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L-INTRODUCCION

A.-Antecedentes

Existen muchos métodos de andlisis para determinar los
componentes de una muestra dada, €stos pueden ser del tipo Quimico
como ¢l Método de Via Hiimeda, método muy usado con la desventaja
de que requiere de mucho tiempo para realizar un andlisis, o del tipo
Fisico, como sén los Métodos de Fluorescencia de Rayos X, Absorcién
Atémica o el de Activacién por Neutrones, que no determinan los
compuestos sino los elementos, pero proporcionan un andlisis no

destructivo, exacto, preciso, rdpido y econémico.

En este trabajo se analizan cuatro muestras. Una de crudo de
cemento, dos de clincker de cemento (uno de cemento gris y el otro
de cemento blanco) y la dltima, una muestra de cemento gris, de la
cual se conoce su composicién. Estas muestras son usadas como
estindar en ¢l Ilaboratorio de Cementos Mexicanos (CEMEX) en
Monterrey, N.L., por lo que se conoce con precisién los valores
cualitativos y cuantitativos de sus compuestos que se tomarin como
referencia; ver Apéndice A. Se realizard un andlisis de estas muestras
por el Método de Activacién de Neutrones y se compararin con los
resultados que se tienen por los M¢todos de Fluorescencia de Rayos X
(resultados obtenidos por el laboratorio de CEMEX) y Absorcién
Atomica (resultados obtenidos por el laboratorio de manufactura del

ITESM ver Apéndice A), con el propésito de determinar algunos
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elementos que no se tengan identificados cualitativamente vy
cuantitativamente y mostrar la gran sensibilidad que el Método de
Andlisis por Activacién de Neutrones tiene para la determinacién de

trazas.

Cementos Mexicanos es una empresa cuyos productos de venta
son cementos del tipo gris y blanco. Durante su proceso, el material
es llamado crudo de cemento, clinker de cemento, hasta llegar, a ser
lo que se llama cemento portland. Se realizard un andlisis en cada
una de estas ectapas para verificar que las proporciones de sus

elementos son las deseadas.

El método absoluto recomendado por la American Standars for
Testing Materials (ASTM) es el método de Via Humeda el cual CEMEX
utiliza, éste es un excelente método pero requiere de una gran
cantidad de tiempo, por lo cual es usado solo esporddicamente, el
método que cotidianamente utilizan es el Método de Fluorescencia de
Rayos X, para ello toman muestras en la planta y son llevadas al
laboratorio realizando su andlisis, sin embargo durante el tiempo que
transcurre desde la recoleccién de la muestra hasta su completo
andlisis, que es de horas, se puede estar produciendo clincker de
cemento bajo condiciones no deseadas, por lo que se desea tener una
forma de realizar el andlisis en la misma linea y tener el resultado en
forma inmediata, para ello, se piensa en el Método Nuclear de
Anidlisis por Activacion de Neutrones con alguna fuente como el

Californio 252 y un sistema de medicién para detectar rayos gammas.
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Cementos Mexicanos tiene la incertidumbre de si éste método es
bueno para determinar cuantitativamente los elementos del crudo,
clincker y cemento terminado, por lo que este trabajo, aunque no
utilizando una fuente de neutrones como la del Californio 252, sino
un reactor nuclear, ayudard a contestar la pregunta de como el
Método de Andlisis por Activacién de Neutrones, proporciona un
mecanismo de andlisis efectivo en la determinacién de elementos vy
asi comparar los resultados con los obtenidos por los métodos de

Analisis por Flourescencia y Andalisis por Absorcién Atémica.

B.-Objetivo

El objetivo de este trabajo es estudiar las ventajas comparativas
que el Método de Andlisis por Activacién con Neutrones proporciona
en el andlisis de elementos de las diferentes etapas en el proceso de
produccidén del cemento, para poder demostrar que éste método

pueda ser una alternativa para dicho andlisis multielemental.

C.-Método

Para la realizacion de este trabajo se utilizé el reactor nuclear
experimental que tiene la Universidad de Texas, en Austin, en el
cual se irradiaron con neutrones las diferentes muestras de
cemento en perfodos cortos y largos. Haciendo uso del principio
bdsico de andlisis por activacién neutrénico en el cual un isétopo
estable al ser irradiado por neutrones sufre una transformacién

nuclear para dar como resultado un niclido radioactivo que emite
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radiacion, y posteriormente con un equipo de deteccién de
radiacién, es posible conocer el tipo y la cantidad emitida, donde la
cantidad de radiacién gamma emitida por cada radioniiclido es

proporcional a la concentracién de éste en la muestra.
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IL.-TEORIA DE ANALISIS POR ACTIVACION

El anilisis por activacién(!2) estd basado en la produccién de
niclidos radioactivos a partir de niclidos estables sometidos a
irradiacién por un flujo de particulas tales como neutrones, protones,
deuterones o por un flujo de radiacién de alta energia (rayos X o

rayos ¥).

Algunos trabajos analiticos fueron realizados por activacién con
particulas cargadas en 1930, pero con el desarrollo en los 40 y 50 de
reactores nucleares con flujos altos de neutrones térmicos, la
activacién con neutrones ha sido comuinmente usada para el andlisis

por activacién.
A.-Reacciones

Cuando un isétopo es irradiado con particulas puede sufrir
diferentes transformaciénes nucleares. La reaccién utilizada en
andlisis por activacién con neutrones, es la reaccién neutrén-gamma

(n,y), dicho proceso se describe esquemdticamente como:

A+1
Z

1 A A+1 ) 0
on+ZX—>(Z NC) -, X+ 1
donde NC significa nicleo compuesto y (*) en exitacion, ZX es el

isétopo blanco , el cual al capturar un neutrén se convierte en otro

|
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A 1 * - ”
isétopo del mismo elemento z+ X, pero radiactivo, Z es el mimero de

protones y A es el mimero de nucleones (protones + neutrones) en el

nicleo.

En un reactor nuclear al llevarse a cabo el proceso de fisién, los
neutrones son producidos con un rango de energias de 0.1 a 20 Mev,
estos flujos de neutrones son separados en tres grupos que Son:
neutrones rapidos con energias arriba de 0.1 Mev, neutrones
epitérmicos o de resonancia con energias entre 0.2 ev y 0.1 Mev y

neutrones térmicos con energias abajo de (0.2 ev .

En el corazon del reactor la mayoria de los neutrones son
rédpidos, pero al chocar con los dtomos del moderador, éstos bajan sus

energias y pasan a energias epitérmica y térmica.

La reaccién (n,y) ocurre con gran probabilidad con neutrones
térmicos (energias menores a 0.2ev a 200C , con velocidades mis
probables de 2200 m/seg los cuales corresponden a energias de
0.025ev), en esta reacciéon el neutrén es capturado por €l dtomo y
uno o varios gammas son emitidos, dichos gammas son clasificados y
cuantificados para con ello determinar el tipo de elemento del 4dtomo

blanco y su abundancia en la muestra irradiada.

Existen otras reacciones que se pueden dar con energias
diferentes a las térmicas como es el caso de la reaccién neutrén -

protén (n,p) la cual requiere de energias mds altas que las térmicas,
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en este tipo de reaccién unm neutrén interacciona con el nicleo del
dtomo blanco, sacando un protén, entonces el ndmero atémico es
reducido en uno y el elemento blanco se convierte en otro elemento

como es mostrado en seguida;

A 1

1 A Kl X
N+ X ("7'NC) 5, Y+ H 2

Otra reaccién puede ser neutrén-alfa (n,o) , la cual se lleva a
cabo con neutrones de energias muy altas, en este caso un neutrén
golpea al nidcleo y una particula alfa es emitida, reduciendo su

mimero atémico en dos , esto se representa como:

A+
z

" A T A-3 4
‘n+ X (",NC) STV He 3

Existen otras reacciones como son (n,2n), (n,f).
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B.-Decaimiento Radiactivo

El decaimiento radiactivo de un radiois6topo en particular, es un
evento que ocurre en forma espontinea en cualquier instante de su
vida, y su ocurrencia no es influenciada por el comportamiento de
otros radioniiclidos o por condiciones ambientales tales como

temperatura, presion etc.

La probabilidad de que dicho isétopo decaiga en un intervalo de

tiempo es una constante A, llamada constante de decaimiento(!’, La

razén de decaimiento o actividad se define como:

A = AN {(decaimientos/ seg) 4

donde

A= actividad, y las unidades utilizadas pueden ser Curie;

1 Ci= 3.7 E 10'° dps, 0 el Bequerelio; 1 Bg=1 dps .

Si a un tiempo dado tenemos una poblacién de N(t) nicleos de
un isdétopo radiactivo en particular, y si no hay otros afiadidos a esta
poblacién, entonces la poblacién deberd variar con el tiempo de

acuerdo a la ecuacion
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dN(t) 5
G =-ANM)

la cual al resolver tenemos

-2t
N(t) = N(0)€

donde

N(t) = nimero de nicleos radiactivos al instante t,
N(Q) = nimero de nicleos radiactivos en ¢l instante t=0 y
A = constante de desintegracion (esta constante es Unica para

este isétopo en particular).

Otro concepto cominmente utilizado para caracterizar un
radioisétopo es el perfodo de semidesintegracién (t,), este es el
tiempo que transcurre en que el nimero de nicleos radiactivos

decaen a la mitad de su valor inicial N(0), el cudl derivaremos a

continuacion.

-atysz
N(tI/Z) =&=Noe 7

2

de donde,
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Y2 = In2/A = 0.693/A 8

Note que t, /2 y A , son independientes del tiempo y de la
poblacién N. Esta es una propiedad de cada radiois6topo en
particular. Existen varias fuentes de datos que contienen el reporte

de la vida media de isétopos radioactivos(13.14).

Tomando en cuenta la ecuacién (6) y sustituyendo en la ecuacién

(5) tenemos que:

-at
il;%t)hmm)e * 9

Notamos que la actividad disminuye con la misma razén de

decaimiento exponencial que lo hace el numero de nicleos.

En la figura 1 observamos que al cabo de una vida media la
fraccién de isétopos que queda es del 50%, al cabo de dos vidas
medias del 25% y al cabo de n vidas medias (1/2)"%. Cuando han
transcurrido siete vidas medias, una cantidad menor del uno
porciento del radioisétopo queda, ésta se ha convertido en una regla

priactica para discriminar la presencia de dicho radioisétopo.
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Los radioisétopos pueden tener diferentes tipos de decaimiento
donde los mas comunes al realizar la activacién con neutrones
térmicos son la emision de particulas beta (B-), la emisién de positroén
(B+), 1a emisiéon de fotén (y) y la captura electrénica, también llamada

captura K.

Las particulas betas no tienen una sola energia sino que exhiben
un continuo que va desde cero hasta un valor mdximo, el cual
caracteriza al radiomiclido, dichas energias son menores que 2.5Mev.
Este tipo de desintegraciéon es muy comin verlo en radioniclidos que

han sido activados por neutrones térmicos.

La emision dec fotones es llamada radiaciéon gamma, ¢sta e€s
radiacién electromagnética de una longitud de onda corta con

frecuencia y energia altas. Los rayos X y los rayos yson fisicamente
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similares pero difieren en su origen y en sus niveles de energias ya

que los rayos y se originan en el nicleo mientras los rayos X en el

dtomo cuando los electrones cambian de niveles en las Orbitas del

Atomo.

C.-Crecimiento y Decaimiento de Radioactividad
Inducida

Considere una muestra que contiene N, nidcleos de un is6topo
estable A, el cual es bombardeado con un flujo de neutrones ¢,

produciendo un nicleo B que es radiactivo y tiene una constante de

decaimiento A :

n,7v) kg
A > B > C (estable )

La razén de formacién del nidclido B estd dado por

dNg
T=°actNA§> 10

donde O, ©s una constante, caracteristica de esta reaccién

particular para neutrones de una energia determinada.
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Esta constante tiene dimensiones de drea y es conocida como
seccién eficaz de activacion por neutrones, la cual representa la
probabilidad de que el nicleo sea activado por neutrones térmicos,
donde la razdén de formacidon estd expresada como el ndmero de
niicleos formados por segundo, y el flujo de neutrones esti expresado
como el nimero de neutrones que atraviesan una muestra de un
centimetro cuadrado por segundo, la seccién eficaz G ,¢ tiene
unidades de centimetros cuadrados y dado que su valor es muy
2

pequefio, del orden de 10%* cm

(16=10"2%cm?),

, se expresa en unidades de barn

El radiois6topo B decae de acuerdo con

%=-—ABNB

dt 11

Durante el tiempo de bombardeo, la razénm neta de cambio del

nimero de nicleos radiactivos es por lo tanto

dN
d—tB=°actNA4’ -ApNp . 12

En el caso cuando N;=0 , en t=0, tenemos
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N
an_%;_éi[i_exp(_xnt)] , 13
B

la actividad de B en cualquier tiempo durante ¢l bombardeo es

por lo tanto

Ag= ANz =0 Ny e [l-eXp( -lxt)] 14

para valores de t grandes, la expresion exp(-ABt)=0.

