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RESUMEN:

Esta tesis trata de un método de laboratorio para la determinacion del contenido
en fluor en muestras de espato fluor procedentes de distintos puntos de una planta

de concentracion.

El método estd basado en la técnica de activacion neutronica, y ya fue estudiado
previamente en una tesis doctoral titulada “Desarrollo de un método rapido
basado en técnicas de activacion neutronica para la determinacion del contenido
en fluor de muestras de mineral de fluorita” (Universidad de Oviedo, 2007).
Consiste en exponer la muestra de espato flior a la emision de neutrones
procedentes de una fuente de Americio-Berilio y provocar la reaccién ’F(n,a)
'N. El producto de la reaccion es radiactivo y decac con un tiempo de
decaimiento de 7,13 s, emitiendo una radiacion gamma caracteristica de 6,128
MeV. La radiacion gamma es directamente proporcional al contenido en fllior y
éste solo se encuentra en la fluorita. Por lo tanto, la intensidad de la radiacion
gamma es directamente proporcional a la ley de fluorita en la muestra. Siguiendo
las recomendaciones previas formuladas en la tesis anterior, se ha elaborado un
nuevo equipo de laboratorio de manera que se pueda realizar un proceso de
activacion de varios ciclos iguales de activacion y lectura, con tiempos de
activacion, lectura y desplazamiento de la muestra controlados en milisegundos.
Por otra parte, se ha empleado, ademas del detector Nal utilizado en experimentos

anteriores, un detector de radiacion gamma del tipo BGO.

El nuevo prototipo dispone de un motor lineal que permite controlar de forma
precisa la posicion y el movimiento de la muestra, y se ha modificado la
disposicion del portamuestras que sigue conservando la forma cilindrica, pero
ahora tiene el eje horizontal para facilitar su desplazamiento. Este cambio de
geometria ha supuesto un empeoramiento de la respuesta respecto al prototipo
anterior. Sin embargo, la realizacion de la activacion ciclica y el uso del detector
BGO hacen que el resultado final de la activacion ciclica sea superior a la

activacion unica con el prototipo original.
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Se ha modelizado y disefiado un proceso de activacion ciclica caracterizado
porque el primer ciclo de activacion es diferente al resto, buscando optimizar la
intensidad de la radiacion gamma. Se ha contrastado este modelo con los
resultados experimentales, y se ha comprobado que son similares y mejores que

con la activacion ciclica de ciclos iguales.

Se ha alcanzado, con las mejoras realizadas en el prototipo y en el experimento,
una excelente correlacion entre la ley de las muestras segun el andlisis quimico y
segin el andlisis de activacion neutrénica con coeficientes de correlacion

superiores a 0,99
PALABRAS CLAVE:

Activacion neutrdnica, activacion neutronica ciclica, flaor, fluorita, espato fluor,
deteccion de rayos gamma
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ABSTRACT:

This thesis discusses a laboratory method for determining fluorine grade in

fluorspar samples from different parts of a concentration plant.

This methodology is based on the use of neutron activation, and has previously
been studied in the dissertation, “Desarrollo de un método rapido basado en
técnicas de activacion neutronica para la determinacion del contenido en fluor de
muestras de mineral de fluorita” (University of Oviedo, 2007). It consists of
exposing a sample of fluorspar to emissions from an Americium-Beryllium source
in order to cause the reaction "F(n,0)'°N. The product of this reaction is
radioactive, with a decay time of 7.13 s, and emits characteristic gamma rays of
6.128 MeV. The level of gamma radiation is directly proportional to the fluorine
grade, and fluorine is only found in fluorite. As such, the intensity of the gamma
rays is directly proportional to the fluorite grade in the sample. Based on the
recommendations made in the previous thesis on this subject, new laboratory
equipment was devised in order to achieve an activation cycle with several equal
activation and counting cycles, in which activation, counting and move times
were controlled down to the milliseconds. Also, in addition to the Nal detector

used in previous experiments, a BGO gamma ray detector was employed as well.

The new prototype is equipped with a linear motor, which makes it possible to
control the sample's position and movement with increased precision. The
position of the sample carrier has also been modified; it is still cylindrical, but is
now on a horizontal axis, making it easier to move. This change in geometry was
actually worse for the response than that of the previous prototype. However, the
use of both cyclic activation as well as the BGO detector have made for a better

end result than the original prototype achieved using the single activation process.

The cyclic activation process modeled and designed in this thesis is characterized
by an initial activation cycle that is different from subsequent cycles, in order to

optimize the intensity of the gamma rays. This model was contrasted with the
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experimental results, and it was found that they are similar, and better than the

results of cyclic activation using equal cycles.

Due to the improvements made to the prototype and the experiment, an excellent
correlation was found between the grade of the samples based on chemical
analysis on the one hand, and on neutron activation analysis on the other, with

correlation coefficients above 0.99.

KEYWORDS:

Neutron activation, cyclic neutron activation, fluorine, fluorite, fluorspar, gamma
ray detection.
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1 INTRODUCCION

Esta tesis surge como fruto del trabajo que durante afios realizaron dos miembros
del equipo de investigacion Q-Themie pertenecientes a la Universidad de Oviedo
sobre la aplicacion de la técnica de activacion neutronica en la determinacion del
contenido en flilor sobre muestras de mineral de fluorita procedente de distintos

puntos de una planta de concentracion.

El origen de la investigacion nace de la necesidad industrial de determinar el
contenido en fluorita en muestras de espato fluor. La importancia de determinar

la validad del método, supondria para:

e una planta de concentracion de fluorita como la de Minersa en Asturias,

determinar la concentracion de mineral en muestras de espato fluor:

o de forma réapida, en cuestion de pocos minutos se obtendria el
resultado, lo que contrasta con los métodos de analisis quimicos
convencionales utilizados actualmente. Los métodos quimicos para
determinar concentraciones de fluorita del orden del 90% en CaF,

tardan aproximadamente 24h.

o emplear métodos no destructivos, ya que la muestra no necesita ser

procesada previamente, y

o precision, puesto que en la actualidad los métodos de activacion
neutronica se utilizan como métodos de referencia para validad otros

procedimientos de medida.

e para la mineria de fluorita:

o la posibilidad de crear un sistema de medida en cintas transportadoras,

in-situ o en sondeos.
e para la mineria en general:

o posibilidad de aplicacion en la determinacion de concentraciones de
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oro, en cementos u otros elementos y
o lacreacién de sistemas de medida en cintas, en camiones,...etc.

Se habia comprobado la viabilidad del método propuesto para dicho fin y se habia
disefiado un prototipo con el que se hicieron experimentos con activaciones

unicas.

En un punto determinado de la investigacion, se plantearon nuevas ideas de
desarrollo del prototipo, se recomendo el uso de nuevos tipos de detectores de
radiacion y se propuso un nuevo procedimiento de activacion, basado en un
modelo sobre la evolucién de la concentracion de '°N a lo largo del tiempo,

alguno de los cuales se han abordado en esta tesis.

Se habia encontrado una relacién entre la intensidad de la radiacidon gamma
emitida por la muestra irradiada por los neutrones y el contenido en fltior. Como
solo se encuentra el fltor en la fluorita, esto supone que la medida de la radiacion

es directamente proporcional a la ley de fluorita en la muestra de espato fltor.

Sin embargo, el método adolecia de un inconveniente como es el reducido nimero
de rayos gamma producidos por la muestra irradiada. Por ello, se establecia la

siguiente propuesta de mejora en investigaciones futuras:

e Aumentar la intensidad de la radiacion gamma emitida por la muestra

irradiada por los neutrones, utilizando:

o Ciclos repetidos de irradiacion de la muestra y de lectura de la

radiacién gamma emitida,

o Un tiempo de exposicion de la muestra ante la fuente de
neutrones y de lectura de la radiacién gamma emitida, segln las

conclusiones alcanzadas hasta el momento.

o Usar muestras de mayor peso, para lo cual se requiere alcanzar

un mayor grado de compactacion de las mismas.

e Automatizar el proceso de desplazamiento de la muestra y el tiempo de

Pagina 2



(%g_f:;&\l ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL
ihé 3 Castro-Garcia M.P.

A dan ,
“'"‘L@%’F“{" CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA

hhd2=Hh00
eF

exposicion frente a la fuente y frente al detector. Para ello se propone

utilizar un servoposicionador eléctrico de precision (motor lineal).

e Utilizar el método en la determinacion de otras sustancias relacionadas con

las instalaciones mineras.

e Comprobar los resultados utilizando diferentes equipos de deteccion como

son:

o Detectores de otros tipos como el BGO y otras dimensiones,

por ejemplo 3x3 pulgadas.
o Una fuente de neutrones de mas actividad, por ejemplo 5 Ci.

e Desarrollar, modificando el disefio actual un equipo para el analisis “on-

line” de la pulpa de la fluorita en tuberias.

En los inicios de la investigacién, se obtuvo una ayuda procedente de la
Universidad de Oviedo en la Convocatoria de Ayudas de la Universidad de
Oviedo para Proyectos de Investigacion (Modalidad A) para el afio 2006. Y tras
alcanzar los primeros resultados, fue concedida una subvencion enmarcada en la
Convocatoria Publica de Ayudas para la ejecucion de Proyectos de Investigacion
Concertada en el marco del PCTI de Asturias 2006-2009 (Resolucion de fecha
3 de marzo del 2006). Gracias a esa subvencion se pudieron adquirir varios
elementos necesarios para el disefio y construccion de un equipo de laboratorio de

activacion neutronica.

El resultado final de la obtencion de estas subvenciones y ayudas recibidas, fue la
defensa de la tesis Doctoral titulada: “Desarrollo de un método rapido basado
en técnicas de activacion neutronica para la determinacion del contenido en
flior de muestras de mineral de fluorita” galardonada con el Premio
Extraordinario de Doctorado, y con el Accesit del Premio de Investigacién Juan
Artieda. Ademads fue aceptada y publicada la patente ES2327990 (A1) titulada:
“Método y aparato para analisis del flior, a partir de muestras minerales o

compuestos de fluor, por el método de activacion neutronica”.
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Para alcanzar los nuevos objetivos se solicitaron y fueron concedidas dos ayudas,
la primera se trata de una Ayuda de la Universidad de Oviedo para la
realizacion de Proyectos de Investigacion (Modalidad A) afio 2011, y la
segunda, de una ayuda para la Ejecucion de Proyectos de Investigacion
Concertada cofinanciadas dentro del Programa Operativo Feder del
principado de Asturias 2010-2012. Asimismo, se solicitdé y concedié una Beca

Predoctoral Severo Ochoa para realizar esta tesis.

Cabe mencionar, que durante cada una de las etapas citadas anteriormente, se ha
contado con incondicional apoyo de la empresa minera Minerales y Productos

Derivados, S.A. (MINERSA).
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2 OBJETIVOS

El objeto de esta tesis es llevar a cabo, algunas de las propuestas mencionadas. En

concreto:

e Redisefiar el prototipo de laboratorio para determinar el contenido en fltior
de muestras de espato fliior procedentes de una planta de concentracion de

forma ciclica mediante un motor lineal.

e Realizar ensayos de laboratorio bajo las mismas condiciones de medida

que los ensayos realizados con el prototipo manual anterior (Rey-

RoncoM.A., 2007), es decir, empleando el mismo tipo de detector, tiempo

de proceso, tiempo de desplazamiento...,etc

e Comparar los resultados obtenidos de los diferentes experimentos con

ambos prototipos y extraer conclusiones.

e Realizar ensayos de laboratorio bajo nuevas condiciones de medida, como

por ejemplo empleando un nuevo detector (BGO).

e Comparar y extraer conclusiones.

2.1 Conceptos basicos sobre el analisis de activacion

neutronica

2.1.1 Técnicas de activacion neutronica. Analisis

convencional y ciclico

El analisis por activacion neutronica (NAA “Neutron Activation Analysis”) es una
técnica de identificacion y cuantificacion de los elementos constituyentes de una

sustancia, que se basa en la medida de radiacion emitida por los isétopos
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radiactivos que se forman al irradiar o activar una muestra con neutrones (Parry

S..1991).

Cuando se bombardea una muestra con neutrones se producen varias reacciones
radiactivas, cada una de ellas con una probabilidad de ocurrencia o seccion eficaz
determinada y conocida a través de distintos experimentos de laboratorio. La
seccion eficaz depende de la energia de los neutrones incidentes. Asi, por ejemplo,
cuando se bombardea flior con neutrones, hay varios tipos de reacciones que

tienen lugar, entre ellas, destacamos las siguientes:

(11 '5F(n,p)'30

9-F-19(H. P)8-0-19

o =5 10 135 20 23
2083 Reyhall'lcan I ' '
[ <~ 2881 Fessler
1998 Hasugai
. -~ 1992 Kawade —1
10— - 1981 Smith E
[ <~ 1988 Hgoc ]
- r <% 1979 Hannapel
@ [ = 1976 Sigg B
£ r 1978 Schantl
3 I = 1967 Pasquarolli
i - 1967 Csikai ‘*’QQJ»JLJ I
= F 1966 Bass z’;&if
2 1+ 1966 Prasad TH ]ﬂ‘*’-@ R &
< 1966 Mitra [ Qp W
& 10~ - - 1965 Bormann e J107=
[ <+ 1965 Picard P o ]
@ 1962 Kantele
g 1955 Marion
o == 1953 Paul
10—= J107=
1 1 1 1
o = 10 15 20 295

Incident Energu (MeUl

Figura 1. Seccion eficaz de la reaccion 9-F-19(n,p)8-0O-19 (fuente Herman M., 2011).
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Figura 2. Seccién eficaz de la reaccion 9-F-19(n,a)7-N-16 (fuente_Herman M., 2011).
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Figura 3. Seccién eficaz de la reaccion 9-F-19(n,y)9-F-20 (fuente Herman M., 2011).

Se observa que el campo de probabilidades depende de la energia de los neutrones

incidentes, ya que si los neutrones tienen una energia:
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mayor de 5 MeV se puede producir la primera reaccién con una

probabilidad maxima de 10™.

entre 3 y 10 MeV se produce la segunda con una probabilidad maxima de

0,3 barns, y si es

menor de 1MeV se produce la tercera con una probabilidad maxima de 10
2

Conocida la seccion eficaz de las reacciones es necesario determinar los productos

generados por las mismas. La técnica de activacion neutrdnica no es valida si el

producto de la reaccion no es radiactivo, o siéndolo:

el tiempo de decaimiento es tan pequefio que no es técnicamente posible

registrarlo, o si

el espectro de energias interfiere con el espectro de otros productos

originados en el bombardeo, o si

la causa de la presencia de dicho producto de la reaccion, es multiple.

Teniendo en cuenta la probabilidad de ocurrencia de una reaccion a partir de cada

uno de los elementos presentes en una muestra, asi como, de las caracteristicas de

los productos generados se podré garantizar o no la viabilidad del m de activacion

neutrénica.

Hay dos técnicas para llevar a cabo la activacion neutronica convencional segun

el tipo de reaccion registrada:

analisis de activacion neutronica con deteccion de la radiacion producida
simultaneamente al bombardeo de los neutrones. Generalmente se detectan
los “rayos gamma instantdneos” originados durante el bombardeo
(PGNAA). Esta técnica es valida para reacciones del tipo 9-F-19(n,y)9-F-
20. Al dejar de bombardear la sustancia fluorada, deja instantaneamente de

producirse rayos gamma.

analisis de activacion neutronica con emision y deteccion de radiacion
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originada por el decaimiento de los productos de la reaccion de
bombardeo. Normalmente se detectan los rayos gamma de decaimiento

conocidos por “rayos gamma diferidos” (DGNAA).

En este caso, es muy importante conocer el tiempo de decaimiento del
producto de la reaccion pues condicionard el proceso de medida. Se define
como tiempo de decaimiento al tiempo durante el cual, una sustancia que
ha sido previamente bombardeada con neutrones emite radiacion debido a

la desintegracion de los elementos inestables (isdtopos radiactivos).

Esta técnica es 1til en una reaccién como esta: 9-F-19(n,0)7-N-16, donde
el '® N es el producto radiactivo de la reaccion y decae emitiendo rayos

gamma en un espectro conocido (Figura 4).

Espectro de emision del 16N

\

Intensidad

o 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 9000 10000

Energia KeV

Figura 4. Espectro teérico de emision del '°N.

En general, en la mayoria de aplicaciones se emplea el método DGNAA. En este

caso, durante la activacion, la concentracion del elemento radiactivo, por ejemplo

. 16 , . . .
en el caso anterior el "N, crece segin una funcion exponencial que se refleja en la

Figura

5, o bien segun la ecuacion:

g@) =k-(1—e*7)
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Figura 5. Activacion y decaimiento radiactivo.
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Esta concentracion depende de k que es un parametro que a su vez depende de:

e la concentracion en fliior en la muestra,

e del flujo de neutrones (n'm?>s”) definido como la densidad de

neutrones por la velocidad de los mismos,

e de la seccion eficaz de la reaccion de los neutrones con el flaor, y

e ) que es la constante de semidesintegracion del '°N, y es igual a

In2 /T, donde,

. . . ., 16 .
o Ty, es el tiempo de semidesintegracion de N, es decir,

7,13s,y

o tes el tiempo durante el cual se esta irradiando la muestra.
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Cuando e™ 0, (es decir, cuando t = o0), se produce una estabilizacion de la
concentracion que llamamos “saturacion”. En este momento, se retira la muestra
de la fuente de neutrones y se registra la radiaciéon emitida durante un tiempo
llamado de “lectura”. La Figura 5 ilustra la forma de decaimiento regida por la

ecuacion:
h(t) = k- (1—e ). e~ (=D
Donde el tiempo t esté referido al inicio de la irradiacion.

Una forma de conocer la concentracion del elemento radiactivo es medir la
radiacion en cada instante (cuentas por segundo, cps), o bien las radiaciones
acumuladas durante un periodo de tiempo determinado, lo que se representa como
el area encerrada bajo la curva de concentracion durante el decaimiento (cuentas)

en la Figura 6 (4lonso-Sanchez et al., 2012).

La Figura 6 ilustra un proceso de activacion neutrénica con un unico ciclo y la
precision del método queda definida por el area de la lectura registrada. Una
manera de incrementar la precision del proceso PGNAA es aumentar esta area

realizando una activacion ciclica (Figura 7).

En términos generales, los elementos necesarios para realizar un analisis por

analisis de activacidn neutronica son:

e una muestra para cuantificar su concentracion en un determinado

elemento,

e un conocimiento riguroso de todas las reacciones que tienen lugar entre

los neutrones y la muestra seleccionada,
e una fuente de neutrones, y

¢ un detector para detectar la radiacion emitida por la muestra.
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Figura 6. Radiacione acumulada durante un proceso de activacién.

El anadlisis de activacion ciclica ¢s un método de analisis elemental en el cual la
muestra irradiada, decaida y contada, se vuelve a irradiar de nuevo, de manera que
el proceso se repite un niamero de ciclos 7, y el espectro obtenido de cada lectura

se suma para dar el espectro total (Hou X., 2000) (Figura 7).

F] T T T T T T T T L

- cpig
Cpig
— CPpsg
- cpes

AREA ; AREA, AREA, - SP%2

Figura 7. Método de activacion ciclica.
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Antes de pasar a detallar los diferentes equipos existentes para la produccion de

neutrones, es importante saber qué le ocurre a los neutrones cuando chocan con la

materia.

2.1.2 Tipos de reacciones de los neutrones con la materia

Las interacciones mas significativas de los neutrones con la materia son las

siguientes:

Dispersiones elasticas con los nucleos del material absorbente (n,el). La
maxima transferencia media de energia tiene lugar cuando chocan
neutrones con nucleos de masa similar, por ejemplo nucleos de hidrogeno,
los cuales se convierten en los llamados protones de retroceso. Estos
pierden seguidamente la energia recibida en el choque ionizando los
atomos que se encuentran en su camino. Como consecuencia de estos
choques los neutrones van perdiendo la energia hasta alcanzar la energia
cinética media de los 4tomos o moléculas del medio. Estos son los

neutrones térmicos.

Dispersiones inelasticas (n,inl). Tienen lugar cuando el nucleo después del
choque queda en estado excitado y emite la energia en exceso por emision,
en general, de un foton gamma. El neutréon cambia significativamente su

energia, su direccion o ambas cosas.

Absorcion o captura del neutron por un nicleo del material absorbente. Se
producen reacciones nucleares de diversos tipos, como captura radiactiva,
emision de particulas o fision. Entre estas reacciones se encuentran las
siguientes: emisiones alfa (n,a); emisiones de protones (n,p), rayos gamma

(n,y), procesos no identificados (n,x), deuterio (n,d), tritio (n,T).

A continuacion se detallan las diferentes fuentes de neutrones que se pueden

emplear en un analisis de activacion neutronica.
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2.1.2.1Tipos de fuentes

Las fuentes de neutrones se clasifican segun la energia de los neutrones en los

siguientes tipos:

Neutrones rapidos. Un neutron rapido es un neutrén libre con un nivel de
energia cinética cercana al 1MeV(100 TJ/kg), por lo tanto, con una
velocidad de 14.000 km/s. Se llaman neutrones rapidos para distinguirlos
de los neutrones térmicos de menor energia y de los neutrones de alta
energia producidos en las cascadas de rayos cosmicos o en los
aceleradores de particulas. En ocasiones, puede observarse que en la
bibliografia se refiere a (FNAA “Fast Neutron Activation Analysis”) para

referirse al flujo de neutrones rapidos tipicos de los reactores.

Neutrones térmicos. Un neutrén térmico es un neutrén libre con una
energia cinética de alrededor de 0,025 eV (aproximadamente 4,0 x 10-21

J; 2,4 MJ/kg), y con una velocidad de 2,2 km/s.

Neutrones epitermales. Un neutrdn epitermal tiene una energia es de 0,025

aleV.

Tabla 1. Caracteristicas de las fuentes de neutrones.

Energia de los neutrones
Reactor
Fuente Generador de
nuclear
isotdpica neutrones
(3-14
(3-10 MeV) (~14MeV)
MeV)
Neutrdén
v
termal
Tipos de Neutron L,
neutrones epitermal
Neutrén
v v v
rapido
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Considerando los diferentes rangos de energias que pueden tener los neutrones
incidentes (entre 3 y 14MeV), se ha realizado una clasificacion de las fuentes de
neutrones segun la Tabla 1 que se explicaran mas detenidamente en los siguientes

subapartados.

2.1.2.1.1 Reactores de neutrones

El funcionamiento de los reactores nucleares se basa en las reacciones que tienen
lugar cuando un neutrén impacta con un ntcleo. Los nticleos de atomos pesados,
al ser bombardeados con neutrones se dividen en dos o mas nucleos pequenos,
ademads de algunos subproductos como neutrones libres, fotones (rayos gamma),
fragmentos del nucleo como particulas alfa (ntcleos de helio) y beta (electrones y
positrones de alta energia). A este tipo de reacciones nucleares se las denomina
reacciones de fision nuclear. Las reacciones de fision que tienen lugar en los
reactores nucleares, se producen con ntcleos de dtomos pesados como el uranio,
el plutonio, el torio...etc. La Figura 8 muestra la reaccion de fision del uranio 238
(23

U), donde el color verde representa la fision espontdnea del uranio, en color

amarillo la emision de radiacion alfa y en azul un is6topo inestable del torio.

fission s aes%) | e

Figura 8. Reacciones de fision del U-238 (fuente Zagrebaev V.1., 2011).

Los productos de la fisién son generalmente altamente radiactivos, es decir, no
son isotopos estables; estos isotopos entonces decaen, mediante cadenas de
. ., . . - 238
desintegracion. En el caso anterior, parte de la cadena de desintegracion del “"U

se muestra en la Figura 9.
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Figura 9. Parte de la cadena de desintegracion del uranio-238 (fuente Zagrebaev V.1, 2011).

Por todo lo anteriormente expuesto, se define un reactor nuclear como una
instalacion capaz de iniciar, mantener y controlar las reacciones de fision en

cadena que tienen lugar en el nucleo del reactor.

Existen varios tipos de reactores nucleares. Estos se clasifican atendiendo a

diversos criterios, los mas comunes son los siguientes:

e Segun la velocidad de los neutrones que producen las reacciones de fision:

reactores rapidos y reactores térmicos.

e Seglin el combustible utilizado: reactores de uranio natural, en los que la
proporcion del uranio 235 en el combustible es la misma que se encuentra
en la naturaleza, esto es aproximadamente 0,7%, reactores de uranio
enriquecido en los que la proporcion del uranio 235 se ha aumentado hasta

alcanzar un 3 6 un 4%. Otros utilizan 6xidos mixtos de uranio y fosforo.

e Segln el moderador utilizado: los que emplean agua ligera, agua pesada o

grafito.

e Segln el material usado como refrigerante: los materiales mas utilizados
son el agua (ligera o pesada) o un gas (anhidrido carbonico o helio), que a
veces actian simultdneamente como refrigerante y moderador. Otros
refrigerantes posibles son el aire, el vapor de agua, metales liquidos o sales

fundidas.
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Aunque existen muchos disefios de reactores, los principios en los cuales estan
basados son muy similares. A continuacion se detallan las partes que constituyen

un reactor nuclear termal (Figura 10).
Un reactor térmico tiene los siguientes elementos:
v El nicleo

El nucleo es la parte del reactor donde se produce y se mantiene la reaccion
nuclear en cadena. Su objetivo es calentar el agua del circuito primario. Se disefia
para operar de forma segura y controlada, de modo que se maximice la cantidad
de energia extraida del combustible. El nucleo estda formado por diferentes

elementos y cada uno juega un importante papel en la generacion de calor:
v Combustible

El combustible de un reactor nuclear es un material fisionable colocado de tal
forma que es posible extraer rapidamente el calor que se produce en su interior

debido a la reaccion nuclear en cadena.

10
Agua Voopor
N 00 SECUMDARD
B RO U PR

Figura 10. Elementos de un reactor nuclear. 1- Nucleo, 2- Barras de control, 3- Generador de vapor, 4-
Presionador, 5- Vasija, 6- Turbina, 7- Alternador, 8- Bomba, 9- Condensador, 10- Agua de

refrigeracion, 11- Contenciéon de hormigon.

v" Barras de control
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Las barras de control proporcionan un medio rapido para el control de la reaccion
nuclear, permitiendo efectuar cambios rapidos de potencia del reactor y su parada
eventual en casos de emergencia. Estan fabricados con materiales absorbentes de
neutrones (carburo de boro o aleaciones de plata, indio y cadmio, entre otros). De
modo, que la actividad del nicleo aumenta o disminuye subiendo o bajando las
barras de control, es decir, modificando la presencia de material absorbente de

neutrones.

Durante el funcionamiento del reactor las barras de control estin total o
parcialmente fuera del nucleo, de forma que, ante un fallo en el sistema de
seguridad, las barras se introducen totalmente en el nucleo, absorbiendo la

totalidad de los neutrones, y la parada del reactor se realiza en pocos segundos.
v Moderador

Los neutrones producidos en la fision tienen una elevada energia e forma de
velocidad. Convienen disminuir su velocidad de modo que aumente la
probabilidad de que fisionen otros 4tomos y no se detenga la reaccidon en cadena.
Esto se consigue mediante choques elésticos de los neutrones con los nucleos del

moderador.

Entre los moderadores més empleados destacan el agua ligera, el agua pesada y el

grafito.
v' Refrigerante

La mayor parte de la energia desprendida por fision es en forma de calor. A fin de
poder emplear este calor, por el interior del reactor debe pasar un refrigerante que
absorba y transporte dicho calor. El refrigerante debe ser anticorrosivo, tener una
gran capacidad calorifica y no debe absorber neutrones. Los refrigerantes mas
usuales son gases, como el anhidrido carbonico y el helio, y liquidos como el agua
ligera y el agua pesada. Incluso hay algunos compuestos organicos y metales

liquidos como el sodio, que también se emplean para este fin.

v" Reflector
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Es una reaccion nuclear en cadena, un cierto nuimero de neutrones tiene a escapar
de la region donde esta se produce. Esta fuga neutronica puede minimizarse con la
existencia de un medio deflector, aumentando asi la eficiencia del reactor. El
medio reflector que rodea al nicleo debe tener una baja seccion eficaz de captura
para o reducir el nimero de neutrones y que se refleja el mayor nimero posible de

ellos.

La eleccion del material depende del tipo de reactor. Si tenemos un reactor
térmico, el reflector puede ser el moderador, pero si tenemos un reactor rapido el
material del reflector debe tener una masa atémica grande para que los neutrones

se reflejen en el nucleo con su velocidad original (dispersion inelastica).
v" Blindaje

Cuando el reactor esté en operacion, se genera gran cantidad de radiacion. Es
necesaria una proteccion para aislar a los trabajadores de la instalacion de las
radiaciones ocasionadas por los productos de fision. Por ello, se coloca un
blindaje biologico alrededor del reactor para interceptar estas emisiones. Los
materiales més usados para construir este blindaje con el hormigon, el agua y el

plomo.

Los reactores tienen altos flujos de neutrones del orden de 10'* a 10"°n s /cm”. Sin
embargo, un reactor no es un equipo portatil y facil de manejar, puesto que
requiere de un gran mantenimiento y un equipo muy preparado. A pesar de ello,
se han realizado muchos analisis de activacidon neutrdnica, aunque lo mas usual y
recomendable es el empleo de generadores de neutrones ya que proporciona varias

ventajas que se veran en el siguiente apartado.

2.1.2.1.2 Generador de neutrones

Los generadores de neutrones son fuentes de neutrones que contienen
aceleradores lineales compactos y que producen neutrones por la fusion de
isotopos de hidrogeno entre si. Los aceleradores lineales de particulas constan de

los siguientes elementos:
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e Una fuente de particulas. El disefio de las fuentes de particulas depende
del tipo de particula que se desea mover. Los electrones son generados por
catodos frios, calientes, fotocatodos o por fuentes de iones de radio
frecuencia (RF). Los protones son generados por fuentes de iones (Figura
11), los cuales pueden tener diferentes disefios. Por otra parte, para mover
particulas pesadas, por ejemplo iones de uranio, son necesarios fuentes de

iones especiales.
e Una fuente de alto voltaje para la inyeccion inicial de las particulas.

e Una tuberia hueca o cdmara de vacio. Dentro de la cdmara se dispone de
unos electrodos cilindricos aislados eléctricamente, cuya longitud varia

dependiendo del tipo de particula que se quiera acelerar.

g b e s e

4

Fuente de iones

Tubos de desviacion

= RF Fuente de alto voltaje

2

U

Figura 11. Acelerador lineal de particulas.

e Una o mas fuentes de radiofrecuencia RF para energizar los electrodos.

e Un objetivo apropiado. Si los electrones son acelerados para producir
rayos X entonces se emplea un objetivo de tungsteno refrigerado con agua.
Si se aceleran protones u otros nucleidos se pueden emplear diferentes

objetivos dependiendo de la investigacion.
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Los generadores de neutrones se clasifican en funcion de las reacciones de fusion.
La fusion entre atomos de hidrogeno puede producirse acelerando el deuterio
(°H), tritio ("H), o una mezcla de ambos is6topos. Los generadores de neutrones
producen campos de 10''n/s cuando la fusién es deuterio-Tritio y de 10° n/s

cuando es deuterio-deuterio.

A la derecha de Figura 12 se muestra la fusion de dos atomos de deuterio que dan
lugar a la formacion del ion-3 (*He) y un neutrdén con una energia cinética de
2,5MeV. Mientras que en a la izquierda de la misma figura se muestra el ion-4
(*He) resultado de fusionar un atomo de deuterio con tritio. El neutréon generado

en esta fusion, tiene una energia cinética de aproximadamente 14,1MeV.

Los neutrones producidos a partir de la reacciéon DT son emitidos isotrépicamente,
es decir, uniformemente en todas direcciones, mientras que los neutrones de la
reaccion DD son ligeramente mayores en la direccion de avance (a lo largo del eje
del haz de iones). En ambos casos, el nucleido de He asociado a las particulas alfa
son emitidos en la direccion opuesta al neutrén. La reaccion deuterio-tritio (DT)
es mas usada que la reaccion deuterio-deuterio (DD) porque el rendimiento de la

reaccion DT es entre 50 y 100 veces mayor que la del DD.

°H (D)+*H(D) —»n+’He E,=2.5MeV ’H(D)-+H (T)—n+'He E, = 14,1 MeV

n-decay n-decay

3 4
H H

Figura 12. Reacciones de fision entre atomos de deuterio con deuterio y deuterio con tritio,

respectivamente (fuente Zagrebaev V.1, 2011).
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En este caso, los iones de deuterio que bombardean el tritio son producidos por
una fuente de iones alimentada por una fuente de alimentacion de alta tension de
0-10kV. Esta es una de las grandes ventajas de los generadores de neutrones, ya
que para dejar de producir neutrones basta con dejar de alimentar la fuente de
iones por lo que la operacidon es mas segura para el operador. Por otra parte, los
generadores son portatiles y faciles de manejar por lo que suelen ser instalados en

emplazamientos industriales para realizar analisis de activacion neutronica.

Existe la posibilidad de emplear fuentes isotdpicas en andlisis de activacion, tal y

como se explica en el siguiente apartado.

2.1.2.1.3 Fuentes isotopicas

Las fuentes isotdpicas son empleadas cuando las muestras no pueden ser
irradiadas por neutrones termales procedentes de un reactor. Su principal
desventaja respecto a los reactores y generadores, es un flujo de neutrones bajo.
Por una parte, los generadores tienen un flujo de 10° a 5-10'' n s /cm?, mientras

que las fuentes isotdpicas tienen un flujo que oscila entre 10* y 10°n s /em?.

Las fuentes isotopicas tienen un amplio rango de geometrias que determina la
forma y el tamafio del contenedor de la muestra, y al igual que los generadores
son faciles de transportar y manipular por ello se emplean en muchas aplicaciones
industriales. Este tipo de fuentes destacan por tener un bajo coste comparado con

los reactores nucleares, asi como por su simplicidad de instalacion y operacion.

Existen varios tipos de fuentes isotdpicas como por ejemplo: fuentes alfa-neutron
(0, n), las fuentes gamma-neutron (y,n) y de emision espontanea. A continuacion

se concretan algunos aspectos de cada una de estas fuentes isotopicas.

Fuentes isotopicas basadas en la reaccion (a ,n) con el berilio como objetivo

Las fuentes de neutrones, mas empleadas, que se basan en la reaccion (a ,n) son
210 239 241 : .,

las fuentes de ~ "Po, de “"Pu y ©" Am. A continuacién, se emplea una fuente de

Americio-Berilio para explicar el fundamento tedrico de este tipo de fuentes,

siendo igual para el resto.
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La emision de neutrones de una fuente de Americio Berilio se produce a partir de
una reaccion (n,a), donde las particulas alfa son originadas a partir del

decaimiento espontaneo del **' Am que son capturadas por los niicleos de berilio

dando lugar a la reaccion:

‘Be+ ‘o—"2C"+'n+5,7MeV

Los neutrones emitidos tienen unas energias cinéticas estan comprendidas en un

intervalo de 3 a 10 MeV (Figura 13).

Intensidad de produccion de neutrones

0 i L L L
0 2 4 6 8 10 12

Energia del neutron (MeV)

Figura 13. Espectro de energia tipo de una fuente de 241 Am-Be (Tesis doctoral Rey Ronco M.A., 2007).

. <7 241
La Figura 14 muestra la fision del =" Am, donde en color verde se representa la
fision espontanea y en amarillo la emision de rayos alfa. Posteriormente, estos

rayos alfa son capturados por los niicleos estables de *Be representados en color

negro.

=1

figsion

Figura 14. Fisién espontanea del >*'Am (fuente Zagrebaev V.1, 2011).
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Este tipo de fuentes se fabrican sinterizando y encapsulando, generalmente en
acero inoxidable doble capa, una mezcla de polvos de 6xido de americio y berilio
metalico. Los neutrones emitidos por esta fuente son rapidos, del orden de 4MeV

de energia promedio.

Fuentes isotOpicas basadas en la reaccién (y, n) con berilio o deuterio

Las reacciones que tienen lugar dependen del nucleo objetivo, ya que puede ser

berilio o deuterio (*H).
9Be+y—>2(x+n— 1,67MeV
*H+y—'H+n-2,23Mev

Fuente fision esponténea de *>>Cf

. ., . 252 .
La fuente isotopica basada en la fision espontdnea del “°°Cf, se rige por la
reaccion:

F

252CF =
2,65y

2f+3,8n+200MeV

en la que el *>Cf emite neutrones por fision espontanea, segin la Figura 15.

fission ¢z.00%)

0591 %)

248

Figura 15. Fisién espontinea del *5*Cf (fuente Zagrebaev V.L, 2011).

La principal ventaja de las fuentes isotdpicas (a ,n) y de fisién espontinea es su
elevada vida media. En el caso de una fuente isotopica de californio (*>Cf) su
vida media es de 2,6 afios. Mientras que la vida media del **' Am de una fuente de

Americio Berilio (Am-Be) es de 458 anos.
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Las fuentes isotdpicas, y especialmente, las fuentes de Americio Berilio no se
suelen emplear en la deteccion de la radiacion gamma producida simultdneamente
al bombardeo de neutrones (PGNAA), ya que cuando los neutrones inciden sobre
los nticleos de **'Am se genera una elevada emision de rayos gamma en el
decaimiento del '2C” (del orden de 4,44MeV) dando lugar a un espectro con un
fotopico en torno a 4,44MeV y dos picos de escape proveniente de la propia

fuente de neutrones (Tartaglione A., 2009).

2.1.2.2 Tipos de detectores de radiacion gamma

En aplicaciones radioquimicas, radiofisicas o de fisica nuclear es necesario
conocer la distribucion energética (espectro de energias) de las radiaciones
emitidas por una muestra. Para determinar el espectro de energia de un emisor
dado, se debe contar con un dispositivo detector, que entregue una respuesta

proporcional a la energia de la radiacion incidente (Figura 16).

ColS

0

Niucleo objetivo

ERET

Radiacion —— %
|I\'1 ' f

E\/ R YATTE

‘ L S 1 1)

Detector I

Canales

Espectro de rayos garmima

Figura 16. Deteccion de la radiacién gamma.
La relacion entre la energia incidente en el detector respecto a la emitida por la
fuente se conoce como eficiencia y se define como:

Cuentas netas por unidad de tiempo
Actividad de la fuente

Eficiencia =
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Por tanto, la eficiencia o capacidad de absorcion de la radiacion estd directamente

relacionada con la geometria u la disposicion fuente-detector. De modo que una

eficiencia del 100% implica que el detector registra toda la radiacion emitida por

la fuente. En realidad, no toda la energia incidente genera una respuesta y esto es

debido a las diferentes interacciones producidas entre las particulas y la materia.

Cuando un rayo gamma constituido por fotones de alta energia penetra en el

interior del detector, pueden ocurrirle varias cosas:

e que salga del detector sin haber sufrido ninguna interaccién con la materia

del detector, o

e que interactie con la materia del detector. En este caso, hay varios tipos de

interaccion (Figura 17):

I

-
ﬁ\

- ]

Radiacion
Incidente

Detector

Efecto fotoeléctrico
e

(1) AAAAAAAAAAMAMAMAAAAAA, g —

/ Efecto Compton
e
(2)  AVVAAAARAAAAAAAAAANAAAAA

o,

e+

(3)  MAAAAMAAAAAAAAAAAAAA Produccion de pares

Figura 17. Efectos sufridos al interaccionar un rayos gamma con la materia del detector.

(1) El efecto fotoeléctrico consiste en que el foton se encuentra con un

electron del material y le transfiere toda su energia, desapareciendo el

foton original. El electron secundario adquiere toda la energia del foton

en forma de energia cinética, y es suficiente para desligarlo de su

atomo y convertirlo en proyectil.

Este efecto tiene mayor importancia cuando aumenta el nimero

atomico del material con que interactia la radiacion, es decir, los

elementos con numero atdmico mas alto, son los més apropiados para
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ser usados como absorbedores o detectores de rayos gamma.

e, Electrén expulsado
Fotén "\
incidente

NUCLEO

Fri
s i
i

Figura 18. Efecto fotoeléctrico.

(2) En el efecto Compton el foton choca con un electron como si fuera un
choque entre dos esferas elasticas. El electrén secundario adquiere solo
parte de la energia del foton y el resto se la lleva otro foton de menor

energia que sera desviado.

i WO

Fotin . A Electrén expulsado
incidente e~ _—

Foton
dispersado

Figura 19. Efecto Compton.

(3) En la produccion de pares el foton se transforma en un par electron-
positron. Esto ocurre cuando la energia del foton incidente es mayor
que 1,02 MeV, el excedente se lo reparten el electron y el positron
como energia cinética. El positron al final de su trayecto forma un
positronio y luego se aniquila produciéndose dos fotones de

aniquilacion, de 0,51 MeV(511KeV) cada uno.
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Electrén
= N, libre =
N » €
b 7z
re
' 511 Foton

. keV

" Nicleo

Foton S11

Fot6n keV

Figura 20. Efecto produccion de pares.

Cada uno de los efectos mencionados predomina a diferentes energias de los
fotones. A bajas energias predomina el efecto fotoeléctrico; a energias medianas
(alrededor de 1MeV) el efecto Compton; y a energias mayores, el efecto de la

produccion de pares.

Las repuestas producidas al incidir la energia en el detector se transforman en
pulsos eléctricos que son registrados en una serie de canales. Posteriormente se

determina la relacion canal-energia.

2.1.2.2.1 Detectores de ionizacion gaseosa

Estos detectores, como su nombre indica, constan de un gas encerrado en un
recipiente de paredes. Los iones positivos y negativos (electrones), producidos por
la radiacion dentro del gas, se recogen directamente en un par de electrodos a los
que se aplica un alto voltaje. La corriente eléctrica asi inducida, en general es en

forma de pulsos de corta duracion; estos pulsos son contados directamente.

Los contadores de gas, debido a la baja densidad de un gas tienen baja eficiencia
para detectar rayos X y rayos gamma (del orden de un 1%), sin embargo, detectan
practicamente toda la radiacion alfa y beta que logran traspasar las paredes del

detector. Los detectores de ionizacion gaseosa funcionan del siguiente modo:

* Cuando la radiacién interacciona con el gas crea portadores de carga

(electrones).
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* Bajo la accion de un campo eléctrico, los portadores de carga se dirigen a

los electrodos de recogida (4nodo y catodo) (Figura 21).

* La corriente (o el impulso) registrada es proporcional a la carga creada,

que es funcidn de la energia cedida por la particula o el foton.

gas
(+)
4+ anodo alio
s voltaje
/ citodo

RADIACION

Figura 21. Funcionamiento de un detector gaseoso.

Dependiendo del voltaje de operacion se distinguen diferentes tipos de detectores:
camara de ionizacidn, proporcionales y Geiger-Miiller. En la Figura 22 se
diferencian las regiones de los diferentes detectores respecto al nimero de iones

recogidos en los electrodos, para particulas alfa y beta respectivamente.

En la region 1 el voltaje es tan bajo que la velocidad que adquieren los iones y
electrones es pequeia, dando lugar a una alta probabilidad de que se recombinen.

Por el peligro de perder informacion, esta region normalmente no se usa.

En la region de voltaje II, el nimero de iones recolectados no cambia si se
aumenta el voltaje. Se recogen en los electrodos esencialmente todos los iones
primarios; es decir, no hay ni recombinacion ni ionizacion secundaria. Por esta
razon, el tamafio del pulso depende de la ionizacién primaria y, por lo tanto, de la
energia depositada por cada radiacion. Se llama region de cdmara de ionizacion y
se usa para medir la energia de la radiacion, ademds de indicar su presencia. En
general, la corriente generada en estas camaras es tan pequefia que se requiere de

un circuito electronico amplificador muy sensible para medirla.

Pagina 29



ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL

A a ) ; Castro-Garcia M.P.
”ﬂ;;p‘; ,';;;!;! CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA
' ! | ] ! !
i i i : i
NGmero 11 m : m |l v v "I
de jones ! ; : 1
colectados (Camara i : ! :
idc - : proporcional : i :
I'IUI'lJJ'il("I(]TI: | :
i E i | Geiger |
: ] a 1 i Miller !
| 1 1 1 |
; : H I |
! : | i i
, ! f S
H—t—t S 5
500 1 00 voliaje

Figura 22. Regiones de operacion de un detector gaseoso.

En la region III, llamada proporcional, la carga colectada aumenta al
incrementarse el voltaje. Esto se debe a que los iones iniciales (primarios) se
aceleran dentro del campo eléctrico pudiendo, a su vez, crear nuevos pares de
iones. Si uno sube el voltaje, la produccion cada vez mayor de ionizacion
secundaria da lugar a un efecto de multiplicacion. Los pulsos producidos son
mayores que en la region anterior, pero se conserva la dependencia en la energia

de las radiaciones.

Aumentando atn maés el voltaje, se llega a la region IV, llamada de
proporcionalidad limitada, que por su inestabilidad es poco 1til en la practica. Si
sigue aumentandose el voltaje, se llega a la region V, llamada Geiger-Miiller En
esta region la ionizacion secundaria y la multiplicacion son tan intensas que se
logra una verdadera avalancha de cargas en cada pulso. Los pulsos son grandes
por la gran cantidad de iones colectados, pero se pierde la dependencia en la
ionizacion primaria.

Los detectores Geiger-Miiller (o sencillamente contadores Geiger) que operan en
esta region son indicadores de la presencia de radiacion, pero no pueden medir su
energia. Son los mas usados porque son féciles de operar, soportan trabajo pesado,
son de construccion sencilla y se pueden incorporar a un monitor portatil.
Generalmente operan con voltaje de alrededor de 700 a 800 volts, pero esto puede

variar segun el disefio de cada detector.
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Si se incrementa el voltaje ain més, se obtiene una descarga continua (region VI),

no util para conteo.

2.1.2.2.2 Detectores de centelleo o escintilométricos

Los detectores escintilométricos estdn formados por un fotocatodo y por tubos
fotomultiplicadores. Un fotocatodo es un dispositivo sensible a la luz formado por
una capa de una sustancia metalica como el cesio, sodio o antimonio sobre una
base de cuarzo a vidrio, que descarga electrones cuando se expone a cierto nivel

de luminosidad.

El primer elemento del fotomultiplicador es el fotocatodo, que es el encargado de
transformar los fotones de luz en electrones, que posteriormente se amplifican a

través de los distintos electrodos del fotomultiplicador.

El principio de funcionamiento de los detectores de centelleo es sencillo, cuando
la radiacion incide sobre el fotocatodo, se produce un destello de luz de corta
duracién, aproximadamente de 4.107 s, siendo su intensidad proporcional a la
radiacion recibida. Simultdneamente, la luz producida da lugar a una emision de
electrones también proporcionales a la radiacion. Estos electrones son atraidos por
un electrodo positivo de potencial 100v, de manera que por cada electron que
incide sobre el cristal se liberan al menos tres electrones. Estos nuevos electrones
liberados son acelerados a un segundo electrodo con un potencial mayor (200v)
multiplicando el ntimero de electrones liberados. Este proceso se repite hasta

obtener un millon de electrones a la salida de un electrodo de 1000v.

El ultimo electrodo logra una sefal eléctrica lo suficientemente grande para poder
ser manejada con amplificadores y analizadores de pulsos convencionales,
determinando el valor de pulsos por segundos en un determinado intervalo de

tiempo.

El resultado final es un pulso eléctrico amplificado a la salida y proporcional a la

radiacion recibida por el cristal.
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Figura 23. Detector de centelleo asociado a un fotomultiplicador (fuente Ellis et al., 1987 ).

El funcionamiento de un detector de centelleo estd intimamente relacionado con
los procesos de interaccion de los rayos gamma con el material del detector. El
caso ideal, se produce cuando todos los rayos gamma que incide en el cristal del
detector son absorbidos, de modo que los electrones generados adquieren la
misma energia que los rayos gamma incidentes. El resultado es un espectro con un

Unico pico E, debido al efecto fotoeléctrico.

