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Resumen

Se reporta el proceso de sintesis de cristales de Fluoruro de Litio puro (LiF) por el método de precipitacion, utilizando
diferentes razones de solvente (agua: alcohol). Se caracterizaron los cristales usando las técnicas de Fluorescencia
de Rayos X (PRX), Difraccion de Rayos X (DRX), Absorcion en UV-Vis y Termoluminiscencia (TL). Se encontré que la
modificacion en las razones de solvente modifica el tamafio de los cristales y a su vez las respuestas TL de los mismos.

Abstract

Lithium fluoride (LiF) produced in single crystals by the precipitation method using different ratios of solvent (water:
alcohol) is reported. The characterization it has been made by X-Ray Fluorescence (PRX), X-ray diffraction (XRD),
Absorption UV-Vis and Thermoluminescence (TL). It is found that the modification of the rations of solvent modifies the
size of the crystal and changes the answer TL.
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INTRODUCCION

En el afio de 1663, Robert Boyle fue el primero en
reportar el fendmeno de termoluminiscencia (TL) en
un pedazo de diamante natural, y en 1953, Daniels
desarroll6 las bases fisicas del fenomeno TL [1,2].
La termoluminiscencia es una propiedad de los
materiales que consiste en la conversion de energia
de radiacién a una energia de diferente longitud de
onda (emision de luz) al ser estimulado
térmicamente [1,3]. El fenomeno de TL ocurre
cuando un detector termoluminiscente (TLD) es
expuesto a radiacion la cual hace que los electrones
sean excitados, los cuales pasan de la banda de
valencia a la banda de conducciéon y en este
proceso caigan en uno de los niveles
proporcionados por las impurezas en el cristal y
sean “atrapados”, hasta que se suministra energia
(en general calor) para liberarlos. El calentamiento
del cristal eleva los electrones atrapados de nuevo
a la banda de conduccion y cuando regresan a la
banda de valencia se emite un foton de luz visible.
La luz total emitida es una medida del nimero de
los electrones atrapados y por lo tanto de la
radicacion total absorbida [4] y se le conoce como
curva de brillo. Un material termoluminiscente
puede ser utilizado como detector de radiacion
(dosimetro), es decir, indica la cantidad de radiacion
que un sujeto absorbid.

Diferentes técnicas como la descrita anteriormente
(TL), son utilizadas para caracterizar materiales.
Otras técnicas como difraccion de rayos X nos
proporcionan informacién morfolégica de los
materiales, ya que esta técnica es capaz de dar
informacion acerca de la estructuras de la materia,
esto debido a que los rayos X difractados por la
estructura cristalina del sélido, son muy intensos en
las direcciones correspondientes a interferencia
constructiva y estos pueden ser detectados sobre
una pelicula fotogréafica formando lo que se conoce
como un patrén de Laue. Al analizar las posiciones
relativas y las intensidades en diferentes puntos de
este patrén, es posible deducir la estructura
cristalina del material [5].

Otro método de caracterizacion es la fluorescencia
de rayos X, la cual consiste en la interaccion de un
fotén altamente energético con la materia. Los
atomos de la materia absorben la energia de este
fotén, los electrones més cercanos al ndcleo son
expulsados en este proceso y es aqui cuando el

sistema queda en un estado inestable y para
regresar a su estado fundamental los electrones de
las capas exteriores llenan las vacantes de los
electrones expulsados emitiendo asi un foton cuya
longitud de onda especifica es Unica para cada
elemento mientras su intensidad es proporcional a
la concentracién del mismo elemento [6].

Otra técnica espectroscopia de caracterizacion de
materiales es la absorcion (UV-visible), la permite
conocer las cantidades de la intensidad de luz
absorbida por el compuesto al atravesar luz de
diferente energia y que esta directamente
relacionada con la concentracion de la sustancia,
esto es debido a que sobre un cierto rango de
longitud de onda, un compuesto quimico, absorbe,
transmite o emite radiaciébn electromagnética.
Estos procesos de absorcion conllevan diferencias
de energia debido a las transiciones de los niveles
energéticos en el sistema que son Unicas para cada
sustancia [7].

Cada material TL tiene un namero atomico efectivo
(Zet) dependiendo de la estructura atémica del
mismo. En el caso especifico de un TLD utilizado
en humanos se recomienda que el Zest Sea cercano
a 7.4 (Zes del tejido equivalente o tejido bioldgico).

Un material que cuenta con las caracteristicas
antes mencionadas es el Fluoruro de Litio (LiF), es
un TLD y tiene un Ze de 8.14 lo cual es cercano al
del tejido equivalente. A su vez trabajos recientes
han mostrado que modificando la razén de los
solventes en la fabricacion de cristales de LiF
cambian el tamafio de los cristales, debido a la
solubilidad de la solucién precursora en la sintesis

[9].

El objetivo de este trabajo, fue la fabricaciéon y
caracterizacion de cristales de LiF por medio del
método de precipitacion [10] utilizando diferentes
razones de solvente (agua: alcohol) con el fin de
modificar el tamafo de los cristales, y caracterizar
su respuesta TL mediante las técnicas descritas
anteriormente.

