
_,.; 

llediente laa inveatigacion•• 
realizada& en laaainaa en eat.udio 
haaoa observado que, la resistencia 
lt4it !a ro~a · dieainuye · con el 
tranacureo del tieapo. El valor 
l!aite de resieteneia de la roca en 
el contQJ:"no de la excavación 
diaauniye ·s. un 20 a un 40 ~ 
Eete :factor se tiene en cuenta en 
el c6lculo, con el uao de¡ 
coeficiente de eetoicidad <K3>, el 
cual oecila <en la& condicione& 
e&tudiadae> entra 0,6 y 0,8. La 
dieainución de _la reaietencia de la 
roca tiene taabién lugar cuando 
ello• ae eaturan con agua. esto 
puede ocurrir cuando laa 
excavocionee sean usadas coao 
depóaitoa de agua. De aer 
necesario tener en cuenta este 
aepecto. él ae introduce en loa 
c6lculos a travéa del coeficiente 
K4 cuyo valor eegón datos 
experiaentalea obtenido& oscila 
entre 0,8 - 0,85. 

De tal foraa el coeficiente K •• 
puede ver qoao el producto de una 
aerie de coeficiente&, cada uno de 
loa cuale& tiene en cuenta un 
factor que influya sobre la 
reaiatencia de la roca. 

K = Kl • K2 • K3 • K4 

Ea neceeario aeilalar que 
coeficientes Kl y K2 para 
deterainación de la reaietencia 

(5) 

loa 
lo · 
de 

la roca han &ido tenidos en cuenta 
por gran nóaero de investigadora&. 
Con respecto al uao de loa 
coeficiente& K3 y K4 no aa conoce 
ning6n trabaJo. 

CONCLU5IONE5 

En el preeente trabaJo &e propone 
una 1\etodolog!a para ev.aluar la 
aetabilidad de la& excavacionee &in 
fortificar. Esta ' aetodologia &e 
basa en la coaparación de laa 
tensionee actuante& en el contorno 
de la excavación y la reaiatencia 
de la roca, teniendo en cuenta una 
aerie de factorea obtenido& en 
foraa experiaental. 
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El c6lculo de la estabilidad de laa 
excavaciones ain :fortificar con el 
uao de esta metodologia arroJÓ que 
alrededor del 70 ~ de laa 
excavaciones eatudiadaa ae pueden 
explotar sin necesidad de uaar 
fortificación portadora. Eate 
resultado se corresponde plenaaente 
con loa obtenidos Mediante la 
observación visual. 
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RESUI'IEN 

Se utiliza el an6lisis térmico de 
emanación <A.T.E.> y el an6lisis 
térmico diferencial <A.T.D.) para 
evaluar la reactividad del Fe¡Ol 
obtenido por el Instituto de 
Kateriale~ y Reactivos para la 
Electrónica <I.M.R.E.) y del 
obtenido por la marca REACHIM, como 
posibles materias primas para la 
producción de ferritas. Como 
resultado de las mediciones del 
poder de emanación de ambos óxidos 
y las dizerencias observadas en los 
emanogramas y 
correspondientes se 
conclusiones sobre 
reactividad del óxido 
el I.K.R.E. 

termogramaa 
llegan a 

la mayor 
obtenido por 
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ABSTRACT. 

Differential Thermal Analysi& 
<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 Material& and Reagents 
for Electronica <I.M.R.E.) and the 
labelled reachim as poaaible raw 
materials for the prpduction of 
ferritas. As a resulta of the 
determination of the emanation 
power of both oxides and the 
differences observad in the 
correspondent thermograma and 
emanograma it waa concluded that 
the most reactive oxide waa the one 
obtained in the I.M.R.E. 



En la tecnologia. de producción ae 
ferritas, la. calidad de loa 
aa.teria.lea de partida. que ae 
emplean en au ainteaia, determinan 
en gran medida. la.a propiedades 
electromagnéticas de la.a miama.a. 

El grado de utilidad de un óxido 
para. la. producción de ferritas 
viene dado, por au pureza., 
dispersión, ca.ra.cteriatica.a 
estructurales y relacionada.& con 
estas por au actividad. El 
obJetivo de este trabaJo, ea 
estimar la. rea.ctivida.d del óxido de 
hierro <III> obtenido por el 
Instituto de Materiales y Reactivos 
para. la. Electrónica. Fe. ~ y del 
óxido de hierro <II"'r~ de marca. 
REACHIM <p.a..) Fe D : empleando 
las técnicas del" a.billiaia térmico 
de emanación y del anélisia térmico 
diferencial. 

