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RESUMEN 

El mercurio se encuentro en lo noturolezo en estodo dispersado y su 

nivel noturol en el ambiente se ho elevado consideroblemente debido a las 

octividodes del hombre, diciéndose osí que es el metol de los mil usos. 

Estos usos son muy diversos, pare cttor ejemplos: como fungicidas en la 

ogricultura y amalgamas en la odontología (medicino). 

El mercurio se encuentre en forme 1norgénice y mercur1o-orgént�o. En 

orgonismos vivos el mercurio es metobolizodo en metil-mercurio. 

El efecto tóxico del mercurio y sus compuestos es bien conocido y 

desde tiempos muy antiguos, de e11í le importencia de su estudio como 

contaminante en el medio ambiente, pues se ha reconocido que represento 

un problemo significativo poro la salud eún o muy bajos niveles
1 

tonto pan, 

el hombre como para el animal. 

Deb1do o lo gron importancio de su estudio es que se deben oplicor 

métodos confiobles poro su determinación, pues su nivel de concentroción 

est6 por debojo de los ppm en muestros medio ombientoles. Es ollí donde el 

análisis por activación ha jugado un 1mportante papel en los estudios de la 

polución de mercurio en el medio ombiente. 

Este trabo jo aspira a contribuir o la implementoción de un método para 

on6lisis instrumental de mercurio en muestros ambientales por activación 

neutrónico y de esto monero desorro11or este compo en el poís. pues es de 

gron importoncio poro el medio ombiente yo polucionodo. 

Con este estudio se estoblece lo formo odecuodo de preporor uno 

solución petrón de mercurio y o partir de ello cómo preparar las ampollas 

de cuorzo ultropuro conteniendo dicho potrón de mercurio. Adem�s. se 

estoblece la manero odecuado de lovor el materiol que se empleo. osí como 

de lovor, llenar y sellor los ompollos de cuorzo ult�puro conteniendo los 

potrones y los muestros. 



Los muestres que se ono11zen en el trebejo son materioles de referen

cia, poro poder tener de esto monero la certezo sobre los resultados que se 

obtienen y poder tener así un6 base sólid6 y confi6ble paro observar si el 

método es confiable o no. 

Se estoblece el flujo neutrónico odecuodo poro lo irrodioción, osí co

mo el tiempo de dicha irradi6ción. Asimismo se establece el tiempo de 

decaim1ento y de contaje de los patrones y muestras. Se establece t6mbién 

el equipo y formo odecuodos poro reolizor los mediciones. Se ven todos los 

posibles interferencias y problemas que se pueden presentar y se fi_jon los 

poutas para superorl os. 

Una vez Que se hacen las mediciones se establece la manera adecuada 

de reolizor el trotomiento de dolos y con éste las respectivas desviaciones 

estándar de dichos datos; hasta obtener los resultados. 

En base a los resultados se puede llegar a las conclusiones y

recomendoci ones del trobojo y se reo lizo luego un onólisis de sus ventojos 

y desventajas con respecto al anillisis destructivo de los muestres. 



1.1. lntroducc16n (!o, �o, �2)

1. PARTE TEORICA

El mercurio se encuentro en la naturaleza en estado dispersado y su 

nivel natural en el ambiente se ha elevado considerablemente debido a les 

octividodes del hombre. El consumo creciente de lo energía ( combustión de 

corbón y productos del petróleo ), el uso común de los orgono-mercu

riales como fungicidas en la ogricultura, uso del mercurio en odontología, 

medicina, y laboratorios ha dado como resultodo descargas de cientos de 

m11es de toneleides de mercurio en el amb1ente. El mercurio se encuentre en 

formo inorgónico y mercurio-orgónico. En orgonismos vivos el mercurio es 

metabolizado en metil-mercurio. 

El efecto tóxico del mercurio y sus compuestos inorgénicos han sido 

conocidos desde tiempos muy ontiguos, pero solomente recientemente ho 

sido reconocida la severo toxicidod del metil-mercurio. 

Los efectos de lo contaminación del mercurio en el ambiente se 

demostroron en los últimos oños de los cincuento y en los primeros de los 

sesentos en accidentes en Minomota c17• 30) y Niigoto en Jopón. cuondo

varios cientos de personas se intoxicaron (vorios decenos murieron) como 

resultado de una descarga de organomercuriales al río y a las aguas 

costeros eso)_ 

Adicionales occidentes tuvieron lugar en los últimos años de los se

senta en los países en desarrollo (Guatemah�, Ghana. lrek, Pakistan) como 

resultado de ingestión occ1dento1 de sem111os cubiertos por ogromer

curioles C17)_ 

En años recientes se ho incrementado el interés en lo determinf)ción de 

mercurio en comide, med1o emb1ente y materiales biológicos (20, 46>. Se ha

reconocido como un problemo significativo poro lo solud (20. 43). No

obst,mte que se encuentro o muy bajos niveles, se sobe que el mercurio ha 



s1do y es el causante de efectos peligrosos en la salud c19, 20). Es por este

motivo que el mercurio aparece en la U.S. Environmental Protection 

Agency's Pr1or1ty L1st of To><1c Substonces c1e, 20>.

Ho sido probodo que el mercurio puede ser peligroso poro el mundo del 

hombre y el animal, y es necesario controlar su nivel en el medio ambiente. 

De modo de establecer una línea base y controlar eficientemente la 

contominoción en el medio ombiente, deben ser oplicodos métodos confia

bles paro determinar el mercurio. Lo concentración de mercurio en el 

medio omb1ente esté usualmente conten1de en el nivel ppb* o en el del 

sub-ppb. Mientros que muchos métodos est&n disponibles poro lo 

determinación del mercurio ol nivel del ppm no es el coso del nivel del ppb. 

(*ppb = portes por 1 o9) 

Los métodos para determ1nar cantidades de vestigios de mercurio han 

sido revisodos en vorios portes. Estos publicociones discuten tombién 

brevemente el método de octivación. 

El análisis por activación ho jugado un import8nte rol en los estudios 

de lo polución de mercurio en el medio ombiente como estó monifestodo 

por gnm número de trobojos publicados. 

Lo oplicoción de on&lisis por octivoción poro determinar el mercurio 

en el med1o ambiente ha sido d1scut1do en vor1os documentos. 51 b1en estos 

documentos conllevon un corócter de revisión ellos conciernen un número 

11mitodo de trabajos originales o dedicados o problemas especiales. 

Es lo fino11dod del presente trobojo el de implementar un método p8re 

onólis1s instrumentol de mercurio en muestras ambientales por octivación 

neutrónica. 

2 



1.2. Mercurio (4, 23, 29, 30)

El mercurio, símbolo Hg (del lotín hydrorgyrum), número otómico 80, 

peso otómico 200,61, está en el período VI y grupo I IB del sistema 

per1ód1co. Se han 1dent1f1cado no menos de siete isótopos estables en el 

metol normol, con los siguientes números de moso y porcentojes: 196 -

0, 15�; 196 - 10, ti; 199 - 17,0�; 200 - 20,3i; 201 - 13,2�; 202 - 29,61; 

204 - 6, 7�. Aunque hoy ver1os elementos �ros con uno constitución 

isotópica igualmente compleja, entre los metales comunes sólo el 

mercurio, el codmio y el estoño tienen ton olto grodo de complejidod; en el 

estaño hay 1 O isótopos. Además de los siete isótopos normales del 

mercurio, se han producido varios isótopos radiactlvos artificiales, con 

números de moso que oscilon entre 195 y 205 y tiempos de semides

integroción que voríon entre uno frocción de segundo y 51,5 dios. El étomo 

de mercurio muestre estados de oxidación 1 y 2 en sus compuestus. 

1.2.1. Estodo Notural (4, 23 • 29)

Hoy pocos m1nereles de mercurio en los toblos minerológicos. y pocos 

de ellos tienen 1mportonc1o comerc1ol. Cos1 todo lo producción mund1o1 de 

mercurio procede del cinobrio, HgS. A veces se encu9fltnm pequeños 

cont1dodes de mercurio not1vo osociodos con el cinobrio, y existe el 

llomodo metoc1nabr1o, sulfuro en el cuol uno porte del mercurio ho sido 

reemplozodo por el hierro o el cinc; pero esos minereles hon contribuido o 

lo producción comercietl solomente en lo medido en que se encuentran 

osociodos con el cinobrio; no se conocen yocimientos de ninguno de ellos. 

Se hon encontrado tombién omalgemos net1ves de oro y plete. Hubo une 

époco en que lo omolgomoción con el mercurio ere el procedimiento m8s 

1mportonte poro extroer el oro y lo ploto de sus minereles. Otro minerel de 

mercurio es lo livingstonite, HgS.Sb2�, que se ho encontredo en México en

3 



cantidad suficiente para justificar e 1 tratamiento de extracción de ambos 

metoles, pero sólo en époco de precios altos. 

El cineibrio suele ser de color escarlata o bermellón; pero o veces tie

ne un color pardo rojizo hasta casi negro. Tiene una densidad de a,o - 8,2, 

dureza de 2 - 2,5 y cr1ste11za en el sistema hexagonal. Se descompone f á

cilmente por el calor; el mercurio se desprende en formo de vnpor o medido 

que se oxida el azufre. Esta reacción es la base de la extracción comercial 

y es una de las operaciones mes sencillas de beneficio de minerales. 

El cinabrio se encuentra en contidodes comercioles en diferentes poí

ses; pero España, ltolio y los Estodos Unidos htm produc1do mós de 601 de 

la cantidad total de cinabrio producido en todo el mundo desde 1900. La 

riqueza del mineral vorío muchísimo de une, mine, o otre, y disminuye con lo 

profundidod, de modo que cuonto mós tiempo se ho explotado uno mino, 

tanto mós pobre va siendo el mineral. Aunque hoce un siglo se conocía 
cinabrio con soi de mercurio, la calidad ha empeorado gradualmente hasta 

ser de 7 - a:g poro el minerol de bueno colidod y menos de 1 :g poro el 

mineral pobre; en época de precios elevados, se han trabajado minerales 

con un contenido de mercurio no mayor de 500 gramos por tonelada. La

producc1ón media en los Estados Unfdos fue de 2,550 Kg por tonelada en 

1941 y 1942 y de 6,250 Kg en 1947. 

1.2.2. Propiedades Físicos y Químicos (4, 15, 23, 29)

Propiedodes Físicos: El mercurio es el único metol líquido o los 

temperotun,s ordinarios; se solidifico o -38,87°C y hierve o 356,9"C. Tiene 

color blenco de piste con un 11gero mat1z ezuledo. Su denstded 8 (1C es 

13,596, y en el estodo sólido o -36,S°C es 14, 193. Cuondo se solidifico, el 

metol se contrae, cristaliza en el sistema romboédrico y es muy dúctil. El 

sólido romboédrico sólo tiene un ótomo por célula unitario, y en el sistemo 

Schtlnflies es clesificedo en el grupo espec1e1 D�u, con une constante de 
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red de 2,997 y un óngulo oxiol de 7c:J>32'. Su tensión de vopor es muy débil o 

los temperetures ordinorios (0,03 mm a 16ºC, 0,23 mm o 40°C); no 

obstonte, se puede comprobor sin dificultod que el mercurio emite vr.,pores 

perceptibles incluso en frío; b6slo con suspender o poco distoncio por 

encimo de un baño de mercurio una hoja de oro que, poco a poco, blanquea 

por f ormoción de uno omolgomo o 20ºC. 

El oire que se hollo por encimo de un recipiente de un metro cúbico de 

copocidod y de 0,5 m2 de superficie, con uno temperoturo de 2CfJC, 

contiene: 

A 5 cm. por encimo de lo cubo de mercurio: 1,86 mg de mercurio por m3 .

A 30 cm. por encimo de lo cubo de mercurio: 1,26 mg de mercurio por m3 .

A 1 m. por encimo de lo cubo de mercurio: 0,85 mg de mercurio por m3 .

Lo soturoc1ón, lo concentroción de mercurio por m3 o esto temperoturo 

es de oproximodomenle 20mg. Esto volotilidod del mercurio es e..,•idente

mente muy importante en toxicologío. Desde el plano biológico condiciono 

su penetración por vía pulmonar. Ademós, desde el aspecto analítico, los 

vopores son condensobles por enfriamiento intenso o lo temperoturn del 

oire líquido, Jo que constituye un método de coptoción del mercurio con 

vistas o su determinoción en lo otmósfero. 

Los vopores de mercurio presentan uno absorción extremodomente 

intenso ol ultrovioleto, con móximo o 2536 �- Berton propuso sobre esto 

bose un método de detección extremodomente sensible (hosto 5 µg/m3). 

El vopor de mercurio, bojo lo influencio de uno descargo eléctrico. 

produce un espectro de emisión corocterístico que contiene principolmente 

royos visibles intensos o 5461 � y 4356 � y royos en el ultroYioleto de los 

que los de A= 3650 � se empleon poro lo detección de fluorescencia. 

Lo presión de vopor del mercurio, como olgunos de sus otros coroc

teres físicos, se comporto con olguno irreguloridod. Pon, vol ores exoctos 
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debe usorse uno toblo normol, pero poro los cólculos industrioles 

ordinorios serYirón los f órmulos siguientes: 

Desde C°C a 150ºC, log p = (-3212,5/T) + 8,025; desde 1 ScP a 40ü°C, 

log p = (-3141,33/T) + 7,879 - 0,00019l; en lo cuol p es lo presión de 

vapor en mn ímetros, T es la temperatura obsoluta y t es la tempen,tura en 

grodos centígrados. Esos fórmulas don resultados con una Bproximoción de 

1 :g, y muchos de ellos con uno oproxtmoc16n de 0,51. 

El mercurio tiene un color lotente de fusión de 2,62 col./g y un color 

lotente de voporizoción de 65 co1./g. En virtud de su uso en los 

termómetros, la dilatación cúbica es un carácter físico importante. En 

todo el intervolo 1 íquido, Jo dilotoción cúbico es expresodo por lo ecuoción: 

Vt = V
0 

(1 + 0,18182 X 10-3t + 0,0078 X 10-6t2)

El color específico varío mucho con lo tempereturo; en el estodo sólido 

eumenta desde 0,0319 cal./g a -75,6°C hasta 0,0337 a -4ú°C; pero en el 

estado 1 ÍQUido la variación con la temperatura se invierte, baj8ndo desde 

0,0339 a -36, 7°C, aunQue no de modo uniforme. El color específico o 21 ü°C 

es el mismo que a -75,6ºC. Hasta SOOC, el calor específico lo da con 

bastante exactitud la fórmula 0,0339 - 0,0001038 {t + 36,7); para 

temperaturas comprendidas entre 5cP y 15cPC debe modificarse 18 fóranul8 

por un término correctivo: -0,000006{t - 50), y entre 1500 y 25cPC es 

necesario otra corrección más: -0,000003{t - 150). Es8s fórmu18s se us8n 

cuando no se dispone de une teb18 de c8lores específicos; pero debe 

observarse que 1 os ve 1 ores deri V8dos por encima de 15cPC no son ten 

exactos como los correspondientes e temperaturas més bejes. Si bien los 

C8lores específicos para el mercurio sólido tienen poca importancia 

précttca, es interes�mte observar que el valor dtsminuye con bostante 

irregularidad con la temperatura y llega a 0,00552 en -263,3°C. 

Otra propiedad física del mercurio que tiene interés práctico al mismo 
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tiempo que c1entff1co, es lo tensión superf1c1o1. En virtud de su volor 

relotivomente elevodo (480,3 dinos/cm, lo del aguo es 75,6), el mercurio 

no mojo el vidrio y formr, un menisco invertido en un tubo cttpilor, 

cerecteres que deben tenerse en cuenta cuando se usn el mercurio en 

borómetros y monómetros. 

Propiedades Químicas: El mercur1o puro es muy tnerte; a las tem

peroturos ordinorios no es ofectado por el oire, el oxígeno, el dióxido de 

corbono, el óxido nitroso y el omonioco. En el aire húmedo, el mercurio se 

oxido lentamente, revistiéndose con uno película de óxido mercurioso; sin 

embargo, en la meyoría de los cosos de formación de película de óxido 

sobre el mercurio es el resultado de lo oxidación de vestigios de otros 

metoles disueltos en el mercurio como impurezas y no del mercurio mismo. 

Cuando se calienta por largo tiempo en contacto con aire u oxígeno, se 

formo óxido mercúrico rojo, que se descompone en mercurio y oxígeno si se 

elevo lo temperatura por encimo de SOOOC. El ezufre y los halógenos se 

combinen fbcilmente con el metal, pero éste es moderedemente inoctivo 

con los ócidos minerales. El ócido sulfúrico otoco ol mercurio solamente 

cuondo esté concentrado y el ócido clorhídrico tiene poca acción sobre él. 

El mercurio se disuelve en écido nítrico diluido y en el concentredo; el 

concentrodo lo disuelve fécilmente con producción de vopores nitrosos. 

Cuondo es otocodo por un écido, suele formarse lo sol mercurioso si el 

mercurio esté en exceso o si no se utilizo color, y se formo la sol 

mercúrica si hay exceso de ácido o cmmdo se caliente. 

El mercurio da omolgomos con muchos metales, hiles como el cobre o 

el oro. 
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1.2.3_ Usos (4, 11,23,29,30,41,so)

Se dice o veces que el mercurio es el metol de los mil usos; y si se 

estudio literoturo del temo se encontroró que no es ninguno exogeroción. 

Esos usos pueden clasificarse en los tres grupos siguientes: 1) Usos casi 

permonentes, en los cuoles el metol es de uso continuo o repetido, sin 

pérdida opreciable; 2) usos con desperdicio, en que el metol poso por ciclos 

repetidos con olguna pérdida por fugas, absorción o pérdidos químicos, que 

tienen que reponerse periódicamente añediendo metel nuevo; 3) usos 

efímeros, en los cuoles el metol se pierde completomente, sin que puedo 

esperarse lo recuperación. 

Otra claslf1cación se relaciono con lo forma en que se utiliza el 

mercurio, yo seo como metol o en formo de un compuesto. Los compuestos 

comercioles de mercurio se preporan siempre partiendo del metol. y no del 

mtnerol, de modo que en último término todos los usos se derivttn del 

metol. Según lo formo en que el metol se utilizo, los usos efímeros se 

relocionon cosi todos ellos con compuestos químicos, mientras que los 

usos mós permonentes exigen el metol. 

El rasgo sobresaliente es la disminución en los usos efímeros y el 

oumento en los usos con desperdicio y en los usos cosi permanentes, 

especiolmente en estos últimos. Por otro lodo, debe observorse que si bien 

ciertos tipos de usos efímeros han mostredo uno disminución radical, une 

porte de esto reducción ho sido compensado por oumentos en otros Upos. 

Debido o esto disminución en los usos efímeros y el aumento de los usos 

mós permanentes, la contidod de metol en uso ho aumentado mucho m6s en 

el últ1mo decenio que en cualquier otro período análogo. Entre los usos 

efímeros, lo demondo ogrícolo poro el trotamiento fungicida de semillas 

explico lo moyor porte del aumento que ha compensado parcialmente los 

pérd1das en otros usos en formo de compuestos. Los medicamentos y el 
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fulminBto er6n en otros tiempos los usos más importontes en f orm6 de 

compuestos de mercurio; pero se hon descubierto sustitutos que hen 

reducido oquellos usos o uno cifro conjunto inferior o lo de lo ogriculturo. 

El uso de óxido de mercurio en pinturos ha disminuido mucho por empleo de 

otras sustancias, y el riesgo de intoxicación ha conducido a1 abandono del 

ni troto de mercurio en lo f obricocíón del fieltro. El fu1minoto de mercurio 

ho sido reemplazado en gran parte por otros compuestos fulminantes, y el 

uso del cinabrio como pigmento (bermellón) ha disminuido muchísimo. 

Los usos en los cuoles el mercurio se destruye figuran en grr.,n p6rte en 

lo industrio químico, principolmente como electrodos en celd1:1s 

electrol íUcos poro lo producción de sos8 céustíca y cloro y como 

coto 1i zodor en síntesis orgóni cas. 

El notoble oumento en lo demondo de mercurio metólico en los últimos 

años ho ocurrido en el campo de los usos casi permanentes, especialmente 

en oparatos industriales y de control y en oporotos eléctricos. Ejemplos de 

éstos seríon: equipos eléctricos, interruptores eléctricos, propulsor paro 

motores iónicos, lámporos de vopor de mercurio, en bombos, termómetros 

y barómetros y en la obtención de NaOH-C1i.Estos grupos han sido durante 

verios años los consumidores miss importantes de mercurio. Entre las 

aplicaciones de los compuestos de mercurio se incluyen pesticidas o 

fungicides, medicina (productos fermacéuticos), empastes dentales 

(amalgomas), baterías, catalizadores, instrumentos científicos, pinturas, 

detonadores, etc. 

La partida final, "Usos Varios·, incluye usos demasiado pequeños para 

ponerlos separadamente en la lista o de un carácter tal que no pueden 

revelarse. En esta última categoría figuran dos usos que exigen una 

mención especial. Durante los años de la guerr8 1941 - 1945 la partida 

"Usos varios" era muy importante, pues fue necesario incluir en ella varios 
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usos bélicos sobre los cuoles no podíon publicorse seporodomente los 

detos por razones de segur1ded. Durente varios e�os 1ncluyó también esta 

listo contidodes considerobles de mercurio que se hon empleodo en 

instalociones de calderas; ese rnetol no podía incluirse en la lista en su 

sitio normal bajo el encabezamiento de usos casi perrnanentes sin revelar 

información que las compañías interesadas consideraban conf1denc1al. Fue 

lo instalación de tres nuevas plantos de calderos Jo que elevó lo cifrr.1 de 

"Usos varios" hasta un nivel alto en 1948 y 1949, aunque uno parte del 

mercurio necesario procedf a de instalaciones anteriores que habían sido 

desmonte lodos. 

1.2.4. Toxicidad (4, 1s, 11, 23, 27, 28,29,38,41, 50)

El mercurio met�lico no es tóxico mes que en estcldo de vopor o de 

extremo división. Tomodo por vio bucol, incluso en contidodes 

relativamente considerables, es cosi siempre inofensivo. 

Por el contrario, ejerce uno acción enérgico sobre el melobolismo 

cuondo se respiro en estodo de vopor, porque los pulmones obsorben muy 

bien los vapores mercuriales (fonnoción de albuminatos solubles Que poson 

a la circulación general), y, cuando éstos se emiten con abundancia. 

provocan occidentes tóxicos. Esto es lo que ocurre en los industrias en las 

que los obreros respiran const,mtemente estos vapores. 

Finamente dividido, como en ciertas preperaciones galénicas (píldo

res mercuriales, eceite gris), el mercurio ajare.e um� ección ftsiológice 

intenso. 

El aceite gris de lo Formacopeo de 1937, que contiene 0.40 g de metal 

por mL, se ebsorbe de ordinario muy lentamente, pero puede suceder que. 

bojo influencios mol definidos, lo absorción de mercurio ocumulodo 

después de varios inyecciones de aceite gris ( o oceite de colomelonos) se 
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efectúo muy rópidomente poro provocor intoxicoción. Así, en uno mujer que 

recibió 2, 15 g de aceite gris en siete semanas, Koposi vio aparecer los 

primeros síntomas de intoxicación catorce días despues de la última 

inyección; lo muerte sobrevino ol cobo de un mes. 

El mercurio, en f arma de ion mercúrico,tiene gnm toxicidad. Es un 

veneno celular general, cuyo acción es, por lo demás, compleja. Provoca, 

entre otros cosos, lo des1ntegroc1ón de los tejidos con torrnoctón de 

combinociones proteinomercurioles solubles y, por bloqueo de los 

ogrupociones ti oles (mercoptonos = "mercurium coptons"), la inhibición de 

sistemos enzimóticos fundomentoles y de oxidorreducctones celulores. 

En general, se odmite Que lo dosis mortol, en el cttso del sublimodo, es 

del orden de 0,30 a 0,40 g en un odutto normol. Pero ciertos sujetos son 

especiolmente sensibles, particulormente los que presentan una 

deficiencio renol. 

El cianuro de mercurio, Hg(CN)
2

, es muy tóx1co, por el ácido cianhí

drico y por el mercurio que contiene a la vez Ct4)_ Orfila publicó un6

observación de un hombre muy vigoroso que, después de h8ber absorb1do de 

un8 vez O, 13 g de cianuro de mercurio, moría al noveno día, presentando 

síntomas de intoxicación mercuriol. 

En cuento o los orgonomercurtoles, el enmosceremtento del mercurio 

que encierran entraña en general uno fuerte disminución de la toxicidad. 

Conservan, no obstonte, la tendencio o provocer trastornos digestivos y 

renoles y, odem6s, producen o veces trostornos ner-,tosos {cefe1ee, signos 

meníngeos, ataxia y, en ciertos casos, demencia), que recuerdan los 

observados con los orgonomercurieles 6 la vez volátiles y Hposolubles, 

como, por ejemplo, el dímetilmercurio (30',
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cuyo toxicidod, muy olto, prohíbe todo empleo fitof ormocéutico. 

Ademós, son o menudo origen de síntomas cutóneos de carócter nlér

gico. 

