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OZET

Bu ¢aligmada kauguk sanayinde en onemli dolgu malzemesi haline gelmis olan sentetik
silisyum dioksit iiretimi sirasinda biiyiik miktarlarda agifa ¢ikan sodyum siilfath atik

suyun i;roseste nasil geri kazanilabilecegi aragtirilmigtir.

Sentetik silisyum dioksit kauguk endiistrisinin yaninda gida, ilag, boya, kagit
endiistrilerinde ve tanim ilaglan ile gitbrelerinde kullanilmistir. Bu alanlardaki kullanimin
yayginlagmasindaki fiziksel ozellikleri ise ¢ok ince tanecik boyutu ve gozenekli yapisidir.
Silisyum dioksitlerin bir diger avantaji bu o6zelliklerinin tretim yontemiyle (¢oktiirme
prosesi) kontrol edilebilmesidir. Coktiirme prosesinde sodyum silikat gozeltisi stlfirik
asitle ¢oktiirmeye tabi tutulur. Silisyum dioksitin fiziksel ozellikleri karigtirma siddeti,
besleme debileri orani, sicaklik gibi proses degiskenleri ile kontrol e&ilir. Bu tretim iglemi
sirasinda filtrasyon agsamasinda ¢ok miktarda sodyum silfath su agiga ¢ikar. Bir ton iiriin
i¢in agifa ¢ikan atik su miktari yaklagik 30 ton civarindadir. Bu suyun sodyum siilfat

igerigi %2.34’tur.

Atik sularin igerdigi sodyum siilfatin normal giderme yontemleriyle uzaklagtirmas: su
kazammi agisindan ekonomik degildir. Bu ylizden bu suyun proseste tekrar kullaniimasi
disinilmiigtiir ve tiriintin fiziksel 6zellikleri tizerindeki etkileri incelenmigtir. Bu amagla
filtrasyondan elde edilen yikama ve filtrat sulari ile bir dizi reaksiyon gergeklestirilmistir.
Elde edilen irinlerin kauguktaki performans: test edilmigtir. Elde edilen : bulgular
sonucunda ylzey alanlarinin pek etkilenmedigi gorilmiis ancak sertlik sonuglarinin
otomotiv lastik sektorii igin diigiik oldugu goriilmiigtir. Buna ragmen yitksek sertlik
istemeyen ayakkab: tabanlari, contalar, makine elemanlar: gibi diger kauguk turiinlerinde
rahathkla kullanilabilecegi anlagilmaktadir. Aym zamanda sertlik faktorinin Snemli

olmadigy, gida, ilag ve tarim endiistrilerinde de kullanilabilir.
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ABSTRACT

This study aims to analyse how the wasted water including sodium sulphate, which reveals
to a wide extent during the production of synthetic silicon dioxide which is today the most

significant filling material in rubber industry can be regained during the process.

Synthetic silicon dioxide which appears as the most significiant element in rubber industry
is also used in the industries of food, medicine, paint and paper and also in the production
of agricultural medicines and drug. The physical characteristics of this material, namely
its form consisting of very fine particles in fluffy form and its porous structure, its
widespread usage in the mentioned industries. In the precipitation process, sodium silicate
and sulphuric acid is fe;d into a tanc reactor with stirrer at constant flow rates. The process
parameters such as temperature, flow ratio of reactants, stirrer speed etc. affects the
physical characteristics of the silicon dioxide so that surface area and particle size of the
product can be controlled by these parameters. The pracipitated silica, is filtered and
washed in filter-presses so that the sodium sulphate is removed from the product. Large
amount of waste water containing sodium sulphate is came out at the filtration and

washing stages. Waste waters contain 2,34 percent sodium sulphate.

The removal of sodium sulphate included by this waste water by the means of normal
removing is not economical with regard to the gain of water. Hence, the usage of this
water for the second time in the process is planned and the impact of this usage upon the
physical characteristics of the product is analyzed. Following this aim, a series of reaction
with the water used in washing and filtering and obtained from the filtering process is
carried out. The performance of the obtained products in the rubber industry is tested. In
the light of these findings it is observed that the surface space is not affected but the results
of the hardness appears to be low for the usage of this wasted water in the sector of car
tire. However, it can be used in other rubber products which do not require high hardness
such as the soles of shoes, seal and the constituents of machines. It can be used in the
industries of food, medicine and agriculture which are not based on the factor of

hardness.
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1. GIRIS VE AMAC

Cokturulmiis silikatlar kauguk ve polimer endiistrisinde karbon digindaki dolgu malzemeleri
igerisinde en ekonomik ve en yiiksek katki ozellikleri saglayan malzemelerdir. Polimer
malzemelerin ¢ekme gerilimini, sertlifini, yipranma direncini arttirmasi ve maliyeti
diustirmesinden dolayr bir gok uygulamada tercih edilir. Coktirialmiig silikatlar sodyum
silikatin bir asit ile kontrolli bir gekilde g¢oktiiriilmesiyle elde edilir. Coktiirtilmiis silikatin
Ozellikleri ¢oktiirme kosullanyla yakindan ilgilidir. Bundan yola gikilarak o6zellikleri
bakimindan genis bir yelpazesiyle dagilan gegitli silikatlar elde edilmistir.

Coktiirtlmiis silikatlarin tiretimi sirasinda su biiyikk bir 6neme sahiptir. Gerek reaksiyon
ortaminin olugturulmasinda gerek elde edilen iiriiniin yikanmas: sirasinda su titkketimi biyiik
boyutlardadir. Bu atik sular yiiksek oranda sodyum siilfat igerdiklerinden g¢evre agisindan
olumsuz etkilere sahiptir. Cevresel etkilerinin en aza indirilmesi bakimindan ve gittikge
azalan temiz su kaynaklanmn azalmasindan dolay: suyun geri kazamlmasi maliyet ve ¢evre

korunmasi agisindan 6énemlidir.

Buradan yola gikilarak bu caligmada, ¢oktiiriilmiis silikat iretimi sirasinda agifa gikan
biiyiik miktardaki Na,SO,’h suyun geri kazanilip, kazanilamayacag incelenmigtir. Bu amaca
yonelik olarak, filtrat ve yikama sulanmin yeniden kullamilmasi i¢in bir dizi deneme
gerceklestirilmistir. Ik olarak siilfath sular her hangi bir antma veya ¢oktiirmeye tabi
tutulmadan proseste su yerine tekrar kullanilip kullanilamayacag: incelenmistir.



2. SENTETIK SILISYUM DIOKSITLER

Karbon digindaki dolgu maddeleri kauguk endistrisinde her zaman 6nemli bir bokim
olusturmuglardir. Karbon digindaki ilk dolgu maddeleri kil mineralleri, barit, ¢inko oksit,
¢inko stlfiir, mika, asbest, magnezyum karbonat vs’dir. Bunlar baglangigta maliyeti
dustirmek, sertlifi arttrmak amaciyla kauguga eklenmigtir. 1920-1950 yillarmda otomobil
endiistrisindeki biyiik yiikselig lastik tﬁketjminde bir patlamaya yol agmugtir. Talepteki bu
artty kauguk endistrisinde karbon digindaki konvansiyonel dolgu maddeleri yerine daha
yiiksek performansa sahip ve daha ucuz yeni dolgu maddelerine ve yeni elastomerlere
ihtiyag duyulmugtur. Daha yilksek direngli karbon dolgu maddelerine olan ihtiyag 1940-
1960°h yillarda kalsiyum, karbonat, kalsiyum silikatlai ve hidrate silikatlarimin kauguk
endiistrisinde kullammma yol agmigtir. Bu karbon digindaki dolgu maddeleri, ¢ok kiigiik
tanecik boyutu 6zellikleriyle digerlerinden aynlirlar.

Giiniimiizde baghca karbon disgt dolgu maddeleri olan kalsiyum karbonatlar ve silikatn
kauguk endiistrisinde yillik tiiketimi yaklagik olarak 600.000 tondur.

