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INTRODUCCION

Por sus recursos en mineral de Niquel, Cuba esti entre los primeros pai-
del mundo, por eso el Gobierno Revolucionario de Cuba da una gran aten-
cién a las investigaciones para impulsar y mejorar los procesos industriales
de la extraccién de dicho mineral.

Uno de los pardmetros mas importante que es necesario determinar en la
industria del niquel, es la concentracién de este elemento en el mineral.
Actualmente, esta determinacién se realiza por métodos quimicos conven-
cionales, los cuales son muy lentos para las muestras sélidas, pues de-
moran de ocho a diez horas en dar el resultado del anilisis, Como conse-
cuencia de ésto no es posible tener un control de la cantidad de niquel pro-
cesado, instantineamente, y, el anilisis quimico sdlo sirve para tener una
idea de los procesados. De esta manera, en ocasiones se pierde reactivo,
cuando el contenido de niquel es menor del supuesto en el mineral, o se pierde
niquel en las colas, cuanlo el contenido real de niquel es mayor del supuesto.
Es pues evidente, 1a necesidad de desarrollar un método rapido para el control
operativo de las concentraciones de niquel en el mineral. Como principio
de trabajo de este método, se propone en el presente proyecto, utilizar la ra-
diacidn caracteristica de los elementos, excitada mediante una fuente radiacti-
va conveniente [3].

El mineral procesado se caracteriza por una ausencia préctica de elemen-
tos mas pesados que el niquel, por eso la separacién de la radiacién caracte-
ristica emitida por el niquel puede ser realizada con un dispositivo, al cual
se le ha llamado radiador [1, 4]. ‘

Otros métodos tal como el de los filtros diferenciales, [2] no es con-
veniente porque el mineral contiene Ni en un 1% con variaciones de 0.1%
alrededor de este valor, y Fe de un 30-50%. Entonces la diferencia de con-
teos individuales serian grandes, por lo que el error estadistico seria grande
en la determinacién del niquel. Ademas el balance, de los filtros es siempre
un problema dificil.

En la técnica de medicién, el problema principal es separar la raya
caracteristica del Ni, de la raya caracteristica del Fe. Las rayas K de estos
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elementos se diferencian en sélo 1 Kev, por lo que su separacién mediante
espectrémetros electrénicos, es imposible.

El radiador tiene como Gnico objetivo la separacién de estas rayas, per-
mitiendo la deteccidn del niquel. Su principio de trabajo se basa en las pro-
piedades del coeficiente de absorcién de Rayos X de los elementos [3, 4]. (El
fundamento es similar al de los filtros diferenciales, pero en este caso se tra-
baja con la emisién y no con la absorcién). Si se revisan las curvas del
coeficiente de absorcién mésico del Fe para las rayas K del Fe y del Ni,
se encuentra que para la energia del Ni este es igual a 400 c¢m?/g, y para
la energia del Fe, vale s6lo 77 cm?/g, [1] donde la energia del Ni es sufi-
ciente para excitar la capa K del Fe, pero el Fe no puede excitarse a si mis-
mo. Tampoco los otros elementos mas ligeros que el Fe pueden excitarlo.

Teniendo en cuenta lo anteriormente expuesto, si la radiacién de la mues-
tra excitada mediante una fuente, se hace incidir sobre una placa de hierro,
ésta emitird una radiacién secundaria que serd la radiacidén caracteristica del
hierro, excitada por la radiacién del Ni presente en la muestra, y por lo
tanto serd una funcién de esta ultima. La radiacién emitida por la placa
puede discriminarse mediante un analizador de amplitudes, con el cual pue-
de separarse la raka K del hierro, de otras rayas que pueda emitir la placa.
Estas rayas si se pueden separar electrénicamente. Como la radiacién de
niquel de la muestra deberd depender proporcionalmente a la cantidad de
este elemento presente en la primera, [2, 3] entonces, al medirse la ra-
diacidén de la placa de hierro, que como se dijo, depende de la radiacién de
niquel, se estard midiendo indirectamente la concentracién de niquel en la
muestra,

Diseio del radiador

En el disefio de una forma especifica de radiador, debe tenerse en cuenta
que la radiacién directa de la muestra, no debe llegar al detector. Ademas
debe tener una forma cémoda para la colocacién de muestras.

