Hediante - las investigaciones
realizadas en laa minaa en eaatudio
hemoa obaarvado que, la resistencia
de¢ In yora disminuye con el
transcurso del tiempo. El wvalor
limite de resistencia de la roca en
el contaorno de la excavaciobdn
dismuniye %% un 20 a un 40 %X .,
Este factor se tiene en cuenta en

el célculo, con el uso del
‘coeficiente de estoicidad (K3), el
cual oscila (en las condiciones

estudiadas) entre 0,6 y 0,8. La
disminucién de la resistencia de la

roca tiene también lugar cuando
ellas se saturan con agua, esto
puede ocurrir cuando las
excavaciones sean usadas como
depbsitos de agua. De ser
necesarioc tener en cuenta este
aspecto, &1 se introduce en los
célculos a través del coeficiente
K4 cuyo valor segtn datos
experimentales obtenidos oscila

entre 0,8 - 0,85,

De tal forma el coeficiente K se
puede ver como el producto de una
serie de coeficientes, cada uno de

los cuales tiene en cuenta un
factor gue influye sobre la
resistencia de la roca.

K =K1 . K2 . K3 . K4 (S
Es necesario sefialar que los
coeficientes K1l y K2 para la:

determinacién de la resistencia de
la roca han sido tenidos en cuenta
por gran namero de investigadores.
Con respecto al uso de los
coeficientes K3 y K4 no se conoce
ningGn trabajo.

CONCLUSIONES

En el presente trabajo se propone
‘una metodologia para evaluar la
estabilidad de las excavaciones sin
fortificar. Esta' metodologia se
basa en 1la comparacidén de las
tensiones actuantes en el contorno
de la excavacién y la resistencia
de la roca, teniendo en cuenta una
serie de factores obtenidos en
forma experimental.
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El cédlculo de la estabilidad de las
excavaciones sin fortificar con el
uso de esta metodologia arrojé gque
alrededor del 70 x de las

excavaciones estudiadas se pueden
explotar sin necesidad de usar
fortificacidn portadora. Este

resultado se corresponde plenamente
con los obtenidos mediante la
observacién visual.
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RESUNEN

Se utiliza el anélisis térmico de
emanacién (A.T.E.?> y el anélisis
térmico diferencial (A.T.D.?> para
evaluar la reactividad del Fe;U,

obtenido por el Instituto de
Materialeg y Reactivos para la
Electrénica tI.M.R.E.? b 4 del

obtenido por la marca REACHIM, como
posibles materias primas para la
produccién de ferritas. Como
resultado de las mediciones del
poder de emanacién de ambos 6xidos
y las diferenciaa observadas en los

emnanogramas Y termogramas
correspondientes se llegan a
conclusiones sobre la mayor

reactividad del 6xido obtenido por
el I.M.R.E.
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ABSTRACT

Differential Thermal Analysis
(D.T.A.> and Emanation Thermal
Analysis (E.T.A.)> were used to
evaluate the reactivity of iron
(III> oxide obtained by the

Institute of Materials and Reagents
for Electronics (I.M.R.E.> and the
labelled reachim as possible raw
materials for the prdduction of

ferrites. As a results of the
determination of the emanation
power of both oxides and the
differences observed in the
correspondent thermograms and
emanograms it was concluded that

the most reactive oxide was the one
obtained in the I.M.R.E.



En la tecnologia de produccién ' ae
ferritas, la calidad de los
materiales de partida que se
emplean en su sintesis, determinan
en gran medida las propiedades
electromagnéticas de las mismas.

El grado de utilidad de un ©oOxido

para la produccién de ferritas
viene dado, por su pureza,
dispersiotn, caracteristicas
estructurales y relacionadas con
estas por su actividad. El
objetivo de este trabajo, es

estimar la rsactividad del éxido de
hierro <(IID) obtenido por el
Instituto de Materiales y Reactivos

para la Electrénica Fs O y dsl
6éxido de hierro (II de marca
REACHINM (p.a.) Fe 0O emplsando

las técnicas del"d%&lisis térmico
de emanacién y del analisis térmico
diferencial.

