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OZET

Bu calismada, lateritik nikel cevherinin atmosferik basingta siilfiirik asit ¢ozeltilerinde
¢Oziinmesinin optimum kosullarini belirlemek amaciyla Taguchi Fraksiyonel Tasarim Y ontemi
kullanild1. Parametre olarak sicaklik, li¢ siiresi, kati-sivi orani, siilfiirik asit konsantrasyonu ve
karigtirma hizi segildi. Karistirma yapilmaksizin en uygun ¢éziinme kosullar; 95 °C' lik bir
sicaklik, 150 dakikalik li¢ siiresi, 20 g cevher/100 mL ¢ozelti olan kati/s1vi orani, % 65 (w/v)
stilfiirik asit konsantrasyonu olarak bulundu. Bu sartlar altinda yaklasik olarak % 90 nikel
verimi elde edildi. Deneylerde kullanilan parametrelerin istatistiksel olarak anlamli olup
olmadigimi goérmek igin istatistiksel bir varyans analizi (ANOVA) gergeklestirildi. En etkin
parametrelerin asit konsantrasyonu, reaksiyon sicakligi ve Kkati/sivi orami oldugu ancak
karigtirma hizi ve reaksiyon siiresinin ise ¢ok fazla etkin olmadigi F etkinlik tablolarindan
tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Céziinme, Lateritik cevheri, Nikel, Stlfirik asit, Taguchi yontemi

OPTIMIZATION OF NICKEL DISSOLUTION FROM LATERITIC
ORE WITH SULFURIC ACID
BY ATMOSPHERIC LEACHING

ABSTRACT

In this study, Taguchi Fractional Design Method was used to determine the optimum
conditions for the dissolution of lateritic nickel ore in sulfuric acid solutions at atmospheric
pressure. Temperature, leaching time, solid-liquid ratio, sulfuric acid concentration and mixing
speed were selected as parameters. Optimal dissolution conditions without mixing were found
as temperature of 95 °C, leaching time of 150 minutes, a solid / liquid ratio of 20 g. ore / 100
mL solution and a concentration of 65 % (w / v) sulfuric acid. Under these conditions,
approximately 90% nickel yield was obtained. A statistical analysis of variance (ANOVA) was
performed to see if the parameters used in the experiments were statistically significant. It was
determined from the F activity tables that the most effective parameters are acid concentration,
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reaction temperature and solid/liquid ratio while mixing speed and reaction time are not very
effective.

Keywords: Dissolution, Lateritic ore, Nickel, Sulfuric acid, Taguchi method
1. GIiRiS

Nikel 1455 °C erime ve 2913 °C kaynama noktasina sahip bir elementtir. Ayrica atom
numarast 28 olan nikel elementinin, bagil atom kiitlesi 58,6934 g/mol ve 6zgiil agirhigr da
8,902 g/cm® diir. Yerkabugu kayaclarindaki derisimi ortalama 90 ppm olan nikel elementi,
tabiatta gogunlugu demirle olmak {izere antimonitler, arseniirler, oksitler, silikatlar ve siilfiirleri
halinde yaklasik 200 ¢esit nikel mineralinde bulunabilmektedir (CRC Handbook, 2010;
www.webelements.com/; Alcock, 1988). Yeryiiziinde en ¢ok Lateritik nikel yataklart
bulunmasina kargin, siilfiirlii yataklarin nikel igerigi daha yiiksek orandadir. Diinya nikel

liretiminin ¢ogu siilfiir yataklarindan yapilmaktadir. Nikelin baslica dogal kaynaklar1 Tablo 1’
de (Rao, 2000; http://webmineral.com/) verilmektedir.

Tablo 1. Dogal Nikel Kaynaklari

Formulu Nikel icerigi (%)
= Garnierite (Ni,MQ@)3Si,05(0OH), 10-24
% Serpentine Mg;Si,Os(OH), 1-10
g Asholane (C0,Ni)1.,(MNO2)3x(OH)2.2y+2x-NH,0 1-10
2 ["Nontronite NaoFex(Si, Al);05(OH),-nH,0 0-5
§ Nickeliferous Limonite (Ni,Fe)O(OH).nH,0O 08-15
= Goethite FeO(OH) 05-15
% Olivine (Mg,Fe).SiO, 0,25
- Orthopyroxene (Mg,Fe)SiOs 0,05
Heazlewoodite Ni3S; 73
Awaruite Ni,Fe — NisFe 25-75
Millerite NiS 65
S Nickeline NiAs 44
g Pentlandite (Ni,Fe)sSs 25-41
é Violarite Ni,FeS, 33-40
5 Gersdorffite NiAsS 15-35
= [ Annabergite Nis(AsOs),-8(H.0) 20,44
El Bravoite (Ni,Fe,Co0)S, 17-24
z Haapalaite 2(Fe,Ni)S-1,6(Mg,Fe)(OH), 10,60

