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FELDSPATTAKI DEMIRIN OKSALIK ASIT LiCi iLE
UZAKLASTIRILMASI

The Removal of Iron from Feldspar by Oxalic Acid Leaching

Volkan ARSLAN (*)
Oktay BAYAT (**)

OZET

Bu calismada Kaltun Madencilik'ten (Cine-Aydin) alinan feldspat numunesindeki demir iceriginin
azaltiimasi icin oksalik asit lici optimum kosullari arastiriimistir. Bu amacla iki agsamali oksalik asit
ligi deneyleri yapilmigtir. ilk asamada, lic deneyleri Yates teknigine gére yapilmig buradan tespit
edilen etkili parametre dikkate alinarak ikinci asamada optimizasyon deneyleri yapilmistir. Deneyler
sonucunda optimum kosullar; kati orani: %5, oksalik asit derigimi: 0,2 M, sicaklik: 80 °C, li¢ suresi: 120
dk. olarak tespit edilmistir. Optimizasyon deneyleri sonucunda feldspattaki demirin %72,59'u giderilmis
ve li¢ sonrasi elde edilen konsantrenin Fe,O, iceridi %0,032 olarak belirlenmistir.

Anahtar Soézciikler: Feldspat, oksalik asit, lig, Anova-Yates analizi, optimizasyon

ABSTRACT

In this study, optimum conditions of oxalic acid leaching to reduce iron content of the feldspar supplied
by Kaltun Mining (Cine-Aydin) were investigated. For this purpose, two-stage oxalic acid leaching
experiments were carried out. In the first stage, the leaching experiments were conducted according
to Yates’ experimental design. Then, optimization tests were applied taking into consideration effective
parameter in the second stage. Optimum conditions were 5% solids, 0.2 M of oxalic acid concentration,
80 °C temperature and 120 minutes of leaching (reaction) time. The iron removal from feldspar was
72.59% and the Fe, O, content of the feldspar concentrate was 0.032% after the optimization tests.

Keywords: Feldspar, oxalic acid, leaching, Anova-Yates’ analysis, optimization

(*) Cukurova Universites_!, Muih. Mim. Fak., Maden Mihendisligi Bolumu, Adana, varslan@cu.edu.tr
(**) Prof. Dr., Gukurova Universitesi, Mih. Mim. Fak., Maden Muhendisligi Bolimu, Adana,

35



1. GIRIS

Potasyum, sodyum ve kalsiyum alimina silikat
bilesimlimineral grubuna “feldspat”’denilmektedir.
Rengi gri, pembe veya beyaz, sertligi 6-6,5,
dilinimler birbirine dik iki ydnde mukemmeldir
(Cornelius ve Hurlbut, 1982). Feldspatlarin
bilesimi KAISi,O, (ortoklaz), NaAlSi,O, (albit) ve
CaAlSi,O, (anortit)in olusturdugu Ug bilesenli
sistemde incelenebilir. Alkali feldspatlar (K,Na)
AISi,O, genel formdld ile ifade edilen ortoklaz,
mikroklin, sanidin, adularya ve anortoz ile temsil
edilmektedir. Plajiyoklas kati eriyik serisi ise
(Na,Ca)AISi,O,genelformiliiletemsiledilenalbit,
aligoklas, andezin, labrador, bitovnit ve anortitten
olusmaktadir. Ayrica kontak metamorfizma triini
olarak ortaya ¢ikan ve ¢ok nadir olarak bulunan
feldspatlara agir feldspatlar denir. Bu gruba
ait olan iki mineral selsiyanit (BaAlSi,O,) ve
hiyalofan (Ba,K)AISi,O,'dir (Sariiz ve Nuhoglu,
1992; Kirikoglu, 1990). Feldspat ergime noktasi
distk bir hammaddedir. Potasyum feldspat
1170°C’de, sodyum feldspat ise 1122°C’de
erimektedir. Eriyen binye tamamen camsi kitle
olusturur (Koktark, 1991). Feldspattaki Fe,O,
iceriginin azaltilmasi igin fiziksel, fizikokimyasal
ve kimyasal yodntemler kullaniimaktadir. Bu
ybntemler feldspatin ylzeyinin asindirilarak Fe
minerallerinin uzaklastiriimasinda ve c¢dzeltiye
alinmasinda kullaniimaktadir. Uygun metodun
belirlenmesi feldspatin mineralojik yapisina
da bagldir. Kimyasal yéntemler lic islemiyle
gerceklestiriimektedir. Bu islemler icin organik ve
anorganik asitler kullaniimaktadir. Kullanilan en
6nemli organik asitler; oksalik, sitrik ve askorbik
asittir. Anorganik asitler ise; HF, HCI, H,SO, ve
perklorik asittir (Taxiarchou vd, 1997).

