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KOLEMANIT CEVHERINDEN BORIK ASIT URETIMINDE
MgSO,4 SAFSIZLIGININ ETKILERI

OZET

Kolemanit cevherinden siilfiirik asit ile borik asit tiretimi sirasinda, cevherden
gelen birtakim safsiziik yapan maddeler bulunmaktadir. Ca ve Mg agirhkli bu
minerallerin ¢ozeltiye gegmesi sonucu ortama safsizlik karigmaktadir. Bunlardan bir
kismi reaksiyon sirasinda ¢oker ve Ozel bir iglem gerektirmez, arsenik ve demir gibi
bilesikler ise oksidasyon ve pH ayarlamas: ile ¢oktiirilir, ancak ¢oktiiriilemeyen
maddeler ¢ozeltide birikme yaparlar. Borik asit tiretimi sirasinda ¢ozelti fazinda olan
bu safsizligin artig1 yiiksek saflikta borik asit iiretimini engelledigi igin istenmeyen
bir durum tegkil eder.

Endiistriyel Uretim asamasinda, ¢oziinen safsizliklar igerisinde en biyik
sorunu MgSO, olusturmaktadir. MgSO4’1n prosesten tek ¢ikis yolu, kat1 atik ile
beraber atilan ana ¢ozelti ile birlikte olmaktadir.

MgSO4'in borik asitin saflifim digiirmesinden bagka bir diger etkisi de
filtrasyon iizerinedir. MgSO, dan gelen SO; iyonu artip ile ortak iyon
etkisi olugmakta ve jipsin (CaS04.2H;0) ¢Ozinirligii azalmaktadir. Jipsin
¢oziiniirligiindeki bu azaliy onun partikiil boyutunu disiirerek, filtrasyon hizim
olumsuz yonde etkilemektedir.

Bu durum endiistriyel agamada, borik asit siispansiyonunun filtrasyon hizimin
diismesine tekabiil eder.

Ayrica  ortamda  bulunan MgSOs borik  asitin  ¢OzinirliZini
etkileyebilmektedir.

Bu caligmada oncelikle MgSO,’in, borik asitin ¢oziiniirliigine olan etkisi
aragtirilmugtir. Bu amagla ¢esitli sicakliklarda ve  MgSO, konsantrasyonlarinda
yuriitiilen deneylerle borik asidin ¢6ziniirliigii tayin edilmis ve bunlara iligkin
grafikler ¢izilmigtir. Daha sonra ise 4 kademeli reaktor sisteminde siirekli reaksiyon
deneyleri diizenlenmigtir. Reaksiyon ortamindaki farkli MgSOs konsantrasyonunun
jipse olan etkisini inceleyebilmek igin bu deneyler degisik MgSOs konsantrasyonlu
ortamlarda yapilmstir. Daha sonra bu maksat ile jipsin partikiil dagilimina bakilmig,
mikroskop altinda sekli incelenerek kristal biiyiikligi belirlenmis ve jipsli borik asit
siispansiyonunun filtrasyonu yapilarak, filtrasyon hizlarinin tayini yapiimig ve bunun
paralelinde 1. ve 2. kademe filtrasyon testleri uygulanmugtir.

Bunlarin yamsira kolemanit cevheri igerisinde bulunan iyon degistirme
ozelligine sahip bir kil minerali olan montmorillonitin ortamda bulunan Mg
iyonlarim1 kendi biinyesine alarak ¢ozeltiye gegen Mg iyon konsantrasyonunu
diigiirmesi etkisi de incelenmis bu maksat ile ¢aligma boyunca reaksiyon ortamindaki
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MgSO, konsantrasyonunun, cevherden ¢ozeltiye gecen MgSO4’in gegis hizina
etkisi gesitli analizlerin yapiimasiyla takip edilmigtir.
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THE EFFECTS OF MgSO, IMPURITY BY THE PRODUCTION OF
BORIC ACID FROM COLEMANITE ORE

SUMMARY

During sulphate acid and boric acid production from colemanite ore, some
elements coming from ore causes impurities. Mostly Ca and Mg based these
minerals causes impurity through dissolution in the surrounding. Some of these
precipitate during reaction do not need any special process, some like arsenic and
iron precipitate by oxidation and pH, but the others that do not precipitate,
accumulate in the solution. Accumulation of these impurities in the solution during
the production of boric acid prevents the production of high pure boric acid which is
an unwanted condition.

During industrial production, among the dissolved impurities MgSO4 causes
the biggest problem.

Beside decreasing the purity of H3;BO;, MgSO, also has an effect on
filtration. SO, ions coming from MgSQO, increases ionization and because of this,
the dissolution of gypsum decreases.

This decrease in dissolution of gypsum causes a decrease in filtration rate
through decreasing the particle size.

This case in industry, is the same as an decrease in the filtration rate of boric
acid suspension.

Also MgSOQ; in the surrounding, effects the dissolution of boric acid.

In this study the effect of MgSO, on dissolution of boric acid is carried out.
With this aim, the dissolution of boric acid is defined and some graphs are drawn
according to experimental data, at different temperatures and  MgSO4
concentrations.

Then continous reaction experiments are carried on in a 4 stage reactor
system. In order to observe the effect of different MgSO4 concentration on gypsum
in reaction conditions, these experiments are done at different MgSO,
concentrations. After this, cause of this idea the particle distrubition of gypsum and
it’s shape are observed under the microscope and the filtration of boric acid with
gypsum is carried out after this it’s filtration rate is defined, first and second filtration
experiments are carried out at parallel to this.

Beside this, the effect of montmorillonite found in colemanite ore which has

the ability of ion exchange on decreasing Mg ion concentration by napping them
into its structure is also observed. Because of this the effect of the concentration of
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MgSQ. in reaction surroundings on the dissolution of MgSQ,4 from the colemanite
ore to the solution is observed continously by analysis.



1. GIiRIS VE CALISMANIN AMACI

Borik asit ticari olarak kolemanit (Ca;BsO1; . 5H20) cevherinin siilfiirik asit
ile reaksiyonu sonucunda iiretilmektedir. Bu prosesin kimyasal tarafi ¢ok basit olarak
goziikmesine ragmen teknolojik olarak birgok giigliigii biinyesinde tagir. Bu prosesin
yuksek verim ve kolaylik ile igletilebilir proses halinde yiiriitillebilmesi igin birgok
faktoriin g6z onine alinmas: lazimdir. G6z 6ntine alinmasi gereken en Onemli
problem reaksiyon sirasinda olusan ve ¢ékelen jips (CaSO4 . 2H,0) kristallerinin
uygun partikiil boyutunda olusturulmasidir. Bu partikil boyutu olusumundaki en
biyiik etken reaksiyon ortamina eklenen silfiirik asidin ilave amindaki
konsantrasyonu, ilave gekli ve reaktérdeki hidrodinamik kogullardir. Reaksiyon
sicakliinin st simn jipsin hemihidrata (CaSO, . %2 H,O) doniisiim sicakhii olup
kolaylikla belirlenebilmektedir. Buna kargilik kolemanit cevherinin dogal yapisindan
kaynaklanan ve reaksiyon sirasinda ¢ozeltiye gegen safsizliklarin etkisi tam olarak
bilinmemektedir. Kolemanit cevherinde safsizlik olarak bulunabilecek maddeler
sunlardir: montmorillonit cinsi kil mineralleri, CaCQO;, As,S;, demir oksitler ve az
miktarlarda dolomit (CaCO; . MgCO;), stronsyum ve magnezyum boratlardir. Bu
safsizliklardan silfiirik asit ile reaksiyon sirasinda olusan stronsyum silfatin
¢oziinirliginin ¢ok disik olmas: nedeni ile ¢okelti fazinda kalirken, gozeltiye
gecen arsenik ve demir bilesikleri oksidasyon ve pH ayarlamas: ile g¢ozeltiden
coktiirillebilmektedir. Coktiiriilebilir iyonlar sistemde birikmeye neden olmazken,
proses kosullarinda goktiirillemeyen safsizliklar ¢ozeltide birikme egilimi gosterirler.

Yiiksek verimli borik asit prosesinde bu birikmeler sorun yaratmaktadir.

Endiistriyel prosesten elde edilen deneyimler ¢ozeltide MgSO, birikmesinin
etkin-oldugunu gostermistir.

MgSOs1n ¢ozeltiye gegis kaynag cevherde mevcut olabilecek dolomit ve
magnezyum boratlarin asit ile bozunmas: sonucunda olabildigi gibi yiiksek
magnezyum igerikli montmorillonit mineralinin asit ile bozunmas: sonucu

olabilmektedir. Bir kez gozeltiye gecen MgSO4'in prosesten tek ¢ikis yolu kati
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atiklar (zerine yapisan ana ¢ozelti yolu ile olmaktadir. Cozeltideki MgSO,
konsantrasyonu, giris hiz: ile sistemi terk edis hizinin esit olabildigi konsantrasyonda
olugmaktadir. Gergekte bu denge konsantrasyonu sistemin veriminin bir fonksiyonu

olup, verim yiikseldikge artmaktadir.

Pratik uygulamada temel iiriin olan borik asidin safligini arttirmak icin bir

miktar ¢ozeltinin atilma zorunlulugu ortaya gikmaktadir.

MgSO,, prosesinin fizikokimyasal yoniine iki farkhh sekilde etki
edebilmektedir, bunlar :

1) Ortamda gereginden fazla siilfat iyonun varligina neden oldugu igin
CaSO4’1n ¢oziinurliging misterek iyon etkisi nedeni ile distirecektir. Bu etki
proses kosullarinda jips¢e agin doygunlufun artmasina neden olacad: igin
olusan jipsin partikiil boyutunun dismesine neden olacaktir. Jipsin
filtrasyonda, filtrasyon hizini etkileyecek bu faktér genellikle arzu edilmeyen
bir husustur.

