CHEMISTRY SCIENCES

QUIMICA HOY

QUIMICA HOY CHEMISTRY SCIENCES

de titanio

Desarrollo de una ruta alternativa para obtencion de titanio elemental de mineral

Octubre - Diciembre, 2022

. r * r . *
Armando Verduzco®, Idalia Gémez™, Lorena Garza®, José Luis Cavazos®

“Universidad Autonoma de Nuevo Leon, Facultad de Ciencias Quimicas, Posgrado en Quimica de los Materiales, Av. Universidad S/N, Cuidad
Universitaria, 66455, San Nicolds ed los Garza, Nuevo Leon, MEXICO.

"Universidad Autonoma de Nuevo Leén, Facultad de Ingenieria Mecdnica y Eléctrica, Av. Universidad S/N, Cuidad Universitaria, 66455, San Nicolds ed
los Garza, Nuevo Leon, MEXICO.
*maria.gomezd@uanl.edu.mx *jose.cavazosg@uanl.edu.mx

Recibido 1 de octubre del 2021, Aceptado 20 de noviembre del 2021

Resumen

Se mantuvo TiO, con estructura cristalina de rutilo de 94% de pureza en un medio altamente reductor a diferentes condiciones de
temperatura, presion, tiempo y relacion de reactantes en atmosfera de helio, el producto obtenido se caracterizd por difraccion de rayos X
(XRD), microscopia electronica de barrido (SEM) y microandlisis por energia dispersiva (EDS), logrando un producto con 89.1% de
titanio, 3.4% de alumina, proveniente del TiO, utilizado y suboxidos de titanio como subproducto, los cuales se separar por flotacion. Se
realizd otro grupo de experimentos utilizando MgCl, y el producto obtenido fue caracterizado por XRD, en donde se aprecian sefiales

correspondientes a la aleacion AlTi;.
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1. Introduccion

El titanio es el 9°. elemento en abundancia en la corteza terrestre,
se encuentra como TiO, con diferentes estructuras cristalinas;
anatasa con estructura tetraédrica en rocas igneas, como rutilo
con estructura ortorrombica en yacimientos de arenas, como
Brookita en rocas volcanicas, como ilmenita (FeTiOj3.) en arenas
y muy escasamente como CaTiO;!"?. La explotacion del mineral
es principalmente de ilmenita y anatasa, con tratamientos de
temperatura y control de PH, es posible cambiar de una
estructura a otral®, el TiO,, con estructura rutilo, es utilizado en
pigmentos y pinturas por la absorcién de luz ultravioleta™ y con
estructura de anatasa para fotocatdlisis™. El 85%de la
explotacion mundial, se consume como TiO,, el 15% restante
como titanio elemental, elemento muy preciado por sus
excelentes propiedades en aleacion con metales como; Al, V, Cu,
Fe, Mn, sus principales propiedades aventajan al acero el cual
sigue siendo mas econdmico que el titanio, sus principales
propiedades son; baja gravedad especifica, paramagnético, alta
resistencia especifica, alta resistencia a la corrosion y
biocompatible®*). El titanio fue descubierto por William Gregor
en 1791, pero no logrd separarlo, hasta 1950 Matthew A Hunter,
logra producir el titanio, su método queda confinado por
ineficiente y hasta 1946 William Justin Kroll, desarrolla un
método para producirlo comercialmente quedando cloruro
residual, el cudl con destilacion fraccionada se logra un proceso
escalable a nivel industrial y es el principal proceso actualmente
utilizado por los fabricantes, llamado proceso Kroll*”), Consiste
en una cloracion a 800°C con apoyo carbotérmico para obtener
tetracloruro de titanio:

3TiO: + 4C + 6Cl: —_  » 3TiCL+2CO:+2CO

El producto es separado y purificado con destilacion fraccionada,

una segunda reaccion es llevada a cabo en un reactor de
molibdeno a 1000°C, utilizando Mg como reductor.

TiCl: + 2Mg Ti + 2Mg Cl.