Hayati 6neme haiz stratejik bir metal olan nikelin % 80’ i catal-bigak takimlari, ¢ekic ve
pense gibi korozyona dayanikli ¢esitli alasim {iirlinlerinin yapiminda kullanilmaktadir. Nikel
kimyasal katalizér olarak kullanilmasinin yaninda, kaplamalar, piller, pigmentler, madeni
paralar, kaynak malzemeleri, miknatislar, elektrotlar, elektrik fisleri, makine pargalari ve tibbi
protezlerde de kullanilmakta olup kullanim alanlart ve oranlart Tablo 2’ de verilmektedir


http://www.webelements.com/
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(Mudd, 2010; https://www.nickelinstitute.org/about-nickel#03-nickel-mining-production;
Kuck, 2005; McRae, 2019).

Tablo 2. Nikelin Baglica Kullanim Alanlari

Nikel Tuketim % Nikel Tuketim %

Kullanim Alani Mudd | Nickel Kullanim Alani Kuck | McRae
Instute
Paslanmaz Celik 58 70 Paslanmaz ~ Celik  ve | 45 47
Alagim Celikleri

Nikel ve Bakir Bazli | 14 8 Demir Dis1 Alasimlar ve | 43 41
Alagimlar Stiper Alagimlar
Dokiimler ve Alasim | 9 8 Kaplama 7 7
Celikleri
Kaplama 9 8 Diger 5 5
Piller 5 5
Diger 5 1

Diinya’daki 6nemli nikel yataklari Asya, Avrupa, G. Amerika, Avustralya ve Afrikada;
Endonezya, Yeni Kaledonya, Filipinler, Karayipler ve diger bazi iilkelerde bulunmaktadir.
Rusya ve Kanada’ da bulunan nikel, stlfurli cevherlerden elde edilmektedir (Dalvi ve ark.,
2004). Diinyanin en genis lateritik nikel yataklarna sahip olan Yeni Kaledonya Ni-lateritleri,
1875 yilinda beri isletilmektedir (Sudol, 2005). Ni-lateritlerin, Dlinya genelinde toplam nikel
rezervi 130 milyon tondur (Kuck, 2005). Nikel rezervlerinin % 28’ i siilfiir yataklarinda, geriye
kalan % 72’si ise lateritik yataklarda bulunmaktadir. Ancak tiretim noktasinda ise nikelin %
58’ i stlfurlt kaynaklardan, % 42’ si ise lateritik cevherlerden elde edilmektedir (Hoatson ve
ark., 2006).

Lateritik cevherler ¢ogunlukla magnezyum ve silikatgca zengin garnierit cevherleri ya da
demirce zengin limonit cevherleri seklinde bulunurlar. Bundan dolay1 nikel zenginlestirmenin
temel amaci; nikeli, demir ve magnezyumdan ayirmaktir. Bu sebeple ergitmeye dayali
pirometalurjik yontemler ve ¢dziindiirmeye dayal hidrometalurjik yontemler kullanilmaktadir.
Ayrica hem pirometalurjik hem de hidrometalurjik kademeleri iceren Caron prosesi de nikel
ekstraksiyon metotlarindan birisidir. Hidrometalurjik yontemler ise, Yiiksek Basing-Sicaklik
Asit Lici (HPAL) ve Atmosferik Li¢ (AL) olmak iizere iki sekilde uygulanir (Koseler, 2012).

