
De eatoa reaultadoa 
apreciar lo aiguiente: 

&e puede 

La Ma&a voluMétrica de lo& 
di:ferente& tipoa de .roca& oscila 
ea un pequeAo rango de 2.46 a 
2.74 g/ca~ • al igual que la 
densidad de 2.58 a 2.81 g/cm' 

La huMedad de la& roca& e& 
relativaaente baJO y nunca 
llega a un 3 " • 

La poroaidad abierta y total e& 
pequefta. teniendo la peridotita 
la aayor porosidad con 5.32 " • 

La relación _entre lo& valore& de 
la reaiatencia a compresión 
deterainada con aue&tra& 
regulare& y la re&i&tencia a 
tracción oscila alrededor de 9. 

La relación entre lo& valo.re& de 
reaiatencia obtenido& con 
aueatra& irregulare& y regulare& 
oacila entre 0.~1 y 0.23. 

Loa valorea de la reaiatencia de 
la roca obtenida en general &e 
correaponden con loa de la 
liteteratura. 

COIICLU5IONE5 

De loa reaultado& obtenido& &e 
puede apreciar que lá& rocoa 
eatudiada& tienen una :fortaleza. 
que coao proaedio oscila entre 3 Y 
5. una pequeAa porosidad ·y baJa 
huMe4ad. · 

Loa resultado& obtenido& de lo& 
en&ayo& de . la& di:ferent'!a 
p~opiedade& de la& roca& estudiada& 
son con:fiable&, ya que incluao 
para la& deterainacionea hecha~ con 
aueatraa irregulares &e obt1enen 
coe:ficientea de variación que eat6n 
dentro del rango peraiaible para 
aate tipo de trabaJo. 

El Inati tuto Superior Minero Met~llu:tgico de Moa 
de Poatgrado para loa egreaadoa univeraitarioa en 
de Geologia, ~in~& y K~talurgia. 

o:ferta Estudio& 
eapecialidadea 

En el periodo correspondiente a enero-Junio 
loa siguiente& estudio& d~ poatgrado : 

de 1989 a e iapartir6n 

_ Plani:ficación y proyección d e. los trabaJO& deproapección .geológica 
- Expolotacióri aubterr~nea 
- Laboreo de excavaciones aubterr6neaa 
- Topogra:f4.a . . .. 

Introducción de-la Pet.rologia 
- Preparación Mec6nica de lo& aineralea later!ticoa 

Cualquier in~oraGción que nec&ai te diri_Jeaa a: 

Dpto de Poatgrado 
ISMM 
Laa Colorada& 
!loo Holgu!n 
Tel:f. 6-6548 
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Jt&SUIIEN 

Se llevó a caho el eatudi.o del 
:feaóaeno. de la ocluaión del oxi-geno 
en e .l proceao de obtención del 
aint.er da Nicaro. · Se analizaron 
aueatoa con taMai'lo de particula 
< 46 ,_,.... • y •ueatraa templada& 
part.iendo de condicione& de 
equilibrio teraodin6aico a 
t.eaperaturaa .de 1 273, 1 533, 1 563 
y ;1 633 K ; aa!'coMo una. aueatra de 
ainter aoaetida a un proceao de 
~lotación donde •• aisló la parte 
aet6lica de este coMpueato. En el 
preaente trabaJO ae deacribe el 
diapoaitivo diaeAádo para el 
t.eaplado de laa aueatraa. 

fue analizada una Muaatro sintético 
da Ni MiO en proporción 7:1 
-•Jantea la que ae encuentran 
aat..oa eleaentoa en •1 a!nter. Laa 
naturaleza del priaer efecto 
obaervodo en loa taraogroaaa d• TRP 
aa explicó,.· y -.e daaoatró el alto 
contenido: . de oxigeno ocluido. 
praaente •n lo faae aet61ice · del 
a1nter. 
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AB:JTRACT 

T·he &tudy o:f tha oxygen ocluaion 
pheno•ena tn t.he obt.ention o:f 
Nicaro'a aint.er waa carried.-out. 

