KALSIT MINERALININ SEKIL, PURUZLULUK VE
ISLANABILIRLIGiNINKARAKTERIZASY ONU

Characterization of Shape, Roughness and Wettability of Caicite Mineral
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OzET

Bu calismada; bilyal, cubuklu ve otojen degirmenlerde ogutilmuas kalsit tanelerinin sekil Ozellikleri
taramali elektron mikroskobu kullanilarak arastiriimig ve iki boyutlu olarak tane izdistimlerinin ana
eksenleri Olcllerek uzama ve yuvarlaklik gibi sekil tanimlayicilariyla ifade edilmistir. Yuzey puriziulugu
degerleri iki farkh olcum teknigi ile tayin edilmistir. Tanelerin Branauer-Emmet-Teller yizey alanina
dayanan ilk 6lcim hesaplanmis yizey purizlaligl, rR.ET ile ifade edilmistir. ikinci 6lgcuim ise Surtronic 3°
enstrimani kullanarak pelet formuna getiriimis tanelerin yizey parizltluga, R, parametresi ile ifade
edilmistir. O(_jutUImU:;: kalsit Grlinlerinin 1slanabilirlik karakteristikleri (y,) sirasiyla EMDEE MicroFLOT
Agitator ve Rame-Hart goniometer kullanarak mikroflotasyon ve temas acisi Olgim teknikleriyle
belirlenmigtir. Son olarak, kalsit numunesinin sekil, purizltlik ve islanabilirlik 6zellikleri arasinda bazi
korelasyonlar bulunmustur. Sonuclar, calisilan kalsit minerali igin, uzamanin islanabilirligi azalttigini,
yuvarlaklik ve puruzluligu ise artirdigini gostermistir.

Anahtar Sézcikler: Uzama, Yuvarlaklik, Pirizlilik, Islanabilirlik, Ogitme, Kalsit.

ABSTRACT

In this study, shape characteristics of caicite particles ground by ball, rod and autogenous mills were
investigated using SEM and expressed by the shape descriptors such as elongation and roundness by
measuring major and minor axes of the silhouette of the particle in two dimensions. Surface roughness
values were determined by two measurement techniques. The first measurement, which was based on
BET surface area of particles, was stated in terms of the calculated surface roughness (RBET) values.
The second measurement was stated as the parameters of R, values on the pelleted surfaces of the
particles by using Surtronic 3" instrument. The wettability characteristics (y,) of ground caicite products
were determined by microflotation and contact angle measurement techniques using the EMDEE
MicroFLOT Agitator and Rame-Hart goniometer, respectively. Finally, some correlations were
established between the shape properties, surface roughness values and the wettability characteristics
of the caicite samples. The results revealed that elongation and smoothness decreased the wettability,
while roundness and roughness caused an increase in wettability for caicite mineral.
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1. GIRIS

Yuzeylerde Onemli degisimlere vyolacan ve
mineral, metallrji, enerji ve kimya endustrilerinde
Oonemli bir birim iglem olan mekanik 6gutmenin
genellikle konvansiyonel (bilyali, cubuklu) ve
otojen degirmenlerde yapildidi iyi bilinmektedir.

Bilyali ve cubuklu degirmenlerde darbeyle boyut
kicultme etkindir. Asindirma (abrasion) ise
0gutme sarji ve astarlarin asinmasina neden
oldugundan negatif bir faktérdir. Otojen
degirmenlerde ise serbestlesme esasen dusik
hizlardaki asindirma vyuzindendir, darbe ve
atrisyon (attrition) seklinde asindirma daha az
onem arz etmekte hatta bazi durumlarda,
beslenen cevherin 6zelligine bagh olarak 6gutme
islemine zararli olmaktadir (Digre, 1988).

Bilyali degirmenlerde 0gutme Dbilyalarin ve
cevher tanelerinin nokta temasiyla
yapiimaktayken, cubuklu degirmende

gerceklesen 0ogutme hareketi cevher taneleri
Uzerine cgubuklarin  bir hat boyunca temas
etmesiyle olusmaktadir. Otojen degirmenlerde
ise cevher igindeki kirlmalar esasen celik
0gutme ortamina kiyasla daha hafif hareket
yuzinden tane veya  kristal  sinirlarinda
yapiimaktadir.  Bu durum genellikle asir
0gutmeyi en aza indirdiginden minerallerin
serbestlesmesi igin istenen bir islemdir (Wills,
1981).

Uygarlik cimento, toprak, tugla, harc, boya, cam
ve metaller qibi tanesel sistemler (zerine
kurulmustur. Endustrinin kullandi§i malzemelerin
biyuk c¢ogunlugu tane formundadir (Meloy,
1980). Mineral taneleri giderek kuguldukce,
onlarin ytzeyleri de buyik dnem arz etmektedir.
Yizey Ozellikleri - ince-tane  zenginlestirme
uygulamalarini  acikca etkileyecektir. Boyut
kicultme de bir yeni yizey yaratma prosesi
orneg@idir.  Araylzey alani arttikca proses
Uzerindeki etkisi de artacaktir.

Ozgiil yiizey alani; tane boyu, karakterizasyon ve
purdzlaltgin vyararh bir olcistdar. Branauer-
Emmett-Teller (BET) ve diger gaz adsorpsiyon
teknikleriyle Olgulen tanelerin  ylzey alanlari
onlarin ylzey puruzlaluklerini de kantitatif olarak
karakterize etmektedir.

