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ABSTRACT

Phe determination of silicon, alumininm, iron and manga-
nese contents in ferralitic-red soil samples by asctivatien
analysis with isotopic neutron soursces is described. This me
thod is applicable to the routine analyeis using simple and

relatively inexpensive set-up. The results obtained are in
good sgreement with those given by the conventional chamical
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methods, The determination precisiens are: Si-1%, Al-T%, Pe-
10% and Mn~5%. The sensibility and limit of detection values

for each determined element are given.

RESUHEN

Se describe la determinacidn de los contenidos de silicio,
aluminio, hisrro y mangenesc en smuestras de suelo rojo ferraw
1ftico por activacidn con fuentes isotdpicas de neutrones. El
métodq deserito es apliocable en el andlisis de rutina con una.
instelacién sencilla y relativamente barata. Tos resultados
obtenidos muestran buena concordancia con la svaluacidn reali
zada. La precisidn de las determinaciones son: Si.1%, A1-T7%,
Pe-10% y Ma 5%. Se presentan los valores de sensibilidad y i
mite de deteccidn para cada elemento analizado.

INTRODUCCION

El andlieis por activacién neutréniea se ha venide aplican-
do con ﬁn éxito cada vez mayor en las determinaciones de ruti
na en la industria, la mineria, la geologia y la agricultura
/1-6/. Pare ello, las fuentes de neutrones mds utilizadas son
1osrseneradarea de 14 MEV y las fuentes isotdpicas de neutro-
nes. Estas tltimae tienen la ventaja de ser mis baratas, no
necesitan instalaciones de blindaje my complejas y pueden co
locarse sin grandes dificultades en-las condiciones industria
les y de campo, por lo que, no obstante el bajo flujo de las
mismas, se han ukilizado ampliamente en varias aplicaciones

analiticas /2,4,7,8,9/.
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El estudio y conocimiento de la composicién de los suelos
tiene gran importancis desde el punto de vista nuf:icional de
las plantas y de las formas de desarrollo da éstéa._rara el
andlisia de nitrdgeno, fdsforo y potasio, los principales ele
mentos nutrientes de las plantas se han reportado numarcsos
trabajos en los que se han utilizedo genmeradores de neutrones
/1,10,11,12/. Sin embargo, sobre la determinacién de macroele
mentos en suelos mediante el uso de fuentes isotépicas de neu
trones, se ha trabajade poco /7, 13/,

El objetive del presente trabajo es realizar la determina-
cidn de los contenidos de siliocio, aluminio, hierro y mangans
80 en suelos rojos ferraliticos por medio de la activacion
con foentes isot&picaa de nsutrones, de modo que se obtengs
un méiodo sencillo y barato que pueda aplicarse en el snalie-

ais de rutina.

MATERIALES Y METODOS

Para la realizacién del presente trabajo se disefid y cons
truyé una instalacidn de irradiacién constituida per un blo-
que de parafina, cuatro fuentes isotdopicas de neutrones del
tipo Pu-Be y un motor que permite la rotacidn de la muestra
en la posicién de irradiacidn (fig. 1) con el objetivo de low-
grar una activacidn uniforme de ls muestra.

Se prepararon estdndares individuales de Si, Al, Fe y Mn
mezelados homogéneamente con deido oxdlieo, el cual fue ana-

lizado previamenie para comprobar que no introduce interfsren
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cias en la evaluacién de los elementos mencionados. Ademis,
se &onfeecionafon estdndares complejos de Fe~ln, Al-Fe-Mn ¥
Si-Al-Fe=ln en composicitn similar a la promedio de low sue—
los para eatudiar la influeneciam de la presencia de estos ele=
mentos en la determinacidén de uno de ellos en especifico. El
pistema utilizado de deteccidn y adquisicidn de datos estd
constituido por un detector de Nal (T1) de 6 pulgadas de did~
'metro por 4 pulgadas de sltura ¢on uns resolucidn energética
para la lines del Cs-137 de un 13%, un amplificador lineal y
un analizador multicanal de 800 canales acoplado con un tele-
tipo para la galida de dstoes.

Parte Expenimental

Teniendo en cuenta las caracteristicas nucleares de los elg
mentos que se desea determinar, mostradas en la Tshla I, asi'
como su abundencia isotdpica se decidid establecer dos condi-
ciones de irradiagcidén con la misma instalaeién exﬁerimenﬁal,
de modo gue se lograra en un casc un miximo en la relacidn de
neutrones rapidos a neutrones térmicos (condiecidn R)y en el
otrc caso lo inverso (condicidn T). Para ello se higzo un es--
tudio de la relacidn antes mencionada utilizando una muestra
de Oxido de aluminio irradiada en diferentes condiciones. Se
empled aluminio, porgue. este elemento presenta wna reaccién
con los neutrores rdpidos y otra con los sérmicos (Tabla I)
donde se producen dos radioisétopos diferentes con energias

gamma lo suficientemente separadas como para permitir el aqg

32



lisis simultdnec de ambos fotopicos con un detector de Nal
(71). La condicidn R se logrd colocando las fuentes de neu-
trones a 2 om de la muestrs y cubriendo &€sta con una envoliu-
ra da cadmio de 2 mm de espesor, pues este elemento tiene una
alta seccidn eficaz de captufa para los neutrones térmicos.
En esta condiocidn se obtuvo una relacion de 63 neutrones ré-
pidos por cada térmico, 1a condicidn T se logzrd cdlocsndo tlo
ques de parafina de 4 cm de espesor frente a cada una de las
fuentes de neutrones, con lo que se obtuvo una relacidén de 2
neutrones rdpidos por cada térmico. Se midié ademés el valor
del flujo de nsutronea térmicos en la posiecidn de irradiacién
para la condicidn T, obteniéndose un valor de O, 836M10%n-on™2
-8eg 1. Esto se hizo mediante la comparacidn de 1la actividad_
producida en una lémina de aleacidén Mn-Ni irradiada en la ing
tal#cién patrén de flujoltérmico /14/ e irradiada en la ins-
talagion deserita aqif. '

Se realizd un estudio preliminar de las muestiras de suelo
para comprobar que los fotopicos obtenidos como resultado de
1a irradiacidn con neuirones rdpidos y neutrones térmicos
eran loa esperados segun el andlisis tedrico. En la fig. 2
se presenta el espectro obienide al irradiar une muestra de
suelo en la condicidn R durante 30 min. y medida después de
un tiempo de 1 min.(é) y 60 min.(b). En el primer caso (fig.
2a) se observa un fotopico bien definido con energia de 1,78
¥eV producto del Al-28 y otro con 0,84 MeV del Mg-27 y Mn-56,
asy como un pico menos definido de 1,01 MoV producto del Mg-
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27, En el segundo caso (fig. 2b) se observa el pico de 0,84
' MeV del Mn-56, En la figura 3 sa presenta el espectro de una
puestra de suelo irradiada coh la condicidn T durante 60 min,

.y medida después de 1 min. de espera. En este caso se obser-
van claramente los picos de 0,84 y 1,78 MeV producto del Mn=

56 y A1-28 respectivamente.

Para la determinacidn del contenido de Si se selecciond la
reaceién (n,p) con neutrones rdpidos que produce A1-28 por
ger la mfs faversble de todas {Tabla Y). La interferencia més
importante puade provenlr de la reaccién con neutrones térmiq
éqa del Al que produce el Al-28 y del Mn que produce Mn=56
con una energia de 1,81 MeV, muy cercano al 1,78 NMeV, Por
ello la avaluameidén del 5i se hizo utilizando la condicion R
que précticamente anula el efecto de las dos reacciones antes
mencionadas. por ofra parte, el Fe preduce con neulrones fé—
pidos ei ¥n~56, pero esta interferenciz puede eliminarse-usqg
do un tiempo de irrmdiacién corto, ademds gue la relacion &e-
concentraciones Si/Pe es muy favorable al Si, Se realizé una
comprobacidn experimental de lo anteé‘eipuesto ¥y se constat&
la verdcidad del andlipis tedrico, es deocir, que el siilﬁta
se puede evaluar en estas condiciones gin interferenciasy

