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DETERMINACION DEL CONTENIDO DE CROMO EN SUERO DE BOVINOS
MEDIANTE EL METODO DE ANALISIS POR ACTIVACION CON NEUTRO

NES.

ABSTRACTO

Existen algunas investigaciones que se han realizado
en diferentes paises en las cuales se ha demostrado que
al aumentar la racién de cromo en los alimentos proporcio
nados a algunas ratas (1) se observan variaciones en la
asimilacion de glucosa en sus células. Este hecho motivé
a algunos investigadores de la Facultad de Veterinaria de
la Universidad de Zacatecas a experimentar con bovinos con

la idea de incrementar el peso de estos.

Tales investigaciones pretenden encontrar la cantidad
éptima de cromo gque debe ser administrada a los bovinos sin
provocar su muerte por envenenamiento. La dificultad de de
terminar trazas en cantidades menores de partes por millédn
(p.p.m.) por 1os métodos quimicos conocidos, despertd en
ellos el interés de utilizar un método fisico muy preciso.

Como To es el Andlisis por Activacidn con Neutrones, (A.A.N.).

En este trabajo fueron irradiadas tres muestras de sue

ro, de un mililitro cada una en las que se suponia existfa



cromo en las siguientes proporciones 0 p.p.m., 5 p.p.m. y
40 p.p.m. puesto que se habia incrementado T1a racién de
cromo en las proporciones anteriores a los bovinos bajo
estudio. No obstante, se obtuvieron cantidades mucho més
pequefias: como fueron 0.07 p.p.m. en la muestra testigo,
0.16 p.p.m. en la muestra para la cual se suponfa una con
centracién de 5 p.p.m. y 0.66 p.p.m. en la muestra para la

cual se creja existfa una concentracidn de cromo de 40 p.p.m.

Se realizaron dos irradiaciones con dos propdsitos;
una con el fin de determinar si existfa o no cromo en 1a
muestra testigo; ya que én la primera irradiacidn no se de
tecto absolutamente nada, el otro propésito era comparar
los resultados obtenidos en ambas irradiaciones. En la se
gunda irradiacidn se incrementd la cantidad de suero mante

niéndose casi el mismo tiempo de irradiacidn.

Las muestras fueron irradiadas en el soportelrotatorio
1Tamado Lazy Susan de un reactor Triga Mark I; el flujo en
esta parte del reactor fue del orden de 10" n/cmz-s. El
tiempo de irradiacifén en la primera exposicién fue de 2.5
horas y en la segunda fue de 2 horas. Las muestras fueron
contadas en un detector Ge(Li) de 34.98 cm’ de volumen ac

tivo.
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INTRODUCCTION

El andlisis por activacidn con neutrones consiste en
someter a un bombardeo de neutrones los elementos que com
ponen una muestra y enseguida registran en un detector de
rayos gamma elementos que son sensibles a sufrir una reac
cidén X (n,Y)Y, de esto se concluye inmediatamente que no
todos los elementos que componen una muestra pueden ser
detectades por este método sino s6lo aquellos que tengan
cierta probabilidad de sufrir este tipo de reaccién nu-

clear: 1lamada captura radiactiva.

Existe otro método fisico que es aplicado en la deter
minacidén de trazas de elementos: 1lamado fluorescencia de
raxos X y consiste en excitar los niveles atémicos mas 1i
gados con la consecuencia emisifn de los rayos X caracte-
risticos del elemento excitado. Aunque con este método
siempre es posible determinar trazas de elementos, no pro-
porciona la precisién obtenida mediante el andlisis por ac
tivacién con neutrones. Una inconveniencia que puede pre-
sentar el método de andlisis por activacidon con neutrones
en la determinacidn de Ta concentracidon de algln elemento
en una muestra, es que éste no posea una probabilidad sufi
ciente grande de sufrir captura radijactiva y entonces para

activarlo es necesario un tiempo de irradiacidn demasiado



prolongado y esto puede provocar que elementos de menor
interés y mds sensibles a la captura radiactiva se acti-

ven demasiado, haciendo imposible su manejo.

En este caso particular, en el cual se desea deter-
minar cromo en una muestra de suero, Ta gran cantidad de
sodio presente en este tipo de muestra orgdnica, alcanza
un grado de activacibén muyy alto, la cual imposibilita de
tectar el fot6pico del cromo formado por la emisién de un
rayo gamma de 320 kev. Asi que fue necesario dejar decaer
la muestra por un tiempo de alrededor de cuatro semanas
dando oportunidad a que decayera el sodi¢o y otros elemen-
tos de vida media corta que producfan un background dema-

sjado pronunciado .

La seleccidn en esta investigacidn del método de Ana
1isis por Activacién Neutrénica (A.A.N.) se debe princi-
palmente a que con este método se ha reportado en algunos
articulos una sensibilidad en la deteccién de cromo del

orden de Sx16™11

gr (2), mientras que con el método de flou
rescencia de rayos X la sensibilidad reportada ha sido del

orden de 1.1 partes por bill6n {p.p.b.). {3}.

Otra ventaja que presenta el método de activacidn por

neutrones es su relativa sencillez en el cdliculo de la ma-
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sa de los elementos mediante el conocimiento de la masa
de los elementos standard que son irradiados conjuntamen

te con la muestra.

Es posible calcular 1a masa de los elementos en una
muestra sin utilizar ningln elemento standard (4) la dni
ca inconveniencia que existe es que Ta fdormula para hacer
este cdlculo depende del flujo en el reactor, la eficien-
ctia y otros parametros, los cuales deben ser calculados
con bastante exactitud. $i deseamos obtener resultados
muy precisos en la determinacidn de las masﬁs de los ele-

mentos presentes en la muestra.

En este trabajo se produjo una interferencia despre-
ciable debido al fierro presente en 1a muestra causada
por la reaccidn 34Fe(n,x)510r, pero fue posible determi-
nar el orden de esta interferencia en Ta determinacidn de
cromo gracias a la aplicacidnde la férmula para determinar
masas de los elementos en una muestra sin utilizar elemen

tos standards.

La reaccién mediante la cual determinamos la masa de

cromo con la muestra de suero fue 50Cr(n,Y)51Cr, el Cromo-50

captura un neutrdén formdndose el nicleo compuesto Cromo-51,

el cual decae al capturar un electrdn orbital con la emi-~



.

sién de un rayo gamma de 320 kev., transformandose en Vana

dio-51.

La grafica de decaimiento muestra que la emisién gamma
ocurre con una probabilidad del 9% por desintegracién del

nicleo compuesto.

La eficiencia del detector fue calculada con una preci
cién mejor del 0.05%. E1 modelo utilizado en el c&lculo
de eficiencia es el descrito por J. Cline (9) y la utiliza
cién de la ecuacifn propuesta por A. Ahmad y P.W. Gray (4)
ellos reportan una precisidn mejor del 1%, no obstante la
precisién fue mejorada (21) mediante la aplicacién del al
goritmo de Montante (8) en la resolucidn de las ecuaciones
normales que resultan en el ajuste por el método de minimos
cuadrados de l1a funcidn para la eficiencia de A. Ahmad y P.W.

Gray.
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Gréfica que muestra la desintegracién del Cromo-51

en Vanadio-51. (5).



EXPERIMENTO
Irradiacidn y Preparacidn.

La irradiacidon fue 1levada a cabo en recipientes de
po11etf1eno denominados polyvials; estos fueron lavados
con jabon especial para remover residuos radiactivos y
agua potable, continuando el proceso con agua ionizada y
una solucidén de dcido nitrico hasta finalizar con agua

ionizada y dcido citrico.

Los polyvials fueron secados durante 72 horas a una

temperatura de 20°C.

Para colocar las muestras de suero en 1os polyvials
se utilizaron micropipetas de 1 ml y 0.1 ml. E1 suero
fue encapulado en tres polyvials, siendo sellados 1os dos
polyvials mds internos, evitando asi una posible fuga o
contaminacidn de 1a muestra. E1 tiempo de irradiacidn fue
en la primera exposicién de 2.5 horas y en la segunda de
2 horas. En la primera irradiacién se colocaron tres mues
tras de 1 ml. de suero cada una, siendo estas: la muestra
testigo que fue marcada con el niamero 372, la cual se supo
nia no contenia cromo. Una muestra marcada con el nimero

22, para la que se crefa contenia una concentracidn de cro



mo de 5 p.p.m. Por {iltimo la muestra marcada con el nime
ro 94, cuya concentracidn de cromo se presumia era de 40
p.p.m.. Las muestras y el standard el cual contenfa 5g4gr.

de cromo en una solucidn de K2 Cr2 02 fueron colocadas en

Lazy Susan.

La seqgunda irradiacidn se realiz6é con unas copias de
las primeras muestras, pero se aumentd l1a cantidad de sue
ro. La muestra testigo con 4.6 ml. fue marcada con el ni
mero 104; l1a muestra para la cual se suponfa una concentra
cidn de cromo de 5 p.p.m. con 3.4 ml., fue marcada con el
nimero 72; y la Gitima con 3.0 ®]. marcada con el nimero

91 y cuya concentracién se crefa era de 40 p.p.m.

E1l standard, marcado con el nGmero 308 con una concen
tracién de cromo de 1 mgr. y las muestras anteriores se

irradiaron durante 2 horas en el Lazy Susan.

El flujo del reactor calculado en el Lazy Susan con

una muestra de Zirconio fue de 4.68+1.03X10" n/cm2 -5,

La potencia del reactor de 250 kw. se mantuvo en un
94% l1os primeros 32 minutos y en un 100% los dltimos 28

minutos ya que la muestra de Zirconio fue irradiada duran

te 1 hora.



En la irradiacién de las muestras se mantuvo la mis
ma potencia y el Lazy Susan rotando a una velocidad uni-

forme para conservar un flujo constante.

Las muestras fueron contadas a 3 cm. de distancia

fuente-detector, en un detector de Ge(Li) cuyo voTumen

activo era de 34.98 cm3

, 81 sistema de conteo era un ana
l1izador Multicanal adaptado a una microcomputadora Nova-
800 1a cual podfia 1localizar 150 fotGpicos en 4096 cana-
les del espectro del detector Ge(Li) con una rapidez de

1000 canales/min. (6).

Las muestras se dejaron decaer por 4 semanas. Una

de ellas, que fue utilizada en el cdlculo dg Ta interfe-

5

rencia 4Fe(n,<£)51Cr, se dejé decaer por 45 dfas, siendo

el tiempo de conteo de las muestras hasta de 72 horas.

Se determind experimentalmente la eficiencia del de-

tector Ge(Li) a 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 12 y 13 cm. de dis

tancia fuente~detector, Tas fuentes utilizadas fueron 133

GOCO, 13765, 15?.Eu y 226

Ba,
Ra. Se elabord un programa que ajus
ta por el método de minimos cuadrados 1a funcién de A. Ahmad
y P.W. Gray (4) para la eficiencia, ademds dicho programa
calcula el coeficiente de correlacidén lineal midltiple, la

desviacién standard, 1a matriz de varianza y hace la prueba



de chi-cuadréda para l1a bondad de ajuste.

