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INTHOUUCCION .

En esta tesis se vresentan los resultados experimentales ob-
tenidos en la optimizacién de las variables cue influyen en la --
preparacién del c-so4 activado con disprosio, material que por -
sus cualidades termoluminiscentes se utiliza cada vez mds.

Las posibilidades amplias cue la energfa nuclear ofrece pars
solucionar problemas serios de nuestra época, tales como las nece
sidades energéticas, as{ como las miltiples aplicaciones que tie-
nen los radioisétopos y las radiaciones, hacen que el ndmero de -
personas que intervienen en el conocimiento y desarrollo de nue -
vas técnicas nucleares sea cada vez mayor, 1o cual exige medidas-
rigurosas en lo que a proteccién radiolégica se refiere. Lo ante-
rior ha trafdo como comsecuencia el desarrolle de técnicas diver-
sas en dosimetrfa, cuyos objetivos principales han sido obtener -
un método para medir la radiaciém que sea sensible, exacto, acce-
sible econjaicamente y que utilice materiales fdciles de preparar
y de manipular.

la dosimetria termoluminiscente es uno de los métodos mds e-
ficaces para nedir la cantidad de radiacién recibida en un momen-
to dado o en un intervalo de tiemno largo. Los dosimetros termolu
miniscentes son sélidos cristalinos que despuéds de ser exnuestos-
a 1a radiacién proporcionan informacién acerca de la energfa deng
sitada, por medio del mecanismo de termoluminiscencia.

la radiacién provoca que los electrones del material pasen &
niveles de energfa mds altos y queden atrapados en sitios de la -
salla eristalina del sélido; al calentar los cristales irradiados
iae trampas son desocupadas, produciendo una cantidad de luz que-
puede ser relacionada con la dosis de radiacién recibida.

Dos son los principales problemas que se encuentran en refe-
rencia a 18 utilizacién confiable y renroducible de los dosfme --
tros termoluniniscentes: orizero, el del usuario interesado on oo
nocer las propiedades del dosimetro; diversas citas bibliografi-



cas dan diferentes propiedades al material; segundo, el investigs
dor respansable de preparsr un dosfsetro: diferentes preparecio -
nes, utilisando condiciones experimentales aparenteaente igusles,
resultan en materiales termoluminiscentes de propiedades fuerte -
mente diferentes. Bsto comstituye una indicacién de 1o alteredbles
que suelen ser las respuestas de los dosfmetros a modificaciones,
sunque éstas parezoan insignificantes, de los pardastros y candi-
ciones seguidas al momento de prepararlds y de obtener tales re -
sultados. Asf pues, fué con el objeto de dejar claramente estable
cidas estas variables y condiciones que nos permitieran asegurer-
una Sptims calidad del c-so‘smr obtenido, que llevames & cabo es-
te trabajo.



CAPITULO 1



1. INTEHACCION DE LA RADIACION CON LA MATERIA (1)(2).

A continuacién se hace una descripcién muy breve, de la mang
ra en que los diferentes tipos de radiacién, importantes por el -
dafio que causan & los seres vivos, interaccionan con la materia.

a) Partfculas alfa.

Las partfoulas alfa son ndcleos de helio y dedbido & su gran-
tamafio resultan las mds eficaces para ioniszar 1la materia que atra
viesan, pero al mismo tiempo les es diffocil recorrer grandes dis-
tancias ya& que unos cuantos centfmetros de aire som suficientes -
vara desvojar a una partfculs alfe de toda su energfa. Bstas par-
ticulas son emitidas con energfas disoretas y los ndcleos que las
emiten, tienen por lo general un mimero atdéamice mayor de 80.

la energfs de una partfcula alfa es trasmitida al medio que-
straviesa produciendo ionisacién o excitacién en los dtomos del -
mismo. Ia ionizacién puede ocurrir por: 1) intersccién directa de
una partfcula alfa y un electrdn orbital 6 2) por la interaccidén-
entre los campos electrostdticos de la partfcula y de los electro
nes orbitales del medio en el cual penetra ; cuando 1a energia -
ocue la partfcula cede al electrén no es suficiente para arrancar-
1o del étomo, éste queda excitado.

Una vez que la partfcula alfa pierde toda su energia por al-
gunos de los mecanismos mencionados, se transforma en un dtomo -
neutro de helio, mediante 1la captura de dos electrones.

b) Part{culas beta.

Se llama particulas beta tante a leos electrones como & les -
positrones emitidos por ciertas substancias radiactivas; ambas -
part{culas poseen cargas iguales pero de signo contrario y sus ma
#as en revoso tienen el mismo valor. El espectro de energis oue -
presentan estas partf{culas es cont{nuo, con un néximo definido, -
carscterf{stico de cada radionfclido.



4

Los tipos de interacciones nds importantes mediante los cua -
les los electrones pierden su energia al penetrar en las materia, -
son las colisiocnes directas com los electrones orbitales producien
do ionisacidn o la intersccidn con los campos electrostéticos de -
los mismos dejando a su paso dtomos excitados. Cuando los electro-
nes tienen suficiente energia la intersccién puede darse con loes -
ndcleos de la materia absorbdente.

c) Rayos-X y gamma.

Los rayos - X y gamms constituyen radiacidn electromagnética
cuyas propiedades y comportamientos son los mismos. Se les llams -
de maners diferente porque no se originan de la missa forma; Los -
rayos gamms son esitidos por ndcleos inestables o producidos en --
resccianes nucleares; mientras que los rayos-X som una consecuen -
cia de 1a interacoién de particulas con los electrones de los €to-
mos de 1a materia, & 1los cusles excitan, o biemn, sufren wma desace
leracién en su recorrido por la misas enitiendo en ambos casos ra-
yos-X.

e radiscién electromagnética interscciona con la sateria me-
diante tres procesos principales.

1) El efecto fotoeléctrico 2) Efeoto Coapton y 3) La produccién de
pares, en 1os cuales se eaiten electrones que a su vez, pueden io-
nisar o excitar otros ftomos del mismo materiasl.

d) Neutrones.

Los neutrones por ser partfioulas que no poseen cargs, pierden
su energis de maners diferente a las mencionadas anterioraente. Bs
tas part{culss que tienen una masa comparable a 1la del protén se -
producen por medio de reascciones nucleares y debido a que no tie -
nen cargs pueden llegar hasta el nicleo ¢ intersccionar directamep
te; pars ser dispersados, reflejados o absorbidos dependiendo de -
su energis as{ como del material que atraviesan.



2. CONCBPTOS Y UNIDAUBS vs HAVIACION.

ia Comisién Internacional de Unidades Radiolégicas y medidas
(ICRU) es la encargads de definir las cantidades, unidedes y noa-
bres de les medies pars aedir la raaiscién. (3)

Bsta organizacien define de la siguiente maners les concep -
tes fundamentales para cuantificar las radiaciones.
(estan anetades en primer lugar les nembres y unidades conecidos-
comnmente, enseguida y entre corchetes les neabres y unidades a_
deptades en la 15a Cenferencia General de Pesas y Medidas de maye
de 1975).

a) Activiaad (A).

Es el numere de desintegraciones nucleares por unidad de tieg
pe. Como unided se ha escegido el Curie (Ci) el cual se define op
ae la actividad de una masa radiactiva en la que se preducen 3.7
x 1010 desintegraciones per segunde. >ubmiltiples de éste son el
aCi, xCi, nCi, fCi. [Bequerer (Ba) 1 des/seg.]

b) Exoesiciéa (X).

Es una medida de la capacidad de la radiacidén eiectremagnéti-
ca para preducir ionizacion en el aire. Bstas radiacienes interse-
cionan cen lus moléculas de aire y oreducen electrenes les que a -
su vez ionizan el aedie.

La unidad de exposicidn es el Aoentgen (i) el cual es equiva-
lente a 2.58 x 10~4 C.kg™! (1 e.s.u per 0.001293 g. de aire). [cou
Lemb/keg] .

c) vesis absorbida (D).

Es 1a energfa absorbida por unidad de masa en un lugar espe -
cffice de un material, su unidad es el Haa (10-2J .Kg~! ¢ 100 erg .
el). [Gny (Gy) J/Kg)y se aplica & cualquier tipe de radiscién .

d) Hapidez de desis absorbida (D).
Es el ceciente del incremente de la dosis absorbida en un in-
tervale de tiempe; sus unidades son Had/unidad de tiempe. [Orty/u-



nided de tiempe] .
e) Dosis kquivaiente (DB).

El efecte biolégice de una desis absorbida dada depende del-
tipe de radiscidn y de las cendiciones de irradiscién. La desis g
quivalente se define como el preducte de la dosis abserbdida y --
etros factores modificadores, su unidad-es el Rem. [Sievert (Sv)
i/xg) .

f) Pacter de calidsd (Q).

s el facter modificante ads importante para el célcule de la
desis equivuiente. Pars rayes-X, reyes-§ y electrenes, Q tiene un-
valer de 1 y éste incluye emiseres de rayes beta de memes de 30 KeV.
El valer de Q pars partficulas alfa de 4-10 NeV es 10 y pars dtexos
pesado: en retreceso y neutrenes 20. Bste facter es adimensiomal y
por le tante no tiene unidades. ‘



3. TERNOLUMINISCENCIA

Se entiende por termoluminiscencia al fendmeno por el cual u
na substancia que ha sido expuesta previamente a la radiacién io:
nisante emite luz visible al ser estimulada térmicamente.

Cuando la radiacién incidente posee la energia suficiente pa
ra interaccionar con los electrones del material de tal forma que
1a energia imoartida a aquellos es la necesaria pars que 00'-1 -
transferidos de su estado electrénico base a otro mds energético,
puede suceder que 108 electrones regresen inmediatamente a su es-
tado fundamental o permanescan en las trampas del oristal hasta -
gue térmicamente se les oroporcione la energfa necesaris pars ser
liberados, con la consiguiente emisién de lusz.

Todos los sélidos cristalinos contienen irperfecciones es---
tructurales de diverso tipo, las cuales constituven las traspas -
donde son atrapados los electrones v los huecos que han sido 1libe
rados por el paso de la radiacién. Algunas clases de posidbles -
trampas son las siguientes:

a) Imperfecciones y vacancias en la estructura cristalina produci
das al tiempo cue el cristal es formado o creadas luego por pre. -
8ién mecdnica o tratamiento térmico.

b) Imperfecciones estéticas debidas @ movimientos cinéticos v que
son incrementadas a altas temperaturas.

c) Distorsiones producidas por iones de impurezas de peouefio 0 —-
gran tamafio que comprimen la estructura del cristal.

Todos estos defectos pueden convertirse en centros localiza-
dos de carga positiva o negativa capaces de atraer carga de signo
contrario, constituvéndose en centros de recombinacién potencia -
les vara los electrones v los huecos aue son liberados al momento
de la excitacién.

En la figura 1 se pueden apreciar esquemdticamente algunas
de las imperfecciones mencionadas.

