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OZET

iKi DEGERLI DEMIR SULFATTAN SAF DEMIR TOZU ELDESI

Bu caligmada Demir-Celik pickling ( Yiizey temizleme ) banyosu atik
¢ozeltilerinin  kristalizasyonu ile elde edilen demir tuzlarindan (FeSO,.7H,0) toz
metalurjisinde en fazla kullamlan demir tozlarinin eldesi igin ¢aligitmigtir.

Yapilan ¢aligmalarda ilk olarak gotit (a-FeOOH) goktirme iglemi yapilmistir.
Gotit iki ayn grupta asikiler ve eseksenli yapida ¢oktiiralmistiir.

Asikiiler gotitin goktiirtilebilmesi igin maya olusturulmas: gerekir. Bu
maya suda ¢oziimlendirilen FeSO,.7H,O’e stokiometrik oranda NaOH ilavesi ile 17
saatlik reaksiyon siiresi sonucunda elde edilir. Elde edilen gekirdekler iizerinde
asikiiler gotit olusturulabilmesi igin 50 g.I" FeSO,.7H,0 konsantrasyonunda 60°C
sicaklik, 300 dev/dak kanstima hiziyla 4 saat boyunca hava uflenmesi
gerekir.Eseksenli gotit ¢okturilmesi igin ise maya hazirlanmaksizin yukandaki
belirtilen deney sartlanyla ¢aligarak gétit ¢oktiriilebilmektedir.

Elde edilen asikiler ve eseksenli yapidaki gétit (a-FeOOH) a-Fe,05’e
dehidratosyonu ise 250°C sicaklikta 30 dakikada etiivde gergeklestirilir.

Asikiiller ve eseksenli yapidaki o - Fe,O; farkli sicaklik ve sirelerde
hidrojenle tiip firinda reditksiyona ugratilmigtir. En saf demir tozuna ulagilabilmesi
i¢in en optimum sartlar belirlenmigtir.

Eseksenli yapidaki numunelerde saf demir tozu 1000°C’de 60 dakikada
%99,75 saflikta elde edilebilmistir, asikiler yapida ise 1000°C’de 150 dakikada
%99,29 saflikta demir tozu elde olunmustur. Egeksenli yapidaki numuneler kisa
sirede rediklenirken asikiller yapidaki numuneler daha uzun sirede rediiklenir.
Yapilan kinetik incelemeler sonucundada egeksenli numunelerin (26,03 k.j./mol)
asikiiler numunelere (27,09 k.j./mol) gore daha az enerjiyle yitksek safliga ulagildign
gorilmigtir ve olusan reaksiyonlann difiizyon kontrollii oldugu saptanmgtir.

Yiiksek sicakliktaki reditksiyon deneyleri sonucunda elde edilen triin poroz

olmayan siingerimsi yapidadir ve simterlesmis haldedir.
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SUMMARY

PRODUCTION OF IRON POWDERS FROM FERROUS SULPHATE

Iron powder represents the largest tonrage of raw materials used in powder
metal fabricating. Iron powder leads in commercial powder metal applications
because 1t 1s mexpensive to produce compared to nonferous metals; 1t possesses
superior properties, particularly strength, compared to other metals or nonmetals; 1t
has a fauorable strength - to - weight - to - cost ratio; 1t alloys readily, especially with
carbon, and consequently possesses all of the attributes of the 1ron-carbon system
(including heat treatability); and it 1s available n sufficient quantity. Iron powder 1s
not himited to the manufacture of powder metal parts. About one third of all iron
powder produced 1s used for aplications such as welding rods, flame cutting, food
enrichment and electronic and magnetic applications.

At this project, starting material from which aciculer and equ-axial particles
of the 1ron oxides are prepared 1s alpha ferric oxyhydroxide (a(FeO)OH) =
synthetic geothitel, which can be obtained in acicular and equ-axial crystalline from.
This 1s available commercially as a yellow pigment or it can be made by a process
described by Penniman and Zoph (1921) and later in more detail by Camras (1954)
Sodium hydroxide solution and ferrous sulphate solution are agitated so that afresh
surface 1s continually exposed to the atmosphere and this solution 1s known as seed
matenal.

o(FeO)OH is precipitated 1n colloidal from:

4FeSO, . TH)O + O+ NaOH — 4a - (FeO) OH + 4H,SO, + 30H,0

The colloidal particles are next used as nucler 1n growth of langer crystals
of a - (FeO) OH
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For acicular crystals ( a - (FeO) OH ), more ferrous sulphate 1s mixed with
water and scrap 1ron and heated to 60°C and then the seed matenal produced 1n the
step desaribed abave i1s added and air buble through the mixture for about four
hours.

During this ime o (FeO)OH grows on the colloidal nucler to produce light
yellow acicular crystals. The sulphunic accid formed n the process produced more
ferrous sulphate by, reacting with the wron.For equ-axial cryrstals (a - FeO)OH)
which 1sn’t need the seed matenal. Ferrous sulphate 1s mixed with water and scrap
iron and heated to 60°C and air buble through the mixture for about four hours.
During this time equ - axial crystals of o - (FeO)OH 1s produced.

The crystals of o (FeO)OH are then filtrated washed and dned for
dehydration.

The yellow acicular and crystals of o (FeO)OH are dehyrated at 230 -
270°C to give red acicular and of hematite.

20. - (FeO)OH ——— a-Fe)0; + H,O

which are then reduced by heating in hydrogen at 500°C - 1000°C to iron
powder.

2Fe, O3 + Hy ——— 2Fe;0, + H,O
Fe;O, + Hy, — 3FeO + H,O
FeO + H, —_— Fe + Hy,O

+

Iron powder

Production steps of iron powder represented by
Pigment _____, Dehyratedoxide _____| Iron powder
a - (FeO)OH a - Fe,04 Fe

The production steps of iron powder are summerized in Figure 1.
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NaOH
“ Seed Matenal Ar  ——¥ Geothite
FeSO, . TH,0 Preparation FeSO4. TH,0 —¥  Precipitation
l Scrap Fe —»
Seed Maternal
othite
FeSO, . TH,0 ‘ Filtration solution
Scrap Fe - Precipitation
Discarded
Filtration solution Dehudration — H,0
a - Fe,03
<
Dehidration — H0 H, | Reduction 1,0
o - Fe,O3 Crystals of
1 wron powder
H,—) Reduction L 1,0
Actcular Crystals of
iron powder
Figure 1. The flow sheet for production of iron powder.
In this study, production of wron powder from iron salts (FeSo, . 7H,0)

which was obtained by crystalhization of won and steel pickling baths was

mvestigated.

The mmpurity analysis of FeSO, . 7H,0 obtained from Eregli Iron x Steel

company 1s given 1n Table 1.
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Table 1. The impurity analysis of FeSO, . TH,O

ppm

Mn | - 3.1
Pb 0.56
Cu 0.36
Zn 0.53
Na 0.15
K 0.17
Ca 1.6
S10, 200

This study can be classified in to 5 groups

1- Preparation of “ seed material ” for acicular crystals
2- Precipitation of geothite

3- Dehidratation

4- Reduction

At this study reduction 1s most important step that production of iron
powder which 1s optimumconditions are tried to find. Equ-axial crystals of

pure 1ron powdef are obtamned at 1000°C-60 min.Acicular of pure iron powder
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are obtamed at 1000°C-150 ‘min. so acicular crystals of iron powder is need
more reduction time than equ-axial cyrystals of 1ron powder.

After all kinetic examination ,Acicular crystals of iron powder (27.09
k.j./mol) is need more activation energy than equ-axial crystals of iron powder
(26.03 k.j./mol).



BOLUM 1

GIRiS ve AMAC

Toz metalurjisi her gegen giin daha genis kullamim alanina sahip olmaktadir
ve giderek daha fazla toz tiretimi yapilmaktadir.

Toz metalurjisi avantajlari ve bazt malzemelerdeki imalat problemlerini
ortadan kaldinlmasi nedeniyle kullamm alam geniglemektedir. Toz metalurjisi
sayesinde fiziksel ve mekaniksel ozelliklerde iyilesme saglamigtir. Bunlar; ince
taneli yap1, bosluk olmast, gekme mukavemetinin artmast, iyi igleme kabiliyeti. Toz
metalurjisi kullammyla imalatta ekonomiklik saglanmaktadir, bu gekilde kayiplar
azaltilmaktadir ve ham maddeler iyi degerlendirilebilmektedir. Stinek hale getirilmis
refrakter malzemelerin (wolfram, molibden, tantal, niobium bazli malzemelerin)
imalinde yasanan zorluklarda toz metalurjisi ile ortadan kaldinlmstir.

Aynca amalgamlarda kullanilan plastik metaller sert ve tok alasimlar,
(Bunlar metalsel karbiirler ve bir yardimc1 metalden ibarettir.) Bilegenleri birbiriyle
zor karigan veya hi¢ karigmayan elektrik kontakt malzemeleri, gozenekli yataklar
olmak tzere yukanda sayilan tim malzemelerin imalinde yaganan problemler toz
metalurjisi sayesinde 6nlenmisgtir.

Bu yapilan tezin konusu olan demir tozlan toz metalurjisinde en fazla
tonajda kullamlan bir ham maddedir. Cinkii demir disp  metallere gore
karsilagtirthirsa  Gretimi  ekonomiktir. Diger metal veya metal digina gore
karsilastirilirsa en fazla 6zelliklere ve mukavemete sahiptir. Aymi zamanda demir
tozlan mukavemet, afirlik, satig fiyati oramyla birbirini destekler. Demir tozlarimin
kullanim yalnizca toz metal pargalarinin dretimi ile simrh kalmaz, kaynak gubugu,
alevle kesme makinas1 iretiminde ayrica elektronik ve magnetik uygulamalarda
kullamlir.

Bu yiiksek lisans galigmasinda Demir - Celik pickling (Yiuzey temizleme)
banyosu atik ¢ozeltilerinin kristalisazyonu ile elde edilen demir tuzlarindan, (FeSo,

. TH,0) toz metalurjisinde kullamlan demir tozlarinin iretimi igin ¢aligilmgtir.



Yapilan galigmalarda itk olarak gétit (a - FeOOH) ¢oktiirme islemi yapilmigtir. Gotit
iki ayn grupta asikiller ve eseksenli yapida ¢oktirilmistir. Daha sonra ¢oktiiriilen
gotit (o - FeOOH) a - Fe,05’e dehidratasyonu ise etiilde gergeklestirilmigtir. o -
Fe,0; ise hidrojen ve tiip firinda rediiksiyona ufratilan demir tozuna ulagilmigtir.
Bu tezin amaci ise, saf demir tozuna ulagilirken yukarida belirtilen proses boyuna en
uygun parametrelerin tespiti ve bunlarin pratiginin saglanmasidir. Ayrica baglangig
ham maddede olarak kullanilan pickling banyosu atik ¢ozeltileri bu sekilde
degerlendirilmektedir.



BOLUM 2

TOZ METALURJISI

2.1. TOZ METALURJISININ TANIMI TARIHCESi ve ONEMI

Toz metalurjisi amaci, metal ve metalse alagimlann tozlarim ergitmedén,
basing ve sicaklik yardimiyla, dayanikli cisimler haline sokmaktir. Simterleme
denilen bu 1s1l iglem ergitmenin yerini tutmakta ve kullanilan metal tozunun ergitme
noktasimn altindaki bir sicaklikta yapilmaktadir. Eger kullamlan toz bir kangim ise
simterleme iglemi bu tozlardan en yiiksek ergime sicaklifina sahip tozun ergime
sicaklifinin altinda yapilir. Simterlenen tozlar 1 ile 4 mikron gibi gayetince metal
tanelerinden ibarettir [1].

Presleme iglemi oda sicakhifinda bazen de daha yiiksek sicakliklarda yapilir.
Fakat sicaklikta presleme imkam, kahp matrisi malzemelerin presleme
sicaklifindaki mukavemet degerleri ile siirlanmigtir. Simterleme ile elde edilen
pargalara bazen son gekillerini vermek ig¢in son bir iglem tatbik edildigi gibi
simterleme buna gerek birakmayacak sekillerde yapilabilir.

Eski ve orta ¢aglarda ¢ok sert ¢elikten mamul silahlar, kizil derecede isitilan
metal pargalarimi yaklagtirmak ve sicakta doviip birlegtirmekle imal edilirdi.

19. asnin sonlannda, endistride platin ve iridium gibi yiiksek sicakta ergiyen
metallerin kullamlmas:1 denenmigtir. Kimyasal bir usulle platin toz haline
getirilmekte, bu toz g¢ok yiiksek basingta sikigtirilmakta ve sonra isitilmaktayd.
Béylece tozlar masif bir kiitle haline gelmekteydi. 1826 yillarinda Rusya’da tedaviile
¢ikarilan platin para, toz metalurjisinin ilk endiistriyel tatbikati olmugtur.

Uzun zamandan beri toz kangimlarin preslenmesi ile alagimlar elde etmek
i¢in ufragiimaktadir.