E1 programa fue corrido en una computadora CYBER 70-12

y el tiempo de ejecucién del programa es de 11.42 segundos.
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PRECISION Y SENSIBILIDAD

Con este procedimiento es posible determinar canti-
dades tan bajas de cromo como 5 X 10" gr. {(2), la iunica

posible interferencia bajo las circunstancias dadas es de

5

bido a la,reaccidn 4Fe(na‘)516r. No obstante, no se pre

sentaron interferencias serias, pues 1a cantidad de cromo
producida por Ta reaccidn 54Fe(n,d3510r durante la irra-

diacidn y el tiempo de decaimiento fue de 6.80 X 10”18

gr/ml.
la cual resulta despreciable si se compara con la cantidad
minima de cromo calculada en las muestras irradiadas que

fue de 7.81+4.88X10°°

gr. para la muestra testigo.
La distribucidn del flujo fue homogé&nea, pues el Lazy
Susan se mantuvo girando obteniendo en promedio un flujo

constante con la pasicidn.

La geometria en la colocacibn de las muestras no va-

ridg, no obstante, se determind la eficiencia absoluta de

fotdpico del detector con varias fuentes: 1°° 60

137Cs, 152 226

8a, Co,

Eu y Ra. Se obtuvo una precisidn mejor del

0.05%.
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RESULTADOS Y DISCUSION

Los resultados de 1as concentraciones de cromo en
p.p.m. calculadas en la primera y segunda irradiacidn se

muestran en las siguientes tablas:

PRIMERA TRRADIACION

CONCENTRACIONES DE CROMO EN P.P.M.

Muestra I (372) Muestra II (22) Muestra II1I (94)
0 0.1579%0.0679 0.6666-0.1577

SEGUNDA IRRADIACION

CONCENTRACIONES DE CROMO EN P.P.M.
Muestra I (104) Muestra II (72) Muestra IIJ (91)
0.07441%0.04644  0.1737%0.0604 0.2857%0.0229

En la muestra 1 se crefa que no habia cromo, ya que
este suero se obtuvo de los bovinos cuando a(n. no se les
administraba cromo en los alimentos, en 1a muestra II se

estimaba una concentracidén de cromo de § p.p.m. puesto que
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se les proporciond en los alimentos y en la muestra III
se suponia que el aumento de cromo en la racidn de alimepn,

tos conduciria a una concentracién de &ste de 40 p.p.m.

E1 andTisis quimico utilizado fue l1a absorcidn atdmi
ca, pero este método praporciona una gran incertidumbre
cuando se pretenden calcular concentraciones por debajo
de 4Q p.p.m. _

Las muestras 111, marcadas con el nimero 94 en Ta pri
mera irradiacién y con el 91 en 1a segunda, no concuerdan
con bastante exactitud. No obstante, Tos resultados obte
nidos en la primera irradiacidn deben ser mds precisos que
los de 1a segunda, puesto que, 1as muestras de la primera
irradiacién eran de menos volumen y por lo tanto las varia
ciones en el flujo de neutrones al penetrar J]a muestra son

mucho menores.

E1l flujo fue Ea1cu1ado por el método de l1os dos detec
tores, éste, es descrito en el capitulo V. Y fue calculado
dos veces, puesto que, en la primera 1a potencia del reactor
fue muy variable y por lo tanto, el Qalor obtenido de esta
forma no se podfa considerar muy preciso, asi que, se vol-
vié a irradiar una muestra de Zirconio y la potencia se

mantuvo practicamente constante e igual que cuando fueron



s Y3 =

irradiadas las muestras de suero.

La precisidn en 1a determinacidn de trazas de elemen
tos exige precision en el cdlculo de la eficiencia, ésta
precisidn fue mejorada (25) de 1% al 0.05% ai aplicar el
algoritmo de Montante (8) en la resolucifn de las ecuacio-
nes normales que resultan al ajustar por minimos cuadrados

la ecuacidon de 1a eficiencia propuesta por A. Ahmad y P.W.

Gray (4) cuya forma es:
€ric= {a,+A,1nE +A (1nE)2 + A, (1nE)3 + A (1ne)® + A_(1nE)7 Y,
e it 3 4 5 6

E1 procedimiento para determinar la eficiencia absolu

ta y relativa de fotdpico es descrito en el capitulo VII.

E1 cdlculo de las concentracuibes de cromo en las mues

tras se descubren en el capitulo XII.
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CALCULO DEL FLUJO TERMICO Y EPITERMICO EN EL LAZY SUSAN

DEL REACTOR TRIGA MARK 1I.

La determinacidn de los flujos térmico (@tn), epi-

térmico {Qe) y total (), se realizdé mediante el método

de irradiaci6n de dos detectores con una muestra de zirco
nio. Este método se describe a continuacifn:

Sea R1 la razon de interacci6n por &dtomo en el detec

tor 1 debido a 1os neutrones térmicos y epitérmicos inci-

diendo en €1 y sea R2 la razén de interaccidn por dtomo en

el detector 2.

Si(?th,“k son Tos flujos térmicos y ep{térmicos en el

Lazy Susan del reactor entonces.

Rf{@thﬂ'al +([fe 1, para el detector 1 (1)
Ry = @th P +Qe I, para el detector 2 (2)

Donde Qo1 {52 son las secciones transversales micro
scOhpicas del detector 1 y 2 de 1a reaccidn en consideracidn
(captura radiactiva) para los neutrones térmicos y Il y 12

son las secciones transversales microscOpicas de interac-

cién para Tos neutrones epitérmicos.

Resolviendo dichas ecuaciones por el método de suma y
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resta o cualquier otro, tenemos que:

(Peh- Ry 1 - Ry Iy (3)

Qo1 T2 -Qgz I3

(Pe= R, U1 - Ry Uo2 : (4)
(o1 T2 -Goz I3

La muestra de zirconio fue colocada en el Lazy Susan
donde fueron colocadas las muestras de suero de bovino y

el standard de cromo. ,

Se supuso el flujo de neutrones uniforme en el Lazy
Susan ya que este se mantenfa girando y las muestras eran

muy pequehas.

La muestra de zirconio tenfa un pesc de 18,1 gramos,
el tiempo de irradiacién fue de 1 hora, la potencia del

reactor 250 kw. se mantuvo en uyn 92%.

La actividad de saturacidn Am por dtomo que es igual

a la razén de interaccidn por dtomo R, esta dada por*

R= A (c-B) (5)
eA(l_e‘ltO) (e-ltl_ e-)tZ) PYNOA

*Yéase su deduccidon en el dpendice I.



donde

No

Las reacciones obtenidas en la irradiacidn son

= 16 =

Probabilidad de emisidn gamma

Constante de desintegracidn

Eficiencia absoluta del fdtépico

Tiempo de irradiacidn .

Tiempo en que se inicié el conteo en el detector
Ge(L1i)

Tiempo en que se finalizd el contec en el detec-
tor Ge(Li)

Area del fotopico o namero total de cuentas regis
tradas por unidad de tiempo.

Backgroundo o nimero de cuentas por unidad de tiem
po debido al background |

Abundancia del isotopo

Nimero de isotopos radiactivos al sacar Ta muestra
de Z¥ del reactor

962r

(n,T)97Zr y 94Zr(n,T)952r asf que los dos detectores son

952r

y Ze.

Datos

%7y, T, = 1572 horas.
97Zr, T, = 16.8 horas.
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to 1 hora

ct
u

2 tl - 8000 segundos (tiempo de conteo de l1a mues

tra radiactiva)
m (Zr) = 18.1 mg.
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TABLA DE DATOS UTILIZADOS EN
LA DETERMINACION DEL FLUJO DEL REACTOR

Eficiencia Absoluta Seccion Transversal Cuentas Registrad
a 5 cm. Termica Epitéermica en t. = 8000 sg.
Isotopo Energia Kev. Abundancia fuente-detector Qlbarns) I (barns) c - m
97, 658.17 2.80% 2.0427%10°° 0.020 5.0 30881
%My 724.18 17.40% 1.7825X10°°3 0.055 0.3 4833

La eficiencia absoluta y la eficiencia intrinseca del detector Ge(Li) donde se 1levé a cabo 1a medi

cién, se determind a 3 cm. de distancia fuente-detector para cualquier energfa.

Asi que utilizando la aproximacién de J. Cline (9) fue posible determinar 1a eficiencia absoluta a

5 cm, de distancia fuente-detector. Para las energfas 658.174 kev. de Tos rayos gamma emitidos por wsz

y ma~1 respectivamente. La aproximacifn de J. Cline tiene 1a siguiente forma:

€, (E.D.H) = €, (®)
aTfLe, (E) + 01% + F(E,H)

Para mayor detalle vea el punto noqsmmuqzaﬂmzam a la determinacidn de Ta eficiencia.
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tl= 69.95 horas (tiempo en el cual decayd la muestra

antes de realizarse el conteo).

La ecuacidn (5) puede reescribirse sustituyendo t

2:
ty ¢+ (t2 B tl) como: .

R= A(C-B) (6)

€,P, Noa (R0 [1.e" U8ty -2ty

donde

No=m_ . NAV.

Wat
Wat=Peso atOmico de la muestra
Calculamos la razdn de interaccidn para zr?®
_._.:*~——a——w~-"’""”*”“ (0.693) (30881 cuentas
R;= 16.8h %

(2.08 27%10™) (1) (18.1x602x10%0 8% gr) (0.028) (1- 82892 1p)

R,= 9.448 x 10°'° Int/hora-atom )

R = 2.624 X 10713 Int/sg-atom

= 0.4907 X 10713 Int/sg-atom
Ry

50.69
(3~ ?5 23'2.22h) € ?ngg 69.95h

Hagamos el mismo cdlculo pero ahora para el 94Zr.
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0.693
hm (1572h) (4833 cuentas)

(1.7825X107%) (1) (18.1%6.02x10°%atom/mol. gr) (0.174) )1-e 5
‘ 91.22 JmoT

Ry= 1.375 X 10'101nt/hora-atom

-14
= 3.821 %X 10" 7Int/sg-atom _-0.693 ~0.693
By Hubsd 1 /59 (-e J5y5px2.22h)e—rapx
(Ih = 0.4662X10° Int/sg-atom 69.95h
2

(= 2 624 Xlo'lalnt/sg;atOm(0.3 x 10"2%en?) - (3.821 X 10 “**1nt/sg-atom) (5.0
B} 6,2
(.02 X 1022y (0.3 ¥10°%?) - (0.055 % 1072%en?) (5.0 % 10" %en®)

(Qen= 4-1758364 X 10 neut/cm’-sg _x 10 %e?)

(ji;h= 1.0248794 X 10" HEUtlcmz‘SQ

Oe Ta ecuacidon {4) el flujo epitérmico esta dado por:

(Qe= (3.821 x 1071 1nt/sg-atom (0.02 x10 % en?)

- (2.624 X 10”10t /sg-atom) (
(0.020 X 1072 en?) (0.30 X 10-2%en?)

- {0.055 cm® X 107%%ew?) (5.0 X 10724

282
0.055 X10™*cm
(0= 5-08096665 X 10'® neut/cn’-sg )

“y

Gpe = 1.0038885 X 10'° neut/cn’-sg &
Asi que el flujo total en el Lazy Susan serd:

) 2 10 .y
={] = I t/cm©-sq + 5.0809665X10 neut/cr -sg
€0 (ch-*t?e 4.1758364 X 10" neut/ g



Ugtotal= 4.68 + 1.01 X 10" n/cmz-s

_Las desviaciones estandard para las razones de inte-
raccién por dtomo R1 y RZ’ 1o mismo que para 1os flujos
térmico, epitérmico y total se calcularon aplicando 1la
férmula de propagacidn del error (10) al realizar una o

varias operaciones y esta dada por
2% e Bu\l A 3“ P B__\é A s

Donde \W\(X,¥»2,...) s una funcién que depende de las

cantidades medibles y que poseen cierta incertidumbre.

