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Resumen

En el articulo se describen las técnicas de pintado e intercambio iénico utilizadas en el Laboratorio de Andlisis
Nuclear (LAN) del Instituto Superior de Ciencias y Tecnologia Nucleares (ISCTN), en la produccién de capas
ﬁmded:idodeuu!ioywﬁo!wnmmdelluminio. Por el método de pintado se obtuvieron grosores
méximos de 10 mg/cm’ ySmycmzp-nhcdepodciouesde uranioy torio, respectivamente. El intercambio iénico

permitié -lun%lr hasta 2

de éxido de uranio sobre aluminio. Los blancos con densidades en el intervalo

" de 0,06 mg/cm® a 0,4 mg/cm® pueden ser empleados en cdmaras de fisién.

PREPARATION OF URANIUM AND THORIUM LAYERS

Abstract

The ion-exchange and painting methods used in the Nuclear Analytical Laboratory of the Institute of Nuclear
Science and Technology for the production of thin layers of uranium and thorium are described in this paper.
The maximum thicknesses are 10 nndg mg«\‘t:m2 for uranium and thorium, respectively, using the painting methodz

while by ion-exchange about 2 mg/cm
interval can be applied in fission chambers.

INTRODUCCION

Enla medicién de constantes nucleares y el estudio de
la fision se utilizan blancos de elementos actinidos, los
cuales constituyen una capa fina de 6xido con densidad
generalmente variable entre 0,1 mg/cm® y 2 mg/cm® en
dependencia de las exigencias del experimento
depositada sobre un soporte metélico.

Para ello se han desarrollado varlos métodos que per-
miten obtener blancos con diferentes propiedades,
como la uniformidad, estructura cristalina, densidad y
adherencia de la deposicion al soporte de material y
grosor determinado.

A saber, evaporacion al vacio [1-4), electrospray‘g-a].
electrdlisis [9-12], pintado [13-16], intercambio ibnico
[17-18], centrifugacion [19-20], electroforesis [21-22] y
separacién isotépica [23-26), son algunos de los
métodos generalmente utilizados.

En el LAN del ISCTN, para preparar capas finas de
6xido de U y Th, que se emplean como electrodos en
camaras de fision o fuentes alfa de baja actividad, se de-
sarrollaron las técnicas de pintado e intercambio Iénico,
las cuales se describen a continuacion.

uranium layer could be produced. Layers produced in the 0.06-0.4 mg/cm

MATERIALES Y METODOS

PINTADO

E!l pintado es una técnica simple que se utiliza en la
preparacién de deposiciones adherentes de actinidos.
Los is6topos en forma de nitratos son disueltos en un
solvente orgénico al que se le adiciona laca. Capas de
esta solucién se depositan de forma caética con ayuda
del pincel sobre el soporte deseado. Después de
aplicada cada capa, el soporte se calienta en una mufia
para evaporar las sustanclas orgénicas y convertir el
nitrato en éxido. Estas operaciones se repiten hasta al-
canzar el grosor necesario de la deposicién; mientras
mayor sea el nimero de capas aplicadas, més unifor-
mes seran las deposiciones.

Por este método fueron preparados blancos de uranio

y torio sobre soportes de aluminio de 0,25 mm de
grosor, los cuales se limplan con acetona y alcohol
hasta eliminar las grasas de la superficie.

Una solucién de nitrocelulosa en acetato de isoamilo
al 0,5 por ciento se utiliza como laca. La tabla 1 muestra

la composicion y proporcion de la solucién de trabajo
empleada para cada elemento.
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Tabla 1
Composicién de las soluciones de trabajo
Elemento Férmula Solvente Soluelén Concentracién
quimica inieial orginica del elemento
u mitmalz ’ auzo etanol Laca:acetona Menor que
{solo unas 1:1 20 mg/ml
gotas)
Th Th(N’DQ}' -44,0 etanol Laca:acetona Menor que
(golo unas 1:1 B mg/ml
gotas)

Después de aplicada cada capa, los soportes se calien-
tan a 520°C de 3 a 5 minutos, temperatura suficiente
para convertir el nitrato en éxido e impedir el cambio de
estructura de los soportes de Al. Luego de calentada,
cada capa se limpia con etanol o propanol para eliminar
las particulas que no quedan bien adheridas.

