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@ Resumen:

Miniaturizaciéon de un espectrometro Mossbauer:
MicroMossbauer.

El objeto de la invencién es un espectrémetro Moss-
bauer consistente en (Fig.1) una fuente de rayos

gamma (lg adosada a un oscilador piezoeléctrico ﬁ2)
con una vibracién longitudinal segtn el camino de los
rayos gamma (A), un absorbente (3) y un detector
de radiacién de estado sélido (4) con un output co-
nectado a un sistema de amplificacién (5) y seleccién
de senal. La salida del sistema de amplificacién, esta
conectada a un analizador multicanal (6) cuya sefial
de direccién es enviada desde una unidad de control 7
(7) que a su vez dirige también la fuente de alimen- [
tacién y controlador del oscilador piezoeléctrico (8).
Otros componentes importantes son la fuente de ali- 9
mentacién de la unidad de control (9) y la salida del
analizador multicanal hacia un PC para el posterior
andlisis del espectro registrado. Figura 1
La introduccion novedosa de un oscilador piezoeléc-

trico y un detector de estado sélido permite redu-

cir un 90% las dimensiones del dispositivo aumen-

tando con ello las capacidades del espectrémetro

Mossbauer para andlisis de pequefas cantidades de

muestra y permitiendo en su caso la introduccién del

espectrémetro en criostatos para registrar espectros

a muy baja temperatura y/o elevado campo magné-

tico.
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DESCRIPCION

Miniaturizacién de un espectrémetro Moss-
bauer: MicroMossbauer.

La presente invencién se refiere a la modifi-
cacion de algunos de los componentes fundamen-
tales de un espectrémetro Mdossbauer convencio-
nal permitiendo su miniaturizacién con todas las
ventajas que ello conlleva.

El denominado efecto Mdossbauer, consistente
en la absorcién resonante de determinadas fre-
cuencias de radiacién gamma (del orden del keV),
fue descubierto a finales de los anos 50 y ha dado
lugar a diversas técnicas que aprovechan dicho
efecto. Entre ellas encontramos técnicas médi-
cas de tratamiento del cdncer, andlisis e identifi-
cacién de elementos estables e is6topos radiacti-
vos, dispositivos de medida de concentracién de
metales en fluidos y de forma especialmente im-
portante: caracterizacién de materiales median-
te espectroscopia Mossbauer. Se trata de una
técnica comunmente utilizada por fisicos, quimi-
cos y geblogos, especialmente en el sector de los
materiales (ya sean naturales o nuevos materia-
les para aplicaciones tecnolégicas). Debido a la
gran amplitud del sector citado, la espectroscopia
Mossbauer se incluye como técnica de caracteri-
zacion fundamental en los mas variados sectores
de aplicacién: materiales magnéticos, materiales
para la construccién, catalizadores, farmacos...

Un espectrémetro Mossbauer convencional
comprende:

- una fuente radiactiva de rayos gamma mon-
tada en un vibrador o transductor electro-
magnético de funcionamiento andlogo a un
altavoz. El objeto de dicha vibracién (de
generalmente unos 30 Hz) es dar distintas
velocidades a la fuente radiactiva.

- un absorbente de radiacién gamma, se trata
de la muestra a analizar. El andlisis del
grado de absorcion de la radiacién en fun-
ciéon de la velocidad de la fuente nos da
informacién muy precisa sobre propiedades
tales como el estado de oxidacién, el entorno
cristalino, el ordenamiento magnético, el es-
tado dindmico de los d4tomos, etc.

- un detector de rayos gamma generalmente
consistente en un gran cristal de yoduro
so6dico adosado a un fotomultiplicador o un
detector de gas (Xe o Kr). La senal detec-
tada se transforma en un pulso eléctrico que
se amplifica debidamente y cuya salida se
conecta a un analizador multicanal que sin-
croniza la apertura y cierre de sus canales
con el movimiento del vibrador.

