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CENTELLEO LlQ03BQ

GENSRA‘L|S>ADEfí

£U uso de oeste lle&dorea líquidos para detectar radiaciones dfeta de 1960. En 
un. principio ee los utilizó en lugar de loa cristales sólidos para medir radiacio­
nes pan nr antes, comprobándose luego que también Gsrvíanpara medir radiacio­
nes beta de baja saergía.

Uno de los problemas en la medloida.de cao leídos ouya energía beta máxima 
es baja ee la absorción y dispersión de las radi&oioaes emitidas por cualquier 

m aterial que encuentran a su paso. La absorción y dispersión depende de algunos 
factores como ser la configuración da la fuente, la composición química de la 
muetiíra, ia ventana del detector y el áire interpuesto entre éste y la iusnte.

La absorción disminuye notablemente si ea disuelve la muestra coa eí oento- 
üa&dor en un solvente adeou&do. Al medir la muestra en solución se logra tener 
los átomos radiactivos completamente rodeados de moléculas ceníe lloararas, 13a 
decir que se tiene prácticamente una geometría 4 D® aquí que una do las ven­
tajas de ios oerxíelleadores líquidos sea la mayor eficiencia y  eeneibilMad para 
medir em isores beta de baja energía.

Ofrece también otras ventajas, tales como que generalmente ¿s  más sencillo 
di&olver un m aterlardado, que preparar muestras, sólidas adecuadas a las con­
diciones de medición o llevarlas al estado gaseoso Además so puede trabajar con 
volúmenes relativamente grandes.

PRINCIPIO DE OPERACION DEL CONTADOR DE CENTELLEO LIQUIDO.

El líquido ceutelieador consiste en una solución diluida da uno o más compaag 
ios fluorescentes dlsueltoa en un solvente.

La partícula radiactiva entrega su energía al solvente el cual la trasisílí¡<*« &  ̂
ios solutos fluorescentes, que ceden sea energía como un centelleo ds laaVieíV;íe
o  ultravioleta Esta luz iüteraottfa con el fotocátodo de un tubo fotomulíápMcaáoi* 
y da origen a un pulso eléctrico qus e s  amplificado, aa&U&ndd, clasificado «5© 
aouerdo a su tamaño, y registrado. = •.

' r> '

Sn la figura 7.1 se obaarva un esquema de un cojaíador á® GQSá&ílé$ 
de un solo fotomultlpliQádor»

A fin de explicar @1 fuacioB&miauto del iaatrumoüto pocemos saparar. a gesta 
oa doa parteóla muestra y loja fe#ipos electróaicos asociados.
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La muestra

La muestra que va a sér medida en un contador de centelleo líquido debe 
ser considerada como el conjunto de cuatro factores: ei solvente, el centelleador, 
el material radiactivo y el recipiente.

a) El solvente

Tiene dos funciones: disolver ios solutos fluorescentes y la m uestra y tran s­
ferir la energía de la partícula radiactiva al centelleador.

El solvente tiene que disolver el m aterial radiactivo a analizar para obtener 
buena eficiencia y reproducibilidad.

Comunmente se usan tolueno, xileno, Afortunadamente muchos compuestos 
orgánicos son solubles en estos solventes.

En el caso de muestras acuosas es necesario encontrar la manera de solubi- 
lizarlas afectando lo menos posible la transferencia de energía, agregando para 
ello un solvente secundario, por ejemplo, dioxano que permite la adición de ma­
yor cantidad de sustancias acuosas.

Por otra parte el agregado de dioxano disminuye la eficiencia de medición 
por lo que se agrega nafta leño que al parecer aumenta la transferencia de ener­
gfa beta al centelleador. Luego, en este caso, se tendría una mezcla de solventes 
para m uestras acuosas consistente en:

to lueno .................................... ....385 mi
p-dioxano................................ ....385 mi
e ta n o i....................................... ....230 mí
naftaieno........................................80 g

Otra mezcla de solventes adecuada para medir m uestras con mayor cantidad 
de sustancias polares, como el agua, es la propuesta por Bray en el año 1960, que 
tiene la siguiente composición: -

m etanol............................ . 100 mi
clllenglicol ........................ 20 ¿nlí-»

naftaieno. . . .................... .... 60 g
lleva a l litro con p-dioxano i

^ -Esta solución permite medir agua tritada, (moléculas de agua donde átomos 
de hidrógeno fueron reemplazados por tritio), soluciones acuosas de sales inorgá­
nicas, aminoácidos, sacarosa, orina, plasma, etc;



existen además solubilizantes muy importantes de ios cuales el más utiliza­
do es  una solución meta¡oólica4dellhidr<5xÍdo de íüamina 10-X que permite solubi- 
tizar aminoácidos, proteínas, sangre, tejidos, etc.

