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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

SARICAKAYA (ESKISEHIR) BENTONITIK KILLERININ AKTIFLESTIRILMESI
ve AYCICEGI YAGLARININ AGARTILMASINDAKI PERFORMANSLARININ
INCELENMESI

Selguk TORAN
Afyon Kocatepe Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Kimya Miihendisligi Anabilim Dali
Damsman: Yrd. Dog. Dr. Atilla EVCIN

Bu c¢alismada Saricakaya (Eskisehir) bentonitik killeri aktiflestirilerek aygicegi
yaglarinin agartilmasindaki performanslari incelenmistir. Kil 6rnekleri igerdigi nemden
armdirildiktan sonra degirmende 6giitiilerek — 125 um tane boyutuna getirilmistir. Daha
sonra aktiflestirme islemi i¢in bentonit Ornekleri; 1N, 3N ve 10N’lik asit
konsantrasyonlarinda hazirlanan HySO4 ¢ozeltileri ile %10 kati siispansiyon yapacak
sekilde karistirilmistir. Elde edilen slispansiyon, oda sicakliginda bir saat siire ile
manyetik karistiricida karistirilarak aktif bentonit 6rnekleri elde edilmistir. Agartma
testlerinde farkli agartma sicakliklar1 (85 °C ve 110 °C), agartma siireleri (15, 30 ve 45
dak.), agartma topragi dozajlar1 (%0.5; %1.0 ve %1.5) ve asit konsantrasyonu degisken
olarak kullanilmistir. Ayrica bentonit 6rneklerinin agartma performanslari ticari agartma
topragi olan Tonsil 210 FF ile karsilastirilmistir. Deneysel ¢alismalar sonucunda, 3N
H>SO, asit konsantrasyonunda aktiflestirilmis %1.0 agartma topragi dozaji kullanilarak,
30 dak. agartma siiresinde ve 85 °C agartma sicakliginda yapilan agartma testinin en

uygun sonugclara sahip oldugu belirlenmistir.

2011, xi + 79

Anahtar Kelimeler: Bentonit Killeri, Agartma, Aktiflestirme, Nem, Derisim, Tane
Boyutu, Ogiitme, Aygicegi Yagi, Saricakaya(Eskisehir), Kat1 Siispansiyon, Optimum
Kosul



ABSTRACT

Master’s Thesis

ACTIVATION OF SARICAKAYA (ESKISEHIR) BENTHONITIC CLAYS and
INVESTIGATION of THEIR PERFORMANCE ON BLEACHING OF
SUNFLOWER OILS

Selguk TORAN
Afyon Kocatepe University
Institute of Science
Department of Chemical Engineering
Adviser: Assistant Professor Dr. Atilla EVCIN

In this study, Saricakaya (Eskisehir) benthonitic clays have been activated and their
performance on bleaching of sunflower oils has been examined. After the clay samples
were purified from their moisture content, they were milled and transformed into grains
of size — 125 pm. Then, for the process of activation, bentonite samples were mixed
with H,SO, solutions prepared in acid concentrations of 1N, 3N and 10N so as to make
a solid suspension of 10%. The suspension obtained was mixed in a magnetic stirrer for
one hour under room temperature and thus active bentonite samples were obtained.
During bleaching tests, different bleaching temperatures (85°C and 110°C), bleaching
times (15, 30 and 45 min.), bleaching soil doses (0.5%; 1.0% and 1.5%) and acid
concentrations were used as variable. In addition, bleaching performance of bentonite
samples were compared to Tonsil 210 FF which is a commercial bleaching soil. As a
result of the experimental studies, it has been determined that the best result comes from
the bleaching test carried out for a bleaching time of 30 min. and under a bleaching
temperature of 85°C using a bleaching soil dose of 1.0% activated in an acid
concentration of 3N H,SO,.

2011, xi + 79

Key Words: Bentonite Clays, Bleaching, Activation, Moisture, Concentration, grain
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1.GIRIS

Killer 2 pm’den kii¢iik tane boyutuna sahip ve yapraksi sekilli minerallerden meydana
gelen kayaclardir. Killerin kdkeni tizerine yapilan ¢alismalar bunlarin baslica ii¢ degisik
yolla olustuklarint ortaya koymustur (Velde 1995). Bunlar; (1): atmosferik kosullarin
etkisiyle ayrisma, (2): Deniz ve gol tabanlarinda meydana gelen ayrisma ve (3):
Hidrotermal akiskanlarm etkisiyle meydana gelen ayrigsma seklindedir. Killeri olusturan
yapraks1 mineraller sulu silikatlar olup, “Kil Mineralleri” olarak tanimlanmaktadir. En
onemli kil mineralleri kaolinit, simektit, talk, illit, klorit ve sepiyolit olup bu
minerallerde kendi icinde kristal yap1 Ozelliklerine bagh olarak alt gruplara

ayrilmaktadir.

Bu ¢alismanin konusunu olusturan bentonitler baslica bileseni simektit grubu kil
mineralleri olan ve diger kil minerallerini de iceren ticari killerdir. Ulkemizin cesitli
yorelerinde halkimizin kullandig1 bas kili, camasir kili, bebe topragi ve pekmez topragi
gibi killer de genellikle bentonittir (Akbulut 1996). Bentonit, sisme, tiksotropi,
baglayicilik, katyon degisim kapasitesi, agartma vb. {istiin Ozelliklerinden dolay1 ¢ok
genig bir kullanim alanma sahiptir. Pek ¢ok sanayi dalinda, nihai iirline baz1 ¢ekici
Ozellikler vermek i¢cin bentonitin sadece kii¢iik oranlar1 kullanilmaktadir. Bentonitin en

onemli kullanim alanlar1; sondaj, dokiim ve yag sanayidir (Y1ildiz 1999, 2002).

Bentonitlerin kendine has fiziksel ozellikleri asit aktivasyonla iyilestirebilmektedir.
Aktif bentonit olarak bilinen bu killerin en énemli kullanim alanm1 yemeklik yaglarin ve
siv1 i¢eceklerin renginin agartilmasi islemleridir. Pigmentlerin giderilmesi olayr daha

cok kimyasal bir olay olarak tanimlanmastir.

Bentonitlerin yag sanayisi agisindan aktiflestirilmesi ve agartma topragi olarak
kullanilmas1 konusunda diinyada pek c¢ok ¢alisma bulunmaktadir. Anadolu
Universitesi’nde 1990 yilinda yapilan calismada; Eskisehir, Usak, Konya ve Cankiri
yoresi bentonitlerinin koyu renkli pamuk yaginm agartilmasindaki kullanilabilirligi
arastirilmistir. Bu amacla stilfiirik asitle aktive edilmis killer optimum agartma siiresi ve

sicaklikta, degisik toprak oranlarinda test edilmistir. Spektofotometrik Olgiimlerle



bulunan sonuglar standart tonsil topragi icin olgiilen degerler ile karsilastirilmistir

(Altay 1990).

Orta Dogu Teknik Universitesi'nde 1999 yilinda yapilan ¢alismada; Giimiishane
bdlgesinden alinan kil numunesinin ay¢icegi yaginin agartilmasindaki kullanilabilirligi
arastirilmistir. Kil numunesi hidroklorik asitle 95 °C’de farkli zaman araliklarinda
karigtirilarak aktiflestirilmistir. Farkli agartma siiresi, agartma sicakligr ve agartma
toprag1 dozajinda agartma islemi gergeklestirilmistir. Lovibond sarisi ve kirmizisi

olarak bulunan sonuglar tonsil ile karsilastirilmistir (Ertiirk 1999).

Afyon Kocatepe Universitesi’nde 2006 yilinda yapilan ¢alismada; orijinal, 1s1l ve asit
aktivasyona tabi tutulmus kahverengi sepiyolit numuneleri ile 85 ve 110 °C’lik
sicakliklarda agartma deneyleri yapilmis, degerlendirmelerde karsilastirma yapmak
amaciyla ayni deneyler bu kez yerli ve ithal agartma topragi Bent Ey-11 FF ve Tonsil
210 FF ile tekrarlanmistir. Karsilastirmalarda kalite Olciitleri olarak , yagin Lovibond
Tintometresinde Olgiilen rengi, serbest asit miktari, peroksit degeri ve yag tutma

derecesi esas alimmustir (Sabah 2006).

Yunanistan’da 2003 yilinda yapilan ¢alismada; bentonit numuneleri 5 N hidroklorik
asitle 70 °C’de 6 saat siireyle aktiflestirmeye tabi tutulmustur. Farkli agartma siiresi ,
agartma sicakligi ve agartma topragr dozajinda aygice§i yagmin agartilmasinda
kullanilmistir. Spektofotometrik 6lgiimlerle bulunan sonuglar yorumlanmistir (Christidis
and Kosiari 2003).

Bu ¢alismada Eskisehir Saricakaya bolgesinden elde edilen bentonit numunesi; farkli
derisimlerde hazirlanan siilfiirik asit ¢ozeltisi ile oda sicakliginda 1 saat manyetik
karigtirict ile karigtirilarak aktivasyona tabi tutulmustur. Aktive edilen bentonitlerle
farkl agartma sicakligi, agartma siiresi ve agartma topragi dozajinda agartma deneyleri
yapilmustir. Karsilastirma yapmak amaciyla ayn1 deneyler ithal agartma topragi Tonsil
210 FF ile tekrarlanmustir. Karsilastirmalarda kalite Glgiisii olarak yagin; Lovibond
Tintometresinde Olgiilen sar1 ve kirmizi rengi, serbest yag asidi miktar1 ve peroksit

degeri esas alinmistir.



2. LITERATUR BILGILERI

2.1Kil

2.1.1 Tanim

Bir veya daha fazla sayidaki kil ve kil dis1 mineraller yaninda azda olsa bir miktar
organik madde igeren dogal karigimlara “kil” adi verilmistir. Bir kil i¢cinde en biiyiik
oranda bulunan kil mineraline “ana mineral” denir. Karigimdaki kil mineralleri
digerlerinden ayrilarak saflastirilabilir. Dogada tabakali yapidaki minerallerin karigimi
yaninda tabakali ve lifli yapidaki minerallerin karigimini da igeren killer bulunmaktadir.
Igerdigi kil mineralinin tiirii , kimyasal bilesimi ve orani bir kilin kalitesini belirler.
Kilin kalitesi kil dis1 minerallerin tiiri ve i¢indeki orami ile de Onemli Olgiide
degismektedir. Killer jeolojik olusumlarina, fiziksel 6zelliklerine, kimyasal 6zelliklerine
ve kullanim alanlarina gore farkl sekillerde siniflandirilmaktadir (Norton 1974). Kaolin

ve bentonit tiirii killerin endiistriyel 6nemi ¢ok biiyiiktiir (Clarke 1989).

Kimyasal analizler, killerin su tutma ve iyon degistirme gii¢leri yiiksek olan aliiminyum
silikat bilesikleri oldugunu gostermistir. Mineral igerikleri ve minerallerin kimyasal
bilesimine bagh olarak dogal killerin rengi beyaz, gri, yesil, pembe ve kahverenginin
cesitli tonlarinda olabilir. Cok kiiciik partikiillere ayrilarak su i¢inde uzun
siispansiyonlar vermeleri yaninda diger bazi1 o6zellikleri yardimiyla killer kaba
safsizliklardan kolaylikla ayrilabilirler. Yataktan alinan kil ic¢inde ileride
inceleyecegimiz kaolinit , montmorillonit , illit , klorit , sepiolit ve attapulgit gibi kil
mineralleri yaninda kuars , a-kristobalit , amfibol , feldspat , kalsit , magnezit , dolomit ,
jips , alunit ve korund gibi diger minerallerde bulunmaktadir. Ayrica her kil i¢inde az da

olsa organik madde vardir (Bozdogan 1990).

2.1.2 Kil Minerallerinin Kristal Yapisi

L. Pauling tarafindan 1930’lu yillarda baslatilan x-1sinlar1 difraksiyon caligmalar1

kimyasal analiz sonuglari ile birlestirilerek kil minerallerinin yapilar1 aydmlatimistir



(Brendley ve Brown 1980 , Grim 1988). Calismalar sonucu tiim kil minerallerinin farkl
iki yap1 tagindan olustugu ortaya ¢ikmistir (Grim 1968). Kil minerallerinin boyutlar1 ve
yiizey alanlar1 Sekil 2.1°de gosterilmistir (Y1ldiz 2002).

Kil aggregatlar Kil , 0.02mm’den kiictik ve negatif yiiklii

Sekil 2.1 Kil boyutlar1 ve yiizey alanlari.

Merkezinde silisyum iyonu koselerinde ise oksijen veya hidroksil iyonlari bulunan
birinci yap1 tas1 diizglin dortylizlii ( tetrahedron ) seklindedir. Diizgilin dortytizlilerin
tabanlar1 ayni diizlem iizerinde kalmak iizere koselerinden altili halkalar vererek
birlesmesiyle tetrahedron tabakasi (T) veya diger adiyla silika tabakasi olusur (Brindley
1982). Tetrahedral birim ve silikat tabakasinin yapis1 Sekil 2.2°de gosterilmistir (Y1ldiz
2002).

Merkezinde aluminyum iyonu koselerinde ise oksijen veya hidroksil iyonlar1 bulunan
ikinci yap1 tasi diizgiin sekizyiizlii (oktahedron) seklindedir. Diizgiin sekizyiizlilerin
birer yilizeyleri aymi diizlem {izerinde kalacak sekilde koselerinden birlesmesiyle
oktahedron tabakas1 (O) veya diger adiyla alumina tabakasi olusur. Alumina tabakasina
gibsit tabakasi da denilmektedir. Yiikk denkliginin saglanmasi i¢in alumina
tabakasindaki  oktahedronlardan  yalnizca 2/3’linlin  merkezinde aluminyum
bulunmaktadir. Aluminyum yerine merkez iyonu olarak magnezyum gegtiginde her
oktahedronunun merkezi dolu olan magnezyum tabakasi olusur. Magnezyum tabakasina

brusit tabakas1 ad1 da verilir (Brindley 1982).

Oktahedral birim ve aliimina tabakasinin yapis1 Sekil 2.3’te gosterilmistir (Y1ldiz 2002).



(b)

Sekil 2.2 a) Tetrahedral birim, b) Silikat tabakasi.

Sekil 2.3 a) Oktahedral birim, b) Aliimina tabakasi.



2.1.3 Bashca Kil Mineralleri

Bazi kil mineralleri ve bu minerallerin 6zellikleri asagida Cizelge 2.1°de verilmistir

(Yildiz 2002).

Cizelge 2.1 Bazi kil minerali tiirleri.

ADL[(OH:)(S1205)]

Kil Tiirleri Ozelikleri
Kaolin
Slika tabakas: Kaolin partikiiller1 vaklasik lpm capmmda wve 0.1 pm
| kalinhizinda
L Alimuna
tabakasi

Cok az sisme dzelig: gostenr

Seramikler 1¢1n kullanilir

Montmorillonit(smectite)

Silratabakakhe

E Silika tabakasi
ﬂmq Degisebilir

leatyon ve su
14

Sig(Alz 31Mgg 66) Q20 OH)sM g ssnH2O
M™: degizebilir katyonlar,

n: katmanlar arasi suyun mol olarak miktar

Na -montmorilonit partikiilleri oldukca kiigik taneciklerdir ve
genelikle tek kristal tabakas: seklindedir ve kalmlig: vaklasik
Inm’dir

Ca-montmorillonit partikiillert Na-montmorillonite gére daha
buyiiktir ve 8-10 kristal tabakasi seklindedir ve kalinligi
vaklasik 20-30 nm dir

Na- montmorilonit sisme dzeligi géstenir

Ca- montmorillonit az sisme dzeligine gisterir

Ilite

Silika tabakasi
Alimuna tabakasi
Silika tabakasi

K (potasyum
iyonu)

KAL[(OH,)(AlSi3010)

Birim katmanminda, iki silika tabakasi arasinda alinuna takasi

ver alir ve tabakalar arasinda K™ katvonu bulunur
lite partikilleri oldukca kiicik ve genellikle 10 nm
boyutundadir

(Cok az sisme dzeligi gosterir




Silis  tabakasindaki tetrahedronlarin tepeleri ve aluminyum tabakasindaki
oktahedronlarin bir yiizeyindeki oksijenlerin ortaklasa kullanilmasiyla kaolinit
mineralinin TO geklinde simgelenen ve kalinligi 0,72 nm olan birim katmani
olusmustur (Gruner 1932). Yaklagik 100’4 askin birim katmanmmn {ist iste
istiflenmesiyle kaolinit partikiilleri, bu partikiillerin gelisi glizel bir araya toplanmasiyla

da “kaolinit minerali” olusmustur (Bristow 1979).

