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INTRODUCCION 

En este traba;o s.e diseña un sistema espectrom~trico de rayos 

gamma de captu,.-a para el anül isiS de ·elementos contaminantes . en 

petroleo crudo. El anál isís. de rayos·, gamma de captut"a rayos 

prompt gamma por· meo10 de la activacitn con neutrones lentos es 

comunmente llamado método PGNAA <Prompt Gamma Neutron Ac:tivation 

AnalysisJ. El pr1nc1pio oe este método es la captura 

radiativa o reacción <n, ¡.- 1, en el cual, los núcleos compuestos 

resultantes por la captura de neutrones lentos tienen energías de 

excitación altas y si el neutrón no es reemitido, esta energía es 

disipada por la emisión inmediata <prompt>, 10-14 segundos, de 

rayos gamma .. Estos ,.-ayos gamma sor1 característicos para cada 

elemento. En el capítulo 

eSte tipo de ailál.iSis~ 

se dan los .fundamentos teóricos para 

Los elementos c:ontaminantes de interés en el petróleo son azu-F-re, 

vanadio 1 hierro, níquel y cobre; la"det"ección de estos elementos 

es de vital importancia. En el capítulo II se describe el 

desarrollo del diseño y montaje e>:perimental del sistema 

espectrométt·ico de ra.,·os gamma de captura para el análisis de 

estos elementos petróleo. 

En el capitulo III <Análisis Experimentall se esboza el 

procedimiento de la calibt·ación del sistem~ espectrométrico y la 

calibración para el anál1s1s elemental; contando és-c.o es 

posible determinar la concentración de los elementos contaminantes 

en petróleo en cualquier muestra masiva. 

Para demostrar· la precisión de nuestro diseño se determ1naron las 

concent1·aciones elementales de muestras incógnitas y comparan 

nuestros resulta dos con métc·dos convencionales. 



DETECC!ON DE ALGUNOS ELEMENTOS EN PETROLEO 

POR RAYOS GAMHA DE CAPTURA. 

CAPITULO 1 

FUNDAMENTOS TEOR!cos. 

1.1 Introducción. 

Ya que los neutrones son :nu·¡ rienütrantes, pueden investigarse 

materiales mas!vos proauc.:.endo una ini=ormacicin que es 

relativamente insemo.ible a las.· it-r""egutaridades ·de superficie que 

resultan inconvenientes._ c:C?r· _C?tras t'écnicas de análisis. 

Un interes del uso-de -~-éút.r~-9n~-s-es:·-~a _mínima pr·eparación de la 

muestra la cual es necesat·ia para -producir una información óptima. 

La in<f"orma.ción acerca de la ' mUestra es obtenida midiendo las 

modi-Ficaciones er:i la radiacion- (de neutrones> primaria o bien las 

radiaciones secund.;..rias producidas c:omo un resultado de 

reacción del neutrón con una componente de la muestra. 

Ejemplos de métodos basado5 sobre mediciones de radiaciones 

primarias son tt·.?.r.srr:.::.<;:.ión, absorc~tir. 'I mooeración, mientras que el 

análü:.is por activaciones la mejor conocida de las técnicas que 

emplean el conteo de radi&ciones secundarias. 

I.2 Fuentes de Neutrones. 

Los neutrones son producidc~ únir:a.mente por· reacciones nucleares .. 

Pot· consiguiente una fuente de neutrO-ñE-s_--p-uiiCie ---eXistir solamente 

en un disposit1~0 en ~l cual l•S reacciones nucleares (que liberan 

neutrones como .. ma part{c:t.1la product_o>_ ~uedan oc:urrir. 

Las r·eacciones nucleares que prodUéeri neutrones pueden ser 

inducidas de las siguientes manaira.s; 



il Rad1ac1ones alfa gamma de núclidos radiaccivos. 

iti Partículas cargadas 'I r"o!'diac:i~r:i. ~am:r1a de dispo"si~ivos 

i i i) Fisidn nuclear (y_ fus10~,¡~. bijO condiciones 
- --~. - .. coritroladas o 

sin control. ,- ·- ;:::-' 
:· . )e~>;;¡_{}'.,~~' 

Estos disposi ti 'los pr"Od_Uce·~: .fU~hii!S·:<de--':fieut-r:OneS ·qLI;e. Varían· en 

espec t,·o de- e••er·_; i a __ y _-e_~'..·:~!:_,"_;_~~~~~; .. ~:~;;.:;~~:~-~}~\:~~~;·_(~~ en -la forma 

el 

d .. 

fuentes 

c:1e clto fluJo. 

Los r1eut.rones de ::ualquiera de esta? fuentes_ tienen común la 

capacidad para ser termal1~ados, proceso en el cual tienen grandes 

proba~n l 1dades de c:ai:tur·:. =ior' 'T.uc:hos elementos para for-mar 

r.úc l .i. des r-ac1 a:: t ! ... os. 

1.2.t Fuentes radioisotdpicas. 

!a -fuer.te 

radioi~otdp1ca. Tales f'uer-.t.;;s pueden consistir de 1·adionúclidos 

emisores de a!f'as o gamma:. ,;,ezcladas con un material blanco con 

una energía Ce arr.arr-e de nc-..1t:·:;nes baja. Otr-o tipo de fuente de 

ne..:tr"ü:-.e~ r.:ic~::1so-:.Op1=.::. .:::::-isi;;.te .:!e !os alementos muy pesado5 que 

se desintegran completamente o en parte por f'isidn espontánea. Las 

.fuentes de neutrones rad101sc.t~picas tienen la ventaja de ser 

peque!':=.::, carr1pac~as. de ne tener p,:,r-tes movibles, de ser 

~t.c1lrr.&r.t.& calibr-adas, y a.:;. !..;:r.e:r una p1·oaucc1on de !""1E?'..:tror.es que 

es constante o decae a un.:. r·apidez conoc1da. Su desventaja m.:.yor 

eoz. s•..: pr~~uc:~1ón dP. neutr·on~~ n;;lati·1a.mente baja obtenible aún con 

3 



cantidades de multi;:urie de radiactiv·i-dad. ·Una·· desVentaja menor es 

contra 
,' ... :·_,".:·.' 

La .d~~~p.ac: :.~:J;_·-~~>1~.:·,..¡¡~~ac._i.ón 
ser c:c;~Si·;~~-;a~~··i· .· ,'>': , 

de calor 

-fuentes radioisot6picas 

' '--·- ·::;_::.: 
,,-~,i~" ";':·' '. ·>~·. 

Fuentes e o-, n >, Radi_act.ryas._,,~:·,,~- \:-· ~~.:=:",,~:::_: __ .. ~~-· .. 

La reacciórl .~uc:l_ecir ,-~:á~·'.:-,j~~d~~:· p~,~~)ff~-~ ,~:~.~~~,~c'ción Ca,n) 

neutror.es e~;_ !a -~-is1ñ'a '.:~~-~~~;~4·~:- ~·~·~· ~;~~~~':j'g._·=~:· su ~-~~:sC¿-~~i~{Ento: 
--

;H~ ___.- ~.:é .:· '+ ~~ + - 5. ?- Mev ••• (!. 1) 

de 

de 

en la cual el berilio f1,.ie ·i,·ra.dL:..do con ·cpart:íc:Ulas al-fa de 

elementos radiactivos que decaen en Forma natural. Los emisores ce 

pat"tículas al-fa usados que decaen en -forma natural son 138-d 

21 ºPo . 1620-y 
220

f<a (en equilibrio con sus hijos> y 21.2-y 

lnc.lu';-en los eleir.t?ntcs tr·ansuranic:ls 

plutonio, americio, y cu1·10. Otros elementos ligeros como el 

be,-ilio pueden ser· usados como blancos, pero ya que el berilio 

genera !a produccion mas ~~ande de neu:rones por partícula al~a, 

compu1·ado con algún otro elemento ba.Jo cond1c1ones similares, es 

usado casi exclusivamente c~mo el elemento blanco .. 

Pa,·a fuentes de 
210

Po-u-Be , con Ec• : ~. 3 !"Tev, la energía del 

neutrón podría habe:·se- espe1·ado que v.:.riara er.tt·e 11 Mev (con 

partfculas a.Ira entrante<:. y neutrones salientes en la misma 

dirección) a 6. 7 !"1:;.;v !ccn : =-·=- aos partículas en la di rece ion 

oprn~st.a). Sir. emb.:-i:·ga, 1::. o:npl !tuo en !a energía del neutrón desde 
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excitados ce los nOclecs producto LaS -fuen't.es de 

226Ra-o-Be t.ambién tienen L'na ~.nlPlí,tud consider.:.ble en la energía 

del neu'tr'1n. 

Aunque el 
220

Ra t. !ene -~.n~ .. ~:~:~ ¿~-/~ed,\~ .·":·.g.~·ar:ú:te comparada con el 
2 'ºPo , las fuer.tes ."c?e ~~~~'i·?~:!,-f:/ se ~\usan_ ·p:ara la producción de 

r.eut~ones_ a-'_cauS~-·~-~é::-S·~~~~t~{~:·;.~~Y~J~~-i;,i~.i~~~ ~g~~ma, emitida por el 

22~Ra t~as~:.·.p-~~~~-ú~;!~~~ij~·t,~~!~_~f~sf~;~,f-~~-~-a~~~:.lti _~ ~.i'einpre deben ser 

tomadas e·n· :·cu-En'tá'¿Cli,~.ri&i~~Sé-7-~Sa~·;~;u-ent·es-----de -. ~26Ra 
,,. : .. ,-.. : '•' ,., ·., -<··. -

Los r:adi Ónúc l"i do_s·~ Co'n;.,el_émehtP:S.'.;'.~ t'raDsur:.~_r:-icos, 239Pu 

_.~:2 c~~·. - ~,,:--" "_ ~~~~~~li~~S?d¡'~"~Sr-úi~l ~,J·.~--:~hj,:-~:~-1~1 ~,ente 
. . . ·: . -· - -. <- -. ·v-· ·, 

241Am o 

como compuestos 

in~erme·t~·l~·~;~~,i:~n;·~~;:i(J-.-i:o~~~~¡;\·~.-~~~~~:~U/BeJ 'que tiene una densidad 

de 3.7 g/cm~ y una ·pro.c~~~;t~:~-.'-~~:.' - ."1.a 10° neutrones por 

segunde. por Curie (nps/Ci! · ac; pl.utonio. Algunas intensidades 

específicas mas gr.:.nces se pUeden obtener con 
2

'
1 Am/Be que 

produce apror. imadamente =· ~ .>:- io"' nps/Ci de 241
Am. Aunque el 

Am-241 decae por la emisión de p~rt!culas alfa de 5.4 Mev , estas 

pa1·t. :.e·~ l az son segu ! das por r-a1as gnmma de 40 a 60 Kev en la 

mo:1oria de las desintegraciones. 