SaMplea quenched a:fter 
theraodynaai.cal · equilibriu• 
conditiona e~ 1 .273. 1 533. 1 563 
and 1 633 K with grain ~ize 
(' < 45 1-1m > were analyzed. The 
equiplllent · .· for quenching· fa 
deacribeci. A apeci~ly •ixed Ni-MiO 
aaaple with 7:1 prdportion &iailor 
t.o t.hat exiat.ing in tha ainter Qf 
theae eleaenta wa& alao 
inveatigated. Othar &a•ple 
aubaeted to a :flotation proceaa 
which allowed the aeparation of the 
aetallic part. to ain~er waa alao 
analizad. 

Tba.. natura o:f t.he :firat e:f:fect. 
obaerved in t.he TRP theraogra-.a waa 
explainad ond t.ha preaence of bigh 
eontent o:f ocluded oxygen in the 
aetal phoae o:f &inter waa 
daaonatrated. 



IIITRODUCCION 

Es conocida la i•portancia de este 
producto industrial para nuestro 
pais. No obstante representar una 
fuente de divisas aparecen muy 

,pocos datos reportado& en la 
literatura cient~fica acerca de las 
propiedades fisico-quimicas de este 
p~oducto, tanto desde el punto de 
vista teraodin6mico como cinético y 
estructural. 

El presente trabaJO abarca un 
aspecto importante de este 
producto, relacionado con la 
oclusión de oxigeno en la fase 
Met6lica durante el proceso final 
de sinterización que tiene lugar en 
la f6brica. Este fenómeno ha sido 
estudiado por varias técnicas y 
tanto su importancia como su 
~aturaleza hacen del mismo un 
fenómeno compleJo, imposible de 
abarcar en un solo reporte 
científico. 

Debido a que un par6metro 
importante en la fabricación de 
aceros es la concentración de 
oxigeno en su estructura, y debido 
a que el sinter es utilizado en la 
obtención de estos materiales los 
autores han tratado de investigar 
la naturaleza de este elemento en 
dicho producto: partiendo del hecho 
de que el sinter'de Nicaro presenta 
propiedades magnéticas m6s 
acentuad~& que otros sintera 
obtenidos por otras vias. 

Uno técnica muy selectiva a los 
diferente& grados de reducibilidad 
de un compuesto es la 
teraorreducción programada [1], 
esta es relativamente Joven, pero 
cada vez m6s se abre paso en la 
inve&tigación de la quimica del 
eatodo sólido. 

La-reducción es aedida controlando 
el consumo de hidrógeno, cuando se 
incrementa la temperatura de la 
muestra a una velocidad constante. 

De esta forma aparecen uno o m6s 
pico& de reducción a diferentes 
temperaturas, y as!, de una manera 
sencilla se obtiene el espectro de 
reducción. En la literatura 
cientifica aparecen excelentes 
reportes acerca de las aplicaciones 
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y utilidades de esta técnica [71, 
sin embargo resulta dificil 
comparar los espectros de TRP 
obtenidos por diferentes 
investigadores, debido a que loe 
condiciones experimentales difieren 
considerablemente en cuanto a la 
concentr~ción de hidrógeno de la 
mezcla reductora, la velocidad de 
flUJO de lo misma, tamado de 
particula de la muestra, as! como 
en la historio térmica de lo misma 
[4] • 

Estos factores por separado no 
afectan el perfil del espectro, 
pero es posible que las condiciones 
óptimas varien bruscamente de una 
sustancia a otra, atendiendo a las 
diferencias de reducibilidad de los 
materiales ' investigados. 
Generalmente la información 
obtenida de un espectro de TRP ea 
mayormente cualitativa. Una 
aproximación cuantitativa es 
dificil debido a la compleJidad del 
proceso de reducción del óxido en 
todo su volumen, donde pueden tener 
lugar diferentes mecanismos de 
reducción [51. 

Otra gran ventaJa de esta técnica 
radica en el hecho de que, adem6& 
de su alto sensibilidad no depende 
de ninguna otra propiedad 
especifico de lo sustancio o 
investigar, sólo exige que lo Jli&ma 
sea capaz de reduc~rse [41. 

