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RESUMEN

TITULO: OPTIMIZACION DEL PROCESO DE OBTENCION DE MATERIAL
COMPUESTO DE CARBURO DE TITANIO EN ANTORCHA DE ACETILENO.

AUTORES: NAVAS DiAZ, Shirley Vanessa;, VARGAS ANGARITA, José
Eduardo.

PALABRAS CLAVE: Carburo de titanio, Ilmenita, Oxiacetilénica,

Transformacién térmica.

DESCRIPCION: En esta investigacion se estudia la transformacion y reduccién
térmica de mineral de ilmenita pulverizado ~(75um). Al pasar a través de una antorcha
modificada de acetileno bajo condiciones reductoras, la cual proporciona los medios de
obtencion de dichas particulas. Se analiz6 el proceso desde el punto de vista
termodindmico por medio de diagramas de minimizacion de energia libre, obtenidos
mediante el software CSIRO Version 5y se describen las diferentes etapas del proceso
hasta alcanzar la transformacion de las particulas, en funcién de los parametros del
sistema usando el software Jets at Poudres. Por medio de una serie de simulaciones en
diferentes herramientas, se determinan distribuciones de temperatura, andlisis de
funcionamiento del sistema y comportamiento de las particulas. Posteriormente se
realizarbn ensayos experimentales de una muestra de ilmenita pulverizada, para
corroborar las condiciones de experimentacién planteadas. Donde la ilmenita se
descompone y se produce particulas de carburo de titanio sélidas, las cuales sirven
como nlcleos para la condensacion posterior del hierro. El producto obtenido fue
caracterizado por medio de difraccién de rayos X (DRX), estos resultados indican una
transformacion del mineral al detectar picos de baja intensidad correspondientes a la
formacion de TiC )y Fe ().

* Proyecto de grado
** Facultad de ingenierias Fisico-Quimicas. Escuela de Ingenieria Metallrgica y Ciencia de
materiales. Director: MILTON MANRIQUE GALLARDO.
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ABSTRACT

TITLE: OPTIMIZATION OF PROCESS OF OBTAINING COMPOSITE
TITANIUM CARBIDE ACETYLENE TORCH.

AUTHORS: DIAZ NAVAS, Shirley Vanessa; ANGARITA VARGAS, José
Eduardo.

KEYWORDS: Titanium carbide, llmenite, Oxyacetylene, thermal transformation.

DESCRIPTION: In this reserach the thermal reduction of finely divided ilmenite
(75 myp) is studied. An oxy-acetylene torch under reducing conditions is used as
a thermal system. The free energy minimization diagram of the Ti-Fe-O-H-C
system obtained by using the thermo package CSIRO Version 5 was used to
study the different stages of the ilmenite reduction process. The temperature
profiles and the ilmenite particles path as a function of the parameters of the
system was simulated by using the software Jets at Poudres. A series of
experiments were done to corroborate the validity of the system using the
theoretical conditions given by the thermodynamic analysis. At 3200 C the
products of the thermal reduction of ilmenite are: TiC (s) and Fe (g) plus other
gaseous species. By fast cooling at this temperature, the Fe (g) is condensing on
the surface of the TiC (s) particles. The finely powder obtained was characterized
by X ray diffraction (XRD) method where an amorphous powder is observed may
be due to the nanometric size of the particles. However the TiC (s) and Fe (s)
main lines are observed which indicate the presence of these species.

* Graduation project
** Faculty of Physical and Chemical engineering. School of Metallurgical Engineering and
Materials Science. Director: MILTON MANRIQUE GALLARDO
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INTRODUCCION.

Producir y sintetizar nuevos materiales para adaptar sus caracteristicas y
propiedades a aplicaciones especificas, ha provocado un aumento en el estudio
de los materiales compuestos y una constante busqueda de tecnologias para su
produccion, donde estas tecnologias nacen de la manipulacién de condiciones

de sintesis en diferentes medios.

Actualmente la produccion de aleaciones y recubrimientos de matrices ferrosas
duras, a partir de procesos de fundicion no son muy viables, debido a la
diferencia de puntos de fusion entre los diferentes materiales, contaminacién por
agentes indeseados, consumo de energia, entre otros. Lo anterior conlleva al
uso de técnicas no tradicionales, competitivas industrialmente en la fabricacién
de estas aleaciones y recubrimientos, aplicando la pulvimetalurgia o metalurgia

de polvos.

La investigacion de este proyecto consiste en el estudio de las condiciones de
reduccion térmica de la ilmenita y la produccién de particulas de carburo de
titanio y hierro metélico TiC-Fe, para la obtencion de un material compuesto
innovador por un proceso de produccion sencillo y que promueve futuras
aplicaciones. El sistema experimental consiste en una antorcha de acetileno
C2H2 modificada, que promueve las condiciones de sintesis y reducciéon de
dichas particulas, tomando como materia prima el mineral de ilmenita FeTiOs en
forma de polvo fino cuya composicion quimica tedrica de 47,3 % de 6xido de
hierro FeO y 52,7% de o6xido titanio TiOx.

En el proceso, se incrementa la velocidad de reacciéon al aumentar el area
superficial de las particulas que entran en contacto con los agentes reductores,
como el mondéxido de carbono CO proveniente de la combustién incompleta del
acetileno C2H2. La ilmenita de tamafio micrométrico se inyecta directamente a la
antorcha de acetileno. La ilmenita FeTiOs en este nivel de temperatura sufre una
descomposicion en estado sélido transformandose en una mezcla de cristales

de TiOz¢s) y FesCs). Posteriormente al incrementarse la temperatura, el 6xido de
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titanio TiOz(s) se reduce a carburo de titanio TiCs) y simultaneamente FesCs) se
transforma a Fes) por efecto del agente reductor CO, al continuar el
calentamiento el Fes) pasa a Feq) segregandose y localizandose sobre las
particulas de carburo de titanio TiC¢). Con un incremento de temperatura
adicional se alcanza la temperatura de evaporacion del Feq pasando a Fe()
mientras las particulas de carburo de titanio contintan en estado sélido. De este
nivel de temperatura hacia arriba al hacer un temple o enfriamiento rapido de la
mezcla se garantiza que el Fe) se condense sobre las particulas de carburo de

titanio TiCs).

La sintesis de las particulas de carburo de titanio compuestas, se justifica gracias
a sus multiples aplicaciones en el mejoramiento de piezas o estructuras, al ser
el TiC un material ceramico que posee una alta dureza, tener una excelente
resistencia a altas temperaturas y al encontrarse envuelto en una capa de Fe le
brinda una matriz estable que permite su sinterizacién. Puede ser aplicado de
manera directa como recubrimiento duro, o utilizado como base para aleaciones
conformadas por procesos de pulvimetalurgia gracias al bajo punto de

sinterizacion del Fe.
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1. OBJETIVOS

1.1 OBJETIVO GENERAL

Obtener un material compuesto mediante el uso de una antorcha de acetileno a

partir de un mineral concentrado de ilmenita.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Disefiar y construir una antorcha de acetileno modificada para la

produccion del material compuesto a partir de la ilmenita.

e Establecer las composiciones y flujos necesarios de reactivos, tomando

como base relaciones molares tedricas.

e Evaluar las propiedades fisicas y quimicas de las particulas obtenidas,

mediante técnicas de caracterizacion.
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2. ESTADO DEL ARTE

Existen diversos estudios sobre la sintesis de materiales compuestos de TiC, por
diferentes técnicas, pero su produccién en antorchas de reaccion, es un campo

que se percibe como nuevo, innovador y en constante crecimiento. ’

Entre las investigaciones se destaca la produccion de materiales compuestos de
TiC por medios mecanicos como reactores de plasma, siendo estos ultimos de
dificil estudio debido a la dificultad en la medicion de las propiedades del plasma.
Entre algunos de los estudios se destacan los siguientes trabajos de

investigacion.

