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' RESUMEN
En el presente trabajo se hace una descripeidn de un adi-
_ ‘tamento para realizar estudios a altas temperaturas de mues-

. tras laminares © qué puedan hacerge polvo. Ademds se da

una aplicacidn de la misma en el estudio de las transforma-
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ciones de fages que experimenta el carbonato de nfquel in-
dustrial de 1a empresa Cdte. "René Ramos Latour"™, al aumen-

tar la temperatura.

ABSTRACT

In the present work a description is made of a dispoasi~
tive to study powder smample or thin laminar specimen at .
high temperatures. Furthermore, an application of it to the
study of dickel carbonmate of the industry Rene Ramos Latour
is made.

INTRODUCCION

Los datos difractométricos obtenidos a altas temperatu-
rag son necesarios para estudiar los csmbios de fases y
pars investigar los coeficientes de dilatacién lineal de
los compuestos.

Para la investigacidén de los cristeles en los difractéme
tros a temperaturss superiores a la temperatura ambiente es
necesario en general, calentar y termostatar la mmestra,
medir y regular la {emperatura, en algunos ¢asos hacer va-
cio en los alrededores del material objeto de estudio, irra-
diar la muestra con los Rayos X y registrar el cuadro de dj
fraccion. Estas condiciones deben lograrse er los adita-

mentos & altas temperaturas, es decir su construccidn debe
permitir la ejecucidn de estas operaciones.
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Generalmente el calentamiento de la muesira se realiza
por uno de los siguientes métodos, en dependencia del in-
tervalo de temperaturas a estudiar, de los objetivos de la
investigacion y de las propiedades de la muestra: mediante
un hornillo eléctrico, paso de unma corriente eléctrica a
través de la muestra j ¢l metal que girve de portamuesira,
por calentamiento inductivo de la muegtra con corrientes
de alta frecuenciam, por calentamiento a distancia %Qlocando
el caleptador en el centro de un reflector que se enfoca
sobre la muestra o por medio del bombardeo electrdnico.
/1/ .

En algunos casos se colocan pantallas auxiliares y los
aditamentos constituyen cuerpos cerrados que_logran-mante-
ner constante la temperatura o en otros casos se pueden en
triar las partes de la camara aledafias a ls mmestra por di-
vergos métodos, por ejemplo, mediante el paso de agua por
tubos enfriadores.

Existen en la literatura /2-10/ descripciones detzlladas
de diferentes aditamentos para el estuﬁio difractométrico
é altaé teﬁperaturas.

La medicidn de la temperatura se realiza por diversos
medios; termopares, curvas de calibracidn, etc. Para tem-
peraturas superiores a 1500°C se usan pirdmetros opticos.
Es posible regular automiticamente la temperatura con ayu-

da de un esquema eldctrico apropiado.
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En ocasiones pars evitar la oxidacidn de la mrestra, se
cdleca el aditamento de altas {emperaturas en una atmdsfera
de un gas finerte.

En el c4so de cdmaras que congtituyen un cuerpo cerrado
se utilizan ventanas que absorben un minimo de ls radia-
¢idn X, incidente.y reflejada, generalmente léminas,finas
de berilio o aluminio. _

Todos los aditamentos congtruidos por diferentes firmags
¥ con diferentes principios de funcionsmiento tienen como
caracter{stica comin un alto costo (en ocasiones superio-
res a los 10 000 pesos), estas razones Y POr nc poseer en
‘ueatro laboratorio de un aditemento de esta {ndole, unido
. a la necesidad de la realizacidn de estudios termoroentge-\
nograficos como el reportado en el presente trabajo, nos
dimos a la tarea de la construccidn de un equipc de esta
netursleza que fuese capaz de rermitirnos realizar investi
gaciones a altas temperaturas, el cual se describe en el
presente trabajo. '

Entre los aditamentos desoritos en 1a literatura c¢onsi-
deramos necesarioc destacar dos de ellos: el construide por
Howska y Keplin /11/ que permiten obtener temperaturas hag
ta 2000°C y el descrito por Cornish y Burke /12/, que es
capaz de medir los parémetros de las redes oristalinas con
ung exactitud de 1 en un intervalo de temperaturas

hasta 1000°C.

BQUIPOS UTILIZADOS Y METODOS

En 1a fig. 1 se muestra una foto del aditamente cons-
truldo y en la fig. 2 un esquema de las partes fundamenta-

“les del aditamento de sltas temperaturas, como puede verse
‘en dicho esquema al circular la corriente por la ldmins A,

ésta se calienta y la temperatura que adquiere estd en de-

pendencia de la corriente que se establezca & través de la
misma. Esto nos permite estudiar difractpmétricamente el
comportamiento, al elevar la temperaiurs, de muesiras en.
forms de liminas metdlicas las cuales pueden ser colocades
en el aditamento, por lo general estas ldminas tienen un
grosor de décimas de milimetros y anchura de 2 a 3 milime-
tros, lo cual esta en dependencia de las caracterfsticas
resistivas de la ldmina, el largo de lg ldmina depende del
tamafio del aditamento en s{. Cuando la muestra objeto de

egtudio no se posee de 1@ forma antes descrita pero es po-

sible tenerla en forma de polvo, el estudio también ge *

puede reelizar depositando una capa muy fina:de éate sobre
une limina previamente calibmadﬁ que permita conocer la
temperaturﬁ en cualquier momento, la lémina sobrz 18 cusl
se &epoaita le muestra 6bjeto de eatudio debe poseer cier-
teg cualidades como son; enire otras, no reaccionag con la
muestra y debé‘conoceiae su patrén de difraccidn. Estas

léminas se usan preferentemente de Pt, Au y Ag.
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tes cualidades como mon; entre otras, no reaccionar con la

