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OZET

Kaolinden alunitin secimli olarak flotasyon ile ayrilmalarim
saglamak icin; bu minerallerin yiizey 6zelliklerini incelemek ve cesitli
iyonlarm ve flotasyon reaktiflerinin flotasyona etkisini aragtirmak amaci
ile calismalar yapilmistir.

Temiz kaolin ve alunitin elektrokinetik potansiyelleri Sl¢iilmiis,
kaolinin sifir yiik noktas: pH 2.7, alunitin ise pH 7.2 olarak belirlenmistir.

Bu ozelliklere bagli olarak kaolin ve alunitin flotasyon reaktiflerini
adsorplania mekanizmalar incelenmigtir. Adsorpsiyon mekanizmasini
agiklamak ve yorumlamak i¢in infrared (IR) spektroskopi caligmalar
yapilmugtir. Infrared spektroskopi ¢aligmalannda yag asitlerinin kaolin ve
alunit yiizeyine kimyasal olarak adsorplandig siilfanatlar ve aminlerin ise
spesifik iyon adsorpsiyonu veya fiziksel olarak adsorbe olduklam
belirlenmisgtir.

Minerallerin se¢imli olarak ayrilmasinda anyonik ve katyonik
flotasyon denenmistir. Calismalarda en iyi sonuclar anyonik flotasyon
uygulamasinda elde edilmistir. Sodyum oleat kullanilarak %7.01 SO;
iceren yapay alunitli kaolin numunesinin %68.07'si, %1.20 SOs3 icerikli
kaolin olarak elde edilmistir.

Yapay alunitli kaolin numuneleri ile bulunan en iyi kosullar daha
sonra Balikesir Sindirg: yéresinden aliman alunitli kaolin numunesinde
uygulanarak zenginlestirme deneyleri yapilmugtir.



SUMMARY

In this study, surface properties of kaolin and alunite were
determined, the effect of various ions and flotation reagents on selective
flotation of kaolin from alunite were investigated.

Electrokinetic potentials of pure kaolin and alunite were measured
and zero point of charge of kaolin and alunite were determined as pH 2.7
and 7.2 respectively. The adsorption mechanism of flotation reagents on
kaolin and alunite surface were investigated with respect to electrokinetic
properties as well as infrared spectroscopy studies. Infrared spectroscopy
studies were carried out in order to elucidate the adsorption mechanisms
which proved to be chemical adsorption with fatty acid collectors.
Sulphonate and amine adsorption on mineral surfaces took place as
physical or spegific ion adsorption.

Both anionic and cationic flotation of minerals were conducted.
Anionic flotation of alunite produced better results. A final product of
kaolin containing 1.20% SOs; was obtained from an artificial mixtures of
kaolin and alunite sample containing 7.01% SO3 with a yield of 68.07%.

The best conditions, obtained from the artificial mixtures of
minerals, were also applied to natural sample from Balikesir Sindirg:
region.



Vi

TESEKKUR

Doktora caligmalarnimin yOnetimini kabul ederek, bana bu tezi
hazirlama olanag1 saglayan, calismam siiresince yapici elestirileri ile
calismalarima y&n veren Saym Hocam Dog. Dr. Hiiseyin OZDAG'a, 6neri
ve fikirlerinden yararlandigim Saym Hocam Prof. Dr. Rifat BOZKURT'a
tesekkiir ederim.

Laboratuvarlarinda ¢alisma olanag1 saglayan Eskisehir Hava Ikmal
Bakim Merkez Komutanlig1 yetkililerine, Kim. Yiik. Miih. Binb. Dr. O.
Liitfii UYANIK'a ve beni sabirla destekleyen aileme tesekkiir ederim.
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1. GIRIS

Kagit ve seramik endiistrisinin ana hammaddelerinden olan kaolin
dogada alunit ile beraber bulunabilmektedir. Ozellikle yurdumuzda kuzey
bati Anadolu Bolgesindeki kaolin yataklari onemli oranda alunit
icermektedir (Ustaer and Gurgey, 1975). Simurli kaolin rezervlerinden
elde edilen iiretim, gereksinimi kargilamaya yeterli degildir, bu nedenle
yeni rezervler aragtirilirken, mevcut yataklardan elde edilen kaolinlerinde
zenginlestirilerek kullamima sunulmas: cesitli arastirmacilar tarafindan
ylritiilen belli bagli arastirma konularindandir. Kaolin i¢in yiirtitiilen bu -
calismalarm c¢ogunlugu demir ve kuvars iceriklerinin diisiiriilmesine
yoneliktir. Kagit saﬂéyiinde alunitli kaolinler kullanilabilmesine kar§1n;
seramik sanayiinde, pisme sirasinda. SOz c¢ikigi gozenek ve kabarcik
olusumuna neden olarak kaliteyi bozdugundan kaolin icerisinde alunit
istenmez. ;

Kaolinden ah}nitin ayrilmasi i¢in uygulanan baglica yontemler
kalsinasyon, flotasyon ve flokiilasyondur (Dixit and Miller, 1980; Hwang,
et al, 1986; Can ve Inel, 1988; Jungheng, 1984). Bunlardan kalsinasyon
pahali bir yontem olup ekonomikli g1 tartismalidir. Flotasyon ve
flokiilasyon gibi fizikokimyasal yontemler bir secenek oldugundan; ayrica
yurdumuz i¢in Snemli rezevler olan bu yataklarin degerlendirilmeleri
giindeme geldiginden, yeterince bilinmeyen alunitin yiizey 6zelliklerinin
belirlenmesi ve kaolinden uzaklastirilma olanaklarimin arastirilmasi bu
calismanin baglica amaci olmustur. Alunit ile beraber kaolinin de yiizey
ozellikleri belirlenmigtir. Her iki mineralin ylizey 6zelliklerinin yam sira
cesitli toplayicilarin mineral yiizeyine adsorpsiyon mekanizmalari da
aragtirtlmagtir.

Belirlenen yiizey 6zelliklerine ve adsorpsiyon mekanizmalarina
gore; olusturulan yapay numunelerden flotasyon ile zenginlestirme
caligmalar aragtirmada onemli bir yer kapsamaktadir. Dogal numuneler
ile de ﬂotésyon calismalar1 denenmistir.



2. GENEL BILGILER

Bu boliimde kaolin ve alunit mineralleri hakkinda genel bilgiler,
ayrica zenginlestirilmeleri ile ilgili kisa bilgiler verilmistir.

Flotasyon uygulamasinin asil nedeni minerallerin se¢imli olarak
ylizdiiriilmeleridir. Yiizdiirme islemi &ncesi mineral ¢ozelti araylizeyinde
meydana gelen ve se¢imliligin yaratilmasinin temelini olusturan fiziko-
kimyasal olaylar incelenmig ve ayrmtili olarak verilmistir.

2.1.Kaolin
/

Kaolin; AL, O5. 2510,. 2H,0 formiiliine sahip %39,50 Al,O;,
%46.55 SiO,, %13.95 H,0O iceren bir mineraldir ve dogada Fe,Os5,
CaCOs;, mika gibi safsizliklarida yapisinda bulundurabilir (Dogan, 1985;
Ceramic Industry, 1990; Bozkurt, 1987).

Mat ve gevsek topragims: goriinlimde nadiren kristal halde bulunan
kaolinin Mohs'a gore sertligi 2-3; ozgiil agirligr 2.6'dir. Saf oldugunda
beyaz, safsizliklara bagli olarak yesilimsi ve sarimsi renklerde olabilir.

Kaolin tabakali bir yap: gostermekte olup kristal yapisi bir
dortylizli ve bir de sekizyiizliilerden olusan birbirine bagh iki tabakadan
meydana gelmuistir.

Kaolinin olustugu ana kaya¢ kompleks aliimina silikatlardan
meydana gelmektedir. Bu silikatlar ise alterasyon sirasinda hidrolize
olmaktadirlar. Alkali ve toprak alkali iyonlar ¢oziinerek ve tuzlan
olusturarak uzaklasirlar. Geri kalan madde aliiminyum silikat ve yapisal
silisyum dioksittir. Feldspat, mika, kuvars gibi heniiz ayrigmamig olan
mineral artiklan da kaolinin biinyesinde kalirlar (Arcasoy, 1983).

Temiz ve saf kaolinler karbondioksitli sicak su kaynaklarinin
derinlerdeki granit ve pegmatitler iizerine etkileri sonucu meydana
gelirler. Yiizeyde olusan kaolinler ise az ¢ok karisiktir. Magmatik kokenli
kaolin yataklarinin kalitesi ve jeolojik yapi1 ozellikleri magmanin
katilastig1 derinlige ve onun kimyasal bilesimine baghdir (Wolfe, 1984,
Roger and Neal, 1975, Seyhan, 1972, Mining Annual Review, 1984).



Kaolin en fazla kagit ve seramik endiistrilerinde kullanilmaktadir.
Kagit endiistrisinde kullanilan kaolinin beyaz, dogal parlaklifa sahip,
yumusak ve suda kolay dagilabilir 6zellikte olmas istenir.

Beyazlik dolgu kaolininde %83-84, kaplama kaolininde %87-88,
tane boyut dagilim: homojen ve dolgu kaolininde tamaminin 45 mikronun
altinda, kaplama kaolinin de 15 mikronun altinda ve en az %70'inin 2
mikronun altinda olmasi istenir (Phillips, 1963, Harben, 1979; Clark,
1976).

Seramik endiistrisinde ise porselen ve fayans hamurunun esasimi
kaolin olusturur. Bu endiistride plastiklik 0zelligi 6nemli olup, plastiklik
suyunun %25-35 civarinda olmasi, 1150-1300°C'de pismesi ve pisme
renginin beyaz olmas: istenir. Kaolinde bulunmasi miimkiin olan
karbonatlar, siilfatlar, siilfiirler ve metal oksitler (Fe,O3, TiO,)
istenmezler. Pismemig seramiklerin kuruma ve nakliye sirasinda kirilip
dagilmamalar icin bir kuru mukavemete sahip olmalan gerekir. Plastik
kaolinin kuru mukavemeti 40-55 kg/cm? olmalidir. Uretilen mamul
maddelerin istenilen boyutlarda olmasi i¢in kaolinin kuruma kiigiilmesi
%5-7 olmalidir. Bunun yaninda pisme kiiclilmesi ve basing mukavemeti
gibi ozellikler onemlidir.

Beyaz c¢imento iiretiminde renk verici Fe, Mn, Ti oksitleri
icermeyen, beyaz pisen kaolin kullanilmaktadir. Boya ve plastik
endiistrisinde ise elektriksel direng¢ ve tane inceligi 6nem kazanmaktadir.

Kaolinin diger kullanmim alanlan ise lastik, refrakter, tibbi ve zirai
ilaclar, kozmatik, tekstil, marley yer dosemeleri gibi endiistrilerdir
(Taggart, 1945; Watson, 1982; Istanbul Porselen Seminer notlari, 1982).

2.2. Alunit

Alunit KAI;(SO,),.(OH)g formiiliine sahip, 3.5-4 Mohs sertliginde,
ozgiil agirligr 2.65 olan bir mineraldir (Brady, 1963).

Alunit bilesim ve yapa itibariyle jarosit adi verilen bir seri mineral
grubundan bir tanesidir. Dogada Na ve K iceren yada bu ikisinin
izomorfik karigimi halinde bulunur. Alunit genellikle dogada kil



mineralleri ve SiO, ile beraber bulunur. Saf bir K-Aluniti %10.62 K,0,
%36.80 Al,03, %39.00 SO3 %13.55 HyO igermektedir. Saflik derecesine
gbre beyaz, pembemsi, grimsi renklerde goriilebilirler (Giilensoy, 1968).

Alunit i¢in aragtirmacilarin yaptiklar: ¢caligmalar sonucunda alunitin
yapisint ve kimyasal formuliinii aciklayan 9 formiil vermiglerdir. Bu
formiiller agagida verilmistir.

K,0.3A1,05.4S05.6H,0
K(ALO)3.(S0,),.3H,0
K,(Al(OH),)s.4S0,
KAI3(SO4),.(OH)g
K(AIO7H2)3(SO4)2
K,S0,4.AL(SO,)5 4A1(OH),s
K,S0,4.AL(SO,)3.2AL,(OH),
K,S04.ALy(SO4),.2A1505.6H,0

Yukandaki formiiller saf bir mineral i¢in s6z konusu olmaktadirlar
(Sengil ve Giilensoy, 1989).

Alunit mineraline cogunlukla ayrigmis volkanik kayaglarda
rastlanmaktadir. Bazi boélgelerde volkanlardan c¢ikan kiikiirt buharlariin
volkanik (16sit gibi) kayaclara etki etmesi sonucu alunit olusmustur. Baz1
hallerde ise alunit pirit iceren kayaclarin killer ilizerine etkisinden
meydana gelmigtir (Butler and Gale, 1912; Callaghan, 1973; Hall, 1978).

Alunit cevheri 15. asir bagindan sonlarina kadar sadece potas sap1
iretiminde kullanilirken teknolojik gelismelere paralel olarak ve cevher
yapisindaki diger bilesenlerin de degerlendirilmesi amaci ile aliimina,
aliminyum stilfat, stilfiirik asit, giibre ve seramik iiretiminde kullanilmaya
baglanmistir (Sengil ve Giilensoy, 1984; Hall and Bauer, 1980; Norton,
1974; Tolun, 1950).

Aliimina aliiminyum tretiminde baglangi¢c maddesidir. Aliimina
cogunlukla boksit cevherinden Bayer Metodu ile iiretilmektedir. Ancak
diinyada boksit yataklarmin tiikenebilecegi diisiincesi ile arastirmalar
aliinit, kaolin, 16sit gibi aliimina iceren cevherler {izerine



yonlendirilmistir. Aliinit cevherinden aliimina; 600-650°C de kalsine
edilen cevherin asidik c¢oOziintirlestirilmesi ile elde edilen tuzlarin
kalsinasyonu sonucunda iiretilmektedir (Parkinson, 1971; Froisland, et al.,
1987; Barclay and Peters, 1976).

Aliinitin ¢imento endiistrisinde kullanihis1 ise cevher 600-700°C de
kalsine edildikten sonra meydana gelen potasyum ve aliminyum
bilesenleri Aly(SO4)3.18H,0 ve KAI(SO4),.12H,0 suda ¢oziinebilir hale
gecer. Bu bilesimdeki stilfat tuzu katkilar1 ¢imentonun sertlegmesini
hizlandirir ve mukavemetini artirir. Alunit ¢cimento endiistrisinde alunit-
kirectasi, alunit-dolomit, alunit-jips, alunit-barit ¢imentolar: yapiminda ve
portland ¢imentosunun 6zelliklerini iyilestirmek amaciyla kullanilir.

Alunit ve alunitli killerin seramik endiistrisinde kullanim1 daha ¢ok
refrakter amacli olmustur. Killere alunit cevheri karistirildiginda elde
edilen refrakter maddelerin, mekanik mukavemet, hacim agirlig1, kirilma
dayanimi degerlerinde yiikselmeyi saglarken, gozeneklilik ve pigme
kiiciilmesini diistirtir. Kile katilan maksimum alunit cevheri miktar1 %20-
25 arasinda olmalidir. Daha fazla oranlarda alunit katildiginda, pisme
aninda ¢ikan SOj gazi sinterlegmeyi zorlagtirmakta, siilfatlar da yiiksek
sicaklikta sisme yapmaktadir (Can ve Inel, 1988).

Alunit cevheri, ogiitiiliip kalsine edildikten sonra dogrudan yada
azot igceren asitlerle muamele edildikten sonra giibre olarak kullanilabilir.
Alunit fosfat kayasi, NH; ve NaOH c¢ozeltileriyle de muamele edilerek
degisik giibreler elde edilmektedir (Giilensoy, 1968).

Alunit kalsine edildikten sonra H,SO, ile muamele edilerek su
aritmada koagiilant olarakta kullanilmaktadir (Brady, 1963; Giilensoy ve
Sengil, 1989).

2.3. Arayiizeylerde Elektriksel Ozellikler, Elektriksel Cift
Tabaka ve Zeta Potansiyel

Cogu mineraller su gibi polar bir ortam ile temas haline geldiginde
yiizeylerinde bir elektrik yiikii olusur. Minerallerde ylizey yikii



olusmasini saglayan degisik fizikokimyasal nedenler vardir. Bunlar
arasinda iyonlasma, iyon adsorpsiyonu ve iyon ¢Oziiniimii en
onemlilerindendir (Shaw, 1970; Fuerstenau, 1982; Fuerstenau, et al.,
1985).

Yiizeyde olusan elektrik yiikii polar ortam icersinde mineral yiizeyi
etrafindaki iyonlarin dagilimini da etkiler. Yiizeyle ters isaretli iyonlar
"dengeleyici iyonlar” (counter ions) olarak adlandirilirlar ve mineral
yiizeyine dogru gekilirler ve yiizeyle aym elektrik yiikii tagiyanlara ise "es
yiiklii iyonlar" (co ions) denir. Ve mineral yiizeyinden itilirler. Burada
mineralin ylizey elektrik yiikiinii biiyiikliik ve isaretce belirleyen mineral
ve ¢ozelti arayiizeyinde bulunup her iki faza da gecebilen iyonlara ise
"potansiyel belirleyen iyonlar” denir. Genellikle minarali olusturan
iyonlar, hidrojen ve hidroksil iyonlari, minerali olusturan iyonlar ile
coziinmeyen metal tuzlar olusturan toplayici iyonlar: ve ayrica minerali
olusturan iyonlar ile kompleks iyonlar yapabilen iyonlar potansiyeli
belirleyen iyonlar olabilirler (Fuerstenau, et al., 1985; De Bruyn and
Agar, 1962; Yarar, 1979; Le, 1981; Fuerstenau, 1982)

Mineral yiizeyinde yukarida belirtilen nedenlerden herhangi biri ile
elektrik yiikii gelistiginde, ¢ozeltiye bagli olarak mineral ylizeyinde bir
potansiyel olusur. Mineral yiizeyinde olusan bu elektrik potansiyeli ¢ozelti
icerisindeki mineral yiizey yiikiine ters isaretli dengeleyici iyonlar ile
dengelenir. Dengeleyici iyonlar, bir yandan mineral yiizeyine dogru
cekilirken diger yandan Brown hareketinin dogrudan bir sonucu olan
diffiizyon nedeni ile bu iyonlarin konsantrasyonlarinin daha diisiik oldugu
¢ozeltinin i¢ kisimlarina dogru gitme egilimindedirler (Osipow, 1962).

Dengeleyici iyonlarnn yiizey civarmdaki yiiksek konsantrasyonlarn
yizeyden uzaklastikca azalarak belirli bir mesafeden sonra c¢ozelti
icerisindeki normal konsantrasyonuna ulagir (Kruyt, 1952). Kimyasal
dengeye ulasildiginda kat1 yilizeyindeki elektrik yiikii dagilmis iyonlarin
olusturdugu elektrik yiikii ile dengelenmis olur. Boylece kondansatoriin
ters elektrik yiikli levhalarina benzeyén elektriksel olarak nétr fakat
¢ozeltiye gore bir potansiyel farki olan sistem olusur ve buna elektriksel
cift tabaka denir (Fuerstenau, et al., 1985).



Elektriksel c¢ift tabaka teorisi dengeleyici ve eg iyonlarn
dagilimlarimi inceler, ayrica yiiklii yiizeyin iizerinde olugsan elektriksel
potansiyelin biiyiikliigiinii belirler. Bu; kolloidal sistemlerde flotasyon,
flokiilasyon, adsorpsiyon, stabilite, koagiilasyon, elektrokinetik 6zellikler
gibi olaylarm anlagilabilirligi icin gerekli ilk adimdir.

Elektriksel cift tabakanin kalinlid1 ve yapisi cesitli aragtirmacilar
tarafindan incelenmigtir. Bunlarnn en ¢ok bilinenleri Helmholtz ve Perrin,
Gouy-Chapman ve Stern elektriksel ¢ift tabaka modelleridir.

2.3.1. Helmholtz ve Perrin Elektriksel Cift Tabaka Modeli

1k elektriksel cift tabaka modeli Helmholtz ve Perrin tarafindan
ileri stiriilmiigtiir. Buna gore kati-sivi arayiizeyinde bir elektriksel c¢ift
tabaka olugmaktadir, bu tipki bir kondansatoriin levhalarn gibidir ve
mineral yiizeyindeki yiik ile bunu dengeleyen c¢ozelti icerisindeki zit
elektrik yiikli iyonlardan meydana gelir. Ancak bu teoriye gore
yiizeydeki yiikii dengeleyen iyonlar sadece bir tek siradir ve elektriksel
cift tabakanin toplam kalinlig1 bir molekiil kalinligindadir (Adamson,
1967; Leja, 1983). Elektriksel potansiyeli de yiiklii ylizeyden ¢ok kisa bir
mesafede hizla sifira iner. Bu basit model sadece 0.1 M'dan daha yiiksek
tuz konsantrasyonunun bulundugu metal-elektrolit sistemleri i¢in
dogrudur (Sekil 2.1.) (Atalay, 1986; Leja, 1983).

®|O

"5\'@»@ Yo

§ ®lo

= @O e
: 9|0
£ ®e g
* 5| =
OO

Mesafe

Sekil 2.1. Helmholtz ve Perrin Elektriksel Cift Tabaka Modeli
a- Yiizeydeki elektrik yiikii ve denge iyonlari
b- Yiizeyden uzaklifa gore potansiyelin degisimi




2.3.2. Gouy-Chapman elektriksel ¢ift tabaka modeli

Helmholtz ve Perrin modeli Gouy ve Chapman tarafindan
degistirilerek elektriksel cift tabaka kalinligmin ¢ozelti icinde kati
ylizeyinden belirli bir uzaklifa kadar uzandigim ileri siirmiiglerdir.
Cozelti icerisindeki bu tabakaya "Dagilmig Iyonlar Tabakasi” adi
verilmigtir. Bu tabaka icerisindeki iyonlar siirekli hareket halindedir ve
noktasal yiikliidiirler, potansiyel ise 6nce hizla diiser ve sonra yiizeyden
uzaklastikca daha yavag bir hizla azalarak sonsuz bir uzaklikta sifir olur
(Sekil 2.2.). Gouy-Chapman teorisi asagidaki kabul ve modele

daya1/1d1r11m1§t1r (Shaw, 1970).

a- Mineral yiizeyi diizdiir ve dengeli bir sekilde yiiklenmigtir
b- Dagilmig iyonlar tabakasindaki iyonlar noktasal yiikliirdiirler.
- ¢- Cozelti, elektriksel ¢ift tabakay1 sadece dielektrik katsayisina

. gore etkilemektedir ve ¢ozeltinin dielektrik katsayis1 her yerde

sabittir.
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Sekil 2.2. Gouy-Chapman Elektriksel Cift Tabaka
a- Yiizeydeki elektrik yiikii ve denge iyonlar1
b- Yiizeyden uzakliga gore potansiyelin degisimi



2.3.3. Stern elektriksel cift tabaka modeli

Helmholtz-Perrin ve Gouy'-Chapman elektriksel cift tabaka
modelleri sistemi tam olarak ag¢iklayamazlar ve belirli hatalar icerirler.
Stern ise onerdigi elektriksel ¢ift tabaka modelinde bu her iki modeli

birlestirerek cift tabakanin ¢ozelti tarafindaki kismini ikiye ayirmigtir
(Stern, 1924).

a- Yikld yiizeye yakin mesafede adsorbe olmusg ve kuvvetli bir
sekilde yiizeyde tutulan zit yiiklii iyon tabakasi

b- Gouy-Chapman'm dagilmig iyonlar tabakas1 modelindeki gibi zit
iyonlardan olusan dagilmig fyonlar tabakasi

Bu iki kisim birbirinden hayali bir tabaka ile (Stern Tabakasi)
ayrilmigtir ve bu tabaka ylizeyden yaklagik hidrasyona ugramig bir iyon
yarigapl kadar mesafededir (Shaw, 1970). Bu teoriye gore elektrik
potansiyeli Stern Tabakasina kadarki ilk kisimda aniden lineer olarak
diiser, Stern Tabakasmin diginda ise yiizeyden uzaklagtik¢ca goreceli olarak
azalir (Sekil 2.3.).