K. Das 7 estudié sobre las diversas rutas de sintesis de compuestos de TiC
reforzados, basados en metales ferrosos. El trabajo desarrollado proporciona
una descripcion de la dificultad en el control de tal reaccion de sintesis. Las
piezas de desgaste, se realizan mediante el uso exclusivamente polvos, donde
el titanio reacciona con el carbono de forma exotérmica para formar carburo de
titanio dentro de una matriz basada en una aleacion ferrosa. Este tipo de sintesis
permite obtener carburo de titanio micrométrico globular disperso

homogéneamente dentro de una matriz de una aleacion ferrosa.

El método de fabricacion de una aleacion metalica de carburo de titanio,
propuesto por P. Davies, y colaboradores °, comprende particulas de carbono,
titanio y material de matriz, en condiciones tales que el titanio y el carbono

reaccionan exotérmicamente para formar una dispersion de particulas finas que
comprenden carburo de titanio (preferiblemente menos de 10 micras) en una

matriz predominantemente de metal.

"DAS, K. Una revision sobre las diferentes rutas de sintesis de TiC, compuestos reforzados,
basados en metales ferrosos. Publicacion en linea, 2002, 11 péaginas, pp. 3881-3892, Journal
of materials science 37 (2002) 3881-3892.

9 DAVIES, P. and others. Process for producing an alloy having hard particles comprising Ti
carbide. EP0550725B1, April 9, 1997.
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El titanio y la matriz se afiaden preferiblemente como una aleacion de titanio tal
como ferro-titanio, por ejemplo, ferro-titanio eutéctico. Las condiciones de
reaccion se seleccionan preferiblemente de modo que durante la reaccién de
una zona fundida. Las particulas duras resultantes son de forma globular y su

tamafio promedio es uniforme en toda la dispersion resultante.

J. Cruz 0 desarrollé una investigacién en la obtencién de material en polvo con
contenido de carburo de titanio, utilizando la técnica de aleado mecanico a partir
de polvos de dioxido de titanio y grafito en un molino de bolas tipo atritor por
técnica de mecano sintesis; realizando diferentes moliendas, con distintos

paradmetros de velocidad, tiempo y relaciones de masa.

C. Poncin 1° describe una tecnologia, mas econdémica que la metalurgia de
polvos. Se refiere a una pieza de desgaste hecha de estructuras de fundicion
reforzado por lo menos con un tipo de carburo de metal o compuestos inter-
metélicos, realizado mediante la colocacion en el molde destinado a recibir el
metal fundido, que consiste en una mezcla de polvos que reaccionan entre si
debido al calor proporcionado por el metal durante la alta temperatura de
fundicion (> 1400 ° C). Los polvos de la insercion reactiva, después de la
reaccion en estado soélido, generaran un racimo poroso (conglomerado) de
particulas cerdmicas duras formadas in situ, que se infiltra inmediatamente por
el metal fundido. Generando una reaccion exotérmica entre los polvos, lo que

permite una sintesis de carburo en el molde a una alta temperatura.

En la investigacion desarrollada por P. Lintune, y colaboradores 4 las piezas
estan hechas a partir de polvos comprimidos en un molde. La masa caliente
obtenida después de la reaccién en estado solido, sigue siendo plastico y se

comprime en su forma definitiva.

10 DE LA CRUZ, Jhon. Mecanosintesis de carburos de titanio. Proyecto de investigacién
profesional, Universidad Autonoma de Occidente, Santiago de Cali. 2008.

19 PONCIN, C. Cast part with enhanced wear resistance. EP1450973A1, September 1, 2004.
M4 LINTUNEN, P. and others. Method for the manufacture of a metal matrix composite, and a
metal matrix composite. WO2002053316A1, July 11, 2002.
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El inicio de la reaccién sin embargo no se consigue por el calor de cualquier
metal fundido como tampoco hay presencia de un fendmeno de infiltracion de un

metal fundido.

P. Davies, y colaboradores 8, estudiaron el método de fabricacion de una
aleacion de matriz de metal de boruro de titanio, por la mezcla de polvos que
comprenden ferro-titanio eutéctico, se calienta con un quemador a fin de formar
las reacciones exotérmicas de boro vy titanio, las condiciones de reaccion se
seleccionan de modo que durante la reaccion el tamafio medio de las particulas

duras obtenidas sea uniforme con la dispersion resultante.

La investigacion desarrollada por M. Koizumi, y colaboradores 3, da a conocer
una pieza de material compuesto reforzado, que comprende un esqueleto de
cerdmico, con carburos que estan unidos por una matriz de metal, como un
aglutinante que contiene una capa, capaz de reaccionar de acuerdo con una
reaccion en estado solido, para producir el calor de fusion necesario en la

aglomeracioén de granulos de ceramica.

Todas estas técnicas tienen varios inconvenientes, que no permiten obtener un
material compuesto reforzado con carburo de titanio sin ninguna limitacion en el

espesor y resistencia.

8 DAVIES, P. and others. Metal matrix alloys. US6099664A, August 8, 2000.
13 KOIZUMI, M. and others. Composite and method for producing the same. US6451249B1,
September 17, 2002.
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3. MARCO TEORICO.

En esta seccion se describe, el modelo cinético propuesto para las diferentes
etapas del proceso de descomposicion térmica de la ilmenita, durante el
calentamiento en la antorcha de acetileno, y ademas se describe el fenémeno
de nucleacién de los compuestos de interés, carburo de titanio TiC y hierro Fe,
a partir de la fase gas, considerando tanto los aspectos termodinamicos del
sistema Ti — Fe — O — C, como los aspectos cinéticos de los ambientes de la

llama de la antorcha de acetileno.
3.1 ILMENITA

La ilmenita FeTiOs considerada como la combinacién molar de los componentes
de oxido de hierro FeO y oxido de titanio TiO2 en proporciones de 47,3 %y 52,7%
en peso respectivamente. El 90% de titanio producido al afio a nivel mundial
tiene como materia prima natural el mineral de ilmenita encontrado en pequefas

proporciones en algunas rocas igneas tales como gabro, diorita y anortosita °.

La ilmenita es la fuente de mayor concentracion del titanio u 6xido de titanio TiOz,
siendo este un material estratégico por sus caracteristicas fisicas de alta

resistencia mecdanica y a la corrosion.

La ilmenita es comunmente utilizada en la manufactura de pigmento blanco de
diéxido de titanio. Conforme aumenta la demanda de Ti metalico disminuyen las
fuentes de rutilo incrementandose el interés de explotacion de menas titaniferas
de baja ley tales como la ilmenita FeTiOs. Este mineral tiene una alta
concentracion de hierro, el cual debe ser separado para incrementar el contenido

de Ti, para lo cual han sido propuestos diferentes métodos. 2°

5 CARVAJAL, R. y ESTEVEZ, M. Extraccién del titanio sulfato del mineral iimenita (FeTiO3) y
evaluacion en la esterificacién del &cido oleico. Tesis de grado. Universidad industrial de
Santander. Colombia. 2008.

20 VARON, D. A, HENAO, J. Ay otros. Estudio de las Transformaciones del Mineral lImenita
(FeTiOs) de Puerto Colombia (Atlantico) Producidas Durante la Molienda de Alta Energia. En:
Revista Colombiana de Fisica, Abril 2008 vol. 40, No. 1.
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3.2 CARBURO DE TITANIO

El carburo de titanio TiC es un compuesto ceramico de atomos de carbono
incrustados en la reticula del titanio metalico. Compuesto industrialmente
importante debido a sus excelentes propiedades fisicas y quimicas de alta
conductividad eléctrica y térmica, su alta dureza lo hace resistente al desgaste
por abrasion, alta temperatura de fusion de 3140°C resistencia a la oxidaciéon
entre otras. Es de gran importancia e interés econOmico conocer dichas
propiedades debido al incremento de aplicaciones, entre las mas destacadas

esta la metalurgia, aeronautica, medicina, éptica y microelectrénica °.

En la sintesis del carburo de titanio en recubrimientos se genera, a traves de
la deposicion fisica de vapor partiendo de titanio y metano, si se emplea
la deposicién quimica de vapor se utiliza como material de partida cloruro de
titanio y metano obteniendo carburo de titanio y &cido clorhidrico y por reduccion

carbotérmica de diéxido de titanio 2.