Después de un bombardeo durante tiempos grandes,

aproximadamente 6 vidas medias de B, la actividad de B consigue

estar cerca del valor limite GactN , ¢ como se muestra en la figura 2.
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FIGURA 2

ACTIVIDAD Y DECAIMIENTO %
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Cuando el bombardeo solo puede llevarse sobre una fraccion de

la vida media de B, la actividad estd dada por

Ap= AgNp = Tact N 4 Apt= 0.693 :actNAq’t 15
1/2

Si el bombardeo es parado después de un ticmpo (g, la actividad

a ese tiempo estd dada por
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(AB)tB= cac{NA‘i’l_l-eXP(‘thn)] 16

y después de un tiempo t, (tiempo de enfriamiento) transcurrido, la

actividad de la muestra es medida, y ésta a decaido a
At3+td= GMNAQ[I‘GXP('ABtB)]eXP(-ABtd) 17
D.-Identificacion de Isétopos Radioactivos

De la ecuacién (10) No corresponde a los niicleos de un isétopo

estable que se encuentra en la muestra, sin embargo este valor estd

dado por:
fWN
Ny= ———%
M
18
donde

Np = ndmero de Avogadro, 6.02E23 idtomos/mol,
W = peso del elemento en gramos,
f = abundancia fraccional de un nicleo blanco y

M = peso atémico del elemento.
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Sustituyendo (18) en (17) y despejando W tenemos

W=M(AB)T . eXP( ABt'd)

- 19
fcact¢N0 [l-eXP( _Antj_):l

donde t. es el tiempo de irradiacién, t es el tiempo de

decaimiento y T es el tiempo de irradiacién mds el tiempo de
decaimiento. Por dltimo, si el tiempo en que se realizo €l conteo no es
pequefio comparado con la vida media del elemento radiactivo,
entonces es necesario considerar un factor de correccién dado por

F=(1-¢¢) , el cual multiplicard al lado derecho de la ecumacién 19,

donde t, es el tiempo de conteo.

En principio, de esta ecuacién podria conocerse el valor de W si
se conocieran los valores en el lado derecho de la ecuacién y este
seria un método absoluto para la determinacién elemental de una
muestra, pero debido a que el flujo en una irradiacién pudiera no ser
del todo constante durante el tiempo de irradiacion y la diversidad
de valores que se dan sobre las secciones eficaces, el procedimiento
que se utiliza es un método comparativo usando estidndares, es decir
una muestra de la cual se conoce su composicién, es irradiada, dejada
decaer y contada bajo las mismas condiciones que la muestra de la
cual se desea determinar la cantidad de material de cierto elemento
en dicha muestra

La forma en que se realiza es muy sencilla y estd dada por
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—.
—

20

donde Wy es el peso del elemento en la muestra, W; el peso del
elemento en el estindar, Cx la razén de conteo en la muestra y Cs en

el estandar, medida bajo las mismas condiciones.
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IIL.- EQUIPO EXPERIMENTAL

En este trabajo se usé el siguiente equipo experimental:

1.- Reactor nuclear.
2.- Sistema de espectroscopia de radiacién gamma.

3.- Sistema de cémputo de andlisis por activacién de neutrones.

En seguida se describirin cada uno de estos equipos.

A.-Reactor Nuclear

El reactor nuclear usado es un TRIGA MARK II , el cudl se
encuentra ubicado en el Laboratorio de Investigacién de Ingenicria
Nuclear de la Universidad de Austin en Texas. Este es un reactor de
tipo piscina, es decir su corazén se encuentra sumergido en una
piscina a 27 pies de profundidad en agua de alta pureza la cual le
ayuda como refrigerante, moderador de neutrones y como blindaje
para la radiacién transparente, ademds se encuentra confinado por

una estructura de concreto.

El reactor TRIGA MARK II para investigacion es muy versitil e

inherentemente seguro, dicho reactor fue disefiado y desarrollado
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por la General Atomics para los requerimientos en investigacién y
educacion. La palabra TRIGA significa (Training, Research, Isotope
production, General Atomics).

Este reactor puede operar a un poder de 1MW en su estado
estable y puede ser pulsado a 1500 MW por un periodo de 10 mseg.

Este reactor cuenta con varios lugares para realizar la irradiaci6n
como son en el centro del reactor ( central thimble ) en el cual las
muestras son sometidas a un flujo alto de neutrones en su corazon, el
sistema neumdtico (rabbit) con el cual las muestras son llevadas al
corazén del reactor y devueltas rdpidamente usado, para irradiacion
de elementos con vida media corta, el sistema rotatorio (rotary
specimen rack) ubicado en el reflector de grafito del reactor, dicho
sistetma rota a una revolucién por minuto para que el flujo que se
esté recibiendo sea lo més uniforme posible , cuenta con 40
compartimientos para muestras.

Por dltimo, tieme cinco puertos (beam ports) usados para

diferentes aplicaciones.
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B.-Detector

-

El detector utilizado es un detector de germanio de alta pureza,
similar a los de Ge(Li), con eficiencia del orden de¢ 40%, la ventaja de
estos detectores comparados con los Ge(Li) es que cuando no estin en

funcionamiento no es necesario tenerlos con bajas temperaturas

como los anteriores sino a temperatura ambiente.

C.- Sistema de Coémputo

Para este trabajo se¢ usé una estacién de trabajo ( usada como
multicanal ) llamada GENI la cudl fue disefiada para la adquisicion de
datos, procesamiento y presentacién grafica, gracias a la asociacién
con un mdédulo de interfase para la adquisicion ( ND556 AIM ) con
una rdpida y alta resolucion en dicha adquisicién. Esta estacion
cuenta con una Digital VAXstation 2000 con capacidad de 4Mb de
memoria, disco duro de 42Mb, uso de disco flexible, un display
monocromdtico, 15 pulgadas para el monitor, teclado y un ratén con

tres funciones.

La estaci6bn de trabajo incluye un sistema operativo Digital
MicroVMS y un conjunto de software. Los paquetes de este software

utilizados son:
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Nuclide Identification Package que realiza el cédlculo de la
actividad considerando la correccién por decaimiento, enlista una
libreria de datos nucleares usados como son: los isétopos, vida media,
etc, realiza cdlculos de actividad para andlisis de multiclementos, y

correciones de interferencia debido a traslapes en los fotopicos

Neutron Activation Analysis Package con el que se efectia
el andlisis usando dos métodos a escoger; el método comparativo, y

por medio del flujo.

HYPERMET Peak Search Package con este paquete se lleva a
cabo la identificacién de picos, el ajuste a una curva, el cédlculo de
error de dicho ajuste y usa un algoritmo para optimizar la eficiencia.

Con estos paquetes es posible pedir un reporte general en el que
aparezcan los pardmetros de la muestra o del estindar como son el
nombre o identificaciéon de dicha muestra, el peso de la muestra, el
tipo de configuraciéon que se usd en el detector, el tiempo de
medicion de la muestra, y correcciones al tiempo muerto, la
eficiencia del detector el tipo de geometria usado, el canal en que
comienza y en el que termina, la ecuacién de calibracién para la
energia y para el FWHM.

Con estos paquetes se obtiene una lista que da la energia de
fotopico encontrada, el 4rea bajo el fotopico, el background, el FWHM,
el centroide del fotopico, el canal izquierdo donde comienza el
fotopico, el ancho de fotopico,‘ las cuentas por segundo en cada

fotopico y el error asociado a dicho cilculo.
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Por otro lado se le puede pedir la comparacién de la muestra con
el estdndar para que determine que elementos existen en la
muestras y si estos aparecen en el estindar, pueda realizar un

andlisis cuantitativo dando la cantidad presente en ppm, ppb o en

porcentajes.
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IV.- PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

A.- Preparacion de Muestras y Estandares

El procedimiento de preparacion de muestras y estindares es
muy delicado ya que requiere de una extrema precauciéon en la
limpieza, si alguna o algunas impurezas estuvieran presentes debido
al manejo inapropiado de las muestras esto conllevaria a una mala
determinacién cualitativa o ¢l no poder observar algin elemento.

A continuacion se describe la manera en que dicha preparacién
fue llevada a cabo.

1.- Empleo de guantes limpios para evitar la contaminacion por
sodio proveniente del sudor de las manos. El sodio (Na) es un
elemento que tiene la caracteristica de ser muy sensible a este
método y puede impedir la deteccion de algin elemento de interés.

2.- Utilizacién de 7 polyvials pequeiios (lcm?) para la irradiacién
corta, que fueron lavados previamente con mucho cuidado e
identificados con marcas de cautin y posteriormente destarados en
una bdscula electrénica.

3.- Los polyvials marcados como O-1, 0-2, 0-3 y O-4 fueron
utilizados para contener las muestras de cemento gris, clinker blanco,
crudo de cemento y clinker gris respectivamente. Los polyvials S-0,
S-1 y S-2 fueron 'usados para los siguientes estdndares: vacio, Trace

Elements in Coal (T.E.C.) y Trace Elements in Fly Ash (T.E.F.A.).
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4.- Depositacion de las muestras y estindares en sus
correspondientes polyvials. Para calcular la cantidad de masa de las
muestras que se colocardn en los polyvials, se estima la actividad de
un gramo de muestra irradiada por 10 minutos y dejada decaer por
10 minutos. Con esto es posible determinar la masa necesaria para
obtener una actividad conveniente para su manejo y conteo.

5.- Cuantificacién de la masa depositada en cada uno de los
polyvials haciendo uso de la bdscula electrdnica.

6.- Sellado de los polyvials con cautin eléctrico y verificacién del
sellado mediante una prueba de inmersién en agua.

7.- Preparacién de 2 polyvials medianos (5 cm3) por cada
polyvials pequeiio (muestra o estdndar) que serd irradiado en el
reactor para asegurar el sellado, y el otro se utilizard para colocar el
polyvial pequeiio después de la irradiacién, esto con el propédsito de
eliminar la actividad generada en el primer polyvial mediano que se
introdujo en el reactror.

Para la irradiacién larga se prepararon, de la misma forma
descrita, cuatro muestras, cinco estandares y un vacio, identificando
los polyvials con las siguientes marcas: O-1, O-2, O-3 y O-4 para las
muestras de cemento, S-3, S-4, S-5, 26 y 27 para los estindares y 25
para el vacio.

En la tabla 1 se indican los nombres, las claves, identificaciones y

masas de las muestras y los estdndares para la irradiacién corta.
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CLAVE IDENTIFICACION MASA(gr)

18801 0.07508
CLINCKER BLANCO 18809 0.15466
CRUDODECEMENTO 50703 0.09142
CLINCKER GRIS 18807 0.13025

ESTANDAR CLAVE MASA(gr)

T.E.C* NBS 1632a 0.07360
T E.F, A%#* NBS 1633a

TABLA 1 JRRADIACION CORTA)
i TRACE ELEMENTS IN COAL.
**  TRACE ELEMENTS IN FL'Y ASH.

La tabla 2 muestra la misma informacién sélo que para la
irradiacién larga.

CLAVE  IDENTIFICACION MASA(gr)

18801 0O-1 0.07508
18809 0-2 0.15466
50703 0-3 0.09142
18807 0-4 0.13025

CLAVE  IDENTIFICACION MASA(gr)

NBS 1632a 0.195870
NBS 1633a g 0.241050
BCR-1 0.112630
DTS-1 0.10077

PPC-1 0.120760
BLANCO XXOXXXX

TABLA 2 (IRRADIACION LARGA)
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B.- Condiciones Experimentales en Irradiacion Corta,

Una vez preparadas las muestras en los polyvials se encapsulan
en otros polyvials grandes de mayor grueso,que son usados como
contencdores para poder introducirlos al reactor, estos polyvials se
ponen duros y de un color obscuro debido a las anteriores
-irradiaciones, y son identificados también por un ndimero que con
anterioridad se les habia dado, anotando en qué polyvial grande se
coloca el polyvial mediano.

Estos polyvials son trasportados por un carrito hasta la parte
superior de la piscina del reactor y se introducen uno por uno en el
rotary specimen rack (Lazy Susan), identificando la posicion de cada
uno de estos. \ Colocados todos en posicién el reactor se opera en
forma estable por un periodo de diez minutos a una potencia de 250
Kw y con un flujo de neutrones de 2x10'2 n/cm3-seg.

Después del tiempo de irradiacion los polyvials son sacados y
transportadas al cuarto donde los polyvials pequefios son extraidos
de los polyvials grande y medianos y puestos en los otros polyvials
medianos, trasportindolos al laboratorio de medicién, el cudl esta
provisto con un detector de Germanio hiperpuro contando éste con
un carrusel que en forma automitica va cambiando cada muestra
después de leerla durante 500 segundos. El sistema realiza
automaticamente la correccion del tiempo muerto y uno puede ir
observando el espectro durante los minutos que dura el conteo,
posteriormente la informacién de la muestra es grabada y continda

contando la siguiente. La ventaja de esto es que puede trabajar el
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sistema toda la noche sin tener la necesidad de estar presente, al
finalizar se puede pedir un listado de la informacion deseada, la cual

serd presentada en los resultados en el siguiente capitulo.

C.- Condiciones Experimentales en Irradiacion Larga.

El procedimiento descrito en el tema anterior fue repetido para
la irradiacién larga con la diferencia de que fueron introducidos cinco
estindares y el tiempo de irradiacion fue de una hora, se dejaron
decaer por espacio de cerca de 48 horas y se les tomé una primer
lectura de 45 minutos.

Después de 2 meses de decaimiento seran contadas por un periodo de

8 horas.
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V.- RESULTADOS

A.- Irradiacion Corta

En las siguientes hojas se da la informacién y resultados
correspondientes a la irradiacién corta en los cuales se describe qué
muestra es, la fecha en la que fue extraida del reactor y la fecha en
"que se empez6 a realizar el conteo, asi como el tiempo en que se
realiz6 el conteo real. También se da la eficiencia del detector
utilizado, la geometria, la fecha en que se realizé la calibracién con la
que se trabajoé, la curva de calibracién, el nimero de iteraciones que
realizé, el canal donde comenzd, el camal donde termindé y los
Kev/Canal.

También se obtuvieron los picos (Pk) que identificé, la energia
(Energy) donde ubica el centroide , el 4drea (Area) debajo del pico sin
el background, el background (Bkgnd), el canal donde se encuentra el
centroide (Channel), el FWHM ( ancho del pico a la mitad de la altura
del pico ) el canal donde empieza (Left) a localizar el pico asi como el
ancho (Pw) del mismo en canales, las cuentas por segundo (Cts/Sec) y
el porcentaje de error al determinar el drea (%Err).

