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HIDROJEN iLE REDUKSIYONA UYGUN AKISKAN YATAK TASARIMI
VE CELIK DEKAPAJ ATIKLARINDAN METALIK DEMIR URETIMI

OZET

Diinya genelinde gelismesini siirdiiren otomotiv, beyaz esya ve makine sanayine
paralel olarak yassi g¢eliklere gosterilen talep artarak devam etmektedir. Yassi celik
tirlinlerin uzun omiirlii olmasi ve iizerine yapilacak boya islemi gerekliligi (otomotiv,
beyaz esya gibi) nedeni ile yassi ¢elik iiriinler genellikle sicak daldirma galvaniz
yontemi kullanilarak {izerlerine ¢inko kaplama islemi yapilarak kullanilmaktadir.
Kaplama yapilacak ¢elik malzemenin iizerinde bulunabilen kir, yag ve pas gibi
kalintilar yiiziinden standart ve basarili bir kaplama gergeklestirilememektedir. Bu
sebeple her kaplama prosesinde oldugu gibi, galvanizleme isleminde de g¢elik
yiizeylerin temizlenmesi islemi gerceklestirilmektedir. Temizleme isleminin ardindan
olusan atik asidik ¢Ozeltinin rejenerasyonu iizerinde dnemle durulan bir konudur.
Rejenerasyon islemi i¢in atik asit konsantrasyonlarina gore farkli yontemler secilip,
uygulanabilmektedir.

Bu tez kapsaminda Borgelik Celik Sanayi Ticaret A.$ nin ¢elik dekapaj atiklarindan
elde edilen FeCly’lin pirometalurjik dekompozisyonu sonucu ortaya ¢ikan FexOy’den
direkt rediiksiyon yontemi ile metalizasyon orani yiiksek metalik demir elde edilmesi
amaglanmistir. Deneysel calismalar doner firin ve akiskan yatakli firin olmak iizere iki
farkl sistem kullanilarak gerceklestirilmistir.

Ulkemizde hidrojen ile ¢alismaya uygun akiskan yatagin bulunmamasi sebebiyle
oncelikle deneysel ¢alismalarda kullanilmak iizere akigkan yatak tasarim ve imalati
gerceklestirilmistir. Tasarim ve imalat kisminda yardimci olmasi agisindan soguk
sistem galismalar1 ve modelleme ¢alismalar gergeklestirilmistir.

Ik soguk sistem calismalarinda 140 mm c¢apli pleksiglas(gorsel) akiskan yatak
tasarlanip, akigkanlagsma durumlarini kontrol edebilmek i¢in gaz dagitici olarak; farkl
nozul sistemleri, siirekli kanalli gaz dagitict ve mes gaz dagitict sistemleri ile 8 kg,
5kg, 3kg ve 1 kg malzemeler ile denemeler yapilmistir. Yapilan ¢aligmalarda yeterli
gaz hizinin saglanamadigi, c¢ok yiiksek gaz hizlarinda bile yatak iginde hareketsiz
kisimlarin oldugu goézlemlenmistir.

Daha sonra 80 mm ¢apli ikinci bir sistem tasarlanip burada siirekli kanall1 ve mes gaz
dagitic1 sistemleriyle denemeler yapilmistir. Denemelerde 1,5 kg ve 1 kg numune
kullanilarak akiskalasma kosullar1 takip edilmistir. Yapilan ¢calismalar sonucunda 1 kg
numune ile yatagin basarili bir sekilde akiskanlastirilmasi saglanmistir. En ideal
kosulun mes sistemiyle yapilan ¢alismalarda 16m®/sa. debi ve 1 kg numune ile elde
edildigi saptanmustir.

Rediiksiyon amacli akigkan yatakli simiilasyonu sayisal analiz yontemleri kullanilarak,
tez kapsaminda imalati gerceklestirilecek olan sistemi bire bir ger¢eklestirmek
amaciyla hazirlanmistir. 70-100 mm ¢apinda 1000-4500 mm boyunda reaktor temel
alinmigtir. Oncelikle modelin giivenirligini test etmek amaciyla, ug sartlarda, yaklasik
20 farkli reaktor boyutu denemeleri yapilmis, herhangi bir sorun tespit edilmemistir.
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Kurulan modelde oncelikle baslangi¢ sartlar1 kontrol edilmis daha sonra partikiil
hizlar1 ve davraniglari incelenmistir. Sistemin rejime girdigi ana kadar hesaplamalara
devam edilmistir.

Yapilan g¢alismalar sonucunda optimize edilen parametrelerle Euler-Euler modeli
kurulup, oda sicakliginda ve 650°C sicaklikta akiskanlagsma evreleri takip edilmistir.

Soguk sistem ve modellemeden elde edilen bilgiler 15181nda, sicak akiskan yatakli firin
tasarimi ve imalat1 gerceklestirilmistir. Imalat sirasinda akiskan yatak calismalarinda
en kritik parametrenin sicaklik olmasi sebebiyle termokupllarin yerlestirilmesi ve
rediiksiyon sonrasi akiskan yatagin hizli sogumasini saglayabilmek amaciyla 3 zonlu
ve agilir kapili konstriiksiyonel firin tasarlanmigtir. Ayrica sisteme verilen gazlarin
soguk olmasinin yaratacagi olumsuz etkiyi bertaraf etmek i¢in 6n 1sitma firim ilave
edilmistir. Biitlin ¢aligmalar dncesinde yiiksek gaz debilerinde ¢alisma gerekliligi ve
hidrojenin patlayici 6zelliginden dolay1 %100 sizdirmazlik kontrolleri yapilmistir.

Demir oksit partikiillerinin rediiksiyon davranislarini gézlemleyebilmek i¢in doner
firmda 850°C’ de farkli tane boyutlarinda, farkli rediikleyici/tasiyict gaz oraninda
denemeler gergeklestirilmis olup %99,9 metalizasyon saglanmustir.

Tasarlanip imal edilen akiskan yatakta gerceklestirilen ¢alismalar sonucunda diisiik
sicakliklarda rediiksiyonun miimkiin oldugu gézlemlenmistir. 725°C’ de 16 m*/sa %40
H> ile gerceklestirilen deney sonucunda %86 metalizasyona ulasilmistir.
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FLUIDIZED BED DESIGN SUITABLE FOR REDUCTION WITH
HYDROGEN AND METALLIC IRON PRODUCTION FROM STEEL
PICKLING WASTE

SUMMARY

Demand for flat steel is continue to increasly in parallel with the automotive, white
goods and machinery industries that continue to develop worldwide. Due to the long
life of flat steel products and the necessity of painting on them (automotive, white
goods) flat steel products are generally used by hot dip galvanizing and zinc plating
process. Residues such as dirt, oil and rust on the steel coating material, are not allow
to a standard and successful coating. For this reason, as in every coating process, steel
surfaces are cleaned in galvanizing process. It is an important issue on the regeneration
of the waste acidic solution after the cleaning process.

Various methods can be chosen and applied according to different waste acid
concentrations for regenaration process.

Within the scope of this thesis, it is aimed to obtain metallic iron with a high
metallization rate by direct reduction method of FexOy which is the result of
pyrometallurgical decomposition of FeCl, obtained from steel pickling waste of
Borgelik Celik Sanayi Ticaret A.S. Experimental studies were carried out using two
different systems, rotary furnace and fluidized bed.

Since there is no fluidized bed suitable for working with hydrogen in our country,
fluidizied bed design and manufacturing have been performed primarily for use in
experimental works. Cold system studies and modeling studies have been carried out
in order to assist in design and manufacturing.

In the first cold system operation, a 140 mm diameter plexiglass fluidized bed was
designed different nozzle systems, continuous channel gas distributor and mesh gas
distributor systems used as a gas distributor to control the fluidization conditions and
experiments were made by with 8 kg, 5 kg, 3 kg and 1 kg samples.

Then a second system with 80 mm diameter was designed and tested with continuous
channel and mesh gas distributor systems. Experiments were carried out using 1.5 kg
and 1 kg of sample and the flow conditions were monitored. As a result of the work
done, a bed of 1 kg sample was successfully fluidized. It has been determined that the
most ideal condition is obtained with 16m?3 / h, 1 kg sample in the work carried out
with mesh system.

The fluidized bed simulation for reduction is prepared by using numerical analysis
methods to realize the system which will be manufactered within the scope of the
thesis.

The simulation was carried out in reactors with a diameter of 70-100 mm and a length
of 1000-4500 mm. First, in order to test the reliability of the model, about 20 different
reactor sizes have been tried in extreme conditions, and no problems have been
identified.
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In the created model, first the initial conditions were checked, then particle velocities
and behaviors were examined. The calculations have been continued until the system
has entered the regime.

Euler-Euler model was established with optimized parameters according to the work
done, and fluidization stages at room temperature and 650°C temperature were
followed.

The design and manufacture of hot fluidized bed furnaces have been carried out in the
information obtained from cold system and modeling. Because the temperature is the
most critical parameter in the fluidized bed operation during the manufacturing
process, a three-zone, open-door construction oven has been designed to accommodate
the thermocouples and to provide rapid cooling of the fluidized bed after the reduction.
In addition, a preheating oven has been added to eliminate the negative effect of the
cold gases being supplied to the system. Before to doing experiments, 100%
impermeability checks were made due to the necessity of operating in high gas turbines
and the explosive nature of hydrogen.

In order to observe the reduction behavior of iron oxide particles, experiment were
carried out in a rotary kiln at 850°C for 60 minutes, with mixed(original) and -850 +
500, -1400 +850 um grain sizes and ratio of 2/1, 3/1, I/min used for reductant/carrier
gases. and it was observed that the metallization was not stable as a result of the
experiments. For this reason it is thought that the material has maghematite (magnetite
+ hematite) structure.

Bed formation in the fluidized bed system used in acid regeneration and the inoculant
loaded into the system to grow the reaction product FexOy structure are transformed
into the magnetite structure in the waiting process and / or during the grinding stages.
Since the material is based on magnetite + hematite and the magnetite can not move
to the grain due to the spinel structure, it causes different reduction characteristics to
be observed in different grain sizes.

Reduction was performed by applying pre-oxidation treatment (to make the hematite
completely out of the sample) to ensure that all materials have similarity and the same
reduction characteristics on the basis of this data. The pre-oxidation process is
provided in a standard electric oven, atmospheric conditions in which samples are kept
at 600°C for 24 hours. After the oxidation process was applied, metallization was
achieved over 95% of the samples reduced in the rotary kiln.

In the first work on the designed and builded fluid bed, a 20-minute trial was carried
out at 500°C with 16m*/h flow rate 40% H content in order to test systems operating
status .

Subsequently, 120 minutes of experiments were carried out with 16 m%/h of 40% H;
at 500, 575, 650 and 725°C, respectively. It has been observed that reductions at low
temperatures are possible as a result of the experiments carried out.

Cooling to room temperature was carried out at 650°C. However, it was observed that
the sample removed from the reactor was oxidized back very quickly and the material
was pyrophoric and therefore a longer cooling process was required.

After the experiment performed at 725°C, it was observed that the granules started to
stick to each other and to the furnace walls. Last experiment done at 725°C because
the progress of adherent adversely affect the fluidized bed parameters.
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It has been observed that the reduction progresses topochemically in the experiments
performed. Experiments with 16 m3/h, 120 min., 40% H, at 725°C achieved 86%
metallisation and reduction was observed in all grains.
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1. GIRIS ve AMAC

Diinya tizerinde gelisen otomotiv, beyaz esya ve makine sanayi paralelinde yassi
celiklere olan talep her gegen giin artarak devam etmektedir. Yassi ¢elik {iriinlerin uzun
Omiirlii olmasi ve iizerine yapilacak boya islemi gerekliligi (otomotiv, beyaz esya gibi)
nedeni ile yassi celik tiriinler genellikle sicak daldirma galvaniz yontemi kullanilarak
tizerlerine ¢inko kaplama iglemi yapilarak kullanilmaktadir. Kaplama yapilacak ¢elik
malzemenin tizerinde bulunabilen kir, yag ve pas gibi kalintilar yiiziinden standart ve
basarili bir kaplama gerceklestirilememektedir. Bu sebeple her kaplama prosesinde
oldugu gibi, galvanizleme islemi Oncesinde c¢elik yiizeylerin asidik ¢ozeltilerde

temizlenmesi gerceklestirilmektedir.

Asidik ylizey temizleme islemi olarak bilinen dekapaj islemi, ¢elige daha temiz bir
yiizey kazandirmak i¢in yapilan bir islemdir. Dekapaj islemi ¢eligin yiizeyinde olusan
oksit tabakasini bir asit banyosunda (HCI, H2SO4) temizleme islemidir. Eskiden demir
celik sektoriinde dekapaj islemi igin HoSO4 banyolari kullanilirken 1964 yilindan
giintimiize daha hizli sonug alinmasi, ekonomik olmasi, kaliteli ve piiriizsiiz bir ylizey
elde edilmesi, rejenerasyonunun daha kolay olmasi gibi sebeplerden dolayr HCI

cozeltileri kullanilmaktadir [1].

Kullanilmis dekapaj atik ¢ozeltilerinin geri doniisiimii i¢in kullanilan pek ¢cok yontem
mevcuttur. Kullanilan yontemler sonucunda atik ¢ozeltilerden elde edilen iriinlerin
tekrardan dekapaj banyosuna geri beslenip beslenemeyecegi kullanilan asit tiiriine,
bilesimine ve konsantrasyonu gibi etmenlere bagl olarak farklilik gostermektedir.
Ulkemizde ki isletmelerde uygulanacak giiriik asit degerlendirme yontemleri yer
problemine bagli olarak tercihler yapilmaktadir. Ulkemizde en dnemli problem kiigiik
ve orta Olgekli isletmelerimizin geri kazanim yerine genellikle bertaraf yontemini

tercih etmeleridir [1].

Bu tez kapsaminda Borgelik Celik Sanayi Ticaret A.$ nin ¢elik dekapaj atiklarindan
elde edilen FeCly’tin pirometalurjik dekompozisyonu sonucu ortaya ¢ikan FexOy’den

direkt rediiksiyon yontemi ile metalizasyon orani yiiksek metalik demir elde edilmesi



amaclanmistir. Ulkemizde kurulu hidrojen rediiksiyonu ile calisan akiskan yatak
olmadigindan dolayi, tez calismasi hidrojen rediiksiyonu uygulanacak bir akiskan
yatak tasarimi ve imalati ile atik dekapaj ¢ozeltilerinden termel bozunum ile elde
edilen FexOy bilesiklerinin bu firinda rediiksiyonu iizerine gergeklestirilmistir.
Rediiksiyon deneyleri doner firin ve akigkan yatakli firin olmak tizere iki farkli sistem

kullanilarak ger¢eklestirilmistir.



2. YASSI CELIK URETIiMi ve GALVANIZLEME

2.1 Yass1 Celik Uretimi

Yiiksek firinda iiretilen sivi ham demir ciliruftan arindirilip kiikiirt giderme islemi
yapildiktan sonra celikhaneye alinir. Celikhanede saf oksijen iiflenerek sivi ham
demirdeki karbon oran1 distiriilir. Boylelikle sivi ham demir sivi celige
doniistiiriilmiis olur. Uretilen s1v1 gelik siirekli dokiim tesislerinde kaliplara dokiilerek
yart mamul olan slab veya kiitiik elde edilir. Elde edilen kiitiikler kangal
haddehanelerine slablar ise sicak haddehanelere gonderilir. Kiitiikten uzun iiriin olan
kangal, slabtan yassi sicak irlinler olan bobin ve levha {iretilir. Bobinler soguk
haddehanede (oda sicakligi) haddelenip daha ince hale getirilerek soguk iiriin elde

edilmektedir [2]. Yassi1 ¢elige ait genel bir akim semast Sekil 2.1° de verilmistir.

u........dd.> e,,n...,>oakam> Hadde >.<.p..m.>

-Cevher
-Kok
Kémur

Surekli ot Sicak Daldirma
DakGm Sicak Hadde }— Sofuk Hac ek
Elektro-

Galvanizieme

Sekil 2.1 : Yassi ¢elik tiretim semast [3]
2.2 Galvanizleme

Galvanizleme, demir-gelik malzemeyi korozyondan korumak ve omriinii artirmak
amaciyla yiizeyinin ¢inko ile kaplanmasi iglemidir. Cinkonun yiizeye kaplanmasi
isleminde; elektrolitik kaplama, sicak daldirma yolu ile galvanizleme, termal sprey,

difiizyon (sherardizing) ve mekanik kaplama yontemleri kullanilmaktadir [4-6].

Cinko kaplamada kullanilan yontemler Cizelge 2.1° de verilmistir.



Cizelge 2.1 : Cinko kaplama yontemleri [4].
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Yass1 ¢elik tirlinlerin yiizeyinin korunmasi i¢in endiistriyel olarak en ¢ok kullanilan
yontem sicak daldirma galvaniz yontemidir. Sicak daldirma galvanizleme, ¢inko eriyik
i¢cine daldirilan ¢elik parcalar iizerinde ¢inko alasimli bir kaplama yapma iglemidir. Bu
islem, kompleks bir dizi diflizyon prosesi, temel metalurjik reaksiyonlar ve
termodinamik doniisiimler igerir. Basarili bir galvanizlemenin 6n kosulu ¢elik
parcanin ¢inko eriyigi ile miikkemmel bir sekilde 1slatilmasidir. Bu nedenle, galvanize
edilmek iizere tasarlanan pargalar, iyi bir kaplama yiizeyi elde etmek i¢in galvanizleme

isleminden Once yiizeylerinin ¢ok 1y1 temizlenmesi gereklidir [4].



2.3 Yiizey Temizleme Islemleri (Dekapaj)

Kaplama yapilacak ¢elik malzemenin iizerinde bulunabilen yag, kir ve pas yiiziinden
diizglin bir kaplama yapilamaz. Bu nedenle ¢elik yiizeyin temizlenmesi zorunludur.
Galvaniz sektoriinde asitle yapilan bu temizleme islemine Pickling veya Dekapaj
denilmektedir. Dekapaj sonrasinda elde edilen ¢elik daha temiz ve standart bir yiizeye
sahiptir. Dekapaj isleminde ge¢miste yaygin olarak siilfiirik asit banyolari
kullanilmaktayken 1964’ten sonra hidroklorik asit banyolar1 da kullanilmaya
baslanmistir. HCI asit banyolarinin tercih edilmesinde; daha ¢abuk sonu¢ alinmasi,
kaliteli ve homojen ylizey elde edilmesi, diisiik asit tiiketimi ve rejenerasyonun daha

kolay olmas1 gibi sebepler etkili olmustur [1].

Avrupa ve uluslararasi standartlara gore atik metal ve asit konsantrasyonlari kesinlikle
sinirl seviyede bulunmasi gereklidir. Atigin nétralizasyonundan sonra izin verilen
deger 2 mg/dm® Zn, 10 mg/dm? Fe, 1 g/dm® CI, pH 6-9°dur. Bu nedenle dekapaj
¢ozeltilerinin rejenerasyonu hem ¢evre korunumu agisindan hem de ekonomik agidan

onem teskil etmektedir [7].

