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Resumen

Se ha desarrollado un método de ensayo para la determinaciéon de Th-232 en muestras de
concentrado de oOxido de estafio, como parte del proceso de identificacion de materiales
NORM en productos industriales. Muestras proporcionadas por la empresa FUNSUR S.A.
fueron analizadas por espectrometria gamma de alta resolucién obteniendo valores de 51 + 2

a 64 = 2 Bequerelios por gramo de producto.

Abstract

A test method for determination of Th-232 in samples of tin oxide concentrate was
developed, as part of the identification process of industrial product materials NORM.
Samples provided by the company FUNSUR S.A. were analyzed by high-resolution gamma-
ray spectrometry. Results obtained were values from 51 + 2 to 64 + 2 Becquerels per gram of

product.

1. Introduccion

A comienzos de la década del 80 se
encontraron materiales radiactivos durante
operaciones con petrdleo y gas en el mar del
Norte, en tanto que en 1986 se hallaron en
tuberias que habian sido removidas de pozos
ubicados en el estado de Mississippi en los
Estados Unidos en una operacion de rutina.

Desde ese momento, diversos paises
industrializados comenzaron a estudiar los
efectos de los materiales radiactivos naturales
en los trabajadores de las industrias del
petroleo y gas. Estas investigaciones cobraron
especial énfasis a principios de la década del
90 y tuvieron en cuenta, particularmente, la
existencia de ciertos isétopos del radio en
aguas de formacion bajo la forma de sales de
calcio, bario y estroncio y la presencia en
cuencas gasiferas del gas Radon-222 que
suele concentrarse, posteriormente, en las
fracciones de etano y propano. Dichos
materiales son conocidos en esos ambitos por
las siglas en inglés NORM (Naturally
Occurring Radioactive Materials) [1].

El 6xido de estafio (1), SnO, un polvo negro
insoluble, se obtiene calentando oxalato de
estafio (1) en ausencia de aire. En presencia
de aire, el 6xido de estafio (II) arde para
formar el diéxido, u 6xido de estafio (1V),
SnO,, un sélido blanco insoluble. El di6éxido
también puede prepararse calentando &cido
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estannico o estafio metalico en aire a alta
temperatura. El estafio es un metal muy
utilizado en centenares de  procesos
industriales en todo el mundo. En forma de
hojalata, se usa como capa protectora para
recipientes de cobre, de otros metales
utilizados para fabricar latas y articulos
similares. El estafio es importante en las
aleaciones comunes de bronce (estafio y
cobre), en la soldadura (estafio y plomo) y en
el metal de imprenta (estafio, plomo y
antimonio). También se usa aleado con titanio
en la industria aerospacial y como ingrediente
de algunos insecticidas.

El sulfuro de estafio (IV), conocido también
como oro musivo, se usa en forma de polvo
para broncear articulos de madera. Los
principales paises productores de estafio son
China, Indonesia, Perd, Brasil y Bolivia.

En el Pert, el Departamento de Control
Ambiental de la Direccion de Proteccion
Radiolégica del IPEN, mantiene desde 1990
el Programa de Vigilancia Radiolégica
Ambiental en el territorio peruano. Ademas,
presta el servicio de analisis radiométrico en
alimentos y otras matrices ambientales a
usuarios que asi lo requieren.

El presente informe muestra la metodologia
empleada para el andlisis de Th-232 por
espectrometria gamma de alta resolucion
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HpGe a partir de sus radionucleidos
descendientes, asumiendo que el material se
encuentra en equilibrio secular, puesto que el
periodo de semidesintegracion de este
radionucleido es mucho mayor que el de su
descendiente inmediato y por lo tanto estos
radionucleidos decaen con el periodo de
semidesintegracion del Th-232 [2].

2. Material y Métodos
2.1. Descripcion de las muestras

Se recibieron muestras procedentes de dos
lotes de produccién de 6xido de estafio (Lote
1y Lote 2), el muestreo y envio de muestras
al laboratorio fueron realizados por la
empresa FUNSUR S.A. Este material fue
tamizado en una malla de didmetro menor a
1,0 mm y colocado en un recipiente plastico
configurando un cilindro de 8 cm. de didmetro
y 1 cm. de altura.

