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Anahtar Kelimeler Ozet: Kanisik hidroksit ¢ékelegi (MHP) nikel laterit cevherlerin hidrometaliirjik

Nikel islenmesi zincirinde ortaya ¢ikan bir ara tiriindiir. MHP bir ticari {iriin olarak alic1
MH_P bulsa da, icerdigi safsizliklardan dolay1 ekonomik degeri diisiik olan bir ara {iriin
Indirgeme sayllmaktadir. MHP’'nin igerdigi nikeli diger safsizliklardan ayirarak ekonomik

degeri daha ytiksek olan iiriinlere doniistiirilmesi bir¢ok arastirmanin konusu
olmustur. Bu arastirmada, MHP 6rneginin indirgenebilirligi incelenmistir. Amag
nikel oksidi metalik nikele indirgemek ve bdylece diger safsizliklardan
ayrilmasinina imkan sunmak olmustur. Bunun i¢in MHP numunesi kalsinasyon
islemine tabi tutulduktan sonra, belirli oranda indirgeyici komiir ile karistirilmistir.
Karisim pelet haline getirildikten sonra tiip firinda ve azot gazi altinda 1050 °C’ye
isitilmistir.  Indirgenen numunelerin  mineralojik icerigi ve mikro yapisi
incelenmistir.

Carbothermic reduction of mixed nickel-cobalt hydroxide precipitate
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Abstract: Mixed hydroxide precipitation (MHP) is an intermediate product that is
produced in the hydrometallurgical processing chain of nickel laterite ores.
Although MHP finds buyers as a commercial product, it is considered an
intermediate product with low economic value due to impurities it contains.
Separating the nickel contained in MHP from other impurities and transforming it
into products with higher economic value has been the subject of many researches.
In this research, the reducibility of the MHP sample was examined. The aim was to
reduce nickel oxide to metallic nickel thereby allowing it to be separated from other
impurities. For this, after the MHP sample was calcined, it was mixed with a certain
amount of reducing coal. The mixture was pelleted and heated to 1050 ° C in a tube
furnace and under nitrogen gas. Mineralogical structure and microstructure of the
reduced samples were investigated.

1. Giris MHP mangan ve magnezyum gibi safsizliklar iceren
nikel ve kobalt hidroksitlerin bir karisimi olup,
Nikel laterit cevherlerinin hidrometalurjik hidrometaliirjik yontemlerle nikel {iretimi zincirinde
islenmesinde nikel ve kobaltin yiikli li¢ ¢ozeltisinden bir ara irilin olarak tretilmektedir. Bir nikel

ayristirilmasi icin karnisik siilfit ¢okelegi (MSP) [1], konsantresi olarak alici1 bulan MHP safsizliklarindan

karisik hidroksit cokelegi (MHP) [2] ve solvent
ekstraksiyon (SX) [3] olarak li¢ uygulanan ydntem
vardir. Son yillarda endiistriyel olarak en yaygin
olarak kullanilan yéontem MHP yontemi olmustur. Bu
yontem su anda Gordes’te bulunan nikel laterit
rezervlerinden nikeli kazanmak i¢in kullanilmaktadir.

arttilarak katma degeri daha yiiksek olan iriinlere
doniistirtlebilir.  Bunun igin yapilan birgok
arastirmada hidrometaliirjik yontemler kullanilmistir
[4, 5]. Bu arastirmada pirometaliirjik yontemler
kullanilarak katma degeri daha yiliksek bir {iriiniin
elde edilebilirligi arastirllmistir. Bunun i¢in, kati hal
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indirgeme ve ardindan indirgenmis numune
ogiitillerek yas manyetik ayristirmaya tabi tutulmasi
onerilmistir. Bu yontemin uygulanabilmesi ic¢in
indirgeme sirasinda Ni, Co ve Fe disindaki
safsizliklarin  indirgenmemesi gerekir. Bdylece
manyetik 6zelligi gosteren Ni, Co ve Fe icerikli metal
parcaciklar yas manyetik ayristirma yontemi ile
ayristirillabilecektir. Bu makalede s6z konusu
metallerin indirgenebilirligi ele alinmistir. Bu amagla,
Gordes tesisinden temin edilen MHP uriini, kat1 hal
indirgeme islemine tabi tutulmustur. Amag
olabildigince diger safsizliklar1 etkilemeden Ni, Co ve
Fe oksitleri indirgemek olmustur.