Toda esta informacién es a continuacién presentada para la

irradiacién corta y en el subtema B para la irradiacién larga.
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SHORT COUNT

Detector name: TENNELEC40 Ave efficiency:40.00000
Calibration date: 23-JUL-1992 11:10:08.86 Geometry: sample changer
# of Iterations: 10 FWHM: 7.76873E-01
Energy Tolerance: 2.00000 Semnsitivity: 10.00000
Kev/Channel: 5.01788E-01 Start Channel: 25
Half life ratio: 8.00000 Stop Channel: 4096
Energy (KEV) = (-2.14037)+(5.01788E-01)*Channel+(1.63275E-07)*Channel**2

FWHM (KEV) = (7.76873E-01)+(3.67163E-02)*SQRT(Energy)

3-AUG-1992 15:48:56

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES

kkkokkkkkkkkhksekknkkkrSAMPLE PARAMETER.S % 5 %k % e 3 ok ok 3 e s sl sk o e obe o ot o 3 e

Sample id: S-0
Project title; MONTERREY PROJECT SHORT COUNT

Configuration: BLANCO

Acquisition time: 23-JUL-1992  18:00:52.06

Decay corrected to: 23-JUL-1992  17:16:00.00

Preset live time: 00:08:20.00 - Preset real time: 00:00:00.00
Elapsed live time: 00:08:20.00 Elapsed real time: 00:08:20.93

Sample weight: 1.00000E+00 g

BLANCO

Energy Area Bkgnd FWHM Channel Left‘ Pw  Cts/Sec %Err

510.86 391 344 2.64 1022.00 1014 16 0.781 3.2
1293.45 9530 100 2.20 2579.719 2569 19 19.1 5.8
1642.41 388 8 2.04 3273.89 0.176 2.1
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( 3-AUG-1992  15:48:56 W

| NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY |
' NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES ‘
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Sample id: O-1 Sample weight: 7.50800E-02 g
Project title: MONTERREY PROJECT SHORT COUNT

Configuration: 18801 (CEMENTO GRIS)

Acquisition time: 23-JUL-1992  18:10:17.56

Decay corrected to: 23-JUL-1992  00:00:00.00

Preset live time: 00:08:20.00 Preset real time: 00:00:00.00
Elapsed live time: 00:08:20.00 Elapsed real time: 00:08:46.51

MUESTRA O-1

Pk Energy  Arca Bkgnd FWHM Channel Left Pw  Cts/Sec %Err

1 74.36 1741 12037 1.2% 152.45 148 9 3.48 11.6
2

3 165.87 2408 11205 1.33 334.79 331 9 4.82 8.2
4 388.65 1699 7353 1.46 778.59 774 10 3.4 9.7
5 417.01 598 6793 1.62 835.09 831 9 1.2 25.2
6 510.95 17428 15765 2.69 1022.18 1013 20 34.9 1.9
7 788.86 899 3164 1.92 1575.56 1569 13 1.8 13.4
8 846.84 271432 6670 1.82 1690.99 1681 19 543 0.2

9 1097.25 853 2865  2.27 2189.38 2184 12 1.71 13.0
10 1293.38 8234 2509 2.15 2579.65 2569 17 16.5 1.8
11 1368.54 37386 2967  2.25 2729.18 2719 20 74.8 0.6
12 1524.66 1036 2760 2.11 3039.72 3032 15 2.07 11.5
13 1731.82 2085 1953 3.24 3451.69 3442 22 4.17 6.0
14 1810.91 40354 2766 _ 2.65 3608.95 3597 25 80.7 0.6

94.64 2071 12070 1.16 192.86 189 9 4.14 9.8
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3-AUG-1992  15:49:05

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES
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Sample id: O-2 Sample weight: 1.54660E-01 g
Project title: MONTERREY PROJECT SHORT COUNT

Configuration: 18809 (CLINKER CEMENTO BLANCOQO)

Acquisition time: 23-JUL-1992  18:20:46.54

Decay corrected to: 23-JUL-1992  00:00:00.00

Preset live time: 00:08:20.00 Preset real time: 00:00:00.00
Elapsed live time: 00:08:20.00 Elapsed real time: 00:08:34.52

" MUESTRA O-2
Pk Energy Area Bkgnd FWHM Channel Left Pw Cts/Sec %Err

1 47.22 2459 9627 1582 98.36 93 11 4.92 8.0
2 54.02 787 6108 1.2 111.92 109 7 1.57 16.7
3 94.57 4286 7551 1.18 192.92 188 9 8.57 4.0
4 361.82 540 3871 1.43 725.15 721 9 1.08 21.0
5 388.62 2616 4417 1.58 778.53 773 11 5.23 3.3
6 510.93 6827 8126  2.67 1022.15 1013 18 13.7 3.3
7 846.84 154962 3363 1.81 1690.98 1682 18 310 0.3
8 1090.91 570 1183 1.75 2176.76 2171 13 1.14 13.5
9 1293.52 7493 911 2.24 2579.92 2572 29 1.5 1.4
10 1299.56 850 1226 3.78 259194 2572 29 1.7 10.3
11 1368.51 6396 1196  2.39 2729.11 2722 16 12.8 1.8
12 1524.84 1331 1530 2.44 3040.07 3033 16 2.66 7.1
13 1602.41 643 1465 1.92 3194.35 3186 18 1.29 15.2

1810.86 23390 1222  2.70 3608.85 46.8 0.8
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3-AUG-1992  15:45:09

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES
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“Sample id: O-3 Sample weight: 9.14200E-02 g
Project title: MONTERREY PROJECT SHORT COUNT

Configuration: 050703 (CRUDO DE CEMENTO)

Acquisition time: 23-JUL-1992 18:30:25.80

Decay corrected to: 23-JUL-1992  (0:00:00.00

[Preset live time: 00:08:20.00 Preset real time: 00:00:00.00
Elapsed live time: 00:08:20.00 Elapsed real time: 00:08:59.11

MUESTRA 0-3

IPk Energy  Area Bkgnd FWHM Channel Left Pw  Cis/Se¢ %Err
'1 94.40 1904 15236 1.11 19239 189 8 3.81 114
2 51097 19734 22537 264 102223 1013 18 39.5 1.9
3 78835 1624 5263 230 157454 1566 16 325 10.4
4  864.85 443927 10090 1.83  1690.99 1681 20 888 0.2
5 1090.82 1511 4963 221  2176.58 2168 17  3.02 110
||6 1293.50 5756 2716 225 2579.88 2571 30 11.5 2.3

1299.66 2153 3615 335  2592.15 2571 30 431 7.1
8 1368.56 43664 4731 233 272920 2721 20 87.3 0.6

1731.82 2594 2495 296  3451.69 3442 20 5.19 5.1
10 1810.93 66035 4151 2.68  3608.98 3597 23 132 0.5
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NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES
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Sample id: O-4 Sample weight: 1.30250E-01 g
Project title: MONTERREY PROJECT SHORT COUNT

Configuration: 18807 (CLINKER CEMENTO GRIS)

Acquisition time: 23-JUL-1992  17:16:00.00

Decay corrected to: 23-JUL-1992  00:00:00.00

Preset live to: 00:08:20.00 Preset real time: 00:00:00.00
“Elapscd live time: 00:08:20.00 Elapsed real time: 00:09:16.61

MUESTRA 04
Pk Energy Area Bkgnd FWHM Channel Left Pw  Cts/Sec %Ermr

1 94,65 1219 19609 1.49 192.88 190 7 2.44 19.3
2 511.00 23526 33732 2.82 1022,28 1014 18 41.7 2.0
3 788.71 2401 5954 185 157526 1569 13 4.8 6.9
4 846.84 722023 16136 1.89 1690.99 1681 20 1440 0.1
S 109092 2067 4464 2.45 2176.79 2170 14 4.13 7.2
6 1293.56 4178 3966  2.34  2580.01 2570 32 8.36 3.6
7 1299.55 3221 5578  3.19 259191 2570 32 6.44 5.9
8 1368.57 23268 5673 2.37 2729.24 2720 17 46.5 1.0
9 1602.06 3307 6987  3.20 3193.66 3183 20 6.61 6.5
10 1732.12 1340 3175 296 3452.28 3444 18 2.68 104

11 181095 106878 6330 2.74 3609.02 3597 23 214 0.4
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3-AUG-1992 15:49:13

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES
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Sample id: S-1 Sample weight: 1.30250E-01 g
Project title: MONTERREY PROJECT SHORT COUNT

Configuration: TRACE ELEMENTS IN COAL

Acquisition time: 23-JUL-1992  19:44:26.03

Decay corrected to: 23-JUL-1992  00:00:00:00.00

Preset live time: 00:08:20.00 Preset real time: 00:00:00.00
Elapsed live time: 00:08:20.00 Elapsed real time: 00:08:22.77

MUESTRA S-1
Pk Energy Area Bkgnd FWHM Channel Cts/Sec %Err

46.91 1254 1873 156 9774 2.51 1.8
94.51 1676 1604  1.24  192.60 335 5.2
121,77 827 1539 131  246.91 1.65 102
360.98 230 1121  1.65  723.47 046  33.9
511.01 2732 1203 272 1022.30 546 3.8
776.38 202 377 1.48  1550.71 0.403 21.7
841.71 556 360  2.06  1680.78 1.11 85
846.89 10257 330 179  1691.08 205 1.1
963.43 313 330 174  1923.06 0.627 12.3
1293.53 3619 365  2.26  2579.95 724 2.1
1368.69 6057 340 223  2729.47 121 1.5
1524.93 749 166  1.80 304026 150 5.5
164336 353 261 231  3275.77 0.706  13.6
173217 374 119  2.88  3452.38 0.749 8.9
1811.14 2479 178  2.58  3609.41 496 2.5
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3-AUG-1992  20:48:07.46

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL. SERVICES
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Sample id: S-2 Sample weight: 1.09590E-01 g
Project title: MONTERREY PROJECT SHORT COUNT

Configuration; TRACE ELEMENTS IN FLY ASH

Acquisition time; 23-JUL-1992  19:53:50.81

Decay corrected to: 23-JUL-1992  00:00:00:00.00

Preset live time: 00:08:20.00 Preset real time: 00:00:00.00
Elapsed live time: 00:08:20.00 Elapsed real time: 00:08:32.69

MUESTRA §-2
Pk Energy Area Bkgnd FWHM Channel Left Pw  Cis/Sec %Err

39.86 2293 9503  1.43 83.71 79 10 4.59
4560 2272 5467 202 9514 92 13 4.54
47.20 8871 7467 1.51 98.33 92 13 17.7
53.69 2899 5237 1.16 11126 106 13 5.8
55.24 905 5150 1.16 11434 106 13  1.81
94.54 16571 8843 1.17  192.66 187 12 331
103.11 1857 5365 1.26  209.74 207 8 3.71
121.63 8253 7819 124 24664 241 12 165
16573 4368 6034 1.23 33451 330 10 874
10 279.73 1722 4457 127 56163 558 9 3.44
11 32868 577 3841 135  659.14 655 10 115
12 34438 1628 ~ 3889 137 69041 685 11 396
13 361.81 2447 4050 143 72513 720 12 489
14 388.59 2411 3707 146 77848 773 12 4.82
15 48697 997 3660 1.67 97442 968 12 1.99
16 510.98 8191 6340 2.69 102225 1013 19 164
17 559.07 2508 3756 144  1118.02 1113 11  5.02
18 63336 830 4338 1.69 126596 1262 10  1.66
19 71554 1303 3105 190 142959 1421 19  2.61
20 83423 1236 1629 1.62  1665.88 1661 12  2.47
21 841.70 4940 1564 1.81 1680.74 1672 27  9.88
22 846,88 84795 1365 1.80 1691.06 1672 27 170
23 963.34 13548 2054 194 1922.88 1913 21  7.10
24 1293.52 4028 1173 2.08 257992 2572 15  8.06
25 1368.68 17539 1306 2.28  2729.45 2720 20  35.1
26 1524.94 4098 1420 2.29 304028 3030 20  8.20
27 1598.12 1118 1688 2.62 3185.81 3174 26  2.24
28 173228 978 652  2.76  3452.61 3444 18  1.96
29 1811.16 13369 1161 2.71  3609.45 3598 26  26.7
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B.- Irradiaccion Larga

**********************DETECTOR PARAMBTERS***##******#*********

LONG COUNT
Detector name; TENNELEC40 Ave efficiency:30.00000
Calibration date: 29-JUL-1992 11:45:22,37 Geometry: 25 cm
# of Iterations: 10 FWHM: 1.69957E+00
Energy Tolerance; 2,00000 Sensitivity: 5.00000
Kev/Channel; 4.99483E-01 Start Channel: 25
Half life ratio: 8.00000 Stop Channel: 4096

Energy (KEV) = (1.61774)+(4.99483E-01)*Channel+(-5.85355E-08)*Channel**2
FWHM (KEV) = (1.69957E+00)+(3.84821E-02)*SQRT(Energy)

|
FI

7-AUG-1992  11:35:01.73

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES

**’I‘*******************SAMPLE PARAMETERS % %% 3 a & 3 d o & sk sk ok sk ok sk ke e ok ok ok

Sample id: 25 Sample weight: 1.00000E+00 g
Project title;: MONTERREY PROJECT LONG COUNT

Configuration: BLANCO

Acquisition time: 6-AUG-1992  22:45:42.33

Decay corrected t0: 4-AUG-1992  16:36:00.00

Preset live time: 00:00:00.00 Preset real time: 00:00:00.00
Elapsed live time: 00:44:54.35 Elapsed real time: 00:45:00.00
BLANCO

Pk Energy Arca Bkgnd FWHM Channel Left Pw  Cts/Sec %Err
27.84 888 1541 1.71 52.50 50 7 0.329 8.0
74.07 5631 10974 391 145.06 135 19 2.09 4.7
85.39 1954 8320  3.47 167.73 160 15 0.725 10.5

510.82 6334 2254  3.59 1019.58 1008 25 2.35 2.4

889.11 705 932 2.95 1777.19 1770 16 0.261 10.7
1099.30 742 1386  3.55 2198.19. 2190 19 0.275 13.0
1120.78 831 1345 3.07 2241.22 2232 19 0.309 11.4
1291.71 490 587 2.93 2583.63 2573 23 0.182 121
1368.51 15499 634 3.38 2737.48 2722 30 5.75

