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 شده استفاده ایلمنیت از تیتانیم  اکسید منظور استخراج ديوسیله اسید اگزالیک بهدر مطالعه حاضر، از تشویه قلیایی و لیچینگ به -چکیده

 قلیـایی  تشـویه  شـامل  مراحـل  انجام روند. است  شده بررسی تیتانیم  اکسید بر مقدار خلوص و بازیابی ديول و اسید آسکوربیک اتان اثر و

لیچینگ ایلمنیت تشویه شده توسط آب مقطر بـه   گراد،یسانت درجه 900 دماي در ساعت چهار مدت به سدیم کربنات نمک توسط ایلمنیت

مولار و مقادیر متفاوتی از اسید آسکوربیک و اتـانول در   47/0ز اسید اگزالیک ساعت در دماي اتاق و لیچینگ توسط مخلوطی ا یکمدت 

کار بردن اسید آسکوربیک نهایی نشان داد که استفاده از اتانول باعث افزایش میزان بازیابی و به یجنتا. است بوده  گرادیدرجه سانت 65دماي 

زمـان میـزان خلـوص و    و حضور توأم این دو عامل سبب افزایش هم شودیم استخراج شده متیتانی  اکسید سبب افزایش میزان خلوص دي

درصـد   48مـولار و اتـانول    005/0مولار، اسید آسـکوربیک   47/0پس از انتخاب اسید اگزالیک  تیدرنها. شود بازیابی محصول نهایی می

امکـان رسـیدن بـه     گـراد، یدرجـه سـانت   80ت و ساع 16عنوان شرایط مناسب براي محیط لیچینگ، با افزایش زمان و دماي لیچینگ به به

  .شد میسر درصد 9/90 و درصد 3/93 خلوص با تیتانیم  اکسید دي

  

  .اتانول آسکوربیک، اسید اگزالیک، اسید قلیایی، تشویه ایلمنیت، تیتانیم،  اکسید دي :يدیکل يهاواژه

  

Investigating the Effect of Ethanol and Ascorbic Acid on Titanium 
Dioxide Extraction from Ilmenite by Oxalic Acid 

 

V. Mohammadpour, M. Soltanieh and M. Adeli*  

 

School of Metallurgy & Materials Engineering, Iran University of Science and Technology. 
 

Abstract: In the present study, alkali roasting and oxalic acid leaching were used to extract titanium dioxide from ilmenite, 
and the effect of ethanol and ascorbic acid on the purity and recovery of titanium dioxide was investigated. In this research, 
ilmenite was alkali roasted with sodium carbonate for 4 hours at 900˚C. Then, the roasted ilmenite was leached with distilled 
water for 1 hour at room temperature. Finally, leaching with a mixture of 0.47M oxalic acid and different amounts of ascorbic 
acid and ethanol was performed at 65˚C. The results showed that using ethanol caused an increase in the amount of recovery and 
ascorbic acid increased the purity of the extracted titanium dioxide; also, the presence of these two factors at the same time 
simultaneously increased the amount of purity and recovery of the final product. Eventually, by choosing 0.47M oxalic acid, 
0.005M ascorbic acid, and 48% ethanol as the appropriate conditions for leaching media and increasing the leaching time and 
temperature to 16 hours and 80˚C, it was possible to get titanium dioxide purities which were as high as 93.3% and 90.9%, 
respectively. 
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  1397، بهار 1، شمارة 37مواد پیشرفته در مهندسی، سال   12

  مقدمه -1

سال اخیر سبب افزایش استفاده از اکسـید   40رشد اقتصادي در 

ــه رفــع برخــی   ــانیم در اپتیــک و کمــک ب فلزاتــی همچــون تیت

اما همچنان بـیش از   ،]1[است  محیطی شده هاي زیست آلودگی

درصد از ایلمنیت استخراج شده، براي تولید رنگدانه سـفید   90

تـرین کـانی    روتیل، مهـم . ]2[رود  کار میبه  تیتانیم  اکسید از دي

است اما با توجه به اینکه از  تیتانیم  اکسید منظور استحصال ديبه

تـر اسـت، ایـن موضـوع سـبب اهمیـت یـافتن         ایلمنیت کمیاب

  اکسـید  تـرین کـانی بـراي استحصـال دي    عنوان مهـم ایلمنیت به

یی از جملـه عناصـر   هـا  حضور ناخالصی. ]3[است  شده  تیتانیم

، بـا ایجـاد مراکـز    تیتـانیم   اکسـید  کمیاب و فلزات انتقالی در دي

شـوند؛   رنگی، سبب کاهش میزان سفیدي رنگدانه تولیـدي مـی  

بسـیاري از   هـا ضـروري اسـت.    بنابراین حـذف ایـن ناخالصـی   

مبتنی بر ترکیبـی   تیتانیم  اکسید فرایندهاي شیمیایی استخراج دي

ن گرمایی، تشویه، لیچینـگ و جـدایش   هاي اکسیداسیو از روش

محیطـی و  اما با توجه به ملاحظات زیسـت  ،]4[فیزیکی هستند 

ها براي یافتن بهترین روش اسـتخراج   مسائل اقتصادي، پژوهش

  .]5[همچنان ادامه دارد 

هاي قلیـایی آن   یکی از مزایاي استفاده از تشویه توسط نمک

سـازي سـنتی داراي    هـاي پرعیـار   است که نسبت به دیگر روش

. در تشـویه ایلمنیـت توسـط    ]6[ضایعات تولیدي کمتري است 

گـراد  درجه سـانتی  800هاي قلیایی و در دماهاي بالاتر از  نمک

هاي عنصر قلیـایی بـه سـاختار ایلمنیـت باعـث       نفوذ سریع یون

دهد کـه   ایجاد کرنش بزرگی در ساختار شده و شکستی رخ می

شود امکان حل کردن برخی از فازها در زمان لیچینـگ  سبب می

 تجزیـه کربنـات سـدیم در زمـان تشـویه،      میسر شود. در حـین 

هـاي   وارد واکنش شده و یکی از انواع تیتانـات  اکسید تیتانیمدي

Naسدیم با ساختار شیمیایی  TiO2 تشکیل . ]7[شود  ایجاد می 3

تواند سبب  هاي قلیایی می فازهاي پیچیده در اثر استفاده از نمک

هاي موجود در ماده اولیه شـود و امکـان    جدایش بهتر ناخالصی

حــذف ایــن فازهــا در مراحــل بعــد توســط لیچینــگ در آب و 

  .]8[لیچینگ در اسید وجود خواهد داشت 

به بررسی سـینتیک لیچینـگ قلیـایی ایلمنیـت، لاهیـري       ]9[لیو 

به استخراج عناصر کمیاب توسط تشویه قلیایی ایلمنیت تا  ]10[

به حذف آهن و تشکیل تیتانات سـدیم   ]11[و فولی  درصد 80

نیـز   ]12[منـگ  انـد.   کـرده  توسط تشویه قلیایی ایلمنیت اشـاره  

استفاده از تشویه قلیایی کنسانتره روتیـل توسـط نمـک کربنـات     

منظور رسیدن به تیتانات سدیم و درنهایت دست یـافتن  سدیم به

داده  با خلـوص بـالا را مـورد مطالعـه قـرار       اکسید تیتانیمديبه 

  است. 

