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OZET

Sodyum perborat monohidrat, (NaBO3;.H,O veya NaBO,.H,0,) %16 aktif oksijen
iceren ve belli bir ergime noktasi olmayan bir bilesiktir. Isitildigi zaman su ve oksijen
cikararak pargalanmaktadir. Sanayide sodyum perborat monohidrat iiretimi; tetrahidratin
dehidrasyonu veya monohidrat kristalizasyonu ile gerceklestirilmektedir. Monohidratin
tetrahidrata gore avantaji, yliksek oksijen icerigi ve hizl ¢oziintirliigiidiir. Ayrica depolama
stiresince sodyum perborat monohidrat, tetrahidrata gére daha stabildir.

Bu ¢aligmada, sodyum perborat tetrahidrat; akiskan yatakli dehidratérde 100-180°C’de
yaklasik yarim saat oyalanma siiresinde ve oksijen igerigine zarar verilmeden dehidrate
edilmigtir. Elde edilen monohidrat iirlinii; saf, istenilen dokme yogunlugunda ve aktif oksijen
icerigindedir. Ufalanmaya ve depolanmaya dayaniklidir ve kolay ¢oziinmektedir. Deneyler
ortam havasi ve kuru hava ile tekrarlanarak 145-150 °C’de yarim saatte 0.5-0.6 g/cm’® dokme
yogunlugunda ve % 15.6 aktif oksijen igceren sodyum perborat monohidrat iiretilmis ve

optimum {iiretim proses parametreleri tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler : akigkan yatak, perborat monohidrat, perborat tetrahidrat
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PRODUCTION OF SODiUM PERBORATE MONOHYDRATE

BY FLUIDIZED BED DEHYDRATION

Abstract

Sodium perborate monohydrate is used in the formulations of concentrated detergents and
some medical, disinfectant and cleaning preparations.

Sodium perborate monohydrate (NaBOs.H,O or NaBO,.H,0,) contains 16% active oxygen. It
does not have a specific melting point. When heated it decomposes by releasing oxygen and
water. Sodium perborate monohydrate is preferred to tetrahyrate due to its higher oxygen
content and faster dissolution rate. In addition, in storage, monohydrate is more stable than
tetrahydrate. Sodium perborate monohydrate is produced commercially either by dehydration
of tetrahydrate or by crystallization of monohydrate.

In this work sodium perborate tetrahydrate is dehydrated in a fluidized bed dehydrator at 100-
180 C° with about half an hour retention time. The product obtained was pure and had the
desired bulk density and active oxygen content. Its dissolution rate was high, had good
properties of storage and resistance to dusting. During dehydration when dry air was used,
dehydration temperatures of 145-150°C and retention time of half an hour was found to be
suitable for the production of monohydrate with an active oxygen content of 15.6% and bulk

density of 0.5-0.6 g/cm’
Key words: fluidized bed, perborate monohydrate, perborate tetrahydrate

Giris

Sodyum perborat; tetrahidrat, trihidrat, monohidrat ve anhidr olarak sodyum oksoborat veya
sodyum perborat ticari ad1 ile pazarlanmaktadir. Trihidrat disindakiler endiistriyel 6nemi olan
bilesiklerdir. Sodyum perborat tetrahidrat (NaBO;.4H,0) en ¢ok bilinen seklidir, ancak
monohidratin (NaBOj3;.H,O) 6nemi hizla artmaktadir.

Sodyum perborat tetrahidrat ilk olarak 1898 yilinda sentezlenmistir. Ancak bilesigin
yapisinin aydinlatilmasi 1901 yilinda sodyum hidroksit ve boraks karisimina hidrojen peroksit
ilavesi ile' gerceklestirilmistir. Anyonun molekiil formiilii iki peroksit kopriilii [(HO),BOO],>
seklindedir.