2. Materyal ve Metotlar
2.1 Ham Maddeler

Fabrikadan gelen MHP numunesinin analizi Tablo 1’de
gosterilmistir. Bu analize goére MHP numunesi
¢ogunlukla Ni, Mn, ve Mg elementlerinden olusup daha
az miktarlarda Al, Co ve Fe, igermektedir. MHP
icerisindeki nikel oksiti metalik nikele indirgemek icin
<1 mm tane boyutuna sahip kémir kullanilmistir.

Kullanilan kémiir agirlikca %76 karbon igermistir.
Koémiir miktart MHP numunesi igerisinde bulunan Ni,
Co ve Fe oksitlerin karbon ile indirgenme
tepkimelerine gore hesaplanmistir.

NiO+C - Ni+CO
CoO+C—-Co+CO
Fe203 + C —» 2Fe + 3CO

Boudouard reaksiyonuna gore 1000°C'in {izerinde
sistemdeki COz'nin neredeyse tamami karbon ile
tepkimeye girerek CO olusturur. Indirgeme 1000°C’1n
iizerinde gergeklestirildigi icin ve sistemde kati
karbon bulundugu i¢in tepkime sonucu CO: yerine
CO’nun olustugu varsayilmistir.

Indirgeme tepkimelerin hizin1 arttirmak amaciyla,
deneylerde terorik olarak hesaplanan koémir
miktarindan %25 daha fazla komir kullanilmistir. Bu
oran, Onceki arastirmalarimizdan elde ettigimiz
sonuclar g6z énlinde bulundurarak se¢ilmistir.

Tablo 1 - MHP numunesinin kimyasal analizi

Ni Mn Mg Al Co

Fe Ca Zn Cu Sc

34.25 6.17 4.02 1.82 1.79

1.66 0.68 0.57 0.21 0.03

2.2 Komiir + MHP Karisimin Hazirlanmasi

Gece boyu kurutulmus MHP numunesi belirlenen
koémiir oramyla iyice karistirilarak pelet haline
getirilmistir (Sekil 1).

Sekil 1- Preslenerek pelet haline getirilen MHP+Kémiir
karisimi.

2.3 Kalsinasyon Deneyi

Baz1 deneylerde indirgeme asamasindan oOnce,
numune 500°C’de kalsine edilmistir. Kalsinasyon
isleminin amact MHP numunesi igerisindeki hidroksit
olarak bulunan yapisal suyu tamamen uzaklastirmak
olmustur. Kalsinasyon sirasinda %23 agirlik kaybi
kaydedilmistir. Islem sonunda hidroksit bilesikler
tamamen okside dontistiirilmistiir.

2.4. indirgeme Deneyi

Hazirlanmis MHP+komiir peletler aliimina krozelere
yerlestirilerek dikey tiip firininda ve azot gazi altinda
(50 ml/dak) 1050°C’ye 1sitilmistir. Deney diizeneginin
fotografi Sekil 2’de gosterilmistir. Ham ve indirgenmis
numunelerin fotografi ise Sekil 3'te gosterilmistir.

Sekil 2- indirgeme deneyleri icin kullanilan tiip firin
ve gaz besleme sistemi.
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analizini belirleme amaciyla Nova NanoSEM marka
indirgenmemi; ey ] Fara}mall . elektron .mikr.oskobu" kullan.llmlstlr.
Indirgenmis Indirgenmis numunelerin mineralojik yapisi ise XRD
analizi ile incelenmistir. XRD analizi 10-70° araliginda
ve 0,1 °/dak tarama hiziyla yapilmistir.