ــات نشــان داده ــه انحــلال آهــن   تحقیق ــد ک توســط  (III)ان

ی بهبود یافتـه و در اثـر تشـکیل    اسیدهاي آلی و در شرایط احیای

. مطالعات انجام شده بر ]13[گیرد  قرار می تأثیرکمپلکس، تحت 

علـت قـدرت   است که اسید اگزالیک به  اسیدهاي آلی نشان داده

اسیدي بـالا، توانـایی مناسـب در تشـکیل کمـپلکس و قـدرت       

اش، بهترین تـوان حـذف آهـن را در مقایسـه بـا دیگـر        احیایی

بـــراي اکســـیدها و . ]15و  14[هـــاي آلـــی دارااســـت  اســـید

تـر از   ، مکانیزم احیایی معمولاً سـریع (III)هاي آهن  هیدروکسید

کند؛ زیـرا کـه پیونـدهاي میـان      هاي غیراحیایی عمل می مکانیزم

تر بوده و  در ساختار کریستالی ضعیف 2O-هاي  ) و یونIIآهن (

) از سـطح ذرات اکسـید   IIهاي آهـن (  در پی آن آزاد شدن یون

  .]16[پذیرد  ر صورت میت آسان

ایلمنیـت آسـیا شـده را توسـط      ]17[در همین راسـتا، نایـل   

صـورت خمیـر   درصد وزنی پتاسیم هیدروکسـید بـه   70محلول 

ید اگزالیک درآورد و با شستشوي آن توسط آب و لیچینگ با اس

در غلظت، زمان و دماي متفاوت در حالت بهینه توانست مقـدار  

درصد از تیتانیم موجود در ایلمنیت را حل کند. این مطالعـه   93

نشــان داد کــه اســتفاده از اســید اگزالیــک در مقایســه بــا اســید 

کلریدریک و اسید سـولفوریک، توانـایی حـل کـردن بیشـترین      

لاکشـمی   .]18[آهن را دارا اسـت   مقدار تیتانیم و کمترین مقدار

با تشویه قلیایی ایلمنیت توسط نمک کربنات سدیم و پس  ]19[

 125مـولار در دمـاي    شـش از آن لیچینگ در اسید کلریـدریک  

درصـد   21/97گراد توانست به روتیـل بـا خلـوص    درجه سانتی

از تشـویه قلیـایی ایلمنیـت توسـط      ]14[دست پیدا کند. سانچز 
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  13  1397 بهار، 1، شمارة 37ندسی، سال مواد پیشرفته در مه

یم و لیتـیم  هاي کربنات و هیدروکسید عناصر سدیم، پتاس ـ نمک

بهره برد و با لیچینگ در آب موفق به استخراج عناصـر کمیـاب   

از ساختار ایلمنیت شد و با لیچینگ در مخلـوط اسـید اگزالیـک    

مولار موفق به حذف آهـن   01/0مولار و اسید آسکوربیک  3/0

درصد دست  95با خلوصی بالاتر از  تیتانیم  داکسی شده و به دي

در تحقیقـی اثـر اسـید آسـکوربیک را بـر       ]15[یافت. لاهیـري  

آن را تسریع در  تأثیرلیچینگ ایلمنیت تشویه شده بررسی کرد و 

  عنوان کرد. (II)به آهن  (III)احیاي آهن 

از عوامل مؤثر بـر مکـانیزم انحـلال توسـط اسـید اگزالیـک       

و  ]20[محلـول آغـازین، دمـا، تـابش فـرابنفش       pHتوان به  می

 22[تاکسـیارخو  . ]21[به محلول ابتدایی اشاره کرد  Fe+2افزودن 

اخت به مطالعه لیچینگ هماتیت توسط اسید اگزالیک پرد ]23و 

، وابستگی انحلال آهـن بـه   pHو گزارش کرد که با تنظیم میزان 

هـاي متنـوع    بررسـی گونـه  یابد.  غلظت یون اگزالات کاهش می

 ]25[ و لـی  ]24[یونی در محلول اسید اگزالیـک توسـط کرنـل    

غلظـت   تـأثیر است و مدل محاسـباتی چگـونگی    انجام پذیرفته 

هماتیت حل شده و حرارت جذب شده توسـط اسـید اگزالیـک    

تهیـه شـده    ]26[هاي آهـن توسـط نویـه     در طی لیچینگ اکسید

  است. 

