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Resumen.

La Iluminiscencia térmicamente estimulada con nombre comun
termoluminiscencia (TL) se basa en el principio de la luminiscencia en un material
cuando es calentado por debajo de su temperatura de incandescencia, cuando

este material ha sido previamente irradiado.

Los materiales termoluminiscentes nos permiten detectar la radiacion
ionizante y proporcionar valores cuantitativos que nos ayudan a determinar la
energia depositada en un volumen dado. La eficiencia en la cuantificacion de la

energia depende de procesos tales como el método de sintesis.

El método propuesto para la sintesis de Sulfato de Calcio dopado con
Disprosio (CaSO4:Dy) se basa en la precipitacion de soluciones ionicas,
agregando una impureza en su estructura cristalina variando los porcentajes en
peso de disprosio desde 0.1 hasta 5 %. Este método resultdé ser prometedor para la

obtencién de materiales termoluminiscentes policristalinos de alta pureza.

Para un mejor manejo y menor pérdida de informaciéon por la
transportacion de los polvos se decidié elaborar pastillas de CaSOa4:Dy utilizando

teflon como material aglutinante en una proporcion de 2:3.

Previamente a la caracterizacion dosimétrica, las muestras de CaSO4:Dy

fueron sometidas a las siguientes técnicas de caracterizacion: microscopia
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Resumen.

electrénica de barrido (MEB) para obtener la morfologia, la difraccién de rayos X
(XDR) nos permite conocer la estructura, espectrometria de energia dispersiva
(EDS) que determina la composiciéon quimica del material. La incorporacion del

disprosio se observé mediante la técnica de espectroscopia UV-Vis.

Mediante el analisis de la sefial termoluminiscente del CaSOas:Dy se
determind que la concentracion 6ptima del disprosio en la matriz de CaSOs4 fue
de 1 % y para esta concentracion se cumplen los requerimientos para poder ser

aplicado en la dosimetria de radiacion ionizante.

La curva TL del CaSOa.:Dy previamente expuesto a la radiacion gamma de
60Co y obtenida mediante el uso de un equipo lector TLD-3500 presentd dos picos

dosimétricos alrededor de 153 y 287 °C respectivamente.

La respuesta en funcion de la dosis presentdé una respuesta lineal en el
intervalo estudiado (0.5 - 30 Gy). El desvanecimiento de la informacion del
CaS0Oa4:Dy presenta una pérdida de 3.64 % durante los primeros dos dias, a partir

de este periodo y hasta los 39 dias se tiene una pérdida del 5.19 %.

Analizando los resultados obtenidos durante el desarrollo del presente
trabajo se puede decir que el método de precipitacion resulta ser favorable para
sintetizar materiales termoluminiscentes de CaSO4Dy los cuales exhiben
caracteristicas dosimétricas altamente prometedoras para medir la radiacion
ionizante. Ademas de ser un método sencillo y no es agresivo con el medio

ambiente.




Abstract.

Thermally stimulated luminescence commonly named thermoluminescence
(TL) is based on the luminescence from a previously irradiated material when it is

heated below its incandescence temperature.

Thermoluminescent materials allow to detect ionizing radiation and provide
guantitative values that help us to determine the energy deposited in a given
volume. The efficiency of the energy quantification is strong dependent processes

such as the synthesis method.

The method proposed for the synthesis of Dysprosium doped calcium
sulphate (CaSOa4.Dy) is based on the precipitation of ionic solutions, adding an
impurity into lattice crystal until reaching the weight percentages of Dysprosium
from 0.1 to 5 %. This method turned out to be a promising technique for obtaining

high-purity polycrystalline thermoluminescent materials.

For better handling and less loss of information for transportation of the
powder was decided to develop pellets of CaSO4:Dy using the teflon as a binding

material with a ratio of 2:3.

Previous to dosimetric characterization, samples of CaSO4.Dy were
subjected to the following analyzing techniques: scanning electron microscopy

(SEM) to obtain morphology image, X-ray diffraction (XDR) lets us know the
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Abstract.

structure information, the chemical composition of the material was determined
by energy spectrometry dispersive (EDS). The incorporation of the Dysprosium ion

was observed by UV-Vis spectroscopy technique.

Optimal concentration of Dysprosium in to the matrix of CaSOa4 was found of
1 % after thermoluminescent signal analyzing, and this concentration was the
optimal percentage that covers requirements to be applied in the ionizing

radiation dosimetry.

TL glow curve of CaSO4:Dy exposed to 89Co gamma radiation and read out
using a TLD-3500 reader showed two dosimetric peaks around 153 and 287 °C

respectively.

TL response as a function of the absorbed dose observed a linearity in the
range studied (0.5 - 30 Gy). The fading of the CaSO4:Dy show a loss of 3.64 %
during to the first two days, from this period lost information around of 5.19 % up to

39 days.

Analyzing the results obtained during the present work can be conclude
that the precipitation tecnique as the major method to synthesize
thermoluminescent materials as like as CaSO4:Dy to high dosimetric irradiation
characteristics application. Besides being a simple method and is not aggressive

to the environment.
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Pregunta Cientifica.

En base a la informacion encontrada en la literatura se tiene la siguiente

pregunta cientifica:

(UN MATERIAL TERMOLUMINISCENTE OBTENIDO MEDIANTE LA SINTESIS POR EL
METODO DE PRECIPITACION TENDRA RESPUESTA A LA DETECCION DE LA RADIACION
IONIZANTE?
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Hipotesis.

La hipdtesis propuesta es:

Una respuesta a priori es que basados en las caracteristicas termoluminiscentes de los
materiales preparados por el método de precipitacion pueden ser susceptibles a utilizarse en un

campo de radiacion ionizante.




IPN-CICATA LEGARIA.

ODbjetivos.

Objetivo general.

Sintesis y Caracterizacion Dosimétrica del CaSO4:Dy para la Deteccion de

Radiaciones lonizantes.

Objetivos particulares.

v Sintetizar el CaSO4:Dy mediante el método de precipitacion.
v" Obtener las caracteristicas morfolégicas y estructurales.

v'Analizar las caracteristicas 6pticas del CaSOa4:Dy
v

Estudiar las propiedades termoluminiscentes del CaSOa4:Dy
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Capitulo .
Introduccion.

Una de las principales caracteristicas de las radiaciones ionizantes es que
son invisibles al ojo humano y se necesitan de dispositivos para poder detectar la

presencia de éstas. [1]

Se han diseflado detectores para cada tipo de radiacion, los cuales son
capaces de medir la cantidad de dosis y el tipo de energia incidente debido a un
haz de radiacion, de esta manera se tienen detectores para particulas cargadas,

rayos X, rayos gamma y neutrones.

Entre los detectores mas conocidos estan los detectores de ionizacion
gaseosa basados en la ionizacion de un gas cuando son expuestos a un campo
de radiacion. Algunos ejemplos son la camara de ionizacion, contadores
proporcionales y contadores Geiger-Miller. También se tienen detectores de
centelleo los cuales tienen un material luminiscente para la deteccién de la

radiacion. [1]

Otro tipo de detectores son los semiconductores entre estos se encuentran
los de estado sdlido, que se basan en el fenédmeno de luminiscencia para su uso
en la medicion de la radiacion. Estos materiales utilizan el fendbmeno de la
termoluminiscencia el cual tiene una amplia aceptacion en la fisica de

radiaciones. [1]
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Capitulo I: Introduccion.

Los detectores termoluminiscentes (DTL) estan basados en la emision de luz
del material iradiado cuando es estimulado térmicamente. Los DTL ampliamente
utiizados en la determinacion de la radiacion ionizante son el fluoruro de litio
dopado con magnesio y titanio (LIF:Mg, Ti), fluoruro de calcio dopado con
manganeso (CaFz:Mn), sulfato de calcio dopado con manganeso (CaSOa:Mn),

sulfato de calcio dopado con disprosio (CaSOa:Dy), etc. [2]

A partir de la sintesis propuesta por Yamashita y col [3], en la literatura
existe informaciéon de las caracteristicas dosimétricas del CaSO4:Dy para
diferentes tipos de radiaciones [4-16]. Sin embargo son pocos los trabajos
realizados que se refieren a la aplicaciébn de otro método de sintesis de este

material. [13, 16]

El interés de nuestro grupo de trabajo es el desarrollo de nuevos materiales
asi como la implementaciéon de técnicas de sintesis para obtener materiales

capaces de medir la radiacion.

La presente tesis tiene como objetivo la propuesta de sintesis basada en el
método de precipitacion del CaSO4:Dy. También se estudia la caracterizacion
morfoldgica, estructural, quimica y dosimétrica mediante el fendbmeno de la
luminiscencia térmicamente estimulada y su aplicacion a la detecciéon de la

radiacion ionizante.

Para lograr los objetivos planteados en la presente tesis, se desarrollé el

trabajo con la siguiente estructura:

En el segundo capitulo se realizé una revision de la literatura referente a los
trabajos realizados hasta el momento sobre la dosimetria de radiaciones
ionizantes utilizando el CaSO4:Dy como material luminiscente, asi como el método

de sintesis del material.




Sintesis y Caracterizacion de CaS04:Dy para Radiaciéon lonizante

El marco tedrico esta descrito en el tercer capitulo teniendo en cuenta
todos los aspectos tedricos que involucran la clasificacion y tipos de radiacion, la
dosimetria por termoluminiscencia, las unidades y magnitudes utilizadas en el area

de fisica médica, asi como los diferentes materiales utilizados en la dosimetria.

Para el cuarto capitulo se tiene la metodologia experimental, donde se
describen los pasos para el desarrollo de la sintesis, la determinacion de las

caracteristicas dosimétricas, morfolégicas, estructurales y quimicas.

Los resultados y la discusidon referentes al método de preparacion,
caracteristicas morfolégicas y estructurales, asi como la respuesta

termoluminiscente del CaSOa4:Dy se detallan en el capitulo cinco.

Por dltimo las conclusiones son presentadas en el capitulo sexto donde

también se comenta el trabajo a futuro basado en las conclusiones expuestas.




Capitulo II.
Antecedentes.

Desde el descubrimiento de los rayos X en 1895 por Roentgen, se encontré
una forma de detectar este tipo de radiacibn mediante la incidencia de los
mismos sobre hojas de papel recubiertas de de platinocianuro de bario o
peliculas fotograficas donde se observaban cambios quimicos. Esta forma de
deteccion solo demostraba la existencia de los rayos X en un determinado recinto

pero no se tenia una medicion exacta de los mismos. [1]

También por esas fechas se tenian las primeras mediciones
termoluminiscentes mediante la irradiacion con rayos catdédicos de compuestos
inorg&nicos y minerales, realizadas por Wiedemann y Schmidt. Estos experimentos

dieron origen a lo que hoy se conoce como dosimetria de estado sélido. [17]

Posteriormente se desarrollaron numerosos tipos de detectores conforme se
daba el descubrimiento de nuevas fuentes de radiacion. Asi también se
propusieron unidades y normas para la medicién y reporte de la radiaciéon. En
nuestros dias la evolucién en el uso y manejo de la radiacidon dicta nuevas normas

gue han ido evolucionando a lo largo de los afios.