En realidad, cuando los rayos gamma inciden sobre el cristal no solo se produce el
efecto fotoeléctrico sino que tienen lugar las denominadas colisiones Compton.
Estas colisiones producen en la sefial del espectro la denominada “cola Compton
de rayos gamma”, donde los electrones generados solo tienen una parte de la

energia inicial (Figura 24).

Full energy
‘photo-electric”
. peak
E Light flashes
g roduced by
a ompton recoil
= electrons
=] ,
=
=
=1
=
(2]
D
[ =]
Energy transferrad Compton Ey
to crystal edge

Figura 24. Representacion de los efectos Compton y fotoeléctrico en un detector de Nal (fuente Ellis et

al., 1987).
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Ademas si los rayos gamma incidentes tienen una energia lo suficientemente alta,
puede haber una produccién de pares. En este caso, si uno o mas fotones de
511KeV escapan del detector sin interaccionar con €l, se observara en el espectro
los denominados “primer y segundo pico de escape” (Figura 25). El efecto
Compton y la produccion de pares son los responsables de reducir la deteccion de
la radiacion.

Single

Double escape Full
escape energy

[atectar [BEPON&E, COUNtS

Comoton Compton
tail edge

Energy transferred to crystal

Figura 25. Representacion de los efectos fotoeléctrico, Compton y produccion de pares en un detector

de Nal (fuente Ellis et al., 1987 ).

Los detectores escintilométricos se pueden clasificar atendiendo al cristal
empleado para absorber la radiacion gamma, de modo que se clasifican en
detectores de Nal(Tl), Csl(Na), CsI(Tl) y BGO (BisGe;O;;). La Figura 24
compara tres de estos detectores y se observa como el cristal de Nal(Tl) emite

mayor luminiscencia que el resto.
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Figura 26. Espectro de emision de un detector de Nal(Tl) junto con otros detectores (fuente: Saint

Gobain).

Sin embargo, existe un detector con mejores propiedades para la absorcion de la
radiacion, se trata del detector escintilométrico de germanato de bismuto también
conocido como BGO (Bi4Ge;0,,). Estas propiedades son el tamafio, la densidad y

el nimero atdmico del cristal escintilométrico y la resolucion.

La Figura 27 muestra que para una energia de 1000KeV y empleando un detector
de BGO de 2” su eficiencia de absorcion es del 90%, mientras que para la misma
energia y dimensiones, un detector de Nal no llega al 70%. Esto es debido a que el

detector BGO tiene mayor densidad y nimero atémico (Tabla 2).

Tabla 2. Propiedades de los detectores.

Detector Densidad (g/cms) Numero atémico
Detector de Nal 3,67(209C) Na (11)
Detector BGO 7,13(209C) Bi (83)

Para que un rayo gamma quede registrado en el detector, este debe alcanzarlo e
interactuar con su volumen sensible (cristal). De modo que, si incrementamos el

tamafo del cristal aumenta la eficiencia (Figura 27).
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Figura 27. Comparacion entre la eficiencia de los detectores de Nal y los BGO (fuente: Saint Gobain).

Por otra parte, una importante propiedad de un detector para su uso en
espectrometria es la capacidad para poder discriminar energias muy proximas

entre si. Esta propiedad se conoce como “resolucion energética”.

En una situacion ideal, una radiacion gamma monoenergética detectada por el
detector admitiria una respuesta lineal, es decir, proporcionalidad entre la
amplitud del impulso y la energia de la particula. Y la funcién respuesta seria una
linea infinitamente estrecha situada en la energia E de la particula incidente. En

esta situacion, dos lineas monoenergéticas separadas por un intervalo energético
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AE serian apreciables y la resolucion energética o capacidad para discernir entre

dos lineas espectrales seria perfecta (Figura 28).

& (N
dar AE

—
E, ENERGIA

Figura 28. Resolucién energética en un caso ideal.

Sin embargo, las condiciones reales implican una serie de fluctuaciones
estadisticas que conducen a una degradacion de la distribucion teodrica, a una
distribucion de Gauss, como se pone de manifiesto en la Figura 29, en la que se

han representado dos casos: buena y de mala resolucion.

daN i
T

Buena resolucion

FWHM

Y72 ot
Mala resolucion
Y12

»

E ENERGIA

Figura 29. Resolucion de un detector.

Evidentemente, que cuanto mas estrecha es la distribucion espectral de la linea

observada, mayor es la capacidad de resolver detalles finos del espectro.
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De modo que, se define el parametro llamado resolucion en energia como la
achura a la mitad de la altura (Full Width at Half Maximum FWHM) dividido por
la energia del pico.
FWHM
"TTE
La Figura 30 muestra en color azul la suma de dos sefales idénticas separadas la
distancia FWHM tal y como se veria en un espectro. Con esta figura se pretende
mostrar que la minima distancia entre dos picos dentro de un espectro debe ser al

menos igual a FWHM para que pueda ser detectado.

RESOLUCION
T T T

Intensidad
-
1

Figura 30. Resolucion de un detector.

Por todo ello, se deduce que cuanto menor es el valor de la resolucion de un

detector dado, mejor diferenciaréa energias de valores cercanos entre si.

2.1.2.3 Elementos asociados a los detectores de radiacion

Existen otros elementos asociados a los detectores de radiacion que permiten
obtener un espectro de energias adecuado para su posterior interpretacion. Estos
elementos son: el fotomultiplicador, el preamplificador, el amplificador y el

convertidor analdgico digital (Figura 31).
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Figura 31. Elementos asociados a la medida de la radiacion.
2.1.2.3.1 Fotomultiplicador

Un fotomultiplicador estd formado por un fotocatodo o cristal, que emite
electrones cuando sobre ¢l inciden fotones de energia adecuada. Un campo
eléctrico acelera estos electrones y los dirige hacia una serie de anodos, que

reciben el nombre de dinodos. El nimero de dinodos y su disposicion varia con el

modelo del fotomultiplicador.

Dinodo
Foton = =
foto- / \ \ T
electron p ™ v
/
— S 7 7
///,:‘//( i \ O
V4 o
/ﬁ '
2 . - R” salida
! electrones
secundarios — o
R R
/ F O S s S 3
] D QO
fotocatodo - +

Acelerador de voltaje 12KeV

Figura 32. Esquema de un fotomultiplicador.
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La energia de los electrones incidentes en el primer dinodo provoca la emision de
un numero mayor de electrones secundarios que son dirigidos otro. Asi ocurre la
multiplicacion en cada dinodo, de modo que el nimero final de electrones es N, y

son recogidos por el ultimo electrodo, llamado colector.

Los electrones finalmente pasan a través de una resistencia, produciendo una
caida de voltaje a través de este. La caida de voltaje es de corta duracién y es
proporcional a Ne. Este pulso eléctrico puede ser analizado y amplificado (Figura

32).

2.1.2.3.2 Preamplificador

Los preamplificadores asociados a los detectores de radiacion realizan tres

funciones esenciales:
e convertir la carga a tension,
e modelary,
e amplificar la sefial

Para ello, el amplificador requiere de un circuito eléctrico denominado integrador.
Un circuito integrador estd formado principalmente por una resistencia (R1), un
condensador (C) y un amplificador operacional. En ocasiones, se afiade una
segunda resistencia (R2) para impedir la inestabilidad del circuito. En la Figura 33

puede verse una imagen del esquema eléctrico descrito.

Figura 33. Esquema eléctrico de un circuito integrador genérico.
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En cuanto a su funcionamiento, la carga eléctrica procedente del fotomultiplicador
se transmite al condensador, produciendo un nivel de tension que es proporcional

tanto al nimero de electrones N,, como al tiempo de duracion del evento.

La Figura 34 representa para un determinado detector el efecto de la tension sobre
el condensador. La parte superior de la Figura 34 muestra un ejemplo de la
tension en el condensador para una determinada energia de radiacion incidente, y
la parte inferior representa, el nivel de tension para el mismo nivel de energia
incidente tras haber reducido el tiempo de exposicion, es decir, en este segundo
caso, se reduce el tiempo en que el detector estd registrando la radiacion emitida

por la muestra previamente activada.

En el primer evento, se produce un cierto régimen transitorio durante 3 ms hasta
alcanzar el régimen permanente o el maximo nivel de tension de 5 V. Finalizado
el evento, el condensador se descarga paulatinamente. Por el contrario, en el
segundo evento, el tiempo de exposicion entre el detector y muestra es tan
pequefio, que no se llega a alcanzar el tiempo minimo requerido para alcanzar el
maximo nivel de tension (5 V), y el condensador empieza a descargarse antes de

alcanzar el régimen permanente.

SCLY> J

i ' o ' A I

s
o u{RI:1}

Figura 34. En la parte superior: Tensién de salida del preamplificador para un determinado evento. En
la parte inferior: Tension de salida del preamplificador para el mismo evento tras reducir el tiempo de

exposicion.
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Por tanto, uno de los principales objetivos en el disefio de un preamplificador es
obtener una respuesta dindmica muy rapida. De esta manera, se consigue modelar

las sefiales (régimen transitorio y permanente).

2.1.2.3.3 Amplificador

Todos los amplificadores tienen una cosa en comun, y es que deben ser capaces
de procesar la informacion en forma de pulsos magnificando la sefial recibida por

el preamplificador.

La Figura 35-A muestra un ejemplo de la sefial a la salida del preamplificador. En
este caso se producen los eventos 1 y 2 de manera consecutiva, es decir, se genera
un nuevo pulso (evento 2) en la cola del pulso anterior. Asimismo, en el evento 3
se da una circunstancia similar. El resultado a la salida del preamplificador es una

escalera con “escalones irregulares”.

Para compensar estos “escalones”, la primera tarea del amplificador es restaurar el
nivel de tensién de referencia de cada pulso (Figura 35-B), a esta etapa se le
denomina diferenciacion. En la practica, la diferenciacion se lleva a cabo

mediante el filtrado de unos determinados componentes de frecuencia.

A SENAL DEL ‘
PREAMPLIFICADOR Cola del pulse 3

Evento 2 |

Evento 1 —

‘ Cola del pulso 2

Cola del pulso 1

DIFERENCIAS |
DE EHERGIA

AN IAN

Hivel de tensién de referencia

EHERGIA DE

INTEGRACION N

.-‘:;TI\\ I / ‘I“\
NN VAN AN o

Figura 35. Seiial a la salida del preamplificador; B. Seiial de diferenciacion; C. Pulsos obtenidos tras la

integracion.
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Después del diferenciador, la sefial es integrada, reduciendo el ruido y precisando

la amplitud de cada pulso (Figura 35-C).

2.1.2.3.4 Analizador multicanal

En general, un convertidor analdgico digital genera una palabra digital

proporcional a la amplitud de un pulso de entrada.

En aplicaciones nucleares, los convertidores analogicos digitales son usados para
digitalizar las sefiales de salida de los amplificadores espectroscéopicos. Los pulsos
a la salida de los amplificadores tienen unas amplitudes que son directamente
proporcionales a las energias de la radiacion incidente. La mision del analizador
multicanal junto con los convertidores analogicos digitales es generar la

distribucion de la energia mediante el denominado espectro radiactivo.
En aplicaciones nucleares se utilizan principalmente dos tipos de conversores
analdgico-digital:

1. Los convertidores analdgicos digital Wilkinson y,

2. Los convertidores de aproximaciones sucesivas (SAR).

2.1.2.3.4.1 Convertidores analdgico digital Wilkinson

El convertidor analdgico digital Wilkinson se encarga de digitalizar los pulsos al
cargar un condensador hasta la amplitud de la sefial de entrada. El condensador
entonces se descarga a velocidad constante hasta que la rampa de voltaje retoma el
nivel de referencia. El tiempo de descarga del condensador, determinado por un
reloj controlado por cristal, y un registrador, es directamente proporcional a la
amplitud de la sefal de entrada. El nimero registrado, representa la altura de pulso

de la senal de entrada. Este proceso se indica esqueméticamente en la Figura 36.
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Figura 36. Sefial de entrada y salida del conversor ADC.

2.1.2.3.4.2 Convertidores de aproximaciones sucesivas (SAR)

Los conversores de aproximaciones sucesivas realizan una busqueda dicotomica
del valor de entrada. La técnica de aproximaciones sucesivas compara la entrada

analdgica con un voltaje de referencia variable (voltaje de comparacion).

Este voltaje se genera en un convertidor digital analdgico que esta alimentado por
una tension de referencia y un registrador de aproximaciones sucesivas, conocido

por SAR.

El voltaje de comparacion generado es proporcional al valor numérico de la

palabra contenida en cada instante en el SAR.

En el proceso de medida, el contenido de la palabra que estd en el registro SAR,

se modifica con cada cambio de la senal del relo;j.

Antes de iniciar la medida, todos los bits del registro SAR estan a 0. Se comienza
la medida, activando el bit de mas peso. Con cada cambio de la sefial del reloj, se
van activando, es decir, poniendo a uno, sucesiva y ordenadamente, los bit de
menos peso. En cada cambio de la sefial de reloj, se contrasta el voltaje de
comparacion, con la tension de entrada, y en funcion del resultado se mantiene el

valor del bit que se estd comprobando, o se pone a 0.
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Si como resultado de la comparacion, se comprueba que la tension de entrada es
mayor que la tension de comparacidon, se mantiene activado el bit. En caso

contrario, se pone el bit a 0.
Este proceso se repite hasta que se hayan comprobado todos los bits.

Cuando se completa el proceso, la palabra digital contenida en el SAR, representa

el valor de la tension de entrada medida.

La Figura 37 ilustra el principio de las aproximaciones sucesivas, y la Figura 38

muestra el proceso de conversion analdgico digital.

Reloj

SAR
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Bits de datos

paralelo
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. h Comparader
Entrada
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Figura 37. Conversor de aproximaciones sucesivas (SAR).
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Figura 38. Proceso de conversion por aproximaciones sucesivas.
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2.1.2.3.5 Analizador multicanal (MCA)

Algunas veces resulta de interés conocer la distribucion de la altura de los pulsos,
lo cual puede hacerse con un analizador multicanal (MCA) que separa los pulsos
de acuerdo con su altura en 1024 grupos o canales. La Figura 39 es un espectro
tipico de un detector de centelleo obtenido con un analizador multicanal, y
corresponde a una fuente de radiacion gamma *’Tc que emite principalmente a

140 KeV.

pico de energia tolal

-."T';":.

k rayos gamma "-’_f_“"“" 3 KeV

W, dispersades s

pulsas por canal

oy e e

a 2080
Energia  (Kev)

100 1

Figura 39. Espectro tipico de un detector de centelleo.

2.1.3 Factores que afectan al analisis de activacion

neutronica

Un proceso de activacion neutronica comienza con la emision de neutrones por
parte de la fuente de neutrones. La fuente de neutrones emite neutrones de forma
isotropa en todas las direcciones del espacio. De entre todos los neutrones
emitidos por la fuente solo un porcentaje llegard a la muestra. Obviamente si se
producen 5 veces mas neutrones a igualdad de los demds parametros llegaran a la
muestra 5 veces mas neutrones, o si se incrementa el peso de la muestra mayor

sera el numero de atomos contenida en ella.
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Precisamente, los neutrones que llegan a la muestra son los que resultan mas
importantes en el proceso, ya que seran estos los que incidan con los atomos de la

muestra generando reacciones radiactivas.

Una forma de conseguir que lleguen a la muestra un mayor nimero de neutrones
es aumentando el dngulo s6lido formado, considerando como vértice la fuente
puntual y como seccion la correspondiente a la proyeccion del contorno de la

muestra desde el centro de la fuente, ejemplo en el caso 2 de la Figura 40.

[ 1

@ (AsOl CASO 2

Figura 40. Influencia del angulo sélido. Caso 1: angulo sélido inferior a 2-w. Caso 2: angulo sélido

préximo a 2-m.

Las reacciones que tienen lugar como resultado de la interaccion entre un neutron
y un atomo daran lugar, entre otras, a emisiones de radiacion gamma. Y de todos
los rayos gamma producidos, una fraccion es eficaz y llegara al detector de
radiacion y otra fraccion no llegara, perdiéndose. La fraccion efectiva que llega al
detector depende de parametros geométricos, fundamentalmente tamafio y
geometria del detector. Suponiendo la misma geometria entre dos detectores, un
detector de 3”x3” serd capaz de registrar mayor nimero de rayos gamma que uno

de 27x2”.
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Resumiendo, un proceso de activacion neutronica, se puede descomponer en una

cadena de transformaciones que estan influidas por el de rendimiento, tal como se

observa en la Figura 41.
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Figura 41. Procesos que tienen lugar en la realizacion practica de la activacion neutrénica (fuente Rey-

Ronco M.A., 2007).

2.1.4 Ventajas del analisis por activacion

Las diferencias fundamentales del método de activacion neutronica respecto a los

métodos quimicos convencionales son:

e Es una técnica no destructiva, la muestra no necesita ser disuelta,

disminuyéndose notablemente.
e No requiere de una previa preparacion de la muestra.

e Al no emplear sustancias quimicas, no existe la posibilidad de contaminar

Pagina 47



:&\; ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL

il £
phb d0h ,
A4 N vy CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA

08D 0ZAA00
eF

Castro-Garcia M.P.

la muestra.
e No genera residuos quimicos

e Es una técnica nuclear, por lo que es independiente del estado fisico o

quimico de la muestra.

e Necesita poca cantidad de muestra, con algunos mg se puede determinar

un gran numero de elementos.
e El andlisis de activacion dura unos pocos minutos.

e Permite el analisis multielemental.
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3 ANTECEDENTES

3.1 Método de activacion neutronica

El método de andlisis de activacion neutrénica (NAA “Neutron Activation

Analysis™) ha tenido una fascinante evolucion desde su descubrimiento en 1936

por George de Hevesy y Hilde Levi (Hevesy et al., 1936). Ellos descubrieron que
muchas tierras raras son altamente radiactivas (inestables) tras ser bombardeadas
con neutrones, y que la radiacion emitida de los diferentes elementos que
constituyen dichas tierras, decrece acorde a diferentes constantes de tiempo,
deduciendo que una exposicion cuidadosamente contralada a una determinada
dosis de neutrones, se puede emplear para determinar la composicion elemental en

una muestra.

En sus comienzos el método de NAA resulta atractivo a fisicos y quimicos
probablemente debido a la novedad del método, puesto que la particula elemental-
el neutrén- habia sido descubierto pocos afios antes. El uso de esta técnica supone
para ellos, dejar a un lado las reacciones quimicas, emisiones y absorciones
atomicas a las que estan acostumbrados, e indagar en las propiedades nucleares de
los elementos, la radioactividad inducida, el decaimiento radioactivo y las

emisiones nucleares.

Por otra parte, esta técnica difiere de otros métodos de andlisis elemental en que el
tiempo de andlisis es reducido, debido al hecho de que cada producto radioactivo
(radionucleido) producido como consecuencia de la previa irradiacion con
neutrones decae segun un proceso definido por sus propias caracteristicas, entre

ellas la denominada vida media.

Con el fin de convertirse en un método de analisis 1til, el método de activacion

neutronica evoluciona paulatinamente desde 1936 hasta nuestros dias. El
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proposito de este capitulo es mostrar la evolucion sufrida en la instrumentacion,

asi como las principales aplicaciones del método.

Tabla 3. Evolucion en el método de activacion neutréonica (NAA).

Periodo Avance

1936-1944 Inicios de la activacidén neutrdnica
1944-1950 El reactor nuclear

1950-1960 El detector de Nal (TI)

1960-1970 EIl detector de germanio
1970-1990 Extensidn en las aplicaciones

1990-2010 EIl método de activacién neutrdnica en la actualidad

1936-1944

En este primer periodo, clasificado como “indicios de la activacién neutronica” se

descubre la técnica de analisis por activacion neutronica en Dinamarca (Hevesy et

al., 1936). Durante esta etapa los avances son lentos debido a la disponibilidad de

los componentes necesarios:

e fuentes de neutrones de bajo flujo de neutrones — mayoritariamente

fuentes isotdpicas -,
e detectores de radiacion beta de poca resolucion, asi como
e unos componentes electronicos asociados primitivos.

Como consecuencia del bajo fluyjo de neutrones termales de las fuentes
disponibles (aproximadamente de 5.10°n-cm™s™), la proporcion de neutrones que

interaccionan con la materia es baja, dando lugar a pocos productos radiactivos.

Ademas, hay que tener en cuenta, que en este periodo solo existen equipos de
espectrometria de rayos beta con mala resolucion como es el detector Geiger
Miiller o los contadores de gas. Si a esto se le afiade el inconveniente de las

interferencias producidas en el espectro de rayos beta, como resultado de:

e que un mismo radionucleido puede ser producido a partir de diferentes

1sétopos o,
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e que otros isotopos radiactivos emiten radiacion en el mismo rango de

energias que el elemento de interés.

Al final se obtiene un espectro de rayos beta en el que es dificil discernir entre el

radionucleido de interés procedente de la reaccion de partida, de las del resto.

En este periodo, para evitar los problemas debidos a las interferencias, se realiza
una separacion radioquimica. Esta técnica conocida como andlisis de activacion

neutronica radioquimica (RNAA “Radiochemical Neutron Activation Analysis”)

(Allen et al., 1941; Flagg et al, 1941), consiste en emplear métodos
convencionales quimicos tras la irradiacion de la muestra, como por ejemplo, el
intercambio i6nico o la extraccidon por solventes para separar el elemento de
interés de la matriz. Y una vez separado dicho elemento cuantificarlo con un

detector a través de la espectrometria de rayos beta.

En cuanto al inconveniente derivado del bajo flujo de neutrones debido al empleo
de fuentes isotOpicas, este problema no es resuelto hasta unos afios mas tarde, con

la aparicion de los reactores nucleares.
1944-1950

En 1944 comienza la primera investigacion mundial con el reactor de produccion
de radioisotopos X-10 instalado en el Oak Ridge National Laboratory. En estos
momentos, el flujo de neutrones termales pasa de los 5.10°n cm™s’ a
incrementarse aproximadamente en un millon, aumentando la probabilidad de
ocurrencia de radionucleidos. Esto implica la posibilidad de detectar elementos
con muestras de pequefio tamafio (en el orden de microgramos, nanogramos o

picogramos).

Este acontecimiento supone un importante avance en el campo del NAA, y
promueve que otros reactores de investigacion estén operativos en otras partes del

mundo.

Sin embargo, persiste la limitacion que supone emplear los detectores de radiacion

beta, es decir, la necesidad de realizar una separacién radioquimica. Este
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inconveniente no serd solventado hasta afios después con la apariciéon de los
detectores de radiacion gamma, mientras tanto, la separacion radioquimica llega a
ser ampliamente reconocido como medio de andlisis cuantitativo elemental junto

con la activacion neutronica.
1950-1960

El siguiente mayor avance en el campo de la activacion neutrénica tiene lugar en
1950 con la aparicion de los detectores de centelleo, que permiten la deteccion de
la radiacion gamma. La rapidez de propagacion de este tipo de detectores en el
mercado es increible, esto es debido a que ofrecen mayores eficiencias que los

detectores disponibles hasta ese momento.

Sin embargo, la eficiencia de estos detectores estd muy lejos de ser del 100%.
Para solventar este problema, se desarrollan los analizadores de pulsos, que
clasifican las sefiales de entrada emitiendo un nimero proporcional a su altura.
Estas sefiales se acumulan en los diferentes canales segun la altura registrada y al
final proporcionan el espectro, de modo que un radionucleido se identifica segin
los valores de energias de los picos determinados. En principio, se comercializan
unicamente los analizadores monocanal y posteriormente llega al mercado los

multicanales (12 canales).

Los investigadores empiezan a usar la activacion en el andlisis de una gran
variedad de elementos trazas, denominando a esta técnica como analisis

instrumental (INAA “Instrumental Neutron Activation Analysis”) (Guinn et al.

1960). El tnico inconveniente es la resolucion de los detectores de Nal (TI),
debido al solapamiento entre fotopicos en valores cercanos a 50 KeV y 1000 KeV,

por ello, se crean programas de ajustes para resolver esta dificultad.

Estos programas aunque son de gran ayuda, todavia requieren de detectores de

similar eficiencia, pero mejor energia de resolucion.
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1960-1970

En este periodo se resuelve el problema de la resolucion de los detectores, con la

aparicion del detector de Ge(L1).

Los nuevos detectores proporcionan incrementos en la resolucion de 20 a 30 veces
las de un detector tipico de centelleo. El resultado es menor superposicion entre
fotopicos. Sin embargo, debido al pequeio tamafio de fabricacién (volumen de
347cm’ equiparables en tamafio a un detector de Nal(T1) de 3”x 3”), el niimero de

cuentas contadas es inferior al detector de Nal(T1).

A medida que transcurre el tiempo se empieza a fabricar detectores de mayor
tamafio, y simultaneamente, se dispone de analizadores multicanal de 4096

canales PHA.

Gracias a los avances tecnologicos y experimentales de los ultimos afios, la
técnica de activacion neutronica se consolida como método de analisis elemental

en varios campos de la ciencia (Morris D.F.C., 1962; Lunkens H.R., 1967, Zoller

etal., 1970).
1970-1990

En este periodo denominado “extension del método de activacidon neutronica a
otros campos y aplicaciones”, se producen nuevos avances tecnologicos, pero en
menor medida que lo habia hecho en los 25 afos anteriores. Una de las mejoras
introducidas es en la eficiencia de los detectores con la aparicion de los
semiconductores BGO. Por otra parte, el campo de aplicacion de la técnica

continua incrementando.

A continuacion se muestra un breve resumen de la evolucion del método de

activacion en diferentes campos de aplicacion:

» En medicina debido a la necesidad de técnicas de medidas no invasivas para
detectar en el cuerpo humano determinados elementos cuya dosis puede
afectar a su salud, se desarrolla la técnica analisis in-vivo de activacion

neutronica (IVNAA “In-Vivo Neutron Activation Analysis”). Esta técnica
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consiste en introducir al individuo en una camara donde se induce radiacion.
. . 4
El resultado es que un elemento estable activado, como por ejemplo el **Ca, se
. 49 .. ,
vuelve inestable "~ Ca emitiendo en este proceso rayos gamma, cuya energia de

emision es conocida y posible de detectar.

El analisis de activacion neutronica se convierte en este periodo (Staton H. C.

1981, Chettle et al., 1984, Ettinger 1988; Parry 1981) en un método bien

establecido de andlisis isotopico y elemental de materiales organicos y de
analisis in vitro de muestras bioldgicas. Para tales aplicaciones, donde la dosis
de irradiacion no es elevada, el método puede es muy sensitivo para elementos
y como el calcio, sodio, cloro, foésforo, nitrogeno, hidréogeno y carbono en el

cuerpo humano.

» En agricultura y botanica para determinar la presencia de diferentes elementos
en las plantas, puesto que la presencia de los mismos proporcionan

informacion acerca del ecosistema en el que se desarrollan.

La presencia de elementos contaminantes como As, Br, Cr, Hg, Sb y Zn, se
emplea como bioindicadores para determinar el grado de contaminacion y la

edad de las plantas (Capannesi et al., 1988).

También se emplea la técnica de activacion neutronica para estudiar los
mecanismos de algunas plantas para invadir nuevos habitats y su relacion con
la presencia de nutrientes tales como el C, Ny P (Bajo et al, 1988, Bajo et al.,

1988).

» En geologia como consecuencia de que muchos procesos de mineralizacion
estan fuertemente controlados por la presencia de fluidos ricos en fluor, por

ejemplo, el Mo, Sn, W, Zr y Nb.

A pesar de que se conocen varios métodos para la determinacion del fluor: ya
sea a partir de sus propiedades nucleares (Brewers et al.1969; Clark et al.,

1975; Chaudhri et al., 1977;; Weber et al., 1970, Vandecasteele et al., 1977;),

o bien de los diferentes métodos analiticos clasicos como: la colorimetria
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(Fuge R., 1976), electrodo ion selectivo de fluoruros (Nicholson K., 1983),

espectrometria de masas (Ure et al., 1978), fluorescencia de rayos X (Leoni et

al., 1982). Estos no son apropiados puesto que son lentos y poco sensitivos.

Por todo ello, surge la necesidad de un método para la determinacion del fluor
que permite de forma rdpida y sencilla la preparacion de la muestra y la
obtencion de los datos analiticos. El método no-destructivo descrito por

Croudace (Croudace et al., 1988) admite a través de la reaccion “F(n,0)'°N

determinar el contenido de flior mediante el contaje de rayos gamma decaidos
del '°N (7,13s) con alta precision, sensibilidad, de forma automatica y en poco

tiempo.

Afios mas tarde se verifica la validez del método mediante una demostracion

empirica (Croudace I, 1993), empleando un total de 29 muestras geoldgicas

repitiendo cada ensayo un total de 5 veces. Los datos medidos son

comparados con los datos reportados afos previos (Govindaraju K., 1989;

Ando et al., 1990).

» En nutricion se realiza el analisis de activacion para la determinacion, entre
otros muchos compuestos, del yodo. El yodo es un elemento esencial puesto
que el cuerpo humano no lo produce, y la carencia del mismo puede suponer
diferentes enfermedades como tiroides, hipotiroidismo. Del mismo modo, el
abuso o carencia de determinados elementos pueden tener consecuencias en
los seres vivos. Por ello, la influencia de elementos como H, B, C, N, Na, S,
Cl, K, Cl, Co, Cr, Cu, Fe, K, Mn, Mo, Na, Se, Zn, As, Ba, Br, Cd, Hg y Sb
presenten en alimentos han sido analizados por técnicas de activacion

(Versieck et al., 1978; Anderson et al., 1990;).

» En metalurgia con frecuencia se emplea para controlar las impurezas en
materiales como el aluminio, acero y aleaciones (4l-Jabori. 1988, Chiba

1981, Kishi 1987, Elayi et al., 1985)

» En ciencias de la tierra, la abundancia de metales nobles como el Au, Ru, Os,

Ir, y Pt en algunos meteoritos proporcionan informacion sobre los mecanismos
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de evolucion de los meteoritos y la luna. Asimismo, permiten calcular las tasas

de acrecion del material cosmico en la tierra y la luna.

Para determinar estos elementos en diferentes materiales geologicos se emplea
instrumentacién de activacion neutronica, evitando los largos tiempos de
andlisis radioquimicos y la destruccion de las muestras empleadas (Ehmann et
al., 1970; Ehmann et al., 1972; Nadkarni et al., 1974, Hoffman et al., 1978,
Khurd A., 1986; Cocherie et al., 1987; Kolesov G.M , 1994, Skidmore et al.,
2009).

» En la industria de los semiconductores se emplea como medio para controlar

la calidad de los productos (Bottger et al., 1987; Fabry et al., 1994; Huber et

al., 1993). La principal aplicacion es determinar la pureza de la silice durante
los procesos productivos, ya que con el paso del tiempo se requiere determinar
concentraciones muy bajas que por otros medios no es posible (Magee V.,

2010).

» En arqueologia se emplea la técnica de activacion para caracterizar

especimenes arqueoldgicos, por ejemplo, en ceramicos (Alfassi Z.B., 1990;

Alfassi Z.B., 1994). En principio, las concentraciones de elementos en un

espécimen previamente activado pueden ser calculadas a partir del
conocimiento exacto del flujo de neutrones, su duracion, intensidad y
distribucion espectral (energia de rayos gamma emitida). Sin embargo, en la
practica se compara un estandar con la composicion del ceramico desconocido
permitiendo caracterizar los materiales y determinando su procedencia.
Durante las tltimas décadas se han elaborado bases de datos con los resultados
obtenidos permitiendo a los arquedlogos reconstruir las costumbres

prehistoricas.

El potencial de la técnica de activacion como herramienta arqueologica fue
reconocido en 1954 por Robert Oppenheimer, como via para establecer la
procedencia arqueoldgica en el Brookhaven National Laboratory (BNL)

(Harbottle G., 1976). El trabajo experimental fue llevado a cabo por Sayre
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(Sayre et al., 1957).

Con el tiempo, un grupo de investigadores de Oxford empieza a experimentar

con ceramicos y monedas (Emeleus V.M., 1958, Emeleus et al., 1960), pero la

resolucion de los sistemas de deteccidn no eran adecuados (Bennyhoff et al.,

1965). Con la apariciéon del detector de Ge(Li) en 1960 estos problemas
quedan atras y rdpidamente se extienden las técnicas de activacion al campo
de la arqueologia (Sayre E. V., 1965). A partir de este momento se empieza a
realizar multiples analisis (Kuleff et al., 1990, Bishop et al., 1990; Neff et al.,
1995) hasta nuestros dias (Bishop et al., 2002; Blackman et al., 2007;
Coleman et al., 2010).

En algunos de estos trabajos se requiere de un flujo de neutrones inferior al
aportado por un reactor de neutrones, para ello se emplean fuentes isotopicas. La
ventaja que tienen es la gran variedad de tamafos disponibles, su facilidad de

operacion y bajo precio.
1990- 2010

La precision y sensibilidad de la técnica sirve durante afios para determinar
numerosos elementos en diferentes campos de aplicacion (Krysztof et al., 2010;
Grdfe et al., 2010; Aidid S.B, 2007, Robinson et al., 2009;; Miao S., 2004,
Popescu et al., 1996; Zhao et al., 2005; Zhao L., 2007; Esprit et al., 1984, Randle
K., 1985; Anazawa et al., 2001; El-Thaher A., 2010; Duliu et al., 2010,
Raghunadha et at., 1993; Rao et al., 1995; Rey Ronco M.A., 2007, Anderson et
al., 1993 Hou X., 1995; Hou et al., 1997; Schelenz et al., 1977, Parengam M.,
2010; Shafaei M.A., 2010). Los detectores de Ge(Li) de eficiencia del 17% dejan

paso a los de eficiencias mayores 96%. Esto se debe no solo al incremento del
cristal, sino también a los diametros (Bode P., 1993) El resultado final es una
amplia y diversa bibliografia (Spyrou N.M., 1981; Bujdoso E., 1990; Guinn
V.P.,1992; Bérdad et al., 2010; Roelandts et al., 1985, Roelandts et al., 1986).

Sin embargo, la sensibilidad se encuentra limitada por los siguientes factores (Rey

Ronco M.A., 2007):
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e los parametros de irradiacion (flujo de neutrones, energia de los

neutrones, tiempo de irradiacion...),

e las condiciones de medida (tiempo de desplazamiento de la muestra,

tiempo de medida, eficiencia del detector...),

e los parametros nucleares de los elementos a ser medidos (por ejemplo,
abundancia de un determinado isétopo, seccion cruzada a los

neutrones, vida media, nimero de rayos gamma...).

Asimismo, la precision estd limitada a la espectrometria de rayos gamma,
normalmente, se puede mejorar la precision utilizando tiempos de lectura largos.
El problema se plantea cuando se irradian elementos que se desean detectar a

través de la deteccion de radio nucleidos de vida corta.

La activacidon neutronica ciclica surge como respuesta a la mejora de la precision

y sensibilidad de la activacion neutrénica convencional.

3.2 Método de activacion neutronica ciclica

El andlisis de activacion ciclica (CAA “Cyclic Activation Analysis”) es un
método para el andlisis elemental en el cual una muestra irradiada, decaida y
contada, se vuelve a irradiar de nuevo, de manera que el proceso se repite un
numero de ciclos n, y el espectro obtenido de cada lectura se suma para dar el

espectro total.

La Figura 42 muestra los parametros que tienen lugar cuando se realiza una

activacion ciclica, se ha definido:
e ¢ tiempo de irradiacion o activacion

e {; tiempo de desplazamiento requerido para mover la muestra desde la

posicion de activacion a la de lectura

e ¢ tiempo de contaje o lectura
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e ¢, tiempo de desplazamiento requerido para mover la muestra desde la

posicion de lectura a la de activacion.

ist Cyele 2nd Cycle 3rd Cyels
. ; ., | }
) 1 I i
= Faupnn
- Sallirasoh
P T pe g . S fepimm——— R
] (] 3 t ™! 11
= 11 ' 1 1 1o
22 ﬁ‘ 11 t 1 1 1
= om 1 11 t 1 1o 11
2 i 11 [ 1 o 1
;,-;[: e 1 11 P 1 1 : 11
T £ it [ 4 3
=v=8 3 H E i ¥ i 1) 1 LI |
i H ¥ ] | B ¥ I i1
i) I £ 1 Pt i ) Ll
~— s [E z [Pl 7 [ = [ €| 11
3 i tidy & sl & Pl i tht [ i1
| i i<t + i 1o 11
1 1 1 1 v
1 i
1 T i

Figura 42. Variacién de la actividad del isétopo radiactivo respecto al tiempo y el nimero de ciclos en

un analisis de activacion ciclica (Hou X et al., 2000).

Mediante este proceso, se incrementa significativamente el nimero de cuentas
registradas por el detector. De modo, que la presencia de isdtopos radiactivos con
una vida media del orden de ms, que no pueden ser determinados mediante un
analisis de activaciéon convencional, son posibles de detectar mediante la
activacion ciclica (Figura 43).
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Figura 43. Representacion grafica de una activacion ciclica.

La técnica de activacion ciclica mas usada es el método de activacidn neutronica

ciclica (CNAA “Cyclic Neutron Activation Analysis”), que emplea neutrones para
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activar las muestras. En este capitulo, se hace alusién indistintamente a los
términos activacion neutronica ciclica y activacidon ciclica para referirse a la

activacion mediante neutrones.

A continuacion se muestra la evolucion del método ciclico por periodos desde su

nacimiento en 1960 hasta el afio 2010.

Tabla 4. Evolucion en el método de activacion neutronica ciclica (CNAA)

Periodo Avance

1960-1970 |Inicios de la activacion neutrdnica ciclica
1970-1980 Desarrollo de programas informaticos
1980-1990 Activacidn neutrdnica pseudo-ciclica

1990-2010 EIl método de activacidén ciclica en la actualidad

1960-1970

El origen de la activacion ciclica es confuso, puesto que el primer experimento de
activacion ciclica entendiendo como tal, al proceso de irradiar y registrar la
radiacién emitida por una muestra un determinado nimero de ciclos, segin varios

autores es llevado a cabo por Anders (dnders O., 1960, Anders O., 1961), aunque

este término no es mencionado en ninguno de sus trabajos.

En el primero de sus experimentos, la muestra es introducida en un portamuestras
cilindrico y aerodindmico disefiado con polietileno (didmetro de 2 in). Este
portamuestras denominado “rabbit” es transportado por el interior de una tuberia
por medio de aire entre las posiciones de activacion y lectura. En primer lugar, la
muestra es irradiada con neutrones procedentes de un acelerador de Van de Graaff
de 2-10°ncm?s™ y la radiacién inducida es leida con un detector de 3”x3” NalI(Tl).
El detector esta fijado y situado sobre una pared de plomo de 3 inch de espesor y
14 inch de longitud (Figura 44). Un contador de tiempo es el encargado de abrir
simultaneamente las valvulas de aire 1 y 2 de modo que por la transferencia de

aire, el portamuestras se situa en la posicion de activacion. Automaticamente, las
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valvulas de aire se desactivan y la muestra se irradiada. Cuando las vélvulas 3 y 4

se abren, el aire obliga al portamuestras a situarse en la posicion del detector.

Este proceso esrepetido una vez por minuto hasta que se acumulan suficientes

cuentas en el detector.

En el segundo experimento, se realizaron mejoras con el mismo equipo descrito
anteriormente (Figura 44). De modo que en esta ocasion el sistema permite
seleccionar el tiempo de cada ciclo asi como el namero de ciclos (un maximo de

9). Mediante un temporizador se programan 8 ciclos de 2 minutos cada uno.

RABBIT Y PN

E— F VAN DE GRAAFF
TARGET
F 2

AIR-LEAKS

AIR-LOCK

/— SEE DETAIL “a°

/-'COUNTER

DETAIL "A"

Figura 44. Sistema de activacion neutrénica ciclica propuesta por Anders U.O (dnders O., 1960).

Caldwell et al. (Caldwell et al., 1966) en 1966 sugiere el uso de una practica

similar como parte de un experimento que combina cuatro técnicas de activacion
neutronica a control remoto como medio de analisis elemental en la superficie
lunar y planetaria. Este método permite determinar la densidad de las rocas asi

como la composicion quimica de las mismas.

En este periodo Givens et al., (Givens et al., 1966) describen los principios de la

activacion ciclica. Aunque el término andlisis de activacion ciclica (CAA) no lo
utilizan hasta unos afios mas tarde, cuando emplean una metodologia muy similar

a la de Anders (Givens et al., 1969, Givens et al., 1970). En estos afos, aparte de
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determinar el '°N (7,14s) y el 2*mNa (~20ms) definen tres principales diferencias
entre su sistema y el mecanismo de transferencia para mover la muestra propuesta

por Anders:

e mientras que el sistema ideado por Anders la muestra se desplaza entre
la posicion de irradiacion y lectura, Givens fija la posicion de la

muestra,

e ¢l movimiento ciclico se realiza mediante un sistema de control

electronico en lugar de mecanico y por tanto, siendo mas eficiente.

e se puede emplear la técnica para detectar radioisotopos con vidas

medias que decaen en pocos milisegundos.

Si por algo destaca este periodo, es por el desarrollo y uso de sistemas
electronicos para mover la muestra entre las posiciones de activacion y lectura, lo
que facilita la deteccion de iso6topos radiactivos de vida media del orden de
milisegundos, como por ejemplo el **"Na(20ms), que hasta entonces no podia ser

determinado. Tani et al. (Tani et al., 1969) emplean un experimento similar para

la obtencién del espectro de rayos gamma del **’Pb(4ms) y **""Pb(800ms).

En estos momentos, a pesar de la existencia de sistemas eficaces para el
desplazamiento de las muestras entre dos posiciones. La sensibilidad de la
activacion ciclica no es la adecuada para determinar elementos trazas con
muestras de pequefio tamafio, puesto que para ello se requiere del uso de reactores

nucleares.

El uso de reactores nucleares en esta aplicacion esta fuertemente condicionado a
su estructura, puesto que el flujo de neutrones procede del nucleo del reactor, lo
que supone encontrar una solucion al transporte de la muestra entre esta posicion

y la de lectura.
1970-1980

Spyrou y Ozek (Ozek F., 1973; Spyrou et al., 1974) son los primeros en probar un

sistema para determinar elementos traza en muestras medioambientales con el
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reactor Consort II. En la Figura 45 se muestra el sistema central de irradiacion que
emplearon y que denominaron ICIS (in-core irradiation system). El sistema
permite la irradiaciéon en el reactor con un flujo de neutrones rapidos de

1-10"”%n-cm™'s™ y termales de 2-10' n-em™s™.

El diagrama muestra la posicion de tres puntos en los cuales las muestras pueden
detenerse para que los diferentes detectores detecten las cuentas por segundo

emitidas tras la irradiacion.

I

i So

Figura 45. Diagrama del sistema central de irradiacion (ICIS) (fuente: Spyrou N.M., 1981).

1 *™Pb en plantas. Se

Este sistema se empled concretamente para determinar e
comprobo que el tiempo requerido para mover la muestra entre las diferentes
posiciones era demasiado largo, si se comparaba con la vida media del plomo

(800ms).

Por lo general, los sistemas disefiados para realizar andlisis de activacion ciclica se
llevan a cabo mediante fuentes isotdpicas y generadores de neutrones, ya que son

mas faciles de transportar y manipular. Por ejemplo, Maki et al., (Maki et al.

1974) ingenian dos sistemas para realizar la activacion ciclica de muestras
fluoradas y en ambos sistemas utilizan una fuente de Americio-Berilio con un

flujo de neutrones de 1,1-10"n/s y un detector de Nal(Tl) de 2”x2”.
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El primer sistema ideado por estos investigadores se ilustra en la Figura 46. Puede
observarse como el detector se encuentra alojado entre dos paredes de plomo para
evitar la radiacion gamma directa emitida por la fuente. Para desplazar la muestra
entre las posiciones de irradiacion y lectura se emplea una tuberia de polietileno
de 2m de longitud y 45 mm de didmetro, de modo, que uno de sus extremos es la
posicion de irradiacion, donde esta fijada la fuente de neutrones, y el otro extremo
es la posicion de lectura. Esta posicion dispone de un tope que impide que el

portamuestras se escape.

Asimismo, la muestra se encuentra alojada en un portamuestras de polietileno
esférico (35mm de didmetro y su peso de 10g) que permite su movimiento en el
interior de la tuberia mencionada anteriormente. Las posiciones de activacion y

lectura se logran subiendo o bajando la tuberia de polietileno.

. Dinive motor

. Neutron =ource
. Pneumatic tube
. Capsule

. Nal('Tl) detector
. Lead slueld

7. Stopper

hode b

1S

Figura 46. Sistema de medida para la activacion ciclica de fluoruros (fuente: Maki et al., 1974).

Con este sistema, intentan determinar los parametros que optimizan un proceso de
activacion ciclica que permitan obtener el mayor nimero de cuentas durante la
lectura.Para ello, realizan pruebas con un tiempo de transporte de 2 s y tiempos de

activacion y lectura de 18 s, de manera que el tiempo total de analisis es de 100m.
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El otro sistema empleado se muestra en la Figura 47, y se trata de un sistema
neumatico simple de bajo coste que emplea capsulas cilindricas de polietileno de

Scm de longitud y 3cm de didmetro, para alojar las muestras de 5 a 20g.

Este sistema emplea aire a presion para transportar la capsula portamuestras, de
manera que cuando las valvulas 2 y 4 se abren el aire y la capsula son dirigidos
hacia la posicion de irradiacion. Y cuando las valvulas 2 y 4 se cierran, entonces
se abren las valvulas 1 y 3, y el flujo de aire es conducido hacia el detector, junto

con la capsula. Este detector esta conectado a un analizador de pulsos.

Este sistema permite acortar los tiempos de activacion y lectura, asemejandolo al
tiempo de decaimiento del '°N, que es el elemento radiactivo que emplean para
determinar el contenido de flior en las muestras segiin la reaccion PF(n,0)'°N.
Con este sistema los tiempos de activacion y lectura son de 8s y el tiempo de

desplazamiento de 0,35s.

N

1.2.3.4 Solenoid valve
5. NaI(Tl) cletector
8 6. Lead shield
2 = 7. Rabbit capsule
-t 8. Pneumatic tube
5 \ 9. Stopper
10. Neutron gouce
-\\ 11. Pulse height analyzer
10 N, Concrete N 12. Air compressor
\\w
9 k

A\

Figura 47 Sistema neumatico de medida para la activacién ciclica de fluoruros (fuente: Maki et al,

1974).

Del andlisis de los resultados, los autores proponen que la técnica puede ser
mejorada con una fuente de Cf y un detector de mayor tamafio, para incrementar

el flujo de neutrones y la eficiencia, respectivamente.

Por otra parte, Maki y sus compafieros no reparan en la influencia que tiene el

tiempo de desplazamiento cuando se realiza un analisis de activacion ciclico. Sin
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embargo, otros investigadores (Egan et al., 1976, Spyrou et al., 1979; Fanger et

al., 1981; Spyrou N.M, 1981), manifiestan en sus trabajos el vinculo existente

entre el tiempo de desplazamiento y el nimero de cuentas registradas en el

detector. Esta relacion se explica mediante la Figura 48.

En parte inferior de la Figura 48 se muestra la variacion de la actividad de un
isétopo radiactivo respecto al tiempo y al nimero de ciclos, mientras que en la
parte superior, se analiza el tiempo durante el cual la muestra se esta desplazando
entre las posiciones de activacion y lectura. Sabiendo que las radiaciones
acumuladas durante un periodo de tiempo determinado representan el area
encerrada bajo la curva de concentracion durante el decaimiento (cuentas). Basta
con observar la figura para notar que cuanto mayor es el tiempo de

desplazamiento, menor es esta area.
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Figura 48. Analisis del tiempo de decaimiento (Spyrou N.M, 1981).