Stern ayn1 zamanda yiizeyde olusan spesifik iyon adsorpsiyonunu da
bu teoriyle aciklamistir. Hidrasyona ugramayan yada en azindan yiizeye
yakm taraflar1 hidrasyona ugramayan iyonlar elektrostatik veya Van der
Waals kuvvetlerinin yada hidrofobik iligkinin de etkisiyle merkezleri
Stern Tabakasinda olacak gekilde yiizeye adsorbe olurlar. Bu iyonlar
elektriksel ¢ift tabakanin ¢ozelti kismindaki sabit olan birinci kismini
olustururken bu iyonlar1 diger zit yiiklii ve hareketli iyonlardan ayiran bir
bagka tabakamin varlig: diiglintilmiistiir. Bu tabaka Stern Tabakasma cok
yakin olan ve sabit durmayan "Kayma Yiizeyi" (Surface of Shear) olarak
adlandirilir. Iste yiizey potansiyeli, ¥o, Stern Tabakasma kadar lineer
olarak Wg§'ye (Stern Potansiyeli) diiger ve daha sonra azalan
konsantrasyonla beraber potansiyel de sifira kadar azalir (Shaw, 1970).
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Spesifik iyon adsorpsiyonu bazan yiizeydeki elektrik yiikiiniin
degisimine bile neden olabilir (Sekil 2.4.). Cokdegerlikli veya yiizey aktif
z1t iyonlarin spesifik adsorpsiyonu ile Stern Tabakas: iizerindeki elektrik
ylkiiniin yiizeyden farkli olabilecegi goriiliir, yani Wo ve W§ zit yiiklere
sahiptir. Yiizey aktif eg yiikli iyonlarin spesifik adsopsiyonu ile de W¥g,
Yo ile ayni isarete sahip fakat daha biiyiik olabilecegi belirlenmistir
(Grahame, 1947; Shaw, 1970).
| Spesifik iyon adsorpsiyonunun olmadigi durumlarda ise mineral
yiizeyinde ve Stern Tabakasinda yiikler ve potansiyeller esittir. Yani
Yo=¥g'dir.
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Sekil 2.4. Stern Tabakasmda Spesifik Iyon Adsorpsiyonu
a- Yiizey-aktif veya cok degerlikli denge iyonlarinin
adsorpsiyonu ile yiizey yiikiiniin degisimi
b- Yiizey-aktif eg iyonlarin adsorpsiyonu

2.3.4. Sifir Yiik Noktasi1 (z.p.c) ve Es Yiik Noktas1 (IEP)

Yukarida potansiyeli belirleyen iyonlar1 tanimlarken bu iyonlarn,
konsantrasyonlarina bagh olarak, mineralin yiizey yiikiinii mutlak deger -
ve isaretce degistirebildikleri belirtilmigti. Iste bu degisim sirasinda
potansiyel belirleyen iyonlarm belirli bir kritik konsantrasyonunda veya
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aktivitesinde mineral yiizey yiiki sifir olur ve buna "Sifir Yiik Noktas1"
denir. Sifir yiik noktasi o mineralin potansiyeli belirleyen iyonunun
cozeltideki kritik konsantrasyonu ile belirlenir (Leja, 1983). H" ve OH"
lyonlar1 potansiyeli belirleyen iyonlar oldugunda zpc pH degerine gore
belirlenir. Her mineral i¢in zpc noktast degisik pH degeri gosterir.

Elektroforetik hareketliligin sifir oldugu pH'a da "Es Yiik Noktas1"
(IEP) denir. Bu noktada zpc de oldugu gibi mineral yiizeyi elektriksel
olarak yiiksiiz yani sifir degildir, ancak mineral yiizeyindeki pozitif ve
negatif iyonlarin dengesi s6zkonusudur ve bu zit yiiklerin sayis1 birbirine
esittir. Bu durumda mineral yiizeyindeki net elektrik yiikii nétrdiir (Leja,
1983; Parks, 1965).

zpc ve IEP birbirine benzer kavramlardir, bazi durumlarda ayni
seyi ifade ederler. Omegin H* ve OH™ iyonlarinin potansiyeli belirleyen
iyonlar olmasi halinde IEP hem yiizeyin sifir yiiklii oldugu pH degerini,
hem de yiizeydeki pozitif ve negatif iyonlarin dengede oldugu pH degerini
simgelemekte kullanilir. Eger sistemde spesifik iyon adsorpsiyonu sz
konusu degilse zpc ve IEP birbirine esittir (Atalay, 1986).

2.3.5. Zeta potansiyeli (Elektrokinetik potansiyel)

Mineral yilizeyindeki potansiyelin dogrudan &l¢iilmesi ¢ok zordur,
ancak mineral tanesinin ¢o6zelti icerisindeki elektrokinetik
davraniglarindan Sekil 2.3.'de gériilen kayma ylizeyi tizerindeki potansiyel
olgiilebilir. Iste elektriksel ¢ift tabakanin ¢6zelti kisminda; mineral
tarafindaki sabit tabaka ile diger hareketli dagilmig iyonlar tabakasini
ayiran kayma yiizeyi ilizerindeki potansiyele "Elektrokinetik Potansiyel"
veya "Zeta Potansiyeli” denir (Shaw, 1970; Leja, 1983; Mackenzie, 1971;
Kruyt, 1952; Fuerstenau, et al., 1984; Bruyn and Agar, 1962; Hunter,
1981; Atak, 1979).

Baz1 yazarlar kayma ylizeyini Stern Tabakasiyla iist iiste olarak
géstérmelerine kargin gercekte yapilan dlgiimler kayma diizleminin Stern
Tabakasi ile aym1 noktada cakigmayip, onun ¢ozelti tarafinda bilinmeyen
bir mesafede kaldigmi gostermigtir. Ancak bu mesafenin genelde ¢ok
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kiiciik oldugu ve zeta potansiyelinin, , Stern Tabakas1 lizerindeki Stern
potansiyelinden, Ws, cok kiiciik bir miktar daha az oldugu kabul edilir
(Atalay, 1986; Shaw, 1970) (Sekil 2.3.ve Sekil 2.4.).

Zeta potansiyel, elektriksel ¢ift tabakanin kontrol altinda tutulabilen
ve deneysel olarak olgiilebilen bir biiyiikliigiidiir. Ozellikle kolloidal
sistemlerde flokiilasyon, koagiilasyon ve stabilite, flotasyonda reaktiflerin
adsorpsiyonu ve hava kabarciklarinin mineral tanelerine yapismasi
olaylarinin aciklanmasi ve zeta potansiyeline gore korelasyonlari her
zaman yapilmaktadir. Kolloidal sistemlerde stabiliteyi saglayabilmek i¢in
Somasundaran'a (1980) gore parcaciklar en az ¥15-20 mV zeta
potansiyeline sahip olmalidirlar ve aym tip elektrik ytikiinii tagimalidirlar.
Le (1981) ve Yarar'a (1979) gore de stabilite icin zeta potansiyeli en az
#¥30 mV olmalidir. Bundan kiiciik degerlerde koagiilasyon oldugu ayni
yazarlar tarafindan belirtilmigtir.

Maksimum flotasyonda zeta potansiyelinin sifir oldugu noktada yani
zpc noktasinda oldugu da gesitli yazarlar tarafindan agiklanmistir (De
Bruyn and Agar, 1962; Fuerstenau, 1985; Klassen and Makrousov, 1963;
Kaya, 1991).

Zeta potansiyeli agagidaki yontemlerden birisi ile kontrol altinda
tutulabilir (Koca, 1987; Hornsby and Leja, 1982; Dibbs, 1972).

a- Potansiyel belirleyen iyonlar ilavesi ile mineralin ylizey
elektrik yiikiinii degistirerek
b- Elektrolit ilavesi ile ¢ift tabakanmin kalinligin1 degistirerek

Zeta potansiyelini dogrudan dogruya yiizey elektrik yiikiine ve bu
da potansiyeli belirleyen iyonlarin miktarmma bagli oldugundan, bu
iyonlarn ilavesi ile zeta potansiyel kolaylikla degistirilebilir.

Inert elektrolit ilavesi ise elektriksel ¢ift tabakanin kalinhigmi
azaltir ve bunun sonucu olarak da zeta potansiyeli azalir. Inert elektrolit
konsantrasyonunda bir azalma ise bunun tersi bir etki yapar (Adamson,
1967).
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2.3.6. Elektrokinetik olay ve zeta potansiyelinin olciilmesi

Minerallerin yiizey potansiyellerinin dogrudan &lgiilmesi ¢ok
zordur, ancak mineral tanesi ¢evresinin etkisinde kalarak hareket eder, bu
hareketlerin godzlenmesi ile onun durumu hakkinda bilgi edinilebilir.
Elektrik yiiklii bir yiizey ile bunu cevreleyen ¢ézeltinin birbirine gore
hareketi elektrokinetik olaylara neden olur. Elektriksel ¢ift tabakanin
hareketli kism1 yiiklii yiizeyden kesip ayirmak istendiginde dort olay
meydana gelir, iste elektrokinetik bu olaylar agiklamakta kullanilan genel
bir tanimdir (Shaw, 1970).

Yiikli bir yilizey iizerine bir elektrik alani uygulandiginda,
elektriksel cift tabakanin her iki kisminda da bir kuvvet olusur. Yiikli
ylizey ve buna bagli olan kisimlar elektrik alamina paralel hareket etme
egiliminde iken elektriksel ¢ift tabakanmn hareketli kismindaki iyonlar ise
buna zit yonde net bir yer degistirme gosterirler, bu esnada ¢ozeltinin
kendisi de iyonlarla beraber hareket ederek bir akiga neden olurlar.
Bunun tersi olarak da eger elektriksel cift tabakanmn yiikli yiizey ve
. dagilmig iyonlar tabakasi birbirine bagl olarak hareket ettirilirse bir
elektrik alani olugur. Burada mineral tanelerinin hareketi veya olusan
elektrik alani1 dort elektrokinetik olayr meydana getirir (Shaw, 1970).
Bunlar:

a- Elektroforez: Eger sistemde yiiklii parcaciklar sivi icerisinde
asili halde duruyorlarsa ve sisteme bir elektrik alani uygulanirsa
parcaciklar hareketsiz sivi icerisinde hareket ederler buna elektroforez
denir. Siddeti bilinen bir elektrik alami igerisindeki yiikli parcacigin
hizinin 6lgiilmesi, pargacidin net elektrik yiikii veya ylizey potansiyeli
hakkinda bilgi edinilmesini saglar.

b- Elektroosmoz: Eger sistem yiiklii kapiler veya poroz tapa ile
onun igerisindeki sividan meydana geliyorsa, elektrik alami
uygulandiginda yiikli yiizey hareketsiz kalirken sivi hareket eder, buna
elektroosmoz denir. Sivi hareketinin hizinin 6lgiilmesi ile sabit duran
yiiklii duvarin net elektrik yiikii veya elektrik potansiyeli hakkinda bilgi
elde edilir.
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c- Akma potansiyeli (Streaming Potential): Bir kapiler veya poroz
tapa ve bunun icerisindeki sividan meydana gelen sisteme disaridan
elektrik alani uygulanérak stvinin hareket etmesini saglamak yerine, bir
kuvvet uygulayarak sivinin hareketinden bir elektriksel alanin olugmasinm
saglamaya akma potansiyeli denir. Bir galvonometre aracilig: ile kapileri
veya poroz tapanin uclarn arasmdaki potansiyel farki dlgiilerek yiizeydeki
elektrik yiikii ve potansiyeli hakkinda bilgi edinilir. Bu elektroosmozun
tersidir (Uneri, 1968).

d- Cokme Potansiyeli (Sedimantation Potential): Bu elektroforezin
tersidir. Yiikli taneciklerin hareketsiz sivi icinde digaridan uygulanan bir
elektrik alani etkisi ile hareket ettirilmesi yerine yiikli parcaciklarin
gravite veya santrifiij kuvvetin etkisi altinda hareketsiz sivi icersinde
¢6kmesi ile olugan potansiyel farkina ¢okme potansiyeli denir (Uneri,
1968). Yine bir galvonometre araciligi ile olusan elektrik alani dlciilerek
mineral parcaciginm ylizey potansiyeli hakkinda bilgi edinilir.

Minerallerin zeta potansiyelleri yukaridaki elektrokinetik
tekniklerden herhangi biri kullanilarak &lciilebilir. Ancak zeta
potansiyelinin 6l¢iilmesinde en c¢ok kullanilan yontem elektroforez
yontemidir. Bu yontemde mineral slispansiyonu veya kolloid madde bir
elektroliz cihazinda elektrolit olarak kullamilir. Cihaza elektrik akimi
verildigi zaman siispansiyondaki taneler yiiklerine gore ¢ozelti i¢indeki
elektrik alaninda hareket ederler. Hareketin hizi ve yoniinden
yararlanarak elektrokinetik potansiyel (zeta potansiyeli) ve yiizey elektrik
yikiiniin isaretini belirlemek miimkiindiir (Atak, 1974; Manser, 1973;
Yarar, 1979).

Mineral tanelerinin elektroforetik hareketliligi makroelektroforez
veya mikroelektroforez adi verilen iki yontem ile bulunabilir. Makro- -
elektroforez yonteminde U seklinde bir tiipten olusan hiicreler kullamlir.
Bunlarm en geligmigleri Tiselius hiicreleridir. Hiicrelerin alt kisimlarina
elektroforetik hareketliligi olgiilecek ¢ozelti onun tizerine de U tiipiiniin
her iki ucuna ¢ozelti ile ayni iletkenlife sahip saf bir siv1 ilave edilir. Bu
stv1 icine her iki uca birer platin elektrod daldirilir ve elektrodlara bir
potansiyel farki uygulandiginda saf sivi-¢ozelti sinirlarimin, ¢ozeltideki
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taneciklerin hareketine g('jre anoda veya katoda hareket ettigi goriiliir. Bu
yontemle kolloid taneciklerin yiik isaretleri belirlenir ve hareketin
hizindan zeta potansiyeli de hesaplanabilir (Uneri, 1968).

Mineral taneleri kararli bir siispansiyon halinde ve mikroskop
altinda goriilebilecek durumda ise parcaciklarin elektroforetik
hareketliligi dogrudan dogruya mikroelektroforez cihazi ile 6lgiilebilir.
Mikroelektroforez cihazi bir mikroskobun goriis alanmina yerlestirilmig
yatay durumdaki ince yassi bir elektroforez hiicresinden ibarettir.
Hiicrenin her iki ucuna platin elektrodlar yerlegtirilmistir. Bu elektrodlar
aracilif1 ile sisteme belirli bir potansiyel uygulandiginda hiicredeki
kolloidal taneler yiizeylerindeki net elektrik yiikiiniin tersi isareti tagryan
elektrod yoniinde hareket ederler. Hareketin hiz1 mikroskobun okiilerinde
bulunan retikiil ve alete bagli kronometre yardimi ile belirlenir. Sisteme
potansiyel uygulandiginda yiiklii tanecikler hareket ederken genellikle
belli bir yilizey yiikiine sahip olan cam tiip hiicreye bagh olarak, sivi da
hareket eder. Buna yukarida aciklandigi gibi elektroosmoz denir. Tiip
civarindaki sivi akigt hiicre tamamen kapali oldugundan ters y&nde bir
akig ile dengelenir. Ters yondeki akis hizi tiiplin merkezinde
maksimumdur ve tiiplin i¢inde parabolik bir degisim go&sterir. Bu parabol
tizerinde Oyle bir yer vardir ki her iki yone dogru olan siv1 akig1 birbirini
dengeleyerek elektroosmozun etkisini yok ederek akis hizimi sifir yapar.
Iste bu noktaya "Stationary Level" yada "Hareketsiz Seviye" denir.
Hiicrenin yapisina gore bu seviye degismektedir. Silindirik bir hiicre i¢in
bu seviye hiicre duvarindan itibaren hiicre i¢ ¢apmin %14.6's1 kadar
mesafede iken, dikdortgen kesitli bir hiicre icin genisligin %20.4'i kadar
mesafededir. Iste tiip icerisinde gozlenen tanecigin Olciilen hizinin
elektroosmozdan etkilenmemesi i¢in tiim Ol¢iimlerin bu seviyede
yapilmasi gereklidir (Shaw, 1970).

Olgiilen elektroforetik hareketlilikten yararlanarak mineralin zeta
potansiyelinin hesaplanmasinda Helmholtz-Smoluchawski esitliginden
yararlanilir. |
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U=V_D{(
‘ E 4mm
burada;

U = Tanenin hareketliligi

V = Tanenin hareket hizi

E = Uygulanan elektrik alam

D = Suyun dielektrik katsayis1

= Zeta potansiyeli

h = Sivinin vizkozitesi

259C'de yukaridaki denklemdeki gerekli katsay1 diizeltmeleri
yapilirsa

€ = 12.83 x U(milivolt)

seklini alir (Atalay, 1986; Fuerstenau and Raghavan, 1976;
Fuerstenau, et al.,1985; Castellan, 1971; Mari,et al., 1980; Rank Brothers
Katalogu).

2.4. Infrared Spektroskopi

Infrared spektroskopi kati1 yiizeylerindeki gaz ve siv1
adsopsiyonunun incelenmesinde yaygin olarak kullanilir. Infrared
splektroskopi, maddenin infrared isinlarini adsorplamasi esasma dayanir.
Hemen biitiin molekiiller (N, O,, Cl,, ..vb. haric) infrared isinlarini
adsorpladiklarindan infrared spektrumu verirler (Hilton and Snell, 1966).
Molekiillerin atomlar arasindaki simetriklik ve bagm kuvveti bir biitiin
olarak o molekiiliin infrared spektrumunun hangi frekansta oldugunu
belirler. Bu her molekiil i¢in karakteristiktir.

Infrared spektroskopi kantitatif analizlerden ¢ok kalitatif
analizlerde kullanilir. Her maddenin kendine 6zgii spektrumu oldugundan
kalitatif analiz kolaylikla yapilir. Kat1 maddelerin spektrumlari ya mineral
yag1 (nujol) ile slispansiyon olusturarak yada KBr ile pelet yapilarak
saptanir (Atak, 1979; Kiselev and Lygin, 1975).
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Kat1 yiizeyindeki adsorpsiyonun infrared spektroskopi ile
incelenmesinde saf kati malzemenin spektrumuna gore adsorpsiyon
isleminden sonraki spektrumda bazi yeni piklerin olugmasi veya piklerin
hi¢c degigsmeden oldugu gibi kalmasi, yada bazi piklerin tamamen yok
olmasi adsorpsiyonun tipi hakkinda bilgi verir (Atalay, 1986; Hair, 1967,
White, 1964).

Bir kat1 yada sivinin sinir yilizeyindeki konsantrasyonunun
degismesi olayma "adsorpsiyon" denir. Yiizeyde konsantrasyonu artmis
olan maddeye "Adsorplanmis madde"”, adsorplayan maddeye
"Adsorplayict madde” yada "Adsorban" denir. Adsorpsiyonda
adsorplayict yilizeyinde, adsorbe edilen maddenin ¢ozeltiye gore
konsantrasyonunun artmasina "Pozitif adsorpsiyon"”, azalmasina ise
"Negatif Adsorpsiyon" denir (Uneri, 1968; Berkem ve Baykut, 1975;
Kayikei, 1988).

Iki c¢esit adsorpsiyon vardir. Bunlarin birincisi “fiziksel
adsorpsiyondur, bu adsorpsiyonda adsorban ile adsorplanan, madde
arasmdaki bagm Van der Walls tipi oldugu kabul edilir. Ancak Van der
Walls kuvvetlerinden bagka fiziksel adsorpsiyona elektrostatik cekim ve
hidrofobik iliskiden dogan kuvvetler de neden olabilirler (Leja, 1983;
Wilde and Dexter, 1972; Somasundaran, 1980; Sresty and Somasundaran,
1978; Dexter and Osborn, 1973).

Fiziksel adsorpsiyonun diisiik 1sida olmasi karakteristiktir (2-5
kcal/mol). Adsorbe olan madde ile yiizey arazinda herhangi bir elektron
aligverigi yoktur ve adsorpsiyon tersinirdir (Klassen and Mokrousov,
1963). Fiziksel adsorpsiyonun hiz1 yiiksektir ve adsorpsiyon tek veya cok
tabakali olabilir. Bunlara bagli olarak fiziksel adsorpsiyonda infrared
spektrum ya ¢cok az veya hi¢ degisim gostermez.

Ikinci tip adsorpsiyon ise kimyasal adsorpsiyondur. Fiziksel
adsorpsiyonun tersine yiiksek adsorpsiyon i1sist séz konusudur (15-20
kcal/mol). Kimyasal adsorpsiyon atomik kuvvetlerden dolay:
olusmaktadir. Adsorban ve adsorbe olan madde arasinda elektron
aligverigi oldugundan yiizeyde yeni bir madde olusur ve bu reaksiyon
tersinir degildir. Kimyasal adsorpsiyon yliksek selektivite gosterir, sadece
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tek tabakalidir ve adsorpsiyon hizi yavastir (Klassen and Mokrousov,
1963; Akyiiz and Akyiiz, 1982; Barrow, 1973; Nakanishi and Salomon,
1977; Wedler, 1929; Satterfield, 1980; Giil ve Boybay, 1983; Hall, 1983;
Rosenthal and Asimov, 1971; Mateescu, 1966; Peck, 1963).

Kimyasal adsorpsiyon oldugunda infrared spektrumu tamamen
degisir baz1 pikler kaybolurken, bazi yeni pikler olusabilir. Elektriksel
cift tabakanin ¢ozelti tarafinda kalan kisminin~hareketsiz tabakasinda
(Stern Tabakas1) meydana gelen adsorpsiyon da kimyasal adsorpsiyon
olarak nitelenir (Leja, 1983). Potansiyel belirleyen iyonlarin buradaki
adsorpsiyonu spesifik adsorpsiyon olarak adlandirilir. Spesifik iyon
adsorpsiyonu bolim 2.3.3. de ayrnuli olarak  verilmigtir. Bu tiir
adsorpsiyon her ne kadar IHP (I¢ Helmholtz Tabakas1) de olmaktadir ve
mineral yiizeyinin potansiyelini degistirmesine karsm her zaman Infrared
Spektrumunda bir degisiklige yol agmaz (Leja, 1983). Ancak
adsorpsiyonun varlig1 mineralin zeta potansiyelinini degismesi nedeni ile
sabittir (Shaw, 1970). /

2.5. Kaolinin Zenginlestirilmesi

Kaolinin zenginlestirilmesinde amag, kaolinlerde bulunan kuvars,
feldspat, mika, demir, titan mineralleri ve siilfatli bilesikler gibi
istenmeyen safsizliklan ayirmaktir.