Se puede obtener por sintesis a partir de los elementos o por un proceso de
crecimiento similar a la del nitruro de titanio. En la primera reaccion en funcion
de las condiciones de reaccion en el aire y cristales mixtos en la forma de nitruro

de titanio carbono o Titancarboxinitruro.

Si se espera una composicion especialmente pura, estequiometria, se debe
emplear una mezcla de cloruro de titanio, tetracloruro de carbono e

hidrogeno calentado a mas de 1250 ° C con barras de grafito 2.

5 CARVAJAL, R. y ESTEVEZ, M. Extraccién del titanio sulfato del mineral iimenita (FeTiO3) y
evaluacion en la esterificacion del acido oleico. Tesis de grado. Universidad industrial de
Santander. Colombia. 2008.

20 VARON, D. A, HENAO, J. A y otros. Estudio de las Transformaciones del Mineral limenita
(FeTiOz) de Puerto Colombia (Atlantico) Producidas Durante la Molienda de Alta Energia. En:
Revista Colombiana de Fisica, Abril 2008 vol. 40, No. 1.
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3.3 PROYECCION CON LLAMA

La temperatura maxima alcanzada por la llama depende de la combustién y de
la relacion de los gases combustible/oxigeno, asi como del flujo de los gases,
para definir la mezcla de los gases de combustion se tiene en cuenta diferentes
parametros. Donde la relacion Optima entre los gases corresponde a la
estequiometria, donde todo el combustible y el oxigeno se encuentran
balanceados durante la combustion. C. Cano, define esta mezcla con “El término
relacion equivalente (@) que refiere a la relacion combustible/aire normalizada a
la mezcla estequiometrica, de forma que un valor de ¢ mayor que 1 representa

un exceso de fuel en la mezcla.” 4

En la literatura normalmente se definen tres tipos de llama, dependiendo de la
relacion de oxigeno y acetileno 7. La llama neutra se genera cuando no hay
exceso de ninguno de los dos gases de combustion y se logra cuando la relacion
en volumen entre los gases es 5:2, la llama carburante o reductora se alcanza
cuando la proporcion del gas combustible es mayor que la requerida para la
llama neutra (¢ > 1), y la llama oxidante, es la resultante de una mezcla que

contiene una mayor cantidad de oxigeno respecto al requerido en la llama neutra
(@<1)*
En la combustion completa entre el acetileno y el oxigeno se generan como

productos de reaccion, diéxido de carbono y vapor de agua.

2C2H2+ 502 <« 4CO2 + 2H20 (3.1)

Los perfiles de temperatura de una llama oxiacetilénica con ¢=1 se muestra en
la figura 1, se puede observar la zona de maxima temperatura la cual alcanza

aproximadamente 3200 °C.

4 CANO, C. Recubrimientos ceramicos con aplicacion en barreras térmicas y ambientales.
Instituto de cerdmica y vidrio. Madrid 22-24. 2008

17 OZTURK, A. CETEGEN, B.M. Modeling of precipitate formation in precursor droplets injected
axially into an oxygen/acetylene combustion flame. Materials Science Engineering A422 (2006)
163.
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Figura 1. Perfil de temperatura de [lama de acetileno.
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Fuente: http://e-ducativa.catedu.es/

“Cuando mayor sea la presion y la temperatura del gas, el acetileno se

descompone mas facilmente.”

3.4 REDUCCION CARBOTERMICA.

La reduccién carbotérmica es un proceso por el cual se pretende eliminar el
oxigeno asociado normalmente a un metal, utilizando como agente reductor el

carbon.

Este proceso ocurre a altas temperaturas debido a que los 6xidos metalicos,
suelen ser menos estables a medida que se incrementa la temperatura, la
estabilidad de un 6xido se encuentra establecida por parametros termodindmicos
y se puede observar su comportamiento en diagramas de energia libre-

temperatura o también llamados diagramas de Richardson. 16

1 ABELLO, L. S.A. Manipulacién del Acetileno.pdf. Recuperado de: http://www.abellolinde.es.
16 MEDINA, R. Oxidacion ciclica en aire y degradacion en atmosferas reductoras de una
superaleacion sinterizada NiAICr. Tesis de grado. Universidad Simén Bolivar. Sartenejas. 2007.
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Los diagramas de Ellingham muestran las condiciones en las que se llevara a
cabo una reaccion de oxidacion o de reduccién partiendo de variables
termodinamicas conocidas, tales como temperatura, energia libre y presion
parcial del ambiente, ademas de poder comparar directamente la estabilidad
entre Oxidos, para estos casos entre menor sea la energia libre de Gibbs se

considera que es mas estable la formacion del 6xido. 1516

La estabilidad relativa de o6xidos en un sistema termodinamico se puede
determinar directamente a partir de la posicion que ocupan en el diagrama. Para

el caso de estudio se observa la estabilidad de C - Ti — Fe — O.

3.5 CINETICA DEL SISTEMA Ti—Fe - O -C.

El sistema de estudio consiste en particulas de ilmenita de 75 um, la cual se
inyecta dentro de la antorcha de acetileno para lograr su transformacién. Con el

objetivo de simplificar el modelo cinético, se hace las siguientes hipotesis:

Las particulas son esfericas y de tamafio uniforme.

La composicion de los gases de combustién permanece constante.

La presion total del sistema es de una atmésfera.

El gradiente de temperatura dentro de la particula es despreciable.

No hay cambio de volumen por efecto de expansion térmica.

La densidad de las fases presentes es independiente de la temperatura.

Las fases condensadas presentes en el sistema estan en el estado puro.

© N o g A~ WD BE

Se asume segregacion total entre las dos fases presentes después de la
transformacion, donde el hierro liquido Fe () se localiza como envolvente

de la particula de carburo de titanio sélida TiC (s).

15 MARTINEZ, G. Oxidacion a alta temperatura de aceros con silicio y cobre. Tesis de grado.
Universidad Autonoma de Nuevo Leodn. San Nicolas de los Garza. Monterrey. 2011

16 MEDINA, R. Oxidacion ciclica en aire y degradacion en atmosferas reductoras de una
superaleacién sinterizada NIiAICr. Tesis de grado. Universidad Simén Bolivar. Sartenejas. 2007
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El proceso de transformacion térmica de la ilmenita comprende las siguientes

etapas:

1. Calentamiento de la particula de ilmenita FeTiOs s) desde la temperatura

ambiente hasta la temperatura de la transformacion a TiO2 (s) y FesC ).

2. Reduccion del FesC s) a Fe ) simultineamente el TiO2 (s) pasa a TiC (s)

bajo la presencia del CO ().

3. Calentamiento de la particula hasta el punto de fusion de la Fe ().

4. La zona de vaporizacion del Fe () a Fe (g) corresponde a las temperaturas

gue alcanzan las especies superiores a 2500 K.

En la figura 2 se muestra un diagrama esquematico del modelo conceptual, se

puede observar las temperaturas a las que ocurre cada fenébmeno y los rangos

de temperatura donde son estables cada una de las fases involucradas.

Figura 2. Mecanismo de descomposicion térmica de una particula de
ilmenita en un ambiente de elevadas temperaturas.

TiO2 (s) TiC¢s) TiC (s)
A
FeTiO3 (s) FeaC (s) Fe(s) Fem
TiO2 5) TiC (s)
FeNO3 () [ oo (s) Fe (s) Fe (1} Fe ()
298 K 1000 K 1500 K 1900 K 2500 K 3200 K
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El balance de energia para las etapas de calentamiento, indican que la energia
acumulada en la particula es el resultado de los procesos de transferencia de
calor a través de la superficie de la particula, por medio del mecanismo de
conveccion y radiacion. La ecuacion general correspondiente es de la forma

siguiente:

d <4m‘§ * pCp(T) T>

ot 3M

= 4mrd (h(T) (T, = T) + 20 (T¢ - T*)) (3.2)

En forma similar en las etapas de transformacion de la ilmenita y fusién de los
oxidos, la energia requerida para efectuar estos procesos se logra por medio de
los mecanismos de tranferencia de calor por conveccion y radiacion. La ecuacion

general para estos procesos es de la forma siguiente:

0 (4mr} * p(—AHp)
dt 3M

) = 4nr (h(T) (Ty — T) + 20 (T — T4)) (33)
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4. DISENO METODOLOGICO

En esta seccion se describen los fundamentos termodinamicos del sistema Ti —
Fe — O — C. Mediante la generacién de las curvas de minimizacion de la energia
libre de Gibbs, las cuales permiten predecir las areas de estabilidad de las

diferentes especies del sistema en funcion de la temperatura.

