Dejan Petrovi¢

Uticaj redukcionih sredstava na
razlaganje titan-dioksida i ilmenita
sulfatnim postupkom

Ispitivan je uticaj redukcionih sredstava na razlaganje titan-dioksida i ilmenita
sulfatnim postupkom. Kao redukciona sredstva korisceni su gvoZde u prahu i ak-
tivni ugalj. Uzorci tretirani aktivnim ugljem Zareni su u peci za Zarenje na 400,
700 i 1000 °C. Rezultati razlaganja titan-dioksida pokazuju da prethodno treti-
ranje redukcionim sredstvima ne utice na efikasnije razlaganje sulfatnim postup -
kom, cak u nekim slucajevima znatno smanjuje mogucnost njegovog razlaganja.
Nasuprot razlaganju titan-dioksida, pri razlaganju ilmenita uocen je uticaj reduk -
cionih sredstava na njegovo razlaganje. Najefikasnije razlaganje postignuto je
Sarenjem ilmenita sa aktivnim ugljem na 1000°C. Cak 75.65% titana je prevedeno
u rastvoran oblik, sto je skoro dva puta vise nego bilo kojim drugim ispitanim
postupkom.

Uvod

Titan je jedan od rasprostranjenijih elemenata u prirodi. Njegov
maseni udeo u zemljinoj kori je oko 0.6% i samo je nekoliko metala viSe
od njega zastupljeno u prirodi. Velike koli¢ine titana se nalaze u silikatnim
stenama, ali ta nalaziSta nisu komercijalno iskoris¢ena. Glavne rude titana
su ilmenit (FeTiO3) i rutil (TiO2). Zbog svojih fizickih i hemijskih osobina
titan je verovatno metal buducnosti. Ve¢ dodat u malim koli¢inama od 0.1
do 0.2% titan znatno povecava tvrdocu Celika. Iz dana u dan otkrivaju se
nove osobine elementarnog titana. Titan ima malu gustinu, a veliku
tvrdocu 1 korozivnu otpornost pa se zbog svojih dobrih osobina sve vise
koristi u aeronautici i industriji supersoni¢nih aviona (Vaneckij 1986).

Kao polazne sirovine za dobijanje titana koriste se ilmenit i rutil koje
se obraduju sulfatnim postupkom (razlaganje rude conc. sumpornom kiseli -
nom pri ¢emu nastaje titan (IV) sulfat), ili postupkom razlaganja rude
ugljenikom u struji hlora na 900°C (nastaje titan (IV) hlorid). Titan se iz
titan (IV) sulfata i titan (IV) hlorida dobija metalotermijskom redukcijom.
Medutim, dobijanje titana nije ekonomicno zato $to se navedenim postup -
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cima rude titana ne mogu razloZti u potpunosti, ve¢ velika koli¢ina rude,
tj. titana, ostaje u nerastvornom obliku (Filipovi¢ 1988).

Nadeno je da se rude titana tretirane redukcionim sredstvima znatno
lakSe razlazu u sumpornoj kiselini. Medutim nije otkriven razlog zaSto je
to tako (ibid.).

Metod

U radu su koriS¢ena dva redukciona sredstva, grafitni prah i opiljci
gvozia. Ispitivan je njihov uticaj na razlaganje titan-dioksida (TiO») i il-
menita (FeTiO3) sulfatnim postupkom. Eksperiment se sastojao iz Sest faza
i izveden je na sledeci nacin:

1. Uzorku TiO2 mase 0.1 g dodali smo 20 ml konc. H2SO4 i dobi-
jenu smeSu zagrevali 15 min. Nakon hladenja, dodatkom 5 ml
konc. HyO2 nagraden je peroksititanalni jon TiOz2+ narandZasto-
ate boje, a rastvor razblaZen u normalnom sudu od 200 ml.

Ti'" + H0, = TiOy™" + 2H"

Rastvor peroksititanalnog jona je stabilan rastvor. Koncentracija
Ti* jona odredivana je kolorimetrijski, metodom standardne serije
(Filipovi¢ 1962; Tredvel 1952; Kolthoff 1951).

2. Uzorci TiO2 mase 0.1 g 7zareni su sa 0.5 g aktivnog uglja na 400,
700 i 1000 °C sa zadrSkom na datim temperaturama od 30 min.
Nakon Zarenja uzorci su tretirani na isti nacin kao i u prethodnom
postupku (1).

3. Uzorcima TiO2 (0.1 g) dodavali smo po 1 g gvoxia u prahu, a do-
bijena smeSa je podvrgnuta ve¢ opisanom postupku (1).

U naredne tri faze postupci su isti kao u prethodne tri, samo §to je
svuda umesto 0.1 g TiO», kao uzorka, koriS¢eno 0.2 g ilmenita.

Procenat titana u ilmenitu odredjen je na sledeéi nacin — 0.2 g il-
menita kuvano je sa 10 g natrijum-sulfata i 20 ml konc. H2SOqy, 4 sata, tj.
do potpunog prevodenja titana u rastvor. Dodavanjem 5 ml konc. H2O»,
Ti* je preveden u peroksititanalni jon ¢ija je koncentracija odredena kolo-
rimetrijski, metodom standardne serije.