En nuestros cdlculos anteriores 10s pardmetros que
llevan asociado cierto error en la medida, son las cuen-
tas registradas del fotdpico, del background y la eficien
cia respectivamente. En este trabajo se desarrolla ﬁn pro
grama que ajusta con bastante precision los valores medi-
dos de la eficiencia; asi mismo, calcula también la matriz
de varianza, la cual nos permite determinar el intérvalo

:

de confianza para cualquier valor de la eficiencia este

programa se describe en el capitulo X.

La desviacidn standard para 1a razén de cuentas re-

gistradas del fotopico, asf como para el background lo re
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porta un programa qde aproxima a una Gaussiana los pulsos
producidos al interaccionar la radiacién con el detector

Ge(Li), dicho programa.integra el drea del fqtépico y re-
porta el porcentaje de error en la integracién. Este algo
ritmo fue desarrollado por el Dr. T. L. Bauer en colabora

cidn con el Dr. E. Linn Draper Jr. (6)

Se pueden encontrar otros algoritmos que integran el

drea del fotOpico (vea 1a referencia 17).

La desviacidn estandard para l1os 30881 pulsos fue de
(Q ¢p=5774.7 asT también para los 4833 pulsos fue (j;_,=589.6.
Las desviaciones estandards para las eficiencias €=3.6905x10" 3
€=3.1564X10'3 correspondientes a las energfas 658.27 kev. y
724.18 kev. respectivamente fueron muy pequefas e iguaf a
1.47 y 10'7 y 1.12 X 10'7con un nivel de confidencia del

99.9%.
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DETERMINACION CUANTITATIVA DE LA INTERFERENCIA DEBIDO A LA

REACCION °YFe(n,e0)®lcr.

5gFe el cual se

'Engeste trabajo fue posible detectar
produce en la reaccidn 58Fe (n;{)nge y emite rayos gamma
de 1098.6 kev. y 1291.1 kev. el primero, que fue el detec
tado, es emitido con una probabilidad de emisidn por desin
tegracién Py de 100% y el segundo con Py=80%. Se utilizé .
el registro de cuentas progucido en el detector por el ra
yo gamma'de 1098.6 kev. de energig, puesto que, tiene una
probabilidad mayor de emisidn gamma por desintegracidn y

por 10 tanto el registro de cuentas es mds definido.

Aplicando la férmula para calcular la concentracién

de un elemento sin el uso de un elemento  standard (4)%

A(C-B)Wat

mn = -
QEPyE Naya 1 =2 ) (1-e Aty e Aty

es posible determinar la masa de fierro presente en la

muestra de suero antes de la irradiacién.

A = Constante de desintegracién del elemento.
C-B= Cuentas registradas por el detector sin el back-
ground.
Wat= Peso atdmico de la muestra.

@ = Flujo total en la posicién del-reactor donde ocurre

* Vea su deduccidn en el dpendice I.
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la irradiacidn.

P = Probabilidad de emisién de un rayo gamma por cada
desintegracién.

= eficiencia absoluta del detector.
Nav= nlimero de avogadro.
a= abundancia del isotopo que sufre la reaccidn.

ti= tiempo de 1rradia616n de la muestra.

tc= tiempo en el cual se realiza el conteo de la mues
tra.

td= tiempo en el cual decayd la muestra antes de ser

contada.

La muestra se dejd decaer por 45 dias para que deca-
yeran los elementos de vida media corta como son el 24Na y
BZBr presentes en la muestra de suero y asi disminuir la
interferencia de la radiacidn dispersada por las paredes

del blindaje.

Los datos utilizados en el cdiculo de Ta masa de fie

rro, mediante 1a reaccidn 58Fe(n{Y)59Fe son los siguientes:

Gy= 1.2 barns

a= 0.33%
Té= 45.1 dfas
Wat= 55.847 gr/mol



« 25 =

a= abundancia del isotopo que sufrird la reaccion

(0 = (4.6839331+1.0297843) X 10"neut/cm®-sg

Py= 100%
Nav= 6.02 X 103 dtomos/mol
C-B= 252
 tc= 63.8h

ti= 2.5h

td= 1-82.2h

€= 6.68487x20"*+ 8.44x1075

Sustituyendo estos valores en la ecuacién (7) obtene

mos para la masa del fierro el valor de 104.7134.7X10'6gr

es decir esta cantidad de masa de fierro se hallaba en unv

mililitro de suero antes de ser irradiado.

Calculemos ahora Ta cantidad de dtomos de cromo-51

54

que se producen al desintegrarse el Fe por la reaccidn

54Fe(n;£)51Cr, después de-haber sido extraida 1a muestra

de suero del reactor.

Sea

N= nidmero de dtomos de 51Cr-,producidos por el decaj
miento del 54Fe después de un tiempo t de haber
sido irradiado.

t=td
N= A(t)dt

t=0
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Pero

ACt) = no &2t

Fntonces

N=§E;tée'?'t= [Ao Myt
t=0 ~ A t=td

Ao (1 - €42td

Ya que Ta actividad inicial del isotopo 54Fe después

de haber sido irradiada la muestra

Ao= R(1 - e'zti)

Donde

R= razén de interaccidn

A= constante de decaimiento

ti= tiempo de irradiacidn
Asi que

N= R (1 - ety (1 - "3,
A

Y como

R=Qgn,

* VYea 4pendice I

de suero estd dada por*
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Nl= numero de atomos de fierro-54, presentes.en la

muestra de suero irradiada

G = seccibn transversal microscépica para la reaccién

54Fe(n,¢’£)51Cr'

it

A .
Ny= Afe-54. Mo .Nav

Wats€e
Mfe= masa del fierro presente en la muestra antes de

ser irradiada.

Por 1o tanto

N=@@Hfe Nav (1-eXT) (1-e"29)
Wat-fe

Pero

N= Acr-50 Mcr.bdt*

Wat-cr

Acr-50 Mcr= masa del isd6topo Cr-5]1 producida por la
reaccidn 54Fe(n;t)510r despuéds de transcurrido un

tiempo t; de haber sido irradiada la muestra de sue

ro.

Wat-cr= peso atémico del cromo

Nav= nimero de Avogadro
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Sustituyendo y despojando para Mcr

Mcr=QDGAfe-54'Mfe Wat-cr (l-e'Ati) (l-e'Xtd) (8)
.~ AWat-fe Acr-50

Los datos son 105 siguientes:

@= 4.6839331X10" neut/cmz-sg
U= 0.37 mb

Acr-50= 4.31%

Afe-54= 5.84%

Mfe= 63.8X10 Ogr
Wat-fe= 55.847 gr/mol
Wat-cr= 51.996 gr/mol
2.7 afios

ti= 2.5 horas .

td= 1146 horas

Sustituyendo estos datos encontramos que 1a masa de
cromo producida por Ta desintegracidn 54Fe(n,d3516r des-
pués de haber sido extraida del reactor la muestra de 1 ml.

de suero es 6.8 X 10718 gr/ml.

Es posible también calcular Ta masa de cromo que se

produce por la reaccidn 54Fe(n,&J51Cr durante el tiempo

que dura la irradiacidn siendo esta igual a 4.83 X 10~%1
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gr/ml., sumando ambas masas esta es 1a que se produce en
el tiempo de irradiacidén mds la que se produce en el tiem
po de decaimienfo, obtenemos que la masa total de cromo
producida debido a la reaccidn 54Fe(nai)516r es de 6.80483

18

X 10~ gr/ml; esta masa es insignificante comparada con

la masa de cromo minima calculada mediante la reaccifn

8

SOCP(n,7)510r que fue del orden de 10°° gr/ml,

Concluimos por To tanto que ia interferencia produci

5

da por la reaccién 4Fe(n;()510r es despreciable.

E1 cdlculo del cromo producido durante la irradiacién

se obtuvo mediante la integracién de 1a ecuacién.

t

A (t) = R (1-e7*h

Y haciendo unas sustituciones muy simples se llega a

1a ecuacion.

Mcrs PO 3y my Hat, (tx + "% = 1) (9)
a, A Wat

1

(/= Flujo en el lugar que se colocf la muestra

G = Seccidn transversal microscOpica para la reac-

cidn Fe54(n,ﬂ€)Cr51



- 30 -

a= abundancia del cromo-50
= abundancia del fierro-54

m,= masa del fierro en 1a muestra antes de su irradia

cidn.
Wat.= Peso atdémico del cromo
Wat,= Peso atémico del fierro
= constante de desintegracidén de la reaccidn F954(n;£)0r51
De esta ecuacién (9) se obtuvo el valor de 4.83 X 2021

gr/ml.
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DETERMINACION DE LA EFICIENCIA DEL DETECTOR DE Ge(Li).

Se calculd experimentalmente Tas eficiencias de fotd
pico absoluta e intrinseca del detector de Ge(lLi) a 1, 2,
3, 4, 5, 6, 7, 8, 12 y 13 cm. de distancia entre fuente y

detector, utilizando como fuentes standards 133Ba, 13765

6
¥ OCO-

Un experimento similar al anterior se realizé también,
pero Gnicamente a 3 cm. de distancia para calcular las efi-
ciencias de fotdpico absoluta, intrinseca y relativa y uti-

1333a,137Cs 60 152

lizando como standards en un caso . Co y Eu.

226

Y en otro caso Ra: en este OGTtimo s6lo se calculé la efi

ciencia realativa.

La aproximacidn o modelo utilizado en el cadlculo de 1Ta

eficiencia es el descrito por J.E. Cline (9).

Una vez que se calculd la eficiencia para cada energia
de los rayos gammas emitidos por las fuentes standards se
realizd un ajuste mediante el método de minimos cuadrados
con la funcién propuesta por A. Ahmad y P.W. Gray (4) 1la
cual tiene un rango de validez de 50 kev. a 2754 kev. Es-
tos autores han reportado precisiones mejores de el 1% den
tro del rango de energfas de 120 kev. a 1826 kev. pero sin
tomar en cuenta el dltimo término de Ta ecuacidn. La ecua

cidn tiene 1a forma:
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: - )
€= {a1+a21nE+a3(1nE)2+a4(1nE)3+a5(lnE) +a6(1nE)7}/E

Utilizando el algoritmo del ingeniero Montante (8)
al resolver las ecuaciones normales productos de la regre
sién ha sido posible mejorar esta precisidn haciéndola me

jor del 0.05%.

En éste mismo capitulo abundaremos mds acerca de las
ventajas que trae consigo 1a aplicacidén del algoritmo del

ingeniero Montante.

Describimos a continuacidon el modelo de J.E. Cline
para el cdlculo de la eficiencia: en esta aproximacién,
el detector es considerado cbmo un punto cuya localiza-
cién es una funcidén de la energia de los rayos gamma y cu
ya respuesta esluna funcién del desplazamiento sufrido por
1a fuente puntual desde el eje de simetria del detector
c¢ilfndrico. Un diagrama esquemdtico del desplazamiento
sufrido por la fuente puntual se muestra en la figura 1.
En el modelo, la eficiencia absoluta de deteccién de fotd
pico para rayos gamma procedentes de una fuente puntual

esta dada por.

€,(E, D, H) = €1 () (10)
4'n{[p1(s)+o]2 v E(H, E))
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CU Lu.f tk AQ\

deteckor —l
|
Y
/’9
| |
|

Localizacion 5
del detecker

congyderado puatoal

e—p —— b )

Figura 1. Diagrama esquemdtico del modelo puntual
de detector, mostrando la localizacidn del detector para
una fuente Tocalizada en el punto A. D1 es la distancia
real desde 1la fuenté al detector y es usada en el calculo

de absorcidn del rayo gamma. ) '
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Donde. .