Desde el punto de visto de lo toxicidad crónico, lo concentración mó

ximo toleroble generalmente odmitido en los otmósferos industrioles paro 

exposiciones repetidas es solamente de 100 µg de mercurio por m3 . En los 

casos de los organomercuriales, la concentración admitida por los 

higienistos gubernarnentoles de los Estodos Unidos es t O veces menor, t O 

µg/m3 . Esta actitud se explico sin duda por el hecho de que, a dosis 

extremadamente mínimas, pero repetidos de forma prolongada, los 

orgonomercur1oles se revelan cepoces de provocor lesiones renoles en los 

onimoles sometidos ol experimento (Fitzugh y Nelson) ClS)_

Los hábitos alimenticios en los personas son ton diversos y los 

tolerancias 1nd1viduales varían tanto que no se puede separar y der niYeles 

de Mseguridod .. o " toxicidod" exoctos c1e. 47).

1.2.5. Síntomas C15, 17, 41, 5o)

Los síntomos de los intoxicociones mercuriales difieren según el 

modo de absorción del tóxico. Ingeridos en fuertes dosis, los compuestos 

mercuriales provocan generalmente uno intoxiceción 8QUdo o suboguda de 

s1ntomatologíe pr1nc1palmente d1gest1Ya (fase 1n1c1a1 o de agresión tóxica) 

y renal (período de lotencio (fose de onurio)). lnholodos, los vopores son 

causa de intoxicaciones crónicos, o menudo profesioneles. en las cuoles 

los accidentes nerviosos predominan; en cambio, los digestivos e veces no 

estón representodos mós que por uno estomotitis corocterística. 

Intoxicaciones Agudas .- Poro le descripción de los sintomos de 

envenenom1ento ogudo por compuestos mercur1o1es se puede tomar como 

12 



tipo la intoxicación causada por el sublimado, que es, con mucho, la más 

frecuente y o lo que se porece el envenenomiento originodo por lo m6yor 

porte de los sales solubles de mercurio. 

Tronscurridos cinco o seis díos, con persistencia de la onuna, se 

1nstolo un cuodro de urem1o ogudo con como h1potérm1co, que desemboctJ 

generolrnente en lo muerte. El corócter tardío de esto último es uno de las 

corocterísticas esenciales de la intoxicación. 

St gracias a la terapéutica, el sujeto sobrevive, permanece durante 

largo tiempo pólido y osténico, con un odelgozomiento muy notorio. Como 

complicociones particularmente temibles, h6y que señalar el debilitamien

to del miocardio, que puede desembocar en colapso card1ovescular. 

Hoy que resoltor tombién lo gron lentitud de Jo curoción, en porte 

debido ol daño ce,usodo a diversos órganos esenciales, y, en particular, a 

los riñones, al hígado y a las suprorrenales, y, por otro parte, y sobre todo, 

o couso de lei muy lenta eliminación del mercurio.

Intoxicaciones Crónicas .- Los trastornos digestivos de la forma aguda se 

hallan aquí atenuados, figurando la estomatit 1s en primera fila. 

Pero lo que corocterizo lo intoxicoción crónico son los trostornos 

nerviosos. Lo mós frecuente es el temblor mercuríel, que eperece en le 

mendíbule, en les manos (pruebe de escriture), y después en los miembros 

superiores y por último en los inferiores. Estos temblores, que se exogeron 

con los movimientos, y otros muchos síntomos osociodos: cominar 

cerebeloso, nistagmo, palabro acompesoda, etc., pueden hacer pensar en la 

esclerosis en plocos. Se hon observodo ostmismo occesos de controcción 

doloroso y rornmente porólisis. 

Los trostornos renales son mucho menos acentuados que en los 

i ntoxi caci ones agudas. 
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1.3. Anólisis de Mercurio (Toxicologíe AnalíticB) (lS)

1.3.1. ldentlf1coc1ón y Determ1noc16n en lo Atmósfera 

Si se dejo a un lBdo los métodos de 6larmo corno el de Nordlonder 

(1927), reiterado por Brigss (1928), basado en el virBje al negro de un 

papel impregnado de sulfuro de selenio emar111o, los métodos utilizados 

poro la determinBción, de los cuoles indicaremos solomente el principio, 

debido a que sólo se desea establecer (enmarcar el entorno) la ubicación 

del método empleado, comprenden esencialmente dos fases: 

12 Coptoc1ón.-

a) Por condensación en aire 1 íquido con disolución ulterior en el ácido

nitrico concentrado o el agua regia.

b) Por borboteo en un reactivo químico:

- solución yodoyodurodo impregnondo bolos de vidrio;

- hipobromito de sodio;

- permanganato en medio sulfúrico diluido al 10/100.

22 Determinoción propiomente dict10, que puede reolizorse:

o) Por procedimientos físicos y en perticular por obsorción en el

ultrov1oleto, en cuyo caso no es necesorio reo11zar uno coptación previo del 

mercurio, sino sólo recurrir o un tubo de ventono de cuarzo (Berton). 

b) Por métodos químicos: son muy numerosos, los principotes recurren o

las reocciones sensibles con ditizono o mejor di-.6-noftiltiocorbozono.

A cont1nuación se citará olgunos de los métodos químicos existen

tes:(50 

-En anó11sis volumétrico, volumetría: determinación con soluciones

volorodas de yodoto de potosio, yodotometría. 

-En onó11s1s grov1métr1co, grcv1metrío: an611s1s grcvimétrico s1stem�t1co

como:

a) sulfuro mercúrico, HgS
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o) tetratiocianatomercuriato de cinc, Zn [ Hg (SCN)4 J

e) tetreyodomercurioto de bis ( etilendiem1ne ) cobre, [ Cu en2 J [ Hgl4 J,

método de la etilendiamina 

d) para-peryodato mercúrico, H9s (10,),., 
"' b " 

Un ejemplo odicionol es lo técnica volumétrico de R. Truhout y C 

6oudene; basaaa en la volumetría por rneato de dt-13-naftllttocarbazona, 

después de captación en permanganato sulfúrico. 

Este método permite descubrir, a partir de una tom� de aire tie � li

tros, concentrnciones de mercurio muy najas, del 01-den de 10 µg por rnetrn 

cúbico de aire. 

Asimismo, en el caso de captación por solución yodoyodurada, se puede 

recurrir a la precipitación de yodornercuriato de un alcaloide y efectuar 

una determinación nefelométnca o, incluso, después de la alcalinizac1ón, 

precipitar el mercurio por medio de formol y hacer una determin ación 

yodométrice. 

1.3.2. Determinación en Medios Biológicos 

La identificación del mercurio en las vísceras es delicoda por dos 

mot1vos; en pr1mer lugar,la cantidad ex1stente en los órganos es 

relativamente pequeña, debido a la gran toxicidad de las sales mercuriales 

y de su eliminación parcial antes de la muerte; en segundo lugar, conviene 

tomar minuciosas precauciones en el curso de la mfneralfzac1ón, debído a 

. la gran volatilidad del mercur1o. 

Se han propuesto numerosas técnicos, que comportan en general tres 

fases: 

1. Oestrucc1ón de la materia orgánica

Puede efectuarse por el método de Ogier del cloro naciente, que ofrece 
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lo vento jo de permitir operar en frío. Hoy que tener cuidado, no obstante, 

de recoger los goses desprendidos pen, ev1ter tode pérdtdo. Si se recurre o 

le destrucción por los ácidos oxidantes, en general con coadyuvantes, tales 

como el permongonoto de potosio y el perhidrol, hoy que tener cuidodo de 

odoptor ol motroz en el que se efectúe la destrucción de 16S materias, un 

refrigerante de reflujo cuyo loYado permita recuperar los productos 

volótiles. 

2. Concentración o enriquecimiento, poro lo cual pueden ponerse en

occión varios principios. 

a) Precipitación por hidrógeno sulfurado en estado de sulfuro de

mercurio, con arrostre por otro sulfuro, de cobre o de cadmio en general. A 

continuación se puede volver a disol11er el sulfuro de mercurio, ya sea con 

egua regia, o mejor con hipobromito de sodio, que permite operar en frío. 

Se precipito ulteriormente el mercurio con formol. Si se empleo oguo 

regio, lo evoporoción de ésto debe hacerse con grandes precauciones. pues 

el bicloruro de mercurio formado es volátil o lo temperoturo del baño 

marf a. Se recomienda hacer la evaporación al vacío en un desecador en 

presencio de potoso en plocos. 

b) Precipitación en estado de mercurio met&Hco, en general por el

h1drosulfito de sodio en medio alcalino, o por les seles estannosas (cloruro 

o sulf oto) en medio &cido. Se puede entonces o disolver el mercurio

precipitado, por ejemplo, por medio de una solución yodoyoduroda o de 

hipobromito, o recurrir a un arrastre por 11apor de aguo, que permite uno 

seporoción específico del mercurio (Fobre, Truhaut y Boudeno), que se 

recoge en uno solución sulfopermong&nico. 

c) Por extracción por medio del cloroformo en estado de complejo

con la ditizone o la di-J3-nafti1Uocerbazona operando como en al caso da 

los otmósferos, a pH 1,5 y en presencio de lo complexono 111 poro eHminor 

lo interferencie del cobre. 

16 



51 se odopto esto solución, conviene descomponer o continuoc;ón los 

complejos mercurioles por ócido sulfúrico ol 15 por 100. que arrostr� todo 

ol mercurio. 

3. Microdeterminoción propiornente dicho, poro lo cuol se podró recurrir,

entre otros métodos: <21)

a los métodos químicos como: 

o) colorimetrío o o lo f otometrío por medio de ditizono o incluso de lo

di-13-nof ti 1 ti ocorbozono,

b) volumetrío por medio de este último reactivo,

e) nefelometrío, después de lo precipitoción del mercurio en presencio

de un coloide protector o de un yodomercurioto de olcoloide. en ge

nero 1, e 1 yodomercuri oto de es tri cni no.

o los métodos electroquímicos, por ejemplo:

oxidimetrío por medio de yodo,

o lo fluorescencio de royos X.

e la espectroscopío de absorción atómica, 

o lo espectroscopío de emisión atómico por inducción plosma unido,

o lo espectrometríe de moso,

ol onélisis por activación neutrónico. 

- En el coso de lo orino se hon propuesto diversos procedimientos répidos.

1.3.3. Distribución en el Organismo 

Incluso en las más fuertes impregnaciones mercurieles (intoxica

ciones mortoles), los proporciones retenidos por codo órgano son pequeños, 

como lo muestra el cuodro siguiente. que recoge las cifras hallodas en el 

curso de uno serte de determinaciones. 
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Teble 1: Distribución del Mercurio en los Orgonos 

Orgono Contidodes hellttdos 

en mg por 100 g 

Riñones 2 o 8

Hígado 0,3 o 3

Bozo 0,3 6 

Corozón 0,20 e 0,40 

Cerebro O, 15 o 0,20 

En genero 1, se he 11 o por 1 o menos dos o tres veces mtis mercur1 o en e 1 

rlñón que en el híQodo en coso de intoxicoción mortal. En un trotomiento 

mercuriol, el porcentoje renol es por lo menos cuotro veces mós elevado 

que el porcentaje hepático. El metel se halla todr.tYío vorios meses después 

de uno curo mercurtol, cuolesQu1ero Que seon lo modo11dod de 

odministroción y lo noturolezo del producto odministrodo. 

Esto localización cu6dro con el síndrome renol que c6r6cterizo le 

intoxicoción aguda por mercurio. lguelmente, la débil localización cerebrel 

puede justificor lo ousencio próctico de síntomos nerviosos. 

1.3.4. EHminoción 

Lo eliminoción del mercurio se efectúo sobre todo por lo orino y por 

el tubo digestivo, pero tombién por lo solivo, por lo bilis. por lo leche y 

por e 1 sudor. 

Esto eliminoctón es muy lento. El mercurio se fijo, efectivamente, en 

el organismo, especialmente en el hígado, en los riñones. en los huesos, en 

el cerebro, de donde no se elimino después mós que poco e poco. En 

porticulor, en los ind1vuduos que hon estado sometidos a un tratamiento 

mercurial prolongado, lo eliminación puede duror oños. 
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Lo eliminoción depende de lo modelidod de odministreción y, en gene

ral, lo orino es aproximadamente dos veces mós rico en mercurio que lo 

sangre. 

Pero los riñones, o los que el mercurio lesiona. no constituyen más que 

una vía de eliminación accesoria, siendo la vía principal el intestino y el 

hígado. 

La eliminación fecal es variable, según lo naturaleza de las sales 

odmi nistradas. Represento, en general, la décima porte de las cantidades 

de mercurio obsorbidos. 

Lo e 1 i mi noción so 1 i vor es débi 1, pero constonte. 

Lo eliminación sudorel es igualmente débil, pero no obst�mte es 

importante cons1derarle, en razón de la superf1cie corporal, y palia la mala 

filtración ol nivel de los riñones. 

Cierto número de compuestos son susceptibles de provocar uno 

ecelerec16n de la eliminación urinoria del mercurio. 

1.4. Anélisis por Activación Neutrónico c24• SO)

El oné11sis por activación en general podría definirse como un método 

onol íttco basado en lo producción y lo medido de lo radiactividad inducido 

en los muestras mediante bombardeo de los mismos con portículos 

nucleares. En concreto, en el coso del análisis por activación neutrónica, 

les pertículas nucleares ut111zedes pera el bombardeo serian los neutrones 

de uno fuente opropiodo , tal como el reactor nuclear, un generador de 

neutrones o uno simple fuente de neutrones de laboratorio. 

Con el bombeirdeo de los muestn,s con neutrones los núclidos presen

tes en los mismos sufren reocc1ones nucleores que conducen o lo produ

cción, en mayor o menor grado, dependiendo del núchdo y de las c6racte

rísticos del bombardeo. de productos redieictivos específicos pora coda 

núc11do, cuyo ldent1ficoc16n y medido cuontitotivo de lo contidod formodo, 
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permite no sólo identificar los componentes de la muestr6 sino también 

realizar un análisis cuantitativo de los mismos. Como a su vez cada 

núclido rodioctivo es perf ectomente identificoble por el tipo y energío de 

los rodiociones emitidos y por su período de semidesintegración, 

corocterísticas únicas para cado núclido y que no se duplican en ningún 

coso conocido, el análisis por acUvac1ón es un Bnálisis muy específico, 

cuondo se utilizo en la irrodioción de los muestros un solo tipo de 

partículas y de una energía determinada. 

Un onélisis por oct1voc16n neutrónico consto fundomentelmente de dos 

etopos principoles: producción de lo octividod medionte lo irrodioción con 

neutrones, e identificoción y medido de la mismo mediante los detectores 

odecuodos. Sin embargo, como todos los núcHdos componentes de la 

muestro producen isótopos rodioctivos, es preciso medir selectivemente lo 

octividod del rodionúclido o rodionúclidos deseados en presencio de otros 

octividode.s. Muchas veces es posible lograr esta meto, empleando lo 

técnica de la espectrometría gama con los modernos detectores de la ra

dioción gomo, pero en otros ocosiones ello no es posible, bien debido o 

trotorse de emisores beta puros, bien debido o 16 existencia de otros 

oct1v1dodes predominentes, que enmoscaran y perturben la rnedide de la 

octividod deseodo. En estos cosos, es necesorio recurrir ol empleo de 

seporociones radioquímicos, paro aislar convenientemente le actividttd o 

oct1vidodes deseadas del resto. En este coso hey que oñadir une etapa mós 

ol onó11sis, lo etopo de le seporoción rodioquímico, que estó intercolodo 

entre lo irrodioción y lo medido de lo octividod. 

El proceso de lo octivoción es el proceso fundomentol del onélisis por 

oct1voción neutrónico, y por ello la ecuación matemética de la activación 

juego un popel trascendental en el método onólitico, dodo que nos permite 

el trotomiento cuantitativo de los datos onalítlcos pon, obtener los 

resultados, si bien de muchos de los parámetros que interviene en la 
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mismo no es necesorio conocer sus volores numéricos exoctos, ol 

utilizarse el método del comparador. Sin embargo, el conocimiento de la 

ecuoción genero! de oct1voción es 1mprescind1ble en muchos otros cosos, 

como cólculos de sensibilidodes, de posibles interferencios, etc., osí como 

poro tener los criterios analíticos indispensobles pon, utilizor el método 

de la activación neutrónica. 

1.4.1. Teoría <24, so)

La ecuación general de activación, corregido por desintegración 

rod1oct1ve es: 

A= 6.02.1023.W .. 0:.cr. (1-exp(-t.1n2/r 1 12nexo<-t1 .1n2/J 1 n,l (1) 

M 

refiriéndose A a la actividad absoluta producida del radionúclido 

expresada en desintegraciones por segundo (d.p.s.) en una irradiación de un 

tiempo de duración t, medida un tiempo t
1 

después del final de la 

i rradi ación. 

En la ecuación el tiempo t se puede expresar en cualquier unidad 

siempre que se exprese en las mismas unidades que el periodo de 

semi desintegración T112 del redionúclido producido, y la actividad A viene

siempre dada en desintegraciones por segundo. 

La ecuación general de activación dada anteriormente es la ecuación 

bés1ca del Anólis1s por Act1vac1ón. Poro celculor el peso del elemento W 

existente en la muestra 1rrad1ada hay que reordenar la fórmula: 

(2) 

6,02.1023 . .0.8.CT'. (1 - exp (-t.ln2/T112)) exp {-t 1 .ln2/T1 12)
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siendo: 

g el flujo de neutrones o portícules bombordeontes expresodo en neutrones 

por centímetro cuadrado por segundo (n.cm-2 .sef 1 ).

<rlo sección eflcez de oct1vec1ón pora el isótopo consideredo. espresede 

en borns ( 1 o-24cm2 ).

A lo constonte de desintegroción del núclido rodiooctlvo fom1odo, que es 

iguel e ln 2 / T112.

6,02 x 1023 el número de Avogadro. 

W el peso de elemento existente en la muestra irradiada expresado en 

gromos. 

8 la abundancia isotópica del isótopo que sufre la reacción nuclear 

expresada en tanto por uno. 

Mes el peso atómico del elemento considerado. 

portlendo de le bose que todos los perémetros que figuren en el segundo 

miembro de le ecuación se conocen. 

1.4.2. Métodos de Anólisis por Acttveción C24, so)

En le presente sección se tratan de un modo general, los diversos 

métodos posibles pan, realizar los anélisis por activación neutrónica. Aquí 

se troto únicamente de dar une visión de conjunto de les amplios 

posibilidades que ofrecen los métodos de activación neutrónica. 

1.4.2.1. Método Absoluto 

Se vió que la ecuación genernl de activación en su fom1a (2) pem,i

te calcular el peso en gramos W del elemento irradiado en función de las 

coracterístices nucleares del núcleo blanco, y del producto y los 

perámetros de le irradiación, midiendo la actividad del núcleo blanco, y del 

producto y los parámetros de la irradiación, midiendo la actividad del 

núcleo radiactivo formado, conociendo necesariamente todo ésto con la 
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moyor exoctitud posible. 

Se puede decir que los resullodos obtenidos por el método obsoluto. 

están sujetos a una gran irnpreclslón, y pueden estar sometidos a errores 

sistemétlcos importantes, para cado caso concreto, lo que hece que en ,� 

próctico el método obsoluto de octivoción se utilice en roros cosos y lo 

moyoría de las veces se utilice el método del standard o del comparador. 

Por otro lado, quizá la única ventoja del método sea Que se necesita 

reolizor menos trebojo de laboratorio que empleando el método del 

comparador. 

1.4.2.2. Método del Comparador o Standard 

Poro eliminor los inconvenientes del método obsoluto en lo próctico 

lo que se realiza es el método del compt:1rador o standard, Que consiste en 

irrodior simultáneamente con las muestras desconocidos un peso conocido 

del elemento o elementos o determinor y medir lo octividod reloli"'º de lo 

muestro y del comparador, con el mismo detector y en las mismos 

condiciones geométricas para ambas muestras y paro el conjunto 

muestro/detector. 

Entonces oplicondo le ecuoción (2) tanto poro lo muestro, como poro 

el comporedor se obtendría dos ecuaciones similores, Que divic1ides entre 

sí, después de sustituir los valores de las actividades absolutos para le 

muestro y poro el comporodor por sus actividades relotivos por lo 

constonte de proporcionalidad desconocido, que desaparece al dividir, 

quedaría la relación de Boyd: 

Am = Wm 

A \1.¡' 
e e 

(3) 

Siendo� y Ac las actividades relativas, medidas en nuestro equipo 

de medida en las mismas condiciones, correspondientes a la muestra 
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desconocida y a 1 comparador respectivamente. Por supuesto que estas 

octividodes estón corregidos por los dHerencios de tiempo en lo medido de 

los mismos debida o la desintegroción rodioactivo, corrección muy fitcil de 

efectuor, conociendo el período de semidesintegración del radionúclido 

medido. 

W
m 

y W
0 

son respecttvamente el peso del elemento blanco en la 

muestra y en e 1 comparador. 

De la ecueición (3) se puede despejor fácilmente el peso del elemen

to a determinar en le muestra desconocida: 

Wm = Wc � 

A 

(4) 

El método de análisis por activación utilizando comparadores o 

standerd es el más utilizado y generalmente aceptado por todos los 

autores, debido a su simplicidad, e independencia de las constantes 

nucleares del núclido bombardeado y del producto de la reacción. Requiere 

únicamente irradiar los comperedores de peso conocido simultáneamente 

con le muestre en posiciones muy próximas donde reciban el m1smo flujo 

neutrónico, o bien corregtr con monitores si existen diferencies 

apreciables del flujo, procesar y medir las muestras y los comparadores 

con el mismo detector y en las mismas condiciones. 

1.4.2.3. Método del Petrón Interno 

Una variante del método del comparador es el método del patrón 

interno, que se usa en algunas ocasiones, para con-egir errores debidos a 

euto-absorción del flujo neutrónico en el interior de las muestras, cuando 

éstes contienen grandes cantidades de uno o varios elementos con altas 

secciones eficaces de activación o absorción de neutrones, lo que provoca 

uno otenuoción del flujo neutrónico en el interior de lo rr.ismo y como 
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consecuencifl unB activljción diferente de lll muestra !J del compartidor, 

produciendo errores en el resultado del análisis. 

El método del p�trón interno fue descrito por Hoste, Lelioert y

Eeckhaut, en 1958, y es relativamente poco usado, y sólo se recomiendtJ su 

empleo en este tipo de muestras, debido a la necesidad de manipular las 

muestros ontes de lo 1rrodioción. 

Como es lógico, en el caso del método del patrón interno no hoy 

necesidBd de irradiar un comparador, ni de tener en cuento las dif erenc11:,s 

de flujo neutrónico en las diferentes posiciones de itTadiación, ya que 

éstas son corregidas Elutornát icarnente por el fóclor (( 

Hoste y cnlaborndores hacen notar que si la activ6ción se realiza 

con neutrones térmicos el método del patrón interno da unos resultados 

excelentes, pero que si existe en el flujo neutrónico uno proporción 

oprecioble de neutrones de resonancia, es necesario tener en cuento la 

posibilidad de rnáximos de resonancia distintos para los elementos, con lü 

que el método puede conducir a resultados erróneos 

1.4.2.4. Métodos Destructivos y No Destructivos 

El análisis por activación neutrónica consta de dos etapas esencia

les, irrodioción de lo muestro con neutrones, y medido de lo octividod 

producido. En este esquemo simplificado es 1ndudoble que se puede reolizor 

el anállsis en forma no destructiva. Uno muestro tiene uno compos1ción 

complejo y "todos·· los núclidos existentes en lo muestro se octivan ol ser 

irrodiodo con neutrones, originondo diversos productos radiactivos que 

decaen emitiendo diversos tipos de radiaciones con dii.,•ersas energías y 

cada uno de el los con su propio período de semi desintegración. Entonces la 

posibilidad de reolizor un análisis no destructivo depende fundome;1-

talmente de dos factores: a) de la selectividad y especificidad de nues

tro instrumento de medida y b) del resto de las actividades pt-esentes 
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en lo muestro irrodiodo, de tol formo que nuestro equipo de medido seo 

copoz de medir lo rodiación del radionúcHdo o rodionúclidos o deterrninor 

stn que Interfieran el resto de los octividodes presentes en la muestra 

irrodiodo. 

Lo posibilidod de reohzar un onálisis no destructivo o instrumentel, 

depende en primer lugar del detector y lo técnica utilizada para la medida. 

En los primeros tiempos del onólisis por octivoción, sólo se disponío poro 

lo medido de lo rodiaclividod de los detectores Geiger y de los detectores 

proporcionales, incopoces de distinguir entre particulos de diferentes 

energf os, por lo que los onélists tenían que reolizorse necesártortiente de 

formo destructivo, empleondo uno seporoción rodioquímico poro oislor el 

rodionúclido de interés en forma pura antes de proceder o la medida de su 

octividod, siendo necesorio comprobor cuidodosomente su estocto de 

"purezo rodioquímico", poro evitor lo presencio de otros octividodes que 

nos indujeron o error. 

Lo opeirición de le técnico de lo espectrometrío gommo. con detec

tores de ioduro sódico, y mós recientemente con detectores semicon

ductores de germonio-litio ho oumentodo los posibilidodes de lo reohzo

ción de onólisis no destructivos o instrumentales frente o los tmálisis 

destructivos o radioQuím1cos, como frecuentemente se les 11amtt 

Lo decisión último sobre lo técnico mós conveniente poro codo coso 

concreto es difícil y sujeto o numerosos voriobles y críticos. 

Ambos métodos, el puramente instrumental y el redioquimico. tienen 

sus ventojos e inconvenientes. 