Coktiirme yontemiyle elde edilen silikatlar karbon disi dolgu maddeleri arasinda en yiiksek
performansa sahip dolgu maddeleridir. Silikatin pH’1 (%5°lik soliisyonu) ¢ok az oranda
asidik veya bazik olabilir. Nem oram %3-9 arasinda degigir. Nem igerigi, kauguk bilesiminde
onemlidir (yilkksek olmasi sorun gikarmaktadir). Coktiirme iglemi sirasinda agifa cikan
¢ozinir tuzlar yikanarak uriinden uzaklagtinlir. Cok az bir miktarsa (%1-2) liriinde
kalmasina ragmen kauguk performansinda énemli bir etkiye sahip degildir.

2.1 Sodyum Silikatlar:

17.yy’dan beri silisin sodyum veya potasyum karbonath kirmizi alevde reaksiyona
sokulmasiyla su camu olarak adlandinlan suda g¢oziilebilen bir cammn elde edilebilecegi
bilinmektedir. Coziinebilen silikatlarin ilk kullantm amaglan yapigtirici, gimentolara katka
malzemesi ve atege dayanikh tugla iretimi geklindeydi. Suda ¢oziinebilen silikatlar biiyiik



agik firinlarda 1200 °C iizerinde agagidaki reaksiyona gore elde edilmektedir.

n SlOz + N32C03 ——Ppn SlOz Na20 + COz
1200°C

Giintimiizde soda yoluyla elde edilmesi nadir uygulamalar hari¢, ¢ok daha yaygindiur. Ele
gegen su cam yitksek basmg: ve sicaklikta suda ¢oziiniir. Coziinme sicakliktan {'e camin
modiiliinden 6nemli olgiide etkilenmektedir. Istenilen konsantrasyona ulagilip ulagiimadig:
vizkozite yogunlugundan anlagilir,
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Sekil 2.1 Modiile gore silikat ¢ozeltilerinin yogunluk ve viskozite degigimi

Sekil 2.1°de, silikat ¢ozeltiler igin modiil, yogunluk, viskozite iligkisi verilmektedir. Buradan

iki 6zelligi bilinen bir silikat ¢ozeltisinin, diger iki 6zelligi bulunabilir.

Su camu basinca dayanikh gelik otaklavlara alimr. Su ilave edilerek 5-6 atm basingta 350 -
400°C’de cozinmesi saglanir. Elde edilen ¢ézeltinin istenilen konsantrasyonda olup
olmadi@ viskozite ve yogunluk 6lgiimiiyle belirlenir. Bu sekilde elde edilmig olan sodyum
silikat ¢ozeltisi gokturme prosesinde kullanilmaktadir
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Sekil 2.2 Sodyum silikat iiretim prosesi

- 2.2 Sentetik Silisyum Dioksit Uretimi

Sentetik silisyum dioksit, sodyum silikat ¢ozeltisinin mineral asitlerle (H,SO,, HCI)
¢oktiiriilmesine dayanir. Coktiirme prosesinin kogullan silisyum dioksitin 6zellikleri iizerinde
onemli bir etkiye sahiptir. Bu etki sayesinde iiriiniin karakteristik 6zellikleri iizerinde bir
kontrol imkan1 dogmustur. Yani silisyum dioksitin 6zellikleri reaksiyon kogullarina bagh



olarak degigmektedir. Bu ozellikler tizerinde etken olan kosullar sicaklik, kangtirma giddeti,
besleme debileri orami, reaksiyon siiresi, baglangicta temel olarak almnan silikat miktan
seklinde verilebilir.

Silisyum dioksitin karakteristik 6zelliklerinin (tanecik boyutu ve yiizey alam) reaksiyon
kosullan ile kontrol edilebilmesi, kauguk endiistrisinde diger dolgu maddelerine kargi
silisyum diokside biiyiik bir iistiinlik saglar.

Reaksiyon, belli bir konsantrasyondaki sodyum silikat ¢ozeltisi iizerine sabit debilerde asit
ve sodyum silikat beslenmesi ile gergeklestirilir. Bu gekilde gozenekli yapida taneciklerin
olusumu saglanir. Baglangigta ortamdaki sodyum silikat etkisi ile ilk olusan silikat tanecikleri
birbirine tutunarak oldukga gozenekli yapida yiginlar olustururlar. Bu siireg sirasinda
reaksiyon ¢ozeltisinin viskozitesi olugan jel dolayisiyla belli bir dereceye kadar artma
egilimindedir. Bu viskozite artig etkisi artan sicaklikta ve kangtirma giddeti ile azalir. Aym
zamanda ilerleyen zamana bagh olarak artan asit etkisi de, bu jelimsi yapmin kinlarak
kolloidal hale gelmesini saglar ve buna baglh olarak viskozitede azalir. Bu agamada ortamda
hala sodyum silikatlar mevcuttur. Reaksiyon ortamu yan jel durumundadir. Bu asamada
besleme kesilerek (herhangi iki reaktifin birden) belli bir siire kangtirma ile tanecik boyutu
dagiiminda bir homojenlik elde edilmeye galigilir. Daha sonra asit beslemeye devam edilerek
tam ¢oktirme gergeklestirilir. Artik reaksiyon ortaminda tiim sodyum silikat, silisyum
dioksit halinde ¢6kmiiy ve ortamda belli bir tanecik boyutu dagihm arahginda oldukca
gozenekli yapida silisyum dioksit tanecikleri ortamda olusturulmustur. Bunlara ilave olarak
reaksiyon ¢ozeltisi bunlara ilaveten 6nemli 6lgiide sodyum siilfat igermektedir.

Reaksiyon ortamuna silikat ve asit beslenmeye baglandiktan sonra asit etkisi ile ilk silis
tanecikleri ortaya ¢ikar. Sodyum silikat ¢ozeltisinin baglayici etkisinden dolay: birbirlerine
tutunurlar ve bu gekilde yigin halinde tanecikler olusur. O halde sodyum silikat besleme
debisi ve baglangigta alinan temel sodyum silikat miktan arttikga taneciklerin boyutu ve
gozenekliligi artar ve buna bagh olarak yiizey alam artar. Jel olusum etkisini degistiren
kosullar, sicakhik, kangtirma siddeti, asit debisidir. Bu kosullann arttinlmas: yiizey alamnin

diigmesine sebep olur.



Tam ¢oktiirme asamasindan sonra tamamlanan reaksiyon sonucunda siispansiyon halinde
silis kanigimi ele gecer. Bu kangim filtre preslerde filtrasyona tabii tutulur. Sodyum silfatin
uzaklastirilmas: amaci ile yikanir. Ele gegen filtre keki, doner kurutucularda kurutulur ve

ogitiliir. Uriiniin piyasaya sunulmast toz veya graniil halindedir.

Tanecik boyutu dagiliminin istenilen aralikta tutulmas: uygun ogutme-separator sisteminin
se¢iming baghdir. Ogiitme separator sistemlerinde kaydedilen gelismeler sayesinde oldukga

ince yapida ve homojen dagiliminda toz silisyum dioksitler elde etmek miimkiin olmustur.

Siilfirik
asit

Sodyum

silikat | !

Coktiirme

l Yikama

Sizme [—| Kurutma —| Ogiitme [—®{ Ambalajlama | Stoklama

Sekil 2.3 Cokturtlmiis silika iiretim diyagrami
2.3 Sentetik Silisyum Dioksitlerin Kullamim Alanlan

Cokturulmus silikatlarin kullamm alanlarini belirleyen en onemli fiziksel 6zellikleri tanecik
boyutu ve yiizey alamdir. Plastik ve kauguk endistrisinde dolgu malzemesi ve giiglendirici
olarak kullamlir. Kagit endistrisinde ¢ok kiigiik yapisindan dolayr kaplama malzemesi olarak
ve daha az oranda kagit dolgu malzemesi olarak kullanilir. Kagit endiistrisinde tercih
edilmesinin bir sebebi de kafit lizerinde sagladigi yitksek beyazlik ve parlakliktir. Boya
sanayinde ¢okme Onleyici yiizey olusturucu ve dagilim saglayici olarak kullanilir. Tarim

ilaglan ve gida sektorinde tasiyict olarak kullamilir,



2.3.1 Kaucuklarda giiclendirici olarak

Diinyada ¢oktiiriilmiis silikat tiretiminin 2/3’si kauguk endiistrisi tarafindan tiiketilir.
Elastromerlerin pratik olarak dogrudan kullanimu miimkiin degildir. Bu malzemeleri istenilen
kullamm amacina uygun hale getirmek igin vulkanizasyon ajanlan giiglendirici dolgu
maddeleri ile kanstirma ve kaliplama esnasindaki diSer yardimc: kimyasal maddelerle
kangtinlmalidir. En yaygin dolgu maddelerinden olan karbon siyahindan sonra ¢oktiiriilmiig
silikatlar gelir. Silikatlarin kauguk iizerindeki giiglendirici etkisi kauguk makro
molekiillerinin ve aktif dolgu maddelerinin yiizey alanlann arasinda meydana gelen
fizikokimyasal etkilesimlerin bir sonucudur. Bu etki silisyum dioksitin fiziksel 6zelliklerine
baghdir. Incelik, tanecik boyutu dagilim ve gozenekli yapi tizerindeki aktif bolgelerin
varhig1.