Estos autores deducen que la activacion neutronica ciclica es preferible a la
convencional cuando el tiempo de desplazamiento es pequefio (Wyttenbach

A.,1971; Egan et al.,1976; Alfassi et.al., 1950).

Otros investigadores como Chattapadhayay et al.,, y DeSilva K.N.,
(Chattapadhayay et al., 1979; DeSilva K.N., 1981) apuestan por una activacion

pseudo-ciclico refiriéndose a un sistema de desplazamiento de la muestra manual.
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En los andlisis reales, una muestra estd formada por muchos elementos de modo
que el espectro obtenido es consecuencia de la contribuciéon de todos los
elementos presentes en la matriz, siendo en ocasiones, muy complejo identificar la
contribucion del elemento de interés de las del resto (interferencias).

Concretamente, DeSilva K.N., (DeSilva K.N., 1981) encuentra una serie de

limitaciones en la aplicacion de la activacion ciclica al determinar el contenido de
silice en rocas silicatadas a través de la reaccion '*Si(n,p)**Al. Entre ellas, la
imposibilidad de detectar el contenido de silice debido a las interferencias

producidas por un pequefio porcentaje de aluminio existente en las rocas.

1980-1990

Si por algo destaca este periodo es por el desarrollo de programas disefiados para
diferenciar entre las emisiones de rayos gamma producidos por radionucleidos de
larga vida media y los de corta, en un mismo espectro. Ademas de calcular las
contribuciones de cada isOtopo radiactivo, estos programas informaticos
optimizan los pardmetros de la activacion ciclica (Tout et al.,, 1981; Colin et al.,

1985; Al-Mugrabi et al., 1987).

El programa disenado por Tout et al. (Tout et al., 1981) con solo introducir el

tiempo total del experimento, el tiempo de transferencia, la masa y los datos
nucleares mas relevantes de la matriz de la muestra, asi como la vida media del
elemento de interés, es capaz de calcular de forma individual el espectro

producido por cada elemento y optimizar los pardmetros de activacion.

En adicion, el programa de Al-Mugrabi et al. (4/-Mugrabi et al., 1987) ademas de

indicar la contribucién de cada iso6topo radiactivo, optimiza los pardmetros de
activacion, proporciona informacion sobre el efecto Compton, y sobre los picos de
escape. En este caso, es necesario introducir el flujo de neutrones, la masa y los
datos del nucleido de interés asi como los parametros del detector empleado en el

analisis.
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Sypou (Spvrou et al., 1982) extrae un interesante resultado comparando la

activacion neutroénica ciclica con el método que emplea una Unica irradiacion y
contaje. Deduce que cuando el tiempo de desplazamiento de la muestra entre la
posicion de lectura e irradiacion es de 0,25 s, el tiempo de activacion ciclica es

preferible si el tiempo de activacion es superior de 2 minutos.

A partir de 1970, son numerosas las investigaciones realizadas empleando la

activacion ciclica (Chatt et al., 1981, Burholt et al., 1982; Alfassi 1990; lla P.,

1991). Destacar algunos ensayos realizados con fuentes isotopicas en activacion
ciclica ‘in-vitro” (Matthews et al., 1978; Matthews et al., 1979; Matthews LP.,
1979; Matthews et al., 1980; Ryde et al., 1987).

1990-2010

Desde que la activacion ciclica es sugerida en 1960 y ampliamente desarrollada
entre los afios 1970 y 1980, ésta se convierte en una técnica fundamental de
analisis. Durante este periodo, se crean algunas herramientas y se mejoran las

existentes (Kennedy et al., 1991, Ismail et al., 1998; El-Ghawi et al., 2005; Zhang

et al., 2009), la mayor parte de los avances se producen entre 1970 y 1980. Sin

embargo, la técnica empieza a aplicarse en numerosos campos usando a los

is6topos de corta vida media como medio de andlisis multielemental (Nonie et al.
1993; Spate et al., 1994; Joshi et al., 1995; Hou X et al., 1997; Ismail et
al.,1998).

La técnica de activacion ciclica resulta muy atractiva en comparacion con otras
précticas analiticas que requieren de mayor tiempo y no tienen tanta precision.
Asimismo, el método ciclico comparado con el método convencional de

activacion ofrece las siguientes ventajas:
e mejora en los limites de deteccion,
e gran precision para isdtopos de corta vida media,

e analisis multielemental a partir de un tinico espectro,
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e reduccion en el tiempo de anélisis,

e aumento del nimero de muestras analizadas por unidad de tiempo,
Sin embargo tiene algunas desventajas como:

e la existencia de interferencias producidas por elementos de la matriz,

e limitacion en los elementos a analizar, ya que menos de un 50% de
elementos que se pueden analizar por activacion convencional pueden ser

analizados mediante este método.

3.3 Método de activacion neutronica en continuo en

la industria

Los primeros trabajos de aplicacion industrial no destructiva a partir de la medida
de radiactividad gamma datan del afio 1950. La industria del carbon empieza a
emplear la espectrometria de rayos gamma para determinar la radiacion natural
emitida por el K, U y Th, cuya presencia es comun en arcillas y pizarras. La
aparicion de estos elementos en el carbon no es habitual, sin embargo su presencia

varia en funcion de la proporcion de cenizas presentes.

La Commonwealth Scientific and Industrial Research Organisation (CSIRO) lleva
a cabo las primeras investigaciones en este campo, midiendo la radiactividad
natural de los carbones denominados “brown coals” en Australia. Los resultados
obtenidos corroboran que la radiactividad natural emitida por un carbon se puede
emplear para predecir su contenido en cenizas. Estos estudios demuestran que los
analizadores requieren de diferentes calibraciones dependiendo del tipo y
procedencia del carbon. Los trabajos realizados consisten en situar un detector
inmediatamente debajo del alimentador que vierte el carbon a la cinta

transportadora.
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Estos estudios preliminares en el carbon llevan a los investigadores a plantearse la
posibilidad de emplear sistemas parecidos a los empleados en la industria del
carbon para determinar la radiactividad inducida en otros materiales e

implantarlos en otras industrias.

La implantacion en otras industrias de los andlisis de radiacion inducida supone
emplear una fuente de neutrones y un detector de radiacion, y por tanto, al menos

dos posiciones del material, uno sobre la fuente y otro sobre el detector.

Estas dos posiciones deben ser calculadas teniendo en cuenta los factores que
afectan a una muestra para ser detectada mediante una técnica de activacion

neutronica.

En este apartado se pretende mostrar al lector como la calidad de un producto
puede realizarse de forma continua, automadtica y en tiempo minimo. Este hecho
supone que una industria que emplea este sistema como medio de analisis puede

detectar cualquier anomalia y corregirla instantdneamente.

Las principales industrias en las cuales se emplean las técnicas nucleares para el
analisis on-line son numerosas abarcando desde muchos procesos minerales en la
industria metalargica, e incluyendo industrias como la del carbon, papel,

recubrimientos, petroquimica...ect.

El equipo basico requerido para realizar un andlisis continuo estd formado por los

siguientes elementos:
1. Una camara de activacion (fuente de neutrones)
2. Una camara de contaje (detector de radiacion)

3. Elemento conector entre la fuente y el detector (tuberias o cinta

transportadora)

En orden de determinar la presencia de trazas de elementos, los reactores
nucleares son deseables respecto a cualquier otra fuente de menor flujo de
neutrones. Sin embargo, en una activacion neutrénica continua se prefiere

manipular fuentes isotopicas o generadores ya que reducen los costes
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constructivos, facilita la manipulacion y el flujo de neutrones es siempre
constante. En general, la seleccion de las fuentes se hace en base a los siguientes
criterios: (a) alto flujo de neutrones; (b) larga vida ttil; (c¢) bajo coste; (d) baja

intensidad de radiacién gamma.

En principio los detectores que ofrecen mayor resolucion y eficiencia son los
BGO, por lo que son idoneos para este proposito. Sin embargo, atendiendo
exclusivamente a la bibliografia se emplean con mayor frecuencia los
escintilométricos. El motivo puede ser la disponibilidad de los mismos en el

tiempo que se publican estos trabajos.

A continuacién se explica la evolucion desde 1960 hasta el 2010 de la activacion

en continuo en diversas industrias.

Tabla 5. Evolucion en el método de activacion neutrdénica en la industria.

Periodo Avance

1960-1970 Inicios de la activacion neutrdnica en la industria
1970-1980 Extension del método de activacidén en continuo
1980-1990 Continuidad del método de activacion en continuo

1990-2010 El método de activacidén en continuo en la actualidad

1960-1970

Los primeros intentos para resolver los problemas de la activacion neutrénica

continua son realizados por Anders O.U. (dnders O.U., 1962). Su estudio

concierne a la activacion en soluciones acuosas de fluor, plata y selenio con una
fuente isotopica de Ra-Be (flujo de neutrones de ~1,3.10°s™) y un detector de
Nal(TI) de 3”x3” (Figura 49). En la solucion acuosa la presencia del flaor en se
detecta a partir del '°N, la plata a través del ''’Ag y el selenio a partir del "’Se. Las
actividades inducidas son relativamente bajas, lo que el autor achaca al bajo flujo

de neutrones.
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1) Neutron source
2) Detector
3) Shield

4) Flow meter

5) Activation chamber

6) Counting chamber

7) High voltage supply
and amplifier

8) Rate meter

9) Recorder

Figura 49. Sistema de activacién neutrénica ciclica propuesta por Anders U.O., (fuente Kliment et al.,

1962).

Prokopchik V.1, (Prokopchik V.1, 1970) propone las condiciones Optimas para el

analisis de activacion en continuo de la fluorita, referenciando un par de trabajos

anteriores (4Anders O.U, 1962; Prokopchik et al., 1966). Para lograr la sensibilidad

adecuada, presenta un sistema compuesto por dos camaras separadas entre si y
una tuberia de conexion muy parecido al propuesto por Anders O.U. (4dnders

0.U., 1962) (Figura 50).

1. Main pipeline with
slurry

Pump

Activation chamber

Measurement chamber

A I

Connecting pipe

Figura 50. Esquema para el analisis en continuo propuesto por Prokopchik V.I., (fuente Prokopchik
V.L, 1970).

La camara de activacion dispone de una fuente neutrones de Po-Be con un flujo
de 107 n/s, mientras que la camara de lectura de radiacion contiene un detector de

Nal(Tl) de 40x40mmm. Entre los parametros que calcula se encuentra el volumen
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de las camaras asi como la velocidad del fluido circulante por la tuberia de

conexion.

Por otra parte, Gluck et al., y McFarling et al., (Gluck et al., 1962 ; McFarling et

al., 1962) a partir de un estudio experimental que realizan, hacen un listado de los

radionucleidos que pueden ser empleados en el analisis de activacion continua en
procesos metalurgicos. Este estudio demuestra que el ''"™Cd se puede emplear
para dar una lectura precisa y casi instantanea de la concentracion del cadmio
durante la etapa de purificacion del zinc electrolitico. Ademas del Cd el estudio
determina gran sensibilidad para elementos como el Mn, In, V y Ag asi hasta un

total de 60 elementos.

Los experimentos son realizados con una camara de activacion de 2700 ml, una
fuente isotopica *'°Po-Be de 5 Ci de actividad y una camara de contaje de 750 ml.

El esquema del experimento se muestra en la Figura 51.

1)  Process solution tank

2) Drain

3)  Centrifugal pump

4)  Flow meter

5)  Shielded source holder
6)  Polyethylene chips

7)  Paraffin

8)  Activation chamber
9) Drain
7 3 10) Vent

11) Shielded counting chamber
12) 27x2” Nal(T]) scintillation probe
13) Wash solution

14) Scaler

Figura 51. Diagrama del sistema de activacion continua propuesto por Gluck et al., (fuente Kliment et

al., 1972).

Otros estudios realizados muestran que la activacion en continuo permite
diferenciar calidades en un carbon en funcidon de su contenido en C, O, Al y Si.

Martins et al. (Martins et al., 1963; Martins et al., 1964) examinan algunos de

estos elementos presentes en el carbon y un tiempo mas tarde desarrollan un
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aparato para determinarlos por activacion neutrénica continua en condiciones

industriales.

El equipo empleado consta de dos secciones de medida: una al inicio y la otra al
final de la cinta transportadora. La primera seccién dispone de un generador de
neutrones y un detector de Nal(Tl) de 5”x5”. El generador se encuentra colocado
perpendicularmente a la cinta y tiene un flujo de neutrones de 10°ns™'. En este
caso, el carbon es transportado mediante cinta transportadora (Figura 52) de modo
que el generador de neutrones estd situado perpendicular a la cinta. A medida que
el carbon se desplaza, se determina la cantidad de oxigeno y la de carbono en el

rango de energias de 6,7 MeV y 4,43MeV respectivamente.

Figura 52. Equipo industrial para el analisis del carbén propuesto por Martin et. Al., (fuente Kliment

et al., 1972).

Respecto a la espectrometria del magnesio, silice y del aluminio, estos elementos
son registrados en la segunda seccion de la cinta con un generador (flujo de
neutrones de 3,8.10%™) y un detector de Nal(Tl) de 5”x4” (Martin et al., 1966;
Blake et al., 1966, Blake et al, 1966; Parker et al., 1967).

Rhodes et al., (Rhodes et al., 1968) desarrollan una planta piloto para la

determinacion del Cu, Al y Si en minerales de cobre. Las muestras se activan con

un generador mientras que el mineral se desplaza en una cinta transportadora y se
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emplean dos detectores de Nal(TI) de 4” x 5” para determinar el espectro de rayos

gamma.

Uno de los detectores determina la actividad del aluminio en el rango de energias
de 0,834 -1,01 MeV, y el otro la actividad de la silice en el pico energético de
1,77 MeV. La velocidad de la banda es de 2ft/min y la distancia entre el generador
y el detector varia entre 16 y 30 ft. La concentracion del cobre se encuentra entre

0,02y 2,1%.

—_

Stirrer

Upper reservoir tank

Lower tank

Motor

5

2— ==

Slurry pump
Baffle boards

[

Neutron generator

Shielded room

¥ ® N AL

Irradiation cell

Nal(T1) crystal

_
I

—_
—_

Counting chamber

_.
N

y-ray spectrometer

1¥Cs source

[
S~ W

Collimators

—_
W

Delay cell

—_
=

I'-ray density gauge

Figura 53. Esquema de la planta piloto disefiada por Rhodes et al., (fuente Kliment et al., 1972).

Posteriormente, Rhodes et al., (Rhodes et al., 1968) determinan el contenido de Si

y Fe en taconita. El hierro y la silice se determinan en base a las reacciones
*Fe(n,p)*Mn y *’Si(n,p)**Al, respectivamente. El flujo de neutrones empleado es

de 10%-10°s™ (ver Figura 53).

En el caso de la metalurgia se aplica para determinar de forma simultanea a la
determinacion del indio y del cadmio. El aparato empleado para analizar el indio y

el cadmio consisten en las siguientes unidades (Kartashev el a., 1967).
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En este afio también desarrollan un método de anélisis automatico para determinar

el oxigeno en metales (Nikolaenko et al., 1967). Los elementos que lo componen

son los siguientes
1970-1980

De Jesus et al., (De Jesus et al., 1974) anticipa la fiabilidad de la activacion

continua on-line de una planta de concentracion para determinar concentraciones
de fluorita. Su equipo consta de una fuente de Am-Be de 2 Ci de actividad y un
detector de Nal(Tl). El autor informa de los malos resultados obtenidos
achacandolo a diversos factores como: la pésima geometria seleccionada en la
instalacion, la mala circulacion de la pulpa, la baja actividad de la fuente, el
blindaje y las cdmaras de irradiacion y bajo contaje. En contraste, el equipo

SUSAC desarrollado afios mas tarde consigue superar estas trabas.

Braun et al., (Braun et al., 1977) desarrollan un sistema de activacion neutrénica

en continuo que permite determinar la concentracion de fluorita en diferentes
puntos en una planta de concentracion de espato fliior. A este sistema lo denomina
SUSAC (System for Investigation of Slurries throught Activation by Californium)

y sus componenetes principales se muestran en la Figura 54.

Measuring cell

Nal-detector

Densitymeter
Flowmeler

Proguct siream

R = i e

Stirrer motor
Irradiation cell
B2es-source

Pump

[} Paraffin shielding

Figura 54. Sistema de analisis SUSAC (fuente Braun et al., 1977).
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El sistema es alimentado por la parte superior con 211 aunque la célula de
activacion solo admite 91 y la de lectura 7,51, disponiendo ambas de agitadores
para mejorar la circulacion de la pulpa. El sistema neumatico dispone de
conductos entre ambas células permiten el paso de 0,51 y tienen un didmetro de

0,25mm.

Para la activacién de la pulpa se emplea una fuente isotopica de ***Cf y el contaje
se realiza con un detector de Nal(Tl). En cuanto a las caracteristicas del ciclo, este
es de 5 m, realizdndose medidas con pulpas de diferentes concentraciones y

densidades.

Una industria que se ve fuertemente favorecida por la aparicion de las técnicas de
nucleares es la del carbon, ya que basta conocer las concentraciones de la silice y
del aluminio para calcular el contenido de cenizas de un carbon. El resultado son
analisis rapidos para determinar las cenizas de los carbones como los propuestos

por diversos autores como Borsaru et al., (Borsaru et al., 1982) y Janczyszyn et

al., (Janczyszyn et al., 1982).

En 1980 se instala en la mina Huntley el medidor de cenizas CSIRO que forma
parte de un sistema de automatizacion y control de la instalacion minera. Este
equipo se sitlla inmediatamente te debajo del alimentador que vierte el carbon a la
cinta transportadora. Hasta la fecha el mayor éxito comercial de Australia en
sistemas de andlisis de carbon mediante andlisis de cenizas. A partir de este
momento, se empiezan a instalar hasta 400 analizadores de cenizas en todo el

mundo.

Maul et al., (Maul et al., 1988) aplican la técnica de activacidon automatica para

determinar el contenido de Si y cenizas en lignitos y desarrollan el equipo
neumatico SIACON, que dispone de una posicion de irradiacion y otra para el
contaje de la muestra. La activacion se realiza en un contenedor de acero de
2,1dm’ (deseables para 1,1kg de carbon), la fuente de neutrones empleada es de
2¥py-Be con un flujo de 4,34.10'ns” dispuesta en el medio de la muestra. La

estacion de contaje esta a 6m de la estacion de activacion y tiene dos detectores de
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Nal(Tl) de 50mmx100mm apantallados de la fuente con plomo para evitar
lecturas (fondo) procedentes de la fuente. La medida consiste en irradiar la
muestra 10m seguida de un transporte de 15s hacia la estacion de contaje, donde
se mantiene la muestra un total de 2,5m. A la salida del ciclo de medida el carbon

es salpicado con agua (Figura 55).

Chain conveyor

Sampling device

Imadiation part

| 3" p,-Be-source

i Z  Popumatic
it
Nal(Ti} PKS
dfl«!crs Valves 300
*® .*‘-ﬂulyz_ﬂ —t fﬂ‘\‘s'ill nr
v Data

transfer

Measwring part

—+ Water channel

Figura 55. Sistema SIACON (fuente Maul et al., 1988).

En cuanto a sus ventajas, mientras que un equipo convencional requiere de 2,5h
para realizar una media, este equipo realiza 5 medidas por hora. Por otra parte, las
desviaciones de los andlisis realizados respecto a los andlisis quimicos
convencionales difieren de 0,2% SiO,, siempre que se trabaje con el carbon de

una misma mina y tamafos del carbon generalmente mayores a 25cm.

De Norre et al., (De Norre et al., 1980) describen la determinacion del fluor en

blendas (minerales de sulfuros de cinc) empleando un sistema de andlisis
automatico consistente en la activacion durante 20s, transporte 4s y lectura

durante 20s.

En este periodo se empiezan a optimizar los pardmetros de un sistema para el

analisis de activacion neutronica continuo (Loska et al., 1973).
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1980-1990

En este periodo se producen avances en los equipos para ordenadores y técnicas
de procesamiento de senales. Un ejemplo es el sistema de monotorizacion para

determinar el contenido de cenizas que presenta Rizk et al., (Rizk et al., 1989).

Asimismo, se expande el método de andlisis de activacion continua para
determinar la concentracion en todo tipo de minerales. Los elementos
determinados incluyen Zn, Ag, Cu, Ni, Fe y W. Las plantas de concentracion
pequeiias determinan la concentracion de estos minerales en determinados
procesos de flujo, mientras que las grandes plantas de concentracion permiten
emplear la técnica en mayor numero de procesos. De este modo el analisis directo

de la pulpa mineral proporciona informacidn instantanea y precisa para el control

de varias plantas minerales (Watt J.S., 1988). Asimismo, reduce

considerablemente los agentes quimicos empleados en las celdas de flotacion.

Goldner et al., (Goldner et al., 1993) ingenia una nueva version de la técnica de

activacion automatica para determinar flior, silice y bario en espato de fltior y

baritas empleando una fuente isotopica.

En primer lugar Go6ldner desarrolla un equipo de laboratorio (Figura 56) donde las
muestras son movidas manualmente. El montaje para determinar flaor, silice y

bario consiste en:

1) Un sistema de activacion: con un contenedor para la fuente (fuente de

>¥pu-Be) y portamuestras intercambiables,

2) Un sistema de transporte y sistema de contaje: con un sistema de

transferencia gravitacional y un detector de Nal(TI) al final de la carrera,

3) Un espectrémetro de rayos gamma con un sistema electronico para el

control del ciclo.

Esta técnica prueba su alta fiabilidad en los propdsitos de control en una planta de

flotacidn.
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Figura 56. Equipo de laboratorio (fuente Géldner et al., 1993).

El siguiente paso es la construccion de un equipo automatico para el control de la
pulpa en el proceso propio de una planta mineral de concentracion. La Figura 57

es una representacion del sistema empleado.

Feed (crushed ore, tailing , concentrate)

Y
Sampling device
Overflow
Valve
COi'titI'Ol = Analyzer Airing
uni
- . _——Rinsing
" Detector__(15 AT T 1
| Compressed air suppl
| Irradiation and PRy
measurement
| part Source Source neutral position

Drain Shielding (lead, paraffin)

Figura 57. Equipo automatico para el control on-line (fuente Goldner et al., 1993).
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Los principales componentes consisten en una cdmara para la activacion y
medida, asi como una conexion entre ambas por medio de tuberias. El dispositivo
donde se introduce la muestra es alimentado con mineral triturado, colas o
concentrados hasta su maximo permitido 51. La muestra es transportada a través
de una tuberia hasta la “camara unica” que dispone de la fuente de ***Pu-Be con
un flujo de 5.10'ns™ y del detector de Nal(Tl) de 100mmx50mm. Después de la
irradiacién, por inyeccion de aire comprimido la fuente es transferida a una
posicion neutral y la actividad inducida es medida. Tanto la posicion de la fuente
como la del detector estan fijas dentro del area cubierto por parafina, la cual se

emplea como medida de prevencion evitando que la radiacion salga al exterior.

Durante la irradiacion y la medida, el agitador que se encuentra en la parte inferior
de la “camara unica” proporciona aire de modo que las particulas se encuentran en

la pulpa permanecen en suspension.

La creciente expansion de los métodos de activacion a escala industrial es el
resultado de sus caracteristicas como alta productividad, rentabilidad,

automatizacion, simplicidad en los métodos operativos (vanov et al., 1985).

1990-2010

Kustov et al., (Kustov et al., 1993) quieren establecer los principios basicos para

seleccionar la fuente de neutrones mas adecuada para operar durante el proceso de
concentracion del flior. Su estudio se basa en anteriores trabajos y hacen
referencia a algunos de los problemas encontrados empleando diferentes tipos de
fuentes de neutrones, en andlisis de activacion para determinar el contenido de
flaor en plantas de concentracion de espato fluor. Usando una fuente de Pu-Be

con un flujo de neutrones 10’s™ los errores producidos (Bushkov et al., 1970),

estiman un error del 20% en la determinacion del flior. Estos resultados no

satisfacen los requerimientos de una planta de concentracion mineral. Usando una

fuente de Am-Be con el mismo flujo de neutrones (Bezomes et al., 1980), otros

autores (Braun et al., 1979) reducen la estimacion del error al 5%, pero solamente
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en algunos casos. Con una fuente de ***Cf y un flujo de neutrones de 2.10%ns™ el
error es del 0,4% en el andlisis de concentrados y del 1,6% en el andlisis de
materiales triturados, pero el analisis lleva 30m. El objetivo del trabajo de Kustov

et al., (Kustov et al., 1993) es establecer los principios para seleccionar la fuente

de neutrones con la precision operacional adecuada en el proceso de

concentracion.

Hoy en dia es facil encontrar empresas que se dedican a la venta de productos que
optimizan los procesos en las plantas de concentracion mineral mediante el
andlisis de la pulpa. El analizador elemental on-line OLA-200 actualmente es
comercializado por la empresa “Thermo Electron Corporation”, que permite
determinar entre otros, los siguientes elementos: Fe, Na, Mg, Al, Si, P, S y CI
convirtiéndose en una valiosa herramienta en la flotacion de fosfatos, para
determinar niveles de impureza por la presencia del Mg, Ni, Si, Zn y Cu o en
plantas de oro para recuperar sulfuros (Figura 58). Este analizador emplea una
fuente de 252Cf y un detector de Ge (LN2- refrigerado), a menos que lo que se
quiera detectar es Fe en cuyo caso emplea un detector de Nal a temperatura

ambiente.

~ INyDewar
(fior detector coofing]

Standards
Holder

~———_. Lockable Source
Loading Door

~ T Radiation
Shislding Block

Sample Entry

‘e,

Figura 58. Analizador elemental on-line OLA-200 (fuente www.thermo.com/minerals).

Esta misma empresa comercializa analizadores del carbon, de modo que

determina las cenizas, humedad o sulfuros durante el transporte del mismo en la
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cinta transportadora. En el caso querer determinar la humedad del carbon emplea
de una fuente de Cs, mientras que para la determinacién de sulfuros y cenizas
utiliza una fuente de Cf. El detector empleado depende de las dimensiones de la

cinta transportadora (Figura 59).

Source Cartridge

Optional Frame ——-

Detector Cartridge

Figura 59. Analizador ECA para el analisis del carbén (fuente www.thermo.com/minerals).

Para el analisis elemental en cementos la empresa Thermo Electron Corporation”
emplea un analizador CB Omni que determina los contenidos en SiO,, Al,, Os,
Fe20;, CaO, MgO, K,0, Na,0O, SOs, TiO,, Mn,0;, Cl y la humedad de forma
opcional con una fuente isotopica de *>Cf, dependiendo el detector del tamafio de
la cinta (Figura 60). La empresa Sabia comercializa dos tipos de analizadores con
el mismo propodsito denominados “X1 Coal Analizer” y el “X1-L Static Sample

Analyzer” ambos emplean una fuente de Cf .

Otras empresas como “Scantech” dispone de analizadores elementales que en
tiempo real proporciona informacion. Un ejemplo de analizadores es el
GEOSCAN C aplicables al carbon, cemento y a un amplio sector de la mineria

entre otros, el hierro y el cobre.
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Figura 60. Diagrama operacional del analizador CB Omni para cementos (fuente

www.thermo.com/minerals).

3.4 Método de activacion neutronica en sondeos

mineros

Existen tres tipos de dispositivos que son habitualmente empleados para

determinar la radiactividad emitida por un terreno:

e las sondas gamma natural que como su nombre indica responden a la

radiacién gamma natural emitida por el terreno,

e las sondas gamma que cuantifican las concentraciones de los radioisotopos

presentes después de inducir radiactividad al terreno.

e las sondas neutréon miden la porosidad de las rocas basandose en la pérdida
de velocidad que sufren los neutrones cuando colisionan con los nticleos
de los atomos que se interponen en su recorrido, siendo el hidrogeno el
elemento con mayor probabilidad de hacer que el neutron pierda energia.

De ahi que se pueda deducir la porosidad.

El primer tipo de sondas, consta unicamente de un detector, mediante el cual se
registra la radiactividad natural emitida por las formaciones que contienen

elementos como el potasio (K), el uranio (U) y el torio (Th). La desintegracion de
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cada uno de estos elementos (K, Th y U) emite rayos gamma siendo su energia de
emision caracteristica de cada elemento. En la Figura 61 se observa este hecho, el
potasio tiene un pico energético en 1,46 MeV, mientras que el pico del uranio se

registraa 1,76 MeV.

Con este tipo de sondas es facil distinguir entre la presencia de arenas y pizarras
(arcillas) atendiendo exclusivamente a la actividad de los rayos gamma emitidos,
ya que las pizarras destacan por su alto contenido en potasio, siendo en algunas
clases de arcillas minoritarias la presencia de torio y de uranio. Esto implica que
el registro radiactivo recogido de una formacién de intercalaciones de arenas y
arcillas, dard lugar a zonas con una mayor emision de radiacion correspondiente a
la zona de pizarras y una zona de baja emision debido a las intercalaciones de

arena.

1.46
Potassium

=
=
=
= Thorium Series
E= Z2.62
= |
= I|||||I I|||. L1 !
=
D
=
% Uraniuvm-radium Series
& ‘ 1.76

|1 ||| L. | [ N T L 1

T T T 1 T T T

o 5 1 15 z 25 3

Gamma ray energy, MeaV

Figura 61. Distribucion de los rayos gamma a partir de tres is6topos radiactivos naturales (fuente Ellis

etal, 1987).

Por otra parte, las sondas gamma y neutréon no solo constan de detectores de
radiacion, sino también de fuentes neutronicas para inducir radiactividad al

terreno.
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Debido a la profunda penetracion de los neutrones y de los rayos gamma en la
materia, las técnicas nucleares son deseables en la testificacion de minerales, entre

otros motivos porque:

1. la muestra tiene mayor tamafo en el sondeo que las que se pueden llevar a

analizar a un laboratorio y,
2. los resultados se obtienen en tiempo real.

Como consecuencia, su uso estd incrementando constantemente en diferentes

minerias.

A lo largo de este capitulo sera frecuente referirse a los registros radiactivos con el
nombre de diagrafias. Estos registros proporcionan respecto a la profundidad un

parametro fisico, como por ejemplo la radiacion gamma natural (Figura 62).
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Figura 62. Diagrafia de la radiacion gamma natural (Darwin V.E., 1987).
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A continuacion se muestra la evolucion del método de activacion en sondeos por

periodos desde su nacimiento en 1936 hasta el afio 2010.

Tabla 6. Evolucion en el método de activacion neutrénica en sondeos

Periodo Avance

1936-1960 Inicios de la activacidén neutrdénica en sondeos

1960-1970 Crecimiento de los andlisis de activacién aplicados a sondeos

1970-1980 Consolidacion de los analisis de activacién aplicados a sondeos

1980-1990 Consolidacion de los andlisis de activacién aplicados a sondeos

Anadlisis de activacién neutrdnica aplicado en sondeos en la
1990-2010
actualidad

1936-1960

Los principales usuarios de los registros radiactivos, son las empresas dedicadas a
la investigacion del petroleo que han potenciado, ademads, un gran desarrollo en la
calidad de los registros y una amplia variedad de propiedades a medir como por
ejemplo la porosidad o la densidad. El interés mostrado por estas empresas en los

registros radiactivos se debe fundamentalmente a dos causas:
[1] Reduccion de costes en la toma de muestras.

[2] Aumento de la velocidad de perforacion al no tener que detener la

maniobra para obtener el testigo.

Las sondas y equipos para la investigacion del petroleo se disefian para trabajar a
grandes profundidades y, por tanto, a elevadas presiones y temperaturas. La
experiencia obtenida en el desarrollo de estos equipos, ha permitido que se
realicen nuevas investigaciones referentes a la determinacion de otros elementos,
como el carbdén, o incluso en la identificacion de tramos pizarrosos (sales) en
arenas (no sales). En este caso, los equipos se han tenido que adaptar a los nuevos

ambientes de trabajo que se caracterizan por:

[1] Menor profundidad de los sondeos.
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[2] Menores costes de perforacion.
[3] Equipos mas ligeros.

Con este tipo de sondas y durante este periodo, la sefial de rayos gamma natural
es muy baja del orden de 100KeV, probablemente este hecho es debido a la baja
actividad del terreno, al uso de pequefios detectores escintilométricos con baja
eficiencia, como el detector de Nal de 2”°x2” (Mathis 1984) y al tipo de analizador
(analizador monocanal). Todos estos factores, impiden discernir entre los
diferentes elementos radiactivos existentes en un terreno, produciéndose errores

muy significativos en la interpretacion de los registros (diagrafias).

Esta situacion comienza a solventarse con la aparicion de detectores
escintilométricos de mayor tamafio (Nal 2”x4”, Nal 3”x3”..., BGO etc) (Dresser

1984, Goldberg 2001) y los analizadores multicanales.

En cuanto a la bibliografia existente y mencionada, conviene aclarar que la mayor
parte estd enfocada hacia la industria del petroleo. Sin embargo, en 1960 hay
constancia de que la Academy of Mining and Metallurgy en Cracovia establece su
propio instituto de tecnologia nuclear para entrenar ingenieros en técnicas
neutrénicas para aplicarlas a la metalurgia, geologia y mineria (Gorskil969). En
este mismo afio, se establece a nivel mundial la primera cooperacion nuclear entre
Polonia, URSS, USA, Francia, Austria, Gran Bretafa y la agencia internacional de
energia atomica en Viena. A partir de estas cooperativas se realizan conferencias

internacionales.
1960-1970

Con el problema de baja sefial radiactiva resuelto, se empiezan a realizar diversas
investigaciones en diferentes campos mineros, por ejemplo, los trabajos llevados a

cabo por los investigaciones Loetsh W., Eisler et al., Charbucinski J. (Loetsh W.

1960; Eisler et al., 1977; Charbucinski J., 1993). Estos autores centraron sus

esfuerzos en identificar tramos arcillosos entre materiales ferruginosos, ya que la

sefial radiactiva procedente del hierro difiere notablemente del de las arcillas.
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Otro estudio a destacar es el uso de la activacion neutronica en depodsitos de

cuarzo y silice, asi como en minerales de bauxita y fluorita (Narzvkulov N.B.,

1968). Precisamente, al objeto de determinar la concentracion de fluorita de forma
rapida mediante un gran volumen de mineral, se desarrolla un equipo para
determinar dicha concentracion a través de la reaccion *F(n,a)'°N (Figura 63). El
equipo que se describe a continuacion, permite determinar la ley del mineral

cuando este se encuentra en una carretilla (Prokopchik et al., 1969). Aunque este

método no realiza el analisis directamente en un sondeo, se considera importante
su mencién en este apartado, no so6lo porque el mineral a tratar es fluorita, sino
también porque considero que este mismo sistema, con algunas modificaciones

geomeétricas, podria ser empleado en un sondeo con el mismo fin.

El equipo consiste en una barra metélica (1) y un tambor (2) a través del cual se
enrolla un cable de acero (3). Uno de los finales de este cable estd unido al tambor
(4), el cual es guiado por un motor eléctrico. El otro extremo del cable esta unido
a la fuente de neutrones (5). Entre el detector de radiacion (6) y de la fuente de

neutrones distan 2m.

El equipo funciona de la siguiente manera: en la posicion inicial la fuente de
neutrones (5) se encuentra bajo tierra y cubierto de agua, ya que este medio, evita
que los neutrones salgan hacia el exterior. Cuando la carretilla con el mineral (12)
se coloca segun se observa en la Figura 63, el cable (3) asciende enrollandose en
la polea, de modo que la fuente de neutrones (5) se estaciona frente al mineral, y
la barra de empuje se acciona mediante el bloque (8) manteniendo el contacto
directo entre ambos, durante el tiempo necesario para su activacion.
Posteriormente se accionan nuevamente los sistemas necesarios para que el
detector ocupe la posicion de la fuente y en este caso se produzca la lectura de la

radiacidon emitida.
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Figura 63. Equipo para determinar la ley de fluorita (fuente Prokopchik et al., 1969).

1970-1980

En este periodo se desarrolla una sonda para determinar simultdneamente el

contenido de silice y de oxigeno en una formacion (Peelman H.E., 1976). La

sonda estd formada por un generador de neutrones de 14MeV y un detector de

Nal(TI) de 2”x2” como se observa en la Figura 64.

Pagina 90



[ﬂf‘g\ ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL
Bhb dah .
=y CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA

(LT e BHOO

(Bs -38

BACKGROUND
51 CORRECTED| cnpRecTIoN
CIRGUIT

______

REGORDER

t 1 ) T 20 |
L RATIO

i i 5170 |CIRCUIT

| g2~ power | |

! suppLy | o——————10

33 [ i
F 55 , ‘4@ GATE [ UL TI-GHANNEL
[ j 36 PULSE-HEIGHT
20| PULSE STABILIZER i 379 ANALYZER
CIRGUIT

i

Castro-Garcia M.P.

Figura 64. Sonda para determinar la silice y el contenido de oxigeno (Peelman H.E., 1976).

Las capas carboniferas se caracterizan por su baja densidad y suelen disponerse

entre lechos arcillosos y arenosos. La combinacion de ambas situaciones hace que

para determinar in-situ un carbon, se utilice simultdneamente la radiacion gamma

natural y la radiacién gamma inducida. En primer lugar, con la radiacion gamma

natural se pueden diferenciar los tramos arcillosos de los que no lo son. Y en

segundo lugar, para distinguir entre arcillas y carbones (con similar registro

gamma natural), se emplea la radiacion gamma inducida, que esta directamente

relacionado con el registro densidad (Givens W.W. 1976, Lavers et al.,

1977 Fertl et al.,1979).

1980-1990

Se contintan realizando investigaciones para determinar el carbon in-situ

(Clayton et al., 1983; Wormald et al., 1983, Borsaru et al., 1994). Asimismo, las
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cenizas contenidas en el carbon, mayoritariamente procedentes de elementos
como Al, Si, Fe, Ca, Ti, S, pueden también determinarse usando las correlaciones
existentes entre la densidad y las cenizas de los carbones (Chabucinski et al.,

1986; Borsaru et al, 1988, Borsaru et al, 1993).

Chermeninov V.B (Chermeninov V.B., 1989) realiza varios ensayos con una

sonda adaptada para determinar depositos minerales con altos contenidos en flaor.
La sonda empleada es de 1,3m y tiene una fuente de neutrones de Po-Be (flujo de

enutrones entre 1-2.10°s™) y un detector de Nal(TIl) de 30mmx70mm.

Con el tiempo se empiezan a mejorar los componentes de las sondas, un ejemplo

es la sonda disenada por Mathis et al., (Mathis et al., 1984) que en vez de emplear

un detector de Nal emplea una de Csl. Destacan otras herramientas disefiadas en
este periodo que emplean detectores BGO para operar a altas temperaturas BGO

(Flanagan et al., 1991).

1990-2010

La evolucion de las sondas gamma natural es lenta, pero ha ido incrementando
con el paso del tiempo. Las mejoras introducidas en la instrumentacion asi como
en el procesamiento de la sefial permiten adaptar estas sondas a nuevas
aplicaciones geofisicas, hasta que finalmente aparecen la maquinaria para trabajar
con grandes desviaciones mientras se perfora (LWD Logging While Drilling) (Jan

etal., 1987, Mickael et al., 2002, Mendoza et al., 20006).

La mayor parte de las modificaciones en las sondas se realizan en la industria
petrolifera, pero cabe destacar la adecuacion que hizo la empresa Ocean Drillin
Program para obtener mejor resolucion. Esta empresa desarrolla una herramienta

(Goldberg et al., 2001) que emplea cuatro detectores, dos de ellos son de 2”x2”, y

los otros son 47x4”, ademds anade un multisensor que permite almacenar la
lectura registrada a cada profundidad de modo que la sefial obtenida es mucho

mejor que la proporcionada por un Unico detector de 12°x12”.
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Otra aplicacion de este tipo de sondas se emplea para testificar el subsuelo de
Hanford en busca de *’Cs y ®°Co, ya que se producen armas nucleares (Ellis et

al., 1995).

Borsau et al., (Borsaru et al., 2001) emplea una fuente de *>>Cf y un detector

BGO de 75mmx37mm para determinar el Fe y las cenizas en el carbon y compara

sus resultados con los obtenidos previamente por Chabucinski et al., 1986 y

Borsaru et al, 1993 con otros detectores escintilométricos.

3.5 Resultados previos del equipo de investigacion

En lo que se refiere a los antecedentes de esta linea de investigacion, en un estudio

previo realizado por este equipo de investigacion (Rey-RoncoM.A., 2007), se

demostrd la viabilidad del método de activacién neutronica de rayos gamma
diferidos para determinar la concentracion de flior en muestras de concentrado de
flaor procedentes de una planta de concentracion mineral (Minersa, Asturias). El
estudio consistio en dos fases, una teorica y otra experimental (Rey-Ronco et al.,

2011).

En la fase tedrica, se realizé un riguroso estudio de las reacciones que tienen lugar
cuando los neutrones inciden con los is6topos naturales o estables que constituyen

las muestras elegidas (Rey-Ronco et al., 2011; Rey-RoncoM.A., 2007, Alonso-

Sanchez T., 2010). Para conocer todas las reacciones que se producen de un
determinado is6topo con los neutrones, se empled la base de datos EXFOR

(Herman M., 2011). Esta misma base, se empled para determinar la probabilidad

de ocurrencia de cada reaccion.

En total, se analizaron 12 elementos constitutivos de la muestra de interés y 468
reacciones entre estos elementos y los neutrones. En una primera fase, muchas de
estas reacciones fueron descartadas por no tener una probabilidad de ocurrencia
significativa para la energia de los neutrones propia de la fuente isotopica

empleada en el estudio. Y de las reacciones restantes, se analizaron aquellas que
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daban lugar a la aparicion de un producto radiactivo y se estudiaron sus

caracteristicas (Sonzogni A., 2007).

De entre estas reacciones, se demostré que cuando los neutrones inciden sobre la
muestra de espato flior, una de las reacciones que se producen es la reaccion
PF(n,0)'°N. Esta reacciéon tiene una alta probabilidad de ocurrencia para la
energia de los neutrones propios de la fuente de neutrones de Americio Berilio
empleada en el estudio. El '°N originado en el proceso, es radiactivo y decae para
formar '°0 emitiendo rayos gamma con una energia de 6,128 MeV y una vida
media de 7,13 s. Ademas se comprobd que todo el '°N era emitido unica y
exclusivamente por el '°F, y de todos los elementos presentes en las muestras de

espato fluor, el "°F solo procedia de la fluorita.

En la Figura 65 se representa el proceso de activacion en muestras de concentrado
de espato fluor, donde en color negro se representan los isdtopos estables y en

azul los inestables.

Isotopo natural estable Neutrones

¢ @

Isotopo inestable

Emisiones radiactivas

Emisiones radiactivas
Isotopo natural estable

Isotopo inestable

19F(n,0) SN

Figura 65. Proceso de activacién sobre muestras de concentrado de espato flior.

Desde un punto de vista teérico, quedaban asentadas las bases que justifican que

la concentracion de la fluorita en muestras de espato fltior puede ser determinada a
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través de la deteccidon del '°N mediante un analisis de activaciéon neutrdnica de

rayos gamma diferidos.

En cuanto a la fase experimental, se disefid un equipo de laboratorio con el que
realizar andlisis de activacion neutronica. Se realizaron varios experimentos con
muestras de diferentes concentraciones y bajo diferentes condiciones de medida.
La fuente de neutrones empleada era de Americio-Berilio de 1Ci de actividad, y la
radiacion gamma emitida por el '°N durante su decaimiento fue registrada por un
detector de Nal(TI) de 2”x2”. El espectro de rayos gamma detectado, proporciond
un determinado nimero de cuentas o eventos radiactivos en torno a determinadas

energias, caracteristicas de la emision radiactiva del '°N (Rey-Ronco M.A., 2010).

El espectro radiactivo obtenido tras cada experimento mostraba varios picos de
energia tipicos de N, los cuales se demostrd que son proporcionales a la
concentracion en pg/cm’ del flior presente en las muestras. Lo que verifico la

validez del método.

Sin embargo, el nimero de eventos radiactivos registrados en el intervalo de
estudio no era el que cabia esperar, por ejemplo, en una muestra del 60% en CaF,
el nimero de cuentas registradas era de 120, mientras que una nuestra con un
97% en CaF, registraba 250 cuentas, por lo que una cuenta representa 0,5% en

CaF; (Rey-Ronco et al., 2010). Este hecho, hace que sea muy dificil discernir entre

leyes muy proximas (Figura 66).

Precisamente, el objetivo de esta tesis es incrementar el niumero de eventos
radiactivos registrados por el detector. Y para ello, se propone disefiar un

prototipo con el que realizar analisis de activacion neutrénica ciclica.

Pagina 95



q*\ ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL

;:,Wﬁ g 3 4h ; Castro-Garcia M.P.
”’JH':T”” e 4;!;“!;‘!.}"” CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA
100 - . .
90 -
80 -
70 4 °
_ 60 - ¢
&
E 50 -
40 -
30 - . e
20 -
10 -
] °* : : T T . !
0 50 100 150 200 250 300
Cuentas en el intervalo de energias 4500y 7500 KeV

Figura 66. Relacién entre la energia y la concentracién en fluorita.

En el siguiente apartado se explican algunos conceptos basicos sobre el andlisis de
activacion neutronica, entre ellos, cabe destacar las diferencias entre un analisis de
activacion neutrdnica convencional y un andlisis de activacion neutronica ciclico.
Asimismo, se detallan y explican los elementos basicos que son necesarios para

realizar andlisis por activacion neutronica.

3.5.1 Equipamiento anterior (2007)

Para realizar los primeros ensayos de activacion neutronica llevados a cabo en la

Universidad de Oviedo (Rey-RoncoM.A., 2007), se emplearon varios equipos
disponibles en el Laboratorio de Energia Nuclear del Departamento de Energia de
la Universidad de Oviedo. Teniendo en cuenta la geometria y las caracteristicas de
estos equipos se disefio y fabricO un prototipo adecuado para detectar el

decaimiento del '°N tras la irradiacion con neutrones de muestras de espato fltor.

En los siguientes apartados se pasa a detallar cada uno de estos equipos, asi como

el prototipo disefiado y el procedimiento de operacion empleado.
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3.5.1.1 Equipos bdasicos (2007)

[1] Una fuente de neutrones de una aleacion de dos metales, Americio 241 y
Berilio 9, montada en una doble capsula cilindrica de acero inoxidable.
Esta doble capsula tiene unas dimensiones de 35mm de longitud por
30mm de didmetro. Su contenido en Americio es 0,309 g con una
actividad de 1 Ci. La fuente tiene una emision de 3,7-10'° neutrones por

segundo.

[2] Un detector de Nal (T1) de 2” de diametro y 2” de longitud (Figura 67), y
un equipo de deteccion formado por un fotomultiplicador Camberra
2700P, fuente de alta tension Ortec 556, convertidor analdgico digital

Canberra 8701, analizador multicanal Canberra 100, y el software System
100.

Figura 67. Detector junto con el fotomultiplicador sobre una hoja de papel DIN-A4.
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Figura 68. Detector y zécalo del preamplificador Modelo 2007P.

En la Figura 69 se observa el conjunto modular de fuente de alimentacion,

convertidor analogico digital y amplificador.

Figura 69. Fuente de alimentacién, amplificador, convertidor analégico digital y analizador multicanal.

[3] Elementos de control de area, un detector de neutrones y un detector de
radiacion gamma para asegurar que las condiciones de trabajo eran

seguras en todo momento (Figura 70).
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Figura 70. Elementos de control de area.

3.5.1.2 Prototipo manual (2007)

A partir de los equipos basicos descritos se elabord un prototipo, el cual utiliza el
contenedor — blindaje original de la fuente —. Sobre este contenedor o blindaje, se
colocd un conjunto de acero inoxidable, como el representado en el bloque 1 y 2
de la Figura 71 y dos portamuestras iguales también de acero inoxidable,

representados igualmente en el bloque 3 de la misma figura.