Sodyum perborat tetrahidrat 0.65-0.9 g/cm’® dékme yogunlugunda ve 0.1-1.0 mm tane
boyutunda beyaz toz halindedir. Soguk ve kuru ortamda depolandiginda aktif oksijenin yillik
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azalma hizi1 %1°dir. Bozunma yiiksek sicaklik ve yiiksek nemli ortamda hizlanmaktadir.
Sodyum perborat tetrahidratin uygun olmayan kosullarda depolanmasi sonucu trihidrata
(NaBO;3.3H,0) doniismesi ile keklesme sorunu ortaya ¢ikmaktadir”. Sodyum perborat
tetrahidrat ve  trihidrat ancak 15°C’in  altindaki  sicakliklarda  bozunmadan
depolanabilmektedir.

Termogravimetrik analizler, sodyum perborat tetrahidratin dehidrasyonunun ve
dekompozisyonunun 20-150°C, 150-165°C ve 165-400°C arasinda olmak iizere ii¢c kademede
gerceklestigini  gostermistir.  Birinci  kademede (20-150°C) tetrahidrat monohidrata
doniismektadir.

Sodyum perborat tetrahidrat ve monohidrat, aktif oksijen kaynagi olarak; agarticilarda,
kozmetik ve ila¢ sanayinde kullanilmaktadir. Deterjan kompozisyonlar1 %30’a kadar sodyum
perborat tetrahidrat veya %15’e kadar sodyum perborat monohidrat i¢erebilirler. Monohidrat
formu, hizli ¢oziiniirliik, yiiksek oksijen igerigi ve depolamada dayaniklilik nedeni ile tercih
edilmektedir. Diger taraftan bulagik makineleri, dis hekimligi uygulamalari, agiz ve protez
temizligi, sampuan ve diger kozmetiklerde de kullanilmaktadir.

Sodyum peroksi borat hidratlarin sanayi iiretim yontemleri arasinda elektrokimyasal
{iretim yontemi de bulunmakla birlikte ticari bir énem tagimamaktadir'. Sodyum perborat
monohidratin sanayide {retimi akiskan yatakli kurutucularda gergeklestirilir. Interox
firmasima gore®” yiiksek graniil dayanikli sodyum perborat monohidrat iiretimi i¢in, sodyum
metaborat ve hidrojen peroksit birlikte akiskan yatak i¢ine piiskiirtiiliir ve 100°C civarindaki
hava ile, dayanikli sodyum perborat monohidrat graniilleri iiretilir. Uriin dékme yogunlugu
0.4-1.0 g/em’ arasindadir. Ancak bu iriniin suda ¢oziinmesi diger yontemlerle iiretilen
tiriinlere gére daha yavastir.

Sanayi iiretim yontemlerinde; bor kaynagi olarak genellikle sodyum tetraborat (teknik
kalitede boraks dekahidrat, boraks pentahidrat, kernit ve tinkal gibi bor mineralleri), aktif
oksijen kaynagi olarak ise hidrojen peroksit ¢ozeltisi kullanilmaktadir. Sanayi iiretim sirasinda
tiretilen sodyum perborat tetrahidrat kristalleri santrifiijlerden %3-10 nemli olarak ayrilir.
Kristallerin nemi, doner tamburlarda veya akiskan yatakli kurutucularda 100°C civarinda
hava ile uzaklastirihir’. Kurutma sirasinda perboratin sicakliginin 60°C’nin altinda tutulmast
gerekmektedir, aksi taktirde ergime olur. Kurutulan perborat tetrahidrat 25°C’ye kadar
akiskan yatakta sogutulur.

Soyum perborat monohidrat; tetrahidratin kristal suyunun sicak hava ile (180-210°C)
akiskan yatakta dehidrasyonu ile tiretilmektedir’. Asmnmaya dayamkl @iriin elde etmek igin

vakum altinda® veya akiskan yatakli dehidratorlerde %10-40 bagil nemde ve 100-180°C’de
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calisiimas: gerekmektedir'. Buna alternatif olarak, %40-80 bagil nem ve ¢ikis havasi sicaklig
en az 60°C olacak sekilde de monohidrat iiretmek miimkiindiir ’.