Coktiiriilmiig silikatlarin ortaya ¢ikmasiyla ayakkab: tabanlarinda ve diger teknik mallarda
ideal bir dolgu mazemesi olarak yayginlagmiglardir. Aym zamanda ayirt edici 6zelliklerinden
dolay1 (uzama, yirtilma gerilimi, kopma gerilimi gibi arttirici 6zellikleri) karbon siyahiyla
birlikte bir ¢ok 6zel arag lastiklerinin gelistirilmesini saglamigtir. Kar lastikleri, tanm araglan
lastikleri, otomobil ve dozer lastikleri.

Lastik endiistrisine ilaveten ¢okturilmiig silikatlarin tiim kauguk endistrisinde rahatlikla
kullamlacag anlagilmigtir.

Kauguktaki kullanimina genel érekler:

Her turli arag lastigi

Ayakkabi lastigi

Contalar

Plastik kablolar

2.3.2 Keklesmeyi dnleyici malzemeler (Akiskanlhik saglayici malzemeler)
Coktirtilmii silikalarin toz malzemelerin kolayca akigkanlagtinlmasi amaciyla kullamlan

ikinci bir tiirii gok az miktarda ilave edilen ve bu sekilde tozun iginde bulunan yogunlagmig

suyu veya siviyr adsorbe etmesi ile kolayca ambalajlanmasi, stokta bekleme siiresince



keklesmemesi ve kullamm amnda ambalajdan kolayca akitabilmesini saglamaktadir. Bu tiir
¢okturiilmiig silikalar toz veya graniiller iizerinde bir yiizey kaymas: saglayarak taneciklerin
birbirleri tizerinden kaymasmm saglar ve bu sekilde keklesmeyi onler. Aynca tuza
katildiklarinda yogunlagmig suyu absorbe ederek birbirine yapigmasmm onlerler. Cok basit
testler yardimiyla etkin olan en digiik katilma yiizdeleri belirlenebilir. Bunda en etkin
(baskin) oOzellik ¢oktiiriilmilg silikalann  olduk¢a hassas ayarlanmmg incelikleridir.
Coktirilmiig silikalarin keklesmeyi 6nleyici olarak gida ve kimya sektériinde kullanildig:
endiistriyel uygulamalardan bazilan agagida verilmektedir.

Mineral Tuzlar: Amonyum nitrat, sodyum bisiilfat.
Organik iiriinler: Kristal formdaki iire, toz, PVC, hekzokloroetan.
Gida: Sofra tuzu, toz kahve, domates tozu, toz biber, hayvan yemleri, yag proteinleri.

Keklesmeyi oOnleyici malzemeler, Ogiitme, kangtuma, tagima ve silolardan aktarma,
paketlemeyi kolaylagtinrlar. Cok daha hizh bir gekilde iiretimler devam eder. Enerji
ekonomisi saglar ve iiretkenligi arttirir.

2.3.3 flag ve tarim sanayiinde kullanim (Adsorbsiyon &zelliginden dolay: kullanim

yerleri)

Viskoz sivilarin pratikte dogrudan kullamlmasi mtimkiin olmamaktadir. Bu sivilanin toz
malzemelere emdirilerek uygulanmasi yaygin bir yontemdir. Ozellikle ilag sanayiinde A ve E
vitaminleri kat1 malzemelere emdirilerek kullamlir. Silisyum dioksitin yiizey alamnin yiiksek
olmasindan dolay iyi bir adsorban malzemedir. Bu yiizden ilag¢ sanayiinde tercih edilen bir

triindiir.

Zirai ilaglarda kontrollii salinim amaciyla kullanilan ¢oktiiriilmiig silikalar sivi formdaki zirai
ilaglann silikalara emdirilmesi ile uygulandiklarinda tarim alanlarinda daha homojen sekilde
ilaglama yapilmasim saglarlar. Ugak ve helikopter gibi zirai ilaglanin tarim alanlarina havadan
puskiirtiilmesi sirasinda kontrollii bir sekilde kimyasal madde kaybmma ugramadan

uygulanmaktadir ve emdirilen siv1 zirai ilaglarin bitkilerin iizerine uygulanmasindan sonra



yagmur sulan ile kolayca yer degistirerek etkin bir gekilde kullanilmalarim saglarlar. Zirai
ilaglarda kullamlan ¢oktiiriilmiig silikalarin bir bagka iglevi de toz formdaki zirai ilaglarin
silolardan aktanlmasi sirasinda kolayca akmasinin saglanmasidir.

2.3.4 Kagit, karton ve boya sanayiinde kullanim (Optik 6zellifinden dolay: kullanim

yerleri)

Cokturilmis silikalanin bir diger tiri de kagit, plastik, karton ve boya endiistrilerinde
beyazlik ve opakligi, buna bagh olarak orticiiligii arttiran tipleridir. Kirilma indislerine,
beyazliklarina, gozeneklerine ve difer ozelliklerine bagli olarak ¢oktiiriilmiig silikalar
yukanda belirtilen sektorlerde pigment olarak kullambirlar. Cok ince 6Ziitiilmiis sentetik
Aluminyum silikat ¢ok yilksek derecede beyazlia sahiptir. Kagit iiretiminde TiO,
molekiillerinin arasina girerek kinlma indisine bagh hem ekonomik bir yardimci kimyasal
olarak kullamhir hem de ortiictliigt gelistirici ozellik saglar.

2.3.5 Dis macununda kullanimi

Sentetik silisyum dioksit tanecik boyutunun incelifinden ve standart bir tanecik boyutu
araliginda oldugundan ve buna bagh olarak viskozite arttirici ¢zelliklerinden dolayr ¢ok
yiiksek safliktaki tipleri florlu tuzlarla uyum igindedir ve bazi dis macunu formiilasyonunda
kullanilmaktadir. Agindirict etkileri temizleme etkisi lizerinde 6nemli bir rol oynar.

2.3.6 Plastik endiistrisinde kullanim

Plastik endiistrisinde polietilen, polipropilen, polistiren, PVC, fenol ve melamin regineler ve
termoplastik kaugukta kullanilan cesitli tipteki silikatlar %0,1 ile %30 oranlarina varan
miktarda formiilasyonlara girmekte, bloklamay1 6nleyici, keklesmeyi 6nleyici ve aginmayi
azaltici amaglarla kullanilmaktadir. Yukanda belirtilen amaglarin diginda Kimya
Endiistrisinin gegitli alanlarinda berraklagtinc: ve adsorblayici “Kimyasal Dolgu” olarak
kullanihir ve ilag sektériinde de gesitli uygulamalanna rastlanmaktadir. Ayrica kuru yangin
sondiriiciilerde de ¢oktiiriilmiig silikalar kullamlmaktadir.
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3. DENEYSEL CALISMA

Deneysel galiyma, atik sular kullanilarak silisyum dioksitin elde edilmesi ve elde edilen
rtinlerin 6zelliklerinin tayin edilmesi geklinde iki agamadan olugmaktadir.

