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El Proceso Tecnoldgico del enrriquecimiento del mineral de niquel en Ia
Planta Cmdte. René Ramos Latour, en Nicaro provincia de Oriente, con-
Hleva un tratamiento del mismo en los hornos de Reduccién de Herreshoff,
resultado del cual el éxido de niquel contenido en el mineral se reduce a
niquel metilico. En los hornos de reduccién conjuntamente tiene lugar la
reduccién del hierro que se encuentra presente en las lateritas en forma de
6xidos. Este proceso es indeseable pues dificulta la posterior extraccién del
niquel. El régimen de trabajo de los hornos de reduccién debe de asegurar
una reduccién selectiva mixima del niquel mientras Ia reduccién del hierro
es minima. Esto ditimo es una tarea muy complicada ya que en el mineral
lateritico el contenido promedio de niquel es del 1.09% mientras el contenido
de hierro es del 409% y no hay métodos seguros y rapidos de control del
contenido de hierro metilico a {a salida de los hornos.

Teniendo en cuenta la importancia de la cuestién planteada para Cuba
se le recomendé al CNIC de Cuba, investigar [a posibilidad de creacién de
métodos operativos de control contenido de concentraciones pequefias de
hierro metalico (del orden del 1 al 109 ), estando presentes ademds en la
muestra 6xidos de hierro (hasta un 50%), en el producto tecnolégico a la
salida de los hornos de reduccién.

La aplicacién del efecto Mdssbauer se propuso como solucién al proble-
ma planteado. La utilizacién del efecto de Mdssbauner con fines analiticos se
basa en que el espectro de absorcién del hierro y sus éxidos se diferencian
radicalmente por su forma. 8i el hierro metélico tiene una linea no desplaza-
da para la velocidad del cero, los diferentes 6xidos de hierro presentan des-
doblamientos cuadripolares o magnéticos, y el corrimiento isomérico, que
hacen que el aporte de ellos en la absorcion para una velocidad Cero sea
pricticamente despreciable, Como medida del contenido de hierro metalico
puede ser tomada la diferencia en intensidad de las radiaciones que atraviesan
Ia muestra cuando ésta estd fija y cuando se mueve a una velocidad V que
asegure la medicion fuera de los limites de los espectros de Méssbauer del
hierro y de sus éxidos,
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Antes de pasat a la comprobacién experimental de este método de control
se decidid llevar a cabo un anélisis tedrico para determinar la exactitud espe-
rada del analisis, encontrar las condiciones 6ptimas de medicién y las exi-
gencia con respecto a los equipos de medicidn.

Como es conocido [1] Ia magnitud que debe determinarse en este caso es

g =d | (1
? Jv '
donde
o = Jo e-4oa , )

es la intensidad de la radiacion que atraviesa la muestra en ausencia de la
absorcién resonante (la muestra se mueve con velocidad V)

J=J, e¥rd ] —uf{l —eErir] (Kpdx}}] (3)
J—es la intensidad de la radiacidén que atraviesa la muestra cuando ésta
se encuentra estatica.

M —es el coeficiente masico de absotcidén por la muestra para la linea de
Mossbaner de 14.4 KeV.

pd—es la densidad superficial de la muestra (en las mediciones debe perma-
necer constante),

Jo—es el haz de radiacién incidente sobre el detector en ausencia de la
muestra.

x—es el coeficiente que caracteriza el aporte relativo en el haz de radiacién
y de la linea de Mossbauer (14.4 KeV).

f—es la probabilidad de emisién de un cuanto gamma sin rechazo,
l,—es 1a funcién de Bessel de argumento imaginario de orden Cero.
x—es la concentracién por determinar del hierro metilico.

Kis'f"ao

i (4)

K =3.012.10%
A;,—es el peso atémico del isétopo en que se observa el efecto Mdssbauer,
Ki,—es la concentracién del isétopo en el hietrro natural,
f—es la probabilidad de absorcién del cuanto gamma sin rechazo.
S,—es la seccidn eficaz pata la absorcidn resonante de los cuantos gamma.

