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RESUMEN

- Téniendo en cuenta el criterio
estadfstico planteado por Stolario
va’, en el caso especifico del

-andlisis de muestras de cafia de
azficar, por Sierra se han evalua
do los parametros optimos para la
determinacidn simultdnea de nitrd-
geno, fdsfore, potasio y silicio
en muestras de cana de azicar.

El estudic realizado es valido
para muestras cuya concentracidn
se encuentra entre (0,22-1,30%) de
nitrdgeno (N) (0,09 - O, 15%}) de
fésforo (P)} (0 52 - 1, 05%) de po
tasio (K) y (0,33-1, 30%) de s5ili-
cio (Si). se evalud de forma tedri
co-experimental el error estadis-
tico, asi como el limite de detec-
cidn una vez determinado los pard-
metros dptimos para el andlisis,

Una de las tareas gue sé-plantea
en la actualidad, producto del de-
sarrollo industrial, es la aplica-

INTRODUCCTION

ABSTRACT

Taking in account the statisti-
cal criterion stated by Stolario-
va (7), and in the specific case
of the sugar cane sample analysis
the one, advanced by Sierra (9),
the appreciation of nitrogen, phos
phorous, potassium and silicon op-
timal parameters for simultaneous
determination in sugar cane samples
was carried out.

The results of the present paper
can be applied to those samples
which concentration is located bet
ween 0,22~1,30% of nitrogen (N);
009-0,15% of phosphorous (P);
052-1,05% of potassium (K) and
0,33~ 1 30 of silicon (5i). The sta
tlstlcal error has theoretically
and experlmentally estimated join-
tly with the’ detection limit ounce
the optimal parameters for the ana
lysis has been especified.

cidn en la produccién de nétodos
de control gue sean rdpidos, preci
508 y exactos, con sistemas automa



tizados que permitan determinar la
composicidn elemental de una mues-
tra en el mencor tiempo posible,
con vista a realizar las correccio
nes pertinentes en el proceso de
produccidn,

En la agricultura es de gran im
portancia el control de la composi
cién de los suelos, fertilizantes;
asi como el conocimiento del esta-
do nutricional de las plantas. Con
relacidén a esto, en diferentes en
tros de investigaciones de paises
con una agricultura'desarrollada
se trabaja iintensamente en el estu
dio y apllcacién Qe métodos de and
lisis quimico ¥ qumlCO fisico pa-
ra la determinaciodn de nitrdgeno,
fdsforo, potasio .y ‘otros elementds
en plantas, suelos y fertilizantes
con instrumental gue posea un alto
grado de automatizacidn para el
andlisis masivo de muestras.

Entre los métodos mds difundidos
en la actualidad, en la agricultu-
ra es valido senalar el método de

“La activacidén con neutrones rd-
pidos (14 Mev} produce reacciones
nucleares, con los nicleos de los
elementos irradiados del tipo: _
{n,p}, (n,&) y (n, 2n) los que
conllevan a la formacién de isdto
pos radiocactivos de vida media
corta y emisores gamma caracterls

M
muestra

2. METODO

_ A muestra

absorcién atémica, KirKbright?;
fluorescencia de rayos X Markov
andlisis por activacidn con_neutro
nes de 14 Mev, Srapeniantes~, vy
otros.

El método de activacién neutrd
nica (14 Mev) con fines agricola
es de aplicacidén a escala indus-
trial para el andlisis de plantas
v fertlllzantes pog diferentes pgl
ses Blbby Bodart Srapeniants

El mismo ha tenidc gran difu-
sién por la rapidez, precisidn y

exactitud en las determinaciones,

compitiendo con los métodos- tradi.

.‘cionales de andlisis. N

En: el presente trabajo se eva-

" 1lud, partiendo de criterios esta-

disticos, el método dptimo de de-
terminacidn simulténea. de nitrdége.
no (N)5 fésforo (P), potasio (K) y
otros elementos, teniendo en cuen
ta la interferencia mutua de los
mismos; en el anallsls masivo de
muestras de cana de.azlicar por ac
tlvac16n neutrdénica (14 Mev) .

- ticas lo que permite la determina-

cién cualitativa y cuantitativa

del elemento. Para el analisis cuan
titativo se aplica el método rela-
tivo de andlisis (Ec.1), este se
fundamenta en la irradiacidén y me
dicién de la muestra y los patro-
nes en igualdad de condiciornzs.