Una manera de explicar el fenémeno de termoluminiscencia es-
utilizando un modelo de bandas de un séiido con respecto & sus ni



impureza substitucional vacancia

Pig. 1 Una representacién bidimensiomai de un 8611
do cristalino simple, ilustrando aigunos de los po
sibles defectos puntuales. Las esferas pequefias re
presentan a Los cationes y las esferas grandes a -
los aniones. (4)
veles de energfa como el que se describe en la fig. 2 donde se su
ponen unu banda de valencia (BV) donde se encuentran localizados-
los electrones antes de ser excitados, uza banda de conduccién —
(BC) a donde pasan los electrones al ser excitados ¥ permanecen -
en movinie:to hasta recombinarse o ser capturados en un nivel e--

nergético metastable.
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Si después de la irradiaciém y cuando cualquier emisién de -
lus ha cesado se eleva la temperatura al cristal en cuestidn, la-
orobabilidad de que un electrén abandone el estado metastable au-
menta considerablemente.(’s, )

Como puede observarse en la fig.2 los electrones localisa -
dos en la banda de valencia reciben de la radiacién ionisante la-
energia necesaria (210 eV) para vasar a la banda de conduccién.

Un buen nimero de los electrones liberados pueden regresar a
su estado fundamental con la emisidn o né de lusz; as{ como otro -
tanto puede ser capturado al nivel de donador D com el correspon-
diente hueco al nivel aceptor A. Los niveles danador-aceptor son-
simplemente estados metastables asociados con defectos del cris -
tal (incluvendo impurezas), cuando el cristal es calentado, el e-
lectrén, el hueco o ambos -segun sea atrapado con menos energfia -
serdn liberados térmicamente y la temperatura aplicada serd una -
amedida de 1a energfa de desactivacién térmica necesaria para que-
el electrén sea liberado. EL portador de carga liberado puede re-
combinarse con su parte opuesta todavia atrapada emitiendo termo-
luminiscencia como se muestra en by ¢ de la fig.2 . Puede suce-
der también que los electrones y los huecos sean liberados mds o-
menos simultdneamente y recombinados en un sitio completamente —--
nuevo (4 en fig.2 ) liamado el centro de luminiscencia o de recom
binacién.

la curva de luminiscencia podrd en estos casos representar -
lz enemfa efectiva de activacién térmica necesuria por el par e--
lectrén-hueco atrapado para vencer una barrera potencial entre ia
trampa y el centro de recombinacién.

Un portador de cerga atrapado tiene una probabilidad finita-
de ser restrapado (e en fig.2).

Se pueden presentar situsciones en las que los portadores li
beraaos se recombinan directamente sin ser excitados aentro de --
las bandas de conduccién-valenoia (fig.2,f).
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En ewte trabajo no se tiene la intencién de discutir coli de-
talle los modelos mateafticos que pretenden explicar la creaciémn-
v 1llenado de trampas, asi como el cdlculo de la intensidad de un-
pico luminiscente, sin embargo, se considers de interés hacer men
cién de una forma genersl pars el cdlculo de los mismos, conocido
como modelo de Cameron vy Zimmerman (6 ).

Creacién v llenade de trampas.
fR_ -® _om, _ =R )
L-,z%(c ¢)o;5‘_ Q- -pll-e

L= Ndmero de trampas llenss a cualquier exposicién.
«= Probabilidad de creacidn de treampas ( coastante ).
A= Probabilidad de llenado de trampas ( constante ).
No= Ndmero de tramoas antes de la irrediacidn.

R= Exposicién (roentgens).

I!?-ldnero mdximo posible de trampas.

Intensidad luminiscente.(5 )

I1%ns AL"‘" ;(f-%)]
° ‘(éﬁ-e, )

o = sB A==€

A

I = Intensidad luminiscente.

n,= Nimero de electrones en las trampas en el tiempo cero.

s = Constante asociada a un factor de frecuencia referido a la vi
bracién del electrén en el cristal (seg™l).

I



4. PLUORESCENCIA Y POSPORESCENCIA.

Como se habfa mencionado snteriormente una moléoula excitada
puede liberarse del exceso de energfa mediante la emisién de wn -
fotén, cuando este fenémeno es instantdneo se produce fluorescen-
cia, cuando la emisién es mids lenta se denomina fosforescencia.

BEn vista de la similitud de los dltimos dos fenlmenos con el
de termoluminiscencia, ya que los tres tienen el mismo origen y -
80lo difieren en la manera que se liberan de la energfia que les -
impartié la radiacién, resulta apropiado explicar con més detalle
esos dos casos.

a. PLUORESCENCIA.

Una molécula activada electrénicamente puede permanecer un -
promedio de lo.eug. en su estado excitado; de no presentar coli-
siones con otras moléculas, vuelve & su estado fundamental con la
emisién de un fotdn de longitud de onda mds grande que la de la -
radiacién incidente. Cuando la radiacién que se absorbe y 1a que-
se emite tienen la misma longitud de onda se dice que se presenta
fluorescencia resonante.

El movimiento electrénico como se puede ver en la figuras 3
es de un estado singulete excitado a un estado singulete base, -
(principio de Pranck-Condon). (7T)

b, POSPORESCENCIA.

En este proceso se presenta excitacién electrénica de la mis
ma forma que en la fluorescencia, solamente que el regreso al es-
tado fundamental no es tan rdpido como en el primer caso., Bl re -
greso de la molécula a su estado base puede llevarse & cabo en el
tiempo comprendido entre 1072 y 100 seg.

La explicacién a este retraso es que 1las moléculas pueden pa
ssr de un estado singulete excitado a un estado triplete activado

81 las curvas de energfa potencial de estos estados llegan & oru-
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serse fig 4. Bs fdoil que ésto suceda ya que en este punte tienen
la missa energia potencial, la sissa distancia internuclear y la-
aiema energfa cinética cero. Una vez lograda la ocupacidn indirec
ta del estado triplete, se produce una disipacidn de energfa vi--
bratoria por medio de transiciones no radiantes emn los alrededo--
res del nivel de vibracidén de punto cero del estado triplete. Bs-
te estado segun 1a regla de seleccién, tedricamente, no puede eaj
tir radiacién para pasar al estado fundaaental, y& que solo sen -
posibles trdnsitos entre estados de la aisma multiplicidad, donde

A S=0; pero mecanismos de relajacién permiten esta transicidn —
aunque con mucha mayor dificultad que en la fluorescencia. Por --
consiguiente el estado triplete persiste durante un tiempe relati
vamente largo y la velocidad de emisién de la fosforescencia es -
auy lenta. (8)

Bl acoplamiento espin-4rbita, que es una perturbacién megné-
tica capaz de reinvertir espines, se comsidera como 1a principal-
fuente de transiciones fosforescentes para regresar al estado sip
gulete normel.

l IR

N 3 T

E n

< Q A

g &

“ S

Distancia internuclear Distancia internuclear

Pig 3 Aotivacién eleg Pig 4 Pormacion de un es-
trénioa y fluorescen- tado activado triplete --
cia en una moléoula. con conversién interna des

de un estado singulete.



CAPITULO 11

CARACTBRISZICAS DB LOS POSPOROS 2L



a3
CARACTERISTIOAS DE LOS POSPOROS TERMOLUMINISCENTES

Cualquier fésforo que se pretends sea Util en dosimetria en-
base al fendmeno de termoluminiscencia dede presentar ciertas ca-
racteristicas bdsicas; el grado en que éstas se cuamplan dard una-
idea de que’ tan adecusdo resultard el material en estudio, censi-
derando desde luego, el tipo de aplicacidn que se desee darle ya-
que san muchas las sustancias que presentan este fenéseno y muy -
diversas las finalidades para las que pueden ser usados.

la respuesta termoluminiscente de un féstoro es muy especffi
ca y as{ como sirve para clasificarle, puede también servir para-
identificarlo en un momento dado. Desde este punto de vists, se -
puede intentar preparar un fésforo que reins ciertas carscteristji
cas o sisplemente clasificarle, después de establecer las que le-
son inherentes, come ocurre con algunos materiales naturales que-
pueden ser usados en dosimetria.

Los requisitos bdsicos paras que un fdsforo resulte Util en -
dosimetria son, entre otros, los siguientes:

A) Curva de lusiniscencia simple

B) Buena sensidbilidad

C) Curvas de respuests a la dosis

D) Independencia de ls repidez de dosis

E) Independencis de la energfea

P) Estabilidad de las trampas

G) Supralinealidad y tribotersoluminiscencia

H) Bspectro de emisién termolusinisoente en el intervalo 3000
- 6000 A.

1) Pdcil preparacién, economia y factibilidad de usarse va -
rias veces.

. A) CUHVA DB LUmINISCBNUIA,

be utiliza el término curva de luminiscencia para indicar la
representacién gréfics de la cantidad de luz emitida como una fup
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cién del tiempo o bien de la temperatura. El drea dajo la curva -
luminiscente es una constante para un material y una dosis deter-
ainados.

[a curva de luminiscencia de un fésforo es 1o que mejor ca -
racterisa al mismo; ésta presenta un nimero de mdximos correspon-
dientes al nimero y concentracilén de los distintos tipos de tram-
pas.

Se 1llama trampas a ias imperfecciones presentesen la estruc-
tura cristalina de la sustancia termoluminiscente donde son atra-
pados los electrones excitados por el paso de la radiacidan.

Cuando todas ias trampas se han vaciado por calentamiento a-
una tesperatura adecuada y durante un tieapo conveniente, la sus-
tancia tonoluain:loeont.o, una ver enfriada, regres« a su condi -
cién inicial; esta reversibiiidad hace posible que el material —
pueds volverse a utilizar para medir una nueva exposicién a la ra
diacién.

La aparieién de picos en la curva termoluminiscente a bajas-
temperaturas, implica que existen trampas en el sélido que se de-
socupardn fdcilmente a temperatura tan baja como la ambiente, por
1o que estos sélidos resultan inadecuados para usarse en medicio-
nes a largo plazo. Una curva de luminiscencia con picos a muy al-
tae temperaturas también es inconveniente debido a que serfa diff
cil discriminar entre termoluminiscencia y luz infrarroja a estas
tezperaturas, lo que ocasiona errores en las lecturas, cunvirt.ia_a
dose en un problema de instrumentacién. Una curva de luminiscen--
cia sin picos bien definidos hace diffcil la seleccién del punto-
finsl aprooniado para la integracién, ya que la integral de la ter
soluminiscencia como une funcién del tiempo es proporcional a la-

tersoluminiscencia total.

PACTURED QUZ rUzDel ALTERAR LA PORHA DE LA
CUNVA DE LUAINILCENCIA.
a) la velocidad de calentamiento y su uniformidad.
Aunque la profundidad de las trampas es una caracteristioca -



15
de una imperfeccién dada, la temperatura & 1la que aparece un de -
terminado vico no es una magnitud fija ya aue el hecho de introdu
cir cambios en la velocidad de calentamiento de una misma muestra
tiene pronunciados efectos en la curva. Ignorando otros factores,
el duvlicar la velocidad de calentamiento, duvlica la altura de -
un pico y la curva es correspondientemente mds estrecha. Pigs (g)

calentamiento rdpido

calentamiento mediano

Luz emitida (Unid. arb.)

calentaniento lento

iempo de calentamiento
Pig 5 Efectos de la velocidad de calentamiento en las curvas TL

ror lo anterior todo informe de la temperatura a la cual apa
rece un pico debe considerarse en funcién de la velocidad de ca -
lentaniento usada.