Figura 71. Elementos constructivos del primer prototipo.
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En el bloque 1, que es el mads complejo, se aprecian varios elementos cuyas

denominaciones y objetivos son los siguientes:

1) Guia hueca para el portamuestras, de seccion cuadrada, con dos placas
oscilantes en cada extremo, que, en su apertura, permiten la entrada del
portamuestras, y, en posicion de cierre sirven de referencia en el

movimiento del portamuestras.

2) Un soporte superior para el detector que puede servir también para la

introduccion de la muestra en el portamuestras.

3) Un soporte para el detector realizado en la parte inferior del portamuestras,

en una posicion colineal con el anterior.

4) Un tubo que permite la salida del haz de neutrones del contenedor original

de la fuente.

5) Blindaje inferior, de acero, de seccion circular, relleno de parafina borada,

que esta atravesado por el portamuestras mencionado anteriormente.

En el bloque 2 se encuentra el blindaje superior de acero inoxidable, relleno de
parafina borada, que cierra e impide la salida de neutrones por la parte superior

protegiendo de esta manera al operador.

En el bloque 3, se observan dos portamuestras de acero, que son dos cajas abiertas
por su parte superior para facilitar el llenado con parafina borada, excepto en la

parte central donde hay un tubo que permite alojar al contenedor de la muestra.

Bajo el espacio a ocupar por la muestra se ha perforado en la chapa de acero un
orificio circular con dimensiones ligeramente inferiores a las del bote contenedor
de la muestra. El objetivo es evitar la atenuacion de la radiacion procedente de la

fuente, y de la radiacion procedente de la muestra.
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3.5.1.3 Funcionamiento del prototipo (2007)

El disefio del prototipo supuso que las muestras fueran desplazadas manualmente,
entre las posiciones de activacion y lectura (registro de la radiacion), siendo estos

tiempos caracteristicos de cada experimento.

El procedimiento de operacion incluye una Unica fase de activacion y registro en

cada medida (Figura 72):
e Introduccion de la muestra en el portamuestras.

o Desplazamiento del portamuestras hasta llegar a la posicion de
irradiacidon. Para ello se desplaza el portamuestras por el interior de la

guia hasta que la muestra est¢ situada frente a la fuente de neutrones.

e [rradiacion de la muestra. La muestra permanece frente a la fuente durante

un tiempo que se denomina tiempo de activacion o de irradiacion.

e Desplazamiento de la muestra hasta ser situada frente al detector. Esta
operacion tiene que realizarse en un tiempo minimo, fijo y exacto para

todas las medidas.

e Lectura de la muestra irradiada.

Posicion de activacion Posicion de deteccién

E““H‘\- 3 [ 3 E"’Q_\ i

1. Detector de radiacion 2. Fuente de neutrones 3. Portamuestras 4. Muesira

Figura 72. Posiciéon de activacion de la muestra y deteccion de radiaciéon con el prototipo manual.

Tras realizar algunos ensayos de prueba se comprobo:
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e que las muestras no eran activadas correctamente, y

e que el detector registraba cuentas que procedian directamente de la fuente

de neutrones.

Para evitar ambas circunstancias, se redisen6 el prototipo de forma que la muestra
y la fuente estuvieran lo mas cerca posible y, entre el espacio existente fuente y
detector se dispuso una barrera de plomo (Figura 73). Estas mejoras se realizaron

aprovechando al maximo este el primer disefio.

Posicion de activacidén Posicion de deteccion

1. Detector de radiacion 2. Fuente de neutrones 3. Portamuestras 4. Muestra 5. Barrera de plomo

Figura 73. Prototipo manual definitivo. A la derecha, en posicion de activacion de la muestra y a la

izquierda, en posicion de deteccion de radiacion.

3.5.2 Muestras de espato fluor (2007)

En los experimentos anteriores, se emplearon cinco tipos de muestras de masa
350g y variables en ley (Tabla 7). Estas muestras fueron ensayadas en botes de

polipropileno (PP).
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Tabla 7. Primer conjunto de muestras: Muestras empleadas en los analisis de activacion de 2007.

Denominaciéon Masa de la muestra Ley CaF2

de la muestra (g) (%)
Muestra 0 0 0
Muestra 1 350 4,2
Muestra 2 350 27,85
Muestra 3 350 36,75
Muestra 4 350 74,33
Muestra 5 350 97,2

3.5.3 Medidas experimentales (2007)

En este apartado solo se muestran las medidas experimentales realizadas con las
muestras especificadas en el apartado anterior, ya que como se verd en el

“apartado 6” son de gran interés para el desarrollo de esta tesis (ver Tabla 8).

Tabla 8. Medidas experimentales realizadas con el conjunto de muestras mostradas en la Tabla 7.

Experimento T(s) | td(s) | n | ta(s) | tl(s) | Detector MCA

Experimento 1-2007 - - 1| 120 25 Nal Canberra 100

3.5.3.1 Experimento 1-2007

Este experimento consta de cinco analisis de activacion neutronica con muestras
de espato fltior y un medida del fondo, con un tnico ciclo, un detector 2’x2” de

Nal(Tl) y un fotomultiplicador Canberra 2700P.

Puesto que el desplazamiento de la muestra es manual, es dificil determinar con
exactitud el tiempo total de proceso, y por tanto, los tiempos de activacion y
lectura. Sin embargo, se cronometra el tiempo de activacion y de lectura para que

estos fueran aproximadamente de 2 minutos y de 25s, respectivamente.

El conteo se realizd en el intervalo comprendido entre 4500 y 6000keV puesto
que se concluyo que este era el rango de energias mas interesante empleando un

detector de Nal(TI).
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Tabla 9. Lecturas realizadas para 2m de activacion y 25s de lectura (Experimento 1-2007).

Masa de la Ley Cuentas totales leidas en el
Denominacion
muestra CaF2 intervalo de
de la muestra
(g) (%) 4500 y 6000keV

Muestra 0 0 0 12

Muestra 1 350 4,2 24

Muestra 2 350 27,85 56

Muestra 3 350 36,75 85

Muestra 4 350 74,33 158

Muestra 5 350 97,2 192

3.5.4 Analisis y conclusiones previas (2007). Disefio tedrico

de la activacion ciclica simétrica

En la tesis realizada por Rey-Ronco M.A. (Rey-RoncoM.A., 2007), se realizaron

los primeros experimentos de analisis de activacion para determinar el contenido
en fluor en muestras de espato fluor. En esta primera etapa de la investigacion, los
experimentos realizados fueron llevados a cabo para distintos tiempos de
activacion y un Unico ciclo, empleando para el registro de la radiacion gamma un

detector de Nal de 27x2”.

La seleccion del pardmetro deducido a través del espectro que mejor
correlacionaba con la ley de las muestras se realizd a través del analisis del
coeficiente de correlacion entre un pardmetro y la ley. Se analizaron dos

parametros:

e Parametro P1-2007: Referido al area efectiva (sin considerar las
cuentas procedentes del fondo) bajo el espectro en el intervalo de

energias comprendido entre 4,5 y 6MeV.

e Pardmetro P2-2007: Referido al area efectiva bajo el espectro en el

intervalo de energias comprendido entre 4,5 y 6,5MeV.

Tras analizar ambos coeficientes de correlacion se descarto el segundo parametro.
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Por otra parte, el nimero de cuentas detectado en estos experimentos con el
equipo disponible, fue muy bajo: una muestra de 60% de ley en fluorita emitia
después de ser bombardeada con neutrones, 120 cuentas; por tanto, una cuenta

representaba 0,5 puntos de ley. En la Figura 74, se representa la ley de fluorita vs

el Parametro P1-2007.

100

90 -

80

70 +

60 -

50

Ley [%]

40

30 4

20

10

0 T T T T T 1
0 50 100 150 200 250 300

Parametro P1-2007

Figura 74. Relacion entre el Parametro P1-2007 y la ley de fluorita.

Para deducir el camino que posibilitaba incrementar el nimero de cuentas, se
y R .y .y 16
desarrolld un modelo tedrico de la evolucion de la concentraciéon de "N con el

tiempo durante la activacion de la muestra (Figura 75-1A). Esta evolucion esta
regida por la funcion exponencial g(t) = k - (1 - e"“). Después de un periodo
de irradiaciéon T, comienza el decaimiento del '°N tiempo durante el cual se
produce al periodo de lectura h(t) = k - (1 — e *7) . e~*D (Figura 75-1B),
donde:

e k es un parametro que depende de:
o la concentracién en fluor en la muestra,
o del flujo de neutrones y

o de la seccion eficaz de la reaccion de los neutrones con el fluor,

Pagina 105



ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL

;ﬂa i 40h ; Castro-Garcia M.P.
AN -,J;”!f‘(.)”u CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA

i 6 B 6 S
e

o del tipo de detector
e Aes la constante de semidesintegracion del '°N, y es igual a In2/Ty,, donde,
o Ty, es el tiempo de semidesintegracion de 16N, es decir, 7,13s,

o tes el tiempo durante el cual se estd irradiando la muestra.

e T esel tiempo de proceso.

Se observa en la figura que la concentracion de '°N llega a estabilizarse a partir de

un tiempo dado, diciéndose entonces que se ha llegado a la saturacion.

El equipo de medida registra el espectro de rayos gamma acumulado durante un
intervalo de tiempo determinado (tiempo de lectura). Para un intervalo de energias
determinado, esta lectura acumulada equivale al valor resultante de la integracion

de la funcién anterior durante dicho tiempo. (Area A de la Figura 75).

SATURACION

e - =

o /

/ ACTIVACION
UNico cicLo

o o 2 £ 0 0 60 o 80 £ 100
Tiempo [s]

Evolucion de *N

DECAIMIENTO RADIACTIVO

E3 il
Tiempo (s]

Figura 75. Activacion y decaimiento radiactivo en un solo ciclo de activacién. (Notese que el eje de

ordenadas expresa % y %).

Esta lectura se ha denominado ALC!®  que significa area registrada por el
. , . 1 .

detector en el intervalo de energias correspondiente al '°N, durante un tiempo de

proceso activacion-lectura igual a T, con una activacioén Unica. Se comprobd que

para un tiempo de proceso T, ALC! es maxima cuando los tiempos de activacion
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y de lectura son iguales a T /2. Esta misma circunstancia se da en cualquier

numero de ciclos, por lo que el tiempo de activacion y el tiempo de lectura que

optimizan esta drea es T,, = para n ciclos. El drea ARSIElos (tedrico)

representa el area registrada por el detector en el intervalo de energias
. 1 . ., L, . . ., .
correspondiente al °N en una situacion optima de activacion, es decir, con

tiempos de activacion y lectura iguales a T/2n.
Se demostro que esta funcion es:

2
ATCELS (tebrico) = k. (1 — e_’l'%) (1]
opt - A

La Figura 76 representa el area AZSic!S(te6rico), en los sucesivos ciclos de

irradiacion y lectura de la muestra para un tiempo de proceso de 100s. En este
caso, si la primera activacion alcanzara un 70% respecto a la concentracion en '°N
de saturacion, en el momento de iniciar el segundo ciclo de activacion, la cantidad
de '°N presente seria aproximadamente el 2 %. En este momento, comienza una
nueva fase de activacion y empiezan a formarse '°N de segunda activacion. Al
final de la segunda activacion, la cantidad de '°N presentes de la primera
activacion es del orden de 6% respecto a la saturacion, por lo que el segundo
decaimiento empieza con una concentracion proxima a 76% de la saturacion. La
cantidad de '°N de segunda activacion es practicamente la misma que al finalizar
la primera activacion, por lo que el tercer y siguientes ciclos se repiten de forma
semejante al segundo ciclo. Se ha llamado a este ciclo “activacion ciclica

simétrica”.
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Figura 76. Representacion de una activacién ciclica simétrica para T=100 sin considerar el

desplazamiento de la muestra.

Asimismo, se obtuvo una nueva ecuacion de la evolucion del '°N respecto al
tiempo de proceso, pero esta vez, teniendo en cuenta el tiempo de desplazamiento
necesario para trasladar la muestra desde el punto de activacion hasta el punto de
lectura, que supondria una reduccion del area marcada anteriormente debido a la
ausencia de lectura durante este periodo de desplazamiento. De modo, que la
funcion area en la situacion Optima de igualdad de tiempos de irradiacion y

lectura, y con un tiempo de desplazamiento d es:

i , . k (L o 3.
AZREIClos (tebrico) = n - a (1 —e MGy d)) (e~rd — g7 zm) [2]

08 T T T T T T

0.7

08

05

Saturacion

03

0.1

Tiempo [s]

Figura 77. Representacion de una activacion ciclica simétrica para T=100 considerando el
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desplazamiento de la muestra d=0,325s.

En la Tabla 10 se muestra en detalle para los primeros 16 ciclos y las series 100,
200, 300 y 350 los valores AZIElo%(te6rico) -%, empleando un tiempo de

desplazamiento d=0,325s.

Tabla 10. Valores de Aggf"‘l"s(teérico) . % segiin T y n, para un tiempo de desplazamiento de 0,325s.

100 200 300 350 ! 100 200 300 350

n n

1 0,953 10,969(0,969(0,969 9 1,38513,679|5,522 16,213
2 1,602 1,907 |1,935(1,937 10 1,292 3,6 |5,595(6,384
3 1,841 12,677 | 2,86 |2,886 11 1,20713,506(|5,615|6,488
4 1,866 (3,204 | 3,67 |3,763 12 1,12913,402|5,597 |6,539
5 1,8 |3,519|4,318(4,517 13 1,05813,294| 5,55 | 6,55
6 1,701 [3,682(4,805| 5,13 14 0,994 |3,185]|5,483 | 6,53
7 1,593 | 3,74 (5,151 (5,606 15 0,934|3,078] 5,401 |6,485
8 1,486 3,731 (5,382 (5,961 16 0,88 [2,972(5,308 |6,421

dnciclos

. ., . pl .
En la Figura 78 se representa la ecuacion Agy,; (tedrico) "+ para las series

indicadas con un tiempo de desplazamiento de 0,325s.

Sngictes (tedmico)rsgy -

= (Le0TiC0) razgo
5 1o (te6rico) rogoo -

6103 (terico) rsso -

L T R

A
k

Adnciclos(teérico)y -

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50

Numero de ciclos

Figura 78.Representacién grafica de Aﬂ'];'éid"s(teérico)% para distintos tiempos de proceso y un

tiempo de desplazamiento de 0,325s.
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Si bien anteriormente se comprobd la mejora de los resultados sumando los
espectros de distintos experimentos, en la tesis actual se pretende comprobar de
manera fehaciente este modelo, a través de la realizacion de experimentos

ciclicos.

Con los resultados obtenidos hasta este momento, se plantean nuevos proyectos

con los siguientes objetivos:

Aumentar el niumero de cuentas utilizando:

o Ciclos repetidos,
o Un tiempo de exposicidn y lectura adecuado.

o Comprobar la influencia del tamafo de la muestra y del grado de

compactacion de la misma.

e Automatizar el proceso de desplazamiento de la muestra y el tiempo de

exposicion frente a la fuente y frente al detector.

e Utilizar el método en la determinacion de otras sustancias relacionadas con

las instalaciones mineras.

e Comprobar los resultados utilizando un equipo de deteccion mas

adecuado, incluyendo:

o Detectores de otros tipos como el BGO y otras dimensiones, por

ejemplo 37x3”.
o Una fuente de neutrones de mas actividad, por ejemplo 5 Ci.

o Desarrollar un circuito electronico especifico que integre las

cuentas en un rango de medida especifico.

e Desarrollar, modificando el disefio actual un equipo para el andlisis on line

de la pulpa de la fluorita en tuberias.

e Desarrollar un sistema portatil capaz de determinar la ley de fluorita sobre

un afloramiento o una superficie de mineral, como por ejemplo la pared de
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una galeria.

e Desarrollar un sistema de deteccion sobre una sonda, para detectar y

cuantificar la ley de la fluorita en sondeos.
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4 METODOLOGIA

Llegados a este punto, comienza una nueva fase en la investigacion, esta vez
concerniente al uso de técnicas de activacion neutronica ciclicas para la
determinacion del contenido de flior en muestras de espato fluor. El trabajo que
se expone en esta tesis, tiene como objetivo aumentar el numero de cuentas que
previamente se habia obtenido con el “antiguo prototipo manual”. Para conseguir

este objetivo, se propone:
o Emplear ciclos repetidos,

o Definir los tiempos de exposicion y de lectura adecuados a cada

Proceso.

o Determinar la influencia del tamafio de la muestra y del grado de

compactacion de la misma.

o Usar un sistema automatico para desplazar las muestras, de forma
precisa y segura, entre la posicion de activacion y lectura. Para

conseguir esto, se empleara un motor lineal.

A lo largo de este capitulo, y con el objeto de aumentar el nimero de cuentas
registrado en el detector se redisefiara el prototipo manual para adaptarlo al

sistema automatico de desplazamiento de muestras.

Antes de pasar a describir las modificaciones realizadas sobre el ‘“antiguo
prototipo manual”, definido en el apartado 3.5.1.2, se hace un repaso de los
equipos basicos de los que se dispone en esta nueva fase de la investigacion y de

los que posteriormente se hara uso.
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4.1 Equipamiento actual (2011)

A continuacidn se explican detalladamente los equipos basicos que se emplean en

el disefio el nuevo prototipo, esta vez automatico.

4.1.1 Equipos basicos

4.1.1.1 Fuente de neutrones

Se emplea la misma fuente de neutrones que en los disefios previos. Esta fuente
esta formada por una aleacion de dos metales, Americio 241 y Berilio 9, montada
en una doble cépsula cilindrica de acero inoxidable. Esta doble capsula tiene unas
dimensiones de 35mm de longitud por 30mm de didmetro. Su contenido en
Americio es de 0,309 g tiene una actividad de 1 Ci. La fuente tiene una emision de

3,7-10"° neutrones por segundo.

4.1.1.2 Detectores de centelleo

Para realizar los andlisis con el prototipo automatico, se han empleado dos tipos

de detectores:
e un detector de Nal(TI) de didmetro y 2” de longitud vy,

e un detector BGO de 2” de diametro y 2” de longitud.

Figura 79. Detector de Nal de 2” de didmetro y 2” de longitud.
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Ambos detectores tienen un aspecto exterior muy similar al mostrado en la Figura

79. Una pegatina roja con su designacion permite diferenciar entre ellos.

4.1.1.3 Multicanales (MCA)

Para poder digitalizar la sefal registrada por el cristal del detector es necesario
disponer de un analizador multicanal (MCA). Para realizar los ensayos con el

prototipo automatico se emplean dos tipos de multicanales:
1. un multicanal Unispec y,
2. un multicanal Osprey.

A la izquierda de la Figura 80 se observa en detalle las conexiones hembra de un
multicanal. Por otra parte, a la derecha Figura 80 se aprecia el conjunto de

conexiones macho de las que dispone un detector.

Figura 80. A la izquierda: Conexiones hembra del multicanal Osprey. A la derecha: Conexiones macho

del detector.

Una vez acoplado el MCA al detector, tal y como puede apreciarse en la Figura

82, es posible digitalizar la sefal procedente del detector por medio de:
e una conexion USB incluido en el propio multicanal (Figura 81) vy,

e el Software Genie 2000, que incluye el programa Gamma Acquisition &
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Analysis empleado en el procesado de los espectros de radiacion gamma.

Figura 81. Vista en planta del multicanal Osprey. A la derecha: conexién USB.

Figura 82. Detector de Nal acoplado al multicanal Unispec.

4.1.1.4 Software Genie 2000

El software Genie 2000 incluye, para el procesado de los espectros radiactivos, el

programa Gamma Acquisition & Analysis (Figura 83).
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Figura 83. Entorno grafico del programa Gamma Acquisition & Analysis.

Para el desarrollo de esta tesis se ha empleado el programa Gamma Acquisition &
Analysis en la obtencidon de los espectros radiactivos, asi como los programas

Matlab y Excel para el tratamiento de los datos.

4.1.1.5 Motor lineal

El desplazamiento repetitivo de las muestras entre las posiciones de activacion y
lectura supone incorporar en el prototipo un medio para el desplazamiento
rectilineo de las mismas de forma rapida y fiable. Esto se consigue incorporando

un motor lineal Servotube.
El motor seglin se observa en la Figura 84 esta formado por:

1. Dos soportes situados uno en cada extremo, que se encargan de delimitar

la carrera del motor.
2. Una cadena de arrastre.

3. Frenos de seguridad situados a cada lado de la barra imantada. Los frenos
no vienen incorporados en el motor, al ser opcional, se opta por no

incorporarlos.

4. Una guia o barra imantada tubular, cuyo interior estd formada por una
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sucesion de polos norte-sur.

5. Un moédulo mévil que rodea totalmente a la guia imantada, y que

igualmente esta formada por una serie de bobinados.

Barra imantada

Modulo movil
Soporte

Cadena de arrastre

Freno

Figura 84. Motor lineal Servotube (fuente www.mecmod.com)

El movimiento rectilineo se consigue gracias a la interaccion electromagnética
que se produce entre los bobinados del mdédulo movil y la guia. Para controlar el

movimiento del motor se emplea el software C3ServoManager? SingleMode

(Figura 85).
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Figura 85. Entorno grafico del software C3ServoManager2 SingleMode.
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4.1.1.6 Programa para el control simultdneo del movimiento

del motor y adquisicion de registros radiactivos

Como se ha comentado en los apartados anteriores, se necesitan dos programas
para el control de los equipos, es decir, uno para controlar el movimiento del
motor y otro para registrar los espectros radiactivos. Tener que manejar dos
programas, no resulta practico. Como soluciéon, un Ingeniero de
Telecomunicaciones desarroll6 un programa con Microsoft Visual Studio capaz de
ejecutar simultdneamente los programas C3ServoManager? SingleMode 'y
Gamma Gamma Acquisition & Analysis. A este programa se ha denominado

“Compax 3”.

El programa Compax 3 no solo tiene la peculiaridad de ejecutar cada uno de estos
dos programas en el momento indicado manteniendo el otro en modo pausa. Este
hecho tiene una ventaja y es evitar la lectura de cuentas procedentes del fondo, en

el detector, durante el desplazamiento del motor.

Ml Compax3 =loix|
Archivo | Comunicacion  Ayuda

Figura 86. Entorno grafico del programa que ejecuta C3ServoManager2 SingleMode y Gamma

Gamma Acquisition & Analysis simultineamente.

Se observa en Figura 86 que es posible escoger el tipo de comunicacién que se

quiere ejecutar, es decir, entre un proceso simétrico o asimétrico. Una vez
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escogido el tipo de proceso, basta con especificar el tipo de multicanal, la posicion
de la fuente, el detector, el tiempo de proceso y el tiempo de desplazamiento del

motor (Figura 87).

archivo  Comuricacion  Ayuda

Configuracion Comunicacion Simétrica x|

[ Datos Configurab Tipo de MCA
Pasicién Fuents (mm} " Unispec
Posicién Detector (rmm) " Osprey
Posicidn Final (mm)

Tiempa de Proceso (ms) | Convertir |
Tisripo ds Desplszamisnto (ms) | - Salir

ricaleul

“welocidad {mmys)
AceleracionDeceleracion {mmfs2)
Porcentaje velocidad (%)
Mdmero de Ciclos
Tiempo de Activacion/Espera (ms) Ayuda

Figura 87. Entorno grifico del programa que ejecuta C3ServoManager2 SingleMode y Gamma

Gamma Acquisition & Analysis simultaneamente.

Los detalles de programacion del programa Compax 3 pueden verse en los

ANEXOS.

4.1.2 Comprobacion y calibracion de la instrumentacion

En este apartado se resume brevemente la metodologia seguida con los equipos de
deteccion para garantizar que estan en disposicion de medir eficazmente la
radiacion de una energia de 6128,63 keV, procedente del decaimiento del '°N. En
concreto, se exponen los pasos seguidos para la calibracion de los detectores de

Nal y BGO, empleando indistintamente los multicanales disponibles.
Para la calibracion se ha utilizado dos fuentes radiactivas:

e una fuente de Cesio 137 (Cs-137) que emite radiacion gamma de una

energia de 661,65 keV,y

Pagina 119



‘(%f :a:d}\ ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL

Iy dan ;
Aol Jann CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA

DO00 A A 00
A4

Castro-Garcia M.P.

e una fuente de Cobalto 60 (Co-60) que emite radiacion en 1173,22keV y en
1332,49keV.

Se observa una diferencia energética considerable entre los picos del Co-60 y del
Cs-137, por lo que en condiciones normales al situar simultineamente ambas
pastillas cerca de cualquiera de los detectores, se observarian estos tres picos en el
entorno grafico del programa Gamma Acquisition & Analysis. Sin embargo, al
intentar realizar de este modo la calibracion, se observé que la sefial procedente de

los picos del Co-60 era solapada por la del Cs-137.

El motivo era debido a que estas fuentes radiactivas tenian mas de 5 afios y la vida
media del Co-60 es de 1925,28 dias (~5 anos). Por lo que la sefial del Co-60 era

tenue.

A fin de evitar el efecto de solapamiento durante la calibracion de los equipos se

hizo lo siguiente:

[1] Ajustar adecuadamente los pardmetros acorde al tipo de MCA para poder
visualizar en el programa Gamma Acquisition & Analysis las altas
energias (en el entorno de 8000keV) requeridas para visualizar el pico

correspondiente a la presencia del '°N, por ejemplo, el voltaje...etc.

[2] Colocar el detector sobre la pastilla de cesio manteniendo el detector

aislado para evitar registros del fondo.

1. Pared de plomo
4]
2. Pastilla de Cs-137 o Co-60
3. Detector escintilométrico (BGO o Nal)
4. Multicanal (Unispec u Osprey)
3
1 m==2[ !

Figura 88. Disposicion de la pastilla de Cs o Co durante el calibrado.
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[3] Registrar durante 1s la sefia procedente de la pastilla de Cs-137.

[0 Acquire Setup x|
| ~Mod i~ Time Preset Extemal Control i~ Extemal GPIO Configuration
Start/Stoy
& PHA & Live Time 1 B
P " Hone ~| Polaity: & Posiive R0 IUU'ND"'E =
FHA  Real Time * Sec | Hegative
) LFE+
€ e " Min ™| Channel &dvance Folarity, % Pasitiye GPIO2: [0 - Mone E
P MCE;  Hr | Hegative
+
™ Sweep Advance Polaity: (5 Pasitive GPI0 3 [o0- None =1
s ' Hegative
— Input Size Computational Presst———Coincidence Gate Parameters———————————
= Nang Walue hode Bty i
 Integral " Anti Coincidence
Start Char:
L € b st =han ! € Coincidencs oo
x| v £ Counts Stop Chan: 1024 o 4 |
256 1024 Polarity : 0 160
ROl Selection: - = Current @ Positive
' Megative

Cancel

Figura 89. Deteccion del cesio.

Help

[4] Cambiar la pastilla de cesio por la de cobalto y registrar durante 120s.

B Acquire Setup x|
[ Mode  Time Preset Extemal Cantrol i Extemal GPIO Configuration
Starl/Stop:
* PHA+ @ Live Time 114 E .
- E—— GPI0 1: [00 - Hane =
FHe: " Real Time  Sec £ Hegative
 LFCs
" Min I Chameldvance Polaiy, & Postive GFID 2 [00 - Nane =
LR - h
B e I £ hegative
"
I= | Gieen Advance Polsrity: ) Pasfive BRI 3 [00-Nore |
€ M cn
eastive
- Input Sizs - Computational Presst—— Caincidence Gats Paramsters |
& MNone Value Mods: Delsy Time
C Integral " Anli Colncidsnca
Start Chan:
1024 C Area et e ! (" Coincidence 00
| [ £ Counts Stop Chan: 1024 & O 4 |
%6 1024 Folaity 5 e
ROl Selection: . + | Cunent & Fosllive
' Megative
Cancel Help

Figura 90. Deteccion de los picos del cobalto.

[5] Seleccionar los nucleidos que se van a calibrar acotando en primer lugar

el pico perteneciente al Cs-137 tal y como se muestra en la Figura 91, y

repitiendo el proceso de acotado para cada uno de los picos del Co-60.
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Figura 91. Seleccionar los picos desde una lista de nucleidos.

A continuacion aparece en pantalla un entorno grafico como el mostrado
en la Figura 92, y se selecciona con el cursor de color blanco el pico de
interés, habiendo acotado el pico previamente con los cursores en forma

de T. De este modo, se hace una asociacion canal-energia.

52 v =181
ol |2 DT el iklal=] ] =|n|s]#]E]
eV 75 Presct 119711500
A
Clear 3634 oo f A S S B
RO! Indexc
Diotosource [N S
Prak, Edits =
— Enwar W Accet
_ Ona | _vem|
(=] [t ] _pae

For ek evess F1

Figura 92. Seleccion del primer pico del cobalto.

Se modifican las preferencias del espectro para que aparezca en el eje de

abscisas las energias en vez de los canales.
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o) =lolslus|

Preset. 119/119.00
Acquire
Expand Off
Datasource
Real [sees ) 113,066 (]

Figura 93. Cambio de canales por energias.

Il oo - —gx
[T S T [ 0 N R P [ = 1 [
Channel: 173 1429.9 keV Counts: 5 Preset: 119/119.00
SO ISR NOU B USSR S S
ROI Index: H
Display S
Datasource
> H Ed Colors Upds Infomaten
& Specium Backgound " Nommal
€ Relerencs Spactium R UpdateRate: [0 socs
" Compate Specta P lEr =
CROwe G1 C203 04 : ;‘ ~EE ¥ FeskTins Expand Update
e
Ry Spechum Labels
Red 4| | | i Giicine 2 s Giine
Greeri 4 | s Tcks/L sl [ i Ticks/Labat:
Bl - ﬂ W Hhxis s Enesgy
Fesk Labelng MEA View
r E:ﬂay"l(l&m on Specinm T~ A oriy mems Teolbar Sehup.
p
' Corhl Parel Shamrs
I Dipley Pesk Infomationn. I EL T Starus Pages
' Status Page Shown
Hurids denificalion Saunce:
5 . Opesstions
I AkwSweentes e
Ererg Urits
C@ Fk M D Irtsactva NID
[ Cancel e | sae | Hep | R
TIME INFO
Acn St /RN 120648 Flapsed Preset
Next Dead Time: 0.06% Live [secs. | 115.000 na
Comp. Preset Region: Real [secs | 119.066 o
[Frev] 00 eharel Total cnts ) 00 o

Figura 94. Cambio de canales por energias.

El resultado final, es un calibrado como el mostrado en la Figura 95.
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Figura 95. Calibrado para el N con multicanal Osprey y detector BGO.

4.1.3 Prototipo automatico

El nuevo prototipo se ha realizado intentando aprovechar al maximo el disefio del
“antiguo prototipo”. A continuacion se muestran algunas imagenes tomadas

durante el proceso constructivo.

Figura 96. Estructura del prototipo manual en el proceso de insercion del nuevo guia del

portamuestras (seccion circular).
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Figura 97. Estructura del prototipo manual con la guia del nuevo portamuestras (seccion circular).

Figura 98. Estructura de apoyo del prototipo automatico.

En la Figura 99 se pueden contemplar a simple vista las diferencias y similitudes

entre los prototipos manual y automatico.

Observando esta figura, resulta sencillo determinar las similitudes entre ambos
disefios. Sin embargo, es necesario enumerar y explicar detalladamente algunas de

las diferencias:

a. Tipo de recipiente contenedor de las muestras. En ambos casos las

muestras son contenidas en un recipiente. EI material escogido en ningin
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caso puede convertirse en radiactivo, de no ser asi habria que estudiar la
naturaleza del mismo y tenerlo en cuenta al analizar el registro radiactivo,
ya que no solo la muestra emitird radiacion, sino también el propio

recipiente.

En el caso del prototipo manual, se ensayd con un recipiente de
polipropileno de un volumen aproximado de 250ml. Estos recipientes eran
introducidos en el interior de una seccioén circular de un portamuestras
construido con chapa de acero (Figura 100). El espesor de estos recipientes

es inferior a 2mm.

PROTOTIPO MANUAL PROTOTIPO AUTOMATICO

6

1. Soporte inferior
2, Pared de plomo
3. Detector

4. Guia del portamuestras
5. Fuente de neutrones

1. Pared de plomo
2. Detector

3. Guia del portamuestras 7 T A T T 7
4. Fuente de neutrones £ SULBETI
5. Tubo contenedor de la fuente | 7. Blindaje inferior

6. Blindaje inferior 8. Muestra de fluorita
1 8 Muaslin D 9, Blindaje superior
TR 3 10. Barra guia del portamuestras
8. Blindaje superior
9. Barra guia del portamuestras L 11. Motor lineal servotube

Figura 99. A la izquierda: prototipo manual. A la derecha: prototipo automatico

En la Figura 100 se muestra un portamuestras en su fase de construccion.
El hueco no central del portamuestras tiene la peculiaridad de estar relleno
de parafina. Mientras que la parte central, se introduce la muestra

verticalmente tal y como aparece en la

Figura 102. Por la parte inferior de la muestra se retir6 la chapa de acero
para una mayor penetracion de los neutrones en la muestra y para que los
rayos gamma derivados del decaimiento del '°N llegasen facilmente al

detector, sin atenuacion.
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Figura 100. Portamuestras empleado con el prototipo manual.

El portamuestras tiene las siguientes dimensiones:

e cl diametro interior del cilindro de chapa metélica es de @;=88mm,

el didmetro exterior del cilindro de chapa metalica ®.=96mm,

la longitud del portamuestras 1=410mm,

la altura del cajon portamuestras hi=145mm,

el ancho del cajon del portamuestras e=145mm

Una barra de 520 mm longitud y 22 mm de didmetro en uno de los
extremos permite al usuario desplazar los portamuestras en el interior del

prototipo manual.

Por otra parte, los recipientes utilizados en el prototipo automatico son de
PVC (Figura 101) y tienen un espesor de ~3mm y seccion circular, siendo
el volumen de 207 ml. Este tipo de recipiente tal y como es disefiado el

prototipo automatico tiene dos funciones:
i.  Contener en su interior la muestra y simultdneamente,

ii.  Ejercer como portamuestras, ya que las tapas superior e inferior

fueron mecanizadas de tal manera que permiten el acoplamiento de
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una barra metéalica de 8mm, que actia como guia en el interior del

prototipo.

Figura 101. A la derecha: Portamuestras con relleno de muestra de parafina. A la izquierda: Tapadera

del portamuestras con mecanizado para la barra metalica.

b. Disposicion de la muestra en la guia. Con el prototipo manual tal y como
fue disenado, el recipiente que contiene la muestra se coloca

perpendicularmente a la cavidad central del portamuestras (

c. Figura 102). Por otra parte, la disposicion del recipiente con el prototipo

automatico es horizontal (Figura 103).

Figura 102. Disposicion vertical de las muestras durante las medidas con el prototipo manual.

Recordemos que con el prototipo manual se emplearon dos tipos de
recipientes uno de ellos de PP y el otro de PE. El didmetro de la base

inferior de ambos recipientes es de 645mm. Por otra parte, con el prototipo
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automatico el diametro exterior del contenedor de la muestra es de 630

mm. Es decir, se ha pasado de tener un volumen de 250ml a 207ml.

Figura 103. Disposicion horizontal de 1a muestra durante las medidas con el prototipo automatico.

d.

Seccion de la guia del portamuestras. La guia del portamuestras es la
seccion que atraviesa el prototipo de lado a lado, y es recorrida por el
recipiente con la muestra. El interior de esta guia debe tener una seccion
apropiada para asegurar que el contenedor alcance la posicion requerida en

cada momento.

En el caso del prototipo manual, el portamuestras tiene una seccion
cuadrada de 145mm’. En consecuencia, la guia del portamuestras,
fabricado con chapa de acero, tiene una seccion interior cuadrada del47
mm?. Se observa que la seccién de la guia portamuestras es ligeramente
superior al del portamuestras para facilitar su desplazamiento por el

interior del mismo.

En cuanto al disefio de la guia del contenedor de la muestra con el
prototipo automatico y al objeto de facilitar su explicacion se adjunta la
Figura 104. Se ha mantenido la anterior guia de chapa de acero y de
seccion cuadrada de 147mm? y se ha introducido en su interior una
tuberia con un didmetro exterior de 750mm (tubo guia del portamuestras).
Esta tuberia se ha fijado en cada uno de sus extremos a la chapa de acero

con la ayuda de una abrazadera y dos tornillos. La misidon de esta tuberia
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es la de permitir al contenedor de la muestra desplazarse en su interior. El
didmetro interior de esta guia es de 745 mm mientras que el del
contenedor de la muestra es de 630mm. Se observa que el diametro del
contenedor de la muestra es ligeramente inferior al del didmetro interior de

la guia.

En esta situacion la muestra y el portamuestras son el mismo recipiente, y
a diferencia que en el prototipo manual, en su interior, no se ha colocado
parafina para evitar la salida de rayos gamma. Para impedir la salida de la
radiacion de la guia del portamuestras, se ha rellenado con parafina el

espacio existente entre la anterior guia y esta tuberia (Figura 104).

1. Barra guia del portamuestras

2. Contenedor de la muestra
B 3.Tubo guia del portamuestras

4. Abrazadera de sujecién

5. Parafina borada

6. Tornillos

7. Antigua guia del portamuestras-chapa de acero

Figura 104. Vista de una seccién de la guia del portamuestras con el nuevo prototipo.

En este disefio, cabe destacar que en el interior de la guia del

portamuestras siempre hay:

e un recipiente portamuestras con la muestra de fluorita en su interior

Y,

e un segundo recipiente portamuestras relleno de plomo para evitar

la salida de la radiacion gamma a través de la seccion circular del
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tubo guia.

e. El desplazamiento automadtico. Supuso adaptar la barra guia del
portamuestras al modulo movil del motor. La barra guia del portamuestras
empleada es una barra metalica roscada de 8mm de diametro. Esta barra
metalica fue cubierta por una manguera de goma transparente para evitar

la atraccion entre ésta y la barra imantada del motor.

Por otra parte, la barra metalica se une mediante dos tornillos a una pieza

de seccion rectangular dispuesta perpendicularmente al modulo movil, y a

su vez, para fijar esta pieza al modulo movil se emplean dos tornillos

(Figura 105).

Figura 105. Vista superior de la union entre la barra guia del portamuestras y el modulo mévil del

motor.

f. Disposicion del detector respecto a la fuente. Durante el disefio del
prototipo manual se hicieron las pruebas oportunas para determinar la
mejor ubicacion del detector en el prototipo, de modo que, por una parte,
estuviera lo suficientemente alejado de la fuente de neutrones para evitar la
lectura de la radiacion directa, y por otra, lo suficientemente cerca de la
fuente como para garantizar que el decaimiento 16N, de apenas 7,13s,

continuara.

Con el prototipo manual y teniendo en cuenta estas consideraciones la
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distancia entre la fuente y el detector fue de 350mm. Sin embargo, en el

disefio con el prototipo automatico la distancia se incrementa a 450mm.

Contenido de plomo entre el detector y la fuente de neutrones. La
presencia de paredes de plomo en posiciones estratégicas en cualquier
prototipo, puede llegar a reducir cuantiosamente la cantidad de rayos

gamma que le llegan al detector.

La experiencia obtenida con la disposicion de los ladrillos de plomo en el
prototipo manual ha servido para mejorar el prototipo automatico, de
modo que se ha incrementado, la pared de plomo alrededor del detector y

la pared entre el detector y la fuente.

Disposicion del detector respecto a la muestra. La posicion del detector en
el prototipo es fundamental si se quiere garantizar que toda la radiacion
que llega a ¢l procede unica y exclusivamente de la muestra previamente

activada.

Figura 106. Guia del portamuestras del lado del detector. Detector en su soporte. La lamina deslizante

hace de soporte del detector.

En el disefio con el prototipo manual, el detector se dispuso de modo que
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el detector y la muestra estuvieran directamente en contacto. Para ello, la
chapa de acero del tubo guia situada entre ambos fue recortada (Figura

106).

Con el prototipo automatico, la muestra previamente activada no se
encuentra en contacto directo con el detector, puesto que nos encontramos

con:

1. 4,5 mm de espesor de la antigua guia del detector (chapa de acero)
Y,

2. 5mm de espesor de la guia del portamuestras.

4.1.4 Funcionamiento del prototipo

Con el prototipo automatico las muestras se desplazan entre las posiciones de
activacion y de lectura de forma fiable y precisa, siendo estos tiempos

caracteristicos en cada experimento (ver apartado 5).

El procedimiento de operacidon puede incluir varias fases de activacion y registro

para un mismo tiempo de proceso, definido como proceso ciclico (Figura 107):
e Introduccion de la muestra en el portamuestras.

e Desplazamiento del portamuestras hasta llegar a la posicion de irradiacion

por medio del motor lineal Servotube.

e Irradiacion de la muestra. La muestra permanece frente a la fuente durante

un tiempo que se denomina tiempo de activacion o de irradiacion.
e Desplazamiento de la muestra hasta ser situada frente al detector.

e Lectura o registro de la muestra irradiada.
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Figura 107. Posicion de activacion y posicion de deteccion con el prototipo automatico

4.2 Muestras de espato fluor (2011)

En los ensayos de activacion realizados en esta tesis se emplearon varias

muestras, todas ellas fueron proporcionadas por la empresa MINERSA. El

objetivo principal de la recogida de las muestras es que fueran representativas de

toda la planta de concentracion, de modo que para su seleccion se barrieron todos

los puntos de la planta. El resultado de este barrido es el mostrado en la Tabla 11.
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Tabla 11. Muestras empleadas en los analisis de activacién de 2011.

N2 de muestra Ley CaF, (%)

Muestra O 0

Muestra 1 2,28
Muestra 2 11,39
Muestra 3 27,05
Muestra 4 42,05
Muestra 5 59,92
Muestra 6 76,50
Muestra 7 90,98
Muestra 8 97,60

En esta ocasion y debido al disefio del prototipo descrito en el apartado 4.1.1, las
muestras se dispusieron en un portamuestras disefiado con tuberia de PVC de un
volumen aproximado de 207cm’. Cada una de estas nueve muestras fueron
introducidas en un portamuestras, y cada una de ellas esta etiquetada tal y como se

recoge en la Figura 108.

Muestra 4
42,05% CaF2
350g

Figura 108. Portamuestras para la muestra 4.

Por otra parte, de la experiencia tenida de los ensayos realizados en 2007, se sabe

que:

e se obtienen mayor nuimero de cuentas aumentando la densidad de la

muestra, mediante un proceso de compactacion de la misma, y
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e la cantidad de fltior es proporcional al tamafo de la muestra, por lo que si
se aumenta la cantidad de fluor simultineamente se incrementa la

.y 1
concentracion de 6I\I.

Teniendo esto en cuenta, se ha intentado introducir en el portamuestras la mayor
cantidad de fluorita posible, para lo cual de una forma manual, se ha compactado
en la medida de lo posible cada una de las muestras descritas. Las cantidades
maximas de fluorita que se han podido introducir en los portamuestras, varian

notablemente segin la concentracion del mineral, tal y como se observa en la

Tabla 12.

Tabla 12. Relacion ley-masa para las muestras escogidas de diferentes puntos de la planta de

concentracion.

N2 de muestra Concentracion [%] Peso [g] Densidad [g/cm3]
Muestra O 0 - -
Muestra 1 2,28 350 1,690433897
Muestra 2 11,39 400 1,931924454
Muestra 3 27,05 350 1,690433897
Muestra 4 42,05 350 1,690433897
Muestra 5 59,92 400 1,931924454
Muestra 6 76,50 380,5 1,837743137
Muestra 7 90,98 400 1,931924454
Muestra 8 97,60 400 1,931924454

Al objeto de estudiar la posible relacion entre la concentracion del mineral y la
cantidad de finos, se ha realizado un estudio de la granulometria. En el laboratorio
del lavadero de fluorita, se ha realizado un andlisis granulométrico de las muestras
mediante una tamizadora de aire (D200-AF). Los resultados de estos ensayos se

muestran en la Tabla 13.
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Castro-Garcia M.P.

N2 Muestra >105pum >75pum >45um >25pum <25pm <45pm

Muestra 1 10,2 9,76 16,83 20,16 43,05 73,21
Muestra 2 13,88 8,17 12,04 30,7 35,21 65,91
Muestra 3 13,21 10,9 16,58 17,13 42,17 59,3
Muestra 4 4,33 6,88 11,99 18,23 58,57 76,8
Muestra 5 4,4 10,08 19,71 20,53 45,28 65,81
Muestra 6 4,81 9,17 15,92 18,65 51,44 70,09
Muestra 7 7,23 12,99 18,45 18,25 43,08 63,21
Muestra 8 4,33 11,21 18,37 19,46 46,63 66,09

A partir de estos datos se ha elaborado la Figura 109 en la que se representa el

didmetro del tamiz respecto al % en peso cernido acumulado. Igualmente, y con el

mismo fin, se ha podido representar el diametro respecto al % en peso retenido

acumulado. De ambos modos es posible determinar si existe una relacion entre la

cantidad de finos presente en la muestra y la ley de la misma.

% en peso tamizado acumulado

a0

s
Diémetro (um)

Muestra 1

+ Muestra2
—s— Muestra3
o Muestrad
o Muestra§
+— Muestraé

Muestra7

—&— Muestra8

Figura 109. Influencia de la granulometria.
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Si ordenamos las muestras de mayor a menor cantidad de finos segln la grafica de

la Figura 109, obtenemos la Tabla 14.

Tabla 14. Relacion de finos en las muestras ensayadas

>>>Mayor nimero de finos>>>> <<<Menor numero de finos<<<<

Muestra
Muestra 4 Muestra6 Muestra 5 Muestra 8 Muestral Muestra 3

(42,05%)  (76,50%)  (59,92%)  (97,60%) (2,28%) (27,05%)
(90,98%)

Estos resultados, sirven para demostrar que la cantidad de finos presentes en una
muestra, no esta relacionada con el incremento de concentraciéon de misma, y

viceversa.

Desde el punto de vista de compactacion, se sabe que cuanto mayor es la cantidad
de finos presentes en la muestra, peor es la compactacion de la misma. Sin
embargo, a la vista de los resultados expuestos en la Figura 13, no se puede
determinar en qué muestra se encontrard mayor cantidad de finos, puesto que se
ha visto que esta cantidad no depende de la concentracion de la misma. Tras
indagar sobre este tema, se ha averiguado que durante el proceso de flotacion los
técnicos de la planta requieren afiadir varios aditivos en diferentes proporciones
dependiendo de diferentes parametros de flotacion. Posiblemente, es ésta
proporcion de aditivos la que hace que aparezcan mas o menos finos en los
diferentes puntos de la planta. Este hecho, hace que sea impredecible la masa

compactada en cada portamuestras.

Llegados a este punto, se optd por introducir en todos los portamuestras la misma
cantidad de masa. Puesto que en los casos mas desfavorables, es decir, donde la
presencia de finos era mayor y por tanto su compactacion peor, los portamuestras
permitian ser rellenados con un maximo de 350g, se decidio que fuera

precisamente esta la cantidad de referencia.

La Tabla 15 resume las muestras empleadas durante estos ensayos.
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Tabla 15. Muestras empleadas en los analisis de activacion de 2011.

Denominacién de la muestra Ley CaF, (%) Peso (g)
Muestra O 0 350
Muestra 1 2,28 350
Muestra 2 11,39 350
Muestra 3 27,05 350
Muestra 4 42,05 350
Muestra 5 59,92 350
Muestra 6 76,50 350
Muestra 7 90,98 350
Muestra 8 97,60 350

4.3 Diseno de los experimentos (2011)

Se disenan los experimentos agrupados en series de forma que cubran los

siguientes objetivos:
e Comprobar el grado de mejora respecto al uso del nuevo dispositivo.
e Comprobar el grado de mejora respecto al uso del detector BGO

e Comprobar el grado de mejora respecto al procedimiento de activacion

ciclica.
e Comprobar el error en la medida y su relacion con la ley

e Comprobar el grado de ajuste de los resultados experimentales a las

previsiones segun el modelo tedrico publicado en la tesis anterior.
e Determinar las condiciones experimentales mas adecuadas.

e Disefiar un nuevo procedimiento de activacion con ciclos desiguales,
llamado ciclo asimétrico. Analizar el modelo tedrico y realizar medidas

para comprobar el grado de aproximacidn al modelo tedrico.
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5 RESULTADOS EXPERIMENTALES (2011)

Se han realizado, 416 analisis de activacion neutronica realizados en esta tesis.