Cevher hazirlama ve diger uygulamalarda
tanesel sistemlerin davranigi, Dbirincil olarak
tanelerin fiziksel Ozellikleriyle (boyut, sekil, yiuzey
alani, gozenek yapisi) ve mevcut farkli kati-sivi
araylzeylerin yapisiyla etkilenmektedir. Fiziksel
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ve araylizey Ozelliklerinin karakterizasyonu yeni
proseslerin, tesislerin ve dizaynlarinin ve rutin
tesis uygulamalarinin gelistirilmesinin butunleyici
bir parcasi olmaldir. Ylzey kompozisyonu ve
yapisi, aynmin basarilmasi icin flotasyon gibi
yuzey Ozelliklerindeki farkliliklarin  kullanildigi
birim islemlerdeki minerallerin davranigini 6nemli
Olcude etkilemektedir (Chander ve Hogg, 1988).

Ogitme ve proses siiresince elde edilen
urtnlerin sekil ve morfolojisi, minerallerin 6gutme
ve zenginlestirmede nasil davranabileceklerini ve
ayni zamanda minerallerin prosese nasil cevap
vereceklerini tahmin etmek icin karakterize
edilmelidir. BOylece ekipman ve devreler verimi
optimize etmek igin tasarlanabilmektedir (Petruk,
1989).

Yuzey pirizluligla, malzeme biliminde bircok
arastirmacinin ¢ok yogun ilgisini gekmis ve belki
de katilarin  ylzeylerinin en g0ze carpan
Ozelligidir (Underwood, 1989; Russ, 1990).
Tanelerin purazlilugtd BET azot adsorpsiyonu
Olgumuyle tahmin edilebilmektedir. Numunenin
gercek yuzey alani topografik sinirlaryla temsil
edilmis yuzeyin geometrik yapisi ile ongorulebilir.
Yuzey alam Olgllerek yizeyin  pardzlalaga
karakterize edilebilmektedir (Lange vd., 1993).

Katilarin veya mineral tanelerinin islanmasinin
flotasyon, aglomerasyon, sivi-katt aynmi ve
tozdan arindirma gibi bircok teknolojik prosesi

etkileyen  O6nemli  bir parametre  oldugu
bilinmektedir (Fuerstenau ve Williams, 1987).
Benzer olarak, islanma Ozellikleri tanesel

proseslerin davranigini  ve performansini da
etkilemektedir. Minerallerin 1slanma davranigini
de@erlendirmek icin iyi bilinen temas agisi
Olcimu ve flotasyon yontemleri kullaniimaktadir
(Zisman, 1964; Williams ve Fuerstenau, 1987).

Kuguk tanelerin 1slanma davranigi bircok dogal
olayda ve endistriyel uygulamada O6nemlidir.
Cevher hazirlama, pigment, boya, kozmetik ve
eczacllik endustrilerinin  timd, kati-sivi temas
acisiyla karakterize edilen tane islanabilirligi
bilgisine gereksinim duymaktadirlar (Preuss ve
Butt, 1998).

Kopuk flotasyonu gibi G¢ fazhh sistemlerde,
verimler tane boyu ve hidrofobisiteye baghdir.
Genelde, belirli boyutta taneler icin, uzerinde
flotasyonun kuvvetli oldugu bir kritik temas acisi
vardir (Subrahmanyam vd., 1996). Kritik 1slanma
ylizey gerilimi (y,) bir mineral ylizeyini karakterize



etmede etkili bir parametre olarak dikkate

alinabilir. Bununla birlikte, flotasyona
uygulandiginda, mineral ayrnimlari icin
termodinamik flotasyon kriterinin test

edilmesinde dogrudan bir yol sunmaktadir
(Andrade vd., 1985; Laskowski, 1986; Yarar,
1988).

Kalsit; metallrji, kimya, ingsaat ve tarim
endustrileri icin dnemli bir hammadde olan tuz-
tipi bir mineraldir. Bu mineralin

zenginlestiriimesinde en Onemli proses oksidril
kollektorlerle (sodyum oleat vs.) flotasyonudur
(Abramov, 2000). Buna ek olarak, kalsitin kiriima
ve flotasyonla ilgili proseslerde cok 6nemli olan
tane sekli, yuzey purazltluga ve islanabilirlik
Ozelliklerinin de belirlenmesi gerekmektedir. Bu
nedenle, bu calisma sadece uzama, yuvarlaklik,
yuzey puarazluluga ve islanabilirlik gibi 6zelliklerin
tespit edilmesini kapsamamakta, bu sekil,
puarazialik oOzellikleriyle kritik 1slanma  ylzey
gerilimi diye bilinen 1slanma parametresi (y.)

arasindaki mumkin korelasyonlari da ortaya
koymaktadir (Ulusoy, 2003).

2. TEORI

2.1. Tane Sekili

Endustriyel malzemelerde taneler c¢ok nadir
kiresel sekildedirler. Bu kiresel olmayan
tanelerin  fakli teknolojiler Gzerindeki etkisi

degismekte ve numunenin gercek Ozellikleri
hakkindaki bilgilerde farkliliklara yolagmaktadir.
Bircok alandaki uygulamalar tanelerin boyutuna
ek olarak sekli ile ilgili bilgiye de ihtiyag
duymaktadir.

Tanelerin gekli, tanimlama ve analizde yardimci
olmakta, bir tozun fizikokimyasal Ozelliklerini
etkilemekte, proses formasyonunu aciklamakta
ve tozun davranigini etkilemektedir (Medalia,
1980).

Tane seklinin karakterizasyonu hem akademik
hem de endustriyel cevrelerde, seramik,
metalurjik, vd. mihendislik dallari ve hemen
hemen tum uygulamali bilimlerde cok Onemli
olan bir analitik tekniktir (Meloy, 1988).

Tanelerin
oldugundan,
sekillerindeki
herhangi

davraniginda  sekil  bir  faktor
farkli ogutme artnlerinin
farkliiklar da, taneleri iceren
bir proseste veya mineral kazanim

sistemlerinde Onem arz etmektedir (Durney ve
Meloy, 1986).