Genellikle ¢ok ince boyutlarda kullanilan kaolinin kazaniminda
kuru yontemler yerine sulu yontemler kullanilmaktadir.

Kaolinin zenginlestirilmesinde asagidaki yontemler uygulanir.

2.5.1. Yikama, dagitma ve boyuta gore siniflandirma ile
zenginlestirme

Kaolinin kirma ve dagitma islemleri sirasinda cevheri olugturan
diger minerallere oranla daha kiiclik boyutlara inmesi bu yontemin esasini
teskil eder.
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Kaolinde yikama ve dagitma ile yeterli tane serbestlesmesi
saglandig1 halde bazi sert kaolinlerde kirma ve 6gilitme islemleri de
gerekli olmaktadir. Dagitma islemleri igih karigtirma tanklari, doner
bicakl yikayicilar ve karigtiricilar kullanilmaktadir. Bu islemlerden sonra
elekler ve siniflandiricilar kullanilarak iri boyutlu kuvars, feldspat, mika
gibi mineraller kaolinden ayrilabilmektedir (Pryor, 1974; Grout, 1937;
Asdell, 1967).

Fakat son yillarda yikayicilarin yerini hidrosiklonlar almiglardir.
Hidrosiklonlarla yapilan zenginlegtirmede santrifiij kuvvetlerin hakim
oldugu bir ortamda sedimantasyona dayali bir ayurma yapilmaktadir
(Trawinski, 1968, 1969; Coope, 1979; Phillips, 1963).

Hidrosiklonlara beslenen malzemenin agir ve biiylik parcalarn alt
akimla ince parcalar ise tist akimla alinirlar. Bu sekilde kaolin kumlardan
ve istenmeyen maddelerden armndirilmis olur (Salter and Childs, 1984;
Williams et al., 1984).

Kaolinin zenginlestirilmesinde kullanilan hidrosiklonlarin ¢aplan
200 mm ile 10 mm arasinda degismektedir ve kullanilan hidrosiklonlar
porselen veya sert plastik malzemelerden yapilmiglardir.

2.5.2. Manyetik ayirma ile zenginlestirme

Kaolinlerin demir iceren safsizliklardan ayrilmasi isleminde
matriks tip manyetik ayiricilar ¢ok kullamilirlar. Bu ayiricilarda alan
gradyani, matriks olarak kullanilan ferromanyetik melzemenin
manyetizasyonu ile saglanmaktadir. Matriks malzeme oluklu celik
plakalar, celik bilyalar veya celik yiinii olabilir. Bu tip manyetik ayricilar
kaolinde bulunan kiiciik miktarlardaki paramanyetik 6zellikli demir
bilesenlerinin uzaklastirilmasinda kullanilmaktadir ve bu ayiricilarin en
onemli 6zelligi ¢ok ince tane boyutlarinda ayirim yapmalaridir. Kaolin
endiistrisinde manyetik alan giddeti 20 kg ve 50 kW giiclinde ayincilar
kullamilmaktadir. Ayrilmasi istenilen kaolinin kalitesine gore kapasiteleri
10-80 ton/saat arasmnda degismektedir (Wills, 1980; Ozdag, 1991; Cohen,
1986).



2.5.3. Flokiilasyon ile zenginlestirme

Kaolinlerin secimli flokiilasyon ile gesitli safsizliklardan ayrilmasi
miimkiindiir.

Anataz minerallerinden kaolinin ayrilmasinda, anataz safsizliklar
flokiile edilirken kaolin dagitilmig olarak siispiinsiyonda kalir. Dolayisiyla
kaolin taneciklerine gore daha biiyiik floklar olusturan anataz ¢okelirken
st kisimda temiz kaolin ayrilmig olur (Sennet and Young, 1979).

Hasemen (1951), Davenport, et al., (1969) ve Colombo (1975),
killerden fosfatin flokiilasyonunu incelemiglerdir. Flokiilant olarak
anyonik nisasta kullanarak fosfati flokiile ederken sodyum hidroksit ile
kaolini dagitarak ayirimi saglamigslardir.

Alunitli kaolinlerden alunitin uzaklastirilmasinda secimli
flokiilasyon ile basarilmistir. Caligmalar 6nce yapay alunit ve kaolin
karisimlarinda yapilip daha sonra dogal alunitli kaolinlerin
zenginlestirilmesi icin caligmalara devam edilmistir. Deneylerde aluniti
flokiile ederken kaolini siispansiyonda dagitmiglardir. En iyi verimi pH
11'de kademeli flokiilasyon deneyleri sonunda elde etmislerdir (Ustaer
and Giirgey, 1975).

Juncheng (1984) ise piritli alunit ihtiva eden kaolinden aluniti
uzaklagtirmistir. Deneylerinde numuneyi sodyum silikat ile dagitarak once
ir1 ve agir parcalari ayirmis daha sonra flokiilant olarak anyonik
poliakrilamid ilave ederek kaolin floklarini olusturmustur. Alunit ise
slispansiyonda dagilmis olarak kalmis ve bu sekilde ayinm saglanmustir.

Hwang, et al. (1986), alunit ve kuvarstan olusan cevherlerden
kuvarsin uzaklastirilmasi icin tagiyict manyetik ayirma metodunu
uygulamiglardir. Bu metotta iyonik olmayan poliakrilamidler ile magnetit
ve kuvars secimli olarak flokiile edilmiglerdir. Magnetit ve kuvarstan
olugan bu floklar magnetit aracilifiyla yiiksek alan siddetli manyetik
ayiricilardan gecirilerek kaolinden ayrilmiglardir.



2.5.4. Flotasyon ile zenginlestirme

Kaolinin yaninda bulunan kuvars, demirli bilesikler ve titan
mineralleri flotasyon yontemi ile kaolinden uzaklastirilabilmektedir. Bu
mevcut safsizhiklarin uzaklastinlmasinda en ¢ok uygulama alanmi bulan
flotasyon gekilleri kopiik flotasyonu, tagiyict mineral flotasyonu, sivi-sivi
ayirimi veya emiilsiyon flotasyonudur.

Genellikle biiyiik oranda kuvars iceren ve ince boyut dagilimi
gosteren kaolin cevheri amin tipi katyonik toplayicilar kullanilarak kopiik
flotasyonu ile zenginlestirilmektedir.

Katyonik toplayicilar azota baglanmig hidrokarbon zincirinin
meydana getirdigi toplayicilardir. Azota baglanan hidrokarbon zincirinin
sayisina gore birincil (primary), ikincil (secondary), tiglinciil (tertiary) ve
dordiinciil (qanternary) aminler olmak iizere dort sinifa ayrilirlar. Ayrica
hidrokarbon zincirinin diiz veya halka geklinde olmasina gore alkil amin,
aril amin, alkil-aril amin gibi isimler alirlar. Kisa zincirli aminler suda
coziiniirler. Hidrokarbon zinciri uzadikc¢a ¢oziiniirliik azalir ve kolloid
ozellikler baglar. Flotasyonda kullanilan aminler genellikle 8'den fazla
karbon igerdikleri i¢in, uzun zincirli sayilirlar ve suda ¢oziindiikleri
zaman, kolloid 6zellikler gosterirler.

Hidroliz nedeni ile, flotasyon ortamimin pH'1 ¢6zeltideki amin iyonu
konsantrasyonu bakimimdan ¢ok énemlidir. Ortam asit veya orta derecede
bazik oldugu zaman c¢ozeltide amin iyonu bulunur. pH yiikseldiginde
(pH>11), ¢ozeltide amin iyonunun yerini amonyum hidroksit bilesigi alir.

Kil minerallerinde, kat1 yiizeyi ile ¢ozelti arasindaki elektrik
yiikiinii degistiren, potansiyel belirleyen iyonlar yoktur. Kil mineralleri
sabit negatif ylizey yiikiine sahiptirler ve iyon kompozisyon degigimi bunu
etkilemez. Kil minerallerinin daima sabit negatif yiikllii olmalar: ise sdyle
aciklanmaktadir; bu minerallerin olugsumunda silika tetrahedronlan ii¢
oksijen atomunu paylagarak iki yonde devam eden tabaka yapisini
meydana getirirler. Tetrahedral tabaka oksijenleri paylagarak bir
oktahedral tabakaya baglanir. Mg*™, A", O, OH baglantida yerlerini
alir. Tabakalar ise alkali katyonlar (K*, Na*) ile birbirine baglanirlar. Kil
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mineralleri genellikle tabakalara paralel olarak kirilirlar. Mineral
kirlarak su icine atildifinda alkali katyonu suya gecerek yiizeyi negatif
igaretli birakir. Tabaka istikametine dik olan yiizeylerde ise diger
oksitlerde oldugu gibi H* ve OH™ iyonlar1 yiizey potansiyelinin
degismesine neden olabilir. Boylece bir yiizey pozitif yiikli iken diger
ylizey negatif yiikli olabilir. Fakat kil mineralleri daima tabaka
olugumuna paralel yonde kirildigindan, buna dik yéndeki yiizeyin miktar
ve net yiikii az olacak ve ylizey isareti daima negatif olacaktir (De Bruyn
and Agar, 1962; Atak, 1974).

Kaolin flotasyonunda mineral tanelerinin yiizebilmesi amin
adsorpsiyonuna baglidir. Amin adsorpsiyonunun esasini pozitif RNHj
iyonlar: ile, negatif yiiklii mineral yiizeyi arasmdaki elektrostatik ¢cekim
olugturur. Yani flotasyonda elektriksel etkiler rol oynar.

Kaolin-kuvars flotasyonu asit ortamlarda amin ilavesiyle
gerceklestirilmekte ve piilpe katilan asit kuvarsin bastirilmasinda yardimer
olmaktadir.

Dean (1937), aminlerin kaolin flotasyonunda kuvarstan
ayrilmalarin1 arastirmig ve zenginlestirmede en uygun dordiinciil
aminlerin oldugunu belirtmisgtir.

Phelps (1941) ise kaolinden kumlu iri malzemeleri ¢oktiirme
havuzlarinda ayirdiktan sonra kagit endiistrisinden ¢ikan siilfit artik
sivisinl toplayici olarak kullanarak kaolinden mika gibi safsizliklar
uzaklagtirilmisgtir.

Dar boyut aralifinda 0.020 mm'den biiyiik boyutlu kaolinlerin
kolon flotasyonu ile zenginlestirilme olanaklart arastirilmistir (Lane, et
al., 1941).

Cok ince boyutlu kaolinlerin amonyum asetat ile pH 3-12 arasinda
flotasyonu denenmistir (Lidstrém, 1967).

Kellog (1946) tarafindan c¢ok ince boyutlu dagilim gosteren yiiksek
silisli kaolinlerde katyonik toplayicilar ile flotasyon deneyleri yapilmistir.
Reaktif olarak loril amin hidrokloriiriin kaolin-kuvars ayirimimnda uygun
bir toplayict oldugunu belirtmigtir. pH 3 civarinda dagitict olarak sodyum
lignin siilfanat kullanilmistir. Loril amin hidrokloriir ¢ozeltisinde
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kuvarsin temas acismin sifir oldugu ve pH arttikca bu a¢iin arttidini
belirtmigtir. .

Demiroksitler ve titan minerallerinin kopiik flotasyonu ile
kaolinden uzaklagtirilmalarinda ise safsizliklar1 olusturan mineraller
anyonik toplayicilar ile yiizdiirtiliirken, kaolinin Na,SiOj ile bastirilmas:
en ¢ok tercih edilen yoldur. Bu flotasyon ydnteminde kargilagilan gii¢cliik
ise kaolinin ters isaretli diger mineral yiizeylerini kaplamasidir.

Kaolinlerin titan minerallerinden (anataz) ayrilmasinda uygulanan
diger bir flotasyon gekli tasiyici mineral flotasyonudur. Anyonik reaktif
olarak oleik asit kullanilarak iri boyuttaki kalsit (tagiyici mineral)
ylizeylerine ilesen cok ince anataz taneleri ile beraber yiizdiriiliirler
(Greene and Duke, 1962; Yang, 1979; Somasundaran and Wang, 1980;
Sennet and Young, 1979).

Kaolinler yag flotasyonu ile de anataz bilesimindeki safsizlikdan
arindirilirlar. Yag flotasyonunun kopiik flotasyonundan ayrildig: 6zellik
mineral tanelerinin hava kabarcii yerine suda ¢Oziinmeyen sivi-yag
damlalarina yapigmasidir. Kaolinlerin bu yontemle zenginlestirilmesinde
oleik asit gaz yagi ile birlikte toplayict olarak kullanilarak pH 9.5'ta
yapilmaktadir. Sodyum silikat veya suda ¢oziinen uygun bir polimer de
kaolinin dagitilmas: isleminde kullaniimaktadir (Stratton, 1979; Lofthouse
and Shergold, 1975).

2.6. Alunitin Zenginlestirilmesi
2.6.1. Flotasyon ile zenginlestirme

Alunit yar1 ¢6ziiniir bir tuz mineralidir ve kompleks bir yapiya
sahip olmasina ragmen flotasyondaki davraniglari diger tuz tipi
minerallere benzemektedir.

Alunitin flotasyonu alkali ortamlarda anyonik toplayici olan yag
asitleri ve yag asidinin tuzu olan sabunlar ile miimkiin olmaktadir. Yag
asitleri toprak alkali metallerle suda ¢oziinmeyen bilesikler olustururlar.
Mineral yiizeyinde metal iyonu ile karboksilat iyonunun kimyasal
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reaksiyonu sonucu yeni bir bilegik olusur. Oleik asit ve oleat da alunit
ylizey1 ile kimyasal reaksiyona girerek aliiminyum oleat1 olugturur.

Karboksil grubunu (COO7) iceren organik asitler ve bunlarin
tuzlarina karboksilatlar (RCOOH) denir. Karboksilatlarin hidrokarbon
zincirindeki karbon sayisi 12'den fazla ise bunlara yag asitleri adi
verilmektedir.

Flotasyonda kullanilan yag asitleri bitkisel ve hayvansal yaglardan
kismi sentez veya damitma ile elde edilir. Yag asitleri hidrokarbon
zincirlerinde cift bag yoksa, doymus yag asitleri, bir veya daha fazla cift
bag varsa, doymamig yag asitleri admi alir. Flotasyonda doymamis yag
asitleri tercih edilmektedir.

Yag asitlerinin hidrokarbon zinciri uzadik¢a suda ¢oziinmeleri
azalmaktadir. Ayn1 hidrokarbon zincirine sahip yag asitlerinde ¢ift bag
sayis1 arttikca, suda ¢Oziiniirliilik de artmakta yani doymamig yag asitleri
doymus yag asitlerine gore suda daha fazla c¢éziinmektedirler. Yag
asitlerinin alkali metallerle yaptiklari bilesiklere sabun denir. Sabunlar
uzun zincirli bile olsalar suda c¢oziiniirler ve zayif bir asidin tuzu
olduklarindan asit iyonunun suda hidrolizi ile yag asitleri olusarak,
¢Oziiniirliik azalir. Bu nedenle de asidik pH'larda yag asitleri ve sabunlarnn
toplayicilik o6zelligi azalir. Bazik ortamlarda ise ortamda karboksilat
iyonu konsantrasyonunu dolayis: ile toplayicilik 6zelligi artar. Bu nedenle
de yag asitleri ve tuzlar1 bazik ortamlarda kullanilmaktadir (Arbiter and
Williams, 1980; Ananthpadmanabhan and Somasundaran, 1978; Baarson
and Treweek, 1962).

U.S.B.M. 1942'de yag asitlerini kullanarak alunitten kuvarsi
ayirmak i¢in caligmalar yapmuglardir. Bu caligmalarda en 6nemli sorun
tane serbestlesmesi oldugundan %73 alunit, %40 verimle elde edilmigtir
(Gabriel and Dasher, 1942).

Miller ve Dixit (1980) saf alunit numunesi kullanarak bir dizi
flotasyon denemeleri yapmiglardir. Alunitin flotasyon ile ayiriminda
oleatin uygun bir toplayici oldugunu belirtmiglerdir. Flotasyon veriminin
sicaklikla (50°C'ye kadar) biiyiik bir gelisme gosterdigini bununla beraber
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alunit ylizeyine oleat adsorpsiyonunda ¢nemli degisiklik olmadigini
aciklamiglardir. Ayrica sicaklik artisi oleatin flotasyon etkisini ve
ozelligini de olumlu yonde etkilemistir.

Alunitin, beraberinde bulunan gang minerali, kuvarstan ayrilmasi
icin de flotasyon c¢aligmalart yapilmistir. Oleik asitin alunit-kuvars
ayiriminda c¢ok 1yi bir toplama 6zelliginin oldugunu belirtmislerdir.
Alunit ¢ok ince boyutlarda serbestlestiginden flotasyon 0.038 mm
boyutunda yapilmistir. pH 8'de, 35-50°C sicakliklarda ve kuvarsi sodyum
silikat ile bastirarak aluniti kazanmiglardir. Slam uzaklagtirma igleminin
ise flotasyonda verimi ve tenérii arttirdiini belirtmiglerdir (Miller and
Ackerman, 1980).

Diger bir calisma da diisiik tenorlii alunit cevherlerinden aluniti
kazanmak i¢in yeni bir siire¢ gelistirilmistir. Ilk olarak cevher 5 mm'den
daha kiiciik boyutlara kirilarak 6giitme ve flotasyon oncesi reaktifler ile
bir 6n igleme tabi tutulmustur. Mineral tanelerinin yiizeyinde bir film
olmasindan sonra cevher ogiitiilmektedir. Ogiitme sirasinda serbestlesen
alunit tanecikleri yiizeyine reaktifler aninda adsorbe olarak ilerideki
flotasyon kivam zamanini azaltmaktadir. Ayrica bu islemin mineral tane
serbestlesmesine de katkisi oldugu belirtilmistir (Karantzaveles, 1985).

2.6.2. Kalsinasyon ve li¢ yontemi ile zenginlestirme

Alunit ve alunit iceren minerallerin degerlendirilmesinde 1sil
islemler cok kullanilmaktadir.

Alunitin kalsinasyonu sirasinda, termik bozunmasi, yiikselen
sicakliklara gore kademe kademe incelenirse, asagidaki gibi bir sira
ortaya cikar.

1-) 500-650°C'lerde; alunitteki AI(OH)3'1'ih bir kism1 bozunur. Su ¢ikis1
olur. K,S0O,.Al,(SOy); + 2AL,05 (v sekli) meydana gelir.

2A1(OH)3 ----- > A1203 + 3H20
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2-) 700-900°C'lerde; aliiminyum siilfat bozunmas1 gerceklesir.
Al(SOy)3 -----> Al,O3 + 3S0;5
800°C'de Al,(SO,)4'iin yarist bozunur.

3-) 1000°C'de yAl,05'in a-Al,O; sekline gecisi hemen hemen
tamamlanir.

4-) 1100-1250°C'lerde; potasyum siilfat bozunmasi olur (Giilensoy, 1968).
/£
K,SOy4 - > K,0 + SO,

~ Cevher numunelerindeki K,SO4'un yaklagik 1100°C'den itibaren
ortaya ¢ikan bozunmasini cevherde bulunan SiO, ve kalsinasyon sirasinda
olugsan Al,Qs'lin katalize ettigi ortaya konmugtur. Alunitin kalsine olan
miktari, kalsinasyon siiresine baglidir (Gedikbey, 1985).

Kalsinasyonda 1200°C'den sonra ele gecen numune bilesimi
potasyum oksit, potasyum silikat ve potasyum aliiminat seklindedir
(Giilensoy, 1971).

Alpar ve Giirgey alunit iceren killerin 800°C'de kalsinasyonu
sonucu ele gecen iiriinde seramik test caligmalari yapmiglardir (Can ve
Inel, 1983).

Alunitin 500-600°C'lerdeki 1s1l islemi sonucunda kimyasal olarak
H,SO,, K2SO4 ve (NH,4)2SO, elde edilmigtir (Tolun ve Sanir).

Can ve Inel (1988), ise SO; miktar1 diigiik (%2-10) refrakter
ozellikte alunitli kaolinlerin dogrudan sinterlestirilerek kullanilabilirligini
arastirmiglardir.
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3. DENEYSEL CALISMALAR

Deneysel caligmalar, elektrokinetik (zeta) potansiyel 6lgiimleri,
infrared spektroskopi ve flotasyon ¢aligmalar1 olmak iizere ii¢ bolimden
olusmaktadir ve bu caligmalarda kaolin ve alunitin arayiizey
karakteristiklikleri ve flotasyon davramuglar belirlenmeye c¢aligilmugtur.

Caligmada Balikesir yoresinden alinan olabildigince temiz kaolin ile
Gregory, Bottley and Lloyd limited, Londra, Ingiltere'den temin edilmis
temiz alunit kullanilmistir. Alunitin kaynag: ise A.B.D. Utah'tir. Kaolin
ve alunitin kimyasal analiz sonuglan Cizelge 3.1. ve 3.2. de g&sterilmigtir.
Kaolin ve alunit kinildiktan sonra porselen degirmenlerde Ogiitiilerek
boyut kii¢iiltme iglemi yapilmis ve ortamdan gelebilecek demirli kismi
ayirmak i¢in temizlenmigtir.

Elektrokinetik potansiyel olctimlerinde ve infrared spektroskopi
calismalarinda kullanilan KCl, AlCl;, Al,(SO4)3, Na,SiO3, Oleik asit ve
Sodyum Oleat mol agirliklar1 dikkate alinarak 825, 830, 845, Flotigam
ENA, Hoe F 2792, Armoflote 13 ve Armoflote 21 ise % miktar olarak
degisik konsantrasyonlarda hazirlanmigtir.

Aksi belirtilmedikge flotasyon deneyleri damitik su ile yapilmustir.
Kimyasal analizlerde aliiminyum, silis ve siilfat gravimetrik; kalsiyum,
magnezyum volumetrik; sodyum potasyum, demir aletli analiz (fleym
fotometre, colorimetre) yontemleri kullanilarak yapilmistir (Yavuz ve
Yarar, 1978; Tiizlin, 1974).
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Cizelge 3.1. Kaolinin Komple Kimyasal Analizi

Madde %0
Al,O3 37.45
SiO, 51.20
Na,O 0.1
K,0 0.1
F6203 0.2
CaO 0.05
MgO 0.1
H,0 10.8
Cizelge 3.2. Alunitin Komple Kimyasal Analizi

Madde %
Al,O; 36.69
K,O 10.95
SO3 35.06
H,0O 17.28
Fe, 05 0.02
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3.1. Elektrokinetik (Zeta) Potansiyel Olciimleri

Kaolin ve alunitin yiizey 6zelliklerini belirlemek i¢in elektrokinetik
Olciimler yapilmigstir. Elektrokinetik ¢alismalarda kullanilan kaolin ve
alunit numuneleri 0.038 mm altina 6giitiilmiistiir. Ogiitiilen numuneler

damitik su ile birka¢ kez yikanmigtir. Daha sonra numune igersinde

damitik su bulunan bir dereceli silindir kaba konulup kargtirilarak iyice
dagitilmigtir. Stokes yasasina gﬁris taneler ¢oktiiriiliip 0.010 mm ve daha
kiiciik boyuttaki taneler dekantasyon ile bir kapta toplanarak stok numune
olarak damutik su igerisinde saklanmaistur.