En la segunda parte de este capitulo, se describe detalladamente el equipo
utilizado para la realizacion de los experimentos de transformacion térmica de la
ilmenita y caracterizacion del mineral. Se explican las etapas del disefio de la
antorcha de acetileno y se indican las herramientas utilizadas para las

distribuciones de temperatura, analisis estructural y funcionamiento del sistema.

4.1 CARACTERIZACION Y CONCENTRACION DEL MINERAL

En la caracterizacion y concentracion del mineral se partié6 de una muestra de
arenas negras con una composicion aproximada del 60% de ilmenita, esta fue
sometida a procesos de separacion magnética y su posterior reducciéon de
tamafio, en un molino de alta energia (molino de discos EDEMET). Equipo del

grupo de investigacion GIMBA ubicado en el parque tecnolégico Guatiguara.

El mineral fue sometido a un proceso de tamizado donde se utilizaron una serie
de tamices para obtener la granulometria deseada, para nuestro caso practico

trabajamos con particulas de 75 um. Equivalente a pasante de tamiz # 200.

El producto obtenido después del tamizado fue caracterizado por DRX
(Difraccion de Rayos X), servicio proporcionado por el laboratorio de rayos X en
el Parque Tecnoldgico Guatiguara donde se obtuvo la composicion cualitativa

del mineral.
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Figura 3. Difractograma del mineral de ilmenita.
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Tabla 1. Composicién cualitativa del mineral.

FASE NOMBRE
Fe Ti O3 Oxido de Hierro Titanio
Si2 02 Cuarzo
CRISTALINOS Fe2 Oa Oxido de Hierro
Ti O2 Oxido de Titanio
Ti O2 Oxido de Titanio

En la tabla 1 se muestran las especies que se encuentran presentes en la
muestra del mineral que corresponden a los picos identificados en el

difractograma de la figura 3.

4.2 ESTUDIO Y ANALISIS TERMODINAMICO DEL SISTEMA Ti—-Fe-0O-C.

El estudio termodinamico se desarrollé en base a las curvas de composicion de
las especies estables en funcién de la temperatura, las cuales se obtienen

mediante minimizacién de la energia libre de Gibbs del sistema Ti — Fe — O — C.
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Estos diagramas termodinamicos se generan utilizando los datos adquiridos a
través del software CSIRO CHEMIX 5,1 de aplicacién para la solucion de

problemas termodinamicos.

En la figura 3 se muestran las curvas de minimizacioén de energia para un sistema
C2H2-O2-FeTiOs. Con una relacibn molar respectiva de 7-5-1, variando
temperatura de 1000 a 5000°C.

Segun investigaciones realizadas por K. Becerra, y E. Pefa, observan que la
etapa dominante varia en distintos rangos de temperatura; para temperaturas
entre 900 y 1200 °C, donde se encuentran diferentes reacciones: “ En una
primera etapa la reduccion del hierro férrico a ferroso, y una segunda etapa mas
lenta en la que el hierro ferroso se redujo a hierro metélico, donde la difusion del
gas fue la etapa que predomina a esta temperatura”. 2 En donde también se
afirma que se encontré de manera experimental “ a temperaturas por debajo de
1100 °C que la reaccién quimica es el paso controlante de la velocidad, a
temperaturas entre 1100 a 1250 °C el control es mixto y por encima de 1250 °C

la difusion a través de la capa de productos”. 3

Para esta investigacion se pretende utilizar como mecanismo de reaccion de los
reactivos el paso de estos a través de una llama o antorcha de acetileno, que
trabaja a temperaturas hasta 3200 °C, se tomara como etapa inicial o control de

la difusion de capas de productos.

Para analizar el comportamiento del mineral al contacto con la llamay dar validez
al plan de trabajo realizado, se desarrollaron una serie de simulaciones teniendo
en cuenta variables de entrada como cantidad molar, AG, temperatura (T) y

presion (P) para obtener las condiciones teoricas de trabajo.

3 BECERRA, K. Y PENA, E. Obtencion de material ceramico a partir de ilmenita por molienda
mecénica de alta energia y reduccion carbotérmica (tesis de grado). Universidad industrial de
Santander. Colombia. 2008.
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Figura 4. Diagrama de minimizacion de la energia libre de Gibbs del
sistema Ti — Fe — O en atmosfera reductora.
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En la figura 4, (a) se observa el diagrama de minimizacion de energia libre, y en
la figura 4, (b) se hace un acercamiento a la zona de interés para realizar el
analisis del proceso de reduccion térmica de la ilmenita, desde temperatura
ambiente hasta la temperatura de transformacion donde se tiene lugar las
siguientes reacciones:

3C2H2 (g) + 502 — 5CO02 (g) + CHa4 (g) + H2 () (4.1)

3FeTiO3(s) + 5CO (g) — 3TiO2s) + FesC s) + 4CO2 () (4.2)

3FeTiO3 (s)+ 4C (s) — 3TiO2 (s) + FesC (s) +3CO (g) (4.3)
Para el rango de temperaturas de 1500 a 3200 K, el TiO2 (s) se recombina para
formar otras especies segun las siguientes reacciones:

TiO2@i) +4 CO (g — TiC s) + 3CO2 (g) (4.4)

TiOz2(s) + 3C(s) — TiC (s + 2CO (g) (4.5)

En el rango de 1500 a 1900 K, el FesC sufre transformacion segun las siguientes

reacciones:
FesC (s) + 2CO () — 3Fe s) + CO2 (g) + 2C () (4.6)

CO2@+ C ) — 2CO (g 4.7)

A temperaturas superiores a 1900 K, el hierro en fase soélida pasa a liquido y
luego a gas, garantizando la condensacion del hierro sobre la particula de

carburo de titanio en estado sélido.
Fe sy — Fe g (4.8)
Fe o) — Fe (g) (4.9)

En las reacciones 4.4 y 4.6 donde hay presencian de dos reactivos sélidos, es

debida a una correlaciéon con la ecuaciéon de boudoir.
CO (g) + C sy = CO2 (g (4.10)

CO2 (g — CO 9+ C (g (4.11)

33



4.3 DISENO DE LA ANTORCHA DE ACETILENO

Partiendo de un disefio en 3D realizado en el software SOLIWORKS 2007
proporcionado por la “Universidad Industrial de Santander (UIS)”, se realizaron
una serie de simulaciones para garantizar el funcionamiento de la antorcha. En
la figura 5 se puede observar el prototipo de la antorcha dividida en 3 zonas
segun su funcion, la zona denotada en amarillo para el sistema de alimentacion,
la roja indica el cuerpo de la antorcha y finalmente la zona verde para la boquilla

de oxicorte.

Figura 5. Antorcha de acetileno modificada en zonas segun su funcion.

La primera etapa del disefio se centro en el cuerpo, vease la figura 6 de la
antorcha, que posee la funcién de soportar los gases de combustién y facilitar un
medio de conexion, para el sistema de alimentacién del mineral y salida de los

diferentes fluidos y particulas.
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Figura 6. Cuerpo de la antorcha de acetileno.

La segunda etapa del disefio se basé en el sistema de salida de los fluidos o
boquilla ver figura 7 la cual permite el paso de los gases de combustién ademas

del mineral pulverizado y su conexién al cuerpo de la antorcha.

Figura 7. Boquilla de oxicorte.

La terceray ultima parte del disefio estuvo guiada al sistema de alimentacion del
mineral, para esta parte del disefio se utilizarén los principios de funcionamiento
de los equipos de sand blaster. En el cual utiliza un gas de arrastre, para esta
investigacion se utilizé aire y nitrégeno, que transportan un material particulado,

generando un flujo de particulas uniforme.
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Figura 8. Alimentador donde se genera el arrastre de las particulas sélidas
de manera uniforme y controlada.