Bas6ndonos en las posibilidades del 
TRP resulta claro que, si en la 
fase met6lico del sinter 
<entiéndase por esta lo parte que 
co•prende al niquel conJuntoment• 
con las impurezas met6licos o el­
asociadas> existe una cantidad de 
oxigeno ocluido, el efecto 
corr~spondiente a la reducción del 
mismo debe aparecer a temperaturas 
difer~ntes o la reducción que 
tendr6 lugar para el NiO, el cual 
constituya la parte oxidada de este 
producto. Preferiblemente es 
razonable suponer que los efectos 
de conversión de hidrógeno 
correspondientes al oxigeno ocluido 
aparezcan a temperaturas inferiores 
a los del óxido de niquel, al menos 
por el hecho de que el mismo debe 
encontrarse menos fuertemente 
retenido que el oxigeno que 
participa en el enlace Ni - O. 

Suponer que existe oxigeno ocluido 
en el sinter no es sorprendente, 
pués partiendo del hecho de que las 
fases mayoritarias de este producto 
son el Ni y el NiO, y considerando 
que las temperaturas de 
sinterizoción en el proceso fabril 
son elevadas es lógico suponer una 
reacción al estado sólido entre 
ambos, con la consiguiente 
migración de los aniones oxigeno 
hacia el interior de la estructura 
del niquel. Un estudio detallado 
del sistema Ni NiO, y 
específicamente de la migración del 
oxigeno con ayuda de marcadores fue 
realizada por B. ft. Shedrin y 
otros, en este trabaJo se ve 
claramente la variación con el 
tiempo de la frontera que indica ~a. 
migración de este elemento hacia el 
interior de lo capa de niquel 
met6lico. 

DESARROLLO 

Tal y como se mencionó en la 
introducción del presente trabaJO, 
las técnicas utilizados fueron la 
difracción de royos x y lo 
termorreducción programada. 

El trabaJO se desarrolló siguiendo 
lo siguiente lógica: primeramente 
~e seleccionaron varias muestras de 
diferentes partidas d~ sinter y se 
pu 1 ver izaron hasta obterier u.n 
tamafto de particula muy pequedo 
<< 45 ~m >. Estas •uestras se 
sometieron a un procedimiento de 
ho•ogenización de tomafto de grano, 
por la conocida técnica de cuarteo, 
paro asegurar precisaMente esa 
dimensión del grano. 

Con el obJetivo de discriminar la 
naturaleza del oxigeno ocluido se 
seleccionaron adem6s muestras de 
NiO polvillo, provenientes de la 
descomposición del carbonato b6sico 
amoniacal del mismo proceso fabr11. 

Adem6s, es lógico suponer que a 
elevadas te•peraturas pueda ocurrir 
uno desorción de este oxigeno, por 
lo que también se escogieron 
muestres templadas a 1 273, 1 523, 

.1 563 y 1 633 K Estudios 
colaterales por otras técnico& 
demues~ron que realmente exi&te una 
de&orción lenta de este oxigeno, 
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este tema sin embargo ser6 tratado 
en un -reporte aparte. Es por esa 
razón que se han escogido es~as 
temperaturas pera mostrar 
gr6ficamente los diferentes 
perfiles de TRP para todas lof 
muestras estudiados. 

El esquema del equipo de TRP 
utilizado se mue&tro en la figuro 
l. El templado de la& muestres se 
llevó a cabo en un equipo diseftodo 
al efecto, el cual permitió 
realizar dicho operación en 
condiciones de equilibrio 
termodin6mico. En la figura 2 se 
muestra dicho equipo. 

La condición de equilibrio 
termodin6mico se compruebo por 

- etatabilidod de la fuerza 
electromotriz generada, debido el 
gradiente del potencial quimico del 
oxigeno a ambos lados del 
electrolito sólido de 0,85 Zr02 
0,15 CeO que se utiliza. 