2) Cozeltideki MgSO4 borik asidin ¢oziinirligiina etkileyebilmektedir.

Literatiirde bu etkiler hakkinda bilgi mevcut degildir. Calijmamizin temel

amact MgSOs’1n borik asit prosesine etkisini incelemektir. Bunun igin :

H3;BO; — MgSO, — H;O sistemi proses kosgullarina uyan bolgede oncelikle
incelenmigtir. Ikinci etapta kolemanitin silfiirik asit ile siirekli halde yiiritiilen
reaksiyonu degisik MgSOs konsantrasyonlarinda incelenmis ve bunun, jipsin
partikiil dagilimy, sekli ve filtrasyon hizina etkisi belirlenmigtir. Bu ¢alisma boyunca
reaksiyon ortamundaki MgSO, konsantrasyonunun cevherden ¢ozeltiye gegen
MgSO4’1n gegis lizina etkisi de incelenmistir. Bu son incelemenin temel diigiincesi
iyon degistirme ozelligine sahip Montmorillonit’in farkli bir yapisal pargalanma
olmadif: takdirde binyesine Mg iyonunu alarak ¢ozeltiye gegen Mg iyonu

konsantrasyonunu diisiirmesidir.



2. TEORIK KISIM

2.1. Kolemanit Cevherinden Borik Asit Uretimi

Kolemanite H;SO, eklenerek, borik asit (H;BOs;) ve jips (CaSOs . 2H;0)
tiretimi agagidaki reaksiyonun ytiriiyiigiine gore olmaktadir [1].

Ca;BsOy: . SH,0 + 2H,;S04 + 6H;0 —® 2CaS0Q, . 2H,0 + 6H;BO;

Jips kristalleri ¢okerken borik asit ¢ézeltide kalmakta, daha sonra ise
filtrasyon islemi yapilarak borik asit igerikli ana ¢ozelti, kat1 safsizliklardan
kurtanimaktadir. Sicak olarak ele gegen doygun ¢ozelti kademeli bir gekilde
kristalize edilerek saf halde borik asit iiretilmektedir [1].

Uretim  yonteminin  basitlestirilmis akim  semas1  Sekil 2.1°de

gorilmektedir [1].

Borik asit tretiminde en 6nemli nokta, olusan jipsin iyi bir siizme ile
aynlabilmesidir. Iyi bir sizme islemi igin jips kristallerinin homojen yapida olmasi
gerekmektedir. Aksi halde siizme strasinda olusan kekin gegirgenligi azalir ve siizme
islemi zorlagir [2]. Kolemanit cevherinden borik asit uretimi, cevherin fiziksel

durumuna gore 3 sekilde gergeklesir :
1) Kuru Y6ntem
2) Yas Yontem
- 3)- Kalsinasyonlu Yontem

Yas Yontem ile borik asit iiretimi Hindistan ve Tirkiye’de uygulanmaktadir
[1]. Bu yontemde, kolemanit sulu ortamda ogitilmektedir. Kolemanit 6nce
elenmekte ve elek iistii bir kiricida kinldiktan sonra elek altiile birlikte ogitiiciiye
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beslenmektedir. Sistemde devreden ana ¢ozelti ile sulu dgiitme yapilmakta ve gikan
Ogiitilmiis kolemanit suspansiyonu bir siniflandiricidan gegirilerek iri taneler
sedimentasyonla ayrilmaktadir. Iri taneler, yeniden ogitiiciiye geri wverilir.
Siispansiyon halindeki kolemanit ise reaktére beslenir. Reaktorde kolemanit
siispansiyonu, ana ¢ozelti ve H,SO, ile kanigtinlmakta ve agik buhar verilerek sicakta
reaksiyon yapilmaktadir. Reaksiyon karigimi tanktan, tagkan ile ¢ekilerek kanistiricili
ve isiticil1 bir depoya verilir, daha sonra da filtre edilerek berrak ¢ozelti elde edilir.
Stcak berrak ¢ozelti, adyabatik sogutmali vakum kristalizériinde sogutularak H;BO;
kristalleri elde edilir. Santriflij vasitas: ile H3BO; kristalleri ve ¢ozelti birbirinden
ayrilir. Aynlan gozelti, reaktore ve dgitiiciiye yeniden beslenir [1,4].

Bu yontemin sakincali yam ana ¢ozeltinin yaklagtk 1/3 Gnin 6giitme
devresinde kullanilmas:, bu nedenle kalan ana ¢ozeltinin H,SO, ile kanigiminda
yiksek H;SOs konsantrasyonlann elde edilmesidir. Yiiksek konsantrasyonlu ana
¢ozelti — HpSO4 kangimui reaktdre beslendiginde jipsge agint doygunluk yiiksek
olmakta ve jipsin partikiil boyutunun diigmesine neden olmaktadir [1].

Kuru yéntemde ise kolemanit kuru olarak 6gutiilmekte ve 210 um alt1 taneler
sistemde devreden ana ¢ozelti ile seyreltiimis H,SO,4 ile birlikte, agik buharla
85 °C’de reaksiyona sokulmaktadir [3].

Kullanilan reaktér birbirine bagli 3-4 tane kangtinicili tanktan olugmaktadar.
Uygun pH aralifinda yiinitilen reaksiyon ortamina peroksit (H;0,) ilave edilerek
safsizlik yapan gesitli minerallerin (Fe, As) ¢oktiirilmesi saglanir. Daha sonra ise
karigim filtre edilerek kati atiklardan kurtanlir [1]. Temizlenen ¢ézelti seri halde
adyabatik sogutmali vakumlu kristalizorlerde kristallendirilmektedir. Birinci
kristalizorde sicaklik 65 °C, ikincide 47 °C, igiinciide ise 30 °C’dir. Vakumun
etkisiyle kaynama olacagindan H;BO; kopiigt olusacaktir, bundan dolay1 ortama
kopik giderici maddeler de eklenebilmektedir. En son kristalizérden ahinan iri
H3BO; kristalli siispansiyon santirflijlenmekte ve doner kurutucuda, paralel akim ile
ve 165 °C de giren hava ile kurutulmaktadir. Santifijden ¢ikan ve 30 °C de
H3BOs’ce doygun olan ana ¢6zelti yeniden devreye verilmektedir [1].



Etibank tarafindan Bandirma’da daha once uygulanan bir proseste ise
kolemanit 10 mm ye kadar 6giitiilmekte ve 600-700 °C de bir doner firinda kalsine

edilmektedir [5]. Kalsinasyon igleminin amaci [1] :

a) Kolemanit, dogrudan dolemit gibi kil mineralleri ile birlikte oldugundan,
Al;O; . SiO; . xH,O bilesiminde olan killer, kalsinasyon sirasinda kristal
sularm kaybederek plastik ozelliklerini yitirir ve sismezler, boylelikle de
koloid olugturmayip filtreyi tikamazlar.

b) Kolemanit kristallerinin patlayarak kiigiik taneciklere ayrilmasi sonucu

dgiitme islemini azaltmas yiiziinden kalsinasyon iglemi yaplir.

Kolemanitin bir kismi patlamayip, eridiginden dolayr, kansim kalsine
igleminden sonra bilyali degirmende o6gutilir. Ogutilip kalsine olmug
kolemanit reaktérde buhar ile 1sitilarak ana ¢ozelti ve HaSO,4 ile 90-100 °C de
kangtinlir. Reaksiyon tamamlandiktan sonra kangim doner basingh filtrelerde
suziilir ve ardindan da berrak ¢ozelti kristalizorde 40 °C ye kadar sogutulup
kristallendirilmektedir [1].

2.2. Borik Asit Uretimine Etki Eden Faktorler

Borik asit Gretimine etki eden faktorler daha 6nceki bir ¢aligmada [6] detaylt
olarak incelenmis ve gerekli kosullar tespit edilmistir. Cahsmamizin deneysel

kisminda genellikle bu ¢aligmadan elde edilen kosullar kullamlmustir.

Borik asit tiretim prosesine etki eden faktérler agagida kisaca agiklanmistir.

2.2.1. Kolemanitin Partikiil Boyutunun Etkisi

Reaksiyona sokulacak kolemanitin partikiil boyutu hem reaksiyon hizim
dolay]sxyla reaksiyonun tarﬁamlar;ma _ siresini hem de prosesin verimini
etkilemektedir. Kolemanitin partikiil boyutunun reaksiyon hizint etkilemesi dogél
olup, partikiill boyutu kiigiildiikge reaksiyon igin gerekli yiizey artmaktadir. Partikiil
boyutunun verimi etkilemesinin temel nedeni reaksiyon sirasinda olugan jipsin asin

doygunlugunun kolemanit yiizeyinde en vyiiksek olmasidir. Bu yiiksek agir1



doygunluk kolemanit yiizeyinde jipsin ¢okmesine ve reaksiyonun ilerlemesine engel

olmaktadir, kisaca reaksiyon sonucunda reaksiyona girmemis kolemanit kalmaktadir.

Bu caligma sirasinda kullanilan laboratuar tipi pilot tesiste yapilan ¢aligmalar

kolemanitin en azindan 250 um’nin altina dgiitiilmesi gerektigini gostermistir.

Sekil 2.2. oldukga saf yapili kolemanitin sulfiirik asit ile reaksiyonunda
partikiil boyutunun etkisini géstermektedir [6].
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Sekil 2.2. Saf Kolemanitin H;SO; Ile Reaksiyonunda Partikiil Boyutunun Borik Asit
Olusum Hizina Etkisi (t = 90 °C)

Bu bilgiler gozoniine alinarak deneysel kisimda kullamlan kolemanit

250 pm’nin altina 6gutilmistar.