Elektrokinetik oOlg¢iimlerde kullanilan kaolin ve alunit
numunelerinin boyut dagilim analizleri Malvern Master Particle Sizer
M.G 10 ile yapilmis ve sonuglar Cizelge 3.3, 3.4; Sekil 3.1; 3.2'de
gosterilmistir ?

Kaolin ve alunit numunel{:rinin elektrokinetik potansiyeli Rank-
Brothers mikro-elektroforez cihazjl ile ol¢iilmiistiir.

Elektrokinetik olctimler igﬂn kaolin veya alunit stok c¢ozeltisinden
Iml alinarak, reaktif yada élektrolit ¢cozeltisinden de (istenen
konsantrasyonda) 50 ml alinarak NaOH ve HCl ile pH ayarlan yap11m1§t1r.
Daha sonra bu karigim 15 dakikzji karnigtirilmig ve elektroforez hiicresine
konmustur. Ol¢iimlerde 20 tanenﬁn elektrokinetik hareketliligi olciilerek
bunlarin ortalama bir degeri ahnrjhl§t1r.

Bu sekilde kaolin ve alunit tanelerinin hareket hizlari degisik pH
degerlerinde ve organik reaktiflerle, inorganik tuzlarin degisik
konsantrasyonlarinda olgiilerek zeta potansiyelleri hesaplanmustir.




Cizelge 3.3. Kaolinin Boyut Dagilim Sonuclari

Boyut (mm) Kiimiilatif Kiimulatif
Elek Alt1 % Elek Ustii %

+0.0421 --- 0.10
-0.0421 +0.0363 99.90 1.30
-0.0363 +0.0313 98.70 3.60
-0.0313  +0.0270 96.40 10.40
-0.0270 +0.0233 89.60 14.30
-0.0233  +0.0201 85.70 18.10
-0.0201 +0.0174 81.90 22.20
-0.0174 +0.0150 77.80 27.40
-0.0150 +0.0129 72.60 32.40
-0.0129 +0.011 67.60 36.70
-0.011  +0.0096 63.30 40.90
-0.0096 +0.0083 59.10 45.50
-0.0083 +0.0072 54.50 50.10
-0.0072  +0.0062 49.90 55.60
-0.0062 +0.0053 44.40 62.30
-0.0053 +0.0046 37.70 68.20
-0.0046 +0.0040 31.80 72.30
-0.0040 +0.0034 27.70 74.70
-0.0034 +0.0030 25.30 76.10
-0.0030 +0.0026 23.90 77.90
-0.0026 +0.0022 22.10 82.20
-0.0022 +0.0019 17.80 88.70
-0.0019 +0.0016 11.30 95.00
-0.0016 +0.0014 5.00 97.30
-0.0014 +0.0012 2.70 98.60
-0.0012 1.40 ---




Cizelge 3.4. Alunitin Boyut Dagilim Sonuclan

Boyut (mm) Kiimiilatif Kiimiilatif

Elek Alt1 % Elek Ustii %
+0.0488 --- 0.10
-0.0488 +0.0420 99.90 0.20
-0.0420 +0.0380 99.80 2.00
-0.0380 +0.0337 98.00 13.50
-0.0337 +0.0237 86.50 32.70
-0.0237 +0.0177 67.30 46.40
-0.0177 +0.0136 53.60 56.30
-0.0136 +0.0105 43.70 66.90
-0.0105 +0.0082 33.10 75.40
-0.0082 +0.0064 24.60 81.10
-0.0064 +0.0050 18.90 86.70
-0.0050 +0.0039 13.30 91.30
-0.0039 +0.0030 8.70 94.50
-0.0030 +0.0024 5.50 96.90
-0.0024 +0.0019 3.10 98.10
-0.0019 +0.0015 1.90 98.70
-0.0015 +0.0012 1.30 99.20

-0.0012 0.80 ---
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3.1.1. Mikro-Elektroforez cihazinin kalibrasyonu

Mikro-elektroforez cihazmin mikroskobundaki okiilerinde bulunan
retikiil uzunlugu bir mikrometre yardimiyla belirlenmistir. Olgiimler su
altinda ve havada olmak iizere iki kez yapilmis ve her iki 6l¢limde de aym
objektif kullanilmistr.

Elektrodlar arasi etkin mesafenin ol¢ebilmesi i¢in hiicre oncelikle
elektriksel iletkenligi "K" bilinen bir ¢ozelti ile doldurulmustur ve sonra
"Kikisui Cos 5100 100 MHz osiloskop” ve "Heatkit Function Generation"
aletleri kullamilarak aletin i¢ direnci bulunmusgtur.

Elektrot uclan ile he/atkit (sinyal verici) arasma 100 Q'luk bir
diren¢ baglanmis ve heatkit yardimiyla 10 V'luk bir sinyal verilerek
osiloskoptaki dalga boyu gézlenmigtir.

Elektrot uglan
__[_/——'L} o— ]
osiloskop .
- Heat ' R' (Hiicreden gegen
Kt )
Uygulanan direng direng)

I = Devreden gecen akim = 1.7 mA

V = Osiloskoptan okunan gerilim = 170 mV
R = Devreye baglanan telin direnci = 100 Q
R'= Hiicreden gecgen direng (£2).

1.7 mA =—A10V
R'+100 Q

R'+100 = 5.882 kQ = 5882 Q
R' = 5882-100 = 5782 Q
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Hiicreden gecen direng belirlendikten sonra hiicrenin kesit alanini
belirlemek amaciyla hiicrenin genislik ve yiiksekligi cihazdaki
mikrometreler yardimiyla belirlenmistir. Hiicrenin goriiniir genigligini
bulmak icin hiicrenin icine miirekkepli su konularak mikroskop 6nce
hiicrenin yakin i¢ yiizeyine daha sonra uzak i¢ yiizeyine odaklanarak
cthazin alt kismindaki mikrometreden okuma yapilmis ve iki okuma
arasindaki fark hiicrenin goriiniir genigligi\ olarak kabul edilmistir.
Gercek genigligi bulmak ic¢in gériiniir genislik suyun kirilma indisi (1.33)
ile carpilmustir.

Hiicrenin yiiksekligini bulmak icin yine i¢ci mirekkepli su ile dolu
iken hiicrenin en alt ve en iist i¢ yilizeyleri goriilerek tist kisimdaki
mikrometreden okuma yapilmig ve iki okuma arasindaki fark hiicrenin
yiiksekligi olarak kabul edilmistir.

Hiicrenin goriiniir geniglii = 1.010 mm

Hiicrenin gercek genigligi = gOriiniir geni§1fk x suyun kirilma indisi
Suyun kirilma indisi = 1.33
Hiicrenin gergek genisligi = 1.010 mm x 1.33 = 1.343 mm
Hiicrenin yliksekligi = 9.67 mm
Hiicrenin kesit alan1 = 1.343mm x 9.67mm = 12.99mm?

= 0.1299cm?
Retikiil uzunlugu = 100 mikron

10" M KCl ¢6zeltisinin elektriksel iletkenligi = K
K =1.288 x 10”Ohm'cm™

I = Elektrotlar aras1 etkin mesafe (cm)

I =RxKxA

R = Hiicreden gecen direng = 5782 Q

K =10 M KClI ¢ozeltisinin elektriksel iletkenligi
A = Hiicrenin kesit alan1 = 0.1299 cm?

I =5782x1.288 x 102 x 0.1299 = 9.67 cm
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Cihazin kalibrasyonu yapildiktan sonra mineral taneciklerinin
hareket hizini 6lcebilmek icin elektroosmoz'un olmadigi noktalar
(stationary levels) belirlemek gerekir. Bu da hiicrenin yiiksekligine ve
genigligine bagh olarak degisir ve Komagata esitligiyle belirlenir (Rank
Brothers Katalogu).

5 0.500 (0.0833 + 32 x )2 )
d 5, L

d = Hiicrenin kalmhg

L = Hiicrenin yiiksekligi p

s = Elektroosmozun olmadig:
noktalar.

f
I S—
I

d—

Elektrokinetik potansiyel = { = 12.83 x U (milivolt) ,

Olciimler sirasinda hiicre tankindaki su siirekli 25°C olarak
tutulmustur.

U=

<
bt
I

= <

U= Tanenin hareketliligi (u.sn'l. cm. volt™)
v = Tanenin hiz1 (U/sn)

E = Uygulanan elektrik alan1 (volt/cm)

V= Uygulanan gerilim (volt)

L = Elektrotlar aras1 etkin mesafe (cm)

3.1.2. Kaolinin ve alunitin elektrokinetik potansiyeline pH'in
etkisi

Kaolin ve alunit numunelerinin elektrokinetik potansiyelinin pH'a
gore degigimi Cizelge 3.5, 3.6 ile Sekil 3.3, 3.4'te verilmistir.
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Kaolinin biitiin pH degerlerinde yiizey elektrik yiikii negatif isaretli
iken, alunitin sifir yiik noktas: (zpc) pH= 7.2 olarak belirlenmigtir. Alunit
sifir yiik noktasinin altindaki pH'larda pozitif yilizey elektrik yiikiine,
iistiindeki pH'larda negatif yiizey elektrik yiikiine sahiptir.

Cizelge 3.5. Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline pH Degisiminin Etkisi

- Tanenin Hareketliligi Elektrokinetik Potansiyel
pH U g

(u. sn'l.em. volt™!) (mV)
2.70 0.00 0.00
3.17 1.13 -14.49
3.50 2.26 -28.99
4.00 3.63 -46.57
4.50 4.14 -53.11
5.00 4.35 -57.15
5.40 4.62 -59.34
6.15 4.70 -60.30
6.68 4.82 -61.85
7.06 4.89 -62.78
7.50 4.55 ‘ -58.37
8.00 4.24 -54.50
- 8.65 4.97 -63.78
9.00 5.22 -67.09

10.00 541 -69.41

11.00 | 6.10 -78.26
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Cizelge 3.6. Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline pH Degisiminin Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(w. snl. em. volt™) (mV)
3.00 4.97 63.76
3.50 4.95 63.50
4.00 488 62.61
4.50 4.99 64.02
5.00 5.02 64.40
5.50 4.96 63.63
6.00 4,11 52.73
6.50 2.34 30.02
7.00 0.95 12.19
7.50 2.21 -28.35
8.00 4.23 -54.27
9.00 5.48 -70.30
10.20 6.08 -78.00
11.00 6.21 -79.67
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"3.1.3. Cesitli iyonlarin kaolin ve alunitin elektrokinetik
potansiyeline etkisi

KCI, AICl3;, Al(SO4)3 ve Na;SiO3'in kaolin ve alunitin
elektrokinetik potansiyeline etkisi ve elektrolit olarak etkisi degisik

pH'larda ve degisik konsantrasyonlarda incelenmigtir. Sonuglar Cizelge
3.7-3.20 ile Sekil 3.5-3.11'de verilmigtir. -

Cizelge 3.7. 102 M KCl'iin Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketlilii  Elektrokinetik /Potansiyel

pH U g
(. sn'l. cm. volt™) (mV)
3.50 2.30 -29.50
4.00 3.63 -46.52
5.00 4.19 -51.53
6.00 4.65 -59.65
7.00 4.80 -61.58
8.00 4.89 -62.73
9.00 4.67 -59.91
10.00 5.36 -68.76

11.00 6.10 -78.26
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Cizelge 3.8. 10 M KCl'iin Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(w. sn’t. cm. volt™) (mV)
345 2.39 -30.66
4.00 3.71 -45.59
5.00 4.21 -54.01
p 6.00 4.75 -60.94
7.00 4.88 -62.61
8.00 4.80 -61.58
9.00 491 -62.99
10.00 5.52 -70.82
. 11.00 6.25 -80.18

izelge 3.9. 102 M KCl'iin Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi
g y

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(. sn’l. cm. volt™) (mV)
3.50 4.58 58.76
4.00 4.29 55.04
5.00 3.98 51.06
6.00 2.95 37.84
7.00 0.41 5.26
8.00 3.57 -45.80
9.00 4.77 -61.19
10.00 5.25 -67.36
11.00 5.48 -70.31




Cizelge 3.10. 10 M KCl'iin Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketlilig1 Elektrokinetik Potansiyel

pH u g
(. sn'l. em. volt™) (mV)
3.50 = 4.96 63.63
4.00 4.72 60.56
5.00 4.53 58.11
6.00 3.55 45.54
7.00 p 0.67 8.60
8.00 4.10 -52.60
9.00 5.44 -69.79
10.00 5.85 -75.06
11.00 P 6.14 -78.78

Cizelge 3.11. 10> M AlCl5'iin Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline

Etkisi

Tanenin Hareketliligi  Elektrokinetik Potansiyel
pH U C

(w. sn’l. cm. volt™) (mV)
3.60 2.33 -29.89
4.00 3.65 -46.82
5.00 4.23 -54.27
6.00 4.71 -60.42
7.00 4.92 -63.12
8.00 4.70 -60.33
9.00 4.75 -60.94

10.00 5.48 -70.30
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Cizelge 3.12. 10 M AICly'tin Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline

Etkisi
Tanenin Hareketliligi Elektrokinetik Potansiyel
pH U G
(. sn'l. cm. volt™) (mV)
3.60 2.41 -30.92
4.00 3.78 -48.49
5.00 4.33 -55.55
6.00 4.74 -60.91
7.00 74.92 -63.13
8.00 4.72 -60.55
9.00 5.29 -67.97
10.00 5.51 -70.96
11.00 1 6.27 -80.44

/

Cizelge 3.13. 102 M AICls'iin Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline
Etkisi

Tanenin Hareketliligi Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(. sn°!. cm. volt™) (mV)
3.50 4.79 61.45
4.00 4.68 60.04
5.00 4.20 53.88
6.00 3.02 38.74
7.00 0.79 10.14
8.00 3.00 -38.49
9.00 4.32 -55.43

10.80 5.43 -69.66
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Cizelge 3.14. 10> M AICl3'iin Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline
Etkisi

Tanenin Hareketliligi Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(. sn’l, em. volt™) (mV)
3.60 5.07 65.05
4.00 4.95 63.50
5.00 4.64 59.53
6.00 4.00 51.32
7.00 1.49 19.12
8.00 3.88 -49.78
9.00 4.99 -64.02
10.00 5.64 -72.36
11.00 6.12 | 78.51

Cizelge 3.15. 102 M Alx(SO4)3'iin Alunit'in Elektrokinetik Potansiyeline
Etkisi

Tanenin Hareketlilig1 Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(1. sn”). cm. volt™) (mV)
3.50 3.53 45.28
4.00 3.55 45.54
5.00 3.40 43.62
6.00 ‘ 2.60 33.35
7.00 1.10 -14.11
8.00 4.65 -59.65
9.00 5 6.10 -78.26
10.00 6.55 -84.03

11.00 6.79 -87.11
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Cizelge 3.16. 10> M Alx(SO4)s'iin Alunit'in Elektrokinetik Potansiyeline

Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(u. sn’l. cm. volt™) (mV)
3.50 4.25 54.52
4.00 3.91 50.16
5.00 3.78 48.49
6.00 3.29 42.21
7.00 0.63 8.10
8.00 3.50 -44 91
9.00 4.92 -63.12
10.00 5.33 -68.38
11.00 5.70 -73.13

Cizelge 3.17. 10> M Na,SiOs'iin Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline

Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U C
(1. sn”t. cm. volt™) (mV)
3.40 3.67 -47.48
4.00 3.99 -51.19
5.20 4.64 -59.53
6.00 4.97 -63.76
7.20 5.30 -67.99
8.00 592 -75.95
9.00 6.28 -80.57
10.10 6.58 -84.42
11.00 6.69 -85.83
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Cizelge 3.18. 10 M Na,SiOs'iin Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline
Etkisi

Tanenin Hareketliligi Elektrokinetik Potansiyel

pH U C
(W sn'L. cm. volt™) (mV)
3.40 3.31 -42.46
4.00 3.56 -45.67
5.20 3.87 -49.65
6.00 4.10 -52.60
7.00 4.36 -55.93
8.00 5.95 -76.33
9.00 6.45 -82.75
10.00 6.57 -84.29
11.00 6.68 -85.70

Cizelge 3.19. 102 M Na,SiOs'iin Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline
Etkisi

Tanenin Hareketliligi Elektrokinetik Potansiyel

pH U 4
(w. sn'L. cm. volt'l) (mV)
3.50 2.15 -26.94
4.00 2.35 | -30.15
5.00 3.44 -44.14
6.00 4.20 -53.89
7.25 4.55 -58.37
8.00 4.21 -54.04
9.00 4.90 -62.86
10.10 5.01 -64.27

11.00 5.13 -65.82
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Cizelge 3.20. 10> M Na,SiOs'iin Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline

Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH u g
(L. sn!. em. volt™) (mV)
3.50 1.76 -22.58
4.00 2.11 -27.07
5.00 3.17 -40.67
6.00 4.00 -51.32
7.00 451 -57.86
8.00 4.63 -59.40
9.25 4.77 -61.19
10.20 4.81 -61.71
11.00 4.89 -62.73
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3.1.4. Flotasyon reaktiflerinin elektrokinetik potansiyeline
etkisi

Oleik asit, Sodyum oleat, Cyanamid Company'nin iirettigi 825, 830,
845, Hoechst firmasmn {irettigi Flotigam ENA, HF 2792, Armac
firmasim iirettigi Armoflote 13 ve Armoflote 21 toplayicilari
kullanilarak elektrokinetik potansiyel 6lciimleri yapilmistir.

Bu reaktiflerden oleik asit anyonik bir toplayict olup yag
asitidir.Sodyum oleat ise oleik asidin sodyumlu tuzudur. 825, 330 ve 845
anyonik, Flotigam ENA, HF 2792, Armoflote 13 ve Armoflote 21
katyonik toplayicilardir.

Sonuglar, ¢izelgeler 3.21-3.60 ile sekiller 3.12-3.31'de verilmigtir.

Cizelge 3.21. 10! M Oleik Asitin Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline
Etkisi

Tanenin Hareketliligi Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(n. sn’!. cm. volt'l) (mV)
4.00 7.42 -95.20
5.00 8.15 -104.56
6.00 8.23 -105.59
7.00 8.70 -111.62
8.00 9.01 -115.59
9.25 9.22 -118.29
10.00 10.32 -132.40

11.20 10.88 -139.59
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Cizelge 3.22. 102 M Oleik Asitin Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline

Etkisi
Tanenin Hareketliligi Elektrokinetik Potansiyel
pH U C
(. sn’t. cm. volt™) (mV)
3.80 6.97 -89.42
5.00 7.56 -96.99
6.00 7.97 -102.25
7.00 8.75 -112.26
8.00 8.88 -113.93
9.00 9.13 -117.14
10.20 9.61 -123.29
11.00 ' 9.79 -125.47

Cizelge 3.23. 10 M Oleik Asitin Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline

Etkisi
Tanenin Hareketliligi Elektrokinetik Potansiyel
pH U g
(1. sn’l. cm. volt™) | (mV)
3.80 6.22 -79.80
5.00 6.90 -88.52
6.00 6.98 -89.55
7.00 7.15 -91.73
8.00 7.10 -91.09
9.10 , 7.44 -95.45
10.00 7.68 -98.53

11.00 7.83 -100.46
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Cizelge 3.24. 1077 M Oleik Asitin Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline

Etkisi
Tanenin Hareketliligi Elektrokinetik Potansiyel
pH U C
(1. sn’l. em. volt™) (mV)
3.90 4.82 -61.84
5.00 5.46 -70.05
6.20 6.29 -80.70
7.00 7.23 -92.76
8.00 8.50 -109.06
9.15 8.89 -114.06
10.10 8.95 -114.83
11.00 9.39 -120.47

Cizelge 3.25. 102 M Oleik Asitin Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline
Etkisi

Tanenin Hareketliligi Elektrokinetik Potansiyel

pH U ¢
(1. sn’!. cm. volt™) (mV)
3.95 4.55 -58.38
5.00 4.68 -60.04
6.00 5.67 -72.75
7.10 7.21 -92.50
8.25 8.35 1107.13
9.20 ' 8.56 -109.82
10.00 8.65 -110.98

11.00 8.71 -111.88
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Cizelge 3.26. 103 M Oleik Asitin Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline
Etkisi

Tanenin Hareketliligi Elektrokinetik Potansiyel

pH U C
(1. sn”". em. volt™) (mV)
3.90 3.20 -41.06
5.00 4.16 -53.37
6.00 5.33 -68.38
7.20 6.90 -88.52
8.20 7.32 -93.92
9.00 7.64 : -98.02
10.00 8.05 -103.28 -
11.00 8.14 -104.43

Cizelge 3.27. 102 M Sodyum Oleatin Kaolinin Elektrokinetik
Potansiyeline Etkisi )

Tanenin Hareketliligi Elektrokinetik Potansiyel

pH U ¢
(1. sn’l. em volt™h) (mV)
3.60 6.85 -87.88
4.00 | 7.24 -92.88
5.00 7.88 -101.10
6.20 8.62 -110.59
7.25 9.83 -126.12
8.20 9.67 -124.07
9.00 9.95 | -127.66
10.00 10.10 _ -129.58

11.00 10.35 -132.79




Cizelge 3.28. 10> M Sodyum Oleatin

Potansiyeline Etkisi

50

Kaolinin Elektrokinetik

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(L. sn'l. cm. volt™) (mV)
3.75 6.25 -80.18
5.00 7.00 -89.81
6.00 7.74 -99.30
7.20 8.17 / -104.82
8.20 9.56 -122.65
9.00 9.49 -121.76
10.20 9.60 -123.16
11.00 9.87 -126.63

Cizelge 3.29. 10> M Sodyum Oleatin Kaolinin Elektrokinetik

Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(1. sn!. cm. volt™) (mV)
3.30 3.96 -46.05
4.00 4.28 -54.91
5.00 4.73 ,  -60.68
6.00 5.47 -70.18
7.20 5.87 -75.31
8.20 5.65 -72.49
9.00 6.26 -80.32
10.20 6.88 -88.27
11.00 7.08 -90.83
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Cizelge 3.30. 102 M Sodyum Oleatin Alunitin Elektrokinetik

Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U ¢
(u. sn'l. cm. volt']) (mV)
3.45 373 -47.85
4.25 5.08 -65.17
5.00 5.80 -74.41
6.10 6.61 -84.80
7.30 7.22 -92.63
8.20 7.38 -94.69
9.00 7.79 -99.31
10.20 7.96 -102.12
11.00 8.02 -102.91

Cizelge 3.31. 10> M Sodyum Oleatin Alunitin Elektrokinetik

Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(1. sn’l. cm. volt™) (mV)
3.30 291 -37.34
4.00 3.86 -49.55
5.20 4.42 -56.73
6.00 5.26 -67.64
7.20 5.50 -70.57
8.20 5.62 -72.10
9.00 6.43 -82.50
10.00 6.56 -84.19
11.00 6.71