El principio del trabaJO - de 
electrolitos ser6 descrito en 

estos 
[8) 

Una vez que lo temperatura deseada 
~e alcanzó el equilibrio 
termodin6mico, se procedió al 
templado r6pido de la muestra. La 
velocidad de esta operación fue tal 
que permitió el enfriamiento de la 

1 
muestra desde temperaturas del 
orden de 1 633 K hasta la ambiente 
en el transcurso de 3 seg De 
esto formo fue posible obtener una 
"huella digital- de la muestra en 
Condiciones de equilibrio 
ter111odin6mico. 

Las condiciones 
fueron en todos 
siguientes: 

experimental e& 
loa cosos la& 

Composición de la mezcla reductora: 
70 " H. - 30 " Ar. 

Velocidad li~eal de calentamiento: 
10 K/min <0,16 K/s). 

Ter11opar de •edición: 
Pt - Rh - Pt - 13 " 

Sen&ibilidad: 10 •':!; 
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Figuro 1 Esque•a del equipo de TRP utilizadQ 

__ cápsula de Pt con muestra N (liq) 
Electrólito ~· 12 

Sólido ~~ t 

'-- v---- ~ 

Sistema de Trae .. caon 

Electródos de Pt• ermopar Pt(m.1JD/,~Pt 

Figura 2 ~quipo para templado de muestras con electrolito a6lido 
de Zr02 • 15 ~ CaO 
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4• condicione• experiaentálea 
utilizada.• para difracción de rayo& 
x .fueron idénticas para todaa laa 
aueat.ra.a, con el obJetivo de 
facilitar la interpretación 
cuAlitativa del an6li&i& de fases 
pr-entea .en el ainter. 

En la tabla 1 aparecen la& 
condicione& utilizadas para lo& 
r•gi.at.ro& fotogr6fico& y 
difractoa6trico&. 

RESULTADOS 

Lo& teraograaa& de TRP <figura 3> 
de la& aueatra& a la& cuales &e 
hace referencia en el desarrollo 
deauestran la presencia de una fase 
reducible, adicional a la del NiO 
presente en el sinter. La aueatra 
ut~lizada para realizar el an6liaia 
cuantitativo fue la del sinter con 
taJRaflo ds grano < 45 ¡.Jm • Esta fue 
seleccionada con el obJetivo de 

Tabla 1 Condicione& experiaentales utilizadas en las aedicione& difrac 
t~·tricaa y fotográfica& 

--------------~-------------------------------------------~-------------Método difragtoaétrico Método fotogr6fico 

¡:~;;9it~d-d;-~;;d;_...; ___________ i_c~-¡:54i-78--------------i(-¡;-¡:937-28 ____ _ 

rango 3 X 10 

óonstante de tieMpo 1 & 

velocidad de barrido 22 a in 

voltaJe de fuente <kV> 40 40 

corriente de 16apara 33 a A 33 m A 

coliaador (aM) Juego de colimadores 0,8 

-----------------------~------------------------------------------------

Poi ~ifrocciOn de rayos x fueron 
analizadas, alcigual que por TRP~ 

las aueatraa del ainter con taaafto 
de grano < 46 ¡.Jm , el ainter 
teMplado a 1 273, 1 563 y 1 633 K , 
adea6s &e obtuvo el difractograMa 
de una Muestra de Ni NiO en 
proporc·ión 7:1 <seMeJante a la 
proporción en que se encuentran 
eatoa eleMentos en el sinter>; la 
cual fue estudiada con el obJetivo 
de ver la influencia de las 
iapurezas presentes en el s!nter en 
el proceso de sinterizaci6n. 

Se estudió adeM6& una muestra 
aoaetida a un proceso de flotación, 
el cual per~iti6 separar la . parte 
aet6lica <Ni con su.& iJRpurez~.s> de 
la parte oxidada <NiO y sus 
iapurezas>. Una descripción 
detallada de este método podr6 
encontrarse en una próxiJRa 
publicación. 
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garantizar una aayor superficie de 
contacto entre la aezcla reductora 
y la sustancia en estudio. 