Tane seklini tahmin etmek icin kullanilan
yontemler aspect orani, uzama orani ve
dairesellik belirleme gibi basit yaklagimlardan
(Schneiderhohn, 1954; Tsubaki ve Jimbo, 1979;
Hausner, 1966) Fourier analizinin kullanimi gibi
sofistike yontemlere kadar kullaniimaktadir
(Ehrlichvd., 1980).

Bir tanenin sekli hakkinda bir fikri bircok farkl
parametre verebilir. Boyut kiciltme
calismalariyla baglantili olarak en cok ilgi ¢ceken
Ozellik belirli bir boyuttaki tanelerin uzama ve
yuvarlaklik derecesidir.

2.2. Yuzey Puruzlulaga

Katilarin bircogu kesilerek, bigilerek, cilalanarak
veya kimyasal olarak iglenerek hazirlanmistir.
Tam bu yontemler yizeyi purtzii kilmaktadir.
Hogg (1980) yizey ozelliklerinin belirlenmesinde,
yuzeyin tarihcesinin (0gutme, kimyasal veya
diger bir etkiye maruz kalma) katinin gercek
kimyasal veya mineralojik kompozisyonundan
daha o6nemli oldugunu belirtmistir.  Yizey
purbzliliga tablet yapiminda, adsorpsiyon ve
tane-tane etkilesimlerinde 6nemli bir faktordar.

2.2.1. BET Yiizey PiiriizIuligu (R,ET)

Temiz bir katt ylzeyi bir gaz ile tepkimeye
sokuldugunda gaz molekulleri ylizeye tutulmakta
ve adsorbe olmus tabakalar olusmaktadir. Sabit
sartlar altinda, adsorpsiyon miktari, katinin
toplam yizey alaniyla orantihdir (Hogg, 1980;
Allen, 1997).
Adsorpsiyon calismasinda en O6nemli adim
Brunauer, Emmett ve Teller tarafindan kati
yuzeyler Uzerine gazlarn cok  tabakall
adsorpsiyonu icin  derivasyonlarla (turetme)
atilmigtir. Cok tabakali adsorpsiyon teorisi BET
denklemi olarak genellikle bilinmektedir ki, gaz
adsorpsiyon ve yizey alani dlgim calismalarinda
merkezi konum almistir (Ailen, 1997).

BET yontemi kullanilan (genelde sivi azot) gaz
molekillerinin ulasabildigi tim alani
Olcebilmektedir. Tanelerin purazitlugu BET gaz
adsorpsiyon Olgcimi kullanilarak tahmin edilebilir.
Hesaplanmis yuzey purazluligu (R,ET) degeri
asagidaki (1) nolu bagintt ile elde edilebilir
(Jaycock ve Parfitt, 1981).
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D
cser = Aa(2) N

Burada;

A, : OIQUImU§ BET yiizey alani (cm?/g)
d : kati yogunlugu (g/cm®)
D : tane capi (cm).

2.2.2. Surtronic 3" Enstrimani ile Yiizey
Purizlilaganin (R,) Dogrudan Olgimii

Pardzlulok oOlgiminde kullanilan  bir bagka
yaygin yontem de Surtronic 3" (Rank-Taylor
Hobson Ltd.) 6lcimuaduar. Laboratuvar kullanimi
icin uygun, ylzey yapisini Olcebilen portatif bir
Talysurf tipi aygit olan Surtronic 3" 6lgliminde
purtzlilik evrensel olarak taninan ve en yaygin

kullanilan R, olarak adlandirilan uluslararasi
ortalama pdaruzlalik parametresi ile ifade
edilmektedir.

2.3. Islanabilirlik

Minerallerin flotasyon yontemiyle
zenginlestirilmesi, islenecek katl veya
minerallerin islanabilirlik farkhhklarina

dayanmaktadir. Mineral yuzeylerinin islanabilirlik
karakteristikleri ylzey kimyasi tabanl
proseslerde selektiviteyi saglamak icin onlarin
kritik 1slanma yuzey gerilimi (y,) degerleriyle
ifade edilebilmektedir (Yekeler ve Yarar, 1994).
Katilarin  hidrofobisitesini tahmin etmek icin
kullanilan bir cok teknik  bulunmaktadir.
Bunlardan en o6nemli iki tanesi flotasyon ve
temas agisi olcum teknigidir.

2.3.1. Flotasyon Teknigi

Mikroflotasyon yontemi kiucuk tanelerin (-250
mikron) 1slanma karakteristiklerini belirlemek icin
elverigli bir yodntemdir. Bu teknik genellikle,
minerallerin 1slanma 0&zellikleri Uzerinde ¢esitli
cOzelti degiskenlerinin etkisini kullanmaktadir.

Flotasyonla verilen (toz halde) bir mineralin kritik
iIslanma yizey gerilimi % R=0" da YLV = YC' i
veren c¢ozelti ylzey gerilimine karsi (Yy,) %
verimin degisimi grafikte (Sekil 1) cizilerek
belirlenmektedir. Bdylece, YSH * YC ise mineral
cOzelti tarafindan islanacaktir.
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Burada;

R : Verim (%)
wy . CoOzelti yuzey gerilimi (mN/m)

Yc : Mineralin kritik 1slanma ytzey gerilimi
(mN/m).
100 1.0
80~ 08
60— — 0
g 0.6 o
:or 1 &
®
40 - 04
20~ —0.2
i} L] | "] | 1 | & 0.0
0 10 20 30 4 50 60 7 80
Ciizelti yiizey gerilimi, Yggy (mN/m)
Sekil 1. Kritik 1slanma yizey gerilimi (Yo)

degerlerinin iki farkh teknikle belirlenmesi:
(a) Mikroflotasyon Teknigi (b) Temas Agisi
Olgiim teknigi.

