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1 INTRODUCCION

E1l objeto de este trabajo consiste en la determinacion de pe-
quefias cantidades de Cu y Zn, en una matriz de aluminio empleando
la técnica de andlisis por activacion con neutrones con el fin de apor
tar una contribucidn a la investigacién y al control de calidad que se

lleva en materiales, tales como el aluminio.

El Cuy Zn son separados de la matriz mediante la técnica de
separaci6n radioguimica de extraccion por disolventes, siendo enes
te caso ditizona disuelta en tetracloruro de carbono. Se utiliza la va-
riante conocida como separacién radioquimica subestequiométrica, -
gue habiendo sido establecida desde 1962 (1), no ha recibido una ade-

cuada atencioén.

Se hace necesario para situarnos en el drea, hacer una revi-
sidn somera de los principios del andlisis por activacién, asi como-
de las técnicas de separacién radioquimicas, algunos aspectos de la
quiinica nuclear y deteccifn gama, temas que son ampliamente dis—
cutidos en la literatura (2, 3 y 4). No obstante, pueden resultar Gti-
les para el estudiante o investigador que desee ganar rdpidamente --
una vision de conjunto de estos temas que se tratardn de manera sen

cilla en este trabajo.



2 GENERALIDADES.
2.1 Historia

La radiactividad fue descubierta por Becquerel en 1896, al -
realizar investigaciones sobre fluorescencia. Posteriormente los --
Curie descubrieron que el Torio también tiene la propiedad de emi-
tir espontdneamente radiaciones que producian impresiones en pla-
cas fotogréficas; a la propiedad de desprender espontdneamente ra-

diaciones se le conocié como radiactividad.

La radiacidn tiene un papel muy importante en lag activida—
des humanas; por ejemplo en la agricultura, en la alimentacién, en
medicina nuclear y energéticos, entre otros campos. Para poder --
aprovechar sus propiedades, es necesario estudiarla y en base a --

ello, conocerla y aplicarla, obteniéndose grandes beneficios.

Para la comprensién adecuada del siguiente trabajo, es ttil-
revisar los aspectos basicos de Ia constitucion de los niicleos atémi
cos y de la radiacién, su detecci6n, Etc., a continuacién se exponen

de una manera sencilla:

2.2 Nicleo Atémico.
2.2.1 Particulas Nucleares,
EI nlcleo atdmico esté formado por dos particulas fundamen-

tales: neutr6n y protén. El neutrdn carece de carga eléctrica y su --



masa es aproximadamente de una unidad de masa atémica. El pro--
tén tiene una unidad elemental de carga positiva y una masa ligera--

mente menor que la del neutroén.

ios neutrones y protones contenidos en un nicleo atémico se
encuentran ligados entre si por intermedio de la llamada energia de
enlace que suele oscilar entre 6 y 9 Mev (Mega electrdn voltio), por

cada particula existente, salvo en el hidrbgeno que es s6lo de 1 Mev.

De acuerdo con sug poderes crecientes de penetracién, hay -

tres tipos de particulas: o, g ¥y v .

Las dos primeras estdn formadas por particulas cargadas y~

la tercera es radiacién electromagnética pura, ademés la radiacion-

Y es monoenergética y las radiaciones «,g8 no son emitidas mono-

energéticamente. Las diferencias en propiedades de carga, masa, —

energia, Etc., de radiaciones, da lugar también a diferencias en su-
comportamiento al penetrar en la materia.

Por otra parte, estas radiaciones tienen la propiedad comin-

de producir ionizaciones y excitaciones atdmicas en la materia en --

que penetran.
2.2.2 Is6topos Estables y Radiactivos.

La relacion entre el nlimero de protones y neutrones determi

na la estabilidad de los nficleos de tal manera que la relacion (N/Z)-



(5) es igual a la unidad para muchos nfcleos ligeros; a partir del --
calcio, esta velaci6n crece con el niimero atdmico hasta llegar a --
1.5 para los ntcleos pesados estables. Se conocen alrededor de =--
300 ndclidos estables. Si se examina la composicién de egos nicli--
dos se nota que la relacidn de neutrones a prﬁtones (N/Z) sigue una-
estrecha relacién con el incremento del nmero de masa. La grafi-
ca da el nimero de neutrones Vs. el niimero de proiones para los -
nlclidos estables con abundancia mayor de 109, se muestra en la -

figura 2.1.

Los nficleos con una relacién (N/Z), diferente a la repfesen—
tada por la curva siguiente, se acercan a un punto en que la inesta--
bilidad de los niicleos se manifiesta mediante la emisioén espontinea-
de alguna particula nuclear, dando lugar al fendmeno de desintegra -

cién.

El conjunto de todos Ios elementos se agrupa en la llamada -
tabla de niiclidos; a continuacién se da una forma convencional de ano
tacion para niiclidos:

24

X representa a Na de tal manera que:
11

Simboelo quimico.

Nmero Atémico.

> N ox No»
H

No. de masa (neutrones + protones)

La diferencia de A -Z es el nimero de neutrones presentes.



3 LEY FUNDAMENTAL DEL DECAIMIENTO RADIOCACTIVO.

3.1 Vida Media.

Como se menciond anteriormente, los isStopos de un elemen
to pueden ser estables o inestables, dependiendo de la relacion pro-
ton-neutrdn. El proceso mediante el cual un nicleo inestable pasa a-
otro de mayor estabilidad, es conocido como decaimiento radiactivo

y se manifiesta por la liberacion de particulas ( «, 8 0 7 ).

El proceso de desintegracién se produce al azar y obedece —
por tanto a las leyes estadisticas, siendo un fendmeno espontidneo --
no es influenciado por ninguna accibén externa, siendo independiente -
por lo tanto del estado quimico o condiciones fisicas (presidn, voli-

men, temperatura, Etc.).

Las velocidades de decaimiento varian enormemente depen--
diendo de la especie radiactiva, desde una fraccién de segundo a mi-

les de millones de afios.

Experimentalmente es evidente que el decaimiento radiactivo
(6) sigue una ley exponencial, y es posible derivar esta ley de la ma-
nera siguiente: supongamos que cada niicleo no decaido tiene una pro-
babilidad d 2 de que decaiga en la siguiente fraccién de tiempo. Pues
to que la probabilidad de desintegracion de todos los 4tomoes de un =—

mismo radioisdtopo es idéntica, la fraccidn de estos que se desinte —
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gran por unidad de tiempo es siempre constante y se representa A,

siendo su valor caracteristico para cada radioisotopo.