2.2.2. Reaksiyon Sicaklifinin Etkisi

Kolemanitten borik asit tretiminde reaksiyon sicaklig jipsin kristal seklini
belirledigi igin onemlidir. Bu etkiyi agiklamak igin CaSOsin borik asit
gozeltilerindeki davramslanm bilmek gereklidir. Onceki galisma [6] % 20 H;BO;

igerikli ¢ozeltilere kadar ki borik asit konsantrasyonlarinda jipsin ¢oziiniirliigiiniin



etkilenmedigi gosterilmistir. Bu nedenle sicakhigin etkisini agiklamak igin CaSO4"1n
sudaki ¢ozinirligu goz oniine alinacaktir. Sekil 2.3. CaSO4’1n sudaki ¢Ozunurluagini

gostermektedir.
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Sekil 2.3. CaSO4’in Sudaki Cézimiirligi [7].

CaSO, 42 °C ye kadar stabil faz olarak, 42-97 °C arasinda ise metastabil faz
olarak (jips) halinde ¢okmektedir. 97 °C nin iizerinde ise metastabil hemihidrat
(CaS0; . ¥2 H,0) olugumu vardir.

Borik asit tireim prosesinde hemihidrat olusumu iki nedenle istenmez
bunlardan birincisi hemihidrat jipse gére daha az kristal suyu gektigi igin prosesin su
dengesini kotii yonde etkiler. Ikinci neden ise hemihidrat olusumunda partikillerin
gok ince ve siiziilmesinin zor olmasidir. Bu yof ile elde edilen filtre keki biinyesinde
daha fazla ¢ozelti tutmakta ve ¢ozelti kayiplanimi arttirarak sistemin verimini
digiirmektedir. Bu nedenle ise siilfiirik asitli ortamda jipsin hemihidrata doniisim
sicakhify biraz daha digiik olmaktadir. Yapilan ¢aligmalar reaksiyon sicakligmm 90
°C nin altinda olmas: gerektigini géstermigtir [6].
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Bu veriler goz Oniine alinarak siirekli reaksiyon deneylerinde reaksiyon
sicakligi olarak 88 °C kullanilmigtir.

2.2.3. Kanstirma Hzmm Etkisi

Kolemanit partikiilleri iizerinde jips ¢Okelmesi ve bu nedenle reaksiyon
veriminin diigmesi sadece kolemanitin partikil boyutundan kaynaklanmamakta
kangtirma hizindan da etkilenmektedir [6].

Sekil 2.4. Kanigtirma hizinin etkisini gostermektedir [6].
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Sekil 2.4.- Kolemanitin H,SO, Ile Reaksiyonunda Kangtirma Hizinin Borik Asit Olusum
Hizina Etkisi.



2.2.4. Siilfiirik Asidin Konsantrasyonunun Etkisi

Endistriyel proseste kullanilan H,SO4 % 93 - % 96 konsantrasyonludur. Bu
asidin reaktore dogrudan beslenmesi hem jipsin ¢ok kigiik partikiil boyutlu olarak
olusumuna neden olmakta hem de hemihidrat olusumunu hizlandirmaktadir. Borik
asit prosesine ¢ok benzer yapida olan fosfat kayasindan fosforik asit dretim
prosesinde de benzer deneyimler elde edilmistir. Fosforik asit iiretimindeki
tecriibeler, H,SO; konsantrasyonu % 50 iken 70 °C’nin altinda tamamen jips
olusumuna neden oldugu, 90 °C de jips yaninda hemihidrat olusumunun bagladigs,
% 60 iken 90 °C de hemihidrat yaninda anhidrit de olugturdugu, daha yiksek
konsantrasyonlarda hemihidrat ve anhidrit olusumunun arttigin1 géstermistir [8]. Bu
veriler siilfiirik asidin ana ¢ozelti ile seyreltilme zorunlulugunu getirmektedir. Bu ana
etki yaminda siilfiirik asit konsantrasyonu kolemanitin jips ile kaplanmasim ve
reaksiyon hizinin diismesine de neden olmaktadir. Fosforik asit iiretiminde reaksiyon

hiz1 % 5-7 HzSO, ortaminda maksimuma erigmektedir [9].

Siilfiirik asit konsantrasyonunun diger onemli etkisi ¢ozeltiye gegebilecek

safsizliklan etkilemesidir, bu etki 6zellikle kil mineralleri iizerindedir.

H,SO4 konsantrasyonu yiikseldikge kil daha yiiksek oranda pargalanmaya
ugramakta, silikatlar siiziilmesi gii¢ silis jeli haline gelirken kildeki Na, K, Mg gibi
iyonlar ¢ozeltiye gegmektedir. Bu olay ¢aligmamizin temelini olugturan MgSO4
etkisinin baglangicint olugturmaktadir.

2.3. Kolemanit Cevherinin Yapisi

Ulkemizde kolemanit ETI holding A.S. biinyesindeki ETI bor A.S. genel
miidiirliigiine bagli 3 farkhi tesiste iiretilmektedir. Bu tesisler Emet, Bigadi¢ ve
Kestelek’de kuruludur. En biiyiik rezerv Emet’de olup burada Espey ve Hisarcik’da
bulunan iki farkh tesis ' vardir._ Her ii¢ tesisten elde -edilen- ham kolemanit
cevheri cevher zenginlestirme tesislerinde konsantre edilerek satiga sunulmaktadir
[10]. Tablo 2.1. bu tesislerin dretim kapasitelerini ve rin bilegimlerini
gostermektedir [10].
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Tablo 2.1. Turkiye’deki Kolemanit Tesislerinin Durumu.

Tesis Ad: E‘;‘If:amk T Eae Bigadig Kestelek
Uretim Kapasitesi (ton/y1l 200.000

(Konsantre olagak) & 500.000 3-125 mm | 0,2-3 mm 100.000

B,0, %36-42 %36-42 %38 %25 %36-42

Ortalama SiO, %3-10 %3-10 %1-3 %5-13 %2,5-15

Bilesim Ca0O %23-27 %23-28 %16-18 %17-26 %24-29
Na,O ? ? %4-6 %3-5 ?

As (ppm) | 1800-3800 | 600-1200 ? ? 20-55

Tablo 2.2. Degisik tenorli Hisarcik kolemanitinin kimyasal yapisim daha
detayl1 olarak gostermektedir [10].

Tablo 2.2. Degisik Tenoérlii Hisarcik Kolemanitinin Kimyasal Yapist.

Bilegen 1. Numune 2. Numune 3. Numune 4. Numune
B20s (%) 38,51 39,01 40,63 41,34
S10; (%) 7,53 6,866 6,305 5,794

0,
(Fe203§1:1(:2)§f%i0 ) 1,385 1,057 1,230 0,893
2

Ca0 (%) 24,48 26,08 25,00 26,38
MgO (%) 3,69 2,86 2,83 1,46
SrO (%) 2,363 2,180 2,032 1,758
Fe (%) 0,444 0,370 0,350 0,325
As (ppm) 1705 1565 1490 1300

Hisarcik Kolemanitinin X Isinlan difraksiyonu ile incelenmesi kolemanit

yaninda kalsitin (CaCOs) varhigim1 gostermektedir [6]. Ancak kolemanit pikleri ile

cakigmasi nedeniyle dolomitin varhg: gésterilememigtir [6].

Kolemanit cevherinin borik asit ¢ozeltilerinde ¢oziindiirilerek kolemanit

mineralinin tamamen ¢oziinmesinden sonra ele gecen kati fazin incelenmesi

cevherdeki mineralin montmorillonit gurubu mineralinden olustugunu géstermis ve

yine dolomit pikine rastlanmamustir [11].
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Tablo 2.3. Montmorillonit gurubu minerallerin kimyasal yapisini
gostermektedir [12].
Tablo 2.3. Montmorillonit Gurubu Minerallerin Kimyasal Yapis:.
] 105°C’de | Kizdirma | SiO; | R;0; | CaO | MgO
Grup Mineral | o/ 'Nem | Kaybr | % | % | % | %
Montmorillonite | 14,81 7,99 51,14 | 20,59 | 1,62 | 3,22
Montmorillonit
Mineralleri Hectorite 9,90 2,24 | 5586 | 0,16 | Eser | 25,03
Saponite 13,65 6,85 4299 | 8,09 | 2,03 |2296

Tablo 2.3. ve Tablo 2.2. Kolemanit hari¢ tutularak kiyas edilirse, kolemanit

igindeki kilin saponite minerali ile biiyiik benzesim iginde oldugu goriiliir.

Tam bu bilgiler kolemanit cevherinde dolomit mineralinin ya mevcut
olmadigini, mevcut olsa da ¢ok diigiikk miktarlarda oldugunu gostermektedir. Buna
gore borik asit prosesinde magnezyum girdisinin kilin bozunmas: ile olustugu sonucu
¢ikartiimaktadir.

2.4. MgSO¢ m Coziiniirliik Uzerine Etkisi

MgSO;, hem jipsin, hem de borik asidin ¢oziiniirliigiini degistirebilmektedir.
Jipsin ¢oziintrlugiindeki degisme, miisterek SO, iyon etkisiyle olurken borik asidin
¢coziinirlugindeki degisme, ¢ozeltideki iyonik giiciin artmast nedeniyledir [6].
Cozeltideki MgSO, konsantrasyonu degisiminin jipsin ¢oziniirliigiine etkisi daha

onceki ¢aligmada gosterilmigtir.

Sekil 2.5. CaSO4'in ¢dzunirluginin MgSO, konsantrasyonu ile olan
degisimini gostermektedir [6]. . S

12



wn

CaSOs. %

A %10 H3BO3, 55°C
= %18 H3B03,90°C
A
A
0.5 1 1.5 2 2.5 3 35

MgSO0s4, %

Sekil 2.5. MgSO,4 Varliginda CaSO,’1n Coziiniirkigi.