2.3.2. Temas Acisi Teknigi

Temas acisi, minerallerin flotasyonla kontrolinde
yuzey kimyasal heterojenlikleri, yuzey
purazialugt ve tane  boyutunun  etkisinin
tanimlanmasinda 6nemlidir (Kitchener, 1992).

Temas acilan genellikle, bir mineral yilzeyi
uzerinde su damlasi veya bir kabarcik temasinin
yaptigr acinin hava veya sivi fazdan olguldugu
"yerlestirilen damla=sessile drop” veya "tutsak
hava kabarcigi=captive bubble technique”
teknikleriyle tespit edilmektedir (Subrahmanyam
vd., 1996).

Tanelerin temas acilarini 6lgmek icin bir ¢ok
yontem bulunmaktadir. Bunlar statik ve dinamik
oldugu kadar dogrudan veya dolayl da
olabilmektedir. Dogrudan yontemlerden bir tanesi
de uUst yuzeyi duzlestirilmis sikistiriimis bir pelet
kullanmaktir (Laskowski, 1986).

Verilen bir mineralin temas acisi yontemiyle kritik
islanma ylzey gerilimi (Y;), sifir temas acisi
veren (cos 9 =1) cozelti yuzey (YSH) geriliminin



cos 6' a karsi de@isimi grafikte (Sekil 1) gizilerek
belirlenmektedir. Bu durumda, YSH < Ye ise mineral
¢cOzelti tarafindan islatiimaktadir.

3. MALZEME VE YONTEM
3.1. Mineral

Bu calismada, % 99,14 CaCO0, iceren Nigde
yoresinden getirilen kalsit numunesi kullanilmistir
(Cizelge 1). Ornegin  Taramali  Elektron
Mikroskobu (SEM) ile belirlenen kimyasal ve
XRD ile belirlenen mineralojik kompozisyonu
Sekil 2' de verilmekte ve numunenin sekil ve

morfolojik testlerde tane seklinin  mineral
kompozisyonundan etkilenmeyecek kadar saf
oldugunu gostermektedir.

Cizelge 1. Deneylerde  Kullanilan  Kalsit
Mineralinin Kimyasal Analizi

Bilesenler % Agirlik

CaCo, 99,14

Si0, 0,30

MgO 0,31

R0, 0,25

3.2. Ogiitme Testleri

Tum o6gutme testleri kuru sartlarda galisilmigtir.
Bilyali degirmen 6gutmesi icin 200 mm capinda
ve 184 mm uzunlugunda laboratuvar olcekli bir
bilyali degirmen ile birlikte 30 mm ve 26 mm
caplara sahip yaklasik 5.475 gr paslanmaz
celik bilya kullanilmigtir.  Degirmene beslenen
malzeme 374,2 g agirhginda ve -850+600 //m
boyutundadir.

Cubuklu degirmen 6gutme testleri 200x280 mm
laboratuvar Olcekli bir cubuklu degirmende
yapiimistir. Cubuklu 6gutme siresince, 6gutme
ortami olarak 22,600 kg agirhginda, 29, 24 ve 19
mm caplarinda paslanmaz celik cubuklar
kullaniimigtir.  Besleme  boyutu ve miktar
sirasiyla -4.750+3.350 ym ve 759,6 g'drr.

Otojen 6gutme icin ise, 420x225 mm lastik astarl
laboratuvar olcekli otojen degirmen kullaniimigtir.
Otojen 6gutme testleri icin -80+50 mm (3.000 g)
6gutme medyasi ve -10.000+1.000 //m (2.000 g)
besleme malzemesi kullaniimistir.

Bilyali ve cubuklu degirmen ile 06gutmede
optimum 6gutme siresi olarak belirlenmis olan

16 dakika ve otojen degirmende 128 dakika
0gutmede vyaklasik olarak ayni tane boyutlu
malzeme (-250//m) elde edilmistir. Sekil 3" te
verildigi  gibi, belirlenen optimum 6gitme
surelerinde o6gutulmus, buylk oranda 250 //m
tane  boyutundan ince malzeme iceren
numuneler daha sonra 45 //m' luk elekten
elenerek -250+45 //m tane boyu araliginda
malzemeler Sekil 4’ te gosterildigi gibi sonraki
SEM, BET, Surtronic 3" ve slanabilirlik
testlerinde kullanilmak tzere hazirlanmistir.
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Sekil 2. Deneylerde kullanilan kalsit mineralinin
(a) kimyasal (SEM), (b) mineralojik
kompozisyonu (XRD).

3.3. Tanelerin Sekil (2-D)Karakterizasyonu

Farklh ortamlarda 6gutulmas (bilyall, cubuklu ve
otojen) kalsit mineralinin sekil 06zelliklerini iki
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boyutlu (2-D) olarak belirlemek icin Jeol JSM-
6400 SEM kullamimigtir. SEM  Glcimleri igin
Onceki kisimda da belirtildigi  gibi-250+45//m
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Sekil 3. Farkl degirmenlerde 6gutiulmuis kalsit
mineralinin tane boyut dagihmu:

(a) bilyall degirmen, (b) cubuklu degirmen, (c)
otojen degirmen.

16

™-"<9m> OTW -#4"?W.K'TO"

boyutunda  tanelerden olusan fraksiyon
kullanilmigtir. Temsili olarak alinmis her numune
kicuk plakalara dokulerek iletkenligin
saglanmasi amactyla altnla  kaplanmistir.
Mikroskopla uygun biylUtmeler yapilarak her
numuneye ait farkh bdlgelerden 4 adet toplu
resim (mikrograf) c¢ekilmistir. Her bir mikrograf
daha sonra bir tarayici yardmiyla dijital
goruntulere (jpeg formatinda) donusturiimastur.