DESARROLLO
Parte experimental

El andlisis térmico de emanacidén es
un método que permite estudiar el
‘estado sélido y los cambios que en
el ocurren. Se basa, en la
medicién de la velocidad con que se
emite un gas inerte radiocactivo que
prgviumenta ha sido introaucido en
la sustancia, cuando sl sistema se
somete a un programa de elevacién
de la temperatura.

El eguipo utilizado en las
mediciones fue construide por la
CAtedra de Radiogquimica Tecnoloégica
de la Universidad Estatal de Mosch.
Una descripcidn detallada del
equipo utilizado se muestra en la
figura 1.

Las mediciones 5O realizaron
empleando 100 mg de muestra marcada
previamente con 43% Th. La

temperatura del horno se elevd
hasta 1 100 °C y la velocidad de
calentamisnto dependid del
experimento realizado. Una
corriente de aire que pasa a través
de la muestra calentada conduce el
gas inerte radioactivo hasta la
cédmara de centelleo y después al

ftlujémetro como se
figura 1. La velocidad con que
radioactivo
elevacidn temperatura’

registran autométicamente.

“..“/

Eguipo utilizado en
mediciones anélisis
de emanacidn:

Muestra activada;
termogré&fico;

eléctrico;

2. Blogque
Termopares;
centelleo; 7. Fotomultiplica
velocidad de

Registrador;
Flujbmetro.

impulsos;

introdujo
muestras de Oxido de
per la técnica
obteniéndose el
desintegracién
del 3%Th segtn:

coprecipitacidn
producto
radiocactiva

muestras mantuvieron

alcanzara
radiocactivo.

garantizar
egquilibrio

El primero
realizaron

y segundo experimento se .
velocidad

calentamiento de 8-8,5 °C/min y el
tercer experimento se realizdé con
una velocidad de calentamiento de
15-16 °C/min . Se realizd ademés,
un experimento a una velocidad de
calentamiento de 6-7 °C/min con una
muestra que previamente habia
recibido un tratamiento térmico a
1 000 °C durante 2 h .

El andélisis térmico diferencial fue
realizado en el Derivatdgrafo
aD-102 "MOM", basado en el sistema
de trabajo Paulik-Paulik [11].

‘Las condiciones experimentales
fueron las siguientes:

Velocidad de calentamiento
10 *C/min .

Temperatura méxima de calentamiento
1 000 °G .

Sensibilidad
A.T.D. D, Tl T.G.
1/1.,5 1710 20

Producto de un estudic realizado
por Flgg y' Z2imens [(2]1 sobre la

relacién que existe entre la
velocidad de emanacién vy la
temperatura ha guedado demostrado,
gque si durante el calentamiento no

ocurre ninguna transformacién
quimica o . estructural en la
sustancia, la dependencia que

existe entre la velocidad de
emanacién y la temperatura es de
tipo exponencial. Si durante el
calentamiento ocurren algunos ds

los cambios antes mencionados, esta
dependencia se altera y aparecen
los picos. Ademés, de los estudios
energéticos realizados por Balek
[3], la energia con gque se emite el
Rn cuendo se eleva la - temperatura
5@ pusde agrupar en tres partes:

a. Una parte residual (Er) debido

a la energia gue gana el Rn
durante su formacién producto
de la desintegracidn
radicactiva del Ra.

b. Una parte de difusidn (Ep)
debido a la difusidén del gas en
los poros intergranulares,
poros abiertos, etc.

c. Una parte de difusién (Ed)
debido a la magnitud de
difusidén del (Rn) en la matriz
s06lida del polvo disperso.

De agui, gque el poder total de
emanacién serdé:

E = Er + Ep + Ed

Donda:

Er - Depende de la temperatura.