Estos materiales son encapsulados en -formas cilíndricas. 

En la Figur"a I. 1 (Ttrc:hr\LCO.l -:;,:¡l fetln -76 /7 Am.&rsho.rn.:> se 

AMr<.24> 

con sus espec1-ficac:iones técnicas ,. ya que es la -fuente <o,nJ 

radiactiva más conveniente para el tipo de análisis que se 

desarrolla en este trabajo <Z. Janout, 1980; D. Trubert, 1989). 

Una comparación de las pr~ducc1one~ de neutrones partir de 



K.r'U6er. t971). ,.Aunq~e l~s fuent.es de 22coRa-o-Be of"recen una 

producción ·de neutrones por ·cur.ie más grande, la desventaja de su 

intensa radiación ga_mma y e! decrecimiento del costo de plutonio 

hace que las fuentes de Pu-o-é~ Am-~-Be sean más ~tiles como 

f"uentes de neutrones radioisotlpicas 

o 

"' 

J 
...J 1--

1.2 l. 2 

T~~o X .14 
CAPSULA 

DIMENSIONES EN mm 

Figu~a 1.1. Cdpsula de la fuente Am-Be empleada en este trabajo, 
mostrando sus dimensiones y sus especificaciones 
técnicas. (T&chnlcal bullettn 76/7. The Radiocñ.amlcaL 
Centre. Amersham). 
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Tabla I.1. 

Fuentes Ca,n) Radiactiv~s. CPaul Kru6er, 197!) 

Núcl ido Vida Media E 

" 
!Me'.'l Forma Producción 

Cnps/Ci l 

Po-210 138 d ~·- Be- me;:clado ' 2.sx10º 

Ra-221> 1,620 'I 4.5 Be-mezclado l. 1" 107 

Pu-239 24,400 ~.1 Pu.Be 1.6>:10
6 

Am-241 433 y 5.4 Amo -Be 2.2x10º . 
Cm-242 163 d 1>.I ? ? 

Fuentes Cy,n) R&diactivas. 

La reacción (y,n> con rayoz gamma emitidos por radioisótopos 

disponibles es posible únicamente con dos nóclidos, saber el 

berilio y el deuterio. 

El umbral <y,nl para el berilio es 1.67 Hev y para el deuterio 

2. 23 Hev. 

Todcs los otros r1Gclidos tiener. umbrales <y,n> arriba de 6 Hev 

Varios radionúc l l dos disp::ir.i bles emiten re.di ación gamma con 

energía superior a 1.67 Hev • La energía del neutrón emitido CE
0

l 

a partir de un r·ayo gamma monoenergético (Er) interac:tuando con 

un nUcleo de berilio o deuter¡:) cor1 una energía de amarre del 

neutrón (0) está dada por el ángulo (B) entre el -fotón incidente y 

el neutrdn emitido por (Paut K.rU69r, 1971~: 

+ 6 cos e •.•• (l. 2> 
1862 (A-ll 

c:on el término de correcc1ón 

7 



ó 

2 (A-1 )(E -Ol 
-Y ••• (1.3) 

La amp 1 i tud en ~a ene~;¡ a_ ~el~~~~~;:ó~ ,~¡>tf dad~ por <Paul 

1971 l: 

-t.E~ =. 2 6 ' ••• (!.4) 

XrUBer. 

que se incrementa considei·ablt?mente cuando la cantidad de berilio 

y deuterio es aumentada pa1·a oot.erier int.ens.1aades aprovechables. 

La amplitud en la energía del neutrón en fuentes g1·andes por 

causa de la dispersión Compton de los -fotones antes de la reacción 

fotoneutrón y la dispers1Ci;, je los neutrones antes de emerger 

desde la fuente. La proouc~ió~ oe neutrones p~r curie es mucho mas 

pequcna para fuentes de fatoneut1·ones que para .fuentes 

alfa-neutrón. Con la desventaJa de vidas medias más cortas y el 

peligro ante la radiación gamma penetrante, las ~uentes de 

fotoneutrones no se usan para propositos de activación, aún 

cuando los .flujos de neutt·ones sean aceptables. 

Fuentes de Fisión Espontánea. 

Aquellos elementos transuránicos que se desintegran por .fisión 

espont~nea, liberan varios naut1·ones el proceso, representan 

una fuente potemcial de r·ad1oisotopos. para la generación de 

neutrones. Un ejemplo p1·actico es 2 :,:cf- <2.65 ai"ios) en la cual 

apro>:imadamente el 3. 1 '1. de su decaimiento son .fisiones 

espontáneas, liberando 3. 76 neut.rones poi· .fisión. Por consiguiente 

B 



cada desintegración del 2~2 C.f pr·oduce 0.031' X, 3.7(,i 0.12 

produce i ón ele neut.rc.nes de =· :;4 x 10l2 nis · •. -, , 

En la pr.t.ctica, se usa Frecuentemente la .fu-eOte~-.~e _:.c_a~i.for~ic-252 

<H.R. Wilde, !982; R. Zaghloul, 1987; :·Ctiíéri -'_ChUng, 1988; M. 

VobecJ.cy, 1989; z. Janout, 1989; S.D .•. .T~~=-~~-ªC:.c:>.~t"~,_ 1~_88_; T. Gozany, 

1980). La intensidad de est.a=. f'.uentes_ tainbién_ sé 'incrementa cuando 

se exponen a la irradiaciGn de -n~~-t/o-ñe·s:;~ por causa de reacciones 

adicicnales neutr6n-Fisi5n inducida. 

I.2.2 Generadores de Neutrones. 

El generador de neutrones en su Forma comercial es un acelerador 

de partículas cargadas dise~ado para producir eFicientemente un 

haz de neutrones por medio de alguna reacción nuclear apropiada. 

Las reacciones más usadas que tienen producciones altas de 

neutrones rapidos son <Paul Kruser; 1971) 

ªH<d,n>'He Q=17.6 Mev ••• (l.6) 

ºBe(d,n1 1 ºB 0=3.79 Mev ••• CI.7l 

El generador de neutrones consiste en una Fuente que entrega 

iones de deuterio (deuterones) a un tubo de aceleracidn en el que 

los deuterones son acelerados a través de un potencial de 

aproximadamente 150 Kv. Los ione5 ac:eler-ados chocan con un blanco 

apropiado desde el cual los neutrones se emiten isotrópicamente. 

Los neutrones rápidos pueden ser moderados por algún material 

adecuado <e.g. agua o par·a~1naJ ~a1·a producir neutrones térmicos. 

El generador de neutrones I:•-T está d1seí"íado para operar a vol tajes 
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del orden de 150 Kv y corriente-s de tú mA. Estos generadores 

uniTormementi=- sobre 4n sr· • 

1.2.3 Ciclotrones y Aceleradores. 

Los c.ic:lotr-ones y acelerador-es como fuentes de irradiación de 

particulas car·gadas son dispositivos útiles para la produccidn de 

haces de neutt·ones secundarios. El generador de neutrones, 

diseñado e:.pec:íf1carnente par.:;. este ;;1·op6sito y descrito la 

seccion anter1or 1 acelera deut.erones para intet·accionar con 

deuterio y tritio pat"a. pr'"oduc1r neut.ron&s por las reacciones 

r-eEpfrc:~ivamente. Los c1clotroncs y 

aceleradores pueden acelerg,r deuterones, también como protones, 

partículas al.fa, y elec~rones, para producir neutrones de alta 

ener9ia en una variedad de reacciones nucleares y con una 

producción alta. 

Los dispositivos de acelerac1ón de partículas alf~ son usados para 

producir neutrones por las reac:clones <o,n> y <o.,2n> Las 

partículas al~a con energía~ de ~O Mev pueden producJr la reacción 

(a,n> on núcl1dos mu1 estat:ilcs, pero aún a 3() Mev la producción de 

neutrones es únicamente de 2>:109 n /seg µA 

decrece r:iipi dñrr.ente con el t ncremento de 

Asi los acelei-adoree de p~~tículas alfa 

pr-opósitos de radioactivación con neutrones. 

para berilio y 

del elemento blanco. 

son usados para 

La reacción deutc1·ón, tan usad.:;; en el generador de neutrones, es 

una fuente p1·olifica de neutrones. Así la disponibilidad de 

dispo~itivos de aceler'"ación de deuter·ones, tales como los 

ciclotrones y aceler-ador-es~ o.frecen la oportunidad para la 

JO 



irradioc1on con neut.rones. 

Otras reacciones <d,n) út!les son 7 L1 Cd,n) 8 Be y PBe<d,n} 100. 

Los aceleradores de pr"otones son tarr;bién usados como fuentes de 

neutr"one<z.. E!lo~ incluyen c1clotr·ones, gener-adores Van de GraaTf, 

y aceler"ador"es linea.les de prot.ones. 

Los neutr"ones son producidos en estas máquinas por la irradiación 

de litio por la ,-eacci6n: 

0=·-1."63 Me'I •· •• Cl.8) 

con protones de 2.= Mev de energía. Esta reacción produce 

neutrones de energías inte~·.11edias con .una producción máxima Un 

blanco gr"ueso produce más de 10P r1/ seg µA obtenidos con un 

acelerador Van de GraaTf de 3 Mev. 

Los aceleradores de electrones pueden ser usados convenientemente 

como una Tuer.te de neutro:-.E:;.. E~ ha:: de electrones es utilizado 

para interactuar con un elemcntc de númera atómico alto, tales 

como tantalio o tungsteno, para con'lertir parte del haz de 

electrones en bremsstrahlung (fotones. con un espectro de energía 

continua1 que entonces intei-.:.ctúa con blancos tales como berilio 

para producir neutr"ones poi· l~s reacciones <e,e~n) y (y,n) • Los 

neutrones pueden ser moderados. ñ enc:rr;;ia~ térmicas. con ensambles 

de agua o parafina ulrededc.n· de! blanco del acelerador. 

I.2.4 Reactores Nucleares. 

Los neutrones producidos por fisidn rápidamente llegan ser 

termalizados por la d1sipaciGr. de su energía en colisiones con los 

núcleos del moderador. Para propósitos de activación la 

distribución de energía de los neutrones en la posición de 

11 



irradiación es importante. Esta distribución 

considerablemente en relücion al tipo del reactor y la posición 

t·elativa al ni.lcleo del reactor. 

Cerca del núcleo la ra=:ón de ncut:.ronec::. rapidos a termicos sera 

grande, decreciendo con la distancia lejos del núcleo y llegando a 

ser extremadamente pequei'ia en la "columna térmica" del reactor. 

Los netJtrones en el reactor son clasificados por la manera en que 

ellos son obtenidos: esta es , neutrones rápidos, resonantes y 

térmicos. 