C Tp—

El disefio del sistema de alimentacion de la figura 8 permite conectar
directamente la pistola y un recipiente donde se almacenan particulas de polvo
con granulometria especifica, permitiendo aumentar la productividad, el sistema
de alimentacién consta de un conducto tubular de diametro reducido que
comunica directamente a la boquilla de la pistola.

4.4 DISENO DEL SISTEMA DE ALIMENTACION.

En el sistema de inyeccion del polvo, su mecanismo de expulsion es mediante
un gas aplicado, donde el polvo de mineral de ilmenita, sera arrastrado por dicho
gas que provoca una presion de propagacion a cierta velocidad, el polvo es
suministrado directamente a la llama de combustion mediante corriente de aire

comprimido.

El mineral introducido se mantiene mediante un flujo de aire y los gases de
acetileno y oxigeno agrupados, llegan hasta la antorcha en cuyo interior se
produce la mezcla, al entrar en contacto con la chispa, produce la combustion

necesaria para el proceso.

36



Generando mediante esta combinacion, una llama de alta temperatura con gran
concentracion de calor, por tal motivo se acondiciond un sistema de refrigeracion

que transporta el agua y envuelve la boquilla de la pistola.

4.5 VALIDACION DEL DISENO DE LA ANTORCHA.

Una vez obtenida informacion del andlisis estructural se procedio a la validacion
del disefio de la antorcha, a través del software de simulacién ingenieril ANSYS
herramienta proporcionada por la “Universidad Auténoma de Bucaramanga
(UNAB)”, con el que se obtuvo informacion del funcionamiento del sistema y el
comportamiento de las particulas, bajo un entorno controlado a través de una
serie de simulaciones, con el fin de evitar experimentacion innecesaria

permitiendo una optimizacion de materiales y costos.

En la figura 9 se puede observar la distribucion de la malla utlizada en la
simulacion ademas de las condiciones de frontera para el sistema, en las figuras
10 y 11 se especifican las entradas de los gases de combustién y la entrada de

las particulas por el gas de arrastre respectivamente.

Figura 9. Condiciones de frontera para el sistema.
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Figura 10. Entradas de los gases de combustion al sistema.

Figura 11. Entrada de particulas y gas de arrastre al sistema.
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La simulacion se realiz6 bajo las siguientes condiciones:

e Boundary: Inlet

e Boundary Details\static pressure: 5 psi

¢ Fluid values\ Boundary conditions\ C2H2: value 1

e Boundary: Inlet2

e Boundary Details\static pressure: 5 psi

e Fluid values\ Boundary conditions\ air: value 0.5

¢ Fluid values\ Boundary conditions\ limenita: value 0.5

4.6 PERFIL TERMICO DE LA LLAMA DE ACETILENO.

Mediante el software libre “Jets and Poudres” de la Universidad de Limoges
Francia, como herramienta para la simulacion de las distribuciones de
temperatura, se obtuvieron resultados del calor acumulado. En la figura 12 los
valores de temperatura estan comprendidos entre 300 y 4000 K, la temperatura
maxima de la particula se encuentra alrededor de los 3600-3800 K, temperatura
suficiente para lograr una transformacion, lo que significa que las franjas de
chorro de particulas estaran por debajo de su temperatura de fusion para el caso
del titanio, permitiendo que el hierro se condense sobre este a cierta
temperatura, la velocidad del flujo a la salida de la boquilla no alcanza la méxima
temperatura, ajustandose a las condiciones exactas para la formacion de

particulas core-shell deseadas.
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Figura 12. Perfil térmico de la llama de acetileno.

0.01—
Y
A
X

0.0

I
S

-0.01f

1 1 1 1

40

nwomn=20 nw-=-07oTWw

WO OO ITC



5. ANALISIS Y DISCUSION DE RESULTADOS

Para realizar un analisis de resultados adecuado se explicara de manera
detallada la evolucién del desarrollo experimental, mostrando los resultados
obtenidos en cada etapa, y como estos influyeron en nuevas tomas de

decisiones para una posterior conclusion.

La primera etapa en el desarrollo del proyecto fue exclusivamente tedrica donde
se plantea la hipoétesis, de la obtencion de un material compuesto a partir de
mineral ilmenita pulverizada, al paso a través de una antorcha de reaccion. Para
verificar esta hipotesis se somete una muestra simbdlica de mineral ilmenita, a
una serie de simulaciones a través del software CSIRO version 5, donde se
calculan curvas de minimizacion de energia y la relacion tedrica molar obtenida
al realizar el balance ver tabla 2, una vez obtenido el equilibrio de las fases y

compuestos requeridos (TiC s)+Fe (g)).

Tabla 2. Condiciones tedricas para el sistema.

Moles de CzH2 7
Moles de O2 5
Moles de FeTiOs3 1
TEMPERATURA DE SISTEMA 2600 K

Con las condiciones de experimentacion establecidas se di6 paso al disefio y
construccion de una antorcha de reaccion en base de acetileno, que facilitara la
manipulacion del mineral y proporcionard las mejores condiciones para una

transformacion.

Bajo esta premisa, después de un extenso trabajo de disefio y simulacion se

obtuvo un prototipo funcional de esta.
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Figura 13. Corte longitudinal de la antorcha de acetileno modificada.

En la figura 13 se muestra el prototipo de la antorcha de reaccion validada, que
cumple con las funciones de mantener una llama constante y permitir el paso del
mineral a través de esta. La zona denotada con flechas representa la presion
interna del recipiente, producida por el aire encargado del arrastre del mineral en
polvo. Se puede evidenciar la trayectoria y las colisiones de particulas entre siy
con la pared del conducto tubular, que inducen la dispersion del chorro de

particulas a la salida de la boquilla.

La validacion del sistema fue hecha por el software ingenieril ANSYS con el que
se realiza un esquematico de las diferentes entradas, y se establece un volumen
de control con condiciones de frontera a valores temperatura y presion
estandares de (25°C, 1 ATM).

Con los valores de molaridad obtenidos en la primera etapa del proyecto, se
establece la relacion de flujos de acetileno y oxigeno, para observar el

comportamiento de los gases y las particulas bajo estas condiciones.

CH,

1.4 5.1
G, (5.1)
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Figura 14. Representacion de la fraccion volumétrica de los gases de
combustion.
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Figura 15. Representacion de la fraccion volumétrica de las particulas de
ilmenita.

En la figura 14 se observa el comportamiento en fraccion volumétrica del
acetileno C2Hz y del oxigeno Oz, de igual manera en la figura 15 se observa el
comportamiento de las particulas de ilmenita a 75 um, donde la zona negra

representa el movimiento vectorial de las particulas a través del flujo de gases.

Como ultima etapa tedrica se realiz6 un modelamiento de la temperatura de la
llama y la particula, bajo la relacion C2H2/02=1.4 en el software Jet and Poudres
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ver figura 12, para esta simulacion se utilizé el diametro interior mayor de la

boquilla de la antorcha, debido a las limitaciones del software ver figura 16.

Figura 16. Representacion del diametro interno maximo de la boquilla de
oxicorte.

Una vez concluida la etapa tedrica se comenzo con la experimentacion practica,
donde se realiz6 el montaje del sistema ver figura 17. Los cilindros de acetileno
y oxigeno son utilizados como gas de combustion, regulados mediante
medidores de flujo, estos estan directamente conectados al centro de la
antorcha, el cilindro de nitrégeno conectado al recipiente del sistema de
alimentacion es utilizado como gas de arrastre de las particulas de ilmenita 'y el
recolector (espiral de cobre) tiene como funcion recolectar las muestras
obtenidas de cada ensayo, y realizar el enfriamiento de estas, gracias al sistema
de refrigeracion con recirculacién de agua en el espiral, posteriormente se

realizaron una serie de pruebas que seran descritas a continuacion.

Figura 17. Montaje general del sistema practico.
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5.1 ENSAYO 1.

En la primera experimentacion se regulé de manera visual una llama reductora,
utilizando como gas de arrastre de las particulas, aire. Con un tamafio de
particula de mineral <= 75um, en la figura 18 se observa la antorcha trabajando

con una llama reductora.