Silisyum dioksitin elde edilmesini olusturan denemelerde gesitli konsantrasyonlardaki
sodyum siilfat igeren atik sularin proseste kullanilmas: incelenmigtir.

Ikinci agama olarak bu denemelerden elde edilmis silisyum dioksitler kauguk endistrisine
yonelik olarak performans testlerine tabi tutulmustur.

3.1 Sentetik Silisyum Dioksit Eldesi

Reaksiyon yan kesikli, buhar geketiyle 1sitmah, ¢ap1 62 cm, yiiksekligi 93 cm olan bir
reaktorde gergeklestirilmektedir. Reaksiyon, sodyum silikatlarin bir asit yardumyla
¢oktiirilmesine dayamr. Burada sodyum silikat (n (Si0,)/Na,O, n=3,5 molekiiler) siilfirik
asitle reaksiyona sokularak ¢oktiiriilmiiy silika elde edilmigtir. Coktiiriilmiis silikalarin genel
fiziksel ve kimyasal 6zellikleri reaksiyon kogsullarina baghdir. Yiizey alam, tanecik boyutu,
tanecik boyutu dagihmu, sertlifi gibi ozellikleri sicaklik, kangtirma giddeti ve reaktiflerin
reaktore besleme oranlarina baghdir. H,SO, ve sodyum silikat sabit debide reaktére
beslenerek istenilen Ozelliklere (istenilen yiizey alam, tanecik biyiikligii, sertligi) sahip
triinin elde edilmesine gahgilmigtir. Yiizey alam, tanecik boyutu ve bunlara bagh olarak

sertlik, besleme debilerinin oranina gore degisir.

Belli miktardaki sodyum silikatin belli bir siirede deneme-yamima yoluyla sabit debide
reaktore beslenmesi saglanmigtir. Asidin de sabit debide reaktore beslenmesi aym gekildedir.
Reaksiyon baglatilmadan once reaktore bir miktar su ve temel olarak belli bir miktarda
sodyum silikat almmugtir. Elde edilen karigim reaksiyon sicakhigina kadar buhar ceketi
yardimiyla isitdougtir. Bu hazirhk agamasinda belli miktarda 6n silikat alinmasimn sebebi,
sabit besleme bagladiktan sonra (silikat ve asit) olusan ilk ¢okelme sirasinda ortaya gikan
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silikat tanecikleri igin bir emiilsiyon ortam: saglar ve bir birine tutunarak tanecik boyutunun
ve gozenekli yapimn olugmasini saglayan bir jelimsi ortam olusturur. Jelimsi ortamin daha
ileriye gitmesini 6nlemek icin (viskozite artmast) reaksiyon siirekli kangtinlir ve bu gekilde

¢okme de 6nlenmis olur.

Sabit besleme sona erdikten sonra ele gegen reaksiyon karnigimina asit besleme devam
ettirilerek tam ¢oktirme saflanir. Elde edilen solisyon filtre-proseslerde filtre edilir ve
ylkana;;k sodyum siilfat uzaklagtirihir. Elde edilen filtre kekleri kurutulur, ogitilip elde
edilen uriine genel standart test yontemleri uygulamir. (pH, nem, Na,SO,, demir igerigi,
ylizey alani, sertlik, tanecik boyutu ve tanecik boyutu dagilimi)

Siilfirik
asit
Sodyum
silikat }
Coktiirme
l Yikama

Filtre Pres [—»| Etiiv

Degirmen

Ambalajlama

Sekil 3.1 Deney diizenegi ile ¢oktiiriilmiis silika tretim diyagramu
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3.1.1 Deneme 1
Genel bir ¢oktiirtilmiig silika elde etme yontemi:

1. ETAP: Reaktore 100 1 su konuldu. pH=6,9’dur. Reaktore 6,5 kg silikat katildi. Sicakhik
81°C’ye getirildi.Cozeltinin pH’1 10,23e geldi. Karigtiric: ¢aligturilda.

2. ETAP: Sicakhk 81°C’de sabit tutularak 84 dakikada 3505,5 g (%98’lik) H,SO,, ile 26
kg silikat verildi. PH=10-10,5 arasinda tutuldu. 84 dakika sonunda pH 10,10’a geldi
(kangstinic galigir durumda).

3. ETAP: 740 g (%98°lik) H,SO, 25 dakika siireyle verilerek pH=8.4’¢ diigiiriildii. Sicaklik
81°C de tutuldu (kanstinc ¢aligir durumda).

4.ETAP: Sicaklik 81°C de sabit tutularak 30 dakika kangtirma yapildi.

5. ETAP: 400 g (%98°lik) H,SO, 10 dakikada verilerek pH=2,80 c¢ckilen sicaklik 81°C’de
sabit tutuldu.
32,5 kg silikat , 4645,5 g H,SO, harcand:.

Filtrasyon asamasi. 14 dakikada filtre doldugundan filtrasyon durduruldu. 12 plakaya
basildr. 1lk filtrat suyu 2,6 dakikada geldi. Filtrasyon siilfati (Na,SO, cinsinden) %2,9’dur.
Toplam kat1 madde %24,8°dir. 26 kg ¢ozelti reaktorde artt1. 132 1 su kullamilarak yikama
yapildi. 14. dakika sonunda yikama ¢ozeltisinin iletkenligi 3050 uS/cm’e ulagtifindan
yikama kesildi.

Yikama siiresi (dakika) Tletkenlik (1S/cm)
5 25000
10 12000

14 3050
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14 dakikada yikama kesildi

Yikama suyu sicakhigh = 60 °C

Laboratuvar sonuclar:

pH=5.97

Nem = %7,41

NaSO4= %2

Demir = 352 ppm

Yign yogunlugu = 183 g/cm’

Yiizey Alam = 284m’/g

Sertlik = +3 shore

Kizdirma kayb1 = % 12,8

Incelik: 150 mesh = 0 Bayer (0.009525 mm aralikh elekte)
325 mesh = 1 Bayer (0.02225 mm aralikh elekte)

3.1.2 Deneme 2

Reaksiyon agamasi:

1. ETAP: Reaktore 1001 %4’lik Na,SO,’h su konuldu. pH=2,6. Reaktore 6,5 kg silikat
katildi. Sicakhigin 81°C olmas: igin bubar a¢ildi. Cozeltinin pH’1 10,10°a geldi. Kangtirica
calistinldi.

2. ETAP: Sicaklik 81°C sabit tutularak 84 dakikada 3505,5 g (%98°lik) H,SO;, ile 24,5 kg
silikat verildi. pH=10-10,5 arasinda tutuldu. 84 dakika sonunda pH=10,10"a geldi (karigtirict
¢ahgir durumda).

3. ETAP: 1020 g (%98°lik) H,SO, 28 dakikada verilerek pH=8,5’¢ diisiiriildii. Sicakhk
81°C’de tutuldu (kanigtinci ¢ahgir durumda).
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4. ETAP: Sicaklik 81°C’de sabit tutularak 30 dakika kanigtirma yapildi.

S. ETAP: 800 g (%98’lik) H,SO4 10,5 dakika siireyle verilerek pH=2,84’de ¢ekildi.
Sicakhk 81°C’de sabit tutuldu.

30,7 kg silikat, 5325,5 g H,SO, harcandu.

Filtrasyon agamasi: 12 dakikada filtre dolduruldu. 12 plakaya basildi. 1k filtrat suyu 2,4
dakikada geldi. Filtrasyondaki Na,S0, miktar1 % 8’dir. Toplam 21 kg kek ¢ikti. Katt
madde miktart %38,91°dir. Kurutulduktan sonra yaklagik 8 kg kuru silis ¢ikti. 166 1 su
kullanarak yikama yapildi.