En el tiempo dt la probabilidad de que cada d4tomo decaiga -~
gserd M\ dt. Sitenemos que N es el niimero de dtomos sin decaer a -

un tiempo dado, el niimero dN gque decaerd en un tiempo tan corto --
con dt sera:

Esta ecuacién nos indica que el ntimero de decaimientos en =
un tiempo dt es proporcicnal al nimero de dtomos no decaidos v a
la magnitud del tiempo dt, el signo negativo nos indica que el ntme

o N decrece conforme t crece y puede ser escrito como:

Integrando: Nt = Noe~ At

donde: No = nlmero de dtomos que existen inicialmente en-

la muestra y Nt, los que quedan al cabo de un-

tiempo t.

A la relacién dN se le conoce como actividad de la mues —
dt

tra y se mide en desintegraciones/seg. y se puede deducir de mane -

ra similar a la anterior, en funcién de ella tenemos:



Siendo ésta, la forma méds usual de expresar la ley fundamen-

tal de actividad.

Un concepto muy (til, es el que se refiere al tiempo en el ===
cual se produce el decaimiento de la mitad de los dtomos radiactivos

presentes a un tiempo inicial dado, conocido como (7) vida media ~--

(T1/2).
De la ecuacion Nt = No e M°©
obteniendo:
' _ No _
e M /72 = 173 o = 2
At 1/2 = 1n 2
ANt l/2 = 0.693
£ 1/2 = 0.693
A
3.1.2 Reacciones Nucleares (8)

Para especificar una reaccién nuclear, es preciso indicar ---
cudles son los nhcleos inicial y final, asi como las particulas que in-
tervienen. La representacion suele llevarse a cabo de la sigulente --

manera.

Los niicleos atbmicos pueden transformarse unos en otros me

diante irradiacién con particulas, tales como neutrones, protones, -



particulas alfa, deuterones, rayos gama, Etc., siendo de mayor --

uso en el anilisis por activacién la reaccién neutrén-gama, abrevia

da(n,y ).

Hay otro tipo de reacciones como la (n, p), neutrdn protén, -

que requiere mayor cantidad de energia reduciéndose el nfimero até-

mico en una unidad, p. ejm.

32 32
5 (n, p) P

16 15
La reaccion (n, « ), reduce el nimero atdmico en dos unida -~
des, por tanto requiere mayor cantidad de energia p. ejm.

32 24

13 11
El estud8o de los diferentes tipos de reacciones nucleares -~
que pueden tener lugar y sus balances energéticos no se analizan con
mayor profundidad en esta tésis. En cambio, interesa conocer, la —

representacion simbdlica de estos procesos como en los ejemplos da

dos anteriormente.

’

A (a, b) B, indica que el nlicleo A se irradia con una parti-

cula del tipo a, obteniéndose un nicleo B y una particula del tipo b.
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Por ejemplo:

14 14
N (n, p) C
59 60
Co (n,v) Co
3.1.3 Produccion de radioslementos. (10)

Un elemento estable g M sujeto a la accién de un flujo de-
neutrones lentos por la reaccién (n, v ) da lugar a un is6topo =--
n+ -

pl M que es generalmente radiactivo. E! incremento en el ni—

mero de dtomos radiactivos durante el tiempo dt es:
dn = N.o . ¢. do - A n. dé

Siendo N el nimero de 4tomos del elemento blanco, n es el
niimero de dtomos del elemento radiactivo formado después de un ~-
tiempo de irradiacion d 6, ¢ la seccién eficdz de activacién para-
la reaccidn considerada®* y X la constante radiactiva del is6topo
formado. Puede verse que An es laactividad Ag¢ del radioiséto

po formado después de un tiempo de irradiaciébn 9.

Para un tiempo de irradiacién oo se obtiene el equilibrio ----

dn  _ 0 de donde Aoo = No @.
aw =

La actividad especifica (A por gr. del elemento) sers:
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Aoco = 1.64 X 104 —Isf donde : M masa atémica y A esté expre-
sada en milicuries. Integrando la ecuacidn diferencial original se --

obtiene:
Ag = Aoo (1 - e~ by,

Puede verse que la actividad crece hasta un valor méximo ~--
Aoo que es el llamado factor de saturacion. Este valor se obtiene -
con menos del 1% de error después de un tiempo de irradiacién igual
a 7 periodos (A 6 ). Después de un solo periodo la actividad forma-

da es aproximadamente la mitad de la actividad de suturacién.

En el caso de una irradiacion de duracién © seguida de un-
tiempo de decaimiento t (contado a partir del fin de la activacidn)—

la actividad remanente es:

At Y

Age ™ = Aco(l - e )(e")‘t

Ag , ¢t

)

Ag, t= 1.64x10% §F (1-e720) "1 F)

*No confundir la de activacién, con la secci6n de captura neu
trénica ya que esta fltima es una medida de la probabilidad de que -
un neutrén desaparezca, independientemente de la reaccién que haya
ocurrido. En tanto que la seccidn eficaz de activacion es la probabi-
lidad de que ocurra solo la reaccién de interés. En general

¢ act. { o abs.
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3.2 Interaccién de la radiacién con la materia,
3.2.1 Efectos.

Las radiaciones emitidas por los radioisétopos pierden su --
energia mediante choques o colisiones con los dtomos o moléculas -
del medio que atraviesan. En estas colisiones, las radiaciones pue-
den experimentar, ademds de la pérdida parcial o total de su ener--
gia, un cambio de trayectoria (dispersién) de acuerdo con los prin--

cipios de la conservacitn de la energia y de la cantidad de movimien-

fo.

En primer término, las particulas cargadas interaccionan ~-
entre si, posteriormente éstas chocan con los electrones del mate--
rial absorbente; si la enérgia de las colisiones aumenta, se puede --

llegatr a la expulsitn de estos electrones.
3.2.2 Formas de Interaccion.

Las diferentes interaccicnes (9) de la radiacién electromagné
tica con la materia, se diferencian segln su origen. Asi 1a energia ~
ge expresacomo E = hv , donde h es la constante de Plancky v

es la frecuencia. Como ejemplo tenemos:

a) Bremstrahlung o Rayos X, que son el resultado de la-

aceleracidn de elecirones y otras particulas cargadas.



b)

c)

d)

D

2)
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Rayos X son emitidos en transiciones de electrones -

entre los niveles atémicos.

Radiacién de aniquilacién, ésta es emitida cuando un-

electrén y un protén {(electrén positivo), se combinan.

Rayos gama, se originan en transiciones nucleares.
La radiacién gama es la més importante, e interac--

ciona de tres modos:

Efecto fotoeléctrico. Fig. (i) El fotén incidente inter -
acciona con log electrones de los orbitales atémicos -
y emite un electrén (principalmente del nivel K) con -
una energia igual a la del fot6n menos la energia de -
enlace del electrén. El efecto fotoeléctrico es por lo-
general la forma en que interaccionan los fotones de -
una energia cercana a 0.5 Mev o menos en elementos-

de pesos atémicos altos.