En el trabaJo se procedió a hacer 
una aproxiaaci6n cuantitativa del 
cálculo de las fase& reducible& 
presentes en las diferente& 
muestras teniendo en cuenta la& 
inconveniencias inherentes al 
método, en ·cuanto al aspecto 
cuantitativo &e refiere, a lo cual 
se hizo referencia en la 
introducción de este trabaJo. No 
obstante lo anteriorJRente seftalado, 
esta aproxiaación es suficiente 
para dilucidar la naturaleza de las 
fases de interés. Las condiciones 
de velocidad de fluJo, por ciento 
de hidrógeno en argón de ia mezcla 
reductora, forMa del portaJRuestra& 
as! como su control y secado fueron 
escogidas bas6ndonos en los 
trabaJo& M6& serios publicados al 
respecto a nuestra disposición [11 
- 3]. 
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373 473 573 673 773 873 973 10731173 T(K) 

~~gura~ 3 Ter•ogramas de TRP de las muestras: 
• · . S~nter q~:m tamafto de grano < 45 u K · 

celcinaci6n del carbonato bá . d r • B. NiO procedente de la 
Proce d fl . . S 1CO e níquel; C. Sinter so-et'd 

so e . otac16n; D. Sínter teaplado a 1 - 1 o un 
a 1 563 K ; F. Sínter templado a 1 633 K • 273 K ; E. Sinter teMplado 
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Reproauciendo experi11entoa 
reportado& pa:r;-a co11puestoa 
aMplia111ente e&tudiado&, por eJelllplo 
V2 0¡- , &e logr~ una Magnifica 
concordancia con loa resultados 
obtenido& por otros investigadores. 
Teniendo en cuenta todo esto, ae 
realizaron lo& c6lculo& cuyo& 
resultado& &e presentan en la tabla 
2. 

reportadoa , en la literatura para la 
r•ducción del MiO. Ob~ervando 

adea6a el por ci~to obtenido de la 
faae oxidada baJo eata 
con•ideración, ae ve que no hay 
concordancia. don loa datoa 
reportados por l:a fllbrica .. C11dte 
Ren6 Raaoa Latour·· para el por 
ciento de NiO que debe eat.ar eo.tre 
10 - 15 " • 

Tabla 2 Aprox~11ación cuantitativa del c6iculo de abundancia de faae& 
oxidada& por TRP 

i;;~-----------c~~;~;~-d;-H---------~-d;-;~;t;~~¡;-q~;~;;-;;d~~;------
" (&i &e a&UIIIe COMO: 

d;;~~~~~id;-------21:9------~-----~-----3:2-<Ñio> ____________________ _ 
0,68 <O disuelto> 

Ni O 78,0 10,7 

----------~----~------------------------------------------------------

En la identificación de la& faaea 
oxidada& &e valoraron varia& 
posibilidades. El c6J.,culo del por 
ciento de abundancia de la fa&e 
correspondiente al pri~er efecto 
del ter111ograMa de TRP dió co111o 
resultado un valor de 3,2 " 
considerando que la llli&lta era NiO. 

En ·la tab·la 3 &e 111ueatran las 
te111peraturaa de reducción para las 
auestra& analizada&. Coito puede 
observarse, la te11peratura a la 
cual ocurre la reducción 
<teaperatura del inicio del efecto> 
ea de 503 K , lo que no se 
corresponde con loa dato& 

Por lo· anterior11ente expueato •• 
deduce. que esta fáae ""oxidada"" no 
puede corresponder a este producto. 
Conaiderando que este pri111er efecto 
corresponde a oxigeno disuelto en 
el. &inter se obtiene un valor de 
0,68 " de este elemento, tal y coito 
&e puede v'er en la tabla 2. 