1524.25 634 274 3.33 3049.51 3036 27 0.235
1731.20 1127 391 4.20 3464.14 3449 28 0.418
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7-AUG-1992  11:35:25.24

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES

dkkkkknkkokkkkkakkkk*kkkGAMPLE PARAMETERS # i % s sk ok ook ok e s sk sk ko ok ok e s

Sample id: O-1 Sample weight: 7.50800E-02 g
Project title: MONTERREY PROJECT LONG COUNT

Configuration; 18801 (CEMENTO GRIS)

Acquisition time: 7-AUG-1992  04:56:54.61

Decay corrected to: 4-AUG-1992  16:36:00.00 }

Preset live time: 00:00:00.00 Preset real time: 00:00:00.00
Elapsed live time: 00:44:20.50 Elapsed real time; 00:45:00.00

MUESTRA (-1

Pk Energy Area Bkgnd FWHM Channel Left Pw  Cts/Sec %Err

1 27.83 5037 7179 1.68 52.47 48 9 1.89 3.6
2 13373 21399 61599 4.33 144.38 131 27 8.04 3.3
3 85.37 9306 43441 3.30 167.68 157 20 3.50 5.6
4 103.36 5090 29345 2.42 203.71 198 13 1.91 7.1
5 159.40 1763 23664 2.23 315.89 311 i1 0.663 17.1
6 328.40 1579 19372 2.35 654.30 649 13 0.594 18.2
7 438.47 2514 13372 2.78 874.70 368 14 0.945 10.0
8 486.94 2680 13385 2.67 971.75 964 15 1.01 9.6
9 510.85 51760 24454 3.63 1019.64 1008 29 19.5 1.0
10 559.01 14740 11521 274 1116.08 1105 29 3.54 1.8
11 563.96 4844 10531 2.83 1125.99 1105 29 1.82 5.0
12 657.13 2081 9896 2.84 1312.59 1305 16 0.782 10.9
13 815.69 970 7434 247 1630.14 1624 13 0.364 18.7
14 1297.32 784 4526  3.75 2594.87 2587 16 0.295 17.0
15 1368.53 17975 48359 343 2737.52 2722 34 67.6 0.3
16 1524.17 3033 4372 3.19 3049.35 3035 29 1,14 5.6
17 1595.75 2414 3730  3.39 3192.76 3180 26 0.908 6.2
18 1731.12 12392 5342 4.02 3463.99 3451 28 4.66 1.7
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7-AUG-1992  11:35:32.53

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES

Fdkok Nk kR ko Rk kkkk kX SAMPLE PARAMETERS %% sk s ok sk o sk ok skokokok ok 3

Sample id: O-2 Sample weight: 1.54660E-01 g
Project title; MONTERREY PROJECT LONG COUNT

Configuration: 18809 ( CLINKER CEMENTO BLANCO)

Acquisition time: 7-AUG-1992  05:43:17.54

Decay corrected to: 4-AUG-1992  16:36:00.00

Preset live time: 00:00:00.00 Preset real time: 00:00:00.00
Elapsed live time: 00:44:30.83 Elapsed real time: 00:45:00.00
MUESTRA 0-2
Pk Energy Area Bkgnd FWHM Channel Left Pw  Cis/Sec %Ermr
1 28.92 9930 12198 3.17 54.66 48 16 3.72 2.8
2 73.97 16973 45454 3.85 144.85 135 22 6.36 33
3 85.30 7966 31923 2091 167.54 160 17 2.98 5.3
4 103.25 9899 32068 2.47 203.49 195 17 3.71 4.3
5 159.32 3102 25952 2.42 315.74 310 14 1.16 11.1
6 328.81 4174 14870 2.31 655.11 650 13 1.56 6.3
7 487.04 6499 12019 2.84 971.96 064 17 2.43 4.1
8 510.87 36643 16890 3.60 1019.67 1007 27 13.7 1.1
9 559.02 5539 9809 2.92 1116.11 1107 26 2.07 4.5
110  563.83 1907 7517 2.62 1125.74 1107 26 0.714 10.2
11 815.70 2088 6184 2.84 1630.16 1623 15 0.782 8.5
12 83394 1167 5649 2.84 1666.69 1660 14 0.437 i4.1
13 1297.04 1484 3841 3.26 2594.32 2585 19 0.556 9.1
14 1368.52 95934 5802 3.39 2737.52 2722 32 35.9 0.4
15 152455 3675 2934 3.86 3050.11 3037 28 1.38 39
16 1595.92 4995 2800 3.70 3193.10 3181 26 1.87 2.8
17 1731.26 7519 3048 3.97 3464.26 3452 26 2.82 2.1




RESULTADOS 42

7-AUG-1992  11:35:40.78

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES

sk dkckkek ke ddokkkkkkkkkx§ AMPLE PARAMETER'S % 3 s sk s e g ofe oke e sk s e e ok ofe e ook deoje e

Sample id: O-3 Sample weight: 9.14200E-02 g
Project title: MONTERREY PROJECT LONG COUNT

Configuration: 050703( CRUDO DE CEMENTO)

Acquisition time: 7-AUG-1992  06:29:43.40

Decay corrected to: 4-AUG-1992  16:36:00.00

Preset live time: 00:00:00.00 Presct real time: 00:00:00.00
Elapsed live time: 00:44:18.33 Elapsed real time: 00:45:00.00
MUESTRA 0-3

Pk Energy Area Bkgnd FWHM Channel Left Pw Cts/Scc %Err
1 28.29 15438 3501 3.75 53.40 48 26 5.81 1.4
2 32.20 8229 22842 13,94 61.22 48 26 3.10 5.4
3 35.73 2222 18680 2.64 68.30 48 26 0.836 11.3
4 74.12 19037 43712 4.07 145.16 136 18 7.16 2.7
5 85.46 9319 37418 2.97 167.87 160 17 3.51 4.9
6 103.25 6316 31957 2.55 203.48 160 17 3.51 49
7 159.56 1721 24247 1.94 316.23 312 11 0.647 17.7
8 328.91 1537 15469 2.18 655.32 651 10 0.578 15.4
9 487.21 3303 14810 2.80 972.31 965 16 1.24 8.5
10 510.88 51286 23500 3.54 1019.70 1007 27 19.3 0.9
11 559.01 13189 12577 2.77 1116.09 1103 30 4.96 2.1
12 564.02 1470 7878 1.91 1126.11 1103 30 0.553 12.2
13 656.63 1618 9149 2.92 1311.59 1304 14 0.609 12.9
14 81552 679 7508 2.41 1629.79 1624 12 0.256 25.8
15 1120.46 672 13187 2.77 2240.59 2235 13 0.253 35.4
16 1297.03 786 3781 3.90 2594.28 2588 13 0.296 14.6
17 1368.55 20895 38407 3.45 2737.56 2722 34 78.6 0.2
18 1524.71 2038 3197 3.55 3050.42 3041 20 0.767 6.3
19 1596.16 2525 3799 3.75 3193.58 3182 23 0.950 5.8
20 1731.22 13783 5192 3,98 3464.19 3450 27 5.18 1.5




RESULTADOS 43

7-AUG-1992  11:35:48.14

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES

stk kckdokkkkokkokkkk k¥ *kSAMPLE PARAMETERS * * %t sk de sk ok sk s ke S e ok ke o

Sample id: O-4 Sample weight: 1.30250E-01 g |
Project title: MONTERREY PROJECT LONG COUNT

Configuration: 18807 (CLINKER CEMENTO GRIS) i
Acquisition time: 7-AUG-1992  07:16:06.41

Decay corrected to: 4-AUG-1992  16:36:00.00

Preset live time: 00:00:00.00 Presct real time: 00:45:00.00

Elapsed live time: 00:44:18.16 Elapsed real time: 00:45:00.00

MUESTRA 04
Pk Energy Area Bkgnd FWHM Channel Left Pw  Cts/Sec %Err

28.05 10279 3662  2.61 52.93 48 20 3.87 2.0
30.71 5788 14945 2.54 58.24 48 20 2.18
33.23 2170 15475 2.03 63.29 48 20 0.816
74.12 19015 51490 3.91 145.15 135 21 7-15
85.28 9444 47813  3.28 167.51 157 21 3.55
103.33 6521 36435 2.72 203.65 196 16 2.45
158.96 3061 27928 2.40 315.02 309 13 1.15
328.60 1254 16893 1.97 654.69 650 11 0.472
487.05 1945 14278 2.30 971.97 964 15 0.732
510.84 52517 23180 3.65 1019.61 1006 27 19.8
559.00 24177 13389 2.77 1116.06 1105 28 9.10
563.76 1900 11557 4.11 1125.60 1105 28 0.715

3,
10.1
3.
5.
6.
11.
20.
1
0
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1
657.17 3500 12119 2.65 1312.66 1304 19 1.32 7
29,
8.
235
11.
1
0
7.
7.
1.

WO~ pWwWh =

N p

858.06 714 9589 1.79 1715.01 1707 15 0.269
889.21 3050 11815 2.86 1777.39 1768 19 1.15
1098.98 822 11050 2.72 2197.57 2192 12 0.309
1120.41 3003 19065 3.21 2240.48 2231 20 118
1297.43 799 4650  3.33 2595.09 2587 16 0.30
1368.53 20883 78020 3.45 2737.54 2722 31 78.6
1524,40 1975 3635 3.43 3049.81 3038 23 0.743
1595.89 1805 3440 3.73 3193.04 3182 22 0.679
1731.26 13947 5082 4,18 3464.26 3452 27 3.25
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7-AUG-1992  18:49:36.35

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES

sokkodokkkkdok bk kkkkkkkdRkSAMPLE PARAMETERS * # ok s sote s s s ke ek ok o o e e ok

Sample id: S-3 Sample weight: 1.12630E-01 g
Project title: MONTERREY PROJECT LONG COUNT

Configuration: BCR-1

Acquisition time: 7-AUG-1992  15:13:30.78

Decay corrected to: 4-AUG-1992  16:36:00.00

Preset live time: 00:00:00.00 Preset real time: 00:45:00.00
Elapsed live time: 00:43:03.66 Elapsed real time: 00:45:00.00

MUESTRA S§-3

Pk Energy Area Bkgnd FWHM Channel Left Pw  Cts/Sec %Err

1 28.06 22814 7051 2.81 52.93 48 17 8.83 1.2
2 30.89 8188 32293 2.18 58.60 48 17 3.17 4.7
3 37.02 279 34213 2.83 70.87 68 8 0.108 115.4
4 74.19 24618 107585 3.47 145.30 137 22 9.53 3.5
5 85.12 14685 81985 2.89 167.18 158 18 5.68 4,6
6 103.08 22311 65894 2.60 203.15 196 15 8.64 2.6
7 121.74 2594 41559 2.36 240.51 236 10 1.00 14.9
8 328.77 5017 50991 2.44 655.04 648 14 1.94 9.6
9 346.28 3100 39457 2.69 690.10 685 12 1.20 12.9
10 486.76 7372 34166 2.89 971.39 965 14 2.85 5.5
11 510.78 147660 59946 3.66 1019.51 1006 26 57.2 0.5
12 815.93 2719 25060 3.12 1630.62 1625 13 1.05 12.2
13 857.30 3277 32202 4.16 1713.47 1706 16 1.27 12.4
14 889.28 8004 32599 3.16 Vi¥n33 1770 16 3.10 2
15 1099.17 1373 43912 2.38 2197.93 2192 13 0.531 31.5
16 1120.30 6427 57686 3.24 2240.28 2233 16 2.49 8.5
17 1291.80 1791 19159 3.73 2583.81 2578 | (28 0.693 16.8
18 1368.57 795399 29374 3.51 2737.60 2722 35§ 308 0.1
19 152461 6162 12516 3.46 3193.25 3181 24 2.39 43
20 1596.00 51956 23121 4.20 3464.32 3450 36 20.1 0.9
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7-AUG-1992  18:49:43.77

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES

dkkkkdkbkkkrkkkkkxkxxx§ AMPLE PARAMETERS ¥# ks ke ki hdede sk dede ks

Sample id: S4 Sample weight: 1.00770E-01 g
Project title: MONTERREY PROJECT LONG COUNT

Configuration: DTS-1

Acquisition time: 7-AUG-1992 15:59:57.45

Decay corrected to: 4-AUG-1992  16:36:00.00

Preset live time: 00:00:00.00 Preset real time: 00:45:00.00
Elapsed live time: 00:44:57.67 Elapsed real time: 00:45:00.00
MUESTRA S-4
Pk Energy Arca Bkgnd FWHM Channel Left Pw  Cts/Sec %Ermr
1 28.29 328 809 2.55 53.40 51 8 0.122 1.2
2 74.16 1393 3343 4.01 145.24 136 24 0.516 11.7
3 320.08 18277 1632 2.61 637.63 629 21 6.78 0.9
4 510.79 1947 978 3.52 1019.53 1008 23 0.722 4.7
5 564.36 411 713 315 1126.80 1117 19 0.153 17.2
6 834.42 99 422 1.23 1667.65 1662 11 0.0366 41.6
it 889.36 891 921 2,75 1777.70 1767 22 0.330 9.4
8 1099.30 1837 901 2.83 2198.20 2185 25 0.681 5.0
9 1120.68 912 978 2.38 2241.03 2228 26 0.338 9.9
10 1173.12 1711 636 335 2346.08 2333 27 0.634 4.2
11 129157 1145 245 2.79 2583.35 2568 30 0.424 4.6
12 1332.29 1525 149 2.89 2664.93 2650 29 0.565 3.5
13 1368.48 6379 183 3.39 2737.42 2723 28 2.36 1.4
14 1460.21 136 838 0.86 2921.19 2911 22 0.0502 18.1
15 1731.14 440 140 3.83 3464.02 3450 29 0.163 8.7
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7-AUG-1902  18:49:51.67