1.4.2.5. Anólisis por Activación empleondo Elementos de Período Corto 

El onólisis por octivoción empleondo rodionúcHdos de período corto 

tiene unos corocterísticos especioles. Por $Upuesto este tipo de 

rodionúclidos pueden producirse por cuolquier tipo de reacción nuclear, 
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bien con neutrones térmicos, de resononcio o rópidos; eJ hecho 

predominonte en todos los cosos es el período de semidesintegroción del 

isótopo producido, lo que les da unes característicos especiales. 

Reolmente no hoy límtte cloro en el período de Joq rod1onúc11dos que 

permite dividirlos en períodos lorgos y cortos sino que este límlte es 

completamente artificial. 

En generol, se considero que los rod1onúc11dos con período menor de 

0,5 o 1 horo son de período corto. 

Asim1smo se _considero como radionúclidos con período ultracorto 

aquellos que tienen un período del orden de segundos, generalmente los 

inferiores o un minuto. 

La decisión entre el empleo de isótopos de período corto o período 

largo es una materia sujeta o muchos variables y no puede darse une regla 

general, pues depende de cede ceso concreto, del elemet1to e onol1zor y de 

lo composición de lo muestro. 

Si los elementos de le matriz forman principalmente isóto,os de 

período largo y el elemento e determinar tiene un isótopo que produce un 

rodionúclido de período corto, puede oconsejorse reoHzor el onólisis 

mediante isótopos de período corto. Si ocurre exactamente lo contrario, lo 

aconsejable es dejar decaer los isótopos de período corto producidos por la 

motriz y medir el isótopo de período corto producido por lo motriz y medir 

el isótopo de período largo de interés. 

Lo elección de un isótopo u otro esteró besada en lo composición de 

la matriz, y las características de sus productos de acUYación entrando en 

juego todos los voriobles y todos los criterios expuestos, ol estudior lo 

selección de la reacción nuclear més apropiada para el anélisis. 

En los últimos tiempos se note una tendencia creciente hacia el 

empleo en onólisis por octivoción neutrónico de los elementos que 

producen isótopos de período muy corto, del orden de segundos. o couso de 
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que los inconvenientes prócticos debido o su corto período, pueden en 

muchos cosos convertirse en ventojos, medionte el perf eccionomiento de 

los equipos disponibles y la mejoro de la técnica. Mientr6s que para los 

elementos con período superior a 15 segundos se pueden utilizar tubos 

neum6ticos convencionales y colocar las muestros sobre el detector pf.lrF.1 

lo medido de la actividad de form8 manui:,1, para los elementos con período 

de menos de 15- segundos ha sido necesario introducir profundas 

modHtcociones en los sistemos neuméUcos existentes o de!3f.Jrro11or otros 

comp 1 etomente nuevos. 

Algunos de los dificultodes que ha sido necesario vencer para el 

empleo eficaz de los radionúclidos de período ultra-corto son las 

siguientes: 

o) Equipos de medida capaces de soportar velocidades de contaje muy altas

y variables durante un corto tiempo de medida de la muestra y que realicen 

uno bueno corrección por tiempo muerto duronte lo medido. 

b) Controlar con gron precisión el tiempo de irradiación, el Uempo de

decaimiento y el de medido de las muestres. 

c) Desorrollar sistemos neuméticos de transporte de muestra de alta

velocidod y meconismos outomóticos y rópidos poro socor lo muestro del 

envose en el que se ho irradiodo, y colocorlo en posición sobre el detector. 

1.4.2.5.1. Empleo de Pulsos de Neutrones 

Uno herromiento poderoso poro el empleo del onitlisis por activa

ción con elementos de período corto, es lo utilizoción de los pulsos 

neutrónicos, que se pueden producir en olgunos ttpos de reoctores 

nucleores. Por ejemplo los reoctores nucleores tipo TRIGA pueden ser 

pulsodos sotisf actoriamente y reproduciblemente, o intervolos de codo 6 

minutos, debido o su poder de outorregulor outométicomente lo potencia de 

operoción, grocios al grodiente negotivo de reoctiYidod de sus elementos 

28 



combustibles con la temperatura. El pulso se realiza extn,yendo 16 bnrre de 

control del reoctor. Lo potencio de operoción se disporo, el reoctor se 

vuelve supercrítico y el flujo neutrónico sube en un tiempo muy corto de su 

nivel de 1012 neutrones por cm2 sef 1 en la operación normal fl 10 16 o 1017 

neutrones por cm2 .sef 1. Esta excurs1ón, que equivale a una potencia de 900 

o 1000 MW, se onulo muy rópid�ment.e o couso de lo elev11ción de lo

tempenitura de los elementos combustibles y de que su coeficiente de 

react1v1dod es negativo. 

Este tipo de onólisis no puedo competir en costo con otros técn1cos 

onbliticas debido o los elevados costos de inversión y de mantenimiento de 

un reactor nuclear, que he de ser dedicado pr8cticomente para la 

realizoción de los onólisis, pues mientras se estó pulstmdo. no puede ser 

dedicado en la práctico o ningún otro tipo de octividod. Sin emborgo, dado 

la escasez de métodos que permiton lo determinación de cantidades 

mln1mes de muchos elementos ligeros con suficiente sensibilided y que el 

único medio de determinorlos porece ser el uso de pulsos neutrónicos con 

reoctores, perece que puede ofrecer un futuro interesante esta técnico. 

1.4.2.5.2. Tubos Pneum�t 1 cos 

Lo posibil idod de lo reohzoción prbctico de los onólisis por octi

voción empl eondo núclidos de período corto o ultra-corto depende de lo 

disponibilidod de métodos de tronsporte ultro rápidos de lo muestro 

irrodiodo del reoctor ol equipo de medido. Ello se realizo mediante tubos 

pneumóticos poro lo tronsferencio de muestras, conocidos comúnmente con 

la pelebre inglese Hrebits H . 

Los sistemas de tronsferencio por tubos pneumóticos se dividen 

en dos cotegoríos principales: los operados por presión y los operados por 

YaCÍO. 
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1.4.2.6. Métodos Especiales de Análisis - An61isis por Activación Emplean

do los Royos Geme lnmed1etos 

El onólisis por octivoción con royos gomo inmediotos o análisis por 

octivoción de copturo de neutrones como es tombién indistintomente 

llemedo, está basedo en lo medid6 del royo gemo emitido en le 

des1ntegroción del núcleo compuesto formodo como primero etepe de le 

reocción nuclear de capturo de neutrones. Como esto desintegración tiene 

lugor instantáneamente en un tiempo muy breve (de 10-12 a 10-16

segundos), la 1rrad1ación de la muestra y la med1da del rayo gama 

inmedioto (promt-gommo) hon de ser simultóneos. 

En este método la intensidad de la radiación gama emitida �apende 

exclusivamente del número de reacciones producidas, que viene influido 

solomente por lo sección eflcoz de capturo de neutrones del núclido blanco 

y no tiene ninguna influencio el período de semidesintegroción del núcleo 

formado. 

El proceso de capturo de rodioción resulto en lo formoción de un 

núcleo compuesto excitodo que decoe por lo emisión de rodioción gamo de 

energío corocterístico, bien en formo de un simple fotón, cuyo energía 

cinética es igual a la energía de excitación del núcleo compuesto menos le 

energío de retroceso del núcleo, o bien emitiendo dos o mós fotones en 

cascodo con lo misma energío totol, coso que ocurre con mes frecuencie. 

Este t1po de onólisis puede usorse con ventoje sobre el anélfsis por 

ect1vec16n neutr6ntce clés1co en equellos cosos en que el núcHdo producido 

en lci octivoción tengo propiedodes que hogon difícil o imposible lo 

reolizoción del mismo. 

Los elementos Que son especialmente apropiados para reallzar aná

lisis por octivoción mediante el empleo de lo rodioción gamo inrnediotos 

son aquellos que tienen: o nna abundoncia isotópica mayor del 50 �, o una 

sección eficaz de captura mayor que 100 bams y que producen isótopos 
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estobles, o producen rodionúclidos de período muy corto (de menos de un 

minuto) o de período muy lergo de mós de 100 oños. Un gnsn número de 

elementos reúnen estos cr1ter1os y portento el proceso enolítico mediente 

lo medido de los royos gomo inmediotos puede competir con el onólisis por 

octivoción clósico. 

El método de onélisis empleendo lo medide de la í8dhtción gam8 

inmedioto, es pues ·un método que puede complementor el morgen de 

elementos determim�bles por octivoción neutrónico. 

1.4.3. lnstrumentoción c24, 45, 50)

Los métodos de medido de los rodiociones estón bosodos en dos 

principios bésicos: lo ionizoción por lo rodioción de los moléculos de un 

ges (detectores proporcionoles y Geiger Müller) o la excitación de los 

ótomos de un moteriol sólido, que produce luminiscencio (detectores de 

centelleo), o 16 ionizoción del sólido (detectores semiconductores). Los 

principios bésicos de 16 1on1zoción de los detectores semiconductores, son 

en principio semejontes o los de los goses, únicomente voríon en que lo 

tronsmisión de los corgos es reohzodo por los electrones y los espocios 

vocíos de electrones o "ogujeros" de lo red cristolino. Los detectores 

semiconductores son del tipo de detector més utiliz8do en los últimos 

tiempos en el onólisis por octivoción moderno. 

En generol todos los equipos de detección de rodiación son equipos de 

producción y contoje de pulsos o impulsos eléctricos. La salida del 

detector produce un impulso eléctrico por codo portículo o fotón 

detectodo, y estos pulsos estón espociodos en el tiempo, de acuerdo con el 

momento en que se produce lo interacción de lei rodieción con el detector. 

Estos pulsos son omplificodos y contodos por equipos electrónicos 

odecuodos, llomodos escolos o escol ímetros, que miden el número de 

interocciones ocurridos duronte el período de observoción o medida. En 
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generol los escotos von provistos de medidores de tiempo electrónicos que 

nos permiten controlar automáticomente el tiempo de medida deseado. 

Los equipos modernos de detección de 18 radiación no sólo determinan 

el número de interocciones ocurridos por unidod de tiempo, o seo lo 

velocidad de recuento o contaje, sino que también en rnayor o menor grndo 

permiten determinar el tipo y 16 energía de 16 rodiación. Los sistemas que 

permiten una discr;minación, selección o medida de la energía de la 

rodiación son ! lomados espectrómetros, y modernamente se dispone de 

espectrómetros para determinar la energíll de la radiación, alta, beta y 

goma, siendo estos últ1mos los mes utilizados y empleados en análtsís por 

octivoción. 

Lo espectrometrío gomo es uno herromiento fundomentol en el onóll

sis por octivoció� moderno. Los espectrómetros de rayos gomo se basan en 

que bojo ciertos condiciones lo omplHud de c�da pulso eléctrtco es 

proporcionol o lo contidod de energío depositodo por lo rodioción gomo en 

el detector, y en la existencia de equipos electrónicos (analizadores de 

olturo de impulsos) copoces de closificor los impulsos eléctricos de 

ocuerdo con su omplitud. Estos equipos conocidos como onolizodores 

multiconoles, que estón provistos de un convertidor onológico digitol; uno 

memorio mognético poro olmocenor el número de impulsos recibidos de 

codo tomoño y equipos diversos de presentoción y solido de los dolos; son 

hoy en dío los equipos mós comúnmente utilizodos en lo práctico del 

onálisis por activación; especiolmente en su modolidod no destructivo. 

1.5. Anólisis por Activoción de Mercurio en Muestras Ambientoles (52) 

El onólisis por octivoción de neutrón he sido oplicodo poro determinor 

el mercurio en uno voried8d de muestras embientoles (TobJo 2) y hasta 

ohoro ho jugodo un rol importonte en lo investigoción ombiental con 

reloción o la polución de mercurio. 
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Toblo 2: Determinación de mercurio en muestros ombientoles por AAN 

Ii po de muestras 

Aire 

Agues 

Suelos, sedimentos,rocas 

Tejido vegete1 

Tejido onimol 

Tejido humano 

Flutdo biológtco 

Alimentos 

Corbón, Aceite minen,1 

Otres metrices 

L8s virtudes de éste método: Debido o su elta sensibilidtld, y la 

pos1b111ded de ep11ceción en vertes muestres hecen que este mét.odo see 

otroctivo. 

Por otro lodo, el olto costo, lo limitede disponibilided de f8cilidodes 

de lrred1eción, el tiempo que se dedice e los enéltsis (debido e le 

irrodioción y el enfriomiento) son importontes restricciones y limiten el 

uso del método, perticulormente en trebejos de rutino. Con el deserrollo de 

le ebsorción etómice le determinec1ón del mercurio aumente cede vez mes 

llevodo o cobo con lo oyudo de ésto último técnico. Sin emborgo, perece que 

el onélisis por octivación permoneceré como método de referencia y un 

oncloje, poro cuondo los otros métodos follen. 
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1.5.1. Tretemiento Pre-irredieción 

El trotomiento de los muestros ontes de Jo irrodioción introduce un 

blonco por lo cuol uno de los muchos virtudes del onólisis por octivoción es 

perdido. Ademós, lo concentreción de mercuno en f.ilgunos reactivos puede 

ser muy signlficotivo y ofecto desfovoroblemente lo deterrninoción del 

bojo 1 ímite. Por otro lodo lo concentroción de mercurio er, 1Jlgunos 

muestras ombienteles es extremadetmente bojo (por ejemplo en oguos). En 

toles cosos es indispensoble lo preconcentr1:1ción. 

También se puede utilizar la preconcentración por el secf.ldo por 

congelamiento, teme obeircodo en discusión de result.F.tdos. Otro medio de 

preconcentroción es la seporoción del mercurio de los muestre,s ontes de la 

1rrodtoctón. Le depos1c16n de mercurio en discos plést1cos cubfertos por 

uno hojo de oluminio (que fué irrodiodo) y desti1oción por vopor fueron 

usodos pero seporor el mercurio de lo orino. El mercurio fué seporodo del 

egue por deposición en paladio negro saturado con h1drógeno. Extracción 

con ditizono fué tombién usodo. Los extroctos fueron luego depositodos en 

películos plósticos o popel filtro poro irrodioción. Popeles impregnodos de 

resine y espumo de po11ureteno pretretode con H2S (bejo condiciones

especiales) han sido propuestos para la separación de Hg(II) y metil

mercurio del eguo entes de la activación. La precipitación del Co en CuS 

fué eplicede pero separer el mercurio del egua ta mar. La edsorción de 

carbón activado fué usada para preconcentrar mercurio orgimico e 

inorgánico de 1 aire y de 1 agua. 

El contenido de sodio en pescado de mar fue considerablemente redu

cido levendo les muestres con eguo entes de lo irredtoción sin ninguno 

pérdida de mercurio. 

La separación de mercurio antes de la irradiación er necesaria cuan

do los egromercuriales deben ser distinguidos de mercurio inorg6nico. La 
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seporoción no puede llevorse o cobo después de lo irrodioción por lo bojo 

retenctón de los compuestos de mercurio orgén1co después de la 

i rrodi oci ón. 

1.5.2. lrrodiación 

El onél1s1s por oct1voc16n neutrónico en muestres omt>ientole� es 

comúnmente llevodo· o cobo con lo oyudo de reactores neutrónicos y 

densidad de flujo neutrónico termo! del orden de 1012 - 1013 n.cn�-.seg 1 -.

Irradiación de denstdades de alto flujo fué llevada a cabo ocasionalmente 

Los períodods de irrodioción voríon de pocos horas o varios díos y 

semonos poro 197Hg y 203Hg respectivomente.

Las diferencias del flujo neutrónico que son usualmente descuidados 

poro pequeños muestros pueden ser significativos en muestros de gron 

volumen. Soportes rototivos montados en conoles de irrodioción fueron 

usodos poro obtener exposición unHom1e en todos los muestros irrodiodas 

y esténdares. 

Poro soluciones de gnm volumen de termalizoción de neutrones puede 

resultor en diferencias de flujo hosto 1 o i. 

La irradiación de muestres ambientales y estlmdores es usualmente 

llevado o cobo en ampollos sellodos de cuorzo. Pora cortos períodos de 

irrodioción son usados enveses de polietileno. sin embargo son posibles 

pérdidas de mercurio. Pérdidas de mercurio dunmte lo irrodiación y rnedios 

de su prevención son vistos en discusión de resultodos. 

Gofen y colaboradores usoron uno fuente 40 kCi Po-Be pon, in-odiar 

muestras de semi lle de 2 l<g cubiertos con organomercurioles. Hondley y De 

Corle usoron fuente 2�2Cf poro irrodlor grondes volúmenes de oguo de

monera de determinar el mercurio por medición de rayos gomo prontos. 

Sohristioni y Abbos usoron del reoctor de resononcio de neutrones cuondo 

determinoron el mercurio en moterioles biológicos. 
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1.5.3. Medición de Actividod 

Lo verificación del mercurio en muestras ambientales es comúnmente 

llevade o cabo en la base del espectro de rayos goma de radioisótopos de 

mercur1o. 

Desde la oporición de los detectores de medición Ge(U) de espectros 

gomo codo vez se uson mós poro esto medición. 

Debido a la resolución acrecentada comparándola con la de detectores 

Nol(Tl), el uso de detectores Ge(Li) permite evitor muchos interferencias 

radiométricos y es de vital importancia en AAN no destructivo. No 

obstante, los detectores Nal(Tl) son usodos particularmente en conexión 

con lo seporoc16n rod1oqufm1co de mercurio. Otros detectores son 

roromente usodos. Los contodores GM fueron usodos en los primeros 

trobojos. Los contodores de cente1leo fueron usedos ocesionolmente. Los 

espectrómetros gama con Ge(Li) y Nal(Tl) con detectores de fotón de baja 

energío (LEPO) fueron tombién usodos. Debido o lo bojo eficiencio poro los 

royos gomo con o 1 ta energ í o 1 os LEPD son uno vento jo en e 1 AAN no

destructivo donde la baja eficienc18 para los rayos Q8ma de mercurio son 

medidos en lo presencio de royos gomo mós energ�ticos de los componen

tes de lo motriz. 

Becker y trebojodores usoron el detector Ge(li) con un protector 

onti-coincidonte poro reducir los interferencies de lo motriz en onélisis 

no destructivos. 

1.5.4. Técnices No Destructivas de 18 Determinación del Mercurio <1, �' 26,
43, 48) 

El AAN no destructivo ha sido usado extensamente pare le determina

ción del mercurio en muchas f armes de matrices importantes ombienteles 

(Toblo 3). Mientros que los primeros trobojos fueron lle-.odos o cobo por 

medio de espectrómetros de centelleo, el trabajo reciente toma ventaja de 
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los espectrómetros Ge(L i). Lo determinoción de mercurio es usu1Jlmente 

uno porte del Bnéilisis multielemento en el cual vnrins decenns de 

elementos son determinados. Pocos tn,bojos tratan con la determinación 

no destructiva de mercurio solo. 

Tobla 3: Determinación no destructiva de mercurio 

· en muestras del medio ambiente

Tipo de mu=es"-'t-'--ra=------

P art i cu 1 as en el aíre 

· Aguas

Moterioles biológicos tejidos vegetoles

tejidos animales 

tejidos humanos 

fluídos biológicos 

olimentos 

Corbón, cenizas , aceites 

Otras matrices 

La determinación no destructivo de mercurio en matrices ambientales 

esté comúnmente basada en 18 medición del fotopico e 279 KeV del 

radtotsótopo de vtda medta larga 203Hg (T 112 = 45,59 d) después de un

período de enfriamiento adecuado (hasta por varias semanas) para permitir 

que dece1gem los rad1o1sótopos de 18 matriz. El radioisótopo 197Hg (T112 =

64, 1 h) ha sido usado mucho menos debido a su baje energía de rayos gama 

(67 - 78 KeV) y puede ser difícilmente medido en presencia de alta 

actividad en los radioisótopos de la matriz. La actividad de la matriz puede 

ser largamente suprimida usando espectrómetros con LEPO o protectores 
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enticoincidentes. Otro aproximoción es separar 1os componentes 

principeles de la matriz (por ejemp1o Na) tmtes de le medición de1 espectro 

de 1 os royos gomo de 1 o muestro. Sohri stoni y Abbes llevoron o cobo l 11 

ectívación con neutrones de resonancia (y midieron los rayos gama 199mHg

(T
1
12 = 43m)) de manera de suprfmfr lo oct1v1dad de la matriz. La 

determinación no destructivos de mercurio (en agua ) fué l1e11ada a cabo 

por la medición de rayos gama prontos (4,5 -6,5 MeV) durante la activación 

de una fuente 252Cf.

Los análisis no destructivos de mercurio pueden estar sujetos a 

interferencias radiométricas u otros radioisótopos presentes en la 

particular muestra cuya energía es similar 6 le de los redioisótopos de 

mercurio. El f otopico de 280 Ke\/ de 7'se (T 112 = 120 d) tt,terftere con le

medición del f otopico de 279 KeV de 203Hg <12, 13, 18, 19, 20, 25)_ La presencia

de selenio puede hacer la determinación de mercurio imposible o 

deteriorar la sensibilidad de le determinación de mercurio. Cuando el 

contenido de selenio es bajo correcciones adecuadas pueden ser hechas en 

bese a otros f otopi cos de 75se.

La contri bucf ón de 75se del fotoptco de 279 KeV de 203Hg no debe

exceder del 20% <10). Para pesos iguales de Se y Hg y a 24 hrs de

irradiación el cociente de fotón de 280 KeV 75Se a 279KeV 203Hg iguale a

0,06. 

Otra interferencia radiométrica es la radiación • bremsstrahlung • de 
32P Ct2). Esta interferencia es de importancia cuando el contenido de fós

foro es alto, particularmente si son medidos los rayos Q8ma de baja 

energle de 197Hg.

Cuando la determinación no destructiva de mercurio está basada en la 

medición de baja energía del fotopico (67 - 69 KeV) de 197Hg son posibles

muches interferencias. Primero Que nado los componentes de la matriz, 
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porttculormente 24No (T112 = 12,96 h) y 82Br (T112 = 35,34 h) <13, 18, 20, 22,
43), hacen el rendimiento difícil para el fotopico de 197Hg, ya que el último

aparece en el Compton continuo de los más enérgicos rayos gama de éstos 

radioisótopos. Una importante interferencia es la de 198Au <13, 18, 22), cuyos

fotopicos de energía de 70,8 y 80,3 KeV no están resueltos de aquellos de 

t97Hg. 

Le importancia de esta interferencia no puede sobreestimarse por

que lo oct1vac1ón del neutrón de sección eficez de oro es muy 81la y 13 vide 

medio de 198Au (T
1
12 = 64,8 h) es muy similor o lo de 197Hg.

En casos favorables los correcciones en las bases del fotopico de 

412 KeV 198Au son posibles. Aunque en los trebejos dedicados a la

determinación no destructiva de mercurio (basados en '97Hg) 1 a

i nterf erenci a de 198 Au no era observada, fue observada en trabajos de

separación radioquímica de mercurio y para algunas muestras ambientales 

(por ejemplo orine, leche); la separación de oro del mercurio fue necesaria. 

Interferencias de 197Pt son posibles aunque poco probables, de la

mismo manera de parte de 153sm y 169Gd.

El bojo 1 ím1 te de determtnactón de mercurto por métodos no des
tructivos es altamente independiente del tipo de muestras y de la 

presencia de elementos interferentes como P y Se <12, 22)_ Por ejemplo, en

16 presencia de selenio el bajo 1 ímf te de la determin6ción (ppm) de 

mercurio (203Hg) es igual a 0,02n, donde n es el peso de Se (ppm). 

Parece que es de poco uso establecer un valor general del bajo � ími

te de 16 determimición de mercurio. Le información dod6 en la Tabla 4 do 

una idea de qué puede esperarse con un tipo definitivo de material. 
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Toblo 4: Bojo limite de determinoción en AAN no destructivo 

Tipo de muestra 

Agua 

Aire 

P6rUculas de t1ire 

Alimentos 

Gronos 

Corbón 

Aceite crudo 

Bajo 1 ímite de determinación 

ppb 

0,08 

0,5 

20000* ** 

0,5 ng/m3

0,001 ng/m3

2,7 - 7,7 ng/m3

20 

100 

200 - 1000 

5000* 

600 

4,3 

* lrrodioción en uno fuente de neutrón isotópico

** Medida de rayos gamas prontos 

Lo precisión de técnicos no destructivos oborco oproximodomente 

1 oi o vorios cientos de porcentaje dependiendo del contenido de mercurio 

y del tipo de muestra. 

Los métodos no destructivos de determinoción de mercurio son de 

gron volor cuondo el mercurio es determinodo sumodo o gnmdes números 

de elementos o cuando el contenido de mercurio es relativamente ollo
1 

por 

ejemplo en semillas tratadas. 

En el coso de onólisis de multielementos lo evoluoción del espectro 

gomo es llevada a cabo más y más con lo oyuda de computadoras. 
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Los métodos no destructivos son simples pero un lorgo período de 

enfriomiento es necesorio. Si el contenido de mercurio es bajo o si se 

deseo uno gron precisión es necesorio usor técnicos destructivos. 

1.5.5. Métodos Destructivos de lo Determinoción dE Mercurio (20) 

Los métodos destructivos htm sido mucho más usados poro lo 

determineción de mercurio que aquellos no destructivos. Ellos pueden ser 

oplicodos o cuolquier tipo de motrices ombientoles en cuolquier orden de 

concentración. La posibilidad de interferencias es reducida al mínimo. Los 

resultodos son més precisos y la sensibilidod mejor. A pesar de Que les 

técnicos destructivos son més loboriosos el tiempo de onól isis es o 

menudo mós corto que paro los no destructivos debido o que el 

enfriomiento de lo muestra es innecesorio. 