Kat1 halde metalse toz alagimlan tzerinde yapilan aragtirmalar1 wolfram ve
molibden’in simterleme ile endiistriyel imalat: takip edilmigtir. Wolfram’in ergime
noktast 3400°C molibdeninki ise 2600°C civarindadir. Bu iki metalden tel ve lehva
imali, ergime noktas1 1770°C olan sinterlenmis plaﬁne nazaran daha biiyiik zorluklar



ortaya ¢ikarmugtir. Bu sebeple metalurjide simterlemenin ortaya ¢ikmasi ise wolfram
ve molibden’in endustriyel ¢apta imali toz metalurjisinden faydalanma arasinda yiiz
seneye yakin bir zaman gegmistir.

Tel gekme ile ince wolfram telleri elde edilirken, haddelerin biiyiik kuvvetlere
maruz kalmasi ve bu kuvvetlerin ancak ¢ok pahalt olan elmasla karsilanabilmesi, elmas
yerine bagka malzeme kullanma arzusunu uyandirmug, buda suni sert maddelerin esash
bir sekilde incelenmesine sebep olmustur. Bunlardan o6zellikle metalsel karbiirler
tizerinde durulmug ve ergitme ile elde edilen wolfram karbiiriin hadde imalinde
kullamilmas: denenmigtir. Dékme karbiiriin  6zelliklerinin gok degisik olmas: sebebiyle
toz haline getirilmig wolfram karbiiriin ergime noktasimn tam altinda bir sicaklikta
simterlenmesi diigiiniilmiig; simterlenmig saf wolfram karbiiriin gekme mukavemeti
tatminkar olmadigindan, buna kobalt tozu ilave edilmigtir (Kobalt burada baglayici
rolii oynamaktadir). Boylece simterleme ile wolfram karbiir sertliginde ve kobalt
toklugunda bir birlesme elde edilerek modern simterlenmis sert alagimlarinin gelisme
temelleri atilmuigtir. Yapilarinin bir alasim yapisina benzemesi sebebiyle simterlenmis
sert alagmmlanmin ¢ekme mukavemetleri 120 ila 180 kg/mm’ arasindadir. Halbuki
ergime yolu ile edilen karbiirlerin gekme mukavemetleri 20 ila 30 kg/mm? dir.

Aym zamanda gozenekli yataklar, elmas alagimlan, elektrik kontak
malzemeleri gibi bagka simterlenmis mamullerde geligmigtir.

Toz metalurjisi agagidaki malzemelerin imal problemini tamamen halletmistir :

1- Stnek hale getirilmis refrakter metaller.

2- Amalgamlarda kullamlan plastik metaller.

3- Sert ve tok alagimlar (Bunlar metalsel karbiirler ve bir yardimer metalden
ibarettir.)

4- Bilegenleri birbiriyle zor kangan veya hi¢ kangmayan elektrik kontakt
malzemeleri.

5- Gozenekli yataklar.

Toz metalurjisinin tarihgesinin teknikteki geligimi Tablo 2.1.1. gosterilmistir.



Tablo 2.1.1. Toz Metalurjisinin Tarihgesi [1]

Malzeme Kegif Tarihi
Demirci kaynag ile birlegtirilmis demir ve gelik tozlarindan mamul
silah ve ziynet egyasi veya kiymetli madenler Orta cag
Simterlenmig platin 1800 - 1810
Madensel amalgamh kursun 1850 - 1855
Metalografitik karbon 1900 - 1903
Refrakter malzeme, molibden ve wolfram 1903 - 1905
Ikili toz alagim sistemlerinin denge diyagramlarinmn etiidi 1905 - 1910
Gozenekli pargalar 1910 - 1912
Simterlenmis karbiirler (WC, Mo,C) 1914 - 1917

Wolfram - Platin, Wolfram - Bakir, Wolfram - Giimiy psodo 1917 - 1921
alagimlar

Simterlenmis wolfram karbiirler (Demir esash baglayici) 1921 - 1922
Bronz alagimh yataklar 1925 - 1930
Simterlenmig miknatislar 1934 - 1941
Gozenekli demirden mamul yataklar 1935 - 1940
Simterlenmis demir ve ¢elik esash makina pargalan 1940 - 1950

Doévme toz metalurjisi ve dispersiyonla mukavemetlendirilmisg 1950 - 1970
tirtinler

Sicak izostatik presleme, takim gelikleri, siiperplastik ve siiper 1970 - 1980
alagimlar

Hizl katilagtrma  ve enjeksiyonla kaliplama teknolojisi 1980 - 1990

Yiksek vakum tekniginde ¢ok saf ve gaz ihtiva etmiyen metalsel pargalann
kullanilmas: istenir, hatta bu sarttir, Ergitme ve dokme usulii ile saf malzeme
elde edilmez. Bunun nedeni ise deoksidasyon igin yapilan ilaveler ve potadan
gelen yabanct maddedir. Saf metalsel tozlann uygun bir gaz atmosferi altinda
sinterlenmesi saf metalsel maddeler elde edilmesini miimkiin kilar. Bu maddeler
vakum teknigine tamamen uygundur. Omek olarak simter demiri, sinter nikeli ve
demir - nikel - molibden ile demir - nikel - kobalt sinterlenmis alagimlanm
gosterebiliriz.

Eger dokim zorlukla ve 6nemli kayiplarla yapiliyorsa ve dokiimle elde edilen

malzemenin sicakta doviilmesi imkansizsa, metalsel tozlardan itibaren direkt olarak,




yani sinterlenmeden sonra iglenmelerine luziim kalmiyan pargalarin ekonomik olarak

imali miimkiindiir. Aynica sinterlenmiy malzemenin yapisi dokimle elde edilmig

parganin yapisina nazaran daha ince, mekanik 6zellikleri de daha iyidir.

Toz metalurjisi asagidaki avantajlan saglar
1- Fiziksel ve mekanik oOzelliklerin iyilesmesi (tane biiyiikklagi, bosluk

olmamasi, gekme mukavemetinin artmasi, iyi islenme kabiliyeti).
2- Imalatta ekonomiklik

3- Kayiplarn azlig1, hammaddenin iyi degerlendirilmesi.

Toz metalurjisi yontemlerini kullanmay: sevk eden sebepler Tablo 2.1.2 ve

2.1.3’te gostermektedir.

Tablo 2.1.2. Toz Metalurjisi Yontemlerini Kullanmay1 Zorlayan Sebepler

a) Ergimesi imkansiz ; sinterlenmesi gerekli

[1]

Malzemelerin | Kullanilan malzeme | Toz metalurjisini yontemlerini kullanmay:
ozellikleri ve uygulama alan: zorlayan sebepler
Wolfram, 1-Cok yiiksek ergime sicakligi, ergitme ve
Siirek ve refrakter | Molibden dokiim zorluklan,
malzemeler Tantal, 2-Refrakter metal ve finndaki seramik
hazirlanmas: Niobium arasinda istenmeyen reaksiyonlar,

3-Ergimis metalde gazlarin adsorplanmasi

Toz metalsel bag-
layicilarla sert ref-
rakter malzemele-
rin kombinezonu

Sert alagimlar ve sert
simter mamulleri

1-Sert bir mamul ve tok metalsel bir baglayici
ile psodo - alagimhi yapilarin elde edilmesi
2- WC gibi siv1 halde aynigabilen karbiirler.

Gozenekli Gozenekli  yataklar, | 1- Ergitme veya dokiim yolu ile elde edilmesi
malzemelerin elde | madensel filtreler, di-|imkansiz olan diizgiin gbzenekli yapilar.
edilmesi yaframlar, matkaplar
a)W-Mo ve a)1-Ergime arasinda biiytik farklar
Cu-Ag’den imal 2- Bilesenlerin sivi halde birbirlerini eritme
edilen simterlenmis imkansizhg1
Esas karakteristik- | elektrik kontakérleri | b)1-Ergime noktalan arasinda biiyiik farklar
lerini  koruyarak 2-Yogunluklar arasinda biiyiik farklar
bir ¢ok bilesenenin | b)Metalografitik 3- Siv1 halde erime imkansizhigi
birlesmesi komiir ¢)1- Ergime noktalan arasinda biyiik farklar
2- Yogunluklar arasinda biyiik farklar
c)Elmas gibi 3- Ergitme veya dokim yolu ile elde
alagimlar edilmesi imkansiz olan ince taneli sert
malzemeler
4- Sivi metalin sert iiriine tesiri
Ergime sicakligs

yitksek metallerle,
buharlagmaya ¢ok
meyilli metaller

Fe, Co, Ni, ile Zn,
Cd, Sn ve Pb.

Bilegenlerden biri digerinin
sicakhginda gaz haldedir. ;

ergime




Tablo 2.1.3.

Toz Metalurjisi Yo6ntemlerini Kullanmay: Zorlayan Sebepler

b) Ergimesi miimkiin; sinterlenmesi faydali [1]

Ergitme yolu ile elde edilen
malzemelerin dzellikleri

Kullanilan malzeme
ve uygulama alam

Toz metalurjisi yontemlerini
kullanmanin faydaiar:

1-Pota malzemesinin reaksiyon- { Kiymetli ~ metallerle | 1-Ergitme esnasinda pisliklerin
lant nedeniyle limitli safhk demir esash madenler-{gaz absorbsiyonu veya pota
2-Vakumla ergitmede giiclikle|den elde  edilen|malzemesinin reaksiyonu
elde edilen saflik alagimlar,  Teknikte | 6nlenmis olur.
3-Olugturulmas1 imkansiz olan | vakum altinda kullam- | 2-Mekanik ve fiziksel ozellikler
alagimlarin meydana getirilmesi |lan malzemeler iyilesir
3-Kolaylikla elde edilebilen
alagimlann hazirlanmasi
1-Akichgn  kéti  ve  az|Demir - Nikel - Alii- | 1-Ince yap1
ekonomik kiigiik pargalar minyumla kalici mik- | 2-Cekme mukavemeti iyi
2-Bosluk tegekkiilii natislar Demir esash |3-Bogluk yok
3-Fazla fire malzemelerle Ni-Mo | 4-Iyi fiziksel ozellikler
4-Kaba yapisi dolayisiyla diigiik |ve Cu-W gruplanmn | 5-Baz odlgiiler dahilinde dovii-
¢ekme mukavemeti ve | teskil ettikleri alasim- | lebilme ve haddelenme
gevreklik lar, dayanan Fe-Cr-Al|kabiliyeti

5-Dévilmeyen ve haddelen-
meyen malzeme

6-Talag kaldirmada (tormalama
frezeleme, zorluklar)

alagimlart

6-Optimum malzeme sarfiyati
dolayisiyla iyi randiman

2.2.
ALANLARI

DEMIR TOZU URETIM YONTEMLERI ve KULLANIM

Demir tozlar, toz metalurjisinde en fazla tonajda kullamlan hammaddedir.

Demir tozlan, ticari toz metalurjisinde lider konumdadir, giinkii demirdigi metallere
gore karsilagtinlrsa Gretimi ekonomiktir. Diger metal veya metal digma gore
kargilagtinlirsa en yilksek Ozelliklere ve mukavemete sahiptir. Mukavemet, agurlik,
satig fiyat1 oramyla birbirini destekler. Karbonla alagim yapar, belirli kaliteyi de iginde

barindinr. Demir tozlan yalmzca toz metal pargalannn iiretimiyle simrh kalmaz,

yaklagik olarak 3’te 1 oraminda demir tozlan kaynak gubugu, Alevle kesme makinast,
elektronik ve magnetik uygulamalarda kullanilir [2].




2.2.1. Demir Oksitlerin Rediiksiyonuyla Demir Tozlarimin Uretimi

Bu yontemle demir cevherleri karbonla rediiklenirki demir tozlarimn
iretiminde en eski yontemdir. Isve¢ demir prosesi hoganasta geligtirilmigtir. Isveg
1900’1 yillarin baginda ¢elik yapimu igin metalik demiri siingerimsi formda hammadde
olarak iiretmeye niyetlenmigtir. Prosesin modifiye edilmig versiyonu demir tozlarmnimn
dretiminde en onemli endiistriyel metodlardan biridir, Isve¢ ve AB.D’ de pratik
edilmistir. Benzer bigimde Sovyetlerdede kullamlmugtir. Tik Isveg demir prosesi demir
cevherlerinin metalik demire, demirin ergime  sicakh@mn  altinda  direkt
rediiksiyonunun yapilabilmesi igin gelistirilmigtir. Metalik demiri tiretebilecek birgok
direkt rediiksiyon prosesi olmasina ragmen bunlann toz metal iriinlerinde demir tozu
olarak kullammlan uygun degildir. Ciinkii yiksek miktarda empirite igerirler. Aymi
zamanda gerekli fiziksel ve mekanik ozelliklere sahip degildir.

2.2.1.1. Proses sartlar:

Hogaras prosesinde kullanilan saf manyetit (FesO,) kuzey Isveg’ten elde edilir.
Ogiitme ve manyetik ayirmadan sonra biinyesinde %74,5 Fe igerigine sahip olur.

Empiriteler biinyede kati eriyik olarak degil, ayrilabilir faz olarak yer alirlar.
Siirekli kullanim igin cevherler belirli derecede kalite igerir.