E= energia del raya gamma
= proyeccibn sobre el eje de simetria del detector
cilindrico, de la distancia que existe entre 1la
fuente y el detector considerado como un punto.
H= distancia perpendicular de la fuente al eje de si
metria del detector.

PI(E)= Penetracidon efectiva de 10S rayos gamma en el de-
tector y localizacidn del detector puntual dentro
de 1a cubierta.

f(H,E)= funcidén que describe la respuesta a la fuente loca
‘9izada fuera del eje del detector.
€]= factor de normaiizacidn 1lamado la eficiencia in-

trinseca.

La funcidn PI(E) es una funcidn que se incrementa sua
vemente con la energia y refieja el aumento en la profundi
dad promedio cuando la energia del rayo gamma crece. EI
factor de normalizacién (eficiencia intrinseca), tiene uni
dades de &rea. La forma de 1a funcional del factor que des
cribe Ta respuesta a la fuente fuera del eje de simetria
fue determinada por J.E. Cline a través de una serie de en
sayos, la funcifn usada es una serie de potencias de cuar-

to orden dada por.



P(H,E)= Ay (E) H + A, (E) W + A, (E) W3 + A, (E) o

donde Al, A A3 y A

2° 4, son funciones de ia energia y son
pardmetros experimentalmente determinables. E1 valor de
la funcién f(H,E) es el cuadrado de Ja distancia aparen-
te de la fuente puntual al eje de simetria del detector.
Para un detector puntual verdadero localizado como se mue
stra en la figura 1, el valor de esta funcidn deberfa ser

igual a Hz.

En este trabajo en el cual se desea determinar la
cantidad de cromo en el suero de bovinos, las mediciones
se realizaron sobre el eje de simetria del detector para
trabajar -con el menor nimero de variables y asf obtener
mayor precisidn, asf que hicimos f(H,E)= 0, 1o cual ade-

mds simplifica bastante los cdlculos en la eficjencia.

E1l volumen activo del detectof de Ge(lLi) fue de
34.98 cm3, la gecmetria del cristal.era cilindrico coa-
xial de extremo cerrado (closed-end coaxial). El cris-
tal era mantenido a una temperatura de 77° K mediante
nitrégeno 1fquido almacenado en un tanque de § litros,
el cual enfrfa el cristal Ge(Li) manteniendo sus carac-

teristicas fisicas de detector,



Los datos fisicos y de operacidon del detector éanberra
# 7229 261R, coaxial cerrado en un extremo, se dan a conti-

nuacion:
Datos fisicos: Cryostat de configuracidn horizontal.

46.5 mm. de diametro

12 mm. didmetro del nicleo .p
22 mm. de longitud

193 gramos

15.9 cm 2 de drea activa

5 mm. del hueco al borde de la cubierta.
Datos de operacién:

4000 volts de voltaje de operacidn

12 Pf de capacitancia -

0.01 namp de corriente de fuga

0.91 kev. de FWHM a 1.22 kev.

1.65 kev. de FWTM a 1.22 kev.

1.99 kev. de FWHM a 1.33 kev.

3.68 kev. de FWTM a 1.33 kev.

31:1 del fotopico el fotopico compton

6.6% de eficiencia relativa al Na I i ;
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InXrinseco

Fiﬁura 2. Detector de Ge(Li) coaxial cerrado en un

extremo.

L
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E1 analizador multicanal se hallaba adaptado a una
microcomputadora NOVA - 800 1a cual podfa localizar 150
picos en 4096 canales del espectro del detector Ge(Li)

con una rapidez de 1000 canales/min (6).

Los pardmetros para el detector fueron determinados

en un tiempo de conteo de alrededor de 3 dfias.

Se elabord un programa fortran para ajustar por mfi-
nimos cuadrados la curva de la eficiencia a Ta funcidn
propuesta por Ahmad y Gray.

El programa fue corrido en una CYBER 70-12 requirien
do un tiempo para el cdiculo de las constantes de la ecua
cién de alrededor de 7 segundos, al agregarle una subruti
na que grafica la curva de la eficiencia en escala lineal
y otras dos subrutinas para el cdlculo de la matriz de va

rianza se llevdé alrededor de 11.42 segundos.

E1 programa se realizé siguiendo el algoritmo tradi-
cional (11) para lograr la reduccifén de Gauss - Jordan,
haciendo esta misma pero, mediante el algoritmo desarro-
11ado por Montante (8) hubo fuertes variaciones en los
coeficientes de la ecuacidén de la eficiencia, siendo mds
precisos Tos coeficientes calculados por el a1goritmovde

Montante.
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Es muy importante el algoritmo en Ta reduccidn de
Gauss - Jordan, ya que la matriz del sistema de ecuacio-
nes lineales estd formada por elementos muy grandes y muy
pequefios y 1os errores por redondeo son bastante considera
bles y repercuten en la precisién calculada para ia eficien
cia; también es recomendable utilizar una computadora gran
de, es decir que trabaje bastante dfgitos de lo contrarie
puede ocurrir que en una de las operaciones que realiza la
computadora ocurra una division éntre cero y el programa

sea abortado.

Podemos concluir que el aumento en l1a precisidn en la
eficiencia obtenido en este trabajo con respecto al obteni
do por Ahmad y Gray se debe principalmente en haber selec-

cionado el algoritmo de Montante.
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DEDUCCION DE LAS ECUACIONES IMPLICADAS EN EL CALCULO DE
LAS EFICIENCIAS ABSOLUTA, INTRINSECA Y RELATIVA DEL DE-
TECTOR Ge(Li). '

1).- Eficiencia absoTuta e intrinseca.

De acuerdo con 15 aproximac%én de J.E: Cline la efi
c¢iencia absoluta para un rayo gamma de energia £, a una
distancia D de la cubierta del detector sobre el eje de
simetria y a una distancia H perpendicuiar al eje de sime

tria del detector cilifndrico esta dada por.

€,(E,D,H)= €1 (&)

an{te, (B) + 022 + ¢(h.ES

Se considerd f (H,E)= 0, puesto que las mediciones

se realizaron sobre el eje de simetrfia por 1o tanto.

€, (E,D,0)= €1 (g)
4P, (E) + D]?

Si D=0

4Py (E)1%. €,(E.D,0) = € (E)
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Pero

€ (E 0,0)= Cuentas registradas sobre la cubierta del detector
Rayos gamma emitidos por la fuente

Sea

R(0)= EA(E,O,O)

Entonces

€1(E)= 47 (0). [P, (E)]2 (11)

Determinemos Pl(E)

€,(E,0,0)= & (e)
4P, (E) + D)

€a(E,D,0)= € (g)
ange, (€) + p1°

4T, (e,D,0). [P, (E) + 2D Py (E) + 0%7- € (r)

Sustituyendo €I (E)

46, (E,D,0). [P12 (E) + 2D Py (E) + D] = 47k (o) [p, ()72



- 42 =

Reordenando, factorizando y sustituyendo

€, (E.D,0) por R (D)

pé 2
1 (E). [1- R(0)) + 2D Pl(E) + D° =0
R(D

Sea

cuentas observadas D=

o =_5%g - Rayos gamma emitidos por la fuente
R(D) cuentas observadas

Rayos gamma emitidos por la fuente

D=

Entonces

- cuentas observadas/D=0
cuentas observadas/D=D

Sustituyendo

Pf (E) [1 -] + 2D Py (E) + p¢ = 0

Resolviendo para Pl(E)

J = T j_ —
P,(E)= -2D * Vap? . 4(1 -) D2 ~ - pf DV
2 (1 =) 1 -oC

De la definicidn de!{, se concluye que esta es



o>y 3sT que.

P, (E)= =D (1 -yx)
1 -X

Seria negativo y no tendrfa ninguné interpretacidn

fisica (ver. figura 1).

AsT que la Unica solucién para P, (E) serfa.

P(E}= =D(1 +¥&) = -D{1 +I&) . 1 -VX = -D(1 - )

1 - & 1o 1 K1) (1)

P1(5)= e\ S

V- 1

Pl(E) se calculé haciendo mediciones a una distancia

(12)

cero de la fuente y a distancias 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8,

12 y 13 cm. de la fuente. Utilizando como fuentes

stan-
dards +33ga, 137¢5  60¢q

P1(E) se calculé también a 3 cm. de distancia fuente-

detecfor, utilizando comao fuente standard el 152Eu.

Una vez calculada Pl(E) mediante la ecuacién {(12), es

posible calcular 1a eficiencia intrinseca con la ecuacidn
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(11) y 1a eficiencia absoluta gueda dada por:

€, (€.0,0)= __ €1 (F) (13)
47 [P, (£)+1?

2).- Eficiencia relativa.

La eficiencia relativa se define como

€ rel = Eficiencia absoluta para cualquier valor de la energia
. Eficiencia absoluta para un vaior especifico de l1a energie
Asi que

€ cuentas observadas

rel = rayos gamma emitidos/E
cuentas observadas JE=E
rayos gamma emitidos’ -~ -}

erel = (observadas) E (rayos gamma emitjdos) E
(observadas) El {(rayos gamma emitidos) E

€rel = §ObS)E / ,razos gamma emitidos)E (14)
obs 1 rayos gamma emitidos)E1

{ Pero

(rayos gamma emitidos)E _ Py.A(t) (15)
(rayos gamma emitiHEE)El Py1Al t
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Donde

Py= Probabilidad de emisién de un rayo gamma de ener

gia E por desintegracidn.
A (t)= Actividad de la fuente
Si se trata de la misma fuente, es decir
A (t) = Al (t)
Entonces

{rayos gamma emitidos)E _ P¥

{(rayos gamma emitidos)El' Py, forey

Ireh= Inten;idad relativa

Concluyendo

é}@] = (cuentas observadas)E / Irel (16)

(cuentas observadas)E1
Una vez calculada l'a curva de la eficiencia relativa

la eficiencia absoluta se obtiene por

€rel = CalE.D,H,)
€a(E;,D,H)
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€a(E,D,H) =€rel

Como se puedé,apreciar 1a sencillez de la ecuaciin

" (16) en el cdlculo de la eficiencia relativa permits cal-
cular mediante la ecuacién (17), la curva de la eficiencia
absoluta de una manera relativamente simple, To Gnico es
gue sea seleccionada una sdla fuente standard (vea la
ecuacidn 15) gque emita una gran cantidad de rayos gamma,
el Radio-226 y sus productos de desintegracidn es uno de
los radioisotopos que satisfacen bastante bien esta con-
dicién, ya que el Radio-226 y sus productos de desintegra
cidn se encuentran en equilibrio secular, es decir sus ac
tividades son iguales (12), otro radioisotopo para el que

se calculd también su eficiencia relativa fue el Eu152‘

Enseguida se muestran (Tabla I) los valores de 1la

eficiencia absoluta e intrinseca a 3 cm. de distancia fuen

133 137

te-detector utilizando como fuentes -standards Ba,

GOCO y lSZEu.
También se muestra en Tas tablas II y III 1os valores
de la eficiencia relativa, para las fuentes standards

2 ST .

Cs,
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L TABLA I

TABLA QUE MUESTRA LOS VALORES DE LA EFICIENCIA DE FOTOPICO

INTRINSECA Y ABSOLUTA A 3CM. DE DISTANCIA FUENTE-DETECTOR,

123

137

60 154

UTILIZANDO COMO STANDARDS 1Z3pa, 137¢s, 80co y 154y,

ISOTOPO  E (kev)  D(Cm) P (E) g (Cn?®) E,

1335, 80.998 3 3.25  1.29x10' 2.89x107°%
133p2  160.605 3 3.63 __ 3.57x10> 6.51x1072
133p  276.397 3 3.70 _ 5.70%x10% 1.06%1072
13355 302.851 3 3.20  5.13 1.15%10°2
13333 356.005 3 2.45  2.19 5.72x107°
13332 383.851 3 1.93  2.11 7.52x107°
137¢5 661,638 3 2.31  1.26 3.49x10°°
0co  1173.208 3 2.96 _ 3.88 9.56x10"%
60co  1332.491 3 2.63 _ 2.70 7.34x10°%
152¢, 1 3aa 3 4.51  2.30 3.25x107 3
1520, 779 3 4.65 _ 8.44X10-" 1.15X10°°
152, 965 3 5.06  7.43x107} 9.11x107%
152¢, 1087 3 4.13  5.48x10"1 8.58x10”*
152¢, 1113 3 §.35  s5.3ax107% 7.86x10~4
152p, 1408 3 4.23 _ 3.51x10"% 5.35%1074
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LTABLA 11

g

" TABLA DE EFICIENCIA:RELATIVAf UTILIZANDO COMO STANDARDS

22

EL 6Ra EN EQUILIBRIOQ CON SUS PRODUCTOS DE DESINTEGRACION

2145 y 214p.