Estos analisis se han realizado sobre 8 muestras con distintas leyes de flior y

sobre una muestra en blanco (sin mineral), dando lugar a un espectro del fondo, en

un total de 52 experimentos diferentes. Los experimentos se han agrupado en 8

series diferentes que se enumeran a continuacidn, segun los objetivos de los

experimentos.

e Serie 1. Todos los experimentos de esta serie son de un Unico ciclo de

activacion y lectura, pero se han utilizado distintos tipos de detectores. El

objetivo de esta serie es valorar la mejora que ha supuesto el uso de los

detectores BGO frente a los anteriores de Nal y comparar los resultados

con el dispositivo actual respecto a los resultados con el dispositivo

anterior. Por otra parte, cada uno de estos experimentos se ha repetido tres

veces, para comprobar los errores de medida.

Tabla 16. Ensayos de la serie 1.

T td ta tl Ensayos
Denominacién Detector MCA
(s) | (ms) (s) | (s) de repetitividad
Experimento 1-2011 145 300 120 25 Nal Osprey 3
Experimento 2-2011 85 300 60 25 Nal Osprey 3
Experimento 3-2011 145 300 120 25 BGO Unispec 3
Experimento 4-2011 85 300 60 25 BGO Unispec 3

e Serie 2. Los tres experimentos de esta serie se han realizado con detector

de BGO y con varios ciclos de activacion y lectura. Esta serie permite

determinar la influencia del aumento de ntimero de ciclos, pero también

los errores de medida. Por ello, se ha repetido cada experimento tres veces.
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Ensayos
T td ta tl
Denominacién n Detector MCA de
(s) | (ms) (s) (s) L
repetitividad
Experimento 5-2011 100 325 4 12,175 12,175 BGO Osprey 3
Experimento 6-2011 210 325 8 12,8 12,8 BGO Osprey 3
Experimento 7-2011 350 325 13 13,136 13,136 BGO Osprey 3

Serie 3. Son experimentos monociclicos realizados con detectores de Nal
y BGO, y permiten comprobar hipotesis planteadas anteriormente, en
relacion con la resolucion del detector BGO y respecto a la mejora de la

respuesta si se usa igual tiempo de activacion y lectura.

Tabla 18. Ensayos de la serie 3.

T td ta t/
Denominacidn n Detector MCA
(s) | (ms) (s) | (s)
Experimento 8-2011 145 300 1 72,5 72,5 Nal Osprey
Experimento 9-2011 85 300 1 42,5 | 42,5 Nal Osprey
Experimento 10-2011 145 300 1 72,5 72,5 BGO Osprey
Experimento 11-2011 85 300 1| 42,5 | 42,5 BGO Osprey

Serie 4. En este experimento se ha utilizado el mismo tiempo de proceso,
el mismo detector y el mismo tiempo de desplazamiento que en el
experimento 5, pero el reparto entre el tiempo de activacion y de lectura de
cada ciclo responde a una distribucion asimétrica. El proceso asimétrico se
estudiara en el apartado 6.8, y se define por un tiempo de activacion para
el primer ciclo de ta+tx, mientras que para el resto de ciclos el tiempo de

activacion es de ta, y un tiempo de lectura de #/.

Tabla 19. Ensayos de la serie 4.

T td ta+tx tre t/

Denominacién n Detector MCA
(s) | (ms) (s) (s) (s)

Experimento 12-2011 100 325 4 17,860 16,04 16,720 BGO Osprey

Serie 100. Son experimentos con un numero de ciclos creciente desde 1

hasta 50, realizado con un tiempo de proceso de T(s)=100s y un tiempo de
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desplazamiento de 0,325s. El detector es del tipo BGO. Esta serie permite
comprobar la evolucidn del espectro recogido al activar las muestras segin

el naimero de ciclos, para este tiempo total de proceso.

Tabla 20. Ensayos de la serie 100.

Denominacidén T(s) | td(ms) | n ta(s) ti(s) Detector MCA
Experimento 13-2011 100 325 1 49,675 | 49,675 BGO Osprey
Experimento 14-2011 100 325 2 24,675 | 24,675 BGO Osprey
Experimento 15-2011 100 325 3 16,341 | 16,341 BGO Osprey
Experimento 16-2011 100 325 4 12,175 | 12,175 BGO Osprey
Experimento 17-2011 100 325 5 9,675 9,675 BGO Osprey
Experimento 18-2011 | 100 325 6 8,008 8,008 BGO Osprey
Experimento 19-2011 100 325 7 6,817 6,817 BGO Osprey
Experimento 20-2011 100 325 8 5,925 5,925 BGO Osprey
Experimento 21-2011 100 325 13 3,521 3,521 BGO Osprey
Experimento 22-2011 100 325 20 2,175 2,175 BGO Osprey
Experimento 23-2011 100 325 50 0,675 0,675 BGO Osprey

e Serie 200. Son experimentos con un numero de ciclos creciente desde 1
hasta 50, realizado con un tiempo de proceso de T(s)=200s y un tiempo de
desplazamiento de 0,325s. El detector es del tipo BGO. Esta serie permite
comprobar la evolucion del espectro recogido al activar las muestras segun
el nimero de ciclos, para este tiempo total de proceso y el grado de mejora

respecto a la utilizacion del tiempo de proceso de la serie 100.
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Tabla 21. Ensayos de la serie 200.

T td ta tl
Denominacién n Detector | MCA

(s) | (ms) (s) (s)
Experimento 24-2011 | 200 325 1 99,675 | 99,675 BGO Osprey
Experimento 25-2011 | 200 325 2 49,675 | 49,675 BGO Osprey
Experimento 26-2011 | 200 325 3 33,008 | 33,008 BGO Osprey
Experimento 27-2011 | 200 325 4 24,675 | 24,675 BGO Osprey
Experimento 28-2011 | 200 325 5 19,675 | 19,675 BGO Osprey
Experimento 29-2011 | 200 325 6 16,341 | 16,341 BGO Osprey
Experimento 30-2011 | 200 | 325 7 13,96 13,96 BGO Osprey
Experimento 31-2011 200 325 8 12,175 12,175 BGO Osprey
Experimento 32-2011 200 325 13 7,36 7,36 BGO Osprey
Experimento 33-2011 200 325 20 4,675 4,675 BGO Osprey
Experimento 34-2011 | 200 325 50 1,675 1,675 BGO Osprey

Serie 300. Son tres experimentos con un nimero de ciclos creciente desde
13 hasta 50, realizado con un tiempo de proceso de T(s)=300s, un tiempo
de desplazamiento de 0,325s. El detector es del tipo BGO. Esta serie
permite comprobar la evolucion del espectro recogido al activar las
muestras segin el nimero de ciclos, para este tiempo total de proceso y el
grado de mejora respecto a la utilizacion del tiempo de proceso de las

series 100 y 200.

Tabla 22. Ensayos de la serie 300.

T td ta t/
Denominacidén n Detector MCA
(s) | (ms) (s) (s)
Experimento 35-2011 | 300 325 13 11,213 11,213 BGO Osprey
Experimento 36-2011 | 300 325 20 7,175 7,175 BGO Osprey
Experimento 37-2011 | 300 325 50 2,675 2,675 BGO Osprey

Serie 8. Es un tnico experimento con 13 ciclos realizado con un tiempo de
proceso de T(s)=300s, un tiempo de desplazamiento de 0,325s., pero en el
que el detector es de Nal. Este experimento permite contrastar la
diferencia entre el uso de un detector de Nal y otro de BGO con un

numero de ciclos elevado.
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Tabla 23. Ensayo de la serie 8.

T td ta tl
Denominacidn n Detector MCA

(s) | (ms) (s) (s)

Experimento 38-2011 | 300 325 13 | 11,213 | 11,213 Nal Osprey

A continuacion, se describen uno a uno las caracteristicas de los diferentes
experimentos. Se muestran los resultados en forma de graficas en las que el eje
horizontal expresa la energia de la radiacion gamma recogida por el detector y en
el eje de ordenadas se aprecia el nimero de cuentas correspondiente a cada
energia. En cada grafica aparecen los espectros de las 7 muestras de fluorita de
distintas leyes, y el espectro del fondo. Los resultados obtenidos en todos los

experimentos se detallan en el ANEXO I.1.

5.1 Serie 1

5.1.1 Experimento 1-2011

Este experimento es el primero de una serie de 4 realizados bajo la denominacion
de “Ensayos de la serie I”. Las principales caracteristicas comunes a todos los
experimentos realizados en la Serie 1 son que emplean un Unico ciclo y un tiempo
de desplazamiento de 300ms. Este experimento se ha repetido tres veces y la

representacion corresponde al primer analisis.

Este experimento monociclo supone un tiempo total de proceso de 145s, con un
tiempo de activacion de 120s y un tiempo de lectura de 25s. El tiempo de
desplazamiento empleado para desplazar las muestras entre la posicion de
activacion y lectura es de 0,3s. Los andlisis se realizan mediante un detector 2”°x2”

de Nal(Tl) y un multicanal Osprey (Figura 110).
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Figura 110. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 1-2011.

5.1.2 Experimento 2-2011

Para llevar a cabo este experimento de un ciclo se utiliza un detector de Nal(T1)

junto con el multicanal Osprey. El tiempo total de proceso supone 85s, de los

cuales 1minuto sirve para activar la muestra, 0,3s para desplazar la muestra entre

posiciones y 25s para realizar el registro de la radiacion (Figura 111). Este

experimento se ha repetido, como en el caso anterior, tres veces.
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Figura 111. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 2-2011.
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5.1.3 Experimento 3-2011

Este experimento de un tUnico ciclo, se ejecuta con un tiempo de activacion de
120s, 25s de lectura y un tiempo de desplazamiento de 0,3s. El proceso supone un

total de 145s.

Segun las caracteristicas del proceso, es decir, los tiempos necesarios para realizar
el mismo, se puede pensar que este ensayo es una repeticion del Experimento 1-
2011, la unica diferencia entre ambos radica en el tipo de detector utilizado, ya
que en este caso, se emplea un detector BGO y un multicanal Unispec, mientras
que en el ensayo anterior se utiliza un detector de Nal(Tl) con un multicanal

Osprey. El experimento se ha repetido tres veces.
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Figura 112. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 3-2011.

5.1.4 Experimento 4-2011

En este ensayo se ejecuta un ciclo con un tiempo de proceso de 85s, de los cuales
Iminuto es requerido para la activacion de la muestra, 25s para la lectura, y 0,3s
para el desplazamiento de la muestra. El ensayo se diferencia del Experimento 2-
2007 por el uso de un detector BGO y un multicanal Unispec. También se ha

repetido tres veces este experimento.
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Figura 113. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 4-2011.

5.2 Serie 2

5.2.1 Experimento 5-2011

Este es el primero de una serie de tres experimentos simétricos realizados bajo el
nombre de “Ensayos de la serie 2”. La caracteristica comun de estos experimentos
es la de tener tiempos de activacion y lectura iguales, asi como un tiempo de

desplazamiento de 325ms.

Para llevar a cabo este experimento se emplea un tiempo de proceso de 100s en
los cuales se ejecutan 4 ciclos idénticos. En cada ciclo, se requiere de 12,175s para
activar la muestra, 0,325s para desplazarla y 12,175s para detectar el nimero de
cuentas con un detector BGO y un multicanal Osprey. Este experimento se ha

repetido tres veces.
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Figura 114. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 5-2011.

5.2.2 Experimento 6-2011

Se presenta un experimento de ciclos simétricos, donde el tiempo de activacion y
contaje es el mismo. El tiempo de proceso es de 210s, distribuidos en 8 ciclos, con
un tiempo de activacion y lectura de 12,8s. El tiempo necesario para trasladar la

muestra entre posiciones es de 0,325s y el experimento se ha repetido tres veces.
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Figura 115. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 6-2011.
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5.2.3 Experimento 7-2011

Este experimento supone la ejecucion de tiempos de activacion y lectura
simétricos. La diferencia entre este proceso y los dos anteriores radica en el
tiempo de proceso empleado de 350s. Durante este tiempo se ejecuta un total de
13 ciclos, con tiempos de activacion y lectura de 13,136s, y un tiempo de

desplazamiento de 0,325s. El experimento se ha repetido tres veces.
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Figura 116. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 7-2011.

5.3 Serie 3

5.3.1 Experimento 8-2011

Este es el primero de una serie de cuatro experimentos monociclos realizados bajo
el nombre de “Ensayos de la serie 3”. La caracteristica comun de estos
experimentos es ser ejecutados en un unico ciclo, con tiempos de activacion y

lectura iguales, y ademas emplear un tiempo de desplazamiento de 325m:s.

Se trata de un experimento simétrico formado por un Unico ciclo con tiempos de

activacion y lectura de 72,5s, y un tiempo de desplazamiento de 300ms. Los
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experimentos se han llevado a cabo con un detector de Nal y un multicanal

Osprey.
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Figura 117. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 8-2011.

5.3.2 Experimento 9-2011

Se trata de un experimento monociclo simétrico con unos tiempos de activacion y

lectura iguales a 42,5s. El tiempo de desplazamiento es de 300ms.

Se ha realizado los experimentos con un detector de Nal y un multicanal Osprey.
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Figura 118. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 9-2011.
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5.3.3 Experimento 10-2011

Se trata de un experimento monociclo simétrico con unos tiempos de activacion y

lectura iguales a 72,5s. El tiempo de desplazamiento es de 300ms.

Se ha realizado los experimentos con un detector de BGOy un multicanal Osprey.

20 T T T T T

3 Experimento 10 228%

Cuentas
=
T
1

i

el A -
il ‘.”Eaa‘lj*..!m-ﬁ ) w.u...&ﬂ...a-..,.x. T,

T001 800D

Energlas [ke\a']

Figura 119. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 10-2011.

5.3.4 Experimento 11-2011

Se trata de un experimento monociclo simétrico con unos tiempos de activacion y
lectura iguales a 42,5s. El tiempo de desplazamiento es de 300ms mientras que el

tiempo de proceso es de 85s.

Los experimentos se han realizado con un detector BGO y un multicanal Osprey.
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Figura 120. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 11-2011.

5.4 Serie 4

5.4.1 Experimento 12-2011

Este experimento se ha realizado bajo unas condiciones de activacion y lectura
diferentes al resto de ensayos, puesto que se ha empleado un proceso asimétrico
para su ejecucion. Como resultado, los tiempos de activacion y lectura fueron
calculados para obtener el mayor nimero de cuentas durante el registro. Este
experimento se encuentra definido bajo la denominacion de “Ensayos de la serie
4.

Este experimento estd compuesto de 4 ciclos asimétricos, donde el tiempo de
activacion del primer ciclo, denominado #,+z, es de 17,860s, el tiempo de
activacion del resto de ciclos, denominado ¢, es de 16,04s, y el tiempo de lectura
es de 16,720s. El tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras

es de 325ms.

Para llevar a cabo los experimentos, se ha empleado un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 121. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 12-2011.

5.5 Serie 100

5.5.1 Experimento 13-2011

Este experimento es el primero de una tanda de once experimentos ciclicos
denominados “Ensayos de la serie 100”. Todos estos experimentos se han
realizado bajo el mismo tiempo de proceso y tiempos de desplazamiento de

325ms, la peculiaridad reside en la variacion progresiva del numero de ciclos.

En este primer caso, se realiza un proceso monociclo que supone un tiempo de
proceso de 100s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 49,675s.

El tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325m:s.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 122. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 13-2011.

5.5.2 Experimento 14-2011

Se trata de un experimento de dos ciclos realizados con un tiempo de proceso de
100s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 24,675s. El tiempo

de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 123. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 14-2011.
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5.5.3 Experimento 15-2011

Se trata de un experimento de tres ciclos realizados con un tiempo de proceso de
100s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 16,341s. El tiempo

de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 124. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 15-2011.

5.5.4 Experimento 16-2011

Se trata de un experimento de cuatro ciclos realizados con un tiempo de proceso
de 100s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 12,175s. El

tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 125. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 16-2011.

5.5.5 Experimento 18-2011

Se trata de un experimento de seis ciclos realizados con un tiempo de proceso de
100s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 8,008s. El tiempo de

desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 126. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 18-2011.
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5.5.6 Experimento 17-2011

Se trata de un experimento de cinco ciclos realizados con un tiempo de proceso de
100s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 9,675s. El tiempo de

desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 127. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 17-2011.

5.5.7 Experimento 19-2011

Se trata de un experimento de siete ciclos realizados con un tiempo de proceso de
100s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 6,817s. El tiempo de

desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 128. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 19-2011.

5.5.8 Experimento 20-2011

Se trata de un experimento de ocho ciclos realizados con un tiempo de proceso de

100s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 5,925s. El tiempo de

desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector

multicanal Osprey.
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Figura 129. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 20-2011.
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5.5.9 Experimento 21-2011

Se trata de un experimento de trece ciclos realizados con un tiempo de proceso de
100s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 3,521s. El tiempo de

desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 130. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 21-2011.

5.5.10 Experimento 22-2011

Se trata de un experimento de veinte ciclos realizados con un tiempo de proceso
de 100s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 3,175s. El tiempo

de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 131. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 22-2011.
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5.5.11 Experimento 23-2011

Se trata de un experimento de cincuenta ciclos realizados con un tiempo de
proceso de 100s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 0,675s. El

tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 132. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 23-2011.
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5.6 Serie 200

5.6.1 Experimento 24-2011

Este es el primero de una serie de once experimentos realizados bajo el nombre de
“Ensayos de la serie 200”. Los experimentos que se han realizado en esta serie
tienen en comun el tiempo de proceso de 200s, el tiempo de desplazamiento de
325ms y la simetria en los tiempos de activacion y lectura. Ademads en todos ellos,

se ha empleado el mismo detector y multicanal.

En este experimento se ha llevado a cabo un tnico ciclo realizado con un tiempo
de proceso de 200s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de
99,675s. El tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de

325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 133. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 24-2011.
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5.6.2 Experimento 25-2011

En este experimento se ha llevado a cabo dos ciclos realizados con un tiempo de
proceso de 200s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 49,675s.

El tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 134. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 25-2011.

5.6.3 Experimento 26-2011

En este experimento se ha llevado a cabo tres ciclos realizados con un tiempo de
proceso de 200s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 33,008s.

El tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325m:s.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 135. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 26-2011.

5.6.4 Experimento 27-2011

En este experimento se ha llevado a cabo cuatro ciclos realizados con un tiempo

de proceso de 200s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de

24,675s. El tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de

325ms.
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Figura 136. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 27-2011.
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Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.

5.6.5 Experimento 28-2011

En este experimento se ha llevado a cabo cinco ciclos realizados con un tiempo de
proceso de 200s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 19,675s.

El tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325m:s.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 137. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 28-2011.

5.6.6 Experimento 29-2011

En este experimento se ha llevado a cabo seis ciclos realizados con un tiempo de
proceso de 200s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 16,341s.

El tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325m:s.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 138. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 29-2011.

5.6.7 Experimento 30-2011

En este experimento se ha llevado a cabo siete ciclos realizados con un tiempo de
proceso de 200s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 13,96s. El

tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 139. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 30-2011.
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5.6.8 Experimento 31-2011

En este experimento se ha llevado a cabo ocho ciclos realizados con un tiempo de
proceso de 200s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 12,175s.

El tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 140. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 31-2011.

5.6.9 Experimento 32-2011

En este experimento se ha llevado a cabo trece ciclos realizados con un tiempo de
proceso de 200s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 7,36s. El

tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 141. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 32-2011.

5.6.10 Experimento 33-2011

En este experimento se ha llevado a cabo veinte ciclos realizados con un tiempo
de proceso de 200s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 4,675s.

El tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 142. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 33-2011.
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5.6.11 Experimento 34-2011

En este experimento se ha llevado a cabo cincuenta ciclos realizados con un
tiempo de proceso de 200s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de
1,675s. El tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de

325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.
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Figura 143. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 34-2011.

5.7 Serie 300

5.7.1 Experimento 35-2011

Este es el primero de una serie de tres experimentos realizados bajo el nombre de
“Ensayos de la serie 300”. Los experimentos que se han realizado en esta serie
tienen en comun el tiempo de proceso de 300s, el tiempo de desplazamiento de
325ms y la simetria en los tiempos de activacion y lectura. Ademas en todos ellos,

se ha empleado el mismo detector y multicanal.
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En este experimento se han realizados trece ciclos con un tiempo de proceso de

300s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 11,213s. El tiempo

de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector

multicanal Osprey.
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Figura 144. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 35-2011.

5.7.2 Experimento 36-2011

Este es el segundo de una serie de tres experimentos realizados bajo el nombre de

“Ensayos de la serie 300”. En este experimento se han realizados veinte ciclos

con un tiempo de proceso de 300s, y unos tiempos de activacion y lectura de

radiacion de 7,175s. El tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las

muestras es de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector

multicanal Osprey.

BGO y un
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Figura 145. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 36-2011.

5.7.3 Experimento 37-2011

Este es el ultimo de los experimentos realizados bajo el nombre de “Ensayos de la

serie 300”. En este experimento se han realizados cincuenta ciclos con un tiempo

de proceso de 300s, y unos tiempos de activacion y lectura de radiacion de 2,675s.

El tiempo de desplazamiento empleado para desplazar las muestras es de 325m:s.
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Figura 146. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 37-2011.
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Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector BGO y un

multicanal Osprey.

5.8 Serie 8

5.8.1 Experimento 38-2011

Este es el primer y Unico experimento realizado bajo el nombre de “Ensayo de la
serie 8”. El experimento realizado se ha llevado a cabo con un tiempo de proceso
de 300s, repartido en 13 ciclos, y con unos tiempos de activacion y lectura de

11,213s, ademas se ha llevado a cabo con un tiempo de desplazamiento de 325ms.

Los experimentos se han llevado a cabo empleando un detector de Nal y un
multicanal Osprey. Es precisamente el uso del detector de Nal lo que diferencia

este experimento del Experimento 35 de la serie 300.
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Figura 147. Espectros obtenidos para cada ley de fluorita en el Experimento 38-2011.
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6 ANALISIS DE RESULTADOS (2011)

6.1 Estudio del espectro del 16N

En este capitulo se exponen los espectros obtenidos con el nuevo prototipo
repitiendo los tiempos de proceso de los experimentos pero con distintos
detectores. Estos experimentos corresponden a las series monociclos 1 y 3. Se
pretende determinar el intervalo del espectro en el cual se visualiza la radiacion
gamma procedente del decaimiento del !N producido durante la activacion de las

muestras contenedoras de fllior y observar las resoluciones de los detectores.

Tal como se comprobd en trabajos anteriores, el espectro se visualiza mejor
cuando se llevan a cabo un nimero elevado de ciclos de activacion y lectura. En la

tesis anterior se hizo (Rey-RoncoM.A., 2007), con este fin, la suma algebraica de

los espectros obtenidos en un elevado nimero de experimentos. En este caso, se
ha procedido a realizar activaciones ciclicas, luego se analizaran los espectros de
las series 100, 200, 300 y 8, para determinar el intervalo de energias

correspondiente al decaimiento del '°N.

Una vez expuestos los espectros se busca el pardmetro (que se denominaré P), que
represente mejor a los picos correspondientes al decaimiento del '°N a partir del
espectro y con los que se obtenga una buena correlacion con la ley de la muestra
de fluorita. Este serd un parametro similar al encontrado en la tesis anterior y

denominado P1-2007.

Una vez encontrado el pardmetro, finalmente, se pretende comprobar el grado de
ajuste de los experimentos realizados con las previsiones tedricas llevadas a cabo
en la tesis anterior, segin la cual, para cada tiempo total de proceso, hay un

numero de ciclos optimo.
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6.1.1 Espectros experimentales

En este apartado se estudian los espectros obtenidos en los nuevos experimentos y
se analizan, individualmente los resultados obtenidos en las diferentes series. El
objetivo es la determinacién del intervalo de energias del espectro mas adecuado
para la interpretacion de estos experimentos. Si bien en la tesis anterior el
parametro de interés para el estudio del espectro era el que incluia el intervalo
comprendido entre 4500 y 6000 keV (denominado parametro P1-2007), este
resultado era para un detector de Nal. Sin embargo, en la mayoria de los nuevos
experimentos se ha empleado un detector BGO, y por lo tanto hay que emplear,

para estos casos, un nuevo parametro que se debe analizar.

Con este objetivo, se han estudiado las siguientes series de experimentos,
denominando serie al conjunto de pruebas realizadas con el mismo tiempo de
proceso, el mismo detector y diferente numero de ciclos, siempre en muestras del

97,6% en CaF;:

e Serie 1. Se corresponde con un conjunto de experimentos monociclos, en
los que los experimentos 1-2011 y 2-2011 se han obtenido con detector de

Nal y los experimentos 3-2011 y 4-2011 con un detector de BGO.

La Figura 148muestra los espectros de la muestra del 97,6% y el del fondo

para la serie 1.

e Serie 3. Se corresponde con un conjunto de experimentos monociclos con
detectores de Nal (experimentos 8-2011 y 9-2011) y BGO (experimentos
10-2011 y 11-2011).

La Figura 149 muestra los espectros de la muestra del 97,6% y el del

fondo para la serie 3.

e serie 100. Se corresponde con el conjunto de experimentos realizados para
un tiempo de proceso de 100s. Esta serie incluye los experimentos del 13-
2011 al 23-2011, y todos ellos emplearon un detector BGO. El niimero de

ciclos empleado varia entre 1 y 50.
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La Figura 150 ilustra la serie 100, en el eje de abscisas se representa la
energia desde 4000 a 8000keV, y en el eje de ordenadas el niumero de

cuentas leidas.

e serie 200. Se corresponde con el conjunto de experimentos realizados para
un tiempo de proceso de 200s. Esta serie incluye los experimentos del 24-
2011 al 34-2011, y al igual que en el caso anterior fueron registrados con

un detector BGO. El nimero de ciclos varia entre 1 y 50.

La Figura 151 ilustra la serie 200, en el eje de abscisas se representa la
energia desde 4000 a 8000keV, y en el eje de ordenadas el numero de

cuentas leidas.

e serie 300. Se corresponde con el conjunto de experimentos realizados con
un tiempo de proceso de 300s, e incluye los experimentos del 35-2011 al
37-2011. Esta serie fue realizada con un detector BGO y el numero de

ciclos es variable entre 13 y 50.

La Figura 152 ilustra la serie 300, en el eje de abscisas se representa la
energia desde 4000 a 8000keV, y en el eje de ordenadas el niimero de

cuentas leidas.

e Serie 8. Se corresponde con el experimento 38-2011 de 13 ciclos, con
detector de Nal, que es lo que le diferencia del experimento 35-2011 de la

serie 300.

En la Figura 153 se muestran los espectros de la muestra del 97,6% y el

del fondo para los experimentos 35-2011 y 38-2011.
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Figura 148. Representacion grafica de la serie 1 para la ley del 97,6% y su fondo.
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Figura 149. Representacion grafica de la serie 3 para la ley del 97,6% y su fondo.
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Figura 150. Representacion grafica de la serie 100.
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Figura 151. Representacion grafica de la serie 200.
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Figura 152. Representacion grafica de la serie 300.
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Figura 153. A la izquierda: Representacion grafica del experimento35-2011 para la ley del 97,6% y su fondo. A la derecha: Representacion grafica de la serie 8 para la ley

del 97,6% y su fondo.
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Si se examina detenidamente los espectros de la Figura 152 (serie 300), se observa
en todos ellos, la presencia de dos picos. Observando las series 100 y 200 vemos
que la presencia de estos picos se repite igualmente. El pico de mayor valor se
corresponde con el fotopico del '®N (6128keV). Y, a una energia menor en
511keV que la energia de este fotopico, es decir en la energia de 5617keV, se

encuentra el primer pico de escape.

6.1.1.1 Resolucion de los detectores Nal y BGO para altas

energias

A la vista de los espectros y para determinar la resolucion de los detectores se ha
realizado con Matlab un suavizado de 13 puntos a los espectros, tras el cual se han
manifestado claramente el fotopico del '°N a 6128 keV y el primer pico de escape
a 5617 keV a partir del detector BGO (Experimento 35-2011), y un unico pico en
el espectro recogido con el detector de Nal(Tl) (Experimento 38-2011). En la

Figura 153 se observan los picos mencionados.
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Figura 154. Estudio de la resolucion de los espectros. En la parte superior, espectro recogido con el
detector BGO (Experimento 35). En la parte inferior, espectro recogido con el detector de Nal(TI)
(Experimento 38).
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Analizando la figura anterior se observa que con el detector de Nal solo se
manifiesta un pico, mientras que el detector BGO es capaz de discernir entre dos
picos muy proximos. Queda claramente manifiesto de forma grafica que este

segundo detector tiene mayor resolucion.

Se ha calculado la resolucion de los detectores a partir de los datos

proporcionados por el programa Genie-2000, que se han recogido en la Tabla 24.

Tabla 24. Resolucion de los detectores

Centroide
Experimento Intervalo de energias (keV) FWHM r
(kev)

Experimento 35-2011

5423,6-5808,2 5611,8 194,937 0,0347

(BGO)- (fotopico)

Experimento 35-2011

5971,9-6217,4 6091,1 169,339 10,0278
(ler pico de escape)
Experimento 38-2011

4448,1-6087,8 5160,8 685,587 10,1328

(Nal)

Donde se observa que la mayor resolucion se obtiene con el detector BGO, por ser

el valor “r” en ambos picos menor que en el caso del detector Nal(T1).

En conclusion, se constata que el detector BGO tiene una mayor resolucion para

la energia del '°N que el detector de Nal.

6.1.1.2 Determinacion del parametro para la definicion de los

picos del 16N a partir del espectro

Se va a realizar la seleccion del pardmetro, deducido a través del espectro, que
. . 1 J4 L4

mejor representa los picos del '°N y que se usara para llevar a cabo la correlaciéon

con la ley de las muestras. Para ello se va a analizar el coeficiente de correlacion

entre el parametro y la ley. Se han analizado varios parametros:

e Parametro P1. Representa el area efectiva Agggiclos (experimental),

bajo el espectro en el intervalo de energias comprendido entre 4,9 y

6,3MeV. Esta area efectiva se obtiene restando el area del espectro
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obtenido en la activacion de una muestra de fluorita de una
determinada ley, y el obtenido en una lectura del fondo en el intervalo
de energias mencionado con iguales condiciones de activacion y
lectura (Figura 155). En la Figura 156 se ha representado el Parametro
Pl en el espectro correspondiente a la muestra del 97,6% del

experimento 36-2011.

Parametro P2. Representa el édrea efectiva AZR¢C1°S(experimental),

bajo el espectro en el intervalo de energias comprendido entre 5,25 y
6,25MeV. En la Figura 157 se ha representado el Pardmetro P2 en el
espectro correspondiente a la muestra del 97,6% del experimento 36-

2011.

Parametro P3. Representa el area efectiva Aggficms (experimental),

bajo el espectro en el intervalo de energias comprendido entre 4,9 y
7,6MeV. En la Figura 158 se ha representado el parametro P3 en el
espectro correspondiente a la muestra del 97,6% del experimento 36-

2011.

Parametro P4. Representa el valor maximo de cuentas correspondiente
a la energia tedrica del fotopico del '®N. A este valor de cuentas, se le
ha restado las cuentas procedentes del fondo. En la Figura 159 se ha
representado el parametro P4 en el espectro correspondiente a la

muestra del 97,6% del experimento 36-2011.

Parametro P5. Representa el valor maximo de cuentas correspondiente
a la energia tedrica del primer pico de escape del '°N menos las
cuentas procedentes del fondo. En la Figura 160 se ha representado el
pardmetro PS5 en el espectro correspondiente a la muestra del 97,6% del

experimento 36-2011.
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Figura 155. Representacion del fondo para el experimento 36-2011.
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Figura 156. Representacion grafica del Parametro P1 correspondiente al experimento 36-2011 con una

muestra de una ley del 97,6%.
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Figura 157. Representacion grafica del Parametro P2 correspondiente al experimento 36-2011 con una

muestra de una ley del 97,6%.
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Figura 158. Representacion grafica del parametro P3 correspondiente al experimento 36-2011 con una

muestra de una ley del 97,6%.
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Figura 159. Representacion grafica del parametro P4 correspondiente al experimento 36-2011 con una

muestra de una ley del 97,6%.
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Figura 160. Representacion grafica del parametro P5 correspondiente al experimento 36-2011 con una

muestra de una ley del 97,6%.

. 16 , . . . , .
Los dos picos del °N estan incluidos en los intervalos de energia correspondientes

a los parametros P1, P2 y P3 tal como se muestra en estas figuras. Este hecho se

cumple independientemente del tiempo de proceso y nimero de ciclos.

En la Tabla 25 se muestran los parametros P1, P2 y P3 para el experimento 36-

2011.
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Tabla 25. Calculo de los parametros P1, P2 y P3 para el experimento 36-2011.

Parametros
LEY DE LA MUESTRA
P1 P2 P3
0% - - -
2,28% 29 13 19
11,39% 196 155 199
27,05% 437 371 453
42,05% 658 548 673
59,92% 1127 941 1218
76,08% 1406 | 1199 | 1490
90,98% 1735 | 1477 | 1810
97,60% 1859 | 1563 | 2009
Coeficiente de correlacién (R?) | 0,9943 | 0,994 | 0,9915

. . . ., 2
A partir de estos valores se han determinado los coeficientes de correlacion R

entre la ley y los valores de P1, P2 y P3.

En la Figura 161 se ha representado graficamente los coeficientes de correlacion

correspondientes al experimento 36-2011.

2500 - . .
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o Lineal [P3) e .
bR . y =15,743x
E . o R1=0,994
£ 1000 .-
£
- :
g e

500 - - .

.
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Figura 161. Representacion grafica de los parametros P1, P2 y P3 para el experimento 36-2011.
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El procedimiento que se ha seguido para el experimento 36-2011 se ha repetido

para el resto de experimentos 2011 para determinar todos los coeficientes de
correlacion.

En la Tabla 26 se resumen para la serie 100, los coeficientes de correlacion
obtenidos en los diferentes parametros y se ha marcado en rojo coeficiente de

correlaciéon mas alto conseguido.
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Tabla 26. Coeficientes de correlacion entre la ley de las muestras y los parametros para los experimentos de la serie 100.

Datos del

experimento

Resultados del analisis: R?

n? Parametro Parametro Parametro Parametro Parametro
T[s] ta=tl

ciclos P1 P2 P3 P4 P5
13 | 100 49,675 1 0,9235 0,9336 0,926 0,6036 0,6136
- 14 | 100 24,7 2 0,9896 0,9857 0,9875 0,8903 0,8088
§ 15 | 100 16,3 3 0,9841 0,9844 0,9823 0,953 0,9408
‘é 16 | 100 12,175 4 0,9948 0,9959 0,9945 0,9304 0,8895
g 17 | 100 9,68 5 0,978 0,9831 0,9851 0,9642 0,9575
’{;J_ 18 | 100 8,01 6 0,9963 0,9965 0,9966 0,871 0,9311
E 19 | 100 6,82 7 0,9896 0,9868 0,9876 0,8462 0,8756
: 20 | 100 5,93 8 0,9962 0,9982 0,9959 0,9395 0,9611
2 21 | 100 3,52 13 0,9974 0,9937 0,9949 0,8003 0,9621
E: 22 | 100 2,18 20 0,9897 0,9917 0,9925 0,7415 0,6448

23 | 100 0,68 50 0,9877 0,9782 0,9741 - -

Castro-Garcia M.P.
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En vista a los resultados mostrados en la Tabla 26, se han desestimado los
parametros correspondientes a las alturas de los picos puesto que sus coeficientes

de correlacion son considerablemente inferiores a los de los otros parametros.

Se han representado graficamente en la Figura 162 los coeficientes de correlacion
de los demas pardmetros para los experimentos 2011 de mas de un ciclo de la

tabla anterior (se ha excluido el experimento 13-2011).

‘ mROI 4,9-6,3 MeV W ROl 5,25-6,25 MeV W ROI4,3-7,6 MeV ‘

Coeficientede correlacion R?

Namero de experimento

Figura 162. Analisis de los coeficientes de correlacion de los parametros P1, P2 y P3 para los

experimentos 2011 de la serie 100.

A la vista de los resultados se ve que el coeficiente de correlacion es muy elevado
en todos los casos de los experimentos 2011 de la serie 100, si bien el Parametro

P2 muestra una mejor correlacion con una mayor frecuencia:

o El Parametro P1 es maximo en el experimento 14-2011, 19-2011, 21-

2011 y 23-2011.

o El Pardmetro P2 es maximo en los experimentos 15-2011, 16-2011 y

en el 20-2011.

o El parametro P3 es maximo en el experimento 17-2011 y en el 22-

2011.

o Entre los pardametros P2 y P3 el coeficiente de correlacion es similar en
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los experimentos 18-2011.

o Entre los pardmetros P1 y P2 el coeficiente de correlacion es similar en

el experimento 18-2011.

o Entre los parametros el P1 y P3 el coeficiente de correlacion es similar

en los experimentos 16-2011, 18-2011 y 20-2011.

Este resultado se ha mantenido en los experimentos 2011 de la serie 200 y de la

serie 300.

Si consideramos ademés que el fotopico del '°N se situa en la energia 6128keV y
el primer pico de escape estd en 5617keV que es el intervalo que mas se ajusta al
Parametro P2, se ha decidido considerar éste como el parametro de representacion

o determinacion de la ley en fluor de la muestra.

En conclusion, se considera el intervalo de energias representativo del 16N, con
detector BGO, al comprendido entre las energias 5250 y 6250 keV, y el parametro
de comparacion P2 que representa al area bajo el espectro de radiacion gamma

comprendida en dicho intervalo de energia.

En conclusién, se constata que el proceso ciclico asimétrico tiene mayor
coeficiente de correlacion, y por tanto es mejor que el proceso ciclico simétrico a

iguales caracteristicas de proceso.

6.1.2 Grado de acuerdo entre los resultados experimentales y

el modelo teorico.

A continuacion, se comprobard el grado de ajuste de los nuevos experimentos

(2011) al modelo teorico:

e Por una parte, el area Optima tedrica considerando un tiempo de
desplazamiento d y n ciclos, AZE 15 (tebrico), que viene dado por la

expresion [ 2 ]. Se ha representado graficamente la funcion
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Adnciclos

opt 2% (tedrico) -%, (Figura 78) para las series 100, 200 y 300 y con

un tiempo de desplazamiento de 0,325s. Los valores Optimos de esta
funcién y el numero de ciclos a los que corresponde segun el tiempo de

desplazamiento indicado se resumen en la Tabla 10.

e Por otra parte, se han realizado las series de experimentos 100, 200 y 300
para un tiempo de desplazamiento de 0,325s y se tiene el Parametro P2.

Este Parametro P2 en la nomenclatura del modelo anterior, se

corresponderia con el area A% (experimental) por lo que de ahora

en adelante, y al objeto de facilitar la comprension de los resultados

comparativos nos referiremos al drea AZn¢cl°S(experimental) como

Parametro P2. En la Tabla 27 se muestran los datos recogidos de los
experimentos-2011 y en la Figura 163 se representan los valores

experimentales Agggicl“ (experimental) para las series 100, 200 y 300.

Pagina 192



ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL

m: m . Castro-Garcia M.P
’J“”L J“\ LA CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA

08D 0ZAA00

Tabla 27. Resumen del Parametro P2 en los distintos experimentos-2011 .
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Figura 163. Evolucion del Parametro P2 segiin el nimero de activaciones, para distintos tiempos de

proceso, segtin la ecuacion.
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En la Figura 163 se representan graficamente los valores experimentales del
Parametro P2 resumidos en la Tabla 27.

Se ha empleado el programa Matlab para ajustar los valores experimentales del
Parametro P2, de las series 100 y 200 con tiempos de desplazamiento 0,325s, a la

ecuacion modificada a partir del modelo tedrico calculado bajo las mismas

condiciones. Para realizar esta aproximacion se han descartado las series 300 y
350 puesto que se carece de datos suficientes para ello.
La ecuacion modificada con la cual se ha realizado la regresion no lineal, es la

siguiente:
b b
y=a-x-(l—e(7+c)>-(e‘c—e(_f)>+d (3]

Que supone un escalado y una traslaciéon de la ecuacion teérica a causa de la

calibracion entre la funcion AZLE €1 y el Parametro P2 experimental.

Se observa, por comparacion con el modelo teorico:

T

. k T L
Acol;)lglclos“eérico) =n- Z . (1 —e A (2~n d)) . (e—,l.d —e Az'n)

donde:

e a es un coeficiente que representa la proporcionalidad entre los graficos e

incluye a la relacion k/A.

e b esun coeficiente que representa A -

e ces un coeficiente que representa A - d

e d es un coeficiente que representa el desplazamiento entre ambas curvas,

la tedrica y la experimental.

Para realizar la regresion se han tomado unos puntos de partida y un intervalo para

los coeficientes a, b, ¢ y d que se reflejan en la siguiente tabla.
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Tabla 28. Valores iniciales e intervalo seleccionado para los coeficientes de la ecuacion [ 3 ].

Constante Starpoint Lower Upper
a 50 1 500
b 4,5 1 50
c 3e-3 le-5 1
d 0 0 400

El resultado del ajuste se muestra en la Figura 164. Se ha representado con puntos
los valores experimentales del Parametro P2, obtenidas para cada serie, y en lineas

continuas y con el mismo color el ajuste de estas series segin la ecuacion anterior.

T - T T T

--ws- Parametro P2; T=100s
10001 s — Fit1
s

/ ‘—‘N_\_\\ » Parametro P2; T=200s
anol- 14 —e — Fit2 L

———

——s

Parametro P2

0 5 0 15 0 5 0 35 40 a5 50
Mumero de ciclos

Figura 164. Representacion del Parametro P2 versus nimero de ciclos para las series 100 y 200 junto

con su respectivo ajuste (fit).

Los resultados de la regresion lineal se muestran a continuacion:
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Serie 100 Serie 200
General model: General model:

f(x) = d+(a*x*(l-exp(-b/x+c))*(exp(-c)-exp(- | f(x) = d+(a*x*(l-exp(-b/x+c))*(exp(-c)-exp(-
b/x))) b/x)))
Coefficients (with 95% confidence | Coefficients (with 95% confidence

bounds): bounds):

a=113 (46,6; 179,3) a=191,3 (165,7; 216,9)
b=238,018 (4,198; 11,84) b=11,19 (9,858, 12,51)
c=10,01698 (-0,1332, 0,1672) c=-0,1009 (-0,1241, -0,07773)
d=162,1(19,25; 304,9) d=3,651(-70,72, 78,02)
Goodness of fit: Goodness of fit:

SSE: 9007 SSE: 3855

R-square: 0,9158 R-square: 0,9948

Adjusted R-square: 0,8843 Adjusted R-square: 0,9925

RMSE: 33,55 RMSE: 23,47

Los coeficientes de la regresion a, b, ¢ y d son coherentes con los esperados, que

dependen de 1 = Tm—z , tiempo de decaimiento Ty,= 7,13s del N, d = 0,325s el
1/2
tiempo de desplazamiento de la muestra, o T tiempo total de proceso (en este

caso, 100 0 200s). El coeficiente k£ es desconocido a priori.

En conclusion, el grado de acuerdo entre los resultados experimentales en
activacion ciclica y los previstos segin el modelo tedrico que expresa la
evoluciéon de la concentracion de '°N es muy elevado, con un coeficiente de
correlacion de 0,91 en tiempo total de proceso de 100 s, y de 0,99 en un tiempo

total de proceso de 200s.

6.2 Relacion F/C

Como se ha indicado anteriormente, se denomina fondo de un experimento dado
al Parametro P1-2007 o bien P2 del espectro registrado (segun el detector usado

del tipo Nal o BGO respectivamente), con las caracteristicas generales del
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experimento, es decir, con el mismo tiempo de proceso, de activacion, de lectura y
de desplazamiento, pero sin muestra alguna,. Representa a la radiacion registrada
en el entorno del detector en la disposicion habitual del experimento y, en

principio, deberia ser lo mas pequefia posible.

Se ha llamado relacion F/C al resultado de dividir el Pardmetro P1-2007 o P2 del
espectro del fondo de un experimento dado, y el Parametro P1-2007 o P2 de una
muestra del 97,6% en fluorita, y se expresa en %. Cuanto mayor sea la relacion
F/C, mayor ser4 la influencia del espectro del fondo en el espectro en una muestra

de fluorita, y menor la “calidad” del experimento.

Se ha calculado la relacion F/C en cada experimento-2011 de todas las series 1, 2,
100, 200 y 300, para las muestras de una ley del 97,6% en el intervalo de energias

correspondiente al Parametro P1-2007 y P2, cuyos resultados se muestran a

continuacion.
Tabla 29. Analisis del F/C para las series 1y 2.
Serie 1 Serie 2
N° N°
F/C F/C
Experimento |n | ta Experimento | n ta
(%) (%)
(2011) (2011)
1 11120 26 5 4 112,175 9
2 160 | 25 6 8 12,8 12
3 11120 20 7 13]13,136| 10
4 1160 |21

En la Tabla 30 se muestran los resultados indicando el numero de ciclos y el

tiempo de activacion de cada experimento.
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Tabla 30. Analisis del F/C para las series 100, 200 y 300.

Serie 100 Serie 200 Serie 300

N F/C N F/C N F/C
Experimento | n t, (%) Experimento | n ta (%) Experimento | n t, (%)

(2011) (2011) (2011)

13 1 {49,675 16,3 24 1 {99,675 | 44,052 35 13 11,213 |10,3

14 2 124,675 (9,72 25 2 149,675 (29,797 36 20 7,175 11

15 3 116,341 (7,28 26 3 133,008 |18,300 37 50| 2,675 | 10,4

16 4 12,175 |11,8 27 4 124,675 (13,561

17 519,675 | 9,7 28 5 119,675 (12,998

18 6 | 8,008 |7,74 29 6 (16,341 10,348

19 716,817 |10,6 30 7 113,96 | 9,334

20 8 | 5,925 |8,47 31 8 | 12,175 ] 9,227

21 13| 3,521 7,8 32 13 7,36 9,794

22 20| 2,175 11 33 20| 4,675 | 9,919

23 50| 0,675 22 34 50| 1,675 | 11,764

Se han representado en las figuras siguientes la relacion F/C en funcién del
numero de ciclos (eje horizontal inferior), y tiempo de activacion (eje horizontal

superior) para los experimentos-2011 de la serie 100 y 200.

ta
49,675 24,675 16,341 12,175 9,675 8,008 6,817 5,925 3,521 2,175 0,675
50 - 50
45 W serie 100_n Fas
40 [ Serie 100_ta L a0
35 A - 35
&
v 30 - 30
= -
&
25 F25 g
-
w
20 - 20
15 - 15
10 | - 10
5 N L s
0 | || 0
1 2 3 4 5 6 7 8 13 20 50
n

Figura 165. Ejes primarios: Relacion F/C (%)-n para la serie 100. Ejes secundarios: Relacién F/C (%)-

ta para la serie 100.

