'l-'-_l‘.':‘-. DE DIVULGACION CIENTIFICA
v

CRISTALES DE FLUORURO DE LITIO PURO

Maria Fernanda Badillo Ranero(1), Dr. Miguel Angel Vallejo Hernandez(2)

1 Ingenieria Quimica, Division de Ciencias Naturales y Exactas, Campus Guanajuato, Universidad de Guanajuato | Direccion de
correo electrénico: mf.badilloranero@ugto.mx
2 Departamento de ingenieria fisica, Divisién de ciencias e Ingenierias, Campus Ledn, Universidad de Guanajuato | Direccién de
correo electrénico: miguel.vallejo@ugto.mx

Resumen

El LiF ha sido uno de los materiales mas investigados para su uso como dosimetro termoluminiscente.
En este trabajo se ha utilizado el método de la precipitacion para sintetizar los cristales puros y el efecto
sobre la variacion del cociente del agua:etanol como solvente. La microscopia electronica de barrido
(SEM) muestra la reduccién del tamafio de los cristales. El estudio de la termoluminiscencia (TL)
demuestra un pico intenso entre 180 y 200°C. Los resultados de la caracterizaciéon demuestran la
relacién del solvente y la eficacia de la reaccion. Con el andlisis de la absorbancia tenemos nuestro pico
caracteristico del LiF en un rango entre 225 y 300 nanémetros.

Abstract

LiF has been one of the most investigated materials to use as thermoluminescent dosimeter. This work
has used the precipitation method to synthesize pure LiF crystals and the effect over the variation of the
ratio of water:ethanol as a solvent. The Scanning electron microscopy (SEM) show the reduction of the
crystals size. The Thermoluminescence (TL) study demonstrated an intence peak between 180 and
200°C. The characterization results prove the relation of the solvent and the efficiency of the reaction.
For the absorbance results we have the peaks of LiF between 225 and 330 nanometers.
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INTRODUCCION

La radiacion es la emision es la propagacién de la energia en el vacio o a través de una atmdsfera,
en forma de ondas electromagnéticas o particulas. La radiacion se divide en dos vertientes ionizante
y no ionizante. Estos tipos de radiaciones pueden provenir de sustancias radiactivas o de fuentes
artificiales. La radiacién ionizante es aquella que contiene la energia suficiente para poder ionizar la
materia [1].

En términos generales, un dosimetro se define como un dispositivo que permite estimar la dosis de
radiacion que se recibe durante un cierto intervalo de tiempo. En este trabajo, se sintetizaron
dosimetros termoluminiscentes, los cuales se basan en el fendmeno producido por la radiacién
ionizante inducida sobre los electrones libres de un determinado mineral, los que pueden quedar
atrapados en los defectos de la estructura cristalina [2].

Entre las diferentes técnicas dosimétricas, la dosimetria termoluminiscente es una de las mas
utilizadas en el mundo al ser un método eficaz y versatil para la deteccion de radiacion.

La termoluminiscencia (TL) es un caso de luminiscencia en el cual un material, previamente
irradiado, emite luz al ser calentado. Esta emision no incluye la radiacion del cuerpo negro. En este
proceso se puede observar en algunos materiales que poseen defectos en su estructura cristalina.
La siguiente ecuacion describe la intensidad de la luz emitida (l) siendo proporcional al nimero de
trampas que se estan desocupando al calentar el material. En la cual, se utiliza la derivada del
numero de trampas (n) con respecto a el tiempo (t) [3].

dn
T dt

La absorbancia se basa en que las moléculas absorben las radiaciones electromagnéticas y a su
vez en la cantidad de luz absorbida la cual depende de forma lineal de la concentracion, esto es lo
gue nos permite determinar la concentracion. Frecuentemente la intensidad de un haz de luz
incidente declina significativamente a medida que pasa a través del medio absorbente. Cuando esta
relacion se expresa como Ley de BOUGUERLAMBERT-BEER. La siguiente ecuacion no permite
calcular la absorbancia (A) del material que comprende el logaritmo de la razén de la luz inicial
emitida (Po) sobre la luz absorbida por el material (P) [4].

P
A= ngFﬂ

El microscopio electronico de barrido, denominado SEM por sus siglas en ingles “Scanning Electron
Microscopy”, es uno de los instrumentos disefiado para estudiar la superficie de los sélidos a una
alta resolucion y a alta amplificacion.

La manera en la que este microscopio puede obtener imagenes de tan altas resoluciones es por el
haz de electrones de alta energia el cual es enfocado a la muestra. El microscopio hace un barrido
que analiza la muestra de un punto a otro. Al interactuar los electrones incidentes con los atomos de
la muestra, se libera un haz de electrones en cada uno de los puntos de la superficie. Para facilitar
la acumulacién de electrones en la muestra, se afiade una capa metalica de oro para lograr que la
muestra conduzca. Los electrones emitidos son captados por un detector que luego da lugar a una
sefal eléctrica [5].
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El fluoruro de litio es uno de los materiales termoluminiscentes mas estudiado. En trabajos
anteriores se ha visto que el fluoruro de litio es un material termoluminiscente. Este compuesto
cristaliza en una red cubica centrada en las caras. Es poco soluble en el agua lo que hace posible
que se pueda realizar sintesis por el método de precipitacion [6,7].