Para determinar 1la dosis absorbida se nide la cantidad de -
luz enitida que corresponde al drea total bajo la curva o una par
te de 1la misma o bien se lee la altura de un determinado pnico. En
este Ultimo caso la velocidad debe ser reproducible para evitar -
fluctuaciones en 1la altura del pico al variar la misma.

b) Cantidad, forme y conductividad de la muestra.

En vista de que la muestra se calienta gradualmente empezan-
do con 1a parte que se encuentra en contacto con la plancheta y -
el calor se conduce al resto de la muestra, una cantidad grande -
de la misma puede ocasionar que la parte mds alejada de la fuente
de calor se desplace en temperatura de tal manera que emita un pi
co luminiscente a baja temperatura mientras que la poroién mds og



liente emita un pico a mayor temperaturs que el anterior. Como re
sultado se pueden obtener las dos partes de la curva juntas, tra-
duciéndose en una curva de luminiscencis confusa. Bste efecto se-
acentuis a altas velocidades de calentamiento. (5 )

Al trabajar muestras de polvo debe tenerse en cuenta que és-
te tiene menor conductividad que los cristales mds grandes, por -
lo tanto, para obtener una exactitud ragzonable en las curvas de -
luminiscencia se debe comsiderar una misma cantidad de polvo para
todas las lecturas de tal maners que constituya una capa delgada,
as{ como aplicar una velocidad de calentamiento uniforme.

¢) Nivel de exposicién.

En algunos materiales termoluminiscentes las variaciones de-
los niveles de exposicién producen cambios en la forma de las cur
vas ya que no todas las trampas se saturan a la misma exposicién,
en la fig 6 se observan las variaciones en la forma de la curva -
del caPz:Dy a diferentes exposiciones. (10) En muchos otros fésfo
ros se observan cambios similares.

Este fenémeno no tiene gran importancia cuando se usan los -
dos{imetros en forma rutinaria, siempre que la respuesta del fésfo
ro sea reproducible y constante, pero estos cambios s{ resultan -
interesantes para la interpretacidén tedérica del fenémeno.

d) Tipos de radiacién.

Los diversos tipos de radiaciém pueden también 'produe:lr dife
rentes curvas de luminiscencie, en la fig7 se aprecia el cambio-
en la forma de la curva del LiP (TLD-100) al someterse a diferen-
tes tipos de radiacién. (9)

e) Historia de irradiacién y calentamiento de la muestra.

Un calentamiento previo a 1la lectura modificard la curva del
dosfmetro en cuestién, generalmente se utiliza este tipo de calen
tamientos para eliminar picos & bajas temperaturas, as{ como para
lograr efectos de sensibilizacién en los mismos. Fig 8 (resultado
experimental obtenido en esta tesis).
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liente emita un pico a mayor temperatura que el anterior. Como re
sultado se pueden obtener las dos partes de la curva juntas, tra-
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te tiene menor canductividad que los cristales mds grandes, por -
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luminiscencia se debe comsiderar una misma cantidad de polvo para
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los niveles de exposicién producen cambios en la forma de las cur
vas ya que no todas las trampas se saturan a la misma exposicién,
en la fig 6 se observan las variaciones en la forma de la curva -
del carz:m a diferentes exposiciones. (10) En muchos otros fésfo
ros se observan cambios similares.

Este fenémeno no tiene gran importancia cuando se usan los -
dos{metros en forma rutinaria, siempre que la respuesta del fésfo
ro sea reproducible y constante, pero estos cambios s{ resultan -
interesantes para la interpretacién tedrica del fenémeno.

d) Tipos de radiacién.

Los diversos tipos de radiacién pueden también 'producir dife
rentes curvas de iuminiscencia, en la fig7 se aprecia el cambio-
en la forma de la curva del LiP (TLD-100) al someterse a diferen-
tes tipos de radiacién. (9)

e) Historia de irradiacién y calentamiento de la muestra.

Un calentamiento previo & la lectura modificard la curva del
dosfmetro en cuestién, generalmente se utiliza este tipo de calen
tamientos para eliminar picos a bajas temperaturas, as{ como para
lograr efectos de sensibilizacién en los mismos. Pig 8 (resultado
experimental obtenido en esta tesis).
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S1 el fésforo se vuelve a usar sin el tratamiento térmico nz
decuado, 1a curva de luminiscencia puede variar; ésto puede ocu -
rrir también después de que el résforo ha sido expuesto a cantida
des muy grandes de radiacidén, apareciendo 1o que se llams radia -
cién indeseable.

1000 R
s
:
<
K|
2
100 R
-
8
H
-
5
_!!‘ 10 R
e

80 120 160 260 240  temp. °C
Pigée Curvas de respuesta TL del ca!sz,v

a diferentes exposiciones.

B) SENSIBILIDAD.

Ila sensibilidad ue un materiel termoluminiscente puede defi-
nirse como la cantidad de luz liberada por el fésforo por unidad-
de exposicién a 1a radiacién. El limite mds bajo de un intervalo-
de sensibilidad til depende de las carscterfsticas del fésforo y
del detector de termoluminiscencia. Con los leotores y dosimetros
disponibles se pueden medir exposiciones menores de 1 mR.

En el caso de los dosimetros termoluminiscentes preparados -



Termoluminiscencia (Unid. Arb.)

418

Pig 7, curvas de luminiecencia
del AP (TLU-100) al ser irra
diado con neutrones téraicos-
y con rayos gamma.

.

‘s\_imduoih con neutrones.
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.
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8 16 24 32 40 48 tiempo (seg)

Luminiscencia (Unit. Arb.)
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Termoluminiscencia (Unid. Arb.)

110 220 tem, ¢ 220 teap °C
Pig. 8 Curvas termoluminisoentes del uuo‘w (a) leida sin pre
calentasiento (b) lefda después de un precalentamiento de 10 mi
nutos & 100°C .
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en un laboratorio, la sensibilidad puede afectarse al variar las-
concentraciones de los reactivos y los tratanientos a que se some
ten antes de utilisarse.

ia sensibilidad puede incrementarse al introducir un elemen-
to extralo, llamado activador, & la estructura cristalina del cog
puesto original. Se ha observado que las tierras raras y los meta
les aumentan considerablemente la sensidbilidad de ciertos materia
les que aun en su forma original exhiben una buena termoluminis -
cencia.

C) CURVAS DB RESPUBSTA A LA DOSIS.

La curva ideal de respuesta de un fésforo termoluminiscente-
vs dosis, debe ser lineal o bien oroducir una lfnea recta en esca
1a logarftaica, en el intervalo Util de exposicién para simplifi-
car su calibracién y uso. Algunos fésforos no responden linealmen
te y requieren de una cuidadosa calibracién enm el intervalo de do
sis de interés aunque por lo general la desviacién de la lineali-
dad es gradual de tal manera que la respuesta puede ser aproxima-
da como lineal en un intervalo limitado.

D) INUEPENDENCIA DB LA RAPIDBZ DB DOSIS.

Un buen dosimetro no debe presentar diferencia en su respues
ta a una dosis dada, aunque se varfe el tiempo de exposiocién. Los
dosfmetros termoluminiscentes han demostrado en general no tener-
este probless en un amplio intervalo, lo cual los hace Utiles pa-
ra aedir dosis acuzuladas.

g ) INDEYEND2ZNCIA DE LA ENERGIA.

Se dice que un dosfmetro tiene buena respuesta a la energfa-
81 su respuesta por unidad de dosis o exposicién muestra solo un-
pequeito casbio con la energfa de la rsdiacién.

El efecto fotoeléotrico es el proceso de absorcién a bajas -
energias del fotém ( <100 KeV). 8sta intersccifn involucra los e-
lectrones mds profundos y por tanto depende de la oarga nuclear -
del dtomo, es decir, el numero atémico Zj; consecuentemente los dg
tectores de radiscién con valores grasdes ce L) muestran una raa-
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puesta incrementada a bajas energias del fotén.

Detectores con una 2 efectiva aproximada a la del aire (7.64)
muestran una buena respuesta a la energia, mientras que agquellos-
con una Z efectiva diferente exhiben respuesta pobre.

Este problema de la dependencia de la energfa puede solucio-
narse en algunos fésforos mediante el disefio de filtros o blinda-
Jjes apropiados, dependiendo de las caracterfsticas de cada uno.

P) ESTABILIDAD.

Se dice que un dosimetro termoluminiscente es estable cuando
la c;mrgu absorbida durante una irradiacién previa se libera a -
temperatura ambiente en cantidades insignificantes comparada con-
la cantidad total; esta pérdida se relaciona directamente com el-
nivel de emergfa a2l cual se encuentran localizadas las trampas en
el dosimetro. Lo ideal es que éstas se concentren a la temperatu-
ra en que aparece el pico principal en la curva de luminiscencia-
del fésforo, pero como es comin que algunos electrones queden a -
trapados en un nivel de energia mds bajo, lo mds conveniente es -
liberarlos mediante calentamientos previos a la lectura, con el -~
objeto de tener respuestas reproducibles. Dicho precalentamiento-
se debe fijar con cuidado de tal manera que la informacién guarda
da por el dosimetro se conserve estable durante cierto perfodo de
tiempo.

G ) SUPRALINEALIDAD Y TRIBOTERNOLUMINISCENCIA.

Estos dos fenémenos constituyen un factor negativo para el u
so rutinario de los fésforos termoluminiscentes y es frecuente -
que se presenten en muchos de ellos.

Se dice que un dosimetro presenta una conducta supralineal -
cusando su respuesta a la radiacién deja de ser lineal con respec-
to al tiempo o a la ocantidad de luminiscencia liberada; por lo ge
neral existe un intervalo entre el momento en que la respuesta de
ja de ger lineal y el punto de saturacién que puede ser til para
1a dosimetrfa mediante algunos ajustes.
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La tribotermoluminiscencia es considerada como la lus emiti-
da cuando algunos sateriales son sometidos a ciertos procesos me-
cdnicos tales como molido, tamisado, frotaziento y sanipulacién.
Ciertos materiales termolumsiniscentes presentan este fendaeno y -
al ser utiliszados como detectores de radiacién muestran sus lecty
ras sltersdas con cantidades de lusz espuria.



CAPITULO II1

GCARACTBRISTICAS PARTICULARES DE ALGUNOS

DDSIMETROS 7L
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UBSCRIFCION DE ALGUNAS CARACTERISTICAS PARTICULARBS DB LOS
VOSI«ETROS TERMOLUMINISCENTES MAS COMUNES.