Tanelerin eksenlerinin  6lgilmesi icin COREL
Draw 10,0 bilgisayar programi kullaniimistir. Her
bir gorintid bu programa alinarak (import)
gorintuler Gzerinde hassas bir eksen Olcimi
yapilabilmesi icin yaklasik % 400 bulyutmeyle
calisiimigtir. Her goruntude sinirlar icinde kalan,
birbiri Gzerine binmemis ve sinirlarn net olarak
gorilebilen taneler ele alinmigtir. Tanelerin sekil

Ozelliklerinin karakterizasyonu tanelerin
izdgtmleri veya siluetlerinin analizine
dayanmaktadir. Tanenin izdusiminun elips

seklinde oldugu varsayilarak (Forssberg ve Zhai,
1985), Sekil 5’ te goruldigu gibi her bir tanenin
uzun (L) ve kisa (W) eksenleri mm cinsinden
Olgulup Microsoft Excel bilgisayar programina
veri olarak aktariimistir. Her bir tanenin her bir
eksenine ait 5 6lcim alindiktan sonra her eksen
icin 5 degerin ortalamasi bulunmus, gorintilerin
Olcekleri dikkate alinarak gercek uzunluk ve
geniglik degerleri mikron cinsinden
hesaplanmistir. Bdylece sekilsel parametrelerin
hesaplanmasi icin temel olusturacak L ve W
degerleri bulunmustur.

Ayni  prosedir her bir 6gutme Urindnden
yaklasik 139 tane icin uygulanmistir. Boylece,
asagidaki esitik 2 ve 3 te gosterildigi gibi
uzunluk ve genigslik temel alinarak tane
izdisumianin alan (A) ve cevre (P) degerleri
hesaplanabilmektedir (Beyer, 1978).

nlLW
A== )
w3 o7

Bu temel degerlere gbére uzama ve yuvarlaklk
gibi 2 sekil parametresi (baginti 4 ve 5) farkh
degirmenlerde  6gutilmas  tanelerin  sekil
karakterizasyonu icin  kullanilmistir - (Heywood,
1947; Hausner, 1966; Hagerman vd., 1980;
Serra, 1972; Forssberg ve Zhai, 1985).
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Sekil 4. Bu galigmada izlenen deneysel proseduir.

Yuvarlaklik, daire i¢in maksimum deder olan 1
dederini  almakia ve uzama  azaldikga
artmaktadir. Bir bagka devigle, bu fonksiyon
azaldikga tane izdUsim daha da
yuvarlaklagmaktadir.

Sekil 5. COREL Draw programi kullanarak bir

SEM micrografi lzerinde tane izdustimlerinin
ana eksenlerinin 6lculmesi.

L (a)
€)=
4TA {5)
R) = 3
Burada;

L : tane izdisuminin uzunlugu (//m)

W :tane izdusuminin genisligi (jjm)

A :tane izdiigiminin alani (//m’).

P : tane izdisumunin cevresi (/¢/m)

E  :tane izdigiminin uzama ozelligi

R : tane izdusuminun yuvarlaklik 6zelligi

3.4. BET Yiizey Alani Olgiimiiyle Yiizey
Puarazlalaginin (R,ET) Hesaplanmasi

Bilyal, cubuklu ve otojen degirmenlerde
O6gutilmis tanelerin ylzey alanlan BET gaz (%
30 N, ve % 70 He gaz kansimi) adsorpsiyon
teknigi kullanan Micromeritics Flowsorb Il 2300
enstriimani ile élctimastar.
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Her 6gitme Urinine ait 3 numuneyle olgim
alinarak bu degerlerin ortalamasi alinmig ve o
urine ait ylzey alani degeri hesaplanmistir.
Jaycock ve Parfitt (1981)° e gore vyizey
purtzltluga belirli boyutta tanenin o6zgll yuzey
alaninin ayni boyutlu diiz yizeyli tanelerin 6zgil
ylzey alanina oranidir. Bu ifadeden yola cikarak
tanelerin yizey pdaruzitlikleri (1) nolu baginti
yardmiyla BET ylzey alam  6lgciminden
hesaplanmaktadir. BET d&lcimi icin  kullanilan
tanelerin boyutu -250+45 //m'dur. Bagintidaki D
degeri olarak 250 ve 45 pim degerlerinin aritmetik
ortalamasi olan 148//m alinmistir.

3.5. Surtronic 3" ile Puriizlulik Olgiimii

Pelet formuna getirilmis tanelerin  ylzey
purizlulaklerini tayin etmek igin, bir
mikroproses6re sahip Surtronic 3" HB-103
portatif stylus-tipi puriziulik dlcer (Sekil 6)

kullanilmistir.

Sekil 6.
6lgiimlerinde kullanilan Surtronic 3" enstrimani
(Rank Taylor-Hobson Ltd., 1992).

Dogrudan yuzey purazlalaga

Bu mikroprosesor ylzey Uzerinde belirli bir
mesafede bir dizlem boyunca hareket ederken
ylzeyde varolan purizlerin  icerisine  girip
citkmakta ve ylzeyin parazlalik profilini R,
parametresi ile ifade ederek mikron dizeyinde
cikarmaktadir ~ (Anon, 1992). Bu vylzey
purdzlalaga olgim yontemi direk mekanik yapisi
Ozelligi ile buyuk bir avantaja sahiptir. Her bir
O0gitme Uruntne ait 3 pelet yilzeyi Uzerinde
Olcim vyapilip elde edilen vylzey purazluluk
degerlerinin aritmetik ortalamasi alinmigtir.