En muchas areas de investigacion se dio un gran impulso gracias a la
naturaleza o propdsito inherente que tienen los seres humanos por la guerra, en la

década de los cuarentas se lograron avances en la dosimetria de estado sélido
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Capitulo Il: Antecedentes.

por parte del ejército estadounidense al producir en masa detectores de plata

dopados con fosfatos. [17]

La termoluminiscencia es un fendbmeno que al igual que muchos otros
fendbmenos naturales despertaron la curiosidad del ser humano que junto con la
capacidad de razonar se terminé por vincular este fendmeno con la deteccion y

medicion de la radiacion.

Muchas de las investigaciones realizadas en los siguientes afios dieron
como resultado la propuesta de materiales como el fluoruro de litio (LiF) por
Daniels, el Sulfato de Calcio (CaSOa) por Kossel y col y el Fluoruro de Calcio(CaFz)

por Ginther y Kirk para aplicaciones de dosimetria de radiaciones ionizantes. [17]

Estos Investigadores propusieron materiales que cumplieran con las
caracteristicas termoluminiscentes y también que fueran capaces de contener la
radiacion por periodos prolongados. Uno de estos materiales es el Sulfato de
Calcio dopado con Disprosio (CaSO4:Dy) propuesto por Yasmashita y col. en 1971,
quienes realizaron la primera sintesis del material mediante el método de

recristalizacion. [3]

En México los estudios termoluminiscentes del CaSO4:Dy para dosimetria se
comenzo alrededor de los afios ochenta por Azorin y col. [18, 19]. Estos autores
propusieron los métodos de preparacion del CaSO4:Dy asi como el estudio de las
caracteristicas termoluminiscentes para diferentes tipos de radiacion, también

reportan los primeros estudios cinéticos para este material. [18]

Ahora el grupo de trabajo propone utilizar el método de precipitacion para
sintetizar materiales termoluminiscentes de CaSO4:Dy aplicando la ciencia y
utiizando nuevas tecnologias para el desarrollo de materiales de diferentes

tamafos de grano.

10



Capitulo .
Marco Teodrico.

Para el desarrollo del presente proyecto de tesis se consideraron,
estudiaron y analizaron algunos conceptos bdsicos que se describen a

continuacion.

3.1. Radiaciones.

La radiacién tiene una o mds aplicaciones de acuerdo a como se

descubrieron las diferentes fuentes radiactivas.

Unas de las tantas definiciones encontradas de la palabra radiacion son:

Es la emisidn y propagaciéon de energia a través del espacio o en un medio

material en forma de ondas electromagnéticas. [20]

Es el transporte de energia a través de corpuUsculos con masa en reposo

conocida. [21]

Dependiendo del manejo de la radiaciéon se puede dar una interpretacion
diferente a las definiciones anteriores, la semejanza de estas definiciones es el

transporte de la energia ya sea por particulas o por fotones.
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3.1.1. Clasificacion de la radiacion.

La radiacién en términos generales se clasifica como ionizante y no
ionizante, figura 3.1, dependiendo de la energia transmitida por la radiacion en la

materia, se ftiene:

’ NO'IOHI 7 anteﬂwsible, ultravioleta; etc:
/ﬁ Directa: (Particulas:cargadas)
lonizante \gua

Inditecta: (Particulas;neutras)

0N02N0) Y

Figura 3.1. Clasificacion de la radiacion.

La radiacion no ionizante se debe a la propagacion de baja energia la
cual no es capaz de superar la minima energia de ionizacidon en los materiales,
entre los que destacan la luz visible, parte de la ultravioleta, la infrarroja y

radiofrecuencias.

En la figura 3.1 se muestra que se tienen dos tipos de radiacion ionizante
qgue dependen principalmente del tipo de particulas. Para la ionizacidon directa se
tienen particulas alfas, protones, electrones y positrones; mientras que en lo que se
refiere a la ionizaciéon indirecta las particulas son neutrones y fotones (rayos X y

gamma). [22]

En la ionizacion directa las particulas tienen la energia suficiente para
ionizar un medio donde viajan, mediante interacciones coulombianas entre los
electrones orbitales y las particulas cargadas. Mediante estas interacciones se

deposita la energia en el medio.
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En la ionizacion indirecta el depdsito de la energia en el medio tiene lugar

mediante los siguientes dos pasos:

1. En el primer proceso un rayo X, gamma o neutrén transfiere su energia a las

particulas cargadas en el medio.

2. Para el segundo proceso la absorciéon de energia por el medio se da por
las particulas cargadas mediante la  ionizacidn directa descrita

anteriormente. [23]

Tanto la radiacién directa como la indirectamente ionizante son usadas en
la medicina para fratamiento de enfermedades neopldsicas mediante la
radioterapia. También en el diagnostico en las aéreas de medicina nuclear y

radiologia general. [22]

3.1.2. Tipos de radiacion ionizante.

3.1.2.1. Radiacioén ionizante directa.

Los tipos principales de radiacion ionizante directa son aquellas que

depositan la energia mediante ionizacion en el medio donde colisionan.

Particulas alfa (a).

Provienen de la desintegracion radiactiva de nicleos pesados (ej. uranio,
radio). Estas particulas son nucleo ionizados de helio estable que consiste en dos
protones y dos neutrones, la figura 3.2 muestra la desintegracion radiactiva del
radio a raddén con una vida media de 1620 anos teniendo emision de dos
particulas a. Estas particulas son monoenergéticas y su energia estd en el rango

de 4 a 8 MeV. [23]
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226
a2 4.60 MeV ggRa
5.5 %
a1 4.78 MeV
94.5 %
' ']
Y 0.18 MeV (\'\' f
\/
v
222Rn

Figura 3.2. Desintegracion radiactiva del Radio a Radon.

Debido a que las particulas o tiene una masa aproximada de cuatro

unidades de masa atdmica (uma) es una radiacidn que no llega a recorrer
grandes profundidades en el medio, por ejemplo en el tejido humano alcanzan

solamente algunos micrometros. [24]

Electrones.

A los electrones generados a partir de la transmision de energia por fotones
mediante el efecto fotoeléctrico se les denomina fotoelectrones, a los originados
por el efecto Compton se les conoce como electrones dispersados o electrones
Compton. La energia de estos electrones principalmente proviene de los fotones

que inciden en el medio.

A partir de la produccidon de electrones por equipos electréonicos
(aceleradores) usados en radioterapia son conocidos como electrones
acelerados por mega voltaje. Algunos de los equipos son aceleradores lineales,
betatrones o microtrones. El rango de energia de los electrones alcanza los 4 a

30 MeV.
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Los electrones también se producen durante el proceso de decaimiento -
conocido como particulas beta proveniente del incremento del nUmero atémico
(Z) en una unidad manteniéndose constante el nUmero mdsico (A) provocando
que el neutrédn se fransforme en un protdn y debido a la transformacién se emite
un electrén y un antineutrino como se representa en la ecuacién 3.1. La emision

de energia se da a través de un espectro continuo hasta llegar a un limite de

energia. [22]

n—->p+e +v, (3.1)

Este tipo de radiacién se utiliza en medicina para tratamiento en pacientes,
principalmente mediante aceleradores lineales, la produccion de estas particulas

se redliza de diversas formas.

Positrones.

Son las antiparticulas de los electrones conservando las mismas
propiedades excepto el tipo de carga, que es negativa para los electrones vy
positiva para positrones. Las dos emisiones utilizadas en medicina terapéutica de

este tipo de particulas son:

La emisidn de positrones mediante la produccidon de pares o ftriple
produccion por fotones de energias elevadas. Este tipo de particulas son utilizadas
en la tomografia por emision de positrones (TEP) provenientes de nucleos de
dtomos en el decaimiento B+, este decaimiento consiste en la disminucién de Z en
una unidad, la transformacion de un protdn en un neutrén emitiendo un positron y

un neutrino, ecuacién 3.2. [24]

p—on+et+v, (3.2)
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La perdida de energia de los positrones en el medio se realiza mediante el
proceso de aniquilacion de pares emitiendo dos fotones con la misma energia
cada uno de 511KeV. [25]

Protones.

Particulas con carga positiva que se encuentran en el nicleo de los
dtomos junto con los neutrones. Son emitidos en un ciclofron usado en
radioterapia. Este tipo de particulas son emitidas mediante el bombardeo de
pequenas cantidades de hidrogeno con electrones provenientes de un filamento

de fungsteno. [24]

3.1.2.2. Radiacioén ionizante indirecta.

En este tipo de radiaciones la absorcidn de la energia por el medio
depende de procesos indirectos (interacciones con particulas cargadas) a la

radiacion incidente.

Fotones.

Un fotdn se puede definir como un paquete o un quantum de energia
electromagnética, con una velocidad de ¢ =3x108™/; en el vacio y que no
posee masa en reposo, la energia del fotdn estd definida por la ecuacion 3.3,
donde h =4.135667x101> eV/s es la constante de Planck y v es la frecuencia de la

onda electromagnética. [25]

t
Il

hv (3.3)
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El espectro electromagnético estd conformado por las ondas de radio,
infrarroja, luz visible, luz ultravioleta, rayos X, rayos gamma, etc. En la figura 3.3 se
tiene el espectro electromagnético con las longitudes de onda y frecuencia

correspondientes al tipo de onda electromagnética.

Espectro visible por el hombre (Luz)

400nm lasonm |S00nm  |550nm  |600mm  |650nm| |700nm TIEERRG

e DOrdn mecka
| WHF Onda torta Onda lorge
—— FRadin

Rayes Rayos Rayns X [
cosmicos | Gamma AVBIC

Infrarrajo | Radar
Litravicleta

— Microerdas

1 fm 1pm 1A 1 am 1 pm 1mm lcm im 1km I Mm

::"fn";‘:iml T3 e e o T B | Bl | et [ eng G |t o et ([ B T i O 1 el T i L T O T i T i 1l E B T 7 L T T

Prequencis (21 10%° 10%F 10 10" 10" 10" 0" w0 1™ 10" 0¥ Y 10" Y W' w* W' W' W 1wt 21 i
i1 Zetta-Hr) i1 Exa-Hzj 11 Peta-Hel 11 Tera-Hz) 11 Giga-Hz) (1 Mega-Hz) i1 Kilo-Hz)
Figura 3.3. Espectro electromagnético.
Rayos X.