3. Bulgular

3.1 indirgenmis Numunelerin Mineralojik Yapisi

pekil 3- Ham ve indirgenmis MHP+kémiir peleti. Indirgenmis numunenin XRD analizi Sekil 4'te
. . gosterilmistir. Sekilde gosterildigi gibi, numune
2.5 Numunelerin Karakterizasyonu cogunlukla metalik nikel ve Mn-Ca karisik oksitten
o ) o olusmaktadir. Ayrica az miktarda magnezyum oksit ve
Elde edilen indirgenmis numunelerin mikro yapilarini Mg-Al spinel de indirgenmis numunede mevcuttur.
inceleme ve olusan metal parcaciklarin kimyasal
1: Ni :
2: Mn-Ca karisik oksit
3: MgO
4: MgALO,
1
2 4 3
4 2 4 3 ;‘z_J L 2 3 4
T T & T » T L |
20 30 40 50 60
2Theta

Sekil 4. 1050°C’de indirgenen numunenin XRD analizi.

3.2 indirgenmis Numunelerin Mikro Yapilarinin
incelenmesi

Elde edilen indirgenmis numunelerin mikro yapilari
SEM ile incelenmistir. Numunelerin tipik mikro yapisi
Sekil 5'te gosterilmistir. Indirgeme sonucu olusan
metal parcaciklar sekilde agik gri renge sahip yuvarlak
bolgeler halinde gorilmektedirler. Bu pargaciklarin
tane boyutu ise genelde 15 um’nin altindadir.

8 5000 x 20.0 kV |59.7
Sekil 5- 1050°C’de indirgenmis MHP numunesinin a)
1000 X ve b) 5000 X biiyiitmelerde ikincil elektron
SEM goriintiileri.

3.3 Metal Parcaciklarin Kimyasal Analizi

Sekil 5'te gosterilen metal parcaciklarin kimyasal
analizleri EDS ile belirlenmistir. Tipik EDS spektrumu
Sekil 6'da gosterilmistir. Nikel, kobalt, demir ve

WD 3 RV | HRW | . s
8.4 mm 1000 200 kv | 298 um mangan elementlerine ait pikler EDS spekturumunda

goriilmektedir. Indirgenmis pelletten rastgele alinan
kesitlerin kimyasal analizleri ise Tablo 2'de
verilmistir. Olusan metal parcaciklar %85-88 nikel
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icerdigi goriilmektedir. Metal pargaciklar ayrica %4-5
Co, %4-5 Fe ve %2-3 Mn igermektedir.

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 keV

Sekil 6- Ornek EDS spektrumu.

Tablo 2- Indirgenme sonucu olusan metalik parcalarin

o6rnek EDS analizleri
Analiz Ni Co Fe Mn
No.
1 88,15 4,83 4,33 2,69
2 87,63 4,60 4,42 3,35
3 86,48 5,74 4,28 3,5
4 85,95 5,53 5,04 3,48
4. Sonug
Gordes’te bulunan nikel rezervlerinden

hidrometaliirjik yontemlerle tiretilen MHP 6rneginin
indirgenebilirligi incelenmistir. indirgeme isleminden
once kalsinasyon islemine tabi tutulan MHP
numunesinin icerisindeki yapisal su uzaklastirilmistir.
Karbotermik indirgeme sonucu nikel oksidin metale
indirgendigi goriilmistiir. EDS sonuglarina gore, nikel
ile birlikte kobalt, demir ve manganin da

indirgenebilecegi goriilmiistiir. MHP igerisindeki Mg,
Al ve Ca gibi safsizliklar ise indirgenmemistir. Bdylece
metalik nikelin manyetik 6zelliginden yararlanarak,
6glitme ve ardindan yas manyetik ayristirma yéntemi
kullanilarak daha yiiksek oranda nikel iceren bir
konsantrenin elde edilebilecegi sonucu ortaya
konulmustur.
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