A. PLUOKURO bLE LIZIO.

El LiP en su forma pura, exhibe relativamente poca termolumj
niscencia, 10 que hace necesario la presencia de iapurezas para -
auzentarla. Cameron en colaboracién con Harshaw Cheamical Co. desa
rrolld dosimetros de LiP conteniendo los dos isétopos estables --
del Li (6Li y 74..1) en diferentes proporcianes: TLD-100 contiene -
7.5% de ®Li y 92.5% de '1i, TLD-600 contiens 95.62% de %id y 4.38%
ae Tui y Tib-700 contiene 0.007% de 6L ¥ 99.993% de T4, e res-
puesta de 61.1! y 7!4! a radiacién-J es aproximadaaente la misma,
no asi para neutrones debido a que las secciones transversales --
del 61:1 y 7Li son muy diferentes; esta caracterfstica permite uti
lizar estos materiales s0los o combinados para medir dosis ex can
pos mixtos de radiacion.y y neutrones (25).

En 1la fig 9 se presenta la curva de luminiscencia tipica del
TLU-100. Los picos del L al 5 decaen a temperatura ambiente con -
vicas medias aproximadas de 5 minutos, 10 horas, 0.5 anos, 7 anos
y 80 aifos respectivamente. En consecuencia los picos 4 y 5 son -
los mds adecuados para dosimetria.

Esta curva resulta complicada, por 1o que se hacen necesa —
ring varias combinaciones con temperaturas pre y post-irradiacién
para eliminar los picos 1 y 2, as{ mismo requiere un cuidadoso -
tratamiento de desexcitacidén con calor para poderlo usar en otras
ocasiones. El lfuite de deteccién mds bajo reportado por Cameron-
(9) es 20 mR, con una pérdida de la informscién de 5+ anual.

ia respuesta del TLD-100 es lineal hasta ~ 103R, mds alld de
este valor resulta supralineal con meseta a 5:1051(.

Su buena respuesta a la energfa es ampliamente conocida como
una de sus principales ventajas para su uso en dosimetrfa de la -
radiacidn. Otra ventaja del TLD-100 es su numero atémico efectivo,
ecuivalente ul oue pare fotones poseen loo tejidos vivientes, sin
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embargo presenta efectos espurios como resultado de su exposicién
al calor, friccién o a la atmésfera.

190°
5

105%

\3

2

eaitida

Luz

1

0 8 16 24  tiempo (seg)
Pig9 Curva tifpica del LiP (TLD-100)
irradiedo a 100 R.

B. PLUORURO Dk CALCIO NATURAL
caz tnat

Bl fluoruro de calcio aparece en la naturaiesza como el mine-
ral fluorita, el cual después de un tratamiento especial resulta-
apropiado para dosimetrfa.

Su curva de luminiscencia, la cual se ha encontrado que va -
ria de muestra a muestra; presenta normalmente picos a 55, 155, -
230, 250, 40 y otro arriba de Llos 500°C. Ver fig10

Su espectro de emisién presenta un mdximo a 3800 : + Su res-
puesta a 1a radiacién X o gamma es lineal en el intervaio de 10 -
mR hasta 3:10433 arriba de esta dosis deja de ser lineal y presen

ta saturacién.

C. PLUORURO DE CALCIO ACTIVADO CON MANGANESO
OaP,, sMn '
Wediante la adicién de Mn al UaP, natural, Ginther y Kark( 1)
lograron simplificar la ourva luminiscente del fésforo, la cual-
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presents un 8010 pico & 260°C fig 11; este pico es bastante esta—
ble y presenta un sdximo en su espectro de emisién a 5000 i. Dedbi-
do a 1a profundidad de sus traspas la pérdida de la energia inducy
da es pequefia, aproxisadasmente 10% en el primer mes(12), esta pér-
dida depende de¢ 1la velocidad de calentamiento usada(l3). Préctica-
mente no se observa disainucién después de 4 meses de almacenaniep
to si durante las leoturas se usan velocidades de calentamiento ba
jas, del ordem de 20°C/uin y su respuesta muestrs una gren depen—

dencia de 1a energia.

Intensidad de Luz

100 200 250 300 temp. °C
Pig 10 Curva de luminiscencia de
una muestra de curzum.

-

120 200 280 360 temp. °0
Pig 11 Curva t{pica del Ca¥,tin.
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D. SULPATO DB CALCIO ACTIVADO CON MANGANESO
Cas80 . thin

El c.so‘:nn es ol dosimetro ads sensible que se conoce hasta
el momento. Lippert y Nejdhal(14) en 1965 aidieron una exposicidn
de 5AR de radiscién gamsa de %0 con une desviecidn estentar de
10%. El fésforo se saturs a ..sno‘n y o8 60 veces mis sensidle -
que el ?LD-100.

Su ourva de luminiscencia presenta un solo pico a uo°c. ver
fig 12. Bl espectro de emisiln de este fésforo presenta una longi
tud de onda principal a ~ 5000 .

£1 sulfato de calcio puede ser usado para medir la dosis ab-
sorbida en hueso, ya que su ndmero atéaico efectivo (15.3), tiene
un valor sesejante al del esqueleto (14.3).

Su principal desventaja, es su gran pérdida de la energfa ad
sorbida por irradiacién, lo que restringe sucho su uso, ya que -
pierde entre ¢l 50 y 60% de 1a inforsscidn dursnte las primerss -
24 horas. Una desventajs adicional es su sensibilided a la lus, -
asi como su dependencia de la energfs. Se sabe que exposiciones a
1a lug de dfs excitan el fésforo a una velocidad de ~ 15 4 R por-
minuto, lo cual lo hace también dependiente de la velocidad de do

sis.

Zstas desventajas 1o hacen inapropiado para trabajo rutina -
rio de dosisetria peroonsal.

80 120 160 200 tem. °C

Pig 12 Curva TL del 01804:In.
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E. BORATO DB LITIO ACTIVADO CON MANGANESO
uzs‘q' siin

La ocurva de luasiniscencias del uzn‘o., tiin ebtenids cen una ve
lecidad de calentaaiente de 15°0/min fig 13, preseats dee pices -
luaineses; une & ~ 80°% y otro 8 ~ 200'0; este dltime censiste de
ads de un cempenente y su fersa y la temperatura de su adxime cay
bian en funcién de la expesicién. El sdxime aparece aprexisadameg
te & 180% para expesiciemnes <xo3a. s ~ 210% pars expesieciemes-
del erden de 10'R y pars expesicienes de alrededer de 10°R se -

vuelve & presentar a 180°C(9).

(Unidades arbitrarias)

Luz emitida

0 100 200 100 voo temp. °C
Pig 13 Curva tipica del uzn‘o.,m.. Las elturss del pice a ~ 80%
fueren lefdas a les siguientes tiempes despuds de la irradiaciént
A) 3.4 sin, B) 8.6 sin, C) 27.3 sin, D) €9.2 min y E) 960 min (9).
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Su respuesta es lineal caon exposiciones hasta ~ 150R; arriba
de este punto es supralineal. El 1{mite superior del intervalo d-
til es W 3:105R; arridba de este punto se observa satursciéa. (9)

Con un calentamiento post-irradiaciém a 1oo°c se tiene un -
comportamiento relativamente estable, observiéndose una pérdida de
1a sefial almacenada de aproximadamente 8% en un mes.

Archundia et al(15) informan que la posicién de los picos ca
racteristicos depende tanto del método de preparacién del dos{me-
tro como del tipo de radiacidn utilizada, asf como de la veloci -
dad de calentamiento del equipo en uso.

P. PLUORURO DB CALCIO ACTIVADO CON DISPROSIO
CaP, 1Dy

La curva de luminiscencia de este fésforo consta de los si -
guientes picoss 120, 140, 200, 240, 340 y 400°C medidos & una ve-
locidad de 6°C/seg. (16)

Su espectro de emisién consiste de luz blanca a la vista con
picos a 4600 4, 4835 y 5765 4. &

Su respuesta es lineal hasta 600R, punto en el cual empiesza-
a ser supralineal. Becker(i11) informa que a temperatura ambiente-.
tiene una pérdida de 20% en dos dias y 505 en menos de un mes; és
to limita el uso de este material en estudios a largo plazo.

G. SULPATO DE CALCIO ACTIVADO CON TULIO
01504 sTm
El CaSO,:Tm presenta una curva luminiscente similar a la del

caso, :y, cc:t un mdximo a 220°C y protuberanciss a 80 y 120°C. Su
espectro de emisién consta de un pico principal a 450 mAa con o -
tros menores a 360, 470 y 520 mp , cercanos & la luz violeta.

Su respuesta es lineal hasta 300R y supralineal arriba de es
ta cifra. Presenta dependencia a la energia a 50 KeV de rayos-X,-
ya que su respuesta es 10 veces mayor que frente a los rayos ga -
mma del cobalto-60.

Bn general, sus caracter{sticas sobre pérdida de la informa-
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cién, tribotermoiuminiscencia y otras son bastante similares a -
las que exhibe el 01804:&'.

H. SULPATOS DE ESTRONCIO Y D¥ BARIO ACIIVADUS CON DISPROSIUL
s:-so‘mr, BCSO‘sDy
Las curvas de luminiscencia de los dos tdsforos son iguales-
en su forma y difieren solo en su pico mdximo; el de s:-so tDy apa
rece a 140°C y el BasO, sov a 130°%. (18)
Ia sensibilidad del SrSO tDy es 908 la del 0.80‘ Dy y paga -
el mo‘:n,v corresponae un:louonto el 27% para las gammas ae Co.
En 1a tabla i se muestran las sensibilidaces relativas de va
rios fésforos a dos diferentes energfas de ravos-X.
Tubla 4 SENSIBILIDAD RELATIVA UB DIVERSOS POSFOROS

Pésforo Altura rel. del pico por unidad ae vol. del fésforq
1.25 Mev 50 KeV

TLD-100 1.00 1.3

caso‘ Dy 12.0 120

CaP,:Dy 12.0 160

31'804 sDy 11.0 880

Baso4sw 3.0 350

El espectro ae emisidn para ambos fésforos consiste en dos -
1ineas a longitudes de onda de 478 y 568 nm tabia 2 .
Tavbla 2 LiNBAS DB BMISION Dk Dy>* EN VAMIOS POSFOROS TL.

Longitud de onaa (nm) Altura relativa de
Péstoro azul amarillo 1inea ae emisién
s:-so" Uy 478 568 1.95
BuSO ‘:Dc 47R 568 1.74
c-soazoy 478 571 1.29
Ga!zzbv AR4 577 0.80

e ha observado oue con un calentamientn vost-irradiacién de
15 min, a 90°¢ la luz almsoenads se oferde a razén de 51 1% cuan-
do el fésfrro se puarda durante 10 dfas v su respuesta a tempera-
tura amhiente v en la obsouridad, resulta lineal de 3 a 300 rads
(18).
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I. SULPATO DB CALCIO ACTIVADO CON DISPROSIO
cnso‘xm

L2 ourva luminiscente del c-:.o‘::v presenta un pico princi -
pal a 2zo°c. su espectro de emisién consiste de dos picos; a 480-
yS570m ,& .