Tetrahedron tabakasini SisO19, oktahedron tabakasini ise AlsO4(OH)g seklinde
yazdigimizda kaolinit mineralinin kimyasal formiilii SisAl;010(OH)s seklinde olur.
Buna gore ideal kaolinit minerali kiitlece %46,5 SiO,, %39,5 Al,O3 ve %14,0 H,O
icermektedir. Kristal yapist cogu korozif siviya karsi dayanikli olan kaolinit tozu inert
madde olarak kullanilir. Kaolinit katmanlar1 arasindaki zayif baglanmadan kaynaklanan
tabakali yap1 taramali elektron mikroskobu (SEM) ile goriilebilmektedir. Partikiillerin
sekli , partikiil boyut dagilimi ve safsizlik olarak bulunan diger kil mineralleri kaolinit
stispansiyonlarinin reolojisini etkilemektedir. Kristal iginde veya oksit alinde demir

bulunmasi ham ve pismis kaolinit mineralinin parlakligini diisiirmektedir.

Kaolinit katmanlar1 arasina su molekiillerinin girmesiyle formiilii SigAl;O10(OH)s.4H,0
seklinde yazilan “halloysit minerali” olusmustur. Suyun 100 °C de uzaklastirilmasiyla
susuz halloysit elde edilebilmektedir. Kaolinit ve halloysit mineralleri taramali elektron

mikroskobu ile birbirinden ayrt edilebilmektedir (Clarke 1989).

ki silis tabakasi arasina bir aliiminyum tabakasinin girmesiyle montmorillonit
mineralinin TOT seklinde simgelenen birim katmani olusmustur (Berger 1941). iki silis
tabakasindaki bazi tetrahedronlarin tepeleri aliiminyum tabakasindaki oktahedronlarin
koselerine ortaklasa kullanilan oksijenler ile baglanmistir. Cok sayida TOT birim
katmaninin birbirine paralel olarak iist iiste istiflenmesiyle montmorillonit partikiilleri
olusmustur. Bu partikiiller i¢indeki katmanlar arasinda su ve degisebilen katyonlar
bulunmaktadir (Maegdefrau ve Hofmann 1937). Katmanlarin c-ekseni yoniindeki
ortalama kalmligi 9.20 A ile 21.40 A arasinda de§ismektedir. Birbirine yakin

boyutlardaki partikiillerin gelisigiizel istiflenmesiyle “montmorillonit minerali” ortaya



cikmistir. Bu mineralin sekli ve yapist Sekil 2.4 ve Sekil 2.5’de gosterilmistir (Yildiz
2002).

Tabakalar aras: katyonlar

(Na™. Ca™)

1.00 nm

Sekil 2.4 Montmorillonit minerali.

3 . 3 \ 3 Wk Silikat tabakas:
Kil ; , , 1 »
e vl‘ . Aliimina tabakast
/% w‘ ‘
d P\ /4 1 Silikat tabakast
Tosaly Toja Ny T
Yo T AKE '_{"..‘:9?53! :
Tabakalar arasi -
bolge Tabakalar arast su
molekiillers
Degisebilir katyonlar

Sekil 2.5 Montmorillonitin yapisi.

Aliiminyum tabakasindaki oktahedronlarm merkezlerindeki AI** iyonlarmimn tiimiimiin
yerine Mg** ve Li* iyonlarinin gecmesiyle formiili
Sig(Mga,05L11,05)020(0H)sM™1 05.nH,O olan “hektorit minerali” ortaya ¢ikmustir. Bu
mineraldaki M* degisebilen katyonu genellikle Na™ iyonudur (Brahim vd. 1983, Clarke
1989).



Aliiminyum tabakasindaki oktahedronlarin merkezinde bulunan Al¥* katyonlar1 higbir
kosulda Si ** iyonlari ile yer degistirmedigi halde, silika tabakasindaki tetrahedronlarin
merkezinde bulunan Si ** katyonlarimin en ¢ok %15°i kadar1 Al ** veya P ** katyonlar1
ile yer degistirebilmektedir. Montmorillonit minerali i¢in tanimlanan TOT

katmanlarindaki Si ** katyonlarmm bir kismi yerine Al **, Al ** katyonlarinmn bir kismi

3+ 2+

yerine ise Fe ve Mg katyonlarmmin geg¢mesiyle genel formiili (Si g-x
Alx)(Als,Fes,Mga,Mgs)O20(0OH)4Kx olan “illit minerali” olusmustur. Hidratize mika ad1
da verilen illit icin X=1, 0-1,5 arasinda degismektedir. Illit mineralinin birim
katmanmnin kalinhg: 10 A° civarindadir. Yiik denkligi katmanlar arasma giren ve
mineralin sismesini onleyen K'* katyonlar1 tarafindan saglanmaktadir (Wertworth

1970).

Tetrahedronlarm merkezindeki Si** yerine kismen Al gecmesiyle negatif yiiklenen
TOT illit katmani ile oktahedronlarin merkezindeki Mg2+ yerine kismen AP
gecmesinden pozitif yiiklenen brusit tabakasi arasinda dogan elektrostatik ¢ekim
kuvveti nedeniyle TOT-O birim katmani olusmustur. Bu birim katmanlarindan olusan
kil mineraline “klorit” ad1 verilmistir. Izomorfik iyon degisimleri ile farkl bilesimlerde

klorit mineralleri olusmustur (Grim 1968).

Tetrahedronlarm zincirler seklinde uzamasi ve bu zincirlerin, merkezinde Mg®* iyonu
bulunan oktahedronlarla birbirine baglanmasi sonucu “sepiolit ve attapulgit” gibi Kil
mineralleri olusmustur (Nagy ve Bardley 1955; Brauner ve Preisinger 1956; Otsuka vd.
1973). Lifli yapidaki sepiolit ve attapulgit minerallerinin yar1 birim hiicre formiilleri
sirayla  (OH)gMQgSii2030(OH2)46H,0  ve  (OH)2MgsSigO20(0OH2)4.4H,0  seklinde
belirlenmistir (Serna vd. 1975).

2.1.4 Katyon Degisimi

Silis tabakasindaki tetrahedronlardan bazilarinmn merkezlerine Si** yerine AF* ve Fe®*

gibi, alumina tabakasindaki oktahedronlardan bazilarinin merkezlerine ise AI** yerine



Fe”*, Mg”, Zn**, Ni** ve Li" gibi yiikseltgenme basamag1 daha kiigiik olan iyonlarin

gecmesiyle mineral i¢inde negatif ylik fazlaligi ortaya c¢ikmaktadir. Bu negatif yiik

fazlalig1 katmanlar arasma giren katyonlar tarafindan dengelenerek mineral i¢inde

elektronotrallik saglanmaktadir.

Katmanlar arasinda bulunan Na*, K*, Ca?* ve Mg?* gibi katyonlar inorganik ve organik

tim katyonlarla yer degistirebildiklerinden dolay1r “degisebilen katyonlar” olarak

adlandirilmaktadir. Montmorillonit yada diger kil minerallerinin 100 grami i¢inde

bulunan degisebilen katyonlarin esdeger kiitle sayis1t “katyon degistirme kapasitesi

(KDK)” olarak tanimlanmistir (Adams ve Evans 1979). Bazi kil minerallerinin KDK

Cizelge 2.2°de verilmistir (Caglayan 2002).

Cizelge 2.2 Kil minerallerinin katyon degistirme kapasitesi (KDK) meq/100g.

Kil Mineralleri KDK(meq/100g)
Kaolinit 3-15
Halloysit(2H,0) 5-10
Halloysit(4H,0) 40-50
Montmorillonit 80-150
Init 10-40
Vermikulit 100-150
Klorit 10-40
Sepiolit, attapulgit, palygorskit 3-15
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2.2 Bentonit

2.2.1 Tanmim

Aliiminyumca zengin volkanik kiil ile lavlarin ayrigmasindan olusan, agirlikli olarak
simektit grubu kil minerallerinden meydana gelen ve diger kil minerallerini de ihtiva
eden killerin kalitelerini fazla bozmadan yer degistirmis olanlarma “bentonit” , yer
degistirerek baska yabanci unsurlarla birlikte bir havzada tabakalar halinde ¢okelmis
olanlarina da “bentonitik kil” denir. Ticari olarak ise, gelismis s1vi emici ve kolloidal

0zelligi olan her kile bentonit denilmektedir.

Bentonit sozciigii ilk olarak 1898 yilinda A.B.D.’nin Wyoming kentinin Fort Benton
yakinindaki Kretase yasli, yiiksek kolloidal 6zellikli plastik killer i¢in kullanilmistir.
Ulkemizin gesitli ydrelerinde halkimizin kullandig1 bas kili, camagir kili, bebe toprag
ve pekmez toprag gibi Killer de genellikle bentonitik killerdir.

Mineralojik olarak; biiyiikk oranda montmorillonit [5Al,03. 2MgO. 24SiO,.
6H,0(Na;0,Ca0)] iceren Kkiller “bentonit” olarak tanimlanir. Montmorillonitin yani
sira Beidellit ve Saponit de bentonit tiirii killerde yer alan simektit grubu diger kil

mineralleridir.

Bentonit kristal yapisinda Na*, Ca** veya Mg?* katyonlar ile yer degistirebilir. Zeolit
grubu hari¢ diger minerallerden ¢ok daha fazla iyon degistirme kapasitesine sahiptir.
Bentonit dengesiz negatif yiikiinden dolay1 su i¢inde birbirlerini iterek suda miikemmel
dispersiyon 0zelligi gosterir. Simektit grubu kil minerallerinin de tabakalar arasindaki

katyonun tiiriine gore bentonitler;
Na — Bentonit: Degisebilir katyon olarak Na bulunduran bu bentonitler yiiksek sisme

kapasitesine sahip olup, Wyoming bentoniti olarak da adlandirilmaktadir. Bu 6zelligi ile

sondaj camurunun en 6nemli malzemesidir.
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Kangsik Tip Bentonit: Bentonit Ca ve Na-simektitlerin karisimmdan meydana
gelmektedir. Bu tiir bentonitleri olusturan simektitlerde 12.5 A ve 15.5 A degerinde 2
adet d(001) pik degeri gozlenmektedir.

Ca — Bentonit: Ca iyonlarmin degisebilir katyon olarak bulundugu bu bentonitler daha
az sisme Kkapasitesine sahiptir. Yaygin olarak “agartma topragi” olarak da
adlandirilmaktadir. Ayrica bu tiir killere Na,COj3 ile muamele edilerek Na/Ca iyon yer

degistirmesi sonucu, sisme kapasitesi arttirilabilir (Yildiz 2011).

2.2.2 Mineralojik ve Petrografik Ozellikler

Bentonitleri olusturan simektit minerallerinin ismi sabun anlamma gelen Yunanca
“Smektos” kelimesinden tiiremistir. Simektitler belirli miktarlarda asir1 negatif tabaka
yiikiine sahip, genisleyebilir, 2:1 yapili tabaka silikatlardir. Bu grubun baslica
mineralleri  montmorillonit, baydellit, hektorit ve saponittir. Simektit grubu kil
mineralleri, merkezde aliiminyum oktahedral levhasinin bulundugu birimlerden
olugmaktadir (Sekil 2.6). Tetrahedral ve oktahedral levhalar, her bir silis levhasmin
tetrahedrallerinin uglar1 ile genel tabaka sekilli oktahedral levhalarina ait hidroksil
tabakalarindan birini bir araya getirecek sekilde birlesirler. Hem oktahedral hem de

tetrahedral tabakalardaki oksijenin yerini hidroksilin almasi olagandir.

Si — Al — Si birimlerine ait kiimede her bir birimin oksijen tabakalar1 komsu birimlerin
oksijenlerine zayif bir bagla baglanmislardir ve bu nedenle bu iki birim arasinda
mitkemmel bir dilinim vardir. Simektit yapismnin en goze ¢arpan 6zelligi, su ve organik
maddeler gibi polar molekiillerin bu iki birim arasma girerek kristal kafesin ¢ — ekseni
boyunca genislemesine neden olmasidir. iki birim arasma polar molekiiller girmemisse,
simektitin ¢ — ekseni boyutu 9,6 A° ‘dan biiyliik olmayacaktir ve iki birim tiimiyle

birbirinden ayrilabilecektir.

Kil minerallerinin kristal yapisinda tetrahedral tabakalardaki 4 degerli Si katyonunun

1/20’sinin yerini 3 degerli Al katyonu aldiginda doymamus yiikler olugur. Ayn1 sekilde
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oktahedral tabakadaki Al*® katyonunun 1/6 ‘siin yerini Mg Fe*? gibi iyonlarin almas1
yapidaki yiik dengesizligine neden olur. Bu yiik dengesizligi, yap1 disinda yer alan
alkali veya toprak alkali katyonlarla dengelenir (Sekil 2.7). Yapidaki bu tiir degisiklikler
bentonit tirii killerde katyon degisim kapasitesi toplammnmn % 80‘ini tutar. Cesitli
katyonlar ayni kolaylikla digerinin yerini alamazlar. Bazi katyonlarin yer degistirme

siras1 Na<K<Ca<Mg<NHj, seklindedir (Yildiz 2011).

(+] Oksijen O Hidroksii © Aliminyum, Demir, Magnezyum
ve © Silisyum, bazanda aliminyum

Sekil 2.6 Simektitin kristal yapisi.

2.2.3 Kimyasal Bilesim

Bentoniti olusturan simektitin kimyasal formiilii (OH)4SisAlsO20nH20 seklindedir.
Kimyasal bilesim ise, SiO2: % 66,7, Al20s: % 28,3, H20: % 5 ‘dir. Simektit kristal
kafesteki yer degisikleri nedeniyle teorik formiil yukaridakinden farklhilik

gostermektedir.
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Tetrahedral Yer Degisikligi

AI**‘un yerini Mg?*‘un almas| ——»

<«—Si*"in yerini AI**‘un almasi

Oktahedral Yer Degisikligi

Sekil 2.7 Kil minerallerinin kristal yapisinda izomorf yer degisikligi.

Pek cok endiistri minerallerinin kalitesinin belirlenmesinde 6nemli olan kantitatif

kimyasal analiz bentonitlerin degerlendirilmesinde pek kullanigh degildir. Kimyasal

analiz sonuglar1 tek basma, bentonitlerin mineral yapis1 hakkinda aydimnlatici bilgiler

vermemektedir. Ayrica bentonitin teknolojik 6zelliklerinin belirlenmesinde de iyi bir

kilavuz degildir. Ancak kimyasal analiz sonu¢larmin XRD, DTA ve diger deney

sonuglariyla beraber degerlendirilmesi ile bentonitin mineralojik yapist ve teknolojik

ozellikleri hakkinda saglikl bilgiler elde etmek miimkiindiir. Degisik simektit grubu kil

mineralleri ve Tiirkiye bentonit yataklarina ait kimyasal analiz sonuglar1 Cizelge 2.3 ve

2.4°de verilmistir (Yildiz 2011).

Cizelge 2.3 Simektit grubu minerallerin kimyasal bilesimleri.

Oksit _ Sfimektit Minerglleri _ _
Montmorillonit | Baydellit Nontronit Saponit Hektorit
SiO; 50-64 58-66 36-45 50-66 50-60
Al, O3 17-25 28-30 0,2-5,0 5,0-10,0 0,1-1,0
Fe,Os 0,5-6,0 1,0-2,5 28-40 0,3-2,5 <0,2
CaO 0,2-5,0 0,5-1,5 0,5-3,0 0,5-1,5 0,1-1,5
MgO 0,2-7,0 0,5-3,0 0,8-3,0 20-28 20-26
K,0 0,2-1,5 1,5-2,5 2,5-4,0 0,5-1,0 0,2-0,4
Na,O 0-1,5 0,2-2,0 1,5-8,0 <0,1 0-0,35
TiO; 0-0,5 0,1-1,0 0,01-0,1 <0,2 <0,05
H,O (+) 6,0-9,0 - - - 4-6
H,0 (-) 7,0-25,0 4,0-10,0 6,0-15,0 9-12 9-18
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Cizelge 2.4 Tiirkiye’deki degisik bentonit yataklarna ait kimyasal analiz sonuglari.

. Tokat Kiitahya Ordu

Oksit Ankara Resadiye Caylrli’k Unye
SiO, 64,30 57,45 73,40 63,25
Al,O3 15,29 17,98 13,15 14,38
Fe,O3 6,92 3,76 0,69 0,96
CaO 0,88 4,50 1,79 1,28
MgO 0,99 1,76 1,13 2,12
Na,O 1,75 3,11 0,43 0,88
K.O 1,87 2,49 2,49 0,52
TiO, - - 0,06 0,14
AZ 7,28 8,70 6,65 16,40

2.2.4 Bentonitlerin Aktiflestirilmesi

Bentonitin kimyasal etkinligini arttirmak {izere asit, alkali ve polimer aktiflestirmesi
gibi islemlere tabi tutulmasi gerekir. Boylece elde edilen aktiflestirilmis {iriin ¢esitli
endiistriyel amaglar i¢in kullanilir. Aktiflestirme islemi asagidaki gibi sematize

edilebilir (Bozdemir 1992).