Se tienen dos tipos de rayos X, los caracteristicos y bremsstrahlung, este tipo
de radiacién tiene importancia en radiodiagndstico y radioterapia. Los rayos X
caracteristicos provienen de transiciones electronicas entre los electrones orbitales
en los dtomos. La radiacion bremsstrahlung se obtiene mediante la interaccién

coulombiana entre un electron incidente y el ndcleo del dtomo. [22]

Estos dos tipos de rayos X se producen en un fubo de rayos X donde se
tiene un dnodo y un cdtodo, en el cdtodo se tiene un filamento de tungsteno que
al ser calentado por una corriente eléctrica produce un flujo de electrones en la
superficie del filamento, el dnodo o blanco tiene carga positiva para atraer el
flujo de electrones y al colisionar se emiten rayos X en todas direcciones. De todos
los electrones que colisionan en el dnodo solo se tiene emision del 1% de rayos x.
[24]
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La energia de los rayos X caracteristicos depende de que material
compone el dnodo, se usan preferentemente materiales de elevado peso
atoémico (ej. tungsteno). El rango de energias de los rayos X es de 1 keV hasta 1
MeV. [16]

Rayos gamma (Y).

La produccidn de rayos gamma se da por decaimiento en un nuicleo
excitado, cuando se tiene desexcitacidon en el nicleo se produce un fotén de
rayos gamma. La emision de rayos gamma por parte del radionuclido se
determina a partir de los niveles energéticos en el radionuclido, que van desde

bajas energias alrededor de 100 keV hasta energias del rango de 3 MeV. [22]

La emision gamma de un nuUcleo excitado se fiene en la ecuacion 3.4,

donde 2X* representa al nicleo excitado, 4X el estado fundamental del nicleo.
AX* - X +y (3.4)

La energia del rayo gamma emitido se obtiene mediante la ecuacién 3.5,
a partir de la resta de la energia del estado excitado menos la energia de un
estado de menor energia o si la transicion se da hasta el estado fundamental con

energia E=0. [16]
Ey1 = Ej —Eg; Eyp = E; (3.5)

El esquema general de la emisidon de rayos gamma se observa en la figura

3.4, se tiene presentes los estados de energia en el nicleo del dtomo.
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Avy*
7X

Figura 3.4. Emision de rayos gamma.

Existen varios tipos de radionUclidos que emiten radiacidn gamma
mediante el proceso antes mencionado, los rayos gamma utilizados para el
desarrollo del presente trabajo son gammas de ¢Co y de '¥Cs, el mecanismo de

emision gamma en estos elementos se describe a contfinuacion.

Rayos gamma de ¢0Co.

Las fransiciones energéticas del nucleo excitado del ¢©Co son las
responsables de la emision de radiacion gamma al decaer a estados

fundamentales, con lo que se tiene un nucleo estable de ¢©Ni. [1]

En la figura 3.5 se representan estos estados excitados con sus respectivas

energias y rayos gamma que emiten cuando pasan a estados mds estables.
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2.819 MeV

60
2.505 MeV 2700
y1 1.173 Mev(("\' B 1.487 MeV
1.332 MeV
0 MeV Jay, v21.332 Mev

60N i
28Nl
Figura 3.5. Decaimiento de un nicleo de ¢°Co.

Las energias de los dos rayos gamma que se emiten en cascada
provenientes del decaimiento son de 1.173 y 1.332 MeV y dependiendo de la vida
media (el tiempo necesario para que cualquier radioisétopo decaiga a la mitad
de su actividad original Ti2), 5.27 anos, serd emitido cualquiera de los dos fotones

gamma.

Rayos gamma de 137Cs.

Los fotones provenientes de una fuente de 137Cs se producen a partir de un
estado metaestable del ¥Ba con periodo de 2.55 min, este estado metaestable
tiene una energia de 0.665 MeV por tanto los rayos gamma emitidos tienen la

misma energia de decaimiento al estado fundamental del '37Ba. [16]

La figura 3.6 muestra un esquema de desintegracion para el 137Cs donde se
observa la emision de los rayos gamma en un 89.9 % y fambién la emision de

particulas beta.
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1.176 MeV
B-0.514 MeV. 13Cs
94.6 %
B 1.176 MeV
0.662 MeV 5.4 %
y 0.662 MeV m
89.9 %
0 MeV
137pq

Figura 3.6. Esquema de desintegracién del 137Cs.
Neutrones.

Debido a que los neutrones no tienen carga eléctrica al interaccionar con
las particulas cargadas no tienen efecto en ellos, solamente tienen efecto con los

nUcleos de los dtomos mediante reacciones nucleares.

Como las fuerzas nucleares tienen muy corto alcance, la capacidad de
penetracion de los neutrones es alta en un determinado medio. Por ejemplo, para

neutrones con una energia de 2 MeV el recorrido es de 3.2 cm. [16]

La produccion de neutrones se da mediante reacciones nucleares a
diferencia de los ofros tipos de radiaciones generados mediante fuentes

radiactivas, las formas de obtener neutrones son las siguientes:

» Fuentes a partir de la reaccién (a, n),

» Fuentes a partir de la reaccion (y, n),

> Fision espontanea,
» Reacciones nucleares en aceleradores de particulas,
>

Fusion.
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Segun la energia de los neutones, estos se clasifican en lentos, infermedios y

rapidos, como se observa en la tabla 3.1. [16]
Neutrones lentos En<1eV
Neutrones intermedios leV <En<0.5MeV
Neutrones rapidos 0.5 MeV < En

Tabla 3.1. Clasificacién de los neutrones dependiendo de su energia. [16]

3.2. Luminiscencia.

El fendmeno de luminiscencia se describe mediante la emision de luz por

una material orgdnico o inorgdnico.

Esta emisidon de luz se da por la excitaciéon y desexcitacién de un electrén
en el dtomo, es decir el electrdn pasa a un nivel de energia mayor al que le
correspondia por efecto de la energia absorbida, cuando este regresa a su

estado fundamental se produce la emision de luz. [26]

3.2.1. Clasificacion de luminiscencia.

La luminiscencia depende del tiempo (t) que tarda el material en emitir un
fotédn de luz después del periodo de excitacion, a partir de este tiempo de emisidon

se clasifica la luminiscencia como fluorescencia o fosforescencia.

La fluorescencia se define para tiempos menores a 108 s y da la emisidén de
luz con una longitud de onda mayor que la longitud de onda absorbida debido a

dispersion del material.
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En la fosforescencia la emision de luz se tiene en tiempos mayores a 108 s,
la diferencia con la fluorescencia radica en que existen estados metaestables
entre los niveles de energia y los electrones son atrapados en estos estados,

retrasando la emision de luz por el material. [27]
3.2.2. Tipos de luminiscencia.

A partir de la clasificacion de luminiscencia y del tipo de des-excitacion
electrénica se pueden definir diferentes tipos de luminiscencia. Esta luminiscencia
se conoce como luminiscencia estimulada. En la figura 3.7 se tiene los fipos y

clasificacion de luminiscencia.

- . Fluorescencia
Luminiscencia

T<=10%s

4 N\
Radioluminiscencia
Quimioluminiscencia
Fotoluminiscencia
Sonoluminiscencia

Fosforescencia

- . Periodo corto
Electroluminiscencia T <= 104s
Bioluminiscencia . :
Catodoluminiscencia . Termoluminiscencia
. . . Periodo largo
Triboluminiscencia T<~ 104¢
\ J

miNn<T < 4.6x10%s

Figura 3.7. Clasificacion y tipos de luminiscencia.

Radioluminiscencia.

La excitacion de los electrones en este tipo de luminiscencia como su
nombre lo indica es a partir de radiaciones provenientes de materiales

radiactivos.
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Quimioluminiscencia.

En las reacciones quimicas la forma mds comun de liberar la energia es en
forma de calor, existen reacciones o sintesis que también liberan la energia en
forma de fotones de luz, por ejemplo el luminol, producto quimico que tiene

efecto en muchas reacciones de luminiscencia. [28]

Bioluminiscencia.

La luz emitida proviene de reacciones quimicas que son de origen
bioldgico, por ejemplo en algunos organismo vivos presentan luminiscencia ya

sea para atraer a sus presas o como la luciérnaga que emite luz en su bulbo. [28]

Fotoluminiscencia.

La excitacion de los electrones se realiza mediante haces de luz visible o

ultravioleta. Por ejemplo en equipos como espectrofluorimetros.

Sonoluminiscencia.

La interaccidn de las ondas de sonido a frecuencias elevadas con los

electrones en los dtomos permite la emisidon de luz en soluciones quimicas. [28]

Electroluminiscencia.

Es la luminiscencia en materiales cuando se les aplica un campo eléctrico,

una corriente o un voltgje.
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Catodoluminiscencia.

La emisidn de electrones mediante la aceleracion de los mismos por tubos
catddicos nos permiten ver la emision de luz en aparatos de television que son los

mds conocidos, existes equipos de emision de electrones para la investigaciéon de

luminiscencia de materiales. [26]

Triboluminiscencia.

En este tipo de luminiscencia la emisidon de luz se realiza mediante la fuerza
de friccidn ejercida en los materiales. El tipo de luminiscencia se debe a la

imparticion de la energia debido a un proceso mecdnico.

3.2.3. Termoluminiscencia.

La emisidon de luz térmicamente estimulada es la emision de luz en un

material previamente irradiado al calentarlo por debajo de su temperatura de

incandescencia.

Para explicar este fendmeno de termoluminiscencia se utiliza el modelo de

bandas de energia de un semiconductor.

2

-—
i 3 4 5
€ OO M/ n
1 L o e O
H Ot - s
3 4
—-— - T —-—
.0

Figura 3.8. Modelo de bandas y emisién termoluminiscente. e electrén, o hueco. [16]
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La recombinacion de los electrones y huecos generados mediante la
incidencia de radiacion ionizante en un material termoluminiscente se observa en

la figura 3.8., este proceso se describe a contfinuacion:

Cuando la radiaciéon incide en el material los electrones excitados pasan
(1) de la banda de valencia a la de conduccion donde se desplazan (2) hasta
ser atrapados en los defectos o tframpas (3) (intersticiales, vacancias, etc.) o por
impurezas en el materia. La contraparte del electron (hueco) se desplaza por el
cristal (2') hasta ser atrapado por trampas para huecos ubicadas en niveles

cercanos a la banda de valencia (3’).

Los electrones atrapados en un material termoluminiscente pueden ser
retenidos por periodos prolongados hasta que la aplicacion de una energia
externa conocida como estimulacion térmica libera a los electrones (4) y los
huecos (4') de las frampas. Tanto los electrones como los huecos se desplazan por
su banda correspondiente y tras ocurrir una recombinacion (5y 5') se produce la

emision de un fotdn con longitud de onda ubicada en el espectro visible. [16]

3.3. Dosimetria por termoluminiscencia.

La dosimetria tiene como fin medir la dosis absorbida en un material
sometido a radiacién ionizante. Dependiendo de la forma de obtener la
respuesta en dosis absorbida en el material se define el tipo de dosimetria
aplicada, algunos ejemplo son dosimetria con cdmaras de ionizacién, dosimetria

con peliculas, etc.