2.3.1 Dekapaj atik c¢ozeltilerinin bertarafi ve degerlendirme yontemleri

Asit ve demir iyonlar1 konsantrasyonlarinin ¢ok genis bir aralikta olmasi ¢lirlik asit
rejenerasyon igin tek bir evrensel yontemi se¢imi yapmayi zorlastirmaktadir. Asitlerin
geri kazanimi, ekonomik agidan ¢ok dnemli bir konudur ve dekapaj atiklarindan elde
edilen clirtik asidin rejenerasyonu iizerinde ki aragtirmalar hala incelenmekte ve

gelistirilmektedir [7].

Gilintimiizde galvanizli saclarin ve alagimsiz ¢eliklerin yiizey temizligi i¢in uygulanan
dekapaj isleminde agirlikli olarak HCI kullanilmaktadir. Dekapaj sonrasi agiga gikan

cozelti serbest hidroklorik asit, bir miktar ¢inko ve demirce zengin bir icerige sahiptir.

Dekapaj islemlerinde (HCI ile) olusan demir oksitin farklilik gostermesinden dolay1
gerceklesen reaksiyonlarda farklilik gostermektedir. Asagida verilen reaksiyonlar

(reaksiyon 2.1 — 2.5) esliginde oksit tabakasi yiizeylerden temizlenmektedir [1,8].

Fe20s + Fe + 6HCI - 3FeCl, + 3H,0 (2.1)
FesOs + Fe + 8HCI = 4FeCl; + 4H,0 (2.2)
FeO + 2HCI = FeCly + Ho0 (2.3)



2Fe304 + 18 HCI + 2 Oz - 6FeCls + 9 H2O (2.4)
6 FeClz + 3 Fe = 9FeCl, (2.5)

Kullanilmig dekapaj ¢ozeltilerinin geri doniisiimii uygulanan sistem pratigi agisindan
iki sinifa ayrilmaktadir. ilki sadece asit geri déniisiimii icin uygulanan elektrodiyaliz,
membran distilasyon, buharlastirma ve sprey kavurma ydntemlerdir. Ikinci grup ise
hem asidin geri kazanilmasini hem de c¢oOziinmiis metallerin uzaklastirilmasini
saglayan solvent ekstraksiyon, retordasyon, iyon degistirme ve kristalizasyon gibi
yontemlerdir. Metallerin uzaklastirilmast ve asitlerin geri kazanilmasi hem c¢evre

koruma hem de ekonomik agidan ¢ok énemli bir konudur [1,7].

Sekil 2.2 de dekapaj atik ¢ozeltilerinin geri doniisiimii icin kullanilan yontemler

verilmigtir.
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§‘ = Diftizyon Diyalizi, Elektrodiyaliz, Membran
s |E Elektrolizi
Y
& g Membran Buharlastirma
{— Diyalizi
T,
O
E Spray Kavurma, Coktirme
HCI H:SO,

Sekil 2.2 : Dekapaj atik ¢ozeltilerinin geri doniisiimii i¢in kullanilan genel yontemler
[1.7]

2.3.1.1 Asit geri kazanim yontemleri

Atik cozeltilerden HCl geri kazanimi i¢in kullanilan sprey kavurma ydnteminde
(Ruthner prosesi), akiskan yatakta 800° C hidroklorik asit buharlastirilir ve demir
oksitler stirekli olarak graniiler halde elde edilir. Gaz sogutmanin ardindan HCI 200

g/dm*® e kondanse edilir. Bu asit dekapaj banyosuna geri beslenirken Fe;Os siirekli



graniiler halde elde edilmeye devam edilir ve primer demir celik sektdriinde
kullanilabilir. Bu pirometalurjik yontem ¢evre i¢in dost canlist degildir, enerji tiiketimi
ve proses ¢ozeltisinin 0,5 g/dm®’ ten fazla Zn (II) igermesi durumunda kullanimina
izin verilmemektedir. 0,5 g/dm® ten fazla Zn (II) icermesi durumunda buharlasan

¢inkonun firin duvarlarina yapisarak prosese zarar vermesi s6z konusudur [9,10].

Sicak daldirma galvaniz yapan kii¢iik isletmelerin birgogu asit geri kazanimi igin kireg
veya NaOH ile noétralizasyon yontemini kullanmaktadir. Bu yontemde karmasik
sistemlere gerek duyulmamasindan dolay1 diger yontemlere gore basit bir bertaraf
yontemidir. Ancak c¢ok fazla kimyasal tiiketimi mevcuttur ve ndtralizasyon +
sedimantasyondan sonra demir hidroksit ve ¢inko hidroksit ¢okeltileri siiziiliir ve bir
depolama sahasinda toplanir. Bu prosesin temel dezavantaji, depolama sahalarinin
maliyetidir. Ayrica Fe ve Zn hidroksitlerin ve notr tuzlarin karisimindan herhangi bir
secici geri kazanim miimkiin degildir. Ek olarak ¢ok yiiksek kloriir igerigi nedeniyle
tehlikeli atik sinifinda yer alir ve stabil bir bilesim degildir ve acikta depolanmasina

izin verilmemektedir [7,9].

Benzer problem farkli ¢inko konsantrasyonlariyla kirlenmis tuz fraksiyonlarinin
buharlagtirma yonteminde de goriilmektedir. Bu asit geri kazanim yontemine izin

verilmesine ragmen yiiksek yatirim ve igletme maliyeti vardir [7,9].

HCI’ 1 geri kazanmak i¢in diflizyon diyalizi ve membran distilasyonu gibi bazi
membran teknikleri Onerilmistir. Her iki proses de bir membrandan karsi-iyon
taginmasi ve metal tuzlarinin tutulmasi nedeniyle asit geri kazanimi saglar. Bir zarin
iki yiizli arasindaki asidin kimyasal aktivitesindeki fark, diflizyon diyalizi i¢in bir itici
giictir. Membran distilasyonu, sicaklifa ve membrana komsu tabakalarin
bilesiminden kaynaklanan kismi bir basing farkiyla yiiriitiiliir. Difiizyon diyalizi, en
ucuz membran tekniklerinden biri olmasina ragmen, sadece Fe (I1)’ yi Zn (II)’ den
ayirmayl miimkiin kilar. Bu yontemle geri kazanilan HCI, asit ile birlikte tasinan Zn
(1) ile kontamine olur. Membran distilasyonu, difiizyon diyalizinden daha fazla enerji
tiiketir, ancak HCI” nin geri kazanim, atik suyun nétralizasyonu i¢in kullanilan alkol
tiiketiminin azalmasi ve toksik metallerin ayrilmasi gibi ekonomik ve gevresel yararlar
saglar. Ne yazik ki, bu metotla metal iyonlarini filtre edilemeyen kisimdan geri
kazanmak miimkiin degildir. S6zii edilen dezavantajlara ragmen endiistride

kullanilabilecek ileriye doniik bir teknik olarak kabul edilmektedir [7,9,10].



2.3.1.2 Asit geri kazanim ve metal uzaklastirma yontemleri

Diinya iizerinde metal tuzlarim1 da geri kazandiran dekapaj atik c¢ozeltilerin
rejenerasyon yontemlerinden en ekonomik ve endiistride kullanilabilir en iyi teknikleri
(BAT) arastirilmaktadir. Saf tuzlarmn ayrilmasi, iyon degisim regineleri ile
miimkiindiir. Gii¢lii bazik anyon degistiricileri, daha sonra suyla yikanan metal
klorokompleksleri tutmak i¢in kullanilir. Bu yontem, Fe iyonlarini hem Zn (II) hem de
HCI’ den ayirmay1 saglar. Boylece liriin olarak ii¢ ¢ozelti elde edilir: ¢inko kloriir,
demir kloriir ve HCI. Yontem, sirasiyla ¢inko ve demir igin 1 ve 5 g/ dm®’ii gegmeyen
dekapaj atik ¢ozeltilerindeki metal konsantrasyonu ile smirlidir. Ek olarak, ¢inko
kloriir ¢ozeltisi cok seyreltilir ve daha fazla kullanilmadan 6nce konsantre edilmelidir
(6rnegin, akigskan banyoda, ZnCl, {iretimi ig¢in). O zaman, daha biiyiik hacimlerde
recinelerin gerekli olmast nedeniyle, dekapaj atik ¢ozeltilerinde artan c¢inko
konsantrasyonu ile yatirim maliyetleri de artmaktadir. Ote yandan, anyon degistirme
regineleri asitin bir kolona tutuldugu asit retardasyon sistemlerinde uygulanabilir ve
metal tuzlari regine yatagindan gecer ve dnce kolondan ¢ikarilir. Bu yontemin baslica

dezavantajlar1 zayif segicilik ve atik ¢ozeltilerin seyreltilmesidir [7,9].

Solvent ekstraksiyon yontemi endiistriyel uygulamalarda yaygin olarak kullanilan bir
yontem olup ¢ozelti igerisindeki metal iyonlarin organik (ekstrant) yardimiyla
styirilarak ortamdan ayristirma islemidir. Bu yontemde demir ve ¢inko iyonlar1 igeren
dekapaj atik c¢ozeltilerinden selektif olarak uzaklastirilip hem metal tuzlarin1 hemde
asidin geri kazanimi saglanmaktadir. Yontemin uygulanma amaci; ekonomik agidan
avantajli demire gore daha yiiksek getirisi olan ¢inko konsantrasyonun daha yiiksek
oldugu dekapaj atik ¢ozeltileridir. Bu nedenle genellikle dekapaj atik ¢ozeltilerden Zn
(II) iyonlarinin selektif olarak geri kazaniminda tercih edilmektedir. Kullanilan
organik esashi ekstrantlarin gelismesiyle bu konuda yapilan c¢alismalarda devam
etmektedir. Bu yontemin dezavantaji kullanilan asit ¢ozeltisindeki serbest asit
konsantrasyonun nétr kosullara yaklastirilmasi gerekliligidir. Yiiksek hizli iiretim
yapan isletmelerde ndtr kosullara yaklastikca azalan ¢dozme hizi sebebiyle tercih

edilmemektedir [7,9,10].

Kristalizasyon yontemi ile atik ¢6zelti geri kazanimi 1900’ 1ii yillarda H2SO4 geri
doniigiimii i¢in endiistriyel olarak uygulanmaya baslanmistir. HoSO4 atik ¢ozeltisi
kontrollii bir ortamda yada katalizatorlerle ¢ozeltinin sogutulup demir iyonlarinin

¢Ozinlrligiinii azalmasindan yararlanarak demir siilfat heptahidrat (FeSOa4.7H20)



¢oktiiriilmesi prensibine dayanmaktadir. Bu yontem islem Oncesi veya sonrasinda
ilave islem gerekliliginden ¢ogu arastirmalarda kompleks proseslerin bir adimi1 olarak
kullanilmaktadir. Bu prosesin dezavantaji olusan siilfatli metal tuzlarinin geri
kazaniminin zor olmasi, agir metal iyonlarinin ¢ozeltiden uzaklastirilma zorlugu,
enerji tiikketimi ve yatirim maliyetlerinin yiliksek olmasidir. Bu sebeplerden dolay:
tireticiler genellikle yatirnm maliyeti daha ucuz ve daha kolay olan yoOntemlere

yonelmektedirler [7,9].

Dekapaj sonras1 olusan atik asidik ¢ozeltinin rejenerasyon yontemleri,

avantaj/dezavantajlar1 Cizelge 2.2’ de topluca verilmistir.

Cizelge 2.2 : Ciiriik asit rejenerasyon yontemleri ve bu yontemlerin avantajlart /
dezavantajlar [1].

N DEKAPAJ
YONTEM COZELTI TiPi AVANTAJLAR DEZAVANTAJLAR
A ) Zn (1) iyonlarmin
Biyik miktarda dekapaj konsantrasyonu prosesi
¢ozeltileri igin uygundur. sinirlandirmaktadir.
Atik su ve gamur miktari Yiiksek proses maliyetine
minimize edilmektedir. sahiptir.
HCI, Fe, Zn

Spray Kavurma

HNOs, HF, Fe (I11)

Notralizasyon maliyetinin
olmamasi ve geri kazanilan
asidin degeri proses
maliyetini karsilamaktadir.
Endiistriyel olarak
uygulanabilmektedir.

Temiz su ve enerji tiketimi
yiksektir.

Kompleks donanim ve
tasarimlar gerektirmektedir.
Yiiksek NO, salinimina
neden olur.

Diisiik proses maliyetine
sahiptir.

Kimyasal tiiketimi fazladir.

Yiiksek klor igerikli
Asidik atik ¢ozelti disinda, | tehlikeli ¢okeltiler
o . HCl Fe Zn nétralize edilmis atik camur | ©lusmaktadir.
Coktiirme / Notralizasyon HNb IYHF olusmaktadir. Asit veri donfisitmil
3 geri doniigiimii
Basit ekipmanlarla kolayca | Yaptlamamaktadir.
uygg.lar@bllm_ekte_dlr. Olusan camurun
Kiciik 8lgekli tesislerde de depolanmas1 maliyetlidir.
uygulanabilmektedir. Azot icerigi yiiksektir.
HNO; ve HF geri kazanimi
miimkiindiir.
zsn&ljﬁfﬁggﬁeumml Metaller notralize edilmekte
§ : ve tehlikeli cokeltiler
Asit kariginu ierisinde flor | olusturmaktadir.
ve nitrat igeriginde ¢ok .
Buharlastirma HNO3 / HF kiigiik degisiklikler Yatirim ve proses maliyeti
olmaktadir oldukga yiiksektir.

Olusan atik su , nitrat
igermemektedir.

Toz emisyonu yoktur.
Enduistriyel olarak
uygulanabilmektedir.

Enerji tiiketimi yiiksektir.
Ilave asit (H,SO4) kullanim1
gerektirmektedir.




Cizelge 2.2 (devam) : Ciiriik asit rejenerasyon yontemleri ve bu yontemlerin
avantajlar1 / dezavantajlari [1].

DEKAPAJ

YONTEM COZELTI TiPi AVANTAJLAR DEZAVANTAJLAR
Zn igerigi recinelerde efektif
sekilde tutulmaktadir.
Cinko ve demirin selektif Biiyiik hacimde atik
olarak ayrimi1 miimkiindjir. olusumuna neden olur.
Retardasyon / Iyon HCI. Fe. Zn - P :
Degistirme HNO., |'_”:’ YFe an Diisiik proses maliyetine Metal tuzlarinin seyreltik

sahiptir.

Ufak o6lgekli ekipmanlar ile
uygulanabilmektedir.
Endiistriyel olarak
uygulanabilmektedir.

¢ozeltileri olusmaktadir.
Temiz su tiiketimi
yiiksektir.

Solvent Ekstraksiyon

HCI, Zn, Fe

HNOs, HF, Fe (I11)
H,S04, Fe (111)

Kompakt ekipmanlar
kullanilarak yiiksek verim
elde etmek miimkiindiir.

Cinko ve demirin selektif
olarak ayrimi miimkiindiir.

Kapali devre kontinii proses
tasarim1 miimkiindiir.

Uriin olarak temiz ve
degerli ¢ozeltiler elde
edilebilmektedir.

Sadece fiziksel ayrim
miimkiindiir.

Geri kazanilan asidin
dekapaj islemine geri
beslenmesi miimkiindiir.
Toksik igerigi fazla ve
yiiksek hacimli ¢ozeltiler
geri kazanilabilmektedir.

Sivi fazda organik empiirite
degeri ve ekstraktant kayb1
yiiksektir.

Empiiritelerin giderilmesi
icin toplayici bir 6n iglem
gerektirmektedir.

Zn igerigi ile orantili olarak
proses maliyeti de artig
gostermektedir.

Uzun siireli ¢alisildiginda
tiglincii bir ek faz olusumu
riski vardir.

Siyirma sonrasi faz
ayriminda problemler
mevcuttur.

Seyreltik siyirma ¢ozeltileri
icin ek iglemlere gerek
duyulabilmektedir.

Kristalizasyon

HF, HNOg, Fe, Cr

Ni
HzSO4, Fe

Diisiik proses maliyetine
sahiptir.

Atik bertarafi gerekliliginin
diger yontemlere gore az
olmast.

Toplam metal igerigi geri
doniistiiriilebilir halde
kazanilabilmektedir.

Geri kazanilan HNO3; / HF
karisimimin dekapaj
islemine devridaimi
miimkiindiir.

Temiz asit tiiketimini
diistirmektedir.

Tasfiye edilen asit ¢ozeltisi
yiiksek oranda Ni
icermektedir.

Kristalizatoriin igerisinde
tufal olugma riski vardir.

Gaz salinimu yiiksektir.
Enerji titketimi yiiksektir.

2.4 FexOy’den Direkt Rediiksiyonla Demir Uretimi

Deneysel caligmalar dncesinde termodinamik olarak hidrojen ile FexOy bilesiklerinin
rediiksiyon olasiliklar1 incelenmistir. FexOy bilesiginde x ve y katsayilar1 ¢ozme
isleminde gerceklesen reaksiyonlar ve akigkan yatakta termal pargalamada olusan

oksidan kosullara bagli olarak degisiklik gostermektedir.
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Dekapaj isleminde gerceklesen reaksiyonlar:

Fe,03 + Fe + 6HCI > 3FeCl; + 3H,0 (2.6)
FesO4 + Fe + 8HCI > 4FeCl; + 4H,0 (2.7)
FeO + 2HCI > FeCly + H20 (2.8)
2Fe304 + 18 HC1 + 2 O2 - 6FeClz + 9 H.0O (2.9)
6 FeCls + 3 Fe > 9FeCl, (2.10)

Termal dekompozisyon esnasinda gerceklesen reaksiyonlar ise sunlardir:

4FeClz + 4H;0 + Oz > 8HCI (gay + 2Fe;03 (2.11)
6FeCls + 9H,0-> 18HCI (gaz) + 2Fes04 + % O, (2.12)
2FeCls + FeCly + 4H20-> 8HCI gay) + FesOs (2.13)

Bu reaksiyonlar uyarinca olusan yapinin karisik oksit (FexOy) olmasi dogal bir

sonugctur.

Deneysel calismalarda Borgelik Celik Sanayi Ticaret A.S’nin ¢elik dekapaj
atiklarindan elde edilen FeClz’iin pirometalurjik dekompozisyonu sonucu ortaya ¢ikan

demir oksitler (FexOy) kullanilmustir.

2.4.1 Direkt rediiksiyon prensibi

Demir oksitten ergime noktasi altinda ki bir sicaklikta rediiksiyon yoluyla kat1 halde
metalik demir elde edilmesi islemine direkt rediiksiyon (DR), elde edilen metalik
demire de direkt rediiklenmis demir denilmektedir [11,12].

2.4.1.1 FexOy yapisinin rediiksiyonun termodinamigi

Demir oksitlerin H> ile rediiklenmesi gaz fazindaki oksijen kismi basincinin, demir

oksitlerin oksijen kismi basincindan diisiik olmasina baglidir.
PO, (FexOy) > PO, (Hz/HzO)

Demir oksitlerin hematitten itibaren H: ile rediiksiyonunda reaksiyon iiriinii su buhari
oldugundan, termodinamik reaksiyonda gaz karisimi olarak Hz / H,O alinmalidir. Bu

durumda rediiksiyon, {ic asamada gerceklesir.