Bu calismada, Kaltun Madencilikten (Cine-
Aydin) temin edilen feldspat cevherinin oksalik
asit ligi ile Fe,O, igeriginin azaltilarak yuksek
kalitede seramik Uretiminde kullanilabilmesi
amaclanmistir. Li¢ islemleri esnasinda sicaklik,
katt orani ve oksalik asit konsantrasyonu
parametreleri istatistiksel olarak dizayn edilen
Anova-Yates deneysel dizen teknigine gore
belirlenmis ve test edilmigtir.

2. DENEYSEL CALISMALAR
2.1. Malzeme

Kaltun Madencilikten (Cine-Aydin) temin edilen
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yaklasik 50 kg'lik feldspat numunesi Cukurova
Universitesi, MadenMiihendisligiBélimi, Cevher
Hazirlama Laboratuarina getirilmis ve temsili
numune miktari konileme-dértleme y&ntemi ile
yaklasik 10 kg’a indirilmigtir. Numune %1000 -2
mm olacak sekilde ¢eneli kiricidan gecirildikten
sonra seramik bilyall dedirmende 6gutilerek
%1000 -63 pm tane boyutuna indirilmigtir.
Deneylerde kullanilan feldspat numunesinin
Tlbitak-MAM’da yapilan mineralojik analizi
sonucunda baslica minerallerin kuvars (SiOz),
albit (Na,OAl,0,6Si0,), ortoklaz (KAISi,O,) ve
it ((KH,O)ALSI,Al (OH),) bilegikleri oldugu
belirlenmistir. Numunenin elek analizi de Tubitak-
MAM’da Malvern Mastersizer cihazi kullanilarak
tane boyut dagiim analizi yaptinimis ve
sonuglari Sekil 1’de, kimyasal analizleri ise yine
Tubitak-MAM’da yari-kantitatif element analizine
(XRF) gore yaptiriimis ve sonuglari Cizelge 1’de
verilmistir. Ayrica deneylerde kullanilan feldspat
numunesinin Taramali Elektron Mikroskobu
(SEM) altindaki géruntist ¢ekilmis ve Sekil 2’de
verilmistir.
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Sekil 1. Tane irilik dagilimi.

Feldspat numunesinden hazirlanan ince kesitte
yapilan incelemede; mikrokristalen yapida ana
minerali feldspatlarin olusturdugu gézlenmis ve
kesitte plajiyoklastlar karlsbad sénme sekilleri
ile oldukga belirgin oldugu tespit edilmistir.
Bozusma Urunl yer yer oldukga yogun gbzlenen
plajiyoklastlarin sénme agilari tam olarak tespit
edilememisse de temiz 2-3 mineralde yapilan
olcimler sonucunda bunlarin albit formunda



olduklari tespit edilmistir. Kristalleri 6z sekilsiz
mikrolitik formda gézlenmistir. ikincil mineral
olarak kuguk kristalli halde kuvars minerali
g6zlenmistir. Parlak, yer yer paralel sénme
gOsteren kuvars kristalleri feldspatlara eslik
etmektedir. Kesitte ayrisim Urlini olarak ortaya
cikandemiryeryerfeldspatve kuvarskristallerinin
catlak ve kiriklari boyunca izlenmigtir. Ayrica
¢ok az miktarda mafik mineral gdézlenmistir.
Feldspatlar déntsim UriinG olarak kaolenlesme
gOstermektedir. Ayrica matris’te ¢ok ince formda
kaolen mineralinin varligi gézlenmistir (Sekil 3).

Cizelge 1. Feldspat Numunesinin Kimyasal Analizi

Bilegen %Agiriik
ALO, 21,872
CaOo 1,100
Cl 0,046
Cr,0, 0,005
CuO 0,003
F 0,671
Fe,O, 0,119
K,0 0,452
MgO 0,366
Na,O 7,966
NiO 0,003
P,O, 0,317
SO, 0,028
SiO, 66,594
SrO 0,032
Tio, 0,386
ZrO 0,029

TUBITAK

Sekil 2. Feldspat numunesine ait SEM fotografi.

Sekil 3. Feldspat numunesine ait ince kesit fotografi.