El primer radiador ensayado era cilindrico y se muestra en la Fig. 1 a
Con este se observd que efectivamente podia separarse la raya del niquel, pero
la cantidad de pulsos recibida no era muy grande y los errores estadisticos en
consecuencia, eran apreciables.

Después se ensayd un radiador plano, mostrado en la Fig. 1 b. Este dio
mejores resultados respecto a la cantidad de pulsos, la cual, comparada con
el radiador cilindrico era mucho mayor pero la colocacién de muestras en
este radiador era complicada por lo que se decidié no emplear esta geometria.

Se pasé entonces al estudio de un tercer modelo, el cual constituyé el mo-
delo principal investigado.
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(b)

Fic. 1 a) Radiador cilindrico. Primer modelo

b) Radiador plano

. Detector de radiacién
. Radiador

. Muestra

. Fuente de radiacién

. Blindaje de fuente.

U O

El esquema de este radiador se muestra en la Fig. 2. Consta de un cilin-
dro de hierro hueco, que es el radiador propiamente dicho, con una altura L
y un radio interior R. (EI radio exterior puede ser cualquiera siempre que
sea lo suficientemente mayor que R para que las paredes no sean transpa-
rentes), un tabique exterior para evitar el paso directo de la radiacidn de 1a
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Fic. 2. Radiador cilindrico
1. Ventana del detector proporcional
2. Radiador
3. Muestra
4. Fuente de radiacién
5. Soporte
6. Tabique interior
7. Tabique exterior.

(R-0)/L=R-4d/(L -h)
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muestra, con radio interior ¢, (el radio exterior puede ser cualquiera mayor
gue R), un tabique interior que complementa la funcién del tabique exterior
de radio d, y un soporte para este tabique, de altura h. La superficie inferior
del soporte lleva la fuente radiactiva, de radio a y queda en el mismo plano
de la parte inferior del cilindro. De ahora en adelante s6lo se hara referencia
a la magnitud que interesa de cada una de estas en el problema estudiado.
Por ejemplo, en lugar de hacer referencia al tabique exterior, se nombrard
simplemente a r) . Estas cinco variables deben cumplir la condicién de que:

(1)



la cual significa fisicamente que no pase la radiaciéon directa de la muestra
al detector. Esta ecuacién relaciona las cinco variables, y por tanto sélo que-
dan cuatro independientes. .

Disefio tedrico

Antes de pasar a describir los experimentos realizados, debe decirse algo
acerca de la posibilidad de calcular tedricamente los pardmetros éptimos del
radiador. El problema consistiria en encontrar una funcién de todos los
pardmetros que diera la intensidad de la radiacién que llega al detector en

funcién la intensidad que emite la muestra. Se puede llegar a una expresién
algo aproximada mediante tres hipdtesis simplificatorias:

7) La radiacién de un punto de la muestra estd contenida en el plano
definido por dicho punto y el eje de simetria del cilindro.

ii) La radiacién de la muestra es homogénea, o sea cada punto de la mues-
tra emite la misma intensidad de radiacién.

iii) La emisién de la muestra es isotépica, o sea, cada punto emite radia-
rimentalmente el conjunto de valores 6ptimos.

La primera hipStesis permite reducir el problema en el espacio a un pro-
blema plano, y es una restriccién fuerte pues desprecia la radiacién que cada
punto emite fuera del referido plano, la cual es bastante grande. La segunda
hipétesis no es enteramente correcta porque en la prictica la muestra no es
uniformemente irradiada. Y la tercera hipétesis es cierta para elementos pu-
ros pero no es estrictamente cierta para muestras de Fe y Ni, porque como
hemos visto, el primero absorbe fuertemente la radiacién del segundo, con
lo cual se produce una distribucién de la radiacién del niquel que presenta
un maximo a 90 grados de la superficie de la muestra, pero en otras direc-
ciones debe disminuir porque debe haber mas cantidad de hierro, ya que la
radiacién recorre mas espesor de la muestra.