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES

kkdokkknkkkkkkkkkkkkkkkSAMPLE PARAMETERS®# %otk kskok koo ke e k&

Sample id: S-5 Sample weight: 1.20760E-01 g
Project title: MONTERREY PROJECT LONG COUNT

Configuration: PCC-1

Acquisition time: 7-AUG-1992  16:46:22.14

Decay corrected to: 4-AUG-1992  16:36:00.00

Preset live time: 00:00:00.00 Preset real time: 00:45:00.00
Elapsed live time: 00:44:57.62 Elapsed real time: 00:45:00.00
MUESTRA S-5

Pk Energy Area Bkgnd FWHM Channel Left Pw  Cts/Sec %Err
1 28.26 916 266 3.48 53.34 48 20 0.339 6.1
2 3205 337 1074  2.95 60.93 48 20 0.125 21.2
3  41.66 286 3390 9.92 80.17 67 27 0.106 58.5
4 74.13 1114 2603  3.68 145.18 136 18 0.413 11.3
5 192.38 363 1296  2.73 381.93 376 11 0.135 20.1
6 320.06 14356 2041  2.57 637.59 626 26 332 1.2
7 511.00 1930 1143  3.73 1019.94 1007 26 0.715 5.3
8 564.17 713 966 2.47 1126.41 1117 21 0.264 11.4
9 810.64 418 803 2,76 1620.03 1608 21 0.155 17.4
10 889.31 2885 849 2.90 1777.60 1768 21 1.07 3.3
11 1099.31 1994 906 3.02 2198.21 2186 24 0.739 4,6
12 1120.39 2509 878 2.97 2240.45 2227 26 0.930 4.1
13 1173.22 1580 628 3.33 2346.28 2334 26 0.586 4.5
14 1291.58 1277 165 25 2583.37 4572\ @22 0.473 3.7
15 1332.53 1411 230 3.50 2665.41 2653 30 0.523 3.9
16 1368.48 6646 162 3.23 2737.43 2722 30 2.46 1.3
17 1731.37 424 170 4.35 3464 .49 3449 31 0.157 9.1
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7-AUG-1992  15:07:41.47

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES

dokkokkokkkkkdkkdkdonkkndkxkGAMPLE PARAMETER S %%k dokdkkidkkk

Sample id: 26 Sample weight: 1.95870E-01 g
Project title: MONTERREY PROJECT LONG COUNT

Configuration: TRACE ELEMENTS IN COAL

Acquisition time: 7-AUG-1992  13:33:16.65

Decay corrected to: 4-AUG-1992  16:36:00.00

Preset live time: 00:00:00.00 Preset real time: 00:45:00.00
Elapsed live time: 00:44:43.86 Elapsed real time: 00:45:00.00
MUESTRA 26

Pk Energy Area Bkgnd FWHM Channel Left Pw Cis/Sec %Err

1 2828 6725 595  3.66  53.39 48 53 251 1
2 31.88 5318 4013 380  60.59 48 53 198 5
3 3408 2956 5106 3.12  66.80 48 53 110 7
4 3772 3201 7654 345 7228 48 53 119 8
5 4126 4454 12869 453 7938 48 53 166 7
6 4646 2894 14639 479  89.78 48 53 108 9
7 7432 5142 16846 3.27  145.57 138 16 192 3
8  B5.00 2468 14085 292  166.94 160 15 0919 107
o 10327 19329 18431 244  203.53 196 20 720 1
10 12202 1541 11178 283 24106 234 14 0574 17
11 22151 951 9276 188 44026 435 17 0354 es
12 328.75 5679 9820 2.63  655.00 647 16 212 4

13 486.04 9446 6877 285 97175 965 1 30
14/ 510.90 13406 8370 1346 101975 1007 24  x'oa
15 55423 15466 5482 274 110651 100§ o 5'36
16 55898 4266 5223 263 111602 1008 23 ;a9
17 61899 9170 6425 283 123620 1225 33 34

18) lgs7.16 (7840 [N 3043° N3 28 A iy B 1352133 0'22
19 69820 5265 4443 286 139484  13gs g9 1'992
20 75113 476 3912 194 150084 1495 17 :
21 77642 14086 5449 297 155148 153y g4 5'578
22 81577 2935 3967 265 163029 1623 1'03
23 827.83 3846 3747 3.03 165445 144 31 143
24 83419 1151 3385 3.05 166719 1644 31 0439
25 84149 682 2721 332 1681.81 1676 13  0.954
26 868.18 864 3813 256 173527 1727 19 0392
27 88920 3040 3973  3.07 177737 1768 13 113

W N

0 LN

28 925.19 725 3134 3.18 1849.45 1843 14 0.270
29 104390 3684 5242 326  2087.23 2075 21 137
30 112041 2738 5698 323 224048 2231 18 102
31 1291.83 417 2191 3.85 2583.87 2574 20 0.155
32 1317.42 2960 2558 3.13  2635.13 2622 25 110

1368.54 3364 340 2737.55 0.238
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RESULTADOS 48

CONTINUACION MUESTRA 26

Pk Energy Areca Bkgnd FWHM Channel Left Pw  Cis/Sec %Emr

1474.94 1729 1085 3.35 2950.72 2938 26
1524.49 3257 1200 3.54 3049.98 3036 27
1596.01 7377 1007 3.68 3193.27 3183 22
1731.37 4089 1492 4,10 3464.49 3451 29

| I 8 |

7-AUG-1992  15:08:23.98

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES

ook e dedke e ook ek kb ke ek kokokd k¥ S ANMPLE PARAMETER'S # 5 % s ¥ 3% % e de sk e e sk ke ke e defe ke e e

Sample id: 27 Sample weight: 2.41050E-01 g
Project title: MONTERREY PROJECT LONG COUNT

Configuration: TRACE ELEMENTS IN COAL FLY ASH

Acquisition time: 7-AUG-1992  14:19:43.10

Decay corrected to: 4-AUG-1992  16:36:00.00

Preset live time: 00:00:00.00 Preset real time: 00:45:00.00
[{Elapsed Yive time: 00:44:09.80 Elapsed real time; 00:45:00.00
MUESTRA 27
iPk Energy Arca Bkgnd FWHM Channel Left Pw  Cts/Sec %Err
I 1 27.93 15585 1497 2.42 52.69 49 50 5.88 1.2
2 30.40 10915 7638 2.74 57.63 49 50 4,12 3.5
3 33.55 28460 28462 6.10 63.93 49 50 10.7 2.4
4 40.56 28441 72258 7.13 77.96 49 50 10.7 3.1
5 47.19 6408 38299 3.19 91.25 49 50 2.42 5.7
F‘6 69.76 14519 60679 2.94 136.42 128 26 5.48 4.2
7 74.43 24327 58551 3.82 145.77 128 26 9.18 2.4
8 80.53 1719 28322 1.40 157.99 154 21 0.649 17.2
9 84.76 8238 57782 2.93 166.46 154 21 3.11 6.6
10 99.51 22784 89821 6.21 165.99 182 33 8.60 4.0
11 103.21 142391 47144 2.54 203.39 182 33 53.7 0.4
12 113.29 1523 25758 2.79 223.57 220 .9 0.575 19.3
13 121.85 11142 38780 2.49 240.72 234 14 4.20 3.9
14 14539 1857 26209 2.20 287.85 284 10 0.701 16.5
15 159.43 1457 24899 2.37 315.97 311 10 0.550 20.4
16 208.68 3052 32062 3.00 414.58 409 13 1.15 12.2
17 22797 3346 32309 2.68 453,20 447 13 1.26 11.2
18 277.19 2913 25661 1.89 551.75 546 12 1.10 11.2
19 282.24 1086 21630 1.66 561.86 558 10 0.410 25.6
20 293.18 2016 24748 1.76 583.76 578 12 0.761 15.8




RESULTADOS 49
21 312.25 4126 28339 2.89 621.95 616 14 1.56
CONTINUA MUESTRA 27

Pk Energy Area Bkgnd FWHM Channel Left Pw  Cis/Sec %Err
22 320.18 1447 21481 232 637.82 633 11 0.546 19.8
23  328.74 39600 30967 2.65 654.96 647 17 14.9 1.2
24 344,52 2492 24690 3.41 686.56 680 14 0.940 13.5
25 396.20 3224 19487 2.78 790.05 783 15 1.22 9.6
26 432.35 4270 17337 2.72 862.44 855 15 1.61 6.9
27 479.67 3327 17488 3.83 957.21 949 32 1.26 9.2
28 486.90 62807 16992 2.78 971.69 949 32 23.7 0.6
29 510.87 40177 22720 3.58 1019.68 1007 24 15.2 1.1
30 559.00 86341 15838 2.77 1116.07 1103 32 32.6 0.5
31 563.65 8867 16078 3.24 1125.38 1103 32 3.35 4.5
32 618.61 1565 12385 2.71 1235.45 1229 15 0.591 15.6
33 629.88 2652 13036 2.65 1258.01 1250 16 1.00 9.8
34 656.86 11007 13970 2.90 1312.05 1303 18 4.15 2.7
35 685.74 2288 11496 2.86 1369.89 1362 16 0.863 10.7
36 751.52 4742 11768 2.73 1501.62 1492 20 1.79 5.9
37 776.70 1381 9467 2.42 1552.04 1545 15 0.521 15.6
38 815.73 20905 12856 3.00 1630.22 1620 21 7.89 1.5
39 834.07 8148 10540 3.03 1666.96 1658 17 3.08 3.1
40 841.56 5358 9306 3.17 1681.94 1675 15 2.02 4.2
41 867.83 4927 10579 2.92 1734.57 1726 17 1.86 5.1
42 889.31 23098 11661 3.00 1777.60 1768 25 8.72 1.3
43 894.30 623 7114 2,18 1787.59 1768 25 0.235 273
44 919.43 2260 8922 3.46 1837.91 - 1831 28 0.853 9.3
45 92530 5816 10901 3.11 1849.67 1831 28 2,19 4.5
”46 963.40 4530 11380 2.92 1925.99 1917 19 1.71 59
47 1099.18 5769 14810 3.35 2197.97 2188 20 2.18 53
48  1120.49 19996 19946 3.19 2240.65 2228 25 7.55 2.0
49 1172.74 944 9874 3.24 2345.31 2338 17 0.356 20.8
50 1212.82 1386 6852  2.66 2425.60 2419 24 0.523 11.6
51 1216.19 3494 8735 2.98 2432.36 2419 24 1.32 5.7
52 1228.62 936 7860  2.64 2457.25 2449 17 0.353 18.8
53 1291.51 3636 6986  3.32 2583.23 2574 18 1.37 4.9
54 1332.15 857 6598 2.79 2664.64 2657 17 0.324 19.0
55 1368.57 13975 811567 3.45 2737.60 2722 31 52.7 0.3
56 1524.57 16858 3684  3.61 3050.14 3036 27 6.36 1.2
57 1596.01 48063 3650  3.70 3193.28 3178 30 18.1 0.6
58 1731.17 9258 3121 4.10 3464.09 3451 27 3.49 1.8
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VI.-CALCULOS

En esta parte presentaremos por separado las conclusiones

correspondientes a las irradiaciones corta y larga.

A.- Irradiacion Corta.

Para la irradiacién corta, como ya fue mencionado, se irradiaron
las cuoatro muestras de interés y dos estdndares asi como un polyvial
vacio, el tiempo que duré la irradiaciéon fue de 10 minutos y el
tiempo de enfriamiento alrededor de una hora y media, para ser

contados por periodos de 500 segundos.

Al analizar el estdndar blanco se observan f(res picos con
energias correspondientes a 510.86, 1293.45 y 1642.41 (ver pag 36),
de éstas la de drea significativa es la segunda correspondiente al
isotopo del Argén 41, por lo tanto, al inspeccionar los resultados de
las demids muestras y estindares, aparece este mismo pico, el cudl
no se toma en cuenta ya que se debe al aire que el polyvials contiene.

Después de observar detenidamente los resultados de las
muestras O-1, 0-2, 0-3 y O-4 se nota que existen picos que se
repiten, como son los que corresponden a las siguientes energias:
1368 y 1731, que caracterizan al isétopo del sodio 24. De éstos el
correspondiente al 1368, tiene la mayor cantidad de area y es el de
menor error para considerarse en el cdlculo del sodio presente en la

muestra y a partir de esto encontrar la cantidad del compuesto NasO,
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De igual manera identificamos las energias de 846 y 1810 en
todas las muestras, estas son debidas al isétopo del Manganeso 56,
notando de igual manera que la energia correspondiente a 846 es la
conveniente para determinar cuantitativamente la cantidad de Mn y
posteriormente la del 6xido Mn,Oj3 presente en las muestras.

La energia correspondiente a 1090, la cudl es encontrada en tres

de las cuatro muestras, es la correspondiente al pico de doble escape
del gamma con energia de 2112, también del isétopo del Mn, lo cual
reafirma mas la existencia de dicho elemento.
. Unicamente en la primera y segunda de las muestras aparece la
energia 1524 correspondiente al is6topo del potasio 42 lo cual es
coherente con los supuestos contenidos del compuesto K2O ya que en
la tercera y cuarta muestra el contenido e€s menor.

Por otro lado la energia de 388 aparece inicamente en la
primera y segunda muestra, ésta corresponde al isétopo del Estroncio
87 metaestable.