Los fésforos expuestos & algunos cientos de roentgens mues -
tran curvas de luminiscencia dominadas por un pice principal a -
220°c: arriba de unos miles de R aparece um nueve pico a zso°c; -
el cual incrementa la supralinealidad y a 104& la curva estd domji
nada por el pico a zso°c. Su respuesta es lineal hasta 1035 y su-
pralinesl de esta exposicién en adelante. A 10°R aparecen signos-
de saturacién (19). En este sentido Mc Deugall(20) reporta que la
respuesta de este fésforo es lineal hasta 2000R y supralineal hag
ta 2 500R.

K. Becker(21) midié exposiciones de ~ 0.3 mR, con las si —
guientes desviaciones estdndar: de 1 & 10 aR0 = 4% yoal 2% en-
dosis que exceden los 20 mR.

lLa sensibilidad relativa del ctSO‘ Dy se eouipm con la de o
tros dosimetros termoluminiscentes en las tablas 3 y 4.

Tabla 3 SENSIBILIDAD HELATIVA DE ALGUNOS POSPOROS TL
A GAMMAS DB COBALT0-60.

Detector Porma Medida Sensid, relati
14P:#g,T4(?LD-100) cristales 3x3x1 amd 1.00
caP,:Dy " " 20.0
LiP:kg, P4 en teflén 6 mmOx.4 mm 0.25
cas0, : Dy LI o om 10.0

o " [} "
M28407 sin 0.005

Segdn Yamashita(19) la respuesta de este fésforo & energias-
de 60 KeV es 1.4 veces la de la radiacién gamma de ocobalto-60.

Ue Dougall(20) encontré que para energfas arriba de 103 KeV-
se tiene una respuesta constante, observando una dependencia fuer
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te a bajas energfas del fotéan.

Tabla 4 RESPUESTA A RADIACION GAMMA UE POSPOROS TLD.

Pésforo Sensibilided rel. a LiP Pondo (mB-}-equiv.)
1aP:Mg, T4 1 2

cle thin 4.3 2

capz sy , 30.5 1

c-so‘ 1Dy 1.0 0.1

0.80‘ Tm 38.0 0.2

Se ha observado que para radiacién gamma el pico principal -
pierde de 1 @ 2% en un mes y de 5 & 8% en 6 meses, conservando -
las muestras en la obscuridad y 5% mensual expuestas a la luz. El
pico de ao°c se pierde en unas horas y el pico a 1zo°c en unos --
dfas.

Una hora de exposicién a ia luz del sol eguivale a una expo-
sicién a los rayos-§# de aproximadamente 10 mA . Ia tribotermo
luminiscencia del cnso4=4q es menor que la del LiP:mg por un fac-
tor de cinco cuando se comparan las alturas de los picos de sus -
curvas de luminiscencia y 30 cuando se comparan las sumas de luz.
Bste fésforo tiene una eficiencia constante para mds de 1u0 irra-
diaciones después de repetidos calentamientos para borrar la do -
sis previe (19).

Chandra(22) nidié la respuesta del caso :Dy a la radiaeidn -
ultravioleta. encontrando que se nuede medir entre 4x10 y 4:104-
erg/m linealmente; la curva resultante de la irradiacién con ra
diacién ultravioleta exhibe tres picos: a 145, 215 y 36500, obser
vdndose una dependencis al aumentar la sensibilidad 300 veces --
cuando la longitud de onda disminuye de 250 a 200 nm.

Con el objeto de solucionar el problema de manipulacién del-
fésforo en polvo se ha optado por utilizarlo en una mezcla de 70%
y 30% de teflén v polvo respectivamente, con esta nueva forma del
dosf{metro se pueden detectar 1 mR con una 0-=213% (24). No se ob -
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servan cambios apreciables en la respuesta a la energia de los -
discos de tefldn comparada con 1la del polvo a energias efectivas-
abajo de 30 KeV. Para reusarlo se pueden hacer 30 lecturas de un-
disco expuesto a 1 R sin observarse cambios en la sensibilidad.

Las principales ventajas del cuso‘su sobre otros fésforos -
son su alta sensibilidad y su poca pérdida de la energfs absordi-
da, asf como su estabilidad contra efectos espurios.

Sus desventajas comsisten en su no-equivalencia a los teji -
dos vivos y su dependencia a bajas energfas del fotén, inconve --
nientes que pueden ser eliminados siguiendo mecanismos especiales.



CAPITUIO IV

PANTE RXPERINENTAL



3R
OP?IMIZACION DEL METODU DB OBTENCION DEL TLD ClS()‘ sDy.

Bste trabajo surgié de la necesidad de contar con un dosime-
tro para ser utilizado con fines bioldgicos y ambientales capaz -
de medir dosis bajas. Simultdneamente se desed determinar experi-
mentalmente las condiciones éptimas de preparacién de este dos(n_o_
tro, condiciones no previamente conocidas y que este trabajo se )
bocd a determinar.

De los diversos fésforos disponibles en el comercio se esco-
&168 el caso . tUy debido a que entre sus caracterfsticas particula-
res oresenta, entre otras, aita sensibilidad as{ como una pérdids
insignificante de 1la energf{a adquirida por el materiai termolumi-
niscente debido al paso de la radiacidmn, con respecto al tiempo.

1. METODO DE PREPARACION EMPLEADO EN LA TESIS.

Como base para la optimizacién del método de preparacién del
Caso 4 :Dy se consideraron los trabajos previos de T. Yamashita(/?)
¥ K. Becker(21); estos investigadores prevararon el CASO4:D,7 con-
ciertas varientes; ambos métodos se describen enseguida.

NETODO I.(19)

Se mezcla Cas0,:2H,0 con 0!203 de manera que la concentra -—-
cibn de este ltimo sea 0.1 mol ¥ y se disuelven en 82804. El dei
do se evapora a 3oo°c v para que esta evaporacién sea completa, -
se usa un tratamiento en la mufla & 1oo°c durante algunas horas.
Los cristales son molidos en un mortero y posteriormente tamiza -
dos en mallas de 100-200.

ME?0DO0 1I.(21)

Se disuelven 75 mg de D,c203 en algunos om3 de stO‘ dilufdo,
agregando a 1la solucién 250 cm3 de sto 4 concentrado. Se calienta
a 250°C para agrepar 34.4 g de caso‘szuzo al decido caliente. Se -
lleva a evaporacién a 300°C por un tiempo aproximado de 5 horas .
bespués de un tratamiento en la mufla de 1 6 2 horas a 700-750°c,
se vtilizan los cristales que sean retenidos entre mallas de 100-
300 .,
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Se reprodujeron los métodos I y II con el objeto de investi-
gar si las diferencias marcadas en las técnicas se reflejaban en-
la respuesta de los dosfmetros.

Pare lo anterior se utilizé un cristalizador de 20 centfme -
tros de didmetro y 6 centfmetros de alto, empleando para calentar
una parrilia eléctrica.

En ambos casos se usaron los siguientes reactivos:

0.0186 g de 13,7203

8.6 g de c-so4zzu20

80 ml de HZSO‘ conc.

Para establecer la diferencia entre los dos métodos se hizo-
la siguiente prueda de sensibilidad en 1a que se observan las res
puestas de las preparaciones I y 1I a la radiacién. Se pesaron -
cantidades iguales de ambas y se sometieron a radiacién gamma de-
C8-137 a diferentes tiempos de exposicién.

Los resultados obtenidos se encuentran en la tabla §; éstos-
corresponden a la cantidad total de luminiscencia emitida por el-
fésforo y convertida en unidades de carga eléctrica (nano Coulombs
o micro Coulombs) por el aparato detector de termoluminiscencia.

Tabla 5 RESPUESTA COXPARATIVA DEL CaSO,:Dy OBTENIDO POR 10S METO-
D05 I Y II, PRENTE A LA RADIACION-} (AC).

Tiempo de exposicién (seg)
Nétodo | , 5 10 15 20 24.5 30 36.5 40 45 55
1 7.7 12 15 20 30 21 41 40 44 61
1 11 19 27 36 42 53 68 69 80 88

Los resultados seflalan al procedimiento II como el mds sensi
ble. la respuesta TL de ambos con respecto al tiempo, resulté li-
neal.

Se utilizaron mallas de 80 y 180 para tamizar los cristales-
después de haber sido molidos en un mortero. Se hicieron pruebas-
de sensibilidad tanto con los que se quedaban en la malla de 180,
como con los que se pasaban, encontrdndose que los cristales mds-
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grandes son mds sensibles que los mfs pequefios, 10 Que muestra la
importancia de seleccionar el tamafio de los mismos.

En vieta de que se presentaron problemas con el control de -
1a temperaturs, ya que llegaba el momento en que se tenfa tan po-
co dcido en el cristalizador que resultaba diffcil conocer la tem
verature exacta que se tenfa en ese instante, se decidié utilizar
un bafio de aceite que permitiera fijar la temperatura durante to-
do el tiempo en que se llevaba a cabo la incorporacién del Dy as{
como lograr que aquella fuese la misma tanto en el aceite como en
el seno del matracs.

Bajo estas nuevas condiciones se ensayaron los dos métodos -
mencionados anteriormente. De los productos obtenidos se pesaron-
10 muestras iguales de cada uno y se irradiaron con una fuente de
rayos gamma de 6o(:o a diferentes tiempos de exposicién. Los resul
tados aparecen en la tabla b .

Tabla & RESYUESTA A LA RADIACION GAMMA DEL GlSO4 sDy OBTENIDO POR
LOS METODOS I Y I1 UTILIZANDO BAKO DE ACBITB (/‘c).

Tiempo de exposicién (seg)
Método 1 2 3 4 5 6 7 9
I 30 36 43 55 65 67 57 55 62
11 36 57 56 59 T1 76 67 74 79

Bn vista de gue el dosfmetro obtenido por el procedimiento -
I1 resulté nuevamente el mds sensible, se decide comnsiderar esta-
técnica como base para llevar a cabo la optimizacidn.

2, DISERO DE EXPERIMENTOS PARA OBTENER EL DOSIMETRO OPTIMO.

Después de un andlisis cuidadoso de los pardmetros experimen
tales que pudieran influir en las propiedades finales del fésforo
discutido en este trabajo, se llegé & la conclusién de que las va
riables experimentales mds importantes que tenfan que ser optimi-
zadas son las siguientes:
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VARIABLE.

Temperatura de incorpora-
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. INTERVALO ESTUDIADO.

De 200 a 300°%.

cién de Dy al (7.81.)4

B. Temperatura en la mufla De 400 a 900%.

C. Tiempo en la mufla De 20 minutos & 10 horss.

D. Concentracién de lbzo3 oon De 0.01 a 1 molf.

respecto al cnso‘ :2820

De 65 a 165 ml pars 8.6 g

de c.so‘:zazo y 0.0186 g
de lbz 3

caso‘sanzo sarca Baker
y Nerck.

B. Cantidad de 8280‘ conc.

P. Diferente tipo de reactivo

Para seleccionar la parte mds adecuada u Sptisa del interva-
lo estudiado en cada una de las variables, el oriterio que se uti
1iz6 en este trsbajo para juzgar 1la calidad del fésforo obtenido-
fué oue ésta es mds alta cuando se cumplen las siguientes condi -
ciones:

a) la respuesta termoluminiscente debe ser 1la mds alta posible -
(mayor sensibilidad).

b) El pico principal de la ocurva de luminiscencia se debe encon -
trar a una temperaturs entre 200 y 25000.

c) le pérdida de la energia absorbida con respecto al tiempo debe
ser 1o mde baja posible.