Atmosfera de Argén

Al extraer el titanio, el reactor debe ser limpiado con HCI para
recuperarlo posteriormente por destilacion a vacio™. Este
proceso es muy costoso, principalmente por la gran cantidad de
energia que requiere, la afinidad del titanio con C, N, O, H,
hal6genos y otros elementos es lo que dificulta la reduccion” ',
En 1997 se desarrollé un proceso electrolitico a 1000°C por 40
horas en un bafio de sal fundida de CaCl,, este proceso fue
patentado y compite con el método Kroll, ambos procesos son
costosos y requieren mucha energial®), la ventaja del proceso
electrolitico FFC Cambridge, es el de ser un proceso
continuo">™,

Los fabricantes de titanio han mejorado y optimizado sus
procesos, pero en esencia, siguen siendo los costosos procesos
por cloracion; proceso Kroll y proceso por electrolisis FFC
Cambridge. se han hecho investigaciones con el fin de encontrar
una sintesis mas econoémica, sin lograr desplazar el proceso Kroll
y el proceso FFC Cambridge™'!',

En 2009 Laboratorios Kanbar de Israel con apoyo de Swagelok,
sintetizaron titanio con una reaccion directa en una capsula con
vélvula de seguridad a 150 Ib/inch®™, en 2012 Wan-Hi-Li y
colaboradores obtienen titanio con baja conversion e impurezas
en una celda de grafito a 1000°C en presencia de vapores de
Cal', en 2013 Zhigang y colaboradores recomiendan formar
TiH antes de purificar el mineral, para finalmente
deshidrogenar'™ en 2016 Chongchong y colaboradores,
buscando mejorar el proceso FFC Cambridge sintetizan titanio
elemental con una conversion de 33% por electrolisis en Sr,KCl
fundido!"*.
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Debido a la alta estabilidad termodinamica de los Oxidos de
titanio, los intentos de obtener el titanio elemental directamente a
partir del 6xido no han logrado desplazar los actuales procesos
utilizados; Kroll y FFC Cambridge, en cuanto a la purificacion
del mineral, hasta 1960, se utilizaba el proceso con &cido
sulfarico:

FeTiO; + 2H,SO, —»TiOSO, + FeSO, + 2H,0
Fe,(SO4); + Fe ———»3FeSOy
TiOSO, + 2H,0—» TiO(OH), + H,SO,
Ti(OH); ——— TiO, + H,O

El procedimiento industrial para la purificacion del mineral por
cloracién se empezd a utilizar alrededor de 1960 y evita la
necesidad de eliminar los residuos contaminantes de sulfato
ferroso del medio ambiente, con este proceso por cloracion se
logra obtener mejor pureza del TiO,!',

3TiO, + 5C + 6Cl, ——» 3TiCly + 4CO + CO,

El mercado del titanio estd dominado por la industria
aeronautica/aeroespacial, que es la principal consumidora de
titanio'®). Los fabricantes de titanio han mejorado sus procesos
con sus propias investigaciones; El proceso Armstrong es
explotado comercialmente por la empresa International Titanium
Powder (ITP), con la limitacion del proceso de ser un polvo
obtenido con densidad aparente muy baja, por lo que se necesita
un tratamiento posterior para poder ser procesado por via
pulvimetalurgica ', En esencia sigue siendo el proceso Kroll,
solo que la reduccion se lleva a cabo con sodio en vez de
magnesio, de esta manera se obtiene polvo de titanio en vez de
titanio esponja, al proceso continuo electrolitico, se han
adicionado oxidos metalicos en el proceso para obtener
directamente las aleaciones requeridas, logrando asi un valor
agregado!'”, Idaho Titanium Technologies, hace una reduccion
electrolitica de vapores de TiCl,, CBIR (Africa) la reduccion de
TiCl, la hace con H,!'”. El proceso FEC-Cambridge es uno de
los métodos muy estudiados, y algunos investigadores
consideran que pudiera ser uno de los procesos mas econdmicos
debido a que parte directamente de 6xido de titanio!'”). Aunque
hoy en dia es posible fabricar productos de titanio en condiciones
optimas, los procesos necesarios resultan méas costosos que los
correspondientes en la industria del acero %

En este trabajo, se reduce el titanio, mediante una reaccion solido
— liquido — gas, utilizando magnesio con tamafio de particula de 4
mm’, y TiO, con estructura cristalina de rutilo, 94% de pureza
minima y un tamafio de particula de 0.42 pm en atmosfera de
helio y encapsulado en aluminio a diferentes condiciones, otro
grupo de experimento se lleva a cabo con MgCl, el cual es
mucho mas econémico que el Mg. Se evalian diferentes
condiciones de temperatura, tiempo, cantidad y proporcion de
reactantes.