1.5.5.1. Lo Descomposición de los Muestros Arnbientoles 

Los métodos de lo descomposición de muestras pon, lo detem1ina

ción de mercurio deben tomar en cuenta h� alta volatilidad del mercurio y

sus compuestos. Lo descomposición debe ser llevodo o cebo en sistemos 

cerrodos. 

Lo moyorío de los muestras ombientoles son de moterioles biológi

cos. Les técnicas de secar y mojor han s1do usados pera lo descompos1c1ón 

de los muestros biológicos. Los métodos son presentodos en lo Toblo 5. Lo 

descomposición por vío húmedo es usualmente llevado o cebo bojo el 

condensedor de reflujo o en el epereto destil8dor (frecuentemente del tipo 

Bethge) con lo oyudo de ócidos oxidontes o mezclas con o sin ogentes 

ox1dantes adicionales (H.i02, KMn04, K2Cr20.,) o cotallzedores (V2Ds). Se-

gún le Teble 5 se prefieren les técnicos húmedos a las secos. HND.s y sus 

mezcles con H2S04 y con una edición de H202 han sido usadas frecuente-
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mente. Aunque los técnicos de combustión secos perecen más loboriosos y

requieren moyor destrezo ellos pueden mostror ventojos sobre los húme

dos si al mismo tiempo la separación de mercurio puede ser logn,do. 

Toblo 5: Descomposición de rnoter1oles b1ológ1cos poro 

determim,ción de mercurio 

Métodos 

Digest1ón 

húmeda 

combusttón 

seca 

11ed1o de descompos1c16n 

HN03 o HN0
3 

fumante

HN03 (o HN03 fumonte) + H2S04

HN03 + H202 

�so .. + Hzº2 

H2S04 + HC104

HN�+ H2S0
4 

+ HC10
4

HN03 + HiS04 + V2�

Otras mixtur8s 

Tratnm1ento con centz8s en oxígeno e 

bajos tempen,tur8s 

En etre, l 200ºC 

En B1re + oxígeno 

En 81 re segut do por combustión de produc

tos gaseosos en 02 sobre gasa Pt

Combustión Schon1ger en 02 en presencia

de Pt. 

Le descompos1c1ón de muestres emb1enteles edemés de los meter1e

les biológicos es llevada a cabo con la ayuda de técnicas adecuadas. Por 
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ejemplo, lo descomposición de roces, sedimentos y tierros fue llevado a 

cobo en lo presencio de Hf o por fusión olcolino. Persulf oto de omonio fue 

usodo poro la descomposición de muestras de desogüe. 

1.5.5.2. Seporoción Rodioquímico de Mercurio C4o)

Un método usado para la separación radioquímica de mercurio de los 

moteriales ambientales asegura lo seporoción de mercurio de los 

componentes de lo motriz princ1po1 (24No, 42K, 82er, 32p) osí como oquellos 

rodioisótopos que puedo interferir rediométricomente (por ejemplo 198Au,

75Se). Obtener oltos rendimiento de seporoción y f octores Bltos de 

descontaminación es de importanc1e en vista del bajo contenido de 

mercurio en muestros ombientoles. 

El onálisis destructivo de mercurio en muestros ombienta1es está 

generalmente basado en 197Hg acompañado por t97rnHg. La separación del

mercurio es usuolmente llevodo o cobo después de 2-3 díos de lo 

terminoción de lo irrodiación de formo de minimizor exposición personal 

(olto octividad motriz). Uno voriedod de técnicos de sepereción htH, sido 

usodos. 

1.5.5.2.1. Destllac1ón y Volettlizeción (t!, 16, 40)

Lo olto volotilidod de mercurio y sus compuestos (cloruros, bro

muros, acetotos) ho sido usodo pare separación redioquímica de mercurio 

de veries muestres ambienteles, perticuhtrmente los meterieles biológi

cos. Los métodos de destilación y voletilizoción usedos estón sumerizodos 

en le Teble 6. 
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Tabla 6 : Separación radioquímica de mercurio por técnica 

de destileción (voletiltzación) 

Compuestos des U 11:1dos 

de mercurio 

(volet11izodo) 

Destilación (vol11tilizoción) 

precedido por seguido por 

Acetoto 

Bromuro 

Bromuro - Cloruro 

Cloruro 

Hg metélico 

precip1teción como: 

HgO 

HgS 

intercambio aniónico 

intercomb1o isotópico en Hg 

intercombio isotópico en HgS 

precipiteción corno HgS 

electrodeposición 

precipiteción como HgS 

obsorción en pepe1 filtro im

pregnedo con Se 

extrección 

precipitoción como HgS 

obsorción en corbón 

HgC1
2

prec1pttec1ón como complejo 

etilendiamino Cu (1) ·

Le destilación del mercurio es precedido usuelmente por otro méto

do de menere de obtener une sepereción ediciom�l de mercurio, pere 

determin8r la producción r8dioquímic8 o convertir el mercurio en un8 

forma adecuade para 18 medición de la actividad. La destilación de los 

haluros de mercurio o acetatos es llevado o cebo directamente de la 
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digestión obtenida por descomposición húmeda de la muestra, mientras que 

lo voloti11zoción del mercurio metólico es usuolmente ocoplodo o los 

técnicos de combustión seco o piróHsís de compuestos de mercurio 

precipitado en el curso de anBlisis. 

Aunque la destilación es un paso eficiente para la separación, algu

nos elementos volátiles (por ejemplo halógenos, selenio) usuolrnente 

siguen al mercurio. Los halógenos siguen ol mercurio en destilación de 

cloruros y bromuros, pero pueden ser apartados de la destilación mientras 

queda el mercurio. En la destilación del medio el hf.llógeno en ácido acético 

puede ser destilodo enteramente ontes. de lo detiloción de mercurio. El 

selenio sigue al mercurio en todos los métodos de destilttción excepto el 

de la destilación del ácido acét1co. 

En lo destiloción del cloruro osí como olgunos métodos de dest.lloción 

de bromuro, el oro no es separado del mercurio. 

La volatilización del mercurio metálico es la base de algunos méto

dos ingeniosos de seporoción rodioquímico. En el método Kosto-Byrne el 

mercurio es volatilizado a 600 - 700
º
C y absorbido en popel impregnado de 

selenio. El selenio y halógenos son obsorbidos en soda de cal y lflno de 

plate respectivamente, antes de le ebsorción de mercurio. Un método 

simple ha sido desarrollado por Rook y coleboredores, después de la 

combustión seca de la muestro en un tubo de cuarzo el mercurio es 

voletiltzedo e 800
º
C y recolectendo el fine1 del tubo enfriedo con 

nitrógeno 1 íqu1do. El mercurio es luego enjuogodo en el tubo con ócido 

nítrico. 

Le voloUlizeción de mercurio tombién he sido usodo como un peso 

final de purificación. 
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1.5.5.2.2. tntercombio de tones (7, 19, 22, 31, 40, 53)

Lo f ormoci ón de comp 1 e j os de mercurio corgBdos negativamente 

(heluros, tiocionetos, fosfotos) es lo bese de un número de procedtmtentos 

de intercombio oniónico poro lo seporoción de mercurio de los moterioles 

ombientoles irrodiodos. 

Los métodos usados figuran en la Tabla 7. La mayoría de los 

procedimientos son esquemos de seporoción multielementoles. En los 

métodos de mercurio que figuran en ello (lo tablo), o uno u otro, es eluido 

de lo reslna con el eluante adecuado o retenido en la resina. el qua es 

removido de lo columno poro lo medición de octi\o·idod. Lo elución del 

mercurio es difícil y no es cuontHotivo. Es entonces necesono determinar 

lo separoción de la producción. Por el otro lodo la remoción de la resina 

(con mercurio absorbido) de la columna es inconveniente. 

El intercambio iónico con procedimientos cromotogrMicos es una 

ventojo en análisis multielementol. Lo seporoción del mercurio por lo 

técnico de grupo o con la oyuda del papel de intercambio iónico es mes 

répido pero el rendimiento de lo seporoción es bojo y los interferencios de 

bromuro y en porte de sodio tienen lugor. 

Uno desventojo común de los métodos de inlercombio oniónico es 

el hecho que el mercur1o es seguido por el oro. Le separoc1ón del mercurio 

del oro ho sido llevodo o cobo ontes que el intercombio oniónico usondo un 

intercombiodor de cation o lo extracción por cromatografía. 

Lo seporoción por 1ntercemb1o ión1co es frecuentemente precedido 

por otros posos de seporoción, frecuentemente destiloción (métodos De 

Somsohl's) o extrocción. Lo precipitoción es usodo poro oislor el mercurio 

de la elución. 
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Teble 7 : Sepereción n,dioquímice de mercurio con intercembio - iónico 

Medio Rt>sina Hg intercimbio ÍÓrt'ÍCO 

en eluato @n resina �ecedido� seguido oor 

HC1 Amberlite etilE"ndiamino pre<lipit.cibn de 

IRA-400 complejo� Cu-etil-

endiimioo - HQh 
. -

Dowex-1 + 

+ dtstilac1Ón 

+ �racoión 

O, 1 SM tiocar- extracción 

bamida + 0,1M 

HN0
3 

p,..o�it�ión OCIIM 

HgS 
+ 

Do'W'tx-2 HN03 volatlliz.ación 

+ 

+ dKtibclÓn 

HCl- Dowex-2 + dm,� 

H2so4

HCl- Do'Wex-1 + ct.stilacioo

HBr 

HBr Do"Wex-2 + dero�ión

Do'Wex-1 + int.rc.nbio

catiónico

HF Dowex-1 + 

CNS DEAE* HCl pncipitaciÓn como 

Hg(O) 

K!-12 Dowex-2 + 

�PO� Dowtx· 1 + txtr tcei&\ 

crom¡toc,(,-

fica 

CN Nnbtrlttt + 

iloi- IRA-400** 

11no 

* DEAE - dietileamina etoxicelulosa

** p¡ptl dt tnttrcambio - iónico 47 



1.5.5.2.3. Precipitación C 12, 20)

No hoy gron elección de los compuestos disponibles de mercurio 

soluble poro lo preporación de mercurio. El mercurio es comúnmente preci

pitodo con sulfito o en la formo metélica. Vo que la precipitación carece de 

select1v1ded y le co-prec1pitec1ón de muchos elementos es posible. es 

difícil de obtener uno olto purezo rodioquímico de to precipitodo. Por ello, 

lo precipitación es usado en conexión con otres técnicas sepanidoras. 

Los métodos de precipitación usodos para le separación radio

químico de mercurio estón indicodos en lo Toblo 8. Lo selectividod de lo 

precipitación de mercurio puede ser mejor-ado por uno selección adecuada 

del reoctivo y condiciones, por eJernplo la precitación (de HgS) con amidi

notioureo en lo presencio de ogentes complejontes. lo precipitoción es un 

método conveniente paro determinar lo producción de lil seporoción rodio

químico. 

Tobla 8 : Separación radioquímica de mercurio por precipitación 

Compuesto prec i pi todo Preci pi toci ón 

precedido por 

Comp 1 e jo de Cobre-et 1-

1 endi omino-yoduro mer- intercornbio iónico 

cúrico precipitoción como HgO 

Hg metélico 

HgS 

HgO 

intercombio iónico 

preci pi t6ci ón como Hg 

destiloc1ón 

precipitoción como HgS 
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1.5.5.2.4. Extrocci ón (l 8, 20, 40, 44, 54)

Lo extrocción no ho sido frecuentemente usf.Jdo pon; lo seporoción 

de mercurio de las mt1trices ambientales irrodíodas. Esto parece ser debido 

e le felte de selectividad de la asociación - íon de los sistemas de 

extrocción (f ormodos con corgos negotivos de complejos de mercurio, por 

ejemplo halocomplejos), así corno la inesttsbilidtsd de ogent.es cornplejan

tes (por eJemplo ditizono) o complejos de mercurio en medio de tiltti F.1c1dez 

y poder oxidante (muestras digestivas). 

Las pocas técnicas de extrocci ón usadas son presentadi:,s en 1 tJ 

Tablo 9. Lo extracción de complejos de bromuro de mercurio con bencina y 

le extracción con trilsooctilemine carece de selectiYidBd y requiere pasos 

de seporoción odicionol poro obtener suficiente purezo rodioquímíco. 

Lo selectividad de lo extracción puede ser mejorodtJ usando su

mas subestequiométricas de reactivo en la presencio de ogent.es comple

jentes. Estos métodos sin embargo no pueden ser aplicaóos en med1os de 

fuerte ocidez y poder oxidonte. 

Un método que permite lo extrocción de mercurio de soluciones 

con olto conten1do de octdez y ox1dentes es lo extrecctón con Uonolido. 

Uno común desventojo de todos los métodos dJ extrocción es lo 

coextrocción de bromuro (que poso dentro del solvente). Esto interf erencio 

puede ser reducido con uno extrocción preliminor con solvente puro. Otro 

común desventojo es lo extrocción de oro. En lo extracción de tionolido 

esto interferencio es fácilmente eliminodo tomondo ventojo de lo diferen

cio de solubilidad del mercurio y complejos de oro en cloroformo. 
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Toblo 9 : Seporoción rodioquímico de mercurio por extrocción o 

intercombio - isotópico 

Método (sistemo) 

Extrecci ón con benceno a partir de 

10M HiSD4- < O,OlM HBr

Precedido por Seguido por 

retroextracción 

e HCl e intercem-

bio iónico 

con TIOA en xileno 8 p8rtir YolaUJización retroe�tracción 

de 1 HCl de 1 ON HN03

subestequiométrico, con Bind-

schedl er Green en t ,2 -di e 1 o-

roe teno a perttr de medio de 

bromuro, pH 2, con tionalida 

de ( 1 +3) HN03 o HN03/H2S04

con di ti zona en CHC13 o CC1
4

subestequiométrico con di

t i zone e pert ir de 2M H
2
S0

4

Extracción con cobre-di bencil-di ti ocar

cromoto- bam8'to en CHC1
3 

en cromo-

gréf 1 ce sorb, e perttr de O, 1 M HN� 

o 0,5 t M H
2
S0

4

lntercem- en Hg metálico 

bio isotó-

pico en HgS 
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destiloción 

destilación 
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de HCl/KBr 



t .5.5.2.5. lntercombio Isotópico 

El intercombio heterogéneo de isótopos entre Hg(II} en lo muestro 

de soluc16n y una gota de mercurio metálico ha sido ventajosamente usado 

poro lo seporoción de mercurio de los muestros ombientoles. El método es 

simple y r6pido y su rendimiento rodioqui"mico es alto. Sin embargo, esto 

técnico sufre de varias desventajBs. El intercambio de isótopos no puede 

ser llevodo o cobo en los medios de fuerte ocidez. El mercurio no es 

seporodo de 1 oro. Lo outoobsorci ón de 1 os royos gomo suoves de 197Hg ti ene

lugor en lo goto de mercurio (la outoobsorción puede ser reducido por 

disolución del mercurio antes de lo medición de actividad). Otrei desvenla_ie 

del método discutido es el uso de grondes contidodes de mercurio metálico 

volótil en un laborotorio comprometido en el onóllsis de sub-microgromos 

de cent ido des de mercurio. 

El 1ntercombio de isótopos de mercurio en HgS depositodo en ce

luloso tombién ho sido usodo después de uno seporoción preHminor de 

mercurio por destilación. 

Las técnicas de intercambio de isótopos usadas en análisis 

ombientoles figuron en lo Toblo 9. 

1.5.5.2.6. Deposición <25) 

Los métodos usodos poro seporoción de mercurio de los muestros 

ombientoles comprende tombién lo deposición o electrodeposición. El 

mercurio fue depositado en polYo de cobre, t8mizado de cobre o 

omolgomodo de hojas de Cu. El rendimiento de le deposición fue eumentodo 

por recirculoción de lo solución muestro. Lo electrodeposición en hojas de 

metol (cótodo) ho sido usada como un poso finol de lo seporoción de 

mercurio después de le destiloción o precipiteción. El mercurio depositado 

en uno hojo es uno formo conveniente poro lo medición de octividod. 

Pesondo los hojos de lo seporoción rodioquímico puede ser fócilmente 
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delerminodo lo producción. Sin emborgo, lo electrodeposición tomo l.iempo, 

si vo o ser obtenido un olto rendimiento. Los técnicos de deposición o 

electrodeposición no permiten lo seporoción de merc1Jrio del oro. 

1.5.5.2.7. Determinación del Rendimiento de Je, Sepf!n:1ción RadioQuírnict:i 

Es una ventaja del método de activación que la sepan,ción del 

elemento e ser determinado no necesita ser cuantitativa dado que el 

rend1mienló de lo separoc16n puede delerm1norse fhcHme1,te oplíc�mdo uno 

técnico del portador inoctivo. Estt:1 virtud es de gn.m volor cuando se 

requiere une alta pureza radioquímice y muchos p,.;sos de septjración 14 

purificación son necesarios. Sin embargo, con la aparición del 

espectrómetro de olto resolución y ninguno necesidod de olto purezo 

rodioquímico le separación es más frecuentemente lle•f'ado a ci:,bo 

cuantitativamente. Este también es el caso del análisis de mercurio. La 

moyorío de los procedimientos orribo discutidos son cuontHotivos. En 

oquellos que no están determinodos, debido 6 que lo producción rt:1dioquími

co no es cuontitativa. son llevodos a cabo los procedimientos por Yarios 

métodos: por irrodiación, gn�vimétricamente después de lo precipitac1ón, 

destiloción de mercurio metólico o electrodeposición con lo oyuda de un 

rostreodor rodioectiYo (2º3Hg) por medio de fotometrí8 de fiemo, absorción 

etómica, volumetría y colorimetría. El rend1m1ento rad1oqufmico usual

mente estó fluctuondo de 50-901.

1.5.5.2.B. Bajo* Límite de Determinación, Precisión y Exoctit.ud de Técnicos 

Destructivos de Determ1noc1ón de Mercurio. 

Ho sido mencionodo ontes que el bojo límite de determinación de 

mercurio por el AAN no destruct1Yo es altamente dependiente del tipo de la 

motriz y de lo presencio de los rodionuclidos tnterf erentes. Este no es el 

coso en los métodos destructivos yo que los componentes de motriz y 

* tl térm;no "bajo "se utiliza para decir que es deuctab� a nivt>les peq!JfOOS de coor.:er,tr�ón.
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elementos interf e rentes son separados del mercurio antes del ensayo 

rodiométrico. Sin emborgo, muchos procedimientos de seporoción no 

permiten separor olgunos rodionucleidos interf erentes que entonces 

afee ton el bajo 1 ímHe de determinación (por ejemplo 198Au, 82Br).

Para matrices biológicas el bajo límite de determinación está 

fluctuondo de O, 1 - 1 ng Hg dependiendo del tipo de m1Jestro, siendo su peso 

a 1 rededor de O ,3 g. 

Para aguas de bajo 1 ímite de determinación depende del tamaño de 

lo muestro irrodiodo que vorío de olrededor ce diez o 'f'Orios cientos de 

mililitros y en la técnica de preconcentración usada (si ha sido llsada 

olguna). Fué determinada una contidad tan pequeño como 1 ng/L usando 

preconcentroción de mercurio en corbón. 

Alguna informoción detolloda en el bajo límite de la determina

ción de mercurio por AAN destructivo est8 dada en la Tabla 10. 

Tabla 1 O : Bajo Límite de Determinación de Mercurio (�) en AAN 

destructivo 

ItDo de muestra L
Hg

, ng t..lll' oob

Aguas O, 1 - 1 0 .. 001 

0.01-0.1 

4 O, 1 - 1 

Materiales biológicos º· t º· t 

0,2 - 0,5 1 - 5 

10 

Suelos 

Sedimentos 

Rocas 30 

Aire 0,5 ng/cm'.3
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La precisión de determinoción de mercurio (desvioción estimdor) por 

AAN con separación radioquímica (destructivo) depende del nivel de mer

curio en lo muestro onalizodo y fluctúo entre vorios porcentojes poro con

centraciones sobre O, 1 ppm a 10-15%, en su mayor parte por ba _j a concen

troc i ón. Cerca al límite bajo de determinación la precisión puede ser tan 

pobre como de 50 - 1 00� 

La deterrninoción de mercurio al nivel de ppm puede estar sujeta a 

errores debido a la volatilidad del mercurio y sus compuestos, de la 

contem1nec1ón oe los reactivos o interferencias. El AAN debe ser capaz de 

proporcionor resultados precisos de lo delenninoción c1e mercurio (si se 

toman precouciones para evitar pérdidas de mercurio ) debido a Que está

libre de interferencios nucleares (con motrices ombienteles). 

Lo precisión en los onóhsis de mercurio puede ser evoluodo en bose o 

los anólisis de estándares odecuodos. Esto se ho hecho frecuentemente 

pera material vegetel y tejido animal usando la col (crusifera) de Bowen o 

el higodo bovino NBS, respect1vornente Lo precisión de lo determinoción 

del mercurio ho sido evoluodo poro estóndores del tipo vegetol y animol. 

En lo moyorío de cosos lo precisión estimodo fué mejor que el 10�. 

Esta información sin embargo discrepa con los resultados de la 

intercomporoción del IAEA 1le11ada o cabo en numerosos moteriales de 

interés ambiental. La intercomparación ha señalado Que la conflobilidod de 

le determineción de mercurio al nivel sub-ppm dejo mucho que desear. Esto 

se puede ver en lo Toblo 11 que contiene el sumor1o de los resultodos de lo 

determinación de mercurio obtenido en lo intercompontción de muestras 

ombientoles de interés. Según lo Toblo 11 se observo que el contenido de 

mercurio estimados en diferentes muestras por los laboratorios part1-

cipontes onteriormente son mejores que los estimodos últimomente que 

incluyen los promedios de los porcentojes. las desviaciones estimdares 

son del orden de 50% usuales, tel como se muestra en le tabla mencionada. 
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Sin emborgo, es necesorio ecloror que lo precisión de los resulto

dos obtenidos por el único método competitivo, de ebsorción otómice, no ha 

s1do mejor. 

Table 11 : Precisión de determinación de mercuno en materiales 

biológicos 

Tipo de muestra Medida total de Rengo de estimedos Rtmgo de desv1e-

todos los promi de laboratorios (±i) e iones h6l16d6S

d1 os ho 11 o dos por úl t imomente(:ti) 

los loborotorios 

onteriormente o-

ceptados en ppm 

Arino de moiz 1 O ,3 :t 6,6 10 - 15 15,7 - 266 

20 - 50 86 - 436 

Ari ne de trigo 4,6 ± 22 7 - 20 33 - 1140 

50 -100 3, l - 780

Songre de onimol 13,0 :t 6,0 10 - 20 3 8
' 

277 

20 - 50 1 5 -
• 

206 

So 1 ub 1 es de pe- 62,6 ± 23, 1 10 - 20 3 8 
' 

66 

ces 20 -100 �o.- -
� ·º 32,9 

Leche 4,5 ± 1 , 1 15 - 50 6,5 - 434 

Aserrín 41,5 ± lo
> 
l 1 O - 15 28 4 

• 
541 

50 - 80 1 2 -
• 

18. 1

Celuloso 74,5 ± 38,7 5- 15 41 5 -
• 

92,0 

50 38,2 
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2. PARTE EXPERINENTAL

2.1. INSTRUMENTOS V REACTIVOS 

2.1.1. INSTRUMENTOS

Modulo de fuente poder, Ctmberro - modelo 1000

Fuente de al to voltaje, Cenberro - modelo 3105 

Detector Ge hiperpuro con ventana de Be, tipo plimar, lnt.ert.echnique 

(IN), Detector: EGPXR 800 N2 6204, Cristal· SH 9030 A r'P- 872, 

Tensión: -1 SOOV (Negative) c1a)

Preamplif icador, lntertechnique ( IN ) , lnstrument.ation Nucleí:11re 

Enertec, Type: ESC 761 R N2 342 

Amplificodor espectroscópico, ConberrF.J - modelo 2020 

Amplificador de investigación, Ortec - 450

Ano11zodor mult1cenal, Cenberre - series 85 <26>, modelo 8505.

Anolizodor multiconol, Conberro - series 35 Plus, modelo 3502 

Computodoro Prof essionol 350, digitel, modelo PC 350 - 02 

Impresora Digital, LA 50 - RB 

Osciloscopio, Tektronik - 455

Medidor de pH, Drion Reseorch lncorporoted - EA 920

Bolenze pera peser con 5 decimeles, August Seuter GmbH D - 7470

Albstodt 1 - Ebingen. 

Estufo, GFL - 7005 

Lémpeni infraro_ie, OSRAM (The�therm) - 250 W ( 220 - 230 V), 

Germeny (Q A6) 

Sellodoro de bolsos, Vocupock, Krups 

Reoctor Nuclear de Potencia -10 (RP-10), I.P.E.N., Perú 

Selledora de .. c8nes M de eluminio, COARTEC, Tecnologh� Nuclear, lnd. 

Argentino 
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Puhdore de " cenes .. de oluminio, lnduction Motor, HWANG GUAN, 

Sheng Gutmg Electric & Machlne Works, T8iW8n - Chino 

Equipo de soldar ampollos de cuarzo 

2.1.2. REACTIVOS 

Mercurio met61ico, bidestilodo, Mulliquímico S.A. 