ENERGIA DE LOS RAYOQS

1SOTOPO INTENSIDAD, . EFICIENCIA

' GAMMA (key., ) RELATIVA %)  RFIATIVA
2260, 186.211 9.00 10 37
it N 241,981 16.06 __4.046
214p,, 295 213 42.01 2 485
2145, 351,921 80.42 1.984
2l4g; 609.312 100 1
2145, 768. 356 10,90 6. 259x10" ]
214p; 934,061 6.93 _6.973x10°1
2145, 1120.287 3272 4 aggy1n-!
21454 1238.110 1204 4 3125x10"}
2145, 1377.669 8 R7 _a.5046%10° 1
2145, 1509.228 4.78 4.4438%107 !
2l4py 1729.595 .29 2 03aax1n”}
21431 1764.494 34.23 3_067x10" 1
¢l4g4 1847.420 4,52 2.9414x10" !
2145, 2118.551 2,53 1.8942x10"}
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TABLA TIII

TABLA DE LA EFICIENCIA RELATIVA UTILIZANDO COMO FUENTE
STANDARD 1%2gy.

ENERGIA {kev) INTENSIDAD EFICIENCIA
- RELATIVA {%) RELATIVA
244.7 | 36.6 10.68
344.3 127.2 5.87
411.1 1071 4.57
444,0 15.00 4.45
488.7 1.984 3,45
58.3 ) 2.24 3.05
678.6 o 2.29 3.82
688, 7 . 412 2.10
778.9 : ___ 62.6 | 2.19
867.4 _ | 20.54 2.63
964.0 | NS 1,66
'1085.8  48.7 1.80
1112.1 " 65.0 1.44
1212.9 ; 6.67 1.40
1408.0 100 1

1457.6 2.52 1.38
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AJUSTE MEDIANTE EL METODO DE MINIMOS CUADRADOS DE LA FUN-
\ CION PARA LA EFICIENCIA- PROPUESTA POR A. AHMAD Y P.W. GRAY.

La funcifn propuesta por A. Ahmad y P.W. Gray tiene

la forma.

F(X)= %Eéaj.fj(X) (18)
Jd=1

Sea D (aj) la suma de los cuadrados de Tas desviacio

nes existentes entre f (X) calculada y f (X) observada (7).

D(a,,a, a | ‘= o | =6 . 2
TR0, )= 2 F () £ 2o

Minimizando D(aj);

(=]

.n=

(ai) _ 23 %(r(x;) - L8 an % g
aak 9r, i J=1

-2§(f(xi) -% a;fi(xg)) {5 =0
EAXp) £ 00) =}j:aj1zfj(x,.) FlX;)

Sea T= 1;f(xn fk(x1)
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Ski= Sjk= T fo(X;) £, (X;) (19)
i

AsT que Tas ecuaciones normales quedan dadas por

Tk X35 Sy (20)

Tas aj
T4l i8R
s 11z s1sa
A= s™it | | (21)
Esto es
an  fs.. s
f 1\, W, P12 e Aty aSTe kN T
3y, S1 S22 - , » So6 T,
3
[ ]
= r 4
a ¢ >
as} S61 Sz s . . &8 \ Ts}

Como la ecuacidén de la eficiencia es

€- {al + a,1nE + a3(1nE)2 + a, (TnE)3 + as(lnE)5 * a6(1n5)7} /E
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Entonces
f.(E) = 1
1 E
f,(E) = InE
Z -
f,(E) = (1nE)?
E
_ 3
CRAE =
{ 5
f5(E) = flgE)
7
fG(E) = g]EE) ,

+ La dnica condicidn que se debe satisfacer para que
se pueda minimizar la ecuacidn (18) es que las funciones
fj(x) sean fuertemente linealmente independientes {13) y.

en nuestro caso lo son.
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PRUEBAS ESTADISTICAS DE AJUSTE E INTERVALOS DE CONFIANZA
PARA LA EFICIENCIA.

Para calcular el intérvalo de confianza para la efi-

ciencia hacemos lo siguiente (26).

E1 valor predicho de

A ' .

€ alfl(E) + a,f,(E) +...+sa6f6(E)
Es una estimacifn de

€=a, T (E) # aF,(E) #..+ agf (E)
La varianza de ,

V[alfl(E) +a,f,(E) +...+ asfﬁ(E)], es

2 (E)¥(a,) +f§(E)V(a2) A fg(E)V(as) + 2f,(E) £, (E)COV(a

]

2°31)

.0 2f‘(E)f5(E)c0V(a6,a5)

Esta expresidn puede ser escrita en notacidn matricial

como sique, donde C= (f?f)'l.
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" Conre G Y50

B | Cay Q”,,.ﬁ‘:‘ L&
RGO L ORISR SR | B
e G Ceo |[HIE

Donde Eo es el valor particular de la energia para

el cual se quiere calcular el intérvalo de confianza pa-

ra la eficiencia.

Asi que, con 1- &como Tfmite de confianza para el va

Tor medio verdadero de € en Eo estd dado por

¢ + t{(n-p-1), 1-%&].Sif‘(;6fo \ (22)

Donde

n= nimero de puntos
p= nimero de pardmetros en la funcidn de regresidn

n-P-1= grados de‘1ibertaﬁ de Ta distribucién ¢£t students>>
t {(n-P-l),_l-é&} = distribucién <&t students>>

2 Y
S™= .i(eobs.i' éca'lci) /(H‘Q) : : (23)

€

e'ca1c1= Eficiencia calculada con 1a ecuacidn de regresifn

obsi= Eficiencia observada
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E1 coeficiente de correlacién, que nos da una idea

del grado de correlacidn que existe entre la eficiencia

My las funciones fj(E) estd dado pof (7).

2_ 2,.2
R™= 1~ S /Sy (24)
Donde .

2. .2 |

Sy= , Egps, - €)7/(n-1) (25)

€= Promedio de los valores observados de le eficiencia

E1 valor del coeficiente de correlacifén lineal maTti

ple en.el ajuste de la curva para la eficiencia absoluta

con fuentes standards 1338&, 6060, 137(:5 y 152Eu conside-

rando la eficiencia observada para 15 rayos gamma de dife
rentes energfas fue R2= 0,990033467, esto es, casi igual:

a la unidad, asf que lo0s puntos experimentales Sse cifien

bastante a la curva tefrica propuesta.

Para obtener una medida cuantitativa del ajuste se
realizé 1a prueba de chi-cuadrada dada por

2
L (eobsi' 6Ea1i) /€ cal (26)

i



Donde
A

eobs = gEficiencia observada o experimental
i

ec§1f= Eficiencia calculada con la ecuacién de regre
1‘ " £y

sibn.

E1 valor obtenido de chi-cuadrada en el ajuste de la

eficiencia fue %?= 0.0015591134.

El nimero de grados de Tibertad para la distribucidn

chicuadrada estan dados por

¥= N-m-1
Donde ;
N= ndmero de puntos experimentales

3
"

nimero de parametros de la ecuacibn de regresidn

E1 valor de Y= 15-6-1= 8 con este nlmero de grados

de libertad y para los valores criticos de X2 0.9995= 27.9
2 . 2 2

Y X" g.0005 = 0.710 vemos quedelxzo 9995 ¥ ¥ < %79. 0005

(14), es decir, con un nivel de significacion de 0.05% 1a

eficiencia absoluta observada concuerda con la eficiencia

absoluta calculada mediante la ecuaci6n de A. Ahmad y P.W.
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Gray.

Concluimos por consiguiente que la precisidn obteni-

da es mejor del 0.05%.
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PROGRAMA FGRTRAN QUE AJUSTA LA CURVA DE LA EFICIENCIA Y
CALCULA'LA MATRIZ DE VARIANZA PARA CADA VALOR DE EFICIEN
CIA. | .

Se elabord un programa Fortran que calcula los coe-
ficientes de la ecuacidn propuesta por A. Ahmad y P.W.
Gray para la eficiencia, este programa también calcula
la matriz de varianza para cada valor de la eficiencia.
El valor de esta matriz al ser multiplicado por Ta dis-
tribucidn <t students>» nos proporciona el intérQa]o de

confianza (26).
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 PROGRAM CALIBRUINBUT20UTREBT)

: GRIm‘e“UUtT'J'OS?FEEU'IIRTE“EE‘METODU"DE'“M‘rnr‘ﬁm e LY
DE LA EFICIENCTR DE BN DEYECTOR DE-RADIATION SANE- DR g’ L0y tA CURVA ~ |

AUTOR? JOSE N, PECINA ChBz

g = X  DE ECUATIONES CON—6 INCOGNITAS —
DICHO STSTEMA SUN“EKS‘ECUECTON55~wonnxcgs-QUE~35~ GO Pt as S

n

LA BUBRUTINA LA CWAL £§ EL ALGORITMO pEL ING, MONTANTE RESUELVE OICHO |
SISTEMA, CUYAS SOLUCIONES SON | 0S COEFICIENTES DE LA FUNCION EFICIENCEA
VEL DETECTOR —— —— 2 T £ LI

LA“ECUACTON OE LA “EFICIENETA PROPUESTA-ES P S IA] SR2GLEES AT (LNER#2) ¢A% zea',,
ER e8] ASH LNE#S5 ) FAGY [ LNES® 7T 7E o ) T )
hggugﬁagxcmmﬁ:s Ale82eAJ1A4IASIAG SON LAS BOLUCIGNES DE LAS ECUACIONES I

ALEq !