3.6. Islanahilirlik Testleri
3.6.1. Cozeltiler
Kritik 1slanma yuizey gerilimi (y,) degerlerini elde

etmek icin farkh konsantrasyonlarda (%w/w)
methanol c¢Ozeltileri  hazirlanmigtir ~ (Yarar ve
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Kaoma, 1984). Methanol-safsu
hazirlanan cozeltilerin  yuzey gerilimleri  (YSH)
damla-agirhk  olcumi teknigiyle belirlenmistir
(Padday, 1968). Tespit edilen yizey gerilimi
degerleriyle literatirdeki degerlerin  birbiriyle
uyumlu oldu@u Sekil 7" den agikga gorilmektedir.

karisimiyla

. @ Deneysel
60 — & Literatir

I
(=]
|

L]
=]
T

Y zey Gerilimi {YSH ), mN/m

b
<
|

—
L=
T

[T T P PR R

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Metil Alkol Konsanrasyonu (%eviv)

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Metil Alkol Konsantrasyonu (%v/v)

Sekil 7. Hazirlanan metil alkol cézeltilerinin yuzey
gerilimlerinin konsantrasyon fle degisimi

3.6.2. Mikroflotasyon Testleri

Kesikli olarak calisilan mikroflotasyon testleri
Sekil 8' de gosterilen kiicik miktarlarda numune
gereksinimi ve kontrolli deneysel sartlar altinda
yuksek tekrarlanabilirlik avantajlarina sahip olan
EMDEE MicroFLOT enstrimani  (Chudacek,
1990) kullanilarak yapilmigtir. 0,5 g -250+45 //m
mineral numunesi 60 mi" lik bir beher icinde
yuzey gerilimi O6nceden belirlenmis cozelti ve
5x10"" M sodyum oleat ile birlikte 3 dakika
kosullandinimigtir.  Kosullandinlan  ¢ozelti test
tupune alinarak cihaza yerlestirildikten sonra test
tupu 40 kez disey konumda yukari-asagi cihaz
tarafindan otomatik olarak sallandiktan sonra tip
cihazdan cikanhp yizen Urin vakum pompasi
yardimiyla konsantre beherine alinmistir.
Konsantre ve artikk ayri ayn etlvde uygun
sicaklikta (105 °C) kurutulup hassas terazide
tartilarak agirlikca flotasyon verimi yizde olarak
hesaplanmistir. Yiizde verim de@erleri tc basaril
tekrar sonrasinda aritmetik ortalamayla
bulunmustur. Daha sonra % verim degerlerine
karsihlk YSH  de@erlerinin  degisimi cizilerek y,



Sekil 8. Calisilan Kalsit mineralinin kritik 1slanma

mikroflotasyon
EMDEE

yuzey gerilimi (Y,) degerlerini
yontemiyle belirlemek icin kullanilan
Microflot enstriimani.

degeri ve 1slanma verisi elde edilmistir (Sekil 1).
3.5.3. Temas Acisi Olgiimleri

Kalsit minerali icin kritik 1slanma yuzey gerilimi
(Ye) degerleri  sessile drop yodntemi kullanan
Rame-Heart Inc.'in 100 NRL modelindeki
Contact Angle Goniometer cihazi kullanilarak
belirlenmistir.

3 dakika manyetik karisticida 5x10™ M Sodyum
oleat ile kosullandinlan -250+45 //m boyutundaki
her bir 6gutme Grinunden Dbiriktirilen kalsit
numunelerinin  etivde nemi biylk oranda
ucurulduktan sonra yaklagik 1,5 gr'ik malzeme
(malzemenin miktar ve sikistirma orani sabit
tutulmustur) presle sikistirlarak 1,25 cm capinda
peletler haline getirilmistir. Hazirlanan her bir
pelet goniométre platformuna yerlestirilip Uzerine
damlalikla ylzey gerilimi bilinen methanol
cOzeltisinden 1 damla (damla buyukligu hep
ayni olacak sekilde) damlatiinigtir. Damlanin
goranttisi Uzerine goniometrenin  mikroskobu
odaklanarak, pelet yizeyindeki damlanin her iki
kenarindan temas acisi okunmustur. Okunan
degerlerin aritmetik ortalamasi alinmigtir. Her bir
numuneden ¢ Olcum alinip bunlarn ortalamasi
bulunup bu degerin kosinusine karsi YSH

degerlerinin degisimi cizilerek Ye deQeri elde
edilmis ve islanma verisi olarak elde edilmistir
(Sekil 1).

4. DENEY SONUCLARI VE TARTISMA

Farkli degirmenlerde ogutulmis kalsit mineralinin
sekil parametreleri SEM kullanilarak belirlenmis
ve Cizelge 2'de verilmigtir. Ortalama olarak 197
adet partikilin 6lciminden sonra alan ve gevre
degerleri  bagintt  (2) ve (3) kullanilarak
hesaplanmistir. Uzama ve yuvarlaklik degerleri
(4) ve (5) nolu bagintilarda verildigi gibi
hesaplanmistir. Cizelge 2'den acikga goruldugu

gibi, farkh degirmenlerde oOgutulmus kalsit
taneleri Uzerinde Olclilen ortalama uzama
degerleri  1,412-1,608 arasinda degismistir.