A pesar de todas estas hipétesis que alejan de la realidad el resultado tes-
rico obtenido, la expresién para el flujo de radiacién que recibe el detector es:

L R

(R+d) (L+b)-2 R(L-h)

P Pro(1dyr — - o
SNy [E EES g g 1
n? dx tan A+b— (R—x)uSH_us

a-2d-a) .TT"@.
heb
o e 2R L 4y
+ T Th— (R—x)u pl+u® (2)

(R+d) (L+b)-2 R(L-h)
(R+d) (R-2)
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donde:

nr=eficiencia del radiador (cantidad de los cuantos caracteristicos de Fe emi-
‘tidos por cada cuanto caracteristico de Ni que incide en el radiador).

N,=cantidad de los cuantos caracteristicos de Ni emitidos en 1 seg. por uni-
dad de longitud de la muestra (en la aproximacién plana).

A esta expresién hay que aplicarle mdximo y minimo para cinco varia-
bles con una ligadura, y como se ve, es un problema de dificil solucién a
pesar de las simplificaciones introducidas. Por esto se decidié encontra expe-
rimentalmente el conjunto de valores éptimos.

Radiador experimental

Para encontrar los pardmetros éptimos del radiador cilindrico, se cons-
truyd un set que peritia armar una gran cantidad de radiadores de diversas
dimensiones, Las componentes del set se muestran en la Fig. 3. [Un radia-
dor ensamblado del set se muestra en la Fig. 4].

La idea de este set es encontrar experimentalmente los valores dptimos de
L, R, h, y r, para lo cual basta con montar radiadores de diferentes dimen-
siones y los conteos que se reciban con una muestra formada por una placa
de niquel puro. Simultdneamente se puede estudiar la selectividad del dispo-
sitivo para el niquel respecto al hierro, midiendo los conteos que se obtengan
utilizando como muestra una placa de hierro puro.

El set construido para la investigacién permite las siguientes posibilidades
de variacién de las magnitudes que intervienen en el problema:

L (mm) h(mm) R (mm) r(mm) d(mm)

10.0 5.0 12.7 7.0 9.0
20.0 15.0 15.3 8.0 9.5
30.0 20.0 17.6 9.0 10.0
40.0 25.0 10.0 10.5
50.0 30.0 11.0 11.0
60.0 35.0 12.0 11.5
70.0 40.0 13.0 12.0
45.0 14.0 12.5

50.0 15.0 13.0

55.0 13.5

60.0 14.0

65.0 14.5

15.0

15.5

16.0

16.5

17.0
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Fic. 3 Juego de radiadores cilindricos

1. Base del radiador
2. Anilles del radiador
3. Tubigues exteriores
4. Soporte

5. Toabigues interiores,

Se ha elegido en este trabajo como variable dependiente, la variable 4.
Esta eleccion, aunque se puede hacer arbitrariamente con cualquier variable,
s¢ ha hecho por una razén prictica. La variable d corresponde a un conjunto
de discos de ficil construccidn, Ademds, el disefio se simplifica pues para
cada seleccidn de L. R, k. r. la de correspondiente es ficil de cambiar, en el

equipo.

Equipos utilizados

La vista general del equipo utilizade se muestra en la Fig. 5. Los cuantos
de radiacién caracteristico se registran con un contador proporcional (3)
tipo PX 130/f de la casa 20th Century Electronics Ltd., England, lleno con
argén. Posee una ventana de Berilio cuyas dimensiones son 128 mm x 52
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Fre, 4 Radisdor eilindrico ansamblado

mm y un espesor de 0.25 mm. Los pulsos del contador se amplifican en un
preamplificador transistorizado (4) y pasan a un espectrdémetro antomatico
(5) 8603 de la Nuclear Enterprises Ltd. England. Para efectuar con-
teos precisos se utiliza un contador de pulsos (scales) (6) NE 5079 de la
misma casa.

Fuente radioisotdpica
La fuente radiactiva utilizada ¢s de zirconio-tritio, la cual emite radia-

cion de Bremsstrahlung con energias entre cero y 18 KeV, teniendo el mixi-
mo de emisién aleededor de 8 eV, que es precisamente ¢l orden de energia
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necesaria para excitar el niquel de la muestra, La fuente tiene una actividad
de 2 curie aproximadamente v un radio de 5.5 mm.