Kok mucin veya diger karbon kaynaklani demir tozlarimn tretiminde indirgen
madde olarak gereklidir. Bunlara ek olarak kiregtag kiikiirtle beraber kok igerisinde
reaktan olarak kullamlir ve demir tozlarinda yer alan empiiriteleri 6nler. Cevherler
doner finna rediiksiyon ve kurumalan igin hazirlamr, daha sonrada manyetik ayirmaya
tabi tutulur.

Kok ve kiregtagi ayn olarak % 85 kok ve % 15 kiregta;i oramnda
kangtiriir. Bu kangimda déner finnda kurutulur ve benzer tane boyutu igin kirmaya
tabii tutulur.

Cevher ve kok-kiregtas1 kangtinlir ve seramik tiiplere sarj edilir. Eksantrik bir
¢ift gelik tiip seramik tiiplerin alt kismina konur. Cevher gelik tiipler arasmna sarj edilir.
Kok ve kiregtasi kanigim ise iki eksantrik garj tiiplerinin i¢ kisnuna ve sarj tiiplerinin
dis kismina ve seramik tiiplerinin i¢ duvarlarina saq edilir. Daha sonra sarj edilen



tiipler, seramik tiiplerden aynilir. Ayrilan cevher ve rediiklenmig kargim biri digeriyle
kontak halindedir. Fakat bunlar karigms halde degildir.

Sarj edilmig seramik tiipler firm arabalarma konur. Arabalarla finn igerisine
taginir. Her arabada 6’sar 6’sar tiipler yerlestirilmigtir. Bu arabalar 170 metre bu uzun
tinel finn igerisine itilirki burada rediiksiyon meydana gelir. Toplam 60 tane finn
arabasi her biri 36 tane seramik tiip firna tasmmr. Her 53 dakikada bir araba firna
girerken digeri digani alimir. Her bir araba yaklagik olarak 68 saat firn icinde kalir.

Finnin sicak zonu igerisinde birgok kimyasal reaksiyon olusur. Kiregtas:
aynigarak genelde CO, haldedir, bunlarda kok igerisindeki karbonu okside ederek CO
formuna cevirir. CO’te magnetitle reaksiyona girerki CO, ve demir oksitler olusur.
Demir oksitlerse ileride CO ile metalik demire rediiklenir. Metalik demir partikiilleri
beraberinde simterlenerek siingerimsi demir tozu halini ahr. Reaksiyon kok
igerisindeki siilfiir, kiregtag: ile kariggm halinde bulunan kok arasmnda olusur.

Yukaridaki gibi reaksiyon tekrarlanir. Prosesin sonunda, tiipler oda sicakligina
sogutulur. Oksitlerin % 96’s1 demire rediiklenir. Demir % 0,3 karbon igerir.

Firnindan ¢ikanlan tiip igerisindeki kekler, yaklagik olarak 25 mm boyutuna
kinlir. Daha sonra ise ince 6giitme ve manyetik seperasyona tabii tutulur ve eklenir.
Boylece istenen boyuta ulagilir ve metalik olmayan empiiritelerden uzaklagmis olunur.
Biinyede % 1 oksijen ve % 0,03 karbon igerir. Daha sonra tavlama finnina
gonderilir, burada tozlar simterligini kaybeder. Biinyedeki oksijen %1°den %0,3’e
diiger, sonrada paketlenmeye gonderilir [3].

Hoganastan agagidaki gibi 6zellikte tozlar elde edilir.

Bilesim % Elek analizi %
Fe — 982 +80 —— zerre
Si0, —— 0,20 -80 +100 —— 1
C — 0,01 -100 +150 —— 18
H — 0,26 -150 4200 —— 26
S —— 0,01 22004250 —— 9
P — 0,01 2504325 —— 24

-325 —— 22

Yogunluk : 2,58 gr/cm’
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Selal 2.2.1.1.1. ’de hoganas prosesinin akim gemast goriilmektedir.

Kiregtagi Manyetit Kok
Kiikiurt kontrolii Rediiksiyon
1 24 - 40 saat
Tiinel finn

{

N

Temiz stingerimsi kek

A\ 4

|

Ogiitme - 20 mesh.

|

|

N

Manyetik seperasyon

K 4

1

Ogiitme - Elekleme

- 100 mesh.
I il
Manyetik seperasyon Tavlama firim
H; + N,
| >
l
Tavlama

|

A

Demir tozu

Sekil 2.2.1.1.1.

Hoganas Prosesi Akim Semasi [3]
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2.2.2. Demir Tozlariin Pyron Prosesiyle Uretimi

Pyron prosesi, oksitlerden rediiksiyonla demir tozu eldesine alternatif bir
yontemdir. Pyron prosesi hammadde olarak demir cevherleri yerine haddahane
curuflarint kullanir. Haddahane curuflan mangan haricindeki alagim elementlerini

igermektedir.

2.2.2.1. Proses sartlan

Haddahane curuflan farkh haddelerden alinarak kangtinlir, fabrikaya
beslenebilecek yeterince miktara ulagincaya kadar bekletilir. Istenmeyen objeler
manyetik ayirmayla temizlenir. Bilyalh degirmende 100 meg’e indirilir. Boyut ayrimina
dikkatlice tabi tutulur.

Oksidasyon kisrunda gok ocakh finnlarda 980°C FeO ve Fe;0s’e cevrilirki,
pyron prosesinin en kritik kisrmudir. Eg boyutlu pyron demir tozlan burada elde olunur.

Hidrojen rediiksiyonu elektrik firnnlarinda yapilir. Hazirlanmis  oksitler

rediiksiyon finnina taginir. Burada demir gevrilir.

F8203 + 3H2 —_— 2Fe + 3H20 (222)

Burada kapal: bir sistemde gahgilir. Simterlenmis kek daha sonra ogutiilerek
ayrilir. Daha sonra ise bunlar harmanlanir.

Pyron prosesinden elde edilen iriin Hoganastan elde edilen triinden daha
saftir. Ciinkii rediiklenme sicakhifs ve zamam daha yiiksektir.

Bilesim %

Fe —— 97-985
C — 001-005
S —— 0,005

P —— 0,012

Mn —— 0,40-0,65
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Erimeyen  asitler

AC-325 —— 0,20-0,90

Diger —— 0,20-0,45

Hidrojen miktan

DC63 —— 0,20-0,50
AC325 —— 1,00-1,75
R-12 —— 2,50 max
Diger —— 0,70-1,20

Sekil 2.2.2.1.1°de prosesin akin gemasi gozitkmektedir.

Haddahane curufu

l 5,
L

1

Ogiitme - 100 mesh

A

[

Manyetik ayirma

Hava 1600 - 1900°C
Kavurma
i

Rediiksiyon Finm 1600°F - 1900°C

| Hz sirk?ilasyonu
Rediiksiyon

Y

Ogiitme - 100 mesh.

A

Yogunlagtinic1 hadde

l

]

Demir tozu

Sekil 2.2.2.1.1. Pyron Prosesi Akim Semast [4]
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2.23. Diisiik Karbonlu Demirden Su Atamizasyonuyla Demir Tozu
Uretimi

1960’ yillarda disik karbonlu demirden saf demir tozu iiretimi, A.O. Smith
Company tarafindan su atomizasyonuyla gergeklestirilmigtir. Cok daha fazla toz bu
prosesle uretilebilir. En yiksek sikigtinlabilitlife ve en saf toza bu yontemle

ulagilabilirki  yiksek sikgtinlabilirlik ve yiiksek preslenebilirflik  arzulanan
ozelliklerdir.

2.2.3.1. Proses sartlari

Disiik karbonlu gelikler ( % 0,1 C ) 20 veya 30 ton civarinda ark firmlarda
ergitilir. Daha sonra buradan curuf gekilir ve binyeden P, Si ve diger elementler
uzaklagtinlarak yitksek saflikta demir eriyifi elde edilir. Su atomizasyonu ise A.Q.
Smith tarafindan dizayn edilmis eriyik metali yiiksek su basinc altinda atomize eden
bir sistemde gerceklestirilir. Atomize olan tozlar su dolu tankta biriktirilir. Burada
elde edilen tozlar, 60 meghlikte ve biinyesinde % 1’in altinda karbon ve oksijen
igermektedir.

Manyetik seperasyondan sonra su giderme ve kurulama islemleri yapilir.
Finnlara 800°C ila 1000°C arasinda hidrojen gazi altinda tozlar verilir. Bu islem
esnasinda oksijen % 0,2’ye karbon ise % 0,01’in altindadir. Ayni zamanda tozlar

burada yumusar ve tavlanir ve tozlar boyut ayrimuna tabii tutulur ve paketlenir.

Tozlann  bilesim (%) Elek analizi %
Fe — 99,0 +60 —— 1
cC — 001 -60 +80 — 5
Mn —— 0,18 ~80 +100 —— 7
S — 0,02 -325 —— 26
P — 001

H, — 0,15
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Sekil 2.2.3.1.1.’de prosesin akim gemasi gozitkkmektedir.

Secilmig
Hurda! demri

=,
r I

Siv1 gelik Ark firrm
]

n

Atomizasyon Demir tozu
i
Sivi manyetik ayirma

Y

N

Su giderme (Drenaj)
l R

Doner kurutucu

n

l

Kuru manyetik aywma

| >

Eleme

800°C - 900°C
Tavlama firmm <

Tavlama

' LN
L

Ticari Demir
tozu

Sekil 2.2.3.1.1. Su Atomizasyonuyla Demir Tozu Eldesinin Akim Semas: [5]
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2.2.4. QMP Prosesiyle Demir Tozlarmm Uretimi

Quebec metal powders limited (QMP) yitksek sikigtinilabilirlik kapasitesine
sahip demir tozlarim (QIT - Fer et Titane Inc) sirketinden sagladigr sivi pik demirden
donigimle elde eder.

QMP prosesinde gelen sivi metal endiiksiyon ocaklanna dékiiliirki bu ocaklar
90 ton kapasitededir, tutucu finn olarak iglev goriirler. Burada belli bir sicakliga
ulagan sivi metal tandislere dokiiliir. Tandiglerden yiiksek basingtaki su jetlerine
ulagsan srvi metal, su jetlerinden gegtikten somra graniiler hal alir. Buradan alinan
grandler uriin filtrelere pompalanir ve dogal gazla 1sitilan doner finnlarda kurutulur.
Graniile iirtin kismm oksitlenir. Stvi metalde karbon yiizdesi % 3,3 - 3,8 arasindayken
karbon yiizdesi diiserek %3’e diiger, oksijen bilesimi ise % 3 ila 9 arasindadir.

Graniile Girlinin elek analizi agagidaki gibidir.

Elek analizj %
+ 30 meg 4-16

-30 +100 mes 45 - 55

-100 +325 meg 18 -38
-325mes 7-20

Daha sonra graniile olan iriin bilyal: degirmenlerde o6Zitiliir. Agagidaki elek
anahzi ahnir.
—Elek analizi %
+100 mes 1-7
-100 +200 meg 35-45
-200 +325 mes 18 -28
-325mey 30-40

Daha sonraysa iiriin karbon gideriminin ve tavlama igleminin yapildig:
rediksiyon finnlarma gonderilir. Burada karbon ve oksijen bilegimi  diigiinilir.
(C ve O %) degerleri % 0,1 - 0,2 degerlerindedir. Firinda malzeme taviandid igin
simterlenmisligi kaybolur, sonrada kirma, 6gitme ve harmanlama islemlerinden
gegirilerek paketlenir [6]. ‘



16

QMP prosesiyle elde edilen iiriinin kimyasal bilesimi ve elek analizi
asafidadir.

Kimyasal bilesimi % Elek analizi %
C — 0,08 +100 mes 2
o) — 0,17 -100 +140 mes 12
Fe — +99 -140 +200 mes 27
-200 +325 mes 33
- 325 mes 26

Sekil 2.2.4.1°’de QMP prosesinin akim gemas: gozikkmektedir.

50 ton sivi metal

Endiiksiyon tutma firin
I 5 1_Su jetleri
Granilasyon
&L '
l -
Kurutma
- |
Bilyah degirmen
< I
r
Dekarbiirizasyon tavlama
1 >
|
Ogiitme
Harmanlama

| Ticari toz demir

Paketleme

A\ 4

Sekil 2.2.4.1. QMP Prosesinin Akim $emas: [6]
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2.2.5. Domfer Prosesiyle Demir Tozlarimmm Uretimi

Domfer prosesi 1952 yihinda Iberville-Quebec te geligtirilmistir. Domfer
prosesinde yitksek karbonlu sivi demir su atomizasyonuyla graniiler hale getirilir,
graniiler Griin bilyal: de§irmenlerde toz hale gelir. Karbon igeren iriin biinyesinde
oksijen iceren hadde talagiyla (FeO) kangtirilir, firma  verilir. Finn igerisinde
simterlenme sicakhifinda C ve O reaksiyona girerek CO gaz gikanr ve geriye saf
demir keki kalir. Bu kekte toz haline getirilerek saflagtirilir.