A. VARIABLR: TEXKPERATURA DB INCORPORACION.

La temperatura de incorporacién es aquella a la cual se ca -
lienta la mescla formada pors O-SO 32H,0 « nzo + H, 50, pars que

24
se lleve a cabo la introducciln del lbg a la red cristalina del-
mor

las temperaturas que se probaron fueron: 200,260,270,285,290
y 3oo°c: fijdndose las demés condiciones de la siguiente manera:
Reactivos:
0.037 g de mzo3
17.21 g de Cad0 szao

4
180 al de H_50, conc.

tiempo en J: m‘th: 1 h 50 ain.
temperatura en la sufla:s 125%.

Se tomaron muestras iguales de cada uno de les fésforos pre-
parados & las tempersturas mencionadas y se expusieron a 0.5 roent
gen de radiacién gamma con una fuente de Cs-137. Los resultados -
obtenidos aparecen en 1a tabla 7. Ver grafica 1.

Tabla 7 HESPUBLTA DE DIPERENTES PREPARACIONES 0B c.so tDy A GAsMAS.
58'%ce 2N LA QUE SB VARIO LA TEKPERATURA

UB INCOHrYORACION. (nC)

Temp. de incor Tiempo tramsourrido post- Pérdida de
poracion (°¢) irradiacion (horas) 24-96 h (%)
24 96 ____|

200 31,5 23,6 25.1
260 3.9 30.4 19.8
270 42.3 M.l 19.4
285 54.3 44.3 18,2
290 50.4 42,3 16.1
300 35,0 30.0 30.0

£n la tabla 7 se puede obpervar como se incrementa la sensi-
bilidad al aumentar la temperatura ae incorporacién; asi{ mismo se
muestra como la pérdida de la energfs absorbida por el dosimetro-
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es mayor cuando tal temperatura disainuye. }
Las curvas de luminiscencis obtenidas muestran un pico més -
importante a . 120%‘ pars los productos procesados a temperaturas
de incorporacién bajas, el cual disminuye al incrementarse éstas,
al mismo tiempo que el pico o 220°c sumenta en tamafio. Pig 14
En vista de que a 29o°c la mezcla se proyecta fuers del reci
piente al momento de iniciarse la precipitaciém de los cristales,
se decide que la temperatura apropiada para obtener un producto -
que presente alta sensibilidad y baja pérdida de informacién, es-

de 28545%.

CONTROL DB LA TEMPERATURA DE INCORPORACION.

Se investigs si se alteraban las propiedades termoluminiscen
tes del dos{metro al ser eliminade el bafio de aceite con el que -
se controlaba la temperatura hasta el final de la evaporacién del
dcido sulfdrico. Pig. 15

Yara tal efecto se probé la respuesta del c-so.w,y obtenido-
de las dos formas. Los resultados que se obtuvieron se encuentran
en la tabla 8 . o

Tabla 8 RESPUESTA DB CISO‘ tDy A LA RADIACION GAMMA PREPARADO CON
Y SIN BARO UE ACEITE (nC).

Dosis (mRuds)
Preparacidn 2 60 244
Con bafio de
aceite 5.2 11.0 33.7
8in bafio de
aceite 6.3 12.4 4.3

las respuestas obtenidas indican que es indistinto utilizar-
bafio de aceite o né, lo importante es controlar la temperatura en
1a primera parte del proceso de incorporacién del disprosio al -
caso‘; al final las variaciones en la temperatura de incorpora -
¢ién no traen consecuencias notables.

las curvas de luminisoencia de las dos preparaciones resulta



Intensidad Luminiscente

Fig. 14 CURVAS OBTENIDAS DEL CasO,: Dy PREPARADO
A DIFERENTES TEMPERATURAS DE INCORPORACION
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Bafio d¢ sceite

Pig.15 Bafio de aceite utilisado en la optimizacidn del
métndn de preparacién del CaS0, sDy.
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ron idénticas, tanto en su forma como en la temperaturs a la que-
aparece el ndximo del pico principal.

B. VARIABLE: TEMPERATURA EN LA NUPLA.

Despuds de que se ha lievado a sequedad 1a mescla formada -
vor el sulfato de calcio, el dxido de disprosio y el deido sulfd-
rico, los cristales obtenidos son colocados en un crisol y calen-
tados en una mufls con el objeto de eliminar por compieto el dei-
do sulfuirico.

Se aplicaron diferentes temperaturas en la mufla a cristales
obtenidos bajo las mismas condiciones para encontrar la ads ade -
cuada.

Las diferencias encontradas se pueden observar en la tabdbla 9
Adends, en 1la tabla 9(a) se anotan resultados semejantes de prue-
bas a otras temperaturas, efectuadas para precisar todavia mds la
temperatura Sptima en la mufla.

Tabla 9 RBSPUESTA TL DBL u-so‘m, A RADIACION GAMMA UTILLZANDO EN
SU PRBPARACION DIPERENTES TEMPERATURAS BN LA MUPLA (nC).

Temp. en Tiempo transcurrido post- Péraida de 5-
1a mufia(’c) , IrTjiseitn fhores) o 120 horas ($)
400 86.0 76.0 72¢.5 64.8 24 .6
450 93.6 75.4 70.0 65.4 30.1
500 95.6 83.7 80.0 73.7 22,9
600 108.7 97.3 90.8 85.7 21.1
700 104 .4 89.6 82.0 176.4 26.8
800 100.4 93.1 76.6 69.4 30.8
850 89.0 70.5 61,7 57.2 35.7
900 86.4 65.0 56.1 48,2 44.2

Los cristales tratados a 600°C en la mufla presentaron la me
jor respuesta & la radiscién; asf como una pérdida menor de la -
cantidad de termoluminiscencia presentada en la primera iectura,-
respecto al tiempo.

La respuesta grdtica ade las magnitudes de la respuesta termo



42
luminiscente resvecto a la temperatura aplicada en la mufla aparg
cen en la grdfica lp.

Las curvas de luminiscencia de cada uno de los productos obdb-
tenidos con distintos tratamientos en la mufla no presentan dife-
rencia en su forma ni en la temperatura a i1a cual aparece ei pico
orincipal; todas presentaron un mdximo a & 2zo°c.

Tablaga HESPUESTA TL DEL 0&804 tDy A RAYOS-y PREPARADO UTILIZANDO
DIPSHENSES TEMPSRATURAS EN LA KUPLA (nC).

R T e e
mufla (°c) 24 36 144 (%)
500 90.1 86.6 73.7 18.2
550 99.4 94.3 79.6 19.9
600 107.2  99.5 85.5 20.2
650 99.7 91.6 80.2 19.5
700 95.3 89.2 74.5 21.8
750 88.8 80.5 66.1 25.5
800 84.5 77.7 63.7 24.6

+ Todas las muestras fueron expuestas a 800 mR de radiacién gamms
utilizando para tal efecto una fuente de 1370..

C. VARIABLE: TIEMPO EN LA fUPLA.

Desnués de aue el producto ha sido retirado de la parrilla,-
se hace necesario someterlo a una tenneratu;-t mds elevada, la --
cual ha sido establecida como 600°c, con el objeto de eliminar -
los restos de dcido oue todavia permanecen en el c-so4=D.v-

Con 1a finalidad de estudiar si la respuesta del fdésforo o -
su capacidad pars conservarla a temperatura ambiente se altera al
variar el tiempo de permanencia en la mufla a una misma temperatu
ra, se procedié a ensavar diferentes tiempos de calentamiento con
servando el resto de las condiciones constantes. El intervalo es-
tudindo fué de 20 minutos a 10 horas en la mufla a 600°C.
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Se tomaron muestras de cada uno de los dos{metros preparados

a los diferentes tiempos y se expusieron a 450 mR de rayos gamma-
utilizando una fuente de cobalto-60.

Tabla 10 RESPUESTA A BAYOS-§ DB GISO4 tDy PHEPARADO CON DIPERENTES
TIEMPOS EN LA MUPLA A TEMP. CONSTANTE DE 600°C (nC).

Tiempo en la| TiemPo '(':::3"“*"“" Porcentaje de pér-

mufla(horas) 1 2 5 7 dida a los 7 dfas
0.333 55.1 53.1 47.5 41.2 25.2%
0.666 56.4 53.5 47.5 40.3 28.3
1.0 56.0 53.3 45.0 39.3 29.8
2.0 60.0 57.7 52.6 43.4 27.6
4.0 58.7 57.0 51.0 42.3 7.9
7.0 60.8 59.3 53.8 45.1 25.8

10.0 57.6 54.3 46.8 40.5 29.6

De acuerdo & los resultados de 1la tabla 10se puede afirmar -
que no hay diferencia en la respuesta termoluminiscente de los -
fésforos preparados aplicando diferentes tiempos en la mufla; lo-
mismo puede decirse de las pérdidas presentadas por el dosimetro-
con el transcurso del tiempo después de la irradiacién.grdfios 1lc.

Se graficaron las lecturas de cada uno de los tiempos de ca-
lentamiento en la mufla, probados, no encontrdndose diferencia en
la forma de la curva de luminiscencia ni en la temperatura a la -
que aparece el mdximo del pico principal; éste se encuentra a -
220°%.

D. VARIABLE: CONCENTRACION DE DISPHOSIO.

El efecto de la concentracién de disprosio se estudié en el-
intervalo comprendido entre 0.01 y 1.0 mol% de l),y:__,o3 con respecto

sl 0!80‘ 32H20.
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Gréfica 1C Respuesta TL de CaS0, :Dy utilizando en su
Preparacin diferentes tiempos en 1a mufla.
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DATOS 3
Elemento P.A. RBACTIVOS P.M.
0 16.0 caso4 821'120 172.1
s 32.0
H l.o
Ca 40.0
CALCULOS 3
Pare 0.01 mol¥ de by,0,
0.01 mol lb,‘,o3 = 3¢ '”2°
mol 3203 3473 & Dy.0
———
100 mol CaS0, :2H,0 x 172.1 g CaS0,:2K,0 " 17210 g CaS0, :2H,0
mol 0.80‘ :2820

Por razones précticas se decidié trabajar con 17.21 g de -
c-so‘zznzo. entoncess
17210 g CaS0, :28,0 373 & By 0,
17.21 g caso‘szuzo X

X= 0,00373 g lbzo3

Pars la cantidad fija de 17.21 g de c-so‘:anzo se presentan-
en la tabla siguiente las cantidades de D’z°3 que se utilisaron -

pars las diferentes concentraciones ensaysdas:
Concentracién de ny203 Cantidad de m203

en el fésforo (mol%») utilizada (g)
0.01 0.00373
0.05 0.0186
0.1 0,0373
0.5 0.1866
1.0 - 0,373
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Se pesaron muestras de 0.25 g de cada una de las preparacio-

nes con las concentraciones nencionadas y se irradiaron con ravos
camna de 6°co. En la tabla 11 se presenta la respuesta de los do-
simetros preparados a cinco diferentes concentraciones, asi como-
la pérdida observada para cada uno después de haberlos guardado -

durante 8 dias a temperatura ambientes.