La seleccion de reactivos, fue seleccionada de acuerdo con la
energia libre de Gibbs de formacion de 6xidos a partir del metal
elemental®”).

La caracterizacion se lleva a cabo por difraccion de rayos X
(XRD), microscopia electronica de barrido (SEM) y microanalisis
de dispersion de energia (EDS). Para llevar a cabo estos
experimentos, se construyé un pequefo reactor de 8.7 ml de
volumen con acero inoxidable 304 con presion de disefio de 150
PSI, provisto de boquillas con tubo flexible de 1/8 de pulgada de
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diametro y valvulas en los extremos con mandmetro para aplicar
fluyjo de gas inerte, medir y controlar la presion durante la
experimentacion. Otro equipo utilizado, fue un horno tubular con
tubo de alumina, en el cual se colocan los reactantes dentro de un
crisol, encapsulados en aluminio. El TiO, al 94% de pureza
utilizado, fue proporcionado por Chemic S.A, se caracterizo por
difraccion de rayos X (XRD), con lo cual se conoce la estructura
cristalina (figura 1) de rutilo. En un medio altamente reductor, en
ausencia de oxigeno, nitrogeno e hidrogeno con la energia
suficiente, se puede llevar a cabo la reduccion del titanio para
producir el titanio elemental:

TiO, + 2Mg —% 5 Ti°® + MgO
MgClz A > Clz(g) + Mg++(;)
w—-'w

Figura 1. (XRD) de TiO,, 00-021-1276 TiO, rutilo

2. Parte experimental

Se llevaron a cabo una serie de experimentos con diferentes
condiciones de calentamiento, temperatura, tiempo, presion y
proporcion de reactantes, ademas de estas variables se tienen las
diferentes formas de operacion del equipo en cada etapa del
proceso; habilitacion, inertizacion, calentamiento, reaccion y
enfriamiento. El desarrollo experimental se dividio en 4 fases
experimentales, cada una de ellas derivada de los mejores
resultados de la fase anterior. La primera fue a presion
atmosférica y el desplazamiento de aire al inicio, se realizo
utilizando un globo con helio, en la tabla 1, se muestra las
condiciones de las pruebas de primera etapa. La segunda etapa de
experimentos se realizo midiendo el flujo de helio durante el
desplazamiento de aire antes del calentamiento y se aliment6 a
30 PSI dejando una ligera presion positiva en el reactor, las
condiciones, se muestran en la tabla 2.

Una tercera etapa se llevo a cabo con presiones iniciales desde /2
kg/em® hasta 1.5 kg/em® y temperaturas desde 550°C, hasta
750°C, en la tabla 3, se muestra un resumen.

3. Resultados

La primera etapa de experimentacion fue a presion atmosférica y
el desplazamiento de aire al inicio, se realizo utilizando un globo
con helio, en la tabla 1, se muestra las condiciones de las pruebas
de primera etapa. En el experimento 2, se tuvo dificultad apara
hacer fluir el helio por el reactor debido a la caida de presion por
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los conductos de 1/8” de diametro, en el experimento 3 se utilizd
un tubo de alimina, fluyé libremente el He para desplazar el aire,
el producto obtenido se caracterizo por difraccion de rayos X
(XRD), en la figura 2 se muestran los resultados, en ambos
experimentos se formé el monoxido de titanio, en el experimento
3 a 760°C, se observan sefiales de TiO,, lo cudl fue debido a una
falta de hermeticidad en el tubo de alimina y no por falta de
temperatura.

Tabla 1. 1* Etapa de experimentacion, a presion atmosférica
y desplazando aire con ayuda de un globo con He.