2.25.1. Proses sartlar

Ergitme saflastirma : Yiksek kalitedeki aynlmuy gelik hurdalan 14 tonluk
endiksiyon ocaklannda ergitilir. Finna digik miktarda S ve C eklenir, boylece
yaklagik olarak karbon miktann % 3,5 olur. Alammh c¢elik tozu igin ise nikel ve
molibdende eklenebilir. Yiiksek basingta su yardimiyla sivi metal atamizasyona
ugratihr. Bu atamizasyon sonrasi graniile olan trin 0,8 ila 3,2 mm’lik boyuta
sahiptir. Ahinan tiriin siklonda suyundan aynlir ve doner firinda kurutulur,

Ogiitme : Yiiksek karbonlu triin gok gevrektir, bunlar aranan toz boyutuna
bilyalh degirmenlerde ogitilerek indirilir. Sonra Ggiitillen tozlar hadde talagiyla
gerekli C/O oram igin harmanlamr.

Dekarbiirisazyon : Hazirlanan tozlar elektrik 1sitmah finnlara venlir, Yiiksek
karbonlu Fe ve hadde talasi yiksek sicaklikta reaksiyona girerler, CO gaz aqiga
¢ikar. Saf demir simterleri finndan gikanlarak oda sicakhigina kadar sogutulur ve
geriye tiriin keki kalir. Bu triin 6gitiliir, eleklenir, harmanlamr. Elde edilen bu iiriiniin
karbon oram % 0,08 oksijen oram ise % 0,9 dur. Elde olunan tozlar kaynak
elektrodu treticileri ve kesici dreticileri i¢in uygundur.

Tavlama : Diigiikk tonajda presleme yapabilmek i¢in yumusak saf tozlara
ihtiyag duyulur. Bunun igin tozlar yeniden finna gonderilir. Cozilmis amonyak
ortaminda diisiik sicaklikta tutulurlar, boylece ¢ok yumusak kekler 68iitmeye gerek
kalmaksizin rediiklenerek toz boyutuna indirgenir. Tavlamayla karbon % 0,04’Gn
altina oksijen ise % 0,40’m altina diiser. Bu yumusak tozlar yiiksek sikistinlabilirlige
sahiptir. Miisteriye bagh olarak tozlar grafit ve bakﬁla istenirse harmanlanr.
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Tozlann Kimyasal bilegimi %

Toplam Fe

0,02
0,03
0,03
0,4
0,1
0,25

—— Eklenen toza bagh
olarak degigir.

Elek analizi %
+100 4
+150 20
+200 26
+325 32

- 325 18

Sekil 2.2.5.1.1° de domfer prosesinin akim gemasi gozikmektedir.

Sekil 2.2.5.1.1.

* Celik hurda
Ergitme _—l
Saflastirma
- |
Ogiitme
) |
1
Dekarbiirizasyon
|
|
Tavlama
l <
Toz iriin

Domfer Prosesinin Akim Semasi {7]
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2.2.6. Karbonlu Bubar Metalurjisi Prosesiyle Demir Tozlarmnm
Uretimi

Demir tozlan aym nikel tozlari gibi karbonlu buhar metalurjisi teknigiyle
tretilebilir. Bu patent 1890 yilinda Ludwing Mend tarafindan alinmigtir. Fe(CO);

parcalanmasiyla demir tozu elde olunur.

2.2.6.1. Proses sartiar

Hammadde olarak kullanilan Fe(CO)s karbonlu demir tozlarindan elde edilir.
Karbonlu demir tozlan 102,8°C’de kaynama noktasinda sivi haldedir. Yiiksek
basinglarda 170 - 200°C arasinda CO, demir tozlanyla Fe(CO)s formunu alir.
Asagida ise Fe(CO)s’in fiziksel ozellikleri vardir.

Formula : Fe(CO)s

Rengi ve durumu (NS) : San, sivi halde
Molelkdiler agurhik : 195,9

Fe yiizdesi : % 28,51

Ergime noktas: : -21°C

Kaynama noktasi 102,8°C

Ozgiil agirhk 1,457

Is1 kapasitest : - 964,0 kj/ g-mol

-230,2 kcal / g-mol

ilk once stoklar yiizeyindeki oksitlerinden kurtulabilmesi i¢in hidrojen veya
bagka bir ortamdan yararlanilir. Béylece karbonla reaksiyona girilebilmesi i¢in 6n
ortam hazirlanmmsg olunur.

Rediklenmis stoklar reaksiyona sokulur. Reaksiyon ekzotermiktir.
Karbonlagma (130 ila 180) atm ve (170 ila 175)°C arasindadir. Sekil 2.2.6.1.1°de
bu degigim gozukmektedir.
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Sicaklik °F
300 00 500
é 075 g
S TR
o °
P 025 M
100 150 200 250 300
Sicaklik ° C
Sekil 2.26.1.1. Sicaklik ve Basincin Fe(CO)s’e Etkisi [8]

Fe(CO)s olusum reaksiyonu sicaklik ve CO’in basincinin artmasiyla giderek
artar. Yikselen basing olugabilecek ayrigmay: onler. 200°C’in tizerinde ise CO ve CO,
C’e doner. Elde edilen Fe(CO)s saflagtinlabilmesi i¢in kondensasyon ve distilasyona
ugratilir, yapt Fe(CO)s yapisina doner. Yiksek sicakliklarda CO’li  atmosferde
yiksek karbonlu tozlar elde olunur.

2.2.6.2. Ticari kullanimdaki proses sartlan

ABD’ de GAF sirketinde karbonlu teknolojiyle yiiksek safhikta demir tozu
elde olunur. Bu fabrikada ilk once demir tozlan hidrojen gazi altinda yiizeyleni
metalik demire reditklenir, daha sonra CO’le basing altinda reaksiyona sokularak
belirlenmis sicaklikta sicaklikta sivi halde Fe(CO)s elde olunur. Daha sonra tozlar
kimyasal prosesler ve mekanik ayirmalarla saflagtinhir. Karbon bilesim maximum
biinyede % 0,8°dir, bu oran % 0,075e kadar distirilmeye galigilir.

2 ila 9 um 1,2 ila 3,2 g/em’
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Kullanim alanlar :

1- Yiiksek frekans niivesi olarak radyo vericilerinde telefonlarda, televizyonda
ve de radarlarda kullanilir.

2- Fren sistemlerinde

3- Kimyada

4- Eczacilikta

5- Katalizorlerde

6- Teyp kasetlerinde

2.2.7. Demir Tozlarmn Elektrolizie Uretimi

Demir tozlan elektrolitik ¢oktirmeyle en saf halde ticari olarak tiretilebilir.
Sonugta yiiksek saflikta diizensiz boyutta iiriin elde edilir. Yiksek sikistinlabilirlige
ve mukavemete sahip tozlar bu avantajlanna ragmen yiiksek tretim maliyetien
vardir. ABD.’de gesitli uygulama alanlarinda ( 300 tor/sene )’de tiiketilmektedir.

Yillarca telefon endistrisinde, manyetik niivelerde demir tozu kullanilmustir.

Elektrolitik demirin ¢ok saf olmasindan dolayi kendine kullamim alan: bulmaktadir.

2.2.7.1. Proses sartian

Metal tozlan elektrolitik prosesle iki yontemden biriyle tiretilir.

1- Metal tozlan paslanmaz celik katot iizerinde gevsekge yapisarak,
2- Diiz sik1 tabakalar halindeki saf metal katotda toplanarak.

Metallerin  elektrokimyasal polarizasyon karakteristikleri elektrolizde
belirleyici rol oynar. Fe, Ni, CO gibi metaller yiiksek elektrokimyasal polarizasyon
ozelliklere sahiptir. Katot potansiyelindeki biiyiik degigme, akim yogunlugunda kiigiik
degismeye neden olur. Sonugta diiz, koherent tozlan kolayca elde edilir.

Kiigiik akim yogunluklanyla ¢okelme potansiyelleri defisen bakur, giimiis,
¢inko ve kadminyum katotlardan siingerimsi veya toz halde iiriin elde olunur. Katot
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yuzeylerinden periyodik olarak bu tozlar kazir. Bu tozlarn kinlgan yapida olmasi
istenir ve tam kontrollii hiicre sartlarinda biriktirilir.

Elektrolitik demir eldesi i¢in klor ve siilfat banyosu olmak iizere iki tip banyo
vardir. Her iki banyonun birbirlerine gore avantajlan vardir. Kloriirli  banyolar
yilksek demir konsantrasyonuna sahiptir ve boylece Fe kloriirlerin su iginde
¢oziintirliikkleri yiikselir. Yiiksek konsantrasyondaki demirden banyonun iletkenligini
artinr, bdylece toz kaybi diiser. Kloriir banyolan bunlara ragmen siilfat banyolarina
gore daha korozftir. Kloriir banyolarinda kalan klorir (yaklasik % 0,1) ve bu
silfat banyolaninda kalan silfir miktarindan daha zararhdir. Siilfat banyolarna
elektrik iletkenligini artirmak igin amanyum siilfat eklenir.

2.27.2. Ticari kullamimdaki proses sartlar

SCM ABD’de demir tozu ilretimi yapan (2700 ton/sene) yegane
iireticilerden biridir. Aym1 zamanda firma 6zel alagimlar ve talagta Gretmektedir. Bu
proseste siiifath elektrolit ve ¢oziinir anotlar kullamimaktadir.

Bu elektrolitik hiicreler betondan yapilmis ve i¢ kisimlan fiber-camla
astarlanmmstir. Bu hiicrelerin boyutlan (3 x 0,75 x 0,75) m’dir. Elektrolit demir ve
amonyum siilfat kanigimu igerir. Her hiicre 17 ¢oziiniir anot ve 16 katot igerir. Akim
yogunlugu ise 215 A/m>dir ve silikon kontrollii sensorler kullamlmaktadir. 96 saatte
kaplama yaptimaktadir ki bu esnada 3 mm kahinhginda katotlar elde edilir. Sistem
% 95 verimle ¢aligmaktadir.

Bu katotlar daha sonra suyla yikanarak elektrolitten temizlenir ve siyirma
makinasma gonderilir. Tozlar burada katotlardan siynlarak 15 mm boyutuna
indirilmek tizere kincilara gonderilir. Kinicilardan alinan tozlar 6giitiicii degirmenlere
gonderilir, burada inert ortamda ogutiliirler ve belli bir boyut aynmina tabii
tutulurlar. Bu tozlar kimyasal sahada uygulama alanina sahiptir.

Genis uygulama alanlaninda elektrolitik tozlann kullanlabilmesi igin tozlar
tavlanir. Tavlanan tozlar kanstinlir ve gesitli kalite kontrollerden gegirilen tozlar
gesitli uygulama alanlan igin hazirdir. Asagida elektrolizle elde edilen tozlann
yiizde bilegimi ve yiizde elek analizi verilmektedir. -
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Tozlarm _ bilesimi % Elek analizi %
Fe ___ 9961 +100 0,5
C — 0,02 -100 +150 13,1
H — 0,29 -150 +200 22,6
-200 +325 294
- 325 344

Yogunluk =2,31

2.2.8. Demir Tozlarmn Akigkan Yatakta Rediiksiyonuyla Eldesi

Akiskan yatakli prosesler endiistride genis uygulama alanlant vardir. Akigkan
yataklar kullanilarak dinyada (25000 ton/sene) iiretim yapilmaktadir. Akigkan yatakta
yanma buharlagma 1s1 transferi ve katodik reaksiyonlar yer alir.

Tipik olarak akigkan yatakh proseslerde akan gaz ortaminda graniiler taneler
tutulur. Akan gazla graniler taneler reaksiyona girerler. Akigkan gaz olarak hava
veya oksijen kullamldiginda oksidasyon, Hidrojen veya CO kullanildiginda

rediksiyon yapilir.

Alagkan yataklar ii¢ ayn proseste uygulama alam bulurlar.
1- Nu - demir prosesi.
2- HIP prosesi

3- Fior prosesi

2.2.8.1. Nu-demir prosesi

1950 yihnda U.S.A. ¢elik sirketi tarafindan geligtirilmigtir. Bu proseste
1,65 mm boyutunda saf demir cevherler kullamhir. Bu cevherler akigkan yatakta
600 ila 700" C* ye tabi tutulur, rediikleyici gaz olarak %73 Hidrojen, % 17 CO
kullamlmaktadir. Bu gazlar dogal gazdan katalitik dondgimle elde edilir. Demir
cevherleri reaktorii sokulmadan once 375° C* de 6n 1sitmaya tabi tutulur, sonrada 6zel
bir finnda 925° C’ye cikilir. Elde edilen demir tozlan %90-95 safliktadir. Bu tozlar
elektrikli finnlarda gelik yapiminda kuollanibir.
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2.2.8.2. HIP prosesi ( Yiiksek demirli briket prosesi ).

Bu proses Nu-iran teknolojide gelistirilmigtir. Bu proseste demir cevherleri
600-700° C arasinda %14 CO ve %75 Hz veya %85 Hz rediiklenirler. HIP prosesi su
anda venezuellada uygulanmaktadir.

Venezuellada uygulanan bu proseste iki kademede saf demir cevherleri akigkan
yatakta rediklenir.