Los neutt·ones rápidos son neutrones de fisión que todav1a no son 

moderados por· ccl is iones, la resonancia de neutrones constituye el 

espectro 1/E producido por moderación <en el intervalo de 1 Hev 

a 1 ev), y los neutrones térmicos son aquellos que han alcanzado 

el equilib1·io térmico con su moderador y tienen una distribución 

Haxwelliana de velocidades. 

El reactor térmico, disef1ado po.ra ma1nmizar los neutrones térmicos 

de fisión, es el tipo de reactor para servicios de 

radioactivación, au~que cualquier reactor es apropiado para 

irradiaciones con neutrones. Huchos reactores de investigación son 

disef"íados para hacer las irradiaciones con neutrones fácilmente 

aprovechables, teniendo variils posiciones de irradiación cerca del 

n.:Scleo, en puertas de haces, en la "columna térmica", etc., 

métodos para recibir muestras dentro y fuera del 

controles de temperatura, y otr·as características. 

reactor, 

Un reac-r.or de investigacion usado para análisis por 

radioactivación es el Trl~O En este reactor los neutrones 

rápidos pr·oducidos por .fisiones son moderados rápidamente 
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energías térmicas para reaprovisionar la fuente de neutrones 

térmicos para otr-as f1s1ones. E! núcleo consiste de un ar-r.eglo de 

elementos. cort1tus.t i ble-moderador- rcc::eacos por refrigerante 

reflector- de grafito y blindado por agua. Las ir-radiaciones pueden 

ser hechas en la posici6n de la rejilla del nócleo a través de un 

sistema de -:raslado neumático o en los espacios provistos en el 

reflector. 

El empleo de un r-eactor para el análisis elemental por medio de 

rayos gamma de captura ha sido ampliamente utilizada (S.A. Kerr, 

1987; N.I. Ward, 1987; T. Otsuka, 1967). 

1.2.5 Elección de la Tuente 

Los Tlujos de neutrones obtenidos con fuentes radioisotópicas son 

mucho mas baJo:=; que aquel los obtenidos con reactores nuclea1·es y 

generadores de neutrones, embargo, hay muchas aplicaciones 

donde las producciones de neutrones entre 10• y 1 op por segundo 

son suficientes para realizar mediciones con una adecuada rapidez 

y sensibilidad. Las fuentes radioisotópicas de neutrones son 

preferibles por ser compactas, portátiles, relativamente baratas y 

además pueden ser- usad~s por muchos a~os. 

Las fuentes rodioisotópicas de neutrones frecuentemente utilizadas 

son americio-241/berilio y califor-nio-252. De estas dos es 

prefer-ible utilizar la fuente de Cf-252 ya que por ejemplo mg 

C536 mCi) de californio-25:' tiene una emisión de 2.3 top nis 

mientras que una fuente de Am-Be con una actividad de 5 Ci emite 

1.1 y. 10
7 

n/s <Technícal bul lBt t:n 76/7. Amgrslu:un). 

Sin embargo, se utilizó la fuente de Americio-241/ Berilio de 5 Ci 

(códl80 Amorsham: AHN.24) ya que en el momento de realizar este 
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trabajo no contaba con la -fuente' de 

<Vid. Fi¡;ur-a !.1). 

A cor.tinuacion se dan las. emisiones de -radiación y datos 

nucleare~ de las ruentes Am-241/Be y C~-252 • 

Los espectros de neutrones y de 1·adiac:ión gamma se muestran en la 

Figw·a I.2 CTechnicaL buLLe-tin 7ó/7. Arnersham. ICRU REPOFG" 13, 

Hl69l. 

En la TAbla I.2 se dan otros parámetros de las emisiones de 

radiación y en la Tabla I.:; se dan los datos nucleares. 
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TABLA 1.2 

Emisiones de RadiaciGn. 
(7"9clvHC"al O\.l.l. l6>< ln 76/7. "[')·.¿. RadLochen•ical Ctintre, Am.ersham.:>. 

E:w.\&1.ór, d1o "•'"'lron•a 
p-;.. ••9uT"•do. 

Fro.:c:i. ór. d,.. h•\Jlro"•• 
a.b~JO d .. 1. ~ ........ 

fi:r••rg io. l'T'led"o. d•: 

CO""Pº"'•"l• de 
bt.i.y;¡ •n•rg i a. 

lb) Co'Tlpc.r,•nt• d• 

atto. •n•rgiQ. 

Em\•\ d .... d• royo• y 
por- ""utr6n. 

Ro.%0,, d" VJ\pOau:lÓri. ')' 

Q. t m
6 

J>OTO '-l;t'rQ •l'n\O\dr. 

d• so n·r./w1o9 • 

:!.:iº ~:\:o ::~o ~;c?n'•-'••9 
un rr>od•rodt.>r \nÍ\n\LO 

d" "zº 

o. 7 

o. 23 

~:i~~,T~~l d .. c:. d•l. 

A•n-:Z.41., Fir¡,dc;.rr.¡~,~1'•­

l•11..,hlc• Q 60 

TABLA I.3 

o. 4d" 

~-? 

trové-. d•\ 

•ep•c\ro 
o. 0-5 .... v. 

Datos Nucleares de las fuentes Am-241/Se y C~-252 • 
(Tech~ical bull&tln 76/'/. The Radt.ochemical C9ntre, Amersham >. 

Vida Media 

Modo de 
decaimiento 

Am-241/Eíe 
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C-F-252 

2.65 anos 

" (9ó.9'l.) 
Fisión espontánea <3.1~) 



CT-::~2 (\.'ia., F1t;. !.-::; se =a!.ci.::~c. ur:a en:rgi'a P!"Ome:::1io (pl'"omedio 

ponc!er·adoJ .::e ';i. 4: · r:ev pa•·;. .~-=.:r "='=~e~t.r-c-._ Ar:alogis.ment.e, ·u": i 1 i ::ando 

obtenidos son impor"tantes ;:.~:·a los análisis de termalización de 

~eu~r~nes <Vid. secci~n t.:~::. 

I.3 INTERACCION DE NEUTRONES CON LA MATERIA. 

I.3.l Dispel'"si:n y Moder"aci:n de Neutrones. 

La d1s;:.e··s!On puede ser el~g~i:a o inelastica. A ·continuacióri se 

describen los dos tipos de dispersión. 

Disper"sión Elastica. 

El ~érm!no dispersión elastica es usado para re.fer irse a 

cualquiera de los dos procesos s:guientes: el primer"o, supone que 

el neu<trón 1ncidente '?S :::a;:itur·ado y un núcleo compuesto es 

.formado. Entonces este neutron es reemitido con aproximadamente su 

energia original. El otro tipo de dispersión elástica asume que el 

cambie es únicamente en la d11·ección de movimiento del neutrón, 

ningún núcleo compuesto .f:ormado. Esta dispersión es algunas 

veces llamada di.spersLón de d~fracci6n, ya que la longitud de onda 

de los neutrones incidentes e5 uno de los parámetros en este 

proceso de d1spers16n. 
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Dispersión Inelástica. 

La llamada dlspersLon d& captura, ur: térm"ino usado para describir 

ia n~em1s1c.n ::e un neut.rór. :::;ue rue caPt'~~ado, por .un núcleo, puede 

ser elástico o inelástico. Si la eiiergí.~ cinét.ica del neutrón 

incidente es insuf"icíente para e):c~.tar· el nivel más bajo del 

núcleo, el neutrón es emitido cori.-·aproX~m·adaátente la misma energía 

cinética que tenía cuando entró al núcleO~ Por lo tanto, este 

proceso es llamado dispersíón de captura eLástica. 

En el otro caso, si la energía cinética del neutrón es su~iciente 

para ei:citat· al núcleo, el núcleo puede permanece1· en un estado 

excitado después que el neutrón salga de él. Entonces la energía 

cinética del neutrón emergente menor que cuando entró al 

núcleo. Este procesa de dispe1·siérn en que los neutrones incidentes 

ceden una parte de energía inicial al núcleo es llamada 

díspersíón de captura inelástica, simplemente díspersi ón 

inelástica. 

La dispersión inelust1c.a of'.r·ece un medio para investigar la 

estructura nuclear en más detalle (A. T. G. Fertf'USon; 1966). 

Moderación de Neutrones; Colisión Eld&tica. 

En ambas colisiones, ~lást1ca e 1nelastica, el efecto neto es que 

el neutrón pierda energía y se modere. 

La dispersión elástica representa parte importante en la 

moderación de neutranes r·ápidos, es por eso que la desarrollaremos 

en más detalle. 

PuedQ demostra1·sc que si un neutrón de energía cinética, E
0 

es 

dispersado un ángulo ~ por una colisión elástica con un núcleo 

e~tacionario de musa M la ener·gia ciné~ica, E ·' del neutrón 



dispersado esta dado por < At.am. P •.. A~)la.-: 19~0_): 

E 
z Mz .... _ 

,·. ., m + 2 ¡., m c:os "' z ••• < I.8) 
E .., H + m >' o o 

donde rr1 es la masa del neutrón. y </> es el ángulo de dispersión en 

el sistema de coordenadas centro de masa <CHCSl. Va que, en unidad 

de masa atGmica, m es prt;-imo a !::\ unidad, y A es casi un entero, 

podemos escribir la ecuación <I.8) como 

••• 1 I.9> 

El ángulo </> en CMCS esta relacionado al ángulo a en el sistema 

del laboratorio por la ecuación ( Atom P. Arya; fQ70): 

A cos ti> + 1 
ces a 

+- 2 A cos r/;i ) t/'2 
••• ( I.10 l 

De la ec:uacidn <I.91, observamos que la pérdida -d,e- --energ·1a será 

~xima, o E será minima para r/;i 100°, i.e., 

E,,..," 

E [ A - 1 )
2 

••• < I. 11 l 
o A""+'! 
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Entonces, la' perdida de energia del neutrón en una coliSión 

elástica es una -función de A. F'C:r"a núcleos muy pesados, E"An = E
0

, 

i.e., no hay pérdida en la energía del·.~ neutrón. En el caso 

contrario, para A = 1 <núcleo de ·hi drógeOo> , E o, i .e., en 
m•n 

una sola colisión, el roeutr·ón pierde toda SLl energía. Así para la 

moderación de neutrones rápidos, los núcleos ligeros tales como el 

hidrógeno <en la -Forma de agua), deuterio (en la -Forma de agua 

pesada), carbono y paraFina, todos ellos tienen una absorción muy 

baja pero secciones e-Ficace~ de dispersión altas, son comónmente 

usados. Por ejemplo, en el caso de hidrógeno, ªdi.lip,,. CTco.p= 200 

y es todavía más grande para 0
2 

O El proceso de moderación 

continúa hasta que los neutrones esten en equilibrio térmico con 

el medio ( Eth = o. 025 ev } • 

I.3.2 Neutrones Térmicos. 