3Fe;03 + Hy > 2Fe304 + H20 (2.14)
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2Fe304 + 2Ho~> 6Fe0 + 2H20 (2.15)
6FeO + 6H2>> 6Fe + 6H,0 (2.16)

Toplam reaksiyon:
FexOy + yH>> xFe + yH>0 (2.17)

Rediiksiyon isleminde gerekli olan rediikleyici olarak karbon (C) ve/veya karbon
monoksit (CO) gazi da kullanilabilir. Bu durumda reaksiyon Boudouard reaksiyonu

olarak bilinir.
2C+ 02> 2CO (2.18)
CO2+C-> 2CO (2.19)
Kp = P%col Pco; x ac seklindedir ve ac = 1 alindiginda kismi basinglar cinsinden;

Kp = P?co / Pcoz olacaktr.

Sekil 2.4’ te gosterilen Bauer- Glissner diyagrami sicakligin bir fonksiyonu olarak

demir ve oksitleriyle dengede olan gazlarin kismi basinglarini gostermektedir.

100 100

H-O-Fe Dengesi

Fe C-O-Fe Dengesi =mmmmmu=

80 - 80
AN :
8 60 60 "=
39 2 F
SR S
= 40- 490 JF
o o
U R—

20 - 20

0 ¥ 1 ¥ ] M 1 . T ¥ 1 M 0

400 500 600 700 800 900 1000

EECC)
Sekil 2.3 : Bauer-Glaessner diyagrami [13]
Sekil 2.3° de demir oksitlerin bir CO/CO2 veya H2/H20 gaz karisimmin kismi
sicakliklarda rediiklenme 6zellikleri [FexOy + yH> — xFe + yH»0] goriilmektedir.
Sekilde de goriildiigii gibi yiiksek sicaklikta hidrojenin rediiksiyon kabiliyeti karbonun
(C/CO) rediiksiyon kabiliyetinden daha yiiksektir. Hidrojen ile rediiklenme isleminde
700°C* den disiik sicakliklarda daha yiiksek bir hidrojen gazi kismi basinci
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gerekmektedir, bununla beraber daha yliksek sicakliklara ¢ikildiginda daha az bir
hidrojen ile daha kolay demir oksit-metalik demir rediiksiyonu gergeklesebilmektedir.
Burada oOnemle belirtilmesi gereken diger bir nokta hematitin grafiklerde yer
almamasidir. Bu durum literatiirdeki grafiklerde de benzer sekildedir. Hematitin
manyetite donilisiimii son derece kolaydir ve ¢ok diisiik rediiktan kismi basinglarinda
bile rediiksiyon ger¢eklesebilmektedir. Manyetit sahip oldugu spinal yapist ve
dolayisiyla giiglii baglar sebebiyle rediiksiyonu zor olan bir oksit bilesiktir. Deneyler
kapsaminda hammadde maghematit esasli olup nispeten zor bir rediiksiyon reaksiyonu
beklenmektedir. Artan sicaklik reaksiyonun kolaylagsmasini saglamaktadir ancak bu
durum ozellikle FeO (Wiistit) fazinin kolay sinterlenmesine neden olmaktadir. Bu
asamanin hizli gegilmesi i¢in hidrojen biiyilkk 6nem tasimaktadir. Grafikten de
goriildiigli gibi artan sicaklik ile manyetit — wiistit donilistimii hidrojen ortaminda
kolaylasirken karbonmonoksit ortaminda nispeten zorlasmaktadir. Bu durum da

deneyler kapsaminda hidrojen ile ¢alismanin bir diger gerekgesidir.

2.4.1.2 FexOy yapisinin rediiksiyonunun Kinetigi

Demir oksitten demir eldesi su adimlarla gergeklesir: Hematitten (Fe2O3) manyetite

(Fe304) doniisiir, ardindan wiistite (FeO) son olarak demire (Fe) doniismektedir [14].
Demir oksit rediiksiyon islemi asagidaki temel adimlardan olusur: [14,15]

e Gaz formundaki reaktanlarin demir cevheri partikiiliiniin dis yilizeyine tasinimi
e (Gaz reaktanlarin bosluklardan i¢ yiizeye difiizyonu

e Demir cevherinin rediiksiyonu

e Uriinlerin partikiil iistindeki gézeneklerden dis yiizeye difiizyonu

e Uriinlerin dis yiizeyden difiizyonu

Demir oksitin rediiksiyon sirasinda demir oksitin sinterlenmesi ve kafes yapisindaki
oksijen konsantrasyonu degisimi nedeniyle hacim degisimi goriiliir. Hekzagonal kafes
yapisina sahip hematit, kiibik kafes yapisina sahip manyetite doniistiiglinde hacim artar
ve ferrit oksit kristallerin siklig1 zayiflar ve ¢ok sayida ¢atlak olusur (Sekil 2.4 ve Sekil
2.5). Hematitten manyetite ¢ok hizli gergeklesen rediiksiyon 2 fazin 6nemli farkli
rediiksiyon hizlart takip eder. Rediiksiyon esnasinda wiistitin ylizey yapist daha
gozenekli hale gelir (Sekil 2.6). Hematitten demire rediiksiyon gergeklestiginde yiizey
yapis1 wiistit yiizey yapisindan ¢ok daha porozlu bir hale gelir (Sekil 2.7) [14].
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Sekil 2.7 : Hematitten rediiksiyon sonucu olusan demir yapisi [14]

Oksit fazin yogun olmasi durumunda reaksiyon merkezde hematit iistiinde manyetit,
wiistit ve demir siralamasinda topokimyasal bir yapi formunda olur. Bu durumda

tabakalardan biri veya daha fazlas1 (genellikle manyetit) ¢ok yogun ve kompakttir.

14



Istenen reaksiyon ara yiizeyine CO ve H: gegisine izin vermeyerek daha fazla

rediiklenmeye engel olur [12].

2.4.2 Direkt rediiklenmis demir iiretim yontemleri

Diinya {izerinde kok iiretimine elverisli komiiriin azalmasi, geleneksel entegre demir -
celik tesislerinin uzun kurulum siiresi ve maliyetleri, hurda fiyatlarinin artmasi, yiiksek
firin siirecinde kullanima uygun olmayan cevherler ve koklagsmayan komiir gibi
sebepler insanlig1 ¢elik {iretiminde yeni teknoloji arayisina itmistir. Bilim insanlar1 bu
konu {izerinde c¢ok fazla arastirma yapmis ve yapmaya devam etmektedir.
Aragtirmalara en ¢ok konu olan kisim ise Direkt Indirgeme (DR) teknolojisidir
[11,15,16].

DR prosesi ile elde edilen iirtinlerin (DRI) elektrik ark firinlarinda kullaniminin
artmasi, hurdaya nazaran icerdigi iz elementlerinin az olmasi, bir¢ok iilkenin ucuz
dogalgaza ve zengin demir cevherlerine ulasabilmesi ve koklagsmayan komiiriin

kullanilabilmesi gibi imkanlar bu prosesin hizla gelismesine yol agmistir [11].

Direkt rediiklenmis demir (DRI) iiretimi kullanilan rediikleyici tiiriine bagli olarak gaz
rediikleyici ve kati rediikleyici kullanilan yontemler olmak iizere iki sinifa

ayrilmaktadir [11,15,16].

Direkt rediiklenmis demir tiretiminde kullanilan prosesler Cizelge 2.3° de verilmistir.

Cizelge 2.3 : Direkt rediiklenmis demir iiretim prosesleri [15,16].

Rediiktan Reaktor Tipi Prosesler
Dikey Saft Midrex, Hyl I11 ve IV,
o Aliskan Yatak Circored. Iron Carbide
Doéner Firin SL/RN, CODIR
Kat1 Doner Hazneli FASTMET
Akiskan Yatak Circofer

2.4.2.1 Gaz rediikleyici kullanmilan yontemler

Rediikleyici olarak genellikle H2 ve CO’ in ayr1 ayr1 veya beraber kullanildigi bu

yontemde en cok dikey saft firin1 ve akigkan yatak teknolojileri iizerine ¢aligmalar
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mevcuttur. Diinya DRI {iretiminin yaklasik %80 1 gaz rediikleyici kullanilan
yontemlerle yapilmaktadir [15]. Proseslerin kolay gerceklesmesi kontroliiniin kolay
olmast gibi nedenlerden dolayr agirlikli olarak DRI firetimi gaz rediikleyici

kullanilarak yapilmaktadir.

Gaz rediikleyici kullaniminda en ¢ok tercih edilen proses Midrex prosesidir. Bir saft
firiinda pelet veya y18in seklindeki cevherlerin % 95 oraninda Hz ve CO igeren gaz
karisimiyla kars1 akis yaparak, firiin iistiinden beslenen cevherler yergekimi etkisiyle
firin tabanina ilerlerken alt taraftan verilen gazlarla tepkimeye girerek firin tabanina
ulagir. Beslenen cevher firin i¢cinde 6n 1sitma, rediiksiyon ve sogutma olmak iizere ii¢
asamadan gecer. Bu proseste tepkimeler sonucunda harcanan gazlar zenginlestirilerek
tekrar sisteme geri beslenmektedir. Enerji veriminin ¢ok yiiksek olmasi bu prosesin en

onemli se¢im kriteridir [11,12,15,17].

Baslangigta Meksika’da gelistirilen HyL prosesi sonradan Italyan teknoloji sirketi
Tenova tarafindan alinipp ENERGIRON olarak anilmaya baslanmistir. HyL-111 prosesi
HyL-I prosesinin devami niteliginde olup 4 ayri reaktor (HyL-1) yerine tek bir hareketli
saft firrninda gergeklestirilmektedir. Dogalgaz veya hidrokarbonlarin ayrigtirilmasiyla
elde edilen rediikleyici gazlar kullanilan proseste parca cevher veya peletler
kullanilmaktadir. Midrex prosesine benzeyen bu proseste firin dizayni1 ve buhar geri

dontigiimii gibi farkliliklar vardir [11,12].

1960’larda gelistirilen FIOR prosesi 1976’da Venezuela’da ticari olarak faaliyete
almmis olup 2000 yilina kadar faaliyet gdstermistir. Hala varligini siirdiirmesine
ragmen, emdiistriyel olarak kullanilmamaktadir. Dort ayr1 akiskan yataktan olusan
sistemde, birinci reaktdrde on 1sitma islemi yapilip ikinci reaktore alinan numunelerin
rediiklenme isleminin %10’luk kism1 burada gergeklestirilir. Geriye kalan kismi ise
son iki reaktdrde gerceklestirilmektedir. FINMET prosesi FIOR prosesinin gelistirmek
icin kurulmus olup rediikleyici olarak kullanilan gaz geri doniistiiriilen proses gazinin
dogalgazla karistirilmasiyla elde edilir. Dort reaktore ve akiskan yatakli bir kurutucuya

sahip olan bu sistemin Venezula’da aktif olarak calisan bir tesisi mevcuttur [12].

Circored prosesi demir cevherinin rediiksiyonu sirasinda yapisma problemini ¢6zmek
icin rediikleyici gaz olarak saf hidrojen kullanimiyla daha diisiik sicakliklarda
rediikleme igslemi yapmak tlizere Lurgi (Outotec) tarafindan gelistirilmstir. Proses biri

sirkiilasyonlu digeri kabarcikli olmak tizere iki akigkan yataktan olusmaktadir. Demir
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cevheri tozlart ilk olarak 800°C’de kurutma ve On isitma islemi yapildiktan sonra
yaklasik 630°C ve 4 barda galistirilan sirkiilasyonlu akiskan yatakta % 70 metalizasyon
elde edilene kadar tutulur. Sirkiilasyonlu akiskan yatakta calisilan sicaklik diger
indirgeme proseslerinde ¢alisan sicakligin altindadir ve bu nedenle yiiksek sicakliktaki
ince toz esasli islemlerde ortaya ¢ikan yapisma probleminden kaginilir. Sirkiilasyonlu
akiskan yataktan sonra kabarcikli akigkan yataga aktarilan numunelerin son

rediiksiyonu burada ger¢eklesir [11,12,18].

2.4.2.2 Kati rediikleyici kullanilan yontemler

DR prosesinde kullanilan diger yontem kat1 esash rediikleyici kullanilan yontemdir.
Gaz esasli rediikleyicilere gore daha az tercih edilen bu yontemde agirlikli olarak doner

firinda gergeklestirilen prosesler dikkat cekmektedir [11,12].

SL/RN yonteminde hafif egik bir yatay doner firinda y1gin cevherler yada peletler
rediiktan (diisiik maliyetli koklasmayan komiir) ve kire¢ tasi yada dolamit beraber
bulunur. Tahliye ucunda baslatma icin veya rediiktan enjekte etmek igin bir bruldr
bulunur. Firin 6n 1sitma ve indirgeme olmak iizere iki proses bolgesine ayrilmistir.
Yiik indirgeme alanina girmeden 6nce firin uzunlugunun % 40-50’s1 olan bir 6n 1s1tma
bolgesinden geger. On 1sitma bélgesinde 1000°C°de ugucu bilesenleri cevherden
ayirilir ve firmin st bolgesinde toplanir. Yiiklenen malzemeler daha sonra kullanan
sarj tiirline bagli olarak 1000 ila 1100°C arasinda olan indirgeme bdlgesine geger.

Nihai metalizasyon yaklasik %93, karbon igerigi % 0,1-0,2 seviyelerindedir [11,12].

Circofer prosesi Outotec firmasi tarafindan gelistirilen sirkiilasyonlu ve kabarcikli
akiskan yatak igeren sistemlerden olusmaktadir. Ince demir cevherinin &n 1sitilmasi
yerine komdiiriin gazlastirilmasiyla elde edilen CO ve Hz ile % 85 e kadar
sirkiilasyonlu akiskan yatakta indirgenmektedir. Reaktdr atil gazi soguk demir
cevherini 6n 1sitmak i¢in kullanmaktadir. Sirkiilasyonlu akigskan yataktan alinan
yiiksek metalizasyonlu {iriin kabarcikli akiskan yataga aktarilirak geri doniistiiriilen

CO ve Hz ile % 90’1n lizerinde bir metalizasyon elde edilebilmektedir [11,19,20].
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3. AKISKAN YATAK TEKNOLOJILERI

Kat1 pargaciklarin bir gaz veya sivi yardimiyla akiskan benzeri davranis sergilemeleri
durumuna akigkanlagma denilmektedir. Diger bir tabirle akigskanlastirma kati
parcaciklara akigkan davranimi ozellikleri kazandirilmasidir [21,22]. Sekil 3.1 de

akiskanlagma davraniglari sematik olarak gosterilmistir.

Badminton D@

Topu

Celik Top

Gaz

Sekil 3.1 : Akiskanlastirilmis partikiillerin siv1 gibi davranislariin sematik gosterimi
[22]

Akiskan yataklarin caligmasini saglayan temel prensip Almanya’ da Fritz Winkler

tarafindan yapilan deneyle ortaya ¢cikmistir. Komiir pargaciklariyla dolu bir potadan

gecirdigi gazlarin komiir parcaciklariin yer ¢cekimi kuvvetini yenerek, kaynayan suya

benzer bir davranis gosterdigini gdzlemlemis ve bu duruma akiskanlasma demistir. ilk

akiskan yatak kalitesiz komiirlerin yakilmasi amaciyla gelistirilmistir [22,23].

Ikincil nesil akiskan yatak olarak bilinen bir diger tip dolasimli akigskan yataklar
(DAY) kabarcikli akigkan yataklardan sonraki bir nesildir. Hizli akigskan yatagin
temellerini Warren Lewis ve Edwin Gilliland katalitik par¢alanmaya uygun bir gaz-

kat1 temas1 bulmay1 denerlerken atmislardir [22,23].

1960’ 1 yillarda Lurgi, yapilan laboratuvar ¢aligmalarinda kiiciik parcaciklarin yiiksek
hizlarda taginmasi i¢in hizli akigkan yatak isleminin miikemmel bir islem oldugunu
tespit etmistir. 24 ton/giin kapasiteli alliminyum kalsinasyon iglemini gelistirmistir
[22,23].
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HAVA

Sekil 3.2 : Diinyada uygulamada kullanilan ilk akiskan yatak (Winkler akiskan
yatak) [22]

Finlandiya’ da bulunan Ahlstorm Group 1960’larin sonlarinda kabarcikli akiskan

yatagi gelistirmek {lizerine ¢aligmalar yapmuslardir ve ticari amagli ilk DAY Ahlstorm

Group tarafindan Finlandiya da kurulmustur [23].

Akiskan yatak sistemlerinde akiskanlagma siirecinde goriilen tipik akiskanlasma

davraniglar1 Sekil 3.3’ de verilmistir.

Minimum
Aliskanlasma Kabarcikl Pnimatik
Sabit Yatak Baslangia Akiskanlasma Tasimim

LMiNiMUH
AKISHANLASMA

b

N

LSABIT LKABARCIELI

’-.7

S0 N

Gaz Gaz Gaz
<Diisiik Hiz= <Yiksek Hiz-

Sekil 3.3 : Akiskanlagsmada farkli asamalarin sematik gosterimi [22]
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Bir kolon igerisinde bulunan partikiillere alttan verilen gaz hizinin diisiik oldugu
durumlarda, gaz partikiiller arasindan kendine yol bularak sistemi terk eder. Kolonda
yalnizca basing diisiimii gozlemlenir. Bu duruma sabit yatak denilmektedir. Sabit

yatakta basing diisimii Ergun esitligi ile tanimlanmustir [22,24,25]:

AP 1—¢)2 U
T=150( 38) H 0
& ((I)'dp)

.(1_5).pg'U8
3 b -d, (3.1)

+ 1,75

Kolona verilen gaz hizinin artirilmasiyla partikiillere uygulanan kuvvet yer ¢ekimini
dengeledigi durumda partikiiller askida kalmaya baslarlar. Partikiillerin askida
kalmaya basladigi fiziksel duruma minumum akiskanlasma denilmektedir. Gaz
hizinin artistyla partikiillerin baloncuk benzeri hava kabarciklarinin olustugu durum
kabarcikh akiskan yatak olarak ifade edilir. Kabarciklarin kiitlesel olarak hareket
ettigi sistemden taginmaya basladigi durum ise sirkiilasyonlu akiskan yatak olarak

belirtilir [24].