Radiador cilindrico. Resultados experimentales

El estudio de los radiadores cilindricos se divide por partes investigan-
dose por separado la influencia de cada pardmetro geométrico. En este in-
forme se presentan los experimentos mds represeniativos del comportamiento
de los radiadores cilindricos.

El primer experimento que se presenta, permite obtener un criterio sobre
¢l valor dptimo de r. En la curva d ela Fig. 6 se muestra los resultados
obtenidos para dos radiadores de diferentes alturas 10 y 40 mm, diferentes
alturas de soporte 5 v 20 mm respeciivamente, izvzl radio 17.6 mm. y se
ha variado r; se observa que el valor de re para el cual el conteo es maximo,
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es: r igual 12.0 mm. En la curva de la Fig. 7 se muestran los resultados de
otro experimento similar, donde se utilizan otros valores para L = 30 mm,
R =127 mm gy h = 15 mm. Para este experimento el r éptimo es 8.0 mm.
Si se calcula el radio medio respecto al radio del radiador y el radio de la
fuente, resuita para el de R igual 17.6 mm, que el radio medio serd; 11.5
mm y para el radiador de R igual a 12.7, el radio medio serd: 9.1 mm.
Observando los graficos de los referidos experimentos, se puede concluir, ya
que en ambos casos, para radiadores diferentes, el r dptimo queda cercano al
radio medio
R +a
Topt = -"2—‘—‘* (3)

que este sirve como criterio para escoger las dimensiones del tabique exterior
dado un radiador de radio R determmado Como se ve de los graficos, lo
anterior se puede afirmar con un error menor de un milimetro.

Las curvas fueron extrapoladas hasta el conteo/seg igual a cero mediante
dos criterios,

1. Cuando r es igual al radio de la fuente, queda bloqueado el paso a
las radiaciones por lo que para este valor de r, la curva debe pasar por cero
intensidad.

2. Cuando r es ignal 2 R, d también debe ser igual a R para evitar el
paso de las radiaciones directa, pero entonces no puede pasat ninguna radia-
cién por lo que la curva deberd también pasar por cero intensidad.

Las condiciones del umbral y la ventana (en el analizador de amplitud)
se escogen de forma tal, que la raya del hierro, que es la radiacién detectada
por el contador, queda en la posicién del umbral mas la mitad del ancho
de la ventana.

Una vez obtenido un criterio para seleccionar el valor éptimo de 'z, se
pasa a un experimento que tiene por objeto encontrar un valor éptimo para
R. Los resultados de este experimento se muestran en la Fig. 8. Esta se obtu-
vo para dos valores diferentes de L, = 40 y 60 y h = 30 y 45 mm respecti-
vamente. El valor para r se escogié de acuerdo con el criterio de semisuma
de los radios de la fuente y el radiador, con lo cual se garantizé que en
cada caso el conteo fuese maximo respecto a la variable r.

Como se aprecia del grifico los conteos aumentan rapidamente con R, no
encontrindose dentro del rango del set utilizado un maximo absoluto. Mis
adelante se mencionardn las experiencias con radiadores rectanglares donde se
ve que inclusive dentro del rango de las dimefisiones del detector utilizado
no se encuentra un maximo, resultando para esta variable que las dimensio-
nes de la ventana del detector constituyen un valor éptimo prictico. Por
supuesto que a partir de cierto valot de R la curva de R intensidad debera
tender a cero pues al aumentar R aumenta la distancia de la fuente al radia-
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Fic. 6 Curva de cuantos registrados por seg. (conteos/seg) vs radio del tabique

exterior (r) para el radiador de R = 17.6 mm.
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dor y por lo tanto la intensidad del flujo que a éste llega disminuira de
acuerdo con una ley de inverso cuadrado. De aqui que la curva deberi pre-
sentar un miximo absoluto para algiin valor de R. Como conclusién de
esta investigacién se puede decir que el valor 6ptimo de R serd el mayor
posible (dentro de las dimensiones de la ventana del detector utilizado).:

Ropt = R ventana _ 4)