Por iltimo notamos que la energia 94.6 aparece en todas las
muestras tambiéh, esta energia corresponde al isétopo del disprosio
165. De todo esto concluimos que estos cinco elementos tenemos que
buscar si éstos estdn presentes en las muestras y si éstas mismas
energias estin presentes en Sus espectros para poder cuantificarlos,
al estudiar éstos notamos que en ambos aparecen los
correspondientes a Na, Mn, K y Dy pero solamente en uno aparece ST,

Después pasamos al cdlculo de estos elementos, para esto es
necesario primero determinar el factor de correcién debido a que
cada muestra fue medida a una hora diferente de la que fue medida

el estindar.
1020091278



CALCULOS ’ 52

Por lo tanto primero presentaré la tabla 3 en la que se muestra
el isotopo de interés, su vida media en horas y en segundos, el
tiempo que transcurrié entre la muestras y los estindares (esta
informacion es obtenida de los resultados presentados en la
irradiacién corta en el capitulo anterior), para por ultimo calcular el
factor de correccién que requerimos, el que posteriormente usaremos
para realizar los cdlculos que determinaran la cantidad del elemento
de interés en la muestra,

Dicho factor estd dado por

e—(]nZ/tl/g)T 21

donde t,,, =vida media del isétopo de interés, y

1/2
T =tiempo que transcurri6 entre la muestra y el

estandar.

En la tabla 4 se prescnta la cantidad de Na, K, Mn, Sr y Dr que
estdn presentes en los estindares NBS 1633a y NBS 1632a, éstos
datos son obtenidos de Geostandards Newsletter(lg). En la tabla 5
presentamos los pesos de los dos estdndares, asi como la cantidad de
microgramos de los elementos de interés en dichos estindares para
los pesos dados, por ultimo en la tabla 6 son presentados la cantidad
de microgramos por gramo (ppm) en los estﬁndares de cada elemento

de interés.
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|

ESTANDAR MnO(%) NaZO(%) K20(%) Sr(ppm) Dy(ppm)

NBS 1633a 0.023 0.23 2.26 830 15.6

IESTANDAR  Mn(ppm) Na(ppm) K(ppm)  Sr(ppm) Dy(ppm)
NBS 1632a 85+6 828+27 4110+200  29+2  2.06+0.14

TABLA 4

S-1(1633a) Mn(ug) Sr(ug) Dy(ug)
0.10959gr 19.52 186.99 2056.1 90.96 1.709

5-2(1632a) Mn(ug)  Na(ug) — K(ug) Sr(ug) Dy(ug)
0.07360gr 6.27 60.94 302.5 2.134 0.152

TABLA 5

ESTANDAR Mn(ppm) Na(ppm) K (ppm) St(ppm)  Dy(ppm)
NBS 1633a 178.12 170626  18761.29 830 15.6

ESTANDAR Mn(ppm)  Na(ppm) K(ppm) Sr(ppm) Dy(ppm)
NBS 1632a 85+6 828+27 4110+200 29+2 2.06+0.14

TABLA 6
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En la tabla 7 se presentan las identificaciones de las muestras asi

como del estdndar, los pesos de las muestras, los supuestos

contenidos de Na (sodio) tanto en microgramos (ug) como en partes

por millén (ppm).

SUPUESTO
Na(ppm)

IDENT W

(gr)

S-1(1632a) 0.07360 828.00
0-1(18801) 0.07508 373.18 4970.43
0-2(18809) 0.15466 11.47 74.19

0-3(050703)  0.09142 488.30 5341.37 |
0-4(18807)  0.13025 270.56 2077.20

TABLA 7

En la tabla 8 son presentados los resultados de la cantidad de Na
en las mauestras, calculadas éstas por el método de andlisis por

activacién con neutrones.

{|TDENT FAC. DEC. CALCULADO CALCULADO
Na(ug) Na(ppm)

0-1 0.929 349.773 ‘ 4658.681
0-2 0.936 60.279 389.752
0-3 0.944 414.911 4538.517
0-4 0.951 222.810 1710.636

TABLA 8
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En 1las tablas 9 y 10 son presentados los célculos
correspondientes al Mn (manganeso) también en microgramos como

en partes por millén.

[OENT W(ar) SUPUESTO SUPUESTO
| Mn(jg) Mn(ppm)
Is-1(16322) 0.07360 2.134 29

0-1(18801) 0.07508 41.803 566.778
0-2(18809) 0.15466 11.473 74.185
0-3(050703) 0.09142

0-4(18807) 0.13025 181.300 1391.939

TABLA 9

FAC. DEC.  CALCULADO
Mn(ug) Mn(ppm)

0.654 36.994 492.730
0.683 22.039 142.505
0:717 66.236 724.527
0.749 112.669 865.021

TABLA 10

El disprosio es un elemento que no teniamos reportado en los
contenidos dados por CEMEX, asi que sélo presentamos en la tablall
los valores en microgramos y en partes por millén en el estdndar,
mientras que en la tabla 12 presentamos las cantidades de Dy

encontradas en la muestra.
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IDENT W(gr)

S-1(1632a) 0.07360

TABLA 11
IDENT FAC. DEC. CALCULADO CALCULADO
Dy(ug) Dy(ppm)
0-1 0.630 0.118 1.573
0-2 0.660 0.256 1.656
0-3 0.696 0.119 1.311
0-4 0.730 0.080 0.618

TABLA 12

Las tablas 13 y 14 corresponden a los resultados del K (potasio)

el cual inicamente se pudo observar en la muestra O-1 y O-2 .

IDENT W(gr) SUPUESTO SUPUESTO
Kng) K(ppm)
S-1(1632a) 0.07360 302.496 4110
O-1(18801) . 0.07508 560.947 7471.329
0-2(18809) 0.15466 539.240 3486.620
0-3(050703) 0.09142 288.390 3154.561
0-4(18807) 0.13025 356.818 2739.487

TABLA 13
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IDENT FAC. DEC. CALCULADO CALCULADO
K(pg) K(ppm)
0-1 0.915 383.163 5103.399
0-2 0.923 496.651 3211.245

TABLA 14

En las tablas 15 y 16 se presentan los resultados del Sr
(estroncio), estos resultados son obtenidos comparindolos con el
estindar S-2, ya que unicamente en este estdndar se pudo observar

la energia 338.

IDENT " W(ar) SUPUESTO SUPUESTO
Sr(ug) Sr(ppm)
S-2(1633a)  0.10959 90.959 830
0-1(18801)  0.07508 63.487 845.594
0-2(18809)  0.15466 64.195 415.073

TABLA 15

FAC, DEC. CALCULADO
S1(ppm)

0.655 329.124
0.681 255.718

TABLA 16
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B.- Irradiacion Larga

Para los cdlculos de la irradiacién larga seguimos el mismo
procedimiento que en la irradiacién corta. Primero observamos el
blanco, notando que existe presencia de sodio reflejada en sus tres
energias 510,1368 y 1731, notamos un poco de potasio al aparecer la
energia 1524 y por iltimo un poco de hierro al aparecer sus energias
1099 y 1291.

Observando las cuatro muestras nos encontramos con energias
que delatan la presencia de La(140), As(76), K(42), Ca(47), Fe(59) y
Na(23). De estos seis elementos cuantificaremos los dos primeros ya
que de los ultimos cuatro, el sodio y el potasio ya fueron
determinados en la irradiacién corta y ademds se tiene interferencia
con una posible cantidad de ellos en los estindares, mientras que el
calcio aparece en las cuatro muestras pero no en los estindares y por
dltimo el hierro sélo aparece en una muestra y no es confiable su
presencia en el estdndar.

El isétopo del lantano que aparece es el 140, haciéndose presente
con las energias 328, 486, 815 y 1595 de la cual usaremos la de 1595

por tener un menor error, los cdlculos de la cantidad de lantano en

las muestras son presentados en las tablas 17 y 18.

IDENT Wi(gr)

La(ug) La(ppm)

S-26(1632a) 0.19587 2.938 15

TABLA 17
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FAC. DEC.

0.862
0.873
0.885
0.897

TABLA 18

Al observar las cuatro muestras detectamos las energias 559 y
657 correspondientes al isétopo 76 de arsénico, de estas dos energias
la correspondiente a la 559 tiene un menor error y por lo tanto los
cdlculos para este elemento son hechos con esa energia y son

presentados en las tablas 19 y 20.

S-26(1632a) 0.19587

TABLA 19

FAC. DEC.

0.798
0.814
0.831
0.848

TABLA 20
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VII.- CONCLUSIONES

1.- En la siguiente tabla se presentan los elementos que se
determinaron y su concentracién en partes por millén, usando el

Método de Andlisis por Activacion con Neutrones Térmicos .

0-1(18801) 0-2(18809) 0-3(050703)  O-4(18807)

ELEMENTOS (ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
Na 4658.68 389.75 4538.51 1710.63
Mn 492.73 142.50 724.52 865.02
K 5103.39 3211.24 XXX XXXX
St 329.12 255.71 XXX XXXX
Dy | 1.57 1.65 1.31 0.61

11.04 11.24 9.74

66.21 1282 50.66

2.- Se confirmé la gran sensibilidad que el método tiene al
determinar trazas de elementos ( habiendo encontrado Arsénico,
Lantano y Disprosio ). Cabe hacer notar que con el método de

fluorescencia de rayos X no se tenian reportados estos elementos.

3.- En este trabajo, sélo se realizaron dos irradiaciones. La
primera de ellas que 1llamamos corta, el conteo no fue Io
suficientemente rdpido como para determinar elementos de vida

media de segundos. De la segunda irradiacién que llamamos larga, se
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realiz6 un conteo unos dias después. Para un anidlisis mis completo
del cemento se requicre realizar una irradiacién corta y para efectuar
un conteo inmediato, se debe usar el sisterna neumdtico (rabbit). De
la irradiacion larga que se efectud, es necesario hacer un conteo largo

después de dejar decaer la muestra por un periodo de algunos meses.

4.- Reiteramos el hecho de que ningin método es completo, sino
" que unos a otros se complementan, asi por ejemplo con el método de
absorcién atémica fue posible determinar Zinc en las muestras, que
no se tenia reportados por el Metédo de Fluorescencia de Rayos X y
que con las irradiaciones efectuadas por ¢l Método de Activaciéon no
fue posible determinarlo. Mientras que usando Andlisis por
Activaciéon con Neutrones Térmicos fue posible determinar Arsénico,
Lantano y Disprosio que no se tenian reportados en los estindares de
CEMEX y que no fue posible determinarlo por €l Método de Absorcién

Atémica

5.- El tiempo que llevaria realizar un andlisis completo de las
muestras de cemento por el método de andlisis por activacién con
neutrones térmicos es muy grande, sin embargo es un método muy
poderoso para realizar un andlisis completo de estos estidndares ya
que es muy sensible para la determinacién de una gran cantidad de

elementos comparados con otras técnicas, ver Apéndice C.
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VIII.- RECOMENDACIONES

1.- Continuar con el conteo de la irradiacién larga que se hizo,
para la cuantificacién de los elementos como ¢l hierro y el calcio,
ademds de la posible determinacion de algunos otros elementos de
vida media grande a niveles de trazas que no se tengan reportados

por los métodos usados en CEMEX.

2.- Realizar una irradiacién corta con conteo inmediato haciendo
uso del sistema neumadtico (rabbit) ya que éste se encuentre ¢n
funcionamiento, para la determinacién de algunos otros elementos

como el aluminio (Al) con vida media de segundos.

3,- Para contestar la pregunta de si este método nuclear podria
servir para monitorear el cemento en sus distintas etapas en linea se
propondria realizar un experimento de andlisis de activacién con
neutrones, haciendo uso de una fuente puntual de neutrones y la
medicién de los rayos gammas prontos. ( Para esto existe el
ofrecimiento de la Universidad de Zacatecas el cual cuenta con una
fuente de neutrones de Plutonio-Berilio y un detector de germanio
hiperpuro, para realizar dicho experimento. Habiendo estudiado la
sensibilidad de este método para el caso particular de los elementos
que a CEMEX le interesa, se puede asegurar que se obtendrian
resultados muy satisfactorios y que ésta serfa una manera de
monitorear su proceso en linea y con ello usarla como una

herramienta de control.
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APENDICE A

RESULTADOS REPORTADOS POR
FLUORESCENCIA DE RAYOS X
Y POR ABSORCION ATOMICA
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ESTANDARES USADOS POR CEMENTOS

% % % % ASTM®
0-1 0-2 0-3 0-4 *) (*¥)
Si0, 19.01  23.21 14.65 21.72 0.16 +0.20
AL,0, 450 4.48 3.59 3.46 0.2 +0.20
Fe,0, 336 = 033 1.68 4.23 0.1 +0.10
C20  62.89  68.52 42.39 65.90 0.2 +0.30
Mo 1.13 1.12 1.00 2.40 0.16 +0.20
SO, 5.05 0.70 0.38 0.1 +0.10
Na,0  0.67 0.01 0.72 0.28 0.1 +0.10
K,0 0.90 0.42 0.38 0.33 0.03 +0.05
TiO, 020 0.08 019 . 0.7 0.03 +0.05
P,O,  0.06 0.09 0.03 0.06 0.02 +0.03
Mn,0, 0.08 0.02 0.20 0.03 +0.03
SrO 0.10 0.05 0.04 0.03 +0.03

(*) Maxima diferencia entre duplicados.

(*¥*) Diferencia mixima del promedio de duplicados contra el certificado.

(B) Cabe mencionar que quien regula a partir de 1992 es 1SO-9000
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La siguiente tabla presenta los elementos que fueron obtenidos
usando el Método de Absorciéon Atémica, realizado éste por el

Laboratorio de Manufactura del ITESM.