Lo que se pretende en este trabajo es ver la relacion que existe entre del tamafio de los cristales y
la influencia del cosolvente etanol:agua. Se espera que a medida que al aumentar la razén de
etanol con respecto a la del agua, el tamafio de particula se espera que disminuya.

MATERIALES Y METODOS

Por medio de la siguiente reaccion se realizaron los calculos estequiométricos correspondientes con
una base de cinco gramos para asi obtener las cantidades correspondientes de la materia prima
necesaria para llevar a cabo la reaccion.

LiCly.+ NH Fy, — LiE, L +NH,Cl o,

El método que se utilizd en este estudio fue la sintesis por precipitacion. Los métodos de
precipitacién de materiales termoluminiscentes mas utilizados son el de precipitacion, evaporacion,
el método Czochralski, zona flotante, deposicién quimica de vapor, rocio pirolitico y sol-gel [8].

Para comenzar, se realizd6 una disolucion de cloruro de amonio con una disolucién de dos
cosolventes agua y etanol a distintas concentraciones. Esta solucién fue vertida por un goteo
constante a otra solucion de fluoruro de amonio y asi formar el precipitado. Se realizaron veinticinco
lavados del producto obtenido y se dejo secar el precipitado para asi obtener un polvo.

RESULTADOS Y DISCUSION

Absorbancia

Se mididé la absorbancia de nuestro material utilizando un espectrometro Cary 5000 UV-Vis-NIR
Spectrophotometer.

——TiF,H20:0H (1:0)
005 —— LiF,H20:0H (2:1)
—— LiF,H20:0H (1:1)
—— LiF,H20:0H (1:2)
0.04- —— LiF,H20:0H (0:1)

0.03

0.02

0.014

Absorbancia (U.U.A.A)
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IMAGEN 1.- Espectro de absorbancia de las cinco diferentes sintesis con las distintas razones del cosolvente etanol:agua.
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Como podemos observar en el espectro anterior, tenemos nuestro pico caracteristico del LiF en un
rango entre 225 y 300 nanémetros.

TLD

La preparacion de las muestras para poder realizar las pruebas de termoluminiscencia para
dosimetros. El cual consiste en realizar las pastillas de cada sintesis por medio de una prensa a dos
toneladas. Cada pastilla debia contener la misma cantidad de masa o muy parecidas para asi poder
tener un analisis mas confiable.

Se realizaron diferentes tratamientos térmicos para asi poder obtener una mejor respuesta
termoluminiscente a tres diferentes temperaturas (400,500 y 600), se realizé6 en un Horno (Mufla)
Termolab (México).

Después se irradiaron las muestras utilizando una Fuente de Rayos X, Elity 70E Power Portatil- RX-
70KUP (C.I. Dental XRay S.A.S., USA). Para irradiar las muestras se realizaron 50 disparos de 1.3s
a 15 cm de distancia. Para conocer los niveles de radiacion absorbida en las muestras por medio de
curvas de brillo, se utilizé un Lector de Dosimetria Termoluminiscente Harshaw 3500 (Reino Unido),
bajo una atmdsfera de N2. El equipo se precalienta a una temperatura de 50°C, con una velocidad
de 10°C/s con un maximo de temperatura de 300°C la cual fue utilizada para la adquisicion de la
curva de brillo.
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IMAGEN 2.- Curva de brillo para la muestra LiF;H20:0H (1:0). IMAGEN 3.- Curva de brillo para la muestra LiF;H20:0H (0:1).

En las imagenes anteriores, podemos observar la curva de brillo de nuestro material. Como se
muestra en la Imagen 2 vemos como la intensidad mas alta fue la que tiene un tratamiento térmico a
600°C, con un pico en 200°C. En la Imagen 3 podemos ver que para la sintesis con la mayor
proporcion de alcohol la que tiene mejor respuesta es la que no tiene tratamiento térmico el cual
tiene un pico en 180°C.

SEM
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IMAGEN 4.- Imagen de SEM de la muestra de LiF;H20:0H (1:0). IMAGEN 5.- Imagen de SEM de la muestra de LiF;H20:0H (0:1).

Las Imagenes 4 y 5 fueron tomadas utilizando un microscopio electronico Zeiss, EVOHD15LS
(Alemania). En las Imagenes 4 y 5 se corrobora que nuestra hipétesis sobre la presencia de mas
alcohol si reduce el tamafio considerablemente. Para la Imagen 4, la cual representa la sintesis
unicamente con agua como solvente, el tamafio promedio de los policristales es de 350 nm; por otro
lado, la Imagen 5, que representa la sintesis en su totalidad de alcohol como solvente, el tamafno de
los policristales es de 180 nm en promedio.

Las mediciones que se realizaron sobre el tamafo de los policristales fueron tomando un circulo de
radio de cinco centimetros en el centro de las imagenes de SEM.

CONCLUSIONES

El tamafio del cristal si disminuye con respecto a el aumento de la razén entre los cosolventes
agua:etanol. Como podemos observar en las imagenes de SEM, se ve un drastico cambio en el
tamafo, ademas se alcanza a apreciar una morfologia mas limpia y estructurada en la muestra con
mas alcohol.
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