i e = et = - -
Sm 14?—| ‘1 '--?.M‘: *3‘; Sm 145 Sm 146 0 Sm 151 Sm 153
72 m Y 340 d 5107 a T B3 ~530 6 47 h
_ X 0.4 ]-zl'_li‘-" 9 : 4 0074 5 0.70. 0,64
g 1,0 Ar23 e | ER b e DA i 3 ?'g?iu_ 0,07:...
Pm 14
Pm14l | Pm142 | Pm143 | Pm 144 | pm1ds | Pm146 | Pm 147 |5 f,f}d Pm 149 | Pm 150 | Pm 151 | Pm 152
~20m 3 25 d ~ 400 d 18a 710d 2,65 0 A e 53 h 27 h 284 h ém
: ein p* S i # 1,05 0.7 =23 &1 i i N
Bt i N oz :féb?; o0 | Soar 00w B lira g e oo | e | ol % : :-uﬁ&‘;cm;-—i
Nd 140 [ ond i | [N ! d 1 : 146 NURA Nave NUREE ndaiso RCIEERY
. 1,1 B :
33 1 oo 2410 o > 081 u("j;. iy g :!g&n: 19:
i 7004 : a8 i 0,090,983 .. # 11 150,95 VB2 s
N > 011.05 ‘,’:;4: o 50 - o »0.03-0.65 N »0.09:2,17
Pr 139 Pr142 |NPr143 |NPr144 [NPr145 |NPrids |NPr147 | NPr148 7 \0:
45h 19,1 h 137 d 173 m 59 h 25 m 12 m 2m " 1 9
X 4 2,15058 | a4 053 : Sl 5 37.23 o = ‘
A A Keln'y S Y R 5 39 | Soman| ¥ o
143 _
Ce 141 P\ 2 [Ncetas Ncerds [Ncetas [Ncera7 [Ncer4s 0;
3254d 0 0% 1.3 284 d 30 m 14 m 12 m 07 m
‘! E & i 0,70
T\ N S RN AT :
‘:\ 14
La ;40 La 141 La 142 La 143 La 144 t i 9
40,2 h 39 h 92 m 140 m kurz 0/ AL (\ :
£°1,38, 1,10 & r.
0,63 e RO RS T e ) . O/ S
N N S O : :
Ba139 [MBa140 [Nga141 [MBa142 [MBa143 [NBal4s [\ <
A E?Oﬂ;‘“‘ : 1&:?_ gm 18 m ; Nm 13s kurz X
I,acuo 78, 0‘3 ﬂ"g 03 :‘ 01;93 0, ko fﬂ;&:‘ﬂ,ﬂ?r 'y B" \'\
sgd A 5,4 0,14 0.45;... 20; ... 3
Cs138 [Ncs139 |NCs140 | NCs141 [DCs142 [ NCs143 [ NCs 144 \\ \ N2
32 m 95 m bb s kurz ~1m kurz kurz N
it :1:43:1'10! g L 05 & i 3 - X \\
S \
6 Xe 137 Xe 138 Xe 139 Xe 140 Xe 141 Xe 142 Xe 143 Xe 144 \\\ N
39 m 17 m 4s 16 s 175 ~15s 1s ~1s N
a5 £ 2.4 p & > : .
0 702,040N] {5620 | >om-05N ] ” g 8 £ : N
Naiss [Nss [Nz [Nuiss [Naae 59 59 S5
21 h o il PRSI S T 6s 27's 90
8. 1,230, 59' 139550 g9 g 11,‘& lJid'.;l’:l s 7“: 2. 0,40° i o &
083087 | 35907 L. N n n n
Te 132 || 192 Ty 134 \ 3 RS TN NG 58
78h  ploagn -2y 42 .
oz b L e s SR 88
» 0,05 073 e 300,026 \\\ (
sb131 [Ysb132 [Psb133 | sb 134 W 60
23 m 21 m 41 m 08 m N -
: . : N \ L. o f Rec {
b 4 A - = Ao, s







~Icto? T

REPUBLICA ARGENTINA
COMISION NACIONAL DE ENERGIA ATOMICA

CURSO DE METODOLOGIA Y APLICACION
DE RADIOISOTOPOS

ANALISIS POR ACTIVACION

Héctor HKodolfo Gémez

s T S S T T T




¢.po9/01

ANALISIS POR ACTIVACION
INTRODUCCION

La eleooién da un método de anilieis estd supeditada a la fidelidad, sep
sibilidad y eficacla que se demsea aloanzar.