No | Reactivos. Sistema. | Resultados. | (XRD)

1 | Cordonde Mgy | Reactor, | E120% del | El
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oxidar por entrada de aire a menos que el tamafio de particula
fuera muy pequeflo (nanométrico), dado que ain no se
determinaba el tamafio de la particula de titanio formada, en el
experimento 10, se rompid el vacio al inicio del enfriamiento
para reducir el vacio formado al bajar la temperatura, en la figura
3, se muestra el difractograma obtenido de los experimentos 8, 9
y 10, en los experimentos 8 y 9, se observan sefales de titanatos,
y TiO, con un cambio de estructura cristalina a brookita, en el
experimento 10, el vacio se fue formando, pero se perdié debajo
de 300°C, en este experimento ya no se presentaron titanatos,
pues la temperatura fue menor y se observan sefiales de Ti y de la
aleacion AlTis;, aunque alin se presentan sefiales de TiO,.

Tabla 2. 2°. Etapa de experimentos, con desplazamiento de
aire con helio, medido con flujometro, inicio con ligera

presion positiva y reaccion con vacio.

No | Reactivos. Sistema. Resultado. | (XRD)

8 TiO, y 5% de | Calentaren | Polvo gris, | MgO

exceso de Mg. 2 horas a se separa | TiOg 76
800°C, Al sin | MgTiOy4
mantener 6 reaccionar. | MgTiO;
horas. BTiO,

TiO,

TiO, 8 horas Mg. No se experimento
estequiométrico | a 700°C. | fundidyse | nose
desacomodé | caracteriza
el empaque. | por entrada
de aire al
sistema.

2 | Particulas de 4 Reactor, | Polvo gris, Mg(Ti,0y).
mm® de Mg y 8 horasa | el Al, se Mg(TiOs).
TiO,, 800°C. separa TiO.
estequiométrico, fisicamente. | MgO.
encapsulado en
Al

3 | Mg: particulas | Entubo | Granulos Mg(Ti,04).
ded mm? (1 .5g), | de grises claros | Mg(TiO;).

9 TiO, y 5% de | 6 horas a | Polvo gris, | MgO
exceso de Mg. 850°C se separa | TiOg76
Al sin | MgTiO,
reaccionar | MgTiOs
BTiO,
TiO,

TiO,(2.5g), alimina, | y obscuros, | TiO.
encapsulado en | 760°C se separa el MgO.
aluminio. por 7 Al TiO,
horas.
E3,7H0'C en
00-0450945 Mg i :
010731774 Telews i‘ } tso de akiming

01-08 50554 Tiogruliln
01-074-2258 MgTely

gd

26 orados
Figura 2. (XRD) de experimentos 2 y 3.

En la temperatura de reaccion, se pierde la ligera presion en el
reactor y se genera vacio, indicativo de la oxidacion del
magnesio, pues al reaccionar el magnesio evaporado y el oxigeno
que pudo haber quedado después del desplazamiento es lo que
genera el vacio, durante la etapa de enfriamiento, se observa un
incremento de vacio, el cual se pierde en aproximadamente
350°C, aunque a esa temperatura el titanio formado, no debiera

10 | TiO, y 5% de | 650°C por 7 | Polvo gris | MgO
exceso de Mg y | horas y | de  facil | TiOg76
exceso de Al | rompiendo molienda, TiO,
para AlTi; vacio al | se separa | Ti
inicio  del | Al sin | AlTis
enfriamiento | reaccionar

|
T

Figura 3. (XRD) de experimentos 8, 9y 10.

Inbetnesictadd u 8 )

Una tercera etapa se llevo a cabo con presiones iniciales desde '2
kg/em® hasta 1.5 kg/cm® y temperaturas desde 550°C, hasta
750°C, en la tabla 3, se muestra un resumen, los experimentos
del 11 al 15, se estuvieron manteniendo la presion durante toda la
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reaccion y al inicio del enfriamiento, en la figura 4, se muestra
los difractogramas de experimentos 11 a 15, no se formo titanio
elemental ni aleacién de titanio, pero con estos datos se
cambiaron condiciones en experimentos 16 y 17, donde se
mantuvo mayor presion 2.5 Kg/lem® y 3 kg/cm?
respectivamente, manteniendo la presion con alimentaciéon de
helio en toda la reaccion y en enfriamiento, se caracterizaron los
experimentos 16 y 17 con (XRD), se muestra en la figura 5 el
difractograma, en este se puede observar sefales de Ti elemental,
dos senales muy pequefias de aleacion Al-Mg y el MgO, ambos
difractogramas, 16 y 17, son muy parecidos.