اند که اگر از ترکیباتی کـه سـبب پایـدار     مطالعات نشان داده

شدن تیتانیم حل شده و از هیدرولیز و پلیمر شدن آن جلوگیري 

کنـد   کنند استفاده شود، انحلال سرباره تیتانیایی بهبود پیدا می می

لمنیـت را  تنهـایی توانـایی لیچینـگ ای   هـا بـه   چه الکل گرا. ]27[

توانـد   هـاي معـدنی مـی    ندارند اما استفاده از آنها به همراه اسید

ها توانـایی ایجـاد    الکل. ]28[سبب بهبود لیچینگ ایلمنیت شود 

انحلال انتخابی را دارا بوده و با افزودن بر انحلال یـک فلـز، از   

دهنده  نشانمحققین ي ها بررسی .]29[کاهند  انحلال دیگري می

ها بر توان لیچینـگ ایلمنیـت توسـط     اثر مطلوب استفاده از الکل

  .]32-28[است   اسیدهاي معدنی بوده

 بیـان  تـوان  مـی  کشـور  در شده انجام هاي پژوهش بررسی با

 منظوربه آلی هاي اسید از استفاده  زمینه در پژوهشی هیچ که کرد

 تیتانیم  اکسید دي به یافتن دست و ایلمنیت از ها ناخالصی حذف

و بخش اعظم تحقیقات انجام شـده بـر لیچینـگ     هنشد مشاهده

 از اسـتفاده  مزایـاي . ه اسـت توسط اسیدهاي معدنی تکیـه داشـت  

 نیـز  و زیسـت  محـیط  با بالاتر سازگاري جمله زا آلی هاي اسید

 تـرین  اصـلی  عنـوان بـه  آهن حذف در ها اسید این بالاي توانایی

 در اگزالیـک  اسـید  از اسـتفاده  تـا  شـد  سبب ایلمنیت، ناخالصی

 و گرفتـه  قرار حاضر پژوهش اسیدي مرحله لیچینگ کار دستور

 بهـره  اگزالیـک  اسـید  کارکرد بهبود منظوربه آسکوربیک اسید از

 پـژوهش  با مرتبط تحقیقات از حاصل نتایج بررسی. شود گرفته

 میـزان  بـه  هـا  پـژوهش  ایـن  غالـب  در کـه  دهد می نشان حاضر

 اثـر  همچنـین  و شود اي نمی هیچ اشاره تیتانیم  اکسید دي بازیابی

 بازیـابی  میـزان  برروي آسکوربیک اسید و اگزالیک اسید حضور

 ـ نمـی  قـرار  توجـه  مورد نهایی محصول  ایـن  در بنـابراین  رد؛گی

 انجـام  بـراي  مناسـب  رویکردي انتخاب با تا شد تلاش پژوهش

ها، در ابتدا تمهیدي براي افزایش میزان بازیابی محصول  آزمایش

پایانی اندیشیده شده و درنهایت چگونگی تغییر میـزان خلـوص   

  تیتانیم استخراج شده بررسی شود. اکسید و بازیابی دي

 تشـویه  از اسـتفاده  بـا  کـه  است آن حاضر از پژوهش هدف

 ایجـاد  بـه  نسـبت  سـدیم،  کربنـات  نمک توسط ایلمنیت قلیایی

 امکـان  امـر  ایـن  تـا  شـود  اقـدام  ایلمنیت در ساختاري تغییرات

 مراحل در تیتانیم  اکسید دي به یافتن دست و ها ناخالصی حذف

 از تیتـانیم   اکسـید  دي استحصـال  همچنین و کرده تسهیل را بعد

 اتانول و آسکوربیک اسید اگزالیک، اسید مخلوط طتوس ایلمنیت

 بازیـابی،  میـزان  افـزایش  منظـور بـه  اتـانول  از اسـتفاده  ایده که(

 تیتـانیم   اکسید دي نانوذرات تولید حوزه هاي پژوهش از برگرفته

  .گیرد قرار بررسی مورد) است اگزالیک اسید توسط

  

  روش تحقیق -2

  ها طراحی آزمایش -2-1

هاي ابتدایی انجـام شـده توسـط پژوهشـگران      براساس آزمایش

مطالعه حاضر، تصمیم گرفته شد تا در ابتدا سه آزمـایش توسـط   

محلول اسید اگزالیک تهیـه شـده در آب مقطـر، بـا سـه مقـدار       

متفاوت از اسید آسکوربیک انجام شود تا اثر اسـید آسـکوربیک   
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  1397، بهار 1، شمارة 37مواد پیشرفته در مهندسی، سال   14

  و مقادیر مختلف اتانول و اسید آسکوربیک مولار 47/0ها با اسید اگزالیک  شرایط انجام آزمایش –1جدول 

  )Mاسید آسکوربیک (  محیط اسید  ردیف

  0  آب مقطر  1

  005/0  آب مقطر  2

  01/0  آب مقطر  3

  0  %48اتانول   4

  005/0  %48اتانول   5

  01/0  %48اتانول   6

  005/0  %70اتانول   7

  01/0  %70اتانول   8

  005/0  %96اتانول   9

  01/0  %96اتانول   10

  005/0  %48اتانول   111

  005/0  %48اتانول  122

    گراددرجه سانتی 80) 2 وساعت  16) 1

  

بر لیچینگ توسط اسید اگزالیک در آب مقطر مشاهده شـود. در  

ادامه، سه آزمایش بـا مقـادیر متفـاوتی از اسـید آسـکوربیک در      

 تـأثیر تـا ابتـدا اثـر اتـانول و سـپس       شددرصد انجام  48اتانول 

م اتانول و اسید آسکوربیک بررسـی شـود. درنهایـت    أور توحض

عنوان درصد بالایی درصد به 70مقادیر بیشتري از اتانول (اتانول 

عنوان بالاترین درصد اتـانول  درصد به 96از اتانول و نیز اتانول 

ممکن) با دو مقـدار از اسـید آسـکوربیک مـورد بررسـی قـرار       

درصد ممکن براي اتانول در  گرفت تا اثرات استفاده از بالاترین

حضور اسید آسکوربیک مشـاهده شـود. نظـر بـه اینکـه بعضـاً       

افزایش دما و زمـان لیچینـگ داراي اثـرات مطلـوبی بازیـابی و      

اسـت،    خلوص محصول در بسـیاري از مطالعـات انجـام شـده    

 16در زمان لیچینگ  11 منظور انجام یک بررسی کلی، آزمایشبه

گـراد  درجـه سـانتی   80ماي لیچینـگ  در د 12ساعت و آزمایش 

هـا (بـه اسـتثناي     تمـامی آزمـایش  لیچینـگ    انجام شـد. مرحلـه  

 4گـراد، زمـان   درجه سانتی 65) در دماي 12و  11هاي  آزمایش

مولار از اسید اگزالیک صـورت   47/0در غلظت ثابت  ساعت و

دسـت آمـده از   گرفتند که این میزان غلظت با توجه به نتایج بـه 

هـاي   پیش از پژوهش حاضر و با توجه به واکـنش  هاي آزمایش

شـرایط   )1. جـدول ( اسـت  شـده  محتمل در مجموعه انتخـاب  

)، رونــد نمــاي 1هــا و نیــز شــکل ( کــدام از آزمــایشانجــام هر

  دهد. ها را نمایش می چگونگی انجام آزمایش

  

  مواد اولیه و کنسانتره مورد استفاده -2-2

زالیــک دو آبــه  هــاي انجــام شــده از اســید اگ    در آزمــایش

)C H O . H O2 2 4 C( )، اســــید آســــکوربیک22 H O6 8 و آب  )6

درصــد از محصــولات شــرکت مــرك و از نمــک   33اکســیژنه 

درصـد   98کربنات سدیم تجاري استفاده شد. اسید سـولفوریک  

 96شرکت قطران شیمی در عیارسنجی محصول نهایی و اتـانول  

لیچینگ اسـیدي مـورد اسـتفاده قـرار       مرحلهدرصد طبی نیز در 

ها از کنسانتره ایلمنیت کهنوج استفاده  در تمامی آزمایش گرفت.

  ) آورده2شد که آزمون شیمیایی کنسـانتره مـذکور در جـدول (   

  است.  شده

  

  روند انجام هر آزمایش -2-3

الف) آسیاکاري: براي آسـیاکردن کنسـانتره ایلمنیـت از دسـتگاه     

اي استفاده شد. در ایـن مرحلـه، در هـر کـدام از      هآسیاي ماهوار

گرم کنسـانتره ایلمنیـت تـوزین شـد و      50هاي آسیا مقدار  کاپ

 9متـر و   میلـی  16ساچمه فـولادي بـه قطـر     10داخل هر کاپ 

متر (نسبت جرمـی سـاچمه بـه     میلی 10ساچمه فولادي به قطر 

یک) قرار داده شد و آسیاکاري براي مدت زمان 1به  4ایلمنیت 
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  15  1397 بهار، 1، شمارة 37ندسی، سال مواد پیشرفته در مه

  
  ها نماي مراحل انجام آزمایش روند –1شکل 

  

  آزمون شیمیایی کنسانتره ایلمنیت برحسب درصد وزنی -2جدول 

TiO2 Na O2 FeO  CaO  Fe O2 3  MnO  SiO2  Al O2 3  P O2 5  Ce O2 3  V O2 5  MgO  
دیگر 

 اجزا

61/43  23/0  16/39  90/1  60/1  05 /1  28/7  94/1  17/0  03/0  2/0  01/2  82/0  

  

دور بـر دقیقـه انجـام     200ساعت و بـا سـرعت گـردش آسـیا     

هـاي آزمایشـگاهی    الـک بـا   بررسی ایلمنیت آسیا شدهپذیرفت. 