Un dosimetro se puede definir como cualquier dispositivo, con un volumen
determinado sensible a la radiacion ionizante, capaz de proporcionar una lectura
de la dosis absorbida. [27]
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3.3.1. Caracteristicas de los materiales termoluminiscentes.

Los materiales utilizados en dosimetria termoluminiscente delben cumplir
con algunas caracteristicas para ser candidatos como dosimetros de la radiacion
ionizante: sensibilidad a la radiacion ionizante, la capacidad de almacenar la
informacion por periodos largos de tiempo, una curva termoluminiscente con un
pico entre el rango de 100 y 300 °C que presente una respuesta lineal en funcion
de la dosis absorbida, respuesta estable en funcidén de las condiciones

ambientales, etc.

Fluoruro de Litio dopado con Magnesio y titanio (LiF:Mg, LiF:Ti)

Este material es de uso comercial conocido como TLD-100 es equivalente al
tejido humano el cual es considerado como uno de los mejores materiales de

referencia en dosimetria. [2]

La curva termoluminiscente que presenta contiene 6 picos debido a la
compleja dindmica de las trampas. Para fines prdacticos los picos utilizados son
desde el cuarto al quinto para las diferentes aplicaciones dosimétricas ya que son
lo suficientemente estables. Tiene una linealidad a una energia maxima de 1 kGy.
[30]

El desvanecimiento que presenta varia en un rango aproximado de 5 a

10 % por ano a temperatura ambiente.

Fluoruro de Calcio dopado con Disprosio (CaF2:Dy).

Este detector se puede encontrar comercialmente como TLD-200, se
caracteriza por tener alta sensibilidad a la radiacién gamma, 30 veces mds

comparado con el TLD-100. La curva termoluminiscente tiene un desvanecimiento

27



IPN-CICATA LEGARIA.

Capitulo lll: Marco Tedrico.

rdpido aproximadamente 10 % por mes, presenta linealidad hasta 6 Gy, en este

detector se tiene una dependencia de la energia por debajo de los 250 ke V. [31]

Fluoruros de Calcio dopado con Manganeso (CaFz:Mn).

Las propiedades de estos detectores son mejores comparadas con la del
TLD-100. Presenta un desvanecimiento de un 10 % en algunas horas o hasta un 1 %

por dia.

La sensibilidad observada es de 3 a 5 veces a la del TLD-100. La respuesta

lineal se tiene hasta unos 2 kGy y con una saturacion a 10 kGy. [29]

Sulfato de Bario (BaSOu).

El detector dopado con europio tiene un pico dominante en la curva
termoluminiscente a una temperatura de 200 °C, muestra buena linealidad y un
bajo desvanecimiento para cascadas de muy altas energias electromagnéticas.
Okamoto y col (1986). [31]

Para radiaciéon gamma presenta un pico a una temperatura de 266 °C, la
respuesta lineal estd en el rango de 4 mGy a 50 Gy, tiene una sensibilidad 4 veces

mayor comparado con CaSO4:Dy. [31]

Oxido de Aluminio (Al2O3).

Este tipo de material es utilizado principalmente para dosimetria
termoluminiscente y mediciones de medio ambiente. Presenta una curva

termoluminiscente con cuatro picos reportados por Daniel’s. [29]
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Oxido de Berilio (BeO).

Este material es dependiente de los productos utilizados en la sintesis,
Scarpa y Tochilin y col muestran una curva termoluminiscente de dos picos a 180

y 220 °C, el segundo pico aparece en dosis altas y es intenso arriba de 10 Gy.

Presenta una linealidad por arriba de 0.5 Gy, tiene un valor equivalente al
tejido de 7.13, es de 2 a 3 veces mds sensible que el LiF para neutrones rdpidos y

para neutrones térmicos es menos sensible. [29]

Sulfato de Calcio dopado con Disprosio (CaSO4:Dy).

En este material la intensidad de los picos depende principalmente de la
pureza en los quimicos utilizados, el método de sintesis realizado, la cantidad de
impurezas, el aglutinate utilizado para las pastillas en el material y el tamano de

grano. [31]

La energia necesaria para poder ionizar el CaSO4:Dy, es decir la energia de
la banda prohibida (Eg) es de 9.5 eV. [32]

Este material es muy sensible por lo que es Util para monitoreo ambiental o
de dreaq, pero no es utilizado en las aplicaciones médicas. Para realizar dosimetria
clinica utilizando este material es necesario realizar correcciones por Ia

dependencia energética del material. [31]

3.3.2. Ventajas de utilizar la dosimetria por termoluminiscencia.

En la dosimetria se tienen varias formas de medir o cuantificar la radiacion
ionizante, a continuacion se presentan algunos tipos de dosimetria basados en

materiales sensibles a la radiacion ionizante:
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Por cdmaras de ionizacion,
Mediante peliculas,
Calorimetria,

Dosimetria quimica,

Dosimetria por gel,

vV V. V VY V VY

Por termoluminiscencia.

Dependiendo del tipo de dosimetria utilizado se consideraran las ventajas
del mismo para obtener resultados confiables y precisos en cada una de las

mediciones realizadas.

La dosimetria termoluminiscente tiene multiples ventaja para la dosimetria
en Fisica Medica y se aplica en muchos hospitales del pais, debido a sus

caracteristicas las cuales se mencionan a continuacion:

1. Tamano pequeno de los dosimetros, ya sea que se usen en dosimetria

personal o de pacientes. El almacenamiento no implica grandes espacios.

2. Un mismo dosimetro se puede utilizar varias veces y el tiempo de uso sélo
depende del dano permanente por radiacién, calor y por factores en el

medio ambiente.

3. Factores econdmicos derivados del uso del mismo dosimetro, ya que se
puede usar varias veces, esto permite ahorros tanto en las dreas de

investigacion como en hospitales.

4. Como la lectura se readliza de forma pasiva no se necesita de ningun
componente externo en el dosimetro para obtener una medicion de la

radiacion.
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3.4. Magnitudes y unidades dosimétricas.

Para la dosimetria de radiaciéon ionizante, es necesario tener unidades
especificas y magnitudes que estén relacionadas con las mediciones, con la
iradiacién de los dosimetros y los tipos de fuentes radiactivas y con los equipos
utiizados para la medicidn de Ila dosis absorbida en el dosimetro

termoluminiscente.

Algunas de las magnitudes junto con sus unidades se abordan a

continuacion:

3.4.1. Kerma.

La magnitud kerma (energia cinética liberada en el medio) es la relacién

dErr entre dm, ecuacion 3.6.

K ==L (3.6)

Donde dErr es la suma de todas las energias cinétficas iniciales de las
particulas ionizadas cargadas liberadas por particulas ionizantes sin carga en un

material de masa dm. [21]

3.4.2. Exposicion.

La exposicidn (X) es el cociente de la carga absoluta (dQ); es decir, a partir
de la carga total de los iones de un signo producidos cuando todos los electrones
liberados por fotones son frenados completamente; entre una masa de aire dm, y

es descrita por la ecuacion 3.7.
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d
x=%
am

(3.7)

La unidad de exposicidn en el Sistema Internacional (SI) es coulomb por
kilogramo (C/Kg). Anteriormente era el roentgen (R) debido a que, en 1 cm? de
aire (1.293 mg) en condiciones de presion y temperatura normales, los iones
producidos por los electrones secundarios, transportan una unidad electrostatica
de carga de cada signo. Las unidades especiales del roentgen se muestran en la
ecuacion 3.8 basada en la equivalencia anterior. Esta unidad solo se aplica a

radiaciones gamma y rayos x en aire. [16]

1 ues 1 Coulomb 1 _ C
* +—J _=258-10"*% —

1R = ,
1.293 mg aire 2.996-10° ues 107 3Kg

(3.8)

3.4.3. Dosis absorbida.

Este término es uno de los mds importantes en el campo de la dosimetria
por termoluminiscencia, se define mediante la cantidad de radiacion absorbida
en un volumen dado, o en una definicion mds formal es la cantidad de energia
absorbida por unidad de masa en cualquier material y se representa mediante la

ecuacion 3.9. [31]

D=— (3.9)

Donde de es la energia impartida por radiacion ionizante en un volumen de
masa dm, las unidades de dosis absorbida son energia/masa por tanto las

unidades son joule/kilogramo (J/Kg), y se conoce como Gray (Gy).

En algunos hospitales, como el cambio de unidad al SI se dio
recientemente, todavia se utilizan las unidades antiguas que son erg/g cuyo

nombre es rad. La conversion de rad a gray se da en la ecuacion 3.10.
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erg

Irad = 100°%;1Gy = 1Kig; 1Gy = 100rad (3.10)

3.4.4. Dosis Equivalente.

La dosis absorbida no es suficiente para determinar el dano biolégico. Por
lo tanto la relacion del dano bioldgico y la dosis absorbida se realiza mediante un
factor de ponderacién que multiplicado por la dosis absorbida se obtiene la dosis

equivalente, este término se define mediante la ecuacién 3.11.
HT,R ES WRDT,R (3] ])

Donde wrk es el factor de ponderacion para el tipo de radiacion R, Drr es la
dosis suministrada por la radiacion R sobre el érgano o tejido. Las unidades para
esta magnitud son el sievert (Sv), pero al igual que la dosis absorbida se maneja
ofra unidad conocida como rem que la dosis equivalente cuando se usan las
unidades en rad. La equivalencia de sievert a rem se observa en la ecuacion 3.12.
[31]

1Sv = 100rem (3.12)
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La sintesis y estudio morfoldgico de materiales es uno de los fundamentos
mds importantes en la actualidad, derivando nuevas tecnologias desarrolladas a
partir del estudio de materiales. En el drea de fisica de radiaciones es necesario el
desarrollo y estudio constante de materiales que permitan generar nuevos
detectores ya sea encontrando nuevos materiales que tengan respuesta ante

cualguier tipo de radiacion o modificando los existentes.

4.1. Sintesis de sulfato de calcio dopado con disprosio
(CaSOu4:Dy).

4.1.1 Precursores utilizados.

Los materiales que se utilizaron para realizar la sintesis del CaSO4:Dy fueron

los siguientes:

» Acetato de Calcio Hidratado al 99 % [Ca(C2H3Oz2)2], Sigma Aldrich,
Sulfato de Disprosio Octahidratado al 99.99 % [Dy2(SOa4)s], Aldrich Chem.
Tiourea al 99 % [(NH2)2CS], J. T. Baker,

Sulfato de Amonio al 99.7 % [(NH4)2SO4], Técnica Quimica,

YV V V V

Alcohol Etilico (Etanol) y
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» Agua bidestilada.