Tabla 11 REs/USSTA DEL CaSO,sDy A RAYOS GAMMA U 6950 coN DIPERREN
D0SIS:2.3 Rads P8y CONCENTHACIONES UB Dy (nC).

Conoentraoite u.-po( :;ﬁ;:mamzu erdida de 0.79
de Dy (mol%) 0.75 ‘ 8 & 8 dtas (%)
0.01 120 98.5  84.6 29.5
. 0.05 263 246 239 9.1
i 0.10 365 304 218 23.8
0.50 221 204 203 8.2
1.00 195 173 157 19.4

la pruedba anterior revela que el fésforo mds sensible es & -
quel con una concentracién de 0.l mol¥, aunque su porcentaje de -
pérdida sea de las mayores. '

Se probaron dos nuevas concentraciones: 0.075 y 0.25 mol¥ oy
yas respuestas se comparan en la tabla 12 con aquellas que presep
taron resultados mds altos en la dltisa pruebdba.

Table 12 LSCTURAS CBTENIDAS A UIPERENTES CONCENTRACIONES DB

0OSIS: 3 Rads oy rana 4 38 %o (nc).

Concentracidn Tiempo post-irradiacidén(dias Perdida de

de Dy (ao1f) 075 ! 12 atee (4)
0.05 328 329 2 N1
0.075 433 422 308 211
0.10 456 429 308 28.2
0.25 39 M6 219 19.4
0.5 307 261 218 22,5
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Los resultados obtenidos indican que es indistinto utilizar-
una concentracién de disprosio entre 0.075 y 0.l mol¥ respecte al
c.so.zznz
fiestan la nisma sensidilidad, leo cual es importante para considg
raciones prdcticas.

Ia concentrscién tiene un efecto notable en 1la forma y la -
temperatura a la que aparece el pico principal en la curva de lu-
miniscencia del fésforo. A medida que la concentracién se aproxi-
sa a 0.1 mol$ la temperaturs del pico principal aumenta, disminu-
yendo cuando se aleja de la misma, lo cual parece indicar que la-
concentracién de disprosio es importante para establecer el nume-
ro de trampas que se forman y la profundidad a la que éstas se -

0, ya que como se puede observar ambos productos mani —

crean.
En 1a gréfica 2 se puede ver como varfa la respuesta 7L del -
dosfmetro respecto a la concentracién de Dy.

B.VARIABLE: CANTIDAD DB 82804.

Ia siguiente variable que se estudié fué la cantidad de Jci-
do sulfdrico necesaria para lograr una incorporaciém éptima del -
disprosio a la estructura cristalina del sulfato de calcio.

Considerando fija 1a concentracidn de disprosio como 0.1 mol
% de Dy con respecto al cuso‘; se utilizaron 8.6086 g de c-so‘zﬂzo
en cada una de las siguientes preparaciones en las que se conside
raron: 65, 90, 115, 140 y 165 ml de 32304 concentrado.

Se pesaron muestras conteniendo 0.2 g de cada una de las pre
paraciones anteriores a las cuales se les aplicaron diferentes dgo
sis de radiacién gamma con una fuente de 6000 de 0.55 Ci de acti-
vidad,

De las muestras irradiadas se tomé una lectura 24 horas des-
pués de haber sido expuestas @ la radiaoién y otra 17 dfas des --
pués.

A continuacién se presentan los resultados de las lecturas -

obtenidas a los dos tiempos diferentes asi como de la pérdida ob-
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vervada en este intervalo. Ver tablas 13 A, 13 8By 13 C.

Tablal3 A RESrUESTA DEL 01804 sly A GAMMAS DB 6000, PHEPARADO

CON DIPERENTES CANTIDADES LB 5280 .
Lecturas tomaaas 24 horas después de la exposicién (nC)

Cantidad de Bxposicién (R)
sto‘ (ml) 0.18 0.73 1l.14 2.0}
65 16.4 60.4 9y8.9 169.9
90 29,0 110.9 189.0 318.6
115 31.7 118.0 194.8 333.9
140 32.0 115.5 195.8 329.6
165 33.6 118.8 198.6 342.0

Tablai} B LECTURAS rOMADAS 17 DIAS DsSPuES UB LA EXPOSICION (nC).

Cantidad ae Bxposicién (R)

11280| (m1) 0.18 0.73 1.14 2,03
65 12,0 41,1 66.4 112.4
90 21.9 81.9 126.9 220.5
115 23.4 84.2 139.4 243.3
140 23.6 83.65 135.4 245.5
165 23.6 83.05 136.3 250.8

Tadblai3 C PERDIDA DE LA INPORMACION EN EL PERIODO DB 1 A 17 DIAS
DE LOS VALORES DE LAS TABLAS A Y B (%).

Cantidad de Bxposicién (R)

| H,80, (m1) 0.18 0.73 1.4 2.03
65 26,0 31.9 32.8 33.8
90 24 .4 26.1 32.8 30.7
115 26,1 28.6 28.4 7.1
140 26,2 27.5 30.8 25.5
165 29,7 30.1 31.3 26.6




£

Je las tadlas 13 A, B y C se puede deducir que existe un in-
tervale amplie en la cantidad de doido sulfdrico que se puede utj
lisar para obtener la sisma respuesta a uns detersinads expoei --
citn. Pare 8.6086 g de caso‘:zazo san suficientes 115 ml de dcide
sulfirico pare legrar uns respuests alta y una pérdida respecto -

sl tiempo de las mence altas.
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P. VARIABLE: TIPO DE REACTIVO.

Una ves optimizados los distintos pardaetros que intervienen
en la preparacién del c-so4:m se investigé si 1a respuesta del -
fésforo se alteraba al usar pars su preparacién c-so‘zznzo elabo-
rado por una casa comercial diferente a la de Merck que era el -
que hasta el aomento se habfa estado utilizande. la resén del in-
terés por estudiar este factor es clara, ya que se sabe que dife-
rentes métodos de preparacién de les reactivos analfticos, as{ co
mo sus diferencias aparentemente pequeflas en cantidades de impure
zas oufmicas pueden afectar notablemente la natursless y tipo de-
las trampas termoluniniscentes. Se decidié probar el reactivo de-
aarca Baker porque comnarado con el de Merck es comercislmente -
ads fdcil de conseguir. Asi pues, se prepard el fdsforo con ambos
reactivos y se sometieron a distintas pruebas cuyas respuestas se
zuestran en las grdficas y resultados siguientes, donde puede a -
preciarse que el reactivo analftico de Merck induce en el fdésforo
un pico a baja temperatura lo cual proveca que aquél pierda la e-
nergfa alsacenada en cantidades considersblemente mayores que el-
fésforo obtenido com reactive Baker. bEn las grdficas 3 y 4 cuyos-
valores anarecen en la tabla 14 se puede observar lo anterior. En
la figura 16 se ven las curvas obtenidas pars los fésforos prepa-
rados con reactivos de Merck y Baker em nuestro laboratorio. la -
respuesta comparativa de los fésforos asf obtenidos fué diferente
principalaente al medir la rapides con que aquellos perdfan su e-
nergia alsacenada, de tal forma que el fésforo preparado con reag
tivo Merck presenté una pérdida de . 30% en la primera sesans, es
decir o, 7 veces nés que la obtenida para 00804zny preparado con -
reactivo analitico Baker.

Durante el perfodo de elaboracidn de esta tesis, ne publica-
ron resultados semejantes & los nuestros, por Prokic(23), encon -
tréndose unas pérdida de energfa bastante nds elevads en fésforos-
elaborsdos con resctivo Merck que para los preparados oon reaoti-
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verse en la figurel7 el dosfmetro termoluminiscente elaborado en-
este trabajo com reactivo de Nerck es de mejor calidad que el re-
portado por aquel autor, ya que como puede deducirse de las cur -
vas termoluniniscentes nuestro método de preparecidn logré la fop
nacién de un nimero bastante ads grande de trampas en el fésforo-
s la temperatura & 1la que se presenta el pico aaecuado pars dosi-
setrfa (~ 220%).

Cabe mencionar que la intencidn de esta parte del trabajo es
dnicamente seflalar que el coaportamiento del dosfmetro varfa con-
el tipo de reactivo con Qque se prepare y no hacer un estudio ex -
nsustivo ae 1a respuesta del féeforo con todas las marcas de reag
tivos que se conoccen.
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fTadblaid RESPURSTA DBL CaS0,sDv PREPARADD CON WBACTIVO ANALITICO

4

cuso‘ 82H20 DE DOS CASAS COnBHCIALES DIPBRANTES, A

RADIACION GAMMA DB Co-60.

Bxposicién Reactivo Tiempo trenscurri Pérdida de
dn vost-irradia -
cion (dtes) 08 34 a1
0 3 L (%)
4.2%7 Raker 527.1% 652%5.4 506.6 .93
Nerek 5R1.76 460.96 414.57 28,73
1.802 Baker 252.R 249.76 242.47 4.08
Merek  264.7 208.% 1R5.2 30.0
0.681 Baker ar.\3 Q0.43 96.7 0.56
Herek 0,26 81.20 70.2 29.26
0.21 Baker 3.6 Wu.03 W7 -
serck .43 20,26 26. 21.98




RESPUESTA TERMOLUNINISCENTE (nC).

Grifica 3. RESPUESTA A RADIACION GAMMA DEL Ca80,: Dy
PREPARADO CON REACTIVOS DE BAKER (1,1%) Y MERCK (2.2%)

8

3

g

! 2 3 L} 5
EXPOSICION (R)

1 Y 2 LECTURAS TOMADAS IMMEDIATAMENTE DESPUES DE IRRADIAR.
§* Y 2% LECTURAS LLEVADAS A CABO 34 DIAS DESPUES DE LA IRRADIACION.
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GrSfica 4. PERDIDA DE INFORMACION OBSERVADA EN caso‘: Dy
PREPARADO  CON CaSO,: ZHZO DE MERCK (1) Y BAKER (2)

1)
(2)
| 2 3 4 5

EXPOSICION (R)
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CAPITULO V

CARACTEKIZACION DSL DOSIMETRO OBTENIDO



A. RESPUESTA COMPARATIVA DB OQSO‘zD,y ¥y LiP (TLD-100) A

RADIACION GAMMA DB ‘°co.

TERMOLUNINISCENCIA OBSERVADA (UNID. ARB)

Dosis TiP (TLD-100) CasoO . tDy
(R)

0.21 4.0 32,0

4.26 22.4 527 .5

INTENSIDAD RELATIVA DEL 01304:w PREPARADO, RESPECTO AL
LiF (7LD-100).