Ep - Depende de la temperatura, de
la dispersidn Y de la

morfologia de los polvos.

Ed - Depende de la temperatura vy
58 expresa de la forma
siguiente:

Ed = k exp (- Ea/2 RT)

Donde, Ea es la energia de
activacidn del processo de difusién
del Rn en la matriz del aélido.
Matzke (4] ha demostrado que 1la
parte Ed de 1la emisién del gas

comienza a una temperatura del
orden del 40 al 50 % de 1a
temperatura de fusidn de la

sustancia, lo cual ha sido probado
para una gran variedad de cristales
iénicos con diferentes estructuras
cristalinas.

Teniendo en cuenta lo anterior,

para las curvas de smanacidén
obtenidas en la investigacién
(figura 2 y 3) las etapas de salida
del gas durante el incremento
linsal de la temperatura, =11
agruparon de acuerdo con las

temperaturas de (0,4-0,5) T.f., a
la cual comienza la auto-difusién
de la matriz de los &tomos y la
difusién del Rn.

Para 8l caso del Fezﬂa cuya T.f. es
de 1 823 °K , su rango de
tempsratura correspondiente a
(0,4-0,35) T.f. es de 456-639 °C .



Del anélisis de las curvas de
. A.T.D. «(figura 4 y podemos
observar, gque aungue las mismas no
son complejas, reflejan diferencias
entre el F% ;Oﬂilc” Y el I-'e;at D_“R .
En el caso del primerc aparece un
efecto exotérmico como un maxima
aproximado a los 150 °*C y que
términa a los 360 °C , al cual esté
asociado un pico en su curva ds
emanacién (figura 3). Este efecto
aparece més definido en el
emanograma, cuando la velocidad de
calentamiento es menor. Con este
efecto exotérmico no est&d asociado

ningtn escalén definido en la curva
T.G., por lo gue lo podemos asociar
con cambios estructurales que estén

ocurriendo an el Fezoa a -

investigaciones
técnica
estos

De acuerdo con
previas realizadas con la

de difraccién de rayos x ,
cambios estructurales se pueden
atribuir a una transformacidn del
¥ -~ Fe O en a - Fﬂ£Da Este efecto
exugéfmico no aparece en el caso
del termograma del FeZ03( y* donde
s6lo se cbserva un pequeilo efecto
endotérmico con un maximo alrededor

de los 100 °C asociado con la
pérdida de agua, no observandose
tampoco ningdan pico en el
emanograma correspondiente (figura
3). El pequefic efecto endotérmico
gque aparece en ambos termogramas
alrededor de los 690 °C , esté
relacionado con transformaciones
magnéticas que se producen en el
(53.

De la cbservacion de las curvas de
emanacién de ambos 6xidos, podemos
llegar a las siguientes
conclusiones:

emanacion del
menor gue el del

a. El poder de
Fez03_, =1
Fe O &
23

rO

b. La parte de la curva
correspondiente al entorno de
temperatura desde cero hasta
(0,4-0,5) T.f., Ep, es muy
diferente para ambos 6éxidos.
Mientras que el Fe 'O
presenta un sdélo efecto e

muy
bien definido, con un méaximo a

una temperatura aproximada de
250 *C , el Fe' :Dg;(tl presenta
una curva mucho “més compleja

con varios picos definidos.
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o b La parte correspondiente a las

temperaturas superiores a
(Q0,4-0,5) Tl p Ed, son
similares para ambos &xidos,

presentando un méximo
encima de los 1 Q00 °C .

por

d. Al ser sometidos los &xidos a
un tratamiento térmice previo
a l 000 °C , durante 2 h , las
curvas practicamente mantienen
sus formas coriginales.