Andlisis de Cemento por Absorciéon Atémica

MUESTRA  Ti Mg Fe K Al
mg/gr mg/gr mg/gr mg/gr mg/gr

18801 0.87 3.80 25.60 7.30 15.80

18809 0.26 3.50 1.70 3.00 13.60

050703 0.90  4.40 12.80  3.40  11.40

| 18807 0.73 8.30 30.90 2.40 9.20

=

Andlisis de Cemento por Absorcion Atomica

MUESTRA Mn Ca Si Na Zn
mg/gr mg/gr mg/gr mg/gr mg/gr
18801 0.56 385.3 73.0 3.6 4.600
18809 0.15 446.4 92.1 1.1 0.005
050703 0.92 288.8 66.1 4.3 0.031

18807 1.40 419.8 86.7 2.6 0.040

mg=miligramos
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kkkkdkkk Rk kKA kkkxkkkkXDETECTOR PARAMETERS* %% s otk ko s ok e
SHORT COUNT

Detector name: TENNELEC40 Ave efficiency:40.00000
Calibration date: 23-JUL-1992  11:13:38.29 Geometry: sample changer
# of Iterations: 10 FWHM: 7.75847E-01
Energy Tolerance: 2.00 Sensitivity: 10.00000
Kev/Channel: 5.01788E-01 Start Channel: 25
Half life ratio: 8.00 Stop Channel: 4096

Energy (KEV) = (-2.12565)+(5.01737E-01)*Channel+(1.80534E-07)*Channel**2
FWHM (KEV) = (7.75847E-01)+(3.66817E-02)*SQRT(Energy)

23-JUL-1992  11:10:19

NUCLEAR ENGINEERING TEACHING LABORATORY
NUCLEAR ANALYTICAL SERVICES

dkkkdkkkkkkkkkkkkkkkkk§ AMPLE PARAMETERS % # % a 3k ok % 3 3 3 e sk e s o e ok e e ok kb

Sample id: CALIB. SOURCE Sample weight: 1.00000E+00 g
Project title: MONTERREY PROJECT CALIBRATION

Configuration: EUROPIO

Acquisition time: 23-JTUL-1992 11:03:38.29

Decay corrected to: 6-DIC-1991  00:00:00.00

Preset live time: 00:05:00.00 Preset real time: 00:00:00.00
Elapsed live time: 00:05:00.00 Elapsed real time: 00:05:01.31
& e ok e ok ok ke ke ks ok ok ok A sk ak ok ke e i ok ok A B e ok ok ok ke A ak ak R ok 3k Ak ke ak ok ok 3k ok A 3 sk ok ol ks ok ok 3k ke a3k o ke ok ok ok
Energy Calibration Report

Energy = -2.126+0.5017*Channel+(1.8053E-07)*Channel**2

CALIBRATION

Centride True ComputedDifference
Channel Energy Energy

246.85 121.78 121.74 0.045
690.39 344.28 344.36 -0.076
. 1555.75 778.91 778.89 0.022
1924.48 964.13 964.13 0.005
2218.95 1112.12 1112.09 0.023
2807.71 1408.01 1403.03 -0.020
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FWHM Calibration Report
FWHM= 0.7758+3.6678E-02*Energy**1/2

Nbr Centride True ComputedDifference

Channel Energy Energy

1 121.78 1.25 1.18 0.070

2 344.28 1.36 1.46 -0.091

3 778.91 1.68 1.80 -0.121

4 964.13 2,02 1.91 0.101

5 1112.12 2.09 2.00 0.089

6 1408.01 2.10 2.15 -0.049
-
Pk Energy Area Bkgnd FWHM Channel Left Pw Cts/Sec %Err
1 39.80 3079 1937 1.44 83.57 77 i2 10.3 34
2 45.42 1274 722 1.11 94,78 90 21 4.25 4.5
3 46.75 281 406 0.80 97.42 90 21 0.937 16.1
4 121.75 14355 1104 1.28 246.88 240 14 47.8 1.0
5 244.67 2769 460 1.34 491.79 486 11 9.23 2.5
6 295.59 146 301 1.27 593.22 588 11 0.487 24.4
7 344,35 7559 323 1.39 690.35 682 14 25.2 1.3
8 367.68 218 253 1.31 736.83 731 12 0.728 16.7
9 411.39 589 212 1.44 823.88 818 14 1.96 6.8
10 44408 768 204 1.49 889.00 882 15 2.56 5.7
11 778.91 1900 227 1.69 1555.75 1547 16 6.33 2.9
12 867.46 568 206 1.69 1732.02 1725 15 1.89 7.2
13 964.09 1890 166 1.86 1924.38 1915 19 6.30 2.8
14 1085.83 1130 71 2.10 2166.66 2156 26 3.77 3.4
15  1089.74 201 54 2.29 2174.44 2156 26 0.669 14.9
16 1111.95 1505 159 1.96 2218.64 2208 22 5.02 3.4
17 1212.86 147 49 2.03 2419.45 2413 13 0.491 13.4
18 1299.15 158 20 1.67 2591.13 2582 16 0.525 9.9
19 1408.06 1964 42 2.38 2807.79 2798 20 6.55 24

1457.78 17 1.24 2906.69 0.119
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CONSIDERACIONES AL SELECCIONAR
UNMETODO
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CONSIDERACIONES AL SELECCIONAR UN METODO

Siempre que una técnica analitica va a ser evaluada para
resolver un problema particular, existen algunas preguntas que hay
que responder sobre su desempefio. El usuario espera conocerla y
saber que tan capaz es en términos de exactitud, precisién Yy
’ sensibilidad; saber como afecta la matriz o concentracién; saber que
tanto tiempo tomard hacer el andlisis y cudl deberd ser el tamaifio y
la cantidad de muestras que deberia tomar; y finalmente ;cudl serd
el costo involucrado? En seguida se presentan algunas respuestas a
éstas preguntas, en relacion con el método de activacién por

necutrones y Su espectroscopia.

;Cudl es la definicion del método (NAA)? Método usado para activar
elementos con necutrones y su subsecuente determinaciéon wusando

espectrometria de los rayos gamma ( ver capitulo 2 ).

¢ Qué estd involucrado? La muestra que se irradiard con un flujo de
neutrones, el cual puede ser obtenido con un reactor nuclear o por
fuentes que pueden moverse tales como el californio o bien plutonio-
berilio. Después de ser irradiada, los elementos activados son
trasportados a un detector de rayos gamma. Los rayos gamma son

contados y medidos por un cierto tiempo.

; Qué forma y tamarnio debe tener la muestra ? En general la forma

no importa mucho. Esta puede ser sélida, liquida, polvo o gaseosa.
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Como quiera, la forma y el tamafio afectan la actividad inducida al
irradiarla, y el conteo, lo cual es importante prevenir para evitar los
problemas que puedan ocurrir. El rango de posibles tamafios de
muestra es evaluado en virtud de las facilidades del equipo con el
que se trabaje y el peso va desde microgramos hasta cientos de

gramos.

({ Qué significa la precision del método ? Esta técnica es distinguida
por su precisién y es por eso usada frecuentemente como una técnica
de referencia . La principal limitacién para la precisién es debido a la
estadistica de conteo en la espectroscopia de rayos gamma y
ussalmente es posible mejorar la precision por medio de conteos
largos .(La excepcién a esto son los elementos los cuales al activarse

dan radioniclidos con vida media corta).

i En qué consiste la sensibilidad del método ? La técnica es
generalmente usada para andlisis elemental de trazas en muestras
con multielementos. Los limites de deteccion son a nivel de
microgramos para muchos elementos y abajo de cantidades de
nanogramos para otros.

Como quiera, los limites de deteccién dependen de los otros
elementos presentes en la matriz. La tabla A lista los limites de
determinacion para el andlisis de activacién bajo condiciones ideales,

asumiendo neutrones térmicos con flujos® de 1 X 10'% n/m2-seg.

¢ Cudl es el efecto de la concentracion ? Este método puede usarse

para determinar elementos en un amplio rango de concentraciones,
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sin embargo si el elemento estd presente en grandes concentraciones
es posible que un auntoblindaje pueda ocurrir, ¢l cual puede reducir la

actividad del radioniiclido producido.

¢ Cudl es el efecto de la matriz? Los elementos que tienen un rayo
gamma muy intenso en la activacion producen actividad de
background y posiblemente interfieran con los rayos gamma de otro
radioniiclido de interés. Algunos otros elementos no se activan con
neutrones, como son; oxigeno, hidrégeno, nitrégeno y carbdm.
Mientras que otros se activan mucho, como el aluminio, sodio, y cloro,

los cuales traen serios problemas de interferencias.

¢ Cudnto tiempo tarda el andlisis ? El tiempo del analisis depende de
los elementos a medir. Si los elementos activados tienen nuclidos con
vidas medias cortas, puede irradiarse y contarse en pocos minutos.
Por otro lado, algunos elementos deben ser irradiados por semanas y
dejar decaer por varios meses para por ultimo contar por varias
horas. Asi que el tiempo es relativamente flexible para los
radionuclidos con vida media larga y el andlisis puede tomar un

tiempo tan grande como el tiempo de que se disponga.

¢ Cudl es el costo ? El costo depende de los limites de deteccién
requeridos y cudles elementos seréﬁ medidos y en que matriz. Los
costos, como quiera, son competitivos con los otros métodos usados
en el mercado. Realmente el principal costo es ¢l funcionamiento del

reactor pero como los reactores de investigacion son usados para
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muchas otras cosas se¢ puede aprovechar usindolo a la par con otras

investigaciones y con ellos repartir ese costo.

¢ En qué se puede usar ? Este método es usado en una amplia gama
de ramas de la investigaciébn como son muestras médicas por
ejemplo, sangre, tejidos, pelo, dientes y huesos; muestras del medio
ambiente tales como filtros de aire, agua, plantas y vegetacion;
muestras geoldgicas que incluyen rocas, minerales y minerales en
bruto; asi como una gran variedad de aplicaciones industriales con

matrices de carbén, orgdnicas, metales, cristales y ceramicas.

; Como es comparada con otras técnicas ? En general este método es

uno de los métodos de anéilisis de multiclementos mas sensibles, los

cuales incluyen Inductively coupled plasma atomic emission

"

spectrometry”, Inductively coupled mass spectrometry,”, "Flame
atomic absorption spectrometry”. La tabla B muestra una
comparacion de limites de deteccién entre estos métodos en una

muestra de roca con silice.
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Tabla A .- Determination limits for single element
standards: a comparation of neutron activation with other
analytical techniques

--------------------------------------------------------------

Element FAAS ICP-AES ICP-MS INAA
(mg dm-3) (mg dm-3) (mg dm-3) (mg kg-1)
Al 0.06 0.046 0.00097 0.001
Sb 0.12 0.064 0.00028 0.00005
As 0.003 0.106 0.0028 0.00001
Ba 0.06 0.0026 0.0002 0.001
Bi. 0.12 0.272 0.00001 0.010
B 2.1 0.0096 0.00038  ----en--
Cd 0.003 0.0050 0.00057 0.0005
Ca 0.003 0.0050 0.00057 0.0005
C . e 0.35 = eeeeeeee e
Ce Bl eaaads 0.104 0.0001 0.0001
Cs 0.06 83.0 0.00009 0.0001
Cr 0.009 0.014 0.00011 0.003
Co 0.015 0.012 0.00034 0.00001
Cu 0.009 0.0108 0.00023 0.00001
Dy 0.15 0.054 0.0001 0.000001
Er 0.12 0.036 ’ 0.00006 0.0001
Eu 0.09 0.0054 0.00006 0.00001
Gd 6.0 0.050 0.0001 0.0001
Ga 0.21 0.092 0.00098 0.00005
Ge 0.3 0.096 0.00096 0.010
Au 0.03 0.034 0.00011 0.0000001
Hf 6.0 0.030 0.00002 0.0001
Ho 0.18 0.0114 0.00004 0.0002
In 0.12 0.126 0.00026 0.0001
It 15 0.056 0.00008 0.000001
Fe 0.015 0.0124 0.001 0.10
La 6.0 0.020 0.00008 0.00001
Pb 0.06 0.084 0.0003 1.0
Li 0.003 0.045 0.00029  --------
Lu 0.9 0.0020 0.00005 0.00001
Mg 0.0006 0.060 0.00094 0.010
Mn 0.006 0.0028 0.00029 0.00001
Hg 0.51 0.050 0.00023 0.0001
Mo 0.06 0.0158 0.0007 0.001
Nd 3.0 0.0150 0.0002 0.0005
Ni 0.015 0.030 0.004 0.010
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Element FAAS ICP-AES ICP-MS INAA
(mg dm-3) {mg dm-3) (mg dm-3) (mg kg-1)
Nb 6.0 0.072 0.00003 0.001
Os 0.3 0.0007 0.00044 0.001
Pd 0.045 0.088 0.0041 0.00005
P 120.0 0.152 0.032 0.001
Pt 0.21 0.11 0.00041 0.0005
K 0.003 12.0 0.004 0.0002
Pr 15.0 0.094 0.00009 0.00001
Re 2.4 0.012 0.004 0.00001
Rh 0.015 0.088 0.002 0.0001
Rb 0.015 15 0.00036 0.0001
Ru 0.9 0.060 0.00044 0.001
Sm 3.0 0.086 0.0002 0.000005
Sc 0.15 0.0030 0.00006 0.00001
Se 0.6 0.15 0.00028 0.005
Si 0.45 0.024 0.033 0.010
Ag 0.006 0.00032 0.00032 0.001
Na 0.001 0.058 0.003 0.0001
Sr 0.015 0.00084 0.0001 0.010
Ta 1.4 0.050 0.00001 0.00005
Te 0.15 0.082 0.003 0.010
Tb S 0.056 0.00003 0.0001
Tl 0.06 0.080 0.00003 0.010
Th - 0.166 0.00001 0.0001
Tm 0.3 0.0104 0.00001 0.00001
Sn 0.3 0.09 0.00043 0.001
Ti 0.21 0.0076 0.0024 0.003
W 3.6 0.060 0.00001 0.00001
U 90.0 0.500 0.00002 0.00001
\Y 0.15 0.015 0.00016 0.0000t1
Yb 0.12 0.0036 0.00006 0.00001
Y 0.6 0.0070 - 0.0001 0.0001
Zn 0.003 0.0036 0.00059 0.010
Zr 4.5 0.0142 0.00011 0.100
sources : " Flame atomic absortion spectrometry(Potts,1987), " Inductively coupled

plasma atomic emission spectrometry(Potts,1987), * Inductively coupled plasma mass
spectrometry(Jarvis, unpublished; Jarvis and Williams, 1989; Potts, 1987), "
Instrumental thermal neutron activation analysis(Revell987)
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Tabla B .- Determination limits for silicate rock: a
comparation of neutron activation with other analytical
techniques
Element FAAS ICP-AES ICP-MS INAA
(mg dm-3) (mg dm-3) (mg dm-3) (mg kg-1)