Cuando lo~ neutronC?s r""ápidos han sido moderados hasta que la 

energía promedio de los neutrones es igual a la energía térmica 

promedio de los átomos del medio, los neutrones son llamados 

neutrones térmicos. Las energias y velocidades correspondientes de 

los neutrones entonces dependen la tempe1·atura del medio. 

La cinética de les neutrones en equilibrio térmico con el medio en 

el cual el los e>:isten es descrito por la teoría cinética de los 

gases. El nómer·o de neutrones. poi· unidad de volumen en el 

intervalo de velocidad está dado por ( L. F. -curt iss. 1969 ): 

dn 4 n 
••• ( 1.12 l 

º" 
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donde 21<"'.T/M" es·· _la '·1eloc1dad más probable para una 

tempera~ura absoluta T y n es'el número total de neutrones por 

unidad de volumen.·- Por· cof:siguier.te, esta velocidad V 
o 

corresponde a la der1sidad moi~-~irua de neutrones en la curva de 

distribución, esta curva muestra las densidades relativas de 

neutrones térmicos a variaS velocidades. En la de~inición de v 
o 

la cor.stante- K es la cons~ante de &oltzmann de la teoría 

cinética Ci<=1.~8xl0-23 J/°K1 , El valor" de ~-:T es apro>e i madamente 

0.025 ev (o una velocidad de v
0 

= 2205 m/s >. 

Para muchos propGsitos es 1.•s•Jal ccnsidet"ar la distribución de la 

dens1aad de flujo de ne-utrones tér·mir:os. El -flujo de neutrones es 

obtenido multiplicando el número de neutrones a una velocidad dada 

por esta velocidad, y e~ expresada como nv , la distribución de 

~lujo es obtenida multip!1c~nd~ !a ecuación <I.12> por v. 

En nuestro diser;~ er.perimer.t.a1 l.:. foent.e de Am-Be se colocó dentro 

de los contenedores de petróleo a una profundidad media para que 

los r.eutrones rápidos prover.~entes de la .fuente de Am-&e sean 

moderados por la misma muestra de petróleo distribución 

térmica de velocidades. 

I.3.3 Decremento en el Logaritmo Promedio de la Energía. 

La pérdida f1·accional rr.á~ima ce energía por un neutrón una 

serie de colisior1es sugiere el uso de una escala logarítmica de 

energía. La con~eniencia en los cálculos del uso del logaritmo de 

la enet"gla puede ser ap,·eci¿.,d.-. ::;d¡:.onierido que un neutrón tiene una 

energía Er. anto:=s de la ~i-l:nera coli~ión. En cada colisión el 

neutrón pierde una .fracc1Gn ~onstante, que representaremos por 

1/a , de la ~nergia que tu·.·~ antes de la colisión. Las energias 
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sucesivas pueden estar representadas por 

E =E 1 ,, , si 

escr·ib1mos Ln E
1
=a , Ln E

2
=t • Lr1 E

3
=c , Ln E

4
=d notamos 

que a-b = b-c c-d = Ln o = a = constante. 

Por lo tanto, la escala del decremento en el logaritmo de la 

energía es lineal. 

Ahora bien, la pl"obabil1dad P oE que un neutrón pierda energía 

en una colisión de una energía inicial E
1 

a una energía .final en 

el intervalo de E
2 

a E
2

+ dE está dada por (L. F. Curtlss, 

t969i: 

dE 
P dE 

donde r = (~ )
2 

M + m 

••• ( I.13) 

M ~ masa del núcleo 

m - masa del neutrón 

E
1 

- r E
1 

es el intervalo oe energ1a total en que los neutrones 

pueden ser dispersados. 

El decremento en el logaritmo promedio de la energía, 

representado por { , es definido como la pét"dida promedio en el 

logaritmo de la energía en una sola colisión, i.e., 

••• ( 1.14) 

Para determinar el promedio escribimos 

E dE 
f 1 

Ln 
E, 

P dE 
E - r E 
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Para resolver la i~iegral,'sea entonces 

r =[ ~ )". Cuando 
11 + m 

donde 11/m es más grande_que 10 la 

ecuación CI.15) es aproximada dentro del 1 por-ciento por CL. F. 

2 
••• < I.16 l 

1'1/m + 2/3 

Ahora bien, cuando M/m = 1 i.e., o encontramos que la 

ecuación (I.15) da el valor de { = 1 , representando colisiones 

en hid1·6geno. Por lo tanto, después de una colisión un neutrón 

tiene 1/e veces su energía untes de la colisidn. Para el caso 

donde 1'1/m es muy grande, se apro>:ima a cero y el neutrón 

prácticamente no pierde ener~ia. Por consiguiente, los núcleos 

pesados al Tina! de la tablP periddica son malo5 moderadores. 

La in~ormaciOn de para un moderador permite el cálculo 

inmediato del número promedio de colisiones que un neutrón debe 

experimentar· para moderarse dfr una energía a otra. 

Este número es la pérdida total en el logaritmo de la energía 

dividida por { • Por ejemplo, para encontrar el número promedio 

de colisiones requeridas para r¡ue un neutrón se modere de 3.75 Mev 

<energía promedio de la fuente Am-Bel a 0.025 , es decir, se 
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modere a energías térmicas, el c~lculo es 

En l.:. Tabla L 4 los valores ae los nt:.meros de masa, de { y 

de 18.B/{ , están dadas para algunos elementos en petrdleo. 

TABLA I.4 
DECREMENTOS EN EL LOGARITMO PROMEDIO 

PARA ALGUNOS ELEMENTOS EN PETROLEO. 

ELEMENTO NUM. DE MASA { 18.8/ { 

Hidrógeno 1 18.8 
Boro !! 0.171 109.9 
Carbono 12 0.158 119.0 
Nitrógeno 14 o. 136 138.2 
Oxigeno lé 0.120 156.7 
Azu.fre ~· 0.060 313.3 
Vanadio 5! 0.039 482. I 
Hierro 56 0.035 537.1 

I.3.4 Distribuci6n Espacial de la Densidad de Moderación. 

La distribución espacial de !a densidad de moderdción de neutrones 

es de principal interés en la Teoría del Reactor. Sin embargo, 

algunos conceptos elementales de la teoría del reactor se dar~n 

aquí ya que de esta manera el s1gniTicada de la "edad de term(" 

del neutrón puede ser ilustrado. Aunque la edad, representada por 

, ocurre en la teoría del reactor, también tiene otros usos. 

Cualitativamente, las condi~iones en un reactor pueden ser 

descritas por la variable O<E
1

) que representa la producción 

inicial de neutrones rápf'dos de energía E . por .fisión, por 

centimetro cúbico por segundo. El .flujo de neutrones resultantes 

nv a energias térmicas sera proporcional a OCE
1

J • A causa de la 

absorción no productiva y al escape de neutrones por disper·sión, 
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habr""á UM pérd!da de F·or consiguiente nos 

El flujo térmico en un react.c.r est.A en ur-1 máximo en el centro del 

reactor' y hay u.na co,-r iQ¡\te c::mtínua. de neutrones hacia las 

-Fronter"as del moóeradoi-. 

En un estado fijo el nómero de neutrones que escapan de un 

centimetro cúbico por segundo ~n el intervalo de energía E a 

E+ dE es { L. r. C\trciss. 195~ ): 

- ! ¡.,," I 3 ) T n < E ) v dE 

donde x~, es la trayectoria libre media de transporte. 

Esta pérdida debe ser balanceaOa por O!E)dE que se puede escribir 

como 

D ( E ) dE = q < E + dE ) - q ( E ) ~ 
& q 

& E 

donde q < E ) es la densidad de moderación. 

Igualmente ee tiene 

v"n<ElvdE 
3 

e q 

& E 

donde -72' es el operador Laplaci&no~ 

Introduciendo el flujo de moderacidn, 

n C E l = 

la ecuación <I.19> se trans~crma en 
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7'-. q o ••• ( I.19 ) 
3 { :Es E 

La ecuación <I .19) la 

cantidad T de~inida 

Aquí q es una 

asociada con T. 

La integración de la ecuación c1:20>, que deTine T , es llevada a 

cabo en una Terma que haga a T = O para energías térmicas • Por 

lo tanto 

T CE> 
E 

f dE 

", E 

dE 

f ••• ( I.22 ) 

La integraciGn de.fine T <E> , que tiene· las dimensiones de una 

longitud cuadrada. 

Dc-fi niendo valores apropiados de h 

" 
integración de la ecuaciün \I.::2> que 
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T <Ei 

ya que la cant~dad es: 

la distancia zig los 

neutrones en 

aplicada una 

0
0 

neutrones por 

segundo, con T T 
0 

, está dada 

por: 

1.25 ) 

donde r 2 

Haciendo mediciones de T es u~ual determinar la-cantidad- r 2 

La relacídn entre T y r 2 puede ser obtenida tomando r 2 que 

representa la distancia cuadrática media desde una ~uente puntual, 

hasta que los neutronfrs llegan a ser térmicos, donde T O 

Entonces 

f ,• Q, .. , <rl dV 
2 b < ... ( l.2b l r o f Q, .. (rJ dV 

27 



C~a~do un v·o·1urner. s,U_~ic! entEr,1e.:~tt? g~ande dci -móderador alrede.dor de 

el ~sea·~~- ·de · ~-~·ut-ro·ne·s 

··proporciones --d~~=~:~:~·~-¡-~~-i~-~~:- .. ".t~· ~:{·s~~:.-Íbu~i'ó~·- --de J ,neüt·r'ones 

esf~r·~:j~-~~-~f~· :~~·~2·~:~-i"~·i~-~~:~\~~--. d~ l·~-::;~:~~~·t;·~·-.: ·, 
~:.:<. . -,,« -... - .' ..• , - ,· 

· EO·o el -ca~o ·;de: -¿·arbof10·.~: li:.~-'tEn:rl~líZaCl_~_':' _·de 

es 

de 

E
1
=:.1-2 .. ), M~V. a. E

2
==·0.02s·ev da· r-=..-'W.cm. 

·- oe a.c'uerdo .-a estos principios, en nuestro diseño experimental la 

· fuente de Am-Be dentro del -.::o.ntenedoi- de petróleo se colocó a una 

ctiS-taOC:ia de 30 cm del detector que se encontraba junto a la pared 

del contenedor. A causa del tamaño de los contenedores de petróleo 

no nos fue posible coloca.· la fuente a· una distancia mayor. 

I.4 Espectroscopia de Rayos Gamma de Captura por Activacion can 
Neutrones. 

El análisis. de rayos gamma de captura o rayos prompt gamma por 

medio de la activación con neutrones lentos ( O a 1000 ev es 

comúnmente llamado PGtlAA <F'rompt Gamma t~eutron Activation 

Analysis). 

