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RESUMEN

Se realizo el disefio de un equipo para la obtencion de didxido de titanio TiO2 a partir de las
arenas ferrotitaniferas ubicadas en la provincia de Esmeraldas, sector San Lorenzo, para lo cual
se obtuvo la informacion de la materia prima mediante la caracterizacion fisica y quimica. Los
experimentos para la obtencion de TiO2 se realizaron mediante el método del cloro a escala de
laboratorio para obtener las condiciones dptimas del proceso. Se eligié el método del cloro para
la obtencién de TiO2, este consta de tres subprocesos que son: a) lixiviacion con &cido
clorhidrico, b) hidrdlisis con hidréxido de amonio y c) calcinacion. A partir de estos procesos
realizados en el laboratorio se eligio las mejores condiciones para el disefio del equipo:
temperatura 100 grados Celsius, tiempo de reaccion 6 horas, 250 revoluciones por minuto,
concentracion de acido del 37 %, cantidad de acido 200 ml, cantidad de base 25 ml, tiempo de
hidrdlisis 3 horas a 95 grados Celsius y tiempo de calcinacion 1 hora a 900 grados Celsius. Una
vez realizados los experimentos se obtuvo buenos resultados en el producto obtenido de TiO2
gue llega a una pureza de 98.4%. Se realiz6 el disefio de un equipo para cada uno de los
subprocesos, para la lixiviacion se disefié un reactor batch que trabaja a 100 grados Celsius, para
la hidrolisis térmica se disefié un segundo reactor con las mismas caracteristicas del primero que
trabaja a 95 grados Celsius y por Gltimo para la calcinacién se disefié un horno tipo mufla que

alcanza los 900 grados Celsius.
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ABSTRACT

The design of equipment was carried out to obtain titanium dioxide TiO2 from the
ferrotitaniferous sands located in the province of Esmeraldas, in San Lorenzo. The information of
the raw material was obtained through physical and chemical characterization. The experiments
to obtain TiO2 were carried out using the chlorine method on a laboratory scale to obtain the
optimal conditions of the process. The chlorine method was chosen to obtain TiO2, this consists
of three sub-processes which are leaching with hydrochloric acid, hydrolysis with ammonium
hydroxide and calcination. For these processes carried out in the laboratory, the best conditions
were chosen for the design of the equipment: temperature 100 degrees Celsius, reaction time 6
hours, 250 revolutions per minute, the acid concentration of 37%, amount of acid 200 ml, amount
of base 25 ml, hydrolysis time 3 hours at 95 degrees Celsius and calcination time 1 hour at 900
degrees Celsius. After the experiments carried out, good results were obtained in the product
obtained from TiO2 that reaches a purity of 98.4%. The design of equipment was made for each
of the sub-processes, for the leaching a batch reactor was designed that works at 100 degrees
Celsius, for the thermal hydrolysis a second reactor was designed with the same characteristics as
the first one that works at 95 degrees Celsius. Finally, for the calcination, a muffle furnace was
designed that reaches 900 degrees Celsius.

Keywords: <ENGINEERING AND CHEMICAL TECHNOLOGY>, <METALLURGY>
<TITANIUM DIOXIDE>,  <LEACHING>, <HYDROLYSIS>  <CALCINATION>,
<DESIGN>, <BATCH REACTOR>.
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INTRODUCCION

Las arenas ferrotitaniferas, también conocidas como arenas negras son de gran abundancia en las
distintas zonas costeras a nivel mundial, estas al contener en su composicion un alto porcentaje
de hierro y titanio se vuelven de gran importancia dentro de la industria. A menudo las arenas
ferrotitaniferas en el Ecuador son utilizadas en las industrias cementeras debido a la gran cantidad
de hierro presente, que es usada en el proceso. Los principales minerales de este tipo de arenas
son ilmenita, magnetita, hematita, y trazas de metales pesados. En el Ecuador existen yacimientos
de arenas ferrotitaniferas ricas en minerales de hierro y titanio, de los cuales se ha escogido el

sector de San Lorenzo provincia de Esmeraldas (Trujillo, 2019).

La ilmenita es uno de los minerales mas importantes que contiene un alto porcentaje de hierro 'y
titanio en su estructura, se presenta comunmente en las playas de las zonas costeras en forma de

rocas o arenas (Burastero, 2013).

La ilmenita es una de las principales fuentes para la obtencion de didxido de titanio TiO, que es
usado en muchos campos principalmente como pigmento blanco en la industria de las pinturas,
cosméticos, gomas, fibras y también constituye como materia prima para la obtencion de titanio
metélico, la pureza en la que el didxido de titanio debe encontrarse para este tipo de industrias

esta entre el 95 al 99 % (Trujillo, 2015).

La produccion de didxido de titanio que se realiza a escala mundial utiliza cominmente dos tipos
de procesos: a) el método del sulfato en donde se realiza un ataque al mineral del titanio mediante
una lixiviacion acida obteniendo iones de hierro y titanio en solucién, b) el método del acido
clorhidrico que se va a utilizar en el presente trabajo, es un proceso donde se realiza una digestion
acida para obtener los iones metalicos en solucion, para después mediante precipitacion selectiva
obtener unicamente el dioxido de titanio. Los métodos mencionados anteriormente usan acido en
exceso, pero la diferencia entre estos dos es que el método del acido clorhidrico tiene la

posibilidad de una regeneracién del acido causando un menor impacto ambiental (Hernandez, 1993).

El presente trabajo tiene como finalidad el disefio de un equipo para obtencion de TiO, para ello
se eligié el método del &cido clorhidrico que consta de tres subprocesos: a) lixiviacion acida, b)
hidrolisis térmica y c) calcinacién, para los distintos experimentos a escala de laboratorio que
tienen como meta, obtener las condiciones (temperatura, tiempo de reaccién, concentracion de
acido, rpm, cantidad de base, tiempo de hidrdlisis y calcinacién) éptimas para la obtencién de
TiO,. Se decide disefiar un equipo para cada uno de los subprocesos, para la lixiviacion acida se
disefia un reactor tipo batch que trabaja a una temperatura que oscila entre los 30 °C y los 100 °C

y una agitacion constante de 250 rpm, en este reactor ademéas de realizarse el proceso antes



mencionado se realiza también el lavado y secado del mineral de titanio para quitar todo tipo de
impurezas y salinidad. EI segundo equipo es un reactor batch con las mismas caracteristicas del
primero que nos servira para el proceso de hidrélisis térmica que trabaja a una temperatura de 95
°C, cabe mencionar que para poder llegar a la temperatura que necesita cada uno de los
subprocesos se utilizara vapor saturado. Y por Gltimo para la calcinacién se disefié un horno tipo
mufla el mismo que funcionara mediante resistencias eléctricas para elevar la temperatura hasta
los 900 °C.



CAPITULO |

1. DIAGNOSTICO DEL PROBLEMA

1.1. Identificacion del Problema

En el Ecuador actualmente existe una gran extension de arenas ferrotitaniferas, las mismas que se
han ido formando por varios afios alrededor de las zonas costeras, especialmente en la provincia
de Esmeraldas en el sector de San lorenzo donde la empresa riobambefia MINABRADEC Cia.
Ltda. dedicada a la produccion de minerales abrasivos, realiza trabajos de extraccion de minerales,
la misma que se ha interesado en la gran extension de arenas ferrotitaniferas y su alto contenido
de hierro y titanio dentro de su composicion, estas arenas son mezclas naturales de distintos
oOxidos, en especial el dioxido de titanio que es de gran interés industrial y algunas trazas de éxidos

de silicio, magnesio, aluminio etc.

La Empresa Nacional Minera (Enami EP) es una de las primeras empresas ecuatorianas en
interesarse y estudiar este tipo de arenas ubicadas en la provincia de Esmeraldas, obteniendo como
resultado la existencia y el alto contenido de minerales de hierro y titanio, que hasta el dia de hoy
han cumplido la funcién de aumentar el porcentaje de hierro del cemento Portland en algunas

industrias cementeras del Ecuador (Trujillo, 2015).

Las arenas ferrotitaniferas son abundantes en muchas zonas costeras a nivel mundial que se han
ido formado durante miles de afios gracias al chogue de las olas del mar con la arena y rocas
volcanicas que se encuentran a lo largo de las zonas costeras (Chuquirima y Cortez, 2014: p.2). Cabe
recalcar que en el Ecuador el estudio para la obtencién de dioxido de titanio a partir de las arenas
ferrotitaniferas han sido muy escasas debido a que el pais no tiene un sector industrial que se
dedique especificamente a la obtencién de dicho 6xido, el mismo que es importado para las
necesidades de las distintas empresas. El didxido de titanio tiene muchas aplicaciones en el sector
industrial siendo usado como catalizador, para purificar agua, como pigmento, brindar brillo a

metales, etc. (Flores, 2017: p.10).

La empresa MINABRADEC Cia. Ltda. realizo el analisis de las arenas ferrotitaniferas que dieron
como resultado en su composicién un 21,34 % de TiO, y un 55,74 % de Fe,O;. Como podemos
observar la cantidad de dioxido de titanio es representativa para su obtencion.
En los estudios realizados por Hernandez (1993) recalca que para una extraccion que sea viable,

el dioxido de titanio en las arenas ferrotitaniferas debe tener una composicion minima del 20 %.



Cabe recalcar que estas composiciones son semejantes a las de arenas ferrotitaniferas de distintos
lugares segun lo encontrado en bibliografia, Ana Saa (1998) y Soledispa y Villacrés (1990)
realizan estudios de las arenas ferrotitaniferas en playas ecuatorianas encontrandose con un alto
porcentaje de hierro y titanio en su composicion. Al observar el alto contenido de TiO,, se decide
realizar el disefio de un equipo para la obtencidn de didxido de titanio, realizando pruebas a escala
de laboratorio mediante el método del cloro encontrado en bibliografia y por consiguiente

eligiendo las mejores condiciones para la obtencion.

1.2.  Justificacion

En el pais actualmente la produccion industrial de dioxido de titanio es practicamente nula a pesar
de la gran extension de arenas ferrotitaniferas a lo largo de las costas ecuatorianas, esto se da
debido a la gran complejidad que implica la separacién de dicho 6xido de los demas minerales
que se encuentran a su alrededor y de la tecnologia necesaria a pesar de haber varios métodos
para su extraccion. Segun los datos de estudios realizados de las arenas negras o arenas
ferrotitaniferas que se encuentran a lo largo del territorio ecuatoriano se ha comprobado que estas
contienen en su estructura un gran porcentaje de ilmenita (FeTiOs) que es la principal fuente
natural para la obtencion de titanio (Burastero, 1975: p.3).

Para justificar econémicamente su obtencion a escala industrial el porcentaje de TiO; en la
ilmenita que se encuentra presente en las arenas ferrotitaniferas debe ser representativo, de al
menos el 20 % de TiO- en su estructura. En el mundo existen dos fuentes naturales principales de
titanio gque son la llmenita (FeTiOs) que contiene hasta un 55 % de TiO: y el rutilo natural que
contiene hasta un 95 % de TiO,, estos minerales se encuentran especialmente en yacimientos y

zonas costeras alrededor de todo el mundo (Aguirre, 1996: p.17).

A lo largo de los afios se ha realizado estudios para la obtencién TiO,, por varios métodos de
acuerdo a como, en qué estado, la procedencia del mineral y al tamafio de particula en el que se
encuentra contenido dicho metal. Las arenas ferrotitaniferas se han formado por afios en las zonas
costeras a nivel mundial y debido al tamafio de particula y a la poca reactividad del titanio es muy
dificil la separacidn por métodos mecanico, por lo que se someten a un proceso llamado Método

de Kroll, que es el mas utilizado para obtener titanio a escala industrial (Castro, 2012).

Los experimentos realizados por Hernandez, et al. (1993) realiz6 la obtencion de TiO,, mediante
una lixiviacion con soluciones de acido clorhidrico que tenian una concentracion de 17 % - 41 %
(p/v) y temperaturas entre 75 °C a 101 °C en tiempos de 1 a 5 horas. La hidrolisis térmica se
realiz6 con hidréxido de sodio, el precipitado obtenido después de la hidrdlisis ingreso a una

calcinacién a 900 °C obteniendo un porcentaje de TiO, del 97 %.



En la experimentacion de Trujillo (2015), realiza un proceso para la obtencién de didxido de
titanio a partir de las arenas ferrotitaniferas que contienen un 15 % de TiO2 y un 50 % de Fe;0s
en su composicién. Las mismas que se sometieron a un tratamiento oxidativo a temperaturas entre
900y 1000 °C por un tiempo de 1 a 3 h. Luego se realiza una reduccion carbotérmica con un 15%
de carbdn por 1 hora. Una vez terminado el proceso de reduccion se realizo una lixiviacién acida
con HCI a una concentracion de 256 g/l, por un tiempo de 6 horas a 70 °C de temperatura dando
TiO: al 90 %.

En el trabajo que presenta Burastero (1975), realiza un tratamiento oxidativo a temperaturas entre
800 y 1000 °C a tiempos entre 30 y 120 min, realiza también un tratamiento de reduccién a
temperaturas entre 900 y 1000 °C por 1 hora en presencia de carb6n y por ultimo un tratamiento
acido con HCI al 20% por 5 a 6 horas, obteniendo un TiO; al 90%.

El estudio realizado por Flores (2017), obtiene TiO, presente en las arenas ferrotitaniferas de
Esmeraldas, las mismas que tienen dentro de su composicion un 20% de Tiy un 77 % de Fe, las
mismas que fueron tratadas mediante un proceso de lixiviacion a temperaturas entre 70 y 100 °C
por 3 a 6 horas, luego se sometieron a un proceso de hidrélisis con hidroxido de amonio y por
altimo se sometieron a un secado en una estufa por 24 horas, obteniendo un producto de TiO, al
89,1% de pureza.

Los experimentos que realiz6 Loaiza (2017), a partir de las arenas ferrotitaniferas que en su
composicién tenia un 34 % de ilmenita. La misma que fue tratada mediante un proceso de
lixiviacion acida con HCI al 32 % a temperaturas entre 70 y 100 °C por tiempos de 3 a 6 horas
con una agitacion constante, después se realizé un proceso de hidroélisis con hidréxido de amonio
hasta lograr un pH entre 4 y 5 para que precipite el titanio, logrando una pureza del 88,53 % de
TiO..

La metodologia a seguir es el proceso del cloro, este proceso contribuye a que la obtencion de
TiO,y sea mucho mas facil y rapida gracias a los subprocesos que atacan directamente al mineral
de titanio dejandolos en solucidn, dichos subprocesos involucran como primer punto un muestreo
de la mina de arena, después un tamizado para separar las particulas en un tamafio de malla entre
100 um y 125 um, una vez obtenida esta muestra se realiza una lixiviacion con acido clorhidrico
se lo trata térmicamente a una temperatura entre 75 °C y 100 °C, después se realiza una hidrolisis
térmica obteniendo un primer precipitado que tiene el titanio dentro de su composicidn, se filtra
y se lava con soluciones acidas diluidas y también se obtiene un segundo precipitado que contiene
el hierro, durante la hidrdlisis térmica llega un punto en el que aparece un precipitado color
naranja que es una clara sefial de que el pH aumento y esta entre 5 — 6 y que la precipitacion de

TiO; ha concluido.



Una vez obtenidos los dos productos se calcinan a una temperatura entre 800 °C obteniendo TiO;
(Hernandez, Hurtado, Pefialoza & Romero, 1993). El producto obtenido se lo analizara mediante

Fluorescencia de Rayos X (XRF).

1.3. Linea base del proyecto

La produccion de didxido de titanio a partir de las arenas ferrotitaniferas ha ido avanzando con el
tiempo gracias a la gran cantidad de métodos de obtencion. Entre los paises con grandes depdsitos
de arenas ferrotitaniferas tenemos a Australia, Nueva Zelanda, Sierra Leona, Sudafrica, China,
India y el sur de Malasia. Los principales paises explotadores de didxido de titanio son Brasil,
Canadd, Noruega, Rusia y Ucrania. La obtencién de dioxido de titanio se la realiza hace mas de
50 afios mediante la técnica del cloruro y del sulfuro, dando una produccién anual hasta el presente
de casi 5 millones de toneladas (Hernandez, 2012).

Las arenas ferrotitaniferas ubicadas en las zonas costeras ecuatorianas, en el presente Unicamente
sirven como materia prima del cemento para aumentar el porcentaje de hierro, después de haber
realizado los analisis quimicos de estas arenas y haber encontrado dentro de su composicion 6xido

de titanio, es necesario un mejor aprovechamiento de estas.

1.4. Beneficiarios directos e indirectos

1.4.1. Beneficiarios directos

El presente trabajo de titulacion tendra mualtiples beneficios especialmente permitira a la empresa
MINABRADEC Cia. Ltda. obtener beneficios econémicos debido a la obtencion de didxido de

titanio a partir de la fuente de arenas ferrotitaniferas.

1.4.2. Beneficiarios indirectos

Los beneficiarios indirectos son los habitantes de las areas en donde se encuentran las arenas

ferrotitaniferas que podrian ser comercializadas como materia prima en un futuro.



1.5. Localizacion del proyecto

1.5.1. Macro localizacion

El estudio se llevaré a cabo en la provincia de Chimborazo, ciudad de Riobamba, en la empresa
de minerales abrasivos MINABRADEC CIA LTDA. ubicada en la Av. Antonio Santillan Mz. F
Lote 8 y Bolivar Bonilla y en la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo ubicada en la
Panamericana Sur km 1 %2 altitud 2822 m.s.n.m.
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Figura 1 — 1. Macro localizacién MINABRADEC CIA LTDA.
Fuente: Google Maps, 2020.
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Figura 2 — 1. Macro localizacién ESPOCH.
Fuente: Google Maps, 2020.

1.5.2. Micro localizacion

El presente trabajo de integracion curricular se desarrollara en el laboratorio de pruebas de la
empresa MINABRADEC CIA LTDA. y en el laboratorio de Quimica Analitica de la Facultad de
Ciencias de la ESPOCH.
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Figura 4 — 1. Micro localizacion ESPOCH.
Figura: Google Maps, 2020.



1.6. Objetivos

1.6.1. General

¢ Disefio de un equipo para la obtencién de didxido de titanio a partir de las arenas

ferrotitaniferas.

1.6.2. Especificos

e Caracterizar mediante pruebas fisicas y quimicas las arenas ferrotitaniferas de la comunidad
San Lorenzo-Esmeraldas.

e Ejecutar pruebas piloto en el laboratorio mediante el método del cloruro para la obtencion de
dioxido de titanio.

o Determinar las variables del proceso para la obtencion de didxido de titanio.

e Realizar los calculos de ingenieria y disefio del equipo para la obtencion de dioxido de titanio.

o Verificar el producto obtenido mediante Fluorescencia de Rayos X (XRF), Difraccién de
Rayos X (XRD).



CAPITULO 11

2. FUNDAMENTOS TEORICOS

2.1. Antecedentes

Las arenas ferrotitaniferas, arenas negras o arenas ferruginosas, son una mezcla natural de 6xidos
metalicos, que se forman a lo largo de los afios en esteros, lagos y rios de agua dulce, y también
en una gran cantidad a lo largo de las costas de todo el mundo. Las arenas ferrotitaniferas se
forman gracias a la acumulacion de rocas volcénicas, arena de playa y los efectos concentradores
de las olas del mar donde los materiales més ligeros son desplazados con mayor velocidad y a
mayor distancia. Estas arenas ricas en 6xidos de gran importancia se concentran gracias a los
siguientes agentes:

e Rios que desembocan en las costas.

e Erosion de las olas sobre las playas.

e Cruce de corrientes fluviales sobre
(Chuquirima y Cortez, 2014: p.2-4)

El Ecuador es un pais que tiene grandes extensiones de arenas ferrotitaniferas, ubicadas en las
provincias de Guayas, Manabi y Esmeraldas, que en su mayoria son una fuente de explotacion
para la obtencion de minerales, especialmente los de titanio y de hierro. Segun los estudios
realizados de las arenas ferrotitaniferas en el pais a lo largo de los afios, varios autores nos

describen como estas se encuentran distribuidas y su estado.