Le determinmcién del AL se hizo en la condicién R, los neu
trones rdpidos producen el Mg-27 al interactuar con el 51; fo
‘se seleccioné lz reaccién con los neittrones térmicos, a pésar
de ser la més sensible de todas, para poder hacer la determi-

nacion simnltanea de 54 y Al con una sola irradiacidn de las
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muestras. Bl Mg-27 también se produce con neutrones térmicos

a partir del Mg-26 pero teniendo en cuenta las caractéristi-
cas nucleares de esta reeccidn, la baje abundancia isotdpica

del Hg—26 y que la concentracién media de Al en los suelos
eg de un orden superior a la del Mg se eonaideérd despreciable

el efacto de este interferencia. Bl Mg-2T aparece con neutro-
nes rapldos s partir del S5i-30 por la reaceibn (n,a<-), mien=-
tras que el Mn-56 aparece a partir del En y el Fe, por lo que,
amhos pueden ejercer un efecto interferente sensible en este
¢a80.

La determinaciﬁn del Mh se hizo con un tismpo de irradia-
cién largo en la condicién T ussndo 1a reaccion (n,%') que
produce. el Mn~56. Despﬁés de un tiampo de enfriamiento de 30
min., 1a Gnieca interferenciam posible se debe al Fe por lo que
esto se tuvo en cuenta.

Fl esquema de tiempos utilizado para 1la determinacidn si-
multénea de Si y Al utilizando la condicibn de neutrones ré-
pidos fus ol siguiente t4=10 m, te=1 m; t,%10 m pares el 51
y ti= 10 m, te= 13 m, $c510 o para o1 Al, Fara la evaluacién
cuantitativa del Al se tuvieron en cuenta, correcciones por
el contenido de Si y por el de Mn,

La eynluacién del contenido de Fe también se hizo con neu-
trones répidoa mientras que la determinacién de Mn se efectud
con neutrones térmicos. El esquema de tiempos para ambas de-
terminaciones Fue el misio ti=30 m, te=60 m, te=15 m. Debido

& que en la condicién Rel Nn se activa en una magnitud no
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despreciable, se decidid evaluar los contenidos de Pe y Mn
mediante el método del sistema de ecuaciones lineales para

tener en cuenta la interferencia mutua de ambos alementbs,_

/15/.
RESULTADOS Y DISCUSION

En la Tabla II se muestran los resultados de la determing-
cién de Fe, Mn, Al y Si por activacién neutrénica (fuente iso
_ tbpica) y por métodos qnimicoé. En la columna del Si aparecen
entre paréntesis los resultados obtenidos por activacidn son
generador de neutrones,

La precisidén de la determinacién para cada uno de los ele-
m;ntos fue Si-1%, A1-T%, Fe-10%, Mn-5%,

En el caso del Pe el error relativo de la determinacién re-
'aulta mayor que para los restantes elementos debido fundamen=
~ talmente al bajo flujo de las fuentes asl como & las caracte-
risticas nucleares del hierro.

La sensibilided y ¢l limite de deteceidn evaluado para un
error relativo del 20% para cada wno de los elementos se ob-
serva en la Tabla III. En diecha Tabla se comparan los resule
tados obtenidos con los reportados en /7/. Puede observarse
que existe concordanciz entre los dos conjuntos de valorss,
5610 en el caso del aluminio, nuestro valor resulta mayor, de-
biéndose esto al hecho de que la determinacidn de este elew
mento se Mzo por medio de la reaccibn (n,p) que e= menos sen
sible. El analisis de la correlacion realizado entre loa re- '

sultados obtenidos por activacidn neutronioca y por metodos
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quimicos fueron los siguientes. El coeficiente de correla-
cidn en el c¢aso de la determinacion de hierro y manganeso no
arroia uha desviacidn significativa respecto a la unidad, por

lo que se puede plantear una correlacion satisfactoria entre
1os dos métodos, ' '

EL coeficiente de correlacidn obtenido en la evaluacién del
aluminio muestra un valor de 1,17. Esto es un indice que Geng
ta la posible presencia de un error sistemdtico prbvbeado por
la interferencia del MﬁpSG, a pesar de que se tuvo en cuenta
una correcelidn pars evitﬁr este efecto. Bsto indiea que_éa”qg
cesaric mejorar el método usado pera hacer la correccién.