) Statikg'atak '4—]| _'>'I.-U!u§l(a[nlyatak I | T T i1l L
|
| 1
W
(o=
©
3 Siiriiklenme
% baslangic
[~/
4
0.5_ I | SPRPEH [ xllﬂ | L1 1 11111y Terminalhz u
1 2 3 5 10 20 30 50 100

Hava hizi u, (cm/s )
Sekil 3.4 : Basing degisimi-hiz diyagrami[26]
Minumum akiskanlagsma hizi (Uns ), yatak bosluk kesri (&) ve kiiresellik faktorii (¢p)

bilindigi durumda Kunii ve Levenspiel tarafindan verilen esitlik ile

hesaplanabilmektedir: [24,25]

2
1.75 (dpartikiilUmfpgaz> + 150(1 - gmf) <dpartikilemfpgaz
¢5513nf U ¢52513nf u

) =Ar (3.2)

Kiiresellik faktorii ve yatak bosluk kesri bilinmedigi durumlarda ise Wen ve Yu

tarafindan Onerilen yaklagim uygulanmaktadir [24,25] :
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1—ems _ (3.3)

—— =14 ve
sy

Bu yaklagimlarla minumum akigkanlagma hizi hesaplanabilmektedir [24,25] :

_ (¢pdp)” pp=py Ems
Upy = g Lot g | ot | Re<20 (34)
Uz, =22 P ey Re>1000 (35)
’ g

Ilerleyen zamanlarda Wen ve Yu tarafindan bu denklemlerin daha biiyiik partikiiller
icin minimum akigkanlagmay1 tanimlamada yetersiz oldugu diisiintilerek, 100 pm

tizerinde ki partikiiller i¢in bir bagka denklem 6nerilmistir [24,25] :

Ren = [(33,7)2 + 0,04084r] /2 — 33,7 (3.6)

3
dpartikiilpgaz (ppartikﬁl o pgaz)g

Ar = 'uz , Remf
(3.7),(3.8)
r dpartikﬁlUmfpgaz
U

Thonglimp ve arkadaslarina gore [24,25] :

Rems = [(31,6)? + 0,04254r]'/2 — 31,6 (3.9)
Leva’ya gore [24,25] :
dysz . o 0,94 0,94
Upys = 1,1x1073 partlkul(ppar;l::l O,OggaZ) g (3.10)
K" Pgaz

Bir boru igerisindeki akis, sartlara bagli olarak laminer veya tiirbiilansli akis olarak
anilmaktadir. Diigiik hizlarda ki akis, akim ¢izgili yani laminerdir. Hiz kritik degerin
tizerine ciktiginda tiirbiilansli akis denilmektedir. Laminer ve tiirbiilansh akis

arasindaki gecis aniden gergeklesmez bu bolgeye de gecis bolgesi denilmektedir [27].
Dairesel bir borudaki akista Reynold sayisi,

_ P Vore-D (3.11)

R, "

olarak tanimlanir; burada p akiskan yogunlugu, V,,.= ortalama akis hizi, D borunun

cap1 p= akigskanin dinamik viskozitesidir [27].
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Laminer akis ve tiirbiilansli akis arasindaki gecis, borudaki akista Re < 2300 i¢in
laminer, Re > 10000 i¢in tiirbiilansh olarak tanimlanmaktadir. 2300 < Re < 10000
arasinda kalan kisimda laminerden tiirbiilansh akisa gecis akisi olarak anilmaktadir

[27].

Uygulamalarda karsilasilan ¢gogu boru akiglari tiirbiilansh akistir. Laminer akig kiigiik
capli borularda veya yag gibi viskozitesi oldukga yiiksek akiskanlarda rastlanir [27].

Akisgkan yatak sistemleri baslica ¢caligma basincina gore ve akiskanlasma tipine gore
olmak tizere iKi baslik altinda incelenmektedir. Sekil 3.4’ te baslica akiskan yatak

sistemlerinin sematik gosterimi verilmistir [22].

Akigkan Yatak

Yakma
Sistemleri

Akigkanlasma

Caligma

Basincina Gore Tipine Gore

Atmosferik Dolasimh
Akiskan Yatakli

Kazanlar

Basingli Akigkan
Yatakli Kazanlar

Sabit Akigkan

Yatakli Kazanlar Akiskan Yatakl

Kazanlar

Sekil 3.5 : Akigkan yatak tiirleri [22]

Literatlirde kabarcikli akigskan yataklar sabit akiskan yatak basligi altinda yer almis
olup birinci nesil yatak islemi olarak gegmektedir. Dolagimli akiskan yatak sistemleri
ise ikinci nesil olarak adlandirilmaktadir. Basing diisiimii ve hava hizina bagl olarak

AY yakma sistemlerinin siniflandirilmasi sekil 3.5’ te verilmistir.

Sabit (Kabarcikli) akigkan yataklar diisiik kaliteli ve diisiik emisyonlu yakitlarin
yakilarak gerekli olan ihtiyaci karsilamak i¢in ortaya ¢ikmiglardir. Verilen gaz hizinin
artirilmasiyla minumum  akigkanlagmanin  {izerine  ¢ikilan  durumlarda
kabarciklanmalar olugmaya baslar ve kabarciklarin yatak igerisindeki malzemeyi
karistirmasiyla milkemmele yakin bir karisim elde edilir. Bu tip akiskan yataklarda

serbest bolge ve yatak bolgesi arasinda agikca ayrim yapilabilmektedir[22].
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Akiskan Yafak/////47 _Eﬁgh;ﬁ;"}asunm
Sabit Akiskan

BASINC DUSUMU

Yatak

Akiskan Yatak Pulvarize Yakit

Yakma Sistemi Yakma Sistemi
HAVA HIZ| o

Sekil 3.6 : Basing diisiimii ve hava hizina bagli olarak AY yakma sistemlerinin
siiflandirilmasi [22]

Dolasiml akigkan yatak sistemleri sabit yatak sistemlerine gore ¢ok daha yiiksek
hizlarda calisan sistemlerdir. Bu sistemlerde yiiksek gaz hizinin etkisiyle ince taneler
reaktor i¢inde serbestlesirler ve serbest bolge ve yatak bolgesi ayrimi yapilamaz. Akis
etkisiyle siirliklenip reaktoreden ¢ikan pargalar bir siklonda gazlardan ayrilarak tekrar

sisteme geri gonderilir. Boylelikle bir dolasim saglanmis olur [22].

Yatak igerisinde akiskanlastirilan partikiillerin ulastigi en iist nokta ile sabit yatak
arasinda kalan bolgeye aktif yatak yiiksekligi olarak tanimlanir [28]. Sekil 3.6° da
aktif yatak yiiksekligi gorseli verilmistir.

— 20 ¢cm
. asier Olguli seffaf
— 15 Vﬁzey

— 10— Orta nokta

Aktif yatak

—3 yiksekigi

b 0 —

Sekil 3.7 : Aktif yatak yiiksekliginin sematik gosterimi [28]

Akiskan yataklar giinlimiizde kimya, metalurji, 1s1 transferi ve cevresel teknolojiler ile
ilag sanayinde yaygin bir kullanima sahiptir. Ulkemizde ise gercek anlamda akiskan

yatak uygulamas1 kdmiir yakma disinda olmamakla beraber, kurutma amacgh yaygin
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kullanim s6z konusudur. Ancak kurutma amagli uygulamalarda sadece hareket eden

yatak lizerinde akiskanlagma pratigi s6z konusudur.

Akiskan yatak teknolojisinin DRI tiretiminde tercih edilmesinin en nemli sebebi diger
reaktorlerin aksine kullanilan cevherin herhangi bir peletleme veya aglomerasyon
islemine gerek duymadan ince toz halde kullanilabilir olmasidir. Ince cevherin yiizey
alan1 pelet veya topak (aglomere) cevherinden daha yiiksek oldugu i¢in indirgeme
reaksiyonlar1 daha hizli gergeklesir. Reaktordeki termal ve kimyasal verimlilik
genellikle, yiik malzemelerinin ters akimli bir akisla indirgeyici gazlarla saglanan
beslemenin iyi karistirilmasiyla elde edilir. Reaktdrdeki indirgeme gaz hizi, optimum
akiskanlastirmanin saglanacagi ve atik gaz akiminin taginmasinin ortadan kaldirilacagi
bir sekilde ayarlanmalidir. Bu gereksinimleri karsilamak i¢in, reaktorlerin ¢ogu yiiksek
basin¢larda caligmaktadir. Yiiksek derecede metalizasyonda calisirken bu reaktor ile
ilgili operasyonel problemler yasanmaktadir. Bunun nedeni, malzemelerin yapigsmasi
akigkanlastirmaya miidahale edeceginden metallesmenin artmasiyla malzemelerin

yapigma egiliminin artmasidir [29,30].
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4. KONU ILE ILGILI DAHA ONCE YAPILMIS OLAN CALISMALAR

ITU Kkiitiiphane olanaklarmin erisime agik olan veri tabanlari, mevut kiitiiphane
imkanlar1 ve internet iizerinde yapilan arastirmalarda, dekapaj atiklarindan elde edilen
demir oksitlerin (FexOy) direkt rediiksiyonu ile ilgili bir ¢alismaya rastlanilmamistir.
Ancak demir cevherlerinin direkt rediiksiyonu ile ilgili literatiirde uzun yilardir

yapilan aragtirmalar mevcuttur.

4.1 Demir Oksitin Direkt Rediiksiyonu

Hassoli ve arkadaslari[31] yapmis olduklar1 ¢aligmada laboratuvar boyutlu 20 mm
caplt bir akigkan yatakta hidrojen ile hematitin rediiksiyonu c¢aligmasi yapilmistir.
Rediiksiyon zamaninin, sicakligin, ylizeysel gaz hizinin ve deneylerde kullanilan
hematit miktarinin rediiksiyon oranina etkisini incelemek i¢in 80, 100 ve 140 gram
numuneler, 500 - 900°C arasindaki sicakliklarda ve 10 - 40 dakika arasindaki stirelerde
denemeler yapilmistir. Gergeklestirilen deneylerden sonra en ideal kosulun ( % 90
indirgeme orani) 750 °C, 30 dk., 80 g numune ve 0,28 Nm/sn. yiizeysel gaz hizi
oldugunu belirtilmektedir.

Wagner ve arkadaslari[32] yapmis olduklar1 ¢alismada endiistriyel olarak hematitin
hidrojen ile rediiksiyonunun nasil gerceklesebiecegini 6ngérmek acisindan yaptiklar
calismada, demir oksitin hidrojen ile indirgenmesi iizerine bir laboratuar ¢aligmasi
yapmuslardir. Yapilan ¢alismalarda % 99,9 saflikta 5 pm’ den kiiciik, capt 1 pm ve
nanoboyutta hematit tozlar1 kullanilmig ve termobalans (Setaram tag 24) kullanarak
gerceklestirmisler. Termobalans iki simetrik firina sahip olup biri referans olarak
aliman potalarin digerine numuneleri koyarak gerceklestirmigler. Zamanin etkisini
gozlemleyebilmek i¢in % 10 H2 ( % 90 He) gaziyla 800°C” de kesikli olarak yaptiklari
deneysel ¢aligmalar sonucunda XRD analizleriyle hematitten manyetite rediiksiyonun
cok hizli gerceklestigi, yapida ki hematitlerin tamaminin manyetite rediiklendikten
sonra wistit piklerinin olusmaya basladigin1 ve manyetit piklerinin son bulmasiyla
(tamaminin  wiistite rediiklenmesiyle) demir piklerinin goriilmeye basadigini
sOylemektedirler. Yapmis olduklart Mdssbauer analizleri sonuglarina gore ise her bir

ara oksitin bir Onceki safliga zarar verecek sekilde olusumunun goriildiiginii,
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hematitten manyetiteye doniisiim hizli ve eksiksiz gerceklestigini. ikinci adimda,
manyetit tiikendiginde wiistit goriiniir ancak manyetit sonuna kadar kalan siire
boyunca wiistit azalmaya baglar. Bu manyetit varligi, X-1s1mn1 kirinimi sonuglariyla
celisir ve X-1s51m1 analizinin daha diisiik hassasiyetine baglanabilir oldugunu
belirtmisler. Wiistit’ in indirgenmesi biitiin indirgeme siirecinin en uzun basamagi
oldugunu sdylemektedirler. Yaptiklar1t SEM analizleri sonucunda baglangic malzemesi
hematit parcaciklari arasindaki porozitenin yiiksek oldugu, hematitten manyetite
gerceklesen donilistim sirasinda morfolojik degisimlerin ¢ok az oldugu goriilmiis.
Manyetitten wiistite donlisimde morfolojik degisimin nispeten ¢ok yiiksek oldugu
ama manyetit ve wiistitin ayriminin zor oldugunu, wiistit demir doniisiimlerinin keskin

bir sekilde goriilebildigini belirtmislerdir.

Thurnhofer ve ekibi [33] yapmis olduklar1 ¢aligmada laboratuvar 6l¢ekli bir akiskan
yatakta, endistriyel sistemlere benzer bir proses kurarak hematit cevherinin akigkan
yatakta indirgenisinin 2 kademeli olarak(6n rediiksiyon+rediiksiyon) gerceklestirildigi
zaman daha iyi sonu¢ alindigim1 belirtmisler ve buna yonelik ¢alisma
gerceklestirmisler. On rediiksiyon isleminin final rediiksiyon oraninda oldukga etkili
oldugunu sdylemektedirler. On rediiksiyon sonrasi olusan yapinin ¢ok énemli oldugu,
hematitin manyetite goére daha iyi rediiklendigini, manyetit varliginda diistik final
rediiksiyon oranmnin goriildiigli wiistit fazinin final rediiksiyonu icin ¢ok daha iyi

sonuglar verdigini vurgulamaktadirlar.

Turkdogan ve ekibi [34-37] seri olarak yayinladiklari ¢aligmalardan ilkinde hematin
hidrojenle rediiksiyonu ¢aligmasinda, indirgeme zamanindaki parcacik boyut etkisinin
ti¢ biiyiik sinirlayici hiz kontrol siireci oldugunu;

(1) tiniform i¢ rediiksiyon

(i1) karisik kontrollii sinirlama

(1i1)poroz demir tabakasina gaz difiizyonu

oldugunu belirtmisler ve (ii) ve (iii) prosesinin iiriin katmanlarinin olusumu ile

baglantili olarak topokimyasal yapida gorlindiigiinii belirtmislerdir.

Gergeklestirdikleri deneylerde poroz demir tabakasinda gaz kontrollii diftizyonun hiz
kontrol siireci olarak nemli rol oynadigini sdylemektedirler. Ikinci ve iigiincii
yayinladiklar1 ¢alismalarda demir oksit cevherinin gozenek yapisinin rediiksiyona
etkilerinden bahsetmislerdir. Demir oksit gozenekli olmadigi durumlarda gaz

rediiktanla indirgenme sonucu olusan demirin yapisinin goézenekli oldugunu
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sOylemektedirler. Demir oksitlerin gdzenek alani ne kadar biiyiikse rediiksiyondan
sonra olugsan demirin yapisinin da o denli biiyiik oldugu, hematitin indirgenme
sicaklig1 arttikga wiistit ve demir gozenek yapisinin daha kaba hale geldigini ve
gbzenek ylizey alaninin belirgin bir sekilde azaldigini vurgulamaktadirlar. Ayrica CO
indirgenmesi ile elde edilen gézenek yapisinin, Hz ile indirgenmesi ile elde edilen
gbzenek yapisindan daha kaba oldugu ve bunun muhtemelen CO rediiksiyonunun H»
rediiksiyonundan ¢ok daha yavas olmasindan kaynaklandigini sdylemektedirler.
Yaymladiklar1 son ¢alismada matematiksel analiz gerceklestirmis olup partikiil
boyutunun azalmast ve sicaklifin artmasiyla rediiksiyon oranmin arttigini

gozlemlemisler.

4.2 Direkt Rediiksiyon Sirasinda Karsilasilan Yapisma-Aglomerasyon Problem

Yapilan literatiir arastirmalarinda yapismanin ii¢ farkli tipinin oldugundan
bahsedilmektedir [14, 38-40].

e Birinci tip yapisma whisker biliylimelerinden kaynakli

e ikinci tip yapisma demir ¢okeltilerinden kaynakli

e Uciincii tip yapisma gang igerigiyle tektik nokta olusumundan kaynakli,

Zhang ve arkadaglar1 [41] yapmis olduklar1 ¢aligmada ise CO ile yapilan ¢aligmalarda
whisker biliylimelerinden kaynakli yapismalar goriiliirken, saf hidrojen ile yapilan
calismalarda ¢ok poroz bir yapmin goriildiigii, whisker biiyiimelerinden kaynakli

yapisma goriilmedigini belirtmektedirler.

Komatina ve arkadaglar1 [14] yapmis olduklar1 arastirmalar sonucunda yayinladiklar
makalede, demir cevherinin akigskan yatakta direkt rediiksiyonu boyunca karsilasilan
yapisma problemlemlerini agiklamiglardir. Yapigsma problemlerine neden olan
sebeplerin sicaklik, demir cevherinin sekli ve boyutu, tanenin dis yapisi, gaz hiz1 ve
inert malzeme igerigi gibi sebepler oldugunu belirtmislerdir. Yapisma egiliminin;
sicakliga gii¢lii bir sekilde bagli oldugu, 600 °C’nin altindaki sicakliklarda yapismanin
goriilmedigini artan sicaklikla beraber yapigsma egiliminin arttigi, kiiresel sekilli
cevherlerin koseli cevherlerle karsilatirildiginda yapismaya daha az meyilli oldugu,
tane boyutu kiiclildiikge arttig1, inert malzeme igeriginin artmasiyla dustiigiini

belirtmislerdir
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Zhang ve arkadaslari[41] akiskan yatakta yaptiklari calismada demir cevherinin direk
rediiksiyon prosesinde karbon ¢okelmesinin, akigkanlasmaya, parcaciklarin
yapismasinin etkisine ve demirin rediiksiyonuna olan etkisi incelenmistir. Bu olgular
incelemek igin 106 -150 um arasinda ki demir cevheri, 600 °C ile 800 °C sicakliklari
arasida saf Hz, saf CO ve % 80 Hz- % 20 CO olusan gaz karisimlar ile deneyler
gerceklestirmislerdir. Saf H» ile gergeklestirilen tiim deneylerde akigskanlik yitiminin
gozlemlendigini belirtmektedirler. Artan sicaklikla beraber metalizasyon oraninin
artt1g1 ancak yapisma goriildiigli ve reaksiyonun baslangigta ¢cok hizli gergeklestigi
ilerleyen zamanla beraber reaksiyon hizinin yavasladigin1 vurgulamaktadirlar. % 80
Hz- % 20 CO olusan gaz karisimlan ile gerceklestirilen deneylerde ise akiskanlik
yitiminin goriilmedigi ancak % 80’in istiinde metalizasyonun da olmadigini
belirtmektedirler. Karigim gazlariyla yaptiklart calismada tane sinirlarinda C

cokelmesi gergeklestigi ve bu ¢okeltinin yapismay1 6nledigini vurgulamaktadirlar.