Ulkemizin 6nemli bir yeralt: zenginligi olan nikelin ¢ikarilmasiyla ilgili olarak Gordes’te
Meta Nikel Kobalt A.S. faaliyete ge¢mis olup, bu isletmede Yiiksek Basing-Sicaklik Asit Ligi
(HPAL) yontemiyle Karigik Nikel-Kobalt Cokelegi (MHP) iiretilmekte ve ihra¢ edilmektedir.
Turgutlu Caldag’ da ise pilot tesis ¢apinda yigin li¢i yontemiyle deneme faaliyetleri devam
etmektedir. Tiirkiye’ de Manisa ili lateritik cevher yataklar1 ve nikel rezervi bakimidan en
zengin bolgedir. Tiirkiye’ de nikel rezervlerinin bulundugu iller ve sahip olduklari toplam
rezerv miktarlart Tablo 3’ de verilmektetir (Cift¢i ve Atik, 2014; Biiytlikakinci, 2008).
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Tablo 3. Turkiye’ de Bulunan Nikel Rezervleri

Maden Yataginin Bulundugu | TuUr Tenor (%) Toplam Rezerv (Ton)
ilve Yer
Manisa-Gordes Lateritik >1 68.500.000
Manisa-Caldag Lateritik 1,14 37.900.000
Bursa-Yapkdydere Silfurlu 1-4 163.000
Bitlis-Pancarli Sulfurla 1,41 15.500

Toplam 106.578.500

Lateritik cevherin, gesitli asitlerle ¢dziinmesi (Arslan ve ark., 2006; Guo ve ark., 2015;
Chander, 1982; Agacayak ve Zedef, 2014; Ayanda ve ark., 2011) incelenmesine ragmen,
ekonomik olmasindan dolay1 ¢oziindiirme islemi icin genellikle siilfiirik asit tercih edilmektedir
(Canterford, 1978; Curlock, 2004; Biiyiikakinct ve Topkaya, 2009). Ancak ¢oziindiirme
prosesinin ve optimum kosullarin belirlenmesi, olduk¢a maliyetli ve zahmetli bir siiregtir.
Maliyetleri diisiirmek ve deney sayisini azaltarak sonuca ulagmak igin gelistirilmis olan
yontemlerden birisi de Japon bilim adami Genichi Taguchi’nin gelistirmis oldugu Taguchi
Yontemidir. Taguchi, ortogonal diziler yontemini kullanmaktadir ve bu yontem fraksiyonel
faktoriyel tasarimin 6zel bir bigimidir. Taguchi yontemi ile laboratuvar ortaminda elde edilen
optimum proses sartlari, pilot {iretimlerde ve ger¢ek boyuttaki tiretimlerde aynen
kullanilabilmektedir (Taguchi, 1987; Abali ve ark., 1997; Demir ve Dénmez, 2008).

Li¢ ¢aligmalarinda ana amag, yiiksek geri kazanim ile metal ekstraksiyonunu saglamaktir.
Bu nedenle, li¢ parametrelerinin optimizasyonu oldukca 6nemlidir. Cevherlerin asit licinde ve
¢oziindiirme isleminin optimum proses sartlarini tespit etmek amaciyla son yillarda Taguchi
Yontemi bazi aragtirmacilar tarafindan tercih edilmektedir. (Dogan ve Yartasi, 2014; Abali ve
ark., 2006; Copur, 2002).

Yapilan bir ¢aligmada (Aras ve Agacayak, 2017), lateritik cevherdeki nikelin, hidrojen
peroksit iceren hidroklorik asit ¢ozeltisinde ¢6ziinmesine iliskin optimum kosullarin tayini,
Taguchi yontemi ile gerceklestirilmistir. Karistirma yapilmadan % 90,66 ¢dziinme oraninin
elde edildigi calismada; 240 dakika’ lik li¢ siiresi, 70 °C sicaklik, 3 M hidroklorik asit ve 0.1 M
hidrojen peroksit derisimi optimum deney sartlar1 olarak tespit edilmistir.

Karagam lateritik nikel cevherinin, siilfiirik asit ile yiiksek basing altinda li¢ kosullarinin
incelendigi bir ¢alismada (Nasuh, 2014), optimum ¢odziinme kosullart 0,3 (g/g) asit/cevher
orani, 240 °C sicaklik ve 60 dakika li¢ siiresi olarak tespit edilmis ve bu kosullar altinda
cevherden % 92,8 oraninda nikel, % 94,3 kobalt, % 2,2 demir, % 59,8 aliiminyum, % 72,6
magnezyum, % 47,5 kalsiyum, % 88,4 manganez, % 2,4 krom ve % 1,9 silisyumun ¢ozelti
fazina alinabildigi rapor edilmistir.