1. Kademe Fe;0; — FeO’ e rediiklenir, bu esnada reaktor sicaklig: 870° C’ dir

ve diisiik seviyede gaz harcanir.

2. Kademe FeO — Fe’e rediiklenir, burada ise reaktor stcakligs 700° C dir.

Daha sonra bu rediiklenmis demirler ( %75 metalik demir ) biriketlenip inert
gaz ortaminda sogutulur. Rediiklenmis biriketler yuksek finnlarda kok
oramim diigiirmek igin kullamlir. Venezuellada (651.000 ton/sene ) Gretim

yapilmaktadir.

2.2.8.3. FIOR prosesi

Bu proses 1960 yiinda A.B.D’ de Esso research engineering tarafindan
geligtirilmigtir. Su anda venezuellada kurulu olan tesiste ( 364000-400000 ton/sene)
tiretim yapiimaktadir.

Bu proseste -10 meghlik demir cevherleri 4 akigkan yatakta redikleyici
gazlarla rediiklenmektedir. Rediikleyici gaz ise yiksek konsantrasyonda hidrojen ve
karbon monoksittir. Operasyon sicaklii 600°C agmaz, gaz basmnci ise 10 atm’dir.
Elde edilen tiriiniin bilegimi agagida verilmigtir.

— Kimyasal bilegimi %

Toplam Fe —— 92-935
Metalk C —— 83,5-89,6
C —  0,03-0,1
P — 0,16
S  — 0,01

Yukandaki bu bilesim biriketlenir ve elektrikli finnlarda gelik yapiminda
kullanilir.



BOLUM 3

TEORIK INCELEMELER

3.1. SULU COZELTILERDEN DEMIR COKTURULMESI

Demir - Su sisteminde PH ve potansiyele bagh olarak bulunabilecek faziarn
kararhlik alanlar Sekil 3.1.1. ve Sekil 3.1.2.°de gosterilmektedir.
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Sekil 3.1.1.  Fe - O - H Sisteminde Kararh ve Kismen Kararli Coziinmiig
Maddeler[11]

Gotit ¢oktiirme isleminde Fe™ konsantrasyonu 1072 mol. 17 civanndadir.
" Boyle bir sistemde Fe™* nin Fe(OH), halinde goktiirilmesi.

¥ Fe" +H,0 = FeO +2H' log (Fe™)=13,29 - 2 PH (3.1)

reaksiyonu ile miimkiindir ve bu reaksiyon PH = 6,68’den daha yiiksek PH
degerlerinde Fe(OH); verecek sekilde ilerlemektedir. Sekil 3.1.3.’den goriilecegi
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gibi PH = 6,68"den 10,53’¢ yiikseldiginde ¢ozeltinin Fe' konsantrasyonu 10°-107
mertebesine kadar diigmektedir [11]. Bizim g¢aligmamizin bir boliimiinde bu iglem
Na(OH) ilavesi ile yapimaktadir. Daha sonra sistem hava iiflemek sureti ile
oksitleyici sartlara gekilmekte ve gotit gokmesi tegvik edilmektedir.

2 -1 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1l 12 13 1 1516
T T . T T 7T T T

T T

-0,2
-0

-0t

-0.8

-1
-1.2
14
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Sekil 3.1.2. Fe - Fe(OH), ve Fe(OH); Kararlilik Alanlarim Gosteren
Potansiyel - pH Diyagram [11]

!
—
o

1., | | -10
0 2 4 6 8 10 12 W PH

Sekil 3.1.3. pH’mn Fe(OH), Cozinirligine Etkisi [11]
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Fe' - Fe"" iftinin potansiyeli pek gok farkh sistemde 6lgiilmiigtiir. Barry ve
Hershey yaptif1 aragtirmalarda ve hesaplamalarda bu degeri E° = 0,772 V olarak
ortaya koymuglardir. Buna kargihk Schumb, Shenll ve Sweetser ise aym degeri
0,770 V olarak yaymlamiglardir [12]. Lattimer’e gore ise

Fe'" = Fe™" - ¢ E°=0,770 (3.2)
Buna kargilik alkali gozeltilerde Fe™ - Fe'" ciftinin potansiyeli
OH + Fe(OH), = Fe(OH); + ¢ E°=0,56 V (3.3)

seklinde bulunmustur. Buradan gorildogii gibi ferros hidroksit, ferros iyonundan ¢ok
daha iyi bir rediikleyicidir. Bu etki demirin oksijen ile oksidasyonunda énemlidir.

Sulfirik asit ¢ozeltilerinden demirin  gotit halinde ¢oktinilmesinde silfat
kompleksinin etkisi de biiyiiktiir. Bilinen silfat tiirleri FeSO,, Fe(SO4)>, Fe H
SOs ~ ve FeHSO, . SO, dir. Sekil 3.1.4te PH = 2’de ¢ozeltinin silfat
konsantrasyonuna bagh olarak FeOOH ¢ozinurligi verilmektedir. Buradan da
anlagilacagi gibi g¢ozeltinin serbest SO4°  konsantrasyonundaki azalma Fe™™
¢Oziintirliiginin digmesine neden olmakta, buda gotit olusumunu tegvik etmektedir.
Uygulamada SO, konsantrasyonu NaOH ilavesi ile kontrol edilmektedir. Sekil
3.1.4te McAndrew, Warg ve Brown’un bir ¢aligmasinda mevcut reaksiyonlarin
denge sabitleri ve stilfat kompleksi olugturulmak tzere FeOOH ¢6zinmesinin genel
egitligi kullamilarak c¢izilmigtir.

FeOOH - nSO.2 + 3H' —— Fe(S0,),> + 2H,0 (.4
Burada n=0,1 veya 2°dir ve

_ [Fe(s0).>™]
[SOT [HP

K
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log [ Fe(SO4).> ] = logK +nlog [ SO.2] -3 pH. (3.5)
Sekil 3.1.4°de (3.5) nolu esitlik ile gizilen ¢oziiniirlik egrisinin egimi

log [Fe ()]
log [ SO42]

=n seklindedir.

I T 1 I
25°C
2 -
pH 2
1 -
= Fe,(OH),' B
(]
CER
. |-y A N A A -
(@3]
AS
-2
Fe SO,
...3 eS 4 Fe+3 —
| | | 1

Sekil 3.1.4.  Siilfata Bagh Olarak FeOOH Cozinirlugi [13]

log [Fe (D] - pH ve log [Fe (IMM)] - log [SOs*’'na ait kararhlik bolgeleri
diyagramlar bir araya getirilerek ii¢ boyutlu kararhlik ve konsantrasyon diyagramlan
olugturulmustur. Sekil 3.1.5’te de Fe (1) - Silfat - su sistemine ait boyle bir
diyagram verilmektedir. Bu diyagramda ¢oziinirlikk bir yiizey ile belirlenmektedir
{13]. Bu ¢ boyutlu diyagramda FeOOH ¢oziinirlik yizeyi Sekil 3.1.6’da
verilmektedir.
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Sekilden de goruldiiga gibi silfat konsantrasyonuna da bagh olarak Fe (III)
¢ozinirligi PH = 2°den itibaren hizla digmekte, PH = 5,5 - 6 civannda bu diisiis

yavaglayip PH=11"e kadar sabit kalmaktadir. Buradan da anlagilacaf (izere
PH=2-12 aras1 gotit cokme arahifi olup istenen ozellige gére PH’si secilmektedir.

'
~N

> T

i
~

106 [Fe(it)
»

S

FerRSC SC. TN FESO;,
Fe(s0,J,

Fe(OH):"‘\
Fe(OH), K

Demir ( IIT ) - Salfat - su sistemi ( 25°C ) [13]

Sekil 3.1.5.

log Toplam Fe(ll) Konsantrasyonu

Sekil 3.1.6. FeOOH Coziiniirliik Yiizeyinin 3 Boyutlu Bilgisayar Cizimi (25°C) [13]
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3.2. CAMRAS PATENTINE GORE DEMIR COKTURULMESI

Demir oksitlerin tGretimindeki en yaygin yontem ilk ¢ahgmalanm Pennmman ve
Zaph’in 1921°de yaptiklari ve 1954°te comras’in tamamladigs yéntemdif. Comras,
16 Kasim 1954 tarihinde 2694656 patent numaras: ile Birlesik devietler patent
biirosundan bu yontemin patentini almigtir [14]. Bu yontemde baslangic malzemesi
FeSO, . TH,0 ile formiile edilen demir vitrioldiir. Islemin ilk kademesinde demir
vitriol, sodyum hidroksit ile muamele edilerek « seed matenal » olarak adlandinilan

maya hazirlanir.
4FeSO4 + 02 +8NaOH — 2F6203H20 + 4NaSO4 + 30H20 (32)

olusan ara urin kolloidal yapidadir. Bu trtin aym bir kapta ferrosiilfat ¢ozeltisi ve

hurda demir ile birlikte 60°C’ye 1sitilir. Bu iglem sirasinda sisteme iiflenen havaile ;
4FGSO4 . 7H20 + 02 e 4 2F6203 . H20 + 4stO4 + 22H20 (33)

reaksiyon geregi ortamdaki ferrosiilfat: tiiketecek ve sistemin demir konsantrasyonu
diisecektir. Ancak ortama ilave edilen hurda demir (3.3) nolu reaksiyonda olusan

siilfirik asit yardimu ile,
H,SO, + Fe+ 7TH,0 —> FeSO,. 7TH,0 +H,0 (3.4)

reaksiyonu ile sisteme tekrar ferrosiilfat verir ve boylelikle ¢ozeltinin demir
konsantrasyonu sabit kalir. Dort saat boyunca hava uflenerek yapilan bir kangtirma
islemi ile tane biyiltme kademesi sonunda kati sivi aynmu yapihr. Elde edilen
o - FeOOH kristalleri yaklagtk 0,25 - 1,25 um uzunlugunda ve 0,05 - 0,3 um
genisligindedir. Bu islemden elde edilen asikiiler o - FeOOH kristalleri 230 - 270°C’de
dehidratasyona ugratilarak asikiiler kristalli hematite gevrilmektedir.

20 - FeOOH — > o - Fe;03 + H,0 (3.5)
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Bizim caliymamizda da asikiler kristalli hematitler yukandaki iglem kademeleriyle
elde edilmektedir. Egeksenli kristaller ise maya « seed matenal » hazirlamaksizin
uygun ortamda demir vitriyoldem g¢okeltilerek elde edilir.

Camras bu yontemi 7y - Fe,O; elde etmek igin geligtirmigtir. Elde ettigi
asikiller kristalleri 300-400°C°de manyetite rediikleyip, 200-500°C’de kirmizims:
kahve renkli y - Fe;Os’e reaksidasyonunu gergeklestirmistir.

a-Fe203 + Hz —_— 2Fe304 + Hzo (36)

2F3304 + 14 02 —> 3‘)’— Fe203 (37)

33. Fe-O-H SISTEMi

Demir oksitler ve oksitli bilesikler arasindaki iligkiler en iyi bilinen topotaksi
dontisimleridir. Sekil 3.3.1°de demir oksit ve hidratlar arasindaki miimkiin
donigimler verilmektedir. Bu gekilde, topataktik diiz oklarla, non topataktik
dontigimler ise kesik oklarla verilmektedir. Ayrica altlan ¢izili olarak verilen bilegikler
stki paket kubik yapida digerleri ise sitki paket hegzagonal yapidadir. Ancak
B - FeOOH 1n daha kompleks bir yapist vardir [15].

Fe(OH), yapilan aragtirmalarda beklenmedik bir gekilde kararh oldugu
bulunmugtur. Fakat Fe(OH), suya karsi ¢ok duyarlidir ve latiste yaklagtk % 20
ferrik iyonu kalana yapisimu korur. Fe(OH), topataktik olarak FeO’ya yada
nontopataktik olarak Fe;Os’¢ doniigiir. Kuvvetli alkali varifinda o - FeOOH’e
oksitlenir. Fakat asla vy - FeOOH vermez.
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Fe — FeO y-Fe-Q; <—— :-FeOCH
NS
Fe:0,
i
a-Fe:0; = B-FeOOH
Fe(OH); ———— FeOOH oo » o-FeOOH
5-FeOOH

Sekil 3.3.1. Fe- O -H Sistemindeki Mevcut Dontigimler [15]

Fe(OH),’nin seyreltik hidrojen peroksit veya amonyum persilfatla yavas
oksidasyonu maghemite ( y - Fe,O; ) verir. Kibik yapida olan y - Fe,O:
lepidocracite’n (y - FeOOH ) dehidratosyonu ile elde edilebilir.