Tabla 3, Experimentos 15 — 17 con presion( 16 y 17,
manteniendo todo el proceso la presion con adicién de He.)

Reactivos. Sistema. Resultados. (XRD)
No.
11 TiO,— Mg | Y kg/em?, 7 Polvo gris | MgO.
y Al para horas a obscuro y
AlTij. 650°C particulas de | Al
Al
Ti,O.
12 | Al 1 kg/en??, 5 Polvo grisy | MgO.
0.2011g horas a particulas de | Al
Mg: 700°C. Al, paredes | Ti;O.
0.9360g de reactor TiO.
TiO,: con polvo
1.5751g blanco
13 | Al: 1 kg/em?, 5 | Polvo gris, MgO.
1.0294¢g horas a poco Alsin | TiO.
Mg: 600°C reaccionar Mg(TiOs3).
2.1572g
TiOZZ
3.3855¢g
14 | Al 1.5 kg/cmz, Granulos TiO,.
0.2584¢g 8 horas a gises AlMg.
Mg: 550°C. diferentes Ti4Os.
2.0418g* Formacion tonos y de | Mgy(TiO,)
TiO,: de vacio en Al, muy
3.3973g 4 horas. duros.
15 | Al 2 kg/en??, 6 Granulos MgO.
0.2584g horas a grises y TiO.
Mg 600°C. particulas de | Mg(TiOs).
2.0418g Al AlMgso.
TiOy: TiO,.
33973 g
16 | Al 2.5 kg/em?, Granulos MgO
0.3387g mantenido grises y Ti
Mg con He, 7 particulas de | Mg-Al
2.3069¢. horas Al
TiO, a 750°C.
3.5310g
17 | Al 3 kg/en?’, Granulos | MgO
0.3481g mantenido grises y Ti
Mg con He, 7 particulas de | Mg-Al.
2.1912¢g horas a Al
TiO, 700°C.
3.5215¢

En la figura 6, se muestran los espectros de difraccion en forma
comparativa, se tomé la muestra del experimento 16 y se
caracterizd con un microscopio de emision de campo JEOL,
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JMS-6701-F  microscopia electronica de barrido(SEM) y
microanalisis de energia dispersiva (EDS), en la figura 7 se
muestra la micrografia obtenida, en donde se pueden apreciar
particulas de MgO con un tamafio promedio aproximado de 200
nm y aglomerados de Ti de aproximadamente 20 nm, en la figura
8 se muestra la imagen elemental en donde se puede comprobar
que el tamafio de las imagenes de Mg y oxigeno corresponden a
las particulas mas grandes.

. Mpados
Figura 4: (XRD) de experimentos 11 a 15.
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Figura 5. (XRD) experimento 16.
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Figura 6. (XRD) de experimentos 16 y 17, 00-45-096 MgO,
00-044-1294 Ti,00-011-0571 AlMg.
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En la figura 9 se muestra la caracterizacion elemental por EDS,
haciendo un balance del oxigeno que lleva el MgO y el Al,O4
que debe haber en base al contenido que originalmente tenia el
TiO, utilizado, tenemos atin un sobrante de casi 9% de oxigeno,
para su separacion, es necesario saber como se encuentra ese
excedente de oxigeno.

A L

Figura 7: (EDS) de experimento 16

Wy an_J B

Figura 8: Imagen atémica elemental de experimento 16
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Figura 9. Analisis elemental de espectroscopia dispersiva de
energia(EDS),de experimento 16, antes de lavado y
separacion de subproductos.
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Separando el MgO de la muestra, se tendran mas concentrados
los compuestos que ocupan el exceso de oxigeno. Para la
separacion de MgO, se forma Mg(OH), con agua, a 60°C y se
mantiene en agitacion por dos horas:
MgO + H,0 —» Mg(OH),

Una vez formado el hidroxido, se trata la muestra con acido
acético para formar el acetato de magnesio, el cual es soluble en
agua:

Mg(OH), + CH;COOH —— (CH,COO)Mg + H,0

Un indicativo de la formacion del acetato es la formacion de
espuma, se forma de inmediato, se dejo una hora en reposo a
temperatura ambiente. Se procedid a separar el acetato con
lavadas con agua destilada y separaciones por decantaciéon con
ayuda de una centrifuga, en el 9° lavado, se tenia 7 de pH, se
adicion6 etanol y se evapord dejando el solido, el cudl se
caracterizo por microscopia electronica de barrido (SEM), en la
figura 10 se muestra un comparativo de antes y después de
separar el MgO. Se aprecia que la separacion fue exitosa, pues
solo se observan los aglomerados de Ti, se realizd un analisis
elemental con microscopia electronica (EDS), el cual se muestra
en la figura 11, en donde se puede apreciar aun un 9.2% de
oxigeno, considerando la cantidad de alimina presente y la
cantidad de oxigeno que tiene, aun quedan 7.5% de oxigeno.

Figura 10. (SEM) de muestra de E-16 después de tratamiento
con agua, acido acético y etanol.

Exprwrwanto 14 o TiwT

| -
g
P

Figura 11. (EDS) de muestra de E-16 después de separar el
MgO.

Para conocer en qué forma se encuentra, se realizo un analisis de
difraccion de rayos X (XRD), el espectro se muestra en la figura
12, comprobando que el oxigeno presente se encuentra en forma
de suboxidos de titanio: TiO, TigO y Ti,O, una vez conociendo
los subproductos, es posible la separacion. En la industria, se
cuenta con maquinaria y métodos muy eficientes, los métodos

Octubre - Diciembre, 2022



Desarrollo de una ruta alternativa para obtencion
de titanio elemental de mineral de titanio

mas utilizados son: separacion por flotacién, magnética,
hidrometalurgica y por densidad, dependiendo de las
caracteristicas del material®'>*), en nuestro caso, en vista que los
suboxidos de titanio presentan un tiempo relativamente alto de
humectacion!®' ¥, es posible la separacion por flotacion, lo cual
en la industria es ya muy dominado.

O0-04d-1234 T
T M-OTEH4T T
1 -0 5038 Tz
03-065-57H0 TieD
= 9
™ -
= -
3 8o
; EE
i1 =
=
£ n
4 T
& 2 2 5
o = L] |
5 B
T T T T 1
M 40 50 80 ™ -]
2 grados

Figura 12. (XRD) de E-16, después de separar MgO.

Con el fin solo de comprobar la posibilidad de una separacion
por flotacion, se realizaron en el laboratorio, decantaciones
parciales en un tubo de ensaye, agregando agua a la muestra, se
agitd suavemente y se dejo reposar por 10 minutos para separar
el material flotante y el material que atn no precipitaba del
material precipitado, se le adicioné etanol y se dejo evaporar
hasta tener la muestra solida. Al producto obtenido se le realizo
analisis por microscopia electronica (EDS), en la figura 13 se
muestra el resultado, donde se puede apreciar que se logrd
concentrar el oxigeno de la muestra de 9.2% a 31.6% por lo que
se puede concluir que es posible la separacion a nivel industrial
por flotacion.

P T

as L aw a 1

- |

Figura 13. (EDS) de E-16, material flotante con subéxidos.