Yikama siiresi (dakika) Tetkenlik (uS/cm)
5 29000
10 20800
20 4730
22 3120
22 dakikada yikama kesildi

Yikama suyu sicakligh = 60°C

Laboratuvar sonugclar:
pH=17,26

Nem = %6,37

Kizdirma kayb1 =9,40
Na,SO04=%0,37

Demir = 427 ppm

Yiizey Alam = 261m?/g

Yigmn yogunlugu = 195 g/em’
Sertlik = -10 shore
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Incelik: 150 mesh = 0 Bayer (0.009525 mm aralikh elekte)
325 mesh = 0,8 Bayer (0.02225 mm aralikh elekte)

3.1.3 Deneme 3

Reaksiyon asamasi:

1. ETAP: Reaktore 100 1 %4°liik Na,SO,’li su konuldu. pH=2,8’dir. Reaktore 6,5 kg silikat
katildi. Sicaklik 81 °C’e getirildi. pH=10,05"e geldi. Kangtiric1 ¢aligtirildi,

2. ETAP: Sicaklik 81°C sabit tutularak 85 dakikada 3505,5 g (%98°lik) H,SO, ile 24,2 kg
silikat verildi. pH=10-10,5 arasinda tutuldu. 85 dakika sonunda pH=10,08’e geldi.
Kangtiricr siirekli galigtinilda.

3. ETAP: 1018 g (%98’lik) H,SO, 25 dakikada verilerek pH=8,5"e digiiriildi. Sicakhik
81°C’de tutuldu (karstirica ¢aligir durumda).

4. ETAP: Sicaklik 81°C’de sabit tutularak 30 dakika karnigtirma yapild:.

5. ETAP: 720 g (%98’lik) H,SO, 10 dakikada verilerek pH=2,80’¢ gekildi. Sicakhk
81°C’de sabit tutuldu.

30,7 kg silikat , 5243,5 g H,SO, harcand.

Filtrasyon asamasi: 22 dakikada filtrasyon bitti. 12 plakaya basidi. Ilk filtrat suyu 2,5
dakikada geldi. Filtrasyondaki Na,SO, miktar1, %6,278’dir. Toplam 24 kg kek ¢ikt1. Kat1
madde miktan %39,60’dir. Kurutulduktan sonra yaklagtk 9 kg uriin ¢tkti. 163 1 su
kullamlarak yikama yapild:.



16

Yikama siiresi (dakika) Tletkenlik (uS/cm)

5 30000

10 17200

15 10600

20 6300

25 3100
25 dakikada yikama kesildi

Yikama suyu sicaklifs = 60°C

Laboratuvar sonuclar::

pH = 6,67

Nem = %7,11

Kizdirma kayb1 = 10,70

Na;S0,= %0,62

Demir = 443 ppm

Yiizey Alam = 288 m”/g

Y13in yogunhugu = 217g/em’

Sertlik = -10 shore

Incelik: 150 mesh = 0 Bayer (0.009525 mm aralikl: elekte)
325 mesh = 2 Bayer (0.02225 mm aralikh elekte)

3.1.4 Deneme 4

Reaksiyon asamasi:

1. ETAP: Reaktore 100 1 %3,5’lik Na;SO4’h su konuldu. pH=2,9’dir. Reaktore 6,5 kg
silikat katildi. Sicaklik 81 °C’e getirildi. pH=10,15’e geldi. Kangtiric1 galigtinlda.

2. ETAP: Sicaklik 81°C sabit tutularak 84 dakikada 3505,5 g (%98’lik) H,SO; ile 24,5 kg
silikat verildi. pH=10-10,5 arasinda tutuldu. 84 dakika senunda pH=10,17’e¢ geldi.
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Kangtinic siirekli galigtinidi.

3. ETAP: 980 g (%98’lik) H,SO, 27 dakikada verilerek pH=8,4"¢ disiiriilda. Sicaklik
81°C’de tutuldu (kangtinct ¢alisir durumda).

4. ETAP: Sicaklik 81°C’de sabit tutularak 30 dakika kanigtirma yapildi.

5. ETAP: 720 g (%98’lik) H,SO, 5 dakikada verilerek pH=2,84’¢ dusiriildi. Sicakhk
81°C’de sabit tutuldu.

31 kg silikat , 5205,5 g H,SO, harcandi.

Filtrasyon agamasi: 14 dakikada filtre dolduruldu. 12 plakaya basildi. Ilk filtrat suyu 3,33
dakikada geldi. Filtrasyondaki Na,SO, miktari; %5,9’dur. Toplam 24 kg kek ¢ikt1. Kati
madde miktan %38,67°dir. Kurutulduktan sonra yaklagik 8 kg urin ¢kt 160 1 su
kullamlarak yikama yapildi.

Yikama siiresi (dakika) Tletkenlik (uS/cm)
5 23000
10 7320
15 2930
15 dakikada yikama kesildi

Yikama suyu sicaklii = 62°C

Laboratuvar sonuglan:
pH = 6,81

Nem =%16,9

Kizdirma kaybi =10,53
Na;S0,= %0,5

Demir = 389 ppm
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Yiizey Alam = 265 m*/g

Yigm yogunlugu = 205 g/cm’

Sertlik = -8 shore

Incelik: 150 mesh = 0 Bayer (0.009525 mm aralikh elekte)
325 mesh = 0 Bayer (0.02225 mm aralikh elekte)

3.1.5 Deneme 5

Reaksiyon asamasi:

1. ETAP: Reaktore 1001 %2’°lik Na,SO,4’l su konuldu. pH=3,5°dir. Reaktore 6,5 kg silikat
katildi. Sicaklik 81 °C’e getirildi. pH=10,12’e geldi. Kangtiric1 ¢aligtirildi.

2. ETAP: Sicaklik 81°C°de sabit tutularak 84 dakikada 3505,5 g (%98°lik) H,SO, ile 27,2
kg silikat verildi. pH=10-10,5 arasinda tutuldu. 84 dakika sonunda pH=10,00’a geldi.
Kangtiric siirekli ¢aligtinilda.

3. ETAP: 700 g (%98’lik) H,SO4 25 dakikada verilerek pH=8,3’e digiiriildii. Sicaklik
81°C’de tutuldu (Kangtiric: galigir durumda)

4. ETAP: Sicaklik 81°C’de sabit tutularak 30 dakika karigtirma yapildi.

5. ETAP: 530 g (%98’lik) H,SO, 8 dakikada verilerek pH=2,81’¢ diigiiriildii. Sicaklik
81°C’de sabit tutuldu.

33,7 kg silikat, 4735,5 g H,SO, harcand.

Filtrasyon asamas:: 13 dakikada filtre dolduruldu. 12 plakaya basildi. Ik filtrat suyu 3,15
dakikada geldi. Filtrasyon siilfat1 %5,93"dir. Toplam kat1 madde %28,59°dur. 36,82 kg
¢ozelti reaktorde artt1 152 1 su kullamlarak yikama yapildi. 16 dakikada yikama gozeltisi
2971 uS/cm’e geldiginde yikama kesildi.
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Yikama siiresi (dakika) Tletkenlik (uS/cm)
5 22000
10 7800
15 3500
16 3020
16 dakikada yikama kesildi

Yikama suyu sicakligi = 63°C

Laboratuvar sonuclar:

pH=5,90

Nem= %5,72

Na,S04 = %0,99

Demir = 390 ppm

Yigm yogunlugu =136 g/cm’

Yiizey Alam = 297 m%/g

Kizdirma kaybi = % 9,82

Sertlik = -5 shore

Incelik: 150 mesh = 0 Bayer (0.009525 mm aralikh elekte)
325 mesh = 2 Bayer (0.02225 mm arahkh elekte)

3.1.6 Deneme 6

Reaksiyon asamasi:

1. ETAP: Reaktore 100 1 %1,45’lik Na,SO,’lt su konuldu. pH=3,3 {izerine 700 g silikat
konularak pH=7"ye getirildi. Reaktore 6,5 kg silikat eklendi. Sicakhgin 81 °C olmast igin

buhar agildi. Cozeltinin pH’1 10,20’e geldi. Kangtiric1 ¢ahigtiridi.

2. ETAP: Sicaklik 81°C sabit tutulur. 84 dakikada 3505,5 g (%98°lik) H,SO; ile 25,2 kg
silikat verildi. pH=10-10,5 arasinda tutuldu. 84 dakika sonunda pH=10,02’e¢ geldi.



Kangtinc: sirekli galigtinids.