Efecto Compton. Fig. ( ii ) Esencialmente este efecto
es una colisi6n eldstica entre un electrén libre y un -
foton. En dicha colision la energia y la cantidad de mo
vimiento se conservan y el foton incidente cede parte-
de su energia al electr6n, el cuil es emitidio con un -~

cierto dngulo en la direccion del fotén original.
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3) Produccién de pares, Fig. (iii). Esta se lleva a ca-
bo cuando un fotdn de energia mayor a 1.02 Mev inte -
racciona en el campo eléctrico nuclear, donde el fotén
se absorbe para crear un par de electrones, uno posi-
tivo y otro negativo, cuya energia cinética total es de -
1.02 Mev.: una vez formado el par, éste continfia in--

teracionando como una particula irradiada.

Fig. (i, ii, iii).

3.3 Detectores de Radiacién.

Los radioisdtopos son determinados en las formas cualitativa
y cuantitativa, por la interaccion de la radiacidn que emiten con los-

materiales usados como aparatos de deteccidn.

En la actualidad, los principales detectores de radiacién que-
son usados se basan en: a) ionizacién de gases (detectores proporcio-
nales y Geiger Miiller), b) excitacién cristalina (detectores de cente

lleo), c) ionizacién de sélidos (detectores de estado s6lido). Lyon -
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(2), da amplia informacién acerca de los primeros. Los detectores-
de estado s6lido han adquirido gran importancia debido a sus mejo--
res cualidades sobre los otros tipos, Girard, et al, (11 ), Orteccle-
nihan, et al (12 ). Como estos son los detectores empleados en este
trabajo, daremos algunas caracteristicas electrdnicas de la malla -

cristalina de éstos, que ayudan a explicar sus propiedades.

Parclalments

Bande o | | b { ]

Aislador Conductor Sermiconductor

Dichos materiales se encuentran formados por dos tipos de -
bandas principales: una es la banda de conduccion, en la que los elec
trones pueden moverse libremente, ésta se encuentra separada de Ila
otra banda, llamada banda de Valencia por una regién prohibida bas-
tante ancha (aproximadamente 1 Mev.) y la probabilidad de que en la
excitacion térmica se pasen electrones a la banda de conduccidén es ~

minima, por lo que el cristal es aislante (no conductor). Si este ma-
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terial se impurifica con algiin elemento adecuado, se obtiene los se-~

miconductores tipo n ''donador" o tipo p "aceptor".

Si el cristal de Ge (tetravalente) es formado con presencia -

en su malla crlstalma de elementos tales como Py As (pentavalente)

el electrén que no se emplea para la ligadura se ioniza aplicando un
campo eléctrico y viaja a través del cristal con relativa facilidad. -
Esto constituye un semiconductor tipo = ( con portadores de carga

negativa).

Si la impureza es un elemento (trivalente) In, B o Ga., se --
tiene una vacante (agujero) en el cristal, la cual se comporta como -
particula positiva y viaja hacia el electrodo negativo. Este tipo de-
semiconductor se denomina tipo p (con portadores de carga positi-

va).

Si en un cristal se forman dos semiconductores tipo n- y tipo
p, en la zona de unién, se neutralizan los portadores de carga d
ambos lados dando lugar a una regidn sin cargas libres la cual se co

noce como zona de agotamiento.

Cuando incide la radiacién ionizante en la zona de deplecion,-
cede su energia formando pares (electrOn-agujero) las cuales se ---
mueven debido al campo eléctrico aplicado; la corriente transportada
por ellos, da lugar a un pulso cuya altura es proporcional a la ener -~

gia disipada por la radiacion en el cristal. El pulso se alimenta a un-
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preamplificador, posteriormente a un amplificador y finalmente a un

analizador multicanal.
3.3.1 Ventajas de los Semiconductores.

Algunos detectores estdn encapsulados herméticamente sellg-
dos en aluminio y a temperatura ambiente. Otros son mantenidos en-
vacio a baja temperatura {en un sistema detector-cdmara cridstatc -

de vasos de Dewar).
3.4 Espectroscopia - gama. - Andlisis Cualitativo.

Las curvas de distribucion de pulsos o de energia cuando se -
presentan en forma diferencial, estoescomo dN(E )/ dE =1 (E ), -
a la salida de un analizador de altura de pulsos, son denominados es-

pectros.

La  grafica Il muestra un espectro diferencial, los diferentes
fotopicos corresponden a isGtopos de elementos presentes en el mate

rial irradiado (Aluminio metélico). (Ver el capitulo de resultados).

3.5 SISTEMA DE CONTEO Y DE IRRADIACION DE MUESTRAS
EMPLEADO EN ESTA TESIS.

1) Analizador multicanal Hewlett Packard, Mod. HP4096 -
2) Detector vertical de Ge-Li (ver cuadro I).

3) Blindaje de plomo ( 50 x 15, grosor 10 cms.)
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4) Instrumental usado, charola, vasos de precipitado, -
agitadores, papel pH, pipetas, HC1, Etc. Este mate-
rial se da con més detalle en la descripcion de la téc-

nica.
3.6 Tipo de Reactor Usado. {13}

El Triga Mark IIl es un reactor nuclear de investigacién ver-
satil que tiene como finalidad el entrenamiento, la produccién de ra-
dioisStopos e investigacion, ademads estéd dotado de una serie de acce
sos a irradiacion para los diferentes experimentos en donde se tiene

flujos variables de neutrones ripidos.

Estas facilidades son: las puertas, que son salidas directas, ~
desde el corazbn del reactor. En estos puntos tendremos altos flujos
de neutrones ¥apidos; en-el cuarto de exposicidn pueden ser irradia-
dos objetos voluminosos, estas facilidades son muy Gtiles para diferen
tes experimentos de fisica de neutrones dosimetria, agricultura, Etc.,

pero poco Gtiles para el andlisis por activacién.

El arreglo rotatorio de irradiacién (Lazy Susan) consiste en -
un anillo en el cual se colocan muestras para poder irradiarlas con -
movimiento rotatorio, con respecto al corazdn. El flujo de neutrones

térmicos es del orden de 4 X 1012 n/cm2~seg.

El sistema neumadtico de transferencia (SINCA) es muy Gtil -~
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para el transporte de muestras que contengan isétopos de vida me-

dia corta y para experimentos de corta duracidn; consiste en un sis
tema de trabajo a vacio, que lleva las muestras del laboratorio al -
nicleo del reactor regreséndolas después de un tiempo corto. Este-
sistema fué el que se usé para llevar a cabo el trabajo; en este sis-

tema hay flujos de neutrones del orden de 7 x 1012 n/crnz— seg.