Figura 18. Vista frontal de la antorcha de acetileno modificada encendida

Ensayo 1.

S et 0
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|

Una vez concluida la prueba, se recupera el mineral recolectado por el dedo frio
(espiral de cobre) y se caracteriza por DRX. Resultados que se exponen en la

figura 19 y en la tabla 3.

Figura 19. Difractograma primer ensayo.
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Tabla 3. Composicién cualitativa, primer ensayo.

FASE NOMBRE
Fe Ti O3 Oxido de Hierro Titanio
Fe2 Ti Os Oxido de Hierro Titanio
CRISTALINOS Fes O4 Oxido de Hierro
Ti O2 Oxido de Titanio
Al2 O3 - 2Si 02 - 3H20 | Aluminio Silicato Hidratado
Si2 02 Cuarzo

Por los picos de difraccién observados en el difractograma de la figura 19, se
puede decir que hubo una pre reduccion del mineral, pero esta no fue suficiente
para la obtencién del TiC, debido a que el flujo de material por minuto era
demasiado alto, lo cual no permitié que las particulas alcanzaran la temperatura
de reduccion, ademas no se observa C (grafito) en la fase cristalina, producto de
la reaccion incompleta del CzH2. Dentro de los resultados tabulados del
difractograma de la figura 19 en la tabla 3, sugieren que las condiciones

reductoras no fueron apropiadas.

5.2 ENSAYO 2.

Para el segundo experimento se realiz6 una mejora en el sistema de
alimentacion, acondicionando un sistema de vibracion mecanica, ya que en la
primera experimentacion este no fue completamente constante y se redujo la
presion del flujo de las particulas. Se mantuvo una llama reductora regulada de
manera visual, como se observa en la figura 20 la llama es altamente carburante

0 reductora.
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Figura 20. Vista frontal de la antorcha encendida ensayo 2. Condicion con
atmosfera altamente reductora, pero temperatura menor a 2500 C.

Una vez concluido el ensayo 2 los resultados fueron enviados a DRX para su

caracterizacion.

Figura 21. Difractograma Segundo ensayo.

Elﬁﬂm d8ep data Fei0s
EMOCD—
12000 —|
6000 —] 3
Y
6000 "\-,‘ 502 Fe,0,FeTIO;
\ i
4000—| FeTiD;
.\""&y,'"-‘l n Fes04 Fe'l—'03% !J‘ ” ‘ ‘f FEEFOQ L Feio‘t
2000 iy, Y . | c FeTiO, &Ti 1 r Fle'I'IOg
Sio " N e I rc Fenogfq
o L ’l !‘ af ')Tﬂ J J[h * U‘H J!. P ?ﬂ‘ "'.E]ﬁ}[: L l :i!lf#
100 2|:|I.0 3{!]} 400 500 60.0
Tabla 4. Composicién cualitativa, segundo ensayo.
FASE NOMBRE
FeTiOs liImenita
CRISTALINOS C Grafito
SiO2 Cuarzo
Ti O2 Anatasa
Fes04 Magnetita
Ti O2 Rutilo
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Al realizar un analisis de los resultados expuestos en la figura 21 y tabla 4, se

observa la presencia de C (grafito) y 6xido de hierro magnetita FesOa.

Lo cual sefiala que la atmdsfera fue reductora y hubo una pre-reduccion de 6xido
de hierro Fe204 a magnetita FesO4, al encontrarse corregido el sistema de

alimentacion.

La ausencia del TiC se debe a que si bien la atmésfera fue reductora no alcanzo
los valores o las relaciones molares adecuadas, cabe resaltar que no se trabajé
bajo una cAmara de atmdésfera inerte, lo cual podria dar lugar a una oxidacién

posterior al proceso de sintetizacion.
5.3 ENSAYO 3.

En la tercera experimentacion, se reguld los flujos de los gases de combustion a
través de medidores de flujo, obteniendo una llama reductora con una relacion
de C2H2/O2de 1.5 para condiciones reales del sistema ver figura 22. Se optimizé
el sistema de alimentacion y se cambi6 el gas de arrastre por nitrégeno para

evitar oxidaciones del mineral por el contacto del oxigeno presente en el gas.
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Figura 22. Vistafrontal de la antorcha encendida ensayo 3. Utilizando como
gas de arrastre nitrégeno y regulando los flujos de los gases de
combustion.

Tabla 5. Correccién de los flujos obtenidos por los medidores de flujo.

FACTOR |MEDICION |FLUJO REAL
OXIGENO 0.9926 151 1.498826
ACETILENO 0.5829 3.99 2.325771

Los flujos utilizados para el oxigeno y el acetileno respectivamente fueron 1,5

L/miny 2,33 L/min después de realizar la conversion respectiva.

Una vez concluida la prueba los resultados fueron enviados a DRX para su

caracterizacion.
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Figura 23. Difractograma tercer ensayo.
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Tabla 6. Composicién cualitativa tercer ensayo.

FASE NOMBRE
FeTiOs Oxido de Hierro Titanio(llmenita)
CRISTALINOS Fe Hierro
C Grafito
Fe(OH)s Bernalita
TiC Carburo de Titanio

La muestra caracterizada por DRX presenta un alto grado de amorficidad lo cual
se evidencia en el Difractograma mostrado en la figura 23, esto es atribuido a un
posible tamafio nanométrico de las particulas obtenidas por el proceso de
reaccion en la antorcha, aun asi, se logré detectar algunos picos de TiC de baja
intensidad en el espectro, lo cual comprueba que efectivamente se esta llevando

a cabo la reaccion.

Para concluir la investigacion se efectud un analisis, donde se mezcla polvillo de
cobre y el material obtenido en el ensayo 3, que luego fue llevado a un proceso

de sinterizacién para observar el tamafio, forma y la distribucion de los carburos.

Una vez obtenida la probeta para la examinacion previa de la muestra, fue
utilizado el microscopio Optico (olympus GX41) con el fin de observar las

diferentes fases presentes.
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Figura 24. Microestructura de la probeta sinterizada. (a). Tomada mediante
microscopia optica a 500x. (b) Vista detallada a 1000x.

La figura 24, se observa la presencia de una segunda fase, posiblemente carburo
de titanio con hierro, donde su distribucion depende del proceso de mezcla, en
una matriz de cobre que fue utilizada para aglomerar, la compresion utilizada fue
de 10 psi en una probeta de 1 pul, la granulometria de los polvos fue < 75 um,

se sinterizo a 1000 grados durante 1 hora.

Se realizar6n medidas de dureza a la probeta, de acuerdo a la norma ASTM E10
y E18 ver tabla 7, la muestra fue colocada en el durémetro (Wilson Rockwell-
M.I.C. I-modelo 4TT) aplicando una carga de 150 kg, utilizando un indentador de

cono de diamante, para la escala C.

Tabla 7. Valores de dureza obtenidos en la probeta.

Seccion Punto Durezas HRC Promedio HRC
1 57
Transversal 2 41 51.3
3 56

Los resultados obtenidos presentan variacién, debido a la presencia de
porosidad en la probeta conformada, pero evidencian que efectivamente se
encuentra una fase dura (carburo de titanio), que genera un aumento
considerable en la dureza del cobre con respecto a valores tedricos de este en

estado puro.
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6. CONCLUSIONES

El proceso de obtencion de carburo de titanio-hierro metalico a partir de
la ilmenita, utilizando una antorcha de oxiacetilénica modificada, se
comprobd satisfactoriamente a nivel experimental, obteniendo una mezcla
de estos materiales cuyo tamafio de particula podria estar a nivel
nanomeétrico. Tamafio de particula Optimo para la fabricacion de un

material compuesto de alta dureza.

En el diagrama de minimizacién de energia libre del sistema Fe -Ti - O -
C - H, se observa gue las especies presentes a la maxima temperatura
alcanzada por la antorcha de oxiacetiléno son: carburo de titanio TiC (s) y
hierro Fe (g), lo cual indica que durante el enfriamiento rapido el Fe () se
condensa sobre las particulas de carburo de titanio sélido TiC (s). Este
comportamiento se corroboré experimentalmente por medio del analisis

de Difraccién de Rayos X.