-86.20
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Cizelge 3.32. 10> M Sodyum Oleatin Alunitin Elektrokinetik
Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi  Elektrokinetik Potansiyel

pH U C
(. sn’l. cm. volt™) (mV)
3.00 : 1.56 +20.01
4.10 0.87 -11.16
5.20 1.81 -20.65
6.00 2.43 -31.18
7.00 3.30 -42.33
8.20 3.79 -48.62
9.00 4.11 -52.73
10.00 ‘ 4.68 -60.04
10.80 4.92 -63.12

Cizelge 3.33. %1'lik 825'in Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi  Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(L. sn'l. cm. volt™) (mV)
3.00 5.71 -73.25
4.37 7.58 -97.25
5.50 8.60 -110.34
6.30 8.85 -113.54
7.00 9.51 -122.01
8.10 9.37 -120.21
9.00 8.93 -114.54
1010 9.20 -118.04

11.00 | 9.29 -119.19
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Cizelge 3.34. %2'lik 825'in Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi  Elektrokinetik Potansiyel

pH U ¢
(. sn'l. cm. volt™) (mV)
3.00 6.25 -80.19
4.15 8.13 -104.30
5.18 | 7.97 -102.26
6.55 8.30 -106.48
7.30 991 -127.14
8.30 9.56 -122.65
9.10 9.29 -119.19
9.95 9.30 -119.57
11.00 9.36 -119.29

Cizelge 3.35. %]1'lik 825'in Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi  Elektrokinetik Potansiyel

pH U ¢
(w. sn”. cm. vo]t'l) (mV)
3.00 7.12 -91.35
4.10 7.44 -95.45
5.00 7.72 -99.05
6.25 7.59 -97.37
7.20 7.98 -102.38
8.25 8.41 -107.90
9.00 8.55 -109.69
10.00 8.64 -110.85

10.65 8.76 -112.39
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Cizelge 3.36. %2'lik 825'in Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U ¢
(1. snl. cm. volt™) (mV)
3.10 7.45 -95.58
4.20 7.96 -102.13
5.40 8.39 -107.64
6.00 8.67 -111.24
7.10 8.76 -112.39
8.20 8.81 -113.03
9.00 9.00 -115.47
10.00 9.11 -116.88
10.50 9.34 -119.83

Cizelge 3.37. %1'lik 830'un Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U C
(1. sn". cm. volt™) (mV)
3.00 6.00 -76.98
4.00 8.22 -105.46
5.25 8.62 -110.72
6.00 9.23 -118.42
7.00 9.78 -125.47
8.00 9.45 -121.24
9.20 9.52 -122.14
10.10 9.66 -123.93
10.80 9.54 -122.39
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Cizelge 3.38. %2'lik 830'un Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U C
(1. sn’l. cm. volt™) (mV)
3.00 6.12 -78.51
4.30 8.35 -107.13
5.90 8.68 -111.36
6.80 9.94 -127.53
7.95 9.55 -122.53
9.20 9.43 -120.98
10.15 9.60 -123.16
10.70 9.62 -123.43

Cizelge 3.39. %1'lik 830'un Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U C
(. sn”!. cm. volt™) (mV)
3.15 7.80 -100.07
4.00 8.15 -104.56
5.00 8.36 -107.25
6.00 8.41 -107.90
7.03 8.42 -108.03
8.15 8.49 -108.92
9.40 8.60 -110.33
10.75 8.79

-112.78
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Cizelge 3.40. %?2'lik 830'un Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi  Elektrokinetik Potansiyel

pH U €
(1. sn’l. cm. volt™) (mV)
3.10 7.84 -100.58
4.00 ‘ 8.23 -105.59
5.30 8.39 -107.64
6.20 ‘ 8.45 -108.41
7.00 8.51 -109.18
7.93 8.56 -109.82
9.20 8.77 -112.51
10.65 8.86 -113.16

Cizelge 3.41. %1'lik 845'in Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi  Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(L. sn'l. cm. volt™) (mV)
3.00 6.55 -84.04
4.20 7.49 -96.10
520 7.51 -97.64
6.50 7.57 -97.12
7.10 9.21 -118.16
8.20 8.80 -112.90
9.20 8.91 -114.32
10.10 9.17 -117.65

11.10 | 9.28 ' -119.06
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Cizelge 3.42. %2'lik 845'in Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(. sn’l. cm. volt™) (mV)
3.00 6.75 -86.60
4.30 7.35 -94.30
5.20 7.44 -95.45
6.20 7.83 -100.46
7.00 9.29 -119.19
8.00 9.00 -115.47
9.00 9.12 -117.00
10.30 9.31 -119.44
11.00 9.39 -120.47

Cizelge 3.43. %1'lik 845'in Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U C
(L. sn’!. em. volt™h) (mV)
3.20 6.88 -88.27
4.00 7.36 -94 .42
5.00 7.76 -99.56
6.14 7.98 -102.38
7.25 8.07 -103.54
8.00 8.10 -103.92
9.10 8.24 -105.72
10.26 8.07 -103.54
10.95 8.45 -105.84
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Cizelge 3.44. %2'lik 845'in Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(. sk, em. volt™) (mV)
3.10 7.39 -94.61
4.03 8.22 -105.53
5.09 8.45 -108.41
6.00 8.58 -110.08
6.95 8.41 -107.90
8.20 8.54 -109.54
9.20 7.94 -101.87
10.00 8.38 -107.65
10.65 8.33 -106.88

Cizelge 3.45. %1'lik Flotigam ENA'nmin Kaolinin Elektrokinetik

Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U C
(w. sn'l. cm. volt™) (mV)
3.00 7.33 94.05
4.50 7.46 95.71
5.30 7.62 97.76
6.45 7.65 98.14
7.40 7.59 97.38
8.45 7.44 95.45
9.15 721 192,50
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Cizelge 3.46. %5'lik Flotigam ENA'nin Kaolinin Elektrokinetik

Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(. sn'l. cm. volt™) (mV)
3.00 9.52 122.14
4.20 9.47 121.50
5.10 9.26 118.80
6.00 9.38 120.34
7.25 9.22 118.29
8.00 9.10 116.75
9.00 8.07 103.35

Cizelge 3.47. %1'lik Flotigam ENA'nin Alunitin Elektrokinetik

Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U C

(1. sn'l. em. volt™) (mV)

3.00 10.13 129.96
4.00 10.04 128.81
5.00 9.88 126.76
6.00 9.77 125.34
7.00 9.68 124.19
8.00 9.61 123.29
9.00 9.62 123.42
10.00 9.55 122.52
11.00 9.63 121.88
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Cizelge 3.48. %5'lik Flotigam ENA'nin Alunitin Elektrokinetik
Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U C
(. sn'L. cm. volt™) (mV)
3.00 10.10 129.58
4.00 9.98 128.04
5.00 9.85 126.38
6.00 9.73 124.83
7.00 9.71 124.58
8.00 9.64 123.68
9.00 9.66 123.93
10.00 9.54 122.78
11.00 9.42 120.85

Cizelge 3.49. %1'lik HF 2792'nin Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline

Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U C
(. sn’!. cm. volt™) (mV)
3.00 7.65 98.14
3.58 7.52 96.48
4.20 7.66 98.27
5.10 7.59 97.37
6.20 7.77 99.68
7.20 7.63 97.89
8.00 751 96.35
9.10 7.45 - 95.58
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Cizelge 3.50. %5'lik 2792'nin Kaolinin Elektrokinetik Potansiyeline

- Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH u g
(1. snl. cm. volt™) (mV)
3.09 8.46 108.54
3.45 8.49 108.92
4.15 9.03 115.85
5.35 9.03 115.85
6.30 8.58 110.08
7.15 8.63 110.72
7.95 8.55 109.69
9.10 7.95 101.99

Cizelge 351 %111k HF 2792'nin Alunitin Elektrokinetik Potansiyeline

- Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U C
(1. sn't. em. volt™) (mV)
3.20 10.08 129.32
4.00 10.11 129.71
4.95 9.87 126.63
5.75 9.75 125.09
7.20 9.62 123.43
8.15 9.23 122.27
9.60 9.27 118.98
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Cizelge 3.52. %51k HIF 2792'nin Alunitin Elcktrokinetik Potansiyeline

Etkisi

Tanenin Hareketliligi  Llektrokinetik Potansiyel
pll U ¢

(. st em. volt"l) (mV)
3.10 9.98 128.04
4.20 13.00 128.30
5.00 9.94 127.53
0.10 9.87 126.63
7.05 9.81 125.86
8.20 9.44 121.11
9.50 9.35 119.96

Cizelge 3.53. %I1'lik Armoflote 13'tin Kaolinin Dlektrokinetik
Potansiyeline Titkist

Tanenin Harcketliligi  Elektrokinetik Potansiyel

pt U C
(i sn'. em. volt™) (mV)
3.00 10.08 129.32
4.09 9.95 127.15
500 9.93 ‘ 127.40
6.20 9.95 127.65
7.00 9.94 127.53
8.00 10.10 129.58

9.20 10.01 128.42
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Cizelge 3.54. %2'lik Armoflote 13'in Kaolinin Elektrokinetik
Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi ~ Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(L. sn'l. cm. volt™) (mV)
3.10 10.16 130.35
4.10 10.00 129.30
5.00 10.10 130.09
6.00 10.09 129.45
7.10 10.11 129.71
8.00 10.10 129.58

9.10 ' 10.13 129.96

Cizelge 3.55. %1'lik Armoflote 13'iin Alunitin Elektrokinetik
Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi  Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(L. sn'l. em. volt™) (mV)
3.20 9.96 127.78
4,95 - 9.88 126.76
5.40 ‘ 9.73 124.83
6.50 9.69 124.32
7.30 9.50 122.78
8.40 9.54 . 122.39

9.40 9.41 .120.73




Cizelge 3.56.

64

%2'lik  Armoflote 13'tin Alunitin Elektrokinetik

Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(1. sn’l. em. volt™) (mV)
3.20 9.99 128.17
4.00 9.90 127.01
5.00 9.85 126.38
5.90 9.79 125.60
6.90 9.76 125.22
8.00 9.63 123.55
9.58 122.91

9.15

Cizelge 3.57. %1'lik Armoflote 21'in Kaolinin Elektrokinetik

Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U g

(. sn”!. cm. volt™) (mV)
3.10 9.61 123.29
4.10 9.58 122.91
5.20 9.64 123.68
5.95 9.52 122.14
7.10 9.40 120.60
8.00 9.35 119.96
9.15 9.49

121.75
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Cizelge 3.58. %5'lik Armoflote 21'in Kaolinin Elektrokinetik
Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi  Elektrokinetik Potansiyel

pH 8] g
(. sn’l. cm. volt™) (mV)
3.10 9.53 122.26
4.00 9.68 124.19
5.25 9.73 124.83
6.25 9.75 | 125.09
7.00 9.93 127.40
7.98 10.06 129.07
9.00 10.10 129.58

Cizclge 3.59. %1'lik Armoflote 21'in Alunitin Elektrokinetik
Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi  Elektrokinetik Potansiyel

pH U ¢

(L. sn'l. cm. volt™) (mV)
3.20 10.19 130.73
4.00 10.10 129.58 -
5.30 10.12 129.83
6.00 10.05 128.94
7.00 9.77 125.34
8.20 9.68 ‘ 124.19

9.30 9.53 122.27
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Cizelge 3.60. %5'lik Armoflote 21'in Alunitin Elektrokinetik

Potansiyeline Etkisi

Tanenin Hareketliligi

Elektrokinetik Potansiyel

pH U g
(L. sn’l. cm. volt™) (mV)
3.20 10.15 130.35
4.00 10.20 130.86
5.00 10.09 129.45
6.20 10.00 128.30
7.15 9.95 127.65
8.00 9.98 128.04
9.45 10.00 128.30
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3.2. Infrared Spektroskopi Callgmalarl

Infrared spektroskopi ¢aligmalarinda temiz kaolin ve temiz alunit
numuneleri kullamlmigtir. Kaolin ve alunit numuneleri bu ¢aligmalar i¢in
0.038 mm altina dgiitiilmiigtiir. Ogiitiilen numuneler damitik su ile bir kag
kez yikanmugtir. Daha sonra numune, igerisinde damitik su bulunan
dereceli silindir bir kaba konularak dagitilmis ve taneler Stokes yasasina
gore c¢oktiiriilerek 0.010 mm boyutunda ve daha kiigiik boyuttaki taneler
toplanarak Infrared spektroskopi caligmalar icin kurutularak stok
numune olarak séklanm1§t1r.

Numuneler flotasyon reaktifleri ile istenen konsantrasyonlarda pH
ayarlamalar1 yapilarak karigtirilmigtir. Karistirma isleminden sonra
santrifiij'le kat1-siv1 ayirimi yapilnugtir. Kat1 40°C'nin altinda 12 saat siire
- ile kurutulmustur.

Kurutulan numuneden yaklagik 0.02 gram alinarak 0.2 gram KBr
(Potasyum bromiir) ile karigtirilmigtir. Karigim homojen bir hale gelene
kadar agat havanda 6giitiilmiis ve bu karisimdan basing altinda transperan
peletler yapilmigtir. Bu peletler spektroskopi cihazina yerlestirilerek
gerekli ayarlamalar yapilmig ve spektrumlar otomatik olarak cihaz
tarafindan ¢izilmistir (Silverstein, 1974).

Infrared spektroskopi ¢aligmalarinda Perkin Elmer 983 G modeli
cihaz kullanilmigtir.



69

100

Gegirgenlik (%)

(] i L J 1 I X i I I

4000 3000 2000 1600 1200 00

Dalga numaras: (cmr-1)

Sekil 3.34. KBr'iin Infraréd Spektrumu

100 -

Gegirgenlik (%)

1

! 1 1 1 A 1
4000 3000 2000 1600 1200 800

| Dalga numarasi (ém-l)

Sekil 3.35. Oleik Asitin Infrared Spektrumu



Gecirgenlik (%)

100 -
60 e
‘/—\/\\{\{fv ——
20 |-
2 s . [l . 1 1 1 ]
4000 3000 2000 1600 1200 800

" Gegirgenlik (%)

Dalga numarasi (cm-1)

Sekil 3.36. Sodyum Oleatin Infrared Spektrumu

100

1 1 1 1 1

£000 3000 2000 1600 1200 800

_Dalga numarasi (cm-1)

Sekil 3.37. 825'in Infrared Spektrumu

70



Gecirgenlik (%)

. Gegirgenlik (%)

100

80 |

20

i 1. 1 i (Y

¢000

3000 2000 1600 V200 800

Dalga numarast (cm-1)

Sekil 3.38. 830'un Infrared Spektrumu

100

207

1] 1 4 L

4000

1200 800
Dalga numaras1 (cm-1)

3000 2000 1600

Sekil 3.39. 845'in Infrared Spektrumu

71



W00 T
Sl
N’
b
g
&0
R
S
20
O
i 1 |3 A i 7 H 1 L L L
4000 3000 2000 1600 1200 800

Dalga numarasi (cm-1)

Sekil 3.40. Flotigam ENA'nin Infrared Spektrumu

100 T
80 +
. so L
)
T
=t
)
bo
=
S 20
D)
"
1 s 1 1 L 1 L L 1 L
4000 3000 2000 1600 1200 800

Dalga numarasi (cm-1) '

Sekil 3.41. HF 2792'in Infrared Spektrumu

12



. Gegirgenlik (%)

Gegirgenlik (%)

"l

Sekil 3.42. Arm

100 ~

60 -

20F

4000 3000 2000

[ ] 'l 1 A
1600 1200 300

Dalga numarasi (cm-1)

oflote 13'iin Infrared Spektrumu

4000 ' 3000 Z000 o iee0 20 800

Dalga numarasi (cm-1)

Sekil 3.43. Armoflote 21'in Infrared Spektrumu

73



Gegirgenlik (%)

Gegirgenlik (%)

74

00
30 -
S0 ~
/|
A
[ YN,
Y e\
200 el
A 1 1 1 L J 1, L il 1
4000 3000 2000 1600 1200 800

Dalga numarast (cm-1)

Sekil 3.44. pH= 6.00'da 10"'M Oleik Asitlle Karistirilmis Kaolinin

Infrared Spektrumu

100

T /\/’F__;—A

~ | ,ﬂ..

2!

SRR Y

| ar

- /N
20

1 ! H L il A ! i ] 1 I

.00 300C . 2000 } 1600 1200 800

Dalga numarasi (cm-1)

Sekil 3.45. pH= 9.15'de 10"'M Oleik Asitle Karigmig Kaolinin Infrared

Spektrumu



Gegirgenlik (%)

Gegirgenlik (%)

75

r A i
1200 300

000 3000 B 000 1600

Dalga numaras: (cm-1;

Sekil 3.46. pH= 7.00'de 10"M Oleik Asitle Kargtirilmig Alunitin Infrared

Spektrumu
HO R o
30 L
@ L
[As 3
» b
4000 ' 3000 ' 2000 ‘ 1600 ' 1200 ' 800

Dalga numarast (cml)

Sekil 3.47. pH= 9.30'da 10-'M Oleik Asitle Kanstirilmig Alunitin Infrared

Spektrumu



Gegirgenlik (%)

Gegirgenlik (%)

76

100 |-
80 |
60 -
\‘
20 /
] L Fl 1 A L] 1 1 1 1
4000 3000 2000 1600 1200 800

Dalga numaras: (cm-1)

/

Sekil 3.48. pH= 6.10'da 10"' M Sodyum Oleatla Karnstirilmig Kaolinin
Infrared Spektrumu

100 |
80 |
0
40
20
W00 3000 ' 00 800 120 800

Dalga numarast (cnr1)

Sekil 3.49. pH= 9.20'de 10! M Sodyum Oleatla Karistirilmug Kaolinin
Infrared Spektrumu



Gecirgenlik (%)

Gegirgenlik (%)

t00

77

1 1 1 1 1 1 1
4000 3000 2000 1600 200 800
Dalga numarast (cmrl)

Sekil 3.50. pH= 6.25'de 10! M Sodyum Oleatla Kargtirilmig Alunitin

0

20

V4 N

Infrared Spektrumu

téOO l 1200
Dalga numaras1 (Cm-+)

8C0

030 3000 - 2000

Sekil 3.51. pH= 9.30'da 10! M Sodyum Oleatla Karigtirilmig Alunitin
Infrared Spektrumu



78

Gecirgenlik (%)
~a 5
I
S5~

«goe 3000 2000 L1600 1200 200
Dalga numarasl (crr'})

Sekil 3.52. pH= 8.50'de %5'lik 825'le Karigtirilmis Kaolinin '/Infrared
Spektrumu .

100
7~~~ 60 -
(=]

s
v
;;:
C: b
[}
[o1))
=
g
O 20}
%000 _ 3000 2000 1600 1200 200

Dalga numaras: (co-1)

Sekil 3.53. pH= 9.00'da %5'lik 825'le Karigtirtlmig Alunitin Infrared
Spektrumu



79

100+

)
e
-
-;_1
=
5]
1]
R
O
rd)
O 0k
0 1 ! o 1 4 1 1 i ] !
4000 3000 2000 1600 1200 800

Dalga numarasi (cm-1)

Sekil 3.54. pH= 8.60'da %5'lik 830'la Karigtirlmig Kaolinin Infrared

Spektrumu

100

0
)
é 80
:é .
2
RogRAtE \\
o \ .
Qe

20+

L A A i L 'S 1 A 1 ..
4000 3000 2000 1600 1200 800

Dalga numarasi (cm-1)

Sekil 3.55. pH= 9.10'da %5'lik 83071a Karstirilmig Alunitin Infrared
Spektrumu



Gegirgenlik (%)

Gegirgenlik (%)

80

AV

4000 3000 2000 1600 1200 800

Dalga numarasi (cm-1)

Sekil 3.56. pH= 9.00'da %5'lik 845'le Karstirilmis Kaolinin Infrared
Spektrumu

100

“’ ,\//ﬁ\f\\/ﬁ )

20

4000 3000 2000 1600 1200 800

Dalga numarasi (cm-1)

Sekil 3.57. pH= 9.20'de %5'lik 845'le Karistirilmig Alunitir  .frared
Spektrumu



Gecirgenlik (%)

81

i00 -
20 -
50 —
A
L0 - | / A
\’\—/\/ \,f \/\\
205 ‘
/
«000 3006 ) 2000 ' 7500 7200 ' 300
Dalga numarast (cm-1)
Sekil 3.58. pH= 3.30'da %5'lik Flotigam ENA ile Karigtinlmig Kaolinin
Infrared Spektrumu
00
80 |
S wf
4
=
S wf
B
g
O »l
4000 3000 ' 2000 600 200 800

Dalga numarasi (cm-1)

Sekil 3.59. pH= 3.25'de %5'lik Flotigam ENA ile Karistirilmig Alunitin
Infrared Spektrumu



Gegirgenlik (%)

Gegirgenlik (%)

82

20 Va

1 1 ! { ] !
9.000 3000 2000 1600 1200 800

Dalga numarasi (cm-1)

Sekil 3.60. pH= 3.20'de %5'lik HF 2792 ile Karigtirilmig Kaolinin
Infrared Spektrumu

100

80 -

60 b

f\\ 4

Q0= \
\ N~
hY

0 ¢
1 L I 1 1. 1 1 L 1 .

<000 3000 2000 1600 1200 800

Dalga numarasi {(cm-1)

Sekil 3.61. pH= 3.35'de %5'lik HF 2792 ile Kangtinnlmig Alunitin
Infrared Spektrumu



Gegirgenlik (%)

Gegirgenlik (%)

83

100

20

0 i i 1 i 1 ! 1 ! 1
000 i 3000 2000 1600 1200 800

Dalga numarasi (cm-1)

/

Sekil 3.62. pH= 3.30'da Armoflote 13'le Karngtirilmis Kaolinin
Infrared Spektrumu

100
80 r
80 - .
N /\\
“r / \1
\,
20k
] 2 1 L l 1 1 i 1 i
4000 3000 2000 1660 1260 300

Dalga numarasi (cm-1)

Sekil 3.63. pH= 3.25'de Armoflote 13'le Karnistirilmig Alunitin
Infrared Spektrumu



Gegirgenlik (%)

r

84

80

60- /
| \/‘
I

wl /

Ay
20 = /
0 ! L S —L 1 1 L L 1
4000 3000 2000 V600 1200 800

Dalga numarast (cm-1)
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Sekil 3.6/6. pH= 7.90'da Armoflote 21'le Kangtirilmis Alunitin
Infrared Spektrumu

3.3. Elektrokinetik ve Infrared Spektroskopi Deneyleri
Sonuclarinin Degerlendirilmesi

Kaolin ve alunit ile yapilan elektrokinetik &l¢iimlerde kaolinin
calisilan pH degerlerinde negatif isaretli oldugu, zpc noktasinin ise pH
2.7'de oldugu belirlenmigtir. Alunitin ise pH 7.2 zpc noktasi bunun
tizerindeki pH degerlerinde pozitif asagisindaki degerlerde ise negatif -
ylizey yiikiine sahip oldugu 6l¢iilmiistiir.