4.1.2. Método de sintesis.

La sintesis se realizd mediante el método de precipitacion, obteniendo
soluciones idbnicas de cada uno de los reactivos utilizados en un ambiente etanol-

agua, la siguiente ecuacion quimica describe el proceso de la sintesis:

t. 1+H,0
Ca(C,H50,), + Dy,(S0,)s - 8H,0 + (NH),CS + (NH,),S0, ——25 CaS0,: Dy | +2CH;COONH,

La sintesis se lleva a cabo siguiendo el siguiente procedimiento:

A una solucion de 20 ml de agua bidestilada (10 ml) y etanol (10 ml) se
agregaron 3g de Acetato de Calcio. Para diluir el acetato, se le fue agregando
solucion agua-etanol hasta que el polvo de acetato de calcio quedara

completamente diluido en la solucion.

Para la disolucion de 4.5g de Tiourea se le agregd poco a poco una
solucion de 35 ml de agua bidestilada (15 ml) y etanol (20 ml) hasta que se

disolviera por completo.

Se disolvieron 0.0177g de Sulfato de Disprosio (para una concentracion de
1 % de Disprosio) en 6 ml de agua bidestilada con agitacién constante para que

se disolviera completamente.

Por ofro lado, a una solucién de 1.8 g de sulfato de amonio en 6 ml de
agua bidestilada, se le agregaron 5 ml de etanol observdndose una ligera
precipitacion. Se requirid agitacion constante para diluir el precipitado,
agregando solucién agua-etanol hasta diluir por completo.

En la solucién de acetato de calcio se colocd un agitador magnético para

mantener una agitacién constante, agregando primero la solucién de tiourea

36



Sintesis y Caracterizacion de CaSO4:Dy para Radiacion lonizante.

gota a gota, seguida de la soluciéon de sulfato de disprosio tfambién gota a gota,
observandose una precipitacion moderada la cual se mantenia con la agitacién
hasta desaparecer al poco tiempo. Por Ultimo se agregd la solucién de sulfato de
amonio gota a gota para que la reaccidén se produjera lentamente y se obtuviera
el Sulfato de Calcio dopado con Disprosio (CaSO4:Dy). Conforme se le agregaba
la solucién de Sulfato de Amonio se observaba un precipitado blanco que se

formaba en la solucidn con agitacién constante.

Una vez que la reaccidon concluyod la solucidon bajo agitacion constante se
filtird y se enjuagd con agua bidestilada por 10 veces para eliminar los residuos de

la reaccion.

Para observar la influencia del dopante en la respuesta termoluminiscente
se realizaron sintesis con concentraciones de 0.1, 1 y 5 % de disprosio respecto al
calcio. De los resultados obtenidos se optd por trabajar con la muestra de
CaSO4:Dy dopada al 1 % por presentar mejores caracteristicas para la dosimetria

de estado sélido como se observa en los resultados.

El polvo de CaSO4Dy resultante se colocd en una estufa a 90 °C por
2 horas para secar por completo el material. Por Ultimo se le dio un tratamiento
térmico a 900 °C por una hora para cristalizar y eliminar residuos presentes de

carbono en el polvo final de CaSO4:Dy.

Debido a que el manejo de polvos se dificulté cuando se querian leer
masas semejantes de muestras ya irradiadas y comparar resultados, estos
variaban considerablemente en los experimentos. Por tal motivo se optd por
elaborar pastillas del material (CaSO4:Dy) mezclado con teflon (PTFE) en polvo y
asi tener una masa homogénea. Para esto, se mezcld en un crisol el teflon (PTFE)
con el Sulfato de Calcio en una proporcién de 3:2, después paulatinamente se

fue agregando nitrogeno liquido, para que el feflon se mezclara
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homogéneamente con el material sintetizado. Se realizé un proceso de

sinterizado para mejorar la dureza y resistencia de las mismas.

Se obtuvieron alrededor de 120 pastillas con dos didmetros diferentes uno
de 4y ofro de 5 mm con un espesor de 1 mm aproximadamente, por Ultimo se les
dio un fratamiento térmico con diferentes rampas de calentamiento hasta

alcanzar la temperatura de 400 °C donde se mantuvo por una hora.

4.2. Caracterizacion morfoldgica, estructural y optica.

Uno de los factores que se debe tener en consideracion después de
sintetizar materiales es conocer las propiedades estructurales y fisicas de los
mismos como por ejemplo el tamano de particula que se obtiene en la sintesis, la
estructura cristalina, los compuestos que conforman al material obtenido, la
orientacion espacial de los dtomos; ya que dependiendo de la aplicacion se

puede modificar esta estructura.

4.2.1. Caracterizacion morfoldégica y estructural.

Microscopia Electronica de Barrido.

La utilizacién del microscopio electronico de barrido (MEB), nos
proporciona imdgenes del material; asi composicion quimica mediante la
espectrometria de energia dispersa (EDS), efc... Dependiendo de los accesorios
que se encuentren instalados en el microscopio se pueden obtener otras

aplicaciones.

El funcionamiento bdsico del microscopio es a través de un haz de
electrones que barren la muestra a estudiar mediante el uso de lentes

electromagnéticas, cuando los electrones chocan con el material se generan
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principalmente electrones secundarios, rayos X y electrones retrodispersados; para
generar las imagenes se necesitan detectores de electrones secundarios, en el
caso de la composicidn quimica se realiza a base de la deteccién de los rayos X
caracteristicos de cada material, dependiendo de la cantidad de emisién de los
mismos por parte del material estudiado se estima el porcentaje de composicion

en el material. [33]

Antes de introducir la muestra de CaSO4:Dy en el microscopio se le aplicd

una capa de oro para mejorar la conductividad eléctrica del material.

Las micrografia de CaSO4:Dy y la composicion quimica (EDS) se obtuvieron
en un Microscopio Electronico de Barrido JEOL modelo LV6300 con detector de
rayos X Oxford ubicado en CICATA Legaria —IPN.

Difraccidén de Rayos X.

La estructura cristalina de un material se puede conocer mediante la
difraccién de rayos x en los planos de la red cristalina del material. Dependiendo
del dngulo de reflexiéon se calcula la distancia interplanar mediante la ley de
Bragg (ecuacién 4.1), la cual establece la relacion entre la longitud de onda del
rayo X incidente, el dngulo de difracciéon y los espacios interplanares como se

observa en la figura 4.1. [34]

niA = Zdhleen Qhkl (4.1)
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" 5 5 /

S

Figura 4.1. Explicacion geométrica de la ley de Bragg.

A partir de la intensidad de reflexion en un difractoframa se puede estimar
el tamano de grano mediante la aplicacion de la formula de Sherrer’s mostrada
en la ecuacion 4.2, donde D es el tamano de grano, A es la longitud de onda de
los rayos x incidentes, © es el dngulo de Bragg y B (en radianes) es la diferencia de

las intfensidades en la mitad del pico mas intenso del difractograma. [12]

0.91
D = 3Cos (4.2)

La difracciéon de rayos X se realizd a temperatura ambiente en un equipo
Siemens D-5000 con longitud de onda de 1.5045 A correspondiente a un blanco
de Cobre (Cu-Ka) a 40Kv y 30mA. La concentracion de CaSO4Dy con 1% de

dopante se utilizd para la difraccién de rayos X.
4.2.2. Caracterizacion optica.

La interpretacion general de espectroscopia Optica se le atribuye a la
interaccion de fotones 6pticos con la materia, derivdndose lo que conocemos
como absorcién y emision éptica del material. Los equipos para espectroscopia
Optica estdn basados en el manejo y medicion de la luz a través de un

monocromador y de filtros dpticos. [35]
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La espectroscopia oOptica de los polvos de CaSO4:Dy para diferentes
concentraciones de dopante se realizd en la Universidad Auténoma
Metropolitana Unidad Iztapalapa (UAM-I) en un equipo Perkin Elmer LS 5
espectrofotdbmetro fluorescente, se obtuvieron espectros de absorcion y emisidon
del CaSO4:Dy con el objetivo principal de detectar la presencia del dopante

mediante le emision de las longitudes de onda caracteristicas del disprosio.

4.3. Caracterizacion termoluminiscente.

Para readlizar las pruebas de termoluminiscencia primero se irradiaron los
polvos de CaSO4:Dy con radiacion gamma de una fuente de $©Co a una dosis
absorbida de 1Gy a una rapidez de dosis de 64.09 cGy/min, la respuesta
termoluminiscente se comparé en proporcion al dopante (0.1, 1 y 5 % de

disprosio) incorporado en el material.

Las primeras lecturas se realizaron en un equipo Harshaw TL modelo 4000
ubicado en la UAM-I, conectado a una PC para guardar y analizar los datos

obtenidos experimentalmente.

Una vez seleccionado el porcentaje de concentracion del Disprosio Optimo
en el CaSO4:Dy (por tener una mejor respuesta termoluminiscente, en este caso
1%) se comenzo con la caracterizacion dosimétrica para radiaciones ionizantes

cubriendo las siguientes propiedades.

Homogeneizacion del lote y respuesta termoluminiscente,
Curva termoluminiscente,

Respuesta en funcién de la dosis absorbida,

Respuesta en funcién de la energia,

Repetibilidad,

Sensibilidad,

Desvanecimiento,

YV V. V ¥V V V V
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> Influencia de las condiciones ambientales,
» Conftribucidon del PTFE.

En los primeros experimentos se trabajé con el polvo de CaSO4:Dy para
cada concentraciéon, se tuvieron dificultades en la irradiaciéon y lectura de los
mismos; en la irradiacion en la fuente de ¢©Co las muestras sujetas a irradiaciéon se
les colocd una placa de acriico de 0.5 cm de espesor con la intencién de
obtener la mdaxima dosis absorbida en las muestras, evitando factores de

dispersion y build up.

En el caso de la lectura se tienen que recurrir a pequenos contenedores de
aluminio para colocar el polvo de CaSO4Dy irradiado en la plancheta de
calentamiento del lector Harshaw TL 4000; el polvo colocado en los contenedores
de aluminio es pesado previamente con el propdsito de tener la misma cantidad
de polvo en cada lectura y no se modifique la respuesta termoluminiscente ya
que con el continuo manejo de las muestras se tienen pérdidas de material ya

sea por la transportacion o por el manejo en el laboratorio.

Para compensar estas dificultades se procedid a elaborar pastillas de
CaSO4:Dy utilizando como material aglutinante el teflon (PTFE) en polvo en una
proporcion de 2:3. Para realizar un mezclado homogéneo se bajé la temperatura
mediante la adicion de nitrogeno liquido. Para llevar a cabo el proceso de
sinferizado las pastillas se colocaron en una mufla a temperatura ambiente vy
después se aplicd una rampa de calentamiento hasta llegar a 400 °C

manteniendo la temperatura por una hora.
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4.3.1. Homogeneizacion por lote y respuesta termoluminiscente.

Las matrices que se utilizaron para elaborar las pastillas de CaSO4:Dy vy
teflon tienen un didmetro de 4 y 5 mm. El espesor de las pastillas depende
principalmente de la presidon aplicada en las matrices teniendo diferencias
minimas en el espesor de las pastillas; considerando el didmetro de las pastillas se
separaron, dos lotes y se expusieron a radiacion gamma de ¢©Co a una dosis
adsorbida de 2Gy con una rapidez de dosis de 64.09 cGy/min. Las irradiaciones se

llevaron a cabo en el Hospital Judrez de México.