تولیــد شــده توســط شــرکت اســتیل دماونــد (داراي اســتاندارد  

ASTM ــدازه ذرات کنســانتره آســیا شــده در  ) نشــان داد کــه ان

  است. میکرومتر قرار گرفته  125 - 88محدوده 

 درجـه  900در دمـاي   قلیـایی: عملیـات تشـویه   ب) تشویه 

گـرم کنسـانتره    50گراد، به مدت چهار ساعت و بـر روي  سانتی

برابر مقـدار   5/1گرم نمک کربنات سدیم (معادل  64ایلمنیت و 
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  1397، بهار 1، شمارة 37مواد پیشرفته در مهندسی، سال   16

  
  ها تصویر نمادین تجهیزات مورد استفاده در مرحله لیچینگ اسیدي آزمایش –2شکل 

  

ــدازه د  ــه داراي ان ــتوکیومتري) ک ــدوده  اس ــه در مح  212-88ان

میکرومتر بود، با استفاده از کوره مافل در اتمسفر محـیط انجـام   

شد. اختلاط مواد اولیه به جهت سهولت توسط دست انجام شد 

اي خرد شد تا کـاملاً از الـک   گونهو درنهایت محصول تشویه به

  میکرومتر) عبور کند. 250( 60شماره 

گرم محصول تشویه  40ج) لیچینگ در آب: در این مرحله، 

سـاعت بـا    یـک مـدت  لیتر آب مقطر شـده و بـه  میلی 500وارد 

دور بـر   400استفاده از همزن مغناطیسـی بـا سـرعت چـرخش     

دقیقه و در دماي محیط تحت لیچینـگ قـرار گرفـت. در پایـان     

رسوب لیچینگ در آب توسط دولایـه کاغـذ صـافی از محلـول     

  لیچینگ جدا شد.

لیچینگ، از یک  منظور انجام عملیاتد) لیچینگ در اسید: به

دهانه بـا حجـم یـک لیتـر، هیتـر       پنجاي دوپارچه  راکتور شیشه

(با دقت کنتـرل دمـا    PIDسیلیکونی متصل به کنترل کننده دماي 

)، کندانسور و همزن مغناطیسـی اسـتفاده   گراددرجه سانتی 1/0±

تابش فرابنفش با ایجاد یـک واکـنش فوتوشـیمیایی سـبب     شد. 

در اسـید اگزالیـک تسـریع شـود؛      (III)که احیاي آهـن   شود می

منظور جلوگیري از اثر پرتوهاي فـرابنفش موجـود در   بنابراین به

ها و ایجاد شـرایط ثابـت بـراي تمـام      نور مرئی بر روند واکنش

تمامی تجهیزات لیچینـگ توسـط فویـل آلـومینیمی     ها،  آزمایش

شده تا دماي  پوشش داده شد. پیش از انجام لیچینگ، اسید تهیه

گـرم   15و سپس مقـدار   گراد حرارت داده شدهسانتیدرجه  65

از رسوب حاصل از مرحله لیچینگ در آب به اسید افـزوده شـد   

درنهایـت  ساعت ادامه یافـت.   چهارو عملیات لیچینگ به مدت 

رسوب لیچینگ اسیدي توسط دولایـه کاغـذ صـافی از محلـول     

ین تجهیـزات مـورد   )، تصـویر نمـاد  2لیچینگ جدا شد. شـکل ( 

  دهد.استفاده براي لیچینگ اسیدي را نمایش می

گـرم از   دواین مرحلـه، مقـدار    کلسینه کردن: براي انجامه) 

هاي چینـی تـوزین    رسوب حاصل از لیچینگ اسیدي داخل بوته

 900ساعت در کوره مافل بـا دمـاي    دوشده و براي مدت زمان 

  شد.   ادهگراد و در اتمسفر محیط قرار ددرجه سانتی

 تیتـانیم   اکسـید  فـازي دي  ارزیابیو) تعیین میزان خلوص و 

مقـدار عنصـر تیتـانیم در محصـول      تعیـین استخراج شده: براي 

نهایی از روش اسپکتروفتومتري استفاده شد. بدین صـورت کـه   
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  17  1397 بهار، 1، شمارة 37ندسی، سال مواد پیشرفته در مه

  ف اتانول و اسید آسکوربیکمولار و مقادیر مختل 47/0ها با اسید اگزالیک  دست آمده از آزمایششرایط و نتایج به -3جدول 

  )گرم 95/4تواند استخراج شود:  که می TiO2حداکثر مقدار (

  TiO2  بازیابی  TiO2خلوص  3O2Fe )گرمدست آمده (هب TiO2  )مولاراسید آسکوربیک (  محیط اسید  ردیف

  %85/45  %48/75  %70/11  27/2  0  آب مقطر  1

  %86/46  %82/78  %35/4  32/2  005/0  آب مقطر  2

  %50/30  %17/79  %73/8  51/1  01/0  آب مقطر  3

  %77/57  %50/64  %72/27  86/2  0  %48اتانول   4

  %04/64  %92/89  %21/7  17/3  005/0  %48اتانول   5

  %02/62  %71/85  %34/10  07/3  01/0  %48اتانول   6

%78/80  %63/22  01/4  005/0  %70اتانول   7  01/81%  

  %16/76  %29/73  %56/26  77/3  01/0  %70اتانول   8

  -  %23/42  -  -  005/0  %96اتانول   9

  -  %74/40  -  -  01/0  %96اتانول   10

  %17/77  %29/93  %47/6  82/3  005/0  %48اتانول   111

  %30/70  %87/90  %02/9  48/3  005/0  %48اتانول  122

  گراددرجه سانتی 80) 2و ساعت  16) 1

  

 98لیتـر اسـید سـولفوریک     میلی 25گرم از نمونه نهایی، به  1/0

 درصد و یک گرم سولفات آمونیم افزوده شده و بـه مـدت سـه   

منظور ظاهرسـازي  ساعت حرارت داده شد تا کاملاً حل شود. به

درصـد   33هاي حل شده، از آب اکسـیژنه   هرنگ تیتانیم در نمون

براي تعیین میزان آهن موجود در محصول نهایی از استفاده شد. 