4 ANALISIS POR ACTIVACION. (A xA).
4.1 ‘ Introduccion.

Los primeros reportes que se tienen del andlisis por activa-
cién, provienen de 1936 por G. Hesvesy y H, Levi ( 14 ). Este mé-
todo adema&s de venir desarrolléndose hasta nuestros dias, ha llega-

do a ser de gran interés y utilidad para la ciencia y la industria.

Los avances que ha tenido la técnica del A x A, se deben a -
1a aplicacién de principios basicos de la fisica, guimica nuclear, —

inorgénica y anlitica, entre otras, ( 15).

"El A x A nos proporciona un método rapido y sensible para -
hacer determinaciones cualitativas y cuantitativas y por lo general-
no es destructivo; con este método se pueden determinar cantidades

muy pequefias de elementos (trazas).

Asi, el analisis por activacién es potencialmente mucho més
gensible que sus competidores mis cercanos. Esta sensibilidad de-
pende de manera importante de la seccién nuclear eficdz del elemen

to que se estudia.

A continuaci6én damos una grifica en la que se puede compa-
rar la sensibilidad de la técnica del analisis por activacion con res-

pecto a otros métodos.
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*Paira reacciones con neutrones donde 1a seccitn eficaz

elemental de activacion es de un promedio de 0.5 barn.

Comparacion de la sensibilidad del analisis por activaci6n con

neutrones con otros métodos de analisis.

La sensibilidad del andlisis por activacién varia con el nivel-
de flujo, el tiempo de irradiacidn, la clase de particula utilizada y -

el elemento en si.

4.1.1 El principio basico (16) del andlisis por activacién~
con neutrones consiste en irradisr la muestra con éstos. Los atomos

al ser irradiados por los neutrones se vuelven radiactivos.
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Al desintegrarse, éstos emiten radiaciones electromégnéticas
de energfas elevadas como rayos gama p. ejm. Estos rayos emiti- -
dos se cuentan (se analizan) y con lps resultados se deteymina la vida
media de los niclidos radiactivos y al mismo tiémpo las energias de~-

los rayos gama (huella nuclear).

A diferencia de los andlisis quimicos convencionales donde --
se usan las interacciones entre los electrones de enlace molecular, ~
el A x A tiene que ver solo con los nucleos atomicos por lo que se -~

considera anilisis elemental (de elementos} y no de compuestos.

Para cualquier ensayo en el analisis por activacion, el primer
paso debe ser la seleccidn de la reaccién nuclear més adecuada. La~
selecci6n de dicha reaccién debe hacerse no solamente de acuerdo --
con las caracteristicas nucleares del elemento a detectarse, sino ---
también de acuerdo con la particula que vaya a usarse como proyec--
til. Atn cuando las propiedades nucleares del elemento son por natu-
raleza fijas, el investigador tiene libertad para escoger la fuente de-
proyectiles y sus energias. La tabla a continuacién indica la gran va-

riedad de reacciones nucleares posibles:

Tipo de particula Reacciones posibles

Neutrones térmicos con velo- (n, v ) neutrén térmico absor

cidades de 2200 m/seg. bido, rayc gama emitido.
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Neutrones ripidos (velocidades (n, 2n); (n, v ); (n, p)
casi iguales a la velocidad de - (n,a)
la luz).
Particulas cargadas ; (p, n); (p, d); (P, v )
(d, n); (d, p)
Radiaci6én electromagnética. (v, a)Y; (v, p); (v, d).
n = neutrdn; p = protdu; d = deuterdn.
a = particula alfa; Y = rayo gama,

A pesar de esta variedad de reacciones, la mayoria de los en
sayos en el andlisis por activaci6n, se hacen con neutrones térmicos;
primero, porque es ficil obtenerlos en cantidades adecuadas y segun
do, porque estos reaccionan con muches de los m‘iclidos de la tabla -
peridédica; Las reacciones con neutrones ripidos son las que siguen-

en preferencia.

La tabla II, da una idea de los pasos a seguir en el andlisis -

por activacién.
4.1.2 Anilisis Cualitativo.

Puede este andlisis llevarse a cabo, debido a que cada radio-
niiclido tiene su propio tipo de radiaciones; en la mayoria son beta y
gama y sus tiempos de vida media relativamente largos. Este anali-
sis puede hacerse caracterizando las radiaciones de una muestra --

irradiada, usando el aparato adecuado para la deteccién y relacio~--
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nando esas caracteristicas con la composicion de la muestra; sin -~
embargo habrd muestras que requieran una separacion radioquimica
como lo es en el caso de esta tésis, con el fin de reducir las posi--

bles interferencias.
4.1.3 Ecuacién de Activacién. Factor de Saturacion.

Para hacer un andlisis cuantitativo es necesario congiderar -
los factores que delineamos a continuacién. La actividad inducida en
una muestra depende de la cantidad del elemento original de la sec--
ci6n eficdz del mismo elemento, del flujo de neutrones, de los tiem -
pos de irradiacién, y la constante de decaimiento, y la vida media —

del isétopo producido.

La seccidn eficdz (¢ ) de un niclido es una forma de expresar
la probabilidad de que ui nhclido sufra una reaccién al ser bombar--
deado con particulas. El valor de la seccidn eficiz es dependiente de

la energia. La unidad de la seccidn eficaz es el barn, donde 1 barn=

10 24 cm.2; en ocasiones la o esti dada para un niclido en parti-

cular.

El flujo de irradiacién ( ¢ ) expresa la densidad de bombar-

deo de las particulas, sus unidades son n/(c.rnz) seg.

El tlempo de irradiacién ( Ti ), es el tiempo que se irradia

la muestra y sirve para calcular la actividad inducida. Sin embargo
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1a funcitn en el tiempo no es lineal, pues durante una irradiacion no
solamente se estd formando la actividad, sino que también la activi-
dad inducida decae con una velocidad proporcional a la constante de~

decaimiento del radiontclido formado.

Al tiempo ts, la velocidad de decaimiento y la de formacion,
serdn exactamente iguales y se dice que la muestra alcanza su satu-
racién, siendo ésta la actividad mds alta que puede producirse en -~

una muestra con cierto flujo de irradiacion.

Los factores mencionados anteriormente, influyen en el cél-
culo de 1a actividad de la muestra de un cierto radiontGclido y se ex-

presa por la ecuacion siguiente:

A=Néo (I-e My . (1)
donde:
0.698 _ . .... sustituyendo en (1)
t1i/2
A - N ¢ P (1 0.693 tl..) _____ (2)

t1/2

donde:

A = Actividad inducida al final de la irradiaci6én (des/seg).
N = Nlmero de dtomos blancos presentes.
¢ = Secci6n eficaz.