T i e e e et e <

\ SECUNDA_SUBRUTINA £ UN GRAFICADOR EN-ESCALH LENEAL— -~ —— -

e e ot et 11 i e it i i b e e et 2 s

l

A

CINTERVALO DE CONFIANZEK PARA™TA EFICIENCIA ES CALCUKADO TON LA MATREZ OF
VARIANZA. ESTA LA DETERMINAN LAS DOS PENULTIMAS SUBRUTINAS Y LAS VLIIMAG
égsgnucgloms DEL_PROGRANA PRINCIPAL

ROGRAMA "TAMBIEN WACE LA PRUEBA DE CRE=CUADRADR PABRK BONDAD DE AJUSTE -

. =EPSY50) 4 E(2500) 9 X2 (20007 4%¥2(2000) 7Y (2000) 2 V1108) v VARM(20) 96 (20) .
2 0001 9Xe(2000/27212000/

. EFIETENETA ABSOLUTA & 3CH DE DISTANCIA FUENTE DETECTOR FUENTES STANDADS |

Y CALCUCA EL TOEFICTENYE DE CORRELACION Y LA OESVIACION ESTANDARD

K YLTIMA SUBRUTINA GALCULA LA EFICIENCIA ¥ SU MaTRIZ DE VARTANZA — -
AL BROPDRCIONAR AL PROGRANA LOS VALORES DE LAS ENERGIAS

BAT1337CS 737 €0 Bp €U 182 . Beadl

DOUBLE pRECISION F(6425)45(646),C(12,12)4T(20)aX(20),BP (50,

MESLLS! ¥ .
P RRF TR TE (R (Y 3R 121 (ALGO (AT SX {3V {ALOG (AT 6%2) X (&T¥ (ALUC LAY #3)
L - XISTTTALOG (ATa*&Y #X16Y 4 (RLOSIAY STV /AT — — o : -}
~ READ ToNvMeNToM& 4N W:
00 100 1'106 I
Bl Ll R T . S .!
00§07 s T L= ... |
00 S(I,5)= -;%39--—- ' = e APl S rr—wd-wler W g~
_ PRINT g3 - Tt il - - 0
D02 TRT,N T T Sk l
2 ggAg v E(I)aEPS(I) E‘i
FRTNVﬁiEr;Jnﬁesvw [

WEpy

- PBiD=((AL0BTw) ) #e2) su o
P D ALoG W Y weRI W T T T
‘ ~..F~55'.?’ff‘._‘_f“~05‘W’__’?‘5’,.’_“.'1.”.... =

1

—

AL et S 1 e 1 O

L R e el .’
F‘I ; I) E'l"."()/ (W)"“"‘—"'——-'~"-~—-
P20 1) =1ALOG (W) ) /H




_60 =
4 F(6; I)=((ALOG(U))§¢ZQIH

T D0 ¥5 RN ’ T ::1 i"

~ " DO 15 T€lsN- “;"'”
18 TURYSTU(R) SERSIT)
T D0 77J9=he
DO 7 K=1l46
DO % I=1sN . B
7 °S(J K)=$(Joxlorlaol)'rlR.I) S
L B0 g qglee T -
14 Sila7i=y(l) e e
T TCALE MONT(:.X.F.M'quN)
CHISE=070
D0 07 IFION -
2=EL]) , o
~ EP(1)=DPEXRF (Z) -
87 CHISG= cuISQo(lpPslx)rEp(xl)“‘2)/EP(I)
T T PRINY 8
00 %9 ItloN’ o
79 PRINY BSoE(l)QFP(I)m_
~7 "PRINT le
_ _PRINY i7,CHiSQ -
EZe) - !329 = o '
A LR B = 1 D\
Me=g0
M7= =1408
D0 72 leMeoM7 _
E(Iy=1 -
T\ TSR IRS 1A
T\ 'Y(I}-UPEXPF(ZJs'”"“““”"”
X2 (1) =SNGL (E(T))
72 Ya(ll)=SNGL iy (1)) _
CALL GRTF (h39Xk59¥24M2)
CALE GETC(FeConon])
"CALL INvC(c N,Mé Nl)
- AVER=0,
DO 19 I:lON
19 AVERSAVER+FPS(I) o
AVER AVER/N o
o SY 0 4 — o .. & * e e A L e - - $ a o ' =
D0 25 I=1»
SY=sv¢(epsc;)-AvEn)
20 SE= =SE* (EPS(1)=FP (1))
o SESQ=(SE#=> )7 (N=N1)
SYSQ~(SY“’?)7(N
RSQ31-5YS0/SESp
DEST=SQRT(SEg5Q)
PRINT 23
PRINT 22,DESTyRSQ
D0 %6 Kelsn_
_ DO gl JElen]
- B1 V(KiJ)=0e0
"VARMAT=q,0
00 g0 J=1lsN]
L=NleJ
DO 89 I=]wsN]
a0 V(K.J)-V(KcJ)*r(I'K)’c(IcL)

*elkepny
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N0

. 77

76

N e _

DO 77 I=1eN] |
'VARHAT=VARMAT’V(K'I)?F!I.K)" ' . . e ' b
VARMAT=SQRT (VARMAT) ' b <7
VARMAT=VARMAT‘nEsT - ‘ - - ' ;
PRINT 3 k) N A=

PRINT ¥,VARMAT

CONTINUL

PRINT &

" CALL MVEFT(CeG.DEST oNT N3 s VARM) o |

D0 75 J=1eb3 e |
o ZREE () s b ' X o

~ o~
R ST ¥

vI(J)-opEXPr(Zk> =
DO 73 I:ION3

“"PRINT S.G(I)vYI(II

BO J& IslenN3

~ PRINT 7°

~
o

22
< i

&
5

“FORMAT ({/7+:10Xs 18HMATRIZ DE VARIANZA)

PRINT #yVARMI(I)

FORMAT (7/7+10X282HPRUEBA DE CHI CUADRADA)

"FORMAT(?7/+vT0XeF20e10)

FORMAT(B13) i
FORﬂAT(‘/o; é37HEhERGIA ¥ EFICIENCIA ANTES DEL AJUSTE//) |
"FORMAT (945X, 2F ' |
FORMATtlHlo/olnx 39HENERGIA Y FFICIENCIA DESPUES DEL AJUSTE) 1
PORﬁAT"/oloXQPFEO 10)

FORMAT (/77 470X 64RDESVIACION STANDARD Y COEFICIENTE DE CORRELACION
- LINEAL MU' TIPLE) .

FORMAT(/77420X:2F80.16)

FORMATI7/7410Xe1gHMATRYZ DE VARIANZA) i
FORMAT(///.10x.95NErIc&ENCIA PARA ALGUNOS VALORES UE Lj ENERGIA//)'
FORMAT(15x.2on.10) ,
STO ,
END o el % :

IcBErERENce—NAP (R=1)

SN TYPE PELOCATION
REAL - 6124 C DOURLE ARRAY
" REAL 5334 DEST REAL
DOURLE ARRAY 67¢94 EP DOUBLE ARRAY
DOUBLE ARRAY 5349 F DOURBLE ARRAY
DOURLE ARRAY 5313 I INVEGER
INTEGER 5376 K IN?EGER'
INTEGER 5397 M INTEGER
~ INTEGER 5311 M& INTEGER
~ INTEGER S3p4 M7 INYEGER
INTEGER 5310 N1 INTEGER
INTEGER 5372 N3 INTEGER
REAL 6014 S DOWRLE ARRAY
REAL 5331 SESQ REAL
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SUBROUTINE Moni(on.E,n,nz.N)

- DOUBLE" pRECISION n(698)99(6i6).XTZO)(XI(ZOT?AI&G?!’iEtSO)" '
DO 99 I=1%N1 ' E e R R
= DO 59 J?l'Nl N e e e e --'“‘-‘—‘—'—'----"‘"--'*—:'m S
e T 0 T e s e s e e
PRINT 5
DO 8 I=TsNj L . ]
é PRINT ®y(FET *iiA#iI.iTii’iﬁog(I0M)?m::;:;“f‘mmm_A_ L
- ITELT ' o Pt L
IR=] S SR e e I S S 1 5
pel S o
IC=0 §
a IF(IR«GT4N]) Gpn TO 9 o
IFIIT.EQ.IR) Gn TO 20 S _ -
GO T0 7 : - - e B
IC=1C+y - e e B
DO 21 J=lev = ‘ '
BlICsJ)=A(TCod)
IR=IR+1
B0 Y0 8
D0 82 J=jsm '
22 BUIReJ)®B((RATIT, IvlquIRou))-(At!R.IT)-A(ITvd))X/P
GO T0 1lg
9 P=ARITs1T)
IT=17+1 B
IF(ITe6T4NT) Gn 7O 35 -
- IR=}
/00 27/ Tl )
108 2w T TTAST T
27 A(IéJ)=ﬁ(I.J)
GO 10 8
25 PRINT 4°
C=0611s1)  _
00 42 I=1enT
X(I)=B(§;M)/C

N
o

= N)
S S

42 PRINT 43+Tex(I)
PRINT 3 \ INONV
00 35 I=]sN] L o .
- XJ=0,0 o ) - e BT
D0 86 Wi rig 1 ANT CENERAL DE BIRLIGTECAS
36 XJ=XJPAR (T ) ¥y 1)
i # Te2780#=#,x1(1))
PR a 292 AR v#=#,
3§ Foé:ZT(}}/.gsx éeHTéRQINoS INDFPENDIENTES DEL SISTEMA DE ECUACTONE
- =S NORMALES)
40 FORgAT?E//?3Xv43HSOLUCION DEL SISTEMj DE ECUACIONES NDRMALES//)
43 FOPMAT(S1X,]HAL,1203H = 9£30,15)
30 FORMAT(//'30X’1ZHCOMPROBnCIONv//)
END

BROUTINE GETC(FICyNeN1) -
ggugngggecstnN F(6|25).CT12'12)
00 2 J‘-".,oNl  an o A T ™Y = % _
D0 2 K2l,NT O Al A
T2 ClUsK)I=0.0
00 3 J=l4n1
003?10:1 v 2 b B R W % v o
g?J?K)—é(J-K)*F(JOI)'F<K 1) , et _
END ! . e

L5% 18
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SUBROUTINE INVE (AL sMaMasN1)
—— " —OOURLE" PRECTISION ATTIZ312)¢Bl(ize12)sB 123 1) ~

B Do lElNL e S
. e Tmasiaaee DO t J l’N] yroe g e o i oy B i S T i e A = % el e S ..4..... -...‘_l
e e TEATGEQT D) GOTFOTEF T T e e =

BI(19J)5060

GO 70 1

S T BIWY R T T T - : 2 B
~-===""1 CONTINU AR RET TR T T )
4 00 B TaEGNT - ‘ . e
R DO BB aMg - == e s s e
K=J&N1 5
2 Al(ioJ)saxtloKs
T IT=El Y
IREf T
& gy - 5. LU
<A IC*G il
A IF(IR-GT.Nl) T 10 9
IF (ITeEQeIR) 60 1O 20
Bl i e,
CASH e O N
oy Nl DO'§1 ngng X =1 PO
T 2T BUICYJYPAT (1T D)
’ le IR=JR+1
GO TO 8
DD 22 J: s M
22 acxﬁoa)utxA§t;1.IT)&A1(1n'J))-(Alcxn.lr)-Altxt.J))’/P

60 :
AZ AL PzAl(IT L

IT=17*1
IF(IT-GT.Nl) 60 T0 25
& SQRER]
e 00 2¢ 1= }.Nl i
DO 26 J=lwmy
= T TR 138 TATATS Uy &g TovIA
GO 10 8B
25 DIV;B(I 1)
DO 28 I=1.N1 AN
=l DO 28 J=leMg ] ) 7 D 1
& 28 Al(x.J)*BII.J)/DIV Ly .. . r s T o e
. END
OLIc REFERENCE MAP (R=1)
5
SN TYPE RELOCATION =g
N '“Dougfé” “ARRAY FoPe To0 B DOUBLE =~ ARRAY
DOURLE ARRAY 237 0Olv REAL
INTEGER 236 IC INVEGER
INTEGER | 233 1IT INTEGER
" INTEGER 232 K INTEGER
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SUBKROUTINE MVEFE(CsGaDESTIN1 N3, VARM)
——DOUBLE PRECTSION CTIRVI2Y¥R(6325)3V (156 JVARM (B30 (29— —
~—D0 B& Iz17N3 e e e
5 REAQ #,G(1) i . '"* g —eieis B
00 "1 T I=T7N3 i shoii e
Wi=g(I)
RI141)=T.0/uwl .
Ri2s178 ALOG(W17§1w1 e D ey LL e e iy
‘R(3EI):(1AL06(\¢1 )8‘3)7711""""""‘“”_"""““"“ e de = . " -7
CR{4GTIEATALOGIWE) 1 ##gypwy ———— — - e o T
“RUSATISTUALOBTWI) 188G puy — 7 T e e e
R(6613=((ALoG(wl)l"?)?Ux
DO € KaiyN
& op 5 J-I'N Sitj o
j VIKEJI2060 T e S I 8 T ns
50 & UST.Ni . R . L .- . nr P10 e A S
LENTES e s e Ve s 2 L W SO
00 ¥ I1=ToNT
4 V(K0J7=ychJ’?n(IOK)Qc(IoL) ..ol I TR L I . - |
VARN (KY20,7 " iy | B
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CALCULO ‘DE 'LAS CANTIDADES DE CROMD PRESENTES EN LAS MUES-
TRAS DE SUERO. '

1. Deduccidn de las ecuaciones que intervienen en el cdlcu

lo de las cantidades de cromo presentes en las muestras.