Otojen deg@irmende 6gutiimus kalsit taneleri en
yuksek uzama degerine sahip olurken, cubuklu
degirmen en dusik uzama deQerine sahip
taneler  Uretmistir.  Yuvarlaklk  degerlerine
baktigimizda ise 0,920-0,957 degerleri arasinda
degismis oldugu ve en yiuksek degerin cubuklu
degirmen drdnlerinde, en dusik degerin de
otojen degirmen Uranlerinde oldugu
gorilmektedir. Bir baska ifadeyle, Sekil 9" da
gOsterildigi gibi, gubuklu deg@irmen Urinleri daha
yuvarlak, otojen degirmen urunleri ise daha uzun
tane sekillerine sahiptir. Bu bulgunun otojen,
bilyall ve cubuklu de@irmenlerin  6gutme
stresince farkli kirma mekanizmalar sayesinde
ortaya ciktigi dusunilmektedir. Burada; bulunan
sekil Ozelliklerine ait degerler o fraksiyonu temsil
eden ortalama degerler oldugu unutulmamahdir.
Bagka bir deyisle, otojen degirmen urdnlerinin
hepsi uzun veya cubuklu degirmen Urunlerinin
ise hepsi yuvarlak tanelerden olusmamaktadir.

BET teknigi ile Olcllen farkli deg@irmenlerde
ogutulmus kalsit Grtnlerinin ylzey alani de@erleri
ve baginti (1) yardimiyla hesaplanan puruzlulik
degerleri (RBET) Cizelge 3 de verilmigtir.
Cizelgeden goruldigu gibi, (RBET) deg@erleri 15,98
ile 19,98 arasinda deg@ismis ve cubuklu degirmen
diger drinlere gore daha vyiksek purizlGluk
degerlerine sahip taneler uretmistir. En dusitk
(RBET) degerleri ise otojen degirmen urlnlerinde
gOrulmustdar.

Cizelge 3 ayni zamanda Surtronic 3" enstrimani
ile dogrudan Olculmis ylzey puruzitalaga (R,)
degerlerini de gOstermektedir. Farkl
degirmenlerde  ogutulmas kalsit minerali
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Cizelge 2. SEM Calismasi (iki Boyutlu) ile Belirlenmis Farkh

Mineralinin Sekil Ozellikleri

Degirmenlerde Ogitilmils Kalsit

Degirmen Olgiilen L A P E R
Uriind Tane (//m) (jim) (A/m)’ (//m)

Bilyail Degirmen 206 78,810 54,980 3401,231 211,727 1,434 0,953
Cubuklu Degirmen 201 79,150 56,040 3481,919 213,810 1,412 0,957
Otojen degirmen 185 86,150 53,590 3624,171 222,411 1,608 0,920

(b)

Sekil 9. Farkl degirmenlerde 6gitilmis Kalsit
mineraline ait SEM mikrograflari.

(a) 16 dakika 6gutulmus cubuklu degirmen Grunu
(x100), (b) 128 dakika ogutulmis otojen
degirmen urana (x100)

urinlerinden  olusturulan  pelet vyuzeylerinde
Olculen R, degerleri 2,90-3,54 jim arasinda
degismistir. Elde edilen R,ET dederlerine benzer
olarak, en dusiuk R, deQeri otojen OgJutme
urtinlerinde, en vyuksek deger ise cubuklu
degirmen Urunlerinde goérulmastar. Bir baska
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deyisle, otojen 6gutme kalsit icin daha purizsiz
taneler Uretirken, daha purizii tanelerin ise
cubuklu degirmenlerde Uretiimistir. Bu da,
calisilan kalsit mineralinin bu ¢ farkh 6gutme
ortamindaki davranigi yuziindendir.

Degirmen Urdnlerinin - mikroflotasyon ve temas
acisi  yontemleriyle belirlenmis kritik 1slanma
ylzey gerilimi (y) degerleri, sirasiyla 45,0-54,0
mN/m ve 26,0-30,0 mN/m arasinda degismistir
Cizelge 4 ve Sekil 10, otojen degirmende
ogutilimas  kalsit  mineralinin - mikroflotasyon
teknigi ile (y) degerinin belirlenmesini
gOstermektedir. Ayni sekilde Sekil 11 de temas
acisi yontemi ile (y,) de@erinin belirlenmesine bir
Ornektir.

Cizelge 3. Farkh Degirmenlerde Ogitiilmiis
Kalsit Mineralinin Olglilmiis BET Yiizey Alani
(ABET). Hesaplanmis Yuzey PuUruzluligu (R,ET)
ve Surtronic 3" ile Olglilmis Yiizey PuriizlilGgi
(R,) Degerleri.

Degirmen ABET Reer

Urtint (m*/ar) (//m)
Bilyaii Degirmen 0,27 17,98 3,24
Cubuklu Degirmen 0,30 19,98 3,54
Otojen Dedirmen 0.24 1598 2,90
Cizelge 4. Farkh Degirmenlerde Ogitilmiis

Kalsit Mineralinin Mikroflptasyon (You) ve Temas
Acist (y.,) Yontemiyle Olcllmis Kritik Islanma
Ylzey Gerilimi (y,) Degerleri.

Degirmen YCM, YCG.
Urtini (mN/m) mN/m
Bilyai1 50,0 28,0
Cubuklu 54,0 30,0
Otojen 45,0 26,0

Cizelge 4' ten acikga goruldugu gibi, her iki
yontemle de en vyiksek islanabilirlik derecesi
cubuklu de@irmen drinune ait iken, otojen
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Sekil 10. Otojen degirmende 6gutulmis kalsitin
flotasyon yontemiyle y- de@erinin belirlenmesi.
(Kalsit minerali 5x10 M sodyum oleat ile
muamele edilmigtir)
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Sekil 11. Bilyall degirmende 6gutilmis kalsitin y,
degerinin  temas acisi  Olcim  yOntemiyle
belirlenmesi. (Kalsit minerali 5x10™ M sodyum
oleat ile muamele edilmistir)

degirmen drdnleri en dusik 1slanabilirlik
derecesine sahiptir. Bir baska deyisle, otojen
degirmende  Ogutulmis  kalsit  mineralinin
hidrofobisitesi diger Urlnlere kiyasla daha
yuksektir. Bu bulgular literatirde daha 6nce

bildirilen bulgularla uyumlu bulunmustur (Yekeler
ve Ozkan, 2002; Ozkan ve Yekeler, 2003).