و  Avanta Sigma-GBCآزمـون جـذب اتمـی توسـط دسـتگاه      

 1پراش پرتو ایکس براي تعیین فازهاي محصول نهایی از آزمون

)XRD(  8030توسط دستگاه-JEOL JDX  و با پرتو ایکس-Cu

Kα آنگستروم بهره برده شد. 54/1ج با طول مو  

  

  نتایج و بحث -3

شرایط انجام، جرم، مقدار خلـوص، مقـدار بازیـابی و همچنـین     

دسـت آمـده از هرکـدام از    مقدار هماتیت موجود در محصول به

  .است شده ) آورده 3ها در جدول ( آزمایش

هـاي انجـام   میزان خلوص محصول نهایی براسـاس آزمـون  

کـار بـرده   نظر به اینکه مقدار مـواد بـه  است.  شده گزارش شده 

ها کاملاً مشخص است، محاسبات  شده در هر مرحله از آزمایش

دهـد   هاي حاکم بر مراحل نشان مـی  انجام شده براساس واکنش

 95/4قابل دسـتیابی برابـر بـا     تیتانیم  اکسید که حداکثر مقدار دي

دسـت آمـده   گرم است؛ بنابراین با توجه بـه جـرم محصـول بـه    

د. پـیش  کرتوان در مورد میزان بازیابی هر آزمایش اظهارنظر  یم

)، در ابتـدا بـه بررسـی    3از بررسی نتایج آورده شده در جدول (

هـاي حـاکم بـر مراحـل هـر آزمـایش پرداختـه         اجمالی واکنش

هـاي   هـاي حـاکم، داده   شود تا بتوان با نیم نگاهی به واکـنش می

  .کردحاصل را تفسیر 

  

  میایی حاکم بر مراحلهاي شی واکنش -3-1

تشویه قلیایی ایلمنیت توسط نمک کربنات سـدیم طـی واکـنش    

  .]14[شود  ) انجام می1(

)1(
  

Na CO FeTiO O

Na TiO Na Fe O H O

  

 

2 3 3 2

2 3 2 2 4 2

6 4

4 2 6
  

ــون    ــایی همچ ــویه، فازه ــام تش ــس از انج Naپ TiO2 ــاد  3 ایج

شوند که علت این است که در طی عملیات تشـویه، اکسـید    می
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  1397، بهار 1، شمارة 37مواد پیشرفته در مهندسی، سال   18

هاي کنسانتره ایلمنیت حمله کـرده و باعـث    سدیم به سطح دانه

شود که سبب مهـاجرت اکسـید   هایی در سطح می ایجاد تخلخل

با آهن و تیتانیم براي تولیـد  ها شده و واکنش  سدیم به مغز دانه

فریت آهن و تیتانات سـدیم را در پـی دارد. بررسـی سـینتیکی     

گـراد  درجه سـانتی  900-700تشویه قلیایی ایلمنیت در دماهاي 

است که ایـن فراینـد تحـت کنتـرل نفـوذ بـوده و بـا          نشان داده

موجود در  تیتانیم  اکسید افزایش نسبت مقدار نمک قلیایی به دي

 اکسید تیتانیمديتوان امکان تبدیل  ر یک دماي ثابت، مینمونه د

 .]6و  4[به تیتانات سدیم را افزایش داد 

شـود، انتظـار    رحله بعد که لیچینگ توسط آب انجام میدر م

) انجام شـده و طـی آن فریـت    4) تا (2هاي ( رود که واکنش می

آهن و تیتانات سدیم با آب وارد واکنش شده و درنهایت فریت 

  :]14[آید  در (III)صورت هیدروکسید آهن آهن به

)2(  Na TiO H O Na Ti O NaOH  2 3 2 8 5 145 2 

صـورت  آهن در آب بـه  -تیتانات فلزات قلیایی و تیتانات سدیم

شـود.   نامحلول هستند و در مقابل، فریت سدیم در آب حل مـی 

عنوان نتیجه لیچینگ تیتانات قلیایی به همراه هیدروکسید آهن به

علـت  شوند. درنهایت به در آب، در کف ظرف واکنش جمع می

ل از ایـن مرحلـه   محلول حاص ـ pHانحلال سدیم در آب، میزان 

  بود.  خواهد 12بالاتر از 

) و 5هـاي (  در مرحله لیچینگ توسط اسید اگزالیک، واکنش

) میان اسید اگزالیک و اجزاي رسـوب کـرده در مرحلـه قبـل     6(

ها در مرحلـه پیشـین    حال هرچه ناخالصی .]14[گیرد  انجام می

مانده هاي باقی باشند، از میان برداشتن ناخالصی شده  بهتر حذف

  :شودتوسط لیچینگ با اسید اگزالیک، تسهیل می

)5(  Fe(OH) H C O FeC O H O  2 2 2 4 2 4 22  

)6(  Na Ti O H C O TiO Na C O H O   8 5 14 2 2 4 2 2 2 4 24 5 4 4  

نظرات متفاوتی در مورد چگونگی عملکـرد اسـید اگزالیـک در    

. نحوه عملکرد اسـید اگزالیـک   ]35-33[آهن وجود دارد  حذف

توسـط   (III)طور تبیـین کـرد کـه انحـلال آهـن      توان این را می

هاي آلی شامل سه مرحله جذب لیگاند آلی در سطح ذرات  اسید

حاوي اکسید فلزي مـورد نظـر، انحـلال غیراحیـایی و انحـلال      

شـامل دو مرحلـه   احیایی است. مرحلـه انحـلال احیـایی خـود     

ونده است. اتفـاق مهمـی کـه در انحـلال     رپیش  نهفتگی و خود

و وارد شدن آن بـه محلـول    (II)دهد، ایجاد آهن  احیایی رخ می

بوده و در اثر این اتفاق غلظت آن به آرامی در محلـول افـزایش   

موجـود در   (II)هـاي آهـن    چه میزان یون کند. حال هر پیدا می

رود.  محلول کمتر باشد، این مرحله با سرعت کمتري پـیش مـی  

علت انتقـال الکتـرون از طریـق    به (II)به آهن  (III)حیاي آهن ا

هاي جذب شده در سطح توسط اسیدهاي آلی صورت  کمپلکس

، اگـر از عـاملی بتـوان اسـتفاده کـرد کـه       . بنابراین]35[گیرد  می

سرعت این مرحله را افزایش دهد، سینتیک واکنش بهبـود یافتـه   

تر طی خواهـد شـد. از جملـه مـوارد بهبـود       و این مرحله سریع

و یـا   ]35[به محلـول   Fe+2توان به افزودن  دهنده این مرحله می

 (II)کـرد. درنهایـت، آهـن     استفاده از اسـید آسـکوربیک اشـاره   

تشکیل شده در مراحل گذشته توسط لیگاندهاي آلی کمـپلکس  

هاي محلول سبب حذف آهن از مجموعـه   شده و این کمپلکس

  شود.می

  

بر روند تغییرات میزان خلـوص  اسید آسکوربیک  تأثیر -3-2

  و میزان بازیابی

توان گفـت   ) می3از جدول ( 2و  1هاي  یشبا مقایسه نتایج آزما

علـت حضـور   که افزایش خلوص و نیز بهبود میزان بازیـابی بـه  

  فتـه گراسید آسکوربیک و در پی آن با حذف بهتر آهن صورت 

طور که اشاره شـد، حضـور اسـید آسـکوربیک     است؛ زیرا همان

هاي آهـن بـا    سبب سرعت بخشیدن به واکنش تشکیل کمپلکس

شود و با توجه به اینکـه  می (II)به آهن  (III)هن آتسهیل تبدیل 

این احیا شدن سـبب کـاهش بـار و ایجـاد تغییراتـی در انـدازه       

تـر آهـن از    شود، بنابراین جدایش ساده هاي آهن می فیزیکی اتم

ساختار را در پی خواهد داشت. در پایان، این جدایش بهتر آهن 

ر کمپلکس علت حضوشود تا حذف آهن به از ساختار سبب می

هـاي اگـزالات موجـود در محلـول در اثـر تجزیـه اسـید         کننده

اکسـید  دياگزالیک، بهتر انجام گیرد کـه در نتیجـه آن خلـوص    

افزایش پیدا خواهد کرد. افزایش میـزان خلـوص در اثـر     تیتانیم
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  19  1397 بهار، 1، شمارة 37ندسی، سال مواد پیشرفته در مه