2.2. Sistema de espectrometria gamma

Se utilizd un sistema de espectrometria
gamma compuesto de un  detector
semiconductor de germanio hiperpuro con
15% de eficiencia relativa, con criostato y
preamplificador incorporado. Un castillo de
plomo cubico de 39 x 39 x 50 cm con espesor
de plomo de 5 cm y cubiertas interiores de
cobre y plexiglass, un monitor de nitrégeno
liquido marca Canberra modelo 1789, una
fuente de alto voltaje marca Canberra modelo
3105, un amplificador marca Canberra
modelo 2020, una tarjeta electronica
multicanal EG & G marca Ortec modelo A65-
Bl asociada a una computadora personal
Pentium I de 133 MHz.

2.3. Curva de eficiencia

La eficiencia es la relacién entre los pulsos
realmente captados por el detector y los
fotones de esa energia emitidos por la fuente
[3]. Para estimar la eficiencia del sistema se
utiliz6, como patron o estandar de referencia
inicial, una fuente de Ba-133 marca Canberra,
cédigo D-89-1 con una actividad de 39300 +
5% Bequerelios al 27 de abril del 2004,
propiedad del Departamento de Quimica del
IPEN.

Se realizaron 10 lecturas de 100 segundos
cada una en un sistema de espectrometria
gamma de alta resolucién compuesto de un
detector HpGe y una tarjeta multicanal Ortec.
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A partir de este estandar se elabord una curva
de eficiencia para un rango de energia del
espectro gamma entre 50 y 400 keV, tomando
en consideracion 5 fotopicos caracteristicos
del Ba-133. Utilizando la curva de eficiencia
estimada, se procedid6 a determinar la
actividad del estandar de Ra-226 del
Departamento de Control Ambiental de IPEN
el cual sirvio para elaborar las curvas de
eficiencia en funcion de la geometria de
andlisis de las muestras.

2.4. Material de referencia

Como material de referencia se utilizaron 100
microlitros de una solucién de nitrato de torio
cuya actividad fue calculada a través de la
curva de eficiencia del Ra-226. Esta solucion
luego se incorpordé a una muestra de 110 gr.
de suelo natural procedente del valle de
Huarangal a fin de preparar un material de
referencia  que tenga las  mismas
caracteristicas y densidad de la muestra
(6xido de estafio pulverizado). Se realizé la
lectura de este material preparado asi como de
un blanco sin la solucion radiactiva en el
sistema HpGe y se procedi6 a elaborar la
curva de eficiencia para esta geometria.

2.5. Lectura de muestras

Las muestras debidamente acondicionadas
fueron analizadas en el sistema de
espectrometria gamma con tiempos de
recuento de 1000 segundos por cada una de
las muestras [4]. Las consideraciones para la
expresion de la actividad de la muestra y las
fuentes de incertidumbres asociadas se
encuentran especificadas en el IAEA-
TECDOC 1401 [5]. Los resultados son
expresados en Bequerelios por gramo, con
una incertidumbre expandida (IE) del 95%.

3. Resultados

En la Tabla 1 se presenta las energias gamma
del Ba-133, expresadas en kiloelectrén voltios
(keV) con su respectiva probabilidad de
emision gamma [6], las mismas que fueron
consideradas para la elaboracion de la curva
de eficiencia instrumental.

Para fines de correccién por decaimiento se
considerd, para este radionucleido, un periodo
de semidesintegracion de 3842 + 18 dias.



IPEN

Informe Cientifico Tecnolégico 2008

Tabla 1. Energias gamma del Ba-133.

N° Energia Emisién Gamma
(keV) Valor + 1ds.
1 5316 0,0220 + 0,0004
2 276,39 0,0710 + 0,0001
3 302,85 0,1833 + 0,0022
4 356,01 0,6230 + 0,0070
5 383,85 0,0892 + 0,0009

La Tabla 2 presenta las energias gamma del
Ra-226, expresadas en kiloelectron voltios
(keV) con su respectiva probabilidad de
emision gamma [6], que fueron consideradas
para la elaboracién de la curva de eficiencia
instrumental. Para fines de correccién por

decaimiento se consider6, para este
radionucleido, un periodo de semi-
desintegracion de 1600 + 7 afios.
Tabla 2. Energias gamma del Ra-226.
Ne Energia Emisién Gamma
(keV) Valor + 1ds.