M patrdén (Ec. 1)

= actividad de la muestra

= actividad del patrén

© A patrdn
donde; Mpéﬁrdn.= masa patrdn’
Mmueétfaz masa muestrg
Amuestra“
Apétrén

va determinacidn simultdnea dé
N, P vy K en muestras de plantas y
fertilizantes se basa en la detec-
cidén de los siguientes isdtopos,

30P, 28 Al, 13 Ny 38K los gque se

producen por la interaccidn de los
neutrones rdpidos con los nicleos
N, P, K y Si presentes en la mis-
ma. (tabla Wo.1). El hitrdégeno

[62]
[oa]

se determina PoL el fotopico de
0,571 Mev del N con un periodo
de semidesintegracién de 9,96 min
ex§§t1endo dos 1nterferenC1as, 30y,
Y K, con un periodo de semidesin
tegracidn de 2,65 y. 7,67 min res-
pectivamente ellmlndndose las mis-
mas combinando adecuadamente los
tiempos de enfriamiento v medicidn.



El fdsforo al igual gue el nitrd
geno se determina por el fotopico -
de 0,511 Mev, teniendo en cuenta la
diferencia que existe entre los pe
riodos de semidesintegracidn; ya

gque por el fotopico de 1,78 Mev no

es posible su determinacidn por la
interferencia del 28a1 producido
por las interacciones de los neu-
trones réapidos con el silicio pre-
sente.

El potasio se evalda a partir

cidén de 7,67 min.

Para el andlisis cuantitativo
de las muestras complejas y como
el estudio de los pardmetros Opti-
mos, Se necesita el procesamiento
matemdtico de los espectros gamma
resultantes en la irradiacidn de
Las mismas.

Las ecuaciones obtenidas para
los espectros de las muestras y pa
trones una vez linealizadas, se ela

del fotopi?o de 2,16 Mev del 38k boran a partir de un sistema de
con un periocdo de semidesintegra- ecuaciones matriciales (BEc 2).
Fi (t) = Aij (v) Xj (Ec 2)
donde; Aij - matriz normalizada -de los pardmetros del sistema
Fij - matriz obtenida de la muestra en condiciones analiticas
dadas. ' '

Para el andlisis tedrico con
vista a determinar los pardmetros
optimos, se toma como valores de
las concentraciones (Xj), los ob-
tenidos por los métodos guimicos.

El error estadistico relativo
se calcula a partir de la siguien
te expresidén (Ec 3). :

(X3) = 8(x3) / %j {BEc 3)-

3.1 Equipos. E1 andlisis de las
muestras se realizé en una
instalaciédn de fabricacidn
francesa SAME. destinada a
la produccidén. La misma.
estd compuesta por un ge-
nerador de neutrones répi-
dos con una salida de 2 x
1010 n/seqg; un sistema de
transferencia de muestras;
dos estaciones de. conteo
con detectores NaI(T% ) de

© 100 x 100 mm; analizador
bicanal y multicanal y com

determindndose la interferencia

— 3, TECNICA OPERATORIA

.to interterente

mutua entre los elementos por la
relacidn entre el error relativo
(8X} v la concentracién del elemen
(1), asi cuno La
relacién entre {8%) v el tiemno de
enfriamiento de la muestra (t}¥,
vara determinar el tiempo &ptimc
en el andlisis de cada elemento.

Investigaciones de la cafia
de AzfGcar de la ACC, Las mis
mas se dividieron segin sus
caracteristicas de composi-
ciébn en tres grupos {(tabla
‘No.2}. Para el andlisis,
las muestras secas y meclidas
se envasan en cépsulas de
polietileno de 12 cm’. Los
patrones se preparan con
reactivos P.A. utilizdndose
como matriz la celulosa.con
un contenido de C-H-O simi-
lar al de las muestras.

putadora con sus periféri- 3.3 Seleccidn de los pardmetros dpti-
cos. mos.
3.2 Preparacidn de las muestras. Las En trabajos anteriores, Sie
muestras de cafia, estudiadas rra?, se ha estudiado el cri
- pertenecen -a parcelas experi terio estadistico m&s adecua
mentales del Instituto de do para la determinacidn del
*{t} tiempo de enfriamiento - tiempo de espera despucs de la irradiacion