Acido nítrico concentrodo, t1erck 

Hidróxido de amonio concentrado (amoni'aco), Merck 

Tioocetomldo (poro onólisis), Merck 

Celulosa (Cellulose powder from spruce for column chromotogrophy), 

BioChemiko, Fluko 

Acido etilendiaminotetrocético ( EDTA - Titriplex 111 para análisis), 

Merck 

Zinc metólico (paro onólisis), Mercl< 

Urotropino 

lndic8dor enerenjodo de ><1lenol 

Etonol (olcohol puro), Loborotorio INPER S.A. (prod. Peruono) 

Extrom (levodo redioctivo), Merck 

Aguo destilado y bidestiled8, IPEN 

Buffer 4 

Buffer 7 

Acido clorhídrico concentrodo, Boker 
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2.2. Preparación de Ampollas de Cuarzo Conteniendo PBtrón de Mercurio y 

Nuestros* 

2.2.1. Preperación de Patrón de Mercurio <36)

En un erl enmeyer con topo se peson 100 mg de Hg met.ó 1 i co Se di

sue 1 ven en 7,2 mL de HN0
3 

concentrado y se llevan a una f1ola de 100 mL 

donde se enrrasa con agua bidestilada. De esta rmmerei se tiene una 

solución patrón de 1000 ppm de Hg, con una acidez de 1,008 11. 
Luego se toma 1 ml de esta solución y se lleva ti una fiola de 50 mL y 

se enrrasa con agua bidestilada. Así se t.iene una solución patrón de 20 pprn 

de Hg, con une acidez de 0,02016 M. De esto solución patrón final se tomen 

50 µL {con una micropipeta) que corresponden a 1 µg de Hg para cada 
ampolla patrón que se prepara. 

2.2.2. Prepereición de Solución de Hidróxido de Amonio o, 1 H 

Se tomon 5 mL de N� concentrodo y se llevon hosto 75 ml con oguo 

bidestiloda, obteniéndose una solución de N� 1 M. De esta solución se to

man 4 mL y se Cl11uyen hasto 40 ml con agua b1ctest1lado, y se. t1ene una 

solución de N� O, 1 M. De esta solución final se toman 20 µL (con una 

micropipeto), para tener el doble de Je centided necesaria poro neutrolizer 

codo ompolle patrón que se prepara. 

2.2.3. Preparación de Solución de Tioecetamida 1,3 M 

Se peson 1 o g ( 133, 1 mmoles) de C�CSNHi y se lleven e une fiolo de

100 ml donde se enrrasa con agua bidestilada. De esta solución se toman 

1 O µL ( con una micropipeta ), lo cual equivale a 1 mg de tioacetamida 

(C�CSNH2), pera cedo empolle petrón que se prepent

*Todo tl tr�,jo H ruliu tn un l�ontorio ultnlimpio y M'I coodicionM ultnlimp� (con �tt:.,
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2.2.4. Prepornción de Ampollos de Cuorzo conteniendo el Potrón de Hg C46)

Con los soluciones preporades enter1ormente se procede e la prepa

roci ón de las ampo 11 os de cuarzo u1trnpuro (previ ornen te mtJrcodos y 1i m

pi adas) conteniendo el patrón de Hg. 

Primero se introduce la celulosa, con eyuda de un embudo, hasta 

aprox. 1 /
3 

de la capac1dad de la ampolla de cuarzo ultrapuro. Luego se Je

agrega 50 µL de la solución patrón de 20 ppm de Hg. Seguidarnente se le 

agrego 20 µL de NH.3 O, 1 M. V por último se le agrega 10 µL de la solución 

de tioacetamida 1,331 M . Una vez que todo se introduce en la ampolla se 

limpian las paredes con 100 µL de agua bidestilada y luego se deja secor 

bajo lómpara infrarroja ( para que seque a temperatura moderada) hasta el 

die siguiente. Una vez secas, se observa un precipitado negro en la celulosa 

debido al HgS que se f arma. 

En seguida se congela en N2 1 íquido, pars sellar en estas condiciones,

cuidando Que no hayan mi ero huecos. 

2.2.5. Comprobación de la Concentración de la Solución de 1000 ppm de 

Hg(6, 32)

Para comprobar la concentración de la soluc1ón patrón de 1 ooo ppm 

de Hg se realizan varias valoraciones, todas s1guiendo el mismo 

procedimiento y todas por dup11cado. 

Se velara con HN0
3 

1 M a una solución de EDTA (C,0H
14�N8i0

8
. 2 HiD).

pera descort.or que 16 solución de EDTA está excente de úreo. 

Luego se valora el EDTA con une solución patrón de Zn, lo cuol se 

preporo iguol que lo solución potrón de Hg. Primero se peso el Zn 

exactamente, se disuelve en 7,2 ml de HN� concentrado y se lleva luego 

a una fiola de 100 ml enrrasimdose con agua bidestflada. Luego de esta 
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voloroción se sabe que 11:1 concentroción de 1a solución de EDT A es 

0,02138M. 

Uno vez que se sabe lo concentroción de lo solución de EDTA se reo

lizo la voloroción de la solución patrón de 1000 ppm de Hg. Pero antes de 

realizar la valoración de la solución patrón, pnrnero se oeti8 Cl)lnprobttr' qut' 

todo el Hg estó en formo divolente, poro esto se torno uno pequeño contidod 

de la solución patrón y se agr-ego unas gotos de HCl concentrado: si hay sal 

de mercurio (1). precipitará cloruro mercurioso insoluble (�) Luego de esta 

prueba se observa que todo el Hg esta en iormo divolente, por lo que se 

procede a la valoración. 

Poro realizar la valoración se toma uno olícuoto de 20 ml de la solu

ción potrón y se deposite en un veso, se le ogrege egue destilada y luego se 

llevo o pH = 5 oprox., con urotropino. Después se le oñode O, 1 g de indicodor 

onoronjodo de xilenol y se valora con solución de EDTA 0,02138 M hoste 

vireje de violeta o amarillo. 

2.2.6. Preporoción de Muestres 

Se pesen todos los ampolles de cuarzo ultrepuro ( previamente 

morcodos y limpiodos ) y luego se introducen los muestres que se 

encuentren en formo de polvo, con oyudo de embudos, cuidando que no quede 

muestre en los paredes de lo ampollo. Luego de hober llenado hoste oprox. 

1 /3 de le capacidad de la empolle (eprox. 100 mg) se pesan las ampollas 

nuevamente pern saber por diferencio de pesodo lo contidod de muestra 

introducido en cede ampolla de cuarzo (20), y en seguida son sellados, 

cuidando s;empre que no queden microhuecos. 

Pero lo reolizeción de este trobejo se cuento con cuolro muestros 

diferentes y codo uno se realizo por cuodruplicodo. los muestras uti-
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1 i zodos son 1 as sigui entes: 

- pulpo de pescado homogenizedo

- riñón de cobo 11 o

- " copepodo " homogenizodo (otra muestro de pescodo)

- leche en polvo

Todos los muestros utilizodos son meter1oles de referencia.

2.2.7. Preparación de Patrón de Selenio (36) 

Se tiene une solución patrón de 1000 ppm de Se, se tornan 400 ,1..tl de 

esto solución potrón de Se y se llevon o uno fiolo de 10 ml donde es 

enrrasada con oguo bidestilodo. De esto solución patrón flnal de Se se 

tomen 250 µL (con una micropipeto) que corresponden o 10 J.19 de Se para 

codo ompollo potrón Que se preporo. 

2.2.8. Preporoción de Ampolles de Cuorzo conteniendo el Potrón de Se C46)

Se debe determinar el pH de la solución de Se, paro poder llevar hasta 

uno solución bósico Que permllo lo precipitoción posterior como ses, de 

formo similor que el potrón de mercurio. En seguido se preporon las orn

pollos de cuorzo ultrapuro (preYiomente mercedes y limpiodes) conte

niendo el potrón de Se, introduciendo luego lo celuloso, con oyudo je un 

embudo, hasta aprox. 1 /3 de la capac1ded de le ampolle de cuarzo ultropuro.

Luego se agrega 250 µL de la solución patrón de 40 ppm de Se, después se 

odiciono 100 .uL de N� O, 1 M (que es lo contidod con lo que se duplico lo 

basicidad). V por último se agrega 10 µL de la solución de tioacetamida 

1,331 M , siendo 1 os paredes de 1 a ampo 11 a la Ya das con 100 µL de agua bi

dest il ada y luego. se deja secar bajo lámpara infrarroja (secado moderado) 
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hosto el dío siguiente, obteniéndose un precipiti.�do negro en la celulosll 

debido ol Ses form1:1do. 

Se les congela con � 1 íquido y finalmente se les sella en estas condi-

ciones, cuidando que no hayan microhuecos.

2.3. Propiedades Físicas del Patrón de Mercurio y de las Muestras 

El Hg metólico es sumamente volótil, por lo que se precipito en los

patrones como HgS, el cual es mucho menos volátil. 

Tanto la pulpa de pescado hornogenizado como el copepodo homogeni

zado tiene color marrón - anaranjado, debiendo su color principalmente a 

los altos contenidos de fierro; a temperaturas más elev6das pueden 

volatilizarse algunos aceites. 

El riñón de caballo así como la leche en polvo tienen color blanco -

cremo. 

Todas las muestras son higroscópicas y estables a temperatura am

biente, razón por la cual se realizan mediciones de humedad en cada 

muestra obteniéndose los siguientes resultados: 

Muestra 

pulpa de pescado homogenizodo 

riñón de caballo 

copepodo homogeni zado 

leche en polvo 

I de humedad 

7,44455 
11,69844 
12,00918 

7,86415 

La pulpa de pescado homogenizado y el copepodo homogenizado se 

secan a 8ú°C durante 1 hora, mientras que el riñón de caballo y la 1eche en 

polvo se secen e 1 Oü°C dunmte 1 hore (hesta peso constante) (39), en la

literatura se recomiende dar los resultedos sobre la base de peso seco (26).
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Con estos resultodos se obtiene el peso reol de codo muestro. 

2.4. Lavado de Material Ut1l1zado durante el Trabajo antes de la lrradlec1ór, 

Los ompollas de cuarzo ultrapuro e,sí como los embudos utilizt::sdos son 

limpiados dejándolos en remojo con HN03 1:1 durante 3 a 5 días y luego son

enjuogodos con egue b1destilade hesta pH neutro, poro después ser secades 

en estufa y en lámpara infrarroja respectivamente (�J. 

Las flolas, vasos y demás materiales de vidrio utilizados son la•.¡ados y

luego remojandos en Extram 1:1 durante un día, luego se les enj1Jaga con 

oguo destilodo. Por último se dejon remojondo en HNDi 1:1 duronte 3 díos, 

se enjuagan con agua destilada y con agua bidestilada. El secado se realiza 

en lélmpere infrarroja o en estufa dependiendo si el material esto calibrado 

o no.

2.5. Determinación de Ausencia de Interferencias en Ampollas de Cuarzo 

en el Fotopico en 279 KeV de 203Hg

Para esto se irradian tres ampollas de cuarzo ultrapuro previamente 

lovodos en les mismos condiciones, como se reo11za en el trobojo. Estas 

ampollas se mandan en un mismo • can • de aluminio, las ampollas se 

encuentran vacías y selladas. Luego de irradiarse se limpian con HN� 1: 1 y

luego con eguo destiloda. Se introducen en bolsitas plástic6s. Se renlizan 

contejes e una semona, o dos semanas, a tres semanas y at mes. 
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2.6. Preparación de las Ampollas de Cuarzo conteniendo el Patrón de Hg y 

los Muestn,s pon, su lrrodioción de M eones" ( Cór,sulos ) de Aluminio 
(12, 26, 48) 

Una vez selladas las ampolles de cuarzo se limpian con un algodón con 

olcohol utilizondo plnzos. Luego Que los ompollos se encuentran bien 

limpias por fuera se combinan de tel forma que Queden dos muestras con un 

patrón para cada .. can .. de aluminio. Estas ampollas se envuelven en un 

popel de oluminio de tol rorrne Que los prote_10 de golpes. Luego se 

introducen en los " cernes .. de olumrnio que se encuentran pul idos 

previamente. Estos son sellados a presión y luego son sometidos a pruebas 

de estanqueidad con N2 1 íquido para comprobar que estén bien sellados. 

Los " canes .. preparados de esta forma son irradiados durante 8 h <3n, a 

una potencia de 7 MW y un flujo de 5 x 101 3 neutrones. cm2-. seg 1 -.c7, 9 , 20 ,
47, 53, 54) 

2.7. Recepción de " Canes" de Aluminio y Tratamiento de Ampollas de 

Cuarzo Ultrapuro Previo a su Contaje 

Una vez que los " canes " de aluminio son irradiados, se abren, uti

lizando blindajes de plomo como protección y luego se sacan las ampollas, 

las cuoles son lavados con HN� 1:1 (se dejan en remojo durante 1 hora 

aprox. ) y luego en agua dest11ada (5-4), en segu1da se secan y son 

transfertdas a bolsitas plásticas que son selladas en una selladora de 

plásttcos, de esta forma se encuentran listas pare ser contadas. 
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2.8. Contoje de Ampollos de Cuorzo Ultropuro conteniendo el Patrón de 

Mercurio y las Muestras 

Se dejo decoer el contenido de los ompollos de cuarzo duronte 30 díos 

(hosto 60 días) C9, 47, 49) se realizo el contoje de codo ompollo que

contienen el patrón de mercurio y los muestras, memteniendo los mismas 

condiciones de contaje en los ampollos con-espondientes a un rnismo "con" 

de aluminio. 

2.8.1. Parámetros de Contaje de Ampollas de Cuarzo Ultrapuro conteniendo 

el Potr6n de Mercurio y los Muestros 

Los contajes son r-eolizodos en dos amplificodores diferentes por lo 

que se establecerán las condiciones de trabo Jo de ambos eQuipos. Todas los 

empolles de cuarzo ultrapuro, tanto les que contienen las muestras corno 

los que contienen los potrones, son contados con uno seporoción del 

detector planar de germanio ultrapuro mediante el uso de una mico de 

eprox. 0,5 cm. de espesor. Para mentener la misma geometría en todos los 

contojes se cuido que todos los muestros estén justo en el centro de lo 

ven tono de beri 1 i o del detector. 

Se enciende el sistemo: el módulo de fuente de poder y lo fuente de ol

to voltoje. El detector plonor de germonio ultrepuro debe tener una tensión 

negotivo de 1500 Voltios. El omplificodor se coloco en los condiciones 

odecuodos. 

El emplificador Canberre, modelo 2020 debe tener las siguientes 

especificociones: 

- Gononcio grueso: 100

- Gononcio fino: 7,5

- Tiempo de conformoc16n de pulso: 1 µseg

- Restourodor:

o) Rozón: hi

b) Modo: sym
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- Controlodor de línee, de be,se: outo

- Compensador de pulso (PUR): off

- Polaridad de entrada: positiva

El ompllflcodor Ortec, modelo 450 debe te.ner los s1Quleriles 

especi f i coci ones: 

- Ganancia gruesa: 100

- Ganancia fina· 2,94

- Tiempo de conform6ción de pulso (µseg);

Integrada: 1,5

Diferenciada: 1,5

- Modo de entrodo: positivo, normol

- Solida unipolar; rango: positiva, 10 Voltios

- Restaurador de 1 ínea de base: salide

- Entrada: normal

- Salida: unipole,r

Luego se enciende el multicanal. Poro calibrar el multicanal se utilizan 

fuentes de 57co ( f otopico a 122 KeV) y 137cs (fotopico a 661 ,6 KeV).

En estos condiciones el fotopico de 2º3Hg en 279 Ke'v' quedo en el cen

tro del espectro en lo pantollo del multiconal y su resolución será lo mejor 

posible (FWHM = 1,0 - 1,3 KeV). 

El ttempo muerto en el equipo no debe ser moyor de 2!«. Si se obtiene un 

tiempo muerto moyor en el equipo ol contar la ompolla de cuarzo, entonces 

se oleja lo ampolla hasta llegor o un tiempo muerto menor o igual al 

estoblec1do, luego se tomo lo distonc1o de lo empollo con respecto ol 

detector y se colocon los otros dos ompollos correspondientes ol mismo 

"con" de Al o lo mismo distancio poro mantener los mismos condiciones. El 

tiempo de conteje para colibreción es de 1000 seg. El tiempo de conteje de 

los patrones es de 3600 seg y el tiempo de contoje de las muestras es de 
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aproximadamente 21600 seg. este tiempo ptJede ser m1.tyor o menor.

dependiendo de si lt:1 actividod de Jtj muestr� es m�yor o rnenor_C9)

2.8.2. Evaluación de Fotop1cos <3)

Lei evaluación de los f otop1cos se hoce medrnnte el rnetodo del áret:l

total el cual considera como área neto del fotopico. al mirnero de cuenta�.

en lo región que está sobre la l ínee base o fondo. La región está defini da

oquí como el fotop1co m6s los puntos finoles especificodos. Lo líneo de

base está determinada como el promedio de "k" puntos finales en cada lado

del fotopico e ,jelerrnlllar Después se tr·aza une linefl rectil entre est.os

valores promedios para obtener el fondo.

Lo f órrnulo rnoternóllco del método del órno totol es lo siguiente:

Are a = 1 ntegral - [ (N/2) . (61 + B2) J

donde:

Integral es el número total de cuentas en la región ( no es la integral del

f otopico).

N es el número de canales que hay en el fotopico .. desde el inicial

hasta el final ( f - i + 1).

el número del canal inicial del fotopico.

f el número del canal final del f otopico, a la izQuierda del rnismo.

k número de puntos finales

x. cuentas en el canal inicial
,

xf cuentas en el canal final

B1 = ( � xª) I k valor estimado de línea base en la izquierda.

a = 1 

B2 = ( � x) I k valor estimado de línea de base en la derecha.

�+1
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Integral = t._ xª

a=i 

Area = Integral - Fondo 

2.8.3. Suavizado de Fotopico (aJ 

La fórmula utilizada para el suavi28do de 5 puntos Que es el que se 

utilize en el lrabaJo es: 

Y. _ Y. ... + 4 Y. 
1

+ 6 �·. + 4 �· ·
+ 1

+ V .
...
....

1 - --,-.!. -----i- -, .;. 

16 

2.9. Tratamiento de Datos 

-Tiempo de Decaimiento: éste se calcula a partir de la primera muestra

que se mide, pues corno se trabaja por el método de comparación .. entonces 

la primera ampolla que se cuenta de cada .. can .. de aluminio se toma con 

un tiempo de decaimiento de O seg y a partir de ésta es que se toma el 

tiempo de decaimiento de las otras dos ampollas Que se irradian en el 

mismo" can" de aluminio, en seg. 

2.9.1. Cálculo de Actividades de Patrones y Muestras. y Concentraciones de 

Muestras en ppm 

Se mide cada ampolla de cuar20 ultrapuro conteniendo los patrones y

las muestras, se toman los datos luego del suayizado de pico, para esta 

toma de datos se consideran dos picos, el de Hg en 279 KeY y el de Se en 

264 KeV, pues se tiene que h8cer una corrección por interferencia de Se. Se 

toman las áreas correspondientes a cada pico y luego se procede a la 

corrección. 
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2.9 1.1. Corrección dt:d Ar-ea nor Contribución ,je Selenio (lS, 19, 25) 

Pare la correcci ór, ,je 1 área por contri t,uc I rm de Se se 1rrnd1 an 2 

"etmes" conteniendo pa1.r ón de Se en leis rni:3mtJs condiciones corno se 

trnbajei con el Hg, lue,;¡n rje un rn8s ornes 1:1 medio, se cuentan las órnpolli:,s 

,je cuarzo ulln;purú conteniendo Jr,s patron8s rJe Se 8n las rnisrnós 

condiciones cornu se cuet,l.t:m 1�5 rnuestrns 'd p1:1trones de Hg Torneindo luego 

de 1 canta Je las áre1:Js ,je 1 l ns f otopi cos de 75Se en 264 Ke\/ 'd en 260 l<F;\/

Luego de hacer las co1-recciones por tiempo de decaimiento y f.1ernpo ,je 

contlj_ie, se I ee1l1zá ur,a r-egla de tres sirnple entre ambas razones iJ¡:.

100, ,je esta f orrna se encuentra 11:1 intensidad del fot.opico en 280KeV. 

Folopic(1 de 7'se en 264 KeV

Fotopico de 75se en 260 KeV

F otop1 co de 75se en 264 KeV

1 ()() 

Luego de obtener e5tfl 1tit'orm�c1on .. se promt>dH1t1 lo$ resultodo5 y St> 

obtiene la respectiva desviación estándar. Lue�o de este procedi1rnento se. 

encuentra que la intensidad del fotopico en 28ú KeV es de 39,23 con 

relación al fotopico en 264 KeV de una intensidad de 100, en alQtma .... 

literatura aparece como 0,4 la correlación c25)_ Esta contribución del

f otopico de 75se en 280 KeV es restada del f otopico de 203Hg en 279 KeV,

pare de este forme obtener el verdadero Yalor del fotopico de 20.!Hg. Es

dec1r: 

'"l03 Area Neta de - Hg
279 

Kt>V = 
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2.9.1.2. C�lculo de lct Act.1vi,fod MetJ1da c24, so)

Una vez que se reste le contribución del fotop1co de 75Se fil fotopico 
de 203Hg en 279 KeV, t·� d1v1de. e.ste nuevo vt:ilor de 6ret1 entre el t.ternpo de

contaje de la muestre y así se obtiene la actividad med1da (A,,) (razón de

contaJ·e) al tiempo de conta¡e (t ) 
. e 

Ao (cps) _ Area de_f otopíco de 203Hg_en 279 KeV { t-lº de cuentas)

l
e 

(seg) 

2.9.1.3. Calculo de Actividad corregida por Tiempo ae Cleca1m1ento y 

Tiempo de Contaje <24, 50)

Luego de que se ti ene la acti vi d�d medí da en cps ( cuentos por 

segundo) se debe de t1acer una corrección por tiempo de contaje, pues las 

muestrns se cuentan B diferentes tiempos. No se corrige por tiempo muerto 

pues éste es o % en la nrnyoria de las ocaciones y Sl en los casos en que l.J 

muestra tiene tiempo muet-to éste es ,1e 1 % o en el peor de los C,jsos ,je

2%, motivo por el cual no se t1ace esta corrección, pues el tiempo muerto 

no es significativo. Luego también se hace una corTección por tiempo de 

deceimiento. Pera reolizar todas las correcciones de la actividad tA) de la 

muestra se utiliza la siguiente fórmula: 

A = Ao· A.e�·td .te 

( 1 - e->-\) 

De 1 e misma manera se realiza 1 e corrección pare 1 es muestras (A ) � para 
I'(\ � 

el potrón (AP). 
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2.9.1.4. C6lculo de Concentraciones en ppm c24, so)

Para el cálculo de concentraciones se tienen 1�,j calculados los val o-

res de 1 a act 1 v1 dad cílrregi da de 1 a muestra (Am) !J del patrón (AP), y se

tiene la cantidad exacta de patrón que ha,� en cada ampolla de cuarzo 

ultrapuro (peso de patrón· V·// TarntJién se llene el peso exacto de la 

muestra (W ) que se corrige por su% de humedad. previamente u,lculado. 
m 

Teniendo toda esta información se pasa al cálculo de concentración de Hg 

en 1 a rnuei; t ra en pprn ! X ppm J 

[ X pprn J = Arn/ Ap . ltlp (µg)

wm (g) 

2.9.1.5. Cólculo de Concentración Promedio en ppm <33, 35) 

Una vez que se tienen las concentraciones de Hg en cada muestre en 

ppm se suman todos 1 os va 1 ores de concentraci orres de Hg obtenidos para 

una misma muestra y se divide entre el total de valores obtenidos paro la 

misma muestra. De esta forma se obtiene el valor promedio de contenido 

de Hg en cede mueslni [ X ppm i.

[X ppm 1 = [ Xi ooml 

i=1 n 
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2 9 2 Cálculo dP- Desv1ac1or1es Est.án,jar (33, 35)

En esto sección se reolizon los c6lculos de lt,S des'./ít:icíones estbnd1:1-

res de todos los resultados obtenidos en el trabajo. 