Sodyum perborat tetrahidrat, genellikle % 40 bagil nemin altinda ve 50-90°C’deki
sicak hava ile bozundurulmadan akiskan yatakli dehidrasyon iinitelerinde monohidrata
donistiirilmektedir. Ancak kurutucudan ¢ikan hava ile kuruyan kiitlenin sicakliklarinin
birbirine ¢ok yakin olmasi ve havanin ¢abuk doygunluga erismesi ile, kiitle ve 1s1 iletiminde
itici giicler yeterince etkili olamamaktadir. Akiskan yatakta, gerek asir1 dehidrasyon gerekse
parcalarin birbirine ¢arpmasi sonucu iirlinde ufalanma ve tozlasma ihtimali oldukg¢a yiiksektir.
Buna karsilik, sodyum perborat tetrahidrati; diisiik sicaklikta ve icindeki aktif oksijeni
kaybetmeden dehidrate edebilecek daha uygun bir yontem heniiz endiistriyel olarak

uygulanmamustir.

Deneysel

Bu caligmada; sodyum perborat tetrahidrat dehidrasyonu ile perborat monohidrat
iiretimi akiskan yatakli dehidratoér kullanimi ile gergeklestirilmis ve kullanilan akigkan yatak
sistemi Sekil 1’de verilmistir. Akiskan yatak sistemi; basingli hava kontrolorii, elektirikli hava
wsiticist, enerji kesici, akigkan yatak (cam boru, boy 40 cm, c¢ap 14 cm), ¢ikis gazlan
sogutucusu ve toz tutucusunu icermektedir. Sistemde; giris havasinin hizi; akis Olger ile,
sicaklik ve nem veri toplayici ile, basing ise manometre ile Ol¢ililmiistiir. Akiskan yataktaki
basing degisimleri Vacumbrand ile, yatak alti, ici, iistii sicakliklar1 termogift ile ve ¢ikis gazi
sicakligt ve nemi; sirasi ile termogift ve 10 kanalli dijital termometre ile siirekli olarak
Ol¢iilmiigtir. Hammadde ve iriin analiz ve testleri, TS 1317 ve TS 1822 deki yontemlerle

yapilmistir.
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Sekil 1. Akiskan yatak dehidratorii laboratuvar deney diizenegi

Deneyler 500g sodyum perborat tetrahidrat kullanilarak yapilmistir. Kullanilan
tetrahidrat, ETI HOLDING Bandirma Tesislerinden temin edilmis ve 6zellikleri Tablo 1°de
verilmigtir. Akiskan yatak deneylerinde, yatak i¢i sicakliginin 60°C civarinda tutulmasina
Ozen gosterilmistir. Aksi taktirde sodyum perborat tetrahidrat 65.5°C civarinda kendi kristal
suyunda ¢oziinmekte ve akiskanligini kaybetmektedir. 60°C’de yapilan deneylerde; yatak igi
sicakligl, giris havasi sicakligina bagl olarak kismi su kaybi nedeni ile yatak icinde 70-

75°C’ye kadar ergime olmaksizin (tetrahidratin ergime noktasi 81.7 °C) yiikselebilmektedir.
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Tablo 1. ETI HOLDING iiriinii sodyum perborat tetrahidratin 6zellikleri

H,0, %22.10 Na,O %17.65
B,0; %23.45 CaO %0.022
MnO %0.032 Cl %0.027
Na,SO04 %0.028 SiO; %0.020
Fe ppm 3.0 Kararhhk %17.65
PH (%1’lik) 10.60 Agir metaller %<0.001
Kizd. kayb1 %44.74 Dékme yog. (g/cm’) 0.66-0.77
Suda ¢oziinmeyen %0.043 Aktif oksijen %10.57
Tane dagilimi
(mm) +0.35 +0.25 +0.18 +0.125 +0.09 +0.045 -0.045
(% Ag.) 20.65 31.69 27.65 1797 140 045 0.18

Deneysel calismalar, ortam havasi ve kuru hava kullanilarak yapilmig, perborat
tetrahidrat, ortam sicakligi kontrol edilerek, 120-150°C’de monohidrat kademesine kadar
dehidrate edilmistir. Sicakligin yiikseltilmesi (150,165,180 °C) ile monohidratin altina inilmis
ancak bozunmalar goriilmiistir.