DESARROLLO 

Parte experimental 

El a.nilliaia térmico de ema.na.c1ón ea 
un método que p~rmite estudiar el 
estado sólido y loa cambios que en 
el ocurren. Se basa., en la. 
medición de la velocid~d con que se 
emite un gas inerte ra.dioa.ctivo que 

o ~ 

previamente ha. sido introaucido en 
la. sustancia., cuando el sistema. ae 
somete a. un programa. de elevación 
de la. temperatura. 

El equipo utilizado en l~a 
mediciones fue construido por la 
Ciltedra. de Ra.dioquimica. Tecnológica. 
de la. Universidad Estatal de Moacó. 
Una. descripción deta.l·la.da. del 
equipo utilizado se muestra. en la. 
figura. l. 

Las mediciones se realizaron 
empleando 100 mg de muestra. marcada. 
previamente con ~~t Th. La. 
temperatura del horno se elevó 
hasta. 1 100 oc y la velocidad de 
calentamiento dependió del 
experimento realizado. Una. 
corriente de aire que pasa a través 
de la muestra. calentada. conduce el 
gas inerte ra.dioa.ctivo hasta la. 
c6mara. de centelleo y después al 
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flUJómetro como se muestra en la 
figura. l. La. velocidad con que ae 
emite el 9aa radioa.ctivo y la 
elevación de la. temperatura ae 
registran autom6ticamente. 

Figura. 1 Equipo utilizado en la.a 
mediciones del an6liaia térmico 
de e~~ta.na.ción: 
1. Muestra activada: 2. Bloque 

termogr6fico: 3. Horno 
eléctrico: 4. Termopares; 5. 
Ga.a seco: 6. C6ma.ra. de 
centelleo; 7. Foto~~tultiplica 
dor; 8. Medidor de 'la. 
velocidad de lo& impulsos; 
9. Registrador; R. 
FluJó~~tetro. 

El ~~'Th ae introduJo .en la.a 
muestra.& de óxido de hierro <III> 
por la. técnica. de coprecipita.ción 
obteniéndose el Rn producto de 
220 la. desintegración radioactiva 
del -~~~Th aegón: 

.:Z'?.i Th · ~~~ Ra. 
01~0 

Rn ) 

La. a muestras a e mantuvieron en 
reposo durante un mea, para 
garantizar que se alcanzara. el 
equilibrio ra.dioa.ctivo. 

El primero y segundo experimento ae 
realizaron a. una. velocidad de 

calentamiento de 8-8,5 °C/miri y el 
tercer experimento ae realizó.. con 
una. velocidad de calentamiento de 
15-16 °C/min • Se realizó a.dem6a, 
un experimento a una velocidad de 
calentamiento de 6-7 °C/min con una. 
muea~ra. que previamente habÍa. 
recibido un tratamiento térmico a. 
i 000 oc dur~nte 2 h • 

El a.n6liaia térmico diferencial fue 
realizado en el Deriva.tógrafo 
QD-102 :'I'IOM'', basado en el sistema 
de trabaJo Pa.ulik-Paulik [lJ. 

'La.a condiciones experimentales 
fueron las siguientes: 

Velocidad 
10 °C/min • 

de calentamiento 

Temperatura m6xima de calentamiento 
1 000 oc . 

Sensibilidad 

A.T.D. D.T.G. T.G. 

1/1,~ 1/10 20 

Producto da un estudio realizado 
por Flgg y · Zimen& C2J sobre la 
relación que existe entre la 
velocidad de emanación y la. 
temperatura ha quedado demostrado, 
que ai durante el calentamiento no 
ocurre ninguna. transformación 
quimica o estructural en la. 
sustancia, la. dependencia. que 
existe entre la velocidad de 
emanación y la temperatura. ea de 
tipo exponencial. Si durante el 
calentamiento ocurren algunos de 

loa cambios antes mencionados, esta. 
dependencia. ae altera y aparecen 
loa picos. Adem6sr de lo& estudios 
energéticos realizados por Ba.lek 
[3], la. energia. con que ae emite el 
Rn cuando ae eleva la temperatura. 
se puede agrupar en tres partes: 

a. 

b. 

Una. parte residual <Er) debido 
a. la energia que gana el Rn 
durante au formación producto 
de la. desintegración 
radioactiva. del Ra.. 

Una. parte de difusión <Ep) 
debido a. la difusión del gas en 
loa poros intergra.nula.rea, 
poros abiertos, etc. 
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c. Una. parte de - difusión <Ed> 
debido a. la. magnitud de 
difusión del <Rn> en la matriz 
sólida. del polvo disperso. 