2.9 2 1. Desviación Estándar en Ced,; .. Cfln .. de Aluminio 

Porn real1zf:lr el célculo de lt1 desvióción esU,ndflr P.n c1:1da .. u.,n .. de 

aluminio que se irrndia. se env11:1ron a irradii:,ción, b1:1Jo las mismas condi

ciones, dos .. canes .. de alumin io, cada uno de ellos con tres ¡;rnpollr·s ,je 

cuorzo ultr�puro c.ont.FJn1er1do el p�trón de Hg LtJegú de 1rn;d1i;r IJ conf.ljr lr.,$ 

ompoll¡js cont.enienrJo el peitrón de Hg en lers rn1sme,c; c.ondíc10ne-:. corno se 

realiza todo el trabaJo se procede 1:1 heicer li;s correccwnes einl.es 

mencionadas Es decir, primero se obtiene la actividad medida !J luego la 

octividod correg1dti No �;e reoliz� lo correción por contribución de 75Se en

el fotopico de 2º3Hg en 279 KeV, pues como son patrones de Hg puro no se

tiene selenio Una vez que se tiene la actív1dad corregida d8 t11úos los 

potrones se procede f:i surm,r los result.odos de octividodes corregidas en 

cada .. can .. y dividirlos entre el número de actívidodes corregidtis sumadas 

(en este caso son tres), de esta forma se tiene lF.1 f.lcUvide,d corregida 

promedio. Se trabaJa con cada "can" de ah,minio independ1enternent.e, por

que a pesar de que se irradian juntos, ambos .. canes .. no reciben el rnisrno 

flujo neutrónico Luego, para calcular la desviación estándar err cada .. can .. 

se uti 1 iza 1 a sigui ente fórmula: 

r:f = ( n ( Ai - A )2 l 1 /2

� n-1 

Con el velor hallado se calcula el porcentejij Que representa este 

desviación estándar calculada con respecto a la actividad corregida 

promedio. Una vez obtenido este porcentaje. de. desviación est�ndi:1r en cada 
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.. can .. de aluminio se promedian ambos porcentajes calculados obtenién

dose el porcentaJe promedio de desviación estándar en cada .. can .. ,je 

oluminio irrodi�do y est.e volor es de 6,3 % 

Se realizó el rn1srno proced1rn1ento pl:lrn lo::. dos N u,nes .. contenien

do los patrones de Se obteniendose el pnrcentaje prorned10 de desviación 

estándar en cada .. can .. de a I urninio 1rradi ado !J este '.Jal or es de .3 ,2 %

2 9 2.2. Desv1ac1ón Est�ndór en el Area Net.11 

De igual forrr1FJ qup, cor, el 6rea n,?.t.;:i, .::,qui' tárnt,ien se trnbaJ,1 con el 

� de error que arroJa el equipo (B) Este % de error o estádíst1cí:l de contaje 

para la región se calcula, con respecto a la desviación est.i'.ldísl.lcó (<f>, 1j8 

lo s1 gut enté 1nt.rner,'.l. 

% Error = m . (Í/Are-a 

donde m es el nivel de conf1on20 deseodo en unidodes s1gmo, este volor se 

considero como 1,65 sigma (90:t de mvel de confionzo estadística) El 

valor de k es el valor establecido en le sección de área neta para promediar 

el fondo que es 1guol o 4 De esto fórrnulo se despejo lo desvioción 

estándar y 6SÍ se tienen las desviaciones estándar pera el fotopico en 264 

KeV y el fotop1co en 279 KeV. Lo desviación estándar se calcula por el 

equipo de 1 o sigui ente rmment 

O"= 1 Integral + (N/2k) . N/2. (61 + 62) ] 1 /'2
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2.9.2.3. Desviación Est6ndor en Area Corregido por Contribución de Selenio 

Una vez que se tienen las desvi1.iciones estbndllres de las bre1.is en 

los fotopicos en 264 Ke\l y en 279 KeV se cf.llcula la desviec1ón estándar 

de 1 6re� netei de 1 2º3Hg, est.ei se cei l cu 1 o rned11:1nte 11:1 SlfJJJi ente f órrnu 1 t r 

o:: - � 2 ] 1/L 
( (), 3 9 2 3 . 264Kc-'•/ )

L 

+ ( V 279'/..f!.) 

2.9.2.4. Desv1ac1ón Estándar en Acf.lvidad Total Corregida por Tiempo de 

Decaimiento '::J Tiempo de Cont.aje 

Une VBZ qi;o se l.1ené la d130vlaél6n ggf.F.Jnd1:1r ded F.Jfl)a r18l.i:! del 

f otopico de 2º3Hg en .279 KeV se traba_it\ de. 13 rnisn1i:1 t-rnmeri:1 que en el

cálculo de las actividades medida y corregida .. es decir se les divide por el 

tiempo de conteje, corno en el caso de lo actividad medido .. y luego se hoce 

las correcciones por tiempo de decaimiento y tien1po de conta_ie .. como en 

el caso de la actividad con-egida, pues todos estos valores se mantienen 

consterntes para le desvrnción estándar. 

2.9.2.5. Desviación Estándar en Cálculo de Concentraciones 

Para el cálculo de las desviaciones estándares de las concen-

traciones de Hg en les muestras se utiliza le siguiente fón11ula: 

w l , ·"\ cr ·"\ . .., ,,,, .., ) . _.. l 1 i')u, = •A.:. -+A .:.v .:. ,·'A" ,_ [�{ ppm] ' p m m p · ' p 

A e�te valor calculado se le multiplica por el peso del patrón (µg) !:J 

se le divide por el peso de la muestra (g), para tener el resultado en el 

orden de ppm, como en el cálculo de las concentraciones de Hg en las 

muestras, esto se realiza debido a que estos '.Jalares perrnani::cen 

constantes para 1 a desviación estándar. 
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2.9 2.6. Desvloción Estandt.:11" en C.!1lculo de la Concentr�ción Prorne,j10 

Porn el calculo de desviaciones est.ándares en la concent.róción 

promedio se tiene que ésta será la ra1z cuadrada de J;; surna de las 

desviaciones esUmdares de cada valor al tuadrado. es decir: 

({ = [ (f 
1 
2 + a'2 2 + (T 

3 
2 + . . . ) 1 /2 

2.9.2.7. Desviación Estándar Promedio de Resultados 

Parn el cálculo ele le desviación estándar del promedio de resul

tedos, se debe c:JlC!.:Jm· pnmero le desviación est6ndar del resultado, l:J 

cual se calcula diJ 18 siguiente manera: 

et =
n ([ ] [- 1·-, 1/2 

L.
Xppm i -Xppm )... 

J 
i=1 n-1 

Luego de realizar este cálculo, se realiza el cálculo de la desvia

ción estándar del promedio de resultados, mediante la siguiente f órrnula:

CT'¡ Xpprn 1n = [

donde n es el número de datos consíderedos. 

2.9.3. Descarte de Datos - Test Q (34)

<r 2 1 1 /2 

n 

Este test consiste en poder comprobar si un valor del Que se sospe

cha que está fuera de rango, está o no en él. El camino para lograr esta 

declaración de una medida sospechosa es el de comparar la diferencia 

entre éste y le medida más cercana a ella en dimensión .. con le diferencia 

entre la mayor y la menor medida. La razón de esta diferencia (sin conside-
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ración de signo) es sabida como la Q de Dixon. 

Q = 1 va 1 or sospechoso - va 1 or más cercano a é 1 1

(valor más grende - valor mós pequeño) 

El valor crít1co de Q para P = o.os y P = 0,01 eston dodos en 10 Tabla 

12. Si el valor calculado de O excede el volar crítlco. entonces el valor

sospechoso es rechazado. 

Por el contn'lrio. si es que el valor calculado de Q no excede el valor 

crítico (P= 0,05), entonces la medida sospechosa debería conservarse. 

Tabla 12: Valores Críticos de O ( P =o.os)

Número de Muestras Valor Crítico 

Efectuados 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

2.9.4. Límite de Detección de Cade Muestra <11, 42)

0,63 t 

0,717 

0,621 

0,570 

0,524 

0,492 

0,464 

Pare el célculo de 1 ímite de detección se utilize el método de Rogers 
C42), v.c., donde el fondo ( B ) se calcula, en éste caso, de la stguiente

manere: 

8 = 1 / 2 (N - 2) ( 8 1 + BN)
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El f ando que se uso en ésto definición es (N - 2) en vez de N, porque 

los conoles 1 y N no contribuyen con cuentos en el óreo neto. 

Luego para calcular el 1 ímite de detección (�) se uso lo siguiente 

fórmula: 

donde k = 1 ,645. 

Los resultados de 1 ímite de detección obtenidos se observen en la 

Tabla 13. 

Toblo 13 : Límite de Detección de las Muestras 

Muestr·a 

pulpa de pescado homo�enizado 
... 

riñón de e aba 11 o 

copepodo t10mogeni zado 

leche en polvo 

2.8.4. Resultados Obtenidos 

Límite de detección en ppm 

O, 132 ± 0_.072 

O, 143 :t. 0,026 

0,075±0 .. 016 

0,088 ± 0,040 

Los resultados obtenidos se observan en la Tabla 14. 

Teble 14 : Resultados Obtenidos de Contenido de Hg en les Muestras 

(en ppm) 

Muestre 

pulpa de pescado homogeni;zado 

riñón de e aba 11 o 

copepodo homogenizado 

leche en polvo 

77 

Centtded de Hg @n oorn 

0,556 ± o.o 17 

0,906 ± 0,075

O, 168 t 0,025 

no se ve 



3. DISCUSION DE RESlJL TADOS

3.1. Los Radioisótopos usados pf:lra la Det.errním,cíón del Mercurio en 

Muestras Medio Arnbientales (1, 5, �0, 52)_

De los rodioisótopos de mercurio producidos por irrr.,diocíón neutrónicr., 

solomente aquellos que tienen vidEJs medios largos son IJSljdos p1:1rti la 

determinación de mercurio en las muestras medio arnbíent.ales (Tabla 15). 

de mercurio en rnuestrns ambientales 

isótopo natural de activación activcl<'.;ir.m roedfa r;,9r..s X y o, KeV •J % de reriei.i rJ1Jcle..r 
neutrónica 

0,146 420 .t 80 

880 ± 175 

29,80 3,8 ± 0.,8 

----�' 00 desirrt�-ionts --·----··----·

l 97mHo 23 ,8 h X-6 7 ,O( 1 ,0), 60 ,8(3 ,3), r,t.J 
70 ,8( 14 ,5) 

I 
77, 9( 1 J 1) J 

80,2(5, 1) 
it-134(30 ,2), 279(4 ,5) 

197Hg E-4,1 h )h:i7J0(19,,St68;$(36),, 
77 ,9(12_,6) 
tf-77,3(19_,5)_. t9t(0_,56) 

203Hg 46.,59 d (l'-279(81.,5) 203rl(n . .P )2031-19
�n ,-t)203Hg

198H9 to ,02 o ,o I e 1 o ,004 199�9 42 ,6 mtr; éf'· t ,e<�e ,4) 

Este hecho es debido a que los materiales del medio ambiente 

usuelmente contienen rel ali vamente el tos concentraciones de elementos 

ectivables (Na, K, Br, P) que forman radioisótopos con vidas medias del 

orden de horas (24Na, 82Br, 42K) o días (32P) <22)_ Por esto, para determinar

el mercurio (al nivel de sub-ppm) es necesario separarlo de los 

redioisótopos de le matriz interferentes o permitir que el últirro decaiga.
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En el presente trnbajo, por trotarse de muestros del medio ombiente, 

como se ho expuesto onteriormente se tienen los interferencios mencio

nodos, motivo por el cual se espero o que éstos decoigon, pues el trotrnjo 

se reolizo por métodos instrumentales, el contoje se realizo luego oe un 

mes o mós, poro el isótopo de 2º3Hg. Si el trobo_io se reolizoro por métodos

rodioquímicos entonces se sepororíon los motrices interferentes y luego 

se reolizoría el contoje. 

Como se menciona en lo porte teórica los interferencias que se encuen

tran son el 7�5e, el cuol se troto mtis odelonte, la rodH;c,.:in de brem

sstrohlung del 32P. asi corno el Compton continuo de los ro!JOS geirna mós

energéticos y las antes mencionadas interferencias (24Na, 82Br, 42K), todos

estas interferencias decaen notablemente al mes pudiendo de esta forma 

reolizor e.1 contoje del fotopico de 279 KeV de 2º3Hg luego de un período de

un mes hasta dos meses de enfriamiento. No se debe esperar o que decaiga 

más tiempo, pues en la primero vida media el isótopo decae 50 % y en la 

segundo decoe 75 i, luego sigue decoyendo de uno manero exponenciol, por 

lo que si se esperara mós tiempo poro hocer la medición puede decaer lo 

suficiente para no poder apreciar el fotopico con nitidez, pues la cantidad 

de mercurio presente es muy pequeña. Lo recomendable es que el contoje se 

reolice en lo primero vide medio y e mós tordor en lo segundo vido medio. 

En particular, poro el presente trebejo el contoje se realizo duronte lo 

primera vida media, sólo se espera que decaigan las interferencias. Esto se 

puede oprecior en los espectros tomados en los mismos condiciones o los 

diez días, o los doce días, a los dieciocho días y o los cuarenta y cinco 

días, con sus respectivos ompliociones, que se ven a continuación, (Figuras 

1, 2, 3). Estos espectros son tomodos poro mostror gróficomente por qué 

se cuento ol mes o mós (45 días) el 203Hg y no ontes. Aquí se puede

oprecior cloromente cómo el Compton continuo topo el fotopico y luego de 

un tiempo éste comienza a aparecer pudiéndose medir a partir del mes sin 
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Figura 1 : Espect.ro d'"' 11:1 mu�st.n, de nñón ,j8 c1:1ballo tom/jdos en los 

mismas i:onu i L I or,e� dtJ t.1 t�11,µu ( 7000 seg). distancia al detector ( 1 ,5 crn + 

distonc10 de lo rnrco (0.6 cm)? distoncio del rod10 de lo ornpollo (0,3 c,n)) 
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Figuro 2 : Amplioción del espectro en la zone de interés (donde esta el 

f otopico de 203Hg (en 279 KeV)y el de 75se (en 264 KeV)) de lo muestro de

riñón de caballo, mostrando como se ven los fotopico ol momento de 

contoje, tomados en los mismos condiciones de Uempo (7000 seg), 

distoncio ol detector ( 1,5 cm + distoncio de lo mico (0,6 cm) + distoncio 

del rodio de lo ompollo (0,3 cm)) o: 
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F1gura 3 : Amp11ación del espectro en lo zona de tnterés (donde esta el 

fotopico de 2º3Hg (en 279 KeV)y el de 1Sse (en 264 KeV)) de lo muestra de

rrnón de caballo, mostrando los fotopico interferentes completamente, 

tomados en las mismas cond1c1ones de tiempo (7000 seg), d1sttmc1L al 

detector ( 1,5 cm + distancia de la mice (0,6 cm)+ distancia del radio de 1 a 

ampollo (0,3 cm)) a: 

3 2 O 4 

1 O E, 8 

(, .l. ;- ·) ,) 
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ningún inconveniente También se puede apreciar la interferencia debida al 
238u que se ective; y luego de un mes decoe, poro mostn,r un espectro con

sólo la interferencia debida l:ll 75se.

El análisis por activación neutrónica del mercurio en muestras r.,m

b1entoles est� esenc101n,ente besado en dos red101sótopos, t97Hg y 2Cl3Hg

Otros rodioisótopos ( 197mHg, 199mHg) hon sido usados octjsional- mente.

La reacción nucleer 196Hg ( n, ;r ) 197Hg aseguni la alta sensib11idad

debida a la altF.t ect1vac1ón La vida media del producto de la reacción 

(T 112 = 64, 1 h) permite usar tt empos relativa mente cortos de 1 rrad1 ación,

mientras que al mismo tiempo es suficientemente largo para permitir la 

sepereción radio-química de mercurio. Una desYent6j8 el user 197Hg es la

baja energíe de radiación de los rnyos gamas, (los que son difíciles de 

medir en la presencia de rayos gamas más energéticos de otros 

redi oí sótopos). 

La reacción 2º2Hg ( n, � 2º3Hg es menos favornble desde el punto de

vista de sensibilidad y de tiempo de irrndi8ción. Por otro lado, la ·.,•ida 

media larga del 2º3Hg (T1 /2 = 46 .. 59 d ) permite llevar a cabo una deter-

minación no-destructiva de mercurio después de un período de en

f ri amiento adecuado para permitir decaer 1 a actividad de 1 a matriz. Dos 

,�eacci ones nuc 1 ear-es son posi b 1 es : 2º3Tl ( n, p ) 2º3Hg y 206pb (n, oO 
203Hg.

Sin embargo, sus efectos en la determinación de mercurio son insignifi

cantes debido a las bajas secciones eficaces y bajo contenido de Tl y Pb en 

muestras ambientales. Por tratarse en este trabajo de una técnica no 

destructiva se utiliza éste radioísótopo, el 2º3Hg, para realizar los

contajes, por su tiempo de vida media más largo. 

Errores debidos a los propios protectores en los estándares de mercu

rio son posibles porque el mercurio exhibe una absorción alta de neutrón de 
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sección eficez (31 oo barns por 196Hg), sin embargo p6ra les C6ntidodes de

mercurio usadas como estándares en los análisf s de muestras ambientales 

(usuolmente menores que 1 µg) estos errores son insigníficontes. 

3.2. Determinación de la Ausencia de Interferencias en Ampollas de Cu�rzo 

en e 1 F otopi ca en 279 KeV de 203Hg

Luego de realizar los contojes a uno semono, o dos semanas, a tres 

semenes y al mes se observfl que aparece la señal en 277,6 KeV debid� al 
238u irradiado que pasa a 239Np !d éste tiene una vida media de 2,355 días,

por lo que al coba de un mes no hoy señol oprecioble. Por consiguiente, se 

pueden realizar los contajes de las muestras y los potrones sin ninguna 

tnterrencia alguna debida a las ampollas de cuarzo luego de un mes, pues la 

único inteferencio desoporece ol cobo de este tiempo. 

3.3. Algunos Problemas en Anblisis por Actlvación de Mercurio (24 , 46 , 50, 52)

Vo que lo concentroc16n de mercurio en les muestres emb1entoles tiene 

generolmente muy bojos pérdidos de mercurio debido o la absorción en 

envoses (l6) pueden ocurrir pérdidos dunmte su nlmncennmiento,

1rrod1oc16n o trotemlento qulm1co en los muestres. Lo elte volet1Hded del 

mercurio y sus compuestos pueden cousor serios pérdidos vio 

volotilizoción por sus estados en el procedimiento onol ítico. 

3.3.1. Pérd1dos por Almocenem1ento 

Perdidos de mercurio durante el olmocenomiento de soluciones de 

mercurio diluí dos hon sido informados e investigodas por muchos autores. 

Stgue, de esos trebejos que los pérd1dos de mercurio a nivel de sub-ppm 

pueden ser significolivos (hosto vorios cientos de porcentoje). Los 
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sección eficaz (3100 barns por 196Hg), sin embargo para las c11ntidodes de

mercurio usadas como estándares en los análís1s de muestras ambientales

(usuolmente menores que 1 µg) estos errores son insigniflcontes. 

3.2. Determinación de la Ausencia de lnterf erencias en Ampollas de Cu1:1rzo 

en el Fotopico en 279 KeV de 203Hg
Luego de reolizor los contojes o uno semono, a dos semanas, a tres 

se manos y a 1 mes se observa que F.iparece 1 e seña 1 en 277 ,6 KeV debí da a 1 
238u irradiado que pasa a 239Np !J éste tiene una vida media de 2,355 días.

por lo que al cabo de un mes no hoy señol oprecioble. Por consiguiente, se 

pueden realizar los contajes de las muestras y los patrones sin ninguna 

1nterfencia alguna debida a las ampollas de cuarzo luego de un mes, pues la 

único inteferencio desoporece ol cobo de este tiempo. 

3.3. Algunos Problemas en Anólisis por Actlvoción de Mercurio <.24, 46, 50, 52)

Ve que lo concentroc1ón de mercurio en les muestres emb1enteles t1ene

generolmente muy bojos pérdidos dé mercurio debido ,., ln nbsorción en

envoses (l6) pueden ocurrir pérdidos duronte su olmocenomiento, 

1rred1oc1ón o trotom1ento químico en les muestres. Le elte voletflided del

mercurio y sus compuestos pueden cousor serios pérdidos vio 

volotilizoción por sus estodos en el procedimiento onolítico. 

3.3.1. Pérd1dos por Almocenem1ento 

Perdidos de mercurio duronte el almacenomiento de soluciones de 

mercurio diluídos hon sido inf armadas e ínvestigodos por muchos autores. 

Sigue; de esos treboJos que les pérd1dos de mercurio a nivel de sub-ppm

pueden ser significolivos (hosto vorios cientos de porcentoje). Los 
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pérdidos dependen de lo flCiijez � de lo composición de lo solución y el 

oumento con e 1 ti ernpo de a I macenflmi ento. Las pérdidas por envases de 

polietileno son más altas que en las de vidrio. Signífícfltívas pérdidas 

también han sido observadas en teflón. De acuerdo a una referencia (�m, el 

teflon es más conveniente que el vidrio o polietíleno. 

El mecanismo de las pérdidas de mercurio por en•1ases de polietileno o 

vidrio ha sido investigado por Benes y Benes & Rajman. Se ha encontrado 

que lo obsorción físico es responsoble por los pérdidos por envoses de 

polietileno mientras que la absorción química l:idernás de la absorción 

física está involucrada en las pérdides en envases de vídrío. 

Pérdidos de mercurio duronte el olmocenom1ento tornb1én ie producen 

por volotilizoción. Lo reducción de Hg(II) y desproporcionorniento de Hg(I) o

Hg(I I) y Hg(O) seguidas por volatilización de la última han sido sugendas 

como un posible meconismo de estos pérdidos. 

Vorios medidos hrm sido propuestos poro prevenir pérdidr,s de mercurio 

en soluciones diluídos duronte el almacenomiento. Las pérdidas en 

soluciones acidificadas son menores, aunque todavía ocurren. Solamente el 

ócido nítrico previene ef ectivoment.e los pérdidos de mercurio. Algunos 

outores recomiendan la odición de fuertes agentes oxidantes, por ejemplo 

KMn04 o tones Cr2o/- . Ninguna pérdida fue observada de soluciones 5 �

v/v en HN0
3 

conteniendo 0,05 1 de iones Cr2�2- durot-tte el olmoceno

miento en envases de vidrio y polietíleno durante 5 meses y 100 días, 

respectivamente. Soluciones de mercurio acidificadas a pH < 1 y < 5 pueden 

ser almacenadas por 5 y 8 días, respectivamente sin significativas

pérdidas. Por este motivo en el presente trabajo se conserva los 

estándares de mercurio en una disolución de HN� diluido 1 M, para evitar 

pérd1das s1gn1f1cat1vas. 
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3.3.2. Pérdidas durante la lrradiac�ón 

Significotivos pérdidos de mercurio Uenen lugor duront.e lo irrodio

ción de las muestras estándares en envases de polietileno. El mercurio se 

pierde por la adsorción y volatilízación, la última siendo acrecentada por 

los elevodos temperoturos en los conoles de irrodioción !J lo densidod del 

flujo neutrónico. Pérdidas de hastfl el 80 % fueron observadfls durante la 

irradiación de 12 - 65 hrs a un flujo neutrónico de 1 o12n.cm2-.seg 1 -

mientros que fueron insignificontes por irrodioción de 5 - 1 O rnin o 5 x 

10 13 n.cm2-_seg 1-. Las pérdidas de mercurio de soluciones acidifictidi:lS

fueron insignificantes por tiempos de irradiación hasta 1 hr a un flujo 

neutrónico de 1012 n.cm2-.seg1 •. Adición de ácidos o de agentes 

ocomplejontes no previenen pérdidos de mercurio por irrodit."Jción. Los 

pérdidas parecen depender de la naturaleza de los muestras. 

Poro minimizar las pérdidas de mercurio, en el presente trabajo, du

ronte lo lrrod1oc1ón y el sellodo de los ompollos, los pot.rones se prec1p1t. �m 

como HgS paro evitor volotihzoción, y luego los ompollos de cuorzo 

conteniendo patrones y muestras se congelan ontes de sellarlas, con r� 

1 f quido, cuidendo que el selledo see totelmente herméttco y son irrndiades 

en "canes" de aluminio, igualmente herméticos, de ésta forma son 

irradiadas en estado congelado. Sin embargo se observó previamente en 

unes pruebes reellzedes s1n prec1p1ter el petrón de mercurio como HgS. En 

estas pruebas se procedió a irradiar el patrón de mercurio en solución 

ácida que fué agregada a la celulose dentro de las ampollas, luego se 

procedió ol sellado, previo congelomiento con N2 líquido, poro evitor

perdidas. Se obtuvieron resultados sumamente malos, pudiéndose apreciar 

fuertes pérdidas en los patrones luego de la irradiación, comprobándose lo 

expuesto con anterioridad. 
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De manera de evitar las pérdidas de mercurio durante lei irradiación 

Brune y sus colaboradores llevaron o cobo una irTodioción a - 40 \)C en un 

crioestodo (enfriódo con hielo seco), subiendo lo focilidod de irrndioc1ón. 

Lo irradiación usada fué de más de 1511rs .. El enfriamiento de muestras 

durante la irradiación también fue aplicado por otrns investigadores 

3.3.3. Pérdidas en el .. Secado por Congelamiento" (Liofilización) 

Muestras ambientales son e menudo líquidas o sólidas conteniendo 

considerables cont1dedes de aguo. Lfquidos o rnuestr�s con olto contenido 

de humedod no pueden estor sujetos o lorgo tiempo de irrodHtción y/o 

flujos neutrónicos ya que la alta presión que se do en los envases como 

resultado de radiólisis de agua o descomposición de substencia orgánica 

(con lo formoción de productos goseosos) puede conducir o lo rotura del 

envase de muestras. Por otro lodo, el secado de las muestras inclusive a 

temperatures moderadas conduce a serios pérdidas de mercurio. 

Actuolmente es uno próctico común someter o los rnuestros de conte

nido olto de ogua al .. secodo - congelodo ". Sin embargo no está muy chiro 

si las pérdidas durante el " secodo por congelamiento .. ocutTen. Algunos 

autores observan pérdidas significativas mientras que otros no. 