Asit ilavesi <—————— Dogal bentonit ——» Alkali ilavesi

(6rnegin HC1, H,SOy4) l (6rnegin Na,COg)

Polimer ilavesi

Agartma topragi Aktiflestirilmis bentonit

Aktiflestirilmis bentonit

a) Asit Aktiflestirmesi: Bentonit herhangi bir mineral asitle isleme tabi tutuldugunda
kildeki degisebilen alkali ve toprak alkali iyonlar1 yerine hidrojen iyonlar1 geger. Buna
ek olarak bir dereceye kadar kilin ¢oziilmesi s6z konusudur. Bu ¢6ziinme asit derisimi,
sicaklik, basing ve zamana bagli olarak degisir. Islem sonunda AP | Fe® ve Mg2+
iyonlar1 gibi iyonlarin ¢dziinmesi sonucu kristal yap1 degisir, 6zgiil yiizey ve porozite

artar. Boylece adsorpsiyon kapasitesi artar.
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Bentonitin asit aktiflestirmesi yag sanayi acisindan 6nem tagimaktadir. Yag sanayisinde
yapilan iglemlerden en onemlilerinden biri de yaga renk veren istenmeyen maddelerin
ortamdan uzaklastirilmasidir. Bu isleme yagin agartilmasi denir. Bunun i¢in kullanilan
en Onemli metod, ylizey aktivitesi fazla olan maddelerle renk veren maddelerin
adsorpsiyonudur. Bu amagla aktif madde olarak en ¢ok bentonit kullanilir. Bentonitin
agartma Ozelligini artirmak i¢in aktiflestirmeye tabi tutulmasi gerekir. Bu islemde,
ogiitiilmiis bentonit kuru agirhigmin yaklasik %30°u kadar derisik HCI ile 2-3 saat 105
°C’de kaynatilir, siiziilir, yikanir ve o6gitiiliir. Aktiflestirme isleminde HCI yerine
H,SO, ‘de kullanilir. Genellikle HCI kullanilmasinin nedeni Cl ~ iyonlarmin ortamdan

kolayca uzaklastirilabilmesidir (Bozdemir 1992).

b) Alkali Aktiflestirmesi: Bentonitin alkalilerle isleme sokulmasi sonucu yapidaki
toprak alkali iyonlar1 alkali iyonlar1 ile yer degistirir. Sonugta kristaller daha ince ve
dagilmis silikat tabakalar1 haline gecer. Boylece toprak alkali iyonlarinin bulunmasi
halinde daha siki yapiya sahip olan kristaller daha gevsek yapi kazanarak sisme
Ozellikleri artar. Alkali aktiflestirmesi su igerigine bagli olarak yiiksek plastiklik,

viskozite ve jel dayanimi kazandirir.

Alkali aktiflestirmesi hem dokiim hem de sondaj sanayisinde kullanilmaktadir. Ciinkii
bu aktiflestirme islemi sonucunda plastiklik ve jel dayanimi artirilarak dokiim
sanayisinde bentonitten istenen en 6nemli 6zellik olan “yas mukavemet” oOzelligi de
artmaktadir. Bunun yaninda jel dayanimmin artmasi ile sondaj sanayisinde bentonitten

istenen “viskozite” 6zelligide artmaktadir (Bozdemir 1992).

¢) Polimer Aktiflestirmesi: Bentonitin mineral bilesimi, jel dayanimi ve yeterli
viskozite olusturma agisindan yetersiz ise polimer bir madde ilavesi ile bu 6zellikler
yeterli hale getirilir. Bu aktiflestiriciler yiiksek molekiil agirhigindaki organik

polimerlerdir (Poliakrilik, poliakrilamid, Na-karboksimetil seliiloz gibi)
Bentonite ¢ok az miktarlarda (%0,2-3) ilave edilen polimer ¢amur yapma verimini

onemli Olgiide arttirir. Bununla birlikte optimum bir aktiflestirici derisim vardir. Bu

derisim asildiginda camur yapma verimi diiser (Bozdemir 1992).
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2.2.5 Kullanim Alanlari
Cok genis bir kullanim alanina sahip olan bentonitin spesifik 6zellikleri kullanim
alanlarma bagli olarak degisim sunmaktadir. Cesitli kullanim alanlarinda bentonitin

tilketim miktarlar1 asagida verilmistir (Y1ildiz 2011).

Cizelge 2.5 Cesitli kullanim alanlarinda bentonitin tiiketim oranlari.

Kullanim Alam Diinya (%) Tiirkiye (%)
Sondaj gamuru 40 50
Dokiim Kumu Baglama 30 30
Yag Agartma 15 10
Diger Alanlar 15 10

Sondaj Sanayi: Sondaj sanayinde kullanilan bentonitler su ile belli oranlarda
karigtirilmak suretiyle siispansiyon haline getirilerek kullanilirlar. Bu sekilde
olusturulan sondaj sivisinin gérevlerini soyle siralayabiliriz (Sekil 2.8) (Yildiz 2011).

e Yeraltinda matkap tarafindan tabandan c¢ikarillan pargalarin yeryiiziine

c¢ikarilmasini saglar.

e Matkabin ve sondaj dizisinin yaglanmasi ve sogutulmasini saglar.

e Yatak basincini kontrol altinda tutar.

e Camurun 1yi pompalanabilmesini saglar.

e Kuyuda ¢aligsan boru vb. parcalar1 korozyona kars1 korur.

Dékiim Sanayi: Tiirkiye’de bentonit tiiketiminin en dnemli alanlarindan birisi dokiim
sanayidir. Dokiim sanayinde tiiketilen bentonit, kumla karistirildigi zaman yiiksek
plastisite 6zelliginden dolayr kum kaliplara mukavemet kazandirir (Sekil 2.9). Bu
alanda genellikle plastisite 6zelligi yiiksek, Na’lu bentonit kullanilmaktadir . Tirkiye
‘de bu alanda kullanilan bentonitler iizerinde Tiirk Standartlar1 Enstitiisiiniin 5360 nolu

standardi ve A.F.S. (American Foundry Society)’nin 6n gordiigli deneyler yapilmaktadir
(Y1ildiz 2011).

17




Sekil 2.8 Sondaj sektoriinde bentonitin kullanimu.

Sekil 2.9 Dokiim sanayinde bentonit kullanimi.

Agartma Sanayi: Agartma islemi en uygun bigimde adsorban Kkillerle yapilir.
Adsorpsiyon, adsorban kilin molekiil yiizeyindeki elektrik yiiklerinin diger molekiilleri
cekerek bir kimyasal tepkime meydana getirmesidir. Agartma topragi ile renk veren
maddeler arasindaki tepkime sonucu tuzlar olusur. Renk veren maddeler siispansiyon
halindeki bentonit (veya agartma topragi) tanecikleri tarafindan emilerek yiizeylerinde
tutulur. Sonugta sivinmn rengi agilir, ya da tamamyla giderilir. Ozellikle yaglarin ve
saraplarin renginin agilmasi ve tortunun giderilmesi i¢in kullanilan agartma topragmin
miktari, onun cinsine, renk veren madde miktar1 ve stvinin istenen rengine bagli olarak
% 1,5-2,5 arasinda degisir (Sekil 2.10). Agartma topraklar1 (genellikle Ca
Montmorillonit) dogal ve aktiflestirilmis olmak iizere iki ¢esittir (Y1ildiz 2011).
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Sekil 2.10 Sivi igeceklerin agartilmasinda bentonit kullanima.

Seramik Sanayi: Bentonit, seramik sanayinde, seramik hamurunun plastisitesini
gelistirip ¢alismasini1 kolaylastirdigindan ¢ok 6nemli bir yer tutar. Bentonit seramik
camuruna su 6zellikleri kazandirr (Yildiz 2011).

e Camurun homojen karigmasini saglar.

e Kuruma catlamalarini azaltir.

e Kuru mukavemeti artirir.

e Pistikten sonra olan kirillganlig1 azaltir.

Seramik sanayinde kullanilan bentonitlerde aranan 6zellikler TSE 11136’da verilmistir.
Seramik sanayinde kullanilan bentonitlerde aranan ozellikler soyle siralanabilir:
Baglayic1 6zelliginin fazla olmasi, pistikten sonra renginin beyaz olmasi, % 5 MgO
icerigi, hacimce 25 misli su ile karistirilip 24 saat bekletildiginde yapiskan bir jel

meydana gelmesi ve pH’1n en az 10 olmas1 (Yildiz 2011).
Diger Kullanim Alanlar
e Deterjan sanayi

e Hayvan altlig1 olarak

e Ilag ve kozmetik sanayi
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e Lastik sanayi
e Petrol rafinasyonunda
e Insaat sanayi

e Yagl zeminlerin temizlenmesinde

2.2.6 Tiirkiye Bentonit Yataklar

Tirkiye’deki mevcut kil yataklar1 Sekil 2.11°de harita seklinde verilmistir (Yildiz
2002).
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Sekil 2.11 Tiirkiye’deki kil yataklari haritast (www.mta.gov.tr).

Bentonit Tiirkiye’de magmatik kayalar, volkanik ara katkili ¢okel ve salt ¢okel
birimlerin icinde mercek, cep, kiitle, ara seviyeler ve kiriklar boyunca diizensiz bir
bicimde yataklanmalar gosterir. Piyasada bentonit ham, 6giitiilmiis y1gm ve torbalanmis
ve aktiflestirilmis halde satilmaktadir. Baslica sondaj, paketleme, ilag, dolgu, dokiim ve

yag agartma cinsi bentonit ¢esitleri olarak iilkemizde bilinmektedir (Y1ldiz 2002).

Tiirkiye’deki bentonit yataklari, rezervleri ve kullanilabilirlikleri Cizelge 2.6°da
verilmistir (VII. Bes Yillik Kalkinma Plani, OIK Raporu).
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Cizelge 2.6 Tiirkiye’de bentonit yataklari.

YERI REZERV(TON) | KALITE/TENOR
Ankara-Kalecik-Hangili 19 000 000 (1-2) Iyi
Ankara-Keskin-Besler 240 000 (1-2) Iyi
Artvin-Derinkdy 800 000 (k) -
Cankiri-Cerkes-Bayindir 43000 (1-2) Iyi
Cankiri-Eldivan-Kiigiik Hacibey Koyii 300 000 (1-2) Iyi
Cankiri-Eldivan-Biiyiik Hacibey Koyii 100 000 (1-2) Iyi
Cankiri-1lgaz-Kizilibrik 200 000 (1-2) Iyi
Cankiri-Eskipazar-Bagpinar 800 000 (T) Iyi
Corum-Sungurlu-Mecitozii 400 000 (1-2) Iyi
Edirne-Enez 50 000 000 (1-2) Iyi
Giresun-Tirebolu 4 000 000 (1-2) Koti
Istanbul-Sile-Kizilcakdy-Camasirdere 180 000 (3) -
Konya-Saglik 2 400 000 (1-2) -
Konya-Sille 24 000 (1-2) -
Ordu-Fatsa-Unye 2 564 000 (3) -
Tokat-Resadiye- Akdogmus-kaspinar 200 000 000 (k) -
Trabzon-Arakli-Arsin-Yoliistii 60 000 (2) Iyi
Toplam Bentonit Rezervi(R) 79 000 000 -

1:Goruniir Rezerv , 2:Muhtemel Rezerv , 3:Miimkiin Rezerv

Son yillarda rezervleri ve dnemi gittikge artan beyaz bentonitler Unye, Fatsa, Giresun-

Tirebolu, Harsit Vadisi, Tekkiraz Yaylasi ve Kiitahya Baséren’de bulunmaktadir.

Isletilen ocaklarda 60-70 m’ye varan kalmliklar tespit edilmistir. Ca-Bentonitlerin

beyazlik derecesi %86, asindirma kaybi ise 23,5 mg olarak Olgiilmiistiir. En biiyiik

rezervler Fatsa-Kavaklik Deresinde bulunmaktadir. Buradaki 5 yatagin 700000m? alan

kapladig1 bilinmektedir.
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2.3 Yag Endiistrisi

2.3.1 Ham Bitkisel Yaglarin Icerigi

Dogal olan yaglar %97 civarinda trigliserid, %3’e kadar digliserid ve %1’e kadar
monogliserid igerir. Stvi ve kat1 yaglarin fiziksel, kimyasal ve biyolojik 6zelliklerini yag
asitleri gruplarinin tipi ve trigliserid molekiilleri boyunca dagilimlar1 belirler. Genelde,
erime noktasi, uzun zincirli yag asitlerinin oraninin artmasma yada kisa zincirlilerin

oraninin azalmasi veya doymamis yag asitlerinin azalmasi ile artar.

Dogal yaglarda ayrica az miktarda fosfolipidler, mumlar, sterol ve sterol esterleri,

terpenoidler , gosipol ve klorofil gibi maddelerde bulunur (Caglayan 2002).

Yag asitleri: Dogal yaglarin trigliseridlerindeki yag asitleri, baskin olarak ¢ift sayil, diiz
zincirli, alifatik monokarboksilik asitlerdir ve zincir uzunluklar1 C4 ile Cy4 arasinda
degisir. Doymamis yag asitleri ¢ift baglarin say1 ve yeri konusunda ve konfigiirasyon
(cis yada trans izomerler) agisindan farklilik gosterir. Ham yaglar yiiksek oranda serbest
yag asitleri icermektedir. Dogal olarak bulunan yag asitlerinin ¢ogu, baskin olarak cis
formundadir. Birgok bitkisel yag i¢in, yag asiti bilesimi basittir ve ¢okga palmitik, oleik

ve linoleik asitten olusur.

Fosfolipidler: Bitkiden gelen temel fosfolipid bileseni lesitin, sepalin(cephalin), inositol
fosfatidler ve fosfatidik asittir. Fosfatidlerin pek ¢ogu ham bitkisel yaglarin 6n aritimi
sirasinda, su ile hidrosyon sonucunda ¢amur olarak uzaklastirilir. Bitkiden gelen temel

fosfolipidlerin kimyasal yapis1 Sekil 2.12°de verilmistir.

CH,0COR CH,0COR CH,0COR
CHOCOR CHOCOR ~ CHOCOR
9 0 ]
CH,0-P-OH
N CH,0-P-O(CH,N"(CH)  CH,0-P-~O(CH,),NH,
| o OH
i Foeftidilkolin | Lesitin) : Fosfatidiletanolemin (Sepata)

Sekil 2.12 Bitkiden gelen temel fosfolipidler.
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Mumlar: Mumlar, yag alkollerinin ve yag asitlerinin esterleridir. Aygigegi ¢ekirdegi
kabugundaki mumlar, yagin buzdolabi sicakliginda bulutsu goriinmesine neden olur ve

vinterizasyon islemi ile ham yagdan uzaklastirilir.

Sterol ve Sterol Eserleri: B-sterol, bitkisel yaglarda en ¢ok bulunan steroldiir, eser
miktarda kolesterol de bulunmaktadir. Bazi steroller koku giderme iglemi sirasinda

degisen kimyasal yapilar1 nedeniyle ortamdan uzaklastirilabilmektedir.

Cesitli ham yaglardaki sterol miktarinin, toplam sterol miktarindaki kiitle yiizdeleri

asagidaki Cizelge 2.7°de verilmistir (Caglayan 2002).

Cizelge 2.7 Ham yaglardaki sterollerin toplam sterol miktarindaki kiitle ylizdesi.

Sterol Tiirii : i:e(j/iisztian Pamuk Zeytin Hurma Kolza Soya Aycicek
Kolesterol 0,6-2 0,7-2,3 0,5 2,2-6,7 0,4-2 0,6-1,4 0,2-1,3
Barriscasterol 0-0,9 0,1-0,9 5-13 0-0,3 0-0,2
Kampesterol 7-10 18-24 2,3-3,6 | 18,7-29,1 18-39 16-24 7-13
Stigmasterol 12-18 4-8 0,6-2 8,9-13,9 0-0,7 16-19 8-11
B-Sitosterol 50-70 55-67 75,6-90 | 50,2-62,1 | 45-58 52-58 56-63
A5-Avenasterol 5-16 4-8 3,1-14 0-2,8 0-6,6 2-4 2-7
A7-Stigmasterol 2-8 1-4 0-4 0,2-2,4 0-5 1,5-5 7-13
A9-Avenasterol 0,6-2 1-3 0-5,1 0-0,8 1-4,5 3-6

Terpenoidler: Yaglarda en ¢ok karotenoid pigmentleri bulunmaktadir. Saridan koyu
kirmizi renge kadar genis renk dagilimi olan, 70 farkli karotenoidin oldugu
bilinmektedir. En iyi bilinen karotenoidler izomerik tetraterpenlerden (CgoHsg), o-
karoten, B-karoten (Sekil 2.13) ve y-karoten, lisopen ve santofil’dir. Ham hurma yagi

%0,2 oraninda a ve B-karoten (provitamin A) igermektedir (Caglayan 2002).
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[CH:CHCICH  : CH]LCH:
(.‘Hj

Sekil 2.13 -Karotenin molekiil yapist.