En el caso del Si se compararon los reéu;taéos obtenidos
por activaeidén con fuente isotépica y con el generador de neu
trones con los valores obtenidos por el método quimico. Los
coeficientes de. correlacién obitenidos son 0,85 y 0,99 respec-
tivamente. Este diferencia entre-los dos métodos de activa-
¢ié. respecto al quimico podrfa explicarse por la diferencia
entre la densidad del estandar y les muestras.

Se hizo el andlisis estadistico de los resultados aplican-
do el oriterio de Student. Los valores obtenidos para la 1
en comparacién con los de la tébl; parz~< = 0,05 fueron meno~
. pgé bér lo que se ﬁuéae concluir que en.nipgdh caso se encon-
tré.Qifefancia significativa entré los resultados obtenidos

por activacién y por la via quimica.
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‘CORCLUSIONES

Los resultados obtenidoa concuerdan aceptablemente con los
valores de control hallades por via humeda, por lo que se con
cluye que el método propuesto es vélido para la evaluacion i

de los contenidos de Si, Al, Pe y Mn an suelos rojos ferralz-
ticos.

Es posible la determinacién de hierro y menganeso utilizan-
do una instalacién'radiométrica sencilla (analizador monoca=
nal). El_tiempo necesario para la evaluacidn del confenidq de
ambos elementos es de 4 horas aproximadamente.

La determinacién simulténea de Si y 41 puede ser realizada
con un analizador ﬁicanal en un tiempo de andlisia por mueé—
tra de 30 minutos. | '

Resulte factible la implementacidn préctica de este método

para la evaluacién de las concentraciones de silicio, alumie
nio, hierrc y manganeso en muestras de suelos cubanos, como

andlisis de rutina usando un equipamiento sencille y barato.
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Tabla I Reacciones ZXucleares¥
Elemento Isétopo Tipo de Seco, Eficaz Produc— Energ. Geam= Periodo de
" (abund. )% Reaccidn de Activ.{mb) %o ma(Mev) :gzigzgiég‘
(Intensidad %)

Si Si-28{92,2) n,p 6,4 A1-28  1,78(200) 2,3 min,
Si~29(4,7) ©  m,p 0,56 41-29 - 0,511(2001,27(91) 6,6 min
$i-30(3,1) nel 0,15 Mg~27 0,84(72)1,01(28) 9,45min

il A41=27(100) n,p 4 Mg=27 0,84(72)1,01(28) 9,45min
A1-27(100) 0,7 232 . Al-28 - 1,78(100) 2,3min

Mn  in-55(100) n,% 13 300 un-56 0,84(99)1,81(30) 2,58 h

Te Pe-56{100) n,p 1,07 Mn-56 0,84(99)1,81(30) 2,58 h

Mg  Wg~-26(11,01) n,?¥ 38 Mg-27 0,84(72)1,01(28) 9,45mnin

%Los. valores de las secciones eficaces de las reacciones (nm,p)y {n,>¢) se refie-

ren a nesulrones rap;dos de un reactor de fisidn (muy parecido al espectro de las

fuentes isotépiesms).

coS.

Las secciones eficaces {n,? } se refieren a neutrones térmi-
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Pabla II Resultados de las muestras de suelos

Muestras

Hierro

HManganeso

- Aluminio

~Bilicio

A.Q(%) A.A(%)

A4.9.(%) 12.aA(%)

A.Q(%) K.4(%)

4.Q(%) A.A(%) A.ax{%)

U-ITI 20,06 29,6 |0,218 0,22 11,65 12,61 | 15,07 14,31 }g,gg
-
B-IV 117,27 16,6 0,213 0,20 7,60 9,20 | 23,16 19,80 21,40
) : T +

0,46

BV 17,33 17,8 |o,242 o,21 | 5,80 8,12 | 20,09 17,40 21,57
_ . : © %p,91
NeVI i6,31 18,6 0,234 0,23 | 6,45 7,97 | 22,35 18,21 21,58

*Se utilizdé un genersdor de neutrones.
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Tabla III Sensibilidad y Limite de deteceién para un error rela.t:i.fo del 20%.
Lnemento Sensibilidad (cont/g) Iimite de Deteccidn
B #(Strein-Lyon
8i 124 1,5 0,3 1,6
Al 5 4 0,8 0,3
Pe 9,5 38 746 -
Mn 7 283 0,05 0,01 0,02
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