¥ - Fe;0;5 eldesi o - FeOOH’in termik islemi ile de gergeklestirebilmektedir.
o - FeOOH’in 230 - 270°C sicakliklaninda havada kalsinasyonu o - Fe,O;

vermektedir. o - Fe;05’in v - Fe;05’e doniigimi,
a- Fe203 —_—> Fe304 —> Y- F6203

reaksiyon sirasi ile gergeklegir. Sicakligin yikseltilmesi ile y - o donigimiide
yapilabilir. Ancak o -y geri doniisii oldukga gii¢ bir reaksiyon tipidir.

v - FeOOH’in pargalanmasi ile elde edilen o - Fe;O5’ten metalik Fe
iiretiminin kimyasal denge sartlan Fe - O - H sistemiyle incelenebilmektedir.
Sekil 3.3.2°dedir. bu sistemde temel reaksiyonlar ; |
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2F6203 + H, — 2Fes0, + H20 (38)
Fe;04 +H2 —> 3FeO + Hzo (39)
FeO + H, ——> Fe + H0 (3.10)

1526

Rty

ree

0o

208

02

Sekil 3.3.2. Fe-O-H Reaksiyon Sistemi [15]

Sekil 3.3.2’de belirtilmesine ragmen o - Fe;O; denge sahas1 T - % H
eksenlerinde gaz atmosferinin % 100 HO sartina yakin oldugu bolgededir. Bu
bolgeden itibaren rediikleyici gaz ortaminda H, kismi basimci 10 - 10™ atmosfer
olsa bile Fe;O; hemen biitiin sicakliklarda Fe;Os’e  rediiklenebilmektedir. Aym
yorumla ¢ok digiik H, kismi basinglaninda ve 400°C’den duagik sicakliklarda
rediiksiyon siiresine bagli olarak metalik demire kadar gitmek de miimkindir.

Yiiksek sicakliklarda 700°C ve istiinde siireye bagh olarak saf demir tozu

kolayca elde olunur. Deneylerde de yeterli sonuglar .almmlstlr.
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San renkte ve asikiller yapidaki o - FeOOH kristalleri 250°C°de dehidrate
edilerek kirmzi renkte hematite doniigiir. Daha sonra hematit kristalleri Hidrojen

atmosferi altinda 500°C’den itibaren metalik demir’e déniisiir.



BOLUM 4

DENEYSEL CALISMALAR

4.1. KULLANILAN HAMMADELER

Saf demir tozlarnin retim parametrelerinin incelenmesi ve yontemin yerli
hammadde kaynaklarina uygulanmasi amaci ile yapilan deneylerde FeSO, . 7H,0
kaynaf olarak Eregli Demir Celik Fabrikalarindan temin edilen ve pickling
banyosu artif1 olarak adlandinlan demir vitriolii kullamilmigtir. Kullanilan
hammaddenin kimyasal analizi Tablo 4.1.1°de verilmektedir.

Tablo 4.1.1. Deneylerde Kullamlan FeSO, . 7H,O’in Empiirite Analizi

ppm

Mn 3.7
Pb 0.56
Cu 0.36
Zn 0.53
Na 0.15
K 0.17
Ca 1.6
SiO, 200

4.2. KULLANILAN CIHAZ ve ALETLER

Saf demir tozlarinin Gretim parametrelerinin incelenmesine yérelik deneysel
caligmalar gergeklestirilmigtir. Gotit ¢oktirme kademesinde marka mikser deney
sistemi kullamlmgtir. '
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Deney sistemi Sekil 4.2.1°de verilmektedir. Gotit tanelerinin dehidratasyonu
icin NUVE marka bir etiiv kullanilmugtir. Rediiksiyon iglemleri ise 1100°C’ye kadar
cikabilen HERAUS marka tip finnlarda gergeklestinlmisti. Bu deneylerin
yapildif sistem Sekil 4.2.2°de verilmektedir.

15 kanstine

demir hurdast +—

nosh
1T L

isitic

have pompasi

14
reaksiyon kab!

Sekil 4.2.1.  Gotit Coktirme Deney Seti

POOUOQO0OGOODOROCOCOOROCCO0LOOTUOOGD

. gaz

L
grencass, D cikist

i
00QD0O0VUQ000POGQONOCOCELOV000ODO0GODOD

/_,_ } Ty l

7 gaz yikama gigesi
numune

hidrojen girigi  —

Sekil 42.2. Rediksiyon Deneylerinin Yapildig: Sistem
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Elde edilen toz irinlerin fotofraflanmasinda ve tane yapilarimn
incelenmesinde JEOL - JSM - 840 marka elektron mikroskobu kullanilmagtir.
Kimyasal analizlerde, Perkin-Elmer 110B atomik  absorpsiyon cihazi
kullanilmagtir,

Deneylerde kullamlan diger alet ve malzemeler standart cam esyalar, pH-
metreler, kimyasal safiyette asit ve diger kimyasallardir.

43. DENEYLERIN YAPILISI

4.3.1. Gotit Coktiirme Deneyleri

Gotit ¢oktiirme deneylerinde Camras patentindeki stokiometrik orandan
faydalamlarak FeSO, . 7TH,O suda ¢oézimlendirilerek demir tozu sarkitilmig
beherde Ustten kangtirma yoluyla reaksiyona sokulmustur. Kanigtirma siresi 4
saat olarak belirlenmis, elde edilen iriinler biriktirilip rediiksiyon deneyi igin

hazirlanmagtir.

4.3.2. Camrasa Gdre Gotit Coktiirme Deneyleri

Cekirdeklestirici riin eldesine yonelik galigmalarda camras patentine
uygun stokiometrik oranda FeSO, . 7H,O ve NaOH suda ¢6zimlendirilerek bir
beherde tstten karistirma yoluyla reaksiyona sokulur. 17 saat siren karigtirma
siiresi sonunda maya hazirlanir. Elde edilen maya ¢ozeltiye ( FeSO, . 7TH,O suda
¢Oziimlendirilmigtir.) ilave olunur. 4 saat boyunca demir tozu sarkitilmis beherde
kangtirilarak reaksiyona sokulur. Kangtirma sonunda elde edilen iiriin biriktirilerek

rediiksiyon deneyleri igin hazirlanir.
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4.3.3. Dehidratasyon Deneyleri

Gerek ¢ekirdekli tiriinde (asikiiler yapida) gerek normal trinler (egeksenli
yapida) dehidratasyonla hematite dondiiriilir bu déniigim a-FeOOH — a-Fe,0:
seklindedir. Bu islem etiivde % saatte 250°C’de meydana gelir.

4.3.4. Rediiksiyon Deneyleri

Elde edilen hematit wriiniin ( o - Fe;O3 ) saf demir tozuna gegisi hidrojen
gaz1 altinda belli sicakliklarda tiip finnlarda gergeklesir. 500°C’den 1000°C’ye
kadar 10 dakikadan 25 saatte kadar rediiksiyon siirelerinde bu doniigim yapilir.



BOLUM 5

DENEY SONUCLARI

5.1. GOTIT COKTURME DENEY SONUCLARI

Eseksenli ve asikiiler yapida gétit elde edebilmek igin yapilan deneylerde,
kullanilan hava miktarinin, hava kabarcik ¢apinin ve ¢ozeltiye sarkitilan demir tozu
miktanmin etkisi aragtirilmigtir.

Hava debisinin gétit ¢oktiirme reaksiyonuna ve nihai Griin 6zelliklerine
etkisinin aragtinlmasi amaciyla yapilan deney sonuglan asagidaki Tablo 5.1.1°de

verilmigtir,

Tablo 5.1.1. Hava Debisinin Nihai Uriin Ozelliklerine Etkisi

Hava Debisi Nihai Kat1 Agirhg
( A/ saat) (% Artig )
50 30,9
150 46,7
250 52,8
450 64,9

Tablodan da goziktigi gibi hava debisinin artigtyla katt diriin agirhfinda
yiizde olarak arti gozitkmektedir. En uygun hava debisi 450 A.s’lik oldugu
gozukmektedir.

Hava kabarcik ¢apinin gétit ¢oktirmede etkisini aragtirmak amaciyla yapilan
deneylerde asafidaki Tablo 5.1.2°de sonuglar bulunmustur.
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Tablo 5.1.2. Hava Ufleme Tipinin Uriin Agirhgma Etkisi

Hava Ufleme Tipi Por ¢apt Kati Agirligindaki Artig
(um) (%)
1 numara firit 100 - 160 55
2 numara firit 40 - 100 59
3 numara firit 16 - 40 65

Tablodan da anlagildif1 Gzere hava kabarcik ¢apr kiigtldilkkge kat1 agihgina
artig goziikkmektedir. En kiigiik kabarcik boyutunu veren 3 numarali firit en yiksek
¢oktiirmeyi saglayabilmektedir.

Cozeltiye sarkitilan demir tozu miktanmin kati rin agirhfina  etkisinin
aragtinilmast amaciyla yapilan deney sonuglann asagida Tablo 5.1.3°de
gosterilmektedir.

Tablo 5.1.3. Demir Tozu Miktarinin Uriin Agirhgima Etkisi

Demir Tozu agirhgi Kati agirthgindaki Artig
(gr) (%)
100 58
200 61
300 63

Tablodan da goziktiigi gibi ¢ozeltiye daldinlan demir tozu miktani arttikga
nihai iiriin miktan arttzk¢a nihai Girin miktan da artmaktadir. 300 gr demir tozundan
en yiiksek nihai iriin elde edilmektedir.
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5.2. REDUKSIYON DENEY SONUCLARI

Dehidratasyondan elde edilen Fe;Os’ten en saf demir tozu doniigimiini
saglayabilmek igin seri deneyler yapilmistir. Bu seri deneylerde sicakhifin, siirenin ve
kristal yapistmn etkisi incelenmigtir.

5.2.1. Rediiksiyon Deneylerinde Sicakhgm Etkisi

Rediksiyon deneylerinde 500°C°den 1000°C’ye kadar deneyler yapilmugtir,
Egeksenli ve asikiler kristal yapidaki numuneler farkli sicakliklara tabi tutulmus ve
asagidaki tabloda 5.2.1.1.de % metalik Fe degerleri elde edilmistir.

Tablo 5.2.1.1. Rediiksiyon Deneylerinde Sicakhiga Bagh Elde Edilen % Metalik Fe
Degerleri (Siire 60 dakika sabit alinmigtir).

ESEKSENLI ASIKULER
Sicaklik (°C) % Fe Sicaklik (°C) % Fe
500 40,24 500 40,54
750 80,24 750 90,27
800 88,12 800 93,05
900 95,56 900 93,78
1000 99,75 1000 94,22

Yukandaki tablodan da goriildigia gibi artan reditksiyon sicakhigiyla % Fe
giderek artmakta ve saf demir tozuna dogru gidilmektedir. Yukandaki tablo kristal
yapilar agisindan incelenecek olursa, eseksenli numuneler yiiksek safia (1000°C’°de
% 99,75 Fe) ulagirken, asikiiler numuneler (1000°C’de % 94,22 Fe) yiiksek safha
ulagamamaktadir. Fakat asikiller numunelerde daha digik sicakliklarda (750°C’de
% 90,27 Fe) eseksenlilere (750°C’de % 80,24) gore daha yuksek safliga
ulagilmaktadir.

Sicakhiga bagh olarak (% metalik Fe) yiizde metalik demir degigimi egeksenli
ve asikiiler numuneler igin Sekil 5.2.1.1. ve Sekil 5.2.1.2.°de gosterilmektedir.
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Sekil 5.2.1.1. Egeksenli Numunelerin Sicakhiga Bagh Elde Edilen Déniisiim Egrileri.
Siire ( 60 dak. )
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Sekil 5.2.1.2. Asikiiler Numunelerin Sicakhiga Bagh Elde Edilen Doniigiim Egrileri.
Stire ( 60 dak. )
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S.2.2. Rediiksiyon Deneylerinde Siirenin Etkisi

Rediiksiyon deneylerinde 10 dakikadan 150 dakikaya kadar deneyler
yapiumstir. Egeksenli ve asikiller kristal yapidaki numuneler farkli siirelere tabi
tutulmus ve agagidaki tabloda 5.2.2.’deki % metalik Fe degerleri elde edilmigtir.

Tablo 5.2.2.1. Rediiksiyon Deneylerinde Siireye Bagh Elde Edilen % Metalik Fe
Degerleri (Sicaklik 1000°C olarak sabit alinmugtir).

ESEKSENLI ASIKULER
Siire (dak.) % Fe Sire (dak.) % Fe
10 66,15 30 92,11
20 74,57 60 94,22
30 87,88 9 98,53
60 99.75 120 98.85
150 99,29

Yukandaki tabloda verildigi gibi artan rediiksiyon siiresiyle % Fe giderek
artmakta ve saf demir tozuna dogru gidilmektedir. Yukandaki tablo kristal yapilar
agisindan incelenecek olursa, asikiiler numuneler kisa sirede (30 dakikada % 92,11
Fe) yiksek safliga ulagirken egeksenli numuneler (30 dakikada % 87,88 Fe) yiiksek
saflifa ulasamamaktadir. Fakat egeksenli numunelerde daha uzun siirede (60 dakikada
% 99,75 Fe) asikillere (60 dakikada % 94,22 Fe) gore daha yiksek safhga
ulagiimaktadir. Asikiller numunelerin yitksek saflifa ulagmasi icin daba uzun sire
gerekmektedir (150 dakikada % 99,29).