En ei caso de ser imposible o no conveniente solubilizar la m uestra, se 
puetíe determ inar su actividad midiéndola"en suspensión. Con el fin de evitar su 
precipitación, io que disminuiría su actividad aparente, se agrega un agente ge- 
lificante. El más conocido es el Cab-O-Sil que es un dióxido de silicio finamen­
te dividido. Se prepara, agitando la muestra coa una solución de tolueno con 4% 
dé Cab-O-Sil. Al agitar se convierte en un fluido pero al dejarlo en reposo se 
gelifica. Este método es importante en ¡a medición de radiactividad de cromato- 
gram as ea capa“delgada.

-t-' ■

Las muestras depositadas eobf© papel.de filtro,: fal cojoaó secciones de papel 
cromatográfiocí jíuedén medirse depositando 'la fifragotera de; p^pelGQ ©1 liquido 
centelleados, r ‘' "V,:" v-v̂ -5-

& ' ' 1 : " ■■ : ■
En lugar de algún método de solubiliaación o de tfaspensión puede resu ltar 

conveniente ia oonü i^fl^ l^^M !##uéslras»  por ejemplo, por mezcla íntima con 
óxido euprosfr y eaíentámíeirto en tubo sellado.

La otra función del solvente es transferir la energía de la partícula beta al 
centelleador. En este caso el solvente actúa como intermediario absorbiendo la 
energía beta y entregándola al centelleado*» Es decir que «I proceso es el s i­
guiente: "

E,1 Es
Muestra.--------- -—̂-Solvente —— Centel leador------ —̂ Fotones

Si el solvente absorbe en gran medida los fotones producidos por el centellea­
dor se produce una disminución en el tamaño de los impulsos. Be dice que el sol­
vente produce "quenching" de co lo r.

Por otro lado, si el solvente absorba energía de las .partículas beta y no I»"'.- 
entrega a moléculas centelleadoras, se produce también disminución en él tamil*' 
ño de los impulsos. En este caso, se dice que produce "quenehing" químico o té r ­
mico .

b) El centelleador

El centelleador convierte la energía de las partículas beta en energía lumino­
sa o sea an fotones de luz visible o ultravioleta, siendo el número de fotones e - 
mitidos proporcional a la energía absorbida en el medio.

El centelleador más usado es el JP* P . O. ( £-5 dií’enñ-'oxazol ) y ei p-terfenil
; í '..
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^ f  fQeoeralmente so agrega una sustancia fluorescente secundaría, par* llevar 
la. longitud de onda de los fotones emfÉiba la  prim aria a uaa ragtón dottde el 
fotomultipllcador posee mayor sensibilidad. De este modo, aumenta, la 
de medisión, El más usado es el dimetil POPOP ( 2 -  2* p -fenlleá bin -  4 ¿UsÉII'.-. 
6 feniloxazol)

c) el m aterial radiactivo

Los nuclefdos radiactivos que b© miden con mayor frecuencia en los conta­
dores de centelleo líquido son los emisores beta de baja energía. En el cuadro 
siguiente se indican ios más comunes y su energía beta máxima.

Nuc le ido Energía beta máxima (kev)

3h 18

I4C 156

35 g 16?

45Ca 252

36c , 7 14

32p 1710

Debe señalarse además que la medición de partícula» alfa se puede realiear 
con una eficiencia cercana al 100%.

Desafortunadamente , la naturaleza química de los em isores alia, de eleva­
do pese atómico los hace inaolubiea en los solventes orgánicos usados, por Id **'- 
que la preparación de las m uestras se complica.

Por el contrario, la radiación gamma de energía media y alta se detecta 
con poca eficiencia ya que la densidad y el número atómico de las soluoiones 
centelleadoras son bajos. Algipios em isores de radiación garsina de baja ener­
gía comc ei *25I pueden m edirse convenientemente« Asimismo los nuclefdos 
que desintegran únicamente por captura electrónica, oomo el ®®Fe, también 
pueden medirse con esta técnica, ya que ss miden loa rayos X emitidos. Por 
otro lado, se miden con éxito em isores gamma altamente convertidos.

d) ai recipiente

El recipiente debe ser t r a n ^ ^ lÉ B :Á:. por 188
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Ueadores.