SEM ile iki boyutlu olarak tane izdusimleri
uzerinden Olgulen sekil parametreleriyle (Cizelge
2) mikroflotasyon ve temas acisi dlcim
teknikleriyle bulunan (y,) degerleri (Cizelge 4)
arasindaki iligkiler incelenmis ve 0,83'Un
izerinde R? degerlerine sahip korelasyonlar
kurulmustur. Sekil 12, kurulan korelasyonlara
ornek olarak, yuvarlaklik (R) ile (y,) degerleri
arasindaki korelasyonu gostermektedir. Sekil 12
ve Cizelge 5' ten goruldugu uzere, kritik 1slanma
yuzey gerilimi degerleri artan R degerleriyle
artmakta buna karsin, artan E degerleriyle
azalmaktadir. Yani, tane yuzeyleri daha dusuk
yuvarlaklik ve daha yilksek uzama deQerlerine

sahip  olduklarinda daha cok hidrofobik
olmaktadirlar. Bu nedenle, calisilan kalsit
minerali icin, daha wuzun taneler flotasyon

islemine daha uygun olmaktadirlar. Bu sonuclar
da asagida verilen literattirle uyumludur (Princen,

1969; Huh ve Mason, 1974; Anfruns ve
Kitchener, 1977; Hoberg ve Schneider, 1978;
Schulze, 1984; Forssberg ve Zhai, 1985;

Wotruba vd., 1991; Yarar ve Aksu, 1997; Ulusoy
vd., 2003). Bunun nedeninin prizmatik tanelerin
yuvarlak olan tanelere kiyasla daha guclu
adhezyon kuvvetine sahip olmasi ve sonucunda
daha buyik temas alani ve daha uzun temas
cizgilerine sahip olmasi oldugu dusunulmektedir
(Oliver ve ark., 1977).

Her iki teknikle belirlenen (y) degerleri ile hem
dogrudan hem de hesapla tespit edilen (R,ET ve
R,) purizltlik degerleri arasinda iyi bir (R=1,00)
korelasyon kurulmustur (bak., Cizelge 3).
Bulunan iligkiler Cizelge 5 te gdsterilmekte ve
islanabilirlik derecesinin purizltulikle dogru
orantili olarak arttidi sonucuna variimistir. Bu da,
disiik vylzey purizlalugunun tanelerin  daha
hidrofobik (daha disuk vy, degerleri)
davranmasina yol actigini gbéstermektedir. Bu
bulgu da, asagidaki arastirmacilarin
calismalaryla uyumluluk  arz  etmektedir
(Forssberg ve Zhai, 1985; Yarar ve Aksu, 1997;
Oliver vd., 1980; Ulusoy, 1996; Hicyllmaz vd.,

1997). Bulunan korelasyon denklemleri ve
korelasyon katsaylari (R?) Cizelge 5 te
verilmistir.
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Sekil 12. Farkll degirmenlerde 6gutulmus kalsitin
yuvarlaklik o6zelligi ile flotasyon ydntemiyle
belirlenmis y, degerinin degisimi.

Cizelge 5. Kalsit Mineralinin Sekil Ozellikleri ve

Yizey Purtzlilik Degerleriyle Yc Degerleri
Arasinda Kurulan Korelasyonlar
Korelasyon Denklemi R’
YCM = 207,8 R- 146,3 0,88
YCM=-39,4 E+ 108,1 0,88
YCM = 2,3 R,ET + 9.2 1,00
YCM= 14,1 R_+ 43 1,00
YCG = 89,7 R-56,7 0,83
YCG=-17,0E + 53,2 0,83
YCG= RBET + 10,0 1,00
YCQ= 62 R, + 7.9 1,00

(YCI™ mikroflotasyon yontemiyle belirlenmis kritik
Islanma ytiizey gerilimi degerleri,

YCG: temas agisi yontemiyle belirlenmis kritik
Islanma yuzey gerilimi degerleri).

5. SONUC

Farkli  degirmenlerde  ogutilmas  kalsit
minerali igin uzama ve yuvarlaklk (E, R) gibi
tane sekil ozellikleri, hesaplanmig, dogrudan

(RBET, R.) yuzey  puardzlulikleri  ve
islanabildikleri (Y, YCG)  Kkarakterize
edilmigtir.

Karakterize edilen yizey Ozellikleri (uzama,
yuvarlaklik ve purazltluk) ve islanabilirlik
degerleri arasinda "y, = a (yuzey 0Ozelligi) + b"
tipinde korelasyonlar kurulmustur.
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- Tane izdisimlerinin uzama degerleri arttikca
islanabilirlik dereceleri azalmistir, diger bir
deyisle, tane sekli kuresellikten uzaklastikga
hidrofobisitesi artmigtir.

- Buna karsin, tanelerin islanabildikleri artan
yuvarlakhk degerleriyle artmistir. Bagka Bir
deyisle, vyuvarlak tanelerin yuzebilirlikleri
uzun tanelere gore daha dusik bulunmusgtur.

Kalsit tanelerinin  yizey purazlaliklerinin
artmasi i1slanma derecelerini de artirmigtir.

Degirmen tipinden badimsiz olarak, daha
yuvarlak ve purizll tanelerin ylzeyleri daha
yuksek islanabilirlie sahip olurken, daha
uzun ve plrizsiz tanelerin ylzeylerinin daha
dusuk Yc degerlerine sahip olmasi, onlarin
flotasyona daha uygun olduklarini
gostermigtir.
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