Segun los estudios realizados por Ana Saa (1998) en General Villamil Playas, las arenas
ferrotitaniferas provienen de rocas igneas maficas y también de la erosién de basamentos los

mismos que se han depositado en rocas antiguas.

Segun Soledispa y Villacrés (1990), el estudio composicional mineraldgico de las arenas
ferrotitaniferas en las costas ecuatorianas determino que estas provienen de rocas igneas y que la
mayoria de los minerales son ricos en hierro y titanio, que permitira elevar el porcentaje de estos

elementos al momento de ser explotadas.

El titanio es uno de los elementos mas abundantes en el universo, se lo puede encontrar en las
estrellas, polvos interestelares, meteoritos y en la corteza terrestre. Este es uno de los elementos
mas abundantes en la Tierra, este metal se encuentra con mayor concentracién en los minerales
ilmenita (FeTiOz3) y rutilo (TiO,). El titanio fue descubierto por el mineralogista William Gregor

en 1791 en la ilmenita que contenia las arenas ferrotitaniferas de la zona de Cornualles. En 1795
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M. H. Klaproth descubrié el mismo elemento en el rutilo, al que le dio el nombre de titanio (Mur
etal., 2001: p.53).

El didxido de titanio (TiO) fue descubierto en 1821, pero fue en 1916 empezd su explotacion
industrial gracias al avance de la tecnologia en ese entonces. Noruega fue el primer pais en el
mundo en realizar ensayos para la obtencién de TiO; a gran escala, afios después una empresa
estadounidense le da uso como pigmento blanco dentro de la industria de pinturas dando

excelentes resultados (Conservation and art materials encyclopedia, 2020).

El TiO, tiene varias estructuras cristalinas, las mas importantes son la anatasa y el rutilo, los
mismos que han servido de materia prima desde principios del siglo XX para obtener TiO; y
usarlo como pigmento blanco y también como materia prima para obtener el titanio metélico,
generalmente se utilizaban procesos basados en acido sulfurico y acido clorhidrico. Dentro del
campo industrial el TiO; tiene varias e importantes aplicaciones como por ejemplo en la industria
textil, en la industria farmacéutica, en la industria alimenticia, etc. gracias a las propiedades que

tiene y a que su nivel de toxicidad es nulo (Pigments trhough the ages, 2020).

La obtencion de didxido de titanio ha ido evolucionando a través de los afios, por varios procesos
pero uno de los méas importantes y el que mejor resultados a dado es el método del cloruro que
usa como materia prima principal la ilmenita extraida de las arenas ferrotitaniferas, dentro del
estudio hemos visto que en el pais no hay ninguna industria que se dedique a la extraccién del
TiO2, a pesar de que existe una gran demanda de este para la produccion de muchos articulos

usados en la vida cotidiana.

2.2.  Arenas ferrotitaniferas

Las arenas ferrotitaniferas conocidas también como arenas negras o arenas ferruginosas reciben
ese nombre debido a la alta concentracion de minerales densos como la ilmenita, rutilo, hematita
y circon, que provocan que estas arenas tomen su coloracion oscura, tienen una densidad mayor
a los 4 Kg/cm? es por eso que estas se acumulan y se asocian con las arenas que se encuentran en

las zonas costeras (Ferrando et al., 2003: p.16).

Las arenas ferrotitaniferas son ricas en muchos minerales de gran importancia industrialmente
gracias a la magnetita, titanatos de cobalto, niquel, manganeso, etc. dentro de su composicion.
Para cualificar y cuantificar especialmente los dxidos de titanio, de hierro y demés elementes

presentes, se realizan los andlisis quimicos y mineral0gicos (Chuquirimay Cortez, 2014: p.2-4).

En el Ecuador existe grandes extensiones de arenas ferrotitaniferas a lo largo de toda la zona

costera, principalmente en la provincia de Esmeraldas, en las zonas de Mompiche y San Lorenzo,
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donde las arenas registran un contenido de ilmenita de entre 30 — 55 % y un contenido de TiO, de
un 15 % a 60%.

2.2.1. Localizacion de arenas ferrotitaniferas San Lorenzo

San Lorenzo

SAN LORENZO
DE ESMERALDAS

Figura 5 — 2. Localizacion arenas ferrotitaniferas.

Fuente: Google Maps, 2020.

2.3.  Minerales del titanio

El titanio es uno de los elementos méas abundantes en la corteza terrestre, es asi que existen varios
minerales que contienen al titanio, pero son muy pocos los que contienen volimenes que
realmente justifiguen econdmicamente su explotacion. Los minerales de titanio mas importantes

son la ilmenita, la hematita y la magnetita que son ricas en TiO, (Burastero, 1975).

2.3.1. llmenita

La ilmenita de formula quimica (Fe TiOs), tiene mucha importancia econémica a nivel mundial,
debido a que existen grandes dep6sitos naturales alrededor de las zonas costeras de todo el mundo,
esta se presenta en forma de roca o arena. Por lo general la ilmenita se encuentra en sus dep6sitos
naturales asociada con magnetita (Fes0.), hematita (Fe.Os) y otros metales en trazas (Burastero,
1975).

La ilmenita generalmente presenta un color negro, brillo metélico y en muchos casos puede
presentar propiedades magnéticas. Dentro de su composicién se encuentra elementos como Fe en
un 36.8 %, Ti en un 31.6 %, Oxigeno en un 31.6 % y trazas de mentales como el Mgy el Mn. La
ilmenita se encuentra en todo el mundo, pero los paises con grandes yacimientos de este mineral

son Noruega, Rusia, Australia, India y Brasil (Klein & Hurlbut, 1997: p.421-422).
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Tabla 1 — 2: Caracteristicas de la ilmenita.
Cristalografia

Sistema Cristalino Trigonal
Clase Rombohedral

Propiedades Quimicas

Férmula FeTiO3
Composicion Ti: 31,56 %, O: 31,63%, Fe: 36,81%
Propiedades Fisicas
Lustre Submetélico
Transparencia Opaco
Color Negro hierro o negro
Raya Negra a pardo rojiza
Dureza 5-6
Densidad 4,5-5g/cm?

Fuente: Asturnatura, s.f.
Realizado por: Guerrero, D. 2020

Figura 6 — 2. llmenita.

Fuente: Mineria en linea, 2020

Tabla 2 — 2: Produccion mundial de ilmenita en los Gltimos 10 afos.

PAIS PRODUCCION (t)
Sudafrica 1120000
Australia 1070000

Canada 700000

China 600000

India 420000
Vietnam 410000

Mozambique 350000
Noruega 320000
Ucrania 300000

Estados Unidos 200000
Madagascar 150000
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Brasil 43000
Sri Lanka 40000
Otros Paises 35000

Fuente: Trujillo, 2015.
Realizado por: Guerrero Diego, 2020.

2.3.2. Hematita

La Hematita de formula quimica Fe;Os, tiene una composicion de 70 % Fe y 30 % O,
generalmente en la naturaleza se encuentra en solucién solida con la ilmenita en las arenas
ferrotitaniferas y muchas veces contiene cantidades extraibles de TiO.. La hematita se caracteriza
por su color rojizo o negro, podemos encontrar dos tipos de hematita: la primera es conocida
como terrosa de color rojizo y soluble en algunos acidos y se vuelve magnética al calentarla. El
segundo tipo de hematita conocida es la especular, tiene un color gris oscuro con brillo metalico
Y una estructura parecida a espejos. Este Gltimo tipo de hematita se puede transformar en hematita

terrosa gracias a la activacion térmica (Trujillo, 2015).

Tabla 3 — 2: Caracteristicas de la hematita.
Cristalografia

Sistema Cristalino Trigonal
Clase Hexagonal escalenohedral

Propiedades Quimicas

Férmula Fe2.03
Composicion 0: 30,06%, Fe: 69,94%
Propiedades Fisicas
Lustre Metélico
Transparencia Opaco
Color Parduzco, rojo sangre, gris acero, etc.
Raya Pardo rojiza
Dureza 55-6,5
Tenacidad Fragil, elastico.
Densidad 52-5,3g/cm?

Fuente: Asturnatura, s.f.

Realizado por: Guerrero, D. 2020
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Figura 7 — 2. Hematita.

Fuente: Mineria en linea, 2020.

Figura 8 — 2. Tipos de cristales de hematita.
Fuente: Trujillo, 2015.

2.3.3. Magnetita

Dentro de la composicion de la magnetita podemos encontrar 72.4 % Fe y 27.6 % O, posee una
cristalografia isométrica, este mineral se caracteriza por su gran propiedad magnética, tiene un
color negro de hierro y su brillo metalico tiende a ser opaco. Al igual que la hematita la magnetita
se encuentra asociando en una solucion solida con la ilmenita en las arenas ferrotitaniferas. Cabe
recalcar que la magnetita por si sola es una fuente natural para la obtencién de 6xidos de hierro y
hierro metalico, en muchos casos esta contiene un alto porcentaje de didxido de titanio dentro de
su composicién. Su formula quimica es Fe;O4 y gracias a su estructura isométrica posee una gran

dureza (Klein y Hurlbut, 1999; Trujillo, 2015).
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Tabla 4 — 2: Caracteristicas de la magnetita.

Sistema Cristalino

Clase

Formula

Composicion

Lustre
Transparencia
Color
Raya
Dureza
Tenacidad
Densidad

Fuente: Asturnatura, s.f.

Realizado por: Guerrero, D. 2020

Cristalografia

Propiedades Quimicas

O: 27,64%, Fe: 72,36%

Propiedades Fisicas

Cubico

Hexoctahedral

Fe*Fex*04

Metélico
Opaco
Negro
Negra

55-6,5
Fréagil

51-5,2g/cm?

Figura 9 — 2. Magnetita.

Fuente: Mineria en linea, 2020.

a)

B}

Figura 10 — 2. Tipos de cristales de magnetita.

Fuente: Klein y Hurlbut, 1999.
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2.4. Dioxido de titanio

El didxido de titanio de formula TiO; tiene un peso molecular de 79,90 g/mol, comercialmente se
le conoce como pigmento blanco, es un solido inorganico, insoluble en agua, HCI, HNOs y
alcohol, pero completamente soluble en H2SO4 concentrado caliente, HF o alcalis. EI TiO2 se
produce de forma natural en muchas minas y zonas costeras que contengan arenas, su explotacion
a nivel industrial alcanza los 2 millones de toneladas anuales, pero son pocos los paises que

explotan cantidades considerables (Hernandez, 2012: p.8; Castro, 2012: p.4).

Tabla 5 — 2. Propiedades fisicas del dioxido de titanio TiOx.

PROPIEDAD VALOR
Peso molecular (g/mol) 79.9
Densidad (g/cm?) 4.26
Punto de fusion (°C) 1640

Punto de ebullicion (°C) <3000

Fuente: Flores, 2017.
Realizado por: Guerrero Diego, 2020.

El didxido de titanio se puede encontrar en la naturaleza en tres fases cristalinas: rutilo, anatasa,
estas dos tienen estructuras tetragonales y la brookita que tiene una estructura romboédrica. Estas
fases de didxido de titanio tienen la misma formula quimica, pero se diferencian por su estructura
y porcentaje de pureza. Cabe recalcar que la brookita y anatasa son fases metaestables y el rutilo
es un material estable. Esto hace que sea muy dificil separar de los demas elementos con los que

se encuentra asociado (Pérez, 2003).

Tabla 6 — 2. Propiedades fisicas de las fases cristalinas del TiO».

Fase TiO2 Densidad (g/cm?) T. de fusion (°C) Reactividad Indice de
eléctrica (Qm) Refraccion
Brookita 4.14 1825 1013 2.58
Anatasa 3.89 1825 10 2.55
Rutilo 4.25 1855 1013 2.62

Fuente: Pérez, 2003.
Realizado por: Guerrero Diego, 2020.

2.4.1. Rutilo.

El rutilo es uno de los minerales que contiene al titanio, es una de las fuentes de 6xido de titanio

mas puro que se puede encontrar en toda la corteza terrestre. Puede formase de diferentes

17



maneras: cristalizando directamente de una fusion de silicato hidratado o a través de reacciones

minerales en rocas tipo granulita (Rabbia y Hernéndez, 2012: p.210).

El rutilo se caracteriza por su brillo adamantino de color rojo, dentro de su composicion se
encuentra el Ti con un 60 % y O con un 40 %, este es una de las estructuras mineralégicas mas
importantes del dioxido de titanio, se halla en granitos, pegmatitas, graniticas y en grandes
cantidades en las arenas negras asociado a la ilmenita, magnetita, zircon y monacita. La estructura
cristalina del rutilo generalmente es tetragonal, bipiramidal ditetragonal, con una estructura de
tipo espacial (Klein & Hurlout, 1997: p.423-424; Cisneros, 2016).

El rutilo se encuentra en dos formas diferentes el rutilo natural y el rutilo sintético, el primero se
encuentra en la naturaleza en forma de granitos, pegmatitas graniticas, gneis, calizas metamdrficas
y principalmente en gran cantidad en las arenas negras formando magnetita, zircén y monacita
alrededor de las playas del mundo. Por otro lado, el rutilo artificial se presenta en forma de
cristales que se obtienen en el proceso conocido como Verneuil, la formacion de rutilo sintético
se da gracias a un tratamiento térmico apropiado, generando caracteristicas de una gema color
amarillento. El rutilo tiene una amplia gama de aplicaciones, una de las mas importantes es el uso
como revestimiento en varillas de soldadura, en cambio el rutilo sintético conocido
comercialmente como Titania se emplea en la industria de la pintura como pigmento (Hurlbut, 1960:

p.303).

Figura 11 — 2. Rutilo.

Fuente: Mineria en linea, 2020.

(001] RUTILO
1.946 A titanio

[100] 1.983A

Figura 12 — 2. Estructura cristalina del rutilo.

Fuente: Cisneros, 2016.
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2.4.2. Anatasa

La anatasa es una de las formas minerales importantes del didxido de titanio conocida también
como octaédrica. La anatasa y el rutilo son los minerales que contienen un elevado porcentaje de
titanio en su estructura, estos se diferencian por la dureza y su densidad ya que el rutilo tiene una
mayor dureza y densidad, mientras que la anatasa se caracteriza por su brillo méas adamantino. La
anatasa es un mineral secundario pero importante en los procesos de fotocatélisis y en la
produccion de celdas solares. Este mineral puede tener una gran variedad de colores que van
desde el marron amarillento hasta el negro. La anatasa es insoluble en &cidos, pero una parte
importante de esta es que al realizarle un tratamiento térmico por encima de los 915 °C se
transforma en rutilo. La anatasa tiene caracteristicas como su cristalografia tetragonal, una dureza

entre 5,5a 6 y un punto de fusion de 1719 °C (Flores, 2017: p. 11-12).

Figura 13 - 2: Anatasa.
Fuente: Figueroa, 2020.

ANATASA

1.966 A

102.308°
J

92.604°%.
1.937 A

Figura 14 - 2: Estructura cristalina de

la anatasa.

Fuente: Cisneros, 2016.
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2.4.3. Brookita

Los minerales de titanio descritos anteriormente tienen los mismos componentes quimicos tanto
el rutilo, la anatasa como la brookita, la diferencia entre estas tres estructuras radica en la forma
en que se encuentran posicionados los cristales en el espacio, esta caracteristica genera la
aparicion de distintos tipos de cristales. Cuando hablamos de la brookita y su diferencia con el
rutiloy la anatasa, es la temperatura a la que cristaliza, por ejemplo, cuando a un cristal de brookita
se le somete a un tratamiento térmico con temperaturas de hasta 750°C da lugar a la formacion
directa del mineral rutilo. Las principales caracteristicas de la brookita son: color pardo a gris
amarillenta, sistema cristalino ortorrébmbico, dureza de 5,5 a 6 y un lustre adamantino (Flores, 2017:

p. 12-13).

Figura 15 — 2: Brookita.

Fuente: FDminerales, 2020.

|
|

Figura 16 — 2: Estructura

cristalina de la brookita.

Fuente: Gutiérrez, 2013.
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2.5. Procesos para la obtencion de didxido de titanio (TiO,)

Hasta el presente se han descubierto varios procesos de obtencién de didxido de titanio a partir
de minerales como la ilmenita, escorias, arenas, etc. La mayoria de estos se encuentran en

constante modificacion debido a que se requiere una optimizacion en la extraccion (Trujillo, 2015).

2.5.1. Proceso del Sulfato

El proceso del sulfato para la extraccion de TiO- es uno de los mas antiguos que se registran, que
con el paso de los afios ha ido disminuyendo debido a la utilizacion de una gran cantidad de &cido
sulfarico (H2S0s) que se ocupa en la digestion &cida o lixiviacion, el mismo que tiene un elevado
costo de recuperacion una vez finalizado el proceso. En este proceso la materia prima que se
utiliza es la ilmenita que tiene un gran porcentaje de titanio en su composicion y también las

escorias del titanio (Trujillo, 2015: p. 33).

El proceso del sulfato consiste en una digestion o lixiviacion acida con &cido sulfurico H.SO4 a
condiciones de temperatura y tiempo especificas en donde el 6xido de titanio y el 6xido de hierro
se transforma en sulfatos. Se realiza una cristalizacion para la remocion del Fe3* para que no
afecte tanto en la coloracion como en la composicion del producto final. Seguido se realiza una
hidrolisis con agua para precipitar el titanio en forma de Ti(OH). el mismo que se purifica
mediante una calcinacién para obtener el pigmento de TiO2 (Trujillo, 2015: p. 33).
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Figura 17 — 2: Diagrama del proceso del sulfato.
Fuente: Filippou & Hudon, 2009.

2.5.2. Proceso Becher

El proceso Becher es descubierto entre los afios 60 y 70 para la produccién de diéxido de titanio
en Australia, debido a la gran cantidad de arenas ferrotitaniferas que contienen un alto porcentaje

de ilmenita (Trujillo, 2015: p. 36).

Para que el proceso Becher sea eficiente la materia prima debe contener como minimo un 55 %
de ilmenita, la misma que ingresa a un proceso de reduccion carbotérmica en un horno rotatorio
a 1200 °C, en donde el mineral de hierro se transforma en hierro metalico producto del proceso
anterior. En la segunda etapa se afiade azufre en el horno el mismo que hace las veces de
eliminador de impurezas y también forma sulfitos que se solubilizan en el siguiente proceso de
lixiviacion a temperaturas entre 65y 75 °C y tiempos entre 12 a 16 horas. Mediante una corriente
de aire se hace que precipite el éxido e hidroxido de hierro que se encuentran junto con las
particulas de TiO,, estas son sometidas a un proceso final de lixiviacion con acido sulfurico

diluido obteniendo TiO; al 93 % de pureza (Filippou & Hudon, 2009: p. 39; Trujillo, 2015).
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Figura 19 — 2: Diagrama del Proceso Becher.
Fuente: Filippou & Hudon, 2009.

2.5.3. Proceso Benelita (BCA)

El proceso Benelita fue creado en los Estados Unidos en los afios 70, este proceso fue creado para
optimizar y mejorar el proceso Becher, pero en la actualidad es usado Unicamente por 2 plantas
ubicadas en la India y Malasia (Trujillo, 2015: p. 37).

Al igual que en la mayoria de procesos de obtencion de TiO; el punto de partida en el BCA es la
ilmenita que es reducida con petréleo pesado en un horno rotatorio a 850 °C. La ilmenita reducida
ingresa a un proceso de lixiviacién con HCl al 18 y 20 % a 145 °C por muy poco tiempo, en donde
se obtiene didxido de titanio sintético. Después este solido que se generd después de la lixiviacion
se filtra y se somete a una calcinacién a 850 °C para lograr una purificacion del TiO2de el 95 %
de pureza. El proceso BCA es muy eficiente debido a la pureza que se obtiene, pero a la vez es
muy costoso debido a la regeneracion del acido al final del proceso (Filippou & Hudon, 2009: p. 40;
Trujillo, 2015: p. 38).
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Figura 20 — 2: Diagrama del Proceso Benelita.
Fuente: Filippou & Hudon, 2009.

2.5.4. Proceso del cloruro

El método del cloro o cloruro se caracteriza por tener una gran ventaja sobre el método del sulfato,
su diferencia radica principalmente en: a) la posibilidad de la regeneracion del acido después del
proceso de lixiviacion, b) la materia prima que ingresa al proceso es de facil obtencion y b) el

proceso es relativamente simple (Hernandez, 1993: p.59).

El proceso del cloruro inicia con el tratamiento de la materia prima que es el mineral ilmenita que
esta presente en gran cantidad en las arenas ferrotitaniferas alrededor de las costas de todo el
mundo, la muestra pasa por un proceso de tamizado y concentracion, para posteriormente ingresar
al proceso de lixiviacion con éacido clorhidrico, en donde se controla la temperatura y el tiempo
de reaccidn. Una vez finalizado la lixiviacion se separa la solucidn el resto de minerales que no
fueron atacados por el acido, esta solucién se la somete a un proceso de hidrolisis térmica con
hidréxido de amonio que hace que precipite el 6xido de titanio, el mismo que se le somete a un
proceso de purificacién mediante calcinacion a 600 a 700 °C por una hora, obteniendo TiO- de

gran pureza (Hernandez et al., 1993: p. 60-65).
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Figura 18 — 2: Diagrama del proceso del cloruro.
Fuente: Filippou & Hudon, 2009.

2.6.  Descripcion del proceso

Para la obtencion o extraccion de didxido de titanio a partir de las arenas negras o arenas
ferrotitaniferas existen varios procesos gue se han ido descubriendo conforme el paso de los afios,
pero en la industria de la produccién de TiO2 ningun proceso esta optimizado al 100 %. Los
mejores métodos para su extraccion son los métodos del cloro que consiste en una lixiviacion con
acido clorhidrico y la el proceso del sulfuro que consiste en una digestion con acido sulfrico

(Loaiza, 2017).

El proceso que se ha elegido para el presente trabajo es el método del cloro, que comprende de
varias etapas que hacen que la obtencion del diéxido de titanio sea de una pureza de entre el 65

% - 95 % segun las fuentes bibliograficas.

. Concentracion del mineral
o Lixiviacion (HCI)
. Hidrolisis

. Calcinacién

2.6.1. Concentracién del mineral

La concentracion del mineral de titanio presente en la muestra contiene muchos tipos de

impurezas denominadas gangas las mismas que puedes ser eliminadas o liberadas mediante la
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trituracion cuando el tamafio de particula es del orden 3 mm o més, molienda cuando se requiere
que los minerales de titanio tengan un tamafio de particula menor a 200 um y tamizado cuando el
mineral de hierro se presenta en forma de arenas finas que pasan la malla 100 um (Chuguirima y
Cortez, 2014: p.22-24).

2.6.2. Lixiviacion con HCI

Para la obtencion de TiO, existen una gran variedad de métodos las principales tecnologias
usadas a nivel mundial por las industrias de fabricacion de didxido de titanio son el método del
sulfato que implica como agente lixiviante al cido sulfarico (H.SO4) y el método del cloruro que
tiene como agente lixiviante al acido clorhidrico (HCI), cada uno de estos métodos tienen el
mismo objetivo, pero materias primas diferentes y lo mas importante en donde se genera el punto
de comparacion al momento de elegir un método, es la generacion de desechos que causan un
gran impacto al ambiente. El proceso del cloruro es uno de los métodos més utilizados y que no
genera muchos residuos debido a la regeneracion del HCI que se puede hacer después de

terminada la lixiviacion, considerdndose un proceso limpio (Tao, 2011).

Tabla 7 — 2: Condiciones de lixiviacion usadas en bibliografia.

Lixiviacion
Condiciones Estudio
Temperatura
- Ensayo1:78°C
- Ensayo 2: 87 °C
- Ensayo 3:83°C (Hernandez et al., 1993)
- Ensayo4:74°C “Estudio experimental para la obtencion de dioxido de
- Ensayo5:78,8°C titanio a partir de ilmenita via acido clorhidrico”

Acido: HCI 37 %
Volumen de acido: 400 ml
Muestra: 50 g

Tiempo: 4 horas

Temperatura:
- Ensayo1:78 °C
- Ensayo 2: 76 °C
- Ensayo 3:75°C (Trujillo, 2015)
- Ensayo4:74°C
Acido: HCI 37 %
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Volumen de acido: 100 ml
Muestra: 10 g

Tiempo: 6 horas

Temperatura
- Ensayo 1: 80 °C
- Ensayo 2: 100 °C
- Ensayo 3:110 °C
Acido: HCI 20 %
Muestra: 10 g
Tiempo:
- Ensayo 1: 1 hora
- Ensayo 2: 2 horas
- Ensayo 3: 3 horas

Temperatura
- Ensayo1:70°C
- Ensayo 2: 100 °C
Acido: HCI
Muestra: 10 g
Tiempo:
- Ensayo 1: 3 horas
- Ensayo 2: 6 horas

Temperatura
- Ensayo1:70°C
- Ensayo 2: 100 °C
Acido: HCI
Muestra: 10 g
Tiempo:
- Ensayo 1: 3 horas
- Ensayo 2: 6 horas
Temperatura
- Ensayo1:30°C
- Ensayo 2: 40 °C
- Ensayo 3: 60 °C
- Ensayo 4:70°C
- Ensayo 5: 80 °C
Acido: HCI 4 M
Volumen de &cido: 100 ml
Muestra: 10 g
Tiempo: 2 horas

Realizado por: Guerrero, D. 2020

“Desarrollo de un proceso de recuperacion de dioxido
de titanio a partir de la ilmenita presente en las arenas

ferrotitaniferas de la zona Mompiche”

(Burastero, 1975)

“Rutilo sintético”

(Flores, 2015)
“Arenas ferrotitaniferas de la Isla Portete, Esmeraldas,

como fuente de obtencion de didxido de titanio”

(Loaiza, 2017)
“Obtencion de dioxido de titanio a partir de limenita,
presente en arenas ferrotitaniferas provenientes de la

provincia de Zamora Chinchipe”

(Baba et al., 2009)
“Dissolution kinetics and leaching of rutile ore in

hydrochloric acid”
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2.6.3. Hidroélisis

Durante la lixiviacion acida los iones titanio quedan en solucion, a esta solucion se le da el nombre
de licor &cido el mismo que debe pasar por un proceso de hidroélisis para la posterior precipitacion.
La hidrdlisis del titanio en soluciones &cidas se la puede hacer por 3 diferentes métodos: a) por
dilucion con agua destilada en temperaturas bajo 0 °C, b) por el incremento de pH en donde el
titanio precipita y c) por deshidratacion térmica en donde el titanio precipita gracias a la
temperatura. La precipitacion del titanio se logra agregando una base especificamente hidroxido
de amonio para llegar al valor de pH entre 4 — 6, que es el valor donde acaba la precipitacion del
titanio y da inicio a la precipitacion de las impurezas presentes y también del hierro (Hernandez,

1993: p.62-64; Flores, 2017: p.28).

Tabla 8 — 2: Condiciones de hidrdlisis usadas en bibliografia.

Condiciones

Temperatura: 95 °C
Reactivo: Hidroxido de Sodio
Muestra: Licor 4cido
Tiempo:
- Ensayo 1: 200 min
- Ensayo 2: 270 min

Temperatura: 70 °C
Reactivo: Hidréxido de amonio
Muestra: Licor acido

Tiempo: 3 horas

Temperatura: 70 °C

Reactivo: Hidrdxido de amonio

Muestra: Licor cido

Tiempo: Se dejé en digestion hasta que precipite el

titanio.

Temperatura: Ambiente
Reactivo: Hidréxido de sodio caliente
Muestra: Licor acido

Tiempo: Esperar a que precipite el titanio

Realizado por: Guerrero, D. 2020
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Hidrolisis

Estudio

(Hernandez, 1993)
“Estudio experimental para la obtencion de dioxido de

titanio a partir de ilmenita via acido clorhidrico”

(Flores, 2015)
“Arenas ferrotitaniferas de la Isla Portete, Esmeraldas,

como fuente de obtencion de didxido de titanio”

(Loaiza, 2017)
“Obtencion de dioxido de titanio a partir de Ilmenita,
presente en arenas ferrotitaniferas provenientes de la

provincia de Zamora Chinchipe”

(Aguirre, 1996)
“Separacion hidrometalurgica del 6xido de titanio

asociado con magnetita en las arenas negras”



2.6.4. Calcinacion

La calcinacion dentro del proceso de obtencidn del TiO- es importante debido que en este punto

se eliminan todas las impurezas como por ejemplo la materia organica que ingreso durante el

proceso, restos de humedad que tienen la muestra después del proceso de hidrolisis y otras. La

calcinacién es importante cuando se habla de estructuras cristalinas especialmente del TiO,, ya

que gracias a esta la muestra de hidratos de titanio se va a transformar en 6xido de titanio en fase

rutilo, mejorando también el porcentaje de pureza. La calcinacion normalmente se lo realiza

pasados los 700 °C durante 1 hora (Hernandez, 1993: p.66).

Tabla 9 — 2: Condiciones de calcinacion usadas en bibliografia.

Condiciones

Temperatura: 100 °C
Equipo: Estufa
Muestra: Ti(OH)4
Tiempo: 24 horas

Temperatura: 900 °C
Equipo: Mufla
Muestra: TiO2 (anatasa)

Tiempo: 1 hora

Temperatura: 70 °C
Equipo: Estufa
Muestra: Ti(OH)4

Tiempo: 24 horas

Temperatura: 900 °C
Equipo: Horno
Muestra: TiOz2 (anatasa)
Tiempo: 2 horas

Temperatura:

- Ensayo 1: 900 °C
- Ensayo 2: 1000 °C

Calcinacion

Estudio

(Flores, 2015)
“Arenas ferrotitaniferas de la Isla Portete, Esmeraldas,

como fuente de obtencion de didxido de titanio”

(Hernandez et al., 1993)
“Estudio experimental para la obtencién de diéxido de

titanio a partir de ilmenita via &cido clorhidrico”

(Loaiza, 2017)
“Obtencion de dioxido de titanio a partir de Ilmenita,
presente en arenas ferrotitaniferas provenientes de la

provincia de Zamora Chinchipe”

(Aguirre, 1996)
“Separacion hidrometalargica del 6xido de titanio

asociado con magnetita en las arenas negras”
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Equipo: Mufla (Burastero, 1975)
Muestra: llmenita + Carbon “Rutilo Sintético”
Tiempo:

- Ensayo 1: 45 min

- Ensayo 2: 50 min

Realizado por: Guerrero, D. 2020

2.7. Diseno de Reactores

2.7.1. Reactor Quimico

Un reactor quimico es una unidad de proceso disefiada para que dentro de este ocurran una o
varias reacciones. Un reactor implica un sistema bien delimitado, por lo general es un recipiente
cerrado, con lineas de alimentacién y salidas. Tienen una amplia variedad de tamafios, formas,
modos de operacion, etc. Estos estan disefiados para realizar una maxima conversion y

selectividad con un bajo costo, menor tiempo y mayor eficiencia (Santamaria, 1999: p. 16-17).

2.7.2. Tipos de reactores

Alimentacién Mezcla
— —_— uniforme
E = [ Y
Alimentacidn Producto X
Mezcla l
uniforme
(a) (b) ()  Producto

Figura 21 — 2: a) Reactor Discontinuo; b) Reactor de flujo en pistén;

c) Reactor de mezcla completa.

Fuente: Levenspiel, 1986.

2.7.2.1. Reactor discontinuo agitado.

Un reactor discontinuo es uno de los equipos mas simples que se utiliza en las industrias para que
se dé una reaccion quimica. Generalmente en un reactor de este tipo los reactivos o reactantes son
introducidos al inicio de la reaccion, después de llegar a una cierta temperatura o un periodo de

tiempo definido, la reaccion termina alcanzando el grado de conversion requerido. El reactor
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discontinuo consta de tres componentes importantes: a) un recipiente que contiene al volumen de
reaccion, b) un intercambiador de calor ya sea una camisa de calentamiento externa o un serpentin

interno y c) un agitador (Santamaria, 1999: p. 36 -38).

o ap
i T

1 :
Mezcla
l'\,l o ./n-" de reaccitn
1(t)

\ -

Figura 22 — 2: Reactor discontinuo.

Fuente: Santamaria, 1999.

La agitacion dentro del reactor es necesaria para mantener la temperatura constante en todos los
puntos del reactor, que ademas favorece al intercambio de calor al aumentar los coeficientes de
transmision de calor. La temperatura deseada se puede obtener gracias a una camisa de
calentamiento/refrigeracién o gracias a un serpentin colocado dentro del reactor. Los reactores
discontinuos 0 semicontinuos son utilizados normalmente cuando se requiere de una produccion

baja, debido al costo de la mano de obra y los tiempos muertos (Santamaria, 1999: p. 38).

. Ecuacion de disefio de un reactor discontinuo

(desaparicion) = - (acumulacion) (Ec.1)

(desaparicion) a este término lo podemos expresar como la desaparicion de la especie A en una

reaccion por unidad de tiempo en un determinado volumen:

(=rpv (Ec. 2)

Donde:
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-ra = Velocidad de reaccion de la especie A

v = Volumen en el cual se da la reaccién

(acumulacién) este término se lo expresa como la acumulacién de moles de la especie A por

unida de tiempo:

dNA _d[NAO(l_xA)] - N %
dt dt T

(Ec.3)

Donde:

Nao = Moles de la especie A iniciales
Xa = Conversion de A

t = Tiempo de residencia

Uniendo la (Ec. 2) y (Ec. 3) obtenemos la ecuacion final:

d
(—TA)‘U = NAO ditA (EC 4)

A la (Ec. 4) la podemos integrar y obtenemos la ecuacion de disefio de un reactor discontinuo el

mismo que se va a disefiar en este trabajo:

_ *a dxA
t=Nyo (Ec. 5)
0

(-rav

En el caso de que el volumen permanezca constante puede expresarse en funcion de la

concentracion del reactivo:

xa dxA CA dCA
t:CAO —_— = - o (EC6)
0 C

ra ra
A0

(Levenspiel, 2004).
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2.7.2.2. Reactor Continuo

El reactor continuo o también conocido como reactor de mezcla completa tiene como
caracteristicas una entrada y salida de flujo similares y un agitado perfecto, logrando las mismas
condiciones tanto fisicas como quimicas del fluido en todos los puntos del reactor. Es por eso que
la composicion y propiedades a la salida del reactor son las mismas, ademas cabe recalcar que el
reactor continuo trabaja en estado estacionario esto quiere decir que no hay ningun tipo de

acumulacién en el interior del reactor (Lépez & Borzacconi, 2009).

)

Refrigerante
=1

Mezcla
de reaccién

Alimentacion —4g

Tonf

Corriente
salida

Figura 23 — 2: Reactor Continuo.

Fuente: Santamaria, 1999.

. Ecuacion de disefio de un reactor continuo

Entrada = Salida + Desaparicion por reaccion. (Ec. 7)
v vCy Ca0-C Ca0'X

=2 — 0 — Ca0—Ca _ Cao*a (Ec. 8)
Vo Fy, T4 T4

(Lépez & Borzacconi, 2009).

2.7.2.3. Reactor tubular flujo piston

Un reactor tubular o también conocido como flujo piston se caracteriza por que el flujo del

fluido que pasa a través del reactor es ordenado. Dentro de este reactor la composicion del
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fluido cambia de un punto a otro a lo largo de todo el reactor (Lépez & Borzacconi, 2009; Levenspiel,

2004).
Car
Fag
¢ XAJ’
e
|
1
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
|
! ‘
Figura 24 — 2: Reactor flujo pistdn.
Fuente: Levenspiel, 2004.
. Ecuacion de disefio de un reactor flujo piston
Entrada = Salida + Desaparicién por reaccion (Ec. 9)
x4 Ca
d dc
rzlzc,mf ﬂ:_f il (Ec. 10)
Vo raA raA
0 Cao

(Lépez & Borzacconi, 2009).

2.8. Tanques de mezclado

Los tanques de mezclado a escala industrial se clasifican de acuerdo a la forma de operacion en
dos categorias:

- Tangues de mezclado tipo lote

- Tangues de mezclado continuos

(Erazo & Vizuete, 2011).
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2.8.1. Tanques de mezclado tipo lote

Los tanques de mezclado tipo lote se caracterizan principalmente por procesar un sub lote o lote
total, en este tipo de tanques ingresan los componentes, se mezclan y al finalizar el proceso se
retiran del tanque. Este tipo de tanques tienen una subclasificacion de acuerdo a como se imparte

el movimiento de los componentes en el tanque:

- Tangues de recipiente giratorio sin agitador.
- Tangues de recipiente giratorio con agitador giratorio.

- Tangues de recipiente estacionario con agitador giratorio.

(Erazo & Vizuete, 2011).

2.8.2. Tanques de mezclado continuo

En los tanques de mezcla continua, se toma en cuenta los componentes que van a ingresar, se
miden cuidadosamente y cuando finaliza el proceso, se descargar la mezcla preparada para un
proceso posterior. El tamafio del lote de la mezcla se determina gracias al tiempo de mezcla. En
ese tipo de procesos los sélidos deben ser 1o mas homogéneos posible para que sean transportados
por el liquido a la siguiente etapa (Erazo & Vizuete, 2011).

2.8.3. Mezclado

Al hablar del proceso de mezclado, se toma en cuenta mezclas de gases, liquidos o solidos,
estando siempre en combinacion con dos o mas fases. Las mezclas liquido — liquido y gas — gas
no tienen ningun tipo de complicacion, pero han sido estudiadas varias veces. Las mezclas liquido
— s6lido, en muchas industrias las tratan como si fueran mezclas liquidas, siempre y cuando la
proporcion entre el liquido y solido sea mayor de 1:1, caso contrario a este tipo de mezclas se le

trataria similar a una mezcla sélida (Erazo & Vizuete, 2011).
2.8.4. Agitadores para el mezclado

En la industria la agitacién es una operacion basica importante que crea movimientos violentos
en el seno de la materia fluida. En varios procesos industriales la agitacion hace que las particulas
0 moléculas de una o mas fases interacten entre si, en un periodo mas corto de tiempo y con un
minimo de energia utilizada. Se conoce como agitacion cuando la sustancia que recibe la accion
violenta esta en una sola fase, cuando hay mas de dos especies se denomina mezcla, y cuando hay

especies pastosos, muy consistentes se denomina amasado (Vian & Océn, 1976).

Los agitadores de mezclado mas eficientes son los agitadores rotatorios, que pueden tratar desde

mezclas con baja viscosidad hasta mezclas medianamente viscosas, estos se clasifican seguin las
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revoluciones a las que pueden alcanzar: a) agitadores muy revolucionados: 250 — 1000 rpm, de

hélice, turbina, cono y disco y b) agitadores poco revolucionados: 1 — 250 rpm, de paletas y ancla
(Vian & Ocon, 1976).

2.8.4.1. Agitadores de hélice

Los agitadores de hélice cominmente tienen dos, tres y hasta cuatro palas, estos agitadores

trabajan con revoluciones realmente altas entre 300 — 1000 rpm creando una gran turbulencia
(Vian & Ocon, 1976).

2.8.4.2. Agitadores de turbina

También conocidos como turbo-agitadores, trabajan sumergidas en la mezcla a tratar, se
caracterizan por tener rodetes similares a las bombas centrifugas, alcanzando velocidades altas o

medias (Vian & Océn, 1976).
2.8.4.3. Agitadores de cono

Este tipo de agitadores constan de un rodete en forma de cono sujeta a un eje, la agitaciéon con

este tipo se da gracias a la fuerza centrifuga que se origina entre las bases del tronco del cono (Vian
& Ocon, 1976).

2.8.4.4. Agitadores de paletas

Estos agitadores son los mas usados en la industria gracia a la facilidad de trabajo y acoplamiento
con los distintos procesos, consta de una serie de palas horizontales, las mismas que atacan al
liquido frontalmente. La gran desventaja de estos agitadores es que necesitan de mas energia y

trabajan a velocidades menores que los de hélice y turbina (Vian & Océn, 1976).

2.9.  Hornos de calcinacion

2.9.1. Hornos Mufla Eléctricos de resistencias

Este tipo de hornos eléctricos, funcionan mediante resistencias eléctricas con un determinado
voltaje, estas resistencias comunmente son de ni-cromo. Los hornos mufla son comdnmente
utilizados en las industrias para alcanzar altas temperaturas que tratan elementos al interior de
estas. Normalmente un horno mufla puede llegar a alcanzar una temperatura de 1000 °C. Para la
eleccion correcta de este tipo de horno hay que considerar los siguientes factores: a)
Requerimiento y datos del usuario, b) Posibilidades tecnoldgicas del constructor y b)

Posibilidades econdmicas (Aguirre, et. al., 2009).
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2.9.2. Tipos de hornos
Los hornos se clasifican de acuerdo a la forma de calentamiento.

- Hornos de llama.

- Hornos verticales.

- Hornos balsa.

- Hornos rotatorios.

- Hornos tanel.

- Horno eléctrico.

- Horno de resistencias.
- Hornos de arco.

- Hornos de induccidn.

(Hernandez, 2016).

2.9.3. Tipos de muflas

La gran mayoria de muflas han sido disefiadas para los laboratorios, pero también existen muflas
gue se usan en industrias para realizar procesos que contengan pequefias y medianas cantidades

de muestra.
2.9.3.1. Muflas de combustible

La mufla de combustible puede alcanzar altas temperaturas, gracias al combustible usado que se
encuentra en una cadmara exterior al horno, garantizando que las muestras no se contaminen
durante el proceso. Estos hornos mufla son ampliamente usados en la industria debido al bajo

costo del proceso gracias al combustible (Hernandez, 2016).
2.9.3.2. Muflas eléctricas

Las muflas eléctricas se caracterizan principalmente por tener un grupo de resistencias que ayudan
a llegar a la temperatura deseada en la camara interna, estas resistencias normalmente son de ni —
cr. Este tipo de mufla son altamente utilizada en laboratorios, talleres pequefios, donde no haya

una cantidad grande de muestra a procesar (Hernandez, 2016).

2.9.3.3. Partes de una mufla

- Céamara interna.
- Contrapuerta.
- Céamara externa.

- Controlador de temperatura.
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- Panel de control.

(Hernandez, 2016).

2.9.4. Mecanismos de la conduccién del calor
Existen tres mecanismos transferencia de calor: conduccidn, conveccion y radiacion.
2.9.4.1. Conduccién

Se le denomina conduccidn a la transferencia de energia desde las particulas mas energéticas de
una sustancia hacia las adyacentes menos energéticas, el resultado de la interaccion entre estas
particulas es la transferencia de energia. La conduccion se puede dar entre solidos liquidos y gases
(Aguirre, et. al., 2009).

2.9.4.2. Conveccion

Este tipo de transferencia de calor por conveccion se da cuando la energia o calor es transferido
gracias al movimiento relativo de partes del cuerpo calentado de forma natural o forzada (Aguirre,

et. al., 2009).
2.9.4.3. Radiacién

La radiacion es la transferencia de energia en forma de ondas electromagnéticas como resultado
de los cambios en las configuraciones electronicas de los atomos o moléculas. A diferencia de los
dos métodos de transferencia de calor mencionados anteriormente, esta no requiere de una fuente

(Aguirre, et. al., 2009).
2.9.5. Lanade vidrio

La lana de vidrio es una fibra natural usada en la construccién de hornos tipo mufla, formada con
millones de filamentos de vidrio unidos con un aglomerante, las principales propiedades de la
lana de vidrio es que tiene una gran resistencia térmica, absorcion acustica, incombustible, etc,

gue es propicia para la construccién de un horno (Aguirre, et. al., 2009).
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CAPITULO I1I

3. MARCO METODOLOGICO

3.1. Tipo de estudio

El trabajo de integracion curricular denominado “Disefio de un reactor para la obtencion de
dioxido de titanio a partir de las arenas ferrotitaniferas”, es un proyecto de tipo técnico que surgiod
a partir de la cantidad considerable de TiO, presente en las arenas ferrotitaniferas. Este trabajo se
basa en un estudio analitico — descriptivo ya que se necesita primero un plan piloto a escala de
laboratorio para la recoleccion de datos y la determinacion de las condiciones mas Optimas para
el posterior dimensionamiento del equipo y asi obtener un producto de gran pureza.

3.2. Métodos

3.2.1. Meétodo inductivo

En el laboratorio de la Facultad de Ciencias ESPOCH se realizaron los ensayos para la
determinacion de las variables del proceso mas optimas (temperaturas, Concentracién de acido,
tiempos de reaccion, volumen de &cido, cantidad de muestra), que van a hacer el punto de

referencia del dimensionamiento del equipo para la obtencion de dioxido de titanio.

A través de una planta piloto a escala de laboratorio se realizé los ensayos de preparacion de
muestra, lixiviacién, hidrolisis y calcinacion del producto final. Se obtuvo los pardmetros mas

Optimos a los que se debe mantener el equipo.

3.2.2. Meétodo deductivo

Se obtuvo una base a partir del estado del arte de otros estudios que se realizaron en todo el mundo
y a través del tiempo, para poder determinar el método méas efectivo para la obtencién de TiO.
También se estableceran bases y fundamentos de ingenieria de reacciones, disefio de reactores,
operaciones unitarias, transferencia de masa y energia, los mismos que nos daran la pauta para el

correcto dimensionamiento del equipo.
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3.2.3. Método experimental

Este método es uno de los méas importantes, ya que mediante este se obtiene las variables del

proceso mas optimas a traves de los ensayos realizados. Estos ensayos nos dan las condiciones de

temperaturas, cantidad de &cido, tiempos de reaccion, etc. a las que se debe someter el proceso

para obtener el producto deseado. Este método tiene 3 experimentos entre ellos a) lixiviacion, b)

hidrolisis, c) calcinacion. Los mismos que tienen como objetivo principal obtener datos que nos

servirdn para el adecuado disefio del equipo.

3.3. Ingenieria del proyecto

Tabla 10-3: Ingenieria del proyecto.

Caracterizacion mediante pruebas fisicas y
quimicas de las arenas ferrotitaniferas de la
comunidad San Lorenzo-Esmeraldas.
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Las arenas negras obtenidas en la comunidad San
Lorenzo-Esmeraldas son ricas en  minerales,
especialmente en TiOz2 y Fe20s. Para realizar la
caracterizacion de las arenas ferrotitaniferas se utilizaran
la caracterizacion fisico-quimicas. (Flores, 2017)

e  Pruebas Fisicas

Se realizard pruebas de pH, densidad aparente, densidad
real, conductividad, color y textura. (Flores, 2017)
Dichas pruebas se realizardn en los equipos del
laboratorio de suelos de la Facultad de ciencias de la
ESPOCH con el fin de tener una caracterizacion fisica
que nos ayude a conocer el producto antes de iniciar el

proceso de obtencion de 6xidos.

e  Pruebas Quimicas

Se caracterizara la muestra al inicio del proceso. La
caracterizacion de las arenas ferrotitaniferas se la
realizara mediante la Difraccion de Rayos X (XRD) que
es Util para caracterizar la estructura cristalina es decir la
disposicion 'y el espaciamiento de los &tomos.
Fluorescencia de Rayos X (XRF) que se basa en el
estudio de las emisiones de fluorescencia generadas
después de la excitacion de una muestra mediante una
fuente de rayos X, para obtener la composicion de la
muestra con respecto al porcentaje de éxidos.

(Poppe, 2002)



Ejecucion de pruebas piloto mediante la técnica

de cloruro para la obtencién de TiOz.

Determinacion de las variables del proceso
para la obtencion de TiO..

Realizar los calculos de ingenieria y disefio

del equipo para la obtencion de TiO2.

El método del cloruro consiste en realizar una lixiviacion
térmica con &cido clorhidrico en un determinado tiempo.
El licor resultante se filtra y posteriormente se realiza
una hidrolisis térmica, con el objetivo de que el TiO2 que
se encuentra en el licor precipite, este precipitado es
filtrado y calcinado a altas temperaturas (Hernandez,
1993).

Las variables del proceso a determinar son:

Lixiviacién

v" Concentracion de acido

AN

Cantidad de muestra
v' Tiempo de reaccion

Hidrolisis

v" Concentracion
v' Tiempo de Reaccion

Calcinacién

v' Tiempo de calcinacion

Cabe recalcar que las variables obtenidas son a escala de
laboratorio, por lo que se realizara los calculos
pertinentes para poder obtener valores de las variables a
escala industrial (Hernandez, 1993).

Una vez obtenidas las variables del proceso para la
obtencidn de TiO2 se procede a realizar los calculos de
ingenieria pertinentes como: Dimensiones del equipo,
costo de la construccion del equipo, balances de masa y

energia.
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e Verificar el producto obtenido mediante Se realizara la prueba de Fluorescencia de Rayos X que
Fluorescencia de Rayos X (XRF). es una de las mas importantes, gracias a que esta prueba

nos da resultados cualitativos y cuantitativos para saber

qué porcentaje de TiO2 se obtuvo durante las pruebas

piloto, y confirmar si en un futuro la construccion del

equipo para la obtencion de TiO2 es rentable o no.

Realizado por: Guerrero, D. 2020

3.4. Técnicas

Para la obtencion de diéxido de titanio TiO- se realiz6 el método del cloruro, el mismo que se
ensayd a escala de laboratorio para obtener las variables correspondientes. A partir de las arenas
ferrotitaniferas se realizo la caracterizacién quimica mediante el método de difraccion de rayos X
(XRD) y fluorescencia de rayos X (XRF), también se realizé la caracterizacion fisica donde se
determind parametros como el pH, densidad, color, textura, etc. Para el método del cloruro se
realizé ensayos de lixiviacion, hidrolisis, calcinacion, entre otros. Y por Gltimo se realizé una
caracterizacién quimica mediante fluorescencia de rayos X (XRF) para determinar el rendimiento

y pureza de TiO; obtenido.

3.4.1. Caracterizacion fisica de las arenas ferrotitaniferas

3.4.1.1. Determinacion del pH

El pH se determina mediante el método del potenciémetro que mide la fuerza electromotriz de
una celda que esté constituida por un electrodo indicador y un electrodo de referencia sumergido
en una solucion. El contacto entre la solucion y los electrodos se logra normalmente por una unién

liquida, que produce un cambio en el potencial de 58.16 mV a 20 °C (Gonzélez, 2015).

Para determinar el pH de una muestra de arena se realizé el siguiente procedimiento:
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Figura 25 — 3: Determinacion

del pH.
Realizado por: Guerrero, D. 2020.

Equipos y materiales

pH — metro marca accument, modelo AB150.
Vaso de precipitacién de 100 ml.

Varilla de agitacién.

Agua.

Muestra.

Procedimiento

Pesar 20 g de muestra de arenas ferrotitaniferas y colocar en el vaso de precipitacion de 100
ml.

Agregar agua destilada en el vaso de 100 ml que contiene a la arena.

Agitar con la varilla de vidrio enérgicamente por 8 minutos.

Introducir el electrodo del medidor de pH.

Leer el valor del pH, y anotar con dos decimales.

(Gonzélez, 2015).

3.4.1.2. Determinacion de la Conductividad eléctrica

La conductividad eléctrica se determina mediante un conductimetro, que mide la capacidad que
tienen las sales que se encuentran en solucién para transportar la corriente eléctrica (Suarez, 2017).
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La conductividad se realizé en el laboratorio de suelos de la Escuela Superior Politécnica de

Chimborazo en un medidor de conductividad de mesa.

Figura 26 — 3: Determinacion de

la conductividad eléctrica.
Realizado por: Guerrero, D. 2020.

Equipos y materiales
Conductimetro marca Thermo Scientific.
Vaso de precipitacion de 100 ml.
Varilla de agitacion.
Agua.

Muestra.

Procedimiento
Pesar 20 g de muestra de arenas ferrotitaniferas y colocar en el vaso de precipitacion de 100
ml.
Agregar agua destilada en el vaso de 100 ml que contiene a la arena.
Agitar con la varilla de vidrio enérgicamente por 10 minutos.
Dejar en reposo por 24 horas.
Introducir el electrodo del medidor de conductividad eléctrica, pasadas las 24 horas.
Leer el valor de conductividad, y anotar.

(Suérez, 2017).

3.4.1.3. Determinacion de Color

Para el analisis de color se utiliz6 la tabla de Munsell Soil Color Book, esta se usa para determinar

el color de muestras de arenas, arcillas, tierra, etc.
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Figura 27 — 3: Determinacion del color.
Realizado por: Guerrero, D. 2020.

Equipos y materiales
- Libro para analisis de color Munsell Soil Color.
- Cartulina Blanca.

- Muestra.

° Procedimiento

- Pesar 20 g de muestra de arenas ferrotitaniferas.

- Colocar la muestra sobre la cartulina blanca.

- Realizar una comparacion mediante el libro Munsell Soil, del color que mas se asemeje a la
muestra.

- Anotar el color y la tonalidad que nos da como resultado el libro.

3.4.1.4. Determinacion de Textura

La textura se realizO mediante la técnica del tacto, la misma que se aplicé a las arenas

ferrotitaniferas.
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Figura 28 — 3: Determinacion de
textura.

Realizado por: Guerrero, D. 2020.

Equipos y materiales
- Agua destilada.

- Muestra.

o Procedimiento

- Pesar 25 g de muestra de arenas ferrotitaniferas.

- Colocar la muestra en la palma de la mano.

- Agregar poco a poco agua destilada hasta formar una estructura redonda compacta.
- Si la estructura circular se mantiene compacta es un suelo con textura arcillosa.

- Si la estructura circular no se mantiene compacta es un suelo con textura arenosa.

3.4.1.5. Determinacion de la densidad aparente

La densidad aparente se la define como el peso seco del suelo por el volumen del suelo inalterado.
Este andlisis incluye en su resultado la cantidad de materia organica presente, y sirve

especialmente para trabajos de extraccion, excavacion y transporte (Rubio, 2010).

La densidad aparente en las arenas ferrotitaniferas se calculé con el siguiente procedimiento:
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Figura 29 — 3: Determinacion
de la densidad aparente.
Realizado por: Guerrero, D. 2020

Equipos y materiales
- Probeta de 100 ml
- Balanza analitica

- Muestra.

o Procedimiento

- Tomar el peso de la probeta de 100 ml seca y vacia.

- Llenar la probeta con el mineral a un volumen determinado.
- Tomar el peso de la probeta con la muestra.

- Realizar el calculo para la densidad aparente.

(Rubio, 2010).

e Célculo de la densidad aparente

p aparente —

Wprobeta +muestra — Wprobeta (L) (Ec.11)

Vprobeta cm3
Donde:

W probeta + muestra = P€SO de la probeta + muestra (g)
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W proveta = peso de la probeta (g)

V proveta = VOlumen de la probeta (cm?®)

3.4.1.6. Determinacion de la densidad real

El célculo de la densidad real es importante, es conocida como la densidad de sélidos o densidad
de particulas, que se define como la masa de solidos por unidad de volumen. El valor que toma
la densidad real dependera de la textura, contenido de materia organica (Ingaramo et. al., 2007).

Cabe recalcar la importancia de la densidad real al momento de los célculos de ingenieria, ya que

este dato es imprescindible para el disefio del reactor.

Figura 30 — 3: Determinacion

de la densidad real.
Realizado por: Guerrero, D. 2020

Equipos y materiales
- Picnémetro de 10 ml

- Balanza analitica

- Agua destilada.

- Muestra.

o Procedimiento
- Tomar el peso del picnémetro de 10 ml seco y vacio.
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- Agregar 1 gramo del mineral y registrar el peso.
- Aforar el picnémetro con agua destilada y tomar el peso.

- Tomar el peso Unicamente del picndmetro mas el agua.
(Ingaramo et. al., 2007).

. Calculo de la densidad real

1

" Wpicnometro+agua ~ Wpicnometro+agua+muestra
w

e (Ec.12)

cm3

Preal =
1

picnometro+muestra~ Wpicnometro

Donde:

W picnémetro = P€SO del picndmetro (g)

W picnémetro + muestra = PESO del picnémetro con la muestra (g)

W picnometro + muestra + agua = PESO del picndmetro con la muestra y con el agua ()

W picnometro + agua = P€SO del picndmetro con el agua (g)

3.4.1.7. Determinacion de Materia organica

Los estudios realizados por Bafiuelos (2020) menciona que este analisis se utiliza para saber la
cantidad de carbono presente en los distintos tipos de suelo como: Compuestos organicos donde
se encuentran restos de animales y plantas, y sus compuestos derivados que constituyen el humus
y también se encuentra al carbono en su forma elemental como el carbdn, el grafito, etc. El

porcentaje de materia organica depende mucho del tipo de suelo que estemos analizando y la zona

en la que se encuentre.

Equipos y materiales
- Mufla.
- Estufa.
- Balanza Analitica.
- Desecador.
- Crisol.

- Muestra.

Procedimiento

- Colocar el crisol vacio dentro de la mufla a 800 °C por 2 horas.
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- Colocar el crisol en el desecador por 30 minutos.

- Tomar el peso del crisol mediante una balanza analitica.

- Colocar 5 gramos de muestra en el crisol.

- Enviar el crisol que contiene la muestra a la estufa a 105 °C por 24 horas.
- Pesar mediante una balanza analitica.

- Colocar en la mufla a 360 °C por dos horas.

- Pesar en una balanza analitica y anotar los resultados.

Calculo del porcentaje de materia organica
d-b
%MO = E x 100 (EC. 14)

Donde:

b = masa en g del residuo de calcinacion.
¢ = masa en g del crisol.

d = masa en g de la muestra salida de la estufa.
(Bafiuelos, 2020).

3.4.2. Andlisis Quimico de las arenas ferrotitaniferas y del TiO>

El anlisis quimico se realiz6 mediante la difraccion de rayos x (XRD) que nos da la estructura
cristalina de las arenas ferrotitaniferas y mediante la fluorescencia de rayos x (XRF) que nos da
la composicion en forma de 6xidos metalicos, tanto de la materia prima (arena) como del dioxido
de titanio obtenido. Los andlisis se realizaron en el laboratorio de anélisis quimico y mineral6gico

de la Unidn Cementera Nacional Cemento Chimborazo.

3.4.2.1. Difraccion de rayos X (XRD)

La difraccion de rayos X (XRD) es una alternativa a la técnica de microscopia Optica, ayuda a un
material que estd formado por particulas de tamafio micrométrico, establecer sus estructuras
cristalinas mediante un fenémeno que se produce gracias al ordenamiento de las particulas que
estan constituidos por cristales. El método de XRD se basa en la interaccién entre un haz de rayos
X'y la muestra que obligadamente debe tener una estructura cristalina. Cuando el haz de rayos X
primario alcanza la muestra, parte de este haz es absorbido por la esta, otra parte se disipa en
forma de calor y una porcién se transmite por la muestra generando un fenémeno de dispersion o

difusion, dando como consecuencia el tipo de estructura cristalina de la muestra analizada (Abad
& Velilla, 2018).
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3.4.2.2. Fluorescencia de rayos X (FRX)

La FRX es una técnica analitica no destructiva que mide la composicion elemental de una muestra
0 sustancia solida que es sometida a un haz de rayos X. Los rayos X poseen una gran energia al
momento de incidir sobre la muestra sélida que es ionizada, este proceso genera la expulsion de
electrones de las capas mas internas, estos iones son muy inestables y los espacios que quedan
son ocupados por iones de las capas superiores. Estos cambios de electrones de un nivel superior
a un nivel inferior de energia, desprenden una radiacion conocida como Fluorescencia de rayos
X. La FRX conta de dos estados, la excitacién cuando un sistema pasa a un estado de menor
energia a un estado de mayor energia y la emision cuando los a&tomos desprenden energia en forma

de radiacion (Feijoo, 2016).

3.4.3. Meétodo del cloro

El método del cloro es uno de los métodos méas usados para la obtencion de TiO;, en el presente
trabajo se realiz6 el método a escala de laboratorio el mismo que nos va a dar las condiciones mas
Optimas para la obtencion de TiO; y el disefio del reactor. Este proceso consta de subprocesos

como la lixiviacion, la hidrolisis y la calcinacion o purificacion.
3.4.3.1. Preparacion de la muestra

La preparacion de la muestra es el primer proceso que se lleva a cabo, esta se realiza para separar
todo tipo de impurezas y particulas de gran tamafio que no son parte de las arenas ferrotitaniferas

y también para separar el material a usar en el proceso de lixiviacion.

Figura 31 — 3: Preparacion de la muestra.

Realizado por: Guerrero, D. 2020
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o Equipos y materiales
- Estufa.

- Tamiz malla 106 um.

- Fondo y tapa de Tamiz.

- Muestra de arenas ferrotitaniferas.

o Procedimiento

- Pesar 1500 gramos de arena ferrotitanifera.

- Lavar la muestra con agua destilada y dejar secar en la estufa a 30 °C por 4 horas.

- Armar el Tamiz segun el nimero de malla con su respectivo fondo.

- Agregar 300 g de muestra en el tamiz.

- Realizar el tamizado por 10 minutos.

- Se vuelve a repetir el tamizado con el resto de muestra hasta llegar a los 1500 gramos.

- Pesar el material que paso por la malla 106 um, el mismo que se usara como materia prima

para la obtencion del TiO..
(Loaiza, 2017).
3.4.3.2. Lixiviacion éacida

La lixiviacién acida se realiz6 con acido clorhidrico, en un agitador-calentador magnético a

temperaturas especificas para el proceso.

Figura 32 — 3: Lixiviacion

acida.
Realizado por: Guerrero, D. 2020
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Equipos y materiales

- Agitador — calentador magnético.
- Termdmetro de mercurio.

- Vaso de precipitacion de 600 ml.
- Acido Clorhidrico.

- Muestra.

o Procedimiento

- Pesar 25 g de muestra previamente tratada.

- En el vaso de precipitacién de 600 ml, agregamos 200 ml de &cido clorhidrico.

- Colocamos en el agitador-calentador magnético, a la temperatura deseada.

- Mantenemos la temperatura deseada constante, midiendo con un termémetro de mercurio.

- Una vez alcanzada la temperatura deseada agregamos la muestra de arena.

- Encendemos el agitador magnético y mantenemos una agitacion constante durante el tiempo
gue dure el proceso.

- Una vez terminado dejamos enfriar la solucion y filtramos obteniendo un licor &cido.
(Hernandez, et al., 1993).

3.4.3.3. Hidrdlisis térmica

La hidrolisis se realiz6 a escala de laboratorio mediante un agitador — calentador magnético por
un tiempo determinado con una base para aumentar el pH y hacer que el titanio que se encuentre

en solucion precipite.

Figura 33 — 3: Hidrdlisis

Térmica.

Realizado por: Guerrero, D. 2020
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Equipos y materiales.

- Agitador — calentador magnético.

- TermoOmetro de mercurio.

- Matraz Erlenmeyer de 500ml.

- Licor &cido obtenido en el proceso de lixiviacion.
- Hidrdéxido de amonio.

o Procedimiento.

- En el matraz erlenmeyer de 600 ml agregamos el licor &cido obtenido en el proceso de
lixiviacion.

- Colocamos el licor &cido en el agitador-calentador a una temperatura de 95 °C.

- Agregamos lentamente o por goteo hidréxido de amonio hasta observar una coloracion
naranja, que nos indica que la solucién a aumentado su pH a valor de entre 5 -6 y por lo
tanto la precipitacién del titanio ha terminado.

- Mantener la temperatura de 95 °C constante por 3 horas 0 méas hasta que se evapore el

liquido y tengamos Unicamente la muestra que contiene al titanio.
(Flores, 2017).

3.4.3.4. Calcinacion

La calcinacion se realiz6 en una mufla a 900 °C por una hora para purificar el diéxido de titanio

obtenido, eliminar la humedad restante y eliminar las impurezas.

Figura 34 — 3: Calcinacion.
Realizado por: Guerrero, D. 2020

o Equipos y materiales
- Horno mufla.

- Capsula de porcelana.
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- Muestra de diéxido de titanio.

o Procedimiento

- Se agrega la muestra de dioxido de titanio obtenida al finalizar el proceso de hidrolisis
térmica, en una cépsula de porcelana.

- Colocamos en la mufla a 900 °C por 1 hora.

- Retiramos y pesamos el material obtenido.

(Trujillo, 2015).
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3.4.3.5. Diagrama del proceso del cloro

Realizado por: Guerrero, D. 2020.
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3.5. Variables del proceso

Las variables de procesos que se consideraron para llevar a cabo la obtencién de didxido de

titanio son:

- Temperatura

- Tiempo

3.5.1. Temperatura

La temperatura es una variable muy importante al momento de realizar el proceso de lixiviacion
acida, ya que mientras mayor temperatura se aplique, mayor sera el ataque del &cido al mineral,

pero también depende del tiempo al que esté sometida la lixiviacion acida.

3.5.2. Tiempo

El tiempo es otra variable importante al momento de realizar el proceso de lixiviacion en donde
el &cido ataca al mineral dejando al titanio en solucién junto con otros iones como el hierro. El
tiempo de reaccion muchas veces controla inconscientemente el porcentaje de titanio obtenido

al final del proceso.

Tabla 11 — 3: Variables de temperatura y tiempo para la lixiviacion acida.

Temperatura (°C) 90 °C
100 °C
4h
Tiempo (h) 5h
6h

Realizado por: Guerrero, D. 2020

3.6. Disefio del experimento

En el disefio del experimento se aplicé variantes a ciertas condiciones en la lixiviacion que es el
proceso mas importante para la obtencién de TiO,, y para los otros procesos se eligieron las
condiciones mas Optimas que se encontrd en bibliografia, cabe recalcar que la mayoria de
condiciones a las que se sometia el proceso no tenian una variacion considerable (Hernandez, et
al., 1993; Trujillo, 2015; Burastero, 1975; Flores, 2015; Loaiza, 2017; Baba et al., 2009).
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Experimento 1

Concentracion de HCI: 37
%

Volumen de HCI: 200 mi
Cantidad de muestra: 25 g
Temperatura: 90 °C
Tiempo: 4 horas

Repeticion 1
Repeticion 2

Repeticion 3

Experimento 4

Concentracion de HCI: 37
%

Volumen de HCI: 200 mi
Cantidad de muestra: 25 g
Temperatura: 100 °C
Tiempo: 4 horas

Repeticion 1
Repeticion 2

Repeticion 3

Realizado por: Guerrero, D. 2020

Tabla 12 — 3: Disefio experimental de la lixiviacion &cida.

LIXIVIACION ACIDA

Experimento 2

Concentracion de HCI: 37
%

Volumen de HCI: 200 ml
Cantidad de muestra: 25 g
Temperatura: 90 °C
Tiempo: 5 horas

Repeticion 1
Repeticion 2

Repeticion 3

Experimento 5

Concentracion de HCI: 37
%

Volumen de HCI: 200 ml
Cantidad de muestra: 25 g
Temperatura: 100 °C
Tiempo: 5 horas

Repeticion 1
Repeticion 2

Repeticion 3

Experimento 3

Concentracion de HCI: 37
%

Volumen de HCI: 200 mi
Cantidad de muestra: 25 ¢
Temperatura: 90 °C
Tiempo: 6 horas

Repeticion 1
Repeticion 2

Repeticion 3

Experimento 6

Concentracion de HCI: 37
%

Volumen de HCI: 200 mi
Cantidad de muestra: 25 g
Temperatura: 100 °C
Tiempo: 6 horas

Repeticion 1
Repeticion 2

Repeticion 3

Tabla 13 — 3: Disefio experimental de la hidrolisis térmica.

HIDROLISIS TERMICA

Experimento

- Reactivo: Hidroxido de amonio (NHsOH) 30%
- Temperatura: 95° C

- Tiempo: 200 min

Todas las repeticiones

Realizado por: Guerrero, D. 2020
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Tabla 14 — 3: Disefio experimental de la calcinacion.

CALCINACION

Experimento

- Temperatura: 900 ° C
- Tiempo: 1 hora

Todas las repeticiones
Realizado por: Guerrero, D. 2020

3.7. Requerimientos de tecnologias, equipos y maquinarias

Tabla 15 — 3: Caracteristicas y descripcion de los equipos.

EQUIPO CANTIDAD FUNCION
Agitador — Calentador magnético. 1 Agitar y calentar durante el proceso de lixiviacion e
hidrolisis.
Estufa 1 Secar la muestra tanto la materia prima como el
producto obtenido.
Balanza Analitica 1 Pesar la materia prima y producto obtenido.
Horno Mufla 1 Calcinar y purificar la muestra de diéxido de titanio.

Realizado por: Guerrero, D. 2020

3.8. Analisis costo/beneficio del proyecto

Tabla 16 — 3: Costo de realizacion del proyecto.

PRESUPUESTO
ACTIVIDAD MONTO FUENTE DE FINANCIAMIENTO
INTERNA EXTERNA
Adquisicion de la materia $50,00 X
prima
Secado de la materia prima $10,00 X
Reactivos $150,00 X
Tamizado y reduccion de $5,00 X
tamario
Tratamiento térmico en la $50,00 X
mufla
Agua destilada $20,00 X
Analisis de difraccion de $200,00 X
rayos X
Fluorescencia de rayos X $200,00 X
Imprevistos $100,00 X
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Guantes, mascarilla y cofia

Copias e impresiones

TOTAL
Realizado por: Guerrero, D. 2020

$10,00
$70,00

$ 865
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3.9. Cronograma de ejecucidn del proyecto

Tabla 17 — 3: Cronograma de ejecucion del proyecto.

TIEMPO

ACTIVIDADES

TIEMPO

10

MES

20

MES

4°

50
MES

60
MES

Revision bibliografica

Elaboracion del anteproyecto

Determinacion de variables

Preparacion de la materia prima

Pruebas para la obtencion de TiO2

Pruebas de fluorescencias de rayos X

Disefio del equipo

Redaccion del trabajo final

Anadlisis de costos

Revision del documento final.

Defensa del proyecto.

Realizado por: Guerrero, D. 2020
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CAPITULO 4

4. CALCULOS Y RESULTADOS

4.1. Resultados de la caracterizacién fisica de las arenas ferrotitaniferas

4.1.1. Determinacion del pH

El valor de pH dentro de los suelos es un valor muy importante ya que determina que grado de
acidez, neutralidad o alcalinidad tiene el suelo. Existen distintos tipos de suelo que conlleva
distintos valores de pH, los suelos acidos se encuentran en zonas con alta precipitacion, los suelos
alcalinos se encuentran en zonas aridas y semiaridas y por ultimo los pH neutros se encuentran

en zonas costeras principalmente en las arenas de las playas (Gonzélez & Pinto, 2018).

Segin Huaman (2020), los valores de las arenas negras o arenas ferrotitaniferas medidas a
temperatura ambiente estan en un rango entre 6.5 a 7.5, pero también se puede encontrar valores
de pH moderadamente acidos, neutro y medianamente alcalinos. Segun la Tabla 18 — 4 se puede

evidenciar un valor promedio de pH neutro de 7.3.

Tabla 18 — 4: Determinacion del pH.

pH
Experimento Valor
1 7.23
2 7.31
3 7.36

Realizado por: Guerrero, D. 2020
4.1.2. Determinacion de la conductividad eléctrica
En los analisis de pH y conductividad realizados por Hernandez (2012), sefiala los pH que sean
altamente acidos van a tener una mejor conductividad eléctrica. Los analisis de conductividad de

las arenas ferrotitaniferas fue de 969 us/cm. La conductividad depende en gran parte de la cantidad

de mercurio contenido en el suelo y también del pH anteriormente mencionado (Huaman, 2020).

La conductividad eléctrica de las arenas ferrotitaniferas analizadas en el presente trabajo se puede

constatar en la Tabla 19 — 4, dando como resultado un valor promedio de 909 us/cm.
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Tabla 19 — 4: Determinacioén de la conductividad eléctrica.
Conductividad eléctrica

Experimento Valor (us/cm)
1 903
2 917
3 908

Realizado por: Guerrero, D. 2020

4.1.3. Determinacion del color

Los anélisis de color realizados por Zamora (2018) dieron como resultado un color de negro a
gris, ademas recalca que el color y la tonalidad de este tipo de arenas depende del lugar en donde
estan ubicadas.

En la Tabla 20 — 4 podemos observar que el de color y tonalidad analizado en el libro de colores,
las arenas ferrotitaniferas tienen un color negro y una tonalidad de 2.5/1, esta coloracién y
tonalidad se da debido al hierro, titanio y otros metales presentes en las arenas.

Tabla 20 — 4: Determinacioén de color.
Color

Tonalidad Color
25/1 Negro

Realizado por: Guerrero, D. 2020

4.1.4. Determinacion de textura.

Zamora (2018) en sus estudios de las arenas negras, menciona en todas las muestras analizadas,

tienen una textura de tipo arenosa.

En el andlisis de textura de estos tipos de suelos cominmente se realiza mediante la técnica del
tacto, se puede constatar los resultados en la Tabla 21 — 4 que la textura de las arenas

ferrotitaniferas son de tipo arenoso.

Tabla 21 — 4: Determinacion de
textura.
Textura
Tipo
Suelo arenoso

Realizado por: Guerrero, D. 2020
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4.1.5. Determinacidn de la densidad aparente

La densidad aparente de las arenas ferrotitaniferas del sector de San Lorenzo analizadas en este
trabajo tienen un valor de 2.742 g/cm?, este valor de densidad aparente es importante en este
trabajo ya que con este resultado se realiz6 los calculos de disefio del reactor para el proceso de
extraccion.

Wprobeta +muestra — Wprobeta

Paparente = Vprobeta
435.194 g — 160978 g
P aparente = 100 cm?

g
= 2.742 —
P aparente om3

Kg
P aparente = 2742 ﬁ

4.1.6. Determinacion de la densidad real

En el trabajo de Monge (1965) la densidad real de las arenas ferrotitaniferas depende mucho del
lugar en donde se encuentren estas, es por eso que la densidad de las arenas en este trabajo medida

en varios sectores esta en un rango entre 3 g/cm?a 6 g/cm?®.

En los andlisis de densidad real realizados en este trabajo a las arenas ferrotitaniferas tienen un
valor de densidad real de 3.486 g/cm?.

1
Prear = W

1+ Wpicnometro+agua picnometro+agua+muestra

Wpicnometro+muestra - Wpicnometro

1

Preal = |, 258079 — 26523
164219 — 15417 g
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Preal = 3.486 cm3

kg
Preat = 3486 W

4.1.7. Determinacion de materia organica

Los estudios realizados por Bafiuelos (2020) menciona que este analisis se utiliza para saber la
cantidad de carbono presente en los distintos tipos de suelo como: Compuestos organicos donde
se encuentran restos de animales y plantas, y sus compuestos derivados que constituyen el humus
y también se encuentra al carbono en su forma elemental como el carbon, el grafito, etc. El
porcentaje de materia organica depende mucho del tipo de suelo que estemos analizando y la zona
en la que se encuentre.

En el trabajo realizado por Zamora (2018), menciona que la cantidad de materia organica,
especificamente las que contienen carbono en su estructura, puede variar de acuerdo a la regién

en donde se encuentra. El anélisis de materia organica dio como resultado un 8.21 %.

En el presente estudio como se puede observar en la Tabla 22 - 4 el porcentaje de materia organica
analizada mediante el método de la mufla y la estufa fue de 7.67 % que pertenece a la cantidad

de carbono presente en las arenas ferrotitaniferas.

%MO = % % 100
30.20 — 29.82
%MO = 100

X
30.20 — 25.25

%MO =7.67 %

Tabla 22 — 4: Resultados de la determinacion de materia organica.

Materia organica
Muestra inicial (g) % materia organica

59 7.67

Realizado por: Guerrero, D. 2020
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4.2. Resultados de la caracterizacion quimica de las arenas ferrotitaniferas

4.2.1. Resultados del anélisis de fluorescencia de rayos x (XRF) de las arenas

ferrotitaniferas

En los estudios realizados por Trujillo (2015), Flores (2017) y Loaiza (2017) donde las arenas
ferrotitaniferas de distintas playas ecuatorianas especialmente del sector de Esmeraldas, fueron
analizadas mediante la técnica de fluorescencia de rayos x, las mismas que proporcionaron un
porcentaje de didxido de titanio (TiO2) entre el 20 % al 27 %, cuyos valores son representativos

para poder realizar la extraccion del 6xido.

Los analisis de Fluorescencia de Rayos X son importantes a la hora de saber los componentes y
su porcentaje. Los analisis de XRF de las arenas ferrotitaniferas usadas en este estudio dieron
como resultado una importante cantidad de minerales de hierro y de titanio, el ultimo estudiado
en el presente trabajo, el mismo que dio como resultado un 26.59 % de TiO, que es un porcentaje

alto, el mismo que puede ser recuperado mediante distintos métodos.

Tabla 24 — 4: Resultados del analisis quimico XRF.
Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
Fe203 63.35% Na2O 0.19%
TiO2 26.59 % Cl 0.14 %
MgO 1.41% SO3 0.08 %
SiO2 0.97 % Cr203 0.07 %
Al203 0.82% Zr0O2 0.05 %
V205 0.55 % Gd20s 0.05 %
CaO 0.48 % ZnO 0.04 %
MnO 0.25% K20 0.03 %
P20s 0.20 % Nb20s 92 PPM

Fuente: Laboratorio de Analisis Quimico UCEM Cemento Chimborazo.

Realizado por: Guerrero Diego, 2020.

4.3. Resultados de los ensayos del método del cloro

4.3.1. Resultados de la preparacion de la materia prima

La preparacion de la materia prima que realiza Flores (2017), lo hizo mediante un proceso de
tamizado malla 125 um, esto es debido a que la mayoria de particulas de ilmenita se encuentran

en un rango de entre 50 y 106 um. Cabe recalcar también que en este estudio se realiz6 una
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separacion magnética mediante un iman de neodimio. Este método no fue usado en el presente
trabajo gracias a un ensayo previo que obtuvo buenos resultados sin realizar una recoleccion

magnética.

Para la preparacion de la materia prima se tom6 1500 g de arenas ferrotitaniferas y se removid la
salinidad mediante un lavado con agua destilada y secado por 4 horas a 30 °C en la estufa. Luego
se tomd un tamiz y se hizo pasar por la malla 106 um la muestra de arenas ferrotitaniferas. Al
pasar la malla 106 um se obtiene el mineral de titanio contenido en el material magnético y no
magnético que va a ser sometido a los deméas procesos para la obtencion de TiO,. Por Gltimo, se
pesd 18 muestras de 25 gramos cada una para los distintos ensayos (Loaiza, 2017; Flores 2017).

Tabla 25 — 4: Resultados de la preparacion de la materia prima.
Preparacion de la materia prima

Muestra Muestra inicial (g) Tamizado Malla 106 um (g)
1 1500 g 256.13 g
2 1500 g 270.28 ¢

Realizado por: Guerrero, D. 2020

Los resultados presentados en la Tabla 25 — 4 para la preparacion de la materia prima se us6 1500
g de muestra de arenas ferrotitaniferas, después de pasar por un tamiz malla 106 um se obtuvo

526.41 g de materia prima lista para los procesos de obtencién de TiO..

4.3.2. Resultados de la lixiviacion

La lixiviacién acida es el proceso del método del cloro mas importante para la obtencion de TiOo,
en los ensayos a escala de laboratorio, se realizo las distintas repeticiones variando las condiciones
de temperatura y tiempo de reaccién como se detall6 en la metodologia del presente trabajo, y asi
poder obtener las condiciones mas Optimas para el disefio del reactor. En la lixiviacion se trato la
muestra del mineral de titanio con &cido clorhidrico al 37 %y se lo dejo reaccionar por un tiempo
determinado. El resultado de esta lixiviacion es un licor &cido de TiCls y H,O en donde los iones
del titanio se encuentran en solucién. Se pudo observar que durante el tiempo que dura la
lixiviacion el acido clorhidrico tiende a perderse por evaporacion por lo que al inicio del proceso

se agreg0 acido en exceso.

La reaccion que se da en el proceso de lixiviacion es la siguiente:

TiOZ (s) (mineral) + 4 HCI (0] - TiCly 0} + 2H0 0]
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Hay que tener en cuenta que la reaccion antes mencionada no es la Unica que se da en el proceso,

pero es la que nos interesa para la obtencién de didxido de titanio.

Tabla 26 — 4: Resultados de la cantidad de licor acido obtenido.

Lixiviacién &cida
Condiciones Repeticion Licor acido (ml)
1 155
- Temperatura: 90°C 157
- Tiempo: 4 horas
3 160
1 99
- Temperatura: 90°C
- Tiempo: 5 horas 2 103
3 97
1 53
- Temperatura: 90°C > 51
- Tiempo: 6 horas
3 49
1 122
- Temperatura: 100°C 2 119
- Tiempo: 4 horas 3 175
1 76
- Temperatura: 100°C > 73
- Tiempo: 5 horas
3 74
1 47
- Temperatura: 100°C 2 52
- Ti :6h
iempo: 6 horas 3 9

Realizado por: Guerrero, D. 2020

En el estudio experimental de Herndndez (1993) y Baba et al. (2009) mencionan que los
rendimientos de la extraccion de diéxido de titanio aumentan conforme aumenta el tiempo de
reaccion, pero pasadas las 5 horas de tiempo de reaccion en el proceso de lixiviacién no se notaron
cambios significativos. El licor 4cido obtenido al finalizar este proceso disminuye conforme
aumenta el tiempo de lixiviacion, aumentando de forma significativa el ataque a los minerales
metéalicos, principalmente a los minerales de hierro y titanio. La disminucién de licor acido se
debe a las condiciones de temperatura del proceso ya que hace que el &cido se vaya evaporando

conforme transcurre el tiempo.

En el Gréfico 1 — 4 se puede evidenciar los licores &cidos promedios de cada condicion obtenidos
después del proceso de lixiviacion, en esta grafica se puede evidenciar de mejor manera las

tendencias, y su respectiva desviacion estandar.
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Licores acidos

200
180
160
140
120
100
80
60
40
20
Condicién Condicién Condicién Condiciéon Condicidon Condicién
1 2 3 4 5 6
==@==icores acidos 157,33 99,66 51 122 74,33 49,33

Gréfico 1 — 4: Licor &cido con sus respectivas desviaciones estandar.
Realizado por: Guerrero, D. 2020.

4.3.3. Resultados de la hidrdlisis térmica

La hidrolisis térmica es uno de los procesos usados en el método del cloro para lograr la
precipitacion del titanio, este puede precipitar como hidréxido o como TiO- en fase anatasa. Para
la precipitacién se us6 una base para aumentar el pH. Primero se calentd el licor &cido que se
encuentra a un pH de 1, obtenido en el proceso de lixiviacion a una temperatura de 95 °C, después
se agrego el hidréxido de amonio (base), el mismo que eleva el pH a valores de entre 5y 6 donde
se da la precipitacion del titanio, y se dej6 en digestion por 3 horas para lograr una mayor pureza
y rendimiento. En los ensayos realizados en el laboratorio se usé una cantidad aproximadamente
de entre 25 a 30 ml de hidroxido de amonio para que se dé el aumento de pH. Ademas, se puede
observar claramente un cambio de coloracion en el licor hidrolizado al terminar la precipitacion

del titanio, esto quiere decir que el hierro a iniciado a precipitar.

Tabla 27 — 4: Resultados de la cantidad de precipitado obtenido después de la hidrdlisis.

Hidroélisis térmica

Condiciones Repeticion Precipitado (g)
1 2.0543

2 2.1642
3 2.0973
1 3.0192

- Temperatura: 95°C
- Tiempo: 3 horas

69



- Temperatura: 95°C 2 2.9632
- Tiempo: 3 horas 32319
. 1 3.6748

. e z
3 3.9384

1 3.2947

- Tgmperatura: 95°C 2 3.0767
- Tiempo: 3 horas 3 32148
) 1 3.8753

S e z
8 3.6743

1 40834

- T_emperatura: 95°C 2 4.1536
- Tiempo: 3 horas 3 20038

Realizado por: Guerrero, D. 2020

En el precipitado obtenido se encuentra el dioxido de titanio fase anatasa, impurezas y agua las
mismas que se eliminan durante el proceso de calcinacién para obtener TiO, con un porcentaje

de pureza mas alto.

En los experimentos de Hernandez (1993), da tres métodos de hidrolisis: a) por dilucién, b) por
incremento de pH y ¢) por deshidratacion térmica. La hidroélisis térmica se realiza a condiciones
de temperatura de 95 °C y un tiempo no menor de 3 horas, este tiempo permite que se logre

aumentar el porcentaje de TiO; considerablemente.

Por otra parte, los estudios realizados por Flores (2017) y Loaiza (2017), realizan una hidrolisis
por aumento de pH y dejando en digestion por 3 horas a una temperatura de 70 °C obteniendo

resultados satisfactorios.

La cantidad de precipitado que se muestran en la Tabla 27 — 4 es el resultado obtenido después
del proceso de hidrdlisis, en la tabla antes mencionada el precipitado aumenta su rendimiento
debido a que en el proceso de lixiviacion conforme se aumentaba el tiempo y la temperatura habia
un mayor ataque al mineral del titanio, esto dio como resultado que en el licor acido existan mas
cantidad de di6xido de titanio en solucion, el mismo que en el proceso de hidrdlisis precipita en

mayor cantidad conforme se haya aumentado las condiciones antes mencionadas en la lixiviacion
(Hernandez, 1993).
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4.3.4. Resultados de la calcinacion

Segun Hernandez (1993) la principal funcion de la calcinacién es aumentar la pureza del TiO,
en dicho estudio el producto final obtenido fue comparado 6pticamente con patrones de TiO-
industriales usados para pigmentos, los mismo que dieron resultados satisfactorios para un estudio
posterior a escala industrial. Por Gltimo, después de la calcinacion el estudio obtuvo TiO, con una
pureza mayor a 97 %.

La calcinacion es el Gltimo proceso que forma parte del método del cloro, este proceso se aplicd
en las distintas muestras de precipitado de TiO; obtenido al finalizar la hidrélisis térmica, el
mismo que se encuentra con impurezas, materia que se introdujo del medio durante los demas
procesos, cantidad de humedad, etc. La calcinacion se realizd con el fin de aumentar la pureza del
diéxido de titanio y también transformar el TiO, fase anatasa a TiO; fase rutilo, que se obtiene al

aplicar la temperatura a 900 °C por 1 hora.

Los resultados del proceso de calcinacién se muestran en la Tabla 28 — 4, la cantidad de producto
obtenido al finalizar la calcinacion mejora conforme cambian las condiciones de temperatura y
tiempo de reaccioén en el proceso de lixiviacion, como se muestra la obtencion de TiO, aumenta
en las tres Gltimas repeticiones las mismas que en el proceso de lixiviacion se trataron a 100 °C

por 6 horas.

Tabla 28 — 4: Resultados del TiO; obtenido después de la calcinacion.

Calcinacion
Condiciones Repeticion TiO2 (g)
1 1.5125
- Temperatura: 900°C 2 1.4751
- Tiempo: 1 hora 3 1.5980
1 2.0231
- Temperatura: 900°C 2 1.9743
- Tiempo: 1 hora 3 2.2938
1 2.6090
- Temperatura: 900°C 2 2.8816
- Tiempo: 1 hora 3 2.6963
2.3315
- Temperatura: 900°C 2 2.3627
- Tiempo: 1 hora 3 24122
2.6734
- Temperatura: 900°C 2 2.6191
- Tiempo: 1 hora 3 2.7047
1 3.5918
- Temperatura: 900°C 2 3.6810
- Tiempo: 1 hora 3 3.6347

Realizado por: Guerrero, D. 2020
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4.35. Resultados del rendimiento del proceso

En los estudios de Herndndez (1993), Loaiza (2017) y Flores (2017), los cuales realizaron el
mismo método usado en el presente trabajo, obtuvieron rendimientos bajos esto se debe a la
cantidad de TiO, presente en las arenas ferrotitaniferas, que en todos estos estudios tienen un
porcentaje de dioxido de titanio en un rango de entre 20 y 27 %.

Los rendimientos obtenidos se muestran en la Tabla 29 — 4, aumentan conforme aumenta la
temperatura y el tiempo de reaccidn, las repeticiones 1, 2 y 3 finales tienen el porcentaje de
rendimiento mas alto en comparacién con las demas repeticiones. Ademas, se puede observar que
el proceso genera un rendimiento demasiado bajo, esto se debe al bajo porcentaje de dioxido de

titanio que se tiene al inicio del proceso (26.59 %) en el mineral de titanio a ser tratado.

Tabla 29 — 4: Rendimiento del producto obtenido.
Realizado por: Guerrero, D. 2020

Rendimiento
Repeticion M. inicial (g) P. final (g) % Rendimiento Promedio del %
rendimiento
1 25 1.5125 6.04 %
2 25 1.4751 5.90 % 6.11 %
3 25 1.5980 6.39 %
1 25 2.0231 8.09 %
2 25 1.9743 7.89 % 8.38 %
3 25 2.2938 9.17 %
1 25 2.6090 10.43 %
2 25 2.8816 11.52 % 10.91 %
3 25 2.6963 10.78 %
1 25 2.3315 9.32 %
2 25 2.3627 9.45 % 9.47 %
3 25 24122 9.64 %
1 25 2.6734 10.69 %
2 25 2.6191 10.47 % 10.65 %
3 25 2.7047 10.81 %
1 25 3.5918 14.36 %
2 25 3.6810 1472 % 14.53 %
3 25 3.6347 14.53 %

4.3.6. Resultados de la pureza de TiO, en los analisis de FRX

En sus estudios tanto Hernandez (1993), como Flores (2017) y Loaiza (2017) logran recuperar

TiO; satisfactoriamente mediante el método del cloro, Hernandez por su parte logra una pureza
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entre 89 % a 97% en sus ensayos, por otra parte, Loaiza y Flores logran una pureza entre el 80%
al 95% de pureza. Estas variantes en la pureza se deben a las diferentes condiciones usadas por

cada uno de los autores.

Como se puede observar en la Tabla 30 — 4 las ultimas repeticiones del experimento 6, son los
mejores resultados llegando a una pureza de didxido de titanio (TiO.), se puede decir que en el
presente trabajo las mejores condiciones de lixiviacion fueron a una temperatura de 100 °C y un
tiempo de 6 horas, donde hubo un mejor ataque al mineral del titanio, por otra parte la hidrolisis
se dio a condiciones de 95 °C y una digestion de 3 horas, donde se recuperd una gran parte del
dioxido de titanio presente en las arenas ferrotitaniferas. Por lo tanto, las condiciones mencionadas

anteriormente son las mas Optimas para realizar el disefio del reactor.

Tabla 30 — 4: Resultados de Pureza del TiO; obtenido (FRX).
Realizado por: Guerrero, D. 2020

Condiciones Concentracion Concentracion
T (°C) t (h) Inicial (TiO2) % Final (TiO2) % Promedio %
Repeticion
1 90 4 26.59 % 85.30 %
2 90 4 26.59 % 88.30 % 87.53 %
3 90 4 26.59 % 88.99 %
1 90 5 26.59 % 87.90 %
2 90 5 26.59 % 88.93 % 88.99 %
3 90 5 26.59 % 90.15 %
1 90 6 26.59 % 91.33%
2 90 6 26.59 % 91.22 % 91.15 %
3 90 6 26.59 % 90.90 %
1 100 4 26.59 % 90.68 %
2 100 4 26.59 % 89.29 % 90.26 %
3 100 4 26.59 % 90.82 %
1 100 5 26.59 % 92.68 %
2 100 5 26.59 % 93.03 % 93.01 %
3 100 5 26.59 % 93.32%
1 100 6 26.59 % 98.20 %
2 100 6 26.59 % 98.82 % 98.41 %
3 100 6 26.59 % 98.25 %
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4.4. Calculos de ingenieria

4.4.1. Célculos del proceso de lixiviacion

4.4.1.1. Balance de masa en el proceso de lixiviacion

TiO, (s) (mineral) T 4 HCI 10) — TiClL o t 2 H.0O 10) Ec. (15)

TiO2 (minera) —— | REACTOR BATCH ——» Licor acido
100 °C
HCl (@ — ¥ 6 horas ——> Perdidas

- TiO (mineral)

El proceso de lixiviacion inicia a partir de 25 gramos de diéxido de titanio en su forma mineral,

transformando a Kg se obtiene 0.025.

1kg TiO, (mineral)
1000 g TiO, (mineral)

25 g TiO, (mineral) X = 0.025 kg Ti0, (mineral)

mTioz (mineral) = 0.025 kg TiOZ (mineral)

- Acido Clorhidrico (HCI 37 %)

El acido clorhidrico con una concentracion al 37 % ingresa en una cantidad de 200 ml, el mismo
que se transforma a unidades de masa (Kg), a través de la densidad a la concentracion con la que

se trabaja.

1.19 g HCI
200 ml HClx ———— =238 g HC
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1kg HCI

238 g HCl x ——2————
975 % 1000 g HC

= 0.238 Kg HCI

myc; = 0.238 Kg HCl

- Licor Acido

Al finalizar el proceso de lixiviacion a 100 °C por 6 horas, se obtiene 49.33 ml de licor &cido, el
mismo que se expresa en la Tabla 26 — 4, y se lo transforma a unidades de masa mediante la

densidad.

1.73 g licor acido

49.33 ml licor acido x — = 85.34 g licor acido

85.34  licor 4cido x g lcoractdo - nac g licor 4cid
. g LCOT aclao x 1000gllCOTéCldO_ . g LCOT aciao

Myjcor scido = 0-085 kg licor acido

- Balance de masa para el proceso de lixiviacion

Con el balance de masa se obtiene la cantidad de perdidas por evaporacion, se obtuvo 0.178 Kg

de perdidas por evaporacion.

Mentrada = Msalida (Ec. 16)

MTi0; Gninerar) + Myci = Myicor acido + Mperdidas

0.025Kg+ 0.238Kg = 0.085kg + Mpergidas

Mperdigas = 0.178 Kg
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4.4.2. Célculos del proceso de hidrolisis

4.4.2.1. Balance de masa en el proceso de hidrdlisis

TiClsagy + ANHOH g —  TiO2(s) (anatasay + 4 NHiCl gy + 2 H2O g (Ec. 17)
Licor Acido REACTOR TiO; (s) (anatasa)
BATCH Licor
NH4OH
- Licor Acido

Esta cantidad de licor &cido 0.085 Kg usado en este apartado, es la sustancia obtenida al finalizar

el proceso de lixiviacion el mismo que es sometido al proceso de hidrdlisis.

1 kg licor acido

85.34 g licor acido x = 0.085 kg licor acido

1000 g licor acido

Myicor acido = 0-085 kg licor acido

- NH4OH (Hidréxido de amonio)

El hidréxido de amonio es una sustancia que sirve para la precipitacion selectiva del didxido de
titanio, en este proceso al ser un reactivo liquido ingresa en una cantidad de 25 ml, la misma que

es transformada a unidades masicas (Kg) con su respectiva densidad.

25 ml NH,OH x o0 9 NHOH | 1 kg NHOH__ o3y o NH,0H
T INH, OH " 1000 g NH,0H > "9

mNH40H = 0.023 kg NH4_0H

TiO2 @anatasa) (diOXido de titanio fase anatasa)
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El dioxido de titanio en fase anatasa se obtiene al finalizar el proceso de hidrolisis, es el resultado
de la precipitacién selectiva con hidréxido de amonio, en la tabla 27 — 4 se encuentran los
resultados de cada una de las pruebas, se ha elegido el resultado con mejor rendimiento que es

4.082 g de didxido de titanio en fase anatasa.

1kg TiO, (anatasa)
1000 g Ti0; (anatasa)

4.0802 g Ti0, (anatasay X = 0.0040 kg Ti0; (anatasay

mTiOZ (anatasa) = 0.0040 kg TiOZ (anatasa)

- Balance de masa para el proceso de hidroélisis

El resultado de este balance de masa es la cantidad de licor de 0.104 kg, que es la cantidad de

licor donde se encuentran los elementos que no precipitaron al agregar el hidréxido de amonio.

Myicor scido + mNH40H = mTiOZ (anatasa) + m jicor

M iicor = Miicor icido T M NH,0H — mTiOZ(anamsa)

M iicor = 0.085 kg + 0.023 kg — 0.0040 kg

M iicor = 0.104 kg

4.4.3. Célculos del proceso de calcinaciéon

4.4.3.1. Balance de masa en el proceso de calcinacion.

TiOZ(s)(anatasa) - TiOZ(s)(rutiIo) (EC- 18)
Horno TiO2 (rutilo)
Ti OZ (anatasa)
900 °C .
Residuos
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TiO2 anatasa) (diOXido de titanio fase anatasa)

El dioxido de titanio en fase anatasa es la cantidad que se obtiene en la precipitacion dentro del
proceso de hidrdlisis que corresponde a 4.0802 g.

1kg Tio, (anatasa)
1000 g Ti0; (anatasa)

4.0802 g Ti0, (anatasay X = 0.0040 kg Ti0; (anatasay

mTiOZ (anatasa) = 0.00408 kg TiOZ (anatasa)

TiO; (rutilo) (didxido de titanio fase rutilo)

Finalizada la calcinacion se obtiene el producto final, que corresponde a diéxido de titanio en fase
rutilo, cuyos resultados podemos encontrar en la Tabla 28 — 4, el resultado del producto obtenido
es 3.6358 gramos de TiO-,

1 kg TiOZ (rutilo)

3.6358 g Ti0 '
g 1103 (rutito) X 1000 g TiO3 (rutito)

= 0.0063 kg TiO; (rutito)

mTioz (rutilo) = 0.00363 kg TiOZ (rutilo)

- Balance de masa para el proceso de calcinacién

El resultado del balance de masa en el proceso de calcinacion es de 0.00045 kg que corresponde
a la cantidad de residuos que se eliminan con la calcinacion, estos residuos son la humedad y

ciertos residuos solidos que se encuentran en pequefia cantidad.

m TiO3 (gnatasa) =m TiO3 (rutito) T M residuos

M residuos = M TiO3 (anatasa) m TiO3 (rutilo)

M pesiquos = 0.00408 kg — 0.00363 kg TiO,
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M esiduos = 0.00045 g

4.4.4. Célculos de disefio del reactor para la preparacion de la muestra, lixiviacion e hidrolisis

Para el disefio de los reactores se tom6 en cuenta las mejores condiciones para la obtencion de
TiO,, para la preparacion de la muestra en los ensayos a escala de laboratorio se realiz6 un lavado
para quitar la salinidad de la materia prima y después se dejo secar a una temperatura de 30 °C
por 4 horas para retirar la mayor cantidad de agua que permanecié después del lavado antes de
someter al siguiente proceso. Las condiciones de lixiviacion son 100 °C a una agitacion constante
de 320 rpm por 6 horas, la cantidad de acido es en la proporcion de 2.5 : 1 con respecto al mineral
de titanio y un exceso del 10 % debido a la perdida de &cido por el calentamiento durante el
proceso. El reactor elegido para los dos procesos mencionados anteriormente es un reactor
discontinuo o batch, al mismo se le va a implementar una chaqueta de vapor saturado, la misma
gue van a calentar la mezcla que ingresa al reactor a temperaturas de 30 °C y 100 °C. La tapa del
reactor contiene una valvula de escape para poder liberar la presion de vapor que se genera durante
todo el proceso. El fondo del reactor contiene una valvula de escape para la extraccién tanto del
agua como del licor acido que se obtiene después del proceso de lixiviacion. Por ltimo, el reactor
para estos procesos tendrd una paleta de agitacion la misma que girara a 320 rpm gracias a un
motor colocado en la parte externa del reactor.

Para el siguiente proceso se disefid un reactor Unicamente para la hidrélisis, el licor &cido obtenido
de la lixiviacion ingresa al reactor de hidrdlisis el mismo que sera sometido a 95 °C por 3 horas
para lograr la precipitacion del titanio, cabe recalcar que las dimensiones tanto del reactor como
el de la chaqueta son las mismas que el primer reactor y también contienen los mismos accesorios
como valvulas de escape de vapor y de liquido ademas de tener también una paleta de agitacion

constante a 320 rpm con su respectivo motor.
Los puntos a tomar en cuenta a la hora de realizar los calculos del disefio son:

- Para grandes volumenes que van de 30 a 250 litros para plantas piloto la agitacién en
estos pueden ir de 0 a 2400 rpm.
- API 2350 “Overfill Protection for Storage Tanks in Petroleum Facilities” recomienda

aumentar un 20% al volumen total.

Un reactor batch se puede realizar para diferentes aplicaciones con un volumen hasta los 250
litros, a escala de laboratorio el reactor batch puede tener un volumen entre 0.01 y 0.3 litros, para
reactores a mediana escala y plantas piloto pueden tener un volumen entre 0.25 y 20 litros y para

reactores a escala industrial pueden tener un volumen hasta los 250 litros (Coronel, 2014).
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El volumen del reactor se determind de acuerdo a la cantidad de mineral de titanio que va a

ingresar en cada experimento, el material del reactor y la potencia del motor.

Para el disefio del reactor se tomé como base un volumen total de 70 litros 0.07m3 y 25 Kg de
muestra de mineral de titanio para el reactor 1 y para el reactor 2 se consider6é Unicamente el

volumen de 0.07 mé.

4.4.4.1. Calculo del volumen total del reactor

El volumen base de 0.07 m® del reactor hay que agregarle el volumen de seguridad que es el 20%

del volumen total, para evitar cualquier tipo de pérdidas de liquido.

V = (0.07m?) x (0.20) + (0.07 m3) (Ec.19)

V =0.084m3

4.4.4.2. Calculo del didametro interno

Por criterios de disefiador asumimos un diametro interno de 1 m, para que la altura del reactor no

sea inadecuada.

Dint=1m

4.4.4.3. Calculo del didametro externo

Utilizando las propiedades del acero SUS304, mismo que en el mercado se encuentra con un
didmetro d < 180 mm escogemos un diametro de 25 mm por motivos de seguridad y durabilidad

(Cengel, 1996).

Dexte =1m+ 0.025m (Ec.21)

Dexte =1.025m

4.4.4.4. Calculo de la longitud o altura del reactor

Utilizando la siguiente relacion para volimenes no anclados:

80



D<133
T .

Y también, segun nuestros requerimientos ajustamos la relacion verificando que la misma sea
coherente con la expresion descrita, se ha escogido una relacion del 0.8 que es especificamente

para un volumen de 70 litros, y que generalmente se usa para reactores de tipo batch (API STD 650).

D—08 Ec.22
7=0 (Ec.22)
D
.8

(=)

Célculos del impulsor

Las mezclas liquido — liquido y gas — gas no tienen ningun tipo de complicacion, pero han sido
estudiadas varias veces. Las mezclas liquido — sélido, en muchas industrias las tratan como si
fueran mezclas liquidas, siempre y cuando la proporcion entre el liquido y solido sea mayor de
1:1(Erazo & Vizuete, 2011).

Se ha seleccionado como impulsor de turbina de tipo “Rushton”, entre los mas comunmente

empleadas se encuentran los de 4 y 6 palas, por lo cual se utilizara las siguientes relaciones.

Do 1 Ec.23
p,~3 (B2
E—l Ec.24
p,~3 (a2
W—l Ec.25
G (Ec.25)
L—l Ec.26
D, % (Ec.26)
H—l Ec.27
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Segun (Perry, 1993)

D, = Didmetro del impulsor (m)

D, = Didmetro del reactor (m)

H =Altura 6ptima del liquido (m)

W = Ancho de las paletas impulsoras (m)
L = Longitud de las paletas impulsoras (m)

E = Altura del impulsor

Para la paleta del reactor 1 y 2 se disefiard un impulsor tipo Rushton de 5 paletas que es
especificamente para mezclas con una viscosidad alta.

4.4.4.5. Calculo del diametro del impulsor

1
Da = §Dt

1
D =3 % (1.025m)

D,=0.34m

4.4.4.6. Calculo de la altura del impulsor

1

E=0.34m
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4.4.4.7. Calculo del ancho de las paletas del impulsor

W_1
D, 5
1
W=§Da
W =-=D,

1
W =2 x(034m)

W =0.068m

4.4.4.8. Calculo de la longitud de las paletas impulsoras

1

L=0.085m

4.4.4.9. Calculo de la altura 6ptima del liquido

H—l
D,
H:1Dt

H=1x(1.025m)

H=1.025m
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4.4.4.10.Calculo del volumen del liquido

T XD%?xH
c=——f—  (Ec.28)
7 % (0.34m)? x (1.025m)

I/C = 4

V.= 0.093m3

El valor obtenido corresponde al volumen 6ptimo para la agitacion.

0T

I D=0324 m |

Figura 35 — 4: Plano frontal del

impulsor en el reactor 1y 2.
Realizado por: Guerrero, D. 2020.
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W= 00ism

L=004574m

Figura 36 — 4: Plano frontal del impulsor 1y 2.
Realizado por: Guerrero, D. 2020.

Calculo de la potencia del motor

4.4.4.11.Calculo del Numero de Reynolds

DZ x N x
Ng, = Zam TP (Ec.29)
u
D, = Didmetro del agitador
N = Velocidad de rotacion
p = Densidad del fluido
u =Viscosidad del fluido
(0.34m)? x (5.337%) x (2742 K9,
v 33— 3
ke 0.500 Pa s

Ng. = 3378.95 flujo laminar
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4.4.4.12.Calculo del nimero de potencia

El nimero de potencia para girar el agitador se realizé mediante las curvas del comportamiento
especifico de potencia a diferentes nimeros de Reynolds (Fig. 37 — 4), se trabajé con la curva
namero 1, que pertenece al tipo de paleta que se disefio anteriormente.

500 ' =% T H T

CURVE 5 CURVE 6

CURVE | CURVE 2 CURVE 3

S |
)

100

=
i
&
E3
*

-%
i

1

& N : :
q : \%II w/03 1% wmlus w0 1/8 w/0s1/8 w/De1/8 w/De1/8 !
M 3 : . i
o NN (] il * 5 =) I3 [ b PO B
= o =N e = — —
- NN H : I : T,
! NI i R TR S R 1§ I : S
s : il : 7 In | T -
: L | L ! . )\b(—fli
i B e romvure w1 B IR | SEH
H T § H g 2 e
! Pl - [T T ; — N i e )
P | NN ORI
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———r —F et o= o
05 | O ! ' - ] E1T i 4 4 [_+_:_“
| 10 10* 0’ 10' 10°
N&=M

Figura 37 — 4: Comportamiento del Np a diferentes nimeros de Reynolds.
Fuente: Perry, 1993.

4.4.4.13.Calculo de la potencia del motor

P

Ny =——F—— Ec.30
P pxN3xD3 ( )

D, = Didmetro del agitador
N = Velocidad de rotacion
p = Densidad del fluido

P = Potencia del agitador

P=N,xN3xD3xp (Ec.31)
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revy3 5 Kg
P = (45) x (5.337) x (0.34m)5 x (2742 ﬁ)

P=298.81WwW
B
* T
0.60m
L ] I ‘
2.581 ’
2.'{5m
2.6‘6m ‘
, |
0.p8m
Ig)_T ¢_ i /

Figura 38 — 4: Plano del reactor 1

y 2 con la chaqueta.
Realizado por: Guerrero, D. 2020.

19,04

tm
[+—0,09m —-+e—10,00m —

=—0,08m —=

0,10m

Figura 39 — 4: Plano del fondo y agitador del

reactor 1y 2 con la chaqueta.
Realizado por: Guerrero, D. 2020.

87



Disefio de la chaqueta

4.4.4.14.Calculo del volumen de la chaqueta

D =1.125m
r=0.5625m
H=103m

V=nxr?xH (Ec.32)

V =m % (0.5625m)? x (1.03 m)

V=1.023m3

V =mx (0.5125)2 x (1.28 m)

V =1.056m3

<—0.53m—> ‘ ’

4—0.63m

Figura 40 — 4: Plano de

la chaqueta y el reactor 1y 2.
Realizado por: Guerrero, D. 2020.

4.4.4.15. Calculo del volumen de vapor de agua para el calentamiento

Vagua calentamiento = 1.056 m3 — 1.023 m3
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— 3
Vagua calentamiento = 0-033 m

4.4.4.16.Calculo de la masa de vapor de agua para el calentamiento

m

p=

Vagua calentamiento
m = 1000 ££ x 0,033 m3
m

m =33 Kg

4.4.4.17.Disefio de la Tapa del reactor

AM 0,023m

Valvula de alivio

DIAM 0.96m
DIAM 1.00m

DIAM 1.11m

DIAM 0.08m

i Eje
D N i
TAM 0.09m DIAM 1.10m

Visor

Figura 41 — 4: Disefio de la tapa del reactor 1y 2.
Realizado por: Guerrero, D. 2020.

4.4.5. Célculos de disefio del horno para el proceso de calcinacién

El proceso de calcinacion es muy importante a la hora de la extraccién de TiO, después de
realizarse la hidro6lisis térmica. Para la calcinacion en los distintos ensayos a escala de laboratorio
se us6 una mufla que llegaba a los 900 °C para poder obtener el dioxido de titanio con estructura
de rutilo. Las mejores condiciones segun los resultados obtenidos para el disefio del horno son

900 °C por una hora, tomando en cuenta el mayor rendimiento que se obtuvo en los ensayos de
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laboratorio que es del 14, 53 % y los 25 Kg de mineral que ingresan al inicio del proceso, por ese
motivo se decidio disefiar un horno tipo mufla con resistencias eléctricas las mismas que ayudaran
a alcanzar la temperatura deseada, para la cantidad de TiO2 que ingresa que es aproximadamente
5 Kag.

4.45.1. Dimensiones del horno

Las dimensiones del horno se establecieron en base a la cantidad de muestra que va a ingresar en
el horno para el proceso de calcinacion, en este caso la base es de 5 kg.

Tabla 31 — 4: Dimensiones del horno tipo mufla.

Ancho Altura Profundidad
(m) (m) (m)
1m 1.10 m 0.80m

Realizado por: Guerrero, D. 2020

1.10m

0.80m

LK

1.00m——m78m —

Figura 42 — 4: Dimensiones del horno de calcinacion.
Realizado por: Guerrero, D. 2020.

90



4.45.2. Materiales de construccion del horno mufla

Los materiales del horno tipo mufla fueron seleccionados de acuerdo a la temperatura a alcanzar,
la potencia y la cantidad de resistencias eléctricas. A continuacidn, en las tablas 30 — 4 a la tabla
32 — 4 se especifica los materiales a usar.

Tabla 32 — 4: Especificaciones del aislante térmico.

Material Tipo Especificaciones técnicas
Color Blanco
Espesor 25 mm
Aislante térmico Lana de vidrio Uso continuo 1100 °C
Limite de uso 1260 °C
Punto de fusion 1760 °C

Realizado por: Guerrero, D. 2020
Fuente: Cengel, 1996.

Tabla 33 — 4: Especificaciones del ladrillo refractario.
Material Tipo Especificaciones técnicas

Ladrillo stper refractario, temperatura de

Ladrillos Refractarios Universal (JM-23) servicio de 1763°C, buena resistencia al

choque térmico.

Realizado por: Guerrero, D. 2020
Fuente: Cengel, 1996.

Tabla 34 — 4: Especificaciones del mortero refractario.

Material Tipo Especificaciones técnicas

Super refractario, himedo de fraguado al
Mortero Refractario SUPER AEROFRAX aire 1600 °C.

Realizado por: Guerrero, D. 2020
Fuente: Cengel, 1996.

4.45.3. Célculo de la resistencia térmica total

RT = RLADRILLO + RLANA DEVIDRIO
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e i e
__ CLadrillo + Lana (EC. 36)

ALadrillo ALana
eLadrillo = 0.05m
w
A ito = 0.19 —
Ladrillo mK

€rana = 0.025m

w
Aana = 0.06 —

= 0.05 0.025
T70.19 ' 0.06
w
Ry = 0. 687

4.45.4. Calculo de la potencia requerida por las resistencias

Te — To

= Ec.37
Qr R, (Ec.37)
Tc = Temperatura de la camara
Tq = Temperatura ambiente
Ry = Resistencia térmica total
_ 1173 288
R 068

Qr =1301.47W

4.4.5.5. Calculo de la resistencia para disparar la potencia requerida

Para encontrar la resistencia para disparar la potencia requerida, se tiene que tomar en cuenta

que el equipo trabajara con resistencias eléctricas con un voltaje de 220 V.

2

R= (Ec.38)
= — c.
Qr
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_(2201)?
© (130147 W)

R=37.180

4.45.6. Célculo del area del horno

A=2((1x08)+(1x1)+(0.8x1)) (Ec. 39)

A =5.2m?

4.4.6. Balances de energia

4.4.6.1. Balance de energia en el reactor 1 (preparacion de la muestra)

masa de agua(m) = 33 Kg

Temperatura necesaria (T;) = 30 °C

’ K]
Entalpia a T, (H,) = 2555.6 o

i Fi = LY
Calor especifico del agua = 4.22 KoK

Condensado de Agua

3.64 °C

Vapor de Agua

v

Chaqueta de calentamiento

N

Qaps =33 Kg x 4.22 K] /KgK x (303 — 288)K
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Qups = 2088.9 KJ

Qaps = Calor necesario para elevar la temperatura hasta 30 °C en el proceso de preparacion de la

muestra.
Qabs = —CQcea
Qcea = AH xm
~2088.9 KJ = (H; — H,) x (33 Kg)

u 20889K] ... K
= 33Ky “Kg

Kj

Con la entalpia encontrada nos dirigimos a la tabla A-4 de Cengel de agua saturada y hallamos la

temperatura para que ocurra el cambio de fase es decir Hr = Hg, dandonos una temperatura de

3.64 °C (Condensado).

La cantidad de calor necesaria para elevar la temperatura a 30 °C al interior del reactor 1, nos
permite aplicar la Ec. 40, la misma que nos ayuda a encontrar la cantidad de vapor a usar y su

flujo masico, usando la entalpia de evaporizacion.

Q= (mvapor) X (Avapor) (Ec.40)
Donde:
Q = Calor

Myapor = Masa de vapor

Avapor = Entalpia de evaporizacion (hs,)

_Q
mvapor - Kpor
2088.9 KJ
Myapor = —K]
2492.3

Kg
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Mygpor = 0.84 Kg

Calculamos el flujo masico de vapor conforme al tiempo que dura el proceso.

. Myapor
Myapor = ¢
. 0.84 Kg
Myapor = “4h
Kg

mvapor = 0.21 T

4.4.6.2. Balance de energia en el reactor 1 (lixiviacion)

masa de agua(m) = 33 Kg

Temperatura necesaria (T;) = 100°C

. K]
Entalpia a T, (Hy) = 2675.65

i fi = LY
Calor especifico del agua = 4.22 KoK

Vapor de Agua

Chaqueta de calentamiento

N

Condensado de Agua

79.81°C

—’

Qaps =33 Kg x 4.22 K] /KgK x (375 — 288)K

Qups = 12115.62 KJ
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Qabs = Calor necesario para elevar la temperatura hasta 100 °C en el proceso de lixiviacion y

preparacion de la muestra.

Qabs = —Qcea

Qcea = AH xm
—12115.62 K] = (Hf — Hy) X (33 Kg)

1211562K) K
I 33Ky “Kg

K]

Con la entalpia encontrada nos dirigimos a la tabla A-4 de Cengel de agua saturada y hallamos la

temperatura para que ocurra el cambio de fase es decir Hr = Hg, dandonos una temperatura de

79.81 °C (Condensado).

La cantidad de calor necesaria para elevar la temperatura a 100 °C al interior del reactor 1, nos
permite aplicar la Ec. 40, la misma que nos ayuda a encontrar la cantidad de vapor a usar y su

flujo masico, usando la entalpia de evaporizacion.

Q= (mvapor) X (lvapor)

_Q
Myapor = Avapor
12115.62 K]
Myapor = —— 1
2308.46 II((_é

Mygpor = 5.25 Kg

Calculamos el flujo masico de vapor conforme al tiempo que dura el proceso.

. Myapor
Myapor = ‘

i 525 Kg
Myapor = 6 h
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. Kg
Tiyapor = 0.88 —=

4.4.6.3. Balance de energia en el reactor 2 (hidrolisis térmica)

masa de agua(m) = 33 Kg

Temperatura necesaria (T;) = 95°C

; _ KJ
Entalpia a T, (Hy) = 2667.6K—g

i fi = LY
Calor especifico del agua = 4.22 Kok

Condensado de Agua
74.61 °C

»
»

Vapor de Agua

/

Chaqueta de calentamiento

Qaps =33 Kg x4.22 K] /KgK x (370 — 288)K

Qups = 11419.32 KJ

Qaps = Calor necesario para elevar la temperatura hasta 95 °C en el proceso de hidrolisis térmica.

Qabs = —Qcea

Qcea = AH xXm
—11419.32 K] = (Hf — Hy) X (223 Kg)

i 1141932K) K
r- 33Ky Ky
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Kj
Hyy = Hy = 2321.56 1=

Con la entalpia encontrada nos dirigimos a la tabla A-4 de Cengel de agua saturada y hallamos la
temperatura para que ocurra el cambio de fase es decir Hy = Hg, dandonos una temperatura de

74.61 °C (Condensado).

La cantidad de calor necesaria para elevar la temperatura a 95 °C al interior del reactor 2, nos
permite aplicar la Ec. 40, la misma que nos ayuda a encontrar la cantidad de vapor a usar y su

flujo masico, usando la entalpia de evaporizacion.

Q= (mvapor) X (Avapor)

_Q
Myapor = Avapor
11419.32 KJ
Myapor = —— o1
2321.56 K]

Kg

Mygpor = 4.91 Kg

Calculamos el flujo masico de vapor conforme al tiempo que dura el proceso.

. Myapor
Myapor = t
. 491Kg
Myapor = T
Kg

m,,apor = 1.63 T

4.4.6.4. Balance de energia en el horno

masa de las paredes (m) = 8 Kg
C,del des = 1.05 — (Cengel, 1996
p aelas paredes = 1. KoK (Cengel, )

Temperatura ambiente (T, ) = 15°C - 288 K
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Temperatura de operacion (T,) = 900°C -» 1173 K

Qparedes = M X Cyde las paredes X (T, —T;)

Kj
Kg.K

Qparedes = 8 Kg X 1.05 x (1173 K — 288 K)

Qparedes = 7434 K]

- Calor perdido en las paredes

Conductividad térmica del material de la pared (K) = 0.19 % (Cengel, 1996)

Factor de forma (f) = 0.022m
Temperatura ambiente (T; ) = 15°C - 288 K

Temperatura de operaciéon (T,) = 900°C -» 1173 K

Qperdido paredes = K X f X (T, —Ty)
W
Qperdido paredes = 0.19 K %X 0.022m X (1173 K — 288 K)
Qperdido paredes = 3:6993 W
J

Qperdido paredes = 3.6993 g X 3600s

Qperdido paredes — 13317.48]

Qperdido paredes = 13.31 K]

- Calor perdido en aberturas

Qperdido aberturas = Qradiado X Aef
Q = calor radiad (—] )
i calor raaitado
radiado h. mz

A.r = area total ef ectiva por donde se pierde calor = 0.034 m?
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- Calor Radiado

Qradiado = 0 X (TZ4 - T14)

o = constante de Stefan Boltzmann = 5.67 X 1078 (m[:/K4) (Cengel, 1996)

w
Qradiado = 5.67 X 1078 () X (1173 K)* — (288 K)™)

w
Qradiado =106953.2614 W

w
Qperaiao averturas = 106953.2614 — x 0.034 m?

Qperdido aberturas — 3636.41 W

- Calor total perdido

Qtotal perdido = Qperdido aberturas + Qperdido paredes

Qtotal perdido — 3636.41W + 3.6993 W
Qtotal perdido = 3640.1093 W
4.4.7. Resultados del disefio de los equipos

4.4.7.1. Resultados del disefio del reactor 1

Tabla 35 - 4: Resultados del disefio del reactor 1.

REACTOR 1 (Preparacion de muestra y lixiviacion)

Descripcion Valor Unidad
Tipo de material usado Acero SUS304

Diametro = 25 mm

Volumen total 0.084 m?3
Diametro interno 1 m
Diametro externo 1.025 m
Longitud o altura 1.28 m
Altura éptima del liquido 1.025 m

TAPA DEL REACTOR
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Diametro externo 1.11 m

Diametro interno 1.00 m
Diametro Vélvula de 0.023 m
alivio
Diametro del visor 0.09 m
Diametro del eje del 0.08 m
impulsor

FONDO DEL REACTOR

Vaélvula de desfogue de liquido

Diametro 0.08
Altura 0.10
Diametro de Rejilla para 0.079 m

la valvula 106 um
CHAQUETA DEL REACTOR

Diametro externo 1.125 m
Diémetro interno 1
Altura 1.03
Volumen 0.033 m3
IMPULSOR TIPO RUSHTON
Numero de paletas 5 -
Didmetro 0.34 m
Altura 0.34 m
Ancho de las paletas 0.068 m
Longitud de las paletas 0.085 m
Altura 6ptima del liquido 1.025 m
Volumen minimo 0.093 m?3
MOTOR DEL IMPULSOR
Nre mezcla 3378.95 Flujo laminar
Numero de potencia 45 -
Potencia 298.81 w

CANTIDAD DE CALOR
Preparacion de la muestra
Q necesario para elevar la 2088.9 KJ

temperatura a 30 °C

Cantidad de vapor 0.84 Kg
Flujo masico vapor 0.21 Kag/h
Lixiviacion
Q necesario para elevar la 12115.62 KJ
temperatura a 100 °C
Cantidad de vapor 5.25 Kg
Flujo masico vapor 0.88 Kg/h

Realizado por: Guerrero, D. 2020.
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4.4.7.2. Resultados del disefio del reactor 2

Tabla 36 - 4: Resultados del disefio del reactor 2.

REACTOR 2 (Hidrdlisis)

Descripcion Valor
Tipo de material usado Acero SUS304
Didmetro = 25
Volumen total 0.084
Diametro interno 1
Didmetro externo 1.025
Longitud o altura 1.28
Altura optima del liquido 1.025
TAPA DEL REACTOR
Didmetro externo 1.11
Diémetro interno 1.00
Diametro Vélvula de 0.023
alivio
Diédmetro del visor 0.09
Diametro del eje del 0.08
impulsor

FONDO DEL REACTOR

Valvula de desfogue de liquido

Didmetro 0.08
Altura 0.10
Diametro de Rejilla para 0.079

la valvula 106 um
CHAQUETA DEL REACTOR

Diametro externo 1.125
Diametro interno 1
Altura 1.03
Volumen 0.033
IMPULSOR TIPO RUSHTON
Numero de paletas 5
Didmetro 0.34
Altura 0.34
Ancho de las paletas 0.068
Longitud de las paletas 0.085
Altura 6ptima del liquido 1.025
Volumen minimo 0.093
MOTOR DEL IMPULSOR
Nre mezcla 3378.95
Numero de potencia 4.5
Potencia 298.81
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CANTIDAD DE CALOR

Hidroélisis térmica

Q necesario para elevar la 11419.32 KJ
temperatura a 95 °C
Cantidad de vapor 4,91 Kg
Flujo masico vapor 1.63 Kag/h

Realizado por: Guerrero, D. 2020.

4.4.7.3. Resultados del disefio del horno

Tabla 37 - 4: Resultados del disefio del horno.
HORNO (Calcinacion)

Descripcion Valor Unidad
Ancho 1 m
Altura 1.10 m
Profundidad 0.80 m
Area 5.2 m?2
Resistencia térmica total 0.68 w
Potencia requerida para 1301.47 w

elevar a 900 °C

Voltaje 220 \
Resistencia para la 37.18 Q

potencia requerida
AISLANTE TERMICO

Aislante Térmico Lana de vidrio -
Color Blanco -
Espesor 25 Mm
Uso continto 1100 °C
Limite de uso 1260 °C
Punto de fusion 1760 °C
MORTERO REFRACTARIO
Mortero Refractario SUPER AFROFRAX Humedo de fraguado al

aire de 1600 °C
CANTIDAD DE CALOR
Q necesario para elevar la 106953.2614 W/m?
temperatura a 900 °C
Q total perdido 3640.10 w

Realizado por: Guerrero, D. 2020.
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CONCLUSIONES

e Mediante la caracterizacién de la materia prima se pudo determinar que las arenas
ferrotitaniferas que provienen de la provincia de Esmeraldas, sector San Lorenzo,
efectivamente contienen el mineral de titanio dentro de su composicién, gracias al analisis
guimico de fluorescencia de rayos x se pudo determinar la composicion de TiO2 26.59% y
Fe203 63.35% los mismos que pertenecen al mineral ilmenita, que es parte importante para la
obtencion de dioxido de titanio. La caracterizacion fisica se determind a través de pruebas
como el pH, conductividad eléctrica, densidad, etc. las mismas que fueron Utiles para el disefio

de los equipos.

e Se ejecutd las pruebas piloto a escala de laboratorio a distintas condiciones (tiempo y
temperatura), mediante el método del cloro, que constas de 3 subprocesos, primero se realizo
una lixiviacién &cida con acido clorhidrico, seguido de una hidrélisis térmica con hidréxido
de amonio que es una base especifica para la precipitacion del titanio y por Ultimo la
calcinaciéon que tiene la funcién de cambiar la forma cristalina del diéxido de titanio

especificamente del TiO, fase anatasa a TiO- fase rutilo de importancia industrial.

e Las pruebas piloto a escala de laboratorio determinaron las condiciones 6ptimas para cada
uno de los subprocesos, el mineral de titanio ingresa a una lixiviacién con écido clorhidrico
al 37%, a una temperatura de 100 °C, por 6 horas. El licor &cido se trat6 en la hidrolisis a 95
°C por 3 horas y por ultimo la calcinacion del producto a 900 °C por 1 hora. Las condiciones

anteriormente mencionadas son las que se tomaron en cuenta para el disefio del reactor.

e El producto final se analiz6 mediante fluorescencia de rayos x, para verificar la pureza del
TiO, alcanzada, obteniendo un 98.41% de pureza, con las mejores condiciones en cada

subproceso.

e Sedisefio tres equipos para la obtencion de TiO, para la lixiviacion se disefié un reactor batch
con chaqueta para vapor saturado, con capacidad para 70 litros y 25 kg de mineral de titanio,
el mismo que tiene un impulsor de cinco paletas con una potencia de 298.81 W y una agitacion
constante de 250 rpm, para elevar la temperatura a 100 °C se necesita una energia de 12115.62
KJ y 5.25 Kg de vapor saturado. Para la hidrolisis se disefié un reactor con las mismas
caracteristicas del reactor anterior, la diferencia radica en la cantidad de calor que se necesita

para elevar a 95 °C que es 11419.32 KJ y una cantidad de vapor de 4.91 Kg. Y por ultimo se
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disefié un horno tipo mufla para la calcinacion con un area de 5.2 m?, que alcanza los 900 °C

gracias a la potencia de 1301.47 W generado por resistencias eléctricas.
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RECOMENDACIONES

Realizar algun método de concentracion del mineral de titanio previo al proceso del cloro
para ver si los resultados de pureza del diéxido de titanio son mas elevados.

El uso elevado de acido permite plantear la duda de una regeneracion del acido clorhidrico al
finalizar los procesos, para que el impacto ambiental que genera este método disminuya. Se

recomienda investigar una metodologia para dicho problema.

Debido al bajo rendimiento del producto obtenido en el presente trabajo de titulacion, se
recomienda revisar nuevos métodos, que permitan optimizar el proceso y mejorar los

resultados obtenidos.

Probar mas variables (temperatura, cantidad de acido, tiempo, cantidad e muestra),
principalmente en los procesos de lixiviacion e hidrélisis para ver si el rendimiento y pureza

mejoran.
Al momento del disefio de los equipos, probar con algun tipo de combustible, para alcanzar

las temperaturas deseadas en los procesos de obtencion y que el costo de produccion

disminuya.
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GLOSARIO

Arenas Ferrotitaniferas: Conocidas como arenas negras o ferruginosas, que tienen una alta
concentracion de minerales en su composicion como, ilmenita, rutilo, hematita, etc. Estas se

acumulan a lo largo de las zonas costeras en todo el mundo. (Ferrando et al., 2003: p.16)

IImenita: La ilmenita de formula quimica FeTiOs, es un mineral de importancia econémica a
nivel mundial, presenta un color negro, brillo metélico, y en muchos casos presenta propiedades

magnéticas. (Burastero, 1975).

Didxido de titanio: Compuesto quimico conocido comercialmente como pigmento blanco, es un
solido inorganico insoluble en agua, pero completamente soluble en acido sulfurico caliente se

produce de forma natural en muchas minas y zonas costeras. (Hernandez, 2012: p.8; Castro, 2012: p.4)

Rutilo: El rutilo caracterizado por un brillo adamantino de color rojo, de formula quimica TiOo,
es una de las estructuras mas importantes del diéxido de titanio, se halla en granitos, pegmatitas,
graniticas y en gran cantidad en arenas ferrotitaniferas. (Klein & Hurlbut, 1997: p.423-424; Cisneros, 2016)

Anatasa: la anatasa es la segunda estructura mineraldgica mas importante del titanio, esta al igual
que el rutilo tiene una gran cantidad de titanio en su composicién, se caracteriza por su brillo

adamantino, insoluble en &acidos, y al tratarlo por encima de los 900 °C se transforma en rutilo.
(Flores, 2017: p. 11-12)

Brookita: la brookita es la tercera estructura mineraldgica que tiene el dioxido de titanio, la
diferencia mas importante con las demas estructuras es el posicionamiento de los cristales en el

espacio. Tiene un color pardo a gris, y brillo adamantino. (Flores, 2017: p. 12-13)

Método del cloruro: ElI método del cloruro tiene la funcion de extraer el dioxido de titanio de los
minerales, principalmente del mineral ilmenita, este consta de tres subprocesos: a) lixiviacion, b)

hidrolisis y c) calcinacion. (Hernandez et al., 1993: p. 60-65)

Reactor quimico: Es una unidad de proceso disefiada principalmente para que dentro de este

ocurran varias reacciones quimicas. (Santamaria, 1999: p. 16-17)

Reactor Discontinuo agitado: Es un reactor simple utilizado en varias industrias para que se dé
una reaccion quimica con una agitacién constante. Caracterizado principalmente por no tener flujo

de entrada y de salida. (Santamaria, 1999: p. 36 -38)

Difraccion de rayos X: Es una técnica mineraldgica utilizada para identificar las diferentes fases
0 estructuras cristalinas principalmente de los minerales. Esta identifica las estructuras

mineraldgicas gracias al espectro de difraccion. (Loaiza, 2017)



Fluorescencia de rayos X: Es una técnica de andlisis quimico que consiste en analizar la
radiacion X generada por una muestra al ser irradiada con rayos X emitidos desde un tubo de
rayos X. (Loaiza 2017)
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ANEXOS

ANEXO A: Resultados de FRX de la M1

Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO2 85.30 % Cl 0.05 %
Fe20s 13.16 % MnO 0.05 %
P20s 0.23% SOs 0.03 %
K20 0.19 % Cr20s3 0.02 %
SiO2 0.16 % Nb20s 0.01%
MgO 0.11% ZrO 0.01 %
CaO 0.09 % ZnO 80 ppm
Na20 0.07 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO B: Resultados de FRX de la M2

Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO: 88.30 % Cl 0.05 %
Fe203 10.98 % MnO 0.04 %
P20s 0.25 % SOs 0.03 %
K20 0.19 % Cr203 0.02 %
SiO2 0.18 % Nb2Os 0.01%
MgO 0.09 % ZrO; 0.01%
CaO 0.07 % ZnO 78 ppm
Na20 0.06 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO C: Resultados de FRX de la M3

Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO: 88.99 % Cl 0.06 %
Fe203 10.66 % MnO 0.04 %

P20s 0.25 % SOs 0.03 %
K20 0.19 % Cr203 0.02 %
SiO2 0.24 % Nb2Os 0.01%
MgO 0.10 % ZrO; 0.01%
CaO 0.10 % ZnO 78 ppm
Na20 0.06 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO D: Resultados de FRX de la M4

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO: 87.90 % Cl 0.05 %
Fe20s 1191 % MnO 0.06 %
P20s 0.21 % SOs 0.03 %
K20 0.20 % Cr20s3 0.02 %
SiO2 0.17 % Nb2Os 0.01%
MgO 0.10 % ZrO; 0.01 %
CaO 0.06 % ZnO 76 ppm
Na20 0.06 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO E: Resultados de FRX de la M5

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO 88.93 % Cl 0.06 %
Fe20s3 10.38 % MnO 0.04 %
P20s 0.23% SOs 0.03 %
K20 0.20 % Cr20s3 0.02 %
SiO2 0.15% Nb20Os 0.01%
MgO 0.07 % ZrO; 0.01 %
CaO 0.06 % ZnO 67 ppm
Na20 0.08 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO F: Resultados de FRX de la M6

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO: 90.15 % Cl 0.05 %
Fe20s3 8.80 % MnO 0.03 %
P20s 0.24 % SOs 0.03 %
K20 0.20 % Cr20s3 0.02 %
SiO2 0.15 % Nb2Os 0.01%
MgO 0.07 % ZrO; 0.01 %
CaO 0.07 % ZnO 59 ppm
Na20 0.05 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO F: Resultados de FRX de la M7

Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO2 91.33% Cl 0.04 %
Fe20s 7.49 % MnO 0.02 %

P20s 0.26 % SOs 0.03 %
K20 0.20 % Cr20s 0.02 %
SiO2 0.14 % Nb20s 0.01%
MgO 0.06 % ZrO2 0.01 %
CaO 0.05 % ZnO 90 ppm
Na20 0.06 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO G: Resultados de FRX de la M8

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO: 91.22% Cl 0.05 %
Fe20s 8.47 % MnO 0.03 %
P20s 0.22 % SOs 0.03 %
K20 0.20 % Cr20s3 0.02 %
SiO2 0.16 % Nb2Os 0.01%
MgO 0.07 % ZrO; 0.01 %
CaO 0.06 % ZnO -
Na20 0.07 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO H: Resultados de FRX de la M9

Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO2 90.90 % Cl 0.04 %
Fe20s 8.54 % MnO 0.03 %
P20s 0.26 % SOs 0.03 %

K20 0.20 % Cr20s 0.02 %
SiO2 0.16 % Nb20s 0.01%
MgO 0.07 % ZrO; 0.01 %
CaO 0.07 % ZnO -
Na20 0.06 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO I: Resultados de FRX de la M10

Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO2 90.68 % Cl 0.04 %
Fe20s 8.65 % MnO 0.04 %

P20s 0.25 % SOs 0.03 %
K20 0.20 % Cr20s 0.02 %
SiO2 0.19% Nb20s 0.01%
MgO 0.09 % ZrO2 0.01 %
CaO 0.10 % V205 0.60 %
Na20 0.07 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO J: Resultados de FRX de la M11

Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO2 89.29 % Cl 0.05 %
Fe20s3 9.89 % MnO 0.04 %
P20s 0.23% SOs 0.02 %
K20 0.21 % Cr20s 0.02 %
SiO2 0.18 % Nb20s 0.01%
MgO 0.08 % ZrO2 0.01 %
CaO 0.08 % V205 24 ppm
Na20 0.07 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO K: Resultados de FRX de la M12

Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO2 90.82 % Cl 0.04 %
Fe20s3 9.29 % MnO 0.03 %
P20s 0.25 % SOs 0.03 %
K20 0.20 % Cr20s 0.02 %
SiO2 0.16 % Nb20s 0.01%
MgO 0.09 % ZrO2 98 ppm
CaO 0.07 % CoO 23 ppm

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO L: Resultados de FRX de la M13

Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO2 92.68 % Cl 0.03 %
Fe20s3 6.26 % MnO 0.04 %
P20s 0.24 % SOs 0.02 %
K20 0.20 % Cr20s 0.02 %
SiO2 0.14 % Nb20s 0.02%
MgO 0.06 % ZrO2 84 ppm
CaO 0.08 % ZnO 50 ppm
Na20 0.06 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO M: Resultados de FRX de la M14

Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO 93.03 % Cl 0.03 %
Fe20s 6.15 % MnO 0.02 %

P20s 0.23% SOs 0.02 %
K20 0.19 % Cr20s 0.02 %
SiO2 0.14 % Nb20s 0.01%
MgO 0.06 % ZrO2 79 ppm
CaO 0.08 % ZnO 44 ppm
Na20 0.06 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO N: Resultados de FRX de la M15

Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO2 93.32 % Cl 0.02 %
Fe20s 512 % MnO 0.02 %
P20s 0.22 % SOs 0.02 %
K20 0.21 % Cr20s 0.02 %
SiO2 0.12% Nb20s 0.01%
MgO 0.06 % ZrO2 75 ppm
CaO 0.06 % ZnO -
Na20 0.06 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO O: Resultados de FRX de la M16

Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO2 98.20 % Cl 0.01 %
Fe203 1.54 % ZrO2 52 ppm
P20s 0.24 %

K20 0.21%
CaO 0.04 %
Al20s3 0.04 %
SOs 0.03 %
Nb20s 0.02 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO P: Resultados de FRX de la M17

Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO2 98.82 % Cl 0.01 %
Fe203 1.34% ZrO2 33 ppm
P20s 0.22 %

K20 0.22%
CaO 0.04 %
Al20s3 0.04 %
SOs 0.02 %
Nb20s 0.02 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.



ANEXO Q: Resultados de FRX de la M18

Método: Fluorescencia de Rayos X (XRF)

Componentes Porcentaje Componentes Porcentaje
TiO 98.25 % Cl 0.01 %
Fe203 0.85% ZrO2 36 ppm
P20s 0.23% CeO2 7 ppm
K20 0.21%

CaO 0.06 %
Al20s3 0.04 %
SOs 0.02 %
Nb20s 0.02 %

Realizado por: Guerrero, D. 2020.
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