Este es el valor dptimo practico para ventanas circulares. Para ventanas
rectangulares deberd tomarse un radiador rectangular de iguales dimensiones
que la ventana. Sobre esto se volvera mas adelante detalladamente, Un expe-
rimento realizado con R>R ventana probd que en ese caso obtenian peores
resultados lo cual demuestra que el criterio (4) es correcto, dentro de las
dimensiones de ventanas disponibles actualmente.
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La curva de la Fig. 9 corresponde a un experimento orientado a la deter-
minacién de un valor éptimo para L. En este se utiliza el mayor valer dis-
ponible para R de acuerdo con las posibilidades del set. Igualmente se utiliza
el valor 6ptimo de r = 12 mm. EI experimento se realiza con'diferentes va-
lores de h, encontrdndose una fuerte dependencia del éptimo de L con el
valor de A. A medida que aumenta el valor de A disminuye el nimero de
puntos de las curvas porque por una parte el valor minimo de L es A ya
que en ese caso d se hace igual a R, y no puede pasar ninguna radiacién y
el valor mdximo posible que se pudo emplear en este experimento fue
40.0 mm. Sin embargo las curvas experimentales pueden extrapolarse si-
guiendo el razonamiento anterior, o sea, cuando L es igual a h, no. puede
pasar ninguna radiacién por lo que el punto. correspondiente a L = h vy
c/seg = 0 debe pertenecer a la curva. Por otra parte a medida que aumente
L, la muestra se alejard del detector, disminuyendo los conteos con L de
acuerdo con una ley de inverso cuadrado. Como se ve del grafico correspon-
diente a la curva Fig. 9 el valor éptimo de L depende de A, aumentando el
el mismo cuando aumenta el valor de h. La curva de més pulsos resulta set
de L = 10 mm para R = 17.6 mm. De aqui se puede concluir un criterio

muy aproximado ,
Lope = 0.5 — 0.7 Ryt (5
el cual se comprueba-en 10s experimentos con radiadores rectangulares.

La curva de la Fig. 10 corresponde al mismo experimento de la curva
de la Fig. 9, con la diferencia de que se construyen los graficos de h vs
c/seg para diferentes valores de L con el objeto de ilustrar mejor ‘una con-
clusién que se puede sacar.de la curva anterior, y. es.que el mejor valor de
h resulta ser el méas pequefio. Las curvas se pueden extrapolar de acuerdo
con los criterios anteriores, afadiendo que cuando h tiende a cero, d tiende
a r y la radiacién‘tiende a .cero por lo que la curva debe comenzar en el
origen. Asi se puede mcluswe construxr Ia curva para L igual, a 10.0 mm
que sélo tiene un punto experxmental De esta.curva se ve que hopt = lozpt
(6)
En este experimento s eobtiene el mejor radiador de los probados eI cual
resultd ser el de dimensiones: ., . ;

R=17.6mm L=100mm, r=120mm.

.. El criterio dado en.la férmula (6) fue. verxflcado en los. expgnmm,tos) con
radxadores rectangulares, lo cual serd explicado mas’ detallaﬂam_nt

Radiador rectangular: ‘Resultados expenmeniales

: Comb se-dijo antericrmente; no fue posxble éneohtrat” un ”Iun te dé%gafrm-
nado para la variable R.-Se pensé ‘énitonces enaprovechar &1
wentana del detector. Para elio se’cotistruyé un-radiadér rectanguiar siguieh-
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radiader (L), para R = 17.6 mm,

do los mismos criterios obtenidos para dimensiones éptimas, las secciones
transversales del radiador rectangular se muestran en la figura 11.

Consta de dos partes iguales, separadas por un tabique de hierro con el
propdsito de aprovechar la radiacién que se dirija al centro del mismo. Cada
parte lleva una fuente radiactiva, colocada en su centro.

Para comprobar la veracidad de los criterios utilizados, se construyé un
set similar al de los radiadores cilindricos, pero mas limitado en posibilida-
des. Esta investigacién se realizé utilizando una de las mitades del radiador
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rectangular, para evitar la construccién de un set doble. El set utilizado per-
mite las siguientes posibilidades.