De a.qui, que el poder total de 
eaana.ción aer6: 

E = Er + Ep + Ed 

Donde: 

Er ~ Depende de la. temperatura.. 

Ep - Depende de la temperatura., de 
la. dispersión y de la 
morfologia de loa polvos. 

Ed - Depen-de de la 
se expresa 
siguiente: 

temperatura y 
de la forma 

Ed = k exp <- Ea/2 RT) 

Donde. Ea e& la energia de 
activación del proceso de difusión 
del Rn en la matriz del sólido. 
Matzke [4J ha demostrado que la 
parte Ed de la emisión del gas 
comienza. a una temperatura del 
orden del 40 al 50 % de la 
temperatura. de fusión de la. 
sustancia, lo cual ha. sido probado 
para una gran variedad de cristales 
iónicoa con diferentes estructuras 
cristalinas. 

Teniendo en cuenta lo anterior, 
para la& curvas de ema.n·aci6n 
obtenidas en la investigación 
(figura. 2 y 3) las etapas de salida 
del gas durante el iocremento 
lineal de la temperatura, se 
agruparon de acuerdo con las 
temperaturas de <0,4-0,5) T.f •• a. 
la cual comienza la auto-difusión 
de la matriz de loa 6tomos y la. 
difusión del Rn. 

Para el caso del Fe~Oa cuya T.f. ea 
de 1 823 oK • su rango de 
temperatura correspondiente a 
<0,4-0,5) T.f. e& de 456-639 oc 



Del anAlisis de las curvas de 
A.T.D. <figura 4 y 5) podemos 
observar~ que aunque las mismao no 
aon compleJas, refleJan diferencias 
entre el F~ :O~ CI) y el Fe~ O~c.R) 
En el caso del primero aparece un 
efecto exotérmico como un mAximo 
aproximado a los 150 oc y que 
t6rmina a los 360 oc • al cual esta 
asociado un pico en su curva de 
emanación (figura 3>. Este efecto 
aparece mAs definido en el 
emanograma~ cuando la velocidad de 
calentamiento es menor. Con este 
efecto exotérmico no estA asociado 

ningOn escalón definido en la curva 
T.G.~ por lo que lo podemos asociar 
con cambios estructurales que estAn 
ocurriendo en el Feaoa (I) 

De acuerdo con investigaciones 
previas realizadas con la técnica 
de difracción de rayos x estos 
cambios estructurales se pueden 
atribuir a una transformación del 
r - Fe o en Ol - Fe o Este efecto 

~ z 8 z 8 
exo~érmico no aparece en el caso 
del termograma del Fe203un • donde 
sólo se observa un pequefto efecto 
endotérmico con un m6ximo alrededor 
de loa 100 •e asociado con la 
pérdida de agua, no observAndose 
tampoco ningOn pico en el 
emanograma corresponqiente <figura 
3>. El pequefio efecto endotérmico 
que aparece en ambos termogramas 
alrededor de los 690 oc estA 
relacionado con transformaciones 
magnéticas qu~ se producen en el 
[5J • 

De la observación de las curvas de 
emanación de ambos óxidos, podemos 
llegar a las siguientes 
conclusiones: 

a. El poder de emanación del 
Fe20~~\ es menor que el del 
Fe o · . 

z a <a> 
b. La parte de la curva 

correspondiente al entorno de 
temperatura desde cero hasta 
<0~4-0,5> T.f.~ Ep, es muy 
diferente par~ ambos óxidos. 
Mientras que el F~ 'OCR} 
presenta un sólo efecto ~ muy 
bien definido, con un mAximo a 
una temperatura aproximada de 
250 "C • el Fe' :o: l presenta 
una curva muctfo 3~6s compleJa 
con varios picos definidos. 
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e; La parte correspondiente a las 
temperaturas superiores a 
<0,4-0,5) T .:f., Ed. son 
similares para ambos óxidos, 
presentando un mAximo por 
encima de los 1 000 oc . 

d. Al ser sometidos los óxidos a 
un tratamiento térmico previo 
a 1 000 oc , durante 2 h • las 
curvas pr6cticamente m~ntienen 
sus formas originales. 

e. A partir de la segunda 
corrida, la form~ de las 
curvas para el entorno 
(0,4-0,5) T.:f., cambian 
trans:form6ndose en una curva 
simple, similar para ambos 
óxidos, aunque el poder de 
emanación del Fe O < > sigue 
siendo menor. 2 9 1 

Para poder interpretar 
correctamente estas observaciones 
debemos tener presente. que segón 
Balek [6], el poder de emanación de 
los polv0s se ve influ1do 
grandemente por su porosidad. por 
el poder de adsorción del gas 
inerte y por la textura Y 
estructura en general de los 
mismos. Basado en lo anterior Y 
partierido del hecho de que el poder 
de emanación del F~ .0~ cr) es mucho, 
menor que el def Fe2o·~) 
podemos concluir que la m~fologia 
de ambos óxidos es muy diferente. 