Son yillarda yerli lateritik nikel kaynaklarmin degerlendirilmesine ydnelik pek c¢ok
lisansiistii tez calismas1 gerceklestirilmistir (Yildirrm, 2012; Segen, 2011; Ozdemir, 2006;
Goktas, 2007; Biiyilikakinci, 2008; Colakoglu, 2008; Nasuh, 2014; Kése, 2010; Goveli, 2006;
Korkmaz, 2014; Giirer, 2011). HPAL yontemiyle nikel iiretimi yiiksek sicaklik ve basinglar
kullanildigindan dolay1 oldukg¢a pahali bir yontemdir.
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Bu ¢aligmada nikelin daha ekonomik kosullarda elde edilebilmesi igin, AL ydntemiyle
lateritik cevherlerden siilfiirik asit ile nikel ekstraksiyonunun optimum sartlarinin tespiti
amaclanmaktadir.

2. MATERYAL ve METOD
2.1. Materyallerin Temini ve Hazirlanmasi

Yapilan ¢aligmada kullanilan 50 mikron tanecik boyutundaki lateritik nikel cevheri (Sekil
1.), Manisa-Gordes’ te faaliyet gosteren Meta Nikel Kobalt A.S.” den temin edilmis olup,
elementel analizi Tablo 4’ de, X-Islari Difraktogrami (XRD) analizi ise Sekil 1’de
verilmistir. XRD spektrumu incelendiginde temel olarak 4 nokta dikkati ¢ekmektedir.
Gergeklestirilen atomik analize goére (Tablo 1) en yiiksek yogunluktaki elementler kobalt,
demir, ¢inko ve silisyum olarak goriinmektedir. Ancak XRD pikleri genellikle farkli demir
kristallerinin piklerini ortaya koymaktadir. Ozellikle Gothit ve Hematit baskin bir sekilde
gozlenmektedir. As, Mn, Ni varligimi belirleyecek olan kristal yapilarin XRD pikleri 6ne ¢ikar
sekilde gozlenmemektedir. Kromit normalde demir de icerdiginden krom yaninda demirin
artan miktar1 hesaba katilmalidir. Ayrica Magnezyum ve kalsiyum miktarlar1 yaklasik (1/2)
olarak belirlenmektedir ki bu da montmorillonit ve dolomit kristal yapilarindaki atomik
kompozisyonlardan beklenen bir miktardir. Ayrica karsilagtirma yapildiginda neden kalsiyum
miktarinin magnezyuma gore fazla bulundugu tahmin edilmis olacaktir. Silisyumun varligi
kuvars ve montmorillonit kristallerinden ¢ikarilabilir. Ozellikle kuvars biitin XRD
spektrumunda ¢esitli fasetlerinin pozisyonu ile acik bir sekilde ortaya konulmaktadir. Yapida
karbonat icerikli yapilarin varligi, asidik ve basingli ortamlarda CO, ayrilmasi gergeklesecegini
gostermektedir. Dolaysiyla, genel olarak kalsit, dolomit ve hematit yaninda kromit (yapisinda
Mg igeren) ve montmorillonit (Mg, Al iceren fillosilikat minerali) XRD analizinde 6ne ¢ikan
yapilardir.

Calismamizdaki Lateritik cevheri ¢6ziindiirme islemlerinde, Meta Nikel Kobalt A.S.” nin
Yunanistan’dan ithal ederek isletmede kullandigi % 97-98” lik siilfiirik asit kullanildi. Cevherin
tanecik boyutu da, yine Meta Nikel Kobalt A.S.” nin tesisteki ogiitiiciilerle elde edebilecegi
boyuta (50 mikrometre) uygun olarak secilmis olup, kati/sivi oranlari da ekonomik olarak
uygulanabilecek biiyiikliklerde (100 kg./m® ile 400 kg/m? arasinda) belirlendi.

_— ————

,

Sekil 1. Gordes Tlvenan Lateritik Nikel Cevheri, Calismada Kullanilan 50 Mikronluk Cevher
ve Deney Sonucu Elde Edilen YuKkll Li¢c Cozeltisi
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Tablo 4. Calismada Kullanilan 50 Mikron Tanecik Boyutundaki Goérdes Lateritik Cevherinin
Bilesimi

Al As Ca Co Cr Ni Fe Mg Mn Si Zn
ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm

27,100 4,551 67,625 365,00 5,125 6,433 181,841 | 35,464 2,381 164,360 | 182,000

(1 GRO bl {5t ka2}|
G: Gotit

H: Hematit

Cr: Kromit

o K: Kuvars

D: Dolomit

2000 C: Kalsit

M: Montmorillonit

Counts

2Thata (Couplad TwoTheta/Theta) Wi.=1 54060

Sekil 2. Gordes Lateritik Cevherinin X-Isinlar1 Difraktogrami

2.2. listatistiksel Deney Tasarimm

Calismanin deneysel tasarimi planlanirken hem maliyeti hem de deney sayisini en aza
indirmek amaciyla Taguchi yonteminden faydalanildi. Taguchi yonteminde iiriiniin veya
prosesin etkilendigi parametreler, iki kisma ayrilir. Bunlar kontrol edilebilen ve kontrol
edilemeyen parametrelerdir. Calismada maliyeti ¢ok yiliksek olan kontrol edilemeyen
parametreler yerine, kontrol edilebilen parametre seviyelerinin arastirilmasi tercih edildi.
Deneysel ¢aligma sonucunda belirlenen optimum c¢alisma kosullari, farkli ortamlarda ve
zamanlarda yapilan deneyler i¢in de daima benzer sonuglar1 vermelidir. Bunun saglanmasi i¢in
secilen optimizasyon kriterlerinin, elde edilen performans degerlerindeki degiskenligi
minimum diizeyde tutmasi gerekir. Taguchi yonteminde, bdyle bir optimizasyon Kriteri
performans istatistigi ile saglanmaktadir (signal to noise ratio, S/N) ve en temel kriterdir (Abali
ve ark., 2015). Performans istatistiginin hesaplanmasinda asagidaki esitlikler kullanilir:

1. Daha bilyiik daha iyi durumu igin:
1 1

SNL =-10- |Og(; . ?:1 ﬁ)

2. Daha ki¢iik daha iyi durumu igin:

SNs=—10-log (= - Zf-, ¥2)
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“log SN (signal to noise)” performans istatistigi, “n” tekrarlanan deney sayisi ve Y de
degiskenin oOlgiilen degeridir. Yanitin; maksimum oldugu durumlarda optimizasyon SNL ve
SNS kullanilarak yapilir. SN oranlar1 i¢in varyans analizleri gerceklestirilerek Y’ yi etkileyen
faktorler belirlenir. SNL ve SNS performans istatistikleri, optimizasyon icin secilen kriterlerdir
ve ¢ok sayida parametreyi 2’ den fazla seviyede inceleme imkan1 saglar. Bunu da parametreler
arasindaki bilesik etkileri ihmal ederek basarir. Taguchi deney planinda asil etkilerin yaninda
onemli bilesik etkilerin de dikkate alinmasi sebebiyle, deney sayisi en aza indirilmektedir.
Deney sayisinin en aza indirilmesi ile zaman kaybmin ve maliyetin 6niine ge¢cmenin yani sira
maliyet yiiksekligi ve uzun c¢aligma siiresi isteyen c¢aligmalarinda yapilabilmesine olanak
saglamaktadir. Taguchi yonteminde veriler, kullanilan varyans analizleri ve grafiksel
yoéntemlerle ifade edilmektedir. Yontemle istenen optimum sonuglara ulasirken, elde edilen
ortalama performans degeri civarinda degiskenlik minumum olarak gergeklesmektedir. Bu
sebeple, elde edilen optimum kosullarin uygulandigi farkli iiretim ortamlarinda da benzer
performans degerleri elde edilmektedir.

3. DENEL KISIM

Cozme islemleri 1siticili bir mekanik karigtirici, sabit sicaklik banyosu ve bir geri
sogutucu ile donatilan 250 m’ lik ii¢ boyunlu cam balon iginde gergeklestirildi. Her bir deneyin
baslangicinda belirli konsantrasyonlarda 100 mL’ lik siilfiirik asit ¢6zeltileri hazirlandi ve 10
dakika kadar sabit sicaklik banyosunda tutulduktan sonra belli miktarlarda tartilan lateritik
cevheri katilarak calisma yapildi. Calismada kullanilan deney diizenegi Sekil 3° de
gosterilmektedir. Reaksiyon siireleri sonunda mavi bant siizge¢ kagidindan hemen filtrelenen
karisimlarin siiziintiileri, Ni*? ve Co*? basta olmak iizere ¢oziinebilen tiim metal iyonlarmi
analiz etmek iizere muhafaza edildi ve akabinde Meta Nikel Kobalt A.S. Arge Merkezi
Laboratuvarlarinda Agilent Technologies 700 Serisi 725 model ICP-OES (Inductively Coupled
Plasma — Optical Emission Spectrometer) cihazi ile elementel analizi gerceklestirildi (Olesik
ve Jones, 2006 ). Siiziintiideki Nikel, Krom, Kobalt ve Demir iyonlari tespit edildikten sonra %
¢oziinme oranlar1 agagidaki esitlige gore belirlendi:

(cevherdeki Ni) - (sizme sonundaki Ni)

Coziinme orani (%) = x 100

(cevherdeki Ni miktart)
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Su ginisi ==

¢ Termometre

S
Banyosu

Sekil 3. Calismada kullanilan deney diizenegi

Gordes Lateritik nikel cevherinin siilfiirik asit ¢ozeltileri igindeki ¢oziinmesine iliskin
optimum sartlarin tespiti igin; reaksiyon sicakligi, kati/sivi orani, asit konsantrasyonu ve
reaksiyon siiresi parametrelerinin etkisi arastirildi. Deney parametreleri ve parametre
seviyelerine iligkin veriler Tablo 5’de, ¢6zme islemlerindeki parametrelere iligkin standart
deney plan1 ve c¢oziindiirme iglemlerinden elde edilen deneysel sonuglar Tablo 8’ de
verilmektedir.

Tablo 5. Deneysel Parametreler ve Parametre Seviyeleri

Parametreler Parametre Seviyeleri
1 2 3 4
A Reaksiyon Sicakligi, °C 50 65 80 95
B Kati/Stvi Orani, g/mL 10/100 20/100 30/100 40/100
C Asit Konsant., % Ag. 20 35 50 65
D Reaksiyon Siresi, dk. 20 45 90 150
E Karistirma Hizi, devir/dk 0 150 300 600

4. BULGULAR VE TARTISMA

Parametrelerin etkinliginin ortaya konulmasi i¢in ¢6ziinme kesirleri baz alinarak varyans
analizleri yapildi ve F etkinlik degerleri hesaplandi. Hesaplamalardan elde edilen verilerden
parametrelerin etkin olup olmadiginin ortaya konulmasi ig¢in F etkinlik deger tablolari
kullanildi ve hesaplanan F etkinlik degerleri ile tablodaki kritik F degeri karsilastiriimasi
sonucunda hangi parametrelerin ¢oziindiirme islemi iizerinde etkin oldugu saptandi. Deney
sonuglarinin istatistiksel analizi minitab paket programi yardimiyla hesaplandi. Nikel i¢in
parametrelerin varyans degerleri ve F etkinlik degerleri (ANOVA) Tablo 6’ da verilmektedir. F
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etkinlik tablosunun 151g1nda; en etkin parametreler, asit konsantrasyonu, reaksiyon sicakligi ve
kati/s1v1 orani olarak bulundu. Karistirma hizi ve reaksiyon siiresinin ise ¢dziiniirliik lizerinde
cok az etkin oldugu tespit edildi. Tablo 6’ dan ortaya ¢ikan veriler sonucunda ¢ozeltiye gecen
Ni*? miktarmm maksimum ve maliyetlerin minimum olmasi amaglanarak, ¢ok yonlii
optimizasyon caligmasi yapildi ve Tablo 7’deki sonuglar elde edildi. Maliyetin minimum
tutuldugu deney kosullarinda %77,57 nikel ¢dziinme oranina ulasilirken, maliyetin gdz dniinde
bulundurulmadigi deney kosullarinda %93,83 nikel ¢oziinme verimine ulagildi. Yapilan
deneyler sonucunda tablolardan elde edilen sayisal degerler, parametrelere karsi doniigiim orani
olacak sekilde grafige gegirilen performans istatistigi (signal to noise ratio, S/N) Sekil 4’de
verilmektedir. S/N orani ile her bir faktoriin her bir seviyesi i¢in bagimsiz etkisi yani ¢ézliinme
iizerindeki performans etkisi tespit edildi. Asit konsantrasyonunun ve sicakligin artmasi,
¢oziinme performansini artirirken, kati/sivi oraninda azalma olmasi durumunda ¢oziinme
performansi artmaktadir. Her bir parametrenin ¢dziinme tizerine etkinlik derecesinin sirasi
sicaklik, asit konsantrasyonu, kati/sivi orani, karistirma hizi ve reaksiyon siiresi seklindedir.