دهد کـه مقـادیر    استفاده از اسید آسکوربیک به این دلیل رخ می

هـاي   افـزایش میـزان کمـپلکس   تواند سبب  کمی از این اسید می

هـاي   اگزالات آهن محلول در مجموعه شـود و ایـن کمـپلکس   

محلول در اثر فیلتر کردن رسـوب، حـذف شـده کـه در نتیجـه      

  کند. خلوص محصول در اثر حذف بهتر آهن افزایش پیدا می

ــایش ــایج آزم ) نشــان 3از جــدول ( 3و  1هــاي  بررســی نت

توانـد   سید آسـکوربیک مـی  از مقادیر بالاتر ا هدهد که استفاد می

باعث افزایش میزان خلوص شده و همچنین سبب کاهش میزان 

هماتیت موجود در نمونه نهایی شود؛ اما شـدیداً میـزان بازیـابی    

دهد. با اینکه مقادیر بالاتر از اسید  را کاهش می تیتانیم  اکسید دي

آسکوربیک همچنان سبب افزایش میزان خلوص و حذف آهـن  

این میزان حذف آهن نسبت به زمانی که از مقـادیر  شود، اما  می

کند.  شود، کاهش پیدا می کمتري از اسید آسکوربیک استفاده می

توان به این موضوع نسبت داد  کاهش شدید میزان بازیابی را می

که ترکیب اسید اگزالیک و اسید آسکوربیک توانـایی بـالایی در   

و کمپلکس اگزالاتـی کـه در    ]13[دارد  اکسید تیتانیمديانحلال 

و همـین   ]36[شود در آب محلول بـوده  طی انحلال تشکیل می

یش اگزالات تیتانیم محلـول در آب از  شود که جدا امر سبب می

رسوب نهایی، سـبب از دسـت رفـتن مقـادیر قابـل تـوجهی از       

تیتانیم موجود در ماده اولیه شود. بایـد توجـه داشـت      اکسید دي

که کمپلکس اگزالات آهن داراي حد حلالیت معینـی در محـیط   

است که اگر میزان این کمپلکس از حـد حلالیـت بیشـتر شـود،     

  ب خواهد کرد.طبیعتاً رسو

  

  اتانول بر روند تغییرات میزان خلوص و میزان بازیابی تأثیر - 3- 3

توسـط   اکسـید تیتـانیم  دياند امکان انحـلال   ها نشان داده پژوهش

 40درصـد و توسـط اسـید اگزالیـک تـا       45اسید آسکوربیک تـا  

توانـد   زمان از این دو اسید میدرصد میسر است و نیز استفاده هم

درصد افزایش دهد کـه در   60را تا حد  سید تیتانیماکديلیچینگ 

کند ولـی   این میان اسید آسکوربیک تنها نقش احیا کننده را ایفا می

کنـد   لیت کـردن شـرکت مـی    اسید اگزالیک هم در احیا هم در کی

ها باید بیان داشت که روشـی بایـد    . بنابراین طبق این بررسی]13[

ممانعت کـرده و   اکسید تیتانیمديپیگیري شود تا بتوان از لیچینگ 

کند، منتقل کـرد.   این فاز را به آنچه در محفظه واکنش رسوب می

تواند باعث ایجاد این اثر شود زیـرا در صـورت    حضور اتانول می

ــپلکس ــانیم تشــکیل کم ــاي تیت ــن   ه ــک، ای ــید اگزالی ــط اس توس

  .]36[ها در اتانول نامحلول خواهند بود  کمپلکس

)، قابل بیـان  3از جدول ( 4و  1هاي  با مقایسه نتایج آزمایش

عنـوان محـیط   جـاي آب مقطـر بـه   ل بـه است که استفاده از اتانو

تواند سبب کاهش چشمگیر میزان خلـوص   اصلی تهیه اسید می

و افزایش قابل توجه میزان بازیابی و نیز مقدار آهـن موجـود در   

محصول پایانی شود. افـزایش خلـوص، کـاهش بازیـابی و نیـز      

تـوان بـه    را مـی  تیتانیم  اکسید افزایش مقدار آهن موجود در دي

انجام شده در حد حلالیت آهـن و تیتـانیم موجـود در    تغییرات 

هـاي   محلول مربوط دانست. عملکرد اتانول با توجه به آزمـایش 

اسـت   موجود در جدول اصلی نتایج به این صورت قابل توجیه 

تواند سبب افزایش حـد حلالیـت آهـن     که استفاده از اتانول می

یابـد.   مه مـی شود اما این افزایش حد حلالیت تا مقدار معینی ادا

عبارت دیگر، در صورتی که درصد اتانول موجود در محلـول  به

اصلی لیچینگ افزایش پیدا کند، این افزایش درصد سبب کاهش 

هـاي آهـن موجـود در سـاختار      میزان حـد حلالیـت کمـپلکس   

شود که در صورت صـحت ایـن موضـوع، بـا کـاهش حـد        می

الات آهـن  هاي اگز حلالیت و در پی آن افزایش مقدار کمپلکس

 و موجود در مجموعه، امکان رسوب اگزالات آهن افزایش یافته

از میـزان خلـوص نمونــه نهـایی در حـد قابــل تـوجهی کاســته      

رسد که اسـتفاده از مقـادیر بـالاتر اتـانول      نظر میشود؛ اما به می

هاي اگزالات تیتانیم تشکیل شده  شود که اگر کمپلکس باعث می

هـا افـزایش یافتـه و     این کمپلکس احتمال نامحلول بودن باشند،

ــون     ــا چ ــود ام ــابی ش ــزان بازی ــزایش می ــبب اف ــر س ــین ام هم

هاي اگزالات آهن نـامحلول نیـز در مجموعـه وجـود      کمپلکس

دارد، بنابراین از میزان خلـوص محصـول کاسـته خواهـد شـد.      

دسـت آمـده   عبارت دیگر چون میزان افزایش جرم محصول بهبه

بسیار بیشتر از میزان کاهش خلوص در در اثر استفاده از اتانول، 

اثر افزایش مقدار کمپلکس آهن رسوب کرده در محصول نهایی 
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  1397، بهار 1، شمارة 37مواد پیشرفته در مهندسی، سال   20

کار بستن اتـانول، افـزایش   است، بنابراین میزان بازیابی در اثر به

  قابل توجهی خواهد داشت.