Las lecturas de las pastillas previamente irradiadas fueron obtenidas en un
lector Harshaw TLD-3500 con pardmetros de lectura descritos en la tabla 4.1,
instalado en la UAM-I. Se decidié trabajar con el didmetro de pastilla de 4 mm,
teniendo un lote con 68 pastillas de las cuales se escogieron 16 pastillas que
presentardn respuesta termoluminiscente semejante y se dividieron en cuatro

lotes. Estos lotes se utilizaron en todos los experimentos posteriores.

4.3.2. Curva termoluminiscente.

Para obtener esta caracteristica se irradiaron las pastillas de CaSO4:Dy vy
PTFE con rayos gamma de ¢©Co a una dosis adsorbida de 1Gy y poder seleccionar

los pardmetros de trabajo del equipo lector, descritos en la tabla 4.1.

Las lecturas se llevaron a cabo en el lector TLD-3500, se observd que los
cambios de los pardmetros de trabajo del equipo influyen directamente en Ia
curva termoluminiscente y la respuesta en dosis absorbida de los dosimetros de
CaSOuq:Dy.
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Rapidez de calentamiento 2°C/s
Temperatura de precalentamiento 50 °C
Tiempo de precalentamiento 25s
Temperatura maxima calentamiento 350 °C
Tiempo de adquisicion 125

Tabla 4.1. Parédmetros de lectura iniciales del lector TLD-3500.

4.3.3. Respuesta en funcion de la dosis absorbida (Linealidad).

Para obtener la linealidad se irradiaron los lotes de pastillas a diferentes
dosis que van desde 0.5 hasta 30 Gy, posteriormente estos lotes fueron leidos en

un equipo Harshaw TLD 3500.

4.3.4. Respuesta en funcion de la energia.

Para verificar esta caracteristica, se utilizaron diferentes fuentes de
radiacion. Debido a que cada equipo emite radiacion con diferente energia. Los
materiales termoluminiscentes (TL) fueron expuestos a diferentes energias para

observar el comportamiento a diferentes energias.

Las fuentes utilizadas para la irradiacion de los dosimetros son la fuente de
©Co con una haz de 1.33 y 1.17 MeV de energia, una fuente °Sr de particulas
beta con una energia de 546 keV y también una fuente 137Cs con una energia de
662 keV, las Ultimas dos fuentes de radiacion se encuentran ubicadas en la

Universidad Auténoma Metropolitana unidad Iztapalapa (UAM-I).

Después de la exposicion a las diversas fuentes, las lecturas se realizaron en

el equipo Harshaw TLD-3500, que posteriormente se guardaron y graficaron en la
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base de datos para comparar las respuestas dependiendo de las energias

utilizadas en la irradiacion.

4.3.5. Repetibilidad.

Para analizar esta caracteristica termoluminiscente se realizaron diez ciclos
(irradiacion, lectura y borrado) bajo las mismas condiciones en cada uno de los
ciclos para todas las pastilas de CaSO4:Dy. La irradiacion se llevd a cabo
utilizando una fuente de ¢©Co a una dosis de 2Gy; las lecturas se obtuvieron en el
equipo Harshaw TLD-3500 utilizando ambiente de nitrégeno, el tratamiento de
borrado se hizo en una mufla Thermo scientific por media hora a una temperatura
de 300 °C.

4.3.6. Sensibilidad.

La respuesta obtenida en la irradiacidon de las pastillas a 2Gy en ¢9Co se
compard con los dosimetros de referencia TLD-100 (LiF:Mg, Ti) extensamente
utilizados en dosimetria, irradiados a la misma dosis y utilizando el lector TLD-3500

con los mismos pardmetros de lectura.

4.3.7. Desvanecimiento.

El desvanecimiento se tiene cuando los dosimetros irradiados son
almacenados por periodos de tiempo definidos, con la finalidad de observar que

tanta pérdida de informacion se tiene en los dosimetros.

Esta caracteristica es representativa en la caracterizacion dosimétrica al
realizarse las lecturas en la dosimetria termoluminiscente por periodos mayores a

un mes desde que se comienza a utilizar el dosimetro.
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Las pastillas de CaSO4:Dy se irradiaron con rayos gamma de ¢9Co a una
dosis de 2 Gy a temperatura ambiente; el almacenamiento se realizd en
condiciones ambientales normales durante tiempos que van desde 2 dias hasta
39 dias. Las lecturas realizadas en los dias posteriores se compararon entre siy con
la lectura obtenida al instante después de la irradiacidn para observar el

porcentaje de informacion desvanecida en los dosimetros.

4.3.8. Influencia de las condiciones ambientales.

Los dosimetros de CaSOa4:Dy se expusieron dentro de una matriz de acrilico
transparente de 36 cm? directamente a la luz solar un periodo de 1 semana con el
propdsito de observar si son sensibles a la luz solar y a los rayos ultravioleta que
atraviesan la capa de ozono. Las lecturas realizadas de los dosimetros en el
equipo Harshaw TLD-3500 se compararon con lecturas obtenidas de las mismas
pastillas que fueron alimacenadas en el mismo periodo pero resguardadas de la
luz. Con los resultados de las respuestas termoluminiscentes se estimd la

sensibilidad del CaSO4:Dy al medio ambiente.

4.3.9. Contribucién de PTFE (Teflon).

Se elaboraron pastillas de teflon del mismo tamano y peso de las pastillas
de CaSO4:Dy con la finalidad de verificar la influencia del teflén en la irradiacién
en ¢Co, la lectura de los dosimetros elaborados se obtuvo en el equipo Harshaw
TLD-3500, estas pastillas de teflon se irradiaron junto con los dosimetros a una dosis
de 1Gy.
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Capitulo V.
Resultados y Andlisis.

En este capitulo se presentan las caracteristicas morfolégicas, estructurales,
Spticas y termoluminiscentes del CaSO4:Dy obtenido mediante el método de
precipitacion. Los resultados obtenidos son altamente favorables para ser

considerado como detector de radiacion ionizante.

5.1. Método de sintesis del sulfato de calcio dopado con
disprosio (CaSO4:Dy).

Mediante la técnica de precipitacion de soluciones idnicas y junto con
cada una de las caracteristicas estudiadas en los experimentos realizados para
cada tipo de muestras, se obtuvieron polvos con caracteristicas
reproducibles. Ademds de resultar un método sencillo y prdctico, comparado con
ofros métodos tradicionales para la sintesis de CaSO4:Dy, es menos nocivo tanto
para quien los sintetiza como para el medio ambiente, ya que este método de
preparacidén no desprende ningun tipo de quimico cuando se lleva a cabo la

reaccion.

Los residuos de la reaccion, que son principalmente sales en presencia de

agua y etanol, son faciles de desechar.
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5.2. Caracterizacion morfolégica, estructural y opftica.

5.2.1. Caracterizacion morfolégica y estructural.

Microscopia Electronica de Barrido y andilisis EDS.

La figura 5.1 muestra una micrografia obtenida en el MEB para una
muestra de CaSO4:Dy con concenfracion de disprosio de 1%. Se observa un
aglomerado uniforme en toda la micrografia; sin embargo debido a que el MEB
no tiene un acercamiento suficiente el tamano de grano en los aglomerados no

se puede observar con esta técnica de caracterizacion.

Figura 5.1. Micrografia de CaSO4:Dy con 1% de concentracién.

En la tabla 5.1 se presenta la composicidn quimica del compuesto,
expresada en porcentaje de cada elemento presente en los polvos de CaSO4:Dy

provenientes de un andlisis por EDS para una concentraciéon del 1%.
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@) 61.53 78.25
S 17.54 11.13
Ca 20.93 10.62
Total 100.00 100.00

Tabla. 5.1. Andlisis EDS para 1% de disprosio en CaSO4:Dy.

De la tabla 5.1 se observa que no se tiene la presencia del ion disprosio esto
puede relacionarse con la baja concentracion en peso (1 %) que se incorpora en
la matriz de CaSO4. También se cuenta con un porcentaje elevado de oxigeno
debido a que por cada ion de azufre (S¢*) se tienen presentes cuatro iones de

oxigeno (O%).

Las anteriores caracteristicas no son suficientes para determinar si el
material contiene disprosio. Esto puede deberse a que se tienen un bagjo

porcentaje en peso del disprosio en la matriz de CaSOa.

Difraccion de Rayos X.

Los resultados obtenidos mediante el método de difraccién de rayos X se
muestran en la figura 5.2. En el difractégrama se observan los picos caracteristicos
del CaSO4, que comparados con la base de datos de materiales se corrobora
que el material es en realidad CaSOs4. Los datos obtenidos en la difraccion
muestran un sistema cristalino ortorrdmbico con pardmetros de celda primitiva
0: 6.9933 A, b:7.0017 Ay c: 6.2411 A.

Los picos de difraccion estdn localizados a un valor de 20 = 25.51°, 31.45°,
36.36°, 38.69°, 40.89°, 48.74°, 52.31° y 57.77° que corresponden a las reflexiones
(020), (012), (220), (202), (212), (032), (400) y (331) respectivamente.
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La determinaciéon del tamano de grano se realizd mediante la aplicaciéon
de la féormula de Scherrer utilizando el pico de mayor intensidad (020), obteniendo

un tamano promedio estimado de particula alrededor de 95.83 nm.

1100 -
1000 - (020)
900 -
800 -
700 -
600 -

500 -

400 - (012)

300 4 (202) (212
200 -

100 -

Intensidad [u.a.]

Figura 5.2. Difractégrama de CaSO4:Dy con 1% de concentracion.

Como no se notd ningun corrimiento en los picos del difractograma que
indicarian la presencia de ofro elemento (en este caso disprosio) en el anhidrido
de CaSO.. Por lo tanto se recurrid a la espectrometria UV-Vis para determinar si el

disprosio se encuentra en el material.

5.2.2. Caracterizacion optica.

La presencia de iones de Disprosio (Dy3*) no se pudo determinar con los
métodos de caracterizacidon anteriores y se recurridé a la técnica de
espectrometria fotoluminiscente para observar la excitacion caracteristica en los

materiales sintetizados. La figura 5.3 muestra los espectros de emision del
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CaSO4:Dy sintetizado con una concentraciéon de 1y 5%, con una longitud de

excitacion de 330nm.

100 -

80

60

40

Intensidad [u.a.]
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300 350 400 450 500 550 600 650 700

Longitud de onda [nm]

Figura 5.3. Espectro de emision en polvos de CaSO4:Dy para 1y 5 % de disprosio.

Las transiciones caracteristicas de emision del Disprosio se observan en
longitudes de onda aproximadas de 482 nm (A) y 573 nm (B), estas transiciones

corresponden a 4Fy2—%H15/2 y 4Fo2—¢Hiz2respectivamente.