El aegunao e~ecto del MisMo 
ter111ogra111a tiene lugar a la 
te•peratura correspondiente a la 
reportada por la literatura para la 
reducción ·del NiO [61. El ·por 
ciento de abundancia calculado fue 
de 10,67, valor este que &e 

Tabla 3 Temperatura& de aparición en loa efecto& p~ra la& 111ueatraa 
estudiada& por TRP 

lluestra T <i> T <pico> T <f>> T <1> T Cpic:o> T Cf> 
. . . ------------------------------------------------------------------------&ínter < 45 J-IM 503 569 629 . 629 719 850 

· &ínter 1 273 K 563 693 753 753 803 953 

5ínter flotado 475 541 567 

&ínter 1 •563 K 903 958 1 008 

&ínter '1 633 K 993 1 003 1 128 

NiO polvillo 603 806 1 013 

o~~d;:------------------------------------------------------------------

T <i> 
T <pico> -
T <f> 

te~tperatura de inicio del efecto 
teMperatura m6xiaa de conversión 
teMperatura final del efecto 
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encuentra en el entor;no reportado 
_por la planta para eÍ NiO en el 
&inter. 

El ~n6li&i& del termograaa del NiO 
proveniente de lo descomposición 
del Carbonato . b6&iCO aJftoniacal 
arroJa un valor de 74,9 " del 
11i&11o, lo que no coincide con loa 
dato~ de la planta qu-. son de 
9~ - 98 " Esta .diferencia ae 
explica por la cantidad .de aueatraa 
utilizada& en el registro 
<0,054 6 g> que no e& la adecuada 
Pl:lra el c6lcu1o cuantitativo por 
esta técnica. El obJetivo 

_funda•ental de este experiJftento fue 
COIIprobar que la , -fase desconocida 
<priJaer efecto> observada' para la 
•ueatra de · ainter con ta111afto de 
P!S~tlcula < "l5 #-'m , no eataba 
pr•aente en el NiO proveniente del 
proceso fabril. •· Con dicho registro 
q~eda demoatrado . que la fase 
de&conocida ' debe formarse durante 
•! proceso de &interizaci6n del 
NiO. En ~1 .an6liaia del teraograaa 
de la IIUe&tra teaplada a·1 273 - ae 
observan do& picos cuya& 
te~tperaturaa de inicio, a6xi111o y 
final &e aueatran en la tabla 3~ 

De la fi9ura 3 ae deduce que el 
pri111ero de loa doa - pLcoa ae solapa 
con el aegundo Y &U& intensidades 
pr6c.ticaaente coinciden. Esto 
puede eatar relacionado con que, en 
e&t.a ltUé&tra ocurre un proceao de 
diaolución .parcial de las do& fases 
del ainter entre ~ con la 
for111ación de la ant~ior11ente 
lla11ada faae desconocida, lo que 
provoca un incre111ento de su 
intensidad relativa respecto a la 
del NiO, Y una diaainución del 
efecto correspondiente a esta 
61 tiJIIa • . 

-El an6li&is :de la aueatra de ainter 
te111plado a 1 273 K puede hacer 
pensar, que el te111~lado de las 
~tueatraa q te~tperatu~as .·superiores 
a este valo~ podria conllevar al 
au•ento del priJIIer efecto y a 1~ 
di&ltinuc,ón del segundo. En 
realidad esto · .no ocurre a&i. 

Analizando loa teraograaaa de las 
ltueatra& te11pladaa a 1 563 y 
1 633 K &e ve tan solo una pequefta 
reducción a ta~tperatura& 111uy 
superiores a loa efecto& observado& 
en laa ~tueatraa ya analizadas. 
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Eato puede explicarse como el 
resultad~ de la disolución casi 
total de la& fases Jllayoritaria& del 
ainter entre &1, con la di&o~ución 
si•ult6nea del oxigeno disuelto a 
eata temperatura. 

Con el obJetivo de deaoatrar la 
presencia de oxigeno disuelto en la 
fase •et6lica ae analizó la muestra 
de ainter ao11etida al proceso de 
flotación. 