Pagina 198



b

&by CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA

m ACTIVACION NEUTRONICA CiCLICA PARA LA DETERMINACION DEL
@E Castro-Garcia M.P.
)

Los resultados para los experimentos-2011 de la serie 100 muestran que para un
nimero de ciclos pequefio, asi como para un tiempo de activacion pequefio
(numero de ciclos grande), aumenta la relacion F/C. De la misma manera, con un
tiempo de activacion muy pequefio o muy grande sucede lo mismo. Asi, para un
numero de ciclos de 50 o un tiempo de activacion de 0,675, la relacion F/C es

superior a 20%

En la serie 200 la relacion F/C es muy elevada con un niimero de ciclos pequefio
siendo superior al 20% con numero de ciclos de 1 y 2, o bien con tiempos de
activacion y lectura muy elevados. Al aumentar el numero de ciclos, o disminuir
el tiempo de activacion, disminuye la relacion F/C, hasta llegar a un minimo, y
posteriormente, vuelve a aumentar la relacion F/C al aumentar el nimero de
ciclos. Con n=50, la relacién de F/C es inferior a la relacion F/C para n=50 con
T=100. Esto es debido a que en la serie 200 y 50 ciclos el tiempo de activacion es

todavia alto (1,675) frente al tiempo de 0,675 que habia antes en 50 ciclos.

ta
99,675 49,675 33,008 24,675 19,675 16,341 13,96 12,175 7,36 4,675 1,675

50 - o0
45 - r 45
lseneZGG n

40 - lSene 200 ta - 40
35 35
30 - 30
25 A - 25
20 - - 20
15 - - 15
10 - 10
54 ]
o .

Figura 166. Ejes primarios: Relacion F/C (%)-n para la serie 200. Ejes secundarios: Relacién F/C (%)-

F/C{%)
F/C{%)

ta para la serie 200.
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En conclusion, se puede decir que para conseguir una relacion F/C baja hay que ir
realizar activacion ciclica pero de forma que el tiempo de activacion de cada ciclo

no sea muy pequefio, (p.e. inferior a 1 s).

6.3 Estudio del tipo de detector

Para estudiar la respuesta de los dos tipos del detector usados en el espectro se
analizan dos a dos los siguientes experimentos, todos ellos segin el nuevo
prototipo automatico 2011, a igualdad de tiempos de proceso, de activacion y de

lectura, y de ciclos:
1. Experimento 1-2011 y Experimento 3-2011 de la serie 1.
2. Experimento 2-2011 y Experimento 4-2011 de la serie 1.
3. Experimento 8-2011 y Experimento 10-2011 de la serie 3.
4. Experimentos 9-2011 y Experimento 11-2011 de la serie 3.
5. Experimento 35-2011 de la serie 300 y Experimentos 38 de la serie 8.

En todos los experimentos analizados, se expone como criterio de comparacion el
parametro P, que, en anteriores casos es P1-2007 (detector de Nal) o P2 (detector

BGO).
1. Comparacion entre el Experimento 1-2011 y 3-2011

Se han representado conjuntamente en la Figura 167, los espectros
recogidos tras irradiar una muestra del 97,60% en fluorita, con ambos

detectores:

e en color verde se representa el espectro de rayos gamma leido con el

detector de Nal(T1), y
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e cen color azul, se observa el espectro de rayos gamma leido con el

detector BGO.

Experimento 1_Ley 97,60% CaF2
Experimento 3_Ley 97,60% CaF2 |

N2 de cuentas

EnerglakeV

Figura 167. Estudio del tipo de detector: Comparacion entre el Experimento 1-2011 y 3-2011.
El espectro del detector BGO muestra dos picos, mientras que el espectro
del Nal no muestra ninglin pico.

Respecto a los valores del pardmetro P1- 2007 y P2, los resultados se

detallan en la Tabla 31.
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Tabla 31. Estudio del tipo de detector: Comparaciéon de P entre el Experimento 1-2011 y 3-2011.

2minutos de activacion

25s de lectura
T=145s, n=1

Serie 1

Experimento 1-2011

Serie 1

Experimento 3-2011

(Nal) (BGO)
Denominacién
de la muestra Loey Parametro P1-2007 Parametro P2
(2011) o
Muestra 1 2,28 0 3
Muestra 2 11,39 28 6
Muestra 3 27,05 22 72
Muestra 4 42,05 51 74
Muestra 5 59,92 55 139
Muestra 6 76,50 78 140
Muestra 7 90,98 116 186
Muestra 8 97,60 109 226

De los datos de los Experimentos 1-2011 y 3-2011 reflejados en la Tabla

31, se comprueba que el parametro P2 es significativamente mayor en el

experimento 3-2011 sobre todo para valores altos de la ley.

2. Comparacion entre el Experimento 2-2011 y 4-2011.

En la Figura 168 se observa:

e en color verde se representa el espectro de rayos gamma leido con el

detector de Nal(T1).

e en color azul, se observa el espectro de rayos gamma leido con el

detector BGO.
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Experimento 2 Ley 97,60% CaF2
Experimento 4_Ley 97,60% CaF2

N2 de cuentas

Energia ke\/

Figura 168. Estudio del tipo de detector: Comparacion entre el Experimento 2-2011 y 4-2011.

Al igual que en el caso anterior, el espectro del detector BGO muestra dos
picos, mientras que el espectro de Nal no.

Se expone en la Tabla 32 los valores del pardmetro P1- 2007 y P2 para los
experimentos 2-2011 y 4-2011.

Tabla 32. Estudio del tipo del detector: Comparacion entre el Experimento 2-2011 y 4-2011

1 minuto de activacion
25s de lectura
T=85s, n=1

Serie 1 Serie 1

Experimento 2-2011 Experimento 4-2011

(Nal) (BGO)

Denominacién Ley

3 Ty e (%) Parimetro P1-2007 Pariametro P2
Muestra 1 2,28 0 0
Muestra 2 11,39 18 14
Muestra 3 27,05 40 60
Muestra 4 42,05 54 80
Muestra 5 59,92 69 141
Muestra 6 76,50 105 182
Muestra 7 90,98 126 217
Muestra 8 97,60 111 234
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Asimismo, el parametro P para cada muestra difiere entre experimentos,
siendo, como en el caso anterior considerablemente mayor en el detector

BGO.
3. Comparacion entre el Experimento 8-2011 y 10-2011.

En la Figura 169 se muestran los espectros recogidos para la ley 97,6%
segin los experimentos anteriores, donde, en color verde se ha
representado el espectro con el detector de Nal (Experimento 8-2011) y en

azul el espectro con el detector BGO (Experimento 10-2011).

12

10 Experimento 8_Ley 97,6% CaF2

—— Experimento 10_Ley 97,6% CaF2
8 ‘ ‘
' \

|
.JIH i \
il
M ‘\‘\ B w‘r | u N wr|‘ ”|
H [ ||“ llllu‘” ‘Wl“ I \‘ l| l 1 || H" [
| m ""”“ M\ ||‘\\” rn \'”\

I R \rm‘"‘l T
MO i ol "': UL ALY

mmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmmm

N2 de cuentastotales
@

"

o

Energia (keV)

Figura 169. Estudio del tipo de detector: Comparacion entre el Experimento 8-2011 y 10-2011.

Se observan, como en los casos anteriores los dos picos del espectro en el

experimento con BGO.

En la Tabla 33 se exponen los pardmetros P1-2007 y P2 seglin los
Experimentos 8-2011 y 10-2011.
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Tabla 33. Estudio del tipo de detector: Comparacion entre el Experimento 8-2011 y 10-2011

72,5s de activacion

72,5s de lectura

T=145s, n=1
Serie 3 Serie 3
Expeirmento 8-2011 Experimento 10-2011
(Nal) (BGO)
Denominacion Ley
16 T rmen (%) Parametro P1-2007 Parametro P2
Muestra 1 2,28 0 10
Muestra 2 11,39 14 33
Muestra 3 27,05 21 36
Muestra 4 42,05 47 93
Muestra 5 59,92 79 151
Muestra 6 76,50 106 137
Muestra 7 90,98 114 245
Muestra 8 97,60 142 213

Como en los casos anteriores, el parametro P2 del experimento 10-2011 es
significativamente superior al parametro P1-2007 del experimento con

detector de Nal.
4. Comparacion entre el Experimento 9-2011 y 11-2011

En la Figura 170 se muestran los espectros recogidos para la ley del 97,6%

en fluorita, de los experimentos anteriores, donde:

e en color verde representa el espectro de rayos gamma leido con el

detector de Nal (Experimento 9-2011), y

e cn azul, el espectro de rayos gamma leido con el detector BGO

(Experimento 11-2011).
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Experimento 9_Ley 97,6% CaF2

Experimento 11_Ley 97,6% CaF2
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Figura 170. Estudio del tipo de detector: Comparacion entre el Experimento 9-2011 y 11-2011.

Se observa claramente el espectro BGO con dos picos correspondientes al

.. 16 .
decaimiento del "N, mientras que esto no se observa en el espectro del

detector de Nal.

En la Tabla 34 se exponen los resultados de los Experimentos 9-2011 y

11-2011.
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Tabla 34. Estudio del tipo de detector: Comparacion entre el Experimento 9-2011 y 11-2011

42,5s de activacion
42,5s de lectura
T=85s, n=1

Serie 3 Serie 3

Experimento 9-2011 Experimento 11-2011

(Nal) (BGO)

Denominacién Ley

. (%) Parametro P1-2007 Parametro P2
Muestra 1 2,28 16 0
Muestra 2 11,39 26 15
Muestra 3 27,05 45 46
Muestra 4 42,05 73 80
Muestra 5 59,92 78 132
Muestra 6 76,50 97 168
Muestra 7 90,98 117 181
Muestra 8 97,60 148 219

El pardmetro P2 es considerablemente mayor en el experimento 11-2011

que el correspondiente del experimento 9-2011.
5. Comparacion entre el Experimento 35-2011 y 38-2011.

En la Figura 171 se muestran los espectros recogidos para la muestra de
97,60% segin estos experimentos, donde, en color verde se ha
representado el espectro con el detector de Nal (Experimento 38-2011) y

en azul el espectro con el detector BGO (Experimento 35-2011).
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Figura 171. Estudio del tipo de detector: Comparacion entre el Experimento 35-2011 y 38-2011.

En este espectro se observan con mayor nitidez los picos correspondientes

al N con el detector BGO, mientras que con el detector Nal, se ve un

pico mas ancho y més bajo.

Finalmente,

se detalla en la Tabla 35 el parametro P1-2007 del

experimento 38-2011 frente al parametro P2 del experimento 35-2011.
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Tabla 35. Estudio del tipo de detector: Comparacién entre el Experimento 35-2011 y 38-2011

11,213 s de activacion
11,213s de lectura
T=300s; n=13 ciclos

Serie 8 Serie 300
Experimento 38-2011 Experimento 35-2011

(Nal) (BGO)
Denominaciéon Ley
o T e (%) Parametro P1-2007 Parametro P2
Muestra 1 2,28 15 36
Muestra 2 11,39 97 175
Muestra 3 27,05 231 410
Muestra 4 42,05 392 575
Muestra 5 59,92 595 865
Muestra 6 76,50 733 1224
Muestra 7 90,98 946 1496
Muestra 8 97,60 1041 1580

En este caso el parametro P2 es considerablemente mayor que el P1-2007.

6.4 Estudio del error de 1a medida

En este apartado se estudia el error en la medida de los diferentes parametros
determinados a partir del espectro de la radiacion gamma emitido por la muestra
irradiada con objeto de estimar la ley en fluorita en muestras de espato fltior. Para
ello, se comparan los resultados de los experimentos-2011 que, repetidos tres

veces se han realizado:

e 0 bien bajo las mismas condiciones de medida, es decir, iguales tiempos de
activacion y lectura. En este caso, se comparan los resultados obtenidos

con:
o muestras de espato flior con la misma ley,

o el mismo tipo de recipiente contenedor de la muestra,

Pagina 209



ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL
) Castro-Garcia M.P.
CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA

o distinto tipo de detector,

e 0 bien bajo diferentes condiciones de medida. En este caso se comparan

los resultados obtenidos con:
o muestras de espato fliior con la misma ley,
o el mismo tipo de recipiente contenedor de la muestra,
o con el mismo tipo de detector.

Estos experimentos corresponden con los de las series 1 y 2 e incluyen en total 7
experimentos que se, como se ha indicado anteriormente, se han repetido tres
veces. En cada uno de los experimentos se ha procedido a activar ocho muestras
de espato fluor de leyes en CaF, que abarcan un rango comprendido entre 2,28 y
97,60%. También se ha realizado un ensayo sin muestra para determinar el
espectro del fondo. En numero total de analisis de activacion es de 168 (7
experimentos - 8 muestras por experimento - 3 ensayos cada muestra). Se han

utilizado dos tipos de detectores Nal y BGO.
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Tabla 36. Resumen de experimentos-2011.

Serie | N2 Experimento-2011 | Detector | Parametros de proceso [s]
ta=120 t/=25
Experimento 1 Nal
T=145 n=1
ta=60 t/=25
Experimento 2 Nal
T=85 n=1
1
ta=120 t/=25
Experimento 3 BGO
T=145 n=1
ta=60 t/=25
Experimento 4 BGO
T=85 n=1
ta=12,175 t/=12,175
Experimento 5 BGO
T=100 n=4
ta=12,8 t/=12,8
2 Experimento 6 BGO
T=210 n=8
ta=13,136 t/=13,136
Experimento 7 BGO
T=350 n=13

Se ha seleccionado como pardmetro de comparacion:

e ¢l Parametro P1-2007, que representa la suma del numero de cuentas
efectivas (después de restar las cuentas de un experimento sin muestra),
incluidas en el rango de energias comprendido entre 4500 y 6000keV

cuando se emplea un detector de Nal(T1).

e El Parametro P2 (que representa la suma del nimero de cuentas efectivas
incluidas en el intervalo de energias 5250 y 6250keV) cuando se emplea

un detector BGO.

A continuacidn se muestra detalladamente el protocolo seguido para el estudio del

error en la medida del experimento 1-2011:

a. Se han obtenido los tres espectros resultantes de los ensayos de repeticion
A, B y C. Para una mejor visualizacion de los resultados, en la Figura 172

se han representado Unicamente los tres ensayos de repetitividad para la

ley del 97,60% en fluorita.

b. Al ser un ensayo realizado con un detector de Nal, se ha determinado la
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suma del nimero de cuentas en el intervalo de energias entre 4500 y 6000

keV (Figura 173).
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Figura 172. Espectros resultantes de los ensayos de repetitividad del experimento 1-2011 para la ley del 97,6% en fluorita.

s Experimento 1A ¢ Experimento 1 B Experimento 1 C

H —Ley del 97,6% s —Ley del 97,6% ——Ley del 97,6%

0
£
5° i
2
o

i ||

l | 'Mﬁ'ﬂ
I |
R EE § R E B EREG § 388888288588 EEGE B
Energia keV EnergiakeV

Figura 173. Estudio de los espectros resultantes de los ensayos de repetitividad del experimento 1-2011. Marcado en naranja se muestra el area que define el Parametro

P1.
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c. Se calcula el P1-2007 promedio del fondo en los tres ensayos del

experimento para el intervalo de energias correspondiente (Tabla 37).

Tabla 37. Cuentas leidas en el experimento 1-2011 y en el Parametro P1-2007 segin la ley de la

muestra.

EXPERIMENTO 1-2011

P1-2007 en experimento de fondo
Ley de la muestra [%]
A B o
0 36 32 34
P1-2007 promedio del fondo 34

d. Se calcula el parametro P1-2007 del experimento en cada ensayo como la

diferencia entre la suma de cuentas del punto b anterior y el parametro P1-

2007 del punto c, (en este caso es 34).

Tabla 38. Calculo del parametro P1-2007 para cada ley del experimento 1-2011.

P1-2007 del experimento
Ley de la muestra [%]
A B C
0 - - -
2,28 0 0 3
11,39 30 18 8
27,05 24 26 38
42,05 53 42 35
59,92 57 62 73
76,5 80 99 93
90,98 118 113 105
97,6 111 128 106

e. Se calcula el error relativo de cada ensayo (Tabla 39).
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f. Se calcula el valor promedio del error para todas las muestras en el

experimento. A este valor promedio se le ha denominado ¥ (Tabla 39).

Tabla 39. Calculo del error relativo de cada ensayo y valor promedio del error relativo (V).

EXPERIMENTO 1-2011
Error relativo de cada ensayo | Promedio
Ley de la muestra [%]

A B C W
2,28 1 1 2 ;
11,39 0,6071 0,0357 0,5714 0,404
27,05 0,1818 0,1136 0,2954 0,1969
42,05 0,2230 0,0307 0,1923 0,1487
59,92 0,1093 0,0312 0,1406 0,0937
76,5 0,1176 0,0919 0,0257 0,0784
90,98 0,0535 0,0089 0,0625 0,0416
97,6 0,03478 0,1130 0,0782 0,07536

El protocolo descrito para el experimento 1-2011 se ha repetido para los distintos

experimentos que componen las series 1 y 2.

A continuacion se muestran una serie de tres graficas para cada uno de los

distintos experimentos-2011:

e Pardmetro P1-2007 vs ley o Parametro P2 vs ley (seglin sea el ensayo con
detector Nal o BGO respectivamente). Este tipo de representacion permite
apreciar a través de una linea vertical la dispersion entre los datos
obtenidos para los diferentes ensayos. La longitud de esta linea estd
directamente relacionada con el error relativo. En las tablas anexas a las
distintas figuras se expresan para cada ley el nimero de cuentas méaximo,

minimo y medio de los tres ensayos.
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e Error relativo de cada ensayo vs el Parametro P1-2007 o error relativo de
cada ensayo vs el Pardmetro P2 (segun sea el ensayo con detector Nal o
BGO respectivamente), para cada uno de los ensayos. Este grafico permite
determinar si hay una relacion entre el parametro de comparacion y el

€Iror.

e Error relativo promedio W vs ley, que permite observar si existe una

relacion entre el error y la ley.

Se comentan seguidamente los resultados mas relevantes de cada experimento-
2011 a partir de las graficas asi como la relacion (F,/C) entre el Parametro P1-
2007 o P2 medio, (segun sea el caso), del ensayo de fondo y el de 1a muestra con

una ley del 97,60%

1. En el Experimento 1-2011 el minimo y el maximo nimero de cuentas
efectivas son de 0 y 128 respectivamente (Figura 174). El Parametro P1-
2007 medio del fondo durante el Experimento 1-2011 fue de 34 cuentas,
un valor muy elevado (F,/C=26%) respecto al Parametro P1-2007 medio

de la muestra del 97,60%.

Experimento 1

. |

. |

Parametro P1-2007

) |

20

a

t
Mdximo 3 30 38 53 73 99 118 128
Minimo o 8 24 35 57 80 105 106
O Media 1 19 29 43 64 91 112 115
Ley [%]

Figura 174. Resultado del ensayo de repetitividad del Experimento 1-2011.
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El error relativo en el Experimento 1-2011 es muy elevado cuando el
nimero de cuentas es inferior a 60, y sin embargo, cuando el nimero de

cuentas es superior a 60, el error se reduce a menos del 15% (Figura 175).

Experimento 1
04

038 . . _ | o enseimnto
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Error relativo'l
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Figura 175. Error relativo respecto al Parametro P1-2007 del Experimento 1-2011.

En la Figura 176 se observa que para leyes mayores del 50%, el error

relativo es inferior al 10%

Experimento 1
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Figura 176. Representacion del error relativo respecto a la ley para el Experimento1-2011.

2. En el Experimento 2-2011 el minimo y el maximo niimero de cuentas son
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de 0 y 131, respectivamente (Figura 177). El fondo medido durante el
Experimento 2-2011 fue de 33 cuentas.

Experimento 2

Parametro P1-2007

. )
Maximo g 19 42 51 13 106 122 131
Minima a 8 23 43 55 101 99 107
O Media 3 14 34 48 62 103 107 120
Ley [%]

Figura 177. Resultado del ensayo de repetitividad del Experimento 2-2011.

En este experimento, el error relativo es muy elevado cuando el numero de
cuentas es inferior a 60, y sin embargo, cuando el nimero de cuentas es

superior a 60, el error se reduce a menos del 15% (Figura 178).
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Figura 178. Error relativo respecto al Parametro P1-2007 del Experimento 2-2011.

En la Figura 179 se observa que para leyes mayores del 30%, el error
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relativo es inferior al 10%.

Experimento 2
0,6 T--mmrmme g emimes ymememe e P Ry e fmem e e mmig
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-----------------------------------------------------------------

0,1 fmmmmm i S
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Ley [%]

Figura 179. Representacion del error relativo respecto a la ley para el Experimento 2-2011.

3. En el Experimento 3-2011 el minimo y el méximo niimero de cuentas son

de 0 y 233 respectivamente (Figura 180). El fondo medido durante el
Experimento 3-2011 fue de 46 cuentas.

Experimento 3

o~ )
Q 150 1
=
=
£
T 10 |
g '
50
0 b
Méxima 10 43 79 108 165 190 233 233
Minimo 0 12 64 81 126 147 193 221
© Media 5 23 70 92 157 169 206 228
Ley [%]

Figura 180. Resultado del ensayo de repetitividad del Experimento 3-2011.

El error relativo del Experimento 3-2011 es muy elevado cuando el

numero de cuentas es inferior a 125, y sin embargo, cuando el nimero de
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cuentas es superior a 125, el error se reduce a menos del 15% (Figura

181).

Experimento 3

035 axperiments 3|

0,25

Error relative 'V

015

o 50 100 150 200 250
Parametro P2

Figura 181. Error relativo respecto al Parametro P2 del Experimento 3-2011.

En la Figura 182 se observa que para leyes mayores del 45%, el error

relativo es inferior al 10%

Experimento 3
0,6 +-----n R — e B e T e ‘
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01 4o AR . S T [ IS
i 1 * i ' ] ] L ] ' . i
: i :
: ‘ : .
0 i i i i |
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Figura 182. Representacion del error relativo respecto a la ley para el Experimento 3-2011.

4. En el Experimento 4-2011 el minimo y el maximo niimero de cuentas son

de 0 y 236 respectivamente (Figura 183). El fondo medido durante el
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Experimento 4
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5 00
o ©
50 |}
0
Madximo 28 62 89 143 184 226 236
Minima 16 41 82 134 164 218 218
O Media 21 54 86 137 177 221 228
Ley [%]

Figura 183. Resultado del ensayo de repetitividad del Experimento 4-2011.

El error relativo es muy elevado en el Experimento 4-2011 cuando el
numero de cuentas es inferior a 125, y sin embargo, cuando el nimero de

cuentas es superior a 125, el error se reduce a menos del 10% (Figura

184).

0,4

Experimento 4

03

> experimento 4

0,25

0.2

Error relativo 'l

0,15
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200
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Figura 184. Error relativo respecto al Parametro P2 del Experimento 4-2011.
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En la Figura 185 se observa que para leyes mayores del 30%, el error

relativo es del orden del 7%.

Experimento 4
0,6 o mmmmmgm e e e -
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0 10 20 30 10 50 60 70 80 90 100
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Figura 185. Representacion del error relativo respecto a la ley para el Experimento 4-2011.

5. En el Experimento 5-2011 el minimo y el maximo nimero de cuentas son

de 9 y 527, respectivamente (Figura 186). El fondo medido durante el
Experimento 5-2011 fue de 51 cuentas.

Experimento 5

300 |

Parametro P2

200

Q
Mdximo 26 61 i34 194 316 434 475 527

Minimo g 46 122 183 270 368 402 428
© Media 18 56 129 180 280 383 437 469

Ley [%]

Figura 186. Resultado del ensayo de repetitividad del Experimento 5-2011.

El error relativo en el Experimento 5-2011 es muy elevado cuando el
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nimero de cuentas es inferior a 100, y sin embargo, cuando el numero de

cuentas es superior a 100, el error se reduce a menos del 15% (Figura

187).
Experimento 5
04
0,35 experimento 5§
03

Errorrelative'l
(=]
= b
~ b

=

o 100 200 300 400 500 500

Parametro P2

Figura 187. Error relativo respecto al Parametro P2 del Experimento 5-2011.

En la Figura 188 se observa que para leyes mayores del 20%, el error

relativo es inferior al 10%.

Experimento 5
0 e  —_—— e g e - ,

05 doom I R N S —

04 4 S S S S e

02 f - e R R o I R o o :

0.1 oot e e e e e S e Ty :

Ley [%]

Figura 188. Representacion del error relativo respecto a la ley para el Experimento 5-2011.
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6. En el Experimento 6-2011 el minimo y el méximo nimero de cuentas son

de 8 y 995 respectivamente (Figura 189). El fondo medido durante el
Experimento 6-2011 fue de 117 cuentas.

Experimento 6

1200

1000 T
™~
o 800
o
o
@ b
g 500
g
3
[ 400 L

200

Il il

Mdximo 31 124 308 421 654 781 957 835
Minima & 31 251 359 596 785 866 987
O Media 13 85 287 391 617 788 809 983

Ley [%]

Figura 189. Resultado del ensayo de repetitividad del Experimento 6-2011.

El error relativo en el Experimento 6-2011 es muy elevado cuando el
nimero de cuentas es inferior a 400, y sin embargo, cuando el numero de

cuentas es superior a 400, el error se reduce a menos del 10% (Figura
190).

Experimento 6

0,38 @ experimentc 6 |
03

0,28

02

Error relative "

0,18
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o 100 200 200 400 500 ] 00 800 900 1000

Parametro P2

Figura 190. Error relativo respecto al Parametro P2 del Experimento 6-2011.
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En la Figura 191 se observa que para leyes mayores del 30%, el error

relativo es inferior al 7%.

Experimento 6
06 e e e R o o

Y-S N I S S L S e
04 Lol SRS SIS S N N S
B2 oo N S S N N S

A R S S N S S N N S

Ley [%]

Figura 191. Representacion del error relativo respecto a la ley para el Experimento 6-2011.

7. En el Experimento 7-2011 el minimo y el méximo nimero de cuentas son
de 22 y 1789 respectivamente (Figura 192). El fondo medido durante el
Experimento 7-2011 fue de 188 cuentas.

Experimento 7

Parametro P2

Maximao 49

680

1045

1387

1615

1783

Minimo

22

629

1299

1485

1727

© Media

31

1021

1339

1567

1761

Ley [%]

Figura 192. Resultado del ensayo de repetitividad del Experimento 7-2011.

El error relativo en el Experimento 7-2011 es muy elevado

cuando el
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nimero de cuentas es inferior a 200, y sin embargo, cuando el numero de
cuentas es superior a 200, el error se reduce a menos del 5% (Figura 193).
Experimento 7
04
0,35 l experimento 7 ‘

03

= =
= £
b b

Error relative'¥

=
i

(1%

0,05

o 200 400 800 BDO 1000 1200 1400 1600 1800

Parametro P2

Figura 193. Error relativo respecto al Parametro P2 del Experimento 7-2011.

En la Figura 194 se observa que para leyes superiores al 8% el error

relativo es inferior al 5%.

Experimento 7
0,6 ommommim g e e e .

05 b N S A [ A I —

04 b e e b b b b ] :

02 1 R S — T I I T I i

o R S—

Ley [%]

Figura 194. Representacion del error relativo respecto a la ley para el Experimento 7-2011.

En el siguiente cuadro se resumen los datos comentados anteriormente.
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Tabla 40. Resumen de los resultados de la determinacion del error de medida.

Parimetros Error respecto a los Error respecto
P parametros P la ley
Detector n
N° Experimento Error Error
Min Max Valor de P Ley
(2011) vy vy
Experimento 1 Nal 1 0 128 >60 15% >50% 10%
Experimento 2 Nal 1 0 131 >60 15% >30% 10%
Experimento 3 BGO 1 0 233 >125 15% >45% 10%
Experimento 4 BGO 1 0 236 >125 10% >30% 7%
Experimento 5 BGO 4 9 527 >100 15% >20% 10%
Experimento 6 BGO 8 8 995 >400 10% >30% 7%
Experimento 7 BGO 13 22 1789 Todo 10% >8% 5%

Se deduce del siguiente cuadro, que los menores errores de medida se han
obtenido en el experimento 7-2011, en el cual, para todas las muestras de ley

mayor del 15%, el error es menor del 5%.

El experimento 7 -2011es el que tiene un mayor tiempo de proceso (T=350s), con
un detector BGO y un mayor numero de ciclos. En los apartados siguientes, se
estudia con mas detalle la relacion entre el error y diversos factores del proceso

como son el pardmetro P, la ley, el tipo de detector, etc.

6.4.1 Estudio del error vs parametros P1-2007 o P2

Parece observarse una dependencia entre el valor del parametro P1-2007 o P2,
segun el caso, y el error relativo, de tal manera que al aumentar el pardmetro

disminuye el error observado.

Para estudiar esta observacion se han realizado unas graficas, en las que se
muestran los valores del parametro de todos los ensayos realizados con todas las

muestras de fluorita. En la Figura 195 se muestran los resultados en el
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experimento 4A, 4B y 4C (2011). En este grafico se observa que el parametro P2

varia en un intervalo que va desde 0 hasta 236.

En la parte de valores de P2 mas elevados, el error relativo es mas bajo. Se ha

3

denominado “intervalo de cuentas util para un error dado” a la parte de este
intervalo (expresado en % respecto al intervalo total), donde el error relativo es
menor que dicho valor. Por ejemplo, si se dice que el intervalo de cuentas 1til para
un error del 5% es del 10% significa que el 10% del intervalo de cuentas presenta
un error maximo en la medida menor del 5%. Cuanto mayor sea el intervalo de
cuentas utiles, mejor sera el experimento. Por ello, podemos considerar este tipo

de andlisis como un andlisis de la calidad del experimento respecto al pardmetro

P2.

En la Figura 195 se ha representado el intervalo de cuentas util para el
experimento 4-2011. En color rojo indica el intervalo util para un error del 5%, en
color verde el intervalo util para un error del 10% y en color azul el intervalo util

para un error del 15%.

Experimento 4

experimento 4
1 L R

03

o
&2 N

Error relativo'?

L

15% 7
01 : 10% 7

0,05 L 504, i

o
0 10 20 30 40 S50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250

Parametro P2

Figura 195. Intervalo de cuentas util para el error del 5%, del 10% y del 15% en el experimento 4-

2011.
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De la misma manera, se han determinado los intervalos de cuentas utiles para el

resto de los experimentos que se muestran en la Tabla 41.

Tabla 41. Intervalo de cuentas tiles.

Intervalo de

Intervalo de

Intervalo de

cuentas util | cuentas util | cuentas util
N° experimento (en %) con (em %) con | (em %) con
detector n
(2011) un error por [ un error por | un error por
debajo del debajo del | debajo del
5% 10% 15%

Experimento 1 Nal 1 - 30 50
Experimento 2 Nal 1 - 7 70
Experimento 3 BGO 1 - 50 50
Experimento 4 BGO 1 32 72 72
Experimento 5 BGO 4 - 71 83
Experimento 6 BGO 8 - 70 80
Experimento 7 BGO 13 95 95 98

Se observa que el experimento con mayor intervalo de cuentas 1til para un error

del 5% es el del experimento 7-2011 que es el que tiene un detector del tipo BGO

y un numero de ciclos mas elevado. El experimento 4-2011 también tiene un

intervalo de cuentas 1til para un error del 5% considerable (32%). En el resto de

experimentos no hay un intervalo de cuentas donde se pueda garantizar un error

menor del 5%. El intervalo de cuentas util se sitia siempre en la zona de cuentas

mas elevada.

En conclusion, los ensayos con menores errores de medida son aquellos con

detectores tipo BGO y con mayor niimero de ciclos.
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6.4.2 Estudio del error vs ley

Al igual que en el caso anterior, se ha llevado a representacion grafica los valores

del error relativo frente a las leyes de las muestras para cada experimento, y se ha

denominado “intervalo de leyes util para un error dado” y se expresa en

porcentaje respecto al intervalo total de leyes, a la parte de este intervalo donde el

error relativo es menor que dicho valor. De una manera similar al caso anterior, se

ha representado en la Figura 196 el intervalo de leyes util para el experimento 4-

2011 y se ha expresado en colores rojo, verde y azul los intervalos de leyes utiles

para errores del 5, 10 y 15% respectivamente.

0,6 -

055 -
05 |
045 |
04 -

0,35 +

0,25 -
0,2 -
0,15 -
01 A

0,05 +

Experimento 4

------------ e S e A B et At
_________________________________________________________________

10 20 30 a0 50 60 70 80 90 100
Ley [%]

Figura 196. Intervalo de leyes util para el error del 5%, del 10% y del 15% en el experimento 4-2011.

Este valor se ha llevado a la Tabla 42 junto con los deducidos de los otros

experimentos.
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Intervalo Intervalo
Intervalo de | de leyes | de leyes
leyes util (en | util (en | util (en
N° experimento
Detector n %) con un | %) con un | %) con un
(2011)
error por | error por | error por
debajo del 5% | debajo debajo
del 10% del 15%
Experimento 1 Nal 1 - 50 70
Experimento 2 Nal 1 - 70 70
Experimento 3 BGO 1 - 50 85
Experimento 4 BGO 1 20 70 70
Experimento 5 BGO 4 - 90 98
Experimento 6 BGO 8 60 80 85
Experimento 7 BGO 13 80 90 98

Se observa que los experimentos ciclicos obtienen un intervalo de leyes util en
general, mayor que los experimentos no ciclicos. En el experimento 7-2011 el

error por debajo del 5% se encuentra en practicamente todo el rango de leyes.

En consecuencia, se puede asegurar que el error en un experimento ciclico con un
alto nimero de ciclos es siempre menor del 5%, para todo el intervalo de leyes del
mineral. El intervalo de leyes util se sitlia siempre en la zona de leyes mas

elevadas.

6.4.3 Estudio del error segun el tipo de detector

Para estudiar la influencia del tipo de detector, se comparan los resultados de dos
experimentos de un unico ciclo: los experimentos 1-2011 y 3-2011 ambos
realizados con un tiempo de activacion de 120s, y los experimentos 2-2011 y 4-

2011 realizados con un tiempo de activacion de 60s.
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En las siguientes figuras se representa el error relativo respecto a la ley, en los

experimentos mencionados.

Estudio del error W respecto al tipo de detector

07

0,6

# Experimento 1 (Nal)

Experimento 3 (BGO)

05

04

03

02

0,1

10

40
Ley [%]

50

70

80 90 100

Figura 197. Estudio del error relativo ¥ en los Experimentos 1-2011 y 3-2011 realizados ambos con

tiempos de activacion de 120s y de lectura de 25s.

Estudio del error ¥ respecto al tipo de detector

07
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M Experimento 2 (Nal)

< Experimente 4 (BGO)
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Figura 198. Estudio del error relativo ¥ en los Experimentos 1-2011 y 3-2011 realizados ambos con

tiempos de activacion de 60s y de lectura de 25s.

De estas figuras se deduce que:

para leyes menores del 30%, el error relativo de la medida entre ambos
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detectores, es mayor que error relativo en leyes mayores del 30%.

e (Generalmente, el error relativo es siempre menor cuando se emplea un

detector BGO.

6.4.4 Estudio del error respecto al tiempo de activacion

Para estudiar la influencia del tiempo de activacion, se comparan los resultados de
dos experimentos de un ciclo: los experimentos 1-2011 y 2-2011 realizados con el
mismo tipo de detector de Nal y diferente tiempo de activacion, y los
experimentos 3-2011 y 4-2011 realizados ambos con un detector BGO y diferente

tiempos de activacion.

Estudio del error W respecto al tiempo de activacion

0,45 - Ll A rhe i B
0,4 4--mmmmmee S S S, S S SR # Experimento 1 (ta=120s)
i i i i i i M Experimento 2 (ta=60s)
[ T L L P
03 Lo S S S [ SR R R
‘|
025 - R e R S e
0.2 5 i i e S R [ R !
015 R e R I e bt !
01 - ; : : R o b b -
| | | : L] | * | :
e S o o o e :
u i
0 T T T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Ley [%]

Figura 199. Estudio del error relativo ¥ en los Experimentos 1-2011 y 2-2011 realizados ambos con un

detector de Nal.
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Estudio del error W respecto al tiempo de activacion
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Figura 200. Estudio del error relativo ¥ en los Experimentos 3-2011 y 4-2011, realizados ambos con un

detector BGO.

De las figuras se deduce lo siguiente:

e Entre el ensayo 1 y 2, en 4 veces el experimento 1-2011 tiene un error
ligeramente mayor que el 2 y en dos ocasiones el experimento 2-2011
tiene un error ligeramente mayor que el 1, por lo que se puede deducir que
el experimento con menor tiempo de activacion tiene un error ligeramente

menor.

e A este mismo resultado se llega comparando los experimentos 3-2011 y

4-2011.

En conclusion, los errores son ligeramente mayores cuanto mayor es el tiempo de

activacion, si bien, el grado de error es muy parecido.

6.5 Relacion entre la ley en fluorita y el parametro P2

Para cada experimento de cada serie se ha determinado el coeficiente de
correlacion entre la ley de la muestra (en tanto por ciento) y el Parametro P2 con

un nivel de confianza del 95%. Para ello, y en primer lugar, se ha elaborado una
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tabla como la siguiente Tabla 43 en la que se resumen los datos del experimento

36-2011.

Tabla 43. Calculo del coeficiente de correlacion ley-Parametro P2 para el experimento 36-2011.

Ley de l1a muestra | Parametro
[%] P2
0 0
-
-
= 2,28 13
%
- 11,39 155
= 27,05 371
5
g 42,05 548
s 59,92 941
)
= 76,05 1199
90,98 1477
97,60 1563

A partir de estos datos se ha realizado una regresion lineal mediante Excel con un

nivel de confianza del 95% a una recta. La ecuacion resultante es la siguiente:
y=15,743-x

En las siguientes tablas se resumen los datos estadisticos de la regresion:

Tabla 44. Estadisticas de la regresion.

Estadisticas de la regresion

Coeficiente de correlaciéon multiple 0,99776125

Coeficiente de determinaciéon R*>  0,99552752

R? ajustado 0,99488859
Error tipico 44,1139369
Observaciones 9

En la Tabla 44 se observa que el coeficiente de correlacion es de 0,9948.

La ecuacion resultante junto con los datos experimentales se ha representado en la

Figura 201.

Asimismo, se ha realizado y repetido el mismo procedimiento al resto de los

experimentos-2011 de cada serie y se han obtenido las siguientes ecuaciones de
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las regresiones lineales que se representan junto con la grafica de datos

experimentales:

en la Figura 202 para la serie 100,

en la Figura 203 para la serie 200 vy,

en la Figura 204 para la serie 300.

Experimento 36

& Experimento 36

--------- Lineal (Experimento 36)

1]
In =

T

20 40

60
Ley [%]

80

Figura 201. Representacion grifica de la correlacion entre la ley y el Parametro P2 del experimento 36-

2011.

Pagina 236



n £
B S
i i
Hoon Vi‘_f,(

i

240
\A
(i]i]

Parémetra P2

Parimetro P2

Parametro P2

ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA

Experimento 13

350
* Experimento 13
200 Lineal (Experimento 13)
150
200
150 .
100 *
.
0 .
.
0w
o 0 w© 80
Ley [%]
Experimento 17
500
500 + Experimento 17
Lineal (Experimento 17)
00
300 -
200 &
+
100
.
0 e
o o W 0
Ley [%]
Experimento 21
530
0 + Experimento 21
Lineal {Experimento 21
400
30 .
200 ol
-
100
. *
LR o
o 0 0 50
Ley [%]

100

100

Pardmetro P2

Pardmetro P2

Parémetra P2

Experimento 14

Lineal {Experimento 14)

] a0 &0

Ley [%]

Experimento 18

.
-
*
.
0 0 50
Ley [%]
Experimento 22
* Experimento 22
Lineal (Experimento 22)
.
.
+
B
2 o «
Ley [%]

SERIE 100

+
* o
g8
2
H
:
i
&
00
b
o
2
]
i
£
H
00
.
+
o
I
2
H
H
3
4

Experimento 15

so0
450 -
w00 * Experimento 15
. Lineal (Experimento 15)
300
250 .
200 *
130 .
100
.
i,
o #
o o @ 50
Ley [%]
Experimento 19
590
00 # Experimento 19
Lineal (Expedmento 10)
a0
390 i
%0 .
100 *
.
LR o
o 2 0 50
Ley [%]
Experimento 23
500
=0 + Experimento 23
Lineal (Experimento 23)
w0
150 o
.
100
50 .
*
o+
a 2 0 &
Ley [%]

Parimatro P2

100

Parimetro P2

Experimento 16
: -
+ Experimento 16 GERsL
Lineal (Experimento 16)
+
+
+
.
0 0 w0 L 100
Lay [%]
Experimento 20
+ Experimento 20 =
Lineal (Experimanto 20 ‘e
.
-
.
.
o 0 0 8 100
Ley [%]

Figura 202. Representacion grafica de las coeficientes de correlacion ley-Parametro P2 para cada uno de los experimentos-2011 de la serie 100.
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Figura 203. Representacion grafica de las coeficientes de correlacion ley-Parametro P2 para cada uno de los experimentos-2011 de la serie 200.
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Figura 204. Representacion grafica de las coeficientes de correlacion ley-Parametro P2 para cada uno de los experimentos-2011 de la serie 300.
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En la Tabla 45 se resumen las ecuaciones de las lineas de regresion y los

coeficientes de correlacion correspondientes, obtenidos en cada experimento

segun la serie.

Tabla 45. Resumen de los coeficientes de correlacion segiin experimentos-2011 y series.

SERIE 100 SERIE 200 SERIE 300
Linea de Linea de Linea de
Ne regresion / Ne regresion / Ne regresion /
Numero Nidmero Ndmero
experimento Coeficiente de | experimento Coeficiente de | experimento Coeficiente de
de ciclos de ciclos de ciclos
(2011) correlacion (2011) correlacion (2011) correlacion
(R?) (R?) (R?)
Experimento y=2,7992-x Experimento y=2,4762-x Experimento y=15,852-x
13 ! 0,9336 24 ! 0,9819 35 1 0,9933
Experimento y=3,9043-x Experimento y=4,3721-x Experimento y=15,744-x
14 2 0,9857 25 2 0,9383 36 20 0,994
Experimento =4,7997-x Experimento y=6,3676-x Experimento y=14,733-x
15 3 0,9844 26 3 0,991 37 %0 0,9927
Experimento y=4,7208-x Experimento y=7,9436-x
16 4 0,9951 27 4 0,9926
Experimento y=4,8607-x Experimento y=9,0801-x
17 > 0,9831 28 ° 0,9849
Experimento y=5,2051-x Experimento y=9,4182-x
18 ® 0,9965 29 ® 0,9888
Experimento y=5,031-x Experimento y=10,103-x
19 ¢ 0,9868 30 7 0,9986
Experimento y=5,0334-x Experimento y=10,404-x
20 8 0,9982 31 8 0,9971
Experimento y=4,9775-x Experimento y=10,579-x
21 1 0,9937 32 1 0,9948
Experimento =4,3936-x Experimento y=10,277-x
22 20 0,9917 33 20 0,9991
Experimento y=2,5841-x Experimento y=8,417-x
23 %0 0,9782 34 >0 0,9936
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Figura 205. Representacion grafica del coeficiente de correlacion versus nimero de ciclos.

Se observa que para cada tiempo de proceso hay una recta Optima que permite
calibrar el andlisis de manera que se determine la ley a partir de un pardmetro P2
medido en la activacion. Ademas, existe un numero de ciclos que hacen maximo
el coeficiente de correlacion, y que esta situacion coincide con una pendiente
maxima de las lineas de regresion. Este nimero de ciclos es 8 para la serie 100 y
de 7-8 para la serie 200. El coeficiente de correlacion en todos estos casos es

superior a 0,997.

6.5.1 Determinacion de la ley y estudio del error de la ley a

partir de los resultados de activacion neutronica

Se estudia, a continuacion el experimento 7-2011 que tiene un elevado tiempo de
proceso (350s) y un nimero de ciclos, que, segin el modelo teorico es adecuado
para dicho tiempo de proceso. El experimento se ha repetido tres veces para

determinar el error.

Se ha realizado la regresion entre el parametro P2 y la ley. Como resultado de

dicha regresion, se obtiene la siguiente grafica, que es igual que las anteriores,
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Figura 206. Regresion entre el parametro P2 y la ley (en %).

La ecuacidon de la regresion permite, para ensayos en la misma condicidn,

determinar la ley de la muestra, una vez realizada su activacion.

El estudio del error relativo segun la ley ha quedado de manifiesto en la figura

Figura 194 que refleja los datos de la Tabla 46.

Tabla 46. Estudio del error en leyes del experimento 7-2011.

Ley Error
(%] relativo y
(%)
2,28 38,7
11,39 6,5
27,05 1,0
42,05 3,0
59,92 2,6
76,5 2,4
90,98 3.4
97,6 1,2
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En la que se observa que, para casi todo el intervalo de leyes el error relativo es

menor del 5%.

En este experimento la relacion F/C es 10% segln la Tabla 29, uno de los valores
mas bajos obtenidos, ya que es ciclico y el tiempo de activacion en cada ciclo no

es muy pequeio (13s aprox.)

En los siguientes graficos se expresa, de dos maneras diferentes la comparacion
entre los resultados del andlisis quimico frente a los del analisis por activacion
neutronica. En el primero, se muestra la dispersion de los resultados en un grafico
que permite apreciar a través de una linea vertical la dispersion entre los datos
obtenidos para los diferentes ensayos. La longitud de esta linea esta directamente

relacionada con el error relativo.

Experimento 7

100,0 P
—_ P
&

@ 800
2 o

i =
0

=
5

a 60,0 W

c

i=
hl
Qo
8 200
=
k5]
@ o
-
= 200
-

o
o0a o

Méximo 26 10,9 26,7 40,0 53,0 78,1 80,9 102,1
Minima 11 9.5 253 35,6 57.8 754 87.8 95,4
© Media 1,7 10,4 25,5 363 58,9 76,7 90,8 101,5

Ley analisis quimico [%)]

Figura 207. Dispersion del error de la ley mediante un analisis de activacion neutrénica ciclica.

En el segundo grafico se muestran los resultados en un grafico de dispersion en el
que en el eje horizontal se muestra la ley en fluorita segiin el analisis quimico y en
ordenadas la ley en fluorita a partir de la calibracion realizada. Como se observa,

la recta de regresion tiene pendiente 1,001 y el coeficiente de correlacion es de
0,9946
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Figura 208. Determinacion de la ley por analisis por activacion neutroénica ciclica vs analisis quimicos.

En conclusiéon, se ha encontrado una calibracion Optima para cada tiempo de
proceso en la que el coeficiente de correlacion es maximo. A partir de las graficas

pueden observarse la dispersion de los resultados y el error en la medida.

6.6 Determinacion de las condiciones dptimas del

experimento para un ciclo simétrico

En conclusion, se puede determinar la ley en fluorita de la muestra a partir del
método de activacion ciclica. La mejor realizacion se hace a través de un proceso
ciclico de activaciones y lecturas de la radiacion gamma emitida por la muestra
irradiada. Se parte de un tiempo de proceso determinado, y se determina el
numero de ciclos mas adecuado a partir del modelo tedrico ya que los resultados
experimentales han validado el modelo. Se ejecuta el experimento y se determina

la relacion entre el parametro P2 y la ley conocida de una serie de muestras de
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calibracion. A partir de este punto, se pueden analizar muestras de leyes
desconocidas, sabiendo que, en estas condiciones Optimas de experimentacion los

errores pueden ser menores del 3% si el tiempo de proceso es mayor de 350s.

En estas circunstacias, la relacion F/C es minima.

6.7 Estudio comparativo entre los resultados de los

experimentos del 2007 y del 2011

En este capitulo se discuten las ventajas y desventajas que supone el
procedimiento de activacion neutronica que se ha desarrollado en esta tesis,

respecto al procedimiento seguido en la tesis anterior.

Recordemos brevemente qué ha supuesto, desde un punto de vista de la geometria
y naturaleza de los materiales que atraviesa tanto el flujo de neutrones como el de
rayos gamma, la adaptacion del antiguo prototipo 2007 manual al nuevo sistema

automatico 2011 con motor lineal para el desplazamiento de las muestras:
a. Respecto al contenedor de la muestra.

[1] Variacion en su naturaleza. Con el prototipo manual el material de los
recipientes ensayados eran de PP, mientras que con el prototipo

automatico el material es PVC.