Cuando los recipientes son de yidrio contienen ^ K , isótopo radiactivo 
del potasio natural; este hecho aumenta considerablemente el fondo. Pueden 
utilizarse recipientes de cuarzo pero resultan muy costosos. Los recipientes 
de polietileno, menos onerosos, pueden ser solubles en los solventes emplea­
dos t en cuyo caso no deben emplearse. Luego, la elección del recipiente que­
da a criterio  del experimentador según el trabajo a realizar.

Equipos electrónicos auxiliares

Son sim ilares a los acoplados a los cen telladores sólidos, eh líneas 
generales: fotomultiplicador, preamplificador, amplificador, analiíaáor de 
altura de pulsos, escalím etro.

A fin de disminuir e l ruido, la mayoría de estos equipos poseen dos foto- 
• multiplicadores y una heladera para descender la temperatura de todo el siste­

ma.

E£ principio de operación del contador de centelleo líquido se basa ea la 
suposición de que al sa lir de los amplificadores los impulsos sott proporcionales 
en altura a la energía de las radiaciones beta que los originaron,

La partícula beta entrega energía al centelíeador que la devuelve en for­
ma de fotones, los que en el fotocátodo del tubo multiplicador ee convierten en 
fotoelectrones. Estos llegan al ánodo y producen un pulso de una altura determí_ 
nada.

Podemos Buponer, a los fines didácticos:

1 partícula -------- o» n fo to n e s --------- 1 pulso

Es decir., el número de pulsos en la unidad de tiempo es proporcional & 
la velocidad dfc desintegración, es decir a la actividad,

El tamaño o altura de los impulsos está dado por la cantidad de fotones o 
de fotoelectrones que llegan al ánodo dentro dé i tiempo de resolución del equi­
po. De ahí que trabajando en condiciones adecuadas, la altura de los impulsos 
e s  proporcional a la energía de la radiación incidente.

a ltura impulso =» k Energía

La jHBfiargiade at;'
ta  ganmicla efe l£ rvá amp^óa^iorfi''3r'-de; 

cada at\fotoi¿ftultiplic ĵcí6r. -  V “
¿
i

i
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En la figura 7.2 so indican una serie de curvas, cada una rís» ia¿» coates 
representa el espectro de impulsos originado por un emisor beta» pata distinta* 
ganancias de ia red amplificadora. La forma del espectro va variando a medi­
da que aumenta la ganancia: el punto en que la curva corta al eje de las absci­
sas se corre hacia la derecha yaque aumenta la altura de log impulsos.

Dado que el área encerrada por la curva debe mantenerse constante (la 
actividad es un valor dado), la altura del pico de la corva se reduce.

Los p u l s o s  que s a l e n  de l  amplificador se analizan según su altura y se 
distribuyen e n  uno o m á s  escalímetros de acuerdo a bu tamaño.

Nuestro equipo consta de tres escalímetros que en adelante llamaremos 
canales. Cada escalfmetro o canal está definido por un di acriminador de altura 
de pulsos inferior y otro superior y por un control de ganancia, de modo tal 
que eligiendo condicione adecuadas en cada uno de ellos se puede resolver una 
mezcla de tres  nucíeídos de energfas suficientemente distintas.

METODO OPERATIVO

La muestra es usualmeníe medida en ÍO 6 15 mi de solución contelleadora 
en un recipiente de medición de 20 mi de vidrio o polietileno que ae acopla por 
una gula de luz a las superficies fotosensibles de los tubos fotomultiplicadores.

Ei discriminador inferior de un canal se ajusta lo suficientemente alto 
para, excluir ei ruido del amplificador y el discriminador superior se pone en 
í:u máximo. Se a c o s t u m b r a  fijar la base en 50 divisiones y el teoho en 1.000 di­
visiones. Se dico que, en  estas condiciones, se mide con  una ventana (te 80-1000,

Luego se procede a determinar la ganancia óptima da trabajo o punto de 
balance.

Determinación de la ganancia dpthfra

Manteniendo constante la tensión aplicada a los fotomultiplloadoree se va 
aumentando la ganancia paso a paso a partir de su valoiyníhimo, hasta que «e 
observa un máximo de actividad aparente; la ganancia que co¿i'«Hponae a dlobo 
máximo representa las condiciones óptimas de trabajo y se dictó que se está, en 
el punto de balance. '

Este punto representa las condiciones óptimas de trabajo uo solamente 
porque se obtiene la máxima eficiencia 4e medición para esa ventana sino tam­
bién porque la operación resulta más entable.