En la figura 3 ae obaerva que el 
priMer afecto encontrado en las 
•ueatraa de &ínter con tamafto de 
grano < 4~ ,.,m y la mueatra templada 
a 1 273 K se lllantiene, lo que 
revela el hecho de que este efecto 
esta asociado con la parta 111et6lica 
de este compuesto. Coao puede 
notarae los efecto& aparecen 
desplazado&, lo cual se ex~lica por 
el hecho de que el ta11afto de grano 
de la& 111ueatras flotada& fue Mucho 
aayor de 45 #-'m , lo cual e& un 
factor que influye notable111ente en 
la posición e intensidad de loa 
efectos en . los registro& de TRP, 
tal Y como &e comentó en la 
introducción. En este caso nuestro 
obJetivo sólo fue deMostrar que el 
oxigeno se encuentra disuelto 
precisamente en el Ni con aua 
iMpurez~s. 

:una información valiosa y decisiva 
en este caso lá brinda la 
difraccion de rayo& x. 

Loa resultado& obtenido& por esta 
técnica &e muestran en la& tabla& 4 
y 9. 

De la comparación con los patronea 
de Ni y NiO <tablas 4 y 9> &e 
observa un comportamiento &iJIIilar 
en toda& las •uestra&, pudiendo 
asegurarse que la aparente 
vari~ci6n de la distancia 
interplanoa e& insignificante -por 
lo que &ólo existe variación en la 
abundancia relativa de la fase NiO 
respecto a la del Ni, la cual v~ia 
&egOn las condiciones 
experi•entalea. 

En la figura 4 se 
dl:fractogra•aa de 
11ueatras estudiadas. 

: ··,·. 
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Figura 4 Oifragtogram~s de la~ m~estr~s: 
¡. Ni - NiO 1 '523 K ; II. Slnter flotodo,; 

V. Slnte~ 1 633 K • 
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Tel::ile 6 Patrón de d_ifrección del a1nter teapledo e 1 273 K . 
·Tabla 8 Patrón de difre~~ión de~ ainter teapledo a 1 6 33 .K -.. : ----- -----~-~:--------------- ~ 

· Angulo ----d----------------------------d Int. rela. 
;:;;;-Ñio-·--------,...23:ss ________ 2:412------:-o:oo5------<--

5
----

--------------------------------------------~-------~--------
·Angulo · d d Int. relet • 

. ' ~·. . . . . ' ' . -------------------------------------------------,-----------Feae NiO 24-,10 2,372 · . ·o,oo5 · 1~ 

• • 
28,07 2,.058 0,.003 10 27,63 2,088 0,003 < 5 

/ 

41,.18 1,.471 0,.001 -~ 
40,69 1,.485 0,.0015 < 5 

50,.39 • '1,.257 0,.000 9 < 5 49,76 1,269 0,.0009 < 5 

.. 53,.49 1,.~5 0,.000 8 < 5 

-;:;;;;-;;t¡:------i¡:;¡-------1:998 ____ .... ____ <>:<><>3 _______ 9<> ______ _ 
lice Ni 

;:;;;-;;t6ii~;-----28-4i ... ----.---2-o3_6 ____ ------------------...,.-·-~--
Ni • • 0,.003 100 . 

33,76 1,743 0,.002 60 33,2'9 1,764 0,002 30 

51,27 1,242 0,000 8 60 
• 50,66 1,.252 0,.0008 10 

• 65,80 . . 1,062 0,000 5 100 65,11 1,068 0,.0004 8 
72,22 ·1,017 0,000.3 40 

-----------~---------------------~--------~---------~--------· # . . . 

71,.61 1,.021 0,0003 

-------:----- ..... ---------------------------~-------:---- ... -------~---_;_· . 

• Tabla 9 Patrón de difracción del ainter flotado Tabla 7 Patrón· de difracción d9l ainter teaptado e 1 563 K 

~-----------------~---------------------·----------~-------~-· 1\ngulo d Int. relat. 