¢ = Flujo de irradiacion n/cmz) (seg.)
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t 1/2 = Tiempo de vida media del niclido producto.
ti = Tiempo de irradiacion.

A = Constante de decaimiento del niclido producido.

Alfactor (i -e ~ A ti), algunas veces se le llama factor de -
saturacion y se denota (s) cuando el tiempo de irradiacién ilega a ser
grande comparado con la vida media (t 1/2), el factor de saturacién-

se aproxima a la unidad.

A = N ¢ ¢ donde:

N = Nav(g)k (3)
PA

K = Abundancia isotépica del radionfclido.

Nav = Namero de avogrado 6.02x 1023 atomos/mol.

PA Peso atdmico.

g Peso de la muestra irradiada.

Para usar la ecuacién de activacién, se requiere que los va-
loresde ¢, ¢, ti y t1/2, sean conocidos y que el valor de A se-

determine experimentalmente.

Este tipo de determinaciones se complica por varias causas,
pues la seccion eficaz y el flujo neutrénico durante la irradiacién --

ninca se conoce exactamente.

Cuando esta técnica se usa es dificil obtener una exactitud -
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mejor de mas de un 209 trabajando con extremo cuidado. En la in--

mensa mayotria de los casos, el procedimiento seguido consiste en -

tener una muestra pura de peso conocido (el patrdn o estandard) que

contenga el elemento a buscarse y la muestra desconocida, ambas -

se irradian por el mismo tiempo y bajo el mismo flujo. Bajo condicio

nes ideales las actividades especificas (veloc. des/peso del elemen-

to) de ambas muestras: la conocida y la desconocida, son las mis~—

mas. En tales condiciones se pueden contar ambas muestras en con-

diciones idénticas (eficiencias de conteo iguales Es y Ex), y usando -

la siguiente relacitn tenemos:

Rx

Rs

ex

Ws Ax (4)

Ws Rx (5)

Peso del elemento x en la muestra desconocida.

Peso del elementc x en la muestra estandard.
Velocidad de desintegracion de la muestra desconocida,
Velocidad de desintegracién de la muestra estandard.
Rapidéz de conteo de la muestra desconocida.

Rapidéz de conteo de 1a muestra estandard.

Eficiencia de conteo de la muestra desconocida.
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es = Eficiencia de conieo de la muestra estandard.
4.1.4 Calculos de Sensibilidad.

Tales calculos son muy importantes, pero son dificiles de -~
hacer, porque se requiere el uso y conocimiento de la eficiencia del
sistema de conteo, del tiempo de irradiacién, de la seccibn eficéz, -

Etc., como se veré en este ejemplo:

Datos:

Abundancia fraccional isot6pica.

Reaccion Zno8 (n, v ) 7n%9 o 0.882 X 1024 parns

0.95

y
e = 2.058x 10713

. _ 0.693
13.9
¢ =7 x 1012 n/cm? / seg.
ti = 30 min. para Zn 69
cpgm _ _6.023x 61(5).(33; ) (0.1857) (7 x 1012 (0.0882 x 10—24)
(1-e) —01’3(1?93‘ (0.5) {0.95) (2.058 x 10513) (60)

—9%& = 0.30 5084

Sensibilidad 3.05 x 107 cpm/g.
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4.1.5 Errores.

En el analisis por activacion, la técnica de comparacién es-
valida para eliminar muchos errores. Sin embargo es necesario es

tar conciente de ciertas dificultades inherentes a ella.

Autoblindaje. - Del flujo neutrénico debido al mismo sélido-
Sea por Su espesor o porque haya componentes de €l con seccion —

eficdz muy elevada.

En el analisis por activacién se usan muestras pequefias pa-
ra minimizar el efecto del blindaje de neutrones y también se em--

plean recipientes adecuados segln las muestras para analizar.
4.2 SEPARACIONES RADIOQUIMICAS. (17)
4.2.1 Importancia.

Como se habia ¢itado anteriormente el andlisis por activacién
por lo general puede usarse como una técnica no destructiva. Este -
método por lo general abarca las medidas de actividad en la muestra
irradiada, sin el uso de separaciones quimicas. Sin embargo, con -
muestras de cualquier tipo de complejidad, el nimero de elementos
radiactivos puede ser tan grande gue el medir la actividad de un solo

componente es imposible o mejor dicho muy dificil.
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4.2.2 Las interferencias de conteo en su mayoria son:

1. - Los niiclidos que emiten fotopicos de rayos gama, en la -
muestra, que son muy similares y que no pueden ser di-=
ferenciados con equipo convencional de conteo p. ej. - =

(59 Fey 60Co).

2. - Las muestras que contienen uno o més elementos que de-
bido a su cantidad, seccién eficaz y tiempos de vida me==
dia, llegan a ser activados a un grado tan alto que enmas-
caran las actividades de otros elementos presentes en la~ -

muestra, (p. €j. la determinacibn de trazas de elementos

en una matriz de sodio).

3. - Las mezclas de emisiones g~ cuyas energias méximas se
parecen unas a otras y por lo cual no pueden diferenciar-

se con equipo convencional de conteo de g™ .

Por estas razones yA por el hecho de que el elemento a aislar-
de una separacidn radioquimica con una sensibilidad y exactitud ade~
cuada, se obtiene solamente después de un aislamiento quimico, en-
estos casos se emplean las técnicas de separacién, para problemas-

practicos en el anilisis por activacidn.

Una vez que se concluye que es necesaria la separacién radio

quimica para una muestra dada, se tiene que ver si conviene realizar
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la antes de la irradiacién (separacién preirradiatoria) o bien des--

pués de ella.

Hay bastantes ejemplos en métodos convencionales de andli-
sis donde en un procedimiento se usan reactivos que contienen una -
apreciable cantidad del elemento a determinar. Si esos mismos -~-
reactivos se usaran en una separacidon preirradiatoria, el elemento
a determinar en ambos muest'ra y reactivos, seri activado y subse-
cuentemente medido. Una separacion postirradiatoria elimina este -

problema.
4.2.3 Seleccién de la Técnica de Separacion.

Los criterios generales de velocidad, eficiencia y confiabili
dad y facil manejo, se aplican siempre en la seleccién de un méto--
do de separacidn para el andlisis por activacion. Los factores adi~-

cionales que afectan la seleccién son:

1. - Las propiedades fisicas de la actividad deseada.