MgSO.'m borik asidin ¢ozinirligine etkisi H;BO; — MgSOs — H;0

sisteminde goriilebilir [13].

Sekil 2.6. H3BO; - MgS0O4 — H,0 sistemini gostermektedir [13].
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Sekil 2.6. H3BO; —~ MgSO; — H,O Sistemi

Sekil 2.6. tim sistemi gostermektedir, oysa borik asit prosesi igin diisiik
MgSO4 konsantrasyonlarindaki ¢oziniirlik degerleri gereklidir. Bu nedenle bu
bolge tarafimizdan yeniden incelenmistir.

2.5. MgSO¢4mn Jipsin Filtrasyon Hizina Etkisi

Kolemanitten borik asit tretim prosesinde gozeltideki MgSO4'in jipsin
filtrasyon mzina ne gekilde etki edecegi bilinmemektedir. Ancak boyle bir etki
beklenmektedir, ginki MgSO4 daha 6nceden de belirtildigi gibi jipsin partikiil
boyutunu degistirebilmektedir. Bupun yaminda kristalin geklinde yapabilecegi
herhangi bir degisiklik de filtrasyon hizim1 pozitif veya negatif yonde etkileyecektir.
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Bu konuda en yakin benzetisim yine fosforik asit dretiminden yaptlabilir.
Literatir bilgileri, MgSO4 varliginin jipsin kristalizasyon siiresini kisalttigint ve

filtrasyonunu hizlandirdigim géstermektedir [14,15].
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3. DENEYSEL TEKNIKLER VE ANALITIK YONTEMLER

3.1. Deneyde Kullanilan Hammaddeler ve Hazirlanmasi

Cozinurlik inceleme sistemi igin kullamilan H3;BO; tuzunun saflik derecesi
yiksek olup Riedel de Haen firmasindan (Kod no : 31146) temin edilmigtir.
Torbalardan ¢ikartilan borik asit tuzu, toz yapisinda olup deneylerde hi¢bir 6n isleme
tabii tutulmadan kullamlmugtir.

Borik asidin yanisira deneyde kullanilan MgSO, . 7TH,0 tuzu da kimyasal
bakimdan ¢ok saf olup, Surechem Product LtD. firmasindan (Kod no : M 1102)
temin edilmistir. Bu tuz da deneylerde kullanilirken herhangi bir 6n hazirlama

iglemine gerek duyulmamgtir.

Reaksiyon agamasinda da kolemanit cevheri kullamlmugtir. Cevher, Hisarcik
cinsi kolemanit olup yapisinda % 40,58 B,0; igermektedir. Alinan kolemanit
cevheri deneyden 6nce partikiil boyutu 250 um’nin altina gelecek sekilde bir geneli
kiricida ve diskli ogiitiiciide ard arda ogiitilmigtiir. Reaksiyonda kullanilan H,SO4
(Merck 9025) % 95 — 98 konsantrasyonlarindadir.

Ayrnica fabrikadan % 70’lik hidrojen peroksit (H,02) ¢ozeltisi de reaksiyon
agamasinda kullanilmak iizere alinmugtir. Filtrasyon testleri i¢in gerekli olan flokiilan
Cyanamid adli firmadan temin edilmigtir. Superfloc plus ad: altinda olup, N — 300

¢esidine mensuptur.

Tam deneyler igin gerekli olan saf su ise laboratuardaki cihaz tarafindan
iiretilmistir. ' o
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3.2. Kimyasal Analiz Yéontemleri

Borik Asit Tayini

Coziniirlitk inceleme sisteminde ve reaksiyon deneylerinde H3;BO5’iin tayini
bilyitk 6nem arz etmistir. Ozellikle, H;BO5’tin denge egrisi olusturuldugundan,

analizin gok hassas olarak yapilmas: ihtiyaci duyulmustur.

Borik asit analizi i¢in en ¢ok kullanilan yontem mannitol varh@gnda borik
asidin standart bir baz ile titrasyonuna dayanmaktadir. Bu yoéntemin dayandigi temel
nokta ise zayif bir asit olan ve normal olarak kuvvetli bir baz ile titrasyonu miimkiin
olmayan borik asidin, mannitol ve gliserin gibi polialkollerin varlifinda poliborat
kompleksleri olugturarak asitlik kuvvetinin artmasidir. Buna gore alinan sivi
numuneler mannitol kullamilarak 0,1 N NaOH ¢ozeltisi ile indikator olarak

fenolftalein ve metil kirmizisi ilavesi ile titrimetrik olarak yapilmgtir [16 — 19].
Kalsiyum + Magnezyum Tayini

Analiz numunesine tampon ¢oOzelti ilave edilerek pH = 10 degerine
getirilmis, ardindan metal iyonlarim1 baglamak igin ortama Hidroksilamin — HCl ilave
edilmistir. 0,01 M EDTA ¢ozeltisi ile Erioblack T indikaténi varliginda ortama
metil kirmizis1 ilave edilerek doéniim noktasi olan yesil renk gorilene kadar titre
edilmigtir [18 — 20].

Kalsiyum Tayini

Analiz numunesi behere alindiktan sonra ; NaOH ilave edilerek
pH metre ile ; pH = 12,5 degerine ayarlanmig, ardindan indikatér olarak 0,2 gr
Calcein — timolftalein ilave edilerek 0,01 M EDTA ¢ozeltisi ile titre edilmistir
[16 - 19,21].

Mg Tayini

Ortamda sadece Mg iyonlannin bulundugu denge ¢ozinirliginiin
incelenmesi kisminda kullamlmigtir. Analiz numunesi behere alindiktan sonra

tampon ¢ozelti ilavesi ile pH = 10 degerine getirilmigtir. Hidroksilamin — HCl
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ilavesinden sonra Erioblack — T indikatérii ilave edilerek metil kirmizisi varliginda

0,01 M EDTA ¢ozeltisi ile titrimetrik olarak yapilmigtir [18 — 20].
SO4 Tayini

Numune behere alindiktan sonra iizerine saf su ilavesi yapilmistir. Metil
kirmizist indikatori ilave edildikten sonra ortamin asitlendirilmesi igin HCI
eklenmigtir. Karigim ocak iizerinde karigtirilarak isitilmig ve kaynayan sicak
¢ozeltiye % 10’luk BaCl, ¢ozeltisi sicak olarak damla damla ilave edilmigtir.
Boylece ortamdaki SO4 iyonlarimn BaSQjy olarak ¢okmesi saglanmistir. Bu kangim
110 °C lik etiivde 1 gece bekletildikten sonra, sabit tartima getirilmis ve goch

krozelerinden siiziilmiigtir [18,19].

3.3. Denge Coziiniirliigiiniin Incelenmesi Yontemi

Bu deney diizeneginde degigik sicakliklarda MgSO4’li ortamda H3;BOj’lin
¢oziinirliik degerlerini tayin etmek amaglanmugtir. Bunun igin ¢alkalamali bir

termostat kullamilmigtir. Cihazin sicaklik hassasiyeti + 0,5 °C dir.

Incelenmek istenen ¢oziniirliik degerleri 35, 50, 65 ve 80 °C dir. Bu
diizenekte % 0-5 MgSO, igerikli ¢6zeltilere, her bir sicakliktaki doygunluk degerini
saglayacak ve dipte kati H3BO; igerecek kadar H3;BO; ilave edilmis ve hazirlanan
bu kangimlar, kapakli erlenlere doldurularak cihaza yerlestirilmigtir. Termostatin
sicaklik ayan yapildiktan sonra kapag: kapatilarak, istenilen sicakliklarda galkalama
islemi 2 giin siire ile yapilmig ve kanigimlarin dengeye gelmesi saglanmistir. Daha
sonra ise bu kansimlardan belli miktarlarda numune alinarak balonjojelere konmus,

ardindan da H;BO; ve Mg30, tayinleri yapilmistir.

Tablo 3.1. Sicaklifa gore degisen belli yiizdelerde MgSO; igeren H3;BO;

¢ozeltilerinin durumunu gostermektedir. Cozeltiler 150 gr. olarak hazirlanmistar.
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Tablo 3.1. Farkli Stcaklik Degerleri Igin MgSO, Iceren H3BO; Cozelti Listesi

Sicaklik (°C) H3BOs (gr) MgSO4 (%) | MgSOQ4 . TH,0 (gr) Hz0 (gr)
0 3 139,200

0.5 15353 137,665

1 3,0700 136,130

15 4.6060 134,504

35 10,800 2 6,1400 133,060
3 92124 129,987

4 12,2832 126,917

5 15,3540 123,846

0 : 134,655

0.5 15353 133,119

1 3,0700 131,585

15 4.6060 130,049

>0 15,345 2 6,1400 128,515
3 92124 125.442

4 12,2832 122,372

5 15,3540 119,301

0 ; 128,370

0.5 15353 126,834

1 3.0700 125,300

15 4,6060 123,764

65 Pl 2 6,1400 122.230
3 92124 119,157

2 12,2832 116,087

5 15.3540 113,016

0 3 121,410

0.5 15353 119.874

1 3.0700 118,340

15 4,6060 116,804

80 28,590 2 6,1400 115.270
3 92124 112,197

3 12,2832 109,127

5 15,3540 106,056

Bu boliimde, 35 °C de ¢alisilirken, numune alinmas: sirasinda normal pipet
kullamilmig, 50, 65, ve 80 °C de kristallenme oldugundan dolay: agirlik pipetleri
kullanlmugtir. ‘
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3.4. Reaksiyon Sistemi

Bu deney diizeneginde, kolemanit cevherinden siirekli yontem ile bork asit
tiretimi yapilmigtir. Reaksiyon 4 kademeli reaktor sisteminde yiiritiilmekte olup, son
reaktorde reaksiyon olmayip sadece toplama tanki gorevi yapmaktadir. Buna gore

toplam reaktor hacmi 16 litre olan laboratuar tipi siirekli bir proses mevcuttur.