2.2. Yontem

Lic deneyleri 250 ml'lik erlenmayerlerde 100 ml
¢alisma hacminde yapiimistir. Deney numuneleri
manyetik karistirici kullanilarak 2 saat boyunca
180 dev/dak. karistirma hizinda karistiriimistir.
Her deney icin belirlenen palp-kati orani (%5,
%10 ve %15), oksalik asit derisimi (0,2 M; 0,6
M ve 1 M) ve ortam sicakhgr (30 °C, 55 °C ve
80 °C) sartlarinda lic (6zlUtleme) iglemleri
gerceklestirilmistir. Lic testleri sonucunda ¢ozelti
filtre edilip kalinti kurutulduktan sonra Atomik
Absorbsiyon Spektrometresi (AAS) kullanilarak
kati maddelerin %Fe,O, icerikleri belirlenmistir.

Yates deneysel diizen teknigine gére diizenlenen
Cizelge 2’deki hesaplama isleminde asagidaki
siralama izlenmistir;

(i) 1. Kolon 2* faktériyel deney tasarimina
gbre Yates siralamasi (4 parametrenin li¢
islemine etkisi arastiriimistir).

(i) 2.KolonYatessiralamasinagéreolusturulan
lic deneyleri %Fe,O, sonuglaridir.

(i) 3. Kolon; 2. Kolondaki sonuglar sirasiyla
cgiftlere aynlir. Yukaridan asagiya dogru
bu ciftler toplanarak Ust yari kolona, alt
deger Ust degerden cikarilarak diger yari
kolona yerlestirilir. Deneyler 4 degiskene
(parametre) goére yapildidi igin bu islem
4 kez ayni sekilde 4, 5 ve 6. Kolonlar igin
tekrarlanir.
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(iv) 7. Kolon 6. Kolondaki (Toplam Etki) her
bir degerin karesinin deney sayisina
bélinmesi ile elde edilir.

(v) 8. Kolon serbestlik derecesidir.

(vi) 9. Kolon F (hesap) kolonudur. 7. Kolonun
8. Kolon ile standart hatanin (S2) carpimina
oranidir.

(vii) 10. Kolon F (tablo) kolonudur. F (1, 16,
0.05) icin F-istatistiginin degeri tablodan
bulunur.

(viii) 11.Kolon sonucu olusturan karar kolonudur
F-istatistiksel degere gbre etkin olup
olmadigi belirlenir.

(ix) 12,1314 ve 15.Kolonlar (f)fonksiyonundaki
(esitlik 2) kodlanmis degerlerdir.

(x) 16. Kolon modelden elde edilen Y
degerleridir (Ozensoy, 1982; Milton vd,
1995).

Gelisiglzel siralama ve Yates deneysel dizen
teknigine goére elde edilen deney sonuclari
ANOVA Varyans analizi ile birlestirilerek her bir
degerlendirme icin fonksiyonlar bulunmustur.
Deneysel hatalarin (S?) hesaplanmasi igin
merkez noktasi tekrarli yénteme bagvurulmus ve
Yates teknigine gbre yapilan deney verilerininorta
degerlerinde 3 adet deney tekrarlanmistir. Yates
tekniginde modelin tespit edilmesi Yates teknigi
ve ANOVA Varyans analizinin birlestiriimesi ile
f(X,,X,,.....X ) fonksiyonu hesaplama yoluyla
bulunur.  ANOVA uygulanmasinin  amaci
kararlari ve modeli basitlestirmesidir (Ozensoy,
1982). Bu yontemde X degerleri esitlik 1’e gore
hesaplanmistir.

P (a-b)

~(c-b) (1)
a: Degiskenin (parametre) sinanma degeri
b: Degiskenin (parametre) standart degeri
C: Dusuk veya yiiksek deger

3. DENEYSEL BULGULAR VE SONUCLAR

Yates diizenlemesine gére yapilan deneylerde
temel etki ve i¢c etkilesimler g6z &ninde
bulundurularak ve etkili sonuglara bagl olarak bir

model olusturulur. Olusturulan bu modele gére
olmasi gereken deney sonuglari (Y) hesaplanir.
Bu calismada ANOVA analizi Fe,O, tendriine
go6re hesaplanmistir. Cizelge 2’de verilen Etkin
(E) degerler baz alinarak deney sonugclari (Y)
hesaplanarak Egsitlik 2’de verilmistir. Deney
ortalamasi ve deneysel hata (S?) Esitlik 3’e gore
hesaplanmigtir.