D,(mm) Dy(mm) h(mm) r,(mm) r,(mm) d,(mm) dj(mm)

64.0 52.0 5.0 30.7 25.0 47.4 38.5
10.0 37.1 30.2 50.6 40.6
15.0 43.5 35.3 53.8. 43.8
50.0 40.5 57.0 46.2

La altura L del radiador fue seleccionada siguiendo el criterio dado por
la férmula (5) por lo tanto L = 20mm. El mejor tabique exterior resultd
ser el segundo de los relacionados en la tabla anteriot, al cual corresponde al
segundo tabique interior de los relacionados. Estas dimensiones corresponden
aproximadamente a la semisuma de las dimensiones de la parte del radiador
utilizada (D, y Dy) con el didmetro de la fuente 2a. :

D, D
Thopy = b + —2”- )

Capps = a+

En la Fig. 12 se muestran los resultados del experimento que permitié
establecer lo anterior. La parte en trazo discontinuo es una extrapolacién
efectuada con el método explicado anteriormente. La curva respecto a r, no
es necesario realizarla por.existir una proporcionalidad directa entre r, y r3.

En la Fig. 13 se muestra la curva de un experimento ‘que permitié esta-
blecer el cumplimiento de la férmula 6 encontrada para radiadores cilindri-
cos. Como se ve, el maximo de esta curva ocutre en el valor de h correspon-
diente a esta relacién. '

La magnitud mas importante es la se,léttivjdad del radiador. Por esto se
entiende la relacién entre la cantidad de pulsos registrados para niquel puro
y la cantidad de pulsos registrados para hierro puro. (Ii/Ize).

Esta- magnitud ‘determina- a que variaciones en el tanto-por ciento de la
concentracidn:de niguel es sensible el radiador frente a variaciones en la con-
centracién de hierro. En los experimentos realizados fue medida la cantidad
de pulsos producida por una muestra de hierro puro. Se encontrdé que para
los mejores radiadores la selectividad es alrededor de 20 a 25 la relacién
niquel/hierro. En general con el aumento de-la calidad del radiador, o sea,
con el aumento de la cantidad de pulsos para una muestra de niquel puro,
la selectividad aumenta,

Del anilisis de los resultados obtenidos en los experimentos realizados en
cuanto a la eficiencia de los radiadores frente al niquel y su selectividad fren-
. te al hierro, se puede decir como conclusién que el método investigado es
util para el disefio de un dispositivo para el control de concentraciones de
niquel en los minerales Jateriticos y en los productos tecnoldgicos elaborados
en la industria del niquel.
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Fic. 11 Radiador rectangular A) Seccién frontal
B) Seccién lateral
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. Soporte

. Tabique interior

. Tabique exterior.
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RESUMEN

4—Lic. J. Roig, Ing. J. Meitin, Ing. B. Verjovsky, Ing. Lel Melizer, Lic. L. Moran, Lie.
M. Pedrosa.

INVESTIGACION DE UN NUEVO METODO DE SEPARACION DE LA LINEA
ANALITICA EN ANALISIS RENGENOSPECTRAL SIN DISPERSION

Se obtuvieron los datos de separacién de la linea analitica con una combinacién de
filtro y blanco intermedio (radiador), los cuales se colocan entre la muestra v el detector.

Las investigaciones se realizaron con blanco de H3/2r como fuente de radiacién primaria
y con contador proporcional como detector de radiacién.

Se describen los instrumentos utilizados y los resultados experimentales (selectividad
y eficiencia total de los procesos de excitacién y registro).

Para diferentes variantes en la colocacién relativa de la fuente, el filiro, la muestra,
el radiador y el detector se dan recomendaciones para seleccionar las condiciones optimas
de medicion.

SUMMARY

The experimental data in the investigation of the analytic line separation method with
a combination of filter and intermediate target (radiator) which are located between the
sample and the detector, were obtained.

The investigations were carried out with a target of H3/2r as a primary radiation source
and with a proportional counter as a radiation detector. ‘

The instruments used and the experimental results (selectiveness and total effectiveness
of the process of excitation recording) were described.

For different possibilities in the relative arrangement of the source, the filter, the
sample, the radiator and the -detector, advice for the selection of optimal conditions of
measurement, are given.
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