2, - La muestra de la matriz y presencia de otras actividades,
3.- La vida média de la actividad deseada.,

4. - El método de conteo seleccionado para la activacién deseada.
5. - El grado de descontaminacién requerido en el conteo de la --

muestra.

6. - El orden de actividad inducido
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4.3 Extraccién por Disolventes. (17)

Por ser ésta la técnica de separacidn empleada en este tra-

bajo, anotaremos algunos puntos de interés.

Los elementos por extraer, por lo general entran en forma -
de sales; debido a su naturaleza i6nica, esto les ayuda a ser electro

litos fuertes y se disuelven en medio acuoso.

Respecto a los difei'entes disolventes organicos usados y los
elementos extraidos, éstos para su extraccion tienen que formar --
con el disolvente especies sin carga que son en general complejos -
quelatos constituidos por un metal o i6n capaz de poder formar un -

compuesto de coordinacion.

En los sistemas de extraccidn de quelatos, compuestos tales
como el 8-quinolinol, ditizona y cupferrdn, convierten los iones me-
tdlicos en solucibén acuosa a la forma neutra; esencialmente en com-
puestos coovalentes (quelatos), muchos de los cuales son solubles en

disolventes organicos tales como hidrocarburos.

4.3.1 Regla de Gibbs.

En los problemas de extraccién por disolventes, la regla de-~

las fases tiene un papel fundamental.
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Para toda distribucitn de fases ( 18 ), la regla cldsica de fa-

ses de Gibbs es:
P+V =C + 2

en donde:

P = No. de fases

Grados de libertad o variancia.

V =
C = NOmero de componentes.

En el caso particular de extraccién por disolventes, basica-~-
mente estamos tratando con dos disolventes esencialmente inmisci--

bles y un soluto distribuido entre ellos, por lo tanto se tiene:
P=2 y C =3

A temperatura y presién constantes, la regla predice una va-
rianciadel V = 3 - 2 = 1; Esto quiere decir que si cambia---
mos la concentracion del soluto en una fase, la concentracion del so-
luto en la otra fase sigue siendo fija. De aqui observamos que hay --
una relacion definitiva entre las concentraciones del soluto en cada -

una de las fases del disolvente. Esta relacién esti cuantitativamente

descrita en la ley de distribucion.
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5. PARTE EXPERIMENTAL.
5.1 Introduccidn.

En el trabajo realizado por Ruzicka y Stary ( 19 ), se men--
ciona un procedimiento de separacion en andlisis por activacion que
introduce la innovacién de no emplear un exceso de reactivo, como-
se emplea en todos los procedimientos de separacion { precipitacion,
acomplejamiento ), sino mis bien una cantidad inferior a la que co-
rresponde a la relacidn estequiométrica de la reaccién en estudio. -
En el trabajo mencionado se hace hincapié en la gran selectividad al
canzada, asi como en la comodidad resultante de la eliminacién del-
célculo de rendimiento quimico; 8sto se comprueba de la siguiente -
manera: la actividad (A) inducida por irradiacion en la muestra ana~

lizada, se calcula de la siguiente relacion:

A=a X (1)
m

donde: a = La actividad de la fraccidén recuperada de peso m.

8
I

La cantidad de acarreador agregado.

Lo mismo es cierto para una muestra patron, irradiado si--

multdneamente con la muestra a analizar; para este patrdn se tiene:

Xs

g = Bg T(Z)

donde:
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A_ = La actividad del elemento por determinar en la mues

tra patrdén por irradiacion.

ag = Actividad de la fracci6n de peso ( mg ), recuperada -

de la muestra patron irradiada.

Asi, sila muestra por analizar (contenijendo cantidad desco-

nocida del elemento por determinar) y la muestra patron (contiene -

una cantidad conocida YS del mismo elemento), son irradiados si---

multdneamente, es valida la siguiente ecuacion:

De la ecuacién ( 4 ) se deduce que para la determinacion del

elemento por andlisis por activacién, no es necesario determinar -

el rendimiento quimico si se cumplen las 2 siguientes condiciones:

1)

2)

Que la cantidad de acarreador agregado a la muestra y es~~

tandard sean iguales ( x = X ), lo que puede cumplirse facil

mente.

Que la cantidad del elemento (compuesto) separado del pa-~-
tr6n y la muestra analizada para medir la actividad sean igua

les(m = ms).
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El compuesto formado es separado del resto del metal sin -
reaccionar por extraccion por disolventes, precipitacién, electréli

sis o por cualquier tipo de separacion.
5.1.1 Técnica Experimental.

El método seleccionado para la separacion de Cu y Zn fué --
propuesto por J. Ruzcika y J. Stary ( 20, 22) el cual se basaen ---
jirradiar la muestra matriz ( Alo) con neutrones en el reactor, donde

posteriormente se hace uso de la técnica de extraccién por disolven-

tes.

5.1.2 Preparacion de Reactivos,

a) Soiucién buffer de Zn - se pesan 0.5 moles de oxalato de amo
nio y 0.1 moles de cloruro de amonio agregandole a éste dos-
cantidades de 60 ml. de agua; a esta solucidn la llamaremos-
HAIY .

b) Dietanol ditiocarbamato- 60 ml. de metanol absoluto, se mez

clan con 3 gr. de dietanolamina y 1.75 ml. de bisulfuro de -~
carbono, se agita hasta obtener una solucién homogénes de la
cual se toman 30 ml. que se mezclan con 30 ml. de la solu--
cién "A", la solucidn resultante se lleva a un pH de 8.5 1 0.5
con una solucién de hidréxido de amonio, quedando asi prepa-

rado el dietanol ditiocarbamato que servird como solucién -—
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buffer para la extraccion de Zn.

c) Solucién buffer de Cu. Esta consiste simplemente en la pre-

paracion de yoduro de potasio al 15%.

Soluci6n de Ditizona. - Consiste bisicamente en la prepara--
cién de una solucibn de ditizona 8 x 10 -4 M, disuelta total--

mente en tetracloruro de carbono.

Preparacién de la muestra para la irradiacién. Se utilizaron
muestras de las marcas Alcan, RW (Reynolds en presenta--
ci6n de hojas) y Alcan, Conesa, Cuprum y Vermont (en for-

ma de placas).
Técnica Experimental.
5.1.3 Preparacion para irradiar la muestra.

Se pesan 10 mg. de hoja de aluminio, limpidndose con aceto-
na, el aluminio limpio y seco se coloca de la manera usual en el con
tenedor de polietileno. En otros contenedores, se colocan los patro-
nes de Cu y Zn, envidndose en un contenedor por el sistema neumd -
tico del reactor. El tiempo de irradiacién es de 30 minutos, mien--

tras que el tiempo de decaimienio fluctfia entre 19 - 23 Hrs.
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5.1.4 Separacién radioquimica para Cuy Zn.