3. ETAP: 640 g (%98’lik) H,SO4 25 dakikada verilerek pH=8,5’¢ diigiiriildii. Sicaklik

81°C’de tutuldu (kanstiric1 galisir durumda).

4. ETAP: Sicaklik 81°C’de sabit tutularak 30 dakika kanstirma yapildi.

5. ETAP: 460 g (%98’lik) asit verilerek 10 dakikada verilerek pH=2,83"e disirildi.

Sicaklik 81°C’de sabit tutuldu.

32,4 kg silikat , 4605,5 g H,SO, harcand:.

Filtrasyon agsamasi:14 dakikada filtre dolduruldu. 12 plakaya basildi. ilk filtrat suyu 2,84
dakikada geldi. Filtrasyon sulfat1 (Na,SO, cinsinden) %5,8°dir. Toplam kati madde
%26,52°dir. 26,40 kg ¢oOzelti reaktérde artt1 150 1 su kullanilarak yikama yapild:i 16
dakikada yikama ¢o6zeltisinin iletkenligi 3072 us/cm’e geldiginde yikama kesildi.

Yikama siiresi (dakika) Iletkenlik (uS/cm)
5 21000
10 7500
15 3400
16 2950
16 dakikada yikama kesildi

Yikama suyu sicakhg = 61°C

Laboi;&;tuv:ir ‘sondclars
pH =6,05

Nem = %6,95

Kizdirma kayb1 = 8,89
Na;S04=%0,5
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Demir = 372 ppm

Yigmn yogunlugu =122 g/cm’

Yiizey Alam = 267 m*/g

Sertlik = -1 shore

incelik: 150 mesh = 0 Bayer (0.009525 mm aralikh elekte)
325 mesh = 2,5 Bayer (0.02225 mm aralikh elekte)

3.1.7 Deneme 7

Reaksiyon asamasi:

1. ETAP: Reaktore 100 1 %1,45’lik Na,SO4’li su konuldu. pH=3,5 {izerine 650 g silikat
konularak pH=7"¢ getirildi. Reaktore 6,5 kg silikat eklendi. Sicakhigm 81°C olmasi igin
buhar agildi. Cozeltinin pH’1 10,15”e geldi. Kanstine: galigtiriidi.

2. ETAP: Sicaklik 81°C sabit tutuldu. 84 dakikada 3505,5 g (%98°lik) H,SO, ile 25,6 kg
silikat verildi. pH=10-10,5 arasinda tutuldu. 84 dakika sonunda pH=10,02’¢ geldi.

Kangtiric siirekli gahigtinlds.

3. ETAP: 700 g (%98’lik) H,SO, 25 dakikada verilerek pH=8,5’e diiiriildii. Sicaklik
81°C’de tutuldu (kangtiric1 galigir durumda).

4, ETAP: Sicaklik 81°C’de sabit tutularak 30 dakika kanigtirma yapilde.

5. ETAP: 440 g (%98’lik) asit verilerek 8 dakikada verilerek pH=2,86’a diistiriildii.
Stcaklik 81°C°de sabit tutuldu (kangtirnic: devamh gahigtinlds).

32,75 kg silikat, 4645,5 g H,SO, harcandi.

Filtrasyon: 13 dakikada filtre dolduruldu. 12 plakaya basildi. Iik filtrat suyu 3 dakikada
geldi. Filtrasyon siilfat1 (Na,SO, cinsinden) %5,6’dir. Toplam kat1 madde %27,43 dur. 28,5
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kg cozelti reaktorde artti, 152 1 su kullamlarak yikama yapildi. 15 dakikada yikama
¢ozeltisinin iletkenligi 2965 puS/cm’e geldiginde yikama kesildi.

Yikama siiresi (dakika) Tletkenlik (uS/cm)
5 21000
10 7600
15 3010
15 dakikada yikama kesildi

Yikama suyu sicakligi = 61°C

Laboratuvar sonuclar:

pH = 6,20

Nem = %6,10

Kizdirma kayb1 = 8,50

Na,S0,=%0,7

Demir = 402

Yigm yogunlugu =131 g/cm’

Yiizey Alan =258 m’/g

Sertlik = -2 shore

Incelik: 150 mesh = 0 Bayer (0.009525 mm aralikh elekte)
325 mesh = 1,5 Bayer (0.02225 mm aralikh elekte)

3.2 Elde Edilen Silisyum Dioksite Uygulanan Test Yontemleri

3.2.1 Gravimetrik yontemle sodyum siilfat tayini

5 ml Na,SO4’li numune ¢ozeltisi alimir. Tartimu alinip bir kenara yazilir. Daha sonra, saf su
ile seyreltilir (yaklagik 15 ml ilave edilir). Uzerine ortamu asitlendirmek igin 3 ml 2 N HCI

ilave edilir (yaklagk pH=2 civarinda olur). Ustiine BaCl, ilave edilir (35 ml kadar). BaCl,
ilave etmeden 6nce numune 1sitilir ( 50°C iistiine gikartilir, yaklagik 60°C). Cokelme olup



23

olmadify gozlenir. Daha sonra tekrar isitilarak BaCl, eklenerek tekrar ¢okelme olup
olmadif: gozlenir. 1 gece kadar kendi halinde birakilir. Stk gézenekli mavi filtre kagidindan
stiziilir. Daha sonra sicak su ile yikanarak ortamdaki NaCl giderilir. Yikama sulan bir tiipe
alnarak AgNO; ilave edilir. Eger bulanma oluyorsa yikamaya devam edilir. Bulanma yoksa
CT iyonlan giderilmigtir. Daha sonra filtre kagidi diizgiin bir gekilde katlanarak daha 6nce
800-1000 °C kadar etiivde bekletilmis ve tartimu alinmug platin krozeye konularak 800°C de
15 dakika tutulmak suretiyle tartimu alimr. Yiksek sicaklikta platinin iginde siizme kagidi
tamamen kaybolmugtur ve eldeki kati madde tamamen BaSO,’dir. Platin kroze etiivden -
¢ikarilarak tartimi alinir. Daha 6nce platinin darasindaki eldeki BaSQ, miktan bulunur.

BaSO,=Ag
Ba®* +S0*, — 5 BaSO,
SO*4=[( Ax0,4115 )/ numune (g)] x 100=B

Na,S0,=B x 1,48’ten Na,SO, hesaplanir.

Gravimetrik yontemle sentetik silisyum dioksit iiretimi sirasinda agia ¢ikan filtratin sodyum
siilfat1 %3,5, yikama suyunun ortalama sodyum siilfat1 %1,45°tir.

3.2.2 lletkenlik cihaziyla sodyum siilfat tayini

Tuz ¢ozeltileri elektrik akimim iletirler. Bu elektrik akiminin giddetinden yararlanarak sudaki
Na,SO, miktan tayin edilir. Bu iglem i¢in iletkenlik cihazi kullandir.

Kalibrasyon Egrisinin Hazirlanmasi: 600 °C’de 15 dakika saf Na;SOj4 etitvde bekletilir
(nemi giderilir). Desikatorde sogutulur. 1,2 g nemi giderilmiy Na,SO, tartinu alinarak 1000
ml’ye saf su ile tamamlanir. Bu ¢ozeltiden 10, 25, 40, 50, 60, 70, 80, 90 ml alimp 100 mi’ye
tamamlanir ve hepsinden 20°C’de iletkenlik okutulur. Okunan degerlere karsi g/l olarak
Na,SO, degerleri grafie gegirilir (Sekil 3.2).

lletkenlik aleti i¢in hazirlanms Na,SO, ¢ozeltisi kontrol degerleri kullamlarak grafik
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hazirlanir.
Tletkenlik cihaziyla sentetik silisyum dioksit iiretimi swrasinda agifa ¢ikan sodyum siilfat

%3,5, yikkama suyunun ortalama sodyum stilfat1 %1,45tir.