Tablo 6. Nikel Icin Belirlenen Parametrelerin Coziinme Uzerindeki Etkinlik Degerleri

(ANOVA Tablosu)
Analysis of Variance (Spreadsheetl) Mean = 38.0330 Sigma = 17.5097 * - effect pooled into error term
SS df | MS F p
Temp 1443.159 3 | 481.0530 25.59537 0.012237
Asit kons. 1628.409 3 | 542.8029 28.88089 0.010288
KS 1093.179 3 | 364.3932 19.38825 0.018167
*KH 56.384 3
Sire 377.734 3 125.9112 6.69935 0.076292
Residual 56.384 3 18.7945

Tablo 7. Cok Boyutlu Optimizasyon icin Performans Istatistigi Degerleri

Parametre Parametre Degeri Performans Istatistigi Maliyet Secim
(Seviyesi)

%Ni %Cr %Co %Fe

A Reaksiyon Sicakligi 50 37,00 8,95 38,40 13,30 Min.
(°C) 65 50,73 13,25 49,72 23,45
80 62,86 18,44 60,28 36,10 Ay
95 69,31 21,46 65,41 39,86 Max
B Kati/S1vi Oran1 (g/mL) 10/100 70,08 22,91 67,36 44,68 Max.
20/100 55,22 15,11 52,78 27,36
30/100 51,14 13,30 50,21 23,25 B,
40/100 43,45 10,78 43,72 17,43 Min.
C  Asit Konsantrasyonu 20 34,62 14,41 33,33 10,23 Min.
(%w/v) 35 55,17 15,72 51,38 30,56
50 63,56 19,32 61,88 41,41 Cy
65 66,56 19,16 67,22 30,70 Max.
D  Reaksiyon Siresi (dk.) 20 46,35 11,42 45,90 21,43 Min.
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45 53,96 15,44 52,99 23,51
90 58,23 16,21 56,11 28,56 D,
150 61,37 19,02 58,82 39,23 Max
E Karigtirma Hizi 0 55,90 15,79 53,82 27,63 Min.
(devir/dk) 150 51,89 14,58 51,60 27,93
300 53,82 15,49 52,50 23,58 E1
600 58,29 16,24 55,90 33,59 Max.
Tablo 8. Deney Sonuglari
Den.No Rxn Asit Kati/Sivi Karist. Hizt Rxn Cozin Cozun. Cozin. Yuzde. Cozin. Cozun.
Sic. Kon. Oran. dev./dk. Siire Ni*? Yiizde. % Cr Yizde. Yizde
(c) (Wiv) (g./mL) dk. ppm % Ni % Co % Fe
1 50 20 10/100 0 20 1630 24,05 4,87 25,00 4,55
2 50 35 20/100 150 45 2260 33,34 7,70 33,33 9,76
3 50 50 30/100 300 90 2973 43,86 11,17 45,28 17,37
4 50 65 40/100 600 150 3170 46,77 12,05 50,00 21,53
5 65 20 20/100 300 150 2430 35,85 8,68 33,33 11,13
6 65 35 10/100 600 90 4920 72,59 22,23 66,67 47,94
7 65 50 40/100 0 45 3233 47,70 12,48 48,06 20,70
8 65 65 30/100 150 20 3170 46,77 9,61 50,83 14,03
9 80 20 30/100 600 45 2777 40,97 9,22 38,89 13,96
10 80 35 40/100 300 20 2830 41,75 9,75 39,72 16,19
11 80 50 10/100 150 150 6090 89,85 32,17 86,11 76,63
12 80 65 20/100 0 90 5345 78,86 22,62 76,39 37,63
13 95 20 40/100 150 90 2548 37,59 8,83 36,11 11,28
14 95 35 30/100 0 150 4947 72,99 23,20 65,83 47,64
15 95 50 20/100 600 20 4935 72,81 21,45 68,05 50,93
16 95 65 10/100 300 45 6360 93,83 32,36 91,66 49,61
Main Effects Plot for SN ratios
Data Means
coskaiyon secalivgs C | H2504 kons. Swiw Tath i orors il | harsytrma o dovie/dek | reslalyon sives! dek
s - Panel Label
.
= .
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Signal-to-noise: Larger is better

Sekil 4. Her Bir Parametrenin Coziinmedeki Etkinlik Derecesi Sirasi Baz Alinarak Cizilen,
Parametre Degisimlerine Kars1 Déniisiim Oranlar1 Grafikleri (Performans Istatistigi, signal to
noise ratio, S/N )
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Lateritik cevherdeki ana bilesen olan demir, siilfiirik asit ile demir siilfat vermek iizere
¢oziinlir (Rxn. 1). Goethite yapisinda bulunan nikel ve kobalt ise, oksitleri veya hidroksitleri
formunda kabul edilir ve siilfiirik asitle Esitlik 2 ve Esitlik 3° e gore ¢ozeltide siilfatlar1 halinde
kalir.