Sekil 3.1. kolemanitten siirekli yontem ile borik asit iireten sistemin deney

diizenegi gorilmektedir

Deneyde 250 pum’nin altina 6gitilmis kolemanit vidali bir besleyici ile
630 g/h (10,5 g/dak) sabit debi ile 1. reaktore beslenirken, ana g¢ozelti
ve stokiometrik olarak B;0s’e karyi gelen H>SO4 kangimi 85 °C de 4705 g/h
(78,41 g/dak) sabit debi ile aym reaktére beslenmistir. Cevherden gelen dolomit,
kalsit gibi asit harcayan maddeleri notralize etmek igin gerekli asit ¢dzeltisi karigimm
tigiincti bir hattan, pH kontrollii olarak reaktdre beslenmistir. Reaksiyon ortaminda
bulunmasi istenen MgSO;4 konsantrasyonu hesaplanan miktarin ana gozelti — H,SO4

karigimina eklenmesi ile temin edilmistir.

%10H2504 pH Kontiol Sicakhk Kontrolleri

E ] l—h.riak_r{__| |2 teak] {3 _reak

H202
HKontroly T anks

1

Ana Cozelt
+ .
% 93 H2504 3
Kolemanit N

Besleyicisi .
[-250 wmj \

pH Olgiimii
N

Seviye
\ Kontrolii

&

1.reaktor

2. reaktor

3. reaktor

Toplama
Tanki

Sekil 3.1. Kolemanitten Siirekli Yontemle Borik Asit Uretimi Deney Diizenegi.
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1. reaktérdeki pH
ceketten termostattan beslenen sicak su dolagimi ile sitilmustir. Ik ¢ reaktdrde
sicaklik 85-86 °C iken, son reaktor sicakligi 8788 °C olmustur. 1. reaktor tagkaninin
beslendii 2. reaktore, oksidasyon — rediksiyon potansiyeli (ORP) kontrolii ile
% 20°lik H,0, ¢ozeltisi beslenerek potansiyel
Boylelikle Fe'? iyonlan Fe™e

1,6 — 1,8 arasinda sabit tutulmustur. Tim reaktorier

600 mv’da sabit tutulmustur.
oksitlenerek ¢okmekte ote yandan reaksiyon
ortamina gegen arsenik bilesikleri de arsenat (As') yapisina okside olarak gecmekte
ve reaksiyon ortamindan FeAsO; olarak alinmasi saglanmaktadir. 3. ve 4.
reaktorlerde sadece sicaklik ve pH olgiimleri yapilmugtir. Belirtilen reaksiyon
68 saat siire ile yiritilerek olusan jipsin tane dagiliminin dengeye gelmesi
saglanmustir. Ik 4 saatlik reaksiyon drinleri atilmis, sonraki numunelerde ise

gerekli fiziksel ve kimyasal testler yapilmugtir.

Proseste kullamilan ana ¢ozelti, reaktore, peristaltik bir pompa ile
beslenmigtir. pH degeri sinirlanin izerine giktiginda Ggiincii hattaki, asit ¢ozeltisi
kangim devreye girmekte ve ortamin pH’imi istenen arahifa digiirmektedir. Bazi
durumlarda bazik yapidaki kolemanit cevherinin beslenme debisi diisiiriilerek veya
ana ¢ozeltinin debisi arttinlarak pH’in diiymesi saglanmigtr. pH degeri simrlarin
altina diistiiiinde ise bazen kolemanit’in besienme debisi arttinnlmug, bazen de ana
¢Ozelti debisi kisilarak pH degeri istenen aralia yiikseltilmigtir. pH kontrol edicisine
bagl: asit ¢ozeltisinde 70 gr H3BOs;, 66 gr. HySO,4, ve 1013 gr H,O bulunmaktadir.
Beslenme ¢ozeltileri reaksiyon ortaminda sirasiyla % 0, % 2,5 ve %5 MgSO,
igerecek gekilde hazirlanmgtir.

Tablo 3.2. Ana ¢ozeltinin bilegimini ifade etmektedir.

Tablo 3.2. Ana (6zeiti Bilesim Degerleri.

Deney No | % MgSO, | H3BOs(gr) | HaSO4(gr) | MgSO,4 . 7H,0 (gr) | H,0 (gr)
1 0 3088 2100 - 32500
2 2,5 3088 2100 1978,33 31488
3 5 3088 2100 4058 30424

Sistemi ilk devreye aligta, dengeye daha hizh erisi.lmesi i¢in ilk G¢ reaktore
% 16,82’lik H3BO; ¢ozeltisi konmugtur. Bu deger miktar olarak 350 gr H;BOs ve
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1730 gr suya esdegerdir. Her ii¢ reaktordeki kanstinicilarin hiz 500 devir/dak olarak

ayar edilmistir.

3.5. Filtrasyon Sistemi

Reaksiyon sonucu kararh hale erisildikten sonra elde edilen siispansiyonlarda
filtrasyon hz olgimleri yapilarak MgSOs varligimn filtrasyon hizina etkisi

incelenmigtir.

Sispansiyon 2 litre hacimli 1sitma ceketli cam reaktoriin igerisine
konulmugtur. ~ Stspansiyon sicakligt 85°C’ye ulastiginda filtrasyon testleri
yapilmugtir. Sekil 3.2. Filtrasyon hiz 8lgimlerinde kullanilan deneysel sistemi

gostermektedir.

Besleme
Tanki
(2 litre)

Ceketli

Termostat — Filtre

Baglantst

Filtrat

Toplama Vakum Yakum

Ksbi  / Kontrol Pompasi
Unitesi

= l
= ( 689578g ) i

uL U Manometresi .
Olgiirn o ) o
Terazisi

Sekil 3.2. Filtrasyon Hiz Olgiimleri I¢in Kullamlan Deney Diizenegi.
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Filtrasyon igin uygulanan AP basing farki (AP), vakum kontrol sistemi ile
+ 0,5 mm Hg duyarlilikla ayarlanmig ve sabit tutulmustur. Filtre edilmis ¢ozeltinin
miktan + 0,5 g duyarhlikla terazi yardimi ile olgiilmagtir. Filtrasyon igleminde

12 cm gapl: filtre yiizeyi ve 350 mm Hg’lik basing farki kullaniimistir.

3.6. Partikiillerin Karakterizasyon Yontemleri

Siireklt reaksiyon sonucu elde edilen partikiillerin boyut dagilimi Coulter
Counter (Coulter Multisizer II) cihaz1 ile Olgilmisgtiir. Elde edilen jipsin partikiil

sekli mikroskop altinda incelenmigtir.
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4. DENEYSEL KISIM

4.1. MgSO4.h Ortamda H;BO3’iin  Coziiniirliik Davranis:

Manole Bezhan tarafindan verilen [13] H;BO; — MgSO4 — H,O sisteminde
detayli ¢oziniirlitk verileri 65 °C de verilmis, diger sicakliklarda hemen hemen
sadece 2 kat1 fazca doygun noktalar verilmekle yetinilmistir. H3BO; prosesinde
Ozellikle digiik MgSO, igerikli ¢ozeltilerin ¢oziintirliklerine ihtiya¢ vardir. Bu
nedenle c¢alismamizin baglangicinda literatiirdeki bu  eksiklik giderilmeye

caligilmugtar.

Calkalamali termostata degisik MgSO;, icerikli ¢ozeltilere gereginden fazla
borik asit konularak yani kat: fazda siirekli H;BO; olmas: saglanarak hazirlanan
kangimlarin 2 giin siireyle dengeye gelmesi beklenmis ve alinan numunelerde
yapilan H;BO; analizleriyle doygunluk ¢6ziinirliigii tayin edilmigtir. Tablo 4.1.
degisik sicakliklarda % 0 — 5 MgSO; bolgesinde borik asitce doygun g¢ozeltilerin

bilesimlerini gostermektedir.
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Tablo 4.1. MgSO4’l1 Ortamda H;BO;’ce Doygun Cozelti Bilesimieri

Doygun Cozeltideki

Sweakdik 15 S0 1 % H,B0, Kati Faz
0 7,08 HsBO,

0,5 6,95 H;BO;

] 6,91 H;BO;

35°C 1,5 6,84 H;BO;
2 6,70 H,BO0;

3 6,58 H;BOs

4 6,42 H,BO;

5 6,38 H;BO;

0 10,64 H;BO;

0,5 10,45 H3BO;

] 10,32 H3;BO;

. 1,5 10,22 H;BO;
G 2 10,08 H,;BO0;
3 9,99 H;BO,

4 9,76 H;BO;

5 9,69 H;BO;

0 14,18 H,BO;

0,5 14,07 H;BO;

1 13,97 H;BO;

65°C 1,5 13,86 H;BO;
2 13,76 H,BO;

3 13,48 H;BO;

4 13,37 H;BO;

5 13,20 HsBO;

0 19,26 H;BO;

0,5 19,13 H;BO;

. 1,5 18,39 H;BO;
80°C 2.5 18.35 H,BO,
3 18,29 H,BO;,

4 17,85 H;BO;

5 17,46 H,BO0;

Sekil 4.1. — 44. % 5’ kadar varan MgSO4’Ii ortamdaki H3BOs’in
¢oziniirligiini sirastyla 35, 50, 65 ve 80 °C lerde gostermektedir.
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% H;BO,
72
7,1 |

7 R

69—L

k4

6,8 T

b

6,7

2

6,6 -

>

6,5 1

b4

6,4 -

T

i

——

{

6,3 i f % f
0 1 2 3 4

Sekil 4.1. 35°C de MgSO4’m H;BOs’iin Coziniirligine Etkisi

% H;BO,
10,8 —

10,6
10,4 - R?=0,9905
10,2 -

10 -

9.8 -

9,6
0 1 © 2 3 4 5
% MgSO4.