El error relativo en la determinacién de la concentracidn X se exptesa
por la férmula siguiente:

1 — e-xpds [, (Kpd
5, =8 e o(Kpdx)

P Kpdx [e%rdv [,(Kpdx) —e kréa [, (Kpdx) ] )
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donde:

§ JP = Jp : (6)

25 el error relativo en las mediciones de la cantidad J,

De la férmula (1) encontramos que el cuadrado del diferencial de la
magnitud J, es igual a: :

'(de)"’_iI: Zj’: - Jv ]+ [ gj” dJ ] %
donde: '
J ddJ 2 ddy \* 7 .
ddy = 4= (T)Jf( 77 ) (8)

o pasando. los errores relativos teniendo en cuenta {6) y (1) obtenemos:

8Jy ==

V (8 )2 + (8J)¢ (9)

sustituyendo el vanr obtenido de § J, en la férmula ' con ayuda de (2) y
(3) obtendremos:

dx= V@It B (10)

_ L= nf (1 — e I, (kpdx))
xf-hpdx [e-*rde [, (Rpdx) — e %P2 [ (Rpdx) |

Consideremos: el caso cuando prevalecen los errores estadisticos, en este
€aso:

3d —‘-—‘—'——"‘“’-1———- 8 J = -—L—— 11
' V tgea " vy y - '\/tmed‘VJ ( )

Susituyendo (11) en (10) y teniendo en cuenta (2) y (3) recibimos:

1
] T ——,
at \/ tmea * vy L (12)
donde:
: xpa
e 2 [2—uf {l—e-k!’“Io(kpa‘x) Y1R[1—nf {l—e"‘P"z‘I (hpdx)}]2
L= w F hpdx[e W8T, (hpdx) — % T, (Rpdx) ]

(13)
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Uso del efecto Mosshauer para el control de los procesos
tecnolbgicos de la Industria Metalfirgica Cubana.

Para encontrar el valor éptimo de la densidad superficial (pd) o de la
muestra, diferenciemos L con respecto a pd e igualemos a cero la expresion
obtenida. En los graficos de las Fig. 1 y Fig. 2 se dan los valores de
{pd) spr en dependencia de la concentracién del hierro metilico en la mues-
tra v del parametro » f que caracteriza e} valor relativo dei Efecto Mossbauer
para el is6topo en cuestion. :

Los valores de L = L., que cortesponden a pd = (pd) opt patanf = 0.25
% f = 0.7 en dependencia de la concentracién se dan en la Fig. 3. El coefi-
ciente maximo de debilitamiento 8 en los cilculos, s¢ tomd igual a
M = 33,5 em*?/q lo que corresponde al caso real del producto tecnolégico
de la fibrica “"Cmdte. René Ramos Latour”. La cantidad de metal en la
'muestra practicamente no cambia teniendo lugar séio una redistribucion del
«contenido del metal oxidado y no oxidado lo que permite considerar este
coeficiente constante en todo el rango de cambio del hierro metédiico. En
vista de que las ecuaciones obtenidas se pueden resolver sélo con métodos
aproximados todos los calculos se Ilevaron a cabo en la miquina computado-
ra Elliot 803-B.

En el caso en que prevalecen los errores instrumentales con una gran
-exactitud se puede suponer que:

SJVinazaJina (14)
entonces la expresiéon (10) toma forma de:
Sx=1.41- 8J;p- M (15)
donde:
M = I —nf{l —e®re? [ (kpdx)} . : {16)

wF-kpdx [eFP9 I, (Rpdx) — e#P2% [, (Rpdx) |

Diferenciando M con respecto a pd e igualando a cero la expresién obte-
nida encontramos los valores de” (pd) o, para las diferentes X y # f en caso
cuando prevalecen los errores instrumentales {Ver Fig. 4 y Fig. 5).

Llama la atencidn el hecho que {pd),,¢ en el caso dado no tiende a w
como ¢sto tiene Iugar .en .las mediciones por absorcién de radiacién de los
parametros_de las muestras en ausencia del Efecto de M&ssbauer y tiene un
valot:determinado Tiniito. El valor M = M ., que cOrresponide a pd = p dope
para nf = 0.25 y » f = Q.7 en dependencia de:la concentracién x se dan en
Ia Fig. 6.

Las curvas obtenidas permiten encontrar el valor éptimo de la densidad
superficial de la muestra cudndo prevalecen los-errores estadisticos o instru-
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mentales, sin embargo en la prictica frecuentemente se¢ encuentran los casos
cuando no se puede despreciar a uno de estos errores,

En este caso:

ax:\/(’sx)gst+(8xéras)2 -

Aqui es necesario calcular el error total en la determinacién de la concen-
tracidn no en forma general como se hizo anteriormente sino que es necesario
considerar condiciones concretas de medicidn.