La velocidad de alimentacion éptima para realizar el proceso de reduccion
del mineral de ilmenita, fue de 1 g/min, la cual permite a las particulas
alcanzar la temperatura maxima durante su tiempo de residencia en la

llama de la antorcha de acetileno.

La diferencia entre la relacibn molar del sistema experimental y las
predicciones del diagrama de energia libre es de un 10%. Esto se debe
posiblemente a que el diagrama de minimizacion de energia asume que
todas las especies estan en estado puro, lo cual no se puede afirmar a
nivel experimental teniendo en cuenta que la ilmenita es un mineral que

contiene cierto grado de impurezas.

Los resultados obtenidos en el ensayo namero 3, muestran un material

con un alto grado de amorficidad, que se atribuye a que el tamafo de
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particula obtenido puede ser nano-métrico, lo cual dificulta la identificacién

de los picos en un diagrama de DRX.

El disefio de la antorcha cumpli6 de manera efectiva su objetivo, de
generar la llama reductora, controlar la velocidad de alimentacion e
inyectar la ilmenita en polvo por el centro de la llama de acetileno para su

transformacion.

La serie de simulaciones realizadas utilizando las diferentes herramientas
ya descritas, logré establecer de manera acertada las condiciones de
sintesis y de funcionamiento del sistema sin recurrir a una excesiva

experimentacion.

La antorcha de oxiacetiléno modificada fue disefiada y construida durante
el desarrollo de este proyecto, utilizando diferentes materiales de bajo

costo y facil obtencién en el mercado local.
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7. RECOMENDACIONES

1. Se recomienda realizar las pruebas en una camara de atmédsfera
controlada, para evitar posibles oxidaciones del material al entrar en

contacto con el oxigeno en el aire.
2. Se recomienda guardar las muestras obtenidas después de las pruebas

en un desecador, para evitar la hidratacion de las especies por contacto

con la humedad del aire.
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ANEXOS

Anexo A. Especificaciones y valor de cada uno de los componentes de la
antorcha modificada.

IMAGEN ESPECIFICACIONES VALOR

Adaptador  entre el | $35000
cuerpo y la boquilla.

Boquilla de oxicorte $24000

Rosca que conecta y | $15000

sujeta la boquilla.

Cuerpo de la antorcha de | $180000

acetileno
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genera el arrastre de las

particulas sélidas.

Arandela de union de la | $15000
boquilla con el adaptador

del cuerpo.

Recipiente donde se | $20000
almacenan las particulas

de polvo de mineral
iimenita.

Alimentador donde se | $50000
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Anexo B. Difraccion de ilmenitay ensayo numero 1

LABORATORIO DE RAYOS X Cédigo: F-T-D-04
UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER

Version: 01

INFORME DE RESULTADOS DIFRACCION DE | Pagina | de 3

FECHA

DIA MES ANO
04 04 2016

INFORME INF-116-16-DRX

DATOS DEL CLIENTE

Empresa | Universidad Industrial de Santander

Nombre | Milton Manrique

Direccion | Parque Tecnoldgico Guatiguara Nit o C.C 890.201.213-4

Ciudad Piedecuesta Santander Orden de Compra NO APLICA

e-mail mmanrigster@gmaﬂ.com Teléfono 3143443170

METODOLOGIA DE TRABAJO

Preparacion de
las muestras

Las muestras fueron montadas directamente en un portamuestra de polimetilmetacrilato
(PMMA) mediante la técnica de llenado frontal.

Se realizé en un difractémetro de polvo marca BRUKER modelo D8 ADVANCE con
Geometria DaVinci bajo las siguientes condiciones:

Voltaje 40 (kV)
Corriente 30 (mA)
Rendija de Divergencia 0,6 mm
Condiciones de Rendijas Soller Primario 2,5°

medicion Muestreo 0,01526° 2theta
Rango de Medicién 3,5°-70° 2Theta
Radiacién CuKal
Filtro Niquel
Uso de Anti-dispersor de Aire Si
Detector Lineal LynxEye
Tipo de barrido A pasos
Tiempo de muestreo 0,4 segundos
Analisis Cualitativo
El analisis cualitativo de las fases presentes en la muestra se realizé mediante comparacién

Ensayo

del perfil observado con los perfiles de difraccién reportados en la base de datos PDF-2 del
International Centre for Diffraction Data (ICDD).

Tratamiento de
las muestras

QUl'miCO|:| Térmico |:| Ninguno

Universidad industrial de Santander, Km. 2 Via al Refugio Sede UIS-Guatiguarad, Edificio de Investigaciones,
Laboratorio de Rayos-X, Laboratorio 104, Piedecuesta, Santander, PBX 6344000 Ext. 3512
Apartado Aereo N°678, Email: calidadrx@uis.edu.co NIT 890.201.213-4

Pagina | de 3
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LABORATORIO DE RAYOS X Cédigo: F-T-D-04

Version: 01

)
I"H UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER

INFORME DE RESULTADOS DIFRACCION DE | Pagina 2 de 4

RESULTADOS OBTENIDOS
Los resultados obtenidos durante los analisis cualitativos, se relacionan a continuaciéon en 2 tablas que
describen las férmulas y nombres de las fases identificadas para cada una de las muestras.
A continuacion se relaciona el cédigo de las muestras suministradas por el cliente. En paréntesis el cédigo
interno asignado.

I. llmenita original (d7vo)
No. TARJETA
FASE PDF-2 NOMBRE
Fe Ti O, 010-75-1209 Oxido.de Hierro
Titanio
Si2 O, 010-85-0795
. . Cuarzo
Cristalinos Fez Os4 010-72-6170 Oxido de Hierro
Ti Oz Sl Oxido de Titanio
Ti Oz 030-65-1118 Oxido de Titanio
2. Muestra sobre el espiral (d7vq)
No. TARJETA
FASE PDF-2 NOMBRE
Fe Ti O3 010-71-1140 Sakpde ey
Titanio
Fe, Ti O, 010-70-2728 Oxido‘de Hierro
Titanio
Cristalinos Fe3 O4 010-71-6337 Oxido de Hierro
Ti Oz 010-75-6234 Oxido de Titanio
- Aluminio Silicato
Al O,-2Si O, - 3H, 0 000-38-0449 ey
Six Oz 010-85-0794 Cuarzo

Universidad industrial de Santander, Km. 2 Via al Refugio Sede UIS-Guatiguard, Edificio de Investigaciones,
Laboratorio de Rayos-X, Laboratorio 104, Piedecuesta, Santander, PBX 6344000 Ext. 3512
Apartado Aereo N°678, Email: calidadrx@uis.edu.co NIT 890.201.213-4
Pagina 2 de 4
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LABORATORIO DE RAYOS X Cédigo: F-T-D-04
UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER

Versioén: 01

INFORME DE RESULTADOS DIFRACCION DE | Pagina 3 de 4

A continuacion se presentan las imagenes de los resultados del analisis cualitativo para cada
una de las muestras.

I. (d7vo)
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Universidad industrial de Santander, Km. 2 Via al Refugio Sede UIS-Guatiguard, Edificio de Investigaciones,
Laboratorio de Rayos-X, Laboratorio 104, Piedecuesta, Santander, PBX 6344000 Ext. 3512
Apartado Aereo N°678, Email: calidadrx@uis.edu.co NIT 890.201.213-4
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LABORATORIO DE RAYOS X Cédigo: F-T-D-04
UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER

Version: 01

INFORME DE RESULTADOS DIFRACCION DE Pagina 4 de 4
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Observaciones:
° Los resultados se relacionan Unicamente a las muestras analizadas.

. Si desea expresar su percepcién con respecto al presente servicio o ensayo, hagalo por medio del correo electrénico
direccionrx@uis.edu.co o al PBX: 6344000 Ext. 3512.

. No se debe reproducir el informe de ensayo excepto en su totalidad, sin la aprobacién escrita del laboratorio.

Elaboro: Reviso: Aprobo:

Qco. John Deiver Bonilla Jaimes | Qco. Jose Hernando Quintana | Dr. José Antonio Henao M.