Flotasyon reaktifleri ile yapilan elektrokinetik dl¢limlerde anyonik
toplayicilar 825, 830, 845 oleik asit ve sodyum oleatin kaolinin yiizey
yiikiiniin mutlak degerini arttirmaktadir, alunit ylizeyinde ise anyonik
toplayicilar yiizey yiikiinlin degismesine de neden olarak yiizeyi tamamen

negatif yapmaktadir.
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Yapilan infrared spektroskopi calismalarinda da her iki mineral
ylizeyinde oleik asit ve oleat ile 1585-1600 cm™! arasinda pikler olusmakta
adsorpsiyonun kimyasal oldugu goériilmektedir. Diger toplayicilarda ise
infrared spektroskopi Olcliimlerinde herhangi bir karekteristik adsorpsiyon
pikine rastlanamamuistir. Ancak adsorpsiyonun varligi elektrokinetik
olclimlerden anlagilmaktadir. -

Katyonik toplayicilar, Flotigam ENA, HF 2792, Armoflote 13,
Armoflote 21 ile yapilan elektrokinetik &l¢iimlerde de hem kaolin hemde
alunit yiizey yikleri i1saret degistirerek pozitif olarak yiiklenirken,
elektrokinetik potansiyel de mutlak degerce artmaktadir. %

Infrared spektroskopi olgiimlerinde de her iki mineral igin
adsorpsiyonu belirleyici pik degisimine rastlanmamuigtir.

Katyonik flotasyon deneyleri i¢in kosullar belirlenirken asidik
ortamda kaolinin negatif, alunitin ise pozitif yiizey yiikiine sahip oldugﬁ
dikkate alinarak katyonik flotasyon calismalarinin asidik ortamda, '
kaolinin yiizdiiriilerek, yapilmasina karar verilmistir.

Anyonik flotasyonda ise literatiirde verildigi gibi alkali ortamda
alunit yiizdiiriiliirken kaolinin bastiric1 kullanilarak yiizmesi engellenmeye
calisilmistir (Miller and Dixit, 1980; Ackerman and Miller, 1980).

3.4. Flotasyon Calismalari

Flotasyon deneylerinin tiimii amaca uygun olarak tasarlanan 200 ml
hacimli mikro-flotasyon hiicresinde yapilmistir. Mikro-flotasyon hiicresi
camdan yapilmis olup hava (gaz), peristaltik pompa ile hiicrenin altindan
G-3 cam krozelerinin filtre kismina verilmekte, filtreden gecerken hava
kabarciklar1 olugmaktadir. Piilp manyetik karigtirict yardimiyla uygun
reaktifler eklenerek kivamlastirildiktan sonra tamami hiicreye beslenir.
Yikama suyu ise iistten piset yardimiyla ¢ok yavas damlalar seklinde
yapilmaktadir. Kopiik tasma ile alinmaktadir.
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Mikro flotasyon hiicresi

Flotasyon calismalar1 iki boliimden olusmaktadir. Once temiz
kaolin ve temiz alunit de8isik oranlarda karistirilmalariyla elde edilen
yapay numuneler ile flotasyon deneyleri yapilmis daha sonra bu
deneylerden elde edilen sonug¢lar degerlendirilerek dogal alunitli kaolinler
ile flotasyon deneyleri yapilmustir.

3.4.1. Temiz kaolin ve temiz alunit ile anyonik flotasyon
calismalari

Temiz kaolin ve alunit numuneleri 0.075 mm'nin altina 6gtitiilmis
ve 0.038 mm'nin alt1 glam olarak atilmistir. -0.075 mm +0.038 mm
boyutundaki kaolin ve alunit numuneleri degisik oranlarda karistirilarak
bes grup olu§turulmﬁ§tur. Genellikle alunitli kaolinler dogada %70-80



88

kaolin ve %20 alunit bilesiminde bulunduklarindan bu dikkate alinarak
deneyler oncelikle %80 kaolin ve %20 alunit iceren numuneler ile

yapilmis ve elde edilen en 1yi kosullar diger gruplar i¢in de denenmistir.

Flotasyon c¢alismalarinda kullanilan numunelerin kimyasal analizleri
Cizelge 3.61-3.65'te gosterilmistir. -

Cizelge 3.61 %90 Kaolin + %10 Alunit Iceren Numunenin
Kimyasal Analizi

Madde %
AlLO3 37.40
SiO, 46.10
K»>O 1.1 ,
SO;s 3.50
F€203 0.18
H,O 11.72

Cizelge 3.62 %80 Kaolin + %20 Alunit I¢eren Numunenin Kimyasal

Analizi
Madde %
Al,Os 37.30
S10, 41.00
K->O 2.28
SO; 7.01
Fe, O3 0.16

H,O 12.25
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Cizelge 3.63 %70 Kaolin + %30 Alunit I¢eren Numunenin Kimyasal

Analizi

Madde %

Al O3 37.25
Si0, 35.96
K,0 3.30
SO;5 10.52
Fe,0s 0.15
H,O / 12.82

Cizelge 3.64 %60 Kaolin + %40 Alunit I¢eren Numunenin Kimyasal

Analizi
/
Madde %
Al,O3 37.14
S10, 30.76
K>O 4.48
SO; 14.00
F€203 013
H,O 13.49
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Cizelge 3.65 %50 Kaolin + %50 Alunit Iceren Numunenin Kimyasal

Analizi
Madde %
Al,O4 37.10 -
Si0, 25.65
K-,O 5.53
SO; 17.58
Fe,03 0.1 p
H,O 14.04 ‘

Flotasyon caligmalart anyonik flotasyon ve katyonik flotasyon
olmak iizere 1ki boliimde yapilmigtir.

/

3.4.1.1. En uvgun reaktif cinsinin belirlenmesi icin_yapilan
denevler

Kaolinden alunitin flotasyonla ayrilmasinda, alunit anyonik
reaktifler ile yiizdiiriilerek, yiizmeyen kisimda kaolinin zenginlestirilmesi
amaclanmastir.

Toplayici reaktif olarak yag asidi olan oleik asit, oleik asidin
sodyumlu sabunu olan sodyum oleat, Cyanamid firmasinin Urettigi ve ticari
adlar1 825, 830, 845 olan reaktifler kullanilmistir.

Deneylerde %80 kaolin + %20 alunit iceren numuneler kullaniimus,
pH ayarlamalan saf NaOH ve HCI ile yapilmistir. Kaolini bastirmak i¢in
Na,Si035 kullanilmustir.
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Deney Sartlari:
pH=9
Toplayict miktar = 0.6 kg/ton
Na;Si103 miktar = 0.5 kg/ton
Piilp yogunlugu = %5 K
Kivam siiresi = 2 dak + 5 dak.
Flotasyon siiresi = 40 sn,

Kopiirtiicii cinsi ve miktart = Dowfroth 400, 1 damla

Cizelge 3.66. En Uygun’Toplayici Cinsinin Belirlenmesi I¢in Yapilan

Deneylerin Sonuglar

- Konsantre 63.46 3.79 34.27
Artik 36.54 12.61 65.73

Konsantre 63.77 3.06 27.85

830 Artik 36.23 13.97 72.15
Konsantre 65.78 3.56 33.37

843 Artik 34.22 13.65 66.63
Sodyum Konsantre 69.08 2.49 24.57
Oleat Artik 30.92 1710 75.43
Oleik Asit Konsantre 67.36 2.76 26.56
Artik 31.64 16.27 73 .44

TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuclar Cizelge 3.66'da gosterilmis olup en uygun verim ve

tenor sodyum oleat ile elde edilmistir. Flotasyona giren irtiniin %69.08'1
%2.49 SO5 tenor ve %75.43 verimle konsantre olarak elde edilmigtir. |
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3.4.1.2. En_uveun toplavici miktarinin belirlenmesi icin

vapilan denevler

Deney Sartlar:

pH=9

Toplayict = Sodyum Oleat
Na;,Si03; miktan = 0.5 kg/ton
Piilp yogunlugu = %5 K

Kivam siiresi = 2 dak + 5 dak.

Flotasyon stiresi = 40 sn,

Kopiirtiicii cinsi ve miktar1 = Dowfroth 400, 1 damla

Cizelge 3.67. En Uygun Toplayic1 Miktarinin Belirlenmesi .Igin Yapilan

Deneylerin Sonuclar:

Micanteaam| Urtinler | % Mikiar Teg’g‘; % / Desiin:
Konsantre 74.19 5.07 53.68
01 Artik 25.81 12.58 46.32
0.2 Konsantre 70.23 4.62 46.28
Artik 29.77 12.65 53.72
Konsantre 70.04 4.16 41.53
04 Artik 29.96 13.68 58.75
0.6 Konsantre 69.08 2.49 24.57
Artik 30.92 17.10 75.43
! Konsantre 68.58 2.76 3474
Artik 31.42 16.27 65.26
TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuglar Cizelge 3.67'de gosterilmistir. En iyi sonuclar reaktif
(sodyum oleat) miktar1 0.6 kg/ton olarak kullanildigi zaman elde
edilmistir. Flotasyona giren iiriinlin %69.08't konsantre %30.92'si
%17.10 SOs3 tenorii ile artik olarak elde edilmistir.
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un_ Naz2Si miktarinin fl n kisini

belirlemek icin yvapilan deneyler

Deney Sartlart:

pH=9

Toplayici = Sodyum oleat

Toplayict miktar1 = 0.6 kg/ton -

Piilp yogunlugu = %5 K

Kivam siiresi = 2 dak + 5 dak.

Flotasyon siiresi = 40 sn,

Koptirtiicii cinsi ve miktar1 = Dowfroth 400, 1 damla
/

Cizelge 3.68. En Uygun Bastirict Miktarinin Belirlenmesi Igiﬂ Yapilan
Deneylerin Sonuclan

Miklj;z?ll((; /3t on) Uriinler % Miktar Teggra % D?glsi%1
_____ Konsantre |  54.90 4.55 35.67
Artik 45.10 10.00 64.33
0 Konsantre 64.44 3.91 35.99
Artik 35.56 12.62 64.01
0.5 Konsantre 69.08 2.49 24.57
Artik 30.92 17.10 75.43
1 Konsantre 68.75 4.20 41.16
Artik 31.25 13.20 58.84
15 Konsantre 70.80 4.72 47.68
Artik 29.20 12.56 53.32
20 Konsantre 72.75 5.43 56.39
Artik 27.25 11.22 43.61
Konsantre 74.40 5.69 60.45
30 Artik 25.60 10.83 39.55
TOPLAM 100.00 7.01 100.00
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Sonuclar Cizelge 3.68'de gosterilmistir. En iyi sonuglar 0.5
kg/ton NaSiO5 kullanildiginda elde edilmistir. Bastiric1 kullanilmadig:
durumlarda ise kaolin ve alunit herhangi bir secimlilik gostermeksizin
ylizmektedir.

3.4.1.4. pH_degerinin_etkisini_belirlemek icin vapilan denevler

Deney Sartlari:
pH=9
Toplayict = Sodyum oleat
Toplayict miktar: = 0.6 kg/ton
Na,Si03 miktar = 0.5 kg/ton
Piilp yogunlugu = %5 K
Kivam siiresi = 2 dak + 5 dak.
Flotasyon siiresi = 40 sn,
Kopiirtiicii cinsi ve miktarnn = Dowfroth 400, 1 damla

Cizelge 3.69. pH Degerinin Flotasyona Etkisini Belirlemek I¢cin Yapilan
Deneylerin Sonuclari

pH Uriinler % Miktar Teg%z % D?glslgrfl

Konsantre 71.12 4.36 44,22

! Artik 28.88 13.54 55.78
Konsantre 71.40 4.41 44.96

8 Artik 28.60 13.49 55.04
Konsantre | 69.08 2.49 24.57

7 Artik 30.92 17.10 75.43
Konsantre 69.14 2.71 26.75

10 Artik 30.86 16.64 73.25
TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuglar Cizelge 3.69'da gosterilmistir. En iyi sonuglar pH=9.0'da
elde edilmistir. pH 9.0 ve 10'da diger yapilan deneylere gore daha iyi
sonuglar elde edilmistir.
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3.4.1.5. Bastirici kivam siiresinin _flotasyona etkisini
belirlemek icin vapilan deneyler

Deney Sartlar::

pH=9
- Toplayic1 = Sodyum oleat

Toplayict miktar: = 0.6 kg/ton
Bastirict miktan = 0.5 kg/ton
Piilp yogunlugu = %5 K
Flotasyon siiresi = 40 sn,
Kopiirtiicii cinsi ve miktar1 = Dowfroth 400, 1 damla

Cizelge 3.70. Bastirict Kivam Siiresinin Flotasyona Etkisini Belirlemek
I¢cin Yapilan Deneylerin Sonugclar

/

Zamoms (daky|  Urtinter | 9% Mikar Teggz ’ D(?glslgﬁl
Konsantre 68.95 2.51 24.70
1 Artk 31.05 17.00 75.30
Konsantre 69.08 2.49 24.57
2 Artik 30.92 17.10 75.43
s Konsantre 69.40 3.13 31.03
Artik 30.60 15.80 68.97
10 Konsantre 70.85 3.64 36.79
Artik 29.15 15.20 63.21
TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonucglar Cizelge 3.70'de verilmigtir. En 1yt sonu¢ 2 dak. kivam
siiresinde elde edilmistir. Bastirict kivam siiresinin artmas: flotasyon
verim ve tenoriinde negatif etki yapmaktadir.
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3.4.1.6. Toplavici kivam siiresinin flotasvona etkisini

belirlemek icin yapilan deneyvler

Deney Sartlar::
pH=9
Toplayic1 = Sodyum oleat -
Toplayict miktar1 = 0.6 kg/ton
Bastirier miktart = 0.5 kg/ton
Piilp yogunlugu = %5 K
Flotasyon siiresi = 40 sn, )
Kopiirtiicii cinsi ve miktar1 = Dowfroth 400, 1 damla

Cizelge 3.71. Toplayict Kivam Siiresinin Flotasyona Etkisini Belirlemek

I¢in Yapilan Deneylerin Sonuglar

/

Zarlflzl\;in(qdk) Uriinler | % Mikiar Teggz * Dzoglslgﬁl
Konsantre 70.20 3.02 30.28
2.5 Artik 29.30 16.40 69.72
Konsantre 69.08 2.49 24.57
> Artik 30.92 17.10 75.43
Konsantre 68.40 3.87 37.79
10 Artik 31.60 13.80 62.21
s Konsantre 61.85 4.05 38.62
Artik 33.15 12.98 61.38
TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuclar Cizelge 3.71'de verilmistir. En 1yt sonu¢ 5 dak. kivam
stiresinde elde edilmis ve %2.49 SO3 iceren konsantre elde edilmistir.
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3.4.1.7. Flotasvon siiresinin_flotasvona etkisini_belirlenmek

icin vapiuan deneyler

Deney Sartlar::

Cizelge 3.72.

pH=9

Toplayict = Sodyum oleat

Toplayict miktar1 = 0.6 kg/ton

Bastirict miktan = 0.5 kg/ton

Piilp yogunlugu = %5 K

Kivam siiresi = 2 dak + 5 dak.

Kopiirtiicii cinst ve miktart = Dowfroth 400, 1 damla

Flotasyon Siiresinin Etkisini Belirlemek I¢in Yapilan

Deneylerin Sonuclari

ZI:I}’IC')IEI?’XSIY(OS?I) Urinler | % Miktar Te§8§ K D(Zoglshcr)fll
Konsantre 79.80 5.27 60.00
20 Artik 20.20 13.82 40.00
Konsantre 69.08 2.49 24.57
40 Artk 30.92 17.10 75.43
60 Konsantre 62.50 2.70 24.10
Artik 37.50 14.19 75.90
TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuglar Cizelge 3.72'de gosterilmis

stiresinin 40 sn oldugunda elde edilmistir.

olup en iyi sonug flotasyon



3.4.1.8. Sebek

uvunun fl

vapilan deneyvler

Deney Sartlari:
pH=9
Toplayic1 = Sodyum oleat

etkisini incelemek icin

Toplayic1 miktart = 0.6 kg/ton
Bastirict miktar1 = 0.5 kg/ton

Pilp yogunlugu = %5 K

Kivam siires1 = 2 dak + 5 dak.

Kopiirtiicii cinsi ve miktar1 = Dowfroth 400, 1 damla

Deneylerin Sonuglari

Uriinl . N Tenor % % SO,

rinler 7% Miktar 30, Dagihm
Konsantre 68.32 2.27 22.18
Artik 31.68 17.22 77.82
TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuclar 3.73'de gOsterilmistir.

98

Cizelge 3.73. Sebeke Suyunun Flotasyona Etkisini Belirlemek I¢in Yapilan



99

3.4.1.9. Sicakhk degisiminin flotasyona etkisini belirlemek icin
vapilan deneyler

Deney Sartlari:
pH=9
~ Toplayict = Sodyum oleat

Toplayict miktart = 0.6 kg/ton
Bastirici miktart = 0.5 kg/ton
Piilp yogunlugu = %5 K

JKivam siiresi = 2 dak + 5 dak.

| Kopiirtiicii cinsi ve miktar1 = Dowfroth 400, 1 damla

Cizelge 3.74. Sicaklik Degisiminin Flotasyona Etkisini Belirlemek I¢in
“Yapilan Deneylerin Sonuglari

/

Sicaklk’C |  Uriinler | % Miktar Teggz % Dzoglslg&
Konsantre 69.08 2.49 24.57
25 Artik 30.92 17.10 75.43
35 Konsantre 69.82 2.22 22.12
Artik 30.18 18.09 77.88
50 Konsantre 68.12 1.28 12.41
Artik 31.88 19.26 87.59
Konsantre 68.07 1.20 11.68
70 Artik 31.93 19.39 88.32
TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuglar Cizelge 3.74'de verilmistir. En iyi sonug sicaklik 70°C'de
elde edilmistir. S0°C'nin iizerindeki sicakliklarda yapilan deneylerde SOs
tenor ve veriminde onemli artiglar saglanmistir.
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3.4.1.10. Kaolin _+ alunit miktarinin flotésyona etkisini
belirlemek icin yapilan deneyler

Deney Sartlar::
pH=9
Toplayic1 = Sodyum oleat
Toplayict miktan = 0.6 kg/ton
Bastirict miktart = 0.5 kg/ton
Pilp yogunlugu = %5 K
Flotasyon siiresi = 40 sn,
Kopiirtiicii cinsi ve miktar1 = Dowfroth 400, 1 damia.

Cizelge 3.75. Kaolin + Alunit Miktarlarinin Flotasyona Etkisini
Belirlemek I¢in Yapilan Deneylerin Sonuglari

Kaolin+Alunit N . Tenor % % SO
3
Miktar (%) Uriinler % Miktar SO, Dagilimr
' Konsantre 70.00 0.97 19.35
P0+10 Artik 30.00 941 80.65
¢ . . 2.4
20+20 Konsantre 68.12 1.28 12.41
Artik 31.88 19.26 87.59
S 87 2.36 13.41
70430 Konsantre 59.8
Artik 40.13 22.70 86.59
40460 Konsantre 48.73 2.90 10.09
Artik 51.27 24.55 9.91
50450 Konsantre 37.60 375 .02
Artik 62.40 2591 91.98
TOPLAM

3.4.1.7'deki deney sartlarinda kaolin ve alunit miktarlar
degistirilerek flotasyon deneyleri yapilmistir. Sonuglar Cizelge 3.75'de
gosterilmistir. '
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3.4.2. Temiz kaolin ve temiz alunit ile katyonik flotasyon
calismalari

Temiz kaolin ve alunit numuneleri Boliim 3.4.1.'de oldugu gibi
hazirlanmis ve %80 kaolin + %20 alunit iceren numuneler ile flotasyon
caligmalar1 yapilmigtir. .
3.4.2.1 En _uygun reaktif cinsinin belirlenmesi icin yapilan

deneyler

Bu flotasyon caligmalarinda katyonik reak’t/if olan aminler ile
kaolinin yiizdiiriilerek alunitten ayrilmasi amaglanmistir.

Kaolinin yiizdiiriilmesi i¢in toplayict reaktif olarak Hoechst
firmasimin trettigi Flotigam ENA, HF 2792, Armac firmasinin irettigi
Armoflote 13, Armoflote 21 kullanilmistir. pH ayarlamalan saf NaOH ve
HCl ile yapimistir. |

Ancak yapilan flotasyon deneylerinde Cizelge 3.76 ve 3.77'de
goruldiigi gibi kaolinle beraber alunitin de yiizmesinden dolayi bir
secimlilik goriilmemistir.

Asidik ortamda kaolin negatif yiikli iken alunit pozitif yiizey
yiikiine sahiptir. Bununla beraber asidik ortamda alunit yiizeyine pozitif
amin iyonu adsorbe olmakta ve kaolin ile beraber yiizmektedir. Alkali
ortamda alunit ylizeyi de kaolin gibi negatif yiike sahip oldugundan, amin
iyonunun negatif yliklii alunit yilizeyine adsorpsiyonu elektrostatik ¢cekimin
etkisi ile daha kolay olabilir. Bu nedenle daha sonraki deneyler alkali
ortamda yapilmistir.

Sonucglar Cizelge 3.77'de verilmis olup en iyi toplayici cinsinin

Armoflote 21 oldugu belirlenmistir.



Deney Sartlari:

Cizelge 3.76.

pH=3

Toplayict miktar1 = 0.5 kg/ton

Piilp yogunlugu = %5 K

Kivam siiresi = 5 dak.

Flotasyon siiresi = 40 sn.
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Kopiirtiicii cinsi ve miktar1 = Dowfroth 400, 1 damla

En Uygun Toplayict Cinsinin Belirlenmesi I¢in Yapilan

Deneylerin Sonuglan
/

TR Griinler | 9% Mikear Teggz | Dl
Flotigam Konsantre 70.65 9.00 90.70
ENA Artik 29.35 2.21 9.30
Hoe HF Konsantre 72.80 9.11 94.60
2792 Artik 27.20 1.38 5.40
Armoflote Konsantre 72.44 9.25 95.59
21 Artik 27.56 1.12 4.41
Armoflote Konsantre 75.00 9.33 99.82
13 Artik 25.00 0.05 0.18
TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuclar Cizelge 3.76'da verilmis olup en uygun toplayicinin

Flotigam ENA oldugu belirlenmistir. Flotasyona giren iirtiniin %70.65'1
%9.0 SOs3 tenoérii ile elde edilmistir.
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3.4.2.2. En n toplavict miktarinin lirlenmesi icin
vapilan denevler

Deney Sartlar1:

pH=3

Toplayici = Flotigam ENA
~ Pilp yogunlugu = %5 K

Kivam siiresi = 5 dak.

Flotasyon siiresi = 40 sn.

Kopiirtiicii cinsi ve miktar1 = Dowfroth 400, 1 damla
Cizelge 3.77. En Uygun Toplayici Miktarmin Belirlenmesi I¢in Yapilan

Deneylerin Sonuglar

N;l;lglﬁ{agy/ltgln) Uriinler % Miktar Teg(‘d)z G Dzoglsl%n
Konsantre 36.87 7.43 39.07
01 Artik 63.13 6.76 69.93
02 Konsantre 50.56 10.15 73.20
Artik 49 .44 3.79 26.80
0.3 Konsantre 68.72 9.35 91.65
Artik 31.28 1.86 - 8.35
0.5 Konsantre 70.65 9.00 90.70
Artik 29.35 2.21 9.30
TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuglar Cizelge 3.77'de gosterilmigtir. Yapilan bu grup

deneylerde bir secimlilik saglanamamustir.