En la Fig. 7 se ve una foto de el equipo experimental donde se van a
comprobar las caracteristicas fundamentales del método en cuestion. La
radiacion de la fuente M&ssbauer (5) de Co57 con actividad igual a a=1mC
atraviesa la muestra (2) de una densidad superficial dada pd y se detecta
por un contador de centelleo (1) de ventara de Berilio con un cristal de Na
I(TL). La sena! del contador después de amplificarse se analizan por un
analizador de amplitudes que elije tos impulsos correspondientes a la ener-
gia de Ia linea de M&ssbauer de 14.4 KeV. La salida del analizador se conec-
ta a un contader de pulsos. El movimiento lineal se comunica a la muestra
por medio de una excéntrica {3) gue se pone en movimiento cOn un motor
con reductor (4). Las dimensiones y forma de la excéntrica estin elegidas
de tal manera que la velocidad de la muestra sea de 1.2 cm/seg. Lo que ase-
gura que trabajemos fuera de los limites del espectro de Mossbauer atin en el
caso de las lineas desdobladas magnéticas caracteristicas para el F e,0,. Las
mediciones en cada caso se llevan a cabo durante 10 minutos con la muestra
estatica v después en movimiento, La efecrividad de registro del detector
para la linea de 14.4 KeV es de casi igual al 80%. El haz de radiacién en
ausencia de la muestra es igual a:

1 ISD
J,=13.7.107a- . 18
T e Far (18)

donde: o — es el coeficiente de convercidn interna para ¢ Fe 57,
S, —es el drea del detector,
I—es la distancia de 1a fuente al detecior.
En nuestro caso S,=10cm?, [=20cms

J, = 4600 guantos/seg v el error instrumentz] de la medicidn de la
intensidad de radiacion § Ja, es del orden del 0.57%.

En las Figs. 8, 9, y 10 se dan las curvas de dependencias calculadas ted-
ticamente por las [érmulas (12, 15, 17) 8 x4t & X ins ¥ & x de la densi-
dad superficial de la muestra pd para las condiciones del experimento para
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dos concentraciones del hierro metlico (1 y 10%) y para dos valores de
xf (0.25y 0.7).

De estos datos se puede concluir que el método es de una exactitud relati-
vamente pequefia en la determinacién del contenido de hierro, particularmen-
te para el caso de concentraciones pequefias y para % f pequefias aiin cuando se
imponen exigencias muy rigidas para los etrores instrumentales,

Es necesario Ilevar a cabo una investigacién experimental detallada con Ia
finalidad de poder recomendar para el control automitico del hierro meti-
lico el método estudiado para que los valotes de los ertores de las mediciones
sean aceptables.
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RESUMEN
3.—Lic. Juan Fuentes, Ing. B. Verjovsky, Ing. Lel Meltzer, Ing. Duran.

USO DEL EFECTO MASSBAUER PARA EL CONTROL DE LOS PROCESQS
TECNOLOGICOS DE LA INDUSTRIA METALURGICA DE CUBA

Para el control del contenide del hierro metélico en los productos teenolégicos en el
proceso de reduccidn de los minerales de Ni y de Co se propone utilizar el efecto Mdssbhauer.

Se ha hecho un andlisis tebrico de la influencia de los diferentes factores en la presi-
cidn. Se han obtenido las férmulas para determinar los pardmetros del instrumento y las
condiciones dptimas de medicién para diferentes concentraciones de Fe metalico en el
producto.

Los resultados obtenidos muestran que es posible medir con una presicion satisfactoria
ei contenido de Fe metdlico en los minerales procesados siempre que se cumplan una serie
de reguisitos muy precisos en los equipos de medicidn.

SUMMARY

For the control of the content of metallic iron in the technological produets during the
reduction process of Ni and Co, ores the use of the Méssbauer Effect is proposed.

A theoretical analysis of the influence of the different factors in the precisién, was
carried out. The relations for the determinations of the instruments parameters and the
optimtal conditions of the measurement for different concenirations of metallic iron in the
product, were obtained.

The results obtained show that it is possible to measure, with adecuate precision, the
processed ores whenever a series of requirements were fulfilled in the measurement equip-
ment.
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