De 1a ecuacifn*
Ao= Ap (1-8°%0)

Donde

A = Ta actividad de saturacifn que es igual a 1a razén

de produccién R.
>

to= tiempo de irradiacidn de la muestra

A= constante de desintegracidn

Ao= Actividad después de ser irradiada la muestra
AsT que:

Ao= R (1-2*%0)

Pero

R=QTN

* Vea dpendice I
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ponde
W = flujo total del reactor en el punto donde se colg
ca la muestra:
T = seccidn transversal microscopica de activacidn
N= nimero de dtomes del isotopo que se desea activar.

Pero N a su vez estd dada por

N= am. Nav
Wat

Donde

a= abundancia del isotopo que sufrird la reaccidn

masa de la muestra irradiada

m
Wat= peso atdmico del isotopo
Nav= numero de Avogadro !

r

Systituyendo tenemos que-

1t0)

Ro=@ qgam Nav (1l-e (27)

Wat

S Aocon y Aodes son las actividades iniciales de 1a

muestra conocida y desconocida respectivamente entonces.
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+

Aodes_lﬂdesqaes.ades Mies Nav_Wat con (l_éadesto) (28)

-acento
nocon @conTcon Reor-Mcon Nav. Wat des (1-e )

£

§i se trata del mismo elemento, como ocurre en nues-

tro caso que deseamos determinar cromo e irradiamos la

muestra de suero conjuntamente con un standard de cromo,

tenemos que

Aodes_ Mdes (29)

Aocon Mcon

Calculemos la actividad en términos de la razdn de
cuentas registradas por el detector Ge(lLi). De la defi-

nicién de la eficiencia absoluta.
}

€.\ = razén de pulsos registrados
ab razdén de rayos gamma emitidos por la fuente

Esto es

e o (C—B)/d’t (30)
Py A(t)

C-B= pulsos registrados restando el background
dt= tiempo de conteo de la muestra (diferencial)
P,= probabilidad de emisi6én del rayo gamma que produ

y
ce el pulso
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A(t)= Actividad de 1a muestra

Despejando C-B y calculando el nimero de pulsos que
se producen de t1 a tz. donde t1 es el tiempo en que ha
decaido 1a muestra hasta antes de ser contada y t2 es el
tiempo que ha decafdo la muestra hasta el momento de fina

tizar su conteo.

t
Nt
C'B_jtléabpyA (t) dt ;

Integrando y sustifuyendo t, por t, - t; ¥y t; por tye

tenemos que

A
Ao= A(C-B) (31)
eab Py (l_élte) éatd

Sustituyendo y cancelando en la ecuacién (28)

: -2 -Atd
Myoo= _(C-B)des (1-e"**Ccony ¢"*con yq (32)
~ate g

(C-B)con (1l-e des) e

2. Sustitucién de datos para determinar las cantidades de

cromo presentes en las muestras de suero.

La tabla IV es la matriz de posibles elementos presentes
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en el suero de bovinos y 1a tabla V muestra los datos de

irradiacidn,
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TABLA Iv

MATRIZ DE ELEMENTOS MAS PROBABLES EN EL SUERO DE BOVINO

Productos Captura Radiacidn y
de la Abundancia Vida Neutrénica Energfa de
Activaci6n (%) Media Seccidn Tos Rayos
Térmica Transversal (barns)Gamma_ (kev)
500y (n,y)°Ler 4.31 27.8d 17 320 (9%)
Sre(n)®ler . - 5.84 2.7y 3.7x107% 320 (9%)

. 776.6 (100%)
8lgy(n,y)8%r 49.48 35.87h 3 " f gg;%
23Na(n.y)2%Na 100 15h 0.4 1R glggég
8250(n,y,87)%%r  9.19  2.33n 0.004 PEON )
ny ) 6.8 12.52h 1.2 P Elogég

] 143 (0.8%)
Fe58(n,y)59Fe 0.31 45.6d 1.1 ' légg:g Elogég

1291.5 ( 80%)




71

TABLA V

DAT0S DE IRRADIACION DE LAS PRIMERAS MUESTRAS IRRADIADAS i
Rimero de Fecha de Arranque Apagado Tiempo de Tiempo de Nimera de Observaciones
1a muestra jrradiacidn del del Decaimiento conteo pulsos
Reactor Reactor hasta iniciar Registrados
P el _contep C-B _
Standard. la
concentracidn
, . de cromo en
265 7-julio-1981 13:35:00 16:05:00 534.92h 11.1th 5203 una solucidn
xm nxm om fue
N de 5 ygar./inl.
o ET andlisis
quimico arrojé
: ‘ una concentra-
372 7-julio~1981 13:35:00 16:05:00 648.15h 11.11h 0 ¢ién de 0 p.p.m.
ya que esta es
1a muestra testi
0.
|ma.m=ma*mdm qui-
: mico arrojd una
22 7-julio-1981 13:35:00 16:05:00 485.92h 11.11h 164 concentracidn de
cromo de 5 p.p.m
i ET analisis qui-
. mico arrojl una
94 . 7-julio~-1981 13:35:00 16:05:00 509.47h 11.11h 689 concentracidn de

cromo de 40
p.p.m.

oo
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En 1a muestra 37Z, que fue el testigo, es decir: el
suero extraido de Tos bovinos sin alin haber incrementado
la dosis de cromo en los alimentos ingeridos por estos,
no se detectd cromo bajo las condiciones de irradiacion,
que- fueron: 2.5 horas de tiempo de irradiacidn y 1 milili
tro de suero irradiado. Mas adelante veremos que al aumen
tar la cantidad de la muestra irradiada se hizo posible de

tectar cromo en la muestra testigo.

Calculemos el cromo detectado en la muestra 22 que su
puestamente contenia una concentracién de 5 p.p.m. segin

el andlisis qufmico.

Para esto utilizaremos los datos de la tabla V y Ta
ecuacidn (32), el standard serd la muestra cuya masa es
conacida 5Mgr./ml. y la muestra 22 serd la muestra des-

conocida cuya masa determinaremos.

ﬁ"-k«u.uk

oo
_ lieq) e | "
Mie™ (520%) @ A2 ~uada2n (s50/)

Mdes= 1.658X1071 sgr.

7

Mdes= 1.658X10™" gr/m1



E1l error 0 desviacién standard en Ta medida en una

ecuacifn de la forma

u=.A?9
Y

Estd dado por (10)

2 2

Ay . = 0x:% + ,51-2 (33)
o\ B
Donde x,y son los pulsos registradoes y x, Yy sus des

viaciones standards respectivas, A es una constante.

E1l programa que registrard el nimero de pulsos ajusta
dichos pulsos a una gaussiana y reporta el porcentaje de

error involucrado en la integracidn del fotépico.

E1 porcentaje de error al registrar los 5203 pulsos
es de 11.4%, asi queQy= 593.142 y el porcentaje de error
reportado al registrar los 164 pulsos es de 41.3%, asf que
Qx= 67.732 sustituyendo en Ta ecuacién (33), tenemos que

2 2 2
¢ = (593.142)° + (67.732)
¥ ~5203 164

Cu = 0.428
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QU= (0.428) (1.658X10™gr/m1.)

Qu= 7.104X10" 8gr/m1.

Asi es que la masa del cromo presente en la muestra 22

estard dada por
m= 1.658+0.710X10™ ' gr/m1.

y como la densidad del suero utilizado con el experi-
mento fue de § = 1.05+0.01gr/ml., entonces calculando 1la des

viacién _standard para un cociente tenemos:
m= 1.579+0.679X10"1 p.p.m.

Ahora calcularemos en la wmisma forma 1a masa de cromo
que contenfa Ta muestra 94, la cual segln el andlisis qui-

mico debfa contener una concentracidn de cromo de 40 p.p.m.

—

uz?

Uz 509.47h
m= (689) e~ %67-2h
_Tu2

(5203) e 667.2n °34.92h

-l O

. (5 x 1078 97)

m= 7.00X10" ' gr/ml.

Como =] porcentaje de error al hacer la integracién

del fotépico es de 20.7% entonces @x= 142.623 y calculando
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U mediante la ecuacién (33) tenemos que

4

Gu= 1.654X107 gr/ml.

As1 que

m= 7.00+ 1.654X10™  gr/m1.
Esto es

m= 6.666+1.577X10 1p.p.m.

Se realiz6 una segunda irradiacién con el objeto de
determinar si existia cromo en 1a muestra testigo aumen-

tindose el contenido de suero en cada polyvial.

Se irradiaron un mililitro del standard con una con-
centracion de cromo de 1 mg/ml.; 4.6 ml de la muestra tes-
tigo; 3.4 ml. de suero de ia que s¢ pretendfa tenfa una
concentracién de‘5.p.p.m. y por dGltimo 3 ml1. de la muestra

que se crefa tenfa 40 p.p.m.

E1 tiempo de irradiacién fue de 2 horas. La potencia
del reactor se mantuvo en 94.5% de 250 kw. que es aproxima
damente la misma que en la primera irradiacifn, esto con

el objeto de conservar el mismo flujo.
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La comparacidn entre las dos irradiaciones no seria
nuy adeguada yq que estas Gltimas muestras contenfan un
mayor volumen y por lo tanto cabria esperar ciertas varia
ciones en la activacidn de las muestras, ya que el flujo

neutrdnico variaria en mayor proporacidn al penetrar en

1a muestra mds voluminosa.

\

En la tabla VI se muestran los datos de irradiacién.

Las masas se determinaron con la ecuacién (32).