Los rayos gamma de captura compiten con los rayos gamma emitidos 

por la dispero;.ion inelást.ica de los r.e~tr·ones con los nócleos. La 

diferencia entre estos dos µrecesos se menciona a continuación. 

I.4.1 Captura Radiativa o Reacción ( n, y >. 

La captui·a de neutn:mes lentos poi· núcleo;; llegó a ser familiar en 

el inicio de los reacto1·es nuclear·es de investigación ya que por 

medio de esta reacción de activación grandes cantidades de 

i~otópos. radiactivos comenzaron a ser p1·oducidos. 

Los r1úcl~os compuestos 1·es1.lltante:. de la captura de un neutrón 
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tie-ne-n ur.a S.nargia d& e:-:cit;;.cion. a.lta del ::u-den de 8 Mev • Si el 

ncL:tr""ón-no e:;¡ 1~eemi~ido, t?'='-t.e-._r.'ieq;(::a.debe se!·-disip.:;.da en alguna 

otra forma de -deSexcitación,· :.com1.lnme.nte esta desexcitación es 

acompa?.ada por" 1.á emisi~n ·:¿~ rayos gamma y la reacción en 

consecuencl.a es cor.ocida'·como c'aptura r".3:diativa. Este proceso está 

siempre en competencia_c.con -1a:: d_is,~er,sión de captura inelástica, la 

frecuencia relativa de· los' ··oi:-i'::-1·cH1:tes procesos llega a ser 

:ief-..r"Lico pcr 1os· corr-e~·po~c:.e.r;t_·=~::_o.fl=l"l.os de nivel parcial en los 

~nchos de radiación. El 

ancho , está dado teór-icamente 

por: 

h. 

donde es el excitado, y h es 

la constante de Planck sobre :!n • Par~ r:-ieutrones ·1entos, ¡-'Y es 

del orden de 0.1 ev lo cual lm~lica que T es del orden de 

10-u segundos p.:ira la emisión inmediata (prompt> de rayos gamma. 

La prcducciGr. de r"LL•':lidos t"ad::~tivos po_r captura radiativa es una 

consecuencia del hecho de ~·.e: -esta emisión inmediata de rayos 

gamma usualmente no elimina toda la ene~gía de excitación dejando 

a los núcleos inestables. c- 1 exceso de energía entonces 

disipada poi· el proceso con':'IC~de; ccrr,o radiactividad. El espect.-o 

de los rayos gamma ( n, y ) no está limitado a una sola energía 

sino que contl.ene un número de líneas. 

Las encrg~as de estas linea~ pueden ser identi.ficadas con los 

niveles nucleares deter·mir.ados por otros métodos de medición 

(J, Ver1.1ier. 1966). Esta cor1t=1rmación independiente da con.fidencia 
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adicional en el estudio dE-1 espectro <n, yl como un medio de 

investigar los niveles de ener·gia nucleares. 

La reacción de captura radiat!va del neutr·ón puede ser descrita 

como: 

A X+ n ---oiA•l x· ___.,A+l X + 'Y 

Esta reacción_ es.ilustrada por la c.:.ptura del neutrón en el sodio: 

Hay qUe:.-~C:uist'a.r·.~q~~- :Xa··~~,J~·pt~it-·_a· del neutrón resulta en un 

del mismo e~'ert_\Eirlto~ ;. ~~i;'i:~·riJO~e -incrementado el número de 

isótopo 

masa de 

A a A+· -La' r_az~ri···'.~e~t.t-ón a protón entonces ~e incrementa de 

NI Z a n + y para núclidos más estables este 

incremento es suf'.ici~nte para resultar en un isótopo que 

inestable con .respecto al decaimiento 

n -.- p+ +e-+ y • En el ejemplo de arriba 

(l 
Na____.., :; Mg 

i.e., 

Sin embargo, muchos elementos tienen dos o más isótopos A 

sucesivos que son estables, por· ejemplo 

•z Ca '
4 ca 

tal que la captura del neutrón poi- los isótopos más ligeros 

resulta en la producción de isótopos estables, esto es 

•2 Ca ( n ' y > •3 Ca.,'"lob\" y •3 Ca e n ' Y ) ,,. Ca•elo.bl" 
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El más-pesado de .la serie produce_ .. ún .Í.sótopo radiactivo: 

•• Ca -( n , r l •::._Ca 45 Se 

Casi todo elemento en la tabla pe1·iódica tiene un isdtopo estable 

que en la captura del neutrón produce un radioisOtopo emisor beta 

con vida media med101e. 

Para un elemento dado, el número de núcleos excitados detectados, 

N , puede ser descrita como ( o: Trubert, et al. fOS9 l: 

donde 

N
0 

número de núcleos en el blanco, 

r;/i 'flujo de neutrones té1·micos ( n c.iñ 2 s -•) , 

a = ¿ a, f,-- seccion e~ic~~ de absorción para neutrones térmicos 

l cm2 o bar ns: 10-26 cm2
) , igual al valor medio de 

las secciones eTicaces, o, para los varios 

isótopos de abundancias isotópicas -f, 

ef1cienc.ia del det.ec.tcu· .:. la energía E,.. 

O ángulo sólido, 

intensidad relativa por captu1·a del neutrón del rayo gamma 

medido de energía Er 

t tiempo (sl de irradiación <y conteo). 

Compilaciones eY.tensivas para todos los elementos de las secciones 

eficaces de caplu1·a, enet·g:i:as de rayos gamma de captur.:i e 

intensidades han sido publicadas recientemente, por ejemplo, las 

Tablas de L.L.H. (H. A. Lone, R. A. LeavilL. D. A. Harr~$on. 

!981> y las Tablas de~· ~:- Tuli, 1993. 

Una ~uena ~stimacion de la sensibilidad de detección, S puede 
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ser. obtenida como <R. HGnh~irnan. H. _J, Born. 1973): 

s 

donde M es la masa atómica, .1;~~,. es la intensidad del rayo 

gamma mé.s alt¿¡ par'a un eÚ~meOto ·dad0,·, y ·" es la sec:c:idn e<ficaz 

de capturü. S es máxima para ti_er_ras raras <gad::;,l ir.io, samario, 

dysprosio), boro y cadmio, y mínima para carbono, berilio, oxigeno 

y nitrógeno. 

I.4.2 OtspersiGn de Captura lnelástica e Reaccién ( n, n• y l 

La dispersión inelástica ~e describid en la secciOn <I.3.J), sin 

embargo, en esta. ~ecc.idn se (.!nrá un<:\ ~xplicación mois detallada .. 

La reacción (n , n~ yl to.-na lt.:~~,. cuando el neulrón dispersado 

imparte su'ficiente enargia al nócleo blanco para elevar su energ:la 

a un estado metaestable <un isómero del núclido). Ningún cambio en 

la razón N/Z ocurre • El isóítiE:rO decae regresar1do al estado 

estable con la emisión de un rayo gamma; por ejemplo, 

la prima en el neutrón emergente denota que el neutrón es 

degradado-=-~"- e_!1ergía con respecto al neutrón original y la m de 

ioamRh denota que el producto es un isómero metaestable de .lºªRh. 

E:l preces.o de decairr.iE>nto es 

so3'"Rh .,, ----· 
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CAPITULO I I 

SISTEMA ESPECTROMETRICO DE RAYOS 
GAMMA DE CAPTURA. 

II.l Introducción. 

En este capitulo d.::scribe ::: de~a1·rc.lla del diseño y montaje 

experimental del sistema espectrométrico de rayos gamma de captura 

para el análisis elemental en petróleo. 

Les elementos de principal :n!.er-é5 '"' el petróleo sen el a;:ufre, 

vanadio, hierro, ni que! y cobre. El azufre es une de les 

principales contaminantes en la atmósfera, y los metales pesados 

mencionados, pr·1ncipalmente el vanadio, diFicultan la f'unción de 

los cata.lizadores en el proceso d~ refinación, además todos ellos 

son corrosi•1os. En virtud de ésto, la detección de estos elementos 

es de vital importancia. 

También se dan las concent.rcicioncs de estos elem~ntos en las 

muestras de petróleo que son utilizadas pat""a la calibración del 

análisi5 elemental en el sistema espectrométrico. 

Por óltimo, se enlistan las líneas analíticas principales para 

medición de cada elemento. 

II.2 Diseño del Sistema Espectrométrico. 

El sistema original del espec:tr-ómetro de rayos gamma de captura 

consta de un detector de cente-lleo de 3"x 3" (detector Lntesral 

Har!ihaw) más la electronica asociada , conectado a una computadora 

PC CGamni.a. 88) acoplada a una ta~jeta convertidora a multicanal de 

8000 canales "The Nucleus" , muestras de petf'óleo para calibración 

del análisis elemental y una Tuente de neutrones de Am-241/Be 

<código Amersham: A.HtL 24 l de 5 Ci con una energía promedio de 3 .. 75 

Hev. 
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Adriano, 1qqo1: : ·~.~-«.· .- ,. 
i) Filtro para los rayos ··~a~~~·;·~:~-.:~~~i-li·en~-es:. de·· 1a -fuente de 

neutt·ones. _:-.~-~-:· {.{{i: )r:~" 

La -fuente de neutrones de Am..:.2~¡-/~~-~-~~te' ~ la._v~-~ una emisión de 

americio predominantemente a,_60 _lfev· -~~~id~ Tabla 1.2) .. Estos rayos 

gamma contt"ibuyen como un fondo indeseable en nuestros análisis 

e>:perimentales. Para eliminar estos Y.ayos gamma, primero se diseñó 

un filtro da plc.."flo, pe:r':l se c.t,s.en16 qu2 e~~e contribuía crear· 

más -fondo en el espectro .. Sin e_~_barg9_, continuando con las pruebas 

experimentales se observó que utili,:tando un .filtro de bismuto 

t90'l..} más plomo <10Y.l se obte.r.;_an: b~~r.os resultados, es decir, se 

detení'a el .fondo indeseei.ble prov~n-i'a,:..te' de la -fuente sin crear más 

-fondo al espectro. 

Ahora bien, para calcular el" ~-s~·~SO!;'-" de1.'.-.fi ltro se utilizó la ley 

e>:ponencial de absorció.[l _<~·~i~;~(~:~:·:~~~~á., ;19701: 

1=10e>:~ ª~~) .· .. (11.1) 

donde l es la intensi'dad Cel haz de rayos gamma después de que el 

haz de intensidad inicial, _1
0

,_ ha atrave.:ado un espesor x de 

material y la constanteµ es el coe1-iciente de absorción lineal 

(cm-1 > .. 

Para obtenei- una absorción del 99%, i.e., !=1
0

/100 el espesor del 

.filtro esta dado por: 

>:=Ln 100/µ ••• (11.2) 

Los coe1-icientes de absorciC..r-. 1ineal o. 60 KeV del bismuto y del 
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plomo son ,51.25 cm-• y :ió.O!, .::m-s respectivamente CHandbook o-f 

Spectroscopy, '1974). 