Ham yag i¢indeki karotenoidlerin bir cogu agartma ve koku giderme islemi sirasinda
uzaklastirilir. y, B, o ve & tokoferoller vitamin (vitamin E) olarak ve antioksidan olarak
davranir ve ham bitkisel yagda oldukca fazla bulunurlar. Rafine edilmis yaglar, halen ilk
tokoferol iceriklerinin %80’in1 korurlar ancak tokoferollerin %20’si koku giderme
sirasinda ortamdan uzaklasir. Ham yaglarda bulunan tokoferol miktarlar1 Cizelge
2.8.’de verilmistir. Zeytinyaginda ise yiiksek derisimlerde (%0,5’e kadar) triterpen
skualen bulunur (Caglayan 2002).

Cizelge 2.8 Ham sivi yaglarda bulunan tokoferol miktarlar1 ( mg/kg olarak).

Hindistan )
o Pamuk | Zeytin | Hurma | Kolza Soya | Aygicek
Cevizi
a-tokoferol 0-17 140-540 | 100-250 | 80-95 | 230-300 | 60-75 | 600-1000
p-tokoferol 0-14 0-4 0-5 5-10 10-20 15-35
y-tokoferol 160-625 | 8-14 5-15 | 400-550 | 580-740 3-35
6-tokoferol 0-2 0-17 <10 0-5 15-20 | 275-320 0-7

Sekil 2.14°te ise vy, B, a ve O tokoferollerin molekiil yapis1 gosterilmistir (Caglayan

2002).
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Sekil 2.14 vy, B, o ve d tokoferollerin molekiil yapisi.

Asagidaki Cizelge 2.9’da ham siv1 yaglarin igerdigi bilesenler gosterilmistir (Caglayan
2002).

Cizelge 2.9 Ham sivi yaglarin diisiik miktarda icerdikleri bilesenler ve kiitlece yiizde

bilesimleri.
Bilesenler ve Kkiitlece yiizde bilesimleri

Ham Siv1 Yaglar Fosfolipidler Terpenoidler Steroller
Hindistan cevizi 0,003 0,05-0,1
Pamuk 0,7-0,9 0,04-0,11 0,27-0,6
Zeytin 0,01-0,03 0,1-0,2
Hurma 0,05-0,1 0,02-0,12 0,04-0,08
Kolza 2,5 0,07-0,08 0,5-1,1
Soya 1,1-3,2 0,09-0,12 0,2-0,4
Aycicek <15 0,07-0,1 0,25-0,45

Diger Bilesikler: Susam yag1 % 0,3 — 0,5 arasinda susamolin ve % 0,5 — 2,0 arasinda

susamin igerir.

Gosipol, pamuk yaginda % 0,5 — 1,5 arasinda bulunur ve antioksidan aktivitesi gosteren
bir zehirli polifenoldiir. Gosipol’in ¢ogu, rafine islemi swrasinda notrallesme

basamaginda uzaklagtirilir.
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Keten, hurma, soya fasulyesi, zeytin, avakado ve diger bir¢ok bitkisel yag yesil
pigmentlerden klorofil ve fayofitin igerir. Klorofil-a (Sekil 2.15) koyu mavi renkli
igneler halinde, klorofil-b ise koyu yesil renkli olarak kristallenir. Klorofiller sulu
asitlerle 6zellikle okzalik asitle islendiginde porfin halkasmdaki Mg”* katyonunun
yerini iki proton alir ve boylece fayofitin a ve b sentezlenmis olur. Bu pigmentler

agartma topraklar1 gibi asidik adsorbanlar ile uzaklastirilir (Caglayan 2002).

Florofii- 2

Sekil 2.15 Klorofil-a’nin molekiiler yapisi.

2.3.2 Bitkisel Yaglarin Agartilmasi

Bitkisel ve hayvansal katkili hammaddelerden elde edilen yaglarin renkleri, i¢erdikleri
ve kendilerine 6zgii renk veren lipokromlardan kaynaklanmaktadir. Dogal renk
maddelerinden bitkisel kaynakli yaglarda en yaygin olarak bulunanlari alfa ve beta
keroten, ksantofil, klorofildir. Ancak uygun kosullarda depolanmayan diisiik kaliteli
hammaddelerden elde edilen yaglar, dogal renk maddeleri yaninda, oksidatif tepkimeler

sonucu olusan ve yaga koyu rengi veren bilesikleri de igermektedir (Sabah 2006).

Yagdaki bu renk maddelerinin bir kismi, asitlerle yapilan yapiskan maddelerin
giderilmesi islemi swrasinda yagdan alinmaktadir. Alkalilerle yapilan asitlik giderme
islemi sirasinda da fenolik maddeler (tokoferoller, gossipol, sesamol, oksile hidroksilik
yag asitleri) sabun ile beraber yagdan uzaklastirilmaktadir. Ancak ndtr yagda da renk
agma iglemi ile yagdan alinmasi gereken 6nemli miktarda renk maddeleri bulunmaktadir

(Sabah 2006).
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Yagdan renk maddelerinin uzaklastirilmasi islemine “agartma” denilmektedir. Agartma
islemi i¢in Tonsil, Pure Fulo vs. gibi ¢esitli adlar altinda satilan ve sanayide “agartma
topragr” genel ad1 ile bilinen adsorbant maddeler kullanilir. Son zamanlarda bu amagla,
stilfirik veya hidroklorik asitle muamele edilip, aktif hale getirilen diger topraklarda
kullanilmaktadir. Ayrica aktif komiir de kullanilir. Aktif komiir 6zellikle kirmizi, mavi
ve yesil renklerin adsorpsiyonunda kullanilir. Pahali olmasi ve fazla yag emmesi

nedeniyle yalniz basma kullanilmaz (Sabah 2006).

Kullanilacak agartma topragmimn miktar1 yagin rengine ve topragin aktivitesine bagl

olarak degisir (Sabah 2006).

Agartma islemi siirekli olarak yapilabildigi gibi iilkemizde de kullanilan kesintili

sistemle de yapilabilmektedir (Sabah 2006).
2.3.2.1 Kesikli Sistemler

Kesikli agartma islemi 10 — 12 ton kapasiteli, hiz1 ayarlanabilen karistiricinin, 1sitma ve
sogutma amaciyla kullanilan serpantinlerin bulundugu, vakum sistemiyle donatilmis,
kapal, silindirik kazanlarda yapilmaktadir. Rengi agilacak yag, vakum altinda (40 — 70
mbar), 90 -100 C sicaklikta, enaz % 0,1 — 0,3 nem igerigine kadar kurutulmaktadir.
Gerekli miktardaki agartma topragi, toprak/yag orani 1:3 olacak sekilde yag ile bulamag
haline getirilerek 1sitilmis yaga ilave edilmektedir. Renk agma islemi, ilk 5 dakika
icinde dengeye ulagsmaktadir. Ancak hidroperoksitlerin de yikilimimi saglayabilmek i¢in
isleme 30 dakika siireyle devam edilmektedir. Bu siire sonunda yagin oksidasyonunu
engellemek igin sicaklik 70 °C’ ye diisiiriilmektedir. Agartma biter bitmez, yag-agartma
toprag1 filtrasyon ile ayrilmakta ve agartilmis yag bir sonraki islem i¢in

depolanmaktadir (Sabah 2006).
2.3.2.2 Siirekli Sistemler

[Ik siirekli agartma prosesi King et al ve King ve Wharton tarafindan gelistirilmistir.

Stirekli agartma prosesinde renk a¢ma islemi, iki bdlimden olusan kolonda
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gerceklesmektedir. Birinci boliim, yagdaki ¢ozlinmiis oksijen ile agartma topragnin
kapiler tiirlerini dolduran havanin vakum altinda uzaklastirildigi bolimdiir. ikinci
boliimde ise renk acma islemi gerceklestirilmektedir. Bir tanka karistirilan rengi
acilacak yag ve agartma topragi, 60 °C sicakliktaki birinci bdliime piiskiirtiilerek
yag+toprak karisimindaki hava ve nem, vakum altinda uzaklastirilmaktadir. ikinci
kademede ise 120 °C sicakliga isitilan yag+toprak karisimi, vakum altindaki ikinci
bolmeye piskiirtiilmektedir. Her iki kademede de az miktarda agik buhar kullanilarak
yagin toprakla karigmasi saglanmaktadir. Rengi agilan yag+toprak karisimi , kolunun
birinci boliimiinden gelen yag ile karistirilarak sogutulup daha sonra filtre edilmektedir
(Sabah 2006)

2.3.2.3 Agartma Performansini Etkileyen Parametreler

Agartma prosesinin performansmi etkileyen {i¢ ana faktdr vardir. Bunlar; agartma

isleminde kullanilan kilin tipi, agartma yontemi ve yagm kalitesidir (Sabah 2006).

a) Agartma Topragina Bagh Parametreler: Yag endiistrisinde kullanilan agartma
topragmin temel amaci yagin rengini agmak ve birtakim safsizliklar1 uzaklastirmaktir.
Biitiin bu islemler adsorpsiyon yoluyla olmaktadir. Ornek olarak, yagm haricindeki
diger maddeleri uzaklastirmada kil, sabunu rafine yagdan adsorplamaktadir. Sabun,
hidrojenlenmede nikel katalizoriinii olumsuz yonde etkilemektedir ve deoderizasyon
sirasinda veya sonrasinda rengin eski haline donmesine sebep olabilmektedir. Agartma
islemi hidrojenlenmeyi takip ettiginde, agartma topragi askidaki maddeleri, fosfatidleri,
nemi ve koloidal nikelleri adsorplamaktadir (Sabah 2006).

Agartma topragi kalsiyum bentonit veya sigmeyen bentonitten tiretilmektedir ve en az %
85 oraninda montmorillonit minerali igermektedir. Bu kilin orijini, asmnma ve
hidrotermal kimyasal reaksiyonlarla montmorillonite doénen volaknik kiildiir. Kil,
montmorillonite ek olarak demir, kalsiyum, magnezyum, sodyum, potasyum ve

titanyum gibi metal safsizliklar da igermektedir (Sabah 2006).
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Agartma topragi adsorpsiyon etkisini, montmorillonit yapisindaki hidrojenle yer
degistiren Al iyonlarma borgludur. Belirli bir noktaya kadar, hidrojenle yer degistiren
Al sayisi arttikga agartma topragmin kalitesi, yag endiistrisindeki kullanimiyla kilin

agartma giicii artmaktadir.

Aktive edilmis agartma topragi, agartma giicli diisiik bentonitten {iretilmektedir.
Montmorillonitteki Al iyonlar1 oldukca saglamdir. Uretimde kil, 6nce aliiminyum ile
hidrojeni dogal agartma topragina gore daha fazla yer degistirecek asitle muamele edilir.
Fazla asit su ile yikanma suretiyle uzaklastirilir. Bu sekilde islem goéren kil son olarak
kurutulur ve 6giitiiliir (Sabah 2006).

Nem: Agartma topragi normal olarak % 10-18 serbest neme sahiptir. Montmorillonit
molekiillerinin paralel tabakalar halinde diizenli agregalardan olustugu kabul
edilmektedir. Su molekiilleri tabakalarin ¢evresinde ve ortasinda yerlesir ve boylece
tabakalarin ayrilmamasi i¢in yardimei olur. Agartma oncesi kil kurutulursa tabakalar
bozulur ve azalan yiizey alaninin bir sonucu olarak kilin agartma performansi diiser.
Agartma topragindaki serbest nem, 1sitmak suretiyle uzaklastirilmadik¢a agartma
isleminde renk birimlerini maksimum oranda adsorbe etmek imkansizdir. Renk verici
pigmentler, agartma topraginda nem bulunduk¢a buradaki agikliklara adsorbe
olamayacaklardir. Bunu basarmak igin yeterli zaman ve sicakliga ihtiyag vardir. Aktive
edilmis agartma topragi yikama ve filtreleme islemini miiteakip, agartma islemini

kolaylastirmak ve agartma giictinii maksimize etmek i¢in kurutulur (Sabah 2006).

Goriiniir Yigin Yogunlugu: AZartma potansiyeli agisindan bir kilin en ¢ok yararlanilan
ozelliklerinden bir tanesi hapsetme Ozelligidir. Yigin yogunlugu kilin igerisindeki
bosluk miktarina baghdir ve bosluk miktar1 arttikca goriiniir yigin yogunlugu
azalmaktadir. Agartmada bu bosluklar yag tarafindan doldurulur ve yag filtre kekinde
kalir. Boylece goriiniir yigm yogunluk ile hapsetme arasindaki iliski ters yonliidiir.
Diistik goriinlir yigin yogunlugu, yiiksek yag tutma O6zelligini de beraberinde getirir.
Aktive edilmis killer dogal killere gore daha diisiik goriiniir yigin yogunluk degerlerine

sahiptir. Aktive edilmis killer, metalik safsizliklarin uzaklastirilmas: ve aktivasyon
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sirasinda aliiminyum iyonlarmin yerine daha hafif hidrojen iyonlarmin ge¢mesinden

dolay1 daha yiiksek yag tutma 6zelligine sahiptirler (Sabah 2006).

Tane Boyut Dagilimi : Bir kil , farkli oranlarda 0-5 mikron ile 80 mikron arasi taneler
icerir. Kilin i¢inde belirli limitler dahilinde ince boyutlu tanelerin artmasiyla kilin
adsorplama kapasitesi ve yag tutma 6zelligi artar , buna karsin filtrasyon islemi bundan

olumsuz etkilenir (Sabah 2006).

b) Prosesle lgili Parametreler:

Agartma Sicakligr : Sicaklik ile adsorpsiyon orani artar. Ayrica, renk Verici
pigmentlerin yagda etkili bir sekilde uzaklastirilabilmesi i¢in agartma topraginin nemi
diistiriilmelidir. Boylece normal agartma siiresinde sicaklik suyun kaynama sicakliginin
iizerinde olmalidir. Fakat sicaklik suyun kaynama sicakliginin ¢ok iizerinde olursa
oksidasyonla renk kararmasi olusabilir. Yiiksek bir vakum kullanilmadikga, istenen
agartma sicaklig1 220 — 230 °F civarmndadir. Istisna da olsa suyun kaynama sicakliginin

altindaki sicakliklar da bile yaglar eski rengine donebilirler (Sabah 2006).

Agartma Siiresi: Agartma siiresi ve sicaklik agartma islemlerinde nemli bir rol oynar.
Adsorpsiyon teorikte anlik gerceklesirken pratikte durum boyle degildir. Kilin biitiin
nemini birakip tam kapasiteyle renk verici pigmentleri tutmasi i¢in gerekli stire, suyun
kaynama sicakligmin iizerindeki bir agartma sicaklhiginda en az 15 dakikadir (Sabah

2006).

Karisirma Hizi :  Agartma topragi ve renk verici pigmentler arasinda olabildigince
yakin bir temas saglamak i¢in karistirma, yeteri kadar gii¢lii olmalidir. Bu iglem, vakum
altinda degil de atmosferik ortamda yapiliyorsa oksidasyon tepkimelerinin meydana
gelmesi kaginilmazdir. 80 — 100 °C sicaklikta yagla kili birlikte karigtirmak kolaydir.
Cinkii, yag kili kolaylikla 1slatir. Agartma prosesinin hizli karigtirmayla
hizlandirilabilecegi diisiiniilebilir. Bu durumu incelemek i¢in ndtr palmiye yagi ile 100
°C sicakhikta ve % 0,75 kil oraninda baz: testler yapilmis ve karistirma ; ¢ok hizl (7000
rpm) , orta hizli (2500 rpm) ve ¢ok yavas (kili yeteri kadar dagitmak icin cam ¢ubuk
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yardimiyla elle) olmak lizere ii¢ sekilde gerceklestirilmistir. 2 dakika sonra kil filtre
edilmis ve adsorbans degerler dl¢iilmiistiir. Sonuclar, karistirma hizinin en yavas oldugu
durumda agartmanin daha etkin oldugunu, ancak; genel manada karistirma hizinin

agartma tizerinde biiylik bir etkiye sahip olmadigini gostermistir (Sabah 2006).

c) Yagin Kalitesine Bagh Parametreler: Yag kalitesi kategorileri arasinda agartma
performansmi etkileyen en dnemli parametre organik safsizliklardir. ikinci olarak da

yagm oksidatif durumu sayilabilir (Sabah 2006).