[2] Incremento del espesor de las paredes. Los espesores de los recipientes
de PP empleados con el prototipo manual eran siempre inferiores a

2mm, mientras que con el prototipo automatico son de ~3mm.

b. Respecto al portamuestras. En este nuevo prototipo el contenedor de la
muestra tiene la doble funcion de cobijar la muestra y ser el medio de

desplazamiento por el interior del tubo guia del portamuestras.

c. Respecto a la guia del portamuestras. Ademads de la guia del portamuestras

de acero del anterior equipo se ha introducido un nuevo tubo guia del
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portamuestras en su interior adaptado al nuevo contenedor de la muestra.
Entre ambos se ha rellenado de parafina borada, por lo que, a efectos
practicos, el conjunto funciona como un nuevo guia de portamuestras que

se diferencia del anterior en:

[1] la geometria. La seccion de la guia ha pasado de ser cuadrada a ser
circular. El espesor de la guia se ha incrementado desde 3 mm hasta 5

mm de espesor.

[2] la naturaleza. El material de la guia anterior era chapa de acero

mientras que la actual es PE.
Respecto al proceso de irradiacion.

[1] Modificacion del material entre la fuente y la muestra. En el caso del
prototipo manual los neutrones eran atenuados por los recipientes
contenedores, de PP que contenian la muestra. En el prototipo
automatico los neutrones pueden verse atenuados por la tuberia guia

del portamuestras que es de PE y ademas por el propio portamuestras

de PVC.

[2] Incremento de la distancia entre la fuente y la muestra. La distancia
que separa ambos elementos es de 7 mm en el caso actual.

Anteriormente, esta distancia era de 2 mm.

[3] Disminucion del angulo solido formado entre la fuente y la muestra al
ser mayor la distancia entre ambos. En consecuencia la cantidad de

neutrones que recibe la muestra es menor.
Respecto al proceso de lectura de rayos gamma.

[1] Distinta materia entre el detector y la muestra. Con el prototipo manual
la radiacion gamma en su viaje desde la muestra hasta el detector no
encontraba mas barrera que la del propio recipiente contenedor de la
muestra, mientras que en el nuevo disefio, no solo se encuentra con

esta barrera sino que ademas los rayos gamma deben atravesar la
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tuberia guia del portamuestras y la chapa de acero del antiguo

prototipo.

[2] Aumento de la distancia entre el detector y la muestra. Con el equipo
manual la distancia entre estos elementos era inferior a 2 mm, mientras

que en el prototipo automatico esta distancia es de 1 lmm.
f. Respecto al desplazamiento de la muestra.

[1] Incremento de la distancia entre el detector y la fuente de neutrones. La
distancia existente entre el detector y la fuente de neutrones con el
prototipo manual era de 350mm, mientras que con el nuevo prototipo

es de 450mm.

[2] Incremento del espesor de la pantalla de plomo entre el detector y la
fuente de neutrones. El incremento en la distancia entre la fuente y el
detector con el nuevo disefio del prototipo automadtico permite la
colocacion de una barrera de plomo de mayor espesor 208mm, frente a

los 156mm con el antiguo prototipo.

Para estudiar la influencia del cambio de geometria se comparan los pardmetros P
obtenidos en los experimentos con los prototipos manual 2007 y automatico 2011

para:
e muestras de espato fllior con distinta ley
¢ en distinto tipo de recipiente contenedor de la muestra,
e con el mismo tipo de detector,

e bajo las mismas circunstancias de tiempo de proceso, tiempo de lectura y

namero de ciclos.

En la Tabla 47 se muestran los experimentos que han servido para realizar esta
comparacion, asi como los parametros de comparacion, que al ser un detector de

Nal, se trata del parametro P1-2007.
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Tabla 47. Resumen de los resultados obtenidos en los Experimento 1-2007 y 1-2011.

n=1, detector de Nal
2 minutos de activacidon

25s de lectura

Serie 1

Experimento 1-2007 .
Experimento 1-2011

Ley Ley
Denominacién Masa Denominacién Masa
CaF, P1-2007 CaF, P1-2007
de la muestra (g) de la muestra (g)
(%) (%)
Muestra 0 0 0 12 Muestra 0 0 0 36
Muestra 1 350 4,2 24 Muestra 1 350 2,28 24
Muestra 2 350 27,85 56 Muestra 2 350 11,39 64
Muestra 3 350 36,75 85 Muestra 3 350 27,05 58
Muestra 4 350 74,33 158 Muestra 4 350 42,05 87
Muestra 5 350 97,2 192 Muestra 5 350 59,92 91
Muestra 6 350 76,50 114
Muestra 7 350 90,98 152
Muestra 8 350 97,60 145

Se observa que en ambos experimentos la masa de muestra es la misma. Llevando

los datos ley - cuentas a una gréfica, se obtiene la Figura 209.

Correlacion entre experimentos cuentas_ley
200

180 - ® Experimento 1_2007_Prototipo manual PP L]
@ Experimento 1-2011_Prototipo automético PVC

160 |
140
120
100

80 4 .

ParametroP1-2007

60 -

40 +

L]

20 4

10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Ley (%)

o

Figura 209. Correlacion ley vs cuentas para 2min de activacion y 25s de lectura (detector Nal) con el

prototipo manual y el automatico.
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En la siguiente figura se aislan los datos de cada experimento y se muestra la linea

de regresion y el coeficiente de correlacion de cada experimento.

Correlacién entre experimentos cuentas_ley

200

@ Experimentol_2007_Prototipo manual PP
180

L]

Experimento 1-2011_Prototipo automiético PVC
160 -

----- Lineal (Experimento 1_2007 _Prototipo manual PP) o .
140 4

120 Lineal (Experimento 1-2011_Prototipo automatico PVC)

100 -

ParametroP1-2007
L]

80 -

60 -
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L]
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Ley (%)

Figura 210. Coeficientes de correlacion para los diferentes botes empleados en los ensayos.

En la Tabla 48 se resumen estos resultados:

Tabla 48. Coeficientes de correlacion para cada experimento.

Detector de Nal
N=1
2m de activacidon

25s de lectura

Serie 1
Experimento 1-2007

Experimento 1-2011

Tipo de portamuestras PP PVC

Ecuacion de regresion y=1,88-x+12,529 y=1,115-X+0,4823

Coeficiente de

0,9945 0,9512
correlacion

A la vista de los resultados, se observan dos principales diferencias entre los

experimentos:

1. Respecto a la variacion del coeficiente de correlacion. El mayor

coeficiente de correlacion se obtiene con el portamuestras de polipropileno
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y prototipo manual.

2. Respecto al parametro P1-2007, observando la Figura 209 se detecta que
practicamente para todas las muestras, P1-2007 es mayor en los

experimentos con el prototipo manual y con el contenedor de PP.

En conclusioén, el cambio en el disefio ha supuesto un empeoramiento respecto al
disefio anterior, puesto que se ha reducido el pardmetro P1-2007. Las causas de

esta reduccion pueden ser multiples como se aprecia en la Figura 211.

a)Reduccioén del flujo
de neutrones

i.A a causa del
material contenedor
de muestras

1.Menor activacion ———
de la muestra
b)Reduccién de la

energia de los
neutrones ii. A causa del
% material de la nueva
Causas posibles del guia del
empeoramiento de a) A causa del portamuestras
disefio recipiente
contenedor de
muestras

2. Menor nimeroy
energia de la
radiacion gamma

b)A causa de la guia
del portamuestras

-

c)A causa de la chapa
de acero

Figura 211. Esquema de los elementos que influyen en el empeoramiento del disefio.

Los distintos aspectos que intervienen en la reduccion del pardmetro P1-2005 son:
1. Menor activacion de la muestra.

a) Debido a la reduccion del fluyjo de neutrones que inciden en la

muestra.

El flujo de la fuente de neutrones de Americio Berilio de 1 Ci es de
3,7-10" n/s que se extiende sobre un angulo solido de 2-m radianes.

En el nuevo prototipo la muestra se ha colocado a una distancia mayor
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de la fuente que en el caso anterior. Esto reduce el dngulo sélido del

flujo de neutrones que llegan a la muestra (Rey-RoncoM.A., 2007).

[=]
=
=]
3]
£
=]
2

z A
[=]
=%
2
=
=]
2
=]
2
(=%
T
. L . S
Angulo sélido formado con el protetipo manual I
[=]
=
1]
1 £
=
2
[=]
=
=
S
2
=
a0

@ < o

Figura 212. Influencia del Angulo sélido.

Al reducir el angulo so6lido se reduce proporcionalmente el flujo de

neutrones que incide sobre la muestra.

b) Debido a la reduccion de la energia de los neutrones (moderacion de

los neutrones) que inciden en la muestra.

A causa del material del contenedor de muestras.

La energia de los neutrones que llegan a la muestra puede ser
menor que en el experimento anterior, como consecuencia de la
naturaleza del material del portamuestras. A menor energia, la
seccion eficaz de la reaccion "F(n,0)'°N se reduce, la
concentracion de '°N es menor y por lo tanto la produccion de
rayos gamma es menor. Esto se expresa también diciendo que la

activacion de la muestra es menor.

La moderacion se produce a causa de la interaccion de los
neutrones con el hidrégeno. Entonces, la atenuacion sera mayor

cuanto mayor sea la proporcion de hidrégeno en el material que
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atraviesa el flujo de neutrones.

Se ha calculado la cantidad de hidrogeno presente en los materiales
empleados en cada uno de los portamuestras usados y sus

resultados se muestran en la Tabla 49.

Tabla 49. Cantidad de H contenido en el material de los portamuestras.

Material Féormula Peso molecular %H

PVC (C2H2CI)n 61,45 3,254

PP (C3H6)n 42 14,285

Se observa que el PVC es el que produce una menor atenuacion de
la energia de los neutrones puesto que contiene menos proporcion
de hidrogeno. El material de PP modera mas a los neutrones y por

tanto reducen la seccion eficaz de la reaccion del fltor.
il. A causa del material de la nueva tuberia guia del portamuestras.

En el disefio del nuevo prototipo, no solo se debe considerar el
material del contenedor de las muestras, sino también el de la
nueva tuberia guia del portamuestras de PE y 5 mm de espesor, ya
que actua como barrera al paso de los neutrones. Si se estudia este
hecho, se observa que la moderacion de los neutrones con el nuevo
prototipo, es decir, PVC+PE, es significativamente superior

(17,539%H) al disefio del antiguo prototipo (14,285%H).

2. Menor numero y energia de la radiaciéon gamma (atenuacion de los rayos

gamma) que llega al detector.

Una vez que se produce la activacion del fluor se genera una radiacioén
gamma que debe llegar al detector (ver apartado 2.1.1). La energia y el
nimero de los rayos gamma que llegan al detector, depende de la densidad
y del espesor de los materiales existentes entre el punto donde se produce

la radiacién y el detector, y que son:
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a) Recipiente contenedor de las muestras o portamuestras, cuyos

materiales y espesores se especifican en la Tabla 50.

Tabla 50. Influencia de la densidad y del espesor del portamuestras.

Densidad Espesor
Material 3

p(g/em’) (mm)
g
= PP 0,9-0,91 1,1
8
-
£
<
*g PVC 1,4 3,3
~

b) Guia del portamuestras, que es de polietileno de Smm de

espesor.
c) Chapa de acero del antiguo prototipo de 4,5 mm de espesor.
Se observa que:
e la mayor densidad corresponde al PVC,
e ¢l menor espesor es el del contenedor de PP.

El efecto combinado sobre la atenuacion de la radiacion gamma, se puede
controlar a través del producto de la densidad y el espesor p-e, tal y como

se refleja en la Tabla 51.

Tabla 51. Influencia de la moderacion de neutrones y atenuacion de la radiacion

gamma en el portamuestras.

Material p-e
PP 0,99
PVC 4,62

En lo que se refiere al tipo de portamuestras empleado se deduce que el
portamuestras que supone mayor atenuacion de los rayos gamma es el

PVC por ser este el de mayor densidad y espesor y esto sin tener en cuenta
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la presencia de la chapa de acero y del tubo guia del portamuestras entre la

muestra y el detector.

En conclusion, se observa que, por un lado el usar un contenedor de PP implica
una mayor reduccién de la activacion de la muestra, y por otra parte, el
contenedor de PVC supone una mayor reduccion en la radiacion gamma que llega
al detector. El efecto combinado de ambos fendomenos se puede comprobar a

comparar el producto de [p-e] - [%H].

Tabla 52. Influencia combinada de la moderacion de neutrones y atenuacion de la

radiacion gamma debido al portamuestras.

Material p-e:(%H)
PP 1,41-1,43
PVC 1,503

Segun esta tabla, este producto es similar en los dos casos, luego, en conclusion,
el distinto material utilizado en el contenedor de la muestra no justifica una
diferencia de valores del parametro P1-2007 entre los experimentos segun el
prototipo manual 2007 y el automatico 2011, observada en la experimentacion y

puesta en evidencia en la Figura 209.

En consecuencia, esta reduccion del parametro P1-2007 en los experimentos con
el prototipo automatico se debe a la introduccion del nuevo tubo guia del

portamuestras, y a la reduccion del angulo.

6.8 Diseno tedrico de wuna activacion ciclica

asimeétrica

Se pretende ahora evaluar otro tipo de proceso, que se ha denominado ciclico
asimétrico, y analizar la mejoria del parametro P respecto al proceso ciclico

simétrico en la deteccion de fluorita. Este proceso, representado en la Figura 213
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estd caracterizado por un primer ciclo de activacion hasta llegar a una
[ 1 . . ..

concentracion de '°N (B)), seguido de un ciclo de decaimiento hasta llegar a una

concentracién de N (B2) con un valor significativamente alto en relacién con B;

y la repeticion de la activacion y decaimiento limitados por las concentraciones B;

y B».

Se intenta de esta manera ejecutar un mayor numero de ciclos y aumentar el area
de la curva de decaimiento registrada (parametro P), despreciando la cola de esta
curva. Se deben optimizar los valores de nimero de ciclos, tiempo de activacion y

tiempo de lectura, para llegar a obtener un drea maxima teorica A’(}f,it“"s (a) para el

tiempo de proceso T, y comprobar la situacion de mejoria respecto a la activacion
nciclos

ciclica simétrica tedrica Agpy °°(s) (apartado 3.5.4) para el mismo tiempo de

Proceso.

T T T T T T T T T

neiclos
Aapl T=100s (a)- T

Evolucion del *°N

B1

B2
B3

Figura 213. Activaciéon neutrénica ciclica asimétrica sin desplazamiento para T=100s.

La Figura 213 representa la variacion de la concentracion de un elemento
radiactivo en el tiempo, durante un proceso de activacion ciclica sin

desplazamiento, para el proceso asimétrico, tal como se ha definido anteriormente.
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Segun las hipdtesis de partida y segin las ecuaciones generales de produccion y

.. <7 1
decaimiento en la concentracion de '°N, se cumple que:

By = k - (1 — e~A(ta+tx)y [4]
B, = B, - e~ [5]
By = k- (1— e ™) (61
B, = B, - e~A(tl+ta) [7]

Donde B1 es el valor maximo de la concentracion de '°N en cualquier ciclo, B2 es
la concentraciéon de '°N en el instante en que se comienza a irradiar de nuevo la
muestra, B3 la concentracion teodrica a la que llegaria la muestra en un tiempo
t=tl+ta después de la irradiacion. B4 la concentracion tedrica en '°N de la muestra

tras una irradiacion real durante un tiempo za.

Se ha llamado ta al tiempo de activacion en cada ciclo, #/ el tiempo de lectura en
cada ciclo y #x el exceso de tiempo de activacion del primer ciclo. No se considera
tiempo de desplazamiento de la muestra. En esta figura el pardmetro B; representa

- -/ . i A
la maxima concentracion del '°N y el 4rea marcada en azul ARcS(q) "

representa la medida o lectura de la radiacion gamma para un tiempo total de
proceso T y n ciclos. Observando la figura, se comprueba que se verifica la

siguiente igualdad:
By =Bs; + B, [8]

El 4rea para cada ciclo de activacion y lectura viene caracterizada por la

expresion:

. tl
A¥c10105(a) =n- f k- (1 _ e—A.(ta+tx)) _e—A.tdt [9]
0
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Integrando se llega a:

NI

A?CiclOS(a) =n-—. (1 _ e—ﬂ.-(ta'l'tx)) (1 - e—l-tl] [10]

Por lo que el area viene dada por la expresion:
. A
A?cwlOS(a) . E =n- (1 _ e—/l.(ta+tx)) . [1 _ e—z.tl] [11]

Optimizar el proceso de activacion ciclica asimétrica implica determinar el

nimero de ciclos n y los tiempos f,, f, f; para un tiempo de proceso T

determinado, que hacen maxima la funcién A% €*5(q) -+~ A continuacion se

procede a buscar los parametros que optimizan el proceso.

Sustituyendo en la ecuacion [ 8 ] los términos por las expresiones [4 ], [ 6 ]y [ 7 ]

resulta:
k- (1 — e_l'(ta'*tx)) =k (1 — e_x'ta) + k- (1 — e_)\‘(ta"'tx)) . e_}\'(tl"'ta) [12]
De esta expresion se deduce,

k-(1—e™ta)—k+k-e Mttt

e~ M(tatty) — [13]
—k+k- e_}\‘(tl‘”a)
Y,
—Atg _ oA (tg+t)
e e
t_»%+m(1_€wﬁm> -
<=

A

Sustituyendo los valores de la ecuacion [ 13 ] en la expresion [ 11 ] y

simplificando, resulta la siguiente expresion:
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ATlClClOS(a) /1 (1 —¢€ }\ta) (1 _)rtl)

k (1 — e~M(tatt)) [151
Por otra parte, se cumple:
T=n-(t;+t,) +t, [16]
En la que si sustituimos [ 14 ] en [ 15 ] queda:
A,.ql+-h1(e_xfa"e_A(I“+Q)> [17]

1 _ e_}\'(ta'i'tl)

T=n-(t;+t,)+ 1

Finalmente, se ha utilizado un algoritmo elaborado en Matlab para determinar,
para un tiempo de proceso determinado T, y un niimero de ciclos n, cual es el

. 2 i ,
valor de Agpcédos (a) - 2y los parametros t,, t;, t, que corresponden a ese nimero

: - ; 2 :
de ciclos que llevan a maximizar A% €1S(q) -+~ Este algoritmo se puede ver en

los anexos (apartado 1.3).

Se muestra a continuacion un ejemplo del resultado de la ejecucion del algoritmo

para el tiempo total de proceso T=200 s y n=7 (Tabla 53).

Tabla 53. Ejemplo del resultado de la ejecucion del algoritmo.

A
Tlsl n AG7(a) -

200 7 4,159974

. N ; 2
Se ha comprobado que para valores de n mas pequenos, Aﬁpct‘”"s (a) - ~ ©s menor.

Este efecto se observa en todos los tiempos de proceso. Al incrementar n,

g;gclos (a)- aumenta hasta llegar a una asintota para n = co.

. . ; i
Posteriormente, una vez obtenidos los resultados de A% c!o5(q) "= = N para el

tiempo T=200, se han ajustado los valores obtenidos a una curva del tipo:
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y=kl-(1—-e7km) [18]

donde k1 y k2 son los coeficientes de ajuste. k1 es el valor de la asintota, y

representa el maximo valor que se podria alcanzar en un método de activacion

ciclica asimétrica.

Para el ejemplo anterior se tienen los siguientes resultados (con un nivel de

confianza del 95%):
k1= 4,646 (4,623; 4,669)
k2= 10,3225 (0,3152; 0,3298)
Goodness of fit:
SSE: 0,01992
R _square:0,999
Adjusted R-square: 0,9989
RMSE: 0,03326

Esta curva esta reflejada en la Figura 214 junto con las curvas correspondientes a

los tiempos de proceso desde 50 hasta 600 s.

- A
A:;{mog(ﬂ) . E

Mumero de ciclos, n

Figura 214. Curvas correspondientes a los tiempos de procesos desde 50 hasta 600s para un proceso de

activacion ciclica asimétrica.
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6.8.1 Estudio teorico de la mejora entre la activacion ciclica

simétrica y asimétrica

En este apartado se comparan entre si las dreas de decaimiento maximas del

proceso de activacion ciclico simétrico AQ;;“OS (s) Ty del método asimétrico

AREES (a) - — asi como los pardmetros de la activacion en cada caso. A partir de

la Figura 214, se ha localizado el niimero de ciclos a partir del cual el ciclo
asimétrico supera al ciclo simétrico, que se ha llamado n;;,,. Este valor se ha

calculado a través de la expresion:

1 0.0199-T — 0.0221
In (1 — )

My = — 19
lim k, k, [19]

Estos valores se representan en la Tabla 54. Esto significa, que, por ejemplo, para
un tiempo de proceso de T=300, el area maxima alcanzable en el proceso
asimétrico es de 6,98 respecto a 5,9479 del método ciclico simétrico, lo que
supone una mejoria maxima de 17,4%. El niimero de ciclos a partir del cual el

método asimétrico supera al simétrico es de 9 ciclos con #=16,71, ¢t,=16,43 y t,=1.
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Tabla 54. Comparacién de resultados entre el Area mixima detectada en un método ciclico simétrico y

otro asimétrico con iguales tiempos de proceso (no se ha considerado tiempo para los desplazamientos

de la muestra).

Ciclo simétrico

Ciclo asimétrico

T [s] 2 Mejora %
Angiclos(s) | T | ::,f;f’“(a) - t te | ny
50 0,9729 12,5 2 1,075 12,47 | 11,3 | 2,558 | 2 10,5
100 1,9679 12,5 4 2,28 16,72 | 16,04 | 1,82 3 15,9
150 2,9629 12,5 6 3,468 1493 | 14,66 | 2,149 | 5 17,0
200 3,9579 12,5 8 4,646 16,61 | 16,43 | 1,859 | 6 17,4
250 4,9529 12,5 | 10 5,816 15,65 | 15,36 | 2,017 8 17,4
300 5,9479 12,5 | 12 6,98 16,71 | 16,43 | 1,838 | 9 17,4
350 6,9429 12,5 | 14 8,353 16,02 | 15,63 | 1,948 | 11 20,3
400 7,9379 13,33 | 15 9,69 15,5 | 15,12 | 2,039 | 13 22,1
450 8,9329 13,24 | 17 11,1 16,04 | 15,97 | 1,96 14 243
500 9,9279 13,16 | 19 12,61 16,61 | 16,6 | 1,866 | 15 27,0
550 10,9229 13,1 | 21 14,24 16,12 | 16,12 | 1,949 | 17 30,4
600 11,9179 13,04 | 23 16,01 15,16 | 14,74 | 2,098 | 20 34,3
En la Figura 215 se han representado A% (a) % y Ansilos(s) % frente al

tiempo de proceso. Se observa como la mejoria es mayor cuanto mayor sea el

tiempo de proceso.
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Figura 215. Representacion de la evolucion del area éptima para los procesos simétricos y asimétricos

con distintos tiempos de proceso.

6.9 Estudio experimental de la mejora entre la

activacion ciclica simétrica y asimétrica

Se pretende evaluar experimentalmente el proceso ciclico asimétrico, y analizar la
mejoria del parametro P respecto al proceso simétrico en la deteccion de fluorita.
Para ello, se comparan a igual tiempo de proceso (T=100s) y tipo de detector
(BGO), los espectros de los experimentos simétricos 5-2011 y 16-2011 con el

experimento asimétrico 12-2011.

La Figura 216 ilustra los espectros para una ley del 97,6% de los experimentos 5-
2011, 12-2011 y 16-2011, respectivamente. En el eje de abscisas se representa la
energia desde 4000 a 8000keV, y en el eje de ordenadas el nimero de cuentas

leidas.
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Figura 216. Representacion grafica de los espectros para una ley del 97,6% de los experimentos 5-2011, 12-2011 y 16-2011, respectivamente.
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Tabla S5. Parametro P2 de los experimentos 5-2011, 12-2011 y 16-2011 segtin la ley de la muestra.

P2
T=100s; n=4; BGO
T=100s; n=4; BGO T=100s; n=4; BGO
ta+tx=17,860s
ta=12,175s ta=12,175s
Ley [%] Tre=16,04s
tl1=12,175s t1=12,175s
tlI=16,720s
Experimento 5-2011 | Experimento 16-2011 | Experimento 12-2011
[Simétrico] [Simétrico] [Asimétrico]
2,28 11 69 8
11,39 62 104 60
27,05 233 182 59
42,05 185 250 223
59,92 272 278 328
76,5 370 390 453
90,98 435 494 552
97,6 430 501 565

La Tabla 55 recoge los valores del parametro P2 segun la ley de las muestras, para

los experimentos simétricos y asimétricos.

Para analizar la mejoria del parametro P, se ha representado en la Figura 217 las
lineas de regresion y los coeficientes de correlacion correspondientes a los

experimentos 5-2011, 12-2011 y 16-2011.

Comparativa simétrico- asimétrico con T=100s
600

Experimento 5 (Simétrico) ]

® Experimento 12 (Asimétrica)

500
® Experimento 16 (Simétrico)

---Lineal {(Experimento 5 {Simétrico) . e
o P
o 400 Lineal (Experimento 12 (Asimétrica))
+ -
g - - Lineal (Experimento 16 {Simétrico)) .
@ . e
[ 300 4 Lt
o i _.C_ -
.
200 4 e
L]
°
100 e
= o
0 o8 :
0 10 20 30 40 50 60 70 80 %0 100
Ley [%]

Figura 217. Comparacion para un tiempo de proceso T=100s de los procesos simétricos y asimétricos.
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En la Tabla 56 se resumen los coeficientes de correlacion asi como las lineas de
regresion de cada uno de los experimentos mencionados, y se ha marcado en azul

el coeficiente mas alto conseguido.

Tabla 56. Coeficientes de correlaciéon entre la ley de las muestras y el parametro P2.

Proceso Linea de regresion/Coeficiente de
N° de experimento
ciclico correlacion
y=4,6269-x
Experimento 5-2011
0,9951
Simétrico
y=4,7227"x
Experimento 16-2011
0,9951
y=5,8249"x
Asimétrico Experimento 12-2011
0,9962

Para una ley del 100% segtn la linea de regresion asimétrica, se obtendrian un
parametro P2 de 582, mientras que en una activacion ciclica simétrica se
obtendrian un valor medio de P2 en los dos experimentos simétricos es de 467.
Esto significa que en el proceso asimétrico, el parametro P2 ha aumentado en la
realidad un 25%, incluso superior al previsto en el modelo tedrico que suponia
una mejora del 16%.

En conclusion, se constata que el proceso ciclico asimétrico ofrece un mayor
parametro P2 que el proceso simétrico, conservandose un elevado coeficiente de
correlacion, y por tanto el proceso ciclico asimétrico es mejor que el proceso

ciclico simétrico a iguales caracteristicas de proceso.
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7 DISCUSION DE RESULTADOS Y
CONCLUSIONES

Se ha partido de los resultados de la tesis anterior segiin los cuales se aconsejaba
modificar el equipo de laboratorio empleado para la realizacién de activacion
ciclica, es decir, con ciclos de activacion y lectura repetidos. Se preveia que esta
solucion iba a ser ventajosa respecto a la activacion unica al ofrecer una mayor
lectura de la radiaciéon gamma emitida por la muestra de espato fluior irradiada. Se

establecid en esta tesis un modelo que era necesario comprobar.

Las primeras tareas han consistido en la modificacion del prototipo incorporando
un motor lineal encargado del desplazamiento preciso de la muestra y su exacto

posicionamiento frente a la fuente de neutrones y frente al detector de radiacion.

Se ha modificado el sistema de manipulacion de las muestras para realizar la
activacion ciclica, para lo cual se ha dispuesto un nuevo tubo guia del
portamuestras, de seccidon circular y de eje horizontal, situado en el interior del

anterior tubo guia del portamuestras, de seccion cuadrada.

Ha sido necesario disenar, calcular, seleccionar, ¢ instalar el motor lineal asi como
la realizacion de un programa informatico de control simultdneo del motor lineal y
del programa de adquisicion del espectro gamma para realizar los ciclos
establecidos para cada tiempo de proceso y de captura del espectro durante la fase

de lectura del ciclo.

Se han seleccionado las muestras que proceden de la planta de concentracion de
espato fluor situada en Ribadesella y de la empresa MINERSA de siete leyes
diferentes que abarcan entre 2,28% a 97,60%.

Se han disefiado ocho series de experimentos que permiten cubrir los objetivos de
esta tesis que se pueden resumir en un punto: realizar un procedimiento que
permita mejorar el método de activacion neutrdnica para determinar el contenido

de fluorita en muestras de espato flaor.
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En esta serie de experimentos se han realizado 52 medidas sobre cada una de las
siete muestras de espato y 52 ensayos sobre muestras en blanco. En total se han

realizado 416 medidas.

Se ha confirmado la validez del método de activacion neutronica para la
determinacion del contenido en fluorita de muestras procedentes de una planta de
concentracion. Se han confirmado las previsiones estipuladas por el modelo
matematico propuesto en la tesis anterior. Se ha propuesto un nuevo modelo para
un método de activacion ciclica con ciclos asimétricos y se ha comprobado

experimentalmente que se cumplen las ventajas propuestas.

7.1 Conclusiones

En los distintos puntos del Apartado 6, se han llegado a las siguientes

conclusiones organizadas por capitulos:

1. Respecto al pardmetro mas adecuado para el anélisis del espectro del '°N

con un detector BGO.

Se han considerado diferentes pardmetros extraidos del espectro de Rayos
Gamma adquirido en el detector del tipo BGO. Dos de los pardmetros se
refieren a la intensidad de la radiacion gamma (altura de los picos)
correspondientes a la emision del '°N. Otros tres parametros se refieren a
la suma de cuentas (drea encerrada bajo el espectro gamma) en un
intervalo de energias dado. Se ha llegado a la conclusiéon de que los
parametros que representan el area correlacionan mejor con la ley de las
muestras, y entre estos, se considera el intervalo de energias representativo
del '°N, con detector BGO, al comprendido entre las energias 5250 y 6250

keV. Este pardmetro que ha servido de comparacion se ha llamado P2.

2. Respecto a los resultados experimentales y los previstos tedricamente.
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4.

Se ha desarrollado un modelo matemadtico tedrico que caracteriza la
evolucion de la concentracion de '°N en la muestra durante un proceso de
activacion ciclica, y su relacion con el area bajo la curva del espectro de
Rayos gamma en un intervalo de energia. A través de este modelo, se han
determinado las caracteristicas con vistas a optimizar el proceso. En
consecuencia se ha determinado, para cada tiempo de proceso el numero

de ciclos que hacen que la radiacion gamma emitida sea maxima.

Posteriormente se han ejecutado experimentos con distintas caracteristicas
de proceso. Se ha evaluado la intensidad de la radiacion gamma segtn el
numero de ciclos para cada tiempo de proceso y se ha comprobado que el
grado de acuerdo entre los resultados experimentales en activacion ciclica
y los previstos segiin el modelo tedrico que expresa la evolucion de la
concentracion de '°N es muy elevado, con un coeficiente de correlacion de
0,91 en tiempo total de proceso de 100 s, y de 0,99 en un tiempo total de
proceso de 200s.

Respecto al fondo.

Se ha denominado relacion F/C a la relacion entre el pardmetro P2
obtenido al activar una muestra sin flior (muestra en blanco) y el
pardmetro P2 obtenido al activar una muestra de fluorita con una ley del
97,6%. Indica la influencia del entorno del experimento en el espectro de
la muestra. Se ha comprobado que para una activacion ciclica realizada
con el nimero Optimo de ciclos para un tiempo de proceso dado, la
relacion F/C es la minima, menor a la relacion obtenida con un numero de
ciclos muy bajo, e incluso en una activacion Unica. También se ha
comprobado que esta relacion es muy elevada cuando el tiempo de
activacion es muy pequefio, lo cual ocurre si el nimero de ciclos es muy

elevado.

Respecto a la resolucion de los detectores.
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En la tesis anterior se observo que la resolucion del detector de Nal de
2x2” era muy baja y se recomendaba el uso de un detector del tipo BGO.
Efectivamente, se ha comprobado que el detector BGO tiene una mayor
resolucion para elevadas energias (r = 0,0347 del BGO frente ar = 0,1328
del Nal- a mayor r menor resolucion-), siendo capaz de distinguir picos

entre energias muy proximas.
Respecto al error de la medida.

Se han repetido distintos experimentos varias veces con objeto de
determinar las caracteristicas de los ensayos que originan menores errores
de medida. Se ha comprobado que los errores de medida son menores en
aquellos experimentos que han usado detectores tipo BGO y el que el

nimero de ciclos es mayor.

Respecto a la determinacion de la ley en fluorita a partir del espectro de

radiacién gamma emitido por la muestra irradiada.

Se ha encontrado que la calibracion del pardmetro de control P2 es lineal
para todas las leyes. Una vez definido el experimento mas adecuado para
un tiempo de proceso dado existe una calibracion con un coeficiente de
correlacion muy elevado. Para un tiempo de proceso, por ejemplo, de 200
segundos el nimero de ciclos optimo es de 7 u 8, el coeficiente de
correlacion es superior a 0,997 y la recta de calibracion es “ley/%] =
0,099- P2”, segin los experimentos 30-2011 o 31-2011. De la misma
manera se encuentra el nimero de ciclos 6ptimo para cualquier tiempo de
proceso y la recta de calibracion para determinar la ley a partir del

parametro P2.

A través del estudio del experimento 7-2011, con un tiempo de proceso de
350s y 13 ciclos de activacion — lectura, se ha comprobado el error en la
medida estd comprendido entre el 1 y el 3% para leyes mayores del 27%

(Tabla 46).
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7.

Respecto al cambio de disefio del prototipo.

Las modificaciones realizadas en el prototipo necesarias para ejecutar la
activacion ciclica, han supuesto un empeoramiento en la intensidad de la
radiacion gamma emitida por la muestra, respecto al disefio anterior. Es
decir, se ha reducido el parametro P1-2007 en los experimentos
monociclos del 2011 respecto a los experimentos, realizados en las mismas

circunstancias en el afio 2007.

Las causas de esta reduccion pueden ser multiples como se aprecia en el

esquema mostrado en la Figura 211.

Se ha estudiado la repercusion del recipiente contenedor de las muestras.
Anteriormente, se introducia la muestra en un recipiente de PP, lo que
implicaba una mayor reduccion de la activacion de la muestra en relacion
con la situacion actual en la que la muestra estd en un recipiente de PVC.
La atenuacion de los neutrones depende de la concentracion de hidrogeno
[%H] en el material que tiene que atravesar el flujo de neutrones para
llegar a la muestra. En este caso el recipiente contenedor. Se ha mostrado
que el PP tiene una mayor concentracion en [%H], por lo que produce una
mayor atenuacion de los neutrones, y por lo tanto una menor activacion de

la muestra.

Por otro lado, el nuevo recipiente de PVC supone una mayor reduccion en
la radiacion gamma que llega al detector comparado con la situacion
anterior. Esta reduccion estd directamente relacionada con el producto de
la densidad del material por el espesor del mismo [p-e] que tiene que

atravesar la radiacion gamma.

El efecto combinado de ambos fendémenos se puede comprobar a comparar
el producto de [p-e] - [%oH]. Se ha demostrado que el empleo de distinto
material en el contenedor de la muestra no justifica una diferencia de

valores del pardmetro P1-2007 entre los experimentos segin el prototipo
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manual 2007 y el automatico 2011, observada en la experimentacion y

puesta en evidencia en la Figura 209.

Luego, la reduccion del parametro P1-2007 en los experimentos con el
prototipo automatico se debe a los otros factores contemplados en el
esquema de la Figura 209, y més en concreto, a la introduccion del nuevo
tubo guia del portamuestras, y a la reduccion del angulo sélido de
neutrones respecto a la muestra, o lo que es lo mismo, a la mayor distancia

existente entre la muestra y la fuente de neutrones.
Respecto a la metodologia para el disefio de un experimento.

A la vista de los resultados se puede concluir que los errores de medida
son menores cuanto mayor es el valor del pardmetro P2, y este es mayor
cuanto mayor sea el tiempo de proceso. En consecuencia, es conveniente
usar tiempos de proceso lo mas alto posible. Por otra parte, para cada
tiempo de proceso se encuentra, segun el modelo matematico propuesto y
validado, el nimero de ciclos simétricos mas adecuado pues es con el que
se obtiene mayor pardmetro P2 y menor relacion F/C. Una vez realizada la
calibracion con muestras de referencia, se puede utilizar la recta de
calibracion para determinar el contenido en fluor de muestras de espato en

similares condiciones que las del experimento.

Se ha comprobado que el modelo planteado de ejecucion de una activacion
ciclica con ciclos desiguales (ciclo asimétrico) mejora el parametro P2 y
con ello reduce el error de medida. Este hecho se ha constatado con un
unico experimento y es recomendable estudiar mas a fondo este hecho

para tener una garantia total.
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7.2 Criticas a los resultados

Esta tesis, como se ha indicado anteriormente, tiene como objetivo mejorar el
procedimiento de determinacion del contenido en flior en muestras de mineral de
espato fluor procedentes de distintos puntos de una planta de concentracion de
mineral y es una continuacion de una tesis anterior. Esta tesis ha avanzado
considerablemente en la mejora del procedimiento, si bien, durante las
experimentaciones se ha abierto una nueva via de experimentacion que es
necesario seguir, y que posiblemente den lugar a nuevas tesis en esta linea. Sin
embargo, al avanzar en un aspecto se ha empeorado en otro. Por ejemplo, al
intentar mejorar el prototipo de forma que se pueda desplazar automaticamente la
muestra en un tiempo determinado hasta unas posiciones definidas con gran
precision, se han introducido nuevos componentes en el prototipo, y, lo que es
mas importante, se ha aumentado ligeramente la distancia entre la fuente de
neutrones y la muestra. También ha cambiado la geometria de la interaccion de
los neutrones. Esto ha llevado a la consecuencia de que, en igualdad de
condiciones de experimentacion que con el prototipo anterior, el pardmetro de
control P es menor con el prototipo nuevo, y en consecuencia esto supone un

empeoramiento del disefio.

A efectos totales, este empeoramiento se ve compensado por la mejora
introducida en la realizacion ciclica y por el uso del detector BGO, pero deberia
ser mejorado el disefio, para que en su nueva geometria se alcancen, al menos, los

valores del parametro P similares a los alcanzados con el anterior prototipo.

7.3 Propuestas de investigaciones futuras en esta

linea

Con los resultados obtenidos hasta la fecha, se plantean nuevas metas que seran

objeto de nuevas tesis y trabajos de investigacion:
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e Incrementar el valor del parametro de control P2, para lo cual:

o Se modificard el disefio del prototipo automatico para evitar la

atenuacion de los neutrones,

o Se dispondra de unas placas de grafito en la parte de la fuente
opuesta a la muestra, de manera que se reflejen neutrones hacia la

muestra consiguiendo aumentar el flujo de neutrones.

o Se aumentara el tiempo de proceso, hasta valores elevados, por
ejemplo, a 3600s puesto que como se ha visto, implicaria aumentar

el valor del parametro P2, reduciendo el error relativo.

o Se llevaran a cabo ciclos asimétricos puesto que hasta el momento
solamente se ha podido realizar un proceso ciclico de este tipo, que
ha servido para verificar que se produce una mejora respecto al

proceso simétrico, segun lo previsto en el modelo tedrico.
e Comprobar los resultados utilizando un equipo de deteccion diferente:

o Detectores de otro tipo como el BGO y otras dimensiones, por

ejemplo de 3x3”.
o Detectores de Nal de mayores dimensiones.

e Utilizar el sistema para detectar otros elementos de interés en la

comercializacion de la fluorita, como puede ser la silice o el mercurio.

e Utilizar el método de activacion neutronica ciclica en la determinacion de
otras sustancias relacionadas con las instalaciones mineras, por ejemplo, el

cemento, el oro...etc.

e Desarrollar, modificando el disefio actual un equipo para el analisis on line

de la pulpa de la fluorita en tuberias.
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7.4 Publicaciones asociadas con esta linea por parte

del equipo de investigacion Q-Thermie

En el transcurso de las investigaciones de esta tesis, y como resultado de la tesis
anterior, o de los experimentos de esta misma tesis, se han realizado las siguientes

publicaciones:

o Alonso-Sanchez T., Rey-Ronco M.A., Castro-Garcia M.P., Carnero-
Rodriguez F.J. "Design for an asymmetrical cyclic neutron activation

process for determining fluorite grade in fluorspar concentrate”. Journal

of Mathematical Chemistry 50 (2012) 394-409.

« Rey-Ronco M.A., Alonso-Sanchez T., Castro-Garcia M.P. "4 neutron
activation technique based on deferred gamma rays applied to the

quantification of fluorine in fluorspar mining samples”. Journal of

Physics: Conference Series, 325 012021 (2011).

« Rey-Ronco M.A., Alonso-Sénchez T., Castro-Garcia M.P. "Neutron
activation of deferred gamma rays: steps to determine the usefulness of

this technique in analyzing elements of a mineral sample". Journal of

Physics: Conference Series 325 012025 (2011).

o Alonso-Sanchez T., Rey-Ronco M.A., Castro-Garcia M.P. "4 neutron
activation technique for the analysis for fluorine in fluorspar samples".

International Journal of Mineral Processing, 94 (2010) 1-13.

» Rey-Ronco M.A., Alonso-Sanchez T., Castro-Garcia M. P. "Mathematical
study to improve the sensitivity in the neutron activation analysis of

Sfluorspar". Journal Mathematical Chemistry 48 (2010).165-174.

« Rey-Ronco M.A., Alonso-Sanchez T., Castro-Garcia M.P. "Production of
"N and obtaining of its gamma spectrum in order to calibrate detectors or
determination of fluorine in geological specimens". Nucler Instruments

and Methods in Physics Research Section B: Beam Interactions with
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Materials and Atoms 268 (2010).2766-2772.

e Rey-Ronco M.A., Alonso-Sanchez T., Castro-Garcia M.P. "Modeling of
neutron activation process with Americium Beryllium source. Application

to the activation of fluorspar samples”. Journal of Mathematical

Chemistry 50 2 (2010) 325-334.
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I ANEXOS

I.1 Archivos incluidos en el CD

Se ha incluido en este apartado los archivos .IEC de cada experimento, que se
puede leer con Excel. El procedimiento para guardar cada uno de los

experimentos sigue el orden detallado en la siguiente figura:

Experimento 1A

Experimento 1 Experimento 1B

Experimento 1C

|

Experimento 2A

Experimento 2 Experimento 2B

Experimento 2C

Experimento 3A

Experimento 3 Experimento 3B

Experimento 3C

EXPERIMENTOS 2011

Experimento 4 e

Experimento 5

Cada una de las muestras se ha guardado con el nombre dado segtn la Tabla 11.

.2 Programacion del Compax 3

// Compax3.cpp: define el punto de entrada de la aplicacidn.

//
#include "stdafx.h"

#include "Compax3.h"

#include <stdio.h>
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#include <math.h>
#include <Windowsx.h>

#include <commctrl.h> //Para la barra de progreso

#define MAX LOADSTRING 100

Castro-Garcia M.P.

#define MAX SIZE STRING 20//Maximo tamafio de los datos a enviar

#define ACCELERATION MAX 488
#define VELOCITY MAX 4.7
//#define ACCELERATION MAX 250
//#define VELOCITY MAX 2.3

// Variables globales:

HINSTANCE hInst; //
Instancia actual
TCHAR szTitle[MAX LOADSTRING]; //
Texto de la barra de titulo
TCHAR szWindowClass[MAX LOADSTRING]; // nombre de
clase de la ventana principal
BOOL gsCritica;

// Seccion critica del puerto COMI1
BOOL symmetrical; //

Seleccion de comunicacion Simétrica/Antisimétrica
INT caseError;
HANDLE hHilo;

//Hilo encargado de ejecutar la conexion RS232
HWND hwndPB; // Handle of progress bar
int tipoMCA;
HWND hwndGamma; //Handle del programa Gamma

//Estructura donde se van a guardar los datos del motor
struct Bloque

{

int position, positionSecond, positionEnd, aceleration,

deceleration, velocity,

jerk, delayTimeO, delayTimel, delayTime2, nCicles,

motionTime, startTime, endTime;
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//HWND hDialog;

}i

typedef struct Bloque Bloque;

typedef Bloque* PBloque;

Bloque Info;
PBloque PInfo;

// Declaraciones
de cédigo:

ATOM

BOOL

LRESULT CALLBACK
LRESULT CALLBACK
LPARAM lParam) ;
INT PTR CALLBACK
INT PTR CALLBACK
INT PTR CALLBACK
VOID

BOOL

BOOL

BOOL

BOOL

BOOL

VOID

de funciones adelantadas incluidas en este mdédulo

MyRegisterClass (HINSTANCE hInstance);
InitInstance (HINSTANCE, int);
WndProc (HWND, UINT, WPARAM, LPARAM);

DlgProc (HWND hWnd, UINT Msg, WPARAM wParam,

Communication (HWND, UINT, WPARAM, LPARAM);
CommAsymmetrical (HWND, UINT, WPARAM, LPARAM);
About (HWND, UINT, WPARAM, LPARAM);
SendInfo (LPVOID);
WriteInPort (char *, DWORD);
CatchInformationSymetrical (HWND) ;
CatchInformationAsymetrical (HWND) ;
ConfigPosition(int, int, PBloque);
Calculates (double) ;
TratarError (HWND) ;

int APIENTRY tWinMain (HINSTANCE hInstance,

HINSTANCE hPrevInstance,
LPTSTR lpCmdLine,
int nCmdShow)

UNREFERENCED PARAMETER (hPrevInstance) ;

UNREFERENCED PARAMETER (1pCmdLine) ;

// TODO: colocar cdbdbdigo aqui.
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MSG msg;

HACCEL hAccelTable;

// Inicializar cadenas globales

LoadsString (hInstance, IDS APP TITLE, szTitle,
MAX LOADSTRING) ;

LoadString (hInstance, IDC COMPAX3, szWindowClass,
MAX LOADSTRING) ;

MyRegisterClass (hInstance) ;

gsCritica = TRUE;

// Realizar la inicializacién de la aplicacién:
if (!InitInstance (hInstance, nCmdShow))
{

return FALSE;

hAccelTable = LoadAccelerators (hInstance,

MAKEINTRESOURCE (IDC_COMPAX3) ) ;

// Bucle principal de mensajes:
while (GetMessage (&msg, NULL, 0, 0))
{

Castro-Garcia M.P.

if (!TranslateAccelerator (msg.hwnd, hAccelTable,

&msqg) )
{
TranslateMessage (&msgqg) ;
DispatchMessage (&msqg) ;
}
}
return (int) msg.wParam;
}
//
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// FUNCION: MyRegisterClass ()

//

// PROPOSITO: registrar la clase de ventana.

//

// ~COMENTARIOS:

//

// Esta funcidén y su uso son sdélo necesarios si desea que el
cbédigo

// sea compatible con sistemas Win32 anteriores a la funcioén
// 'RegisterClassEx' que se agregd a Windows 95. Es importante

llamar a esta funcidn

// para que la aplicacidédn obtenga iconos pequefios bien formados
// asociados a ella.
//

ATOM MyRegisterClass (HINSTANCE hInstance)
{

WNDCLASSEX wcex;

wcex.cbSize = sizeof (WNDCLASSEX) ;

wcex.style = CS_HREDRAW | CS_VREDRAW;

wcex.lpfnWndProc = WndProc;

wcex.cbClsExtra = 0;

wcex.cbWndExtra = 0;

wcex.hInstance = hInstance;

wcex.hIcon = LoadIcon (hInstance,
MAKEINTRESOURCE (IDI_COMPAX3) ) ;

wcex.hCursor = LoadCursor (NULL, IDC_ ARROW) ;

wcex.hbrBackground = (HBRUSH) (COLOR _WINDOW+1) ;

wcex.lpszMenuName = MAKEINTRESOURCE(IDC_COMPAX3);

wcex.lpszClassName = szWindowClass;
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wcex.hIconSm = LoadIcon (wcex.hInstance,

MAKEINTRESOURCE (IDI SMALL)) ;

return RegisterClassEx (&wcex) ;

//
// FUNCION: InitInstance (HINSTANCE, int)

//
// PROPOSITO: guardar el identificador de instancia y crear la

ventana principal

//

// COMENTARIOS:

//

// En esta funcidén, se guarda el identificador de instancia

en una variable comUn y
// se crea y muestra la ventana principal del programa.