MATERIALES Y METODOS

Sintesis del material

Para sintetizar 5g de fluoruro de litio sélido (por el
método de precipitacion) se hicieron los calculos
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estequiométricos correspondientes con base en la
reaccion siguiente:

LiCl(aC) + NH4F(aC) 4 LlF(S) + NH4_Cl(aC)

Todo el proceso se realiz6 a temperatura ambiente.
En la fabricacién de las muestras se utilizaron como
solventes: agua tridestilada (H20) y etanol
(C2HsOH), con tres diferentes razones; 1.0, 1:1, 0:1,
(dichas muestras realizadas con las razones antes
descritas las lamaremos A, B y C
respectivamente). Como solutos se utilizaron:
Fluoruro de Amonio (NH4F) y Cloruro de Litio (LiCl).
La sintesis consistié en disolver los solutos en el
solvente dividido 50% y 50%, una vez teniendo
ambas soluciones se mezclan por medio de goteo
a través de la bureta. Formando el precipitado, la
solucién es filtrada para separar los cristales, una
vez separado se lavan 25 veces con agua
tridestilada para eliminar remanentes
contaminantes que pudieran estar presentes y
finalmente se someten a un proceso de secado en
el horno Binder a 70°C durante 2 horas.

Caracterizacion

Fluorescencia de Rayos X

Se realiz6 para el andlisis elemental de las
muestras basandose en los rayos X caracteristicos
de cada elemento. Utilizando un fluoroscopio
PANalytical Epsilon3*XE  por aproximadamente
50min. Las muestras fueron preparadas colocando
una pelicula de papel sobre un aro especial, el cual
contenia los cristales que se encontraban
recubiertos por otra pelicula de papel y otro aro
especial.

Difraccién de Rayos X

Se utilizé un difractometro Brunker D2 Phaser. El
cual puede medir un rango de 26 desde 3° hasta
140°, utilizando un voltaje de 30kV y una corriente
de 10mA. La muestra se prepard colocando los
cristales sobre una oblea de silicio (Si) de manera
que los cristales estuvieran en una linea donde se

encontraba el detector. Se analiz6 cada muestra
durante 20 min. usando para el valor de 26 un rango
de 30° a 70°, y un incremento de 0.020° cada 0.5
segundos.

Para realizar el estudio de los resultados, utilizamos
el software Difracc-Commander. Como parametro
de interpretacion de base de datos, se utilizé el
software complementario Difracc-EVA, donde se
hacen comparaciones entre los espectros que
existen en la literatura y los espectros arrojados por
las muestras.

Absorciéon UV-visible

Se midi6 la absorcion de nuestro material utilizando
un espectrometro Cary 5000 UV-Vis-NIR
Spectrophotometer. Las muestras se colocaron
dentro de un contenedor especial. Se analiz6 en un
rango de 200 a 1100 nm.

Termoluminiscencia

Para conocer el nivel de radiacién absorbida en las
muestras por medio de curvas de brillo, se utilizé un
Thermo Harshaw 3500 , bajo una atmoésfera de No.
Como fuente de irradiacion se utlizo un Elity 70E
Power portatil RX-70KUP (Rayos X). Para irradiar
las muestras se realizaron 20 disparos de 1.3s a 20
cm de distancia.

RESULTADOS Y DISCUSION

Las figuras 1, 2 y 3, muestran los espectros de
fluorescencia de rayos X de las muestras A, By C
respectivamente. En estas podemos observar
curvas superpuestas las cuales caracterizan dos
picos en el rango de energias. Comparando estos
valores con los datos de X-Ray Data Booklet [11] se
puede asegurar que corresponden a los elementos
litio (Li) y fldor (F).

En las figuras 4, 5 y 6, se muestran los espectros
de DRX, que corresponden a las muestras A, By C
respectivamente. Todos los espectros muestran
una fase cristalina ctibica, descrita por los tres picos
centrados en 38, 45y 65°.
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Figura 1: Espectro por Fluorescencia de Rayos X,
muestra LiF 1:0 (muestra A).
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Figura 2: Espectro por Fluorescencia de Rayos X,
muestra LiF 1:1 (muestra B).
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Figura 3: Espectro por Fluorescencia de Rayos X,
muestra LiF 0:1 (muestra C).
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Figura 4: Fase Cristalina de la muestra LiF 1:0 (muestra
A).
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Figura 5: Fase Cristalina de la muestra LiF 1:1 (muestra
B).
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Figura 6: Fase Cristalina de la muestra LiF 0:1 (muestra
C).
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En la figura 7 se observa los espectros de absorcion
de las muestras A y B, dichos espectros son
caracteristicos de LiF puro, y no presentan alguna
otra absorcién de algin contaminante.
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Figura 7: Absorcion de la muestra A (verde-grisaceo) y
la muestra B (verde) en el rango UV-Visible

La figura 8, muestra las curvas de brillo, de las
muestras A y B. Donde se puede ver claramente
gue las curvas estan centradas en un rango de 100
a 200°C. La curva de brillo caracteristica para TLD
puede encontrarse entre los 180 y 250°C [1,8].
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Figura 8: Curvas de brillo de la muestra A (verde) y la
muestra B (verde-azulado).

CONCLUSIONES

La utilizacion de cristales de LiF hechos por el
método de precipitacion, para la fabricacién de TLD
resulta ser conveniente, ya que dicho material
muestra buena respuesta para absorber la
radiacion.
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