Renk Verici Pigmentlerin Etkisi : Soya fasulyesi ve pamuk ¢ekirdegi yagindaki yesil
renk, baslica klorofil ya da klorofil A (CssN72MgN4Os) , klorofil B (CssN7oMgN4Og)
veya her ikisinden olusur. Kirmiz1 ve yesil renkler a- ve B-karoten (CaoHsg) ile ksantofil
(C4Hs602) igerirler. Pamuk ¢ekirdegi yagi ayrica gosipol pigmenti de i¢cermektedir.
Biitiin bu pigmentler, bir ¢ift bag iceren kompleks organik bilesiklerdir. Organik
safsizliklar1 az olan yaglarda, renk verici pigmentler agartma topragi tarafindan kolayca
adsorbe edilirler ve agartma toprag biraz asidik ise agartma etkisi daha da artar (Sabah
2006).

Yagdaki Nemin Etkisi : Yagm igerdigi % 1 oranindaki nemin agartma ve filtrasyon

tizerinde zararl bir etkisi yoktur (Sabah 2006).

Serbest Yag Asitlerinin Etkisi : Yagdaki serbest yag asidi, rafinasyon veya hidroliz
olayinin meydana geldigine isaret etmektedir. Ancak, serbest yag asidinin tek basmna
agartma tizerine bir etkisi yoktur. Yag asitleri ileri bir oksidasyona ulasmadik¢a ve renk

degistirmedikge agartmaya etkileri olumludur (Sabah 2006).

Oksidasyonun Etkisi : Oksidasyonun agartma performansi iizerine etkisi dnemli bir
konudur. Vakum altinda yapilan agartma isleminde, renk adsorpsiyonu iki oksidatif yan
etki ile olur. Bunlar; sirasiyla renk agilmasi ve olusumudur. S6z konusu etkinin
biiyiikliigii yaga renk veren pigmentlerin dogasma ve oksidatif durumuna baghdir ve
bunlar kil tarafindan oksidasyon katalizorii olarak yiikseltgenirler. Agartilmasi zor

yaglar, renk doniisiimleri ile vakum ve atmosferik agartmanin istiinliigii gibi olaylar ,
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renk olusumlarmm diger belirtileridir. Sicak agartmada, karotenoid pigmentlerindeki

renk agilmasinin, oksidasyon yoluyla medya geldigi bilinen bir husustur (Sabah 2006).

Organik Safsizhiklarin Etkisi : Organik safsizliklar, agartma performansini etkileyen en
onemli ve belki de en az anlasilan etkenlerden biridir. Bunlar; fosfolipidler, par¢alanmis
proteinler, karbonhidratlar ve sabundur. Bunlar, yag icinde gercek c¢ozeltilerden ¢ok,
kolloidal dispersiyon halinde bulunabilirler. Renkleri genellikle kahverengidir; ancak
renk verici maddelerden daha az pigmentlenmistir. Rafinasyon, renk verici maddeleri de
organik safsizliklar1 da uzaklastirir (Sabah 2006).
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3. MATERYAL ve METOT

3.1 Materyal

Deneylerde kullanilan bentonit, Eskisehir’in Saricakaya ve Mihalgazi ilgeleri arasindaki
bentonit olusumlarinin degisik stratigrafik seviyelerinden toplanmig Orneklerdir.
Kullanilan “Krb.8.2.” kodlu bentonit, riyodasitik/dasitik bilesimli tiiflerin ayrigmasiyla
olusmus bentonitlerden alinmistir (Yildiz vd. 2008). Saricakaya bentonitinin agartma
performansi ticari agartma topragiyla karsilastirilarak degerlendirilmistir. Bunun ig¢in
Ciftciler Yag Sanayi’nde (Afyonkarahisar) agartma topragi olarak kullanilan “Tonsil
210 FF” kodlu ticari tirtin kullanilmistir. Deneylerde kullanilan bentonit 6rnekleri ve

Tonsil 210 FF’e ait kimyasal analiz sonuglar1 Cizelge 4.2°de verilmistir.

Agartma deneylerinde, Ciftciler Yag Sanayi’nden (Afyonkarahisar) alinan notr aygigegi
yag1 kullanilmig olup nétr yagin ozellikleri Cizelge 4.8’de goriilmektedir. Aktivasyon
testleri % 96,5‘lik siilfiirik asit (H,SO4) ¢ozeltisinden hazirlanan; 1N, 3N ve 10N
stilfiirik asit (H2SO,) ile gergeklestirilmistir.

3.2 Metot

3.2.1 Bentonite Uygulanan Analizler

3.2.1.1 X-Isinlan Difraktogramm (XRD) Analizi

X 1sinlart difraksiyonunun temeli, X 1sinlarmin bir kristal yiizeyine gonderilmesi ve
kristalden sac¢ilan 1ginlarmm girisim yapma 6zelligine dayanir. Difraksiyon i¢in;

% Atomlar arasindaki mesafe yaklagik olarak X iginlarinin dalga boyutuna esit olmali.
% Sacgilma merkezleri diizenli olarak dagilmis olmalidir.

Analiz i¢in, toz haline getirilmis ve tane boyutu -100 um olan bentonit numunelerden

10’ar gram tartilir ve arka tarafi selo bandla kapatilmig bir metal plakanin bdlmesine

yerlestirilerek temiz ve piirlizsiiz yiizeyler hazirlanir. Hazirlanan numuneler cihaza
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yerlestirilerek X 1smnlarma maruz birakilarak 20 = 2-70° arahginda cekimi yapilmustr.
Dogal ve aktiflestirilmis bentonit Orneklerinin  XRD analizi Afyon Kocatepe
Universitesi, Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde bulunan Shimadzu XRD-
600 (Sekil 3.1) model cihazda yapilmis ve analizde Cu Ko X 1ginlar1 kullanilmustir.

Sekil 3.1 Shimadzu XRD-600 model XRD analiz cihazi.

3.2.1.2 Kimyasal Analiz

Analiz i¢in -100 pm tane boyutundaki 0,75 gr agirhigindaki dogal ve aktiflestirilmis
bentonit 6rnekleri kullanilmistir. Orneklere 4,50 gr agrhgmda lityum meta borat
(LiBO,) eklenerek beherde karigtirtlmistir. Eritisin yapilabilmesi igin ilk olarak firin
isitilarak sicakligin 1050 °C‘ye ulasmasi igin beklenmistir. Cam beher igindeki tartilmis
numune ve lityum meta borat iyice karistirildiktan sonra, karisim krozelere konularak
firma yerlestirilmistir. Krozelerdeki numuneler firinda bir saat bekletilmis, bu siirenin
sonunda eriyik, ates tizerinde iyice kizartilarak, nasell adi verilen kaliplara dokiilmiistiir.
Boylece bir siire ates iizerinde bekletilerek sogumaya birakilmistir. Kimyasal analiz i¢in
X-igmlar1 flioresans (XRF) cihazinin 1sitilmasi gerekmektedir. Bu nedenle cihaz,
bilgisayar yardimiyla yavas yavas isitilmis, daha sonra analiz Slgiimii yapilmustir.
Olgiimden iyi sonug alabilmek i¢in, énceden hazirlanmis olan standartlar kullanilmustir.
Numunelerin XRF ile kimyasal analizi Eti Maden Isletmeleri Genel Miidiirliigii, Eti Bor
Isletme Miidiirliigii, Ar-Ge Bagmiihendisligi'nde ARL Brand 8680+ model cihazda
yapilmaigtir.
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3.2.1.3 Ozgiil Yiizey Alam1 (BET) Analizi

BET cihaz1 toz veya yiginsal numunelerde yiizey alani dlgiimleri ile nano, mezo ve
makro por boyutu ve por boyut dagilimi analizlerinde kullanilmaktadir. Olgiim, kati
maddelerin ylizey enerjileri nedeni ile atmosferdeki gaz molekiillerini adsorplama
prensibi tizerine kuruludur. Cihaz, numune yiizeyini tek bir molekiiler tabaka kaplamak
icin gerekli gaz miktarini tayin etmekte ve Brunauer, Emmett ve Teller (BET) teorisini

kullanarak yiizey alanini hesaplamaktadir.

BET analizi i¢in 2 saat 200 °C’de 1s1l isleme (degas islemine) tabi tutulan dogal ve
aktiflestirilmis bentonit Ornekleri cihaza yerlestirilerek Olgtimleri gergeklestirilmistir.
Numunelerin 6zgiil yiizey alam (BET) analizleri Afyon Kocatepe Universitesi,
Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde Micromeritics Gemini 2360 (Sekil 3.2)
model yiizey alan1 Olglim cihazinda ¢ok noktali BET analiz teknigi kullanilarak
yapilmistir.

Sekil 3.2 Micromeritics Gemini 2360 model BET analiz cihazi.
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3.2.1.4 Katyon Degisim Kapasitesi (KDK) Analizi

Numune 150 pm altina eleme yapilarak 3-4 saat etiivde 60 °C’de kurutularak nemi
uzaklastirilmustir. 1,572gr agirligindaki bentonit 6rnegi tartilarak 25 ml saf su ile
manyetik karistiricida tanelerin tamamen dagilmasi saglanana kadar karistirilmagtir.
(kat1 oran1 %6). Bu karisimlardan 50 ml’lik erlen igerisine 3 ml alinmis, karisima 10 ml
saf su ilave edildikten sonra 15 ml H,O, ve %3 5N H,SO,’ten 0,5 ml eklenmis ve bu
karigim manyetik karistiricida isitilarak karistirilmistir. Kaynamaya basladigi andan
itibaren karisim 10 dakika boyunca karistirilmig, daha sonra su banyosunda bekletilerek
karigimin sogumasi saglanmistir. Soguma isleminden sonra 100 ml’lik erlene alinarak
saf suyla 50 ml’ye tamamlanmistir. Manyetik karistirici ile karistirilan siipansiyona 1 ml
metilen mavisi ilave edilerek 1 dakika karistirilmis ve sonra baget yardimiyla filtre
kagidinin tizerine karigimdan damlatilmistir. Metilen mavi ilavesi, karistirma ve bagetle
filtre kagid1 iizerine karisimdan damlatma islemine acgik mavi renkli bir hare elde
edilene kadar devam edilmistir. A¢ik mavi hare elde ettigimiz noktada ka¢ ml metilen
mavisi kullandigimiz hesaplanmis ve toplam metilen mavisi degeri (ml) 0,184 meg/gr‘a

boliinerek KDK degeri hesaplanmistir (ASTM 837C).

3.2.1.5 Y1gin Yogunlugu Analizi

Numuneler 105 °C’lik etiivde kurutulup, kuru agirhiklar1 (M) tespit edildikten sonra, igi
su dolu kap ig¢ine yerlestirilmistir. Numunelerin su i¢inde kabin tabaniyla temas
etmemesi gerekmektedir. Bunun i¢in kabm dibine 1zgara yerlestirildikten sonra
tamamen suyun i¢inde bulunan numuneler, kap i¢inde 4 saat siireyle kaynatilmistir.
Kaynatma sonrasi, kap icindeki suyun oda sicakligina kadar sogumasi beklenerek
numuneler kaptan ¢ikartilmistir. Yas tartim yapilmadan 6nce numune yiizeyindeki ince
su filmi tabakasi, nemli bir bez yardimiyla arindirilmis, tartilmis ve boylece doymus
agirlik denir (Mp) agirlik hesaplanmustir. Daha sonra askili sistemde kurulan diizenekte,
tart1 cihazinin tabanindan sarkitilan bir ipe baglanan numune, suya daldirildig: haliyle
agirhgr olgiilmiistiir. Aski agirligi (Ma) olarak ifade edilen bu iglemle suyun kaldirma

kuvveti etkisi altindaki numunenin agirligi dlgiilmektedir. Daha sonra asagida verilen
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esitlik yardimiyla numunelerin yigin (bulk) yogunlugu belirlenmistir (pn). (DIN EN
1097-3)

ph=(Mk) / (Mp - Mk) * psy

3.2.1.6 Tane Boyutu Dagihm Analizi

Lazer difraksiyon teknigi ile numunelerin tane boyutlar1 6l¢iilmiistiir. Ol¢iim sonucunda

d10, d50, d90 degerleri tespit edilmistir ve tane boyut dagilimi grafik olarak verilmistir.

Numunelerin tane boyutu dagilimi analizi Eti Maden Isletmeleri Genel Miidiirliigii, Eti
Bor Isletme Miidiirliigii, Ar-Ge Basmiihendisligi’nde Malvern Instruments Mastersizer

2000 model cihazda yapilmustir.

3.2.1.7 Nem Tayini Analizi

Numarasi belli krozeler iyice yikanip temizlendikten sonra kurutularak bos darasi alindi.
Kroze icerisine nem tayini yapilmak istenen drnekten 5-10 g civarinda tartilarak 6rnegin
“Hava Kuru Toprak Agirhgr” (HKT) kaydedildi ve onceden sicakligi 105 0C’ye
ayarlanmis etiivde sabit tartima gelene kadar bekletildi. Kurutulan ornekler etiivden
cikartildiktan sonra desikatore yerlestirilerek sogumasi saglandi ve “Firin Kuru Toprak

Agirhigr” (FKT) tartilarak kaydedildi (Saygmn 2010).

% Hesaplama:
% Nem = (HKT — FKT) / FKT * 100

3.2.1.8 PH Analizi
Ph analizi standart agartma topragi Tonsil 210 FF baz alinarak yapildi. Belirli
miktarlarda tartilan bentonit drnekleri behere alindi. %10 kati siispansiyon olusturacak

sekilde tizerlerine su eklendi ve 24 saat oda sicakliginda bekletildi. Daha sonra ph metre

ile dl¢tim yapildi.
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3.2.2 Bentonitin Aktivasyonu

Tane boyutu kiigiiltme islemleri seramik bilyali degirmende gerceklestirilmis, boylelikle

ogilitme esnasinda olusabilecek metal kirlenmesi 6nlenmistir.

Ogiitme ile elde edilen bentonitler, -125 pm tane boyutuna getirilmistir. Bentonitlerin
fizikokimyasal 6zelliklerini gelistirmek ve dolayistyla adsorban 6zelliklerini arttirmak
amaciyla asit aktivasyon deneyleri yapilmistir. Asitle aktivasyon deneylerinde
%96,5’lik siilflirik asit (HoSO4) ¢ozeltisinden hazirlanan, 1N, 3N ve 10N siilfiirik asit
(H2S04), %10 kat1 oraninda siispansiyon olusturacak sekilde, bir mekanik karistirici ile
oda sicakliginda (25+2 0C) 1 saat siireyle karistirilmistir. Bu islemi takiben bentonitlerin
asitligini gidermek amaciyla pH’s1 3,5 oluncaya kadar saf su ile yikanmis ve her yikama
isleminden sonra santrifiijle kati-siv1 ayirimi yapilmistir. Son yikama isleminden sonra
bentonitler, filtre kagidinda filtre edilerek desikatore konulmus ve bir siire vakum
altinda tutulmak suretiyle nemi asamali olarak diisiiriilmiistiir. Numuneler daha sonra
etiive konularak 60 °C’de 5 saat kurutulmustur. Kurutma isleminden sonra numuneler

tekrar 6giitiilmiis ve 0,063 mm’lik elekten gegirilmistir (Sabah 2006).

3.2.3 Yaglarin Agartilmasi

Agartma isleminde hafif bir yag olan aycicek yagi kullanildigindan agartma islemleri
atmosferik basing altinda gergeklestirilmistir. Bunun i¢in, 100 g notr aygicek yagi, kus
yuvasi 1sitici lizerine yerlestirilmis bir balon joje i¢cine konur (Sekil 3.3) ve belirli bir
siire On 1sitmadan sonra iizerine agartma topragi ilave edilip mekanik karistirici ile
karigtirilarak optimum bir agartma sicakligi ve siiresini takiben agartma islemi
tamamlanir. Agartilmig yag, siyah band filtre kagidinda filtre edilerek agartma
topragindan ayrilir. Agartma isleminin asamalar1 ve sartlar1 Cizelge 3.1°de

goriilmektedir.
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Sekil 3.3 Agartma deney diizenegi.

Cizelge 3.1 Agartma deney prosediirti.

Asama Islem

1. Asama | 100 g + 0,1 ndtr yag agartma sicakligina ( 85 veya 110 °C) kadar isttilir.

2. Asama Agartma sicakligina ulagmis yaga belirli oranlarda agartma topragi ilave edilir.
(9%0,5;%1,0;%1,5)

3. Asama | Belirli agartma siirelerinde (15, 30, 45 dak) 500D/D hizla karistirilir.

4. Asama | Optimum bir agartma siiresinden sonra agartma iglemine son verilir.

5. Asama | Daha sonra yag, siyah band filtre kagidinda filtre edilir.

6. Asama | Agartilmis yagin kalite yoniinden spesifik analizleri yapilir.

3.2.4 Yaglara Uygulanan Analizler

Serbest yag asidi ve peroksit sayisi tayini; agartma Oncesinde ve sonrasinda TS-894

(1975) standardina gore gerceklestirilmistir.
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3.2.4.1 Serbest Yag Asidi Analizi

Yaglarda bulunan yag asitleri toplami oleik asit ylizdesi olarak belirtildigi gibi 1 gram

yagin nétiirlesmesi i¢in gerekli KOH’in mg olarak agirligidir.

®,

% Analiz icin gerekli kimyasallar:

Etil alkollii KOH ¢ozeltisi (ayarli 0,1N)

Etanollii fenolftalein ¢ozeltisi (%1°lik olarak %96’lik etanolle hazirlanir)

Etil alkol , %96°lik (kullanmadan 6nce fenolftalein varliginda etanollii KOH ile
ndtiirlenmelidir)

Dietileter (fenolftaleine kars1 notiirlenmis)

Etil alkol — dietil eter karigimi (1:1 (hacim/hacim) oraninda karistirilmis)

¢ Deney prosediirii:

5 veya 10 g 6rnek 0,01 g duyarlilikla erlen igine tartildi. Ornek 50 ml etil alkol — dietil

eter karisiminda ¢6ziildii. Birkag damla fenolftalein ilave edildi. Biirete konan 0,1N

etanollii KOH ile pembe renk olusuncaya kadar titre edildi. Harcanan 0,1 N etanollii

KOH kaydedildi.

% Hesaplama:
Serbest Yag Asitleri = (V/m)*2,8
V : Harcanan 0,1N etanollii KOH ¢ozeltisi (ml)

m : Numunenin agirhigi (g)

3.2.4.2 Peroksit Sayis1 Analizi

Yaglarda bulunan aktif oksijen miktarinin 6l¢iisii olup 1 kg yagda bulunan peroksit

oksijeninin miliekivalan gram olarak agirligidir.

*

< Analiz icin Gerekli Kimyasallar:

Kloroform
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e Asetik asit (buzlu)
e Potasyum iyodiir ¢ozeltisi (doymus, i¢inde iyot veya iyodat bulunmayan saf
potasyum iyodiirden hazirlanmis)

e Sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi (0,002N veya 0,01N ayarl1)

e Nisasta ¢ozeltisi (%1°lik)
% Deney prosediirii:
Numune tahmin edilen peroksit sayisina gore asagidaki Cizelge 3.2°de belirtilen
miktarda ve 0,001 g duyarlilikla erlen igerisine tartilmistir. Uzerine 10 ml kloroform
edildikten sonra erlen hizla ¢alkalanarak yag ¢6ziilmiistiir. Siras1 ile 15 ml asetik asit ve
Iml potasyum iyodiir ilave edilerek, erlenin agzi1 kapatilarak 1 dakika calkalanmis, daha
sonra erlen 5-10 dakika karanlik bir yerde bekletilmistir. Bu siire sonunda 75 ml saf su
ve 1 ml nisasta ¢ozeltisi ilave edilmistir. Beklenen peroksit sayist 12,5’den az ise

0,002N ve 12,5 veya daha yiiksek ise 0,01N sodyum tiyosiilfat ile titre edilmistir.
% Hesaplama:
Peroksit Sayis1 = (V/m)*2,8 meqg O2/kg (1)

Peroksit Sayis1 = (V/m)*10 meqg O2/kg (2)

(1) numaral1 esitlik 0,002N ; (2) numarali esitlik 0,01N sodyum tiyosiilfat kullanilmis

ise gecerlidir.

Cizelge 3.2 Beklenen peroksit sayisina karst alinacak numune miktari.

Beklenen Peroksit Sayis1 | Alinacak Numune Miktar (g)
5’e kadar 2,0
5-10 1,6
11-15 1,4
16 - 20 1,2
21-30 1,0

41



3.2.4.3 Renk Tayini

Renk tayini Lovibond Tintometresi cihazi1 yardimiyla yapilmistir. Lovibond’un kiivetine
Olgtimii yapilacak numune konuur ve kiivet hazneye yerlestirilir. Okuma diigmesine

basilarak Kirmizi, Sar1, Notr ve Mavi degerlerinin okumasi yapilmistir.

Numunelerin renk tayinleri Ciftgiler Yag San. Tic. Ltd. Sti.’ndeki Lovibond PFX 880
model tintometre cihazinda yapilmistir (Sekil 3.4).

Sekil 3.4 Lovibond PFX 880 Tintometer model Renk Olgiim cihazi.
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4. BULGULAR

4.1 Bentonite Uygulanan Analizler

4.1.1 X-Isinlan Difraktogram (XRD) Analiz Sonuclan

Bentonit 6rneklerine ait XRD grafikleri Sekil 4.1'de gosterilmistir. Krb. 8.2. bentonit
orneginin baslica kil mineralinin simektit oldugu belirlenmistir. Illit ve klorit drnekteki
diger kil mineralleridir. Ayrica Kristobalit/opal-CT, kuvars, feldspat, kalsit ve dolomit
bentonitlerde belirlenen kirintili minerallerdir. Dogal bentonit 6rneginin XRD
grafiklerinde d(060) yansimasinin 1.49A°da gdzlenmesi dioktahedral —simektit
mineralini isaret ederken, d(001) yansimasinm ise 12.87 A olarak elde edilmesi ise Na-
simektit mineralini ve bentonitin Na-bentonit bilesimli oldugunu gostermektedir.
Bentonitlerin aktivasyonu ilizerine yapilan ¢alismalar aktivasyona bagl olarak simektitin
kristal yapisinin bozulmaya basladigini ve ilerleyen aktivasyonla birlikte kristal yap1
tamamen bozularak amorf yapiya benzer, yap1 olusmaktadir (Srasra vd. 1989; Kaviratna
ve Pinnavaia 1994; Christidis vd. 1997; Noyan vd. 2007).

Sekil 4.1 incelendiginde, 1NH,SO, aktivasyonuna gore 3NH,SOs’le aktiflestirilen
ornekteki simektit mineralinin d(001) yayvanlasmis ve pik boyutu ise kii¢lilmiistiir.
Ayrica artan asit konsantrasyonuna bagl olarak 20 = 20° - 30° aralifindaki grafigin
backgraund uzunluklar1 (a) artis gostermektedir (Cizelge 4.1). XRD grafiklerindeki s6z
konusu backgraound degerlerindeki yiikselme, tetrahedral ve oktahedral yapmin
bozulmasmin sonucu olarak kristal yapidaki amorf silis birikiminin arttigini

gostermektedir.

Cizelge 4.1 Orneklerin XRD’de elde edilmis backgraound degerleri.

Ornek Backgraound Uzunlugu (mm)
ap 4,016

a 16.229

as 16.687

aio 16.164
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Sekil 4.1. Dogal ve aktiflestirilmis bentonit 6rneklerinin XRD grafikleri.




4.1.2 Kimyasal Analiz Sonuclan

Bentonit ve Tonsil 210 FF orneklerine ait Kimyasal analiz sonuglar1 Cizelge 4.2°de
verilmistir. Bentonitlerde Si tetrahedral birimde, Al oktahedral birimde yer almaktadir.
Tetrahedral birimde merkezdeki silisyumun yerini aliiminyum; oktahedral birimde ise
aliminyumun yerini belli oranlarda demir ve magnezyum alabilmektedir. Kalsiyum,
sodyum ve potasyum ise tabakalar arasi bolgelerde yer almaktadir. Asit aktivasyonu 2:1
tabakali simektit mineralinin kristal yapisinin bozulmasina ve sonugta tetrahedral ve
oktahedral birimlerin yikilmasma sebep olmaktadir. Sonugta tetrahedral, oktahedral
birimler ve bunlar arasindaki bdlgeleri isgal eden katyonlarin yapidan uzaklasarak nihai
yap1 biiyllkk oranda amorf silisten meydana gelmektedir. Dogal ve degisik
konsantrasyonlardaki siilfirik asitle aktive edilmis bentonitlerin kimyasal analiz
sonuglar1 incelendiginde artan asit konsantrasyonuna bagli olarak silisyum, aliminyum,
demir, kalsiyum, magnezyum, sodyum ve potasyum gibi elementlerin simektit
mineralinin kristal yapisindaki bozulmanin etkisiyle Onemli oranda azaldiklari
gbzlenmistir. Bu elementlerdeki azalma 10N H,SO,’le aktiflestirilmis Ornekte en
yiiksek diizeye ulasmis ve olusan nihai yapida amorf silisyum birikiminin bir sonucu
olarak SiO; degeri 3N H,SO.’le aktiflestirilmis Ornege gore artarak %350.70’e
ylikselmistir.

Cizelge 4.2 Bentonit ve Tonsil 210 FF orneklerinin kimyasal analiz sonuglari, (%).

BILESIM Dogal | 1N H,SO, 3N H,SO, 10N H,S0, Tz(iONﬁIFL
Sio, 67.50 60.10 36.30 50.70 69.70
TiO, 0.19 0.14 0.10 0.09 ;
Al,Os 12.00 10.20 5.84 3.62 15.10
Fe,0 3.87 3.6 2,02 1.32 3.30
Ca0 2,06 0.57 0.37 0.91 0.60
MgO 4.01 265 211 0.42 1.70
Na,O 0.85 0.40 0.23 0.25 0.30
K0 152 0.89 0.52 0.76 2.00
S0, 0.35 9.46 23.89 20.04 ;
Kizdirma Kaybi 7.25 13.50 32.17 25.12 6.50

TONSIL 210 FF’e ait degerler ilgili firmadan temin edilmistir.
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4.1.3 Ozgiil Yiizey Alam (BET) Sonuglar

Bentonit ve Tonsil 210 FF orneklerine ait 6zgiil yiizey alani (BET) analiz sonuglari
Cizelge 4.3’te verilmistir. Kalsiyum bentonitin inorganik asitlerle tepkimeye girmesi
(genellikle hidroklorik veya siilfirik asit) yapisindaki Ca iyonunun, asitin H iyonu
tarafindan ornatilmasinin yanisira, tetraeder katmandan da bazi demir, aliiminyum ve
magnezyum iyonlarinin uzaklagmasina neden olmaktadir. Bu islem sonunda bentonitin
gozenekleri ve ylizey alan1 degerlerinde 6nemli oranda artislar kaydedilmektedir (Srasra

vd. 1989; Kaviratna ve Pinnavaia 1994; Christidis vd. 1997; Noyan vd. 2007).

Asit aktivasyonunun etkisiyle orneklerin yiizey alami degerleri 111 m?/gr’dan 146
m?/gr’a yiikselerek dogal bentonite gore aktiflestirilmis drneklerin yiizey alaninda %32
oraninda artig kaydedilmistir. Ayrica toplam por hacmi degerleri ise aktivasyona bagh
olarak 16.18 A’dan 20.00 A’a yiikselmis ve drneklerin por hacminde % 24 oraninda

artig gostermistir.

Cizelge 4.3 Bentonit ve Tonsil 210 FF 6rneklerinin BET 6zgiil yiizey alan1 (m?/gr) ve toplam
por ¢ap1 (A) sonuglari.

y TONSIL
Dogal IN HZSO4 3N stO4 10N HZSO4 210 FF
BET Yiizey alam 111 +0.5 137+0.5 139 +0.5 146 +0.5 200
Ortalama Por Capi 16.18 19.97 20.47 20.00 29.15

TONSIL 210 FF’e ait degerler ilgili firmadan temin edilmistir.

4.1.4 Katyon Degisim Kapasitesi (KDK) Sonuc¢lar

Bentonit ve Tonsil 210 FF 6rneklerine ait katyon degisim kapasitesi (KDK) analizinde
elde edilen renk hareleri resimleri Resim 4.1’de analiz sonuglar1 ise Cizelge 4.4°te
verilmigtir. Kil minerallerinin tabakalar arasindaki bdlgede tutulan degisebilen
katyonlarm varligi bentonitleri olusturan simektitleri diger kil minerallerinden ayiran en
onemli 6zelliklerden birisidir. Basta simektitler olmak iizere kil mineralleri baz1 katyon
ve anyonlar1 adsorbe ederek onlar1 degisebilen durumda tutarlar, bunlar degisebilen
iyonlardir. KDK’nin  %80’lik boliimiiniin kristal yapidaki bazi katyonlarm yer
degistirmesi nedeniyle olusan yiik eksikliginden, %20’lik boliimii ise kristal yapidaki kil
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tabakalarmin kenarlarinda bulunan kirilan baglardan dolay1 olusan doymamus yiiklerden

kaynaklanmaktadir (Y1ldiz ve Kuscu, 2007).

(@) (b)

(c) (d)
Resim 4.1 (a) Krb.8.2 1IN H,SO,’le aktiflestirilen bentonite , (b) Krb.8.2 3N H,SO,’le
aktiflestirilen bentonite , () Krb.8.2 10N H,SOy’le aktiflestirilen bentonite , (d) Tonsil 210 FF’e

ait KDK analiz resimleri.

Cizelge 4.4 Bentonit ve Tonsil 210 FF o6rneklerinin katyon degisim kapasitesi (KDK) (meg/g)

analiz sonuglari.

. TONSIL
Dogal 1N H,SO, 3N H,S0, 10N H,SO, 210 FE
KDK 32.60 39.00 43.50 43.50 39.00

Dogal bentonite gore aktiflestirilmis orneklerin KDK degerleri artmistir. Ancak s6z
konusu artig 1N H,SOy’le aktiflestirilmis 6rnekte yiiksek oranda gerceklesirken, artan
asit konsantrasyonuna ragmen, 3N ve 10N asit konsantrasyonlarinda aktiflestirilmis
orneklerin KDK degerleri aynm1 kalmistir. Bentonitlerin aktivasyonu iizerine yapilan

daha 6nceki ¢aligmalarda aktivasyonunun etkisiyle meydana gelen simektit mineralinin
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kristal yap1 bozulmasi olaymin sonucu olarak KDK degerlerinin degismeyecegi veya

azalabilecegi belirtilmistir (Track vd., 1994; Onal vd., 2002).

4.1.5 Y12in Yogunlugu Sonug¢lan

Bentonit ve Tonsil 210 FF orneklerine ait y1gin yogunlugu sonuglar1 incelendiginde,
dogal bentonit 6rnegine gore aktiflestirilmis drneklerin daha diisiik yi1§in yogunluguna
sahip oldugu ve artan asit konsantrasyonuyla ters orantili olarak yigin yogunlugu
degerlerinin azaldig1 goriilmiistiir (Cizelge 4.5). Artan asit konsantrasyonuna bagli
olarak orneklerin y1gin yogunlugu degerlerindeki azalma aktivasyona bagli olarak artan
gozenek hacmiyle iligkili olarak meydana gelmektedir. Sadece 10N asit
konsantrasyonuyla aktiflestirilen 6rnegin y1§in yogunlugu degeri 3N asitle aktiflestirilen
ornege gore artmistir. XRD ve kimyasal analiz sonuglarinda da belirtildigi gibi 10N asit
konsantrasyonuyla aktiflestirme islemi sonucunda bentonitin bilesimindeki amorf silis

miktarinin yiikselmesine bagl olarak ayni 6rnegin y1gin yogunlugu degeri de artmustir.

Cizelge 4.5 Bentonit 6rneklerinin ve Tonsil 210 FF ‘in y18in yogunlugu (gr/It) sonuglar.

Dogal INH,SO, | 3N H,SO, 10N H,50, | oS
Yigin Yogunlugu 540 505 435 470 520

TONSIL 210 FF’e ait degerler ilgili firmadan temin edilmistir.