El anflisis por activacidén resulte particularmente insustituible en la
ponderacién de trazas de elementos cusndd ss neocesario alcanzar alta sensibi-
lidad.

El anflisis de macro concentracionos && posible y puede ser en algunos
casos técnicamente ventajoso respecto de los mdtodos convencionales.

TEORIA

La interacoién de partfculas nucleares (neutrones, protones, deuterones,
eto.) con el elemento o los elementios que se desea analizar da lugar a la for
macidén de isétopos radiactivos. Clasificando y ponderando sus radisoiones es
posible identifiocar y evaluar porocentajes de elementos en conjuntos més ocom-
plejos.

La ecuacién general de activacibn para un tiempo t de irradiascién es!

N'= N & r ( ine..0ﬁ93t/(V2) (1)
A

= N° de Atomos radiactivos formados durante el tiempo t

= N° de Atomos del nuolefdo original

= flujo de partfculas

seocibn eficaz de activacidén pera la reacoién produoida en el blanco
= constante de semidesintegraoién

= perfodo de semidesintegracién

&»Q\‘&Z 2.
B

El nimero de &tomos radiesotivos formados representa una actividad expreea
ble por: (fig.l)

- 0,693 t/¢1/2 ). ‘ A
- N= @0 (1-e -0,693t/wz)(2)

A=N'X=NQ (¢ (i-e
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Reomplazando N por su valor para elementos estables poli-isotépicos po-
demos despejar y obtener el peso W del nuolefdo formado.

W_ N. M (3)
0.6,02.10%°

Q© = abundancia isotépica
M = masa atémica del nuolefdo

W= A M, -l (a4
6 ¢ (1o 0853 /1172 ) o 602 23 - 089372 )

+' = tiempo transourrido entre la ivradiacién y la medicién

En esta Yiltima ecuacién en la que &0 tiene en cuenta decaimiento del
radioisbétopo hasta el instante de la medioidn (a°0’693 t'/aé) se supone qQue el
nimero de Atomos blanco es constante durante ja irradiacién. La misma es sola~
mente vAlida para una irradiacidén contfnua a flujo constante.

El peso W del elemento depende de la actividad A producida. Esta actividad
¥ por consiguiente la sensibilidad del método es funcién de la naturaleza del
nuclefdo y de la reaccién utilizada a traves de M, ¢ act. y ti.

El flujo ¢ ¥ los tiempos t y t' en cambio pueden ser alterados por el ané~-
lista entre ciertos limites.

La seccidén eficaz de activacién, (‘act. propia de la reaccibén oonsiderada
y del nuclefdo, puede variar del milibarn a los cientos de barns para la reac-
0ién neutrén-gamma.

En algunas reacciones resulta diffcil conocer con la preoisién requerida
por el método, la seccidn eficaz de activaciédn y el flujo de particulas.

En los reactores més conocidos este flujo varfa entre 1010 n/cmzseg. y
_1014 n/cm2 seg. E1 rezotor RAl que posece la CNEA en Constituyentes posee un flu

Jo del orden de 5,1011 n/cm2 Beg.

El error en la determinacidén de la seccidén eficaz y el flujo puede resul-
tar incompatibles con la fidelidad y sensibilidad buscada. En este caso es impo
sible aplicar el método absoluto que surge de la férmula (4) y recurrir al métg
do comparativo que consiste en irradiar conjuntamente una muestra y un patrén.
Al medir derpués en idénticas condiciones desaparecen la mayorfa de los térmi-

nos de la férmula (4).
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Y muestra A nmuestra

- (5)

W petrén A patrén

La efioiencia de medicién que suels variar entre el 1% y el 10% no se
tiene en ouenta en las férmulas (M) y (5). En el método comparativo puede
prescindirse de este factor si se mide el patrén y la muestra en idénticas
condiciones de geometr{a y con el mismo instrumenial.

Tanto en el método absoluto como en el método comparativo puede ser
necesario realizar una marcha quimica para separar el radionuclefdo de inte
rés y eliminar los que molestan en la medicién. En este caso es necesario
oorrsgir por rendimiento gquimicoe.