Profesional Analista Mendoza Director Laboratorio Rayos-X
PQ. 4175 Coordinador de calidad PQ. 0321
PQ. 3408

Universidad industrial de Santander, Km. 2 Via al Refugio Sede UIS-Guatiguard, Edificio de Investigaciones,
Laboratorio de Rayos-X, Laboratorio 104, Piedecuesta, Santander, PBX 6344000 Ext. 3512
Apartado Aereo N°678, Email: calidadrx@uis.edu.co NIT 890.201.213-4
Pagina 4 de 4
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Anexo C. Difraccién ensayo numero 2

LABORATORIO DE RAYOS X
UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER

Cédigo: F-T-D-04

] Version: 01
INFORME DE RESULTADOS DIFRACCION DE Pagina 2 de 4
RAYOS-X
TOMA Y ANALISIS DE DATOS
RECAl EEFpRIth 01/02/2016 Fecha de medicién 01/02/2016
de las muestras
Tipo de muestras Minerales Fecreas:r:;ii: e 02/02/2016
RESULTADOS OBTENIDOS
I. A (DSEP):
FASE PDF NOMBRE
Fe Ti O3 000-75-1206 limenita
Fe Ti O3 000-75-1203 limenita
Fe Ti O3 000-75-1204 limenita
C 000-89-8487 Grafito
Cristalino Si Oy 000-85-0504 Cuarzo
Ti O 000-73-1764 Anatasa
Fe3z O4 000-75-1609 Magnetita
TiO, 000-76-1939 Rutilo
(Mg.129 Cag7, ) (CO3) 000-86-2336 Calcita magnesiana

Universidad industrial de Santander, Km. 2 Via al Refugio Sede UIS-Guatiguard, Edificio de Investigaciones,
Laboratorio de Rayos-X, Laboratorio 104, Piedecuesta, Santander, PBX 6344000 Ext. 3512
Apartado Aereo N°678, Email: calidadrx@uis.edu.co NIT 890.201.2 13-4
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P ———
Uriverniciad
Industrial de
Santander

LABORATORIO DE RAYOS X
UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER

Cédigo: F-T-D-04

Version: 01
INFORME DE RESULTADOS DIFRACCION DE i i sl
RAYOS-X i
DIA MES ANO
FECHA 5 ) 2016 INFORME INF-022-16-DRX
DATOS DEL CLIENTE
Empresa | Universidad Industrial de Santander
Nombre | Milton Manrique
Direccion | Parque Tecnolégico Guatiguara Nit o C.C 890.201.213-4
Ciudad | Piedecuesta Santander Orden de Compra NO APLICA
e-mail mmanriquester@gmail.com Teléfono 3143443170
METODOLOGIA DE TRABAJO

Preparacion de
las muestras

Las muestras fueron molturadas y homogenizadas en un mortero de agata. Posteriormente,
el espécimen seleccionado de las muestras fue montado en un portamuestra de
polimetilmetacrilato (PMMA) mediante la técnica de llenado frontal.

Se realizé en un difractémetro de polvo marca BRUKER modelo D8 ADVANCE con
Geometria DaVinci bajo las siguientes condiciones:

Voltaje 40 (kV)
Corriente 30 (mA)
Rendija de Divergencia 0,6 mm

Comliciormids Rendijas Soller Primario 2,5°

Ny Muestreo 0,01526° 2theta
medicién Rango de Medicién 3,5°-70,0° 2Theta
Radiacion CuKol
Filtro Niquel
Uso de Anti-dispersor de Aire No
Detector Lineal LynxEye
Tipo de barrido A pasos
Tiempo de muestreo 0,4 segundos
Analisis Cualitativo
E El andlisis cualitativo de las fases presentes en las muestras se realizé mediante
nsayo

comparacién del perfil observado con los perfiles de difraccion reportados en la base de
datos PDF-2 del International Centre for Diffraction Data (ICDD).

Tratamiento de
las muestras

QuimicoD Térmico D Ninguno

Universidad industrial de Santander, Km. 2 Via al Refugio Sede UIS-Guatiguard, Edificio de Investigaciones,
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Observaciones:

. Los resultados se relacionan tinicamente a las muestras analizadas.

e Se recomienda realizar un analisis elemental para corroborar la presencia de las fases encontradas en las
muestras.

. Si desea expresar su percepcion con respecto al presente servicio o ensayo, hagalo por medio del correo electrénico

calidadrx@uis.edu.co o al PBX: 6344000 Ext. 3512.

. No se debe reproducir el informe de ensayo excepto en su totalidad, sin la aprobacion escrita del laboratorio.

Elaboro: Reviso: Aprobo:

Qco. John Deiver Bonilla Jaimes | Qco. Jose Hernando Quintana | Dr. José Antonio Henao Martinez.

Profesional Analista Mendoza Director Laboratorio Rayos-X
PQ. 4175 Coordinador de calidad PQ. 0321
PQ. 3408
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FECHA L HES ANO INFORME INF-004-16-DRX
21 0l 2016
DATOS DEL CLIENTE
Empresa | Universidad Industrial de Santander
Nombre | Milton Manrique
Direccion | Parque Tecnoldgico Guatiguara Nit o C.C 890.201.213-4
Ciudad | Piedecuesta Santander Orden de Compra NO APLICA
e-mail mmanriguester@gmail.com Teléfono 3143443170
METODOLOGIA DE TRABAJO

Preparacion de
las muestras

Las muestras fueron montadas directamente en un portamuestra de polimetilmetacrilato
(PMMA) mediante la técnica de llenado frontal.

Condiciones de

Se realizé en un difractémetro de polvo marca BRUKER modelo D8 ADVANCE con
Geometria DaVinci bajo las siguientes condiciones:

Voltaje

Corriente

Rendija de Divergencia
Rendijas Soller Primario

40 (kV)
30 (mA)
0,6 mm
2.5°

medicion Muestreo 0,01526° 2theta
Rango de Medicién 3,5°-70° 2Theta
Radiacion CuKal
Filtro Niquel
Uso de Anti-dispersor de Aire No
Detector Lineal LynxEye
Tipo de barrido A pasos
Tiempo de muestreo 0.4 segundos

Ensayo e  Medicién de tres muestras inorganicas.

Tratamiento de
las muestras

Quimico'j Térmico |:| Ninguno

TOMA Y ANALISIS DE DATOS

Fecha de recepcion s 16/01/2016
o bt T 15/01/2016 Fecha de medicién 18/01/2016

’ 5 s Fecha analisis de
Tipo de muestras Inorganicas resultados 18/01/2016
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TOMA Y ANALISIS DE DATOS

Fecha. cle racepcian 07/04/2016 Fecha de medicién 07/04/2016
de las muestras
Tino damuestras | e Fecha analisis de 07/04/2016
e IS AREs resultados
RESULTADOS OBTENIDOS

Los resultados obtenidos durante el analisis cualitativo, se relacionan a continuacién en una tabla que
describe las formulas y nombres de las fases identificadas.

I. MPFI (d9ig)
No. TARJETA

FASE PDF-2 NOMBRE

(@ 000-89-8487 Grafito
Fe(OH)3 000-46-1436 Bernalita

Cristalinos
Ti C 000-01-1222 Carburo de Titanio
Fe 000-06-0696 Hierro
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R (d9ig)

T T T T
100 20 300 00

T T
00 60

Observaciones: La muestra identificada como d9ig podria llegar a tener mas componentes pero debido a la
amorficidad del material solo es posible identificar los componentes mayoritarios.

. Los resultados se relacionan Unicamente a las muestras analizadas.

. Si desea expresar su percepcién con respecto al presente servicio o ensayo, hagalo por medio del correo electrénico

calidadrx@uis.edu.co o al PBX: 6344000 Ext. 3512.

. No se debe reproducir el informe de ensayo excepto en su totalidad, sin la aprobacién escrita del laboratorio.

Elaboré:

Revisé:

Aprobé:

Qco. Jose Hernando Quintana [ Qco. Jose Hernando Quintana

Mendoza Mendoza Director Laboratorio Rayos-X
Director técnico Director técnico PQ. 0321
PQ. 3408 PQ. 3408

Dr. José Antonio Henao M.
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