4.1.6 Tane Boyutu Dagilimi Sonuglari

Bentonit 6rneklerine ait tane boyutu dagilimi analiz sonuglar1 Cizelge 4.6’da verilmistir.
Cizelge 4.6’da D(10) degeri %10’luk boliimiiniin tane boyutunu, D(50) degeri
boliimiiniin tane boyutunu ve D(90) degeri ise bolimiiniin tane boyutunun ilgili
satirdaki degere esit veya bu degerden dah kiiclik tane boyutuna sahip oldugunu ifade
etmektedir. Orneklerin tane boyut dagilimlar: artan asit konsantrasyonuna bagli olarak
aktiflestirilmis Orneklerin dogal Orneklere gore daha biiylik tane boyutuna sahip
olduklarim1 gostermistir. Aktiflestirilmis Orneklerin tane boyutunun yiiksek olusu
aktivasyon sonucunda yeni kristal yapiy1 olusturan bilesenlerin kiimelenme gdstermeleri

nedeniyle meydana geldigi diisiiniilmektedir. Diger analiz sonug¢larinda oldugu gibi 10N
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asitle aktiflestirilmis 6rnegin tane boyut degerleri diger 6rneklerin sonuglartyla uyumsuz

bir dagilim sergilemistir.

Cizelge 4.6 Bentonit 6rneklerine ait tane boyutu dagilimi analiz sonuglari.

Dogal 1N H,SO, 3N H,SO, 10N H,S0,
(nm) (nm) (nm) (pm)
D (10) 3.548 4.148 5.603 2.399
D (50) 15.333 19.697 25.763 12.242
D (90) 40.230 52.930 59.603 38.135

4.1.7 Nem ve pH Deney Sonuclan

Bentonit ve Tonsil 210 FF 6rneklerine ait Nem ve pH deney sonuclar1 Cizelge 4.7°de
verilmistir. Deney sonuglar1 incelendiginde, artan asit konsantrasyonuna bagli olarak
nem ve pH degerlerinin azaldig1 goriilmiistiir. pH degerleri aktivasyona bagli olarak

orneklerin asidik bir bilesim kazanmalar1 nedeniyle azalmistir.

Cizelge 4.7 Bentonit ve Tonsil 210 FF 6rneklerine ait nem ve pH deney sonuglari.

5 TONSIL
Dogal IN H,SO,4 3N H;SO, 10N H,SO, 210 FF
Nem oram
(2h, 110 °C) (%) ~40 ~34 ~35 ~32 ~10
pH N _ _ i -
(%10 siispansiyon) 50 41 33 36 2,2-48

TONSIL 210 FF’e ait degerler ilgili firmadan temin edilmistir.

4.2 Yaglara Uygulanan Analizler

Agartma deneylerinde, Cift¢iler Yag Sanayi’nden (Afyonkarahisar) alinan nétr aygicegi

yag1 kullanilmis olup notr yagm ozellikleri Cizelge 4.8’de goriilmektedir.
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Cizelge 4.8 Notr yagin kompozisyonu.

Parametre Olgiilen degerler
Serbest yag asiti (%) 0,090
Peroksit (meqO./kg) 11,20
Renk
Lovibond Red 5 %" 41
Lovibond Yellow 5 4" 70,0

4.2.1 Renk Tayini Analiz Sonuclarn

85 °C ve 110 °C’de reaksiyon sicakliklarinda, %0.5, %1.0 ve %1.5 agartma topragi
dozajinda, 15dak, 30dak ve 45dak agartma siirelerinde ve degisik asit
konsantrasyonlarina baglh olarak gerceklestirilen agartma testlerinde, agartma testleri
gergeklestirilmis ve yagmn Lovibond sar1 renk degisimi Cizelge 4.9 ve 4.10°da,

Lovibond kirmizi renk degisimi ise Cizelge 4.11 ve 4.12°de gosterilmistir.

Cizelge 4.9 Agartma topragi dozajinin ve agartma siiresinin yagin Lovibond sarisi rengine etkisi

( Agartma sicakligr: 85°C).

% 0.5 %1.0 % 1.5
Agartma Topragi Notryag | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45dak
1IN H,SO, 70 25 32 25 19 20 20 20 24 21
3N H,SO, 70 22 22 19 16 14 19 18 19 19
10N H,SO, 70 26 28 25 21 22 20 24 25 32
TONSIL 210 FF 70 21 23 21 22 16 21 24 24 28

50



Cizelge 4.10 Agartma topragi dozajinin ve agartma siiresinin yagin Lovibond saris1 rengine

etkisi ( Agartma sicakligi: 110°C).

% 0.5 % 1.0 % 1.5
Agartma Topragn | Notryag | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45 dak
1IN H,SO, 70 19 20 19 18 24 20 20 25 25
3N H2SO4 70 14 13 13 19 32 19 20 19 20
10N H,SO, 70 18 14 14 21 32 26 28 30 28
TONSIL 210 FF 70 20 23 23 23 22 22 22 23 23

Cizelge 4.11 Agartma topragl dozajimin ve agartma siiresinin yagin Lovibond kirmizisi rengine

etkisi ( Agartma sicakligi: 85 °C).

% 0.5 % 1.0 %15
Agartma Topragi | Notryag | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45dak
1IN H,SO, 41 1.9 2.0 1.8 1.7 1.8 1.8 1.6 1.9 1.8
3N H2SO, 4.2 1.8 1.9 1.7 1.7 14 21 1.9 1.8 1.7
10N H3SO,4 41 19 1.9 2.0 1.8 1.8 17 1.8 1.8 22
TONSIL 210 FF 4.3 17 2.0 1.6 1.6 15 15 1.8 1.9 1.9

Cizelge 4.12 Agartma topragi dozajimnin ve agartma siiresinin yagin Lovibond kirmizisi rengine

etkisi (Agartma sicakhigi: 110 °C).

% 0.5 % 1.0 % 1.5
Agartma Topragi Notryag | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45dak
1IN H,SO, 4,2 1,7 2,0 18 2,1 2,0 2,0 18 2,4 2,3
3N H,SO, 4,1 1,7 1,7 18 2,1 2,8 2,2 2,2 2,3 2,1
10N H,SO, 4,1 1,9 18 1,7 1,9 2,3 2,2 2,6 2,4 2,4
TONSIL 210 FF 4,2 18 2,1 2,1 2,3 2,1 2,0 2,3 25 2,2

85 °C ve 110 °C reaksiyon sicakliginda gergeklestirilen agartma testlerinde ; kullanilan
agartma topraklarinin dozajmma kars1 yagin Lovibond rengi (sar1) ve Lovibond rengi
(kirmiz1)’nin  degisimi grafikleri Sekil 4.2, Sekil 4.3, Sekil 4.4 ve Sekil 4.5te

gosterilmigtir.
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(c) 45 dakika agartma siiresi.
Sekil 4.2 85 °C agartma sicakhiginda; (a) 15 dakika agartma siiresi, (b) 30 dakika agartma siiresi,
(c) 45 dakika agartma siiresinde yapilan agartma islemlerinden sonra yagin Lovibond rengi

(sar1) degisimi grafigi.
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(c) 45 dakika agartma siiresi.
Sekil 4.3 110 °C agartma sicakliginda; (a) 15 dakika agartma siiresi, (b) 30 dakika agartma
siiresi, (c) 45 dakika agartma siiresinde yapilan agartma islemlerinden sonra yagin Lovibond

rengi (sar1) degisimi grafigi.
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(b) 30 dakika agartma siiresi.
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(c) 45 dakika agartma siiresi.
Sekil 4.4 85 °C agartma sicakliginda; (a) 15 dakika agartma siiresi, (b) 30 dakika agartma siiresi,
(c) 45 dakika agartma siiresinde yapilan agartma islemlerinden sonra yagin Lovibond rengi

(kirmiz1) degigimi grafigi.
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(c) 45 dakika agartma siiresi.
Sekil 4.5 110 °C agartma sicakliginda; (a) 15 dakika agartma siiresi, (b) 30 dakika agartma
siiresi, (c) 45 dakika agartma siiresinde yapilan agartma islemlerinden sonra yagin Lovibond

rengi (kirmizi) degisimi grafigi.
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Sekil 4.2, Sekil 4.3, Sekil 4.4 ve Sekil 4.5 incelendiginde; aygicegi yaginin renginin
acilmasimda 1N H,SOy4’le ve 10N H,SO, ‘le aktiflestirilmis olan Krb.8.2. kodlu bentonit
orneklerinin sergiledigi performansin, diger agartma topragina nazaran oldukca diigiik
oldugu goriilmektedir. Dozaj ve agartma siiresi artisinin agartma iizerine 6nemli bir
etkisi yoktur. 15 dakikalik bir agartma isleminden sonra, agartma siiresinin gerek
Lovibond saris1 gerekse Lovibond kirmizisi renklerinin agilmasina 6nemli bir etkisinin
olmadig1 goriilmistir. Bu durum agartma isleminin ilk 15 dakika icinde dengeye

ulastigini yani renk verici pigmentlerin kisa siirede adsorplandigimi gostermektedir.

Sekil 4.2 ve Sekil 4.4 incelendiginde; 3N H,SO4 ‘le aktiflestirilmis olan Krb.8.2. kodlu
bentonit 6rnegi ile yapilan agartma testlerinde , sar1 ve kirmizi rengin agilmasinda, hem
agartma siiresinin hem de agartma topragi dozajinin etkili oldugu tespit edilmistir.
Dozajin ve siirenin renk derigimi lizerine en belirgin etkisi 3N H,SO4 le aktiflestirilmis
olan bentonit 6rneginde, 85°C’de yapilan agartma islemlerinde %0.5 ve %1.0 agartma
toprag1 dozajinda daha belirgin olarak goriilmektedir. Agartma sicaklhigindaki artigla
beraber 3N H,SOy’le aktiflestirilmis olan bentonit drneginin performansimda goriilen
diisiis dikkat c¢ekici bir durumdur. Bu durum agartma sicakligindaki artisin oksidasyonla

renk kararmasina sebep oldugunu gostermektedir.

Ticari toprak olan Tonsil 210 FF’le karsilastirildiginda, ayni sartlarda elde edilen
minumum renk derisimlerinin esdeger diizeyde olmasi ve hatta 85°C*de yapilan agartma
testlerinde 3N H,SO, ‘le aktiflestirilmis olan bentonitin yiiksek performans gostermesi,

agartma giicii agisindan tatmin edicidir.

Tonsil 210 FF ile 85 °C ve 110 °C’de yapilan agartma deneylerinde, sicaklik, agartma
stiresi ve dozaj artiginin Tonsil 210 FF’in agartma giicii lizerinde 6nemli bir etkisinin

olmadig1 goriilmektedir.

Agartma isleminin ekonomisi ve sanayi uygulamalar1 esas almarak 15 dakikalik bir
agartma siiresi ve %0,5 agartma topragi dozaji igin 85 ve 110°C sicakliklarda yapilan
agartma iglemlerinden sonra IN, 3N ve 10N H,SO, ‘le aktiflestirilmis olan Krb.8.2.

kodlu bentonit numunelerinin agartma performanslari ticari agartma topragi olan Tonsil
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210 FF‘le karsilastirilmistir. (Sekil 4.2 (a), Sekil 4.3 (a), Sekil 4.4 (a) , Sekil 4.5 (a))
110°C‘de 3N H,SO, le aktiflestirilmis bentonitle elde edilen agartma performansi, ayni
bentonit de 85°C’de daha da artarak Tonsil 210 FF diizeyine ulasmis ve hatta bazi
durumlarda bu ticari agartma topragmi da gec¢mistir. Dozaj ve silire 2 katina
cikarildiginda ise, 3N H,SOq4 ‘le aktiflestirilmis bentonit ile daha yiiksek bir performans

yakalanmugtir.

Sabit sicaklikta 85°C’de, sabit agartma topragi dozaji %1,0’le yapilan ¢alismalarda,
zamanin 30 dakikaya kadar arttirildiginda renk a¢ilmasinda minumum ( en agik renk )
degerler elde edilmistir. Bu da agartma sirasinda gerceklesen pigment adsorpsiyonu
olaymin artan temas siiresiyle artmasindandir. Ama bir noktadan sonra (30 dak.) renk
kararmas1 olmustur. Agartmay1 etkileyen bazi negatif faktorler bazi pigmentlerin
oksidasyonu ve okside olmus pigmentlerin stabilizasyonu sonucu rengin kararmasi

olarak bildirilmistir (Ertiirk 1999).

Agartma testlerinden elde edilen tiim sonuglar birlikte degerlendirildiginde, 3N H2SO4
asit konsantrasyonunda aktiflestirilmis %1.0 agartma topragi dozaji kullanilarak, 30
dak. agartma siiresinde ve 85 °C agartma sicakhigmnda yapilan agartma testinde yagin
hem sar1 ve hem de kirmizi renk degerleri en uygun sonuglara sahip olup, s6z konusu
sartlarda Tonsil 210 FF 6rneginin sonuglarina gore de daha diisiik renk degerleri elde

edilmistir (Sekil 4.2 (b), Sekil 4.4 (b))

4.2.2 Serbest Yag Asidi Analiz Sonuclarn

85 °C ve 110 °C’de reaksiyon sicakliklarmda, %0.5, %1.0 ve %]1.5 agartma topragi
dozajinda, 15dak, 30dak ve 45dak agartma siirelerinde ve degisik asit

konsantrasyonlarina bagli olarak gerceklestirilen agartma testlerinde, yagin serbest yag

asidi oran1 degisimi Cizelge 4.13 ve Cizelge 4.14’de gosterilmistir.
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Cizelge 4.13 Agartma topragi dozajinin ve agartma siiresinin yagin serbest yag asidi oranina

(%) etkisi ( Agartma sicakligi: 85°C ).

% 0.5 % 1.0 % 1.5
Agartma Topragi | Notryag | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45 dak
1N H,S0, 0,089 0,155 0,128 0,121 0,137 0,129 | 0,159 0,141 0,126 | 0,130
3N H,SO, 0,096 0,102 0,108 0,112 0,116 0,101 0,114 0,111 0,122 0,116
10N H,SO, 0,090 0,099 0,093 0,095 | 0,097 0,098 | 0,108 0,101 0,106 | 0,094
TONSIL 210 FF 0,093 0,096 0,101 0,092 0,108 0,110 | 0,116 0,128 0,124 | 0,132

Cizelge 4.14 Agartma topragi dozajinin ve agartma siiresinin yagin serbest yag asidi oranina

(%) etkisi ( Agartma sicakligi: 110 °C).

% 0.5 % 1.0 %15
Agartma Topragi | Notryag | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45dak
1N H,SO, 0,098 0,112 0,121 0,119 0,113 0,131 0,122 0,122 0,146 0,160
3N H,S0, 0,100 | 0114 | 0095 | 0127 | 0131 | 0170 | 0167 | 0,157 | 0137 | 0,176
10N H,S0, 0,110 0,115 | 04109 | 0111 | 0127 | 01136 | 01157 | 0,160 | 0,162 | 0,169
TONSIL 210 FF 0,096 0,128 | 0139 | 0152 | 0,156 | 01162 | 01146 | 0,173 | 0,168 | 0,161

85 °C ve 110 °C reaksiyon sicakliginda gerceklestirilen agartma testlerinde ; kullanilan
agartma topraklarinin dozajina karsi yagin serbest yag asidi oraninin degisimi grafikleri

Sekil 4.6 ve Sekil 4.7°de gosterilmistir.
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—— %0,5 agartma toprag) dozajinda lovibond sarisi
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(c) 45 dakika agartma siiresi.
Sekil 4.6 85 °C agartma sicakliginda; (a) 15 dakika agartma siiresi, (b) 30 dakika agartma siiresi,
(c) 45 dakika agartma siiresinde yapilan agartma islemlerinden sonra yagin serbest yag asidi

orani degisimi grafigi.
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(c) 45 dakika agartma siiresi.
Sekil 4.7 110 °C agartma sicakliginda; (a) 15 dakika agartma siiresi, (b) 30 dakika agartma
siiresi, (c) 45 dakika agartma siiresinde yapilan agartma islemlerinden sonra yagin serbest yag

asidi oram degisimi grafigi.
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Sekil 4.6 ve Sekil 4.7 incelendiginde; serbest yag asidi degerlerinin, degisen reaksiyon
sicakligl, agartma topragi dozaji ve agartma siiresine bagli olarak farklilik gosterdigi
goriilmektedir. Bu farkliliklar oksidasyon tepkimelerinin varligmni gostermektedir. 1N,
3N ve 10N H;SOy’le aktiflestirilen bentonit 6rnekleri ile yapilan agartma testlerinde
aycicegi yaginin serbest yag asidi degerlerinin, Tonsil 210 FF ‘le yapilan agartma
testlerine nazaran daha az degisim sergiledigi, Tonsil 210 FF ‘le yapilan agartma testleri
sonucunda aycicegi yaginin serbest yag asidi degerlerinin, artan agartma siiresi ve
dozajiyla birlikte genel olarak artig gosterdigi goriilmektedir. Cizelge 4.6’da goriildigi
gibi; 1IN, 3N ve 10N H,SO,’le aktiflestirilen bentonit 6rneklerinin pH degeri sirasiyla
4.1, 3.3 ve 3.6 olup; Tonsil 210 FF ‘in pH degerine (2,2 — 4,8) olduk¢a yakindir. Bunun
yaninda Cizelge 4.4’de goriildiigii gibi; 1N, 3N ve 10N H,SO,’le aktiflestirilen bentonit
orneklerinin yigin yogunluklar1 (505, 435, 470 g/1), Tonsil 210 FF ‘in yign
yogunluguna (520 g/l) olduk¢a yakindir.