Ahor-a ·sust1tuyer.c::o estos ••a!c·n~s .en·. la ecuación C!I • .:?> se obtiene 

un espesor- de aprox1madameo1te ·.1 mm. Por lo tanto, se necesita 

-filtro de bismuto más plomo con un-espesor de 1 mm para detener 

los rayos gamma :ie 60 V.ev prevenientes de la fuente de neutrones. 

Con esta justificación teórica se fabricó un filtro de 3 mm de 

espesor_. 

ti) Contenedores de las Muestras. 

Las rr.ues~t·as de pet~·oleo sa ¡:•·eser.tan en contenedores cilíndricos 

de polietileno de lúO litro~. 

Esto hace posible: 

-El contenador no crea fondo en los espectros. 

-La conservación d~ un volwmen definido de las muestras. 

-El •antenimiento de la geometría de irradiacidn. 

Además se diseñaron unas bases de madera (tarimas) para poder 

transpart.ar los contenedores con un montacargas y así facilitar el 

~anejo de éstas. 

tii) Dispositivo para la Fuente de Neutrones. 

La fuente de neutt·ones se ..::·~loc1 dentro de un tubo PVC tal que su 

posición quedar~ exactamente a la pro-fundí dad media del 

contenedor. La parte superior e in.feriar del tubo se blindó con 

paraTina como protección biológica. 

El filtro para !os rayos c;amma provenientes de la .fuente se .fijó 

al tubo PVC e>:actamente a l.:. altura de la posición de la fuente. 

De acuerdo a los principios téoricos sobre moderación de neutrones 

<Vid. la sección I.3.4) el dispositivo diseñado se instalaba 

dentro de cada ccr.tenedor· e.-1 l\Oa pasiciór. Fija tal que el área de 
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posición 
' ' - .· -.. ,·:. -.· ¡-º,·. _. 

fija del <_d(~~Os~_t":i:-:.-o;· e! .. 0.tut·c .=-VC·· es·-: .. ab_a:::s~J.~ta·. -~:;::r~ ·cUbrer·t.a del 

contenedo~ •· . ' 

El diseñO de 

-La c:·onser:vaéión .. de la geomet.r·ia 

-La irr~diclcióf; ·h~mogé."ie=. de: l;;.s mue:itr-&s. 

iv) Blindaje para la Ventana :::lel Detector. 

Al principio del análisis se oc-set"vC. uh" pico- in°deseable (fondo) en 

el espectro, camc no habia f_,entes _cerca--del det:_ector, se supuso 

que el iodo de! detector se esta!:a activando. 

Par"a demostrar esta· supo~icién,· lo pt"i.mero que se hizo f'ue tomar 

el espectro del agua sin fuente _;de neut1·ones- <fondo natural), en 

la Figura 11. ! se muestr~ el esp.:ctt·o obtcmidc. Después de ésto se 

colocó la fuente de neutrones dentro del contenedor y se dejó el 

tiempo su-Ficiente, el espect.ro obtenido muestra en la Figura 

Il.2 ~ Inmedi.o.t~mente des~~e~ se retire la fuente y colocó en 

su blinda.Je. Se tomaron medic:icne-~ de : minuto en intervalos de 3 

minutos del área bajo la curva del pico de interés y se obtuvo una 

curva típica del decaimiento del iodo, en la Figura Il.3 se 

muestr;. dicha curva, demostrando la a=ti·~·a-::::ió~ de la ventana del 

detector. Además , ~a super.ficie del detector es blindada con 

plomo. 

activación. ..,-,;.-,, -.· 

Por consiguiente, 'Pª':'¡: 2r~x- la· activación del detector se 

Primero se 

.::.ctivándose, 

después, s~·. ~gr·~~~·~- ·,-~'.~;~·~·~;::.~~'.~G;~::-;~~"·b0~6 es un buen absorbedor de 
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FIGURA II. 2 ESPECTRO DE LA AC'l'IVACIOtl DEL DETECTOR. 

Opt jo ns Hpd2 Qui t acnx 
PM Jul 29, .1991 

ttral: 1Z00 D~ad: 

F'l-ExpanJ FS-J dent F6-LoaJ F?-Save ES e-RO 

FIGURA I L J ESPECTRO DEL FONDO NATURAL, 
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FIGURA II.3 CURVA DE DECAIHIF.NTO DEL IODO· 

t Exp. Exp. 
(min) .· .. Ln (cts) cts. 

5 1! .. 4~9!:l! S20o:)•) 
a ! ! . :-.:857 9i'.:);· •• :· 

U. !1.;6.::.4~ 7-;j(;•)(• 

14 11. 1844:? 7~(1:)::: 

17 ~ 1-. Cbe6:. 64(11)1) 

20 !1,1:r3488 62(101) 

2:: 10.9967~ 541)0(1 
26 !•). 9297:'. 5(1'::(1(1 

:!9 10. 7579::~ ~7·'<•ü 

1•:1. 7'.'. :::"- .c~:·:i·:; 

35 !ú.62132 41(.•::(• 

:e 11). :;:;2(19 :;-:75:;1(1 
41 ló. 46310 :::soc·:i 
44 10.38899 3251)1) 

47 10. ~1)895 :::01)•)(1 

SI'.' l0.:1)-:;~q 27(,,)(1 

s: l(•, 1:66: 2:":'!(•:) 

56 }1). (12127 ::.::;0(1 

f;:egression Outi:>ut: 
Constar1t 
Std Err u~ Y ~~~ 
f;: SQu.:.rt=-d 
No. o~ Observ~~1ons 

Oegr·ees of Freedom 

X Coe-f-ficient (s) -0. 02688 
Std Err oF Coe-f. 0.000~81 

Teo. 
Ln(cts) 

! 1. 4;7:·· 
: ! •. ~-!:;.:-:-
: l. :s:;:¡:3 
l ! 17:::::-: 
! l. r:19.t:.t:5 
l } , l)! 4(u; 
10.933:::'1 
1(1.85::75 
: :-"7:· :·' 

~·. ' .. ~ '-t_ 
10. ~::~:S. 
1(1, 53(1!0 
10. 44952 
le). 36887 
10.2e.a::-, 
~O. 2(•7~G 

!(l. L::6q.4 
l(•, t)t! ~=(",' 

11.'5~ioS 
0.1) 1 e:-;1·~ 
(l.q9825: 

19 
16 

Por 10 tanto, 103,~S_l ___ c~s_. __ n~t~_s en t=O minutos 

103,951/2 cta. netas en 25.79 minutos. 
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neutrones <Vid. Tabla 1.4) 1 se ut.ilizo ácido Dórico ya que otras 

c!ases de :..or·c. c.ont!enE?n s:.~10,. '/ pa,·a c:ompactor es~o me::cla se 

Zles¡::a .. es de "'ªr ic.s ensayes ,:.;~e;· imentales de este bl 1 nda.jt::" variando 

la concentración oe esta me::cla,se en::ontró la proporción ópt.ima 

obten.:. da est.; dado por: 1 p.=.:·t.e :ie yeso, ~partes de polieti~en? .)' __ 

10% de boro. 

v) Blindaje biollg:.co y r-e.flecto1· de neu.tr-ones. 

Se d1ser:lo un blin:ja;e biolOgic:o ::orno pr-otec:ción al usu~~i~-:~·-~~E'.-\ . .. _ -~~: 
la ve:: sirviera como ref"lector de neutr:one_s. 

Para poder determinar el espesor del blinda.Je se· ::.~~·¡¡~Í~-~~_;:;.l~· 

relación de la ''edad de Fer:;i;." dada por la eé~~¿i_·dri\-'.. tt;.~~.-{\;·.«~~d: 
sección 1.3.4>: 

donde 

). 

" T<E>==---

T <E> Edad de Fermi 

Ln(E/E\t,) 

••• <I.23) 

~s : Sección eficaz mac:rosc:Opi:a de di~persión 

;..u : Trayec:t.oria ti.ore media de t::ransporte 

{ : Decremento en el !~g~r:.tffiO prc~edic 

Eü. : Ener-gia de loe neu.tt"':l:H?'S t.érmicos: 0.025 ev 

E s Ener-gia máxima de los r.eutrones. 

Los valores de los parámet1·0~ para el boro son <J. J. 

La ener-gía máxima de los neutrone~ en la .fu.ente de Am-241/Be es de 

apr·ozirr .. idament.e 11.5 Mev ('JlC::. F:.:;1u1·a I.3>. 

Sustituyendo est:::.!:i valon:s en la ec.uü.::1ón {!.:3> se ot..t1enc una 
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"edad de Fermi" de 1.08 cm2 para el boro. 

Ahora, utilizando la relacion del "área de migración'•, r 2 dada 

por la ec.uación <1:26) CVid. ib.l: · 

r
2 = 6 T • o,. (J .. 2óJ 

y sustituyendo el resultado obtenido de la "edad de Fermi", se 

obtiene un espesor de blind13je de boro de 2.5 cm. 

En vir·tud de este t·esu!tado, se -Fabricaron dos bloques de blindaje 

que c.onsisten de unu me;:c:la de boro mas polietileno más yeso (con 

la proporción óptima vist.:. anteriormente) con un espesor de 3.5 cm 

cada uno. 

Contando ya ccn los blindaj~s, se procedió a tomar las medie.iones 

de la razón de dosis biológica con un monitor po1·tátil para 

neut1·ones con y sin blindaje para poder deter-minar las condiciones 

óptimas de protección al usuario. Los t"esul'tados obtenidos 

muestran en la Figura lt.4, razón de dosis biológica versus 

espesor del blindaje. 

Por l.lltimo, el montaje de! diseño experimental se muestra 

esquematicamente en la Figur-a II.5. 

II.3 Muestras de Petróleo Utilizadas para Calibración del 

Análisis Elemental. 

Gracias a la donación de PetnHeos Me>:ic:anos, se contó con 

tambor de crudo Istmo zona sureste <Reforma Bermudez), un tambor 

de crudo Istmo ligero zona marina, dos de Maya y dos de Olmeca de 

apro):imadamente ::oo litr·os .::::ada uno, para la reali~ac.ión de este 

proyecto. 

Debido a que el pett·óleo entregado a las refinerías se encuentra 
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FIGURA 11.4 BLINDAJE PARA NEUTRONES 
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FIGURA II.4 BLINDAJE PARA NEUTRONES. 