Hayashi ve lguchi [42], yapmis olduklar1 ¢alismada yedi farkli demir cevherini
laboratuvar tipi akiskan yatakta 900°C’de N2/H2 gaz karigimlari kullanarak rediiksiyon
potansiyellerini, siilfiir potansiyellerini ve yapisma davranislari incelemislerdir. H2S
ilavesi olmadan Al>Os igerigi zayif olan bes cevherde metalizasyonun hemen ardindan
kisa demir whiskerlar1 ve/veya poroz demirler olusarak yapisma gosterdigi, AlO3
igerigi zengin olan cevherlerde yapisma goriilmedigi belirtilmektedir. Rediikleyici
gazlara FeS olusumuna imkan vermeyen H>S ilavesiyle indirgenme davraniginin pek
degismedigi, FeS olusumuyla neredeyse rediiksiyon sonuna kadar yatagin akiskan
oldugunu belitmislerdir. Ayrica tane seklinin etkisinin de incelendigi ¢calismada acisal
ve dortgen sekilli paritkiillerde yapisma gortliirken, kiiresel sekilli parikiillerde
goriilmedigini belirtmislerdir. Ozetle arastirmacilar yapi icerisindeki gang miktarmin

artirtlmasiyla yapisma davraniginin azaldigini iddia etmislerdir.

Wong ve calisma grubu [43] dikey muffle firin kullanarak demir oksit peletlerinin
tizerine yliksek firin cliruflariyla kaplayarak rediiksiyon sirasinda goriilen yapigmayi
engelleme caligsmasi gerceklestirmislerdir. Rediikleyici gaz olarak % 80 CO % 20 CO-
kullanilmistir. Peletlerin yapisma egiliminin hem rediiksiyon sicakligt hem de kalis
stiresiyle arttigini belirtmislerdir. Peletlerin yapismasinin biiyiik oranda bitisik peletler
arasindaki whiskerlarin yapigsmasi ve sinterlenmesinden kaynaklandig1 gosterilmistir.

Oksit partikiillerin (gangtan gelen farkli metaloksitlerin olusturdugu ciiruf) varlig
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bosluk etkisi getirerek peletlerin yapismasini dnledigi whiskerlarin oksit partikiillerine

dogru biiyliyerek bitisik peletlerden uzak durdugunu ileri siirmiislerdir.

Shao ve arkadaslar1 [38], 30 mm ¢apinda gorsel bir akigkan yatakta % 98 analitik
saflikta, 38-75 pum tane boyutunda demir kullanarak artan sicaklikla yapisma ve
akiskanlik yitimini kontrol ettikleri ¢alismada sicakligin 500°C” ye yaklasmasiyla bazi
tanelerin (50 pm’den kiigiik) yapismaya basladigini ve artan sicaklikla yapisma
ihtimalinin arttigin1  gézlemlemislerdir. Calisma sicakliginin yapisma baslangic
sicakliginin altinda ise akigkan yatagin basing diisiimii sabit, {istiinde ise basing
diistimii aniden gergeklesmekte ve akiskanlik yitimi olmaktadir, yapisma sicakligr ile
ergime sicakliginin yarist (Tc=0,5 Tm) arasinda iken, basing diisimii yavas yavas
azaldig1 ancak akiskanlagsmanin halen saglanabilmekte oldugunu belirtmisler. Ayrica
akiskan yatakta demir tozu yapismasi ve akiskanlik yitimi, belirli bir sicaklikta demirin
fiziksel 6zelliklerinin degismesinden kaynaklanmakta oldugunu belirterek whisker ve

eksik kristalizasyonun bunun i¢in gerekli kosul olmadigini iddia etmektedirler.

Huang ve ekibi [39] yaptiklari ¢alismada 12,5-16 mm boyutlarinda yerli (Cin) demir
cevheri peletlerini, yiiksek saflikta H>, CO, CO2 ve N2 gazlari kullanarak 800 -1000°C
arasi sicakliklarda yapisma davranislarini incelemiglerdir. Biitiin atmosferlerde artan
sicaklikla yapisma egiliminin arttig1 belirtmektedirler. 800 -900°C” araliginda yapisma
indeksinin ¢ok benzer oldugu 950 -1000°C araliginda maksimuma ¢iktig1, dolayisiyla
950°C’nin doniim noktast olarak kabul edildigini sdylemektedirler. Yapisma
indeksinin CO atmosferinde Hx’ye gore ¢ok daha yiiksek oldugu belirterek,
yapigsmanin metalik demirin yiizey enerjisi tarafindan belirlenen yapisma kuvvetine
atfedildigini ve sicakligin yiikselmesinin de ylizey enerjisinin yiikselmesine yol
acabilir oldugunu sdylemektedirler. 850°C’ de yapigma yiizeyi lizerinde lif (fibrous)
seklinde metalik demir ¢okelmis. Bu tiir yapigma, peletleri mekanik olarak
baglanmasi, ignelerin temas ettirilmesi ile baslatildigr ve daha diistik sicakliklarda
olusumun goriildiiginii belirtmiglerdir. Sicakligin artirilmasi (950°C) yeni olusan
demirin difiizyonu ve kristalizasyonunu gelistirdigi boylelikle yapismanin arttigin
ileri stirmiislerdir. Gaz kullaniminda ise karigim gazi icerisindeki H» miktarinin
artmastyla yapismanin yiiksek sicakliklarda ciddi bir diisiise sebep oldugu, Indirgeyici
gazdaki H2 igeriginin demir morfolojisi iizerinde giiclii bir etkiye sahip oldugu,
gozenekli demir ¢okeltilerinin olustugunu belirtmektedirler. Artan Hz miktariyla

gozeneklerin artt1g1 bunun da hem yapisma oranini azalttig1 hem de rediiksiyon hizim
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artirdigini belirtmislerdir. Ozetle sicakhik arttikca demir ¢okeltilerinin degistigini
diisiik sicaklikta yapiskan ara ylizeylerinde lifli demirlerin birbirine baglandigini,
yiiksek sicaklikta yiliksek aktivite ve yiizey enerjisine sahip yeni ¢okelti demirlerin

yapisma oranini artirdigini ileri siirmiiglerdir.

Huang ve ekibi [40], yapmis olduklar1 diger ¢aligmada yapismaya engel olabilmek i¢in
peletlere SiO2 ve CaO kaplayarak yapisma durumlarini kontrol etmislerdir. Pelet
yapisma durumunun, sicakligin artmasiyla birlikte arttigi, indirgeyici gazdaki H»
igeriginin artmasiyla azaldigini belirtmisler. Yapisma ara yiizeylerindeki lifli demir
cokeltisinin peletleri daha diisiik sicakliklarda birbirine bagladigi ve zayif yapismaya
neden olurken yiiksek sicaklikta daha yogun demir ¢okeltilerinin giiclii yapismaya
neden oldugunu belirtmisler. Kaplama yapilan peletlerde yapisma oraninin bir miktar

azaltilabildigi ancak rediiksiyon oraninin ve hizinin da yavasladigin1 sdylemektedirler.
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5. DENEYSEL CALISMALAR

Gergeklestirilen deneysel galismalarda Borgelik Celik Sanayi Ticaret A.S’ nin ¢elik
dekapaj atiklarindan elde edilen FeCl’tin pirometalurjik dekompozisyonu sonucu
ortaya cikan FexOy’den direkt rediiksiyon yontemi ile metalizasyon orani yiiksek

metalik demir elde edilmesi amaglanmustir.

5.1 Deneylerde Kullanilan Malzemeler ve Cihazlar

Deneysel g¢alismalarda Borgelik firmasindan temin edilen FexOy formundaki demir
oksit numuneleri kullanilmistir. Temin edilen numuneler demir oksit cevherlerinin
aksine yapisinda iz elementleri eser seviyede bulunmakta ve pirometalurjik
dekompozisyon sonucu elde edilen numuneler kiiresel bir yapiya sahip olmaktadirlar.
Farkli zamanlarda alinan numunelerin pagallanmasiyla elde edilen FexOy bilesiginin

genel gorlintisii Sekil 5.1° de kimyasal analizi Cizelge 5.1° de goriilmektedir.

Sekil 51: FexOy

Cizelge 5.1 : FexOy iirlinilinilin ortalama karakteristik 6zellikleri.

Bilesik Agirhikca % Bilesik Agirlikca
%
Fe20s3 99.01 Cl 0.081
Na20 0.1 CaOo 0.06
Al2O3 0.074 TiO2 0.036
SiO, 0.15 Cr203 0.074
P20s 0.027 MnO 0.29
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Numunelere yapilan yas analiz sonucu toplam demir oran1 % 73,55 (kalan oksijen +
az metal) metalik demir orani ise % 0,1°dir. Yogunluk analizi sonucu 4,9598 g/cm®’

bulunmustur.

Borgelik’ ten temin edilen numunelere ait XRD sonuglar1 Sekil 5.2° de verilmistir.
XRD grafiklerinde goriildiigii gibi hematit ve manyetit pikleri numuneye ait piklerin

hepsini 6rtmektedir.

Faak List

01-089-0537; e O3; Hematite, syn; Rhombohedral

01-086-T35T; FeX 950 O4; Magnetite; Cubic .

30 40 50 B0 70 80
Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Peak List

01-089-0597 Fe2 03 Hémétite syn ‘Rhom'bohr‘edral

|
e2.950 O4; Magnetite; Cubic

01-086-1357;

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Sekil 5.2 : Farkli zamanlarda alinan FexOy’ ye ait XRD grafikleri

FexOy yapilar1 dekompozisyon sisteminde asilama malzemesi olarak kullanilan eski
FexOy {lizerinde katmanlar halinde olugmaktadir. Sekil 5.3° de firiinlerin kesit

goriintiileri verilmistir. Kesit yapilarindan da goriildigii gibi taneler farkli fazlarin
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etkisiyle katmanli bir yapiya sahiptirler ve katmanlar arasindaki bosluklar dikkat
cekmektedir. Bu yapisindan dolay1 rediiksiyon islemi sirasinda gaz gecirgenliginin

kolay olmas1 beklenmektedir.

Sekil 5.3 : FexOy’ ye ait mikro yap1 gorintiileri

Numunelere yapilan tane boyutu analizi Cizelge 5.2° de verilmistir.

Cizelge 5.2 : Tane boyutu analizi.

Tane Boyutu [%]
[mm]

0,100 - 0,200 0,38

0,200 - 0,315 3,80

0,315 -0,500 44,84

0,500 - 1,000 47,82

1,000 - 2,000 3,25

Deneyler sirasinda kullanilan laboratuvar tipi doner firin elektrik enerjisi ile 1sitilmakta
ve 1200°C’ye kadar ¢aligma imkani saglamaktadir. Firina ait sematik yap1 Sekil 5.4
"te verilmistir. Firin i¢indeki celik hazne orta bolgesi daha genis capli olacak sekilde
dizayn edilmis ve iizerine ilave edilmis disli elektrik motoru yardimiyla
dondiirtilmektedir.

Déner firinda yapilan deneyler atmosfer kontrollii olup rediikleyici olarak Ho, tasiyici
gaz olarak N2 gazi kullanilmistir. Reaksiyon sonrasi gazlar gaz yikama sisesinden
gecirilerek firin igerisinde gaz basinci saglanmaktadir. Hidrojen gazinin patlayici riski
g0z Oniine alinarak rediiksiyonda kullanilmayan fazla hidrojen yakilarak sistemden

uzaklagtirilmasi saglanmistir.
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Sekil 5.4 : Doner firinin sematik yapisi

Hidrojen ile ¢alismaya uygun olarak bu tez kapsaminda tasarlanan ve imal edilerek
deneysel ¢aligmalarda kullanilan akiskan yatakli firin gaz kontrol sistemleri, 6n 1sitma
firin1, reaktor kisimlarindan olusmaktadir. Reaktor kismi i¢in tasarlanan firin sicakligi
reaktor icerisinde esit dagitabilmek icin 3 zonlu ve hizli sogumay1 saglayabilmek igin
kapakl1 olarak tasarlanmistir. On 1s1tma firin1 gelen gazin 1sitilmasimi saglayabilmek

icin allimina bilyalar ile doldurulmustur. Akiskan yataga ait goriintii sekil 5.5 te

verilmistir.

Sekil 5.5 : Tez calismasinda tasarimi ve imalati1 gergeklestirilen lilkemizin hidrojen
rediiksiyonuna uygun ilk Akiskan Yatak Firin1
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Deneylerde saf azot ve saf hidrojen gazlari ile gerceklestirilmis olup Linde marka

gazlar kullanilmistir.

Kimyasal analizler Perkin Elmer marka Atomik Absorpsiyon Spektrometresinde
gerceklestirilmistir. Karakterizasyon c¢aligmalar1 sirasinda Leica marka optik

mikroskop, Jeol marka SEM ve EDS cihazlari, Philips marka XRD kullanilmistir.

5.2 Deneysel Soguk Akiskan Yatakh Firin Tasarimi

Bu baglikta demir dekapaj atiklarinin hidrojen ile rediiksiyonu i¢in kullanilacak olan
akiskan yatakli firmnin imal edilmesi siirecinde gerceklestirilmis hesaplamalardan
hareketle imalat asamasinda hatayr azaltmak ve gergek akiskanlagma kosullarini
gozlemleyebilmek ve imalata yardimci olabilmek amaciyla gergeklestirilen soguk

sistem (gorsel akigskan yatak) calismalarini icermektedir.

5.2.1 140 mm c¢aph pleksiglas akiskan yatak

Bu c¢alisma kapsaminda sicak testlere gecmeden oOnce, akigkanlagmanin
gerceklestirilmesi ve sicak testlerde gerekli olacak hidrojen gaz miktarlarinin deneysel
olarak dogrulanmasi i¢in farkli nozul tiirleri ve modellemeden elde edilmis @ 140 mm
pleksiglas {izerinde ¢aligmalar gerceklestirilmistir. ilk olarak @ 140 mm ve 1500 mm
yiiksekligindeki pleksiglasta (Sekil 5.6) radyal vantilatérden saglanan hava yardimiyla
deneyler yapilmistir. Sisteme verilen hava riizgar kutusuna giris bélmesinde bulunan
vana yardimiyla kontrollii bir sekilde artirilarak, artan hava miktar1 ve farkh

miktarlardaki sarjlarda akiskanlasma durumlar1 incelenmistir.

Sekil 5.6 : @ 140mm ve 1500 mm yiikseklikte pleksiglas soguk akiskan yatak modeli
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5.2.1.1 30° acili nozul sistemi

Akiskan yatak uygulamalarinda en énemli teknik problem, yatak icinde laminer akis
saglayacak gaz dagitic1 dizaynidir. Gaz dagiticinin fiziksel yapisi disinda diger 6nemli
faktor ise riizgar kutusunda olusturulacak basincin taban alaninda homojen dagilim

ve gazin diizenli olarak sisteme beslenmesidir.

Yapilan ilk ¢alismada literatiir taramalarindan da faydalanilarak toplam 9 adet nozul
kullanilmigtir [44]. Nozullar tizerinde 30°’lik agiyla ag¢ilmis 4 adet 2,90 mm ¢apindaki
deliklerden gazin yataga girisi saglanarak (Sekil 5.7 ve 5.8) akiskanlasma durumu

kontrol edilmistir.
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Sekil 5.7 : Kullanilan nozullarin teknik resmi

Sekil 5.8 : (a) Nozul tablasi (b) 30° ag1li nozullar
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Sekil 5.9 : 30° acili nozul sistemi 8kg sarj yapilan akiskan yatakta (a) sabit yatak (V=0
m/s) (Q=0 m%/sa) (b) orta bdlgelerde akiskanlasma baslangici (V=4 m/s)
(Q=80 m¥/sa) (c) artan hava miktari ile orta bolgelerde kabarciklanma (V=7
m/s) (Q=140 m®/sa)

8 kg sarj ile yapilan deneylerde (Sekil 5.9) yatagin orta bolgesinde artan hava debisi
ile beraber kabarciklanmalar oldugu , kenar bolgelerde hava miktar1 artirilmasiyla
kaba kabarcikli hiza ulasilmasina karsin akiskanlasmanin olusmadig: hatta tanelerin

hareketlenmedigi ve sabit kaldig1 goriilmiistiir.

5 kg sarj ile yapilan deneylerde (Sekil 5.10) yatagin orta bolgesinde artan hava debisi
ile beraber kabarciklanmalar oldugu, 8 kg sarja gore daha kuvvetli olduklar tespit
edildi. Ancak 8 kg sarjla yapilan deneydeki gibi kenar bolgelerinin hava miktar

artmastyla bile hareketlenmedigi, sabit kaldig1 goriilmiistiir.

Sekil 5.10 : 30° a1l nozul sistemi 5 kg sarj yapilan akigkan yatakta (a) sabit yatak
(V=0 m/s) (Q=0 m%sa) (b) orta bolgelerde akiskanlasma baslangic1 (V=5
m/s) (Q=100 m¥%sa) (c) artan hava miktar1 ile orta bolgelerde
kabarciklanma (V=9 m/s) (Q=180 m®/sa)
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5.2.1.2 30°-45° karma acili nozul sistemi

30%’1ik kanallardan gelen gaz ile akiskanlasmanin saglanamamasindan dolay1 30°’lik
deliklerin alt tarafina 13mm (delik merkezi) olacak sekilde 45°lik ilave ikincil
kanallar da acilarak (1 nozulda toplam 8 noktadan gaz ¢ikisi) yeni imal edilen

nozullarla denemeler yapilmistir (Sekil 5.11 ve Sekil 5.12).
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Sekil 5.12 : 30°ve 45° agil1 8 adet delik agilan nozullar

30° ve 45° agili nozullarla yapilan ¢alismalarda akiskanlasmanin orta bolgelerde
basladigr ve kabarciklanma seklinde ilerledigi (Sekil 5.13) gozlemlenmistir. Bu
deneylerde de sadece 30° agili nozul sistemine gore daha efektif oldugu ama
akiskanlagmanin orta bolgelerde olustugu kenarlarin ise hareketsiz hava debisi ve

yetersiz basing nedeni ile sabit yatak olarak kaldig1 (Sekil 5.14) goriilmiistiir.
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Sekil 5.13 : 30° - 45° karma ag1l1 nozul sistemi Skg sarj yapilan akiskan yatakta (a)
sabit yatak (V=0 m/s) (Q=0 m%/sa) (b) orta bolgelerde akiskanlasma
baslangic1 (V=5 m/s) (Q=100 m¥sa) (c) artan hava miktar1 ile orta
bolgelerde kabarciklanma (V=10 m/s) (Q=200 m?/sa)

Sekil 5.14 :30° - 45° karma agili nozul sistemi 3kg sarj yapilan akigkan yatakta (a)
sabit yatak (V=0 m/s) (Q=0 m®/sa) (b) orta bolgelerde akiskanlasma
baslangici (V=4 m/s) (Q=80 m®%sa) (c) artan hava miktar1 ile orta
bolgelerde kabarciklanma (V=9 m/s) (Q=180 m®/sa)

5.2.1.3 90° acih kisa nozul sistemi

30°%’lik ve 30°-45° karma acili nozullarla yapilan deneylerde kenarlarin higbir sekilde
akigkanlastirilamadig 6zellikle taban ile gaz kanallari arasinda 6lii bolgelerin kaldig:
tespit edilmistir. Bu nedenle sonraki denemelerde yeni bir tasarim ile nozullarin boyu
kisaltilarak (15mm) 90°’lik agiyla agilmis delikler i¢eren 2 mm gapindaki nozullar

denenmistir (Sekil 5.15).
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Sekil 5.16 : Kisa nozul sistemi 1kg sarj yapilan akigkan yatakta (a) orta bdlgelerde
akiskanlasma baslangic1 (V=4 m/s) (Q=80 m®/sa) (b) artan hava miktari ile
orta bolgelerde kabarciklanma (V=5 m/s) (Q=100 m®/sa)

Kisa nozullarla yapilan deneylerde (Sekil 5.16) genis bir alanda kabarciklanmalar
goriilmekle beraber artan hava miktariyla nozul bolgelerinde ki kabarcik boyutlarinin
arttig1 (standart uygulamada tercih edilemeyecek kaba gaz kabarcikli akiskanlasma)

ancak 0li bolgelerin mevcudiyetini korudugu goriilmiistiir.