Akigkan yatakta sodyum perborat monohidrat iiretimi ¢aligma kosullar1t Tablo 2’de
verilmektedir. Tiim deneylerde, hava debisi sabit (5m”/saat) tutulmustur. Giris gazi bagil nemi
%1 ve durgun yatak yiiksekligi 10cm’dir. Yiiksek sicaklik deneyleri (oyalanma siiresini

azaltmak amaci ile) kuru hava girisli sistemde yapilmistir.

Tablo 2. Akigkan yatak dehidratorii ¢alisma kosullart

Deneyler 1 2 3 4
Giris gaz1 sicaklig1 (°C) 120 150 165 180
Cikis gazi sicakligi (°C) 40 40 40 40
Yatak ic¢i sicakligi (°C) 60 61-65 62-73 64-75
Oyalanma siiresi (dak.) 120 80 60 55
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Sonugclar

Deneyler sonucunda elde edilen iiriinde Na,O ve aktif oksijen igerigini belirlemek amaci ile
kimyasal analiz yapilmistir. Bir miktar oksijen kaybi nedeni ile Na,O ylizdeleri artmis
goriinmektedir (Tablo 3). Aktif oksijen igerigi teorik olarak %16 iken, tliriinlerde %15.5-15.7
arasinda degismektedir. Caligmalarda c¢ok yiiksek sicakliklarda kuru hava kullanildiginda
oyalanma siiresinin azalmasina karsilik aktif oksijen kaybi artmakta ve hizli dehidrasyon
nedeni ile de ortalama tane boyutu yiikselmekte, dolayisi ile dokme yogunlugu azalmaktadir.
Ortalama tane boyutlar1 oyalanma siiresine bagli olarak 300-370 um arasinda degismektedir.
Deneyler 120, 150, 165, 180°C’de yapilmis ve her sicaklik i¢in istenilen 6zellikte sodyum
perborat monohidrat iiretilmesi igin sirast ile 120, 80, 60, 55 dakika oyalanma siireleri
belirlenmistir.

Hizli dehidrasyona bagl olarak tozlasma yilizdesi artmakta, graniil dayaniklilig: ise
azalmaktadir. Akiskan yatakta {iretilen ve ticari-ithal sodyum perborat monohidratin tozlasma
test sonuglar1 Tablo 3’de verilmektedir®. Goriildiigii gibi elde edilen iiriin tozlasma agisindan
da ticari iiriinle benzer sonuglar vermektedir. Ancak istendiginde tozlasma ve graniil
dayanikliligi, graniiller {izerine silikat veya perborat ¢ozeltileri piiskiirtiilerek
iyilestirilmektedir, bu yonteme ait endiistriyel uygulamalar vardir °.

Akiskan yatak dehidratoriinde dehidrasyon sonucu elde edilen iiriinler graniil halde, %
15-16 aktif oksijen, % 96-99 arasinda NaBO;.H,O icermektedir. Uriinler gdzenekli graniil
yapida oldugundan ¢oziiniirliikleri hizlidir (Tablo 3). Uriin saflig1 baslangigta kullanilan

sodyum perborat tetrahidratin safligina ve akiskan yatak sisteminin malzemesine baglidir.

Tablo 3. Akiskan yatak iirlinii sodyum perborat monohidratin 6zellikleri

Sonuclar 1 2 3 4 Teorik
Ortalama tane boyutu (nm) 300 314 370 370 -
Dékme yogunlugu (g/cm’) 0.50 0.51 0.51 0.51 0.4-1.0

Aktif oksijen igerigi (%) 15.7 15.64 15.50 15.34 16.0
Na,O igerigi (%) 324 323 32.98 32.99 32.1
Cozlinme hiz1 (g/litre-dak) 0.061 0.125 0.152 0.142 -
Tozlasma (%) 37.84 | 14.47 33.72 17.42 32.14°

* Ticari -ithal sodyum perborat monohidratin tozlasma miktari
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