8
R = eowemmee 100
G
gy cantidad de portador recuperado
0: ocantidad de portador agregado al principio de la marcha

La separacidn por medios fisicos tiene la ventaja de ser més senoilla
¥ permite ademlds bacer anflisis no destructivo. Es necesario tener en cuenta
que la separacién no siempre debe ser total. Lo esencial es que la actividad
del elemento buscado sea netamente superior ¢ de energfa distinta de las
energias de los otros nuclefdos de la muestra. También aqui se puede especu~-
lar oon el tipo deo radlacidn o, @ ’ 5’, loa perfodos de semidesintegraoién
Y el tiempo de lrradiacién.

En forwma gernseral se puede decir que el tiempo de irradiacién debe ser
aproximadamente iguanl al periodo de semidesintegracidn del nuclefdo conside-
rado. Do esta manere se tendrd la mitad de la actividad a saturacién (fig.l)
Y los elementos de perfiodo largo no molegtarén.

Las mismas precauciones hay que tener para seleccionar el tiempo que
media entre el fin de la irradiacién y la medicidn. Serd compatible con la
actividad »osible d2 medir (bajo errori corto tiempo de medicién) y ademés
permitird que decaigan los nuclefdos de corto periodo para evitar que inter=~
fieran durante la medicién.

Cuando los procedimientos fisicom son ineficaces, como ocurre con al=-
gunas impurezas miltiples, es necesario recurrir a la separacibén quimica.

Aqui el dosaje de trazas es posible gracias al empleo de "portadores".
Agregando despuds de 1z irradiacidn unos pocos miligramos del elemento que
se quiere analizar es posible "arrastrar’ en el curso de la separacién los
&tomos del mismo elemonto que ha sido irradiado y que se desea separar. Si el
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rendimiento de la separaoién es bajo se puede recomenzar varias veces la
operacién agregando portador. La pureza de los reactivos se torna secunda
ria ya que s0lo se mediran los &tomos activos.

Los métodos quimicos de separacién, de uso corriente en andlisis
por activacién sont precipitacién, extraccidn por solventes y resima de
intercambio iénioco.

En el primer método se pome en sclucién la muestra y se agrega por
tador inaotivo para preoipitar despuée mediente un reaotivo adeouado.

Este prooedimiento se utiliza en la determinacién del arsénico con
tenido en materiales orgénioos (Ufias, cabellcs, etc.). Las muestras son
irradiadas en un reaotor conjuntamente con su patrén:

AsTd (n, Y ) AgT6

Luego las muestras son mireralizedas y oxidadas y se agrega As co-
mo portador del As76 produoido en la reaccién nuclear.Cuando la materia
orgénioa es completamente eliminada el arsénico me precipita selectivamen
te, en forma metdlica, oon hipofoufito de amonio.

La extraccién por solvente tiene la ventaja de ser muy especifica.
El método ha sido aplicado para efeotuar el dosaje del gelio en los meteg
ritos.

Después de irradiada la muestra es atacadn y el Cl3 (Ja es extraido
por el ether saturado de C1H,

Algunos snélisis tales como los de tierras raras se realizan utili-

gando la técnica de intercambio iénico. En el oaso de los aminoaocidos es
frecuente el uso de la cromatograffa sobre papel.

VENTAJAS Y LIMITACIONES BEL ANAIISIS POR ACTIVACION

La sensibiiidad del método es por lo general muy superior a la de
otros métodos (grafico 2).

En la tabla adjunta se puzde apreciar la sensibilidad del método
para un flujo de 5.1011 n/cmzseg con irradiaocién a saturacién y una activi

dad aproximada de 40 des/seg.

Los errores del método pueden ser bajos si se toman ciertas precau~
ciones. las muestras deben ser de poco espesor para evitar autoblindaje.
Esta oonsideracién es particularmente apta para los nuclefdos de alta seg
oién efiocaz.-
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La especificidad del método es otra caracteristica que ha de tenerse en
cuenta. Todo nuclefdo tiene caraoterfistioas bien definidass tipo de radiaoiénm,
energia y semipefiodo de desintegracién.-

El andlisis, por otra parte, eastd excento de la contaminacién de los reac~
tivos agregados durante la marcha qufmioa.-

En los casos de reactores con flujo mixto (neutrones répidos, neutrones
lentos) pueden ocurrir interferencias. El 24ya por ejemplo es obtenido por reao~
oién ( n-Y ) sobre el ?Mn o por reaccién (n, p) sobre el 56pe,-

Los riesgos de errores en la medicién son més importantes si se mide radia~
cién @ . La dispersién, autoabsorcién y geometria pueden acarrear errores consi-
derables. La espectrometrfia gamma presenta ventajas considerables.-

Los errores estadfsticos pesan, mis cuando se quiere aprovechar a fondo la
sensibilidad extrema del método en particular para los nucleidos cortos.-

El tamafio de la zona de irradiacién y la temperatura a que se llega en al-
gunos reactores de potencia conatituye en algunos casos una limitacién importante.~
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SENSIBILIDAD DEL METODO PARA ALGUNOS ANALISIS CLASICOS.

Annlisis det Tipo de muestra Método Conc.observada Sensibilidad
p.p.m. p-po"lo
Al i
§u% ggn F 1 a l0 0,1
A Gases F 0,1 a 100 01
Sb
haing]ee # 81852 1o 0,005
As im
fiftiton s o) | B gy oo
obre a
etroleo R a
Ba Agua R 0,01 al 9,01
Br ﬁﬂ?@al g 1 a 10 0,001
Cd nimo. 1 a5 0,01
Cs Animal R 1 a 10 0,05
c ,

1 grzinise, B o 2588 0,05
Cr Agua R 0,1 al 0,1
Co nimal ,1 a 0,05

uwunieo s a %
eramica 0 a 8
o i iiates E 51 2488 001
Azucar 3 a 6
Au Silicédn F 0,00la 0,03 0,001
fy 0]
! BH3¥ETnan ! oo 09
Fe g%%% eo. B 908 a §880 0,2
Mn Lu?ricantes g o F 2,001 a %g 0, 0001
gﬁe%ogs i 00 a 80
Hg Orvaniooe R 0,01 =& 1CO 0,01
" iz j T S
nln‘:i 3 a
0 Metles R 20 a 10000 20
0
P getro 80 § 8008 & §3 0,04
0,02
X éue oe ﬁ oPF }88 ,g }888 '
Si Metales F 4 a 100 1
Ag Animal R 0,1 al 0,1
0,00
Fa ;33‘%8 g io a igooo »007
gua 2
] % les g é a f § 0,0001
i “Boot ag 5
Nota:

FiEnsayo no destructivo 3 RiSeparaciém radicquimica
La sensil %igad dada corresponce a determinaoiones reallzadas en les sigui-

entes oondiociones: iriggiagég 1011 n cm 'Téﬁ

aprox.c Brgee.por seg.



C.P09/07

PARTE EXPERIMENTAL

Determinacidédn del contenido de cobre en una muestra de nfquel,

Método comparativo.

1)
2)

3)
)

5)
6)

7)

Pesar muestra y patrén.

Determinar el tiempo de irradiacidn y el tiempo & tramnscurrir
entre el fin de la irradiacidén y la medicidn.

Condiciones de irradiacidn.
Medir en espectrdmetro monocanal.

Dibujar en papel milimetrado o semllogarftmico el espectro de
la muestra y el especfro del patrdn.

Comparar y evaluar el fotopico de la muestra y el fotoplco del
patrdéne.

Reglizar las operaciones matemdticas y determinar porcentualmep
te el peso de las trazas de cobre en la muestra de nfquel.
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DATOS EXPERIMENTALES

Fecha 90 u000006000000000000600000IIsescsesononetesnoctsosnsottoses

Tiempo de irradiacldn......................................-....
Peso del patrén Q8 CU seecstesvcsscssncscsssoscssoccssscscscasonsos
Peso de la muestra de Nleeoecesovocecennosesocccccescscoscscsccssnccs
Espectrdmetro © 0 0000000020000 Q 0P PNPIte0000000C0000000006000R000080
Tensién de trabajo R R R XY
AtenuaCién €0 000 4000000000045 20008 0800000000000 000000000000000O0F8
AnChO de canal P 0P B RGN L0RNC0000CCE000C0C00000OCC0CO0R00CQ000CO0CCSFOCEORP0COS
Distancia fuentc cristal seeesccscccccacecscccccssccscsssccscaccansn
Tienpo transcurrido entre la

medicién del patrdn y 12 MUESEIE seecenccscocscssscssasascsscnnse
Potencia del reactor durante la 1rradlaclén eeccescsceccsccccssces
FlUJO de nwoulrones térmicos 000 0seces 90 ccsssssrssesnsgeretcoee

TENSION © POTAL CUENTA
DE DE t ‘ POR

BASE CUENTAS MINUTO

v Min. ¢/min
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TENSION TQTAL CUENTAS
DE DE At POR
BASE CUENTAS MINUTO
v Min. ¢/min
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