هـا   هـا در لیچینـگ بـا اسـید     در مورد مکانیزم عملکرد الکل

ها، سـبب   ون توسط الکلتوان گفت که تمایل به جذب پروت می

تجزیه بهتر اسید شده و واکنش میان آنیون اسید و اکسید فلـزي  

صـورتی کـه الکـل موجـود در محـیط      ؛ بـه ]29[شود تسهیل می

لوري و اسـید موجـود بـه شـکل اسـید       -صورت باز برونستدبه

افـزایش تـوان   لـوري عمـل خواهـد کـرد. همچنـین       -برونستد

علـت تغییـرات   توانـد بـه   لیچینگ اسید در اثر افزودن اتانول می

ایجاد شـده در میـزان سـطح تمـاس میـان ایلمنیـت و محلـول        

ها نسبت بـه اسـیدها و آب    باشد. با توجه به اینکه الکللیچینگ 

صـورت بهتـري بـه داخـل     تواننـد بـه   قطبیت کمتري دارند، مـی 

حفرات ایلمنیت نفوذ کرده و درنهایـت ایـن ترشـوندگی سـبب     

زایش تسهیل نفوذ اسید در سـاختار ایلمنیـت شـده و باعـث اف ـ    

  .]28[میزان قدرت لیچینگ اسید شود 

  

  زمان اتانول و اسید آسکوربیکحضور هم تأثیر -3-4

تـوان   ) مـی 3از جـدول (  5و  4هـاي   با بررسی نتـایج آزمـایش  

اسید آسکوربیک در حضور  ریافت که استفاده از مقدار مناسبد

درصد متعادلی از اتانول، سبب افزایش چشمگیر میزان خلـوص  

ور افـزایش  منظو بازیابی (در مقایسه با زمانی که تنها از اتانول به

صورتی که حضـور تـوام   شود؛ بهمیزان بازیابی استفاده شود) می

اسید آسـکوربیک و اتـانول باعـث افـزایش خلـوص بـه میـزان        

  شود. درصد می 29/6درصد و نیز بهبود بازیابی به میزان  42/25

دهـد کـه    ) نشان می3از جدول ( 6و  4هاي  مقایسه آزمایش

درصـد در   48ضور اتانول افزایش مقدار اسید آسکوربیک در ح

مقایسه بـا حضـور اتـانول و عـدم حضـور اسـید آسـکوربیک،        

شده و از  TiO2همچنان سبب افزایش میزان خلوص و بازیابی 

کاهـد؛ امـا ایـن میـزان افـزایش       میزان آهن موجود در نمونه می

خلوص و بازیـابی، کمتـر از میـزان افـزایش در اثـر اسـتفاده از       

قادیر کمتر اسـید آسـکوربیک بـوده و کـاهش کمتـري نیـز در       م

  دهد. مقدار آهن موجود در نمونه رخ می

) و مبتنـی  3از جـدول (  7و  5هاي  با توجه به نتایج آزمایش

توان گفت  است، می هاي گذشته انجام شده  بر آنچه در پژوهش

که استفاده از اتانول داراي حدي معین در بهبود لیچینگ آهن از 

ده تحت لیچینگ است و افزایش استفاده از آن سـبب کـاهش   ما

توان در کاهش  شود که علت را می لیچینگ آهن و حذف آن می

یافتن حد حلالیـت آهـن جسـتجو کـرد. علـت افـزایش میـزان        

نیز به بحث کاهش حد حلالیت نسبت  تیتانیم  اکسید بازیابی دي

کـاهش  شود که حضور اتانول حـد حلالیـت تیتـانیم را     داده می

دهـد؛ زیـرا در صـورتی کـه از اتـانول در محلـول لیچینـگ         می

استفاده شود، اگر کمپلکس اگزالات تیتانیم در مجموعه تشـکیل  

شود آنگاه ایـن کمـپلکس تیتـانیم در اتـانول نـامحلول بـوده و       

؛ بنـابراین اسـتفاده از اتـانول باعــث    ]36[رسـوب خواهـد کـرد    

  خواهد شد. تیتانیم  اکسید افزایش میزان بازیابی دي

گونـه  زمان اسید آسکوربیک و اتـانول را ایـن  اثر حضور هم

اش  علت خاصیت بـازي توان تشریح کرد که حضور اتانول به می

شود که تجزیه اسید اگزالیک  در قیاس با اسید اگزالیک سبب می

هیل شده و اتانول با جذب پروتون آزاد شده در اثر در محیط تس

شود زیرا  تجزیه اسید اگزالیک، سبب بهبود کارکرد این اسید می

گیـرد   که این امکان بیش از پیش در اختیار یون اگزالات قرار می

که بتواند در ساختار ذرات موجود در محلول لیچینگ وارد شده 

اتانول با جـذب پروتـون   لیت کند. بنابراین  و آهن موجود را کی

حاصل از تجزیه زمان بر اسید اگزالیک، به اتانول پروتونه تبدیل 

شود. نظر به اینکه استفاده شده و آنیون اگزالات وارد محلول می

از اسید آسکوربیک از طریق واکنش در سطح ذره هیدروکسیدي 

تواند سبب افزایش سرعت و  می (II)به آهن  (III)و احیاي آهن 

هـاي   سینتیک واکنش احیاي هیدروکسید آهن شود، آنیون بهبود

را  (II)لیت کردن و تشکیل کمپلکس با آهـن   اگزالات امکان کی

بیش از پیش در اختیار داشـته و سـبب بهبـود لیچینـگ آهـن و      

هاي تیتانیم شـده و افـزایش    کاهش میزان حد حلالیت کمپلکس

  است. خلوص و بازیابی را در پی آن به همراه داشته

 از 5و  1هـاي   با استفاده از مقایسه نتایج حاصل از آزمـایش 

زمان اسـید آسـکوربیک و   توان به اثر استفاده هم )، می3جدول (
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  مولار 005/0اثر افزایش مقدار اتانول بر خلوص و بازیابی محصول نهایی در حضور اسید آسکوربیک  -3شکل 

  

  
  

  درصد 48بیک در حضور اتانول بررسی اثر افزایش مقدار اسید آسکور -4شکل 

  

زمـان از اتـانول و   ها اشاره کرد. اسـتفاده هـم   عنوان افزودنیاتانول به

عنوان عامـل اصـلی   اسید آسکوربیک در محیطی که اسید اگزالیک به

توانـد سـبب افـزایش خلـوص بـه میـزان        لیچینگ مطرح است، می

  شود.درصد  32/18درصد و نیز افزایش بازیابی به مقدار  43/14

) روند تغییرات انجام شده در اثر استفاده از اتـانول  3شکل (

شـود، اسـتفاده از    طـور کـه مشـاهده مـی    دهد. همان را نشان می

جاي آب مقطر و همچنین استفاده از اتـانول  درصد به 48اتانول 

توانـد سـبب افـزایش     درصـد مـی   48درصد به جاي اتانول  70

د؛ اما این رونـد افزایشـی تـا    شو تیتانیم  اکسید میزان بازیابی دي

توان ممانعت  کند که علت را می درصد ادامه پیدا نمی 96اتانول 

  اتانول از انحلال و حذف آهن دانست. 