Cizelge 3.1 Tletkenlik cihazi iin standart iletkenlik — siilfat konsantrasyonu egrisinin
hazirlanmas: i¢in elde edilmis iletkenlik konsantrasyon degerleri

Alinan standart ¢ozelti Na;SO04 ( g/l) Okunan iletkenlik
(100 ml’ye (uS/cm)
tamamlanmg)
90/100 1,08 1431
80/100 0,96 1283
70/100 0,84 1134
60/100 0,72 992
50/100 0,60 840
40/100 0,48 682
25/100 0,30 438
10/100 0,12 178
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3.2.3 Tiirbidimetrik metodda sodyum siilfat tayini

Kontrol edilmis sartlar altinda siilfat iyonlan baryum siilfat siispansiyonu sekline
donugtiirilir.  Siispansiyonun kararli ve bozucu etkilerini, en az seviyede tutmak igin
gliserol ¢ozeltisi ve sodyum kloriir ilave edilir. Elde edilen bulaniklik bir fotoelektrik
kolorimetre veya spektrofotometre ile 6lgiiliip, standart siilfat ¢ozeltilerinden hazirlanmig bir

standard egrisiyle kargilagtinlarak numunenin sodyum siilfat konsantrasyonu hesaplamnir.

Ayarhs siilfat ¢ozeltisi hazarlanmasi: Bunun igin etiivde 105°C°de iki saat kurutulmug
susuz 147,9 mg sodyum siilfat 1000 ml saf suda ¢oziildi (stok ¢ozelti). Hazirlanan bu stok
gozeltiden 500 ml alinarak 1000 ml’ye tamamlandi. Bu gozeltinin 1 ml’si 0,05 mg SO,”
icerir. Grafik ¢izimi igin bu standart ¢ozeltiden 0, 10, 20, 30, 40, 50, 60 ve 70 ml alinarak
100 ml’ye tamamlandi. Bu ¢6zeltiler erlene bosaltilarak her birine 5 ml tampon ¢ozelti (30
ml HCI, 300 ml destile su, 100 ml %95lik etanol, 75 g NaCl, 50 ml gliserol, hepsi 1 1
olacak sekilde saf su ile tamamlanir) ilave edildi. Magnetik kangtincida kangtinlan bu
gozeltilere 0,3 g Bacl, ilave edildi. Magnetik kangtincida kangtinlan bu ¢ozeltilere 0,3
BaCl,; ilave edilerek 1 dakika kangtinlip 4 dakika beklenerek ¢ozeltinin absorbans degerleri
okundu (420 nm dalga boyunda).
Cizelge 3.2 .Spektrofotometre igin standart absorbans — siilfat konsantrasyonu egrisinin

hazirlanmasi i¢in elde edilmig absorbans konsantrasyonu degerleri

Ahnan standart ¢ozelti (ml) SO, (mg/l) Absorbans

0 0 0

10 5 0,036
20 10 0,71
30 15 0,129
40 20 0,174
50 25 0,201
.60 35 0,310
70 40 0,425
80 45 0,624
90 50 0,722
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Turbidimetrik metodda sentetik silisyum dioksit tiretimi sirasinda agiga sodyum stilfat %3,7,
yikama suyunun ortalama sodyum miktari %1,38’tir.

3.2.4 pH tayini

Gerekli cihazlar:
-pH metre (Cam elektrodlu)
-150 ml’lik beher
-100 ml’lik dereceli 6lgii kabi
-5 g duyarh terazi

150 ml behere 0,02 hassashkla 5 g numune alimp tartilir. 95 ml saf su dereceli kap ile
eklenir, Bagetle kangtirma yapilir. Cam elektrod siispansiyon ¢ozeltiye daldinlarak pH
metrede gosterilen deger kaydedilir.

3.2.5 Kizdirma kayh tayini

Gerekli Cihazlar:
-Firin, 900 °C’de + 10°C duyarhikta durabilen
-Desikator
-Platin bir kroze, kapakli veya porselen kroze
-Analitik terazi

Krozeye 2-3 g arasinda numune alinarak kroze tartilir. Kroze 900 £50°C tutulan etiivde 30
dakika bekletilir. Daha sonra desikatiire alimr. 2 saat sofumaya birakilir (desikatérde) Kroze
tekrar analitik terazide tartilir.

MI1=Baslangictaki kroze agirhig

M2 = Desikatorde soguduktan sonraki kroze agirhg:
M2/M1x10 = Kat1 madde

100-Kat:t madde = Kizdirma kayb1
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3.2.6 Nem tayini

Gerekli Cihazlar:

-Etiiv

-Saat cam

-Desikator

-Analitik terazi
Tartim alinan numune etiivde 105°C 2 saat bekletilir 2 saat sonunda Desikatore almarak 1
saat sogumasi beklenir. Soguduktan sonra tartilir.

% Nem = P

x100

A=Kabn etiive girmeden onceki agirhg: (g)
B=Kabin numune ile birlikte firndan ¢iktiktan sonraki agirhg (g)
P=Numune agirligz (g)

3.2.7 Bayer olgcii aleti ile incelik tayini

Gerekli Cihazlar:

-Bayer 6lg¢ii aleti

-Terazi

-Baget
2 g numune hassasiyetle tartilarak 150 ml behere alimr. Uzerine su ilave edilerek baget ile
kangtirilir. Beher bir kag kere su ile galkalanarak bayer 6l¢ii elegine dokuliir. Elek akan su
altinda calkalanir. Aletin dereceli olan kismi takilir. Ters gevrilerek iistten suyla doldurulur.
Dinlenmeye birakilir. Elekten gegcemeyen taneler, yavas dereceli kisimda birikir. Aletin alt
kismindaki ¢izgiler okunur. Bayer incelik aletinde 150 mesh ve 325 mesh’lik elekler
kullanilr.

3.2.8 Bet metodu ile yiizey alam 6l¢iimii

Granill ve tozlu katilarin veya gozenekli yapilanin yiizey alammin gaz molekiliinden tek
tabaka halinde adsorblanmas: ile 6lgiilebilir.
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-Yiizey alam 6lgme cihazi
-Analitik terazi
-Barometre

-Helyum , azot Tiipii

Belirli bir miktar numune tartiir. Bet cihazina konur. Numuneden azot gazi gegirilir.
Helyum gaz1 azot gazim tagimasi iin kullanthr. Numunede yogusan azot gazi yardimiyla i¢
yiizey alan hesaplanir.

3.2.9 Sertlik tayini

Sertlik tayini sentetik silisyum dioksit kullamlarak giiglendirilen sentetik kauguk shore
metre ile sertliginin Slgiilmesi igin yapilmugtir. Standart bir numune ile kauguk hazrlanir,
daha sonra numune ile (sentetik silisyun dioksit ile) kauguk hazirlamr. Vulkanize olmus test
kaugugu ve numuneden yapilan kauguk sert bir zemin iizerine konulur. Shore metre iki elle
tutularak, diiz bir sekilde numune iizerine batinlarak sertlik shore cinsinden olgiiliir. Test

kaugugu ile numuneden yapilan kaugugun shore cinsinden sertlik farki sertligi verir.

3.2.10 Elektron tarama mikroskobu (SEM) ile tanecik boyutunun ve seklinin

incelenmesi

Maddelerin tanecik boyutunun ve seklininin daha dogru sekilde ortaya gikanilmasinda son
otuz yida elektron mikroskobu etkin sekilde kullanilmaktadir. Elektron mikroskobunun
kullamlmaya baglanmasi ile malzeme karakterizasyonunda resim ¢oziiniirlikleri 1000 —
2000’lerden (optik mikroskop 6lgiimleri) 30000 — 60000 katlarina kadar yiikseltilmigtir.

Elektron tarama mikroskobu (SEM) genelde dort kisimdan meydana gelir. Elektron
kolonu, numune odasi, vakum sistemi ile elektronik kontrol ve resimlendirme kisimlarindan
meydana gelir. Vakum sistemi sayesinde numune odasindaki gaz gekilerek, elektron
tabancasindan gonderilen elektronlann bu gaza garparak yon degistirmesi engellenmis olur.
Elektron tabancasmdan gonderilen elektronlar numune odasindaki numuneye garptiktan
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sonra malzemenin X iginlan ve elektron yaymasm saglar. Malzemeden yayilan bu elektron

ve X 1gmnlarm elektronik kontrol sistemi dedektorler yardimiyla algilar ve resimini geker.

