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Ozet

Bu ¢alismada Kobalt 111 Asetatinin iki kutuplu damlamalr reaktorde: graniil kok kémir
elektrot kullamlarak elektrokimyasal sentezi yapilmig ve organik madde in
yiikseltgenmelerinde katalizor olarak kullanildiktan sonra rejenerasyonu arastirtimi;

Sentez verilerine; uygulanan gerilim, akim elektrolit akig hizlarmm ¢ usi
incelenmistir. Zamanin bir fonksiyonu olarak akim verimi, zaman veiitii, enerji,
tiiketimi ve hacim zaman verimi hesaplanmistir.

Kobalt 111 asetat: %27’lik bir doniisiimle elde edilmis, ¢ozelti halindeki bu iiriin %89.2
Kobalt 11 asetati igeren toz tirline donustiiriilmistir.

1. GiRis

Organik bilesikler, yirminci ytizyilin basindan beri 6rnek yada laboratuar 6lgiisiinde
elektrokimyasal olarak yapilmaktadir. Laboratuar 6lgiisiinde yapilan bu sentezlerin
zamanla biiyiik proseslere doniistiiriilmesinde;

- Elektronik endiistrisinin hizla gelismesi ve modern elektrokimya cihazlarinin
yapilmasinin,

- Daha Once elektrokimyasal reaktor tasariminda Kkarsilasilan engellerin
teknolojik gelisme ile giderilmesinin,

- Gelistirilen elektrokimyasal reaktorlerde degisik iyon degistirici diyafram ve
degistiricilerin kullanilmasinin,

- Kimyasal proseslerle karsilastinildiginda ¢ok az basing ve sicakhk
gerektiginin,

- Petrol  krizinden dogan yeni enerji  kaynaklarinin  kullanilmas:
zorunlulugunun,

- Elektrokimyasal teknolojinin gevre agisindan temizliginin;
biiyiik rolti vardir.

Birgok prosesle katalizor olarak kullanilan Co™ bilesiklerinin endiistriyel agidan
Onemi biyiiktiir. Siklohekzandan oksijen atmosferinde adipik asitin olusmasi,
paraksilenin yine oksijen atmosferinde tereftalik asite yiikseltgenmesi proseslerinde
Kobalt I1I asetat kullanilmistir [1-2]. Endiistride genellikle Kobalt II asetat katalizor
olarak kullanilmaktadir.

Anahtar Kelimeler: Kobalt III Asetat, Kobalt IT Asetat, Sentez, Damlamali Reaktor
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Ancak proseste oksijen oldugundan Kobalt II asetat oksijenle birleserek Kobalt 111
asetata doniismekte, olusan Kobalt II1 asetat organik maddeleri yiikseltgenmede

kullaniimaktadir.

Bu nedenle dogrudan Kobalt [II asetat kullanmak reaksiyon hizina ve riinlere
dogrudan etki etmektedir. Bu ozellik Kobalt [Il asetat uretimini 6n plana
¢ikarmaktadir [3].

Degisik yontemlerle Kobalt III asetat tiretiminde tehlikeli, patlayici ve zehirli ara
tirtinler olusmakta ve olusan Kobalt Il asetatin ortamdan uzaklastiriimasi oldukga
zor olmaktadir. Elektrokimyasal yontemde ise bu gligliklerin ortadan kalkmasi
yaninda oldukga saf Kobalt [1] asetat elde edilmektedir [4-5-6-7-8].

2. DENEYSEL CALISMA

Bu calismada elektrot olarak kok komiirii kullanarak, iki kutuplu damlamali bir
reaktorde Kobalt III asetat sentezi yapilmis, liretim esnasinda uygulanan gerilimin,
akimin, elektrolit akis hizinm ve konsantrasyonunun, doniisiim yiizdesine, akim
verimine etkileri incelenmistir.

Elektrolit olarak igerisinde %5 su, 0,2M Sodyum asetat, 0,1 M veya 0,006 M Kobalt
[11 asetat bulunan asetik asit ¢ozeltisi kullanilmistir.

Deneyler sonucu tiretilen Kobalt III asetat doniisiimleri ayarli sodyum tiyo siilfat
¢ozeltisi ile titrimetrik olarak tayin edilmistir.

2.1. iki Kutuplu Damlamali Reaktérlerde Siirekli Proses

Reaktor olarak 45 ¢m uzunlukta ve 2.5 cm ¢apinda, su sogutma ceketli, anot ve katot
girisi bulunan silindiri cam hiicre kullanilmistir. Reaktorlerde anot-katot agikhigr 41
cm’dir. Birbirleri ile yalitkanlarla ayrilmis 21 bolmeden meydana gelen reaktorlerde
elektrot olarak 7 meshlik kok komirii kullamlmistir. Elektrolit reaktorlerden
gecerken bu bolmeler ufak bir hiicre halini almaktadir [Sekil 1.1]

Proseste elektrolitin, peristaltik pompa yardimi ile PVC hortumlar kullanilarak
reaktore Ustten ve ¢alisma kosullarina gore reaktdre damla damla verilerek elektrot
tizerinde bir film halinde akmasi saglanmistir. Elektrolit i¢in gerekli dogru akim bir
dogru akim treticinden saglanarak, gerilim voltmetreden, devreden ge¢en akim mA
olarak ampermetreden okunmustur. Reaktordeki ceketten devamli sogutma suyu
gegirilerek sicaklik sabit tutulmaya ¢alisiimistir [Sekil 1.2].