Bu deneysel ¢alismalarda noziil sistemi kullanimai ile tabanda gerekli gaz hizi ve gazin

homojen dagitiminin saglanamadigi agikca gortilmiistiir.
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5.2.1.4 Siirekli kanall gaz dagitic1 sistemi

Gaz dagitict olarak tasarlanan bir diger sistem siirekli kanalli dagitic1 sistemidir. 30
mm kalinligindaki bir tabla ilizerine lazer yardimiyla agilan 1 mm genisligindeki

oyuklardan olugsmaktadir (Sekil 5.17).

Sekil 5.17 : Siirekli kanalli dagitici

Siirekli kanalli dagitict sistemiyle yapilan deneylerde artan hava miktariyla yatak
boyunca akiskanlasmanin kabarcik seklinde gerceklestigi pleksiglasin  duvar
kenarlarinda ¢ok az bir bdlgenin hareketsiz oldugu goriilmiistiir (Sekil 5.19 ve Sekil
5.20).

Sekil 5.18 : Siirekli kanalli dagitict sistemli 3kg sarj yapilan akiskan yatakta (a)
akiskanlasma baslangic1 (V=4 m/s) (Q=80 m®/sa) (b) (c) artan hava miktari
ile artan kabarciklanmalar (V=8 m/s) (Q=160 m®/sa)
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Sekil 5.19 : Siirekli kanalli dagitict sistemi 1kg sarj yapilan akiskan yatakta (a) sabit
yatak (V=0 m/s) (Q=0 m3sa) (b) akiskanlasma baslangic1 (V=3 m/s)
(Q=60 m%/sa) (c) (d) artan hava miktar1 ile artan kabarciklanmalar (V=8
m/s) (Q=160 m3/sa)

Sekil 5.20 : Siirekli kanalli dagitict sistemi 1kg sarjda goriilen hareketsiz kisimlar
5.2.1.5 Mes gaz dagitici sistemi

Noziillii sistemlerde hedeflenen akiskanlagma saglanamadigindan dolay1 gaz dagitici
olarak 3 adet siral1 elek bulunduran mes sistemi kullanilmistir (Sekil 5.21). Mes sistemi
ile yapilan deneylerde gaz dagitici sisteminin riizgar kutusuna ¢ok yakin oldugu bu
yiizden akiskanlastirma i¢in verilen gazin demir oksit partikiilleri {izerinde homojen
bir dagilim gosteremedigi yatagin bir bolgesinin akigkanlagmaya baglarken diger

bolgenin hareketsiz oldugu gézlemlenmistir (Sekil 5.22).
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Sekil 5.22 : Mes gaz dagiticili sisteminde diizensiz akigkanlagma (dengesiz
akiskanlagma)

5.2.2 80 mm ¢aph pleksiglas akiskan yatak

Caligmanin bu bdliimiinde gaz debisi ve artik hidrojenin yaratacag: riskler dikkate
alinarak reaktor ¢ap1 ve yiiksekligi azaltilmis © 80 mm 1200 mm yiikseklikte yeni bir
sistem tasarlanarak imal edilmistir. Pleksiglas akiskan yataga (Sekil 5.23)
akiskanlasmay1 saglayacak gaz kaynagi olarak radyal vantilatér ve azot tiipl
baglanilarak akigkanlagsma durumlar, gaz dagitici olarak elek ve siirekli kanalli
dagitic1 sistemleri (Sekil 5.24) kullanilarak gozlemlenmis ve aktif yatak yiiksekligi,

gaz debisi, gaz hizlar1 ve basing degisimleri incelenmistir.
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Sekil 5.23 : 80mm ¢apli 1200 mm uzunlugundaki pleksiglas soguk akiskan yatak

Yeni tasarlanan bu akiskan yatak modelinde de 6nceki ¢aligmalarda efektif sonug

alian kesikli mes gaz dagitici nozullar (Sekil 5.24) kullanilmistir

Sekil 5.24 : Gaz dagitici sistemleri (a) Siirekli kanalli dagitici (b) Mes sistemi
5.2.2.1 Siirekli kanall gaz dagitic1 sistemi

Radyal vantilator yardimiyla yapilan deneylerde gaz kaynaginin dogasina bagli olarak
salmimli olmasina karsin akigkanlasma saglanmistir. Burada yapilan deneylerde
akigskanlasmanin yatak boyunca gerceklestigi goriilmiis ve bundan sonraki deneylerin
sicak deneylere gecis asamasinda da bilgi verebilmesi agisindan siirekli ve diizenli azot
gazi akisi ile yapilmasina karar verilmistir. Sekil 5.25” da 1,5 kg sarjla gaz kaynagi
olarak radyal vantilatér kullanilan, 20 m®/sa debi ile yapilan deneyde saglanan akiskan

yatak olusumu verilmistir.
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Sekil 5.25 : 1,5 kg sarjin gaz dagitici olarak siirekli kanalli dagitici, gaz kaynagi olarak
radyal vantilator kullanildigi 20 m®%sa debi ile yapilan deneylerde
akiskanlagma

Siirekli kanall1 gaz dagitici sistemi ile yapilan ¢alismalarda akigkanlagmanin saglanmis
oldugu goriilmesine ragmen sicak testlerde literatiir aragtirmalarindan edinilen bilgiler
1518¢1nda en biiyiik problemin yapisma olacagi diisiiniilmektedir. Bu sebepten siirekli
kanalli gaz dagiticinin yapisma sonrasi temizlenme zorlugu, maliyet artirisi goz
onitinde bulundurularak gaz dagitici olarak mes sisteminde 1srar edilmesi ve deneysel

calismalarin bu dogrultuda gerceklestirilmesine karar verilmistir.

5.2.2.2 Mes gaz dagitici sistemi

Azot gazi ile yapilan deneylerde 12, 14 ve 16 m®/sa gaz debisinde deneyler yapilmistir.
Azot gaz1 ile yapilan deneylerde 12 m®/sa debide yatagin akiskanlastig1 (Sekil 5.26)
¢ok az bir bolgenin hareketsiz oldugu 14 m®/sa ile yapilan deneylerde (Sekil 5.27)
yatagin akiskanlastigi ve partikiillerin sirkiile olmaya basladigi, 16 m®/sa debi ile
yapilan deneylerde (Sekil 5.28) partikiillerin kiitlesel olarak tasinmaya basladig

gbzlemlenmistir. Bu yiizden gaz debisi son olarak 16 m®/sa’ te denenmistir.
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Sekil 5.28 : 1 kg 16 m%/sa ile yapilan deneyler (a) sabit yatak (b) (c) akiskanlasma
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Sekil 5.29 : Pleksiglas akiskan yatak {izerindeki basing 6l¢iim noktalari

Pleksiglas soguk akiskan yatak iizerinde 6l¢lim yapilan (hiz, basing ve debi) degerlerin
Olctim noktalar1 Sekil 5.29°da verilmistir. Cizelge 5.3 te verilen degerler bu noktalarda

yapilan dl¢timlerden hesaplanmistir.

Cizelge 5.3 : 1,5 kg sarjin radyal hava saglayic1 yardimiyla akiskanlasma kontrolii.

Aktif
. Reaktorden
Sarj H Debi P, P, AP Vi Yatak Noziil
Cikan Gaz .
[kg] [mm] [m¥sa] [mbar] [mbar] [mbar] [mis] Yiiksekligi Al Tipi
1
[mm]
Stirekli
1,5 120 18 41,2 0,2 41 2,6 172,09 Serbest
kanalli
Stirekli
1,5 120 20 43,2 0,2 43 2,8 195,78 Serbest
kanalli
Engellenmis Stirekli
1,5 120 18 42,2 1,6 40,6 42 172,59
(1/2) kanall1
Engellenmis Sirekli
15 120 20 43,9 14 42,5 4,0 197,59
(1/2) kanall1

Gergeklestirilen deneylerde debi ve reaktdrden ¢ikan gaz akis hizi degisimleriyle
akiskanlasma ve aktif yatak yiikseklikleri takip edilmistir. Artan gaz debisiyle beraber
aktif yatak yliksekliklerinde ciddi bir artis oldugu (yaklasik 25 mm), ancak reaktorden
cikan gazin kesit alanmin daraltilmasiyla bu artisin ¢ok diisiik seviyede kaldigi

gbzlemlenmistir.
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Cizelge 5.4 : 0,5 kg ve 1 kg’lik sarjlarin azot gazi ile akiskanlasma kontrolii.

. Aktif
Sabit Yatak . Reaktorden
Sarj Debi P P> AP V1 Yatak Noziil
Yiiksekligi Cikan o
[kal [m®sa] [mbar] [mbar] [mbar] [mis] Yiiksekligi Tipi
[mm] Gaz Akisi
[mm]
05 40 14 12,2 15 10,7 2,65 71 Engellenmis (1/2) Mes
0,5 40 16 13,2 2,3 10,9 3,46 78 Engellenmis (1/2) Mes
1 80 12 21,9 0,7 21,2 2,13 1115 Engellenmis (1/2) Mes
1 80 14 24,2 1,8 22,4 2,46 147 Engellenmis (1/2) Mes
1 80 16 254 24 23,0 2,96 188,5 Engellenmis (1/2) Mes

Azot gazi ile yapilan ¢aligmalarda 0,5 ve 1 kg sarj malzemesi kullanilarak degisen gaz

debileriyle beraber akiskanlasmanin kontrolii yapilmustir.

0,5 kg sarjda sisteme giren gazin debisinin 14 m%/sa’ten 16 m®sa’e artmasiyla beraber
aktif yatak yiiksekliginin 71 mm’den 78 mm’ye 1kg’lik sarjda 12 m*/sa’ten 16 m%/sa’e
artmasiyla aktif yatak yiiksekliginin 111,5 mm’den 188,5 mm’ye arttig1 goriilmiistiir.

1 kg’lik sarjda 12 m®/sa debi ile yapilan galismada yatagin akiskanlasmaya basladig
ancak yatagin bazi bolgelerinin hareketsiz oldugu (6lii bolge), sisteme giren gaz

debisinin yetersiz oldugu saptanmistir.

1 kg sarj ile yapilan deneylerde reaktdre beslenen gaz debisinin 16 m®/sa oldugu
durumda sistemdeki partikiillerin kiitlesel olarak 300 mm’ ye kadar c¢ikabildigi

gozlemlenmistir.

5.3 Akigkan Yatak Modellenmesi

Rediiksiyon amacli akiskan yatak simiilasyonu sayisal analiz yontemleri kullanilarak
gerceklestirilmistir. Yapilan ¢aligmalar tez kapsaminda imalati gergeklestirilecek
sistemi bire bir gergeklemek amaciyla hazirlanmistir. Modellemede kritik olarak

tanimlanmis 6zellikler Cizelge 5.5’ te verilmistir.
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Cizelge 5.5 : Modellemede kritik olarak tanimlanmis 6zellikler.

Sembol Deger Ozellik

Uin 152 [m/s]  Akiskan Yatak Giris Hiz1

bedw 0.09 [m] Akiskan Yatak Genisligi

bedH 4.5 [m] Akigkan Yatak Toplam Yiiksekligi

solidno 1.855[m]  Disperse Faz Kolon Yiik.

inly 0.1 [m] Gaz Giris Bolgesi
rhod 930 Disperse Faz Yogunlug
[kg/m~3] P g gu
1.8e-5 L .
muc [Pa*s] Dinamik Viskozite

diam 54e-6 [m]  Partikiil Cap1

phidO 0.5 Disperse Faz Kolon Hacim Fraksiyonu
Uininj Uin Enjektor Hizi

phidinj phid0 Enjektor Disperse Faz Fraksiyonu

Hinj bedW/4 Enjektor Giris Yiiksekligi

Tez siirecinde birinci asamada akiskan yatak modeli iki boyutlu (2-D) olarak
kurulmugtur, bu sayede hesaplama siiresinde 6nemli bir kisalma saglanmistir. Sekil
5.30’da basit akiskan yatak geometrisi verilmistir. Riizgar kutusu (Windbox), yatak ve
toplam akigkan yatak boyu degistirilebilecek sekilde ayr1 / bagimsiz parcalar olarak
model kurulmustur. Hesaplamalarda Euler-Euler Modeli laminer akis i¢in

¢Ozlilmiistiir.
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Sekil 5.30 : Kurulan 2-Boyutlu (2D) model

Sekil 5.31°de mes Ornegi riizgar kutusu (windbox)-yatak arasindan verilmistir. Tez

kapsaminda kurulan akiskan yatagin Oncelikle reaktor kismindaki akiskanlagsma
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incelenmis ve hacim fraksiyonu acisindan akigkanlasma Sekil 5.32, 5.33 ve 5.34’te
verilmistir. Oncelikle baslangi¢ durumu incelenmis ve sifirmci saniye goriintiisii
olarak anilan baslangic ani sunulmustur. Kullanilan dizayn parametreleri ayrica
kurulacak akiskan yatak ile bire bir alinmistir. Hesaplamalarda genel davranisi
degerlendirmek agisindan 70 — 100 mm ¢apindaki reaktdr temel alinmistir. Reaktor
boyu 1000-4500 mm arasinda incelenmistir. Bu tiir modellemelerde birinci adim olan
modelin gilivenilirligi incelenmis, farkli sartlarda denemeler yapilarak ug¢ sartlarda
model giivenilirliginden sapma olup olmadig1 incelenmistir. Yapilan yaklasik 20 farkl
reaktdor boyutu ve tasarimi esnasinda modelin giivenilirliginde sorun tespit
edilmemistir. Bundan sonraki adim imalat parametrelerine gore hesaplamalara devam

edilmesidir.
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Sekil 5.31 : Riizgar kutusu-yatak arasi bolgenin detay mes dagilimi

Time=0 Surface: Volume fraction, dispersed phase (1)

=
[
H

T T 7 A0S5

[}
(o]
T
|

0.5
B B 0.45
B 0.4
0.35
0.3
0.25
0.2
0.15
01
0.05

1 | | 1 [ 1 1 0
-6 -4 -2 ] 2 4 6 ¥O

O B N W B U O N © W
T
|

Sekil 5.32 : Baslangi¢c durumunda hacim fraksiyonu
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Sekil 5.33 : Akiskanlasma davraniginin zaman bagl degisimi (0, 1, 2, ve 3. sn)
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Sekil 5.34 : Zamana bagli yiizey hiz degisimi

Tez kapsaminda yapilan modellemelerin devam eden asamasinda ise icerideki gaz,
partikiil hizlar1 ve davranisi incelenmistir. Hesaplamalar sistemin rejime girdigi
sartlara kadar (steady state) olan zamani icermektedir. Bu siire sonunda bir degisim
olmayacag i¢in hesaplamalar durdurulacaktir. On hesaplamalar 15 saniye igerisinde
sistemin tamamen rejime girecegini gostermektedir. Sekil 5.35° de sistemin rejime
oturmasi esnasinda temel tanimlanan parametrelerden/hesaplamalardan biri olan aki
(flux) degisimi verilmistir. Temel model kurulmustur, sistem rejime gelmistir. Sekil
5.36’da zamana bagli ilk ¢ozlimleme sonuglar1 15. sn’ye kadar verilmistir. Bu siireden

sonra hesaplama sonuglar1 birbirinin aynidir.
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Dispersed phase outflux

Flux (a.u)

Stre (s)

Sekil 5.35 : Zamana bagl disperse fazin aki (flux) degisimi (15. sn’den itibaren
sistem rejime ulagmistir)

Imal edilecek gercek sicak akiskan yatak tasariminda islemleri kolaylastirmak ve
ozellikle viskozitesi ¢ok diigiik oldugu igin hidrojen kullaniminda 6n kosullarin

ayarlanmasinda hata payinin azaltilmas1 amaglanmigtir.

Yapilan modelleme ¢aligmalar1 sonucunda optimize edilen parametreler Cizelge 5.6’

da verilmistir.

Cizelge 5.6 : Optimize edilen parametreler.

Sembol Optimize Parametre
Uin 1.22 [m/s]

bedW 76.2 [mm]

bedH 900 [mm]

solidHO  88.18 [mm]

inlH 350 [mm]
rhod 4500 [kg/m"3]
rhoc 0.9 [kg/m~3]
muc 3.61e-5 [Pa*s]
diam 50e-6 [m]
phid0 0.55

xScale 10
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Sekil 5.36 : Hesaplanan siirekli fazin (gaz) zamana bagli hizinin degisimi (15. sn’de
akis rejime girmektedir)
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Model kurulumu tamamlanmistir. Bu sayede devam eden siirecte deneysel sistemde
gerceklestirilecek  parametre  degisikleri dogrudan ©on  goriilebilmektedir.
Akiskanlagmanin sicakliga bagli degisimi yine model sayesinde hesaplanmistir. Euler-
Euler modeli laminer akisa uygun olarak sartlar1 saglamaktadir. Sekil 5.37°de realistik
mes model sonucu sunulmustur. Mes model hemen yatak ge¢is bolgesinde ince (fine
mesh) ardindan genis (coarse) olarak kurulmustur. Bu sayede kritik gegis bolgeleri cok

daha hassas incelenmistir.
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Sekil 5.37 : Uygulanan mes model sonucu
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Sekil 5.38 : Hesaplanmis akiskanlagsma evreleri. Partikiillerin hacim fraksiyonlari.

Kurulan modele oda sicakligindaki olgiilen parametreler baslangic noktasi olarak

tanimlanmstir. Bu sayede iterasyonlarda kolaylik saglanmistir. Sekil 5.38’de 650°C
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sicaklikta akigkanlagsma evreleri verilmistir. Sekilde dispers fazin hacim fraksiyonu
verilmigtir. Hesaplama sonuglari deneysel calismalar i¢cin son derece Onemlidir.
Sekilden net olarak goriildiigii gibi firin i¢ cidarlarinda akisin ilk evrelerinde partikiil

hacim fraksiyonu yiiksektir. Dolayisiyla sinterlesme ihtimali ortaya ¢ikmaktadir.

Tez kapsaminda yapilan hesaplamalar ilerleyen rediiksiyon evrelerinde secilen
akiskan yatak parametreleri ile i¢ cidar hizinin arttirilabilecegi gosterilmistir. Sekil

5.39’da ilerleyen sathalara ait hesaplama sonuglar1 verilmistir.