El Fe203a) presenta una mayor 
dispersión de los polvos, una mayor 
porosidad. una mayor superficie de 
contacto con el gás inerte y adem6s 

una mayor cant~dad de defectos, que 
di:ficul tan en gl· an medida el poder 
de emanación. AdemAs, las 
diferenció& en las formas de las 
curvas de ambos óxidos en el 
entorno de temperaturas 
comprendidas entre cero y (0,4-0,5) 
Tf, las podemos atribuir a que en 
el caso del F~ :o..; (.I) ocurren 
cambios estructurales que no est6n 
presentes en esa magnitud en el 
FR o: • lo cual, es una prueba 
~ ~ (f\) ~. . .d 1 feaciente de que la super~1c1e e 

FEt ··o: 
1 

se c~ractér iza por una 
gran~ l defectologia y por tanto es 
un óxido muy activo. 

El pico que se obtiene en la 
de temperatúras superior a 

•1-t;¡_,, •:. 

zona 
los 

(0,4-0.5> 
temperatura 
1 100 "C • 

Tf, en 
algo 
estA 

la · zona 
superior a 
relacionado 

efectos de reordenamiento en 
reticulo cristalino, debido a 
tratamientos térmicos. 

de 
los 
con 
el 

los 

Otra información que 
las curvas del A.T.E. 
FE"-l.O~(l) mantiene esa 

nos ofrecen 
ea que, el 

estructura 

de defecto aun después de haber 
sido sometido a un tratamiento 
térmico previo, lo cual •• una 
información muy importan~e • para 
cualquier óxido que qui~ra ser 
utilizado como materia pri~a para 
la producción de ferritas, Qebido a 
que generalmente las temperaturas 
de sinte&is de laa mismas son 
elevadas. 

CONCLU5IONE5 

Como resultado de las 
investigaciones realizadas 
empleando las técnicas del A.T.E. y 
del A.T.D. podemos conclu~r que: 

a. El F,_ .o.; (t:) posee una 
estructura que se caracteriza 
por una gran defectologia, o 
sea, es un óxido muy activo. 

b. 

c. 

La estructura de 
estable hasta 
temperaturas. 

defecto es 
altas 

La actividad del F~:O~(~) 
superior a la del Fe:o~ 

es 

.¡¡ ~ (1\) 
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Velocidad de cont.eo ant.es de la emanací.·.:·n n1íi'l/100 °C 

Ficura 2 Result.ados del análisis t.érmico 
Fe O < > a di:ferent.es velocidades de 

Z 3 R 
1. Primer experiment.o <8-8,5 ° /min> 

o 
2.. Segundo experiment.o <8-8,5 /min> 

o 
Tercer experiment.o <15-16 /min> 

de emanación 
calent.amient.o 

<A.T.E.> del 

3. 

4. Muest.ra que recibió un t.rat.amient.o t.érmico previo a 

1 000 °C durant.e 2 h <6-7 9 °/min> 
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Velocidad de cont.eo de la emanación min/100 °C 
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Figura 3 Result.ados del análisis t.érmico de emanación 

Fez03 <x> a dif'erent.es velocidades de calent.amient.o 

1. Primer experiment.o <8-8,5 ° /min) 

2. Secundo experiment ... o <8-8,6 ° /min> 

3. Tercer experiment.o <15-16 ° /min) 

<A.T.E.> del 

4. Muest.ra que recibió un t.rat.amient.o t.érmico previo a 

1 000 °C durant.e 2 h <6-7 °/min> 

75 



t¿oo·c -
TG 

1mg --
TGD 

-
-

500 -
-

-
o. 

Ficura 4 Recist.ro del análisis t.érmico diferencial <A.T.D.> para el 

Fe o para una velocidad de calent.amient.o de 10o8C/min 
2 a(I) 
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Figura 5 Recist.ro del ·análisis t.érmico diferencial <A.T.D.> para el 

Fe
2

0
1 

<a> para una velocidad de calent.amient.o de too8C/min 
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