Elektron tarama mikroskobu ile sodyum siilfath sulardan dretilmig silisyum dioksitlerin
katildigy kauguklarda sertlikteki diigiigin silisyum dioksitin tanecik boyutuna baghi olup
olmadig: anlagilir.
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4. DENEYSEL SONUCLARIN YORUMU

Silisyum dioksit elde edilen denemelerde reaksiyon ortaminda degisen oranlarda sodyum
stilfat iceren (%4, 3.5, 2, 1.45) atik sular kullandmustir. Bu denemelerde elde edilmis

silisyum dioksitlerin fiziksel dzellikleri Cizelge 4.1°de verilmektedir.

Silfath sular kullamlarak elde edilen iriinlerin yiizey alam ve elek analizi sonuglan normal
olmakla birlikte sertlikte diigiiy goriilmektedir. %1,45 sodyum siilfat igeren atik sularin
baglangi¢ suyu olarak kullanildigs reaksiyonlardan elde edilen uriinlerin sertligi ~1 shore
diizeyindedir. %4’liikk sodyum silfat igeren attk sulanin reaksiyon baglangi¢ suyu olarak
kullanildi1 denemelerde ele gegen silisyum dioksitin sertliginin —10 shore degerine diigtiigi
goriilmistiir. Yizey alam degerlerinde onemli bir degisim soz konusu olmadifi halde
sertlikteki bu 6nemli disiisiin sebebinin anlagilmast amaciyla elde edilen numunelerin

elektron mikrofilmleri ¢ekilmistir.

Sekil 4.1°de sodyum siilfat igeren sularda yapilan denemelerden elde edilmis SiO,
taneciklerinin mikrofilmlerine bakildiginda, yer yer normal taneciklerin 4-5 kat
bityiikligiinde olan taneciklere rastlanmaktadir. Az miktardaki biiyiik tanecikler ylizey alam
izerine gok onemli bir etki olusturmamasina ragmen sertlikte onemli diigliglere neden
olmugtur. Bu da ortamdaki biiyiik taneciklerin varhgindan kaynaklanmaktadir. Bu biiyiik
taneciklerin olugmasindaki etkenin reaksiyon sirasinda kullamlan filtrat ati1 sodyum silfath
sulann pH'min 3 civannda olmasiyla ilgili oldugu diigiiniilmektedir. Normal SiO, uretim
prosesinde baslangig pH't 10-11 araligindadir. Geri kazanmay diisiindiigiimiiz  salfath atik
suyun pH1 3 civannda oldugundan, bu atik suyun kullamilmasinda ortama verilen ilk sodyum
silikatla baglangigta bir miktar olugan SiO, taneciklerinin sertlik olayina etki eden daha
biiyitk taneciklerin olusumuna neden oldugu diisiiniilmektedir. Baglangigtaki bu asidik

etkinin kinlmasindan sonra reaksuyonun normal seyrine dondigii sdylenebilir.

%3,5 - 4 sodyum siilfat igeren filtrat sulanmin kullamlmasiyla elde edilen diriinlerin lastik

sanayiinde kullamlamayacaf: gériilmektedir. Ciinkii arag lastiklerinde mukavemet énemli bir
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faktordiir. Baglangi¢ suyunun %1.45 oldugu deneylerde elde edilen silisyum dioksit sertligi
-1 shore diizeyindedir. Bu sonug, denemelerden elde edilmis silisyum dioksitin lastik sanayi
digindaki diger kauguk endiistrilerinde kullanilabilecegini gostermektedir. Yiiksek siilfath
sulardan elde edilmig silisyum dioksitin ise sadece gida, tanim, ilag gibi ikinci derece onemli

olan sanayi kollarinda kullamlabilir.

& iy e

SR,
1O m:

% 9

Sekil 4.1 Farkh konsantrasyonlarda Na,SO, igeren atik sularin reaksiyon baglangi¢ suyu
olarak kullamldify denemelerde elde edilen SiO)’lerin elektron mikrofilmleri. a) %0 Na,SO,
iceren su kullamlarak elde edilen iiriin, b) %1,45 Na,SQ, iceren su kullanilarak elde edilen

iiriin, c) %4 Na,SO, igeren su kullamlarak elde edilen Giriin.
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5. SONUC VE TARTISMA

Giinimiizde sanayilesmenin yol agtigi cevresel etkilerden dolayr gittikge azalan tath su
kaynaklar agisindan sanayideki atik sularin geri kazanim ekonomi yoniinden oldugu kadar,
ayni zamanda gevre kirliligi agisindan buytk 6nem tagimaktadir. Silisyum dioksit Giretimine
bakildiginda tirtin bagina atik su miktarimin ¢ok yiiksek oldugu gorillmektedir ve bu sularin
igerdigi sodyum siilfat miktar: uluslararasi normlarin ¢ok tizerindedir. Buna gore gevresel ve

ekonomik agidan atik suyun geri kazaniminda biiyiik yarar bulunmaktadir.

Atik sulann sodyum silfat igeri§i nispeten diigiik oldugundan sodyum silfatin geri
kazamimas: ekonomik olmamaktadir. Bu yiizden bu sularin proseste (reaksiyon agamasinda)
belli bir dereceye kadar tekrar kullamilmas: durumunda sodyum silfat igerikleri bir kag kat
artmaktadur. Bu sayede atik su herhangi bir aritmaya tabi tutulmadan proseste kullaniimak
suretiyle toplam su tiketiminde bir tasarruf saglanabilir ve tekrar kullamlan atik suyun
sodyum siilfat konsantrasyonu yiikseleceginden dolay: bu sekilde elde edilen atik sudaki
sodyum siilfat daha kolay geri kazanilabilir veya bu konsantrasyondaki sodyum siilfat bagka
endiistrilerde (tekstil gibi) degerlendirilebilir.

Silisyum dioksit iiretiminde reaksiyon ve filtredeki {iriin yikamasinda tiriin bagmna harcanan
su 32,6 I/ kg tiriin seklindedir. Bu su tiiketiminin yaklagik yarisi reaksiyon agamasinda yarisi
ise Urin yikama sirasinda harcanir. Reaksiyon agamasinda baglangi¢ suyunun yikama sulari
ile karglanmas1 durumunda yikama igin %15 daha fazla su harcanmasmna ragmen %48
oraninda su tasarrufu saglanmaktadir. Bu da 1 kg iiriin igin harcanan su miktarim yaklagik
17 l'ye diigiiriir. Béylece 1 kg iiriin bagina 15,6 1 su tasarrufu yapilmug olur. 10000kg/giin
tiriin igin ise 156 m® su tasarrufu yapilmug olur. Arag lastigi disindaki tretimler igin bu proses
degisikligi Onerisi %48 oramnda saglamig oldugu su tasarrufu nedeniyle cazip hale
gelmektedir.

Filtrat suyu ve Urin yikama suyunun uretimde tekrar kullannmi ayn ayn ele almnip
degerlendirildiginde filtrat suyunun daha fazla %3,5 civarinda sodyum silfat igerdigi
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(yikama sularinin %1,45 civanindadir), filtrat suyu tekrar prosesde degerlendirildiginde
sertlifin -10 shore degerine distiigii (bu sertlik yikama sulan ile gahgildifinda -1 shore
degerine, normal suyun kullanildig1 proseste 0-3 shore aralifinda olmaktadir) goriilmektedir.

Yapilan ¢ahgmalardan yikama sulanmn yeniden kullamlmasmmn filtrat sularina gore daha
uygun ve avantajli olabilecegini, yapilacak baz aragtumalarla riin kalitesinin sertlik
bakimindan da aym diizeye getirilmesinin miimkiin olabilecegini bununla beraber sertligi
digiik SiO, triintiniin arag lastifi diginda difer endiistri kuruluglan, hatta ozellikle diigik
sertlikte SiO, kullanan tesisler ve sertlifin hi¢ onemli olmadifi (gida, ilag, kafit ve tanm
gibi) sanayii dallan i¢in ayn iretim yapilarak daha ekonomik bir sekilde SiO, itiretimi
yapilabilecegi sonucuna varilmigtir.
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