F-;;;-iiio ________ 24:o4 _______ 2:377~------o:oo5-------<--;----.--

.· • 27,80 
28,01 2~062 2,.062 < 5 2,076 0,003 < 5 

• 41,1.4 • 1,472 0,001 41,18 1,.471 o,oo1· < 5 · < 5 

50,24 1,260 0,009 < < 5 
·• 

53,53 1,204 0,.008 < < 5 
53,57 1,.204 0,0008 < < 5 

¡;;;-;;t¡:-----~2s:s2 _____ ..,.2:-o·io---... ---~o:oo3------~--ioo ______ _ 
lice Ni · 

¡;;;-;;t¡:-----28:7¡-------2-o¡--------------------------
lica Ni - 0,003 100 

33,64 1,748 0,002. 30 
33,46 1,.757 0-002 50 

51,27 1,241 0,000 8 lO 
51,.19 1,243 o.ooo8 45 

66,26 1,058 0,000 4 10 
65,59 1,064 0,0005 30 

72,36 1..,016 o-',.000 3 < 5 
. . . 

---~------------~~~---------------~-----~-~----------~-----~-

72,20 1,017 . . 
--------~- 0,0003 20 

--------~---------------------------~----------

52 53 



Para la aqeatra teaplada a 1 633 K 
pr6cticaaente la faae de MiO 
desaparee-. Un coaportaaiento 
aiailar ocurre con la aueatra 
teaplada a 1 563 K , donde taabi6n 
desaparece la faae de MiO. Por el 
contrario la aueatra teaplada 1 273 
K presenta un cuadro diferente, 
aqui aparecen a6a nitidaa laa 
linea& fundamentales 
correspondiente& a! MiO. 

Tal y coao era 
•ueatra del 

de esperar 
&in ter 

en la 
flotado 

desaparecen pr6cticaaente la& 
linea& correspondiente& a la faae 
de NiO, lo que deaueatra la 
efic:acia del proceso de aeparacióri 
de la parte aet6lica de la del NiO 
por el proceao de flotación. 

- La •ueatra de la aezcla de Ni - NiO 
teaplado a 1 323 K , que &e preparó 
con Ni carbonilico P.A. y NiO 
~roveniente de la calcinación del 
carbonato b6aico de . niquel 
purificado <libre de sulfatos) 
revela la presencia de aabaa faaea 
tanto del Ni coao la del NiO. 

La desaparición caai coapleta del 
patrón de difracción del NiO para 
laa aueatraa teapladaa a 1 533 y 
1 633 K no ea explicable por una 
reducción de eata fase debido a la 
preaencia de un agente reducto~ en 
el equipo de teaplado <figura 2>, 
que de hecho no existe y que de 
existir, en · consecuencia debia 
auaentar la intenaidad · relativa de 
la& lineas correspondientes al 
patrón de difracción del Ni en el 
ainter, ain eabargo e&taa 6ltiaaa 
a6a bien diaainuyen un poco por lo 
que se descarta dicha po&ibilidad." 

Teniendo en cuenta loa resultados 
de TRP ae infiere que eate fenómeno 
ea sólo explicable por un proceso 
de disolución autua entre el Ni y 
el NiO, con la posterior diaorción 
del oxigeno. 

En loa resultados fotogr6ficoa se 
obtuvieron otras lineas lftuy poco 
intenaaa que no corre&pondian a 
ni.nguna de la& faaea presente& en 
el ainter, y se colftprobó que eran 
procedente& de loa patronea de 
difracción del Ni y MiO con la 
radiación K~ del Fe. 
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CONCLUSIONES. 

1 • Se deaueatra que exiate un 
contenido relativaaente alto 
de oxigeno diauelto en la faae 
aet6lica del ainter, la cual 
eata coapueata por el Ni y aua 
iapu~ezaa. 

2. Loa difractograaaa de laa 
aue&traa estudiada& a 1 273 , 
1 523 y 1 633 K dan una idea 
exacta de coao dea~parece la 
faae de NiO durante la 
reacción, ' al eatado aólido 
entre esta faae y la del Ni 
aet6lico, dando lugar a la 
diaolución · del oxigeno en. 
eata 6ltiaa. 

3. Se observó la deaaparición -del 
priaer efecto <oxigeno 
disuelto> a partir de 1 563 K 
tal·y coao lo aueatran loa 
teraograaaa de TRP, lo cual 
fortalece el criterio de la 
diaorción del oxigeno a partir 
de eata teaperatura. 
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