En el presente trobojo se observon resultados diferentes en esto téc

nico, es decir cuando las muestras son sólidos y tienen porcentajes de 

humedod olto, que es el caso de todos los muestras con las Que se trabaja, 

no se observon pérdidos ol "secorlos congelóndolos", pues se obtienen bue

nos resultodos, sin emborgo no es el coso cuondo se irradien petrones 1 í

quidos, pues como se menciono o continuación, se observan pérdidas signi

f1cet1Yas. En oposición o ésto en el coso del patrón precipitado como HgS, 

no se observon pérdidos significotivos, y ésto do uno pouto sobre el troto

miento que el mercurio debe seguir, pues como yo se ho mencionado es su

mamente volétil. Se observo que esta técnico es muy adecuado para el ené-
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lisis de mercurio, pero en muestros sólidos. 

Si se irradian estándores húmedos se observan pérdidas de alrededor 

del 1 O � de 2º3Hg, según olgunos outores, pero no se observon pérdídos en

estóndores secos (4G)_ Esto se comprueba en el presente tn;bo jo, puPs se

observan pérdidas significativas cuando se irradian estánd6res húmedos, 

no os í cuando se irradian los esténdares precipitados corno HgS, en I os 

cuoles no se observon pérdidos. En el presente trobojo se rellliztJron 

pruebas preliminares de irnidiacíón de patrones húmedos, es decir, en 

ampollas de cuarzo ultrapuro se introduce la celulosa de la rnisrna f orrna 

ye menclonedo y luego se introduce el p�trón de mercurio en solución de 

HN03 d11u1do a pH 1, por últ1mo éstas son selladas congelándolas prev1a-

mente con � líquido, el resultado Que se obtiene es que se obserY1:m 

pérdidas significativas, por este motivo se opta por el segundo método, en 

el cual se precipita el patrón de mercurio como HgS. 

El comportamiento de mercurio inorgánico, alcalino y arilmercurio du

rante el "secado - congelado" de varios materiales biológicos fué investi

gado por La Fleur. El porcentaje de pérdidas no excedió el 3 %. Sin embargo, 

en algunos fluidos biológicos o soluciones en HCl la pérdida fué signi

ficativa. En los fluidos biológicos las pérdidas pueden ser reducidas a

menos del 10% añadiendo cisteina o heparina. En contradicción a los datos 

arriba mencionados Litman y ca-autores informan pérdidas de hasta 70 % 

después del "secado por congelamiento" de pescado, herina y muestras de 

sedimento. Les pérdidas de mercurio tnorgéntco parecen depender de la 

acidez de la solución. Las pérdidas de mercurio inorgánico y metilmercurio 

después del secado por congelamiento de soluciones acuosas también 

fueron investigadas por FoldzinskB y Zmijewska, quienes encontraron que 

el mercurio se retuvo cuantitativamente en celulosa pretratada con 

tioacetamida. Esta técnica se utiliza en el presente traba.to con buenos 
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resultodos, como se podró oprecior mós odeltmte. Montol',10 y col�borodores 

investigaron pérdidas de Hg(II) después del "secado por congelamiento" de 

muestros acuosas con dependencia de lo acidez. 

3.3.4. Otras Pérdidos 

Los pérdidas de mercurio durante el calentamiento o temperaturas 

moderadas. baja temperatura. cenicienta o cenizas húmedas de li:1S mues

tros hon sido reportodos como menores de 1 µg de mercurio. Tombiét) hon 

sido reportadas pérdidas de mercurio durante lo Hofili2ac1ón <25). duninte

la apertura de ampollas <16) y durante la digestión c12) ts, 20, 40).

3.3.5. Preporoción de Estóndores de Mercurio poro lrrodioción 

Pocos veces ha sido usado el onólisis de octiYación absoluto paro la 

determinación de mercurio en muestras ambientales. Es una práctica 

común i rrodi or 1 as muestras juntas con están dores odecuodos. 

Lo preparación de los estándares de mercurio pera irradiación pre

senta algunes d1ficultades. La irradiación de cantidades en miligramos de 

mercurio compuesto puede conducir o errores de los propios protectores. 

Lo evoporoción de soluciones estándares conteniendo cantidades en micro

gramos de mercurio en los etwoses de irradiación puede resultar en senos

pérd1dos de mercurio por volot11izoclón. 

Por otro lado, grandes cantidodes (decenas de mililitros) de solucio

nes no pueden ser irradiados por lorgos períodos y un flujo alto de densidod 

neutrón1 co. 

En el presente trobojo los potrones de mercurio son preparados por 

probetos de ( 1 O - 50 µl) y de (200 - 1000 µl) de soluciones estóndores en 

ompollos de cuorzo y luego se sellen los ompollos, previamente congelodos 

en N
2 

l íQutdo. Soluc1ones estándares son prooeteadas en un portador 

adecuado, aQuí se usa celulosa, y son luego irradiados. 
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Ronda y coloborodores usaron estándares mulUelementos conteniendo 

mercurio preporodos probeteondo soluciones est6ndores respectivamente 

sobre papel filt ro. Los estándares fueron luego irradiados en envases de 

polietileno. Los autores sostienen que no ocurren pen11das de. mercurio 

duronte lo irrodioción. Ellos sugieren f ormoción de compuestos 

intermetólicos corno uno posible explicación de la ausencia de pérdidas de 

mercurio durante la 1rradiac1ón. Kim y Sunoko usaron Au y Co (en forma de 

alambre de Al) en vez de mercurio. 

Algunos autores recomiendan que se oñodo tioúrea, cisteína. tioo

cetamida o sulfuro de amonio a los estóndores para minimizar la 

volatilización de mercurio antes, durante y después de la in-adiación 

neutrónico (46)_ Es por este motivo que en el presente troboJo se hoce

reoccionor lo solución que contiene el mercurio con tioocetomido poro 

evitar pérdidas de mercurio por volatilización, de esto fonna se precipita 

el HgS que es mucho más estable. El N� se ad1c1ona parn darle el medio 

básico adecuado, para que ocurra la reacción. 

3.3.6. Preperec16n de Muestres pore lrrodioción 

Muestras o fluídos de alto contenido de humedad están frecuente

mente sujetos al secado por congelamiento antes de la irradiación. Las 

pérdidas de mercurio después del secado por congelamiento han sido 

discutidos arriba. Olmez y Aras irradiaron muestras biológicas en fuentes 

de 60Co antes del secado por congelomiento de manera de convertir los 

compuestos volotiles de organomercurio a menos volátiles, y evitar 

pérd1 deis de mercurio. 

El secado de las muestn�s a temperaturas elevadas ha sido raramente 

practicado ya que las pérdidas por Yolatilización son posibles. 

Algunos outores llevaron e cebo el secado en desecadores ol vacío 

sobre P205.
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Los 1 íquidos fueron congeledos entes de le irradieción e irradiados en 

estodo congelodo de monero de reducir pérdidos de mercurio y prevenir lo 

contomineción cruzada. Brune y Jirlow recomendoron derretir lo capo 

exterior de lo muestra irradiado poro eliminer lo contaminación de las 

peredas del envase. 

En lo literoturo no se observon pérdidos en moterioles biológicos 

después de lo irradiación C46). En el presente trobojo tompoco se observan 

pérdidos en las muestras luego de lo i�dioción. 

3.4. Instrumentación Utilizada 

Lo instrumentación utilizada en este trabojo es lo recomendado An lo 

literoturo C9, 18, 25). 

Sistemo de contoje: Un detector plonor de germonio hiperpuro (HPGe) 

con Yentono de berilio ( FWHM (resolución ) de 1,6 KeV en el fotopico de 

661,6 KeV de 137cs y 1,0 KeV en el fotopico de 122 KeV de 57Co).

Lo corocterístico principol y lo gnm ventojo de un detector de HPGe es 

su olto resolución en comporación con un detector de INo(Tl), habiéndose 

encontrado un factor de 30 en el FWHM (full width at half maximum) del 

niYel de cuentos. Es típico uno resolución del orden de los 2 KeV poro 

energío incidente de 1,33 MeV, lo que resulto cloromente superior, en 

comporoción con los 80 KeV que típicomente pueden logrorse con un 

detector de yoduro de sodio. Gracias a ésto, muchos niveles de energía 

nucleor pueden ser identificodos fócilmente, grocios o los detectores de 

HPGe, pues ontes éstos no eran vistos en detectores de INa(Tl). Esto ha 

hecho que la espectrometría gama evolucione notablemente C45). 

El detector plonor, que es en porticulor el que se uso poro este trobojo, 

resulte apto para la medición de fotones goma de baja energía. Suele 

utilizarse entre los 2 y los 200 KeV, para lo cuol el criostato viene 

provisto de una ventana de berilio C4s).
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3.5. llmi toe iones de lo Espectrometrío Gt2ma <24, so)

Las limitaciones de la espectrornetría afecton de 1Jn modo directo los 

resultodos de los on61isis. Los dos limitociones mós irnportontes de la 

espectrometría gema son Jtj existencia en los espectros del fondo de 

Compton continuo, debido al efecto Cornpton de los ra1Jos garn(I de 1.11t.as 

energíos, y los despl�zom1entos de gononc10 y urnbrol debidos o lo folt.o de 

estabilidad de los equipos electrónicos que se utilizan para la 

espectrometrí a gama. 

La primera limitación efecto la sensibilidad de la detección de los 

fotopicos de energías correspondientes a los zonas del Compton continuo 

de picos de energías más altas y su magnitud depende de la complej1dod 

del espectro y del número e intensidad de los fotopicos de energías altas, 

mientros que el desplozomiento de lo gononcio y umbrol ofecto 

fundamentalmente en los casos de resolución medionte computadoras de 

espectros gama muy complejos. 

Se han desarrollado métodos pare ev1tar en lo posible ambas llt l)i

tociones existiendo diversos procedimientos poro reducir o suprimir el 

Compton continuo del espectro, incrementando lo magnitud relativo de los 

fotopicos, y para limitar o controlar la estabilidad ae los componentes 

electrónicos de los espectrómetros. 

- Supresión del Cornpton continuo de los espectros

Lo relación alturo del pico o altura del Compton continuo de los espec

tros depende fundamentalmente del tamaño del cristal o volumen activo 

del detector. Esta relación ha sido mejorada progresivamente a medida que 

se manufacturaren cristales de mayor tamaño; sin embargo, al 

incrementorse el tomoño del cristol, oumento el fondo y decrece lo 

resolución del detector por lo que este incremento tiene un límite def1nido. 
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Existen vanos rnétodos instr-urnentales para supnrmr el Cornplon 

continuo en los espectros garna trncie.ndo uso de dos o rnas detectores lJ de 

circuitos electrónicos en co1nc1dencia parn rectrnzar los impulsos debldos 

al Compt.on e incr-erner,teir los corr-espondientes a los fotopicos. 

En el presente trdbtlJO ei Compton conUnuo no es lma fuerle ir,ter

f erenci a 1 u ego de 1 tiempo de espera eldecuado (un rnes o más), corno se 

puede eipreciar en la secuencio de figuros anteriores (Figuras l, 2 .. 3)_. pues 

las muestrl'ls decaen noteiblernente en este tiempo heiciendo de ésta rni:lnen:1 

que el Compt.on continuo disminu�a � por consiguiente no interfiera en la 

r'r1e,jit1ór1. 

- Desp 1 azam1 en tos de I a gananci e, � del umbra 1

Los desplozorrnenlos de lo gononcio y del umbral de los espectrófnetros 

afecton o la forrnei y resolución de los espectros si tienen lugor durante el 

período de la medida. Con los modernos equipos electrónicos i:lCtue,les este 

fenómeno raramente ocwTe en los espectrómetros de buena ce,l idad aun con 

mediciones 1je v1.:1rias trnn:is de dureic1on. 

Sin embargo, los púsibilidodes de realización de análisis por activa

ción instrumentales� eutomaticos con tretarniento de dolos por computa

dores exigen la estabilidad del equipo electrónico durante largos periodos 

de tiempo. Ello es difícil y siempre ocurren Ct'llllbios en lo colibroción del 

espectrómetro debidos a desplazamientos de lo ganancia y del umbn1l. 

La calibración de un espectrómetro relaciona h� energía del fotón 

incidente obsorbido por el cristol (como olturo del impulso eléctrico) con 

el número de canal e.n el que aparece el pico de absorción total o f otopico 

Un analizador perfectamente estable mantendría constante el rncremento 

de energío por ceinal (o gononcio) y lo líneo bose o urnbrol que es el cono\ en 

el cual la recta de calibrado corta a la abscisa, que cotTesponde al valor 

cero de la energía (Et= O). 
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Los espectrómelros mós modernos y sof is ti codos corecen de uno 

estobilid8d perfecto, y estén sujetos o combios en lo gommcio y en el 

umbral aunque sea en pequeña escala. Los mejores equipos actuales de olto 

eslob111 dod pueden f ácllmenle presentar desplozamientos de 1-2 cono les 

en el umbral y del 0,5 oo del �E/conal en la ganoncia en un período de un� 

semono. Aunque estos volares parecen pequeños .. adquieren una gran 

imporlonci6 en 1� región de oltas energíes de los onalizadúres de 2000 y

4000 cono les. 

Los esfuerzos para contralor las lirnitociones debidos o los desplaza

mientos de la gananc10 y del umbral son de dos tipos distrntos: a) control 

de desplozomienlos por métodos instrumentoles poro mejoror lo esta

bil i dod monteni endo en e 1 espectro en uno posición fijo un pico de ref e

renci o y b) corriendo los desplozomientos por ganancia y urnbrol ocurridos 

en el espectro mediante programas de análisis de datos generales. 

El onolizodor que se utilizo en el presente trobo_io es muy esloble, sin 

emborgo esté sujeto o cambios en lo gonancio y en el umbrol ounque sea en 

pequeña escale. Ésto se demuestra luego de codo contaJe, pues luego de 

codo contoje se reolizo uno colibroción poro observor Que no hoyon 

desplazamientos en la ganancia y del umbral; se reahza cada vez debido a 

que los contajes son largos y se podrían observ6r cembios en la 

colibroción, sin emborgo estos combios no resultoron sigmflcotivos. 

3.6. Muestros poro la Espectrometrío Gama <24, so)

Les muestres para la espectrometría gama no necesitan cumplir 

requisitos especiales, dodo lo gron penetrobilidod de lo rodioción goma 

Los muestros pueden ser sólidos o 1 íquidos y tener cualquier formo o 

tamaño. Se recomiendo el empleo de una copa de un absorbente de 

polietileno, u otro moteriol de peso moleculor bojo (mico) poro eliminor 
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los portículos belo y reducir el bremslrolhung. Asimismo, los muestros 

pueden colocarse muy Elle jodas del detector o próximas o él, de ,:;cuerdo con 

su intensidad, de modo que el tiempo muerto del analizador esté dentro de 

1 ímites aceptables. 

En general, no deben medirse muestras cuyo tiempo muerto de medidei, 

indicado por el registro el anolizador, sea superior a un 30-35%, dado Qu8 

se producen distorsiones de los picos y desplazamientos en los mismos, 

como consecuenc10 t.lel elevódo ntmo de medtdo. El método mós simple y 

sencillo de reducir el tiempo muerto del analizador en una medida es 

alejar la muestra del detector, disminuyendo la geometrio del conta_je. 

Para el equipo utilizado en el trabaJo se observa Qua al tiempo muerto no 

debe ser moyor de 2i poro obtener buenos resultodos debido o que el 

equipo es muy sensible. 

El único requisito fundamental que hay que tener en cuenta para poder 

comporor dos espectrns, por e.templo, el de los muestros desconocidos y el 

del comparador o comporodores, es que los muest�s deben de tener la 

mismo formo, lo mismo o oproximodo densidod, y ser medidos en lo misma 

geometría que los comparadores. Requisito que se tomft muy en cuenta para 

lo reelización de este trotlojo. 

3.7. Cálculo del Aree del Fotop1co <2�, SO)

En un espectro gomo lo octividod de un �dionúclido presente en el 

mismo se calculo por referencio o lo intensidad de uno o de varios de sus 

fotopicos, en genero! y por rozones de estodísticft de contaje se prefiere 

referirlo ol fotop1co rn6s prominente con respecto ol fon<io de lo región del 

espectro sobre lo que estó situodo, que no es necesoriomente el fotopico 

de mayor intensidad. 

98 



Para expresar la actividad la referencia puede hacerse respecto a algu

no de los siguientes por6metros: 

o) lo olturo neta del f otop1co;

b) el área neta total del mismo;

e) una fracción conocida del área neta total del fotop1co

Existen diversos métodos, propuestos por diversos outores poro lo evo

luoción de los fotopicos. 

El método más simple y que fue utillzedo primitiYemente P.S referir la 

octividod o lo olture neto del fotopico, descontondo el fondo continuo sobre 

el que el fotopico se asiento, mediemte uno interpolación lineal de los ac

tividades mínimos encontrodos o ombos lodos del mismo. 

Los analizadores multic1:1nales suministran la información en forma 

digitol, de esto formo hoce que el áreo de los fotopicos se puedo calcular 

mucho más fácilmente y con mucha moyor precisión, precisión que para un 

método dado, depende esencialmente de la estadística de la medida y del 

criterio seguido poro lo delirnitoción de los bordes del fotopico, y el 

establecimiento de la línea base del Compton continuo, sobre la que está 

montado el fotopico. 

El problemo fundornentol es lo deterrnlnoción de lo líneo bose, dodo que 

en el espectro gomo de uno mezcla de rodionúclidos, sólo el fotop1co de 

moyor energía está directomente sobre el eje horizontal de abcisos, 

m1entros que el resto de los f otopicos estón superpuestos o otros 

octividodes diversos, pero cuyo contribución principol es el Compton 

continuo de los fotopicos de energío mbs oltos. 

Los métodos para trazar la líneo de base son puramente subjetivos y

pueden resultor errores importontes en lo determinoción del óreo neto del 

f otopico, especialmente en oquellos cosos en que el fondo formado por el 

Compton continuo de los fotopicos de energías rnós altas represento uno 

frocci6n tmportonte de lo octlv1dód totol en eso regi6n del espectro. 
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En el caso de fotopicos cleiramente definidos sobre el Compton con

tinuo, ounque le,s líneos boses pueden dibujarse de formo subjetivo con 

voriociones considerobles, es cloro que el en-or introducido en lo 

determinoción del órea neto del f otopico es reloti-,•omente pequeño y 

corece de importoncia en los cólculos. 

Los métodos de evaluoción de los f otopicos, o partir de los do tos en 

formo digitol, suministrodos por los onolizodor-es multiconoles, pueden 

dividirse en dos métodos distintos, o) i:,quéllos que manipulan los datos 

digitales directamente. y D) aquéllos que ajustan los datos a unr1 deter

minodo función motem6tico que represento el fotopico, poro deterrninar el 

órea del fotopico medionte irüegroción de lo función. 

En este trabajo el método que se usa paro la evaluación de los fotopi

cos es el método del óreo totnl. El problemo que presento lo ophcoción en 

la práctica del método del óreo totol para lo evaluación de los f otopicos
_. 

es lo determinación de los bordes o canoles inicial y final del fotopico. 

El criterio o seguir debe ser lo mós objetivo y reproducible posible, de 

tol formo que se puedo seguir el mismo en lo determit1oción de los bordes 

del f otopico de lo muestro y del potrón. En generol ello no presento pro

blemas en el coso de fotopicos simples y prominentes (que es el caso del 

presente trobojo cuondo los mediciones se reolizon ol mes (o mós) de irro

diados los muestras), pero pueden surgir dudos en cosos de fotopicos com

puestos o próximos a otros fotopicos (que es el coso del trabojo cuando las 

medtctones de los muestros se reo11zon ontes del mes de 1rrod1odos). 

Existen vorios criterios poro determinor los bordes in1ciol y final de un 

fotopico. El criterio que se tomo en este troboJo es simple y muy emplea

do, es por observación da la actividad a ambos lados del fotop1co. eligiendo 

los 1 ímites del mismo, en el momento en que empiezo o subir o

estobilizorse lo e,ctividad, y eligiendo como bordes aquellos canales que 

presentan una actividad mínima. Se necesita aplicar de fonna intuitiva 
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los conocimientos sobre la naturoleza estadística de la medidB de lo 

rodi actividad. 

En port1culor ptiro el trobojo el 6reo que se obUene es el áreo dodo por 

el multiconol, el cuol se encuentro progromodo poro cólculo de óreo lotol, 

con la fórmula expuesta en la parte experimental. Sin embargo, para tener 

la total certeza de la eficiencia del equipo al realizar los cálculos. se 

reolizon éstos tombién monuolmente obteniéndose de esta monero 

resultados similares. Para el cálculo de Hneo de base, ésta se determina 

tomando cuatro puntos finales a cada lado tjel fotopico. éstos se tornan a 

portir de los puntos designados corno conoles iniciol y frnoL Estos puntos 

son promediados de tal forma que se obtiene el valor estimado de la lfnea 

de bose de 1 o derecha, con los cuetro puntos de la dereche promediados, y 

el valor de la 1 ínea de base de la izquierda, con los cuatro \la lores de la 

izquierdo promediodos. Con estos volares colculados es que se interpolan 

los puntos de tal forme que se traza la línea de base del fotopico y se 

obtiene el fondo. De esta formo se obtiene un valor de fondo mós probable, 

pues siempre existe uno gron incertidumbre osociodo con lo líneo de fondo 

C33). Los contojes se realizon hosto que lo estodístico del fotopico seo lo

mejor posible. 

3.8. Suovi zodo de F otopi cos 

El suovizodo de f otopicos es un trotamiento preliminar de los datos que 

se beso en la aplicoción de métodos estedrsucos de suavizado de los es

pectros poro corregir los oscilociones entre conoles debidos o lo esto

dístico de contoje, especiolmente en canales conteniendo un escaso 

número de cuentos. <24, so)

El suev1zado de los espectros es uno técnico matem�tico pora eliminar 

lo dispersión estadística de los espectros de altura de impulsos. Los 
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espectros suovizodos son muy útiles poro lo determlnoción de lo energío de 

los fotopicos, el cálculo de éreos netos y pero 1,., identificoción de 

f otopicos. 

En el trobojo se observo uno dispersión estodíslico no ton bueno corno �e

desearía en los espectros gama debido a que el número de cuentas acumu

lodas en ciertos canales no se encuentra en proporción con los demás. ello 

puede ser corregido indudablemente aumentando el liempLi de medición del 

espectro, pero ello no es siempre posible, por rnzones econórrncas. y por 

tiempo de dispon1b1l1dad del equipo. 

Así mismo si se sue1vi2a los fotopicos resulta muy útil para calcular la 

locolizoción y bordes de picos y poro identificor odemós si hoy olgún pico 

compuesto. 

El suevizado de fotopicos no afecta prácticamente a los fotopicos. 

mientras que disminuye de forma notable la dispersión en las zonas planas 

del espectro con menos número de cuentos (el f ando). 

Existen varios procedimientos para efectuar el suavizado de los 

espectros. El más utilizado y recomendado en le literatura es el ajuste de 

los contenidos de cinco conoles consecutivos o un polinomio de tercer 

orden y por consiguiente éste es el ojuste que se utiliza en este trabajo 

pora hocer el suavizodo. 

3.9. Desviaciones Estándor 

Como etope final de la identificación y cálculo de áreas de picos en un 

espectro, esté la conversión de la posición del p1co en energías y ló 

obtención de los porómetros estodísticos del óreo neto del pico colculodo. 

El céilculo de le desvioción estóndor del óreo neto del pico estó basado 

en las fluctuaciones estadísticas del contoje, tomando en consideración 

los voriociones estodísticos del óreo totol del pico y del fondo que se ho 

sustraído. También, e partir de los variaciones estadísticas del espectro 
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trotado se calcula el limite de detección de los picos existentes, o que 

debieron existir en uno región det.erminodfj del espectro (24, 5o)(corno es el

caso de la leche en polvo) 

En los casos en los que se lleva a cer·o la señal de fondo, blanco o nndo.

en nuestro instrumento de medición o medionte el método de lrolamientü 

de datos, se tiene olrededor de el valor cero una dispersión que no se. puede 

eliminar. Si esta señal de blanco (fondo, ruido) es muy grande en relación a 

lo se�ol totol, le diferenc1o podrfo, en rozón de lo dispersión estadístico 

de 1 os vo 1 ores, ser negativo (l l, 49)_

El blanco esta definido como la señal resultante de nn e_¡emplo que es 

1dént1co, en principio, ol ejemplo de interés, excepto por la substoncio 

buscodo que estó ausente (o pequeño comporodo con lo devioción estóndor

del fondo). El blanco debe incluir el efecto de especies interf eren tes (l 1)_

El célculo de las desviaciones estóndar del área neta del pico estó 

bosodo en lo natureleza estadístico de la medida de lo radit1ctividad. 

Aunque una medid11 de la radiactividad, libre de errores sistemáticos, 

viene regida por una distribución de Poisson, "estadístico de cuentas de 

Po1sson" <11), es generalmente acepledo que para un número total de

sucesos (cuentas) suficientemente elevodo esto distribución puede 

oproximorse por una distribución normol (gousiono) t'SO)_ Esto teorío sirve 

de bese en algunas referencias paro el C6lculo de limite de detección, sin 

emborgo, en este trobojo se prefiere utilizor el método de Rogers, po"" ser 

un método motemático, estadístico creado espechtlmente pon, el cálculo 

de límite de detección en onélisis por octivoción neutrónico. 

