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Resumen

En el presente trabajo sé¢ determiné el contenido de silicio, aluminio y hierro en dos muestras de zeolitas
procedentes de los yacimientos Palmarito y Orozco, empleando los métodos absoluto y relativo de andlisis por
activacién. Se establece la relacin del nimero de dtomos de Si al nimero de dtomos de aluminio y hierro.

DETERMINATION OF MAJOR COMPONENTS IN CUBAN ZEOLITES THROUGH
FAST-NEUTRON ACTIVATION ANALYSIS

Abstract

The silicon, aluminium and iron content were determined in two samples taken from Palmarito and Orozco
deposits by absolute and relative activacion analysis. The ratio of silicon atom number per aluminium and iron

atom number was established.

INTRODUCCION

La zeolita como recurso natural puede ser utilizada en
las mas diversas ramas de la economia. Tan solo por los
beneficios que reporta en la agricultura y en la
construccion se justifica su explotacion. Sin embargo,
para poder aprovechar esta roca se hace necesario
poder efectuar previamente una investigacion
multifacética y regional del yacimiento.

Como es sabido [1], la relacién de sitios ocupados por
el silicio y el aluminio en el cristal zeolitico caracterizan
el tipo de fase presente. Por la afinidad quimica entre el
aluminio y el hierro, este ultimo puede reemplazar al
primero en la estructura, por lo que al hacer el analisis
de fase de una muestra de zeolita se debe determinar la
proporcion del numero de atomos de silicio al nimero
de a&tomos de aluminio y hierro (N Si/ N (Al + Fe)).

En el presente trabajo se realiza la determinacién del
contenido de silicio, aluminio y hierro en dos muestras
de zeolitas procedentes de los yacimientos Palmarito y
Orozco, lo que permite establecer la relacion men-
cionada en el parrafo anterior. Se emplearon los
métodos absoluto y relativo del andlisis por activacion.

FUNDAMENTO TEORICO

La determinacion absoluta de la cantidad de elemento
en la muestra en el andlisis por activacion se basa en la
ecuacién fundamental [2], que establece que la ac-
tividad absoluta de una muestra que se irradia con un
flujo de neutrones durante un tiempo t; viene dada por:

6,02x 1000 W @

A= (1-e*t) ette (1-etm) (1)

AM

donde o es la seccion eficaz de activacion para la
reaccion nuclear, @ es la fluencia de neutrones inci-
dentes sobre la muestra, 6 es la abundancia isotépica
del isétopo en consideracién, W es el peso en gramos
del elemento en la muestra, A es la constante en
desintegracién del ntcleo producto de la reaccién, Mde
el peso atémico del elemento, te y tm son los tiempos
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de enfriamiento y medicion de la muestra, respectiva-
mente.

La actividad absoluta del isétopo en la muestra se
puede determinar a través de la expresion:

Nneta

A_

- @)
Ep F Cca Cer Ctm Caa Cab

donde Nneta es el area neta del fotopico correspon-
diente a la linea gamma utilizada; Epla eficiencia de
fotopico; F, la intensidad de la linea; Cca, Cer, Ctm, Caa,
Cab, los factores de correccién por coincidencias
aleatorias, por coincidencias reales, por tiempo muerto,
por autoabsorcién y por autoblindaje, respectivamente
[3-4].

En el método relativo se procede a la irradiacion y
conteo de muestras estandares preparadas con un
peso conocido del elemento a determinar. De forma
general [5], estos estandares han de estar libres de
impurezas que puedan dar lugar a actividades que
interfieran con la actividad del elemento indicado y
ademas, las condiciones de irradiacion, la geometria de
conteo y la cantidad total de material dispersor en la
vecindad de las muestras activadas, han de ser tan
similares como sea posible para las muestras que se
analizan y los estandares. La expresion matematica
empleada en los célculos se obtiene como la relaciéon
de expresiones del tipo (1), para la muestra y para el
estandar.

En la ecuacion (1) aparece la relacién de los flujos
durante la irradiacién del estandar y de la muestra. En
este caso no es necesario conocer el valor absoluto de
los flujos neutrénicos, sino solo dicha relacién. Para
aumentar la exactitud de las mediciones se desarroll6
un método que consiste en monitorear la variacién del
flujo durante la irradiacién e introducir un valor
promedio definido a través de:

T eMg;
i
forom = =-scscmeooccnceen (3)

= e’“i
i

que es un promedio pesado que tiene en cuenta el
comportamiento de la actividad del isétopo de interés.

MATERIALES Y METODOS

Para la determinacién mediante el método relativo se
empled una serie de estandares preparados con una

composicion guimica que simulaba en lo fundamental
la composicién de las zeolitas en estudio. El contenido
de los elementos en los estandares se vari6 aleatoria-
mente y de forma que cubriese el rango de las con-
centraciones esperadas en las muestras.

Los estandares y las muestras de zeolitas pulverizadas
en porciones de 1 gramo se prensaron a una presion de
5 Kp para obtener pastillas con un diametro de 2 cm y
espesores de unos 2 mm. Para su irradiacién las
muestras se colocaron en un soporte fijo a una distancia
de 10 cm del cabezal en la direccién del haz de
deuterones.

Para realizar la correccion de autoblindaje, tanto los
estdrdares como las muestras se colocaron durante las
irradiaciones entre dos laminas finas de aluminio, de
igual dian.atro, de esta forma se evalud la seccién de
remocién necesaria para la correccién.

Los espectros gamma de las muestras activadas se
midieron con un detector de germanio puro con una
resolucion de 3,26 keV para la linea de 1332 keV de
Co-60 y un sistema espectrométrico convencional.

Para obtener las curvas de calibracién, las intensidades
experimentales se normalizaron a los factores que
varjaron de una irradiacion a la otra: Cab, Cca, ¢prom Y
e ™. Las concentraciones conocidas en los
estandares de los elementos de interés se ajustaron a
estas intensidades normalizadas utilizando el método
de minimos cuadrados ponderados.

El flujo absoluto se determiné mediante la técnica de
irradiacion de laminas de aluminio.

Los valores del flujo a utilizar en las determinaciones
del silicio y del aluminio se calcularon para la linea de
843,7 keV (T = 9,46 min) y los correspondientes a las
determinaciones del hierro para lalinea de 1368 keV
(T = 900 min).

En las determinaciones mediante el método absoluto
también se realizaron las correcciones de autoblindaje,
coincidencias aleatorias y tiempo muerto. Las sec-
ciones eficaces se tomaron de [6].

Para la determinacién del silicio se utilizé la linea de
1779 keV. En este caso existen varias reacciones de
interferencia que en principio imponen limitaciones a la
utilizacion de esta linea [7-10]. No obstante, en nuestro
caso, se puede utilizar porque, segun se ha concluido
en determinaciones previas realizadas por fluorescen-
cia de rayos X, el fosforo no esta presente en la zeolita.
Las restantes interferencias son despreciables.

Una vez conocida la concentracion de silicio, la
concentracion de aluminio puede determinarse utilizan-
dolalineade 1014,4 keV, calculando el aporte del silicio
(Unica interferencia de consideracién) a dicha linea.

El andlisis del hierro se efectu6 tanto por la linea de
846,8 keV como por la de 1810,7 keV. En el primer caso
fue empleado un tiempo de enfriamiento lo suficiente-
mente largo como para que la contribucién de la inter-
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ferencia instrumental de la linea de 843,7 keV pueda
despreciarse. Las demas interferencias se pueden
despreciar.

RESULTADOS Y CONCLUSIONES

En las figuras 1 y 2 se muestran los espectros gamma
obtenidos para una muestra de Palmarito con dos tiem-

En la tabla 1 se aprecian los valores de los ajustes de
las curvas de calibracién a lineas rectas.

La tabla 2 resume los pesos en porcentajes de cada
elemento obtenido por el método absoluto y el relativo,
afectados por los errores absolutos en su
determinacién. En cada caso se incluye también una
ultima columna donde se reporta el correspondiente

pos de enfriamiento diferentes. valor obtenido por absorcidn atémica.
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Figura 1
Espectro de Palmarito con Te= 1,5 minutos.
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Figura 2
Espectro de Palmarito con Te= 75 minutos.
Tabla 1
Parametros de las curvas de calibracién (y= Bx + A).

Elemento B A Correl. lineal
Si 0,065 +/- 0,0003 25,59 +/- 0,02 0,963
Al 0,522 +/- 0,002 2,89 +/- 0,01 0,989
Fe J, 73Nl 0,02 =0 ;42 4 +0,0% 0,999
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Tabla 2
Concentraciones en porcentaje de Si, Al y Fe determinadas por diferentes técnicas.

Elemento Método Palmarito Orozco
absoluto 29,0 +/- 6,0 23,0+/- 5,0
silicio relativo 27,4 +/- 0,5 2B, % &/~ 0.5
(%) abs. atémica 31,0 #f~ 1,0 21,0 #f= 1.0
absoluto 5.0 +/1.0 &, 7T +/- 0,1
aluminio relativo 4,48 +/- 0,05 6,2 +/- 0,6
(%) abs. atomica Syl 0,3 6,3 =/-'0,3
absoluto 0,8 +/- 0,5 1,4 +/- 0,3
hierro relativo (1810 keV) Y. %l 0.3 b Tkilz 0.3
(%) (846,7 keV) Tphizetf=i03 543 A 1= 0,9
abs. atémica V.70 /- 0,05 2,65 +/- 0,08
Tabla 3

Relacion de los sitios del silicio a los sitios del aluminio y el hierro.

Muestra N Si/ N(AL + Fe)

Met. relativo Met. absoluto Abs. atémica
Palmarito S .16 T 4,57
Orozco LS9 &1 3,42
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