DATOS DE IRRADIACION DE

TABLA VI

LAS SEGUNDAS MUESTRAS IRRADIADAS

’

“Nimero. de Fecha de Arranque Apagado Tiempo de Tiempo de Nimero de  Observaciones
la muestra irradiacidon del del Decaimiento conteo pulsos
Reactor Reactor hasta .iniciar Registrasos
el conteo Cc-B
) Muestra tandard con
) una conentracidn de
308 24-juTio-1981 14:26 16:26 643.32h ~§.58h 562119 cromo de T mgr/ml.
en una solucidn xm
nsm om
" E1 andlisis qufmico
. predijo una concentra
104 24-julio-1981 14:26 16:26 601.82h 11.11h 421 cidnde O p.p.m. ya que
) esta es 1la muestra te
) tigo
: ¢ E1 andTlisis quimico
72 24-julio-1981 14:26 16:26 676.82h 11.11h 672 predijo una concentra
. ) cidn de cromo de 5
- p.p.m.
ET analisis quimico
Bi 24-julio-1981 14:26 16:26 652.32h 11.11h 1010 predijo una concentra

cidnde cromo de 40
p.p.m. N
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Pa}a la muestra 104, que es el testigo, la cual su-

puestamente no contiene cromo

102 lu2

=67 opX §.55h  z25 51 x 643.33h
. (421) (1-e~ 57;32 ¥ s 67.2h o(1X10-3gr)
(562119) (1-e‘3€7-2hx 11'11h) e'%%%.zx 601.82h

m= 3.594X10'7gr/4.6m1.

m= 7.883X10 Bgr/m1.
Mediante la ecuacidn (33)
q= 4.876X10 2gr/ml..

m= 7.813+4.876X10 8gr/m1.
Esto es

Zp

m= 7.441+4.644X10 “p.p.m.

Para 1a muestra 72 que seglin el andlisis quimico ton

tiene una concentracidn de 5 p.p.m.

n
57.

1n2 1n2
m= (572) (1_e'6 2h X 5'55h) e_m.zhx 643.33h .
1nz —1n2 {1X107gr)
(562119) (1-2-567-2h" 11-11h) _5€7.apX 676.82h
2119) (1- : .-667.



- 79 -

'6.201X10"gr

=
]

=
"

1.824X10 Tgr/m1.

A

6.344X10 8gr/m1.

1.824+0.6344X10" gr/m1.

3
"

Asi que
m= 1.737+ 0.604X10 L p.p.m.

Para la muestra 91 que de acuerdo con el andlisis qui

micoe contiene 40 p.p.m.

1n2
o-667.2h% 5:55h A2 i 643 33n
=0 I0H AIFT A 1 ) .
1n2 11.11h Tn2 52 (IXIO gr)
(562119) (1-@7667-2h" "°*°1%y  _B67.2h% 652.32h

=}
1}

9.00X10" “gr.

3.00X10™ gr/m1.

=
[]

8.493X10 8gr/m1.

.

3
1l

3.00+0.849X10~7 gr/m1.
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Esto es
21
m= 2.857+0.229X10 p.p.m.

El método quimico utilizado en Ta determinacidén de la
concentracion de cromo en las muestras fue el de absorcidn
atémica, la no concordancia en los resultados arrojados por
el método de activacidn de neutrones, se debe a que con el
método quimico de absorcidn atémica no se pueden determihar
cantidades tan bajas y arroja una gran incertidumbre en Tlos
resultados, basicamente el investigador que realizé el ana-
1i¢is quimico se basé fundamentalmente en el incremento en
la racién de cromo en los alimentos que proporciond a los

bovinos bajo investigacidn.

La segunda irradiacién se 1levd a cabo con unas segun
das muestras, las cuales fueron enviadas de Zacatecas a
Austin, asegurando el investigador que se trataban de co-
pias de las primeras muestras, no obstante 1as muestras
que segin el andlisis quimico deberfan de contener 40 p.p.m.

de cromo difieren por un factor de 2 aproximadamente.
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APLICACIONES.

El método de activacidn de neutrones ha sido aplica-
do con bastante éxito en um sinnimeroe de casos, A. Ahmad
y P.W. Gray desarrollan un trabajo para calcular masas
sin el uso de_standards y comparan sus resultades con Tos
resultados obtenidos con el uso de standards encontrando

diferencias que son comparables al error estadistico.

Esta técnica ha sido aplicada con bastante éxito en
Ta déterminacidn de cromo en Ta piel (2), suero (15) y
sangre (17) de seres humanos y en protefnas (16). E1 ani
¢o problema que se presenta es que no todos los elementos

son sensibles a sufrir ura reaccidn X (n,y)Y.

Existen una gran variedad de articulos en los que se
ha aplicado con éxito esta técnica, no dejando ningin Ju-

gar a duda su precisidén y sencillez.

La determinacidn de trazas de elementos orgdnicos pue

de presentar la presencia de reacciones que interfieran en

54

la medicidén como: Fe(n,«JSICr pero siempre es posible me

dir el grado de interferencia, ya sea calcuiando con stan-

* dards o sin ellos.
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SUGERENCIAS.

Es recomendable cuando se desea determinar trazas de
elementos de vida media larga en materia orgdnica separar
el sodio, pués se activa facilmente produciendo un back-
ground muy pronunciado, que hace en ocasiones imposible
calcular con precision otros elementos debido al grado de
actividad que alcanza. En este trabajo fue necesaric de-
jar decaer la muestra de suero por mas de 4 semanas para
disminuir el background producido por el sgdio.

Es importante entender el programa que ajusta los pul
sos del detector a una gaussiana y conocer el nivel de sig
nificacién del ajuste, puesto que algunos elementos produ-
cen pulsos que al ajustarlos a una gaussiana no 1o hacen
bastante bien y puede ocurrir que el fotépico no sea leido
por la computadora debido al nivel de significacidn que se
exige, asi que se debe tener criterio estadistico para per
mitir un nivel de significacidn menor. Esto precisamente
hizo que por alrededor de un mes no pudiera calcularse la
eficiencia, ni detectarse el pico del cromo por exigir un
nivel de significacidn muy grande el cual evitaba que la
computadora integrara las dreas de algunos fotdpicos: en-
tre ellos e1 del cromo, reportando la inexistencia de este
elemepto en T1a muestra y la inexistencia de algunos fotépi

1 133

cos ebrrespondientes a rayos gamma emitidos por e Ba y



algunas fuentes standards utilizadas en el cdlculo de 1la

eficiencia.

Si se desea calcular masas de elementos de vida me-
dia corta, es préciso determinar una curva de eficiencia
ya sea relativa o absoluta de fotépico, pﬁesto que en oca
siones se tiene que variar la geometria por el grado de
activacidén de las muestras. Si se desea por otro Tado de
terminar elementos de vida media larga, es necesario tener
una curva de Ta eficiencia absoluta de fotGpico ya que en
ocasiones no es posible conocer con certeza la matriz de
la muestra y.para algunos elementos de interés no se irra
dian standards por ignorar su existencia. Para determinar
la masa de un elemento sin el uso de elementos Standards
es necesario tener una curva de la eficiencia absoluta de

fotdpico.
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APENDTICE I
DEDUCCION DE LA ECUACION PARA CALCULAR TRAZAS DE ELEMENTOS
SIN EL USO DE STANDARDS Y DE UNA ECUACION IMPLICADA EN EL
CALCULO DEL FLUJO.

Vamos a deducir Tas ecuaciones (5), (7) y algunas otras
gue se derivan del mismo principio.

Consideremos una muestra delgada de tal manera que la
probabilidad de interaccién para cualquier neutron es mucho
menor que la unidad, para asi poder considerar el flujo de
neutrones a través de 1a muestra casi constante. La razbn
de interaccidn R responsable de la activacidn producida por

la muestra esta dada por:
R="U?%lrc'cv

f = flujo promedio de neutrones sobre la superficie de
la hoja
Z = Seccidn transversal de activacidn promediada sobre
la superficie de 1a hoja

V= volumen de la muestra

Cuando una juestra es irradiada, las especies nuclea

res que se activdn también sufren. decaimiento. La razén
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de decaimiento estd dada simplemente por AN, donde N es
el nidmero de atomos radiactivos presentés en un determi-
nado tiempo t y A es la constante de desintegracidn de 1la

especie radiactiva en cuestién.

La razdn de cambio N(t) estd dada por.

%%= 1os nficleos que se - los niGcleos que se
activan desintegran
dN_ & I

Y resolviendo la ecuacidn (34).

dN _
qt + N= R
Consideraremos a R constante 1o cual implica que el

flujo no varia durante la exposicién multiplicando por un

factor de integracifn.

e Y(dN + N)= Re t
t -
De aqui que.
(Nelt)= Re .
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1-3
Ne”’= Rfe}tdt + (21
Ne t. R e ko4 c
A
Con 1a condicién de que N=0 en t=0, tenemos que.
0= R + C
A
= - R
R A Y
ne¥aiodt L g
A A
Asi que
N= % (1-e” ) (35)

Como 1a actividad estd dada por AN entances.

A= R(1-e”3%)

Esta actividad inducida crece con el tiempo y se apro
#ima asintéticamente a la actividad de saturacidn (vea gr§

fica) para un tiempo de irradiacidon infinito dado por.
3

Ao = R=( ItV



o BT = 1-4

Tiempos de exposicidn de tres o cuatro veces la vida
media de la actividad inducida son suficientes para Tlevar
la actividad de 1a muestra dentro de 6 al 12 porciento del

valor de saturacidn.

Supongamos que to es el tiempo durante el cual se irra
did la muestra, asi que durante ese tiempo la hoja adgquirid

una actividad dada por.

Av by [ L ZAL0, (36)

Si la muestra es contada en un detector el nimero de

pulsos se calcula de la siguiente forma:

Sea éab’ la eficiencia absoulta de fotdpico del detec

.

tor.

€

= numero de pulsos reqgistrados
rayos gamma emitidos y causantes de 10s pulsos

ab

Asf que si Py, A, Cy B son la probabilidad de emisidn
gamma del" rayo, la actividad de 1a muestra, el nimero dg pul
sos registrados y el background, respectivamente, tendremos

que.

€,,= (C-B)/dt ,
Py A(t)
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Donde dt es el tiempo en que se realiza el registro.

Despejando e integrando de t, a t2’ donde tc= t,-t

2 "1
es el tiempo de conteo de la muestra
ALY |
T
Aoler == — = = — == = — e —

[

t,
C-B= Py&‘ab A(t)dt
Y
=it -at
C-B= PzeﬁbAo (e 1 e 2)

A

Sea ty < t1 que el tiempo que decayd Ta muestra has-

ta aﬁtes de ser contada sustituyendo td’ tc y Ao por (36).

P € Ao (1-e7A0)

C-B= Yy 1 (l_e-atC) e'ltd
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A(C-B)

Pyéab(l'e-ato) (l_e-th) e-;u:d

Aw

Es decir

R= A (C-B) (5 A)
Pye'ab(l-e-lto) (l_e-ﬂ-‘tc) e-ltd

Que es la ecuac®n (5)
Ahora desarrollemos la fGrmula que nos permite calcu-
lar 1a masa de un elemento sin ningin standard: esto es, la

ecuacién (7).

Como

donde

G = seccién transversal microscopica de interaccidn

N= nlimero de dtomos presentes en el volumen V
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R=foN (37)

Pero

N= Nav

am .
Wat

donde
;a= abundancia del isotopo activado
Wat= peso atdmico del elemento
Nav= nidmero de Avogadro

masa de}l elemento antes de ser activado

E
1}

Sustituyendo N en la ecuacién 37 y la ecuaci6n (37)

en la ecuacidn (5 A) y despejando m obtenemos la ecuacifn

(7)¥ :

m= A(C-B) Wat (7 &)
Qar,€, a (1-eAt1) -Atey  -Atd

(1-e
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