Al transcurrir el tiempo de decaimiento deseado, las mues~-

)

tras irradiadas se exiraen de sus contenedores y se colocan por se-
parado en vasos de precipitado. El aluminio se disuelve con16 2 —
ml. de CHI concentrado; se adicionan posteriormente 50 ml. de agua
destilada y de aqui se toman 2 alicuotas de 25 ml. cada una, corres-
pondiendo la primera para la extraccion de Cu y la segunda parsa la -

extraccion de Zn.
5.1.5 Determinacion de Cu.

A una alicuota se le agrega 1 ml. de acarreador de solucién-
de (CH3COO) Cu y se acidifica con HZ SO4auwmpHdel + 0. 5, agre
gandole posteriormente K1 al 15%, se agita hésta homogeneizacién -
completa. Se procede a la extraccién de Cu agregando 30 ml. de di--
tizona, agitdndose en el embudo de separacién por varios minutos y
se procede a sacar el extracto para contar el Cu; el riempo de con-

teo fluctlia entre 10 y 50 minutos.
5.1.6 Determinacién de Zn.

Para su extraccion a la otra alicuota de 25 ml., se le agrega
1 ml. de acarreador de solucién de Zn (NO3)2, con agitacidn conti--
nua; posteriormente se neutraliza con hidréxido de amonio, agregén

dole 2 ml. de solucién de buffer; esta solucién final debe tener un --
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pH 8.5, + 0.5, en seguida se procede a la extraccion de Zn en un -

embudo de separacién agregando 30 ml. de ditizona.

Es de mencionarse que en algunas de las muestras estudia--
das es posible detectar, con dificultad, el pico de Zn de manera pu-

ramente instrumental,

Para saber cudl era la cantidad minima de Zn extraible, se -
hizo lo siguiente: se prepard una solucién de Zn (NOg)2, con una ---
concentracién de 1 ppm del cual se tom6 1 ml, y se mandé a irradiar
por 30 min., en condiciones similares en las que se irradi6 el alu--
minio, con un tiempo de decaimiento que fluctuaba entre 19 y 23 Hr.
Posteriormente se procedid a la separacidn radioquimica, similar -
a la que se hizo con las alicuotas de Cu y Zn llevandose el extracto -
a contar por 50 min. De esta forma se identificé el pico de Zn-69 -~
en el espectro, con el cual se veia que era posible extraer 1 ppm. -

Este mismo procedimiento se llevo a cabo también con el Cu.

Cuando volimenes de 1 ml. de cada una de estas soluciones -
se mezclaron e irradiaron, se demostrd experimentalmente que es-
posible observar los picos correspondientes de Cu y Zn, después de

la separacidn radioquimica descrita.
5.2 Resultados.

Se irradiaron muestras de aluminio de marcas diferentes v a
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continuacidn se exponen los resultados en forma de tablas.

Hoja de Aluminio: Alcan

RW (Reynolds)

Placas de Aluminio: Alcca
Conesa
Cuprum

Vermont.

De acuerdo con los datos que se encuentran en la literatura
( 16 ) el contenido de Cu y Zn que se puede encontrar en las mues-

tras de aluminio comercial es de:

0.06ug/g - =~===~=~-~ 3,000 ug/g (ppm) Cu.

0.05ug/g - ~==-=~-=- 15,000 ug/g (ppm) Zn

A continuacién presentamos los siguientes resultados obteni

dos en muestras de las cargas arriba mencionadas.

Cada una de las muestras numeradas de 1 a 6 para las dife-
rentes marcas anteriores, se refiere a pequefios trozos de hoja me
tdlica obtenida en diferentes rollos, las cuales se consiguieron en di’

ferentes lugares y diferentes tiempos.
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Tabla 1 Aluminio Marca Alcan Irradiada 6 veces.

Cu (ppm) Zn (ppm)
Alcan 1 676 1441
2 373 . 1564
"3 480 984
"4 497 1510
"5 255 2001
"6 95 - 784

Tabla II Aluminio Marca Reynolds (hoja) irradiado.

Cu (ppm) Zn (ppm)
RW 1 572 2225
) 671 2179
"3 297 1860
"4 548 2040
" 5 716 615
"6 530 1827

Obsérvese que el método de analisis propuesto, permite de--
tectar con exactitud diferencias relativamente pequefias en el conteni

do de Cu y Zn de las muestras estudiadas,

También se escogieron diferentes casas distribuidoras de pro
ductos metalicos. El método de analisis propuesto en esta tésis es -

claramente capiz de distinguir las diferencias en el contenido de co-
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bre y zinc de aluminios de diferentes procedencias como se ve en la

tabla III a continuacién.

Tabla III, Aluminios Irradiados de diferentes marcas.

Cu (ppm) Zn (ppm)
Reynolds 2196 3617
Alcoa 10812 894
Conesa 6495 11569
Cuprum 4742 21351
Vermont 959 , 35813

Exactitud.

Para mostrar la exactitud del método se prepararon dos mues
tras estandard que contenian cantidades conocidas de Cu y Zn. El --

contenido de estos elementos en el estandard es de:

Cu 1020 ppm
Zn ' 2200 ppm

Este estandard preparado artificialmente se sometié después

de la irradiaci6n a la separacién radioquimice utilizada en esta tésis,
Los resultados obtenidos en d andlisis de estandard fueron:

Cu 980 ppm

Zn 2210 ppm
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Los resultados obtenidos en una muestra de cobre contenien-
do 1020 ppm fueron de 980 ppm, lo que nos da un error de 3.99; pa-
ra una muestra de zinc de 2200 ppm, se obtuvieron 2210 ppm lo que-

nos da un error porcentual de 0.45%.

Cantidad real - Cantidad obtenida

Cantidad real X 100 = % de error.

Reproducibilidad. - Con el objeto de verificar la reproducibi-
lidad del método de andlisis que proponemos, algunas de las 18 mues
tras descritas de las tablas I, II y Ill, se sometieron a nuevos andli-
sis para comprobar si los resultados analiticos encontrados en el -~
andlisis repetido concordaban con los descritos en las tablas ante~-

riores.
Célculos para la Sensibilidad:

El obtener a priori la cantidad minima detectable con los pa-
rédmetros disponibles, es de suma importancia para la planeacion del
experimento. Para ello se requiere del conocimiento de las propiedg
des del elemento a detectar, asi como de las condiciones en que no-
sotros vamos a operar. Para ello se emplea la ecuacién de activa--~
cion y el factor de decaimiento por el tiempo de enfriamiento necesa
rio, tanto para fines de seguridad como para fines de respuesta (t.
muerto).