3.4.2.3.
deneyler

Deney Sartlar:

1C1_cinsinin

elirlenmesi icin

pH=28

Toplayic1 miktar1 = 0.75 kg/ton
Piilp yogunlugu = %5 K
Kivam siiresi = 5 dak.

Flotasyon siiresi = 25 sn.
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Kopiirtiict cinsi ve miktart = Dowfroth 400, 1 damla

7

Cizelge 3.78. En Uygun Toplayict Cinsinin Belirlenmesi I¢in Yapilan

Deneylerin Sonuclan

To(ljjil;lgim Uriinler % Miktar Terslgz %o Dzoglsl%l
Flotigam | Konsantre 62.73 4.90 43 .86
ENA Artik 37.27 10.56 56.14
Hoe HF Konsantre 60.51 4.13 35.67
2792 Artik 39.49 11.42 64.33
Armoflote | Konsantre 61.55 3.70 32.54
13 Artik 38.45 12.30 67.46
Armoflote | Konsantre 63.32 3.45 31.19
21 Artik 36.68 13.15 68.81
TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuglar Cizelge 3.78'de verilmigtir.

Armoflote 21 oldugu belirlenmigtir.

En iyi toplayici cinsinin
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3.4.2.4. En_uygun toplayici miktarinin bglirlehmgsi icin
vapilan deneyler

Deney Sartlar1:
pH =28
Toplayict = Armoflote 21
Piilp yogunlugu = %5 K
Kivam siiresi = 5 dak.
Flotasyon siiresi = 25 sn.

Kopiirtiicii cinsi ve miktar1 = Dowfroth 400, 1 damla
/

Cizelge 3.79. En Uygun Toplayici Miktarmim Belirlenmesi I¢in Yapilan
Deneylerin Sonuclar

An?f;}g;m Uriinler % Miktar Teggz % D?glslgﬁl

0.1 Konsantre 84.10 6.06 72.78
Aruk 15.90 12.00 27.22

0.2 Konzantre 76.09 3.60 58.29
Aruk 23.91 12.23 41.71

0.5 Konzantre 61.00 3.60 31.35
Ak 39.00 12.34 68.65

075 Konz:antre 63.32 3.45 31.19
Ak 36.68 13.15 68.81

10 Konzantre 59.75 4.72 40.23
A1k 40.25 10.41 59.77

TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuglar Cize ze 3.79'da verilmistir. En iyl sonuglar toplayici
miktar1 0.5 kg/ton olcugunda elde edilmistir. %3.60 SOz tenérlii %68.81
verimle konsantre elcz edilmistir.
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3.4.2.5. Flotasyon siiresinin flotasyona etkisini belirlemek icin

vapilan denevler

Deney Sartlar:
pH=28

Toplayict = Armoflote 21

Toplayict miktan = 0.75 kg/ton

Piilp yogunlugu = %5 K

Kivam siiresi = 5 dak.

Kopiirtiicii cinsi ve miktar1 = Dowfroth 400, 1 damla
/

Cizelge 3.80. Flotasyon Siiresinin Etkisini Belirlemek I¢in Yapilan

Deneylerin Sonuclar

5&?;2183(/;?) Urtinler % Miktar Teggz %o ;j?glslgri)l

s Konsantre 69.55 4.65 46.14
Artik 30.45 12.40 53.86

)5 Konsantre 63.32 3.45 31.19
Artik 36.68 13.15 68.81

40 Konsantre 56.29 4.03 32.35
Artik 43,71 10.25 67.25

TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuglar Cizelge 3.80'de verilmig olup, en uygun flotasyon siiresi

25 sn. olarak belirlenmigstir. Flotasyona giren iriiniin %63.32'si %3.45

SOs tenorii ile konsantre olarak elde edilmistir.
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3.4.2.6. pH degerinin flotasvona etkisini belirlemek i¢in
vapilan deneyvler

Deney Sartlari:
Toplayict = Armoflote 21
Toplayic1 miktart = 0.75 kg/ton
Piilp yogunlugu = %5 K
Kivam siiresi = 5 dak.
Flotasyon siiresi = 25 sn.

Kopiirtiicii cinsi ve miktar1 = Dov\//froth 400, 1 damla

Cizelge 3.81. pH Degerinin Flotasyona Etkisini Belirlemek I¢in Yapilan
Deneylerin Sonuclan

Deg?rleri Urtinler | % Mikiar T,eggz ’ D?glslgﬁl
Konsantre 67.84 4.47 43.32
300 Artk 32.16 12.36 56.68
Konsantre 67.89 4.58 44.36
300 Artik | 32.11 12.15 55.64
700 Konsantre 65.43 3.85 35.97
Artik 34.57 11.95 64.03
2 00 Konsantre 63.32 3.45 31.19
Artik 36.68 13.28 68.81
TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuclar Cizelge 3.81'de verilmis olup, genis bir pH aralifinda
deneyler yapilmis en iyi sonuglar pH= 8.0'da elde edilmistir.
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3.4.2.7. Na»SiO3 miktarinin_flotasyona etkisini belirlemek icin
vapilan deneyler

Deney Sartlari:
pH =8
Toplayict = Armoflote 21
Toplayict miktan = 0.75 kg/ton
Piilp yogunlugu = %5 K
Kivam siirest = 2 dak + 5 dak.
Flotasyon siiresi = 25 sn.
Ko‘pii/rtiicii cinsi ve miktar1 = Dowfroth 400, 1 damla

Cizelge 3.82 NapSiOs; Miktarmin Flotasyona Etkisini Belirlemek I¢in
Yapilan Deneylerin Sonuclar

Mikgﬁlzs(;(oga}ton) fjriinler % Miktar Teggz E D(Z)glshorrfl
0. Konsantre 64.48 4.24 39.02
Artik 35.52 12.04 60.98

Konsantre 62.44 3.90 34.74

05 Artik 37.56 12.18 65.26
1 Konsantre 62.00 3.86 34.16
Artik 38.00 12.15 65.84

15 Konsantre 61.70 391 34 .44
Artik 38.30 12.00 65.56

55 Konsantre 38.44 3.75 32.94
Artik 61.56 12.23 67.06

TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuclar Cizelge 3.82'de verilmis olup bastiricinin flotasyon
tizerinde 6nemli bir etkisi goriilmemistir.
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3.4.2.8. Toplayici kivam_siiresini belirlemek icin yapilan

flotasvon_denevleri

Deney Sartlarn

pH=8

Toplayict = Armoflote 21

Toplayict miktan = 0.75 kg/ton

Piilp yogunlugu = %5 K

Flotasyon siiresi = 25 sn.

Kopiirtiicii cinsi ve miktart = Dowfroth 400, 1 damla

Cizelge 3.83. Toplayict Kivam Siiresinin Belirlemek I¢in Yapilan

Flotasyon Deneyleri Sonuclart

Zarrlliz:r\:u(réak) Urtinler % Miktar Teggz % Dzoglslfr)r%
Konsantre 64.50 3.70 34.06

23 Artik 35.80 13.02 65.94

s Konsantre 63.32 3.45 31.19
Artik - 36.68 13.15 68.81

Konsantre 61.60 3.33 29.34

10 Artik 38.40 12.90 70.66
TOPLAM 100.00 7.01 100.00

Sonuglar Cizelge 3.83'de verilmistir. En iyl sonuclar toplayici

kivam siiresinin 5 dak. oldugu zaman elde edilmigtir.
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3.4.3. Dogal Alunitli Kaolinler Ile Flotasyon Cahsmalar:

Bu ¢aligmalar i¢in Balikesir Sindirg: alunitli kaolinleri ile flotasyon
deneyleri yapilmistir. Temiz alunit ve kaolin ile yapilan flotasyon
deneylerindeki en uygun sartlar dikkate alinarak c¢aligmalar
surdiirilmiigtiir.

Dogal numune ile flotasyon calismalarina baslamadan oOnce
mikroskobik c¢aligmalar yapilmistir. Mikroskobik incelemelerde
numunenin kaolin icersindeki ¢cubuk seklinde alunit kristalleri ve kuvars
kristallerinden olustugu belirlenmistir. Sekil 3.67'de tek nikolde inceleme
yapiuldiginda alunit mikrokristalleri yiiksek kirilma indisi ile belirgin
olarak gorilmektedir. Cubuk seklindeki alunit kristallerinin tane
biyiikliigi 0.010 mm ve altinda oldugu tesbit edilmigtir. 8ekil 3.68'de ise
cift nikolde ir1 alunit kristalleri yiiksek cift kirilma renkleri ile kuvars
kristallerinden kolaylikla ayrilmaktadir.

Alunitli cevherlerle yapilan zenginlestirme calismalarinda
serbestlesme boyutunun flotasyonda her zaman problemler yarattig:
belirtilmistir (Hwang, et al., 1986; Miller and Ackerman, 1980; Miller,
1982). Bu nedenle flotasyon ¢alismalarinda kullanilan numune oOnce
degirmende 5 saat siireyle ogiitiildiikten sonra 0.010 mm altina gecen
malzeme dekantasyon yontemi ile toplanarak elde edilmigtir. Flotasyon
calismalarinda kullanilan alunitli kaolinin kimyasal analizi Cizelge 3.84'de
verilmistir.

Cizelge 3.84. -0.010 mm Boyutlu Alunitli Kaolinin Komple
Kimyasal Analizi

Madde %
AlO3 51.00
Si0, 20.15
K,0 3.91
NayO 0.15

| F6203 0.10
Ca0O 0.16
MgO 0.10
SO; 17.85

H,O 6.58
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Sekil 3.67. Tek Nikolde Alunit Mikro Kristalleri
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Sekil 3.68. Cift Nikolde Alunit ve Kuvars Kristalleri
(Biiyiitme: 8 x 10 x 3.5)
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3.4.3.1. -0.010 mm tlu numuned lavici_miktarimin

belirlenmesi icin vapilan deneyler

Deney sartlari:
pH=9
Toplayic1 = Sodyum Oleat
Bastirict miktar1 = 0.75 kg/ton
Piilp yogunlugu = %5 K
Kivam zamani = 2 dak + 5 dak
Flotasyon sicaklig1 = 500C
Y Kopiirtiicii miktar1 ve cinsi = Dowfroth 400, 1 damla

Cizelge 3.85. En Uygun Toplayici Miktarmin Belirlemesi I¢in Yapilan
Deneylerin Sonuclari

‘ I\/Eil?(l;g/ltcgn) Uriinler % Miktar Teg&r 7 D?gigﬁl
Konsantre 75.00 18.15 76.29
02 Artik 25.00 16.93 23.71
0.4 Konsantre 63.56 16.71 59.50
Artik 36.44 19.84 40.50
0.6 Konsantre 62.53 15.93 55.80
Artik 37.47 21.06 44.20
1.0 Konsantre 56.80 14.23 4528
Artik 43.20 22.61 54.72
L5 Konsantre 54.48 14.09 43.03
Artik 45.52 22.34 56.97
TOPLAM 100.00 17.85 100.00

Sonucglar Cizelge 3.85'te verilmistir. En 1y1 sonuglar toplayici
miktarinin 1 kg/ton oldugunda elde edilmigtir.
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3.4.3.2. -0.010 mm bovutlu numunede bastirici_miktarinin

belirlenmesi icin _vapilan deneyler

Deney sartlari:
pH=9
Toplayict = Sodyum Oleat
Toplayict miktan = 1.0 kg/ton -
Piilp yogunlugu = %5 K
Kivam zamani = 2 dak + 5 dak
Flotasyon sicakligi = 500C
Kopiirtiicti miktar: ve cinsi = Dowfroth 400, 1 damla

Cizelge 3.86. En Uygun Bastirict Miktarinin Belirlenmesi I¢in Yapilan
Deneylerin Sonuglari

Bastiric L % Mikt Tendr % % SO,
Mik.(kg/ton)| Urtnler o MHKlar SOy Dagilim
Konsantre 55.77 15.27 47.72
0.25 Artik 4423 21.10 52.87
Konsantre 54.80 15.05 46.22
0.5
Artik 45.20 21.24 53.78
075 Konsantre 56.80 14.23 45.28
' Artik 43.20 22.61 54.72
10 Konsantre 62.15 16.95 59.04
Artik 37.85 19.32 40.96
TOPLAM 100.00 17.85 100.00

Sonuclar Cizelge 3.86'da verilmistir. Ancak bastirici kullanilmasina
ragmen flotasyonda iyi bir se¢imlilik saglanamamistir.
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4. SONUCLAR VE TARTISMA
4.1. Elektrokinetik Olciimler

4.1.1. Kaolinin ve alunitin elektrokinetik potansiyeline pH'in
etkisi

Kaolin ve alunitin pH'a gore elektrokinetik potansiyel 6l¢ciim
sonu¢lar Cizelge 3.5-3.6 ve Sekil 3.3-3.4'de gosterilmistir. |

Kaolin calisilan biitiin pH degerlerinde negatif igaretli, sifir yiik
noktast pH 2.7 (zpc) iken alunitin/sifir yiik noktasi pH 7.2 olarak
belirlenmistir. Alunit sifir yiik noktasmnin altindaki pH'larda pozitif yiizey
elektrik yiikiine, iistiindeki pH'larda negatif yiizey elektrik yikiine
sahiptir. Elde edilen bu sonuclarin Dixit ve Miller (1980) tarafindan
yapilan c¢aligsmadaki sonuglara ¢cok uygﬁn oldugu goriilmektedir.

Kaolin icin yiizey yiikiiniin dévamli négatif oldugu ve c¢ozelti
kompozisyonuna bagli olmadig: bsliim 2.5.4'te ayrintili olarak verilmisti.
Ancak pH'a bagli olarak zeta potansiyelinin mutlak degerinin degistigi
Sekil 3.3'te goriilmektedir. Kuvvetli asidik ortamda pH 2.7'de zeta
potansiyelinin sifir oldugu ve bunun iizerindeki pH degerlerinde yiizeyin
negatif yiiklii oldugu belirlenmistir. Kaolin i¢in yapilan cesitli caligmalar
da zpc noktalarin Fuerstenau (1982) ve Fuerstenau, et al. (1985) pH 3.4
olarak verirken Clement ve Bonjer (1975) pH 2.2 olarak verilmistir.
Bunun da elde edilen sonuca yakin oldugu goriilmektedir.

Kaolin icin H" ve OH" iyonlan zeta potansiyelini mutlak degerce
degistirdigi ve yiizeyi sifir yaptig1 deneysel olarak belirlendiginden
potansiyel belirleyen iyonlar olarak kabul edilebilir (De Bruyn and Agar,
1962; Atak, 1974).

Alunitte ise H* ve OH"™ iyonlarinin konsantrasyonunun degisimi
sadece zeta potansiyelinin biiyiikliigiinii degil ayni zamanda isaretini de
degistirmektedir. Bu nedenle H* ve OH" iyonlan alunit i¢inde potansiyel
belirleyen iyonlardir.
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4.1.2. Cesitli iyonlarin kaolin ve alunitin elektrokinetik
potansiyeline etkisi

Kaolin i¢in yiizey yiikiiniin devaml negatif oldugu ve bunun ¢ozelti
konsantrasyonunda bagimsiz oldugu belirtilmisti. Ancak ¢ozelti igindeki
KC1 ve AICl; miktarina bagh olarak mutlak degerce bir degisim gosterip
gostermedigi incelenmistir. Sekil 3.5'de KC] miktarina baglh olarak kaolin
elektrokinetik potansiyeli degisimi goriilmektedir. Sekil 3.3'deki degerler
ile kiyaslandiginda elektrokinetik potansiyeller arasinda dikkate deger bir
degisim goriilmemektedir. Ayni sekilde AlCl; miktarina bagli olarak
yapilan Ol¢iimlerde de ayni durum gozlenmistir (Sekil 3.7). Boylece
kaolinin elektrokinetik potansiyelinin ¢ozelti kompozisyonundan
etkilenmedigi goriilmiistiir.

KCl ve AICI3'lin degisik konsantrasyonlarinda alunit ile yapilan
olciimlerde sifir yiik noktasmin ihmal edilebilecek kadar az bir degisim
gosterdigi gozlenmigtir. Elektrokinetik potdnsiyelin mutlak degerinin
azalmasi 1se elektriksel cift tabakanin sikigmasi nedeniyledir.

AlCl; ve KCl konsantrasyonlar: arttik¢a zeta potansiyeli mutlak
degeri daha da kiiciilmektedir (Sekiller 3.6-3.8).

Aliiminyum siilfatin degisik konsantrasyonlarinda alunit ile yapilan
Olciimlerde ise zpc noktasimin degistigi goriilmiigtiir SO4 1yonlan alunit
icin potansiyel belirleyici iyonlardir ve yilizeyde adsorbe olrak aliinitin
ylizeyini hem daha negatif yaparken hem de zpc noktasini da daha dﬁ§1’ik
pH'a cekmislerdir (Sekil 3.9).

Na,SiOs'lin degisik konsantrasyonlarmda hem alunitin hem de
kaolinin elektrokinetik potansiyelleri dlciilmiistiir. Kaolin icin negatif olan
mineral ylizey yiikilinde isaret olarak bir degisiklik goriilmezken zeta
potansiyeli mutlak degerce artmaktadir. Alunit icin ise mineral yiizeyi
sodyum silikat ilavesi ile tiim pH degerlerinde negatif olmaktadir (Sekiller
3.10-3.11).
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4.1.3. Flotasyon reaktiflerinin elektrokinetik potarisiyeline
etkisi

Calisilan flotasyon reaktiflerinin tamam: ile minerallerin
elektrokinetik potansiyelleri {izerine olan etkilerini belirlemek {iizere
olclimler yapilmistir.

Oleik asitin degisen konsantrasyonlarinda kaolin i¢in yapilan
olciimlerde elde edilen sonucglar Sekil 3.12'de goriilmektedir. Burada
gorildiigii gibi ylizeydeki oleik asit adsorpsiyonunun etkisi ile zeta
potansiyelin mutlak deger artmistir. Bu artis oleik asit konsantrasyonu ile
dogru orantilidir. Zeta potansiyelindeki bu degisim oleik asitin kaolin
yiizeyine adsorbe oldugunu gostermektedir.

Sodyum oleat toplayict olarak kullanildiginda; kaolinin
elektrokinetik potansiyeli iizerine etkisi Sekiller 3.14-3.16'da verilmigtir.
buna gore, yine Oleik asitteki gibi oleatlar mineral yiizeyine adsorbe
olarak zeta potansiyelin mutlak degerini arttirmaktadirlar.

Oleik asit ile sodyum oleatin kaolin yiizeyine olan etkileri
karboksilat iyonlarmmin minerale adsorpsiyonu ile olmaktadir.
C17H35sCOO" iyonlan kaolin yiizeyine adsorbe olarak zeta potansiyelinin
mutlak degerini arttirmaktadirlar.

Yag asitlerinin degisik konsantrasyonlarinda alunitin elektrokinetik
potansiyelindeki degisimler hem oleik asit hem de sodyum oleat i¢in
olciilmiistiir. Oleik asidin 107}-10 M konsantrasyonlar1 i¢in alunitin zeta
potansiyel degerleri Sekil 3.13'de goriilmektedir. Caligilan tiim oleik asit
konsantrasyonlarinda alunit yiizeyi negatif yiiklenmekte RCOO-
konsantrasyonu ile dogru orantili olarak zeta potansiyelin mutlak degeri
degismektedir.

Sodyum oleat ile yapilan olciimlerde ise sodyum oleat
konsantrasyonu 10°1-10> M arasinda degistirilmistir. Yiiksek oleat
konsantrasyonlarinda alunit yiizeyi tamamen negatif yiiklenirken 10-5 M
oleat konsantrasyonunda alunit i¢in zpc noktas1 pH 3.4'te bulunmustur.
Mineralin zeta potansiyelinin mutlak degeri de oleat konsantrasyonu ile
dogru orantilidir (Sekiller 3.15-3.17).
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Siilfonatlar ile yapilan flotasyon ¢aligmalarinda Cyanamid 825, 830,
845 ticari isimli toplayicilar kullanilmistir. Kaolin ile yapilan dlciimlerde
sonuglar gekiller 3.18-3.20-3.22'de verilmistir. Sekillerden goriildiigi
gibi zeta potansiyel mutlak degerce artmistir. Bunun nedeni RSOs3;7"
iyonlarinin mineral yilizeyine olan adsorpsiyonudur.

Alunit ile yapilan Olciimlerde de yine 825, 830, 845 ticari isimli
toplayicilar kullanilmigtir. Elde edilen sonuglar sekiller 3.19-3.21-3.23'de
goriilmektedir. Calisilan konsantrasyonlar i¢cin mineral yilizeyi tamamen
negatif yiiklenmektedir. RSO3 iyonlar1 alunit yiizeyine adsorbe olduklar:
ve bu nedenle mineral yiizeyinin tamamen negatif oldugu belirlenmistir.

Katyonik toplayicilar olarak flotigam ENA, Hoe HF 2792,
Armoflote 13 ve Armoflote 21 ticari isimli aminler kullaniimigtir.

Kaolin ile yapilan ol¢liimlerde elde edilen sonuclar Sekil 3.24'de
verilmigtir. Kaolin yiizeyi, aminler ile ¢alisildidinda tamamen pozitif
olarak yiiklenmekte bu da amin iyonu RNH3;*'iin mineral yilizeyine
adsorbe oldugunu gostermektedir. Zeta potansiyelinin mutlak degeri de
amin konsantrasyonuna bagli olarak genellikle artmaktadir.

Aminler ile yapilan 6l¢iimlerde de tiim reaktifler ve her reaktifin
degisik konsantrasyonlarn i¢in alunit yiizeyi pozitif olarak yiiklenmektedir.
Yine RNH3™ iyonu mineral yiizeyine adsorpsiyonu ile mineral yiizeyinin
yiik degistirdigi goriilmektedir. Zeta potansiyelin mutlak degeri de
genellikle amin konsantrasyonuna bagli olarak artmaktadir (Sekiller 3.25-
3.27-3.29-3.31).

4.2. Infrared Spektroskopi Calismalar

Kaolin ve alunit yiizeyine, ¢alismada kullanilan toplayicilarin
adsorpsiyon mekanizmalarin1 aragtirmak i¢in infrared spektroskopi
yontemi kullanilmistir. Oncelikle saf minerallerin infrared spektrumlari
cizilmis ve degisik pH'larda toplayicilarla muamele edilen minerallerin
infrared spektrumlart ile karsilastirilarak adsorpsiyon mekanizmalar
hakkinda sonuca ulasimaya caligilmistir.
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Yag asitleri ve sabunlarnn infrared spektroskopi caligmalari bazi
arastirmacilar tarafindan yapilmis (Leja, 1983; Palmer, 1972; Brandao
and Poling, 1988) ve karekteristik bant frekanslar1 verilmistir. Bu
karekteristik bantlar sunlardir:

i. 1700 cm! band: asit karboksil (COOH) grubundaki C=0
karbonil bagini,

i.i. 1430 cm!, 1414 cm™! bandi ve 1300 cm™! band: C-OH gerilim
bagini

i.i.i. 1465 cm’! band1 CH, deformasyon gerilimi bagini,

i.v. 1170-1320 cm™! bantlar1 CH, gerilim bagmni,

v. 1400-1590 ¢m! bantlan ise C-O gerilim bagmi gosterir.