El dispositivo experimental relatado es prac-
ticamente analogo a los primeros espectrémetros
Mossbauer construidos (Pribory i tekhnika ekspe-
rimenta, n5, 1967 (Moscd) T. Tomov et al. “Mes-
sbauerovski spektrometr” pp. 133-142). Progre-
sivamente se han ido mejorando componentes del
dispositivo fundamental, introduciendo especial-
mente componentes electrénicos para el control
de errores asociados al movimiento del vibrador,
y modificaciones para realizar medidas a bajas
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temperaturas y en presencia de campo magnético,
asi como adaptaciones del equipo standard para
aplicaciones concretas. Estas mejoras y cambios
a los que nos referimos han sido objeto de di-
versas patentes relacionadas con la espectrosco-
pia Mossbauer. Como veremos mas adelante en
la descripcién de la invencién, nuestras modifi-
caciones en el dispositivo experimental permiten
la miniaturizacién del espectrémetro Mossbauer.
Para comprobar que el disefio planteado no en-
tra en conflicto con patentes ya existentes, hemos
llevado a cabo una busqueda de patentes. Los
resultados de dicha busqueda, que nos dan una
idea del estado actual de la técnica muestran la
ya citada heterogeneidad de productos y disposi-
tivos que aprovechan el efecto Mossbauer, sirvan
de ejemplo:

US 4815448 “Moéssbauer cancer therapy”,
Mills; R. L. (7 abril 1986)

US 4491955 “Fluid flow and ash concentra-
tion meter system using Mossbauer effect”,
Kydd; P.H. (30 junio 1982)

US 4363965 “Detection and identification
method employing mossbauer isotopes” So-
berman; R.K., Krevitz; K, Pythewski; L.L.
(14 diciembre 1982)

JP 09049809 A “Instrument and method for
mossbauer spectroscopy”, Hiroshi; M., Ta-
kuichi; I, Shigeyuki; M. (4 agosto 1995)

GB 2205395 A “Mossbauer gamma-ray
spectrometer”, Irkaev, S.M., Kupriyanov,
V.V; Semenkin, V.A.; Vakhonin, M.E. (2
junio 1987)

SU 945761 B “Object defect detection”,
Kvasov, N.T.; Polonin, A.K. (17 noviembre
1980)

De entre ellas cabe destacar la patente japo-
nesa JP 09049809 A que introduce el uso de de-
tectores de telururo de cadmio.

El disefio convencional del espectrémetro
Mossbauer presenta diversas limitaciones y/o in-
convenientes: el tamano del vibrador electromag-
nético convencional suele ser de unos 20 cm de
longitud y 10 cm de didmetro (cilindrico), el de-
tector suele ser una gran cristal de yoduro sédico
o un detector de gas. Todo ello implica que las
medidas a bajas (o altas) temperaturas o bajo
campo magnético tengan que hacerse en criosta-
tos especialmente disenados con ventanas de my-
lar para que la radiacién pueda alcanzar el absor-
bente dentro de la cdmara refrigerada (o calen-
tada) y luego, salir de ella para llegar al detector.
También es posible que el vibrador transmita el
movimiento a la fuente radioactiva situada den-
tro de la camara a través de un largo véstago.
El detector siempre se halla en el exterior. Si la
fuente es exterior se pierde mucho contaje (por
la distancia y por las ventanas de mylar, a me-
nudo 6). Si la fuente es interior, es complicado
transmitir la vibraciéon con fiabilidad y, atn asi,
tenemos tres ventanas de mylar. Incluso a tempe-
ratura ambiente, la muestra no puede estar muy
cerca de la fuente ya que, debido a la amplitud
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de la vibracién, el espectro se distorsiona por el
“efecto geométrico”.

Todos los inconvenientes citados se minimi-
zan con el MicroMo6ssbauer. Este consiste basica-
mente en sustituir el vibