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استخراج دي اكسيد تيتانيم به روش سولفات ، ازكنستانتره ايلمنيت با 
درصد خلوص %29/40

سولماز بياتي،  نورالدين حقيقي
پژوهشکده محقق دارو، تهران، ايران

تاریخ دریافت : 5/2/88                                                           تاریخ پذیرش : 10/6/88
چكيده:
       دي اكسيد تيتانيم در طبيعت به سه صورت روتيل، آناتاز و بروكيت يافت مي‌شود.روتيل و آناتاز بطور صنعتي توليد شده و از آنها به عنوان رنگدانه، كاتاليزور و يا در توليد سراميك و مواد الكترونيكي استفاده مي‌شود. دي اكسيد تيتانيم بعلّت ويژگيهاي پخش شوندگي‌اش (كه از ساير رنگدانه‌هاي سفيد برتر است) اهميت ويژه‌اي بعنوان يك رنگدانه سفيد دارد. پايداري شيميايي و غيرسمي بودن از آن جمله است. توليد دي اكسيد تيتانيم بعنوان مهمترين رنگدانه‌ي معدني در سال 1995 به   106 × 2/3 تن مي‌رسد. دي اكسيد تيتانيم به دو روش سولفات و كلريد توليد مي‌گردد. در اين مقاله دي اكسيد تيتانيم به روش سولفات ، ازكنستانتره ايلمنيت با درصد خلوص %29/40 يه دست آمده است  كه درصد خلوص نهايي آن به %32/93 رسِده و راندمان توليد آن %82/13 يه دست آمده است.

واژگان کليدي: دی اکسید تیتانیم، روش سولفات، ایلمنیت.
1. مقدمه 

     دي اکسيد تيتانيم در طبيعت به سه صورت کريستالي يافت مي شود : آناتاز (Anatase)، روتيل (Rutile) و بروکيت (Brookite). اين کريستال ها اساساً دي اکسيد تيتانيم (TiO2) خالص هستند و در حالت خلوص مي بايست سفيد رنگ باشند اما معمولاً شامل مقدار کمي از ناخالصي ها مثل آهن، کروم يا واناديم هستند که باعث تيره شدن رنگ آنها مي شود. روتيل و آناتاز در سيستم هشت وجهي متبلور مي شوند و بروکيت در سيستم اورترومبيک. اگرچه آناتاز و روتيل هر دو هشت وجهي هستند ولي هم شکل ( ايزومورف ) نيستند. آناتاز معمولاً به صورت هشت وجهي منتظم يافت مي شود و روتيل کريستال هاي منشوري باريکي را که غالباً به هم چسبيده اند ايجاد مي کند. 

در هر سه شکل TiO2 يک اتم تيتانيم در شبکه توسط شش اتم اکسيژن که به صورت هشت وجهي قرار گرفته اند، احاطه شده است و هر اتم اکسيژن توسط سه اتم تيتانيم در آرايش مثلثي احاطه شده است. سه شکل TiO2 بر اساس راه هاي مختلف اتصال هشت وجهي ها به گوشه ها و لبه هايشان ايجاد مي شوند. 

سه شکل آلوتروپي TiO2  به صورت مصنوعي تهيه شده اند. اما فقط روتيل که از نظر حرارتي پايدارترين شکل است به صورت کريستال هاي بزرگ و شفاف به دست آمده است. تغيير شکل از آناتاز به روتيل تقريباً نياز بهkg mol-1 6/12 انرژي دارد، اما سرعت اين تغيير شکل به مقدار بسيار زيادي تحت تأثير دما و حضور مواد ديگر است که ممکن است واکنش را تسريع و يا متوقف کنند. پائين ترين دمايي که در آن تبديل آناتاز به روتيل اتفاق مي افتد  

در ◦C 700 است. اما اين دما، دماي انتقال نيست و اين تغيير شکل برگشت پذير نمي باشد. G∆ براي تغيير از آناتاز به روتيل هميشه منفي است.

بروکيت توسط حرارت دادن TiO2 بي شکل که از يک آلکيل تيتانات يا سديم تيتانات به همراه سديم يا پتاسيم هيدروکسيد در يک اتوکلاو، که براي چند روز در دماي ◦C600-200  قرار داده مي شود تهيه مي گردد. تهيه بروکيت به روش مصنوعي مشکل است و بنابراين توليد آن در صنعت رنگ TiO2 ارزشمند نمي باشد. مهمترين اشکال تجاري TiO2 ، آناتاز و روتيل هستند که به راحتي توسط تفرق اشعه X قابل تشخيص مي باشند.

از آنجايي که روتيل و آناتاز هر دو هشت وجهي هستند، هر دو بدون ايزوتروپ هستند و خواص فيزيکي آن ها مثل ثابت شکست نور، بر اساس جهت محور کريستال متفاوت است. در بيشتر کاربردهاي اين مواد، تفاوت بين جهت گيري هاي کريستالوگرافي، به دليل جهت گيري تصادفي تعداد زيادي از اجزاي کوچک محو مي شود ( از بين مي رود ) و اين همان ويژگي است که بسيار مهم است. 

      اندازه گيري هاي خواص فيزيکي که جهت کريستالي در آن اهميت دارد ممکن است از هر دو روتيل طبيعي و مصنوعي و کريستال هاي آناتاز طبيعي و بروکيت طبيعي به دست آيند. اندازه گيري ضريب شکست TiO2 بايد توسط استفاده از کريستالي که به طور مناسب، با توجه به محور کريستالوگرافي موقعيتش تعيين شده انجام شود چيزي شبيه منشور در يک طيف سنج. هر سه شکل TiO2  به طور طبيعي يافت مي شوند و مورد مطالعه قرار گرفته اند. به هر حال روتيل تنها شکلي است که مي توان از آن در حالت مذاب، کريستال هاي مصنوعي بزرگي را به دست آورد. ضريب شکست روتيل75/2 است. ضريب دي الکتريک روتيل به نسبت جهت کريستال و هر تغييري در فرمول استوکيومتري TiO2 ، تغيير مي کند. مقدار ميانگين ضريب دي الکتريک براي روتيل در شکل پودري آن 114 و براي آناتاز در حالت پودري 48 است. 

نقطه ذوب TiO2  تقريباً ◦C 1800 است. در دماي بالاتر از ◦C 1000 به محض آزاد شدن اکسيژن و تشکيل اکسيدهاي پائين تر تيتانيم، فشار جزئي اکسيژن به طور پيوسته افزايش مي يابد. اين امر منجربه تغيير رنگ و رسانايي الکتريکي نيز مي شود. دردماي بالاتراز ◦C400  رنگ زرد مشخصي پديد مي آيد که به علت انبساط حرارتي شبکه ايجاد مي شود که قابل برگشت است. روتيل بالاترين دانسيته و متراکم ترين ( انباشته ترين ) ساختار اتمي را دارد و بنابراين سخت ترين شکل TiO2 است ( 7 – 5/6 درجه سختي Mohs ) و آناتاز نرم تر است ( 5/5 درجه سختي Mohs ). 

TiO2 يک نيم رساناي حساس به نور است و جذب الکترومغناطيسي در نزديکي ناحيه ي فرابنفش ( UV ) دارد. 

تفاوت  انرژي  بين نوارهاي  والانسي  و  رسانايي آن در حالت جامد  ev 05/3  براي روتيل و  ev 29/3  براي آناتاز است بر اين اساس که نوار جذبي براي روتيل در کمتر از nm 415 و براي آناتاز در کمتر از nm 385 مي باشد. 
2.1.  کاربرد هاي دي اکسيد تيتانيم

    TiO2 کاربرد هاي عمده اي در صنايع امروز دارد. بررسي اين کاربردها با تقسيم بندي آن ها به کاربرد هاي رنگدانه اي و غير رنگدانه اي تقسيم بندي مي شود .

تعدادي از توليدات صنعتي به TiO2 به عنوان ماده ي اوليه با ويژگي هايي که به طور کامل براي يک کاربرد خاص تعريف شده است، نياز دارند. بعضي از مهم ترين درجه بندي هاي TiO2 آن هايي هستند که ناحيه ي سطحي بسيار ويژه، اندازه ي جزء کوچک و واکنش پذيري بسيار بالايي را دارا هستند. نياز هاي جدي، اغلب در ارتباط با خلوص و ثبات ويژگي است. (4)

مهم ترين کاربرد هاي TiO2 غير رنگدانه اي شامل لعاب شيشه اي، شيشه و سراميک هاي شيشه، الکترو سراميک ها، کاتاليزور ها و پشتيبان هاي کاتاليزور ها، هم جوش ها (Welding fluxes)، رنگدانه هاي رنگ شده، رساناهاي الکتريکي، واسطه هاي شيميايي مثل پتاسيم فلوئور و تيتانات، سراميک هاي ساختاري، جواهرات مصنوعي، جذب کننده هاي UV و پوشش ها ي نسوز است. 
3.1. توليد  دي اکسيد تيتانيم غير رنگدانه اي 

    دي اکسيد تيتانيم خالص از نظر شيميايي بطور خوبي از تتراکلريد تيتانيمي که توسط تقطير هاي مکرر تخليص شده است به دست مي آيد. TiCl4 در محلول آبي هيدروليز شده و باعث ترسيب TiO2 آب دار مي شود که بعد از شستشو و خشک کردن در دماي ◦C 110خشک شده و در دماي ◦C 800 تکليس مي شود تا آب و کلريد همراه آن از بين بروند. تهيه ي TiO2 با خلوص بسيار بالا همراه 5-10 درصد وزني از سيليس، منيزيم و آهن نيز گزارش شده است. روش مورد استفاده شامل ترسيب TiO2 آب دار از تتراکلريد تيتانيم، تبديل رسوب به ماده اي حاوي دو اکسالات [TiO(C2O4)2] (NH4)2، تبلور مجدد اين ماده از متانول و تکليس کردن است1. 

TiO2 همچنين توسط ترسيب به وسيله ي هيدروکسيد آمونيوم از محلول پتاسيم هگزاکلرو تيتانات نيز مي تواند به دست آيد ؛ نمک بايد به طور مداوم توسط تبلور مجدد تخليص شود. همچنين ايزوپروپيل تيتانات Ti[OCH(CH3)2]4 به عنوان ماده ي آغازين بايد مورد استفاده قرار گيرد زيرا در حالتي بسيار خالص توسط تقطير هاي مکرر مي توان به آن دست يافت. اين ماده توسط جوشاندن همراه آب هيدروليز مي شود و TiO2 آبدار رسوب داده شده شسته خشک شده و تکليس مي گردد.
4.1.  توليد دي اكسيد تيتانيم رنگدانه اي 

    رنگدانه هاي TiO2 به دو شکل آناتاز و روتيل تهيه مي شوند. اين اسامي نشان مي دهند که رنگ دانه ها ساختار کريستالي نوع معدني آن ها را دارند اما لزوماً نشان دهنده ي تهيه ي آن ها از اين نوع کاني ها نمي توانند باشند. 
2. بخش تجربي
     نمونه اي که براي استخراج TiO2   مورد استفاده قرار گرفته است کنستانتره ي %29-40 ايلمنيت است که از معدن تيتانيم کهنوج که در جنوبي ترين نقطه ي استان کرمان و در فاصله ي 160 کیلو متری شهرستان بندر عباس و در کنار جاده ي آسفالته ي کهنوج- بندر عباس (کيلومتر 25 ) قرار گرفته است به دست آمده است که توسط دفتر شرکت تيتانيم کهنوج کرمان که در طهران مي باشد تهيه شده است7. 
1.2.خواص کنستانتره

   کنستانتره ي مورد آزمايش از لحاظ خواص فيزيکي و شيميايي مورد بررسي قرار گرفته است که ذيلاً به ذکر آن پرداخته مي شود : 
2.2. خواص فيزيکي
    کنستانتره ي % 29/40 ايلمنيت سياه رنگ است و دانسيته ي آن که در محيط آزمايشگاه و در دماي ◦C 21  اندازه گيري شده است، gr/cm3 7/4 مي باشد. همچنين آهن موجود در اين کنستانتره در اثر ايجاد ميدان مغناطيسي توسط آهن ربا جذب مي شود.
3.2.خواص شيميايي
   براي آناليز کيفي اين کنستانتره آزمايش هاي مربوط به دسته هاي کاتيون ها بر روي آن انجام شده است که بيشترين اين ترکيبات شامل 2+ Fe و 3+  Feو Ti 4+مي باشد و عناصر ديگر به علت کمي مقادير آنها، در اين آزمايشات پاسخي براي آنها حاصل نشد ولي عموماً   نا خالصي هاي همراه اين کنستانتره، بيشتر شامل کلسيم، منيزيم، سيليس، کروم، آلومينيوم، منگنز و اناديم مي باشند. (بخش 3-2-1-1 )

    آناليز کمي و کيفي اين کنستانتره توسط شرکت تيتانيم کهنوج در اختيار قرار نگرفت، لذا در حد امکانات موجود تنها آناليز کيفي  و در نهايت آناليز کمي بر روي TiO2 انجام گرفته است که در بخش هاي بعد به آن پرداخته شده است.
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نمودار 1:  نمودار جذب برحسب غلظت Ti4+  در کنستانتره ايلمنيت
4.2.  روش آزمايشگاهي استخراج دي اکسيد تيتانيم از کنستانتره %29-40 ايلمنيت 

     امروزه TiO2 به دو روش سولفات و کلريد در صنايع جهان توليد مي شود. اما با توجه به اين که نوع کاني TiO2 در انتخاب روش استخراج آن نقش عمده اي دارد، لذا از روش سولفات براي انجام اين پروژه استفاده شده است زيرا کاني حاصل از معدن تيتانيم کهنوج، ايلمنيت (FeTiO3) است و بهترين روش استخراج TiO2 از آن، روش سولفات مي باشد. در صورتي که کاني، روتيل باشد (TiO2) روش کلريد، روش مناسب تري است زيرا H2SO4 غليظ به خوبي نمي تواند اين ماده را در خود حل کند، با توجه به اينکه براي کاني ايلمنيت مي توان از روش کلريد نيز استفاده کرد ولي چون در روش کلريد نياز به درجه حرارت بالاي ◦C 1000، دميدن گاز کلر و سر انجام جمع آوري گاز کلر توليد شده (3-2-2-2 ) مي باشد و تجهيزات موجود اجازه ي انجام اين روش را نمي دهد، لذا از روش سولفات براي استخراج  TiO2  در اين پروژه استفاده شده است. 
5.2.  تعيين درصد خلوص دي اکسيد تيتاننيم در کنستانتره
     کنستانتره %29-40 ايلمنيت پس از عمليات تغليظ و آماده سازي اوليه به اين درجه از خلوص رسيده است. مراحل تغليظ و آماده سازي اين کنستانتره توسط کارخانه ي تيتانيم کهنوج انجام گرفته است. در واقع سنگ معدن ايلمنيت با درجه ي خلوص %5/3 نسبت به TiO2، پس از اين که کاملاً خرد و سپس سرند شده است، از مگنتهاي قوي عبور داده شده تا ناخالصي عمده ي آن که آهن و اکسيد هاي آهن مي باشد از آن جدا شود متعاقب آن براي جدا سازي بقيه ي نا    خالصي ها از روش هاي تغليظ ثقلي و فلوتاسيون که اکثراً روش هاي مکانيکي هستند استفاده شده است. محصول به دست آمده پودري سياه رنگ است که همان کنستانتره %29/40 ايلمنيت مي باشد.

براي انجام اين پروژه ابتدا درصد خلوص TiO2 موجود در اين کنستانتره توسط دستگاه اسپکتروفوتومتر به روش زير تعيين شده است :

    حدود g 5 /0 از کنستانتره ي مورد نظر با cc 15  H2SO4  %80 حرارت داده شده است. براي انحلال کامل اين ماده در  H2SO4عمل اسيد زني با اسيد %80 حدود 5 مرتبه تکرار شده است و در هر بار کنستانتره به همراه اسيد %80 به مدت يک ساعت جوشانده شده، و سپس سرد و فيلتر شده است. براي اطمينان از خروج کامل تيتانيم پس از هر مرحله اسيد زني، محلول مورد نظر با محلول H2O2  %3 مورد آزمايش قرار گرفته است. زرد تا نارنجي شدن محلول با اضافه کردن محلول %3  H2O2 نشان از وجود Ti4+ در محلول دارد. لذا، عمل اسيد زني دوباره تکرار شده است تا مرتبه ي پنجم که با انجام آزمايش مذکور ديگر Ti4+ در محلول موجود نبوده است. تمامي مراحل ذکر شده براي 4 نمونه از اين کنستانتره تکرار شده است. پس از فيلتراسيون محلول خروجي از انحلال کنستانتره در H2 SO4  %80 و شستشوي کامل رسوبات، محلول مورد نظر به بالن ژوژه ي  cc250 انتقال داده شده است  و با آب مقطر به حجم رسيده است سپس cc 10 از اين نمونه ها آماده شده و به بالن هاي ژوژه ي  cc100 انتقال داده شده است و به آنها  cc5 اسيد فسفريک 1 به 4 براي کمپلکس کردن آهن موجود در نمونه ها اضافه شده است تا از مزاحمت آهن در اندازه گيري جذب نور توسط Ti4+ در دستگاه اسپکتروفوتومتر جلوگيري به عمل آيد. سپس حدود 5 میلی لیتر، H2O2  %3 براي ظاهر سازي Ti4+ موجود در محلول به تمامي نمونه ها اضافه شده است. وجود Ti4+ با ايجاد رنگ زرد تا نارنجي در محلول، پس از اضافه کردن محلول %3  H2O2  مشخص مي گردد. نمونه ها با H2SO4 2N, به حجم رسانده شده اند. ميزان جذب نور Ti4+ موجود در اين 4 نمونه به همراه 5 استاندارد 40،30،20،10  و  ppm 50 و به همراه يک محلول بلانک در طول موج nm 410 و با دستگاه اسپکترو فوتومتراندازه گيري شده است که نتايج به دست آمده به شکل نمودار 4-1 نمايش داده شده است 

     تا در صد TiO2 موجود در نمونه ها مشخص گردد براي اين کار نموداري از جذب نور توسط Ti4+ بر حسب غلظت Ti4+ در نمونه ها رسم شده است. با در دست داشتن مختصات 5 استاندارد   ( غلظت و جذب معلوم ) و يک بلانک، 6 نقطه به دست آمده است. خط صافي را که از نقطه ي (0 و 0 ) و با کمترين خطا نسبت به 5 نقطه ي ديگر مي توان رسم کرد، ترسيم شده است با محاسبه ي معادله ي خط مزبور و با در دست داشتن مقادير جذب نوري Ti4+ در هر کدام از نمونه ها، غلظت Ti4+ در آن ها محاسبه شده است و درصد TiO2 موجود در هر 4 نمونه محاسبه شده و سپس در صد خلوص ميانگين با ميانگين گيري از درصد هاي خلوص 4 نمونه به دست آمده است.
جدول 1:  اندازه گيري ميزان جذب، غلظت و درصد خلوص TiO2 موجود در کنستانتره توسط دستگاه 

اسپکترو فوتومتر در nm 410
	شماره نمونه
	ميزان جذب
	غلظت (ppm)
	درصد خلوص

	بلانک
	0
	0
	

	استاندارد A
	197/0
	10
	

	استاندارد B
	318/0
	20
	

	استاندارد C
	563/0
	30
	

	استاندارد D
	600/0
	40
	

	استاندارد E
	762/0
	50
	

	نمونه 1
	628/0
	5/39
	% 95/32

	نمونه 2
	785/0
	4/49
	% 21/41

	نمونه 3
	838/0
	7/52
	% 96/43

	نمونه 4
	820/0
	57/51
	% 02/43

	درصد خلوص ميانگين
	% 29/40
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 EMBED Equation.3  [image: image3.wmf]بنا بر اين درصد خلوص TiO2 در کنستانتره% 29/40 به دست آمده است. 
6.2.  استخراج دي اکسيد تيتانيم به روش سولفات از کنستانتره %29/40  ايلمنيت
     پس از اطلاع از درصد خلوص  TiO2 در کنستانتره، عمل استخراج TiO2 به روش سولفات انجام گرفته است .عمل استخراج بر روي 20 نمونه ي g 50 از اين کنستانتره صورت گرفته است که هر نمونه با cc 60 ، H2 SO4  %80  جوشانده شده ( دما در حدود  ◦C 170)، سرد شده ( براي جلوگيري از ايجاد هيدروليز نا خواسته ي TiOSO4 ) و فيلتر شده است اين عمل 5 مرتبه براي خروج کامل Ti4+ از نمونه ها انجام شده است.

پس از جدا سازي سولفات هاي محلول TiOSO4 و 7H2O.FeSO4  از رسوبات ترکيبات نا محول عناصر ديگر محلول سبز تا زرد رنگي به دست مي آيد. براي جدا سازي  FeSO4 و TiOSO4 و انجام عمل هيدروليز، اين محلول بر روي حرارت قرار گرفته و جوشانده شده است .(دما در حدود ◦C 98 ) پس از حدود 30 دقيقه جوشش، محلول کم کم حالت شفافيت خود را از دست داده و کدر مي شود که به دليل تشکيل رسوبات سفيد رنگ   TiO(OH)2 مي باشد که نشان از انجام عمل هيدروليز مي دهد. حدوداً يک ساعت محلول به همين منوال بر روي حرارت قرار گرفته است تا هيدروليز کاملتر و رسوبات بيشتري تشکيل شود (در مرحله ي هيدروليز تنها  TiOSO4 هيدروليز مي شود و FeSO4  به حالت محلول باقي مي ماند). پس از اين مدت زمان، سوسپانسيون به دست آمده، سرد شده و توسط کاغذ صافي باند آبي S & S بدون خاكستر (Ashless) فيلتر شده است تا رسوبات سفيد TiO(OH)2 از محلول زرد رنگ سولفات آهن جدا شوند. محلول فيلتر شده 3 مرتبه‌ي ديگر حرارت داده شده است و پس از تشکيل TiO(OH)2  فيلتر شده است (براي تکميل عمل هيدروليز ). پس از طي اين مراحل رسوبات چند بار با آب مقطر شستشو داده شده اند تا عاري از محلول شوند. رسوبات به دست آمده بسيار سفيد مي باشند. سپس رسوبات در بوته هاي چيني توزين شده قرار گرفته اند تا براي مرحله ي تکليس آماده شوند در اين مرحله بوته هاي چيني حاوي رسوبات  در کوره و در دماي ◦C 900  به مدت 3 ساعت قرار گرفته اند تا آب موجود در رسوبات گرفته شده و TiO2 بي آب حاصل شود. پس از خروج از کوره، بوته ها دوباره توزين شده اند تا ميزان TiO2 حاصل مشخص گردد. رنگ TiO2 حاصل کمي زرد رنگ است که با ساييدن آن توسط هاون سفيد تر مي شود اما همچنان به زردي مي گرايد که علت آن يا انبساط شبکه ي بلور  TiO2به علت گرماست ، يا ايجاد رنگدانه هاي روتيل که نسبت به آناتاز ته رنگ زردي را دارند و يا وجود نا خالصي که توسط عناصر واسطه (Fe3+) در شبکه ي بلور به وجود آمده است مي باشد .
7.2.  تعيين درصد خلوص دي اکسيد تيتانيم به دست آمده

    تعيين درصد خلوص TiO2 به دست آمده بر روي 4 نمونه ي انتخابي از 20 نمونه ي مذکور انجام شده است که از هر نمونه حدود  gr 1/0 بر داشته شده و حدود  g3 سولفات آمونيوم جامد ((NH4)2SO4) (براي بالا تر بردن دماي جوش و انحلال بهتر TiO2 ) و cc 20 ،    H2SO4  %98  براي انحلال TiO2 به آن اضافه شده است. نمونه ها همگي به مدت 2 ساعت بر روي حرارت قرار گرفته اند تا TiO2 کاملاً در H2SO4 حل شده و محلول شفافي به دست آيد. اين محلول ها به بالن هاي ژوژه ي cc 250 انتقال داده شده اند و با آب مقطر به حجم مورد نظر رسيده اند سپس cc 10 از هر کدام از اين نمونه ها به بالن هاي  cc100 انتقال داده شده است و براي ظاهر سازي Ti4+ به هر کدام cc 5 ، %3 H2O2 ، به عنوان معرف اضافه شده است تا رنگ زرد تا نارنجي ايجاد شده نشان از حضور Ti4+ در محلول مورد نظر باشد. ميزان جذب نور Ti4+ در اين 4 نمونه به همراه 5 استاندارد  10، 20 ، 30 ، 40 ، ppm 50 و يک بلانک در طول موج  nm 410و توسط دستگاه اسپکتروفوتومتر اندازه گيري شده است که به همان روش قبل تعيين درصد خلوص TiO2 در کنستانتره انجام شد.
جدول2: ا ندازه گيري ميزان جذب، غلظت و درصد خلوص TiO2 موجود در نمونه ي به دست آمده توسط دستگاه اسپکتروفوتومتر در طول موج nm 410
	شماره نمونه
	ميزان جذب
	غلظت (ppm)
	درصد خلوص

	بلانک
	0
	0
	

	استاندارد A
	145/0
	10
	

	استاندارد B
	268/0
	20
	

	استاندارد C
	488/0
	30
	

	استاندارد D
	641/0
	40
	

	استاندارد E
	709/0
	50
	

	نمونه 1
	322/0
	5/21
	% 67/89

	نمونه 2
	346/0
	1/23
	% 35/96

	نمونه 3
	339/0
	6/22
	% 26/94

	نمونه 4
	334/0
	3/22
	%01/93

	درصد خلوص ميانگين
	% 22/93
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نمودار2:  نمودار جذب بر حسب غلظت  Ti4+ در نمونه TiO2   
با توجه به درصد خلوص به دست آمده از  TiO2 استخراجي ( %22/93 ) و درصد خلوص TiO2 در کنستانتره ( %29/40  ) راندمان براي 4 نمونه از 20 نمونه مورد آزمايش از طريق فرمول زير محاسبه شده است که نتايج به دست آمده در جدول زير ارايه شده است.
جدول3:  محاسبه ي راندمان استخراج TiO2 از کنستانتره ي  ايلمنيت %29/40  به روش سولفات
	
[image: image5.wmf]شماره نمونه
	جرم نمونه کنستانتره(g)
	جرم TiO2  در نمونه اوليه(g)
	جرم نمونه بدست آمده(g)
	جرم TiO2 خالص(g)
	راندمان

	1
	00/50
	145/20
	00/3
	80/2
	%90/13

	2
	00/50
	145/20
	90/2
	71/2
	%45/13

	3
	00/50
	145/20
	01/3
	81/2
	%95/13

	4
	00/50
	145/20
	02/3
	82/2
	%00/14

	راندمان استخراج TiO2 از کنستانتره %29/40 ايلمنيت به روش سولفات
	%82/13


راندمان استخراج TiO2 از کنستانتره ي %29/40  ايلمنيت به روش سولفات %82/13  به دست آمده است. 

3. بحث و نتيجه گيري 
     نتايج به دست آمده از استخراج  TiO2به روش سولفات در آزمايشگاه که در فصل قبل شرح داده شد بدين صورت است‌:
TiO2 موجود در کنستانتره %29/40
TiO2 موجود در نمونه ي حاصل %32/93
راندمان استخراج به روش سولفات  %82/13

از ميان داده هاي بالا، راندمان استخراج به روش سولفات (%82/13 ) بسيار پايين مي باشد ذيلاً دلايل پايين بودن راندمان درج مي گردد:

1-مهمترين عامل عدم انحلال کامل کنستانتره اوليه در %80  H2SO4 حتي پس از 5 مرحله اسيد زني و حرارت دادن مي باشد. اين مطلب حاکي از آن است که تمام TiO2 موجود در کنستانتره به صورت کاني ايلمنيت نمي باشد و همراه آن کاني روتيل  ( TiO2 ) نيز موجود مي باشد که در %80  H2SO4 بسيار کم محلول مي باشد  و بهترين روش استخراج آن توسط روش کلريد است که عدم استفاده از روش کلريد در اين پروژه در فصل 4 به طور کامل شرح داده شد. 
2- عدم انجام هيدروليز کامل که هيدروليز TiOSO4 حتي با جوشاندن هم به طور ناقص انجام مي گيرد براي رفع اين مشکل از روش Mecklenburg  استفاده شد که به علت ميزان بالاي آهن در نمونه، همرسوبي آهن و تيتانيم حتي با کنترل PH انجام شد و لذا جداسازي آن دو کاملاً غير ممکن بود. از روش Blumenfeld نيز استفاده شد که يک قسمت کوچکي از محلول سولفات در آب جوشان هيدروليز شده و سپس به محلول با حجم بيشتر اضافه شد که اين عمل تا حدود کمي مؤثر بود ولي ميزان TiO(OH )2 به دست آمده نيز تأثير زيادي بر روند افزايش راندمان نداشت. 
3- وجود مقادير بالاي  FeSO4 در محلول هيدروليز که به علت عدم جداسازي آن در مرحله ي تکميل هيدروليز براي بار دوم و سوم، رسوب هاي بسيار ريزي از   TiO (OH )2  توليد شد که حتي کاغذ صافي استفاده شده ( باند آبي S&S ) که کاغذ صافي بسيار ريزي است نيز اين رسوبات را از خود عبور مي داد و لذا راندمان در اين مرحله نيز تا حدودي کاهش مي يافت. 
     استخراج TiO2 از کنستانتره ي مورد نظر مخصوصاً به روش سولفات بسيار سهل و آسان به نظر مي رسد ولي در عمل با وجود صرف بيش از 200 ساعت وقت در آزمايشگاه  و با توجه به تجهيزات موجود، نوع روش انتخابي استخراجي، وجود احتمالي کاني روتيل در نمونه ي کنستانتره، هيدروليز ناقص و بسيار آرام TiOSO4، عدم جدا سازي FeSO4 و تشکيل رسوب هاي بسيار ريز، امري است که براي نتيجه گيري مطلوب، نياز به زمان بسيار زياد و مطالعات و تحقيقات بسيار گسترده دارد. اميد  است که با مطالعه و تحقيقات بيشتر و آزمايشات مستمر تکنولوژي بهينه ي استخراج به دست آيد تا شايد بتوان از معادن تيتانيم ايران، TiO2 با خلوص و راندمان بالاتر استخراج کرد. 
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