Yapilan hesaplamalarda AY parametreleri optimize edildikten sonra par¢a boyutu, gaz
hizi, kompozisyonu ve firin sicakligimin etkileri degerlendirilmis ve sinir sartlar
incelenmistir. Hesaplama sonuglarinin deneysel calismalarin Oniine gegmesi s6z
konusu degildir. Hesaplamalar ile deneysel eforun azaltilmasi, ¢aligilabilecek araligin
belirlemesi hedeflenmektedir. Bu amagla AY igerisinde o6zellikle yiiksek hiz
siirlarina ¢ikilmig, yatak rejiminin bozulma sartlar1 da incelenmistir. Partikiil

boyutunun etkisi en kritik bilesenlerden biridir. Bu da ayrica degerlendirilmistir.

b o5 1 185 2 25 3 35 4 45 &5 55 & 65 7 15 8§ 85
Sekil 5.39 : Akiskanlagmanin ilerleyen safhalardaki goriiniimii. Partikiil hacim
fraksiyonu.

Akiskan yatak igerisinde partikiil hizlar1 belirtildigi gibi kritik 6neme sahiptir.
Deneysel olarak gaz hareketleri kontrol edilirken bunun partikiil hareketine etkisi
modelleme ile dogrudan goriilebilmektedir. Bu amagla yapilan hesaplama sonuglari

sekil 5.40°da verilmistir.
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Sekil 5.40 : Akiskanlasmanin ilk evrelerinde partikiil hiz1 hesap sonuglari.
Ozellikle akiskanlasmanin ilk evrelerinde partikiil hizlarmin heterojen oldugu, yatagin
ortasina dogru hizlandigr goriilmektedir. Ancak bu sonucu partikiil fraksiyonu ile de
birlikte diistinmek gereklidir. Yukaridaki hesaplama sonuglari orta bolgelerde nispeten
diisiik bir dagilim gostermektedir. I¢ ¢eperlerde ise hiz nispeten diisiiktiir ve bu
bolgelerde bir toplanma sdz konusudur. Ilerleyen safhalardaki hiz sonuglar1 Sekil

5.41’de verilmistir.
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Sekil 5.41 : Akiskanlasmanin ilerleyen evrelerinde partikiil hiz1 hesap sonuglari.
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llerleyen safhalarda orta bolgelerde hiz kayda deger bigimde artmaktadir. Diger
taraftan i¢ geperlerde hiz diiserek yapisma riskini ortaya ¢ikarmaktadir. Diger 6nemli
bir konuda disperse fazin yani demir oksitlerin firin digina gaz ile taginimidir. Yapilan
hesaplamalar sonucunda bu tasinimin da 20 m®/saat degerinin iizerinde gergeklestigi

tespit edilmistir.

Modelleme c¢alismalarinda yapilan hesaplamalara gore %100 H» ile caligilmasi
durumunda gaz viskozitesinin ¢ok diisiik olmasi sebebiyle akigkanlagtirilma
saglanamadig1 sonucuna ulagilmistir. Yapilan modelleme ¢aligmalar1 sonucunda ideal
gaz karisiminin %40 Hz %60 N2 icerikli gaz karisimiyla elde edildigi tespit edilmis

olup sicak sistem deneylerinde bu kosul ile ¢alisilmasina karar verilmistir.

Sonug olarak, yapilan akigkan yatak modelleme sonuclar1 6n deneysel 6l¢iim sonuglari
ile iyilestirilmistir. Boylece sonuglarin yiiksek sicaklikta giivenilirligi arttirilmastir.
Yatak icerisindeki gaz akislari, akigkanlasma sartlari, safhalart ve akigkanligin
bozuldugu, sarjin disar tagindigr sartlar tespit edilmistir. Yiiksek sicaklik AY ortamu,
akiskanlarin ve partikiillerin termofiziksel /termokimyasal 6zellikleri hesaba katilarak
ongorilmistiir. Optimum gaz akis sartlar1 650 °C sicaklik igin hesaplanmigtir.

Deneysel ¢aligmalara tespit edilen bu parametreler dikkate alinarak baslanacaktir.

5.4 Hidrojen ile Rediiksiyona Uygun Akiskan Yatak Tasarim ve imalati

Deneylerde kullanilan akigskan yatak diizenek tasariminin sematik goriiniimii Sekil

5.42’ de verilmistir.

Akigkan yatakli firinda yapilan deneylerde rediikleyici gaz olarak H», tasiyic1 gaz
olarak N2 gazi kullanilmistir. Kullanilan gaz miktarlarinin ¢ok yiiksek olmasi
sebebiyle sistem lizerinde ilave 6nlemler alinmistir. Gaz miktarinin ¢ok yiiksek olmast

g6z Oniinde bulundurularak ¢ikan gaz yakilmak yerine atmosfere salinmaktadir.

AY imalatt 4 ana bashk altinda siirdliriilmiistiir. Bunlardan ilki temel kosullar

saglayacak ekipmanlarin secilmesi, satin alinmasi ve imalat siirecine hazirlanmasidir.
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ATMOSFER

AKISKAN
YATAK

Sekil 5.42 : Akigkan Yatak Deney Diizenegi Tasarimi

Sicak Akigkan Yatak imalatinda ikinci 6nemli adim, firin dizaym1 ve imalatidir.
Akiskan yatak i¢inde en kritik agamanin rediiksiyon prosesi oldugu ve bu asamada da

sicakligin asirt kritikligi dikkate almarak firn 3 zonlu (Sekil 5.43) olarak

tasarlanmistir.

Sekil 5.43 : Isitma sistemine ait 3 zon ve deney sonrasi hizli sogutmay1 saglamaya
yonelik tasarlanmis agilir kapili konstriiksiyonel firin yap1

Firin igine yerlestirilecek akigkan yataktan sicaklik 6lgiimii i¢in termokupllarin

yerlestirilmesi ve besleme amagh kullanilacagindan ayrica rediiksiyon sonrasi elde
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edilen demir tozlar1 firn iginde sogutulacagindan dolay1 hizli sogumay1 saglamak

adina firin akigkan yataktan ayrilabilecek yapida ve kapakli olarak tasarlanmaistir.

Sicaklik kontrolii reaktdr i¢inden ve es zonda direng tarafindan kontrol edilecek

sekilde tasarlanmistir(Sekil 5.44).

Sekil 5.44 : Sicaklik dlgiim sistemi (Ust taraf reaktor ici alt taraf direng tarafi olmak
ilizere 6 zon)

Akiskan yatakta kullanilacak farkli gaz oranlarinda rediiktan ve sogutma amagli olarak
kullanilacak koruyucu gazlarin beslemesine yonelik olarak tam kontrollii gaz besleme
sistemi secilmis ve gerekli tiim Olglim ekipmanlari ile donatilmistir. (Sekil 5.45)
Olusturulan sistem gerekli olmasi durumunda sisteme verilecek gazlarin zaman
kontrollii olarak manuel veya otomatik olarak besleme yapabilecek ve acil durumlarda

geri basmayi engelleyecek 6zelliklere sahiptir.

Sekil 5.45 : Gaz besleme, kontrol ve 6l¢lim sistemleri

Akigkan yatak cap1 ve yiiksekligi, soguk testlerde elde edilen verilerden hareketle
tasarlanmis ve hidrojen ile ¢alisacag1 dikkate alinarak tiim baglantilarda ve kaynak
noktalarinda % 100 sizdirmazlik kosulu uygulanmistir. Sekil 5.46° da farkh

kesitlerden goriintiiler verilmistir.
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Sekil 5.46 : Farkli kesitlerden baglanti yerleri ve diger goriintiiler

Akiskan yatak sistemine verilecek havanin soguk olmasinin yaratacagi olumsuz etkiyi
bertaraf etmek iizere sisteme ayrica bir 6n 1sitma firini ilave edilmistir. ilave edilen 6n
1sitma firininin seramik bir tarak i¢ine doldurulmus aliimina bilyalar vasitasi ile efektif
yiizey alam artirilarak deneyler baslangicinda soguma riski bertaraf edilmistir. On

1sitma sistemi sekil 5.47° de verilmistir.

Sekil 5.47 : Reaktif ve tastyict gaz 6n 1sitma sistemi

Akigkan yatagin monte edilmis halde firin iginde goriintiileri Sekil 5.48° de verilmistir.
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Sekil 5.48 : Imalat asamas1 tamamlanmis AY ve 1sitma firminin goriintiileri

Siirdiiriilen deneysel caligmalar sonucunda tasarlanan hidrojen ile rediiksiyona uygun
akiskan yatak imalati gergeklestirilmistir. Ana sistemin olusturulmasmin ardindan
oncelikle azot ile ve daha sonra soguk ve sicak ¢alisma kosullarinda gaz sizdirmazlik

testleri tamamlanarak tiim sistem calisir durumda kullanima hazirlanmistir.

Hidrojenin havadan hafifligi ve patlayict o6zellikleri nedeni ile tiim yan {initeler

olusturulmus ve is giivenligi 6nlemleri alinmistir.

5.5 Deneylerin Yapihisi

5.5.1 Doner firin

Doéner firinda yapilan deneylerde 160 g numune kullanilmistir. Numuneler dogrudan
firmin i¢ haznesine sarj edilmektedir. Sarj yapildiktan sonra firm 1sitilmaya
baslanmistir. Firmn istenilen sicakliga geldikten sonra igerideki oksijenin siipiiriilmesi
icin deney Oncesinde azot gazi sistemden belirli bir siire gegirilmektedir. Biitiin

deneylerde gaz kacagi olmamasi i¢in tiim baglant1 noktalarina sizdirmazlik kontrolii
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yapilmistir. Deney sonunda kapatilan firin oda sicakligina kadar azot atmosferi altinda

sogutulmaktadir.

5.5.2 Akiskan yatak

Tez caligmasinin ana amagi olarak tasarlanan ve imalati gergeklestirilen iilkemizin ilk
hidrojen rediiksiyonu gergeklestirilebilen akigskan yatagi ile yapilan deneylerde her
denemede 1 kg numune kullanilmistir. Numuneler reaktore sarj edildikten sonra
baglantilar kapatilarak sizdirmazlik testi sonrasinda sistem 6ncelikle koruyucu gaz ile
stipiiriilerek 1sitilmaya baslanmistir. Firin istenilen sicakliga geldikten sonra icerideki
kalan oksijenin patlamaya neden olmamasi i¢in tamammen uzajklastirilmasina yonelik
olarak nihai giderimine yonelik olarak azot gazi sistemden belirli bir siire daha
gecirilmistir. Biitlin deneylerde sisteme hidrojen verilmeden once tiim baglanti
noktalarina sizdirmazlik kontrolii yapilmistir. Deney sonunda kapatilan firinlar oda

sicakligina kadar azot atmosferi altinda sogutulmustur.
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6. DENEY SONUCLARI VE IRDELENMESI

6.1 Doner Firin Deney Sonuglari

6.1.1 Doner firinda gerceklestirilen rediiksiyon deneyleri

Akiskan yatakta gerceklestirilecek deneysel calismalardan dnce dekapaj ¢ozeltilerinin
rejenerasyonu ile elde edilen FexOy yapisindaki malzemelerin rediiksiyon 6zelliklerini
gorebilmek adina boliimde yapilmig 6nceki ¢calismalardan hareketle doner firin sistemi

kullanilarak rediiksiyon deneyleri gergeklestirilmistir.

Yapilan deneylerde, rediikleyici (Hz2) /tastyici gaz (N2) oran1 2/1 — 3/1 I/dk, tane boyutu
ilk gelen numuneler (karigik) ve literatiirde ince tozlarin yapigsmaya daha meyilli
oldugu bilgisinden hareketle daha biiyiik tanelerin yapisma ve metalizasyon
davranigin1 gorebilmek adina bir elek sisteminde elenerek -850um +500um ve -

1400pum +850um olan tane boyutlarinda deneyler gerceklestirilmistir.

Tane boyutunun ve rediikleyici/tasiyici gaz oraninin rediiksiyon ve yapisma lizerinde

ki etkisini gorebilmek i¢in yapilan deney sonuclar1 Sekil 6.1 ve 6.2° de verilmistir.

100 =21 [VdK]
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Sekil 6.1 : 2/1 1/dk rediikleyici/tasiyict oraninda yapilan deney sonucu
[850°C, 60 dk.]
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Sekil 6.2 : 3/1 I/dk rediikleyici/tasiyict oraninda yapilan deney sonucu
[850°C, 60dk.]

Sekil 6.1” den goriildiigi tizere rediikleyici (H2) /tastyict gaz (N2) orani 2/1 I/dk olarak
gerceklestirilen deneylerde karisik orijinal malzemede elde edilen rediiksiyon verimi
diistiik kalirken, elenmis ve tanimli tane boyutu araliginda kalan taneler ile yapilan
deneylerde rediiksiyon verimi % 80 ler seviyesine ulagsmuistir.

Rediikleyici (H2) /tasiyict gaz (N2) orani 3/1 I/dk seviyesine ¢ikarildiginda ise (Sekil
6.2) karisik tane boyutlu malzemenin rediiksiyon oraninda artis gézlemlenirken -850
+ 500 mikron boyutlu malzemelerde en diisiik rediiksiyon verimi elde edilmistir. Iri
tane boyutlu -1400 + 850 malzemelerde ise rediiksiyon verimi % 96 seviyelerine
ulagmustir.

Sekil 6.1 ve 6.2°de goriildiigii gibi yapilan deney sonuglarinda metalizasyon oraninin
stabil olmadigi goriilmektedir. Bunun olasi sebebi Sekil 6. 3’ te verilen orijinal bir
tanenin kesit yapisinda agik¢a goriilmektedir.

Asit rejenerasyonunda kullanilan akigkan yatak sisteminde yatak olusumu ve
reaksiyon iirlinli FexOy yapisinin biiylimesi amaciyla sisteme yiiklenen asilayici
malzeme bekleme siirecinde ve/veya 6glitme asamalarinda manyetit yapisina doniisiim
gostermektedir. Tane i¢ yapisinda kalan bu manyetitin rediiksiyon o6zellikleri
hematitten daha kotii oldugundan dolayr da rediiksiyon verimleri tane boyutuna bagl
olarak farklilik gostermektedir. Ozellikle kiigiik taneli sarj malzemlerinde Fe,Os/Fe3O4

orani daha kii¢iik oldugundan rediiksiyon verimi de diisiik kalmaktadir. Malzemenin
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manyetitthematit esasli olmast ve manyetitin spinel yapisindan dolay1
rediiksiyonunun zor gerceklesmesi ve/veya Battle [11] ve arkadaslarinin bahsettigi
gibi manyetit fazinin yogun bir yap1 olusturmasi ve bu yiizden rediiktan gazin tane
iclerine ilerleyememesi farkli tane boyutlarinda farkli rediiksiyon karakteristikleri
gbzlemlenmesinin ana nedenidir. Diger bir etken de rediiksiyon agsamasinda taneler
arast yapisma gerceklesmesidir. Yapisma durumlarinda ise artan tane boyutuyla
beraber yapisma oraninin azaldigi tespit edilmistir. Farkli tane boyutlarina bagli olarak
elde edilen {irtinlerin gorselleri Cizelge 6.1°de topluca verilmistir. Cizelge 6.1° den
acikca goriilecegi lizere -1400 +850 tane boyutlarinda kullanilan gaz karigimindan
bagimsiz olarak yapisma daha az gergeklesmektedir. Sekil 6. 1 ve Sekil 6. 2° de verilen
rediiksiyon oranlar1 dikkate alindiginda ise iri taneli sarjlarda rediiksiyon veriminin de
yiiksek oldugu goriilmektedir. Bu veriler de hem tane boyutuna bagl olarak degisim
gosteren FexOs/Fe304 oraninin hem de tane boyutuna bagli olarak gergeklesen

yapigmanin rediiksiyon hiz1 lizerinde etken oldugunu agik¢a ortaya koymaktadir.

250 microns

PPN e 5e o
Mo e x P ol PR 4

Sekil 6.3 : Orijinal FexOy teneciginin kesit yapist (mt : FesOs, hm Fe203)

Bu verilerden hareketle tiim malzemelerin benzesimi ve ayni rediiksiyon
karakteristigine sahip olmasimi saglamak {izere numunelere 6n oksidasyon islemi
uygulanarak (yapiy1r tamamen hematite doniistiirmek icin) daha sonra rediiksiyon
islemi gergeklestirilmistir. On oksidasyon islemi standart elektrikli firinda, atmosferik
kosullarda numunelerin 24 saat, 600°C sicaklikta tutulmasi ile saglanmigtir. Bu
islemde herhangi bir deneysel veri incelenmemistir.

On oksidasyon islemi uygulanmis malzemelerle ile yapilan deneysel calismalarin

sonugclari takip eden boliimde verilmistir.

67



Cizelge 6.1 : Doner firin deney sonuglar1 (oksidasyondan 6nce).

Rediikleyici/
Tastyic1 Tane
Gaz Orani Boyutu Goriiniim (Yapisma) % Metalizasyon
(H2/N2) [nm]
[I/dk]
2/1 Karigik 57
2/1 +500-850 85
2/1 +850-1400 80
3/1 Karigik 89
3/1 +500-850 79
3/1 +850-1400 96
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6.1.2 Doner firinda 6n oksitlenmis numunelerle gerceklestirilen rediiksiyon

deneyleri

On oksidasyon uygulanmis numunelerle yapilan deneysel galismalarin sonuglari Sekil

6.4’ de verilmistir.

100 926 99,9 98 99,9
—_ 20
;E 80
>
g 50
= 40
g 30
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10
0
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Tane Boyutu

= 2/1 [/dk] ®3/1 [VdK]

Sekil 6.4 : On oksidasyon uygulanmis numunelerin rediiksiyon verimleri
[850°C’de 60 dk. ]

Sekil 6.4 de goriildiigii gibi oksidasyon islemi uygulanmis numunelerde rediiksiyon
verimi artmig ve % 95 tistiinde metalizasyon saglanabilmisgtir.

Numunelerin yapigsma karakteristikleri ise degismemis ve oksidasyon yapilmadan
rediiklenen numunelerde ki gibi tane boyutu arttik¢a azalmaktadir. Farkli tane boyutlu
malzemeler ve farkli gaz karisimlarinda yapilmis deneysel c¢alismalarin sonuglar
Cizelge 6.2° de verilmistir.

% 98 metalizasyon oranina sahip deneyden (—1400+850, rediikleyici(Hz) /tasiyic1 gaz
(N2) oran1 3/1 I/dk, 850 °C,60 dk.) elde edilen iiriinden alinan 6rnek bir tanenin SEM

goriintiileri Sekil 6.5 te verilmistir.
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Cizelge 6.2 : Doner firin deney sonuglar1 (oksidasyondan sonra).

Rediikleyici/
Tasiyic1 Gaz Tane Bo .
yutu R %
Oram Goriiniim (Yapisma) :
(Ha/Ny) [pm] Metalizasyon
[I7/dKk]
2/1 Karigik 96
2/1 +500-850 99,9
3/1 Karigik 98
3/1 +500-850 99,9
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Sekil 6.5 : % 98 metalik demir SEM goriintiileri [-1400+850, rediikleyici(H2)/tasiyici
gaz (N2) oran1 3/1 I/dk, 850 °C,60 dk.]