Y =0,060-0,0016X,-0,0214X,+0,0021X, X,  (2)
Deney Ortalamasi (n_,) = (n,+ n,+n,) /3

8= [(n,-n,, P+ (N0, 2+ (nn )21/ (n-1)  (3)
Feldspat numunesi icin orta degerlerde yapilan
deneylerde %Fe,O, degerleri asagidaki gibi
bulunmustur. Bu degerlere gére n . ve S2
belirlenmistir.

n,=0,070; n,=0,070; n,=0,073
Deney Ort.=[0,070+0,070+0,073] / 3 = 0,0566

S? = [(0,070-0,071)%+(0,070-0,071)?+(0,073—
0,071)7/2;
S?=3x10°¢

Yapilan lic deneylerinde elde edilen veriler
Is1ginda (Cizelge 2) asit derisiminin etkili olmadigi
go6rulmastur. Palp-kati orani ise tek basina etkili
degildir, sicaklikla birlikte etkili parametre olarak
gorulmektedir. Fakat Cizelge 2 den de acikga
goruldagu gibi sicakligin tek basina etkili oldugu
durumda %Fe,O, degeri 0,039 iken sicaklik ve
palp-kati oranini birlikte etkili oldugu durumda
ise %Fe,O, degeri 0,038 olarak belirlenmistir.
Her iki parametre igin de Fe,O, degerleri hemen
hemen ayni oldugu icin sadece sicakhgin etkili
oldugu deney sartlari optimum deney sarti olarak
alinmistir. Buna gére optimum deney sartlari
palp-kati orani: %5; oksalik asit derisimi: 0,2
M; sicaklik: 80 °C ve li¢ Suresi: 120 dak. olarak
belirlenmistir.

Cizelge 2’de verilen deney sonuglari ile model
(Esitlik 2)e gbre hesaplanan deney sonugclari
(Y) arasindaki iligki Sekil 4’de gosterilmis
ve aralarinda Y = 1,0294X-0,0011 bagintisi
bulunmustur. Veriler arasindaki korelasyon
katsayisi (R?) ise 0,993 olarak hesaplanmistir.

3.1. Optimizasyon Deneyleri

Optimizasyon  deneyleri  “steepest ascent”
metoduna goére gergeklestiriimistir (Akhanazarova
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and Kafarov, 1982). Bu metotta Cizelge 3'de
belirlenen artis miktari, Yates teknigi ile tespit
edilen optimum deney sartlarindan etkin olan
parametreye adim adim eklenerek en uygun
ve en verimli deney sartlari belirlenmis olur.
Yapilan deneylerde kati orani ve oksalik asit
konsantrasyonunun lig¢ igleminde etkili olmadigi
sadece sicakligin etkili oldugu belirlenmigtir.
Bunun icin optimizasyon deneylerinde sicaklik
parametresi arttirilarak ek deneyler yapilmigtir.

Cizelge 3. Optimizasyon Parametrelerinin
Belirlenmesi

Artis Parametreleri Sicaklik (X,)
Baslangi¢ Seviyesi, Z 80

Artis Miktart, AZj 25

Katsayi, bj -0,021

AZx b, -0,525
Normal Artig Miktari 10

Optimizasyon deneyi numuneleri AAS ile
kimyasal analizleri yapilmis ve sonuglari Cizelge
4’de verilmigtir.

ANOVA-Yates deneysel diizen teknigiyle oksalik
asit kullanilarak yapilan li¢ deneyleri sonucunda
feldspat numunesindeki Fe,O, miktari 0,039'a
disurulerek  %67,23 demir giderim verimi
elde edilmistir. Bu asamadan sonra ikinci etap
deneylere gecilmis ve ilk agsama deneylerinde li¢
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Cizelge 4. Optimizasyon Deney Sonuglari

Sicaklik (°C) Fe,O, Giderimi (%)
80 67,23
90 69,89
100 72,59
110 72,39
120 72,12

islemlerinde etkili parametre oldugu belirlenen
sicaklik parametresi baz alinarak optimizasyon
deneyleri yapilmis ve bu deneyler sonucunda
feldspattaki demir giderim verimi %67,23'den
%72,59a cikarilmistir. Li¢ sonrasi elde edilen
urtintin Fe, O, miktari 0,032'dir.

Bayraktar vd. (2001), feldspattaki Fe,O, miktarini
flotasyon ile %0,01’e kadar disUrmuslerdir.
Ancak kullanilan reaktifler hem ekonomik agidan
maliyeti arttirmakta hem de c¢evresel acidan
sorun yaratmaktadir. Bu c¢alismada kullanilan
oksalik asit bir organik asit tirl oldugu icin
cevresel acidan bir sorun teskil etmemekte
ve ekonomik olarak da uygun goérilmektedir.
Bilindigi tzere feldspatin seramik endustrisinde
kullanilabilmesi igin Fe,O, miktari maksimum
%0,05 olmalidir. Bu galismada elde edilen Fe,O,
miktari maksimum %0,032 oldugu igin seramik
endustrisinde kullanilabilir.
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