Al 12 9 0.485 100
Sb 5 20 0.14 0.1
As 60 15 1.4 1
Ba 10 1 0.1 20
Bi 5 20 0.005  -----
B 90 2 0.19 1
Cd 2 5 0.285  -----
Ca 0.6 4 5 200
iy ---- 70 eeee-- 3
Ce ---- 35 0.05 3
Cs 12 16600 0.045 0.2
Cr 10 3 0.055 0.5
Co 5 5 0.17 0.1
Cu 5 5 0.115  -----
Dy 30 15 0.05 0.2
Er 2.1 18 0.03 @ -----
Eu 18 2 0.03 0.5
Gd 1200 5 0.06 3.9
Ga 42 16 0.49 20
Ge 60 40 0.48  -----
Au 0.1 10 0.055 0.005
Hf 1200 6 0.01 0.2
Ho 36 15 0.02 0.1
In 24 25 0.13 0.2
Fe 5 2.5 0.5 50
La 1200 5 0.04 0.1
Pb 10 20 0.1s  -----
Li 3 3 - 015 e
Lu 180 0.4 0.025 0.05
Mg 0.12 12 0.47 = eeaa-
Mn 5 15 0.15 100
Hg 102 10 0.12 =
Mo 3 10 0.35

2
Nd 3 25 0.10 5
i 5
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-------------------------------------------------------------

Element FAAS . ICP-AES ICP-MS INAA
(mg dm-3) (mg dm-3) (mg dm-3) (mg kg-1)

Nb 90 5 0.02  —e---

Os 60 0.14 0.22 10

Pd 9 18 0.21 10

P 24000 30 16 0 -----

Pt 42 22 0.21  aee-s

K 0.6 2400 2 eeea-
. Pr 3000 40 0.05  eae---

Re 480 2.4 2 1

Rh 3 18 |

Rb 1 15000 0.18 0.1

Ru 180 12 0.22  aee--

Sm 600 15 0.1 0.1

Sc 10 2 0.03 0.05

Se 120 50 0.14 0.5

Si 90 5 1. = -----

Ag 2 5 0.16 2

Na 0.2 12 1,5 10

Sr 1 5 0.05 100

Ta 900 10 0.01 .03

Te 30 16 1.5 e-ee-

Tb 600 80 0.02 0.1

Tl 12 16 0.02 0.1

e 0.01 0.34

Tm 60 g 0.01 0.34

Sn 20 6 GAR] IOTEGAS

Ti 42 1.5 1.2 100

W 90 50 0.01 1

U 90 80 0.01 0.1

Y 1 5 0.08 1

Yb 24 1 0.03 0.2

Y 50 5 0.0s  -----

Zn 0.8 5 0.30 10

Zr 90 6 0.06 100

sources . " Flame atomic absortion spectrometry(Potts,1987), " Inductively coupled

plasma atomic emission spectrometry(Potts,1987), " Inductively coupled plasma mass

spectrometry,3sigma assuming dilution X 500(Jarvis, 1988 and unpublished data),”
Instrumental thermal neutron activation analysis(Potts, 1987; Parry, unpublished data)
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APENDICE D

Introduccién.- El siguiente apéndice presenta algunos elementos
de estadistica necesarios al realizar mediciones de la radiacién y su
andlisis. Toda realizaci6én de experimentos necesita, estadistica para
el analisis de sus experimentos que son de naturaleza estocéstica,
manejo de tratamiento de errores y ajuste a una funcién a partir de

los datos experimentales.

Definicion de Probabilidad.- Si en un experimento que se repite
N veces bajo las mismas condiciones, observamos que cierto evento x
aparece n veces, entonces la probabilidad P(x) de que al realizar el
experimento cualquier vez el evento x aparezca, estd dado por -
; n
LS "
Como no es posible realizar el experimento un nimero infinito de
veces, ¢l experimento es repetido N veces y si ¢l evento x ocurre n
veces de las N, la probabilidad es:

_n
PR =N D2

Esta ecuacién matemdticamente no seria aceptable, pero esta muy en
concordancia con Ia idea de la ecuacion DI y da muy buenos

resultados.
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Variable Aleatoria.- Al realizar un experimento, todas las posibles
respuestas del experimento forman lo que llamamos espacio muestra
del experimento. Una variable aleatoria es una funcién que va del
conjunto formado por el espacio muestra asociado con el experimento
a un subconjunto de los reales (este conjunto puede ser finito o
infinito, discreto o continuo, de aqui que existan variables aleatorias
que llamamos continuas, o bien discretas).

Distribuciones _de Probabilidad.- Cuando un experimento es
repetido muchas veces bajo condiciones idénticas, los resultados de
las mediciones no serdn necesariamente idénticas. De hecho, como
una regla y no como una excepcion, los resultados serdn diferentes.
Por lo tanto seria descable conocer la ley que gobierna estas
respuestas del experimento, si tal ley existe 'y es conocida, puede
ayudarnos de dos formas; primero, si se ha realizado un ndmero
pequeiio de medidas, se puede tener informacién de las
subsequentes mediciones; segundo, una serie de medidas pueden ser
checadas para ver si obedecen dicha ley.

Existen muchas leyes que gobiernan los procesos estocdsticos,
pero antes de mencionar aquellos modelos mis importantes para
nuestro caso discutiremos sus caracteristicas.

Para el caso de tener una variable aleatoria discreta su funcién
de distribucién esta definida para todo valor de su imagen como

P(X=x)=f(x) .

La cual debe cumplir con las siguientes caracteristicas:
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1.-f(x)=20
2. _0<f(x)<1
3.- > f(x) =

La funcién acumulativa, que estd definida como la probabilidad
de que la variable aleatoria tome un valor de x o cualquiera menor

estd dada por

Hx) = P(X<x)= if(t)

t=-oa

Por otro lado si la variable aleatoria es continua su funcion de
densidad de probabilidad, estd involucrada en el cdiculo de

probabilidad de encontrar a la variable en algan intervalo es decir:

f(x)dx= probabilidad de encontrar a la variable x entre x y x+dx.

Sus condiciones estan dadas por:

1.-0<f(x) <1
2.— [f(x)dx =1

Su acumulada esti definida como

Fx) = P(X< x) = jf(t)dt

Media v Varianza.- Existen algunas cantidades importantes como

lo son: una medida de tendencia central de los datos la cual
definiremos como el valor esperado de la variable aleatoria ( primer
momento alrededor del origen) y llamaremos la media(pn). Y una

medida de dispersiéon de los datos alrededor del valor central la cudl
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llamaremos varianza(c?) y estd definida como el segundo momento

alrededor de su media:

p=HX=>xf(x) , casodiscreto |,
¥ X
pu=HX= J;F( x)dx , caso continuo ,

o°=V[X = {(x ~ u)2]= D(x- p)2 f(x) , caso discreto y

+ oo

o®=VIX = B(x-p)°]= [ (x—w(x)dx , caso continuo .

Cabe mencionar que en lugar de la varianza es comin usar su

raiz cuadrada, la cual es llamada desviacién estindar
o=~/ V(X)

ésta es comin usarla debido a que tiene las mismas wunidades

que los datos con los que se estan trabajando.

La_Distribucién Binomial.- La variable aleatoria que diremos
tiene como funcién de distribucién de probabilidad (fdp) cumple con
las siguientes caracteristicas

1.- El experimento tiene unicamente dos posibles respuestas, las
cuales es comun llamarlas éxito y fracaso.

2.- La probabilidad de éxito es p y €sta se mantiene constante

durante todas las veces que se repite el experimento.
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3.~ La ocurrencia del éxito es independiente del nimero de
€xitos que se hayan obtenido anteriormente.

Si cumple con estas caracteristicas y si su fdp estd dada por

_ - _ N neq N-n _
P(X- n) Pn_ (N_n)l nlp (1 p) VX 1)2: 31»;) N

con media, varianza y desviacion estindar dadas por
N
w=n= 2 P.=Np

= Y (n-1)Py=Neti-p)
= +/Np(1-P)

Para ¢l caso particular de considerar el decaimiento radiactivo de

una muestra que contiene N, niclidos radiactivos, la probabilidad de

que n 4dtomos decaigan en t unidades de tiempo estd dado por

Pt Noo ), AN ORIR S ert)’ (e'“)

donde ( 1- e™) es la probabilidad de que un miclido decaiga.
Por lo tanto su media, varianza y desviacion estindar estdn

dadas por
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p=NG-e?),
o?=N(-e*)e " =pe™,
o= pe ™ .

Para el caso donde e! tiempo de observacién es corto comparado

con la vida media del radionuclide que decae (At«1l), la desviacion

~ media estd dada por:
Gz.\/ﬁ =+/n

La distribucién_de Poisson.- La distribucién de Poisson es un caso

especial de la distribucién binomial la cual es aplicable cuando la
vida media de el is6topo que estd emitiendo es grande comparada
con el tiempo de observaciéon. Estd distribuciéon podria esperarse de
procesos aleatorios en los cuales la probabilidad de que un evento
pase es pequefio e independiente del tiempo. La probabilidad de que
n 4tomos decaigan sobre el intervalo de tiempo para el cual el

promedio ¢s m, estd dado por

n -m

Pn="8 __ vn=01,2...
4 n!

Para la distribucién de poisson, la varianza esti dada por

y su desviacién estdndar serd
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c=vm

Distribucién Normal.- La tercera distribucién importante es la
normal, la cual es una buena aproximacién a la binomial para N

grande, su funcién de densidad de probabilidad estd dada por

]
1 2q°

M=o s ©

donde m es la media y ¢ su desviacion estandar. La grifica de
estd curva tiene forma de campana, su centro se encuentra en m y es
simétrica con respecto a su media. La desviaci6én tiene como
interpretacién el grado de dispersion de los datos del valor central y
para el caso particular de toda distribucién normal el drea abajo de
esta curva a o del valor central es del 68.3%, es decir, este
porcentaje de datos se encuentra entre p-6 y p+o, De igual forma la
probabilidad de encontrar un valor en px2c es del orden del 95%.
Para ¢l caso particular en que en una normal su desviacidén es igual a
su media, ésta se aproxima a las distribuciones de Poisson y Binomial

para valores de m grandes, bajo la restriccién de que Im-nl << m.

Tipos de Errores.- Al realizar una medicién o una serie de
mediciones que dan como resultado R, este resultado es

frecuentemente reportado como

R+E ,
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en este caso, E representa el error absoluto ( R y E estin dadas

en las mismas unidades ), o bien como
R+e%

donde € = (E/R)X100= error relativo ( adimensional ).

Cuando las anteriores ecuaciones son usadas, es importante
entender que no significa que el valor se encuentre entre R-E y R+E,
sino que existe una probabilidad de que dicho valor se encuentre en
tal intervalo, para esto es comiin usar el error estandar y el error
probable, el primero de ellos nos dice que con una probabilidad de

0.683 el valor se encontrara entre R-E . y R+E_, mientras que el

segundo nos dice que con una probabilidad del 0.5 el valor se
encontrard entre R-Ep y R+E; .

Propagacién de Error.-Los resultados de un andlisis son
frecuentemente calculados de dos o mds datos experimentales cada
uno teniendo asociado su error, la pregunta es de qué manera estos
errores se van propagando hacia el resultado final.

Para este propodsito, si una cantidad x depende de las variables p,
q, T, . . . , las cuoales fluctian en forma aleatoria y de manera
independiente, es decir, x es una funcién de p, g, r, ..., lo cual

escribiremos como

x=f(p,q,r,....) .
La incertidumbre dx;( que no es otra cosa que la desviacién de

su media), en la i-ésima medicién de x, dependera del tamafio y del

signo de las correspondientes incertidumbres dpi, dqi, dri, ....Esto

€S
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dx,=f(dp,;,dq,.dr;, . . . )=(x;-m)
La variacién en dx como una funcién de las incertidumbres en p,

q, I, . . . puede ser derivada tomando la diferencial total, esto es

( )19+( )ﬁq+ g:,‘)jr+

Para relacionar los términos de la ecuacidén anterior es necesario

elevar al cuadrado, asi que

(@0 = [(Z 0+ (2o (Zpr +.. |

En la anterior ecuacién si elevamos al cuadrado en el lado
derecho aparecen términos que llamaremos del tipo 1 y del tipo 2,

los del tipo 1 son los cuadrados como

(2 o] (3] (3]

Estos términos del tipo 1 no se cancelan ya que siempre son
positivos, no asi los términos del tipo 2 que llamaremos cruzados

- (F)GEapaa. (5)G peer

Estos pueden ser positivos o negativos, y si dp,dq y dr son
independientes y aleatorios, algunos de estos términos cruzados
serdn positivos y otros negativos, de tal forma que la suma de todos

estos términos del tipo 2 podria acercarse a cero.
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Como una consecuencia de esta cancelacién entonces

sumada desde i=1 hasta i=N, tenemos

N

89

(dx)?

ii("X) ( ) (dp)+( )zgdqi)+( )z(dr)+ o

i=1

Dividiendo la anterior ecuacién entre N, tenemos

ii(d*'f 20’ (25 S B

e (a—p) — N ‘log) N +H5F) =
Del concepto de varianza sabemos que

L (mw) (@)
N y A

x =

donde czx es la varianza de x. En forma similar

Con esto podemos escribir la ecuaciéon D3 como

01=(2) o +(%) 024(2) 2.

F s s

D3

D4
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.
———

Operaciones aritméticas de suma, resta, multiplicacién y divisién
son realizadas con ndmeros que tienen error, 1a manera en que estos

errores se propagan usando D4 estard dado por

(x £dx) + (y £dy) = (x+y) = \/(dx)z + (dY)z

(x £dx) - (y £ dy) =(x-y) J_(\/(;f + (dy)2

2 x 4
(xidx)(yi-dy)=(XY)[1¢\/(dx):) +(y);) ]

(x +dx) /x (@)’ (dy)
s (ofs. [l @)
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