Sekil 6.5’te verilen tane yapist incelendiginde elde edilen {irlinlerin rediiksiyon

esnasinda kiitle azalmasina bagl olarak catladiklar1 ancak beslenen tane yapisinin

korundugu ve kiiresele yakin bir yapida olduklar1 goriilmektedir. Ozellikle yiizeyden

alman EDS analizi ise Sekil 6.6’ da verilmistir.

Crts

&0

40

20

Fe He
Fe
_.me..... b v 8 e el el b o w i v v
2 4 & 3 10 kel
Cursor=
Vert=79 Windew 0.005 - 40.955= 2012 ent

Sekil 6.6 : % 98 metalik demire sahip numunenin EDS analizi [-1400+850,
rediikleyici(H2) /tastyici gaz (N2) orani 3/1 1/dk, 850 °C, 60 dk.]
Yas analiz sonucu % 98 metalizasyon bulunan numuneye yapilan EDS analizi
sonucunda yapida % 99.632 demir bulunmustur. Bazi kimyasal analizlerde
metalizasyon oranindan daha diisiik % Fe tespit edilmesinin (genellikle % 1 civari)
olas1 nedeni numunelerin asit dekapaj isleminde olusan tabakali yapisi nedeni ile
gercekte ¢ok yiiksek yiizey alanina sahip olmalarina baglh olarak analiz ncesinde
gecen siirede havadan geriye oksitlenmesine bagl oldugu diisiiniilmektedir. Benzer

malzemeler ile gerceklestirilen bazi yar1 pilot calismalarda ikincil oksidasyonun
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engellenemedigi ve buna bagli olarak tiim malzemenin hizla geriye oksitlendigi rapor

edilmektedir.

Bu raporlardan alinan fotograf Sekil 6.7° de verilmistir.

Sekil 6.7 : Bu tez ¢alismasinda kullanilan benzer malzemeler ile gerceklestirilen pilot
boyutlu bir ¢aligma sonrasinda kontrol edilemeyen geri oksidasyon [45]

Deneysel ¢aligmalarda gerceklesen yapisma morfolojisinin incelenmesi ve ozellikle
ignesel iplik¢ikler iizerinden gergeklesen yapismanin varligr ile ilgili yapialn
incelemede yeterli veri elde edilememistir. Bu deney sonucunda yapigma goriilen iki

tane arasindaki ylizeyin SEM goriintiisii Sekil 6.8” de verilmistir.

Sekil 6.8 : Rediiksiyon asamasinda birbirine yapigmis iki tanenin yapisma yiizeyi ara
yiizey goriintiisti [850°C 3/1 I/dk.,60dk.]
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6.2 Hidrojen Rediiksiyonlu Akiskan Yatak Sistemi Deney Sonugclari

Tez caligmast ve paralelinde siirdiiriilen aragtirma projesi kapsaminda tasarim ve
imalat1 gergeklestirilen tilkemizin ilk hidrojen rediiksiyonuna uygun akiskan yatagiin
calisma verimi ve fonksiyonelliginin gosterimi amagh olarak gergeklestirilen deneysel
calismalar bu boliimde ele alinmistir. Gergeklestirilen deneysel calismalar akiskan
yatagin fonksiyonelliginin testine yonelik oldugundan dolay1 incelenen parametre
sadece sicakliga bagli olarak rediiksiyon verimi ve yapigsma karakteristigidir.
Calismada gaz debisi, gaz bilesimi ve yatak yiliksekligi gibi degiskenler simiilasyon

sisteminde alinan veriler ve genel tecriibelerden hareketle secilmistir.

Temel kimyasal dengeler agisindan FexOy bilesimine sahip bir yapilarin hidrojen ile
rediiklenmesine ait termodinamiksel denge (Bauer-Glaessner Diyagrami, Sekil 2.3)
dikkate alindiginda 560°C sicakliktan daha yiiksek sicakliklarda rediiksiyonun
gerceklestigi bilinmektedir.

Akiskan yatakta yapilan ¢caligmalarda, literatiirden edinilen bilgiler ve tez kapsaminda
yapilan doner firin calismalarinda elde edilen deneyimler 1s181inda akiskan yatagin
islevselligi acisindan hayati problemin aglomerasyon oldugu  ve yapisma
karakteristiginin de sicaklik ve tane boyutuna bagli oldugu dikkate alinarak
rediiksiyon deneyleri miimkiin olan en diisiik sicakliklarda denenmeye baglanmuistir.
Akiskan yatakta gerceklestirilen deneysel calismalarin kosullar1 Cizelge 6.3 de

verilmistir.

Cizelge 6.3 : Akiskan yatak deney sonuglart.

Firin  Reaktor On )
Isstma Test Gaz Karsimda \etalizasyon
Sicakbk Sicakhk  pym Siiresi Debisi H, oram

0
[°C] [°C] Sicakhk [dk.] [m®/sa] [%] Oram [ %]
[’C]

1.Deney 600 500+10 800 20 16 40 9,113
2.Deney 600 500+10 800 120 16 40 35,276
3.Deney* 660  575+10 800 120 16 40 37,857*
4.Deney 750 650+10 800 120 16 40 68,826
5.Deney 830 725410 800 120 16 40 86,719

*Yeterli soguma saglanmadan ¢ikarilan ve geriye oksitlenen numune
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Akiskan yatagin devreye alinmasinda ilk yapilan deneyde hidrojen gazinin patlayici
ozelliginden dolay1 20 dakika deneme sonrast (1 tip H2 tiikkendiginde) risk
minimizasyonu yapilarak deney durdurulmustur. Bu nedenle bu deneyde elde edilen
veriler, verim grafiklerinde kullanilmamustir. Farkli sicakliklarda gergeklestirilen

deneysel ¢alismalarde elde edilen metalizasyon verimleri Sekil 6.9°da verilmistir.
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Sekil 6.9 : Rediiksiyon sicakligina bagl olarak rediiksiyon veriminin degisimi
[120dk., 16m°%/sa.,%40 H:]

Sekil 6.9° da goriildiigli lizere artan sicaklikla beraber, metalizasyon oraninin
termodinamiksel yaklagimlarla uyumlu olarak beklentiler dogrultusunda artig:
gozlemlenmistir. 575°C” de yapilan deney sonrasinda elde edilen metalizasyon
degerinin diisiik olmasinin sebebi, yeterli sogumanin saglanamamis olmasindan Gtiirii

reaktorden ¢ikartilan numune geriye oksidasyona ugramasidir.

Gergeklestirilen deneyler sonucunda metalizasyonun malzemenin topokimyasal
yapisindan dolay1 distan merkeze dogru kademeli olarak ilerledigi tespit edilmistir.
Rediiksiyonun farkli sicakliklarda ilerleyisini gosteren kesit goriintiileri Sekil 6.10,
6.11 ve 6.12° de verilmistir.

Mikroyap1 goriintiilerinde artan sicaklikla beraber tane merkezlerinde ki oksit
tabakalarinin 500 ve 650°C” de ¢ok net bir sekilde ayrimi yapilabilmekteyken 725°C
sicaklikta gerceklestirilen calismada tanelerde merkez bolgede oksit yapisi
goriilmemistir.. Farkli caplara sahip malzemelerde merkez bolgenin heniiz

rediiklenmemis olmasina bagli olarak farkli metalizasyon oranlarina sahip olduklari
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goriilmistiir. Kiiclik ¢apl tanelerin rediiksiyonun daha hizli tamamlandig1 ve hatta
650°C’ de tamamen rediiklenmis taneler goriiniirken, tane boyutu daha biiyiik olan
tanelerin rediiksiyon isleminin tane merkezine kadar ilerlemedigi diger bir ifade ile

120 dakikalik rediiksiyon siiresinin yetersiz kaldig1 goriilmektedir.

Kimyasal analiz sonuglarina gore 725 °C’de % 86 metalizasyon saglanmis olup elde

edilen numuneye yapilan yogunluk dl¢iimii sonucu 7,2663 g/cm?® bulunmustur.

Sekil 6.10 : 500°C” de gergeklestirilen deney sonucunda rediiklenmis tanelere ait
mikroyap1 goriintiisii a)100x biiylitme b)200x biiyiitme
[16m®/sa., 120 dk. ve %40 H;]

Sekil 6.11 : 650°C” de gergeklestirilen deney sonucunda rediiklenmis tanelere ait
mikroyap1 goriintiisii a)100x biiylitme b)200x biiyiitme
[16m®/sa., 120 dk. ve %40 H;]
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Sekil 6.12 : 725°C” de gergeklestirilen deney sonucunda rediiklenmis tanelere ait
mikroyap1 goriintiisii a)100x biiyiitme b)200x biiylitme
[16m®/sa., 120 dk. ve %40 H;]

725°C’ de yapilan deney sonrasinda elde edilen numunelere ait SEM goriintiileri Sekil
6.13’de ve yapilan EDS analizleri Sekil 6.14” de verilmistir. Yapilan EDS analizleri

malzemenin topokimyasal yapida olmasi sebebiyle distan merkeze dogru alinmustir.

Sekil 6.13 : Akigkan yatakta 725°C” de rediiklenmis yaklasik 500 pm boyutundaki
bir tanenin SEM gériintiisii [16m3/sa %40 Hz 120 dk.]’

Sekil 6.14° de verilen EDS sonuglarina gore tanenin dis yilizeyinden alinan EDS
sonucu % 98 Fe igerirken merkezden alinan EDS sonucunda % 97 Fe bulunmustur.
Elde edilen sonuglara gore rediiksiyonun tanenin tamaminda gerceklestigi

gorilmektedir.
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Sekil 6.14 : 725°C’ de rediiklenen tanenin distan merkeze dogru alinan EDS
g
sonuglar1 [16 m®/sa 120 dk. %40 Hz]

Sekil 6.14” den agikga goriilecegi tizere 650°C ve tizeri rediiksiyon sicakliklarinda 120

dakika sonunda tam rediiksiyonun gerceklestigi goriilmektedir.

Rediiksiyon sonucu elde edilen tanelerin en dnemli 6zelligi tabakali yapilarindan
dolay1 (asit rejenerasyon sisteminde kullanilan akigkan yatakta termal pargalanma
sonucu olusan FexOy tozlarinin mevcut yatak tozlari {izerinde aglomerasyon ile

bliytidiiklerinden) basit bir 6giitme islemi ile toz haline getirilebilmeleridir.

Malzemenin tabakali yapisinin rediiksiyon sonunda da korunuyor olmasi 6zellikle
kolay ve ucuz bir 6giitme uygulamasi ile endiistride pahali olarak satilabilen diisiik

tane capli metalik demir tozu iiretimine olanak yaratmaktadir.

Farkli sicakliklarda gerceklestirilen rediiksiyon deneylerinde 500 ve 575°C° de
gergeklestirilen herhangi bir yapigsma izine rastlanmazken 650°C’de yapilan deney
sonucunda elde edilen malzemelerde tipik olmamakla beraber reaktor icerisinde

duvara ¢ok az bi miktar yapisma oldugu goriilmiistiir.

725°C’de yapilan deney sonucunda reaktor igerisinde ¢ok fazla miktarda yapisma
oldugu ve firin duvarlarina yapisan tanelerin akiskan yatak parametrelerini etkileyecek
boyuta (gaz debisi, hareket serbestiyeti, ortalama c¢ap vb) ve islemin saglikli olarak

siirdiiriilmesine engel olacak sekilde ilerledigi goriilmektedir. Benzer etki Zhang ve
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arkadaslarinin [38] yapmis oldugu caligmada goriilmektedir. Deney sonrasi reaktor

icerisinde yapisan tanelere ait goriintii Sekil 6.15 ve Sekil 6.16° da verilmistir.

Sekil 6.15 : 725°C” de yapilan deney sonrasi reaktor duvarlarina yapisan taneler
[16 m3/sa 120 dk. %40 H;]

Sekil 6.16 : 725°C’ de yapilan deney sonrasi reaktorden ¢ikan bloklagmis numune
[16 m3/sa 120 dk. %40 H;]

725°C’de yapilan deney sonucunda goézlemlenen yapismanin ince tanelerin firin
duvarlarina ve birbirine yapisarak olustugu tespit edilmistir. Bu yapismanin ¢ok hizli
ve basladiktan sonra tipik olarak ilerledigi ve AY sistemlerinde akiskanlik yitimine

neden oldugu Komatina [14] tarafindan da bahsedilmistir.
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7. GENEL SONUCLAR VE ONERILER

1. Bu tez kapsaminda iilkemizde ilk kez rediiksiyon amagli olarak hidrojen
gazi ile calisan akigkan yatak tasarlanmis ve imalati1 gergeklestirilmistir.
Tasarim ¢aligsmalar1 soguk testler ve modelleme yardimiyla yliriitiilmis ve
idealize edilmis boyutlarda gercek sistem basarili bir sekilde imal
edilmistir.

2. Soguk testlerde 80 mm ve 140 mm capinda 1200 ve 1500 mm
yiiksekliginde 2 farkli tasarim ile calisilmistir.

3. Akiskan yatak tasariminda farkli nozul tipleri kullanilabilecegi ve en
efektif nozul yapisinin 30° agrya sahip 2,90 mm ¢apli kanallardan olusan
ve taban alaninin %35’ini kapsayacak sekilde secilmis 9 adet nozul ile
saglanabildigi tespit edilmistir.

4. 30° ag1l1 hava kanallarina sahip nozul kullaniminda nozul ¢evresi ile kisith
bir alanda olusan gaz desarjinin biitiin yataga dagitilamadigi tespit
edilmistir.

5. Ayni1 nozul tizerinde 2 farkli seviyede hava kanali agilmasinin sistemden
gecen hava miktarini artirmasina ragmen akiskanlagma davranisi tizerinde
etkin olmadig1 goriilmiistiir.

6. Tabana paralel hava kanalina sahip olarak dizayn edilen nozullarin,
akigkanlagma saglayamadig1 goriilmuistiir.

7. Stirekli kanall1 gaz dagitici tiiriinde tasarlanan tabanin nozul olarak
kullanilabildigi, bu tasarimin akiskanlagma saglama konusunda yeterli
oldugu ancak kanallara sikisan taneciklerin efektif gaz gecis alanini
daraltmalarina bagl olarak laminer akisi engellenmesi nedeni ile efektif
olmadiklari ayrica endiistriyel bir sistemde gerek maliyet gerek ise degisim
zamaninda sistemin devre disi kalma olasiligi nedeni ile endiistriyel

uygulamaya uygun olmadiklar1 sonucuna varilmstir.
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10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

Nozul yerine gaz dagitici plaka olarak {ist liste konulmus gittikge kiigiilen
elek teli kullaniminin hem pratik hem de efektif oldugu ve bu tiir
uygulamada sorunsuz olarak akiskanlasma saglanabildigi tespit edilmistir.
Gergeklestirilen soguk testler sonucunda akiskan yatak capt 80 mm ve
boyutu 1200 mm olarak optimize edilmistir. Bu boyutta bir akiskan yatakta
efektif akiskanlasma icin 16 m®/sa gaz debisi ile ¢aligiimistir.

Rediiksiyon amacl akiskan yatak simulasyonu sayisal analiz yontemleri
kullanilarak gerceklestirilmistir. Model giivenirliginin kontrolii i¢in 70 -
100 mm ¢ap, 1000 - 4500 mm yiikseklik araliginda farkli sartlarda model
calistirilarak herhangi bir sapma olmadigi goriilmiistiir.

Model ¢alismalarinda optimize edilen parametreler (76,2 mm ¢ap, 900 mm
yiikseklik) oda sicakliginda ve 650°C’de uygulamaya tasinarak reel
testlerle dogrulama yapilmustir.

Simiilasyondan 20 m?®/sa debinin {iizerine ¢ikildiginda malzemenin
akiskanlagma gazi ile firin digina pnomatik olarak tasinacagi ve bu nedenle
geri donilistimlii bir dizayna gerek oldugu gorilmiistiir. Bu tasarim
degisimi uygulamaya tasinmayarak diisiik gaz debilerinde ¢aligilmistir
Hidrojen azot karisim oranmin sadece rediiksiyon agisindan degil ayni
zamanda gazin kaldirma kuvveti nedeni ile de kritik oldugu modelleme
calismalarinda tespit edilmis ve tespit edilen veriler soguk testlerde de
deneysel olarak dogrulanmustir.

Deneysel c¢aligmalarda simiilasyon verilerinden hareketle ideal
akiskanlasma igin % 40 H2 + % 60 N2 karisimi kullanilmistir.

Doner firinda 850°C’de 2/1 ve 3/1 I/dk rediikleyici (H2) / tasiyict (N2)
oraninda karisik (orjinal) -850 + 500 ve -1400+850 tane boyutlarinda
deneyler gerceklestirilmistir. Rediiksiyon sonucunda yaklasik % 95
metalizasyon saglanmustir.

Mazemenin maghematit yapisinda olmasindan dolay1 rediiksiyon oraninin
stabil olmadig1 ve ozellikle i¢ bolgelerde rediiklenmeden kalan oksit
yapisinin bulundugu ve rediiksiyon veriminin bu nedenle diisiik kaldigi
tespit edilmistir.

I¢ bélgelerde bulunan maghematit yapisinin giderilmesi i¢in 600 °C’de 24
saat on oksidasyon islemi uygulanmis ve ardindan uygulanan 850°C’de

2/1 ve 3/1 I/dk rediikleyici (H2) / tasiyict (N2) oraninda karisik (orjinal)
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18.

19.

20.

21.

22.

23.

24,

-850 + 500 tane boyutlarinda rediiksiyon deneyleri sonucunda > % 99 iizeri
metalizasyonun saglanmistir.

Imal edilen yatakta 500, 575, 650, 725°C” de 16 m®/sa, 120 dk. %40
hidrojen igerigiyle rediiksiyon deneyleri gerceklestirilmistir. 725°C’de
gerceklestirilen deney sonucunda % 86 metalizasyon saglanabildigi
gorilmistir.

Artan sicaklikla beraber ince tozlarin yapisma egiliminin yiiksek oldugu
gorilmiistiir.

Malzemenin tabakali yapisinin rediiksiyon sonunda da korunuyor olmasi
ozellikle kolay ve ucuz bir 6glitme uygulamasi ile endiistride pahali olarak
satilabilen diisiik tane ¢apli metalik demir tozu liretimine olanak yaratacagi
goriilmiistiir.

Akigkan yatak sisteminde 120 dakikanin tam rediiksiyon i¢in yetersiz
kaldig1 ve disiik sicakliklarda daha uzun islem stiresi gerekliligi
gOriilmiistiir.

Akiskan yatak sisteminde artan sicaklikla beraber metalizasyon oraninin
arttig1 tespit edilmistir.

Akiskan yatak sisteminde kesikli (batch tipi) kurulan sistemin iizerine
siklon ilavesiyle kullanilmamis hidrojenin ve ince partikiillerin sisteme
tekrar beslenilmesi ekonomik acidan yararli olacaktir.

Ikinci bir 6n rediiksiyon akiskan yatag: ilavesi ile hem kullanilmamis
hidrojenin kullaniminin hem de 6n rediiksiyon islemi ile rediiksiyon

suresini kisaltmak olasidir.
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