//
BOOL InitInstance (HINSTANCE hInstance, int nCmdShow)

{

HWND hWnd;

hInst = hInstance; // Almacenar identificador de instancia en

una variable global

hWnd = CreateWindow (szWindowClass, szTitle,
WS _OVERLAPPEDWINDOW,
Cw_USEDEFAULT, 0, CW USEDEFAULT, 0, NULL, NULL, hInstance,
NULL) ;

if (!'hWnd)
{
return FALSE;

ShowWindow (hWnd, nCmdShow) ;
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UpdateWindow (hWnd) ;

return TRUE;

FUNCION: WndProc (HWND, UINT, WPARAM, LPARAM)

PROPOSITO: procesar mensajes de la ventana principal.

WM COMMAND : procesar el menu de aplicacidn
WM PAINT : pintar la ventana principal
WM DESTROY : enviar un mensaje de finalizacidén y volver

LRESULT CALLBACK WndProc (HWND hWnd, UINT message, WPARAM wParam,

LPARAM lParam)

{

int wmId, wmEvent;
PAINTSTRUCT ps;
HDC hdc;

switch (message)
{
case WM _COMMAND:
wmId = LOWORD (wParam) ;
wmEvent = HIWORD (wParam) ;
// BAnalizar las selecciones de menu:
switch (wmId)
{
case ID COMUNICACION SIM32772:
symmetrical = TRUE;
DialogBox (hInst, MAKEINTRESOURCE (IDD DIALOGI),

hWnd, Communication);

break;
case ID COMUNICACION ASIM32773:

symmetrical = FALSE;
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DialogBox (hInst, MAKEINTRESOURCE (IDD DIALOGZ),
hWnd, CommAsymmetrical);
break;
case IDM ABOUT:
DialogBox (hInst, MAKEINTRESOURCE (IDD ABOUTBOX),
hWnd, About):;
break;
case IDM EXIT:
DestroyWindow (hWnd) ;
break;
default:
return DefWindowProc (hWnd, message, wParam,
lParam) ;
}
break;
case WM PAINT:
hdc = BeginPaint (hWnd, &ps);
// TODO: agregar cbédigo de dibujo aqui...
EndPaint (hWnd, &ps);
break;
case WM _DESTROY:
PostQuitMessage (0) ;
break;
default:

return DefWindowProc (hWnd, message, wParam, lParam);

}

return 0;

//Controlador de mensajes en el cuadro de comunicacidn
INT PTR CALLBACK Communication (HWND hDlg, UINT message, WPARAM
wParam, LPARAM lParam)
{
int wmIdenti, wmEvento; //Para la gestidn
//Opciones de seguridad del hilo
//LPSECURITY ATTRIBUTES lpSecurityThread;
//1lpSecurityThread->bInheritHandle =TRUE;
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BOOL followProcess;//Indica la detencion del proceso por
parte del usuario

HWND hwndCombo;

//HWND hwndRadio;

PInfo = &Info;

char* datos[12]={"300","325","350","375","400",
"425","450","475","500", "1000", "1500", "2000"};//Valores de los
tiempos de desplazamiento

//char* datos[l10]={"350","375","400",
"425"™,"450","475","500", "1000", "1500", "2000"};//Valores de los

tiempos de desplazamiento

/* Intentar poner que este marcado uno por defecto
hwndRadio = GetDlgItem(hDlg, IDC RADIOI);
hwndRadio*/

switch (message)

{
case WM INITDIALOG:
hwndCombo = GetDlgItem(hDlg, IDC_COMBOZ2) ;
ComboBox AddString (hwndCombo,datos[0]) ;
ComboBox AddString (hwndCombo,datos[1]);
ComboBox AddString (hwndCombo,datos[2]) ;
ComboBox AddString (hwndCombo,datos[3]) ;
ComboBox AddString (hwndCombo,datos[4]);
ComboBox AddString (hwndCombo,datos[5]);
ComboBox AddString (hwndCombo,datos[6]) ;
ComboBox AddString (hwndCombo,datos[7]) ;
ComboBox AddString (hwndCombo,datos[8]) ;
ComboBox AddString (hwndCombo,datos[9]) ;
ComboBox AddString (hwndCombo,datos[10]);
ComboBox AddString (hwndCombo,datos[11]);

break;

case WM COMMAND:

wmIdenti = LOWORD (wParam);
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wmEvento = HIWORD (wParam) ;

switch

{

(wmIdenti)

case ID CONVERTIR:
if
{

(gsCritica == TRUE)

gsCritica = FALSE;

if (!CatchInformationSymetrical (hD1lg))
{
TratarError (hD1g) ;

break;

SetDlgItemInt (hDlg, IDC EDIT5,Info.velocity, TRUE);

SetDlgItemInt (hDlg, IDC EDIT6, Info.aceleration, TRUE);

//SetDlgItemInt (hDlg,IDC EDIT7, (int) ((Info.velocity)/(VELOCI

TY MAX*3.5)), TRUE); //Con el filtro

SetDlgItemInt (hDlg, IDC_EDIT7, (int) ((Info.velocity)/ (VELOCITY

_MAX*10)), TRUE); //Sin Filtro

SetDlgItemInt (hDlg, IDC EDITS8, Info.nCicles, TRUE);
SetDlgItemInt (hDlg, IDC EDITY9,Info.delayTimel, TRUE);

//DialogBox (hInst,

MAKEINTRESOURCE (IDD FIGURA),

cargar los siguientes datos,

hWnd, CommAsymmetrical);

if (MessageBox (NULL,

:Desea continuar?",

"Se van a

"Pregunta",

MB YESNO | MB ICONQUESTION)==IDNO)
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gsCritica = TRUE;

break;

/*hHilo =
CreateThread(
NULL,

//Permite terminar el hilo
//Tamafio de pila por defecto

(LPTHREAD START ROUTINE) SendInfo, //Funcidn
ejecutada por el hilo
(void*) hDlg,
//Parametro que se pasa a la funcidn
0,
//E1l hilo se ejecuta tras crearse
NULL) ;

//Puntero a la variable que recibe la ID del hilo*/

//Se crea la barra de progreso
followProcess=DialogBox (hInst,
MAKEINTRESOURCE (IDD CONTROLS DLG),
hDlg,

reinterpret cast<DLGPROC> (DlgProc));

if (followProcess == FALSE &&

gsCritica==FALSE)

TerminateThread (hHilo,
0):

char* stop= "O
1100,3=$4003\r";

WriteInPort (stop,
(DWORD) strlen(stop));

Sleep (1),
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//Apaga el motor

char* cadena3= "O
1100, 3=0\r";

WriteInPort (cadena3,
(DWORD) strlen (cadena3l)) ;

gsCritica = TRUE;

SendMessage (hwndGamma,
WM _COMMAND, (WPARAM)2100, (LPARAM)O); //Stop Gamma Acquisition

}

else
MessageBox (hDlg, "Existe una
configuracidén ejecuténdose",
"CUIDADO", MB OK|
MB ICONWARNING) ;
break;
case ID HELP:
MessageBox (hDlg, "Introducir los
datos correspodientes a los posicionamientos de "
"fuente y de detector, asi como los
tiempos de proceso y de desplazamiento. "
"Pulsar el botdn convertir para
determinar los diferentes pardmetros que se "
"cargardn en el equipo. Si los datos
son correctos, pulse SI en el siguiente "
"didlogo. A continuacidén se creara
una barra que indica el progreso del movimiento. "
"En caso de surgir algun problema
con el equipo en movimiento "
"se debe pulsar el botdén CANCELAR de
dicha barra.",
"AYUDA", MB OK|
MB TICONINFORMATION) ;
break;
/*case ID ABORT:
TerminateThread (hHilo, 0);
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break; */
case ID EXIT:
EndDialog (hDlg, LOWORD (wParam)) ;
gsCritica = TRUE;
return (INT_ PTR) TRUE;
break;
case IDCANCEL:
EndDialog (hDlg, LOWORD (wParam)) ;
gsCritica = TRUE;
return ( INT_PTR) TRUE;

break;

}
//EndDialog (hDlg, LOWORD (wParam)) ;
return ( INT_PTR) FALSE;

}

//Funcion que trata errores
VOID TratarError (HWND hDlg)
{

switch (caseError)

{

case 1:
MessageBox (hDlg, "Introducir datos correctamente",
"ERROR", MB OK | MB_ ICONERROR) ;
gsCritica = TRUE;
break;
case 2:
MessageBox (hDlg, "El numero de ciclos calculado es

mayor de 14, pruebe a disminuir el tiempo de proceso",
"ERROR", MB OK | MB_ ICONERROR) ;

gsCritica = TRUE;
break;
case 3:

MessageBox (hDlg, "Los tiempos de fuente/detector son

incorrectos, pruebe a disminuir el tiempo "
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"de desplazamiento o bien a aumentar el tiempo

de proceso", "ERROR", MB OK | MB ICONERROR) ;
gsCritica = TRUE;
break;

case 4:

MessageBox (hDlg, "La velocidad calculada esta fuera

del rango de operacidén, "
"pruebe a disminuir el tiempo de
desplazamiento", "ERROR", MB OK | MB ICONERROR) ;
gsCritica = TRUE;
break;
case 5:

MessageBox (hDlg, "La velocidad calculada estéa fuera

del rango de operacién, "
"pruebe a aumentar el tiempo de desplazamiento",
"ERROR", MB OK | MB_ ICONERROR) ;
gsCritica = TRUE;
break;
case 6:
MessageBox (hDlg, "Debe abrir el programa Gamma

Adquisition y seleccionar la fuente correspondiente (UNISPEC u

OSPREY) ", "ERROR", MB OK | MB ICONERROR) ;
gsCritica = TRUE;
break;
default:
MessageBox(hDlg, "Error desconocido, por favor, inténtelo de
nuevo",
"ERROR", MB OK | MB_ICONERROR) ;

gsCritica = TRUE;

break;

}

//Controlador de mensajes en el cuadro de comunicacidn
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INT PTR CALLBACK CommAsymmetrical (HWND hDlg, UINT message, WPARAM
wParam, LPARAM lParam)
{

int wmIdenti, wmEvento; //Para la gestidn

//HANDLE hHilo;

PInfo = &Info;

if (message == WM_COMMAND)
{
wmIdenti = LOWORD (wParam);
wmEvento = HIWORD (wParam);
switch (wmIdenti)
{
case IDOK:
if (gsCritica == TRUE)
{
gsCritica = FALSE;

if (!CatchInformationAsymetrical (hD1lg))
{
TratarError (hD1g) ;

break;

hHilo = CreateThread(

NULL, //Usar
atributos por defecto

0,

//Tamafio de pila por defecto

(LPTHREAD START ROUTINE)
SendInfo, //Funcién ejecutada por el hilo

(void*) hDlg, //Parametro
que se pasa a la funcidn

0, //EL

hilo se ejecuta tras crearse
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NULL) ;
//Puntero a la variable que recibe la ID del hilo
}
else
MessageBox (hDlg, "Existe una
configuracidén ejecutéandose",
"CUIDADO", MB OK|
MB ICONWARNING) ;
break;
case IDCANCEL:
EndDialog (hDlg, LOWORD (wParam)) ;
return ( INT_PTR) TRUE;

break;

}
return (INT PTR)FALSE;

// Controlador de mensajes del cuadro Acerca de.
INT PTR CALLBACK About (HWND hDlg, UINT message, WPARAM wParam,
LPARAM lParam)
{

UNREFERENCED PARAMETER (1Param) ;

switch (message)

{

case WM _INITDIALOG:

return (INT PTR)TRUE;

case WM _COMMAND:

if (LOWORD (wParam) == IDOK || LOWORD (wParam) ==
IDCANCEL)

EndDialog (hDlg, LOWORD (wParam)) ;
return (INT_PTR)TRUE;
}

break;
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}
return (INT PTR)FALSE;

//Funcion encargada de capturar los datos De la configuracion
simétrica

BOOL CatchInformationSymetrical (HWND hDlg)

{

BOOL translated;

int space, processTime, Jj;

int
td 300[14]={0,38230,66620,94110,121510,148960,176210,203750,258100
, 285330,

312230,339720,339720, 367060} ;

int
td 325[14]={0,38401,66782,94513,122112,149712,177015,204413,231774
, 259146,

286495,313733,341213,368663};

int
td 350[14]={0,38601,67182,94913,122612,150221,177715,205213,232747
, 260246,

287695,315120,342413,370011};

int
td 375[14]={0,38751,67382,95313,123111,150821,178415,206063,233647
, 261246,

288795,316452,343913,371511};

int
td 400[14]={0,38915,67582,95713,123611,151421,179115,206863,234547
, 262246,

289952,317652,345373,373021};

int
td 425[14]={0,39115,67882,96113,124111,152021,179815,207663,235447
, 263346,

291112,318852,346773,373521};
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int
td 450[14]={0,39215,68232,96513,124611,152621,180612,208463,236447
, 2643406,

292412,320152,348073,374000};

int
td 475[14]1={0,39355,68432,96813,125011,153320,181312,209363,237347
, 265346,

293412,321652,349573,377421};

int
td 500[14]={0,39550,68660,97210,125220,153820,182200,210230,238340
, 266240,

29530,322650,350730,378920};

int
td 1000[14]={0,42680,73910,104520,135460,165200,195330,225560,2561
30,

286250,316510,346640,376550};

int
td 1500[14]={0,45580,78220,111490,143850,176210,208440,240680,2729
10,

305110,336410,369490,401600};

int
td 2000[14]={0,48410,83230,118120,152510,185520,220540,254940,2889
30,

322440,357450,391390,425420};

if (IsDlgButtonChecked (hDlg, IDC RADIO1l) == BST CHECKED)
{//Comprueba si esta abierto el programa GAmma Adquisition
seleccionada la fuente correspondiente
hwndGamma = FindWindow ( (LPCTSTR)NULL, "Gamma -
UNISPEC");//UNISPEC
if (!'hwndGamma)
hwndGamma = FindWindow ( (LPCTSTR)NULL, "Gamma -
UNISPEC*") ;
}
else if (IsDlgButtonChecked (hDlg, IDC RADIO2) ==
BST CHECKED)
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{//Comprueba si esta abierto el programa GAmma Adquisition
seleccionada la fuente correspondiente
hwndGamma = FindWindow ( (LPCTSTR)NULL, "Gamma -
OSPREY") ; //OSPREY
if ('hwndGamma)
hwndGamma = FindWindow ( (LPCTSTR)NULL, "Gamma -
OSPREY*") ;
}

else

caseError = 6;

return FALSE;

if (!hwndGamma)
{
caseError = 6;

return FALSE;

Info.position = GetDlgItemInt (hDlg, IDC EDIT1, &translated,
TRUE) ;
if (translated == FALSE)
{
caseError=1;

return FALSE;

Info.positionSecond = GetDlgItemInt (hDlg, IDC EDITZ2,
&translated, TRUE);
if (translated == FALSE)
{
caseEkError=1;

return FALSE;

Pagina 317



ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL
Castro-Garcia M.P.

Bh £ dah .
4 bl ;I;"B”(.)"U CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA

i 6 B 6 D2t
e

Info.positionEnd = GetDlgItemInt (hDlg, IDC EDITS3,
&translated, TRUE) ;
if (translated == FALSE)
{
caseError=1;

return FALSE;

processTime = GetDlgItemInt (hDlg, IDC EDIT4, é&translated,
TRUE) ;
if((translated == FALSE) || (processTime == 0))
{
caseError=1;

return FALSE;

Info.motionTime = GetDlgItemInt (hDlg, IDC_COMBOZ,
&translated, TRUE);
if ((translated == FALSE) || (Info.motionTime == 0))
{
caseError=1;

return FALSE;

for (j=0;3<14;3j++)
{
if ((Info.motionTime==300) && (processTime > td 300[3])

&& (processTime <= td 300[j+1]))
break;
if ((Info.motionTime==325) && (processTime > td 325[7])
&& (processTime <= td 325[j+1]))
break;

if ((Info.motionTime==350) && (processTime > td 350[j])

&& (processTime <= td 350([j+1]))
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break;
if ((Info.motionTime==375) && (processTime > td 375[]])
&& (processTime <= td 375[j+1]))
break;
if ((Info.motionTime==400) && (processTime > td 400([j])
&& (processTime <= td 400([j+1]))
break;
if ((Info.motionTime==425) && (processTime > td 425[]j])
&& (processTime <= td 425[j+1]))
break;
if ((Info.motionTime==450) && (processTime > td 450([3j])
&& (processTime <= td 450([j+1]))
break;
if ((Info.motionTime==475) && (processTime > td 475[7j])
&& (processTime <= td 475([j+1]))
break;
if ((Info.motionTime==500) && (processTime > td 500[3j])
&& (processTime <= td 500([j+1]))
break;
if ((Info.motionTime==1000) && (processTime > td 1000[3])
&& (processTime <= td 1000([j+1]))
break;
if((Info.motionTime==1500) && (processTime > td 1500[j])
&& (processTime <= td 1500[3j+11]))
break;
if ((Info.motionTime==2000) && (processTime > td 2000[3])
&& (processTime <= td 2000([j+1]))
break;
if (j==13)
{
caseError=2;

return FALSE;
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Info.nCicles = j+1;

Info.delayTimeO = 0;

double tiempoCiclo = (double)processTime/ (2*Info.nCicles);

Info.delayTimel= (int)tiempoCiclo - Info.motionTime;

if(Info.delayTimel<0)
{

caseError=3;

return FALSE;

Info.delayTime2 = Info.delayTimel;

if((Info.position>0 && Info.positionSecond>0) ||

(Info.position<0 && Info.positionSecond<0))

space=abs (abs (Info.position) -

abs (Info.positionSecond)) ;

else

space= abs(Info.position-Info.positionSecond) ;

if(!Calculates ((double) space))

{
return FALSE;

/*Calculo de los tiempos de inicio y de los tiempos

finales*/

double k1,k2;
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if((Info.position>0 && Info.positionEnd>0) ||
(Info.position<0 && Info.positionEnd<0))
space=abs (abs (Info.position)-abs (Info.positionEnd)) ;
else

space= abs (Info.position-Info.positionEnd) ;

kl=(VELOCITY_MAX*1000)/(ACCELERATION_MAX);
k2= (space*1000)/ (Info.velocity);

Info.startTime= ceil (k1+k2);

if((Info.positionSecond>0 && Info.positionEnd>0) ||
(Info.positionSecond<0 && Info.positionEnd<0))
space=abs (abs (Info.positionSecond) -
abs (Info.positionEnd));
else

space= abs (Info.positionSecond-Info.positionEnd) ;

kl=(VELOCITY_MAX*lOOO)/(ACCELERATION_MAX);
k2= (space*1000)/ (Info.velocity);

Info.endTime= ceil (k1l+k2);
if (Info.endTime < 300)
Info.endTime = 1000; //Si el tiempo final es menor de
300 ms se da mayor margen; lseg
//Info.startTime = ceil

((VELOCITY MAX/ (ACCELERATION MAX))*1000+ space/ (Info.velocity));

return TRUE;

BOOL CatchInformationAsymetrical (HWND hDlg)
{

BOOL translated;
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int space;//valores de la ecuacion de 2°grado

Info.position = GetDlgItemInt (hDlg, IDC EDIT1, &translated,
TRUE) ;
if (translated == FALSE)
return FALSE;

Info.positionSecond = GetDlgItemInt (hDlg, IDC EDITZ,
&translated, TRUE);
if (translated == FALSE)

return FALSE;

Info.velocity = GetDlgItemInt (hDlg, IDC EDIT3, &translated,
TRUE) ;
if ((translated == FALSE) || (Info.velocity == 0))

return FALSE;

Info.aceleration = GetDlgItemInt (hDlg, IDC EDIT4,
&translated, TRUE);
if ((translated == FALSE) || (Info.aceleration == 0))

return FALSE;

Info.deceleration = GetDlgItemInt (hDlg, IDC EDITS,
&translated, TRUE);
if ((translated == FALSE) || (Info.deceleration == 0))
return FALSE;

Info.delayTime0 = GetDlgItemInt (hDlg, IDC EDITG6,
&translated, TRUE);
if (translated == FALSE)
return FALSE;

Info.delayTimel = GetDlgItemInt (hDlg, IDC EDIT7,
&translated, TRUE);
if (translated == FALSE)
return FALSE;
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Info.delayTime2 = GetDlgItemInt (hDlg, IDC EDITS,
&translated, TRUE);
if (translated == FALSE)
return FALSE;
Info.nCicles = GetDlgItemInt (hDlg, IDC EDITY9, &translated,

TRUE) ;
if (translated == FALSE)

return FALSE;

space=abs (abs (Info.position)-abs (Info.positionSecond)) ;

//Info.motionTime=CalculateTime ( (float) space,
(float) Info.velocity, (float)Info.aceleration, (float)

Info.deceleration);

return TRUE;

//Funcidén que calcula y carga la velocidad y la
aceleracion/deceleracion

BOOL Calculates (double eT)

{

double velocidad, aceleracion, k;

double td=(double) Info.motionTime;

/*td = td/1000;

k = (tdrtd)/4;

aceleracion = eT/k;

velocidad = aceleracion* (td/2);*/

td = td/1000;
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k=VELOCITY MAX/ (ACCELERATION MAX) ;

velocidad = eT/ (td-k);

aceleracion = velocidad/k;

if (aceleracion<=0 || velocidad<=0 || aceleracion >=

(ACCELERATION MAX*1000) || velocidad >=(VELOCITY MAX*1000))

{

caseError=5;//error debido a que velocidad o la
aceleracion es negativa.Se debe dar mas tiempo de desplazamiento

return FALSE;

/*if (aceleracion >=((450)*ACCELERATION MAX) || velocidad
>=((450) *VELOCITY MAX))
{
caseError =5; //error debido a valores demasiado
grandes.
return FALSE;
}*/
/*FILTRO Antiguo
if (aceleracion >=((350) *ACCELERATION MAX))
{

caseError =5; //error debido a valores demasiado

grandes.

return FALSE;

if (aceleracion < 100000)
Info.jerk = 100000;

else if(aceleracion >200000)

{

caseError =5; //error debido a valores demasiado

grandes.

return FALSE;
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else
Info.jerk = 1000000;
*/

//Filtro nuevo

if (aceleracion < 150000)

100000;

Info.jerk

else

Info.jerk 500000;

}//Fin de filtro nuevo

Info.aceleration = (int) ceil (aceleracion);
Info.deceleration = (int) ceil (aceleracion);
Info.velocity = (int) ceil (velocidad);

return TRUE;

//Funcion encargada de transmitir los comandos, si se ha producido
algtn error se sale del hilo

void SendInfo (LPVOID parametro)

{

SendMessage (hwndPB, PBM STEPIT, 0, 0);

//CONFIGURACION POSICION 1. Fuente
if (!ConfigPosition(l,PInfo->position, PInfo))
{
EndDialog ( (HWND) parametro, 1);
gsCritica = TRUE;
ExitThread (1) ;
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//CONFIGURACION POSICION 2. Detector
if (!ConfigPosition (2, PInfo->positionSecond, PInfo))
{

EndDialog ( (HWND) parametro, 1);

gsCritica = TRUE;

ExitThread (1) ;

//CONFIGURACION POSICION 3. Posicién Final
if(!ConfigPosition(3,PInfo->positionEnd, PInfo))
{

EndDialog ( (HWND) parametro, 1);

gsCritica = TRUE;

ExitThread (1) ;

//Energizar el motor
char* cadena= "O 1100,3=1\r";
if (!WriteInPort (cadena, (DWORD)strlen (cadena)))
{
EndDialog ( (HWND) parametro, 1);
gsCritica = TRUE;
ExitThread (1) :;

char* stop= "O 1100,3=54003\r";

char* startFirstPosition= "O 1100,3=$6103\r";
char* startSecondPosition= "O 1100, 3=$6203\r";
char* startEndPosition= "O 1100,3=$6303\r";
int i,nCiclos, dTO0,dT1l, dT2;

dT0= PInfo->delayTimeO;
dTl= PInfo->delayTimel;
dT2= PInfo->delayTime2;

nCiclos = PInfo->nCicles;
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SendMessage (hwndGamma, WM COMMAND, (WPARAM)3050, (LPARAM)O):;
//Clear Spectrum->Gamma Acquisition

SendMessage (hwndPB, PBM STEPIT, 0, 0);

//Sleep (1) ;
//WriteInPort (hComm, stop, (DWORD)strlen (stop)):;
//Sleep (5) ;
if (!WriteInPort (startEndPosition,
(DWORD) strlen (startEndPosition)))
{
EndDialog ( (HWND) parametro, 1);
gsCritica = TRUE;
ExitThread (1) ;

return;

Sleep (PInfo->startTime) ;

for (i=1;i<=nCiclos;i++)

{

if (!WriteInPort (stop, (DWORD)strlen (stop)))
{
EndDialog ( (HWND) parametro, 1);
gsCritica = TRUE;
ExitThread (1) ;

return;

Sleep (5);
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if(!WriteInPort (startFirstPosition,
(DWORD) strlen(startFirstPosition)))
{
EndDialog ( (HWND) parametro, 1);
gsCritica = TRUE;
ExitThread (1) ;

return;

SendMessage (hwndPB, PBM STEPIT, 0, O0);

if (i==1)
Sleep (PInfo->startTime) ;
else
Sleep (PInfo->motionTime) ;
if(i==1 && ! (symmetrical))
Sleep (dTO) ;
else

Sleep (dT1) ;

; ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL
Bhb dah .
4 bl ,J;gﬁﬂnu CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA
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if (!WriteInPort (stop, (DWORD)strlen (stop)))

{
EndDialog ( (HWND) parametro, 1);
gsCritica = TRUE;
ExitThread (1) ;

return;

Sleep (5);

if (!WriteInPort (startSecondPosition,
(DWORD) strlen (startSecondPosition)))

{
EndDialog ( (HWND) parametro, 1);
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gsCritica TRUE;
ExitThread (1) ;

return;

Sleep (PInfo->motionTime) ;

SendMessage (hwndGamma, WM COMMAND, (WPARAM)2050,

(LPARAM) 0) ; //Start Gamma Acquisition

SendMessage (hwndPB, PBM STEPIT, 0, O0);
Sleep (dT2) ;
SendMessage (hwndGamma, WM COMMAND, (WPARAM)Z2100,

(LPARAM) 0); //Stop Gamma Acquisition

/*WriteInPort (hComm, stop, (DWORD)strlen(stop));
Sleep (1)
WriteInPort (hComm, startFirstPosition,

(DWORD) strlen (startFirstPosition));

Sleep (PInfo->motionTime) ; */

if (!WriteInPort (stop,
{

(DWORD) strlen(stop)))

EndDialog ( (HWND) parametro, 1);

gsCritica TRUE;

ExitThread (1) ;

return;

Sleep (5);

Castro-Garcia M.P.
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if (!WriteInPort (startEndPosition,

CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA

(DWORD) strlen(startEndPosition)))

{

Sleep (PInfo->endTime) ;//Tarda muy poco tiempo

SendMessage (hwndPB,

EndDialog ( (HWND) parametro,

gsCritica

= TRUE;

ExitThread (1) ;

return;

PBM STEPIT,

//Sleep (5000);//Ponerlo bien,

excesivamnete pequefio

//WriteInPort (stop,

//Sleep(5);

//Apaga el motor

char* cadena3= "O 1100,3=0\r";

if (!WriteInPort (cadena3,

{

EndDialog ( (HWND) parametro, 1);
MessageBox (NULL,

programa'",

EndDialog ( (HWND) parametro,

gsCritica

= TRUE;

ExitThread (1) ;

return;

MB OK | MB ICONINFORMATION) ;

//delete this;

(DWORD) strlen (cadena3l)))

Hay que borrar

0,

ACTIVACION NEUTRONICA CiCLICA PARA LA DETERMINACION DEL

1);

(DWORD) strlen(stop))

1);

"Se ha terminado la ejecucidn del

0);

Castro-Garcia M.P.

afladir un tiempo extra si es

"Fin de Ejecucioén",

Pagina 330



)}

B

[~ g~ 2

gsCritica = TRUE;
ExitThread (0) ;

//Funcién que configura la posiciédn

BOOL ConfigPosition(int n,int position,

{

ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL
A CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA

PBlogue PB)

//Command for entry into the set table

char setTable[MAX SIZE STRING];

sprintf (setTable, "O 1904,%d=$32\r",n);

if (!WriteInPort (setTable, (DWORD)strlen(setTable)))

return FALSE;

Sleep(100) ;

//Velocidad

char velocidad[MAX SIZE STRING];
sprintf (velocidad, "O 1902, $d=%d\r"
//Sleep(1);

if (!WriteInPort (velocidad, (DWORD)strlen (velocidad)))

return FALSE;

Sleep (100);

//Posicion Absoluta

char absPosition [MAX SIZE STRING];
sprintf (absPosition, "0 1905, %d=1\r"
//Sleep (1) ;

4

14

n,

n);

PB->velocity)

Castro-Garcia M.P.

’

if (!WriteInPort (absPosition, (DWORD)strlen (absPosition)))

return FALSE;
Sleep (100);

//Aceleracidn

char aceleracion[MAX SIZE STRING];

sprintf (aceleracion, "O 1906,%d=%d\r",

//Sleep (1) ;

n,

PB->aceleration) ;

if (!WriteInPort (aceleracion, (DWORD)strlen (aceleracion)))

return FALSE;
Sleep (100);
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//Deceleracidn
char deceleracion [MAX SIZE STRING];

sprintf (deceleracion, "O 1907,%d=%d\r",n, PB->deceleration)

//Sleep (1) ;

if (!WriteInPort (deceleracion, (DWORD)strlen(deceleracion)))
return FALSE;

Sleep (100);

//Jerk

char jerk [MAX SIZE STRING];

sprintf (jerk, "O 1908, %d=%d\r",n, PB->Jjerk) ;

//Sleep(1);

if (!WriteInPort (jerk, (DWORD)strlen (jerk)))
return FALSE;

Sleep (100);

//Posicion

char posicion[MAX SIZE STRING];

sprintf (posicion, "O 1901, %d=%d\r", n, position) ;

//Sleep(1l);

if (!WriteInPort (posicion, (DWORD)strlen(posicion)))
return FALSE;

Sleep(100);
return TRUE;

//Funcidén encargada de escribir en el puerto COM1, retorna TRUE en
caso de que

//no se produzca ningun error y FALSE en caso contrario

BOOL WriteInPort (char * lpBuf, DWORD dwToWrite)

{
HANDLE hComm;
DWORD dwWritten;
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GENERIC WRITE,

char* gszPort = "COM1";

//PBloque PB;

//PB= (PBloque) parametro;

hComm = CreateFile( gszPort,
GENERIC READ |
0,
0,
OPEN_ EXISTING,
FILE ATTRIBUTE NORMAL,
0)s

if (hComm == INVALID HANDLE VALUE)

{// error opening port; abort

CloseHandle (hComm) ;

MessageBox (NULL,

ejecutéandose",

"Existe una configuracidn

"CUIDADO", MB OK|

MB_ ICONWARNING) ;

if
{

return FALSE;

DCB dcb;

(!GetCommState (hComm, &dcb) )

CloseHandle (hComm) ;
MessageBox (NULL,

ejecutéandose",

"Existe una configuracidn

"CUIDADO", MB OK|

MB ICONWARNING) ;

return FALSE;
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dcb.BaudRate CBR 115200;

dcb.ByteSize = 8; //8 data bits
dcb.Parity = NOPARITY; //no parity
dcb.StopBits = ONESTOPBIT; //1 stop

//dcb.fDtrControl=DTR_CONTROL DISABLE;
por hardware

//dcb.fRtsControl=RTS CONTROL DISABLE;

if
{

(!SetCommState (hComm, &dcb) )

CloseHandle (hComm) ;
MessageBox (NULL,
ejecucidn del programa",
MB OK | MB_ICONINFORMATION);

return FALSE;

// Issue write.
if
{

(!WriteFile (hComm, lpBuf,

CloseHandle (hComm) ;
MessageBox (NULL,

en el transcurso del programa",
MB OK | MB ICONINFORMATION) ;

return FALSE;

if (dwWritten
{

= dwToWrite)

CloseHandle (hComm) ;

dwToWrite,

//115200 Baud

//Deshabilita el control

//Sin control de flujo

"Se ha producido un error en la

"Fin de Ejecucidén",

&dwWritten, NULL))

"Se ha producido un error inesperado

"Fin de Ejecucioén",
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MessageBox (NULL, "Se ha producido un error inesperado

en la ejecucidédn del programa",

"Fin de Ejecucién",

MB OK | MB ICONINFORMATION) ;
return FALSE;

CloseHandle (hComm) ;
//delete hComm;

return TRUE;

//Barra de progreso. Indica el estadodel proceso

LRESULT CALLBACK DlgProc (HWND hWndDlg, UINT Msg,
WPARAM wParam, LPARAM lParam)

INITCOMMONCONTROLSEX InitCtrlEx;

InitCtrlEx.dwSize = sizeof (INITCOMMONCONTROLSEX) ;
ICC_PROGRESS CLASS;

InitCtrlEx.dwICC

InitCommonControlsEx (&InitCtrlEx) ;

switch (Msqg)

{
case WM _INITDIALOG:

hwndPB=CreateWindowEx (0, PROGRESS CLASS, NULL,

WS CHILD | WS VISIBLE| PBS SMOOTH,

20, 20, 260, 30,
hWwndDlg, NULL, hInst, NULL);

SendMessage (hwndPB, PBM SETRANGE, 0, MAKELPARAM(O,

10* (3*Info.nCicles+2)));
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hHilo = CreateThread(
NULL, //Permite terminar el hilo
0, //Tamanio de pila por
defecto
(LPTHREAD START ROUTINE) SendInfo,
//Funcidén ejecutada por el hilo
(void*) hWndDlg, //Parametro que se pasa a la
funcioén
0, //E1l hilo se ejecuta
tras crearse
NULL) ; //Puntero a la variable

que recibe la ID del hilo

return TRUE;

case WM _COMMAND:

switch (wParam)

{

/*case IDOK:
EndDialog (hWndDlg, O0);
return TRUE;*/

case IDCANCEL:
EndDialog (hWndDlg, O0);
return TRUE;

}

break;

/*k
if (gsCritica)
{
EndDialog (hWndDlg, 1);
MessageBox (NULL, "Se ha terminado la ejecucidén del
programa'",
"Fin de Ejecucién",

MB OK | MB ICONINFORMATION) ;
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return TRUE;
}*/

return FALSE;

1.3 Algoritmo matematico usando en la deducion del

modelo asimétrico

%50 50 50 50 50 50 50 50 50 50 50 50 50 50 50 50 50 50 50 50 50 50
50 50 50

1d=log(2)/7.13;

dT=0.1;

stp=.01;

nm=20;

for n=1:nm;

N (n)=n;

end
Tr=50;

for n=1:1:nm;

A50 (n)=0;
for ta=l:stp:Tr/n+stp;
for tl=l:stp:Tr/n-ta+stp;
T= n*(tl+ta)-(ld*ta+log((-exp (-

ld*ta) +exp (-1d* (t1l+ta)) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta))))) /1d;

if abs (T-Tr)<dT;
A=-n* (-l+exp (-1ld*ta)) * (-
l+exp (-tl1*1d) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta)));
if A>A50(n);
T50 (n) =T;
A50 (n) =A;
£150 (n)=t1l;

Pagina 337



g gﬁ"} ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL
Jy 34 } Castro-Garcia M.P.
A0S i CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA

0600578600

ta50 (n)=ta;
tx50 (n)=-
(ld*ta+log((-exp (-1ld*ta) +texp (-1d* (tl+ta)))/ (-l+exp (-
1d* (tl+ta))))) /1d;
end
end
end
end
end
%100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100
100 100
1d=log(2)/7.13;
dT=0.1;
stp=.01;
nm=20;
for n=1:nm;
N (n)=n;
end
Tr=100;
for n=1:1:nm;
A100 (n)=0;
for ta=l:stp:Tr/n+stp;
for tl=l:stp:Tr/n-ta+stp;
T= n*(tl+ta)-(ld*ta+log((-exp (-
ld*ta) +exp (-1d* (t1l+ta)) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta))))) /1d;
if abs (T-Tr)<dT;
A=-n* (-1l+exp (-1d*ta)) * (-
l+exp (-t1*1d) )/ (-1l+exp (-1d* (t1l+ta)));
if A>A100(n);
T100 (n)=T;
A100 (n)=A;
£1100 (n)=t1l;
tal0O0 (n)=ta;
tx100 (n)=-
(1d*ta+log ((-exp (-1ld*ta)+exp (-1d* (tl+ta)))/ (-1+exp (-
1d* (tl+ta))))) /1d;

end
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end
end
end
end
% 150 150 150 150 150 150 150 150 150 150 150 150 150 150 150 150
150 150 150
ld=log(2)/7.13;
dT=0.1;
stp=.01;
nm=20;
for n=1:nm;
N (n)=n;
end
Tr=150;
for n=1:1:nm;
A150 (n)=0;
for ta=l:stp:Tr/n+stp;
for tl=l:stp:Tr/n-ta+stp;
T= n* (tl+ta)-(1d*ta+log((-exp (-
ld*ta) +exp (-1d* (tl+ta)) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta)))))/1d;
if abs (T-Tr)<dT;
A=-n* (-ltexp (-1ld*ta)) * (-
l+exp (-t1*1d) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta)));
if A>A150(n);
T150 (n)=T;
A150 (n)=A;
£1150 (n)=t1;
tal50 (n)=ta;
tx150 (n)=-
(l1d*ta+log ((-exp (-1ld*ta)+exp(-1d* (tl+ta)))/ (-1+exp (-
1d* (tl+ta))))) /1d;
end
end
end
end

end
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%200 200 200 200 200 200 200 200 200 200 200 200 200 200 200 200
200 200

ld=log(2)/7.13;

dT=0.1;

stp=.01;

nm=20;

for n=1:nm;

N (n)=n;
end
Tr=200;
for n=1:1:nm;
A200 (n)=0;
for ta=l:stp:Tr/n+stp;
for tl=l:stp:Tr/n-ta+stp;
T= n* (tl+ta)- (1ld*ta+log((-exp (-

ld*ta) +exp (-1d* (tl+ta)) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta)))))/1d;

if abs (T-Tr)<dT;
A=-n* (-l+exp (-1ld*ta)) * (-
l+exp (-t1*1d) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta)));
if A>A200(n);

T200 (n)=T;

A200 (n)=A;

£1200 (n)=t1;

ta200 (n) =ta;

tx200 (n) =-
(l1d*ta+log ( (-exp (-1ld*ta)+exp (-1d* (tl+ta)))/ (-1+exp (-
1d* (tl+ta))))) /1d;

end
end
end
end
end

% 250 250 250 250 250 250 250 250 250 250 250 250 250
ld=log(2)/7.13;
dT=0.1;
stp=.01;

nm=20;
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for n=1:nm;
N(n)=n;
end
Tr=250;
for n=1:1:nm;
A250(n)=0;
for ta=l:stp:Tr/n+stp;
for tl=l:stp:Tr/n-ta+stp;
T= n* (tl+ta)- (1d*ta+log((-exp (-
ld*ta) +exp (-1d* (tl+ta)) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta))))) /1d;
if abs (T-Tr)<dT;
A=-n* (-l+texp (-1ld*ta)) * (-
l+exp (-t1*1d) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta)));
if A>A250(n);
T250 (n) =T;
A250 (n)=A;
£1250 (n)=t1;
ta250 (n)=ta;
tx250 (n) =-
(l1d*ta+log ((-exp (-1ld*ta)+exp (-1d* (tl+ta)))/ (-1l+exp (-
1d* (tl+ta))))) /1d;
end
end
end
end
end
% 300 300 300 300 300 300 300 300 300 300 300 300 300 300 300 300
300 300
1d=log(2)/7.13;
dT=0.1;
stp=.01;
nm=20;
for n=1:nm;
N (n)=n;
end
Tr=300;

for n=1:1:nm;
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ld*ta) +exp (

l+exp (-tl*1

(ld*ta+log(
1ld* (tl+ta))

end
% 350 350 3
350 350 350

o)

ld=log(2) /7.

dT=0.1;

stp=.01;

nm=20;

for n=1:nm;
N (n)=n;

end

Tr=350;

for

ld*ta) texp (

ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL
) Castro-Garcia M.P.
CONTENIDO EN FLUOR DE MUESTRAS DE MINERAL DE FLUORITA

A300 (n)=0;
for ta=l:stp:Tr/n+stp;
for tl=l:stp:Tr/n-ta+stp;

T

n* (tl+ta)-(ld*ta+tlog((-exp (-
-1d* (tl+ta)) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta)))))/1d;
if abs (T-Tr)<dT;

A (-

=-n* (-l+exp (-1ld*ta))*

d))/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta)));

if A>A300(n);
T300 (n)
A300 (n)=A;

£1300 (n)=tl;

T;

ta300 (n)=ta;
tx300 (n)=-
(-exp (-1ld*ta) +exp (-1d* (tl+ta)) )/ (-1l+exp (-

))) /1d;

end
end
end
end

50 350 350 350 350 350 350 350 350 350 350 350 350 350

13;

n=1:1:nm;
A350 (n)=0;
for ta=l:stp:Tr/n+stp;
for tl=l:stp:Tr/n-ta+stp;
T= n* (tl+ta)- (ld*ta+log((-exp (-
-1d* (tl+ta)) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta)))))/1d;
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if abs (T-Tr)<dT;
A=-n* (-l+exp (-1ld*ta)) * (-
l+exp (-t1*1d) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta)));
if A>A350(n);
T350 (n)=T;
A350 (n) =A;
£1350(n)=tl;
ta350 (n) =ta;
tx350 (n) =-
(l1d*ta+log ((-exp (-1ld*ta)+exp (-1d* (tl+ta)))/ (-1l+exp (-
1d* (tl+ta))))) /1d;
end
end
end
end
end
%400 400 400 400 400 400 400 400 400 400 400 400 400 400 400 400
400 400 400
ld=log(2)/7.13;
dT=0.1;
stp=.01;
nm=20;
for n=1:nm;
N (n)=n;
end
Tr=400;
for n=1:1:nm;
A400 (n)=0;
for ta=l:stp:Tr/n+stp;
for tl=l:stp:Tr/n-ta+stp;
T= n* (tl+ta)- (ld*ta+log((-exp (-
ld*ta) +exp (-1d* (t1l+ta)) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta))))) /1d;
if abs (T-Tr)<dT;
A=-n* (-l+exp (-1ld*ta)) * (-
l+exp (-tl1*1d) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta)));
if A>A400 (n);
T400 (n)=T;
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1ld* (tl+ta)))

end

%450 450 450 450 450 450 450 450 450

450 450 450

1d=log(2) /7

dT=0.1;

stp=.01;

nm=20;

for n=1:nm;
N (n)=n;

end

Tr=450;

for

ld*ta) +exp (

' 3?’} ACTIVACION NEUTRONICA CICLICA PARA LA DETERMINACION DEL
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A400 (n)=A;
t1400 (n)=tl;
ta400 (n) =ta;
tx400 (n) =-

(-exp (-1ld*ta) +exp (-1d* (tl+ta)) )/ (-1l+exp (-

)) /1d;

end
end
end

end

450 450 450 450 450 450 450
450 450 450 450
.13;

n=1:1:nm;
A450 (n)=0;
for ta=l:stp:Tr/n+stp;
for tl=l:stp:Tr/n-ta+stp;
T= n* (tl+ta)- (1ld*ta+log((-exp (-

-1d* (tl+ta)) )/ (-l+exp (-1d* (tl+ta)))))/1d;

if abs (T-Tr)<dT;

A=-n* (-l+exp (-1ld*ta)) * (-

l+exp (-tl1*1d) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta)));

if A>A450 (n);

T450 (n)=T;
A450 (n) =A;
t1450 (n)=tl;
ta450 (n) =ta;
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tx450 (n)=-
(l1d*ta+log ((-exp (-1ld*ta)+exp (-1d* (tl+ta)))/ (-1l+exp (-
1d* (tl+ta))))) /1d;
end
end
end
end
end
% 500 500 500 500 500 500 500 500 500 500 500 500 500 500 500 500
500 500 500
ld=log(2)/7.13;
dT=0.1;
stp=.01;
nm=20;
for n=1:nm;
N (n)=n;
end
Tr=500;
for n=1:1:nm;
A500 (n)=0;
for ta=l:stp:Tr/n+stp;
for tl=l:stp:Tr/n-ta+stp;
T= n*(tl+ta)-(ld*ta+log((-exp (-
ld*ta) texp (-1d* (t1l+ta)) )/ (-1l+exp (-1d* (t1l+ta))))) /1d;
if abs (T-Tr)<dT;
A=-n* (-ltexp (-1ld*ta)) * (-
l+exp (-t1*1d) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta)));
if A>A500 (n);
T500 (n)=T;
A500 (n) =A;
£1500 (n)=tl;
ta500 (n) =ta;
tx500 (n)=-
(l1d*ta+log ((-exp (-1d*ta)+exp (-1d* (tl+ta)))/ (-1l+exp (-
1d* (tl+ta))))) /1d;
end

end
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XeF

end
end
end
%550 550 550 550 550 550 550 550 550 550 550 550 550 550 550 550
550 550 550 550 550
1d=1log(2)/7.13;
dT=0.1;
stp=.01;
nm=20;
for n=1:nm;
N (n)=n;
end
Tr=550;
for n=1:1:nm;
A550(n)=0;
for ta=l:stp:Tr/n+stp;
for tl=l:stp:Tr/n-ta+stp;
T= n* (tl+ta)-(1d*ta+log((-exp (-
ld*ta) +exp (-1d* (tl+ta)) )/ (-l+exp (-1d* (tl+ta))))) /1d;
if abs (T-Tr)<dT;
A=-n* (-ltexp (-1ld*ta)) * (-
l+exp (-tl1*1d) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta)));
if A>A550(n);
T550 (n)=T;
A550 (n) =A;
£1550 (n)=tl;
ta550 (n) =ta;
tx550 (n) =-
(l1d*tat+log ((-exp (-1d*ta)+exp (-1d* (tl+ta)))/ (-1l+exp (-
1d* (tl+ta))))) /1d;
end
end
end
end
end
$600 600 600 600 600 600 600 600 600 600 600 600 600 600 600 600
600 600 600 600 600 600 600
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hbo0 e 000

ld=log(2)/7.13;
dT=0.1;
stp=.01;
nm=20;
for n=1:nm;
N (n)=n;
end
Tr=600;
for n=1:1:nm;
A600 (n)=0;
for ta=l:stp:Tr/n+stp;
for tl=l:stp:Tr/n-ta+stp;
T= n* (tl+ta)-(1d*ta+log((-exp (-
ld*ta) +texp (-1d* (tl+ta)) )/ (-1l+exp (-1d* (tl+ta))))) /1d;
if abs (T-Tr)<dT;
A=-n* (-l+exp (-1ld*ta)) * (-
l+exp (-tl1*1d) )/ (-l+exp (-1d* (tl+ta)));
if A>A600 (n);
T600 (n)=T;
A600 (n)=A;
£1600 (n)=tl;
ta600 (n) =ta;
tx600 (n)=-
(l1d*tat+log ((-exp (-1d*ta)+exp (-1d* (tl+ta)))/ (-1l+exp (-
1d* (tl+ta))))) /1d;
end
end
end
end

end
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