El cólculo de los desviociones estándor de codo resultodo es de sumo 

importoncio, pues se tiene el volor Que se deseo colculor y este volor debe 

ser precedido por un +/- , este +/- represento el grodo de confionzo con el 

cual será considerado el resultado. <11, 49)

El volar hollado de desvioción estóndor poro el .. con .. conteniendo po-
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trón de Hg muestra un valor más elevado del esperado por dispersión 

estodísUco debido únicomente ol flujo neutrónico, este volor es 

oproximodomente 2 �, lo que hace pensor que ha1d otros errores sumándose� 

uno de los errores principales que se encuentra es que al preparar los

potrones de mercurio lo cant.irJ,:,d de solución de mercurio Q1.Je se le oqrego 

o la celulosa no le cut,re tof.Blmente 'd esto hace pensfJr que no ha,dfl una

total l1omogeneidf:ld, por lo que ol ref.ll1zar los contajes la geornet.rí(] no 8:. 

la misma, y, por· e,onsig1Jiente, ceiusa esta dispersión de resultados

observod� Esto se de.duce debido ei que 1(1 desvi�c1ón estónd�r en los 

"cernes" que contienen el patrón de Se sí se tiene la dispersión estadístiu,

espereda, y la única diferencia que hay entre ambos patrones es q1 ,e al 

preperor el patrón de Se, éste sí cubre 16 celulostJ totalmente, pues se 

ogrego mós solución de potrón de Se, lográndose de esto manero lo 

geometrío deseado. Por consiguiente, pan, rnejoror lo desviación est.�ndtir 

en el .. con .. que contiene los patrones de Hg se debe diluir más la solución 

que contiene el potrón de Hg, de tol formo que ol odícionorlo o lo celuloso 

lo cubra toteilmente y de esta forma se logre una mejor geometría. 

Esto desviación estándar entre las ampollas conteniendo los patrones 

en el mismo " con " de oluminio se ve compensodo 1'.11 contor éstos con los 

muestros, de tol f armo que se obtienen buenos resultodos con desviaciones 

eslóndores pequeños, ya q11e 1 os resul tr:,dos son precisos. 

En el caso de la corrección por contribución de selenio al f otopico de 

2
º
3Hg, se tiene uno diferencio de óreos, en este coso (de diferencia entre

1 os vo 1 ores ha 11 odos) se traerá apare j adi::, una mayor dispersión de 1 os 

valores. 

Stgmo es lo medido de conftonzo en un expenmento; si éste es repetido 

se vo o obtener el mismo resultado, con el +/-ni, en todo ocasión. Este por

centaje es el valor desplegado con el óreo colculodo. Un diferente "'olor de 

sigma da como resultado un diferente i de error con los mismos ClatosC8) .
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El volar que resulto del cálculo de lo desvioción estándor del pro

medio de resul lados es el que se considera para expresar los resultados. 

pues es el que indica le dispersión que hoy entre un resultodo y otro de lo 

mismo muestra y de esta forma da el grado de confianza de la respuesta. 

Este valor se expresa en el resultado corno :t (2 x desviacion est6ndar del 

promedio de resultouos .) Que do un grado de conr1onu, de 95 � o la 

respuestei (34)_

Los demás cálculos de desviaciones estándares dan el rnar�en de 

confianza que liPn8 cada valor calcLJl(ldo de tal ronna QliB se puedt1 

oprecior que el Véllor calculodo poro cod¡'j muestro con su respecti, .. � 

desvioción estándar se encuentra dentro del valor teórico. 
, 

3.1 O. Medición de Porcentoje de Humedod 

El secEido de las muestras paro hallar el % de humedad es importante 

y recomendable pera poder establecer el peso seco del material analizado, 

preferiblemente éste se debe hacer con una medida en otra porción de 

muestre, por separado y de esta f onrn� dar resultados exactos con pesos 

exactos (secos) C39). Por este motivo se realiza éste cálculo en el presente

trabajo. 

3.11. DescE1rte de Datos - Test Q <26)

A todo experimentolisto le es forniliar la situación en lo cual uno (o 

posiblemente més de uno), de un set de resultodos oporece diferente de. lo.s 

demós en el set sin razón. Semejonte medición es llomada • fuero de 1 íneo·. 

En olgunos cosos un .. fuero de líneo • puede ser atribuido o un error 

humano. Stn emtJorgo, a veces cuondo aquellos valores erroneos obvios han 

sido eliminodos o corrigidos, volores los cuoles porecen que eston ·fuero 

de 1 ínea" pueden todavía ocurrir. En este coso pueden ser conservados, su

cedo lo que sucedo o pueden encontrerse algunos medios para probar esta

dísticomente yo sea que debo o no ser rechozodos. Obviamente los vol ores 
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finoles presenlfldos con re.l1Jc1ón lj volar promedio y lti desvioción est.6ndt1r 

ve ha depender de que sean o no los .. fuera de I ínea" rectrazados Desde que 

les discusiones acerca de la precisión y exactitud del método depende de 

estos volares finl'llP.s, P-slns deberífln ser siempre hechos rJe forma 

evidente selj q1te los "fuera r1e I inea" hayrm sido rechazados y s1 es así, por 

qué. Por éste motivo s1; realiza este test. para el presente trabajo. La 

discusión de errores hast� ohoro ho quedodo en la asunción de que la 

distribución de las medidas repetidas son normales o casi normales. Una 

razón para la presencia de los " fuera de 1 ínea .. puede ser que esta 

asunción no es válida. 

Idealmente, medidas adicionales deben ser hechas cuando se ha 

sospecha,jo de un valor obtenido, particularmente si algunos pocos valores 

han sido obtenidos anteriormente. 

Esto puede ocloror el resultodo, seo que el volor sospechoso debedo 

ser rechaztido o no, y si este es retenido lombién reduce hasta cierto punto 

su efecto sobre la media y la desviación estándar. 

Es por éste motivo que en el presente trobojo. en el coso del copepodo 

homogenizodo se hacen muestrns odicionoles, y así de. ésto manera se 

puede descartar los .. fuero de línea k' además de rneJorar los resultados y 

sus desviociones estóndores, en precisión y exoctitud. Tombién se oplico 

éste test poro las demás muestros, en los resultados que salen de rnngo 

pora comprobar si se deben de considerar o no. 

Cuando las medidas son repetidos sólo unas pocos veces (que es lo 

común en trabojo analítico), el rechozo de uno de los valores causaría uno 

gron diferencie en la media y la desvioción estimdor. En particulor, la 

précti ca de hacer tres mediciones y rechazor 1 o único que difiere más de 

los otros dos hechas será evltodo. Se puede mostror que un meyor estimodo 

confioble de lo medida es obtenido, en promedio, usando el intermedio de 

los tres valores antes que la media de los dos valores no rechazados. 
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3. 12. Límite de Detección

Uno de los principoles beneficios de usor métodos instrumentoles en 

onólisis es que ellos son ceipeices de detector y determinor contidodes 

mucho mós pequeños de onólisis que los métodos clósicos. Estos beneficios 

han sido aprovechados para apreciar la importancia de las concentraciones 

trazo de muchos materiales, por ejemplo en muestras biológicas y 

ombientales, y así para el desarrollo de muchas técnicas adelantadas en 

las cuales los bajos límites de detección son el mayor criterio de 

prósperos oplicociones. (34) 

La noción de 1 írnite de detección, aplicada a las técnicas de análisis de 

trozos, está íntimomente ligado 6 la necesidBd de in'.1esti9Br niveles de 

concentración cada vez más pequeños. cercanos a cero en muchas 

ocosiones. Cuondo se enfrento este problemo, tonto lo técnico en sí mismo 

como el método empleado y, mós aún, lo propia capacidad del analistB para 

juzgar en forma adecuada sus resultados, son puestos a prueba. c11 
J 
49)

En términos genero les, el 1 ímite de detección de un onólisis puede ser 

descrito como lo concentroción que do uno señol instrumentol significoti

Yomente diferente del blanco o señal de fondo. La deflnición del límite de 

detección estó bosodo en uno opropiodo interpretoción de lo frase 

usignif i cati vomente diferente" C34)_

Entonces, el 1 ímite de detección es le menor cantidad que puede me

dirse de un elemento bajo ciertas condiciones. En otras palabras, el límite

de detección se define como lo concentroción de un elemento que produce 

uno señal, en el espectrómetro y bojo determinodas condiciones (3)_ Por 

esto se dice que el 1 ímite de detección esta relocionodo (y lo relación es 

de dependencio) con el proceso de medición c11• 49)_

Para el cálculo de 1 ímite de detección en este tnibajo se utiliza el 

método de Rogers <42)
1 

pues este método esta basado en el de Currie <11\

con lo diferencio de que el método de Rogers estó colculodo, molernótico y 
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estadísticamente, e:-:.pec1dlrr1ent.e para el dridl1s1:; por activación neutró-

ni e e, in s t ru r11t� n la 1 

Este método reil1'ula. eil igual que el de Currie, tres por6metros· a) el 

límite crítico (Le), r¡11e es el nivel de sefial neto (responsaD1lidai1 1nstru-

menteil) sobre 1:d cual lt1 señol observade puede ser con sequndtlt.l n::cunu� " 

cido corno detectada, b) el ifrrnte de detecc1ón (Lo), es el � ..... t'rdaderct nive,

de señal net.o en el que se puede esperarse a priori tener uniJ primera 

de te e e i ó n, y e ) e l 1 í rn i te de de te nn i na e i ó n ( L0) . es e 1 ni ve 1 a 1 e u 31 1 a

prec.1s1on lP.!Jlt"ili:! p1rn1:lr rP.r ::,at.1:=.1::ic.t.ona p,:ira la determinación r:.1wnt1 -

tat1va (l l)_

3 13 Resultados Obtenioos en Comparac1ón con los Teór1cos � 

Pera poder discut11- el grado de confianza que tiene este métoao con 

respecto e los resultados teóricos de estas muestras se tiene la Tabla 16 

donde se observa los valores teóricos, los valores obtemdos y por tiltimo 

los límites de detección calculados para cada muestra. 

Tabla 16 : Contenido de Hg (en pprn) Teórico !:J Experimental en las 

Muestras, Lím1te Lie Detección Calculf:ldo (en ppm) para las 

Muestras y Contenido de Se (en ppm) Teónco 

pulpa de pescado 

homogenizado 

hñón de caballo 

copepodo homogt 

nizado 

leche en polvo 

teórico experimenta 1 

0,47 :t 0,0�(:tl(f) 0,556 :t 0.,017 

0,91 1: O,ü8(8,3%) 0,906 :t 0,075 

O ,28 :t O ,01 (:tl <r) O, 168 :t O ,025 
[2,2 - 4 ,2]* n(I se ve
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en ppm

O, 1 32 :t O ,072 1 �··' * o ..3(:t 1 cr )
0,143 :t 0,026 4,67 :t 0,,3(6,4$) 

0_,075 :t 0,016 3,0 :t o ,.2(:t l O") 
O ,088 ± O ,,040 [26.,7 - 41,,1 ]*



El gran problema que se obser·va en las muestras en que no se ontiene

los resultodos deseodos es que lo contidod de selenio presente en estos 

muestros es olto impidiendo de esto f om10 lo bueno medición del mercurio. 

Otro problema que se puede observar es que, en el coso de los resul

tados en que no se obtiene el valor esperado, el límite de detección de

estas muestras es alto, haciendo de esto formo que el resultado se veo 

desviado de I va I or esperado. 

Sin embargo, algo que se puede apreciar de los resultados es que en el 

coso en que el I írrn te de detección se encuentro bostonte por debo jo del 

contenido de Hg, se obtienen resultados buenos, por lo que se puede esperar 

que, haciendo uno separación rodioquímico, estos resultados me_¡oren 

notoriamente. Sin embargo, si se desea empleor este método pan, analizar 

muestros que estén en el orden de 1 ppm, se puede utilizor el método 

instrumental solamente y con bastante eficiencia, ohorTóndose de esta 

monero lo tediosa separación radloquímica muchas veces necest1rie para 

· .ifMe tipo de análisis.

Cuondo se busco un elemento que se supone en muy bojas concentro

ciones, no se puede oseguror que esté presente c11, 49); éste es el caso del

onólisis de mercurio en lo leche en polvo. 

Trobojos previos en mercurio con el Loborotorio de la Ciudod de Kon

sos, muestren que pescodo, come y oves contienen Yirtuolmente el 

mercurio presente en uno diete. Anélisis de interés ind111iduel mostró que 

el pescodo contiene lo moyor contidod de mercurio. En un estudio previo o 

éste, que no incluía pescodo, se encontró que el comorón tenío lo méts olto 

concentreción de mercurio comperodo con los otros oHmentos comunes (47)_
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3.14. Mejores del Método 

Este método se mejorn si se hoce uno separación radioquímica, pues 

de esta forma se separarían los elementos interferentes y se bajaría el

1 ímite de detección de tol formo que se podrío detector mercurio en el 

orden de ppb. Otra forma de rne_iornr el método es sometiendo las mueslnjs 

o un mayor tiempo de irradiación y/o a un moyor flujo neutrónico.

La seporación redioquímico que se utilice depender6 de lo muestro que 

se desee analizar y cada experimentador debe t"ijar el método a seguir 

según la muestra que desee am1lizar. 

3.15. Ventajas y Desventajc1s de los Difernntes �1étodos (�4, so)

Es indudable que heblando en términos generales las ventaJas del 

onólisis por activación en su fonna radioquímica son claras: 

o) El equipo necesario pon, lo medido de la octi11idod es muy simple y

boroto, al alcance de cualquier leborotorio. 

b) El empleo de la separación radioquímica aumenta la sensibilidad de

determ1nec16n del elemento, sobre un método 1nstrumentat en Igualdad de 

los restontes porómetros. 

c) Lo precisión de un6 determinoción con seporoción radioquírnico es

generalmente mayor que en uno determinación instrumental, dependiendo 

en gran parte del rendimiento de lo sepon,ción, que puede corregirse 

mediante el empleo de portodores isotópicos del elemento a determinar. 

Pero los inconvenientes del enélisis por eictivación empleondo 

seporoci ones son tombi én i mportontes: 

o) Je separación rodioquímica consume un tiempo apreciable, ele11ando en

consecuencia el costo del análisis; 

b) Jo separación rndioQuímica es frecuentemente tedtosa y complicada y

requiere personal entrenado para re6lizarla; 

11 O 



e) estó sujeto con rrecuencio o lo posibilidod del error humono;

d) resulte más difícil eutomeUzar los métodos rndioQuírnicos que los mé

todos puramente i nstrurnent.e 1 es; 

e) no se pueden d�r recet�s generBles v6lid�s de sep�r�ciones rodioquí

m ices, si no que lo s�peirac i ón de cada e I ement.o en diferentes rnatri ces es 

un probleme; ,jist.int.o, que necesitti ser comprobado previljrnente; de esta 

forma antes de realizar un procedimiento rndioquírmco, hi:ly que dedicar un 

gran esfuerzo a cornprobar los resultados del mismo, bien con el empleo de 

trazadores ra,jiact.ivos, bien analizando matrices de composición conocidlj, 

f) es dif í c11 rea 1 izar anti lisis de grandes series de muestras ernp l eando

séporec Iones rod1 DQU I r nl cos, debido o todos est.os ci rcur,st.orict os. 

Por otro porte, los métodos instrurnentoles no destructh1os presenton 

los ventojos de rnpidez en le obtención de resultodos, conser-.1oción de la 

muestra, posibilidad de automatización, y posibilidad de analizar grandes 

series de muestn.:is de un modo económico. En conf.r(Jportido ofrecen los 

inconvenientes, de que el equipo necesario es muy costoso, lo manipulación 

de los datos complicada con lo necesidad de rectJrrir al empleo de 

computodoros, y, sobre todo, el que su oplicoción no es posible en todos los 

cosos, yo que depende esencialmente de la composición de lo muestra, del 

elemento buscado y del resto de los octividtJdes presentes en la rnisrm1. En 

añadidura, la sensibilidad obtenible con los métodos instrumentales es, en 

generol, mós pequeña que con el método rodioquímico. 

Otro ventaja de los métodos instrumentales sobre los radioquímicos es 

su posibilidad de determinar simultóneemente varios elementos en una 

mismo muestro, medionte uno elección cuidodoso de los tiempos de medi

do de los distintos octividodes, oprovechondo lo desint.egroción de los 

núclidos de período corto, poro une vez decoídos reeHzor Je medido de los 

de período més lorgo. 

111 



Si bien esta posibilidad existe tombién mediante el empleo de 

seporociones rodioquímicos, su reolizoción significo necesoriomente un 

esquema muy compl1codo de separaciones, que necesHa un Uempo elevado 

para llevarlo a la práctica, lo que impide realizar determinaciones de 

elementos prnduclúr es 118 Isótopos ae período curtó, que t11uc1-1os ve.ces son 

los que proporc1onon uno moyo,- sensibi 1 idod 

Por todas estos razones, en lo actualidad se noto una tendencia cre

ciente al ernpleo L18 métodos no d0structi\.10s. sobra los métodos de 

sepon�c1ones ri1d1oquírnicfls. Esto tendenc10 est6 motivodo principalrnente 

por la necesidad actual de obtener los datos de las muestres, lo m6s 

completos posibles, en el menor tiempo y a un costo núnimo. 

Cuondo se enfrento o un problemo de onólisis por octivoc1ón y o lo horo 

de decidir por un método instrumental o rodioquímico, lo decisión depende 

de múltiples factor es a considerar; especialmente del tipo y de la col1dad 

de la información deseadt1, y de las ca,-acterísticas de la matriz. Si el 

método no destructivo puramente instrumental puede satisfacer- las 

demondas del problema planteado, la respuesta es ob\o•io, dicho tipo de 

análisis suministrará los datos reQueridos de une fonna más rápida, más 

simple, con menos esfuerzo y o menor costo que empleondo un método 

rodioquímico. 

Ahoro bien, si el método instrumental no puede dar la respuesto busca

do, por folto de sensibilldod, por interferencios de otros octividodes. o por 

otros causas, el empleo de seporociones rodioquímicas se presento como 

única alternativa. 

En el onólísls por activoción moderno, empleondo seporociones rodio

químicos, se nota uno tendencio creciente o evitar las tediosas 

seporociones individuales de elemento por elemento, con complicados 

esquemas de separación, para combinar de un modo adecuado la técnico de 
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la espectrometría gama con detectores de germ,;nio - litio de ,;Jto poder de 

resolución, con las separaciones radioquírnicas de grupos de elementos, 

seporociones simples y rópideis, que consumen poco tiempo y trobt1jo. 

El enfoque de este tipo de separaciones puede tener diferente ·r110-

sof íe": 

o) empleor una simple sepornción de los oltos oct1v,dodes producidos por

los elementos de la matri2
1 

o los componentes menores de los mismos con 

alta sección eficaz de activación
1 

que impiden o dHiculton la medido del 

resto de leis octividodes de interés, oumentondo de esto formo lo 

sensibilidod de detecc1on del método puramente instrumento!; 

b) realizar uno separación en grupos de elementos cuondo lo muestra es

demasiado compleja para resol\Jer el espectro gama de la misma en sus 

componentes individuoles; el diseño de uno seporoción en grupos no es 

fócil, yo que 18 muestro debe separorse en un número de grupos lo menor 

posible, cuyas actividades estén bien equilibradas, y además la separación 

debe ser cuont 1 tot i vo poro evHorse tediosos detem1i nociones del 

rendimiento; en general, un esquema de separación sólo es aplicable a un 

tipo determinodo de matriz y necesito ser modificado al variar la matriz, 

pero es uno solución muy eficiente poro reolizor onélisis multielementoles 

en uno mismo muestro, combinondo los ventojos de los seporociones 

rodioquímicos y los métodos puromente instrumentoles de uno formo 

racione l. 
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4. CONCLUSIONES V �ECOMENOACIONES

4.1. Conclusiones 

El método de análisis por activación neutrónica ( AAN ) es irnportonte 

por su bajo 1 ímite de detección de mercurio con respecto a los ntros 

métodos de onol1sls, y es tle sumo Hnporteinclo deb1do o el olto grot10 cte 

toxicidod del mercurio en bo_jos contidodes, 0,3 o 0,4 g pori:I odulto normol 

en el coso de sublimado. 

La importancia de este trabaja radica en habar logrado dasan-ollar un 
. " 

método instrumento! porn on61isis por octh,·oción neutrónico de mercurio 

en muestros del medio ambiente, ubicondo éste método de onólisis en el 

contexto nacional, es decir con las condiciones y equipos de trabajo con 

los que cuento el poís. pues poder detenninor lo contominoción del mer

curio en el medio ombiente es de vitol como se puede opt-ecior en este 

trobojo debido ol ello greda de toxicidad de este elemento. 

Se concluye que con el método establecido se obtienen buenos resul

tados paro muestras donde lo concentnición de mercurio se encuentro en el 

orden de alrededor de 0,5 ppm o mós, o también poro muestras donde su 

1 ímite de detección es por lo menos varios veces mes bo.to Que la cantidad 

de mercurio presente. En estos cosos se puede utilizor lo técnico de AAN 

no destructivo sin ningún problemo. Ademós
> 
un beneficio odicionol que se 

tiene en esto técnica no destructivo de AAN es que, por esperor o que 

enfrle lo muestro 30 díos o mós luego de lo 1rrodiación. se expondrb a 

menos rodioctividod ol trobojodor. 

El AAN instrumentol es un método simple poro la determinación de 

mercurio. Sin embargo, su sensibilidod es mós bajo poro el AAN rodio

químico y es mós dependiente del tipo de muestro y lo presencio de 

elementos interf erentes en él. 
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4.1.1. Pérdidos por Almacerrnmi�nto 

Lo manera de minimizar 11:is pérdidas de mercurio de las soluciones 

diluí das de mercurio debido al tiempo de almacenarníento debe ser almF.Jce

nóndolos el menor tiempo posible. Los soluciones deben ser t:icidiflcodos, 

preferentemente con ácido nítrico, ya que este medio inhibe lo alta presión 

de vapor del mercurio ev1tando de esta forma su pérdida por evaporación. 

Los envoses de vidrio porecen ser mós opropiodos que los de polietileno. 

4.1.2. Pérdida durante ló Irradiación 

Los envases de pol1etileno pueden ser usados solamente para corto

tiempo de irradiación (si no está enfriada). Pare mayores tiempos deben 

ser usodos ompollas de cuarzo, yB que este material soporta llj formación 

de alta presión interna producida por la elevacf ón de la temperatura en el 

sistemo debido al bornbordeo neutrónico. 

4.1.3. Pérdidas en el "Secado por Congelamiento .. 

Porece ser que los pérdidos de mercurio duronf.e el H secodo por 

congelomiento " son dependientes de la naturnlezo de las muestros y de li:, 

presencio de grupos funcionales cep6ces de combinarse con mercurio. 

4.1.4. Preporoción de Est�ndores de Mercurío poro lrrodioción 

Se concluye en el presente trobejo que Jo precipitoción del mercurio 

en solución de HN� diluí do e pH 1 con Je tioacetemide en medio básico (con 

NH3), evita pérdidas significativ6s en el patrón antes, durante y después de

la irradiación. Además se concluye que una buena forma de conservar los 

estándares de mercurio para evitar pérdtdas sfgnificativas es mantenerlo 

en una disolución de HN� diluido como se ha realizado en el presente 

trabajo. 
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Se concluye que s1 se 1rrad1on estándores húmedos se observim pérdi

dos de 2º3Hg significativas, pero no se observan pérdidas en estóndares

secos, es decir en los precipitados como HgS. 

4.1.5. Preponición de Muestras pora Irradiación 

La preparación de muestras referenciales amt:nentales paro su 1rrn

dieción neutrónica, en el presente trabe.10 ha sido satisfactoria .. no otlser

vóndose ninguni.:, pér-dido de mercurio en los muestros después de lo 

i rradi ación. 

4.2. Recomendoc1ones 

Debido a la importancia del análisis de mercurio en el medio ambiente 

se espero que se continúe con esta investigación poro estoblecer los mé

todos rodioquímicos que se puedo utilizor poro el onólisis, pues como se 110 

mencionado en el trabajo, éstos dependerán de la muestra que se vá a 

onol izar. 

Si se desea realizar el AAN instrumental o método no destructivo se 

recomiendo diluir el potrón de tol forma Que se logre un precipitado más 

homogéneo en todo la celuloso
1 

de esta forma se mejorará la desviación 

estóndar en cada " can .. dando buenos resultados. 

En el coso de tener concentrociones de mercurio del orden de ppb se 

recomiendo efectuar seporociones rodioquímicos poro reducir el límite de 

detección ontes de reolizor los contojes de los muestros. 

Si se desea realizar separación rad1oquímica, se racomian�a congelar 

los muestros y potrones (ompollos) ontes de obrirlos poro e"·itor pérdidos 

de Hg y esperar 3 díos antes de abrirlos para minimizar la exposición 

personal a la radiación. 

Otro f armo de optimizar los resultados es somellendo los .. cernes .. de 

oluminio o un flujo neutrónico mayor y/o o un moyor tiempo de irradiación. 
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El límite de detección pueci� reducirse si se oumento el peso de lo 

muestro o el tiempo de irrodioción. El móximo peso de lo muestro, que 

puede ser irradiodo es 3 g y el máximo tiempo de irradiación de 48 horos a 

une densidod de fluJo neutrónico de 5 x 10 12 n.cm2-.seg 1 -, según se encuen

tro en lo literot.uro. 
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