- para realizar la medicion.
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error relativo obteniéndose
como resultado para nuestro
caso el planteado por Stala
riova? donde se tiene en
cuenta la influencia de los
elementos interferentes

{(Ec 3). '

Los esquemas de tiempo pro
puesto para nuestro estu-
dio fueron los siguientes:

Esquema I: Un solo registro corto

t t. =

;= 2 min; t,= 2 min; t,= 4 min

2

‘Esquema II: Un solo registro corto

En el anAlisis de la energia
dptima para determinar cada elemen
to se tuvo en cuenta como varia g§x
en el tiempo para las energias ca-
racteristicas de cada isdtopo espe
cifica, obteniéndose los resultados
en la tabla No.3. Es necesario se-
flalar lo siguiente: no obstante a
que por estos resultados es facti-
ble determinar el fdsforo por el
fotopico del 28a1 de 1,78 Mev, de-
bido a la interferencia del silicio
se toma el fotopico de 0,511 Mev
- del 30p con un periodo de semide-

sintegracién de 2,5, determin&ndose

el nitrégenoc a partir del mismo fo
topico por una segunda medicidn una
vez desintegrado el 30p,

Partiendo de estos resultados
se analiza la interferencia de ca-
da elemento en la determinacién de
los restantes. Para esto se parte
del grupc de muestras C, debido a
su alto ¢contenido en todos los ele
mentos. Este estudio se realiza te
niendo en cuenta los esquemas I,IT
¥y III para la irradiacidn, enfria-
miento y medicidn seflalados ante-
riormente. Resultados significati-
vos en el andlisis de los elementos
interferentes hay que sefialar en la
influencia del silicio cuando se
realiza una sola medicidn con wun
tiempo de enfriamiento de 2 min
(Fig.No.1A) y no asi{ cuando el tiem
po de enfriamiento es de 14 min
(Fig.No.1B). Realizando una sola me
. dicidn no es pogible determinar el”
fésforo ya que con tiempo corto,
este sale enmascarado con el nitrd
geno obteniéndose este Gltimo con
un gran error, debido al fdésforo y
el silicio; sin embarge con tiempo

4, DISCUSION DE
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t t,= 2 min; t,=14 min; t. = 4 min
Esquema III: Dos registros cortos

y una sola irradiacidbn

t t,= 2 min; t,=2 min; t,= 2 min

en una instalacién de conteo _
t t1= 2 min; t;=14 min; ty= 2 min
donde; t = tiempo de irradiacidn
tiempo de desintegracidén

t,=
t,= tiempo de registro

RESULTADOS

de enfriamiento largo se determiné
el nitrdgeno con un error estadis-
tico pequefio aunque el fdsforo no

es posible, no influyendo la pre-

sencia de silicio en la muestra.

En los dos casos (Esq.l y II) la
determinacidén del potasio no se ve
afectada por el silicio.

Cuando se realizan dos medicio-
nes con tiempos de enfriamiento dis
tintos (Esquema III) ademds de de-
terminarse el fdésforo se observa
la eliminacién de la influencia del
gsilicio con relacidén al Esguema I.
Figura No.2.

El tiempo dptimo de enfriamiento
para la determinacidn de cada ele-
mento se evalla a partir del valor
minimo que toma §(Xj) para diferen
tes tiempos de enfriamiento,

En el caso de una estacién de
conteo (Esqg.II) se puede determinar
N, K, Si después de un tiempc de en
friamiento entre 12~14 min. (Figura
No.3). Para determinar fésforo es
necesario efectuar dos mediciones
de diferentes tiempos de enfriamien
to donde la primera medicidn se rea
lice 2 min después de la irradiacidn
y la segunda 12-14 min {fig. No.4).

En la tabla No.4 se muestran los
valores del error estadistico tedri
coO y experimental obtenidos para el
anilisis de los tres grupos de mues

tras utilizando el Esquema III ob-

servdndose una buena coincidencia
entre el valor tedrico y experimen
tal, lo que demuestra la validez
del criterio estadistico planteado
en nuestro estudio. :



En la determinacién del limite
de deteccibn segin Esquema I, II,
- IITI tabla No.5 nos muestra mejores
resultados. para la determinacién de
nitrdgeno, fdsforo, potasio y sili-
cio cuando se realizan las medicio-
nes a una muestra (Esq.III) a dife-
rentes tiempos de enfriamiento. Los
resultados del anilisis masivo de
las muestras de cafia por activacién

1. Para el anadlisis de muestras de
cafia cuando se tiene una sola
estacién de conteo debe de tomar
se como tiempo de enfriamiento
14 minutos determindndose pota-
sio y silicio solamente.