. muestra y debe conocerse su patron de difraecion. Egtas

laminas ge usan prererentamente de Pt, Au y Ag.
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Para le determinacion de la temperatura se usa uma curva
de calibracién tomo la mostrads en la fig. 3, la cual se
conafruye como sigue: 3Se geleccionan upa mserie deé sustan~—
clas de pto. de fusidn comocido que abarquen tods la zona de
interés; rosteriormente se van colocando pequefias cantiaa-
des de cada una de estas sustancias sobre la lamina y deter
mindndose el voltaje aplicado a éste pare que la sustancia
funda; con esta informacién es posible construir ls cﬁrva
de calibracién. La forma de obtener la curva de calibra-
cidn permite determihar la temperatura con una exactitud
de haste + 5°C.

Como se puede ver, las posibilidades de analisis s al-
tas temperaturas que puede brindar el aditamento son am-
pliss; ademas este puede ser construidq mLyy facilmente a
un cogto muy bajo.

RESULTADOS

En la actualided se acomete la automatizacién en el con
trol y runcionahiento de los hornog rotatorios de la plan-
ta "Cdte. René Ramos Latour" en ios cﬁales ocurre el pro-
cego de calcinacidn del carbopato de Kiquel /13/ para 1a
ejecucidn de dicho trabajo es necesario conocer temperatu-
ra de cembio de fase de dicho carbonato de Kiquel a Sxido
de Niquel, ya que ésto permite un considerable shorro eh_

Petraleo .

En eate tratajo se realiza un estudio termoroentgenogré
fico (utilizéndose en el .experimen*to un difractdémetro
ﬁRS-‘jOIM, radlacién Ko< Fe filtrada) dindmico con la camara
congtruida por los autores del proceso de cambio de tase

del carbonato a éxido, eate método es superior al método

"estatico, debido a que se estudia el comportamiento del

compueéto a un régimen de calentamiento semejante al que su
fre en el procesc indugtrial.

" En el experimento se utilizd una lémina de Tfantalio de
0,1 mm de grosor comprobandogse gue en el rango de tempera-
tura objeto de estudio (30 - 500°C) 1a misma no sufre nin-
ghn tipo de transformacién, ademds no existe superposicidn
de los miximos de ésta con los del Carbonato de Riquel in-
dustrial y el Oxido de Ff{quel reésuliante, sprovechandose
log miximos del Tantalio como patrdn internmo pare la cali-
bracidén de la camara.

Sobre le lamina de Tantalio se depositd una capa fina de
Carbonato de Niquel por evaporacidn de uma disolucidn de
egte polvo en acetona, obteniéndose un patron de aitracién
a la temperatura ambiente, obaervandose que‘dicho Carbonato .
es roentgeno - amorfo, presentandc sdlo en la reglion de
26 = 43° una benda de una emplitud angular de aproximada-

mente 5°, siguiendo el proceso de cambio de fase a través

del comportamiento de esta banda, que corresponde al maximo
104 del CO,Ni/14/ y para el oxido de Nigquel se estudiaron
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los maximos 111, 200 y 220/15/ por ser los mis intensos.

Se registreron 16 difractogramas a diferentes temperatu-
ras. En la fig. 4 se tabulan para las temperaturas mis
representativas, on ol eje verticel la altura de las lineas
corresponden & la intensided de los miximos de difraccidn
observaﬁos, qdnsigna'adose en el eje horizontal las posicio-
nes angulares de stos. _

Como se observa a la temperatura de 184°C comienza a

ocurrir un cambio de fase, apareciendo indicios del oxido

de Wiquel, ésto se explics debido a 1a poca estabilidad del

Carbonato de Niquel. Con el aumento peulatino de la tempe-
retura la banda del Carbonatc" 8¢ va agudizando y diéminu-
yendo la intensidad méxima de 1la migma, apareciendo log pi-
cos mis importantes del 6x1do de Niquel, hasta la tempera-
tura de 470°C, para ls cual no se observa la presencia del
ma';d.mo del Carbonate, estando presente solamente los mixi-
méa del 6xido de Niquel. Esto estd en correspondencis con
los datos de li'bera.tum para el Carbonato de Niquel purg en
que reporte. el cambio de fase a 19. tempe:ratura de aproxima-
damente 460°c/16/.

CONCLUS:OHES
Del. estudio realizado podemos concluir:

a) El proceso de cambio de fage del Carbonato de Niquel
industrial a dxido de N{quel ocurre en el rango de tem-
peratura de 194 » 470 + 5°%.

88

b) La camars construlds para el estudio termorcentgenogrd-
fico adaptada al difractometro de Reyos X URS~50 permi~ -
te obtener resultados satisfactoriocs y 1z misma puede
per utilizada en cualquier otro difractdmetro de poelvo,
montindola en una base adecuads para el gonidmetro que

se disponga.

- RECOMENDACTONES -

Si se garantiza un gradiente de temperatura %al que toda
1a del Carbonato de N{quel industrial en el interior del
horno se encuentre a una temperatura de 47000, todo el pro=

ducto es transformado en oxido de Niquel.
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* 4. Esquema de los patrones de difraccidn més repre-
sentativos del carbonato de niquel.

%

95