Standardna serija napravljena je sledeéim postupkom — TiO; je
rastvoren u konc. H»SO4 i dobijena smeSa je kuvana neko vreme.
Nerastvoreni talog TiO» je proceden i odbacen. Tacno odredenom delu fil-
trata dodat je NH4OH u visku ¢ime je iz titan-sulfata staloZen titan-dioksid.
Talog je proceden, osuSen i Zaren do konstantne mase. Preko mase taloga
izraCunali smo koncentraciju osnovnog rastvora.
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Pri kolorimetrijskom merenju kod uzoraka gde nije bilo Fe, kao slepa
proba koriScena je destilovana voda. Kod svih rastvora u kojima se nalazio
jon Fe’, destilovanoj vodi smo dodavali tacno odredene koliine ovog
jona, kako bi smo ’prekrili’ njegovu boju. U ovim slucajevima smo ovako
dobijeni rastvor koristili kao slepu probu.

Rezultati 1 diskusija

Razlaganje titan-dioksida
Rezultati razlaganja TiO> su sledeci:

1. Razlaganjem TiO; sulfatnim postupkom bez redukcionih sredstava,
30.46% Ti je preslo u rastvoran oblik.

2. Kori$éenjem aktivnog uglja, kao redukcionog sredstva, dobijeni su
rezultati prikazani u tabeli 1.

Tabela 1. Udeo rastvorenog titana u zavisnosti od temperature
Zarenja titan-dioksida

Temperatura Zarenja TiO2 400°C 700°C 1000°C
Procenat rastvorenog titana 6.56% 6.98% 21.82%

Najveci procenat titana, 28.82% preSao je u rastvoran oblik Zaren-
jem TiO7 sa aktivnim ugljem na 1000°C.

3. Upotrebom gvozta u prahu, kao redukcionog sredstva, rastvorilo se
29.94% Ti.

Rezultati razlaganja TiO2 pokazuju da prethodno tretiranje TiO» re-
dukcionim sredstvima ne utice na efikasnije razlaganje sulfatnim postup-
kom, Cak u nekim sluCajevima znatno smanjuje moguénost njegovog
razlaganja. ZaSto je to tako trebalo bi ispitati

Razlaganje ilmenita

Ispitivani uzorak ilmenita sadra 28.63% FeTiOs, tj. preracunato na ti-
tan iznosi 9.04% Ti u uzorku ilmenita.
Prilikom razlaganja ilmenita uocen je uticaj redukcionih sredstava na
njegovo razlaganje.
1. Kod uzoraka koji nisu tretirani redukcionim sredstvima, 11% Ti je
preslo u rastvor a ostatak je ostao u nerastvornom obliku.
2. Rezultati razlaganja uzoraka ilmenita upotrebom aktivnog uglja,
kao i vrednosti srednjih apsorbanci rastvora dati su u tabeli 2.
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Tabela 2. Udeo rastvorenog titana u zavisnosti od temperature
Zarenja ilmenita

Temperatura Zarenja ilmenita 400°C 700°C 1000°C
Procenat rastvorenog titana  27.70% 38.27% 75.65%

3. Kod uzoraka ilmenita redukovanih gvoziem u prahu, 17.65% Ti je
rastvoreno.

Za razliku od rezultata razlaganja TiO», pri razlaganju ilmenita postoji
znacajan uticaj redukcionih sredstava. Najefikasnije razlaganje postignuto
je zarenjem ilmenita sa aktivnim ugljem na 1000°C. Cak 75.65% Ti je
prevedeno u rastvoran oblik $to je znatno viSe nego pri nekom drugom
ispitanom postupku. Ostaje da se ispita zaSto upotreba redukcionih sred-
stava u nekim sluCajevima smanjuje mogucnost razlaganja TiO2 a zaSto
povecava mogucénost razlaganja ilmenita.

Zakljucak

U radu su prikazani eksperimentalni uslovi pripremanja i obrade ti-
tan-dioksida i ilmenita i njihovog razlaganja sumpornom kiselinom. Na os-
novu prikazanih rezultata moZ se zakljuCiti da je postupak pri kome se
ilmenit Zari sa aktivnim ugljem na 1000°C u prednosti u odnosu na ostale
nacine jer obezbeduje iskoriscenje titana od 75.65% Sto je skoro dva puta
viSe nego bilo kojim drugim ispitanim postupkom.

Zahvalnost. Zahvaljujem se dr Mariji Todorovi¢, redovnom profesoru
Beogradskog univerziteta, na zavr$noj kontroli ovog rada i datim sugesti-
jama
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Dejan Petrovi¢

Influence of the Reducing Agents on the Degradation of the
Titanium-dioxide and Ilmenite by the Sulphate Procedure

The influence of the reducing agents on the degradation of the tita -
nium-dioxide and ilmenite was tested by the sulphate procedure. The pow -
der iron and active coal were used as reducing agents. The samples treated
with the active coal were annealed in the annealing furnace at temperatures
of 400, 700 and 1000 °C.

The results of the titanium-dioxide degradation indicate that the pre -
ceding treatment with the reducing agents affects the more efficient deg -
radation by the sulphate procedure, even in some cases it reduces the
possibility of its degradation.

Differently from the titanium-dioxide degradation, there was a signifi -
cant influence of the reducing agents on the degradation of the ilmenite.
The most efficient degradation was achieved through the annealing of the
ilmenite with the active coal at a temperature of 1000°C. Even 75.65% of
the titanium was transformed to the soluble form, which is nearly two ti -
mes bigger amount than those acheived by using any other tested proce - @
dure.
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