Siireye bagh olarak (% metalik Fe) yiizde metalik demir degisimi eseksenli ve
asikiiler numuneler igin Sekil 5.2.2.1. ve Sekil 5.2.2.2.de gosterilmektedir.
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Sekil 5.2.2.1. Eseksenli Numunelerin Sireye Bagh Elde Edilen Donigiim Egrileri.
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Sekil 5.2.2.2. Asikiiler Numunelerin Siireye Bagh Elde Edilen Doniistm Egrileri.
(1000°C)
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5.3. Rediiksiyon Deney Sonug¢larmn Kinetik Incelenmesi

Tablo 5.3.1. ve Tablo 5.3.2.’de farkh sicaklik ve siirelerde elde edilen egeksenti
ve asikiiler demir tozlanmin metalik demir yiizdeleri verilmektedir. Bunlara bagh
olarak demir tozlarmin % R - t (Yiizde doniigim - zaman - dak) egrileri egeksenti
numuneler igin Sekil 5.3.1.’te asikiiler numuneler igin Sekil 5.3.2.’te verilmigtir.

Tablo 5.3.1. Eseksenli Demir Tozlaninin Metalik Fe Yiizdeleri

10 dak 20 dak 30 dak. 60 dak.
500°C 20,02 33,94 34,0 40,24
700°C 40,02 59,24 61,3 65,21
750°C 50,26 65,81 75,63 80,24
800°C 59,84 67,54 78,87 88,12
900°C 63,25 70,43 80,33 95,56
1000°C 66,15 74,57 87,38 99,75

Tablo 5.3.2. Asikiiler Demir Tozlarinin Metalik Fe Yiizdeleri.

30 dak. 60 dak. 90 dak 120 dak. 150 dak.

(1,5 saat) (2 saat) (2,5 saat)
500°C 35,46 40,54 50,45 55,24 60,23
750°C 90,24 90,27 92,8 93,33 94,54
800°C 91,08 93,05 94,72 96,59 97,88
900°C 91,52 93,78 98,45 98,50 99,11
1000°C 92,11 94,22 98,53 98,85 99,29
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Yaptigumz reditksiyon deneyleri
Fe;0; +3H; — 2Fe+3H,0
olarak gergeklesmektedir. Bu doniigtim
Katyy; + Gazpr— Katyy + Gazjg formundadir.
1- Bu reaksiyon sonucunda elde edilen driin porlu yapidaysa reaksiyon

kimyasal kontrolludiir.
dw 2/3
—=k"-A=k’
& W [16]
veya
1-(1-R)” =k.t (5.3)

seklindeki egitlikle ifade edilir.
2- Reaksiyon sonucunda elde edilen Grin porlu yapida degilse reaksiyon
difuzyon kontrolltidiir.

- %R ~(1-R)" = k-t [5.4] [16]

Crank and Ginstling and Brounshtem esitligiyle ifade edilir.

Yukandaki 1 numarali kimyasal kontrollii kinetik modelden faydalanarak
eseksenli numuneler igin Tablo 5.3.3. asikiler numuneler icin Tablo 5.3.4.
olusturulmustur. A

Tablo 5.3.3.ten faydalanilarak egeksenli numuneler igin sekil 5.‘3.3.’te
1-(1-R)" -t egrileri, gekil 5.3.4.’te Ink - T egrileri gizilmigtir.

Tablo 5.3.4.ten faydalamlarak asikiiler numuneler i¢in gekil 5.3.5.°te
1-(1-R)"® -t eprileri, sekil 5.3.6.’da Ink - T egrileri gizilmistir.

Yukandaki 2 numarah difiizyon kontrollii kinetik modelden faydalanarak
eseksenli pumuneler igin  Tablo 5.3.5. asikiler numuneler igin Tablo 53.6.
olusturulmustur.

' Tablo 5.3.5.ten faydalanilarak egeksenli numuneler igin sekil 5.3.7.°de

2
1-SR- (1—R)™ — 1 efrileri sekil 5.3.8."de Ink - T efrileri gizilmistir.

Tablo 5.3.6.’dan faydalanilarak asikiiler numuneler igin sekil 5.3.9.°da
1-23R-(1-R)”® -t egrileri sekil 5.3.10.’da Ink - T egrileri gizilmistir.
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Tablo 5.3.3. Egeksenli Demir Tozlannin Farkh Sicaklik ve Siirelerde Kinetik
Hesaplamalar.
ESEKSENLI

Sicaklik | Siire 1k Son [R=1-W/W,]|1-(1-R)”| Hiz sabiti

(°C) | (dak) | agwhk | afurkk ()
(Wo)gr | (Wer.

500 10 2,170 2,06 0,047 0,016 0,0016
500 30 2,747 2,527 0,08 0,027 0,0009
500 60 43841 440 0,09 0,030 0,0005
700 10 3,013 2,77 0,08 0,028 0,0028
700 30 2317 2,03 0,122 0,042 0,0014
700 60 2,434 2,11 0,13 0,042 0,0007
750 10 3,562 3,20 0,10 0,035 0,0035
750 30 3,019 2,56 0,151 0,051 0,0017
750 60 3028 | 2,546 0,159 0,054 0,0009
800 10 2,848 2,509 0,119 0,041 0,0041
800 30 2,615 2,207 0,156 0,054 0,0018
800 60 2424 | 1,999 0,175 0,060 0,0010
900 10 2,318 2,028 0,125 0,044 0,0044
900 30 3,225 2,712 0,159 0,054 0,0018
900 60 3,124 | 2,508 0,197 0,066 0,0011
1000 10 2,828 2,46 0,130 0,045 0,0045
1000 30 3104 | 2,567 0,173 0,060 0,0020
1000 60 2,755 | 2,209 0,198 0,066 0,0011
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Tablo 5.3.4. Asikiller Demir Tozlarnnm Farkli Sicaklik ve Siirelerde Kinetik

Hesaplamalan.
ASIKULER

Sicaklik | Siire ik Son |R=1-W/W,|1-(1-R)**| Hiz sabiti

(°C) (dak) | agulk | afuwhk (k)
Wogr. | (W)gr

500 30 2,128 1,940 0,088 0,030 0,001
500 60 2,455 2,209 0,1 0,032 0,0005
500 90 2327 | 2,036 0,125 0,036 0,0004
750 30 2,825 2,195 0,223 0,078 0,0026
750 60 3,017 | 2341 0,224 0,079 0,0013
750 90 3,028 | 2,331 0,23 0,081 0,0009
800 30 2,857 | 2211 0,226 0,081 0,0027
800 60 2,347 1,807 0,23 0,082 | 0,00137
800 90 2,315 1,77 0,235 0,083 0,0009
900 30 2,626 | 2,029 0,227 0,081 0,0027
900 60 2,728 | 2,095 0,233 0,083 0,0014
900 90 2,818 | 2,130 0,244 0,085 0,0009
1000 30 2,928 | 2260 0,228 0,081 0,0027
1000 60 3,014 | 2311 0,232 0,084 | 000139
1000 90 2927 | 2212 0,244 0,085 0,0009
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Tablo 5.3.5. Egeksenli Demir Tozlanimin Farkli Sicaklik ve Siirelerinde Kinetik
Hesaplamalan (Crank and Ginstling and Brounshtein esitligine gore).

ESEKSENLI

Sicaklik | Sire | ik Son | R=1-W/W, | 1-2/3R (1-R)* | Hiz sabiti

(°C) |(dak)| aguhk | agulk (k)
Wogr. | (W)gr.

500 | 10 | 2,170 2,06 0,047 0,0002 0,000020
500 | 30 | 2,747 | 2,527 0,08 0,0007 0,000023
500 | 60 | 4,841 4,40 0,09 0,001 0,0000156
700 | 10 | 3,013 2,77 0,08 0,0007 0,000070
700 | 30 | 2317 2,03 0,122 0,0017 0,000056
700 | 60 | 2,434 2,11 0,13 0,002 0,000033
750 | 10 | 3,562 3,20 0,10 0,0011 0,00011
750 | 30 | 3,019 2,56 0,151 0,0027 0,00009
750 | 60 | 3,028 | 2546 0,159 0,003 0,000050
800 | 10 | 2,848 | 2509 0,119 0,0016 0,00016
800 | 30 [ 2,615 | 2,207 0,156 0,0029 0,000090
800 | 60 | 2,424 | 1,999 0,175 0,0037 0,000061
900 | 10 | 2318 | 2,028 0,125 0,0018 0,00018
900 | 30 | 3,225 | 2712 0,159 0,0030 0,00010
900 | 60 | 3,124 | 2,508 0,197 0,0047 0,000078
1000 | 10 | 2,828 2,46 0,130 0,0020 0,00020
1000 | 30 | 3,104 | 2567 0,173 0,0036 0,00012
1000 | 60 | 2,755 | 2,209 0,198 0,00479 0,000079
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Tablo 5.3.6. Asikiller Demir Tozlarnin Farkli Sicaklik ve Siirelerde Kinetik
Hesaplamalarn (Crank and Ginstling and Brounshtein esitlifine gore).

ASIKULER
Sicaklik | Sure | 1k Son [R=1-W/W,|1-2/3R- (1-R)**| Hiz sabiti
(°C) |(dak)| agulk | afuhk (k)
(Wo)gr. | (W)gr.
500 | 30 | 2,128 | 1,940 0,088 0,00089 0,000029
500 | 60 | 2455 | 2209 0,1 0,00116 0,000019
500 | 90 | 2,327 | 2036 0,125 0,0018 0,000020
750 | 30 | 2825 | 2,195 0,223 0,0061 0,00020
750 | 60 | 3,017 | 2341 0,224 0,0062 0,00010
750 | 90 | 3,028 | 2331 0,23 0,0065 0,000072
800 | 30 | 2,857 | 2211 0,226 0,0063 0,00021
800 | 60 | 2,347 | 1,807 0,23 0,0065 0,00011
800 | 90 | 2315 1,77 0,235 0,0068 0,000075
900 | 30 | 2,626 | 2,029 0,227 0,0063 0,00021
900 | 60 | 2,728 | 2,095 0,233 0,0066 0,00011
900 90 | 2,818 2,130 0,244 0,0074 0,000082
1000 | 30 | 2,928 | 2,260 0,228 0,0064 0,00021
1000 | 60 | 3,014 | 2311 0,232 0,00669 0,000111
1000 | 90 | 2,927 | 2212 0,244 0,0075 0,000083
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Daha 6nce verilen [5.3]teki kinetik modelden faydalaniarak, elde edilen
(Ink - t) grafiklerin egimlerinden eseksenli numunelerde 12,61 kj / mol , asikiler
numunelerde 16,44 kj / mol degerleri elde edilmistir. Fakat bu degerlerin diigiik
¢ikmasi nedeniyle [5.37teki kinetik modelle reaksiyonlanin kimyasal kontrolli
olamayacagina karar verilmigtir.

[5.4)teki modelle elde edilen (Ink - t) grafiklerin egimlerinden eseksenli
numunelerde 26,03 kj / mol, asikiiler numunelerde 27,09 kj / mol degerleri elde
edilmigtir. Bu degerlerin uygun ve diigiik ¢ikmasi nedeniyle [5.4}teki kinetik modelle
reaksiyonlarin difiizyon kontrollii oldugu belirlenmigtir.



BOLUM 6
SONUCLARIN iIRDELENMESI

6.1. GOTIT COKTURME DENEYLERI

Demir silfat igeren sistemlerde demirin gotit halinde ¢oktiriilmesinde
cozeltideki Fe'" iyonlarinn PH = 2 - 3 mertebesinde Fe™ ' ’e yiikseltgenmeleri
sarttir. Cozeltideki Fe'™ ’nin oksijen ile +3 degerlige yikseltgenmesi Hybie
teorisine gore ¢ozeltideki ¢oziinmiis oksijenden ok, hava kabarcigimn Fe™ iyonu
ile temas yiizeyinde meydana gelmektedir. Dolayisiyla bu tip yiikseltgenme
islemlerinde hava kabarcik sayisi ve geklinin onemi buyiiktir. Hava iflenerek
gergeklestirilen oksidasyonun etkin olabilmesi igin sivi - gaz temas yilizeyinin
biyiitiilmesi ve kabarcik ¢apinin azaltilmasi gerekmektedir. Gotit g¢oktirme
deneylerinde hava debisi 50 A. S’den baglayarak 450 A. S'’e kadar yiikseltilmesi
ile gotit Gzerindeki kat1 agirhfindaki artis % 30°dan % 65 seviyelerine ¢ikmaktadir.
450 A. ST hava debisinde yapilan galigmalarda gesitli hava ufleme firitleri ile
yapilan deneylerde firitteki por gapimin azalmasi ile gétitin daha verimli ¢oktiigin
kanitlanmaktadir.

Cozeltiye sarkitilan demir tozunun miktarinin artmasiyla sisteme daha fazla
Fe verilmekte (3,9) reaksiyonuna sisteme tekrar ferrosiilfat verir. Béylece ¢ozelti
konsantrasyonu artar, (3,8) reaksiyonunca sistemde daha fazla gotit g¢oker.
Reaksiyonlarin sonucunda goéraldigiu gibi ¢ozeltiye sarkitilan demir tozu miktan
artirilarak daha fazla gotit ¢oktiiriilir.