Se realizaron otro grupo de experimentos utilizando MgCl,,
subproducto de poco valor del proceso Kroll y mucho mas
economico que el magnesio®, en la tabla 4, se muestra el
resumen, en el experimento 4, se obtuvieron: titanatos,
aluminatos y suboxidos de titanio, pero se observo falta de
hermeticidad en el tubo de aliumina, en el experimento 7 se llevo
a cabo con flujo continuo de He, a los 300°C el tubo de alumina
se fractur6 debido a la formacion de gradiente de temperatura al
estar calentando y pasando flujo de He, por lo cual, la
hermeticidad, se perdid, pero se continud con la prueba, aunque
se obtuvieron titanatos, TiO, y TiO, se obtuvo también la
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aleacion AlTis, como se puede apreciar en el difractograma de la
figura 14. En los experimentos 19 y 20, se utilizé un tubo de
acero inoxidable 304, hermético con tomas para alimentacion
continua de gas y calentado con el horno tubular, se colocaron
dos crisoles uno con los reactantes encapsulados con aluminio
dentro de un crisol de porcelana y otro crisol sin encapsular con
aluminio, se corrid la prueba con los reactantes estequiométricos,
considerando el MgCl, hexahidratado, se mantuvo !5 hora a
300°C y 5 horas a 650°C, se caracterizaron las muestras de los
experimentos 19 y 20 por XRD, los espectros se muestran en la
figura 14, en donde se puede observar que no se aparecen seiales
de titanio ni de alguna aleacion, no se forma MgO, la falta de
oxigeno en el sistema, no fue favorable, una referencia similar se
encuentra en el estudio de Niu. L. Zhang, T.A.,Lv,G.,& Zhang,B,
publicado en 20177, acerca de la descomposicion térmica por
oxidacion directa de MgCl, por pirdlisis in situ para obtener
MgO muy fino, para su experimentacion estuvieron controlando
una relacion de oxigeno-argon en el sistema.

Tabla 4. Experimentos principales con MgCl,

No. | Reactivos Horno tubular (XRD)

4 Al 0.77g, 760°C, en tubo de | MgO, TiO, TiO,
MgCl, 6.67g, alumina MgTi,0O, MgAIO.
TiO, 1.65¢g

7 MgCl, 600°C, 6 horas. TiOy s MgTiO;,
4.248g Flujo de He en TiO, TiO, AlTi;.
TiO, tubo de alimina
1.692¢g

19 | MgCl, 6.67g | 300°C, % hora, MgTiOy,

TiO, 1.65g 650°C por 5 MgTiOs,
horas. Con Al MgAl, O,
Tubo hermético MgCl,

20 | Al 300°C, ¥ hora, MgTiO;, TiO,,
0.4908g. 650°C por 5 MgTi,0s,
MgCl, horas. Sin Al MgCl,
4.0150g Tubo hermético.

TiO,
0.8196¢.

Sin embargo, se logré sintetizar el titanio elemental con una
conversion atractiva en los experimentos 16 y 17 con
condiciones de 2.5 a 3.5 kg/cm® y un rango de temperatura de
700°C a 750°C utilizando un 1.6% de exceso del
estequiométrico de Mg, el titanio obtenido fue de 89.1%, con 3.7
de Al,O; procedente del mineral TiO, utilizado y 7.2% de
oxigeno en forma de los suboxidos TigO, Ti,O y TiO, los cuales
son separables por flotacion. En las pruebas con MgCl,, se logro
en el experimento 7 la formacion de la aleacion AlTis, aleacion
de alto valor econdmico, esta aleacion, se formo teniendo en el
sistema una fraccion desconocida de aire, pues al fracturarse el
tubo de aliimina se pierde hermeticidad, el hecho de mantener el
flujo de He, es de esperar tener una mezcla de He y aire presente
en el sistema. En los experimentos 19 y 20, asegurando la
hermeticidad del medio y manteniendo un flujo continuo de He
solo se formaron titanatos y aluminatos, no se forma MgO, Ti, o
alguna aleacion de titanio.
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Figura 14.(XRD) sintesis con MgCl,

4. Conclusiones

La sintesis de Ti con reaccion directa encontrada, ademas de
atractiva y escalable a nivel industrial, es mejorable utilizando un
reactor piloto con indicador controlador de temperatura interior,
medidor indicador de oxigeno dentro del reactor, con
alimentacion controlable de aire, argon, nitrogeno, con tubo buzo
y difusor de gas interior. Los suboxidos obtenidos, son
separables por flotacion y son de alto valor econémico. El exceso
de Mg recomendado es de 1.6% del estequiométrico, el 5% de
exceso de magnesio, favorece la formacion de titanatos de
magnesio.

Para la reduccion de titanio utilizando MgCl,, es necesario tener
una cantidad medida y controlada de oxigeno en el sistema, pues
una cantidad mas pequefla de oxigeno del 6ptimo favorecerd la
formacion de titanatos y aluminatos , la ausencia de oxigeno
evita también la formacién de MgO , sin formar Ti elemental o
aleacion.
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