Donde:
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A=Noo(l-e " *h(r-e" %) = gpg
N = N(%) (g)
P, M.

A d/seg E ctag/d 60 seg/min = ctas/ min.

A = Actividad al final de la irradiaci6n en dps.
N = No. de dtomos del blanco presente.

o = Seccién eficaz, cmz.
¢ = Flujo de irradiacion n/cm2 / seg

ti = Tiempo de irradiacién ( t)

td = Tiempo de decaimiento ( t).

% = Constante de decaimiento del niclido final.

E = Eficiencia Adimensional.

i = Abundancia fraccional isotépica ( % ).

No= No. de Avogadro.

g. = Masa(g).

P. A, = Peso atdmico ( g/mol ).

Datos del elemento a determinar: como ejemplo 1 gr. de 68211
irradiado durante 30 min. y decaido durante 60 Hrs.
La Eficiencia. - La eficiencia es 2.058 x 107,

észn(n: Y ) 69Zn

Donde:
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0.88 x 10724 cm2

9
il

E = 2.058x 10-3
¢ = 7x10%2
Peso = 1 gr.

P.A. = 65.37 g/mol.
Sustituyendo en la ecuacidn anterior.

6.023 x 1023 at/mol (1gr.) (0.1857) (7 x 1012 n /em?/seg).

cpm =
©.88 x 102 cm?) (1 - ¢0-693/18.91 x0.58)
(1 -e “0.693/13.9h x 60h) 60 geg /min. (2.058 x 1079

cpm = 0.0171 x 1023 (7 x 1012 n/cm2/seg) (0.882 x 10724 cm?).
(0.0242) (0.95) (60 seg/min).

cpm = 0.1482 x 1011

Para estas repeticiones se escogieron trozos metéalicos lo ~-
més cercano posible al escogido originalmente. Los resultados ob--

tenidos se muestran en la tabla IV a continuacién:

Tabla IV aluminio irradiado tres veces.

Cu (ppm) Zn (ppm}
Alcan 3 480 984
rep. 370 915

rep. 490 940
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Alcan 4 497 1510
rep. 523 1540
rep. 490 1585
Beynolds

(metalico) 2196 . 3617
rep. 2054 3320

rep. 2127 3752

La tabla anterior ilustra muy claramente la reproducibilidad

satisfactoria del método.
5.2.1 Calculo de eficiencia.

Con el objeto de trabajar con un error estadistico de 1% en -
el conteo, se hicieron los célculos de sensibilidad a fin de obtener -
10, 000 cpm con tiempo de irradiacion, de conteo y de decaimiento -

dados.

Calculo de eficiencia del sistema de deteccién empleado para

las energias de Cu-64 y Zn-69.

Para ello se hizo una grafica de calibracién empleando como
patrones Cs-137, Hg-203 y Zn-113. Como ejemplo pondremos el --

célculo para Cs-137.

Se empled una fuente de actividad conocida, de 347, 435 des/

geg.
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Se hizo el conteo para las condiciones establecidas con ante -
rioridad en cuanto a la calibracitn y geometria, se obtuvieron 393 -

ctas/seg.
Calculandose la eficiencia de la siguiente manera:

ctas/seg (reales)

E= ctas/geg (calculadas por decaimiento)

Sustituyendo tenemos:

_ 593 c/seg -2
E= —357 135 ¢ /568 0.170645 x 10

De una manera similar se obtienen las eficiencias para el -~

Sn- 113 de 0.33398 X 1072 y para el Hg~ 203 de 0.497327 x 1072

Calculo de la masa necesaria para tener 10,000 ctas/min. a-
las 24 hrs. de decaimiento ti = 0.5 hrs. para Zn-69. De acuerdo a -
lo expuesto en el inciso de cdlculos de sensibilidad y sustituyendo en

la ecuaci6n indicada tenemos:

A=Noo(l-e > )y (e *H y ¢ ¢

10,000 = N x 7 x 1012 x 0.0882 x 10724 (1 - ¢0-693/13.9 x0.5)

(e70-693/13.9x24) 5 058 x 1073 (60)

No i
N = (1) (g) susituyendo

P. A,
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g= 1.03x10™° gr.
Para Cu-64 ti=0.5hrs. td = 24 hrs.

g = 0.147 x 107 gr.

Teniendo estos datos, se hicieron los cdlculos para la fabri-
cacibn de los patrones. En el caso para hacer el patrén de Cu, se -
empled acetato de cobre grado R. A. con una concentraciéﬁ. de - --
3.2x 10-3 g/ml. y de ésto se tom6 una alicuota de 0.5 ml. la cual-
contenia 5.09 x 1074 g de Cu y que es suficiente para nuestros pro--

pdsitos de tener buena estadistica en el conteo.

De una manera similar se hizo para la preparacién del patrén
de Zn, en este caso se utilizd nitrato de zinc hexahidratado grado --
R. A. con una concentracién de 9.2 x 1073 g/ml. teniendo 1.01 x --
10 -3 g de iinc. En este caso suficiente para tener buena estadistica

en el conteo,

La gréafica I, nos indica la linealidad del equipo con respecto
a la energia, empleando patrones Zn y Cu; I a gréfica I, nos mues-
tra un espectro complejo de una muestra de aluminio irrédiado, en-
la cual se marcan los fotopicos correspondientes a Cu-64 y Zn-69; -
en las graficas III y IV los espectros correspondientes a los extrac -

tos de Cu-64 y Zn-69,
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CONCLUSIONES.

En este trabajo hemos contribuido para la puesta a punto de
un método analitico para la. determinacion de cobre y zinc, -
al njvel de trazas, en matrices de aluminio metilico, utili--
zando la técnica del andlisis por activacién con neutrones; al
mismo tiempo, hemos utilizado para el paso de la separa--~
cion radioquimica necesaria, la técnica de separacion subes
tequiométrica propuesta por Ruzicka y Stéry, que en nuestro
concepto no ha recibido todavia la atencién que obviamente —

merece.

El método que proponemos permite determinar la pureza de-
muestras de aluminio metdlico de diversas procedencias, asi
como la deteccién de diferencias relativamente pequefias en -
el contenido de cobre y zinc en muestras de la misma proce-
dencia, pero que hayan sido fabricadas en tiempos diferentes.
La importancia de esto en el control de calidad comercial es

directa.

Los resultados experimentales muestran que el método utili-
zado en este trabajo es exacto, con errores de 3,99 para co-

bre y 0.45 para zinc. Asimismo, la reproducibilidad verifica
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da por medio de anélisis repetidos varias veces en la misma

muestra, es totalmente satisfactoria.
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