a. A partir de la
corrida, la
curvas para el
(0,4-0,5> 2 e
transformé&ndose en una curva
simple, similar para ambos
éxidos, aungue el podesr de
emanacién del Fe O sigue
siendo menor. z's

segunda
forma dea las
entorno
cambian

interpretar
observaciones
gue segdn

Para poder
correctamente estas
debemos tener presente,
Balek [6&61,
los polvus sa va
grandemente por su porosidad, por
el poder de adsorcién del gas
inerte Y por la textura ¥
estructura en general de los
MiSMOS., Basado en lo anterior vy
partiendo del hecho de gue el poder
de emanacion del Fe .0 .y s mucho,
menor que el de FeZO .
podemos concluir gqus la mdg}ologia
de ambos 6xidos es muy diferente.

influido

El Fe203 presenta una mayor
dispersién de los polvos, una mayor
porosidad, una mayor superficie de
contacto con el gas inerte y ademés

una mayor cantidad de defectos,
dificultan en gian medida el
de emanacidén. Ademés, las
diferencias en las formas de las
curvas de ambos &xidos an el
entorno de temperaturas
comprendidas entre cero y (0,4-0G,35)
Tf, las podemos atribuir a gque en
el caso del Fe O ccurren
I 5(1)

cambios estructurales gue no estéan
presentes en esa magnitud en el
Fgﬂ%(ﬁ) » lo cual, es una prueba
feaciente de gue la superficie del
F%‘Q%a se caracteériza por una
gran Jafectologiu ¥ por tanto es
un 6xido muy activo.

que
poder

zona
los

El pico que se cbtisne en la
de temperaturas superior a
b AR

el poder de emanacidn de

(0,4-0,5>

Tf, en la de defectc aun después de haber
temperatura algoe superior a los sido sometido a un tratamiento
1 100 °C , est& relacionado con térmico previo, 1lo cual es una
efectos de reordenamiento en el informacién muy importanﬁa * para
reticulo cristalino, debido a los cualquier 6xido que quiera ser
tratamientos térmicos. utilizado como materia prima para

| la produccién de ferritas, debido a
Otra informacién que nos ofrecen que generalmente las temperaturas
las curvas del A.T.E. es que, el de sintesis de las mismas son
Fe. O mantiene esa estructura elevadas.
473(1)
CONCLUSIONES
Como resultado de las b La e
: _ ' . structura
investigaciones realizadas estable ha::a dafactol i
empleando las técnicas del A.T.E. Y temperaturas o
del A.T.D. podemos concluir qgue: )
[ 2 La actividad del Fa .0
a. El Fe . ; €T) posee una superior a la del F330§‘1’ e
estructura que se caracteriza 3¢Ry
pPor una gran defectologia, o
sea, &5 un ¢xido muy active.
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2 Resultados del analisis térmico de emanacién <(AT.E.D del i o . .
rigurs Fe O w 2 diferentes velocidades de calentamiento Figura 3 Resultados del anilisis térmico de emanacién C¢A.T.E) del
z 3 (R

1. Primer experimento (8-8,5 ®/min> Fazoa a 2 diferentes velocidades de calentamiento

2. Segundo experimento (8-8,5 °/mind 1. Primer experimento (8-8,5 “~min)

i | o

3. Tercer experimento (15-16 °/min> - 2. Segundo experimento <8-82.5 “/min>

- 5 o
4. Muestra que recibi® un tratamiento térmico previo a 3. Tercer experimento (15-16 “/mind>
!

1 000 °C durante 2 h 6-7 9 °/min> Musstra gque recibic® un tratamiento térmico previo a

1 000 °C durante 2 h 6~7 °/min>
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Ro0°C ' 1000°C

16 lmg | 1-mg
TG
- TGD -
TGD

ATD / .- F | .- ATD

50 - -

e 630 | 100 ) .

- 360 - 690

Figura 4 Registro del analisis térmico diférencial CATD> para el
Fe Og( 5 Para una velocidad de calentamiento de 1008C/min Fi .
1 " 76 gura 5 Registro del analisis térmico diferencial (A.T.D.) para el
Fe O ., Para una velocidad de calentamiento de 100JC/min
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