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IV. DESARROLLO TECNICO DE LA INVESTIGACION.
1. Resumen.

En este proyecto se obtuvieron los resultados preeliminares de estudiar las propiedades
termoluminiscentes (TL) del Oxido de circonio ante radiaciones ionizantes producidas por
aceleradores lineales. Las muestras de 6xido de circonio fueron sintetizados mediante la técnica sol-
gel. Las muestras fueron caracterizadas por medio de analisis térmicos y por difraccién de rayos-x.
Las muestras de ZrO,, previamente expuestas en haces provenientes de aceleradores lineales fueron
caracterizados presentando una curva termoluminiscente con dos picos a 160 y 250°C. Las
caracteristicas dosimétricas obtenidas permiten seguir estudiando las demas propiedades
termoluminiscentes para la deteccidn neutrones en aceleradores lineales.

2. Introduccioén.

El estudio de las propiedades fisicas y quimicas de materiales crecidos artificialmente en forma de peliculas,
multicapas y nanoparticulas "que llamaremos globalmente materiales nanoestructurados" ha crecido en forma
acelerada durante los ultimos afos. Estos estudios han dado origen a avances tecnoldgicos revolucionarios en la
ultima década en varios campos que utilizan sus nuevas propiedades fisicas. El estudio experimental de las
propiedades fisicas de nuevos materiales nanoestructurados requiere de la posibilidad de fabricacion bajo
condiciones reguladas mediante técnicas quimicas como: sol-gel, en micromiscelas o precipitacion y la asistencia de
técnicas variadas que caractericen, por un lado caracteristicas morfolégicas mediante espectroscopia de energia
dispersa y por el otro el estudio de la estructura del material mediante Rayos X, microscopia electrénica de
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transmision, etc. Todas estas técnicas son necesarias y seran utilizadas durante el estudio de las Propiedades
termoluminiscentes de Materiales Nanoestructurados objetivo fundamental de este proyecto.

La experiencia en la preparacion y estudio de materiales en polvo anclada en 6xidos metalicos mediante el proceso
de Sol-Gel, es muy util en el desarrollo de nuevos materiales dopados y de tamafio muy pequefio. Este método de
preparacion de materiales termoluminiscentes fue recientemente adoptado para materiales elaborados en forma de
polvo de tamafio del orden de micras sin dopar y dopados los cuales presentan caracteristicas Opticas y
termoluminiscentes altamente prometedoras, lo que permite incursionar una investigacion en la obtencién de
materiales nanoestructurados sin dopar y dopados los que figuran como fuertes candidatos a ser usados en la
deteccion de radiacion ionizante y no ionizante y por su consiguiente desarrollo de nanoparticulas de materiales
dosimétricos. De esta manera es posible crear nuevos materiales, al controlar sus propiedades variando el tamafo de
los granos y la manera en que estos se ensamblan, lo que abre una nueva posibilidad de crear materiales con
propiedades termoluminiscentes Unicas o mejoradas y lo mas sobresaliente de este proyecto es la propuesta de las
aplicaciones de estos materiales como dosimetros termoluminiscentes en la dosimetria de neutrones térmicos.
El material empleado en dosimetros termoluminiscentes ha de ser transparente a la luz que emite. Los materiales mas
empleados en la fabricacion de dosimetros termoluminiscentes para neutrones son el fluoruro de litio (6LiF) y el
fluoruro de litio (7LiF). Los materiales pueden doparse con otros o prepararse en una composicidn isotépica especifica
para aplicaciones especializadas, como la dosimetria de neutrones.

En el presente proyecto, se propone centrar la atencion en la preparacion de nanoparticulas de ZrO2 en forma de
polvo obtenido mediante la técnica de Sol-Gel, para su posterior caracterizacién termoluminiscente y su propuesta
para su uso como dosimetro de neutrones en las aplicaciones de los neutrones en medicina.

Es extremadamente dificil producir neutrones sin acompana—miento de rayos gamma y rayos X. En general, cabe
suponer que, si hay presencia de neutrones, también hay fotones de alta energia. Los peligros que entrafian la
manipulacion y el uso de fuentes de radiacion exigen caracteristicas especiales de disefio y construccion de estas
instalaciones que no se requieren en laboratorios o areas de trabajo normales. Estas caracteristicas especiales de
diseno se incorporan de tal forma que los trabajadores no soporten incomodidades pero tengan la seguridad de que
no estan expuestos a peligros radiolégicos externos o internos excesivos. La Comision Internacional de Proteccion
contra las Radiaciones (CIPR) ha propuesto los principios siguientes, que deben informar la utilizacion de la radiacion
ionizante y la aplicacion de las normas de seguridad radioldgica.