Kobalt III asetat tiretiminde 6n denemeler sonucunda 0,06 M Kobalt III asetat
¢ozeltisinin en uygun elektrolit ¢ozeltisi oldugu anlasildigindan g¢alismalar 0,06 M
Kobalt III asetat ¢ozeltisi ile yapiimistir.

Hazirlanan sistemde, sabit akis hizi, degisik gerilimlerde ve sabit gerilim degisik
akis hizlarinda olmak tizere bir seri Kobalt 11 asetat tiretimi gergeklestirilmistir [Ek

1]
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Sekil 1.2. Deney Diizenegi

2.2. Toz Kobalt III Asetat Uretimi

Sirekli prosesler ile tiretilen ¢ozelti halindeki Kobalt 111 asetat ¢ozeltisinin, degisik
konsantrasyonlarda olmasi kullanim sakincalarina neden olmaktadir. Yiikseltgenme
reaksiyonu sonucu elde edilen seyreltik ¢ozeltilerde reaksiyon triinlerinin ayrilmasi
ve katalizoriin geri kazanilmasi gliglesmektedir. Ayni zamanda yiikseltgenme
ortaminda bulunan Kobalt Il asetatin reaksiyon hizina etki ederek reaksiyonu
yavaslattig1 bilinmektedir [7].

Cozelti halinde stabil olmayan Kobalt III asetat konsantrasyon artiriminda eter
ekstraksiyonuna uygun oldugu bilinmektedir [9].
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Kobalt [II asetat ¢ozeltisi hacminin on kati kadar eter ilavesi ile, Kobalt III asetat
ortamdan yesil renkli kolloidal pullar halinde ¢okerek ayrilmistir. Eter fazi
bekletildiginde Kobalt I1 asetati kristallerinin ¢oktigi, beherin tst cidarinda Sodyum
asetat kristallerinin ayrildigi belirlenmistir. Kobalt II asetat, Sodyum asetat, asetik
asit ve suyun eterli forma gegtigi anlagiimistir.

Eterli faz doner buharlastirici ile geri kazaniimistir. Kalan ¢okeltinin UV spektrumu
alindiginda da Kobalt II asetat, asetik asit, Sodyum asetat ve su oldugu goriilmiistiir.

Beherde kalan madde, yiizeyden kazinarak ¢ikarilmis, elde edilen toz madde de
titrimetrik Kobalt III asetat tayini yapilmis ve %89,2 Kobalt III asetat igerdigi

gortilmustir.
3. SONUC

iki kutuplu damlamal reaktorde, kok kémiir elektrot kullanilarak yapilan Kobalt I11
asetat sentezinde:

1-  Uretim igin optimal gerilimin 120 Volt civarinda olmakta, bu degerin
altinda ve iistiinde akim verimi degismektedir.

2-  Elektrolit akis hizinin artmasi ilk 9olarak akim veriminin arttig1 (doniisiim
oraninda az bir diislis olmasina ragmen) enerji tiiketiminin diistigii, akim
siddetinin arttigi hacim-zaman veriminin en yiiksek degere ulastigi
gozlemlenmistir. Buda gostermektedir ki akis hizindaki artigla orantili
olarak reaktorde bipolar hiicreler arasindaki direng diismektedir. Ohmik
direncin diismesine karsillk ~ Faradaik akimda herhangi bir degisme
olmamasinin nedeni ise hacim-zaman verimindeki, artis olmaktadir.

3-  Cozeltide eter ekstraksiyonu yontemi ile %89,2 saflilik toz Kobalt II1 asetat
tiretimi gergeklestirilmistir.
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SYNTHESIS OF COBALT III ACETATE IN BIPOLAR
TRICKLE REACTOR AND PRODUCTION OF POWDER
COBALT IIT ACETATE

Dr. Zakir POYRAZ

Abstract

In this study, Cobalt III acetate was electrochemically synthesized by using granule
coke electrodes in a bipolar trickle reactor and its regeneration was researched after
using as a catalyst in the oxidation of organic compounds.

The influence of applied voltage, current and the flow rates of electrolyte on the
synthesis data. Current efficiency, time efficiency, energy consumption and volume-

time yield were calculated as a function of time.

Cobalt II acetate was obtained by %27 conversion, the product in the form of
solution was converted into powder product containing %89.2 Cobalt 111 acetate.

Keywords: Cobalt III Acetate, Cobalt IT Acetate, Synthesis, Trickle reactor.
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Grafik 2. Sabit Akis Hizlarinda, Akim — Gerilim Degisimi
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