1 186,21 0,0351 + 0,0006

2 241,98 0,0712 + 0,0011

3 295,21 0,1815 + 0,0022

4 351,92 0,3510 + 0,0040

5 609,31 0,4460 + 0,0050

La Figura 1 presenta la curva de eficiencia
instrumental estimada con el estandar de Ba-
133 dentro del rango de 100 a 400 keV y la
Figura 2 muestra la eficiencia instrumental
estimada con el estandar de Ra-226 dentro del
rango de 100 a 1500 keV, en esta Ultima
figura se puede observar la disminucién
marcada de la eficiencia instrumental hasta
los 400 keV, a partir de la cual alcanza cierto
grado de estabilidad dentro del orden de 0,01

cuentas por segundo por Bequerelio
(cps/Beq).
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Figura 1. Curva de eficiencia obtenida del
estandar de Ba-133 (Rango: 100-400 keV).

La Tabla 3 muestra la eficiencia instrumental
y su incertidumbre expandida de los cuatro
niveles energéticos gamma del material de
referencia preparado con Th-232 y que fueron
considerados para la determinacion de la
concentracién de actividad de las muestras.
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Figura 2. Curva de eficiencia obtenida del
estandar de *Ra (Rango: 100 a 1500 keV).

Tabla 3. Eficiencia instrumental del material de

referencia.

Energia Emisién  Eficiencia  Incertidumbre
(keV)  Gamma__ Instrumental Expandida
238,6 0,4350  0.014975162 0.00592589
338,3 0,1126  0.017463155 0.00278404
583,0 0,8070  0.002417074 0.00088387
911,1 0,2660  0.005257624 0.00085219

Geometria: Cilindro de 8 cm de diametro por 1 cm de altura.
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Las energias consideradas para los analisis
cuantitativos pertenecen a los siguientes
radionucleidos producto del decaimiento del
Th-232: Pb-212 (238,6 keV), Ac-228 (338,3
y 911,1 keV) y TI-208 (583,0 keV). Todos
estos radionucleidos presentan periodos de
semi-desintegracion mucho menores que el
Th-232 (1,405 x 10" afios) razén por la cual,
asumiendo que la muestra se encuentre en
equilibrio secular, la determinacion de la
concentracion  de  actividad de los
radionucleidos descendientes es equivalente a
la concentracion de actividad del Th-232
presente en las muestras.

La concentracion de Th-232 obtenida por
espectrometria gamma presentd valores
comprendidos entre 52 y 64 Bq/g para el Lote
N° 1y entre 49 y 59 Bqg/g para el Lote N° 2
(Tabla 4); el analisis de varianza realizado
entre estos valores presentd un adecuado
grado de homogeneidad al 95% (Tabla 5), se
demuestra asi, de que no existen diferencias
estadisticas  significativas  entre  estos
resultados y por lo tanto cualquiera de los
cuatro niveles energéticos puede ser utilizado
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para estimar la concentracion de este

radionucleido.

Tabla 4. Concentracion de Th-232 estimado a
partir de sus descendientes.

Energia Acti_vidad Incertidur_nbre
Muestra (keV) Derivada Expandida
(Ba/g) (Ba/g)
238,6 64 2
Lote 338,3 52 2
Ne 1 583,0 63 1
911,1 55 2
238,6 59 2
Lote 338,3 49 5
Ne 2 583,0 59 5
911,1 51 2

Tabla 5. Analisis de varianza de las
concentraciones de Th-232.

Valor
Fuentes Sgsﬂgsd Clﬁggﬁ)dsos F Critico
95%
Entre 1 32 102 599
Lotes
Dentro
de Lotes 6 31,3333

4. Conclusiones

Las muestras de 6xido de estafio remitidas por
la empresa FUNSUR S.A. presentan
contaminaciéon con Th-232 posiblemente
debido a los procesos de concentracion
minera.

La concentracion de Th-232 para los dos lotes
de mineral analizados presentd un rango de
actividad de 51 + 2 a 64 + 2 Bequerelios por
gramo; estos valores no se encuentran
usualmente en suelos naturales, sin embargo,
en algunos paises como Nigeria se
encontraron, en zonas mineras con altos
niveles de radiactividad, concentraciones de
Th-232 comprendidas entre 17 y 98
Bequerelios por gramo de suelo [7].

En la actualidad, el Reglamento de Seguridad
Radiol6gica [8] establece los niveles de
intervencién en alimentos debido a
contaminacion con radionulceidos artificiales,
sin embargo, hasta el afio 2008 no se cuentan
con referencias nacionales sobre limites de
radiactividad en muestras de minerales o
concentrados derivados de la industria minera.
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