2. Para la determinacién de nitré-
geno, fdsforo, potasio y silicio
simulténeamente en tejido vege-
tal deben de utilizarse dos es-
taciones de conteo teniendo en
cuenta para la primera medicidn
2 minutos de enfriamiento y pa-
ra la segunda 14 minutos.

Esto ademds hace imposible la
determinacidn simultdnea de 7
elem=2ntos, permite aumentar la
capacidad de instalacidén y eli-
mina la influencia del silicio

5. CONCLUSIONES

neutrénica, se comparan estadisti-
camente con otros métodos analiti-
cos por Srapeniants®, el mismo plan
tea una capacidad de andlisis de
250 muestras en 8 horas de trabajo
para la determinacién simultédnea
de nitrdgeno, fdsforo, potasio, si
licio, cloro y magnesio, con un
costo promedic de 4.00 pesos la
muestra.

en el anA&lisis.

3. Los estudios realizados en un
rango de concentraciones entre
(0,22 - 130%) para el nitrdgeno,
(0,009 - 0,15%) para el fdsforo
y (0,33 - 1,30%) para el silicio
permite definir una tdécnica de
andlisis especifica para mues-
tras de cana de azidcar cuyas
concentraciones de N, P, Si se
encuentren dentro de dichos va-
lores.

4. La técnica de activacién neutrd
nica (14 Mev) presenta grandes
perspectivas de aplicacién para
el andlicsis masivo de muestras
de cafia de azlcar por su alta
productividad,:sensibilidad'y
bajo costo del analisis.

Tabla No.1 Reacciones nucleares en que se basa la determinacidn de:
nitrégeno, fésforo y potasio con neutrones rdpidos.
Seccidn Pericdo Energia
de acti| - semide- gamma en
Abundancia| Tipo de | vacidén | Isdtopol-sinte- Mev.
Elemento Isdtopo|isotépica | reacciédnf mbarn. | formado graciodn
N My 99,63 (n,2n) 5 Sy 19,96 min| 0,511
p 3y 100 (n,2n) 11 30 12,5 min|o,511
(n,a ) | 100 28p3 12,31 min | 1,78
g 6,88 (n,p) 80 ar| 1,83 n |1,29
K : . ) )
_41K 6,88 (n,a) 30 380y 37,3 min .| 2,16
_ a 1,59
39y 93,1 (n,2n) 4 38 | 7,67 min | 0,511
, . 2,16
- 2,67




(Cobtinuacidén tabla No.1)

Seccidn] - Periodo {. -
de acti] - semide- |Energia
L Abundancia|Tipo de [ vacidn | Isétopo sinte- gamma’ en
[Elemento Isdtopo |isotdpica |reaccidn| mbar. | formado}aracidn Mev,
285y 92,21 (n,p) 250 2821 {2,31 min [1,78
293 4,70 (n,p) 100 | ?%a1 j6,61 min |2,43
- |1,28
3054 3,70 (n,a) 70 2Tmg 19,5 min {1,017
: ' 0,84
Tabla No.2 Caracteristicas quimicas de las muestras
Grupos N% P% K% 5i%
A 0,22 0,09 0,52 0,33
B 0,42 0,09 0,95 0,34
C 1,30 0,15 1,05 1,30
Tabla No.3 Energias caracteristicas validas para la
o determinacidén de cada elemento.
Isétopo obtenido en Egamma
Elemento " la relacién ' (Mev)
N Py 0,511
3 30p 0,511
2851 1,78
K 38 2,16
S5i 28Al 1,78
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Tabla No.4. Evaluacidn tedrica y experlmental de error relatlvo (aX)
en las muestras de caha de azﬁcar