Sekil 4.2. 50 °C de MgSO4'in H3BOj5’iin Cozintrlugiine Etkisi
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% H,BO,
14,4 ¢

142

13,6 R?= 09946
13,4
13,2
13 +— t -+ 1 ~+ {
0 1 2 3 4 bl 6

% MgSO4

Sekil 4.3. 65 °C de MgSO4’1n H3;BOs’iin Cozintirligiine Etkisi

% H,BO;

19,4
19,2 $

19
18,8 -
18,6 -
18,4 - 3
18,2 +

18 +
17,8 -
17,6 +
17,4 -
17,2 ! 'r | ¢ : |

L]

R?=0,9942

g

% MgSO4

Sekil 4.4. 80°C de MeSO4m H;BOy’iin Cozinirligine Etkisi
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Her dort sicaklikta da beklenildigi gibi MgSO4 konsantrasyonu arttikca
H3BO5’in konsantrasyonu azalmaktadir. Bu azaligin en etkin oldugu sicakhk
80 °C olup H;BOy’tin ¢oziiniirligiinde % 1,8 e varan bir ¢oziiniirliik dismesi elde
edilmistir. Borik asit prosesinde ¢ozeltideki MgSO, konsantrasyonunun % 5
seviyesine ¢ikmasina beklendigi i¢in 80 °C doygun olacak sekilde hazirlanan
¢ozeltinin en fazla % 17,5 H3BO; igerebilecegi, tercihen bu konsantrasyonun biraz

daha diisiik tutulmas: gerektigi ortaya ¢ikmaktadir.

Coziniirlikteki bu degisme farkli sicakliklarda farkli degerlerde oldugu i¢in
H;BO; dretim prosesini etkileyecektir. 80 °C de H3BOs’ce doygun olarak hazirlanan
¢ozeltinin 35 °C lik son sicakliga sogutulacagi goz oniine alimirsa farkli MgSO4
konsantrasyonlarinda kristalizérde farkli kristal yogunluklar elde edilecektir.

Coziniirlik degisimini daha iyi gérebilmek igin Sekil 4.5. de dort farkls

stcakliktaki ¢oziiniirliikler ayn: diyagram iizerinde gosterilmistir.

Coziindirlik Egrisi

Y% H;BO,

©35 derece
150 derece
A 65 derece
' % 80 derece

Sekil 4.5. Borik Asitin Coziinirliginin Sicaklik ve MgSO,4 Konsantrasyonu

Ile Degisimi.
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Tablo 4.2.’de Direkt sogutmali bir kristalizasyon sirasinda kristalizorde elde

edilebilecek kristal yogunlugunun MgSO4 konsantrasyonu ile degigimi gésterilmistir.

Tablo 4.2. Cozeltideki MgSO,’1in Borik Asit Kristalizasyonuna Etkisi. Kristalizore
Girig Sicakligi 80 °C de Doygun, Kristalizorden Cikis Sicaklig1

35 °C de Doygun.
Ortamdaki Kristalizorde Elde Edilebilecek
% MgSQO, % Kristal Miktari
- 13.10
3 12.54
5 11.84

Bu sonuglar H3BO; tesisinde aym iiretim debisinin elde edilebilmesi igin
¢ozeltideki MgSO,4 konsantrasyonu arttikga daha fazla ana ¢ozeltinin  sistemde

sirkiile eden ana ¢6zelti debisinin arttirma geregini ortaya koyar.

4.2. Siirekli Reaksiyon Deneyleri

Siirekli reaksiyon deneylerinde uygulanan deney plam Sekil 4.6.’da gematik

olarak gosterilmistir.
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3088 gr. H3B03
32500 gr. Su—~y | E 70 gr. H;BO;
2100 gr. HpSO(1140ml) | () A | 66gr H,SO,
+x MgSO, . TH,O ~ E 1013 gr. su
\ 2R ;
Kolemanit 630 g/ Reaksiyon — pi—i
-250 um »|  Unitesi
%40,58 B,0s
Istenen MgSO, Konsantrasyonu (%) X (gr) Y (gr)
0 - —
2.5 1978.3 1012
5 4058 2075.7

Sekil 4.6. Sirekli Reaksiyon Deneyinin Yuritiliy Semas:

Reaksiyon boliim 3.4.’de agiklandifi gibi yiirutiilmisg, sistem kararli hale
ulagtiktan sonra agagidaki filtrasyon testleri uygulanmgtir.

a) 350 mm Hg basing farkinda katkisiz ve 0,5 ml/lt. siispansiyon oraninda
% 0,2 lik noniyonik poliakrilamit (N-300) katkilh ortamdaki filtrasyon

hizlarinm 6lgima.

b) Bu filtrasyondan elde edilen ¢ozelti, slak kek ve 60 °C de kurutulmus
‘kek agirliklaninin tespiti.

¢) Kurutulmus kekteki %H3BO;, % Mg, % Ca ve % SO,’tin tayini.

d) Elde edilen kekteki partikiil boyut dagiliminm tespiti.
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Elde edilen bu ana degerlerden sonra endiistriyel olarak uygulanabilecek tek
ve iki kademeli filtrasyon testleri yapilmig ve kekin yikanabilme davramsi

incelenmistir.
Bunun igin

a) Onceki deneylerde 30 saniyede siiziildiigii belirlenen miktarlar ile
350mm Hg basing farkinda filtrasyon tamamlanmig ve kek iizerinden

30 saniye daha hava gegirilerek susuzlagtirilmgtir.

b) Bengzer filtrasyon iglemi yiiritiilmiig toplam filtrasyon siiresi 1 dakika
olacak gekilde kek 6nce 25 ml. 80 °C deki su ile yikanmig ve daha

sonra hava gegirilerek susuzlagtiriimigtir.

c) Iki kademeli filtrasyon ve yikama testlerinde

Filtrasyon 30 saniyede yukardakine benzer olarak tamamlanmigtir.
- 30 saniye vakum altinda hava gegirilerek kek susuzlastiriimig

- Islak kek yeniden reaktére almip 150 gr. % 8.4 H3;BOs igerikli
ana ¢ozelti ile 85 °C de kanstinlmig ve ikinci filtrasyon hizi
olgiilmiigtir.

- Filtre keki 3 kez 80 °C deki 50 ml su ile yikanmig ve yikama
cozeltileri aynt ayn toplanmustir.

Bu deneylerden elde edilen filtrat ve kat: fazlarda % H3BOs, % Mg,
% Ca ve % SO tayinlerine bakilmgtir.

% 0 - 2,5 — 5 MgSO, konsantrasyon degerleri i¢in elde edilen toplu sonuglar
ek A.1, A2 ve A.3 de sunulmugtur.
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4.3. Mg SO, Konsantrasyonun’un Jipsin Filtrasyon Hizina Etkisi

% 0 - 2,5 -5 MgSO4’h ortamda % 40,58 B0 igerikli kolemanit cevherinden
siirekli yontemle olusturulan jipsin katkisiz ve 0,5 ml/lt. siispansiyon degerinde
% 0,2’lik noniyonik poliakrilamit katkili ortamda olgiilen filtrasyon hizlan gekil

4.7 ve 4.8 de sirastyla gosterilmistir.

Her iki gekilden elde edilen genel sonu¢ MgSO4li ortamda olusan
jipsin filtrasyon hizinin daha diisik olmasidir. Bu filtrasyonlar sirasinda filtre
yiizeyinde olugabilecek H3;BO; kristalizasyonu filtrasyon hizimt  oldukga
digiirmektedir. Sekil 4.7 deki % 2.5 MgSO4s’h ortamda elde edilen filtrasyon
hizinin digerlerinden diigiik olmas: kristalizasyona isaret etmektedir. Buna kargilik
Sekil 4.8’ gore polielektrolit katkili ortamdaki filtrasyonda deneysel hatalar
icerisinde % 2,5 — 5 MgSOs bélgesinde filtrasyon hizlarinda onemli bir degisiklik

olmadigt goriilmektedir. Bu sonuglar MgSO4’1n jips olusum sekline etki ettigini

gostermektedir.
Katkisiz Cozeltide Filtrasyon Hiz Grafigi
Filtrasyon siiresi / filtrat
agirhi (s/kg)
250 +
R*=0,9031

200 +
150 +

R?=0,9829

100 +
Y __#_,M
50 + R%=0,8925
0 1 ; + } —+- 1
0 2

50l 0, 0,4 0,6 0,8 1 132 o1Dae
03.Deney
Filtrat agarhh (Kg) A2.Deney

Sekil 4.7. Katkisiz Ortamda Filtrasyon Hiz1.
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Filtrasyon siiresi/ filtrat Katkih Cézeltide Filtrasyon Hiz Grafigi
agrh@ (3/kg)
120 +

100 -

1

R?=0,9727
40 +

O 1.Deney
[13.Deney
A2.Deney

20 +

0 0,2 0,4 0,6 0,3 1 1,2
Filtrat agarbis (Kg)

Sekil 4.8. Katkili Ortamda Filtrasyon Hizi.

Ug degisik ortamda elde edilen jips partikiillerinin mikroskopik resimleri ek
B.1, B.2, ve B.3 de verilmistir.

Bu resimlerin incelenmesinden goriilebilecegi gibi MgSO4’s1z ortamda elde
edilen kristallerin boy/gap oram diisiik iken bu oran MgSO, konsantrasyonu arttik¢a
artma egilimi gostermektedir. Genelde bir kristalin boy/cap oram arttik¢a filtrasyon

hizinin artmasi buna karsilik tuttugu ana ¢ozelti oranimn yitkselmesi beklenir.

Filtrasyon deney sonuclarinin buna uygun olmamas: filtrasyon sirasinda bir

ayrigmamn soz konusu oldugunu géétermektedir.
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Bu sonuglara gore filtre kekinin alt kisminda filtrasyon direnci yiiksek kil
tabakasi olusurken st kisminda filtrasyon hiz1 yiiksek olmasi beklenen jips tabakas

mevcuttur.

Ek C.1, C.2 ve C.3 de elde edilen jips partikiillerinin Coulter — Counter
partikiil boyut olgim sistemi ile olgilen boyut dagilimlart gosterilmektedir.
MgSO4’s1z ortamda genis bir partikiil dagihimi elde edilikken % 2.5 ve % 5
MgSO,’l1 ortamda elde edilen partikiil dagilimlari hemen hemen aymidir.

Bu sonu¢ reaksiyon ortamunda MgSO4 varligimin jipsin partikil boyutunu
degil, seklini etkiledigini géstermektedir.

4.4. MgSO; Konsantrasyonun’un Cevherden Gelen MgSOs Oranma
Etkisi

Daha once belirtildigi gibi cevherdeki Mg’lu mineraller 6rnegin
montmorillonit, dolomit ve Mg boratlar ¢ozeltiye Mg vererek sistemde birikmeye
neden olmaktadir. Dolomitten ve Mg boratlardan kagimilmaz olarak Mg girdisi
varken montmorillonitin davraniglar1 farkli olabilmektedir. Montmorillonitin iyon
degisimi Ozelligi gostermesi gozeltiye gegen Mg oramm dengeleyebilir. Bu durumu
anlayabilmek igin siirekli reaksiyon deneylerinde elde edilen ¢ozeltilerde Mg

analizleri yapilmigtir.

Tablo 4.3. aym kosullarda ancak farkh MgSO, konsantrasyonlarina karst
elde edilen berrak ¢ozeltinin Mg igeriklerini gostermektedir.

Tablo 4.3. Farkli MgSO4 Konsantrasyonlarinda, Berrak Cozeltideki Mg Igerikleri

MgSO, % Mg Mg girdisi olmadigi Sabit Mg
Konsantrasyonu durumdaki % Mg girdisindeki % M.
0 0,057 0 0,057
2,5 0,6280 0,505 0,562
5 1,00 1,01 1,067
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Tablo 4.3.’deki sonuglar reaksiyon ortaminda MgSO4 varliginin ¢ozeltiye
cevherden gecen Mg hizinda 6nemli bir degisiklik yapmadigini gostermistir. % 2,5
MgSOy cevherden varliginda hafif bir artig goézlenirken % 5 MgSO4 durumunda bir
azalig so6z konusudur. Ancak bu fark ¢ok 6nemli goziikkmemektedir. Sonu¢ olarak
kolemanitten H,SO, ile H3BO; tretim prosesinde kil mineralinin iyon degistirme

Ozelligi 6nemli bir rol oynamamaktadir.

4.5. MgSO/h Ortamda Endiistriye Uygulanabilir Tek Kademeli
Filtrasyon Testleri

Onceki filtrasyon testlerinde filtrasyon  hizlan hakkinda bilgi sahibi
olabilmek igin kek kalinhiginin 40 — 45 mm’ye ¢ikmasina izin verecek oOlgiide
siispansiyon kullamlmugtir. Kolemanitten H;BO; iretimindeki mevcut uygulama
filtrasyonda bel filtre kullanimi yoniindedir. Bu tip filtrelerde filtrasyon siiresi
genellikle daha kisa olup filtrasyon ve vakum altinda susuzlagtirma sirelerinin
toplami 1 dakika seviyesindedir. Bu siirenin yaklagik yarsi filtrasyonda yans: ise
susuzlagtirma isleminde kullamlmaktadir. Bu nedenle ¢aligmamizda endistriyel

isleme benzer filtrasyon testleri yiiriitilmugtir.

Bu amagla onceki deneylerde filtrasyon stresi 30 s. civarinda olan
siispansiyon hacimleri kullanilarak filtrasyon gergeklestirilmis ve filtre keklerinin

30 s. ilave siire ile vakum altinda susuzlastirtlmasi temin edilmigtir.

Paralel bir deneyde ise bu filtrasyon testlerinden sonra kekin filtre {izerinde
proses kosullarimn izin verdigi ¢ok diigiik miktardaki su ile yikanabilme testleri
yapilmgtir. Filtrasyon testlerinde de onceki deneylerde oldugu gibi 350 mm Hg
basing farks kullamlmustir. Elde edilen sonuglar Ek A.1 — A3 deki tablolarda

verilmigtir. Tablo 4.4. bu deneye ait filtrasyon siirelerini gostermektedir.
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Tablo 4.4. Ince Kek Kalinliklar: I¢in Elde Edilen Filtrasyon Siireleri Katilan
Polielektrolit 0,5 ml/ It. Siispansiyon ; % 0,2 Poliakrilamit Cozeltisi.

Reaksiyon Ortamindaki Filtre Edilen Siispansiyon | Filtrasyon siiresi (s.)
% MgSO4 Hacmi (ml)

0 800 25

0 800 25
2,5 500 15

2,5 800 35
5,0 800 33
50 800 36

Bu tablolardan goruldiigi gibi % 2,5 ve % 5 MgSO4’h ortamdaki filtrasyon
siireleri aymdir. Bu sonu¢ daha onceki kisimda katkili ortamda elde edilen
filtrasyon sonuglarina uymaktadir. Bunun nedeni filtrasyon sirasinda
kristalizasyonun olmamasidir. Ek A.1 — A.3 deki sonuglardan génilebilecegi gibi
kekin diisik miktarda su ile yikanmasinda kazamlabilecek H3;BO; miktarlari ¢ok
diigitk seviyelerdedir. Bunun nedeni yiiksek H3BO; igerikli ¢ozeltinin filtrasyonu

sirasinda H3;BO; kristalizasyonunun hemen hemen kagimilmaz olmasidir.

Bu sonuglar H3;BO; prosesinde 2 kademeli filtrasyonun yapilma
zorunlulugunu getirmektedir. Bu sonuglar 6nceki ¢aligma da elde edilen sonuglarla

[6] uyum igerisindedir.

4.6. Degisik MgSO,/h Ortamlarda Elde Edilen Jipsin iki Kademeli

Filtrasyonu =

Iki kademeli filtrasyon, H3BOs iiretimini daha komplike hale getirmesine
ragmen, borik asidin tretim verimini arttirdig1 igin yararlidir. Bu islem sirasinda
onceki deney gurubuna benzer olarak yaklagik 30 s. de filtre edilen siispansiyon
hacmi filtre edilmis ve bu kekten 30 s. siireyle vakum altinda hava gegirilerek
susuzlastmlnﬁs ve daha sonra bu kek 150 gr. % 8,4 H3BO; igerikli ¢ozelti ile
yeniden reaktdrde yaklagik 85 °C de dengeye getirilmis ve 2. kez filtre edilmis ve
3 kademede yikanmugtir.

Tablo 4.5. bu deneylere ait 2. filtrasyon siirelerini gostermektedir.
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Tablo 4.5. Degisik MgSO,4 Ortamlarindaki Ikinci Filtrasyon Siireleri

Reaksiyon Ortamindaki " F!ltr? Edlle.n Filtrasyon Siireleri
o Sispansiyon Miktan
% MgSQO, (ar) (s)
0 401,5 6
2,5 435 4
5 471,5 8

Bu grup deneylerdeki en diigiikk filtrasyon siiresi % 2,5 MgSO4’I1 ortamda
elde edilendir. Bunun nedeni ise digerlerinde 1. kademe filtrasyonu sirasinda
kargilagilan kristalizasyonun olmamasidir. Bu sonu¢ filtrasyon hizina etki
eden en Onemli parametrenin yine filtre  (zerinde gergeklesen  H3;BO;
kristalizasyonu oldugunu gostermektedir. % 0 ve % 5 MgSO4’li ortamda elde
edilen siispansiyonun ilk filtrasyonunda borik asidin kek igerisinde kristalize
oldugu ; kekin % 8,4 H3;BO; igerikli ¢ozelti ile kangtinlmasindan ele gegen
¢ozeltinin baglangi¢ ¢ozeltisinden daha derigik olmasindan anlasilmaktadir.

Yikama suyu miktarinin kekte kalan ¢o6zelti agirli§ina oram yikama oram
olarak isimlendirilmektedirr Bu oran yikama ¢ozeltisindeki H3;BOs
konsantrasyonlarina  karst ¢izilirse kekin yikanabilme karakteristi3i ortaya
¢ikmaktadir.

Ek D.1 % 0 MgSO,’h ortamda elde edilen siispansiyonun 2. kademe
filtrasyonundan sonraki yikanma karakteristiklerini gostermektedir. Elde edilen bu
egri Van der Sluis ve arkadaglari tarafindan verilen fosforik asit dretim

¢amurlanindaki jipsin yikanma egrisine oldukga benzemektedir [22].

Literatiirde verilen bu jips yikanma karakteristifi, Ek D.1 de  verilen
yikanma karakteristigi ile kiyas edilirse siirekli yontem ile tretilen H3;BO; jipsinin
daha iyi yikanabilme ozelligi gosterdigi ortaya ¢ikmaktadir. Benzer yikama testleri
% 2,5 ve % 5 MgSOy4’l1 ortamda elde edileﬁ jips ¢amurlaninin 2. filtrasyon kekinin
yikanabilme karakteristiklerini sirasiyla Ek D.2 ve D.3 gostermektedir.
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Ek D.1 - D.3” deki yikama egrileri birbirine gok benzemektedir. Tek fark
kekin baglangictaki borik asit kristalizasyon nedeni ile degisebilen borik asit
icerigidir. Kolemanitten borik asit (retiminde 2 kademeli filtrasyon teknigi

kullamildiginda kek yikamas: igin kullanilabilecek yikama orari 0,55 civarindadir.