) چگونگی تغییرات میزان خلوص و بازیـابی را در اثـر   4شکل (

درصـد   48مقـدار اسـید آسـکوربیک در اتـانول      سـه استفاده از 

طـور کـه   دهـد. همـان   ش مـی عنوان محیط اصلی اسـید، نمـای  به

مـولار   005/0شـود، اسـتفاده از اسـید آسـکوربیک      مشاهده می

سبب افزایش میزان خلوص و بازیابی شده و این در حالی است 

مولار باعث کـاهش میـزان    01/0که استفاده از اسید آسکوربیک 

شـده  درصـد   48خلوص و همچنین بازیـابی در محـیط اتـانول    

تـوان علـت را در افـزایش     شده می. نظر به مباحث مطرح است 

درنهایـت   میزان کمپلکس آهن نامحلول در اتـانول دانسـت کـه   

  است.  سبب کاهش میزان خلوص محصول نهایی شده

آزمـایش قبـل و اثـر     10دسـت آمـده از   با توجه به نتایج به

توأمان اسید آسکوربیک و اتانول تصمیم گرفته شد تـا از مقـدار   

 درصد (کـه بهتـرین   48ر و اتانول مولا 005/0اسید آسکوربیک 
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  مولار 005/0درصد و اسید آسکوربیک 48با شرایط اتانول  5محصول نهایی آزمایش شماره  پراش پرتو ایکس الگوي - 5شکل 

  

  
  مولار 01/0درصد و اسید آسکوربیک  48با شرایط اتانول  6محصول نهایی آزمایش شماره پراش پرتو ایکس  يالگو - 6شکل 

  

کـه   12و  11هاي  است) براي آزمایش را نیز در پی داشته نتایج 

شـوند،   ترتیب در دما و مدت زمان لیچینگ بالاتري انجام مـی به

دهـد کـه    استفاده شود. نتایج حاصل از این دو آزمایش نشان می

شـود کـه میـزان     استفاده از دما و زمان لیچینگ بالاتر سبب مـی 

  یدا کند.خلوص و بازیابی محصول نهایی افزایش پ

افــزایش میــزان خلــوص و بازیــابی در اثــر افــزایش زمــان را 

هـاي تیتـانیم و نیـز     توان به افزایش امکـان ترسـیب کمـپلکس    می

امکان لیچینگ بهتر آهن در محیط مربـوط دانسـت، زیـرا تجزیـه     

هاي آهن و تیتانیم  اسید اگزالیک در محیط و نیز تشکیل کمپلکس

ن خلـوص و درنهایـت افـزایش    بر بوده و سبب افزایش میـزا زمان

با افزایش زمـان و دمـا امکـان اینکـه آهـن       شود. میزان بازیابی می

موجود در نمونه بتواند بهتر کمپلکس شده و از طریق فیلتر کـردن  

محلول حذف شود وجود خواهد داشت و از منظر دیگـر، امکـان   

هاي تیتـانیمی بهبـود یافتـه و بـا افـزایش زمـان،        تشکیل کمپلکس

کند. به همین  ها افزایش پیدا می ان رسوب کردن این کمپلکسامک

توان ادعا داشت که کمپلکس شـدن   با افزایش زمان و دما می دلیل

کند اما بهبود کمپلکس شدن آهن  هر دو جزء اصلی بهبود پیدا می

در جهت حذف آن و بهبود تشـکیل کمـپلکس تیتـانیم در جهـت     

  تشکیل ترکیب نامحلول و ترسیب آن است.

  

  استخراج شده تیتانیم  اکسید یابی ديمشخصه -3-5

پراش پرتـو ایکـس   ) نتایج حاصل از آزمون 8) تا (5هاي ( شکل
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  درصد، اسید آسکوربیک 48با شرایط اتانول  11محصول نهایی آزمایش شماره  پراش پرتو ایکس يالگو -7شکل 

  ساعت 16مولار و زمان لیچینگ  005/0

  

  
  005/0درصد، اسید آسکوربیک  48با شرایط اتانول  12محصول نهایی آزمایش شماره رتو ایکس پراش پ يالگو -8شکل 

  گراددرجه سانتی 80مولار و دماي لیچینگ 

  

که حائز بهترین نتـایج بودنـد    12و  11، 6، 5هاي  آزمایشبراي 

پراش پرتو ایکس هاي  دهد که تحلیل و بررسی پیک را نشان می

. اسـت  شـده  انجـام   X’Pert HighScore Plusافـزار  توسط نـرم 

حاصـل   تیتـانیم   اکسید توان بیان داشت که دي براساس نتایج می

، ترکیبی از فازهـاي آناتـاز و روتیـل را    12و  11هاي  از آزمایش

دهد و ایـن در حـالی اسـت کـه فـاز غالـب در نتـایج         نشان می

باید توجه داشت که دماي  شش آناتاز است.و  پنجهاي  آزمایش

نی براي تبدیل فازي از آناتاز به روتیل وجـود نـدارد و ایـن    معی

تبدیل وابسته به شرایط بسیاري از جمله نوع اسید مورد استفاده 

در فرایند لیچینگ، مدت زمان و دماي کلسینه کردن، چگـونگی  

انجام فرایند و دیگر شرایط خواهد بـود. بنـابراین بـا توجـه بـه      

ت بـه پیـک اصـلی فـاز     شدت کمتر پیک اصلی فاز روتیل نسـب 

) قابل بیان است که فراینـد تبـدیل   8) و (7هاي ( آناتاز در شکل

اسـت    از فاز آناتاز به روتیل در حال انجام بوده اکسید تیتانیمدي

و با تغییر شرایط امکان تغییر فاز محصـول از آناتـاز بـه روتیـل     

  بود. ممکن خواهد 
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  گیرينتیجه -4

  حاضر نشان داد که:  دست آمده از بررسی نتایج به

عنوان استفاده از اسید آسکوربیک در حضور اسید اگزالیک به )1

  اکسـید  تواند سبب افزایش میـزان خلـوص دي   یک افزودنی می

تیتانیم استخراج شده از ایلمنیت تشویه شده شود؛ اما ذکـر ایـن   

کار بـردن مقـادیر بـالایی از اسـید     نکته حائز اهمیت است که به

طریق تشکیل کمـپلکس آهـن نـامحلول، سـبب      آسکوربیک، از

  کاهش میزان خلوص خواهد شد.

توانـد   حضور انفرادي اتانول در محیط لیچینـگ اسـیدي مـی    )2

تیتانیم استخراج شـده تـا     اکسید سبب افزایش میزان بازیابی دي

شود، اما باید توجه داشت که افزایش میـزان   درصد  03/12حد 

عنـوان یـک عامـل    توانـد بـه   درصد اتانول در محـیط اسـید مـی   

  ممانعت کننده از لیچینگ آهن عمل کند.

زمان از اتانول و اسید آسکوربیک در محیط اسـید  استفاده هم )3

  اکسـید  اگزالیک سبب افزایش میزان خلوص و میزان بازیابی دي

وجـود اسـید   صـورتی کـه   شـود، بـه  تیتانیم استخراج شـده مـی  

اتانول باعـث افـزایش   آسکوربیک در لیچینگ اسیدي در حضور 

درصـد میـزان بازیـابی     29/6درصد خلوص و نیز بهبود  42/25

  شود. می

بهترین شرایط لیچینگ از نظر مقدار اجـزاي محـیط اسـید را     )4

 005/0مـولار، اسـید آسـکوربیک     47/0توان اسید اگزالیـک   می

درصد معرفی کرد که در بهترین حالت منجر  48مولار و اتانول 

درصـد و بازیـابی    29/93محصـولی بـا خلـوص     به دستیابی به

 .شود درصد می 10/77
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