GRUPO DE ELEMENTOS
"|ELEMENTO MUESTRA N P K Mg CL 51
Tedrico A 6,6 17,8 10,8 55 - 2,23
B 4,34 26 8,14 88 9,5 2,59
o 2,51 2% 8,02 20,5 30,1 1,51
Prdctico A ,0 20 11,2 64 - 2,4
B )2 27 8,1 7 10 2,8
c ,6 22 9,1 21 29,2 1,63
Tabla No.5. Limite de deteccidn en las para @= 0,95 y OX= 50%
diferentes muestras
Esquema
de Grupo d LEMENTOS
andlisis Método muestra | N P K Mg ¢l si
: i
I  Tedrico A 0,167 - 0,033 - - 0,054
B 0,189 - 0,074 - 0,023 0,056
c 0,317 - 0,058 - 0,034 0,075
II  Tedrico A 0,028 - 0,106 0,046 - . 0,060
B 0,034 - 0,12 - - 0,112 0,068
C 0,043 - 0,132 - - 0,087 |-
{IIT  Tedrico A [0,020 0,026 0,059 0,040 - 0,014
B 0,029 0,034 0,087 0,050 0,021 0,017
i c 0,031 0,059 0,082 0,060 0,029 0,022
S IIX Experi~- A 0,014 0,024 0,047 0,024 - 0,011
mental -
B 0,022 0,034 0,087 0,042 0,018 0,015
c 0,024 0,057 0,087 0,044 0,025 0,022

91




{IX YNINOSI) NOIDIOIN V108 VNN "NQIJIAAN V108 YNA :
VZNvay 38 OANYND: OI0INIS 130 VIONINIINI ~91'914 VZITV3¥ 38 OONVAO OI31US 130 VIONINTIN 0l ‘914

% IS . .
. X 2t o g0 90 #'0 ¢
‘I — . .. a2 N N-.O . 00

5 #.ax 24 ot 90 90 +¢0o 20 oo
. ‘ - b - o l. I... o

¥

- 9
Fol
a7 °
k1]
" Ol
" ¥1
F4)
" 9
" ¥l
o I




‘$SANOIDIAIN SO0
ZGN_._dmz 48 OANVND 0I15171s 134 <.02m34.._2_ e w_.._

{IF YHINDS3) 1S A XN'N 3q NQIJVYNINY 3L 340

V1 ViVd OLNIWVINING 30 OWILdO OJWIIL ~§ 'l 4 ® Sx 1 ot w0 9% so z'0 o' o

Kl

" o1 . oy

_ &
b

"2

8z

K1

y K



8, (%] }

4 8 "

20

]

" FB.4_ TIEMPO DE ENFRIAMIENTO PARA LA
" DETERMINACION DE N,P, K. Y Si {ESQUEMAIL)

Bibby, D.M. oo _
Champion H.M. (1974). Radio
chemical, Radiocanalytical
Letters 18/4. 177 ~ 184,

Kekbright, G.F.; M.Sargent (1974)
Atomie Absortion and Flucres
cehce Spectroscopy AC Press
10-11.

Bodért, F., G.Deconnick (1977)
Journal of radioanalitical
Chemistry. Vol.38, 241-246.

Markov, P.D. and all (1979)
Tezissii Dokladov Piervaya
Vsesoinznaya Konferentsia
po Selskogo Xoziaitsvencii
Radiologii. Moskva 220-230,

Srapeniants, R.A. (1979)
Tezissi Dokladov. Piervaya
Vsesoiuznaya Konferentsia
.po Belskogo Xoziaisnennooi
Radiologii. Moskva 18-21.

5. BIBLIOGRAFIA

94

6. Srapeniants,
(1979)

R.A.;

4/10-14.

7. Stolariova, E.L.; A.I,Novikov y
R.A.Srapeniants (1979)
Proklandnaya Iadernaya Spek

troskopia. Vip 9. Moskva
234-235,
8. Srapenlants, R.A.; I.B.Savieliev,

V.Sierra (1980)
Determinacidén de N, P,
activacidn neutrénlca

{14 Mev) en muestras de cana

de aztecar. ININ - 27 ACC.15.

9. Sierra, V.; A.I.Novikov y R.A,
Srapeniants (1981) (en pu-
blicacién) '
Andlisis de los criterios

I.B.Savieeiev
Journal Mexanizatsiai
Elektrifikatsia Sotsialistis
heskogo Selskogo Xoziaitsva.

K por



estadisticos para la evalua neutrdnica, 3ra Conferencia

c¢ién de los pardmetros nece : Cienti{fica de la Universidad
sarios en la determinacidén de La Habana.

cuantitativa de nitrégeno,
fésforo y potasio en caifia
de azicar por activacién Recibido: 25 de octubre de 1982.