Lateritik cevherinin H,SO, ile verdigi reaksiyon asagidaki gibi gosterilebilir:

2FeOOH(S) + 3H,S0, — F€2(504)3(aq) + 4H,0 (1)
NiO(S) + H,S0, — NiSO4(aq) + H,0 (2)
COO(S) + H,S0, — COSO4(aq) + H20. (3)

Reaksiyonlara gore, demir, nikel ve kobaltin siilfiirik asit ile ¢dzeltiye gegme oram
oldukca kolaylagmaktadir. Elde edilen sonuglarda, bu durumu desteklemektedir. Denemelerden
elde edilen veriler 151¢1nda, ¢6ziinme oranini maksimum yapan parametre seviyelerinin A4, B1,
C4, D2 ve E3 oldugu goriildii. Buna gére maksimum ¢oziinmenin (% 93,83) saglandig1 proses
sartlari; reaksiyon sicakligi 95 °C, kati /stv1 orami 10/100 (g/mL), asit konsantrasyonu % 65
(w/v), karistirma hizi 300 devir/dak. ve reaksiyon siiresi 45 dak. dir.

Maliyetlerin de dikkate alindigi durumda (Tablo 7 ve 8) ise, optimum proses sartlari
asagidaki gibidir:

Reaksiyon sicakhgi : 95 °C

Kati/s1v1 orani: :30/100 (g/mL)
Asit konsantrasyonu : % 65 (w/v)
Karistirma hiz1 : 300 dev./ dak.
Reaksiyon suresi : 150 dak.

Maliyetin minimum oldugu sartlarda % 77,57 nikel, % 23,67 krom, % 69,02 kobalt ve %
48,65 demir ¢oziinme orani elde edildi. Maliyetlerin dikkate alindigi bu ¢alisma kosullarinin
1s181inda, verimi biraz daha artirabilmek i¢in diger tiim kosullar ayni tutularak 240 ve 480 dk.lik
reaksiyon siirelerinde deneyler tekrarlandi. Siirenin degistirilerek deneylerin tekrarlanmasi
sonucunda sirastyla, % 81,45 ve 86,78’ lik nikel, % 23,98 ve 24,23’ lik krom, % 73,64 ve %
77,06 lik kobalt ile % 50,67 ve % 51,96’ lik demir kazanim verimi elde edildi.

5. SONUGC

Bu ¢alismada, Taguchi Fraksiyonel Deney Tasarimi ile deney sayisi en aza indirilerek,
zaman kaybmin ve maliyetin Oniine gecilmesi saglandi. Taguchi deney tasariminda, nikel
¢oziinme miktarinin (% 93,83) maksimum oldugu deney kosullari; 95°C sicaklik, 45 dakika li¢
stiresi, 10 g cevher/100 mL’ lik kati/sivi orani, 300 dev./dak. karistirma hizi ve % 65 (w/v)
stlfiirik asit konsantrasyonu olarak tespit edilmesine karsin maliyetler géz 6niine alindiginda
sicaklik, karigtirma hizi ve asit konsantrasyonu ayni kalirken, li¢ siiresi 150 dak. ve kati/sivi
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orani 30g cevher/100mL’ ye ¢ikmaktadir. Maliyetlerin goz oniine alindig1 bu kosullardaki nikel
¢ozlinme orani %77,57 olarak gerceklestigi tespit edildi. Karigtirma yapilmaksizin en uygun
¢oziinme kosullari ise; 95 °C sicaklik, 150 dakika li¢ siiresi, 20 g cevher/100 mL kati/siv1 orant
ve % 65 (w/v) siilfiirik asit konsantrasyonu olarak bulundu. Bu kosullardaki nikel ¢dziinme
miktar1 yaklagik %90 olarak gergeklesti. Tiim bu calismalar sonucunda siilfiirik asitin;
atmosferik sartlar altinda c¢ok kiigiik tanecik boyutlarina (50 mikron altinda) sahip lateritik
cevherler i¢in, iyi bir ¢oziicii reaktif olabilecegi teklif edilebilir.

6. TESEKKUR

Bu caligmada kullanilan Lateritik cevherleri saglayan ve Arge Merkezi
Laboratuvarlarinda ICP-OES cihaz ile elementel analizlerin yapilmasinda destek olan Meta
Nikel Kobalt A.S.” ye katkilarindan dolay: tesekkiir ederiz.
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