CURVA A CURVA B 
Espesor (mrem/h) (mrem/h) 

(cm) 
(> 

3.5 
5.3 

7 
a.a 

12.3 

Exp. Teo. Exp. 
5 a..057751 ll.6 

3.5 3.9376:21 8.' 
,.~ : • 41594(1 ., 

_, 3.01749:?: 6,.::: 
2.5 :!.595711 5 

2 1.775582 :.. 5 

CURVA At 
Regression Outpu't: 

Constant 
Std Err o.f Y Es't 
R Squared 
No. of Observations 
Degrees oT= Freedom 

X Coeffic ient (SJ -O. 234"32 
Std Er-r o.f Coe.f. 1).028895 

Constant 

CURVA Bt 
F''.e']t·ess1on Output: 

Std Err of Y Est 
R Squared 
No. o-f Observations 
Degrees o.f Freedom 

X Coefficient(s) -0.64327 
Std En· o-f Coe.f. (t. 060995 

Tea. 
1(1. 87:'.81 
9.621-349 
7 •• '!C,~451 
o.309891 
5.211984 
2;960516 

.!...657751 
,), 275849 
0.942661 

6 
4 

1(1, 87281 
(1.58229(1 
0.965285 

6 
4 

A: Fuente vista desde su arca lateral 

B; Fuente vista desde su base. 
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mezclado -fué necEfsario hacet· el muestreo en el lugar de origen. 

Este muestreo -fue rea?i::ado en las "B:>mbas de Bombeo Nuevo Teapa" 

petr"óleo crudo·entr"egadas, =:ln el .:ipo1·c. de la Super"intendencia 

General y .la Superir.~=ndencia de Ouímica de la re-finería "Gral. 

Lázaro Cárdena<S" en Minatitl.é.n, Ver. 

Ei análisis quimicc conver1c :.:mal dF: le'\ concentración elemental de 

las muestras -fueron proporcionadas por el Instituto Mexicano del 

Petróleo. En la Tabla II.1 se muestran dichos resultados. 

METALES 
PESADOS 

TABLA ! l. 1 
CONCENTRACION ELEMENTAL DE LAS 

MUESTRAS DE PETROLEO. 

CONCENTRACION tppm) 
MAYA OLMECA ISTMO ISTMO 

z. SURESTE z. MARINA 
Fe 3.B o. 7 0.7 !.SO 
Cu 1.0 0.1 0.2 0.12 
NI 51.3 0.1 a.o 11.9 
V 263.0 7.3 17.B 143.0 

s (7. en peso> 3.2 o.a 1.29 l.SS 

Las muestras de petróleo para la calibración del análisis están 

presentadas en contenedores de 100 litros 

Estas muestras son clasi-ficadas de la siguiente n:ianera: 

crudo Olmeca 1, crudo Olmeca :!, ••• ,crudo Olmeca 4. 

crudo Istmo zona sureste 1, ••• ,crudo Istmo zona sureste 4. 

Crudo Jstmo ligero z. marina 1, crudo Istmo ligero zona 

marina 4. 

Crudo Maya 1, •.• ,crudo Haya 4. 

El siguiente paso -fué irradiarlas y tomar el espectro de cada 

muestra para obtener las ecuaciones de calibración del análisis 

elemental. Los resultados obtenidos se darán en el capítulo Jll. 
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11.4 L!neas Anal!ticas. 

Lus líneas analíticas p~incipales pa~a m~dición, elegidas po~ ser 

las más intensas, de cada elemento de interés están dadas en la 

Tabla 11.2 <H. A. Lone, R. A. L9avltt ).' D. A. Harr\.son, 1981). 

Estas líneas de emisión son c.a1·acterísticas para cada elemento. 

TABLA 11.2 
F:AYDS GAMMA DE CAPTURA. 

<Lo ne, Leavitt y Harrison, 1981) 

ENERGIA INT. ENERGIA !NT. 
Kev N/1C•O Kev N/100 

Z=16 ELEMENTO: s SECCIDN EFICAZ: 0.52 BARNS 

841 75.55 4431 4.40 
2380 44.50 4639 2.07 
2491 2. 71 4870 11.47 
2753 5.83 5047 3.15 
2931 22.34 5421 59.08 
3221 27.09 7800 3.91 
3370 5.26 8641 2.66 
3723 2.83 

Z=23 ELEMENTO: V SECcIOt~ EFICAZ: 5.04 BARNS 

646 11.30 5210 5.30 
823 4.26 551'5 9.17 
846 3.52 5752 8.37 

1558 4.30 6465 9.03 
1617 3.16 6517 17.83 
1778 5.07 6874 10.73 
2146 4.08 7163 13.14 
5142 4.68 7311 4.02 

Z=26 ELEMENTO: Fe SECCION EFICAZ: 2.55 BARNS. 

352 11.70 3437 1.78 
479 1.91 4218 4.26 
692 5,29 5920 9.02 

1(119 2.47 6019 9.00 
1261 2.57 7279 5.33 
1613 6.00 7631 28.51 
1725 8,03 7645 24.13 
3414 1.91 9298 4.15 
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Z=2B ELEMENTO: Ni SECCION EFICAZ: 4.43 BARNS 

465 12.98 6584 1.77 
878 3.86 6837 10.79 
283 3.34 7537 4.47 
339 2.78 7697 1.23 

1302 1.38 7819 8.19 
1950 1.35 8121 3.14 
5817 2. 12 8533 16.98 
6105 t.áa 8999 37.74 

Z=29 ELEMENTO: Cu SECCION EFICAZ : 3.79 BARNS 

E(Kcv) It~T CN/ 100> E<Ke\d INT<N/ 100) 
=o3 7.::1 6599 2.40 
278 32.69 6678 4.24 
344 5.46 6988 3.25 
385 7.58 7176 2.53 
466 5.97 7252 3.70 
609 8.62 7306 8.09 
648 2.60 7637 1!5. 71 
5418 2.19 7915 30.82 
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111.1 Int~cduccidn. 

CAPITULO Il l 

ANALISIS EXPERIMENTAL. 

Contando con el diseño y montaje del sistema espectrométrico el 

siguiente paso es calibrar el sistema y después obtener una 

calibración para el análisis elemental. 

En este capítulo describe el procedimiento de la calibración 

del sistema espectrométrico, es decir, en virtud de esto se puede 

determinar donde se encuentt·an las 'l :lneas de energ:la de los 

elementos de interés en los espectros. 

V a continuación se descr"ibe el ::fesar·rollo de la calibración para 

el análisis de azu~re y de los metales pesados de interés CV, Fe, 

Ni, y Cul en el petróleo, i.e., con esta calibración se puede 

determinar la concentración de estos elementos en cualquier 

muestra masiva 

Por óltimo, para demostrar la precisión de nuestro diseño 

espectrométrico se determinaron las concentraciones elementales de 

muestras incógnitas de petróleo y se cocnparan nuestro5 resultados 

ccn les métodos convencionales. 

111.2 Calibracidn del Si•t•~• E•p•ctrc•6tricc. 

Para poder determinar donde se encuentran las !{neas de energía de 

los elementos de interés en los espectros es necesario c:ont•r con 

la calibración del sistema eEpectrométric:o. 

Lñ tarjeta convertidora a. mu!~ic:anal "The Nuc:leus", empleada en 

este trabajo, hace calibración de manera inmediata 

proporcionándole por lo menos tres lineas c:aracterístic:as. De esta 

manera el sistema queda calibrado en unidades de energía 01ev) .. 
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Partiendo de ésto y teniendo en cuenta que "nuestro" intervalo 

e!::.pectrométrico de interés va de O 

siguientes líneas de emision: 

9 Mev se utilizaron las 

-Las lineas de emisijn gamma provenientes de la .fuente Am-Be: 

la linea característica del hidrógeno de 2223 Kev, y las líneas de 

energía de 4438 Kev C<d>, 4438 Kev C(s) y 4439 Kev C(.f) producidas 

en las reacciones ªªc<n, n•,-:"'c 

-Las líneas c:aracter:ística~ de la Fuente Co-60 : 

1.173 Mev, 1.333 Hev y 2.5 Hev. 

Empleando la tarjeta "The Nucleus" y las líneas características 

mencionadas se col ibr6 el sistema espactrométrico. Sin embargo, de 

eanera representativa, en la Figura III.1 se muestra la recta de 

calibracidn obtenida y el espectro de la .fuente Am-Be. 

Vale la pena mencionar que se utilizó un detector de germanio 

hiperpuro para confirmar es~os resultados. 

En virtud de ésto, el sistema espectrométrico queda preparado para 

determinar las lineas características de los elementos contenidos 

•n los espectros. 

JJJ.3 C•libr•cldn para •1 An411sls Ele~ent~l. 

Para poder determinar la concentraci6n de azu~re y de los metales 

penados de interés CV, Fe, Ni, Cu> en el petrdleo es necesario 

hacer una calibracidn para este análisis. Es decir, con esta 

calibr•cidn se puede determinar la concentracidn 

•lementos en cualquier ~uestra masiva de petróleo. 

de estos 

Para una mayor explicaci6n, se Oar.1 el procedimiento utilizado en 

el caso de azuTre, siendo de manera an~loga para los dem~s 

•lernentos. 
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III.3.1 Calibración para el Análisis de Azu~re 

No e~ nece:~r!c p1·esen:c.1· todos los espectros obtenidos, sin 

embargo, de la F1gura !II.:; a la Figu1·a III.5 muestra un 

espectro de emisión de cada de las cuatro clases de petróleo. 

Para la calibración, primero se eligen las cuatro lineas de 

emisión más intensas de azuTre (Vid. Tabla II.2>. Después se 

escoge una ventana para cada línea de emisión, los anchos de 

ventana se escogen tomando en cuenta la resolucidn del detector 

para cada línea de energía. En la Figur~ 111.6 se muestra la 

resolución del detector utilizado. 

A partil"' de ésto, se obtiene el área bajo la ventana (cuentas 

netas> de cada línea de emisión. Esto se hace con respecto a la 

concentración de a:::ufre contenidc>. en cada una de las cuatro clases 

de petróleo. Esta concentra=ión está determinada por un análisis 

químico anterior <Vid. Tabla II.1). 