6.2. REDUKSIYON DENEYLERI

iki ayn grupta elde edilen eseksenli ve asikller yapidaki o - FeOOH 1n
etiivde dehidratasyonuyla o - Fe,O; elde olunur. o - Fe,0; 500°C’den 1000°C’ye
10 dakikadan 2,5 saate kadar yapilan rediiksiyon deneylerinde saf demir tozu elde
edilmigtir. Bu sicaklik ve siire aralifinda yapilan galigmalarda en optimum

rediiksiyon sicaklif ve siiresi saptanmaya galigilmgtir.
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Eseksenli yapidaki numunelerde en saf demir tozu 1000°C’de 60 dakikada
% 99,75 saflikta elde edilebilmigtir. Asikiiler yapidaki numunelerde ise en saf demir
tozu 1000°C’de 150 dakikada % 99,29 saflikta elde olunmugtur. Buradan da
goriildigi gibi asikiiler yapidaki numuneler egeksenlilere gore saf demir tozuna
déniigmesi i¢in daha fazla rediiksiyon siiresi gerekmektedir.

Yapilan kinetik incelemelerde de yukarida agiklandig: gibi asikiller numuneler,
eseksenlilere gore daha uzun siirede yiiksek saflifa ulastiklan igin aktivasyon enerjileri
yitksektir. Asikiiler numuneler igin (27,09 kj / mol) eseksenli numuneler igin
(26,03 kj / mol) bulunmugtur. Bu enerji seviyeleri reaksiyonun diftizyon kontrolli
oldugunu gostermektedir.

Yiiksek sicaklikta yapilan rediiksiyon deneyleri sonucunda elde edilen demir
tozu ponlu siingerimsi yapidadir ve simterlesmis haldedir. Elektron mikroskobunda
yapilan incelemelerde bunlar daha agik olarak goziikmektedir. Eseksenli ve asikiiler
demir tozlarindan secilen bazi 6rneklerin elektron mikroskobunda goruntiileri elde
edilmistir. Bu segilen omnekler % metalik Fe miktarlanyla tabloda 6.2.1°de
verilmektedir.

Tablo 6.2.1. Elektron Mikroskobunda Goriintilleri Elde Edilen Numuneler

ESEKSENLI ASIKULER
Sicaklik (°C) | Stire (dak) % Fe Sicakhk (°C) | Sure (dak) % Fe
750 30 75,63 750 30 90,24
800 60 88,12 800 60 93,05
900 60 95,56 900 60 93,78
1000 60 99,75 1000 60 94,22
1000 150 99,29

750°C / 30 dakikada egeksenli numunenin rediiksiyonunda % 75,63’lik
metalik demire ulagiimistir. Bu numunenin gorintiisii $ekil 6.2.1.°de 400 biyiitmede
gozikmektedir. Bu fotograftan gorilecefi gibi rediksiyon daha yeterince

gergeklesmemigtir. Tane yapisi yeterince nodiler degildir.
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Sekil 6.2.1.  750°C /30 dak. Rediklenmis Eseksenli Numunenin Elektron
Mikroskobunda x 400 Gorintiisi.

Artan rediiksiyon sicaklifn ve siirelerinde elde edilen goriintiler agagida birbiri
ardina verilmigtir. 800°C / 60 dak. Sekil 6.2.2.’te, 900°C / 60 dak. Sekil 6.2.3.’te,
1000°C / 60 dak. Sekil 6.2.4.te x 400 biiyiitmede elektron mikroskobundan elde
edilen gorintillerde artan sicaklikla rediiksiyonun gerceklesti§i yapuun giderek
simterlestigi siingerimsi bir yapiya dogru gittifi gdziikmektedir.

1000°C / 60 dak. Sekil 6.2.4.’te yapinn tamamen rediiklendigi % 99,75
metalik Fe elde edildigi belirgin bigimde goziikmektedir.
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Sekil 6.2.2.  800°C / 60 dak. Rediiklenmis Eseksenli Numunenin Elektron
Mikroskobunda x 400 Goriintiisi.

Sekil 6.2.3.  900°C / 60 dak. Rediiklenmis Eseksenli Numunenin Elektron
Mikroskobunda x 400 Gontintiisd.
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Sekil 6.2.4.  1000°C /60 dak. Rediiklenmis Egeksenli Numunenin Elektron
Mikroskobunda x 400 Gériintiisi.

Eseksenli numunelerde reditksiyonun daha iyi gozlenebilmesi icin elektron
mikroskobunda 3000 biylitmede gorintiller elde edilmistir. 750°C / 30 dak. Sekil
6.2.5.°te 1000°C / 60 dak. $ekil 6.2.6."da verilmistir.



63

Sekil 6.2.5.  750°C / 30 dak. Rediiklenmig Eseksenli Numunenin Elektron
Mikroskobunda x 3000 Biiyiitmesi.

Sekil 6.2.6.  1000°C / 60 dak. Rediiklenmis Egeksenli Numunenin Elektron
Mikroskobunda x 3000 Biiyiitmesi.
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Bu goriintiilerden artan sicaklik ve zamanla rediiklenmenin degigimi agikga
gozienmektedir. 1000°C / 60 dak. Sekil 6.2.6.da yapimun tamammn rediklendigi
gozikmektedir. Yapr simterlesmis gozenekli bir yapiya ulagmugtir, rediiklenme
tamamlanmugtir.

Asikiiler numunelerden de elektron mikroskobunda gorintiiler elde edilmigtir.
750°C’den 1000°C’ye kadar elde edilen 400 biyitmede gorintiler swast ile
verilmigtir. 750°/30 dak. Sekil 5.2.7.’de 800°C/60 dak. Sekil 6.2.8.’de, 900°C/60 dak
Sekil 6.2.9.’da 1000°C / 60 dak. Sekil 6.2.10.’da, 1000°C / 150 dak. Sekil 6.2.11.’de

reditklenmis numunelerin gorintileri verilmigtir,

Sekil 6.2.7.  750°C /30 dak. Rediiklenmis Asikiiler Numunenin Elektron
Mikroskobunda x 400 Goriintiisi.
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Sekil 6.2.8.  800°C / 60 dak. Rediiklenmis Asikiiler Numunenin Elektron
Mikroskobunda x 400 Goriintiisii.

Sekil 6.2.9.  900°C / 60 dak. Rediiklenmis Asikiiler Numunenin Elektron
Mikroskobunda x 400 Goriintiisii.



Sekil 6.2.10.

Sekil 6.2.11.
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1000°C / 60 dak. Rediiklenmis Asikiler Numunenin Elektron
Mikroskobunda x 400 Gorintisi.

1000°C / 150 dak. Reditklenmis Asikiiler Numunenin Elektron
Mikroskobunda x 400 Goruntiisii.
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Asikiiler numunelerde rediiklenmenin daha iyi goriilmesi igin elektron
mikroskobunda 3000 biyiitmede goriintiiler elde edilmigtir. Bunlar 750°C / 30 dak.
Sekil 6.2.12.°de  1000°C / 150 dak. Sekil 6.2.13.de verilmigtir. 1000°C / 150 dak.

biyitmede yapimn tamamen rediiklendigi nodiller bir yapiya kavustugu
goziikkmektedir.

Sekil 6.2.12. 750°C /30 dak. Rediiklenmis Asikiiler Numunenin Elektron
Mikroskobunda x 3000 Goriintiist.
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Sekil 6.2.13.  1000°C / 150 dak. Rediiklenmis Asikiller Numunenin Elektron
Mikroskobunda x 3000 Goriintiisii.

Asikiiller ve eseksenli numunelerden elektron mikroskobunda elde edilen
gorintiiler birbiriyle karslastinldigmda, asikiiler numuneler daha diisitk sicakhikta
daha fazla redokienmektedir. Egeksenli gekil 6.2.1.°de ve asikiiler sekil 6.2.7.°de 400
biiyiitmede 750°C /30 dak. elde edilen goriintillerden agikca goriilebilir.

Tamamen rediklenmig asikiiler ve egeksenli numunelerin goriintiisi
incelendiginde egeksenli 1000°C / 60 dak. Sekil 6.2.4.’te, asikiiler 1000°C / 150 dak.
Sekil 6.2.11.°de verilmigtir. Asikiller numuneler egeksenlilere gére daha fazla
simterlesmis stngerimsi bir yap1 gostermektedir, boylece asikiiler numuneler
eseksenlilere gore reditklenme sonrasinda kolayca 6gjitillebilir. Ogiitiilmesi kolaylasan
tozlar endiistrinin istedigi tiriin haline kolayca getirilebilir.
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6.3. URETILEN DEMIiR TOZLARININ TANE BOYUTU
DAGILIMININ VE BiLESIMININ iRDELENMESI

Uretilen demir tozlarimin tane boyutu dagihmlart Tablo 6.3.1.°de eseksenli

yapida numuneler igin, Tablo 6.3.2.’de asikiiler yapidaki numuneler i¢in verilmigtir.

Tablo 6.3.1.  Uretilen Eseksenli Demir Tozlannin Tane Boyutu Dagilim,

Tane Aralify % Elek Fraksiyon | Tane Aralifina Kargit | Ortalama Tane Boyutu
(um) Gelen Ortalama Tane | x % Elek Fraksiyon
Boyutu
-15 +10 34 12,5 425
-10+38 10,4 9,0 93,6
-8+6 10 7,0 70
-6+5 52 5,5 28,6
-5+4 52 4,5 23,4
-4+3 5.1 35 17,85
-3+2 7,7 25 19,25
-2+1 10 1,5 15
-1+0,8 23 0,9 27
-0,8 10,1 0,8 8,08
p> 100 703.0

Tablodaki degerlerden eseksenli numuneler i¢in demir tozunun ortalama tane

boyutu 703.0/ 100 = 7.03pum olarak bulunmustur.
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Tablo 6.3.2. Uretilen Asikiiler Demir Tozlarimn Tane Boyutu Dagilimi.

Tane Aralig % Elek Fraksiyon | Tane Aralifina Kargit | Ortalama Tane Boyutu
(um) Gelen Ortalama Tane | x % Elek Fraksiyon
Boyutu
+15 13,4 15 201
-15+10 1,7 12,5 21,25
-10+8 48 9,0 43,2
-8+6 3,3 7,0 23,1
-6+4 3,0 5,0 15
-4+3 43 3,5 15,05
-3+2 9,0 2,5 22,5
-2+1 24,6 1,5 36,9
-1+0,8 6,5 0,9 5,85
-0,8+0,6 5.8 0,7 4,06
0,6 +0,5 1,3 0,55 0,715
-0,5 223 0,5 11,15
p> 100 401.0

Tablodaki degerlerden asikiiler numuneler i¢in demir tozunun ortalama tane

boyutu 401.0 / 100 = 4.01um olarak bulunmustur.Gorildigi gibi gerek eseksenli,
gerek asikiler tozlar ¢ozeltiden coktiriilerek elde edildiginden ¢ok ince tane

boyutuna sahiptir.Uretilen demir tozlanmin bilesimleri Tablo 6.3.3.’te verilmigtir.
Asa@idaki tablodan da gériildiigt gibi eseksenli numuneler asikiilere gore daha saftir.

Tablo 6.3.3.  Uretilen Demir Tozlarimn Bilegimleri.
% Eseksenli Asikiiler
C 0,05 0,08
0,03 0,028
P 0,015 0,017
Mn 0,02 0,03
Na 0,005 0,008




BOLUM 7

SONUCLAR VE ONERILER

Pickling banyosu olarak bilinen FeSO, .7 H;O saf demir tozu aretimine
elverigli bir hammaddedir.

Camras patentinden faydalamlarak yapilan gotit ¢oktiirme iglemlerinde
asikliler yapida iriin i¢in mayalama siiresi 17 saatte yapilmig ve de 4
saatte de o - FeOOH elde edilmigtir.

Dehidratasyon igleminde o - FEOOH’mm o - Fe,Os’e  donigiimi
Y2 saatte 250°C’de gergeklegtirilmigtir.

Rediiksiyon iglemlerinde ise egeksenli numunelerde en yiksek safliga
(% 99,75) 1000°C’de 60 dakikada ulagirken asikiiler numunelerde ise
daha uzun rediiksiyon siiresinde 1000°C’de 2,5 saatte (% 99,29)
ulagiimigtir. Eseksenli numunelerin daha avantajhi oldugu gériilmiigtiir.
Yapilan kinetik incelemelerde ise eseksenli numunelerin (26,03 kj / mol)
yiksek saflifa daha kisa siirede ulagmalan sebebiyle asikilere
(27,09 kj / mol) gore daha dagiik aktivasyon enerjisine sahiptir. Boylece
kinetik incelemeler sonucunda da eseksenli numunelerin asikiilere gére
avantajli oldugu goriilmiigtiir.

Bu c¢alismayla, disandan ithal edilen demir tozu, ilkemizde bu
teknolojinin kurulmasiyla tretilirse yurt disina doviz ¢ikigt engellenmis
olur.

Bizim c¢ahgmamizda bir atik olan FeSO, . 7H,O’nun
degerlendirilmesine yonelik bir ¢aliyma oldugundan meydana getirdigi
cevre kirliligi de 6nlenmis olacaktir. Caligma bu yoniiyle de faydalidir.
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