" DOBIS
0.21R 4.26R

Li? (7LD-100) 1 1

CQSO‘ sDy 8 . 23.5




B. PERDIDA DE INPURJGACION OBSERVADA EN :L 01504 PHSPAKADO .

Se estudil la rerpuesta del docfnogro haciendo lecturas del -
polvo irradiado desde un tiempo cero (inmediatamente después de que
el fésforo ha sido expuesto a la rediacién) hasta 8 semanas despuds,
con lecturas intersedias.

El polvo no fué sometido a ningun tratamiento téraico previo a-
las lecturas.

Los valores obtenidos & los diferentes tiempos se anotan ense-
guida. Considerdndose cada uno como el promedio de tres lecturas de
una misma zuestra sometida en una cdpsula de gelatina a 1.2 R de ra

diacién gamma de Co-60.

Tiempo (cem) 0 1 2 3 4 6 8
7L (nC) 147.8 149.4 144.5 145.3 140.9 136.4 137.7

Para el fosforo preparado con reactivo Baker no se observa pér
dida hasta la tercera sezana, en la cuarta semana se tuvo 4.0% y --
6.2% en 1a octava semans con una €=> 2.1%.

El fésforo preparado con reactivo de Uerck presenta una pérdi-
da del ~ 275 en las primeras 96 hrs.
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I.N.I.N. - COMPUTO.

Grafice §. HESYUKLTA DB CabdO ‘:n, A HAYOS -3' DB COBALTO - 60

Mool (aradal —— 5. 00000602 + |

AJUSTE MINZNOS CUADRADOS.

FOIO @e 3. 2E+0000+ 0. 22- 020 METODO EMPLEADO : I.G.

OP = 1.05422+8 | EX:11PULG. « 9.2226+91 | EY:11PULG. = 1.246E+#1 |D. MATEMATICAS APLICADAS.
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I.N.I.N. - COMPUTO.

Grafica 6. HESrPUESTA DB c.ao‘wa BAYOS - X DB 120 kv +

8 10 ma cen filtre de Cu de 0.5 mm

T par

F(IO oo d, FE-00F ¢ 7. 0E-01%

A USTE NINIMOS CUADRADOS.

M TODO EMPLEADO : H.6,

DCP « 1.52701c+01 | EX:IPLLG,« 1.074k4€4 | EY:11PLG, = 1, T96E+62

D. MATE.IATICAS APLICADAS.
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E. RESPUESTA DEL CaS0,:By A DIPERENTES DOSIS D
RADIACION GAMMA.
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220 ,:4, Temperatura ( C)

B. Pig18 Curvas de luminiscencias del c-so‘sny irradiado a da-
ferentes dosis con gammas de cobalto-60.
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INTEN'nsTACION De HESULLTALOS .

Bn este trabajo hemos presentado las curves de optimisacién-
ae las variables que influyen en la capacidad de respuesta a la -
radiacién, de los fésforos que se han prepsrado, por medio de erd
ficas sensibilidad del fdésforo vs. variable, encontrdndose en ge-
neral curves que presentan un adxino a condiciones definidas de -
presaracida.

A. PEMPSRATURA DE INCORYORACION LUE DISPROSIO.

gs la temperatura & la que se lleva la mezcla foramada por -
cuo‘:zazo y disprosio, disueltos en Hzao‘ concentrado, pars pro-
piciar la colocacidn correcta del Dv en la malla oristalina del -
sulfato de calcie, de tal manera, cue cuando el #cido sulfuirico -
ha sido evaporado casi en su totalidad y los cristales del fésfo-
ro preparado son llevados a la sufla, los iomes del lb3’ alcancen
los sitios acecuados en la estructura de la red, para la forma --
cién de los centros ter.oluminiscentes.

Puede observerse en la tabla 7 v figura 14 que a medide que-
se incrementa la temperatura de incorporacién suments la forra --
cién del ndmere de centros de terreluminiscencia y la profundidad
a 1a que éstos se forman, lo cusl se refleja en el aumente en la-
sensibilidad de les fésforos y en el crecimiente progresive del -
pice a ~ 220°c, lo cual indica que una cantidad mfs grande de e -
lectrones han sico retenides en trsapas mds orofundas.

Le teaperatura éptima encontrada (295°C) fué 1a que logrsd un
asyor ndmere dGe trampas & una profundidad tal que al momento de -
desexcitar al fésforo, previamente irradiado, utilizando un detec
tor de termoluminiscencia, se desecupen a 220%.

A temperaturas msenores de 2P5°c la celocacioén del Dy3’ en la
setriz, ademés de ser deficiente, induce la formacién de trampas-
s bajs temperstura, lo cual se refleja en la pérdida que a tempe-
ratura asbiente oresentan estos fésforos. fabla 7.



68

A temperaturas mayores de los 29o°c no es posible llevar a -
cabo la incorporacion correctamente, va que la energia suministra
da es tan alta que al momento de iniciarse la precipitacién de -
los cristales de caso‘w,. 1a mezcla ¢s proyectada fuera del ma -

trac.

B. TEMPERATURA EN LA MUPLA.

Bsta es la temperatura a 1a cual el material, todavfa con -
cantidad apreciable de H,SO., es sometido en la mufls com el objg
to de difundir los iones By * hasta los lugares mds adecuados de-
1a red cristalina del 0-80‘; 10 que posteriormente le dard a es -
tos cristales mejores propiedades termoluminiscentes. El interva-
1o en que fué estudiada esta variable fué entre 400 y 9oo°c. o -
contrdndose a 600°C el punto Sptimo para alcanzar lo anterior.

Cuando el fésforo es sometido a menos de 600°c en 1a mufls,-
la energia proporcionada con esa temperatura no es suficiente pa-
ra que todos los iones alcancen las trampas adecuadas, lo cual -
puede constatarse en los resultados mds bajos, obtenidos en la ta
bla 9 para los fésforos preparados bajo esas condiciones.

Asf{ mismo, temperaturas superiores a 600°c corresponden & -
energfas tan altas que se forza a los enlaces atdmicos a vibrar -
tan enérgicamente, que los iones del activador (m}’) no pueden -
retenerse en las trampas éptimas, siendo atrapados en trampas me-
nos profundas, lo cual puede apreciarse en los resultados de la -
tabla 9 , donde los fésforos tratados a temperaturas mds altas de
600°C en 1a mufla muestran, a temperatura ambiente, una pérdida -
ads grande de la energfa almacenada que los tratados a temperatu-
ras menores en la mufla.

C. TIEMYO EN LA MUPLA.
Este es el tiempo cue se mantienen los cristales de 0.804301
recién preparado, en la mufla, a la temperaturs Sptima del inciso

anterior.

.



Los resultados obtenidos a lo largo del intervalo estudiado,-
de 0.3 & 10 horas, no seflalan una diferencia significativa, tabla-
10, por lo que la linea horisontal que se obtiene al graficar sen-
sibilidad del fésforo ve tiempo de permanencia en la mufla, gréfi-
ca 10, muestrs inequivocamente que 1la difusién y el acomodo del dig
prosio dentro de la malla cristalina del caso‘ [ 600°0. son tan rd
pidas, que son mds que suficientes 20 minutos para lograrlo, lo -
cufl ademds es importante definir cuando se trata de cuestiones e-
confmicas.

D. CONCENTRACION DE DISPROSIO.

Por,‘sta se entiende, la cantidad en mol%, que se tiene del -
elemento activador (9.73') en la matriz del sélido, c-so‘. on el -
fésforo preparado.

El intervalo de concentraciones estudiado, fué entre 0.0l y -
1.0 mol% de 31203.

Se encontré que los fésforos preparados con cantidades com --
prendidas entre 0.075 y 0.1 mol#% de ruzoB. presentaron una respues
ta ndxima a 1la radiacién. Concentraciones menores son insuficien—
tes para agotar la capacidad del c.so‘ para la formacién de cen -
tros de luminiscencia; concentraciones mayores al intervalo sefiala
do como 6ptimo provocan distorsiones en la malla cristalina del -
sulfato de calcio, de tal manera, que un nimero considerable de -
los iones del activador, quedan ocupando lugares en la red que no-
corresponden a aquellas que dan buenas caracteristicas termolumi--
niecentes al s86lido; puede observarse en la tabla 12 que el efeocto
anterior aunenta con la concentracién de Dy203. Ver grifioca 2.

2o CANTIDAD DE H2804.
El reeultado de la optimizacién de esta variable tiene, escen
cialmente implicacionee econémicas ya que del intervalo, de 65 a -
165 ol de 4cicdo para una cantidad fija de 8.6g de (!nS()4 y Dy203, -

ege encontrs que 115 ml son suficientes para tener una respuesta -



70

alta cozo la odtenida con msyores cantidades de dcido, 10 cual se-
#ala que 1o iaportante al momento de preparar el fésforo ¢s colo--
car uama cantidad de sto‘ sufioiente para lograr una sescla homaogd
nea que peraita uns movilidad eficiente de 1los iones al momento de

1a incorporacidmn.
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CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

En este trabajo se ha llevado a cabo 1la optimisacién de las-
variables experimentales que de una maners determinante influyen-
en las propiedades dosimdtricas del fésforo c.so‘ tDy, uno de los-
materiales termoluminiscentes mds utilizados en la actualidad pa-
ra dosimetria de la radiacién.

Se pretende que la optimizacién efectuada sea una contribu -
cién importante pars el conocimiento exhaustivo de este dosfmetro,
¥& que a ese respecto no se tiene informacién en la literaturs; s
dends vuede considerarse til para aquellas personas que dedican-
sus esfuersos a este campo de la ciencia.

la respuesta de los fdsforos obtenidos en este trabajo se -
compara favorablemente con 108 mejores resultados pudblicados. Si-
sultsheamente a la buena calidad lograda es de recalcar el buen -
erado de reproducidilidad que se obtuvo en la respuesta de los -
fésforos obtenidos en diferentes lotes, 1o cual representa una -
ventaja ya que es bien conocido que la falts de esa reproducidili
dad constituye un serio problema en el uso rutinario de la mayo -
rfa de los materiales termoluminiscentes.

las variables experimentales que se estudiaron en este trabs
jo son:

A) Temperstura de incorporacidén (de 200 a 300%c)

B) Tempersturs en 1a mufls (de 400 & 900°C)

C) Concentracion de 01203 con respecto al c.so‘:zuzo (de 0.01 =
1 mol%)

D) Cantidad de 32304 conc. (de 65 & 165 ml para 8.6 g de o.so‘s
2H,0 v 0.0186 # de D"203)

E) Tipo de reactivo (01304:2H20 marcas Baker y Merck).

De las mencionadas, las variables mds importantes son: la -
temperatura de incorporacién, la temperatura en la mufla y la con
centracibn de D,vzo3 con respecto al Gn804:2ll20.

Se desea hacer énfasis en la importancia aue tiene el hecho-



72
de utilisar diferentes tipos de reactivos en 1a preparscidén del -
fésforo deseado; en esta tesis se estudiaron dos de ellos y se de
tectaron sus efectos. Como una sugerencia pars investigaciones fu
turas se marca la necesidad de realisar un estudio mds completo -
de esta variable, asf como de las rasones que la hacen influir en
las propiedades termoluminiscentes del producto obtenido.
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