Los resultados obtenidos se cr.uestran en la Tabla III.1. 
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TABLA III. l 

CALIBRACION PARA EL ANALISIS DE AZUFRE 

AREA BAJO LA VENTANA (CUENTl\S NETAS) 
Vl v2 v3 V4 

ven tan a de la ventana de la ventana de la ventana de la 
linea o.e41Mev linea 2.38Mev linea 3.22 Hev linea 5.42 Mev 

MUESTRA % s o.eoo-o.e41-o.eso 2.29-2.3e-2.47 3.ll-3.22-3.33 5.23-5.42-5.61 

llAYA 3.2 132e644Ci 1153 471519 ± 6e7 310e92 ± 55e 5017e ± 224 

llAYA 3 3.2 1325551 ± 1151 51eoe1 ± 720 309159 ± 556 5092e ± 226 

U1 
OLllE o.e 11eoooo ± 1oe6 470751 ± 6e6 2e1736 ± 531 39529 ± 199 

U1 

OLllE 2 o.e 1033e6e ± 1017 420602 ± 649 245797 ± 496 350e9 ± le7 

ISTM l. 55 1296074 ± 1138 516878 ± 719 304973 ± 552 44658 ± 2ll 

ISTS l. 29 1318070 ± 1148 541491 ± 736 303253 ± 551 44069 ± 210 



. . 
Por últimot \..t.i i (;:ando --es~.:::s· 1·¡=.::.1..1.l~.:.ac.s .,, el softHare · "LotuS 11 se 

.. ·.:· .,:.· .. _ ·-:-··. ··:····.-.'. 
_ c~n~~~!dó<aé·;~·a::U.fr:e ~·e_n ',;:~_:0.1:;·_::.·':.·~.r,.i.'mu-E!Stf"a ~i: ... petFóleo~ 

-f1t-.01··;¡ ~i-~~-:i:._~;:-~_ti·-~ i:_·~-~hd~-'~,~Y?t.2 .-:~~n_:::-,_car;a~ c_~r~·espondientes 

Error de la constante: 0.140282 
Coe~iciente de correlación: 0.990542 

••• (JI!.2l 

a las 

\Jale la pena mencionar q1..1e li'i CO!Teleción sigue siendo alta. 

111.3.2 Calibración para el An41isis de Metales Pesados. 

Para no ser repetitivo únicamente se dar.1n los resultados de las 

ca.libraciones. 

El procedimiento para obtener las ecuaciones lineales 

multiparamétric:as de calibración es el siguiente: 

5e obtienen las ecuaciones ::en cuatro ~1entanas, las ecuaciones con 

combinaciones de tres ventan."'ls, con dos ventanas para cada 

elemento. Por supuesto, que laG ecuaciones lineales con cuatro 

VP.ntanas tienen el coeficiente de correlación más pró.:imo una 

(0.99). S1n cmb.ar<Jc, nue~tr':l ¡Jt·opóo;.ito co-s ob~ener las ecuaciones 

con el mínimo dE- ven':ana=., ~01· lo me.nos dos, ¡ con el c:oef1c1er1te 
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de correlaciCri má.s··áceptable. Ester. se hace, .para que el análisis 
'·., . '' . 

elemental de_ muestr·as sea ·10 m'ét: simple' posible y con resultados 

óptimos. 

Los resultados obtenidos se muestran en la. Tabla III.2, indicando 

la ecuacion de calibr-aciGn íJ~.r.:t rada r.1s-tal con su coe-ficiente de 

corn?lación, y el ancho de -.1er1tana de !as cuatro lineas de emisión 

elegidas para cada elemento. En virtud de estos resultados se 

puede deten1iina1" la concentra~i!r. de vanadio, hierro, níquel· y 

cob1·e en cualquie:r muestra de petróleo. 
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Tl\DLA 11I.2 

Cl\LIDRACION PARA EL ANALISIS DE METALES PESADOS. 

!IETAL ECUACION DE CALIBRACION COEFICIENTE 
DE LINEAS Df. EllISION (tlcv). 

CORRELACION VEN!'ANAS(ltlv). 
Vl v2 V3 v4 

V V(ppm):-7Q6.975-0.00101v1+ Q.646 6.52 6.87 7.16 
+0.05691v2 o.973 [ .601, .691] (6.06,6.98) [6.39,7.35] [ 6. G6, 7. 66] 

Fe Fe(ppm)=-0.73968-0.00003v2+ o. 692 7.64 
U1 +0.00057v3 0.989 [ .66, .73) [7.26,8.02] 

"' 
Ni Ni(ppm)=-148.818-0.00005v¡+ 0.465 5; á4 •... 8.53 9.QO 

+O.Oll67v2 0.967 [ .432, .498) [6.50;7;10] [8.19;8.87J [8.64,9.36] 

Cu cu(ppm)•-5.14769-0.00070v2+ 0.609 7.31 7. 64 7.91 
+0.00517v3-0.005v4 0.981 [ .57, .65) [6.94,7.68] [7.26,8.02) [7.52,A.30) 



ESTA TESIS NO DEBE 
snm uf Lr1 B!ilUOTECA 

III.4 Determinación de_ Hliest-ra~- I.nc:ógnitas. 

Pára una ma~Or' e~p·l_i17~ci6~' del _.s.ná1i:f.S elemental y para no ser 

Para la 

deter·minac:_i_On . de .:.=w>fre, , s·i~n·d¿·· dii·, m.i)''h?(a-:: anáfo9'a _.- en.. la 
- .· -:. .·_.' . _._,:~·.- -- .'- .,.:.:, 

determinaCión de "metales. Pesados'~.-' ;-· c_·._; .. ,,_.-·.:::.~--

Primero,- se ~orna el ~-~Pect-~o :-~~---~:~-~a~--·:¿'A·~---.~-~ -!\~is ·t:i'~~st~·as ;:'.e~pl~ando 
nuc-.s.tro ~istcme .• En vir·.tué(_Cé __ :·_..js~O;- se ~i~á~-~~~~ "'et· ,-_.á_F-~-~·--' bajO la 

curva -·écü-éñta~ ·r,~t~~~-,;,-.de ~~:~(j~~~-1.,Ú-l"~a~~ cir~_:- -~-~er·cfÍ~-~~-':~ ~~?-{~~-~~~1---~~-~º de 

azufre se ut i l i ~aron dos 'Ve~tarii'!S~- estos 

resLt}tadoS er; la ecu.iC:lón de- d~·!i~r~c:iÓn·:_·_-(.ec:::·~----1~1·~2) ·~-y se resta el 

fondo constante d~l medi~. 

Los resultados obtenido-=- se muestran en la Tabla·lll.3, indicando 

el pot" ciento de azu.fre .::al:::Lllado para cada muestra. 

Ahor·a bien, para no ser exc.:;;i.,.o, Unica1nente se dan los resultadc.is. 

de la-s concentraciones o~te:"'lid.:.s para los metales pesados; cabe 

mencionar que ol procedimiento de an~li~is es analdgo al del 

azufre. En la Tabla 111.4 se muestran dichos t·esultados. 

El anális1~ eli:?mental que se hace i=.ctuülrr.ente del petróleo, en 

México, se realiza cada dete:·minado período. Es decir, se manejan 

Tablas de concentraciones sin tomar en cuenta las variaciones de 

pozo a pozo y el tiempo de extracción. 

Eo;; por eso que una comparación de nuestro$ resultados con lo!;; 

reGultados pr·oporcionados p..::ir el Instituto Mexicano del Petróleo 

no es adecuad.:.. Sin emba.1·:.;0 1 e~ ra::onable asegu1-ar que nuestros 

rE?$Ultados s1guen cier-t.a lOgic.s. en la cor.centt·ación de las 

muestras. 
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TABLA III.3 

DETERMINACION DE AZUFRE EN MUESTRAS INCOGNITAS. 

MUESTRA AREA BAJO LA VENTANA % s 
(CUENTAS NETAS) CALCULADO 

V3 V4 
[3.11.3.33) [5.23,5.61] 

MAYA 4 298,622±546 48,944±221 3.00 

OLMECA 3 309,378±556 44,847±212 1.37 

"' o 
OLMECA 4 300,563±548 43,730±209 1.28 

ISTMO 
MARINO 2 304,031±551 45,154±212 1.63 

ISTMO Z. 
SURESTE 1 303,253±551 44,069±210 1.30 

INCOGNITA l 268,267±518 40,473±201 1.21 



MUESTRA 

MAYA 4 

OLllECA 3 

OLMECA 4 

ISTMO 
MARINO 

ISTMO z. 
SURESTE l 

INCOGNITA l 

TABLA III.4 

DETERMINACION DE METALES PESADOS DE 

INTERES EN MUESTRAS INCOGNITAS. 

CONCENTRACIONES CALCULADAS 
(ppm) 

V Fe Nf cu 



CONCLUSIONES 

Los resultados 

c:or."te;.:r,¡ r-1ar.te~ 

obtenidos de 

en 

la - dete-Yminac:ión de ,~lemerltos 

sistema 

espectrcmétrico son , más·· p~·.·ee:··1·~ds :.-:q~~('.-Ios· de_. las·- "téér}iC~s 

convencionales, 'liiq'u/;;~;;;,;;f€~}i'.',!;, ;;J~:~2i<l;,:dii 0 ~~,;'~~na.: en: las 

1 í nerss. _de_ i ;,t.~~~~~--~~ ~Un_•~i:-:.~~~~S~ü:a--sfü_lh~~/S·f:~~'.: 5-d·~-:r~:~rfiú'-'i';t~f:o~:·-_ 
rsproducibilidad .d.el ,;,¡5,~; •• c,;J,:~'dc afqúe ·i.a ~'~li·~;:.;~;ó;,; para el 

aná 1 is is sé real i ;d :~c::in:· ?l:iii~''.;~'-~J~-~·g\f_~:~~{'d;.}: :,:~fi~~~{ ·.>m~·Í·f-iparamétr ica 

. - co ,. --~·'.'.'. :-.-~·,_:_·;.; '_'.: ~ -·_··,: -· - ' - - - -.-

aai = i cne: l de ser ur.a t~c.riica,iinalítica no destructiva .. 

Podemos asegurar que et sistema: diseñado en este trabajo es una 

inno· .. acidn tecnólogica. que puP.:de ompleC:1rse a nivel industrial, 

beneficiando a la industria petrclera y al sector ecoldgico. 

El an.1lisis que se hace actua!mente del petrdleo realiza cada 

determinado período sin tomar en cuenta que la calidad de este 

varía con el tiempo de extracci6n del pozo, sin embargo, con 

nuestro sistema espect rcrr.etr i ca la variación de las 

concentraciones elementales sf'..>r1.,1n detectadas en los oleoductos de 

manera continua y en un tiempo real. 

De la misma manera, el sistch'"ª diseñado puede instalarse en las 

líneas de alimentación a !as reFinerias p~ra =ont~olar el mezclado 

de petrdleo a niveles aceptables para mejor proceso de 

re-finacidn. 

Como control ecoldgic:>, el sistema puede instalurse en las 

centrales termoeléctricas que utilizan carbón mineral o petrdlec, 

para. disminuir la emisión de contaminantes la atmd~~era. El 

sistema espectrométrico SE in~~~l~rí~ en la línea de alimentación 

de combustible a la te1·moe!óc':r~·:-a •¡ ::.i éste rebasan:; loo:: limites 
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permisibles de conta.minante:s, s.::· desviar.í&. o se mezclaría c:on un 

combustible menos cont-.:.minanta. Este 'anci!isis puede ,rear"izarse de 

manera ccntínua y en tiempo 1·~Gl. 

Por· ú!timo, vale !a pen..,, rr,¡?;;cicnar que es~e _tipo de-análisis ·~~éde 

realizarse cn ___ muestr-as masivas -de minerales.·"-
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