Ek D.1 ~ D.3 de gorilebilecegi gibi bu oran ile yapilabilecek tek kademeli
yikamalarda kekin tutacag: ana gozelti konsantrasyonu ¢ok yiiksek olup, onemli
miktarda borik asit kaybmna neden olacaktir. Bu yikama oran: ile verimi arttirmanin
en makul yolu deneylerimizde de gosterildigi gibi 3 kademeli ters akimla olan
yikamadir. Bu yontemle kekte kalacak borik asit konsantrasyonu 3 kademeli taze su

ile yikamaya gore daha yiiksek olacaktir.
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5. SONUCLAR

Kolemanitten silfiirik asit etkisiyle borik asit Giretim prosesinin ¢esitli

kademelerinde cevherden gelen ve proses gozeltisinde biriken MgSO4’in etkisini

aragtirmaya yonelik bu ¢aligmadan asagidaki sonuglar elde edilmistir.

1)

2)

3)

4)

3)

6)

7

Agirlikga % 5 konsantrasyona kadar MgSQy igeren ¢ozeltilerdeki H3;BO3
¢Oziiniirligin 35, 50, 65, 80 °C’lerde incelenmis ve gozeltideki MgSO4
konsantrasyonu arttikga borik asidin ¢oziintrliigliinin  dugtigi

belirlenmigtir. Coziiniirliik degisimi tablo ve grafik halinde sunulmustur.

MgSO, konsantrasyonunun yiksek ve diigitk sicakliklardaki H3BOj’in
¢oziniirligiine etkisi farklh oldugu igin ¢ozeltideki MgSO4
konsantrasyonu arttikga, kristalizasyon kademesinde iretilecek kristal
yogunlugu diigmekte ve ana ¢ozelti sirkiilasyonu artmaktadir.

MgSO04s’s1z, % 2,5 ve % 5 MgSO4’li ortamda gergeklestirilen siirekli
reaksiyon deneyleri sonucu elde edilen reaksiyon ¢amurunun filtrasyon
hiz slgiimlerinde, ¢6zeltide MgSO4 varli@inin filtrasyon hizini diigiirdiigi
tespit edilmistir.

Reaksiyon ¢amurunun filtrasyon hizina, en buytk etkinin filtrasyon
sirasinda filtre kekinde olusan borik asit kristalizasyonu oldugu

belirlenmigtir.

Kristalizasyonun engellendigi durumda ¢amurun filtrasyon hizi, MgSO4

konsantrasyonundan hemen hemen bagimsizdir.

Reaksiyon ¢amurunun filtrasyon hizi, reaksiyon ¢amuruna katilan

polielektrolit ile mzlandirilabilmektedir.

Reaksiyon ortamindaki MgSQ, varlifi, jipsin partikiil boyutuna degil
sekline etki etmektedir.
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8)

9)

10)

11)

12)

13)

Reaksiyon ortamindaki MgSO, konsantrasyonunun artmast cevherden
gelen Mg’un girig hizini etkilememektedir. Cevherdeki kil mineralinin

iyon degistirebilme 6zelligi proseste etkin degildir.

Filtrasyon sirasinda borik asit kristalizasyonunun varlifi ve olusan kekin
yikanabilme ozelliginin digik olmasi 2 kademeli prosesi zorunlu
kilmaktadir.

Endiistriyel olarak uygulanabilir 2 kademeli filtrasyon ve yikama
testlerinde, verimi en ¢ok etkileyen parametrenin  birinct kademe
filtrasyonu sirasinda olusabilen H3;BO; kristalizasyonu oldugunu

gostermistir.

2. Kademe filtre kekinin yikama egrileri, yikama oram arttikga kekte
kalan H3BOs oraninin diigtiigini gostermistir.

Endiistriyel olarak kullamlabilecek yikama oram 0,55 civarinda oldugu
dikkate alinarak ikinci filtre kekinin tek kademeli yikanmasinin, verimi
onemli olgide diigirdiigii belirlenmis, uygun verim igin ters akimh 3

kademeli yikamanin gerekliligi gosterilmigtir.

Borik asit kekinin filtrasyon karakteristikleri fosforik asit (H3POus)
iiretimindeki benzer yapil1 jipsin (fosfo jips) yikanma karakteristikleri ile
karsilagtirilmis, H3BO; kekinin daha kolay yikanabildigi belirlenmistir.
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EK.A % 0-2,5-5 MgSOs KONSANTRASYON DEGERLERI
ICIN FILTRASYON VE YIKAMA TESTLERINI KAPSAYAN
TOPLU SONUCLAR.
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EKB DEGISIK MgSO; KONSANTRASYONLARINDAKI
ORTAMLARDA ELDE EDILEN JiPS PARTIKULLERININ

MIKROSKOP RESIMLERI.
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Sekil B.1 MgSO0s Katlasiz Ortamda Sirekli Reaksiyon Deneyi ile Elde Edilen Jips.
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Sekil B.2 % 2,5 MgSO4’h Ortamda Siirekli Reaksiyon Deneyi Ile Elde Edilen Jips.
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Sekil B.3 % 5 MgSO4’h Ortamda Siirekli Reaksiyon Deneyi ile Elde Edilen Jips.
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DEGISIK MgSO4s KONSANTRASYONLARINDAKI
ORTAMLARDA ELDE EDILEN JiPS PARTIKULLERININ

EK.C

COULTER - COUNTER PARTIKUL BOYUT OLCUM
SISTEMI ILE OLCULEN BOYUT DAGILIMLARI.
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Volume
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Particle Diameter (um)
0% @ 268.2 um
Volume Statistics (Geometric) 1dc.#01
ilculations from 7.766 pm to 270.1 um
lume 100.0%
2an: 39.65 ym 95% Conf. Limits:  39.54-39.76 um
adian: 39.62 uym S.D.: 27.6 um
san/Median Ratio:  1.001 Variance: 759 um?
ade: 41.85 pm CV.: 69.5%
sec. surf. area: 0.173 m2/mi Skewness: 0.174 Right skewed
Kurtosis: -0.258 Platykurtic
% > 10 25 50 75 90

Sizeym 77.40 57.19 39.62 26.68 20.02

Sekil C.1 MgSO4’siz Ortamda Elde Edilen Jipsin Partikiil Boyut Dagilim.
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Volume

3.5 {
34 J
[
2.5 :
X 24 |
) |
£ 154 |
o I
> 4 |
|
0.5+ :
01— T | T T T T T i L
8 10 20 30 40 50 60 80 100 200 300
Particle Diameter (um)
0% @ 268.2 um
Volume Statistics (Geometric) 3dc.#01
lculations from 7.766 pm to 270.1 um
lume 100.0%
1an: 51.23 um 95% Conf. Limits:  51.11-51.35 pm
:dian: 47.95 uym SD.: 22.4 ym
:an/Median Ratio:  1.069 Variance: 504 um?
de: 48.08 pm C.V.: 43.8%
ec. surf. area: 0.124 m2/mi Skewness: 1.24 Right skewed
Kurtosis: 2.31 Leptokurtic
% > 10 25 50 75 90

Size ym  86.92 55.28 47.95 42.22 36.62

Sekil C.2 2,5 MgSO, Igeren Ortamda Elde Edilen Jipsin Partikiil Boyut Dagilimi.
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Particle Diameter (um)
0% @ 268.2 um
Volume Statistics (Geometric) 2dc.#01
lculations from 7.766 um to 270.1 ym
lume 100.0%
an: 52.03 ym 95% Conf. Limits:  51.94-52.13 ym
wdian: 50.83 ym S.D. 17.5 ym
san/Median Ratio:  1.024 Variance: 306 pm?
de: 52.25 ym CV. 33.6%
iec. surf. area: 0.120 m2/mi Skewness: 1.02 Right skewed
Kurtosis: 3.69 Leptokurtic
% > 10 25 50 75 90

Sizeym 69.46 57.24 50.83 45.00 39.04

§Sekil C.3 % 5 MgSO4 Igeren Ortamda Elde Edilen Jipsin Partikiil Boyut Dagilimu.
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EK.D % 0-2,5-5 MgSO, KONSANTRASYONLU ORTAMLARDA
ELDE EDILEN JIPS CAMURLARININ 2. FILTRASYON
KEKININ YIKANABILME KARAKTERISTIKLERI.
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Filtrayon grafigi ( % 0 MgSQ, )
Filtrattaki
% H,BO,

20 +

)

16 +

14 4

0 t } 3 + } t .
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4
Toplam Kullanian su/ Filtre kekindeki ana ¢ogelti

Sekil D.1 2. Kademe Filtrasyon Kekinin Yikanabilme Karakteristigi
(Reaksiyon Ortamu % 0 MgSOy)
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Filtrasyon Grafigi ( % 2,5 MgSO ;)

Filtrantaki
% H3BO3
14 1

123

-~

0 L 1 1. { N
T 1 i T

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1

Toplam kullanilan su / Filtre kekindeki ana ¢izelti

SekilD.2 2. Kademe Filtrasyon Kekinin Yikanabilme Karakteristigi
(Reaksiyon Ortami % 2,5 MgSO.)
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Filtrasyon Grafigi (% 5 MgS0O , )

Filtrattaki
% H3BO,

160; O

12 T

@)
1
1

0 t } t = t t 1
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4
Toplam Kullanilan su / Filtre kekindeki ana ¢izelti

Sekil D.3 2. Kademe Filtrasyon Kekinin Yikanabilme Karakteristigi
(Reaksiyon Ortamu % 5 MgSOy)
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