INTERCAMBIO IONICO

Se basa en el intercambio de iones de Al del soporte
por iones de uranilo segtin la ecuacion [16]:

3U0%* 2 + 2A1 + 2H20 — 2 Al 3* 4 U308 + 2Ho

Después de ser analizados por fluorescencia de rayos
X y absorcién atémica, se determiné que en los sopor-
tes de 0,25 mm de grosor, las principales impurezas
eran Fe, Cuy Zn con una pureza de 99,07 % de aluminio

en los soportes. Los soportes se limpian con CCls para

eliminar las grasas de la superficie y se someten a un
tratamiento quimico introduciéndolos en NaOH al 20%
durante 10 segundos Yy después de enjuagados en
agua destilada, en HCI al 50% durante 5 segundos; se
enjuagan nuevamente con agua destilada y se intro-
ducen en una solucion de acetato de uranilo en 4cido
clorhidrico 0,5 M, con una concentracién de
aproximadamente 10 g/l, pH ajustado entre 2,7y 3,2 y
calentada a 80°C.

El 6xido de uranio se deposita en forma de una capa
adherente de color negro. Cubriendo una cara del
soporte con laca, obtenemos la deposicién sobre la su-
perficie contraria.

La velocidad de la deposicién depende del pH, dela
concentracién y la temperatura de la solucién y de la
rugosidad de la superficie del soporte, por lo que es
necesario mantener constantes estos parametros para
que el grosor de la deposicién dependa (inicamente del
tiempo que permanezca sumergido el Al en la solucion
(ver tabla 2).

Tabla 2
Relacién del grosor de la deposici6n con el tiempo de inmersién.
pH de la solucién = 3,2, T = 80° C.

No. Tiempo de inmersién Cantidad de sustancia Densid!d
(min) depositada (mg) (mg/em”)

1 3 0,2 0,08

2 4 Q0,3 0,08

3 ] 0,8 0,18

4 T 0,8 0,28

5 8 1,3 0,40

RESULTADOS

Por el método de pintado se obtuvieron deposiciones
de 6xido de uranio y torio sobre soportes de aluminio
de hasta 10 mgjcm2 y3 mg/cmz. respectivamente. El in-
tercambio i6pico permiti obtener densidades mé ximas
de 2 mg/cm® de uranio sobre aluminio, a partir de las
cuales se observan desprendimientos de la deposicion.

En general, las capas aplicadas por pintado se ad-
hieren mas al soporte que las deposiciones obtenidas
por intercambio i6nico. La técnica de pintado asegura,
ademas, la repetibilidad de los resultados experimen-
tales, condiciéon que se dificulta para el intercambio
ibnico, donde es necesario un riguroso control de
parametros, como pH, temperatura, concentracion y
tiempo de inmersion del soporte en la deposicién. La
calidad de los blancos, dada por la relacién pico/ valle
en el espectro de los fragmentos de fisién, se comprob6
con ayuda de una camara de fisién, utilizando argén in-
dustrial a presion atmosférica como gas de trabajo y
fijlando a 2 mm la distancia entre los electrodos. En las
figuras 1 y 2 se muestran los espectros obtenidos a par-
tir de blancos de dxido de uranio-238 de 0,4 mg/cm* de

Figura 1. Espectro de los fragmentos de fisién obtenidos por la reac-
cién U-238 (n,f).

Figura 2. Espectro de los fragmentos de fisién obtenidos por la reac-
cién torio-232 (n,f).
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grosor y 6xido de torio-232 de 0,2 mg/cm?, preparados
por la técnica de pintado. Las relaciones valle/pico son
de 4% y 3,1%, respectivamente.

CONCLUSIONES

Pintado e intercambio i6nico son dos técnicas senci-
llas de preparacion de blancos nucleares con re-
querimientos minimos de equipamiento. Ambas
posibilitan minimizar las pérdidas de isétopos radiac-
tivos.

Los resultados de nuestro trabajo recomiendan la
primera, por ser mas facil de controlar, aunque el inter-
cambio i6nico puede ser de gran utilidad cuando se
necesite depositar uranio sobre superficies rugosas de
aluminio. Las deposiciones obtenidas por ambos
métodgs, con densidgdes en el intervalo de 0,06
mg/cm“ a 0,4 mg/cm“ pueden ser empleadas en
cémaras de fision.
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