Siilfanatlar icin belirlenen karekteristik bantlar sunlardir (Leja,
1983; Palmer, 1972), |

i, 900 cm'! -700 cm! bantlart S-O gerilim bagin,

i.i. 1200 cm™-1040 cm™! bantlart S=O gerilim bagin,

iid. 1400 cm1-1310 cm™, 1230 cmm! ve 1120 cm! bantlart SO,
bagini,

i.v. 950 cm™! ve 1030 cm™! bantlart C-OS gerilim bagini gosterir.

Aminler i¢in belirlenen karekteristik bantlar sunlardir (Leja, 1983;
Palmer, 1972);

i. 3370 cm™ ve 3290 cm™ bantlan hidrojen NH, bagni,

i.i. 2455 cm! ve 2670 cm! bantlar1 NH, gerilim bagm,

i.i.i. 1600 cm™ band1 NH, deformasyon gerilim baginu,

i.v. 1628, 1584 ve 1521 ¢cm! bantlar1 N*-H; deformasyon gerilim
bagini,

v. 1070 cm’! band1 C-N gerilim bagmi gésterir.
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Sodyum oleat ve oleik asit ile degisik pH'larda muamele edilen
kaolin ve alunit numunelerinin infrared spektrumlar: Sekiller 3.44-3.45-
3.46-3.47-3.48-3.49-3.50-3.51'de verilmistir. Bazik pH degerlerinde,
7.00-9.00'da 10! M sodyum oleat ve oleik asit ile kaolin muamele
edildiginde adsorpsiyon piki yaklasik 1600 cm™!'de goriilmektedir. Alunit
de pH 7.10-9.00'da 10! M sodyum oleat ve oleik asit ile muamele
edildiginde yine adsorpsiyon piki 1600 cm™ civarinda olusmaktadur.

Oleik asit gibi yag asitlerinin ve onlarin tuzlarmmin degisik
mineraller iizerine kimyasal olarak adsorbe oldugu degisik yazarlar
tarafindan belirtilmistir. Bunlara gore Magnezyum oleat 1630 cm!, demir
oleat 1559 cm’!, Aliiminyum oleat 1615 cmde karekteristik pikler
vermektedir (Leja, 1983; Palmer, 1972; Atalay, 1986; Gence, 1991).

Dixit and Miller (1980)'e gore oleik asit ve sodyum oleat ile alunit
arasindaki adsorpsiyon mekanizmas:1 kimyasaldir ve infrared
spektrumlarda 1580 cm'ile 1602 cm™! arasinda degisen konsantrasyona
gore degismektedir. Alunit ilizerine sodyum oleat ve oleik asit
adsorpsiyonu yiizeyde aliiminyum oleat olusmasi ile meydana gelmektedir.
Bu da alunit ve yag asitleri arasinda kimyasal bir adsorpsiyonun varligint
gostermektedir. Kaolinde durum ayni goriinmektedir. Kaolin yiizeyinde
de aliiminyum oleat olugmaktadir.

Yag asitleri ile yapilan elektrokinetik ve infrared spektroskopi
caligmalarindan goriilecegi gibi kaolin-alunit secimli flotasyonun,
herhangi bir bastirict kullanilmaksizin, olduk¢a zor oldugu
anlasilmaktadir. Alkali ortamda bastiric1 NapSiO3 kaolin yiizeyine adsorbe
olarak yiizeyindeki negatif yiikii mutlak degerce arttirarak oleat iyonu ve
oleik asitle etkilesim olasiligin1 azaltmakta ve bu sekilde kaolinin
bastirilmas: miimkiin olmaktadir. Ancak alkali ortamda alunit yiizeyine
Na,Si03; adsorbe olmadigi ve alunit yiizeyindeki elektrokinetik
potansiyelinin degigsmedigi boliim 4.1.1'de ayrintili olarak verilmistir. Igte
bu farkliliktan yararlanarak yag asitleri ile alunit-kaolin flotasyonu
yapimstir.

825, 830, 845 gibi siilfonatlar ile yapilan adsorpsiyon c¢aligmalari
sonunda elde edilen infrared spektrumlarinda gerek kaolin gerek alunit
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numunelerinde herhangi bir karekteristik adsorpsiyon pikine
rastlanmamistir (Sekiller 3.52-3.53-3.54-3.55-3.56-3.57).

Ancak elektrokinetik ol¢iimlerde siilfanatlarin mineral ylizeyinde
hem yiik degisimine hemde mutlak degerce biiyiikliiklerin degisimine
neden oldugu daha once belirtilmisti. Sonu¢ olarak her iki mineral
yiizeyine de spesifik olarak adsorbe olduklan sdylenebilir, yine bastirici
Na,SiO3 kullanilarak secimlilik yaratilmaktadir. )

Katyonik reaktifler, Flotigam ENA, HF 2792, Armoflote 13,
Armoflote 21 ile yapilan adsorpsiyon calismalarinda ve bunun sonucunda
alinan infrared spektrumlarinda da hem kaolin hem alunit i¢in
karekteristik adsopsiyon piki goriilmemektedir. Eléktrokinetik
calismalarda goriilecegi lizere kaolin yiizeyi negatif yiiklidiir ve amin
iyonu RNH;3™ ise pozitif yiiklii oldugundan kaolin yiizeyine fiziksel olarak
(elektrostatik) adsorbe olmaktadir. Alunit minerali i¢in durum daha
degisiktir. Bazik ortamlarda negatif yiikli olan alumnit yﬁzéyi ile pozitif
amin iyonu arasinda elektrostatik bir ¢cekimden kaynaklanan bir fiziksel
adsorpsiyon sdzkonusu olabilir. Asidik ortamlarda ise alunit yiizey1 pozitif
olarak yiikliidiir. Elektrokinetik Ol¢iimlerde ise aminlerin varliginda
alunitin zeta potansiyelinin mutlak degerinin artti1 goriilmektedir.
Infrared spektrumunda herhangi bir karekteristik adsorpsiyon piki
goriilmemesine ragmen amin iyonunun alunit yiizeyine adsorpsiyonu soz
konusudur. Leja (1983)'nin belirttigi gibi bu tip adsorplsiyonlar spesifik
olarak adlandirilmakta ve mineralin elektrokinetik potansiyelinin mutlak
degerinin degisimi ile belirlenmektedir (Shaw, 1970).

4.3. Flotasyon Calismalar:

Flotasyon c¢alismalarinda anyonik ve katyonik olmak iizere iki
yontem uygulanmistir.



121

4.3.1. Anyonik flotasyon

Anyonik toplayicilar ile yapilan elektrokinetik ve infrared
spektroskopi calismalarindan oleik asit ve sodyum oleatin her iki mineral
yiizeyine de kimyasal olarak adsorplandig: gosterilmisti. Diger anyonik
toplayicilarin da elektrokinetik caligmalardan elde edilen sonuclara gore
mineral ylizeylerine adsorbe olduklari belirlenmistir. Adsorpsiyon fiziksel
yada spesifik iyon adsorpsiyonu seklinde olabilir (Leja, 1983; Shaw,
1970).

Anyonik flotasyonda degisik anyonik toplayicilar kullanilarak alkali
ortamda alunit yiizdiiriiliirken sodyum silikat kullanilarak kaolin
bastirilmistir. Anyonik alunit ﬂ/otasyonunda kullanilan toplayicilarin
mineral yiizeylerindeki adsorpsiyonlarinda bir se¢imlilik yaratabilmek
icin bastirict reaktif olarak Na;SiOs kullanilarak kaolinin net negatif
ylizey yuki arttirilarak yiizey ve toplayici iyonun etkilesimi en aza
indirilmistir. Sekil 3.10'da goriildiigii gibi, kaolinin yiizey yiikii mutlak
degerce cok artmigtir. Buna karsilik alunit ve NagSiO3 beraberce
denendiginde alkali ortamda alunit yiizeyinin yiiklinde ©¢nemli bir
degisiklik olmadigi bu neden ile adsorpsiyonu engelleyici olmadig:
goriilmektedir.

Oncelikle anyonik toplayicilar icerisinde amaca uygun olarak en iyi
sonug veren toplayiciyt bulmak icin yapilan deneyde elde edilen sonuclar
Cizelge 3.66'da verilmistir. Buna gore sodyum oleatin en iyi sonuglar
veren toplayict oldugu belirlenmigtir. Toplayic1 miktarinin flotasyona
etkisi ise Cizelge 3.67'de goriilmektedir. Artan toplayici miktarina bagl
olarak verim de yiikselmektedir. Ancak 0.6 kg/ton'dan daha yiiksek
miktarlarda ise yiizen miktar artmasmna ragmen SOj tenorii ve verimi
diismektedir. Bu da toplayici miktarinin belirli bir dozajin iizerine
ciktifinda kaolinin de yilizdiigiinii gdstermektedir. En uygun sodyum oleat
miktart 0.6 kg/ton olarak belirlenmigtir.

Bastirict olarak kullanilan NaySiO3 miktarinin flotasyona etkisi de
Cizelge 3.68'de goriilmektedir. Bastirict kullanilmadigi durumlarda
kaolin ve alunit herhangi bir se¢imlilik gdstermeksizin ylizmekte
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dolayisiyla tenor ve verimlerde onemli bir degi§ivk1ik olmamaktadir.
Artan dozaj ile beraber kaolinin ylizmedigi bunun yaninda alunit lehine
bir secimlilik yaratildigi goriillmektedir. 0.5 kg/ton'dan daha yiiksek
dozajlarda bastirict kullanildiginda, alunitin de bundan etkilenerek
ylzmesinin zorlagtigt yizen miktarin azalarak tenériin diistiigi
goriilmektedir. En uygun Na;Si0O3z miktarida 0.5 kg/ton olarak
belirlenmistir.

Alkali ortamda yapilan anyonik flotasyona pH'mn etkisi de Cizelge
3.69'da verilmistir. Birbirine yakin olarak elde edilen sonu¢lardan pH 9
en uygun olarak secilmisgtir.

/ Bastirict kivam zamaninin artmas: flotasyon verim ve tendriinde
negatif etki yaptigr Cizelge 3.70'de goriilmektedir. Uzun reaksiyon
siiresinin etkisi ile tendr ve verimin azalmasi, alunitin de zamana bagh
olarak bastiricidan etkilendigine baglanabilir. Toplayict kivam siiresinin
artmast ise flotasyonda yiizen miktarn artarak, tenoriin diismesine neden
oldugu Cizelge 3.71'de goriilmektedir. Bastirict i¢in en uygun siire 2
dakika olarak bulunurken, toplayici i¢in en iy1 kivam siiresi 5 dakika
olarak belirlenmigtir.

Anyonik alunit flotasyonunda sonucu etkileyen diger bir dnemli
degisken de flotasyon siiresi, olarak belirlenmigtir. Cizelge 3.72'de
goriildiigli gibi flotasyon siiresi, 20 saniye oldugundan yiizen miktar ¢ok
az oldugundan SO; verimi diisiik olmakta, 60 saniyeye ¢ikarildiginda ise
kaolinin de yiizmesi nedeni ile ylizen miktar artmakta tenor diismektedir,
ancak SO; verimi ayni kalmaktadir. Bu da artan flotasyon siiresi ile ylizen
kaolin miktan artarken, yiizen alunit miktarinda bir degisiklik olmadigin
gostermektedir. Sebeke suyunun flotasyona etkisinin ortaya konmasi igin
belirlenen en iyi sartlarda sebeke suyu kullanilarak deneyler yapilmastir.

Cizelge 3.73'de verilen sonuclardan goriilecegi lizere flotasyonda
ylizen malzeme miktar;, SOs; tenorii ve verimi a¢isindan fazla bir
degisiklik gdzlenmemistir.

Dixit and Miller (1980) ve Miller and Ackerman (1980) alunit
flotasyonunda 1s1 artiginin flotasyonun verim ve tendriinde 6nemli artiglar
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saglandigini gostermislerdir. 259C ve -700C'lerde yapilan deney sonugclar
Cizelge 3.74'de gosterilmistir. 500C'de yapilan deneyden SOj3 tenor ve
veriminde oOnemli artiglar saglanmistir. Bunun nedeni, toplayici
adsorpsiyonundaki artigtan cok, toplayicinin kopiirtiicti 6zelliginin artmasi
ve kullanilan kopiirtiicliniin kopiirme 6zelliginin yiiksek sicakliklarda daha
iyl olmasmdandir. 509C'nin iizerindeki sonuclarda ¢nemli bir degisiklik
yoktur. -

Kaolin ve alunitin degisik oranlardaki yapay karigimlar ile yapilan
asagida verilen sartlardaki, flotasyon deneyleri Cizelge 3.75'de
verilmistir.

Reaktif cinsi : Sodyum Oleat

Toplayict Miktar1 : 0.6 kg/ton

Bastirict Miktar : 0.5 kg/ton

pH:9 .

Bastirier + toplayict kivam zaman : 2+5 dak. |

Flotasyon siiresi : 40 sn. '

Flotasyon sicakligi : 70°C

Pilp yogunlugu : %5 K

Kopiirtiicti Cinsi ve Miktar1 : Dowfroth 400, 1 damla

Yukarida belirtilen kosullarda elde edilen sonuclara gore SOj3'iin
%88.32'si uzaklastirilarak %1.20 SOs3 iceren kaolin numunesi elde
edilmistir.

4.3.2. Katyonik flotasyon

Katyonik toplayicilar ile yapilan elektrokinetik 6l¢timlerde katyonik
toplayicilarin kaolin ylizeyine ve alkali ortamda alunit yiizeyine fiziksel
olarak adsorbe olabilecekleri daha onceki boliimlerde belirtilmisti. Yine
ayni boliimlerde belirtildigi gibi asidik ortamda alunit yiizeyine amin
iyonu spesifik olarak adsorbe olabilecegi gosterilmisti. Bu agiklamalar
1s5181nda katyonik flotasyonda oncelikle asidik ortamda kaolin flotasyonu
yapilarak zenginlestirme ¢aligmalarina baglanmistir. En uygun katyonik
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toplayicinin belirlenmesi icin asidik ortamda yapilan deney sonuclar
Cizelge 3.76'da verilmigtir. Sonuglardan goriilecegi gibi verilen siire
icerisinde flotasyona giren malzemenin biiyiik miktar1 yiizmektedir, batan
kisimda %SO3 tendrii diisiik goriilmesine ragmen miktar ¢ok az
oldugundan ekonomiklik gostermemektedir. Cizelge 3.77'de ise Flotigam
ENA toplayict olarak secilerek toplayict miktarinin flotasyona etkileri
aragitirilmigtir. Fakat gizelgeden goriilecegi gibi artan toplayict miktari ile -
beraber flotasyonda ylizen kismin miktar1 artarken istenilen bir
zenginlestirme saglanmamuigtir.

Asidik ortamda amin iyonu negatif yiikli kaolin ve pozitif yiiklii
alunit yiizeyine adsorbe olarak her ikisini de yﬁzdﬁrdﬁgii/gb’riilmektedir.
Alkali ortamda ise alunit yiizeyi de kaolin gibi negatif ylizey yiikiine
sahiptir. Bu durum pozitif amin iyonunun alunit yiizeyine olan
adsorpsiyonunu tesvik edici bir ek kuvvet yaratmaktadir, bu da
elektrostatik ¢ekimdir. Amin iyonu i¢in spesifik iyon adsorpsiyonuna ek
olarak elektrostatik c¢ekimin de etkisiyle alunit yiizeyine adsorpsiyonu
daha kolay olabilecektir. Bu 6zellikten yararlanilarak flotasyon siiresini
kisaltip alunitin katyonik toplayicilarla yiizdiiriilmesine ¢aligilmigtir.

Alkali ortamda, flotasyon siiresi 25 saniye tutularak, yapilan
deneylerde oncelikle en uygun katyonik toplayici cinsi saptanmustir.
Cizelge 3.78'de verilen sonuclardan goriilecedi gibi Armflote 21 en uygun
toplayici olarak belirlenmistir. Cizelge 3.79'da ise toplayict miktarinin
flotasyona etkisi gdsterilmigtir. 0.75 kg/ton toplayici kullanildiginda daha
yliksek dozajlarda yiizen kaolin miktar: da arttigindan kaolin kayiplarini
arttirmaktadir.

Katyonik flotasyonda degiskenlerden biri de flotasyon siiresidir.
Cizelge 3.80'de goriildiigii gibi flotasyon siiresi arttik¢a yiizen kaolin
miktari axrtafak kaolin kaybini arttirmakta; buna karsilik yiizen alunit
miktarinda fazla bir degisiklik olmamaktadir. Flotasyon siiresi kisa
tutuldugunda ise yeteri kadar alunit yiizdiiriilememektedir. En uygun
flotasyon siiresi 25 saniye olarak belirlenmistir.

pH'in flotasyona etkisi de Cizelge 3.81'de verilmistir. Genis bir pH
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calisma araliginda alunitlerin katyonik flotasyonu olasi1 goriilmektedir, bu
da amin iyonunun mineral yiizeyine spesifik olarak adsorplandiginin bir
gostergesidir. Ancak alkali ortamda elektrostatik ¢ekim de etkili
oldugundan adsorpsiyon daha etkilidir. Bunun sonucunda alunit daha iyi
ylizmektedir.

Katyonik flotasyonda Na;SiO3; miktarinin flotasyon verimine
etkileri de arastirilmistir (Cizelge 3.82). Mineral yiizeylerine Na;SiO3
etkisi Sekiller 3.10-3.11 de gosterilmistir. Mineral yiizeylerine Na;SiO3
mineral ylizeylerinin negatif yiikiinii arttirmaktadir. Katyonik flotasyonda
1se bu durum pozitif amin iyonu ile fiziksel adsorpsiyonu kuvvetlendirici
yonde etkili oldugundan sodyum silikatin flotasyon iizerine herhangi bir
pozitif etkisi goriilmemistir. Bu nedenle katyonik flotasyonda Na;SiO3
kullanilmamugtir.

Toplayict kivam siiresinin flotasyona etkisi Cizelge 3.83'de
gosterilmigtir. Artan kivam siiresiyle beraber flotasyonda yiizen malzeme
miktarinda az da olsa bir artis gériilmektedir. Ancak siirenin flotasyon
lizerinde 6nemli bir farklilik yaratmadig: da gozlenmektedir.

Katyonik flotasyon c¢alismalarinda belirlenen en iyi sartlar su
sekilde belirlenmistir.

Toplayict cinsi: Armflote 21

Toplayict miktart: 0.75 kg/ton

Flotasyon siiresi: 25 saniye

pH: 8.0

Toplayict kivam siiresi: 5 dakika

Piilp yogunlugu: %35 K

Kopiirtiicli cins ve miktari: Dowfroth 400, 1 damla

Yukarida belirtilen kosullarda elde edilen sonuclara gore toplam
SO3 miktarinin %68.81'1 uzaklastirilarak %3.45 SOs iceren kaolin elde
edilmistir.
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4.3.3. Dogal numuneler ile yapilan flotasyon calismalar

Simdiye kadar yapay numunelerle yapilan calismalarda alkali
ortamda anyonik alunit flotasyonu ile en iyi sonuclar elde edilmistir.
‘Benzer sartlarin dogal numuneler iizerindeki etkilerini incelemek i¢in bir
seri deney yapilmustir.

Bu deneylerde kullanilan numunelerde yapilan mikroskobi
caligmalarinda tane serbestlesmesinin 0.010 mm'nin altinda gerceklestigi
belirlenmistir.

-0.010 mm ve %17.85 SOs3 iceren kaolin numunesi iizerinde
oncelikle toplayicit miktarmin etkisi aragtirilmistir. Diisiik sodyum oleat
miktarlarinda ylizen malzeme miktar1 azdir (Cizelge 3.85). Toplayici
miktarinin yetersiz geldigi agikca goriilmektedir ve herhangi bir
zenginlesme saglanmamstir. Toplayict miktar: 0.6 kg/ton'a ¢ikarildiginda
ise ylizen malzeme miktar1 artmasina karsin yeteri kadar alunitin
ylizmedigi, yiizenlerin hem alunit hem de kaolin oldugu ve yeterli
secimliligin saglanamadid1 analiz sonuglarindan goriilebilmektedir. -0.010
mm boyutunda yapilan flotasyon caligmalarinda slam kaplamanin etkili
olacag: aciktir.

Klassen and Makrousov (1963) flotasyonda slam kaplamanin negatif
etkisini gostermislerdir. Ozellikle 0.010 mm yada 0.005 mm'den daha
kiiciik taneciklerin slam kaplama yaparak flotasyonda se¢imliligi azalttig,
verim ve tendriin diigmesine neden oldugu ayni zamanda reaktif
tilkketimini arttirdiklar belirlenmistir. Nitekim Hwang, et al. (1986) -
0.010 mm altinda serbestlesen alunit icin flotasyon uygulamasi ile yeterli
derecede zenginlesme saglanmadigini bu nedenle ince boyutlarda
uygulanabilen tasiyict manyetik ayirma yontemi kullanarak alunitin
zenginlestirilmesini dnermislerdir.

Dogal numuneler ile yapilan ve degisik toplayici miktarlarinin
denendigi caligmada kullanilan toplayici miktar1 1.0 kg/ton olarak
belirlenmistir, bu sonu¢ yapay numuneler ile bulunan toplayici
miktarindan daha fazladir. Anyonik flotasyonda bastirict Na;SiOs
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miktarinin etkisinin yapay numuneler ilizerinde o6nemli oldugu
gosterilmistir (Cizelge 3.70). Dogal numuneler iizerinde bastiricinin etkisi
ise Cizelge 3.86'da gosterilmistir. Bastiricinin dogal numune {izerinde 1
kg/ton miktara kadar 6nemli bir etkisi goriilmemistir. Bu da -0.010 mm
.parca boyutuna karsin tane serbestlesmesinin yeteri kadar
saglanamadiginin bir gostergesi olabilir. 1 kg/ton bastirict kullanildiginda
ise flotasyonda yiizen malzeme miktar1 azalmistir. Bunun baglica
nedeninin yiizen alunit miktarinin azalmasindan oldugu diisiik SO3 tenor
ve veriminde goriilebilir.

Yapilan iki ayrn grup flotasyon deneylerinde dogal numunede
flotasyon uygulamasi ile bir zenginlesme saglanamamugtir. Bunun baglica
nedeni numunenin 0.010 mm altinda olmasina karsin yeterli tane
serbestlesmesi saglanmamast ve slam kaplamanin etkisi olarak
belirtilebilir.
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ONERILER

1- Infrared Spektroskopi ¢alismalan i¢in hazirlanan numunelerin tarama
tiinelli elektron mikroskobu (STM) ile incelenmesi daha agiklayici
bilgiler verecektir.

2- Flotasyon deneylerinde yiizen ve batan {riinler X-Ray ile

incelenmelidir.
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