En la figura 5.3 donde se tienen la comparacion del CaSO4Dy con
diferentes concentraciones de Disprosio (Dy3*) para 1% linea continua y 5 % linea
punteada, se observa que se presentan las mismas transiciones caracteristicas del

Dy3* en los dos espectros de emision.
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5.3. Caracterizacion dosimétrica.

5.3.1. Respuesta en funcidn de la concentracion del dopante

(Disprosio).

Las concentraciones de disprosio estudiadas en las muestras de CaSO4:Dy
sinfetizadas fueron de 0.1, 1 y 5 %. Se obtuvo la respuesta termoluminiscente para
las distintas muestras irradiadas utilizando una fuente de ¢©Co a una dosis
absorbida de 10 Gy.

La tabla 5.2 muestra la respuesta termoluminiscente del CaSO4:Dy al
agregar diferentes porcentajes de concentracién del dopante en donde se
aprecia que él 1% de concentracion de disprosio mostré mayor intensidad y por lo

tanto mejor respuesta a la radiacion de $Co.

0.1% 349.88 nC
1.0 % 16809.477 nC
50% 12052.015 nC

Tabla. 5.2. Comparacién de la respuesta TL para diferentes concentraciones de Dy3*.

5.3.2. Tratamiento térmico de borrado.

Los polvos y las pastilas de CaSO4:Dy obtenidos se sometieron a una
temperatura de 300°C durante 30 min para realizar el borrado de los mismos; esto
es quitar toda la informacién remanente después de un ciclo de lectura en el
lector termoluminiscente. Con el tfratamiento térmico de borrado se restablecen

las condiciones originales del material.
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5.3.3. Homogeneizaciéon de los dosimetros.

Las pastillas elaboradas se pesaron una por una escogiendo las que
estuvieran en el rango de 20 a 25 mg de peso, teniendo Ias mismas dimensiones

de tamano con 4 mm didmetro por 1 mm ancho.

Para la homogeneizacion de las pastillas en funcidén de la dosis absorbida
estas fueron leidas en el TLD-3500 vy los resultados se presentan en la tabla 5.3
donde se observa que los datos varian desde 310.32 nC hasta 977.63 nC, se
escogieron los valores termoluminiscentes mds préximos para tener cuatro lotes

de cuatro pastillas cada uno y tener respuestas semejantes en experimentos

posteriores.

NPL211
NPL212
NPL213
NPL214
NPL215
NPL221
NPL225
NPL223
NPL224
NPL225

657.86
741.26
769.89
310.32
640.95
973.07
828.24
488.56
977.63
785.19

NPL23]1
NPL232
NPL233
NPL234
NPL235
NPL241
NPL242
NPL243
NPL244
NPL245

767.51
438.46
905.97
645.16
584.60
573.79
776.95
489.13
490.70
705.14

NPL25T
NPL252
NPL253
NPL254
NPL255

743.69
793.62
824.78
887.35
735.33

Tabla5.3. Valores en dosis absorbida para las 25 pastillas.

Los lotes finales se distribuyen en la tabla 5.4:

NPL211 NPL212 NPL222 NPL225 NPL234 NPL242 NPL252 NPL253
NPL233 NPL245 NPL251

NPL213 NPL215 NPL23]1

NPL254 NPL255

Tabla5.4. Distribucion de las pastillas para la experimentacion.
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5.3.4. Curva termoluminiscente.

La respuesta termoluminiscente del CaSO4:Dy depende directamente de

los pardmetros de lectura y del lector utilizado.

En la figura 5.4 se observa la curva termoluminiscente dependiendo del
equipo lector ufilizado, tfambién se muestra que lectura para el equipo TLD-3500

se tiene una intensidad mayor que la lectura del equipo TLD-4000, ambas

muestras se irradiaron a 2 Gy con rayos gamma de ¢°Co.

45000

40000 +— e npl211 TLD-4000 657.86 nC

npl211 TLD-3500 3084.37 nC
35000

30000

25000

20000

\\

Intensidad [u.a.]

x20
15000 EES

10000 A

5000 /

ZE=hs

0_—,/\ /

T T

50 100 150 200 250

Temperatura [°C]

Figura 5.4. Graficas termoluminiscentes de CaSO4:Dy obtenidas en los equipos TLD-3500 y TLD-4000.

El cambio de infensidad dependiendo del equipo utilizado se debe
principalmente a la sensibilidad del tubo fotomultiplicador instalado en los
equipos, para el equipo TLD-3500 y basados en la figura 5.4 se tiene un tubo
fotomultiplicador mds sensible que en el equipo TLD-4000. A partir de este andlisis,

los datos reportados fueron obtenidos en el lector TLD-3500, por tener éste una

sensibilidad mayor.
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Una vez que se selecciond el equipo lector mds apropiado para las
lecturas de los dosimetros de CaSO4:Dy, se determinaron todas las caracteristicas

estudiadas en el material para la caracterizacion termoluminiscente.

Las propiedades de la curva termoluminiscente mds adecuadas para la
lectura de las pastillas de CaSO4:Dy+PTFE se encontraron mediante la variacion
de los pardmetros de lectura como temperatura de precalentamiento,

temperatura mdxima de calentamiento y rapidez de calentamiento.

Los pardmetros se fueron variando como se observa en la tabla 5.5. De las
respuestas obtenidas para cada una de las lecturas realizadas con los
pardmetros de la tabla 5.5, se eligieron las respuestas termoluminiscentes que

presentan optimas caracteristicas dosimétricas.

50 350 2 150
2 150

4 75

400 5 60
6 50

10 30

20 15
2 175

4 90

450 5 70
6 60

10 36

100 20 20
2 200
4 100

500 5 80
6 70

10 40

20 20

2 250
4 126
600 5 100
6 83

10 50

20 26

Tabla 5.5. Variacion de pardmetros de lectura del equipo TLD-3500.
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Las figuras 5.5, 5.6, 5.7 y 5.8 muestran la relacion que existe entfre la
variacién de la rapidez de calentamiento y la posicion de los picos mdaximos en
las curvas termoluminiscentes; cuando se aumenta la rapidez de calentamiento
los picos mdaximos van disminuyendo debido a la poca energia suministrada en las

pastillas de CaSO4:Dy+PTFE por el aumento en la rapidez de calentamiento.

Se observa la aparicibn de nuevos picos conforme se aumenta la
temperatura mdxima de calentamiento, todas las graficas son obtenidas

mediante la irradiacion de las pastillas a 1 Gy.
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=——=npl212 2°C/s  =====npl222 4°C/s e pl225 5°C/s
e==npl233 6°C/s  =====npl252 10°C/s npl254 20°C/s
500000 i
x2.5 /
~ 400000 // ’\ \ —
5 > ﬂ
]
S 300000 / N \
/ /
: /// / \
E 200000
// / ’ )& |
100000 ~—— /
\ ” 4
O - 1 T T !
250

100 150 200 300 350 400

Temperatura [°C]

Figura 5.5. Grafica CaSO4:Dy a una temperatura méxima de 400°C
con diferente rapidez de calentamiento.

A medida que se incrementa la velocidad de calentamiento el nUmero de
picos dosimétricos disminuye. Este comportamiento es mostrado en la figura 5.5,
donde se observa que se necesita una velocidad lenta de calentamiento para
proporcionar suficiente energia a las trampas con el fin de medir la energia

depositada en las mismas.
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Figura 5.6. Grafica CaSO4:Dy a una temperatura mdxima
de 450°C con diferente rapidez de calentamiento.

En la figura 5.6 se observa que para una temperatura mdxima de

calentamiento de 450 °C se conservan tres picos a una rapidez de calentamiento

de 2°C/s

informacioén, solo se observa un pico.
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Figura 5.7. Grafica CaSO4:Dy a una temperatura mdxima
de 500°C con diferente rapidez de calentamiento.
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En los figuras 5.7 y 5.8 se muestran las curvas TL de CaSO4:Dy+PTFE
obtenidas a una temperatura mdaxima de 500 °C y 600 °C respectivamente. Se
observan intensidades altas en la parte final de las grdficas, lo que se podria

interpretar como intensidades propias de las tframpas mds profundas, como

Capitulo V: Resultados y Analisis.

luminiscencia intrinseca del material TL o incandescencia del teflon.

La incandescencia del teflon puede modificar la composicion quimica del
material cambiando al CaSO4Dy en CaF2 y DyFs debido a ftemperaturas

elevadas que se utilizaron para obtener la respuesta termoluminiscente. Esto es

posible debido a la investigacion realizada por Laskshman y col. [36]
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Intensidad [u.a.]

20000000
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0

Los parédmetros de lectura en el equipo TLD-3500 establecidos para una
medicion 6ptima de CaSO4:Dy depende mucho de los rangos de temperatura a
los que se determine trabajar. Se recomienda bajo los resultados expuestos

anteriormente que se podrian tener varias formas de lectura como se muestra en

la tabla 5.6.
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Figura 5.8. Grafica CaSO4:Dy a una temperatura mdxima

de 600°C con diferente rapidez de calentamiento.
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Temperatura de Temperatura Rapidez de Tiempo de adquisicion (s)
precalentamiento  madaxima (°C) calentamiento
(°C) (°C/s)
100 350 2 125
100 400 4 75
5 60

Tabla 5.6. Pardmetros de lectura del equipo TLD-3500 sugeridos.

5.3.5. Respuesta en funcion de la dosis (Linealidad).

La respuesta TL del CaSO4:Dy+PTFE expuesto a diferentes dosis conocidas
de radiacion gamma de ¢©Co se observa en la figura 5.9 la cual presenta una
tendencia lineal hasta un valor de 30 Gy de dosis adsorbida. Esta respuesta
permite obtener una curva de calibracion o linealidad de la respuesta TL vy
utilizarla para determinar una dosis mediante interpolacidn en un material

expuesto a un campo de radiacion de ¢©Co con intensidad desconocida.
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Figura 5.9. Linealidad para una fuente de ¢Co vy lector TLD-3500.
La respuesta del CaSO4:Dy presenta una tendencia lineal en una region de

0.5 a 30 Gy lo que se conoce como respuesta en funcion de la dosis, y se aprecia

mejor en la figura 5.10.
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Figura 5.10. Graficas de la respuesta para linealidad.

En la figura se puede observar que se conservan los picos y la temperatura
madxima a la cual se presentan estos mdaximos. Este comportamiento se mantiene
en todas las graficas desde la primera irradiacion de 0.5 Gy hasta la Ultima de

30 Gy; lo Unico que cambia es la intensidad de las mismas.

5.3.6. Respuesta en funcion de la energia.

La respuesta termoluminiscente del CaSO4:Dy para diferentes energias se
observa en la figura 5.11 donde la posicidén de los picos es casi la misma. La figura
5.11 muestra la comparacion de la respuesta para particulas beta de °Sr y rayos

gamma de ©Co. En ambos experimentos las muestras fueron irradiadas a 1 Gy.
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Figura 5.11. Comparacién de curvas TL para diferentes fuentes de radiacion.

De la figura 5.11 se observa que para la fuente de particulas beta se

presenta un pico inicial a 92°C, el cual puede deberse a la existencia de trampas

a bajas energias y se genera por el alcance de radiacion beta. Los siguientes dos

picos son semejantes para las energias de 1.25 MeV y 662 keV correspondientes a

las fuentes de 0Co y 0Sr.

Las pastillas de CaSO4:Dy tienen respuesta termoluminiscente ante tres tipos

de fuentes de radiacion con energias diferentes. En la tabla 5.7 se observan las

mediciones realizadas para rayos gamma y particulas beta.

Lectura TLD-3500

1561.218 nC

347.392 nC 2061.196 nC

Tabla 5.7. Respuesta termoluminiscente para diferentes energias.

El material sintetizado tiene respuesta a diferentes rangos de energia

incidente no importando el tipo de fuente que emite esta energia, mientras esté

en los limites de deteccién se tendrd respuesta termoluminiscente.
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5.3.7. Repetibilidad.

La respuesta obtenida de un detector de estado sélido depende de la
excitacion de las trampas mediante un haz de radiacidon, como la radiacién
genera dislocaciones (modificacion en la red cristalina) en la red cristalina del
detector conforme es utilizado, se debe tener un tiempo de uso en el detector en

este caso numero de ciclos ( irradiacion, lectura y borrado).

La desviaciéon estdndar relativa de los promedios normalizados proporciona
un valor de 4 %, mientras que el promedio normalizado se encuentra con un valor
de 1.

1.20 l ‘ ] ] ] |

1.15 +— 4 Promedio de 6 pastillas ——====Desviacion-estandard

1.10

1.05

1.00 -

0.95

0.90

Promedio Normalizado
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1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Numero de ciclo

Figura 5.12. Grdfica de repetibilidad de la respuesta TL del CaSO4:Dy.

La figura 5.12 muestra la curva de repetibilidad con limites superior e inferior
de la desviacion estdndar de las pastilas de CaSO4:Dy. Se aprecia que la
repetibilidad depende también de los factores del ciclo (irradiacion, lectura y

borrado).
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5.3.8. Sensibilidad.

La referencia para obtener la sensibilidad relativa de las pastillas de
CaSOu4:Dy es el TLD-100 (LiF) un dosimetro comercial, en la tabla 5.9 se muestran
las sensibilidades relativas para dos pastillas de CaSO4:Dy+PTFE y TLD-100 donde
para las pastillas identificadas como NPL233 y NPL254 se presenta una sensibilidad

de 1.24,1.28 y 1.27, 1.31 veces mayor que las pastillas de TLD-100.

npl233 1.24 1.28
npl254 1.27 1.31

Tabla 5.9. Sensibilidad relativa del CaSO4:Dy.

La figura 5.13 muestra la comparacion de la respuesta TL a través de las
grdficas para la sensibilidad de CaSO4:Dy donde se observa que a partir de la
grafica no se puede estimar una sensibilidad por la distribucidn de la energia en
los picos mdximos, por lo tanto solo se puede estimar mediante la respuesta total

debida a la integracion de las curvas TL.
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Figura 5.13. Comparacién de la sensibilidad del TLD-100 y el CaSO4:Dy
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5.3.9. Desvanecimiento.

La pérdida de informacion en funciéon del tiempo de pos-irradiaciéon de las
pastillas de CaSO4:Dy se observa en el intervalo de 2 a 39 dias. En la figura 5.14 se
presenta que la intensidad va disminuyendo con el transcurso del tiempo. Esta
grdfica muestra un porcentaje de 8.84 % de pérdida de informacion para el
periodo de 39 dias; pero en los primeros dos dias después de la irradiacion se tiene
una pérdida de informacién del 3.65 % y para los siguientes 37 dias la pérdida de

informacion es de 5.19 %.
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Figura 5.14. Desvanecimiento de la informacion del CaSO4:Dy.

5.3.10. Influencia de las condiciones ambientales.

La radiacién proveniente del sol puede ser una de las principales causas de
error en las mediciones al usar dosimetros de estado sdlido. La contribucidon de
informacion en el dosimetro por parte de este tipo de fuente de radiacion se

presenta en la figura 5.15, las graficas representan la contribucidon ambiental en
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un periodo de una semana comparado con los mismos dosimetros almacenados

durante el mismo tiempo.
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Figura 5.15. Respuesta TL del CaSO4:Dy con y sin exposicion a la luz solar.

En la grdfica del CaSO4:Dy+PTFE expuesto a la luz solar durante 1 semana
se alcanza a definir el primer pico a una temperatura aproximada de 161°C con
una intensidad de 170.558 nC, que comparada con la intfensidad de 160.16 nC de
la grafica del CaSO4:Dy+PTFE sin irradiar se tiene una sensibilidad a la luz solar en

condiciones extremas.

A pesar de que las pastilas de CaSO4:Dy presentan respuesta a Ias
condiciones ambientales en tiempos prolongados, esta respuesta no tiene
contribucion directa en las mediciones de las pastillas que no se exponen a

condiciones ambientales.

5.3.11. Contribucion de PTFE (Teflon).

Para las pastillas de 25 mg de CaSO4:Dy+PTFE se tiene una contribuciéon del

teflon del 6.2 % de la respuesta total. La contribucidon del teflon en las pastillas de
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Capitulo V: Resultados y Andlisis.

CaS04:Dy se puede eliminar realizando una segunda lectura a las pastillas y el
valor obtenido restarlo al valor de la primera lectura. Para la obtencion de los

datos en este experimento, las pastillas fueron irradiadas a una dosis de 1Gy con

radiacion gamma de $°Co.
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Figura 5.16. Respuesta del teflén iradiado con radiacion gamma de ¢Co.

En la figura 5.16 se observa la intensidad de dos pastillas de teflon
comparadas con la curva de una pastilla de CaSO4:Dy+PTFE, se aprecia que la
intensidad de las pastillas del CaSO4:Dy es 15 veces mayor a la infensidad del

teflon. Por lo tanto se considera que el teflén no contribuye a la respuesta TL.
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Capitulo VI.

Conclusiones y Trabajo a Futuro.

6.1. Conclusiones.

El método de precipitacion utilizado en la sintesis de los polvos de CaSOa4:Dy
presenta resultados favorables para ser utilizado en la obtenciéon de materiales
termoluminiscentes. Este método presenta grandes ventajas con respecto a los

métodos tradicionales debido a que no es agresivo con el medio ambiente.

Mediante el método de precipitacion se obtienen los polvos de CaSOs4:Dy
en muy poco tiempo, es un método de sintesis reproducible debido a que no
necesita tantos equipos de laboratorio para la sintesis de las muestras, ademas es

barato.

Las caracteristicas estructurales, quimicas y morfoldégicas estudiadas para
determinar las propiedades fisicas del material permitieron definir la forma y
composicion quimica del CaSOa4:Dy. Las caracteristicas Opticas confirmaron la

incorporacioén del material dopante en la matriz de CaSOa.

Considerando los resultados obtenidos durante el analisis y caracterizacion
dosimétrica del CaSO4:Dy para toda la experimentacion del presente trabajo, el

porcentaje 6ptimo del material dopante utilizado fue del 1 % en el CaSOa4:Dy, por
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Capitulo 6: Conclusiones y Trabajo a Futuro.

presentar la mayor respuesta en la mediciones realizadas para esta

concentracion.

El teflon utilizado para el sinterizado de las pastillas de CaSOa4:Dy tiene
respuesta a la radiacion de $°Co en las mediciones termoluminiscentes realizadas,

pero no contribuye directamente en la respuesta TL total del CaSOa:Dy.

La exposicion de la radiacion solar de las pastillas utilizadas presentan
respuesta de lectura de fondo en las pastillas de CaSO4:Dy y por lo tanto se

concluye que el CaSO4:Dy no es sensible a la radiacion solar.

De las mediciones realizadas para las diversas fuentes de radiacion
utiizadas a lo largo de la experimentacion, las pastillas de CaSOa4:Dy presentan
respuesta tanto para rayos gamma de ®Co, ¥3’Cs y para particulas beta.
Mediante el analisis de los resultados obtenidos los dosimetros de CaSOa4:Dy se

recomienda utilizar en la deteccion de la radiacibn gamma de °CO.

La respuesta termoluminiscente del CaSO.4:Dy en funcion de la dosis
absorbida, expuesta a radiacion gamma de %°Co, presenta una respuesta lineal
en el intervalo de 0.5 hasta 30 Gy, esta respuesta permite concluir que el material
tiene un intervalo amplio de aplicacion en radioterapia, monitoreo ambiental y

de area.

El desvanecimiento observado en el CaSO4.Dy elaborado en forma de
pastillas, después de la irradiacion con rayos gamma de %Co, presentan un
porcentaje de pérdida de informacion de 5.19 % en 37 dias lo que indica que el

material de CaSOa4:Dy es estable en periodos de tiempo grandes.
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6.2. Trabajo a futuro.

Realizar un estudio completo sobre diferentes concentraciones de disprosio
para encontrar el porcentaje en donde se obtiene una mejor respuesta

termoluminiscente.

Estudiar la relacibn entre al tamafio de grano y la respuesta

termoluminiscente utilizando el mismo método de sintesis.

Estudiar la profundidad de las trampas presentes en el material para y

relacionarlas en la emision del material.

Preparar pastillas de CaSO4:Dy sin presencia de teflon para determinar la
maxima temperatura de luminiscencia del material, sin la presencia de agentes

externos que influyan en la respuesta.

Establecer la linealidad completa en el material, es decir la maxima dosis

absorbida que puede medir el CaSO4:Dy antes de la supralinealidad y saturacion.
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Anexo: A

Productos del Trabajo de Tesis.

Ponencia en la sesion de estudiantes del XIX Congreso Anual:
Atomos para el Desarrollo de México. Sociedad Nuclear Mexicana. Mérida,

Yucatan. 6 al 9 Julio de 2008.

Participacidon en el congreso 7t International Topical Meeting on
Industrial Radiation and Radioisotope Measurement Application (IRRMA).
Que se llevdé a cabo en Praga, Republica Checa del 22 al 27 Junio del

2008.

Participacion en el LI Congreso Nacional de Fisica y I Congreso
Latinoamericano de Fisica. Que se llevo a cabo en la ciudad de Zacatecas

del 20 al 24 de octubre del 2008.

Trabajo enviado a la revista internacional Journal of Applied

Radiation.
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Resumen publicado en la revista de tecnologia avanzada del

CICATA-LEG con nombre ler Simposio de Tecnologia Avanzada.

Participacion en el congreso de Lumdetr 2009. En la ciudad de

Polonia del 12 al 17 Julio.
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