Asitle aktiflestirme islemi sonucu olusan bentonit 6rneklerinin asitligindeki artisa bagl
olarak serbest yag asitleri degerinde artis olmasi beklenildigi gibidir (Ertiirk 1999).
Toprakla yagin temas siiresinin artmasi yag asitlerinin olusumunun artmasina sebep
olmustur. Ayni zamanda agartma topragi dozajinin artmasiyla da serbest yag asitleri

degerinde artis olmustur.

4.2.3 Peroksit Sayis1 Analiz Sonuclan

85 °C ve 110 °C’de reaksiyon sicakliklarinda, 9%0.5, %1.0 ve %]1.5 agartma topragi
dozajinda, 15dak, 30dak ve 45dak agartma siirelerinde ve degisik asit

konsantrasyonlarina bagli olarak gerceklestirilen agartma testlerinde, yagin peroksit

sayist degerlerinin degisimi Cizelge 4.15 ve Cizelge 4.16’da gosterilmistir.
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Cizelge 4.15 Agartma topragi dozajinin ve agartma siiresinin yagin peroksit sayisi degerlerine

(meq Oy/kg) etkisi ( Agartma sicakligi: 85 °C ).

% 0.5 % 1.0 % 1.5
Agartma Topragn | Notryag | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45dak
1N H,SO, 11,20 21,84 14,28 14,79 18,39 18,16 21,41 24,19 20,76 28,59
3N H,S0, 18,06 20,03 21,50 22,13 | 2527 23,18 | 26,49 30,52 26,17 | 29,08
10N H,SO, 17,83 22,14 29,01 33,51 29,11 23,09 26,72 22,00 28,32 27,09
TONSIL 210 FF 2057 | 2003 | 21,18 | 19,08 | 1654 | 1713 | 1602 | 1465 | 1279 | 10,14

Cizelge 4.16 Agartma topragi dozajinin ve agartma siiresinin yagin peroksit sayisi degerlerine

(meq Oy/kg) etkisi ( Agartma sicakligi: 110 °C).

% 0.5 % 1.0 %15
Agartma Topragi | Notryag | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45dak | 15dak | 30dak | 45dak
1N H,S0, 24,83 2734 | 3555 | 3418 | 3826 | 40,27 | 40,88 | 3551 | 3922 | 3783
3N H,S0, 33,21 44,66 48,28 51,13 47,00 41,92 47,58 50,19 57,20 53,04
10N H,S0, 35,19 42,00 | 50,21 | 4386 | 40,67 | 43,89 | 4818 | 4454 | 40,27 | 49,88
TONSIL 210 FF 43,24 4507 | 47,22 | 4083 | 4249 | 3412 | 32,00 | 3026 | 28,73 | 27,17

85 °C ve 110 °C reaksiyon sicakliginda gerceklestirilen agartma testlerinde ; kullanilan
agartma topraklarinin dozajina karst yagin peroksit sayist degerlerinin degisimi

grafikleri Sekil 4.8 ve Sekil 4.9°da gd6sterilmistir.
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(b) 30 dakika agartma siiresi.




—li—%0,5 agartma topragi dozajinda lovibond sarisi
%1,0 agartma topragi dozajinda lovibond sarisi
—=%1,5 agartma topragi dozajinda lovibond sarisi
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Kullanilan agartma topragi

(c) 45 dakika agartma siiresi.
Sekil 4.8 85 °C agartma sicakhiginda; (a) 15 dakika agartma siiresi, (b) 30 dakika agartma siiresi,
(c) 45 dakika agartma siiresinde yapilan agartma islemlerinden sonra yagin peroksit sayisi

degerlerinin degisimi grafigi.
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(a) 15 dakika agartma siiresi.



——%0,5 agartma topragi dozajinda lovibond sarisi
%1,0 agartma topragi dozajinda lovibond sarisi
—=%1,5 agartma topragi dozajinda lovibond sarisi
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(b) 30 dakika agartma siiresi.

—li—%0,5 agartma topragi dozajinda lovibond sarisi
%1,0 agartma topragi dozajinda lovibond sarisi
—==%1,5 agartma topragi dozajinda lovibond sarisi
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(c) 45 dakika agartma siiresi.
Sekil 4.9 110 °C agartma sicakliginda; (a) 15 dakika agartma siiresi, (b) 30 dakika agartma
siiresi, (c) 45 dakika agartma siiresinde yapilan agartma islemlerinden sonra yagin peroksit

sayis1 degerlerinin degisimi grafigi.
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Sekil 4.8 ve Sekil 4.9 incelendiginde; baslangi¢ peroksit degerleri dikkate alindiginda
Tonsil 210 FF ‘le yapilan agartma testlerinde sicaklik artismm 6nemli bir etkisinin
olmadigi, buna karsin agartma topragi dozajinin artmasiyla birlikte yagin peroksit
degerinin azaldig1 ve 15 dakikalik bir agartma testinden sonra ise hemen hemen sabit
kaldig1 goriilmektedir. 1N, 3N ve 10N H,SO,’le aktiflestirilen bentonit drnekleri ile
gerceklestirilen agartma testlerinde, agartma siliresi ve agartma topragi dozaji artigina
bagli olarak diisiik agartma sicakliginda peroksit degerleri degisiminin dnemli Olciide
degismedigi goriilirken, artan agartma sicaklifi ve stiresi ile birlikte peroksit
degerlerinin de yiikseldigi; artan agartma siiresine bagl olarak elde edilen peroksit
degerlerinin, yiiksek bentonit dozaji ile birlikte sabit kaldig1 goriilmektedir.. Bu durum;
oksidasyon ve 1smin, yaglara renk veren karatenoid maddeleri agtig1 tezini
desteklemekte ancak, ayni zamanda yeni pigmentlerin olustuguna isaret etmemektedir
(Sabah 2006).
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5. TARTISMA ve SONUC

X/
o

0

Deneysel c¢alismada, Ogiitme ile 125 pm altina indirilen bentonit ornegi

(KRB.8.2) kullanilmistur.

Bentonit 6rnegi; fiziko-kimyasal ve adsorban 6zelliklerinin iyilesmesi amaciyla
IN, 3N ve 10N H;SO, ¢ozeltileriyle %10 kat1 siispansiyon olusturacak sekilde
karistirilmis ve oda sicakliginda 1 saat siireyle karistirilarak aktivasyona tabi

tutulmustur.

Aktivasyon isleminden sonra oOgiitillerek 63 pm altma indirilen bentonit
orneklerinin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinin belirlenmesi i¢in; XRD, XRF,
BET, KDK, yigin yogunlugu, tane boyutu dagilimi, nem ve pH analizleri
yapilmistir.

XRD analiz sonuglarina gore; KRB. 8.2 bentonit Orneginin bashca kil
mineralinin “simektit” oldugu belirlenmistir. Illit ve klorit 6rnekteki diger kil
mineralleridir. Ayrica kristobalit/opal-CT, kuvars, feldspat, kalsit ve dolomit
bentonitlerde belirlenen kirmtili minerallerdir. Aktivasyona bagli olarak
simektitin kristal yapismnimn bozulmaya basladigi ve ilerleyen aktivasyonla
birlikte kristal yapmin tamamen bozularak amorf yapiya benzer yap1

olusturdugu goriilmektedir.

XRF analiz sonuglarma gore; bentonitlerde “Si, tetrahedral birimde” , “Al,
oktahedral birimde” yer almaktadir. Asit aktivasyonu 2:1 tabakali simektit
mineralinin kristal yapismin bozulmasina ve sonugta tetrahedral ve oktahedral
birimlerin yikilmasina sebep olmustur. Artan asit konsantrasyonuna bagli olarak
silisyum, aliiminyum, demir, kalsiyum, magnezyum, sodyum ve potasyum gibi
elementlerin simektit mineralinin kristal yapisindaki bozulmanin etkisiyle

onemli oranda azaldig1 goriilmektedir.

BET analiz sonuglarina gore; asit aktivasyonunun etkisiyle bentonit 6rneginin
yiizey alam degerinin 111 m?gr’dan 146 m?/gr’a yiikselerek dogal bentonite

gore aktiflestirilmis bentonit Orneklerinin yilizey alaninda %32 oraninda artis
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oldugu goriilmektedir. Standart agartma topragi Tonsil 210 FF’in yiizey alanina
(200 m?/gr) yakin bir deger elde dilmistir. Yagdaki renk verici pigmentlerin
adsorpsiyonunda agartma topragi dozajinin etkili olmasi, agartma topraginin
Ozgil ylizey alanmin ve gozenekliliginin  6nemli rol oynadigma isaret

etmektedir.

KDK analiz sonuglarma gore; dogal bentonit O6rnegi KRB.8.2’nin katyon
degisim kapasitesi (32,60 meq/g) asit aktivasyon islemi sonunda artarak 43,50
meq/g’a yiikselmistir. Standart agartma topragi Tonsil 210 FF’in katyon degisim
kapasitesinden(39,00 meq/g) daha yiikksek bir deger (43,50 meqg/g) elde

edilmistir.

Yigm yogunlugu analiz sonuglari incelendiginde; dogal bentonit 6rnegi KRB.
8.2°ye gore aktiflestirilmis bentonit drneklerinin daha diisiik yi§in yogunluga
sahip oldugu ve artan asit konsantrasyonuyla ters orantili olarak yigin yogunlugu
degerlerinin azaldig1 goriilmektedir. Standart agartma topragi Tonsil 210 FF’in
yigin yogunlugu degerinden (520 g/lI) daha diisiik bir deger (435 g/l) elde

edilmistir.

Tane boyutu dagilimi analiz sonuglar1 incelendiginde; artan asit
konsantrasyonuna bagl olarak aktiflestirilmis bentonit oOrneklerinin dogal
bentonit 6rnegi KRB.8.2’ye gbre daha biiyilk tane boyutuna sahip oldugu

goriilmektedir.

Nem ve pH analiz sonuglarina gore; artan asit konsantrasyonuna bagli olarak
nem ve pH degerlerinin azaldig1 goriilmektedir. pH degerleri aktivasyona bagl
olarak orneklerin asidik bir bilesim kazanmalar1 nedeniyle azalmistir. Standart
agartma topragi Tonsil 210 FF’in nem orani1 degerinden (%10) daha diisiik bir
deger (%3,2) elde edilirken, Tonsil 210 FF’in pH degerine esdeger degerler elde

edilmistir.

Aktivasyon islemiyle elde edilen aktiflestirilmis bentonit Ornekleri agartma
testlerinde kullanilmistir. Agartma testlerinde hafif bir yag olan aycicegi yagi
kullanilmistir. Agartma testleri ; 85 °C ve 110 °C agartma sicakhiginda, %0.5,
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%1.0 ve %1.5 agartma topragi dozajinda ve 15dak, 30dak ve 45 dak agartma

stiresinde gerceklestirilmistir.

Agartma testleri sonucunda elde edilen yagin fiziksel ve kimyasl 6zelliklerinin
belirlenmesi i¢in Lovibond rengi (Sar1 — Kirmizi), serbest yag asidi ve peroksit

sayis1 analizleri yapilmigtir.

Lovibond rengi (sar1 — kirmizi) analiz sonuglarma gore; aygicegi yaginin
renginin agartilmasinda 3N H,SOy’le aktiflestirilen KRB. 8.2 bentonit 6rneginin
sergiledigi performans, 1N ve 10N H,SOs’le aktiflestirilen KRB. 8.2 bentonit
orneklerine nazaran oldukca yiiksektir. Agartma topragi dozaj1 ve agartma islemi
siiresi artiginin aycigegi yaginin agartilmasinda 6nemli bir etkisinin olmadigi

goriilmektedir.

110 °C’de 3N H,SO,’le aktiflestirilen KRB. 8.2 bentonit 6rnegi ile elde edilen
agartma performansi, 85 %C’de daha da artarak standart agartma topragi Tonsil
210 FF diizeyine ulasmis ve bazi durumlarda bu ticari agartma topraginida

gectigi goriilmektedir.

3N H,SOy’le aktiflestirilen KRB. 8.2 bentonit 6rneginin ndtr aygicegi yagini
agartma giicii, diisiik agartma sicakliginda (85 0C) standart agartma topragi
Tonsil 210 FF’e esdeger diizeyde ve %1,0’lik agartma topragi dozajinda daha da

etkin oldugu goriilmektedir.

1IN, 3N ve 10 N H;SO,’le aktiflestirilen KRB. 8.2 bentonit érnekleriyle yapilan
agartma testlerinde sari ve kirmizi rengin agilmasinda genel olarak, agartma
stiresinden ¢ok, agartma topragi dozajinin ve agartma sicakligmin etkili oldugu
tespit edilmistir. Dozajin renk iizerine en belirgin etkisi 3N H,SOy’le
aktiflestirilen KRB. 8.2 bentonit 6rneginde oldugu goriilmektedir.

Peroksit sayis1 analiz sonuglarina gore; deney sisteminde artan agartma siiresi ile
yagm peroksit degerleri arasinda bir ilisgki gozlenmis ve genel olarak artan
agartma siiresine bagli olarak yagin peroksit degerleri de artmustir. Tonsil 210

FF’le yapilan agartma testlerinde ise agartma siiresinin etkisi ¢ok az goriiliirken
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15 dakikalik agartma testinden sonra peroksit degerleri hemen hemen

degismemis, artan agartma topragi dozajiyla birlikte diisiis gdstermektedir.

Oksidasyonun ve oksidasyon sonucu gelisen reaksiyonlarm bentonit / aygicegi

yag1 sisteminde , Tonsil 210 FF’e nazaran daha etkin oldugu belirlenmistir.

Serbest yag asidi analiz sonuglarina gore; artan agartma topragi dozajiyla serbest
yag asidi ylizdesi artmistir. Tonsil 210 FF sisteminde ise artan agartma siiresi ve
artan agartma topragi dozajiyla serbest yag asidi ylizdesinin arttigi

goriilmektedir.

Bentonit / aygigegi yagi sisteminde en 1iyi performanst 3N HySOs’le
aktiflestirilen KRB. 8.2 bentonit 6rnegi sergilemistir; 1IN ve 10N H,SOys’le
aktiflestirilen KRB. 8.2 bentonit orneklerinin performanslarma goére oldukg¢a
yiiksektir. Bu durum asit aktivasyonu i¢cin 1N asit derisimin diisiik, 10 N asit
derisimin ise ¢ok yiiksek oldugunun gostergesidir. KRB. 8.2 bentonit 6rnegi i¢in

3N H3SO; “iin diger derisimlere nazaran daha etkin oldugu goriilmektedir.

Endiistriyel boyutta rafinasyon sistemleri g6z oniine alindiginda; agartma islemi
icin yiiksek agartma sicakligi, yiiksek agartma topragi dozaji ve yiiksek agartma
stiresi istenmeyen bir durumdur. Agartma sicakligmin yiiksek olmasi igletmeye
ek bir enerji maliyeti, agartma topragi dozajinin yiiksek olmasi isletmeye ek bir
maliyet ve filtrasyon sirasinda ek bir insan giicli, agartma siiresinin yliksek
olmas1 ise hem ek bir maliyet hem de daha az iiretime neden olacagindan

istenmeyen bir durumdur.

Deneysel sonuglar incelendiginde; 3N H,SO, asit konsantrasyonunda
aktiflestirilmis %1.0 agartma toprag: kullanilarak, 30 dak. agartma siiresinde ve
85 °C agartma sicakhiginda yapilan agartma testinin en uygun sonuglara sahip
oldugu belirlenmistir. Elde edilen sonug, endiistriyel boyutta yapilan rafinasyon
sistemleri ile karsilastirildiginda; agartma topragi dozaji, agartma siiresi ve
agartma sicakligi bakimindan esdeger ve ekonomiktir. KRB. 8.2 bentonit 6rnegi
3N H,SOy’le aktivasyon islemine tabi tutulduktan sonra standart agartma topragi

Tonsil 210 FF’e hemen hemen esdeger bir performans gostermis ve bazi
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durumlarda Tonsil 210 FF’in performansini ge¢mistir. Bu bentonit Ornegi;
zenginlestirme yapildiktan sonra Tonsil 210 FF iiriiniine alternatif olabilecektir.
Bu sekilde ithal hammadde yerine, yerli hammadde kullanilacak ve maliyet

diisecektir.
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