En las figuras 7.3 y 7 .4  se pueden observar Iré curves de calibraoiÓa de 
ganancia correspondientes a y a para diferentes anchos de ventana. £u 
ambos casos se utilizaron patrones sin quenching.

Se ajusta la ganancia para cada isótopo de la misma forma. Por ejemplo, 
dado que la beta del *4C es más energética que la de da origen a pulsos ma­
yores. En las condiciones óptimas para 3H, muchos de estos pulsos excederán 
e l nivel del discriminador superior y por lo tanto no eerán registrador,, ttotio 
que las condiciones óptimas para un dado isótopo son las que dan uti máximo nú­
mero de cuentas én una ventana dada, la ganancia a utilizar deberá ser menor 
para la medición de ,

Én las figuras 7.5 y 7. 6 se indican las ganancias óptimas, obtenida* con 
muestras patrones de y 3h con ventana de 50-1.000.

- Quenohing

Aunque la autoabsorción no es un problema significante en centelleo líqui­
do como cuando las m uestras se miden en cazoletas, frecuentemente se encuentra 
un problema comparable y es que ciertas m uestras contienen compuestos que 
producen quenching, es deoir que interfieren con la generación o la emisión de 
luz.

Se distinguen dos mecanismos de quenching: químico y de oolot.

Si el solvente absorbe energía de las partículas beta y no la transfiere al 
centelleador se dice que se produce quenching químico.

Si el solvente absorbe los fotones de luz emitidos por el centelleador se 
produce quenching de color. .

En ambos casos se produce una disminución en el tamaño de los impulsos.

Los compuestos coloreados, particularmente kquellos que son amarillos 
en solución, interfieren absorbiendo la luz emitida ¡produciendo quenching de 
color, y los compuestos tales como el tetracloruro’de carbono interfieren tan­
to en la transferencia de energía del solvente a l centelleador como en la emisión 
de luz por el mismo.

Dado que la mayoría de las m uestras producen' quenching en distintos g ra­
dos, especialmente a altas concentraciones, la eficiencia de medición puode va­
r ia r  de una m uestra a la o tra. Es importante estim ar la eficiencia de medición 
en cada m uestra. Esto se logra generalmente mediante e l método de relación 
de canales y el método del standard interno.



Método dé relación de canales

Se basa enteramente en el análisis de aitm a dé pulsos. Se requiere uñ ¿(guipo 
de por lo menos dos canales, ¿r

Uno de los canales se fija da manera de cubrir totalmente el espectro de Im­
pulsos para la m uestra sin "quenehing" del isótopo a m edir. El segundo canal se 
a lis ta  de modo que reg istre  solo una fracción de esos impulsos generalmente aque­
llos que son mayores a la altura promedio.

En la figura 7.7 se indica la separación del espectro de energías del H e en 
dos canales: canal AB con una ventana de 50-L000 y ganancia 9%, que cubre to ta lr . 
mente el espectro y canal C.D con ventana de 400-1.000 y la. misma ganancia que 
solamente toma parte de él.

Mientras la composición química de la m uestra y las condiciones de trabajo 
se mantengan invariables, la relación de aetivifiades aparentes en los dos canales 
será  la misma, independientemente de la actividad absoluta de la m uestra.

Cuando se produce "quenehing", disminuye el número de fotones emitidos y 
algunos d e jo s  pulsos más grandes se convierten en pulsos más pequeños. Por lo 

,, tanto, la relación de cuentas en los dos canales va a variar como se indica «n la 
figura 7.8.

Se prepara una serie de m uestras conteniendo igual actividad de un nucleftio 
determinado y cantidades crecientes del agente que produce quenehing.

Se miden en ios dos canales elegidos y se calcula la relación de actividades 
apr rentes de las distintas m uestras. Estas relaciones se grafiean en función de la 
eficiencia de medición obtenida en el canal más ancho, como se indica en la figura 
7.9

Muestras desconocidas pueden ser medidas en esos mismos canales y por 
referencia a esta curva standard se puede obtener la eficiencia de medición co rres­
pondiente .

Método del standard interno

El otro métodu para estim ar la eficiencia de medición es el del standard in­
terno.

Cuando se requiere un dato más preciso de ¿.a eficiencia, es útil determ inarla 
para cada isótopo en cada m uestra.

Se prepara la m uestra por duplicado y ee agrega a una de ellas una cantidad 
conocida del mismo nucleído con el que se traba ja en una forma que no produzca 
quenehing*
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Como la actividad absoluta del standard interno es conocida y se supone 
que su medición será  afectada por el quenching al igual que la de la m uestra, se 
puede calcular así” la eficiencia. Se tiene:

a m + st “ a m ~ Ast

Luego

ASt
a.St 

sienes

AM + St ! actividad aparente de la m uestra más el standard interno 
AM : actividad aparente de la m uestra
ASt : actividad aparente del standard interno medida en iguales condiciones 

que la m uestra 
: actividad absoluta del standard interno.

teóricam ente las condiciones de medición no deberían variar cuando se agre- 
gra e á tf^ a rd  interno. Esto se logra con mayor facilidad cuando se preparan mués 
ra s  por du>;;cacj0 que cuancj0 se mj,<ie ia misma m uestra con y sin standard interno.

La composición ffsica y química del standard debe ser muy sim ilar a la de la
m uestra y su agregado no debería a lterar e¡a forma significativa el volumen total 
que se mide.

Luego, cuando se preparan m uestras por duplicado, al agregar el standard 
ín erno a una de ellas, es conveniente añadir a.l mismo volumen de un solvente que 
no produce quenching a la o tra .-
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i F%. 7.1 Esquema de un contador de centelleo líquido de un solo fotomultiplicador 
í i
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IMPUÜ'SOS 
MI ÑUTO

Fig. 7.2 Espectro de impulsos de un emisor beta, para distintas ganancias de la 
red amplificadora
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GANANCIA

Fig. 7.3 Eficiencia en función de la ganancia para un patrón da sin quenching. 
con diferentes anchos de ventana i

VENTANA

GANANCIA i■>

Fíg. 7.4 Eficiencia en función de la ganancia para un patrón de sin quenching, 
con diferentes anchos de ventana
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SANA MCI A %
Fig , 7 . 5  Actividad medida en función de la gánasela para «n patrón de o<m 

una ventanad&Sfl'U<000CUENTAS

$ANAN€IÁ %

Fig. 7.6 Actlvid^l ced ida  m\ fcmelóüda la gananciaj* t*  m ’é t  *11# flw  
u»<r. verú**,»». ¿h ñO-l.OOO



APENDICE

Resolución de mezolas

Mediante un análisis de altura de pulsos, se puede determinar simultánea­
mente la actividad de dos isótopos emisores beta de distinta energía, en la misma 
m uestra.

Dado que los em isores beta tienen espectros continuos de energía, en el ca­
so de una mezcla de dos nucleídos, sus espectros se superponen parcialmente: Esta 
superposición es tanto mayor cuanto más se aproximan entre si sus energías máxi­
m as. Así, algunos de los pulsos del isótopo de mayor energía, aparecerán en el ca­
nal a la ganancia óptima para el isótopo de menor energía.

Cuando la relación de energías máximas de los dos isótopos es aproximada­
mente 5 y se cuenta con un equipo que consta de por lo menos dos escalím etros, 
ambos nucleídos pueden ser medidos en una sola operación, ajustando el control de 
ganancia de cada escalfmetro de modo que uno de ellos sea contado en un canal o 
escalfmetro con alta eficiencia y con baja eficiencia en el otro, m ientras que para 
el otro isótopo la situación sea inversa.

Supongamos que la mezcla a resolver esté constituida por ^C  y ^H.

En prim er lugar, se determinan con un patrón de ^C  y un patrón de **H las 
ganancias óptimas para cada uno de ellos. (Fig. 7.10)

En esas condiciones de ganancia se miden los patrones de ^C  y **H, se calr 
culan las eficiencias de medición y luego se mide la mezcla.

Con estos datos se pueden determinar las actividades absolutas de los nú­
es leídos presentes en la mezcla.



F ig .7 .7 Espectro beta de un patrón de sin quenehing

1----------- k-------- --------—----------------------------------------
¡Fig. 7 .8 "Espectro beta de un patrón de 14C sin quenehing ( 

quenehing ( -------)
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5*1- ' i: 14Fig. 7.10 Actividad medida en función de la ganancia para un patrón de C 
y un patrón de ^H, con una ventana de 50 - 1000