3. Métodos Experimentales.

Se prepararon particulas de 6xido de circonio (ZrO,) adicionando 6.72 moles de propéxido de circonio (IV) a una
solucion acuosa acidificada con acido nitrico a pH=1, usando 1.34 moles de agua deionizada. La adicion de propoxido
de circonio (IV) a la solucién acuosa, se hizo bajo atmdsfera inerte y con agitacion. La mezcla de reaccion se calienta
a 85 °C por 14 horas, después, el sélido blanco que se obtiene se separa por filtraciéon y se lava con agua destilada.
La muestra es sometida a una temperatura de 120 °C en aire por 2 h para su secado. Finalmente los polvos
obtenidos se calientan a 1000°C .

Las muestras obtenidas en forma de polvo de muestra compactado sobre un vidrio poroso fueron analizadas para la
determinacién de su estructura usando el difractémetro de rayos-x marca Siemens, modelo D-500 con radiaciones K,
de Cu. Los barridos fueron en escala 26 entre 4 y 70 con intervalos de 0.03’ y un tiempo de integracién de 0.3s en
cada punto.

Para estudiar la imagen de la superficie del sélido de ZrO,-a, obtenido a partir de la reacciéon de hidrélisis-
condensacion del Zr(C3H;0), y secado a 120°C por 20 h, se usd microscopia electrénica de barrido. La imagen se

obtuvo en el Microscopio Electrénico de Barrido, marca JEAL, modelo JSM-5900LV.

Para la realizacién de la presente investigacion se usaron polvos. Previamente, a la exposiciéon a las radiaciones
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ionizantes y la determinacion de sus caracteristicas, los polvos de 6xido de circonio ZrO, fueron sometidos a un
tratamiento térmico de borrado, el cual consistié en calentar los polvos de ZrO, a una temperatura de 300°C durante
10 min. Se dejaron enfriar a temperatura ambiente y en seguida se procedié a tomar la lectura de fondo. Para este
proyecto se estudié unicamente la curva termoluminiscente y para la siguiente etapa del proyecto se pretende estudiar
la sensibilidad del material, la respuesta en funcién de la dosis absorbida, desvanecimiento de la informacion y
reproducibilidad.

Para estudiar la curva termoluminiscente (TL) del ZrO, expuesto ante radiaciones beta, las muestras tratadas
térmicamente, se dejaron enfriar a temperatura ambiente y en seguida se colocaron en recipientes para su posterior
irradiacion a diferentes tiempos de exposicidon de neutrones y fotones provenientes de aceleradores lineales.

La lectura de los dosimetros se llevé a cabo en un Analizador Termoluminiscente Harshaw modelo 4000, acoplado a
una PC. La adquisicidon de la lectura se llevé acabo utilizando una razén de calentamiento de 10°C/s. La sefal
Termoluminiscente fue digitalizada mediante dos canales de una interface RC232C integrando la sefial TL entre 50 y
350°C. Toas las lecturas se realizaron en atmoésfera de nitrogeno para evitar contribuciones de la sefal espuria
emitida por el calentamiento de la plancheta.

4. Resultados.

Las muestras de ZrO, preparadas por el método de sol-gel, dieron como resultado la obtencién de polvos de color
blanco

Las muestras de ZrO, en forma de polvo preparadas por el método de sol-gel fueron analizadas utilizando un
Difractdmetro de rayos-x marca Siemens, modelo D-500 con radiaciones K, de Cu. Los barridos fueron en escala 20
entre 4y 70 con intervalos de 0.03’ y un tiempo de integracién de 0.3s en cada punto.

La imagen de la superficie del sélido obtenido a partir de la reaccién de hidrélisis-condensacion del Zr(CsH;0), y
secado a 120 °C por 12 h. La imagen se obtuvo en el Microscopio Electrénico de Barrido, marca JEAL, modelo JSM-
5900LV. Esta imagen muestra que el ZrO, es amorfo formado por agregados grandes.

La curva termoluminiscente esta compuesta de dos picos de emisiéon a 160 y 250°C respectivamente. La probabilidad
de escape isotérmico de los electrones en estados de atrapamiento de sélidos previamente irradiados es proporcional
al factor de Boltzmann, por lo que es de esperar que el segundo pico (250°C) sea notablemente mas estable.

5. Conclusiones.

La nobleza del método de sol-gel para la preparacién de 6xidos metalicos utilizando precursores alcoxidos, permite
obtener materiales termoluminiscentes a bajas temperaturas de muy alta calidad. La temperatura del segundo pico de
emision (250°C) junto con su sobresaliente estabilidad son caracteristicas atractivas para considerar la posibilidad de
continuar estudiando las muestras para obtener todas las caracteristicas disimétricas del material.

V. EJERCICIO DE PRESUPUESTO TOTAL.

PRESUPUESTO IPN-SIP OTRAS FUENTES DE FINANCIAMIENTO *
DEL PROYECTO ASIGNADO EJERCIDO ASIGNADO EJERCIDO
GASTO CORRIENTE | 39,000 39,0000
INVERSION
TOTAL 39, 000 39, 000




* Especifique el nombre de la fuente de financiamiento:

VI. PRODUCTO(S) OBTENIDOS.

Se obtuvieron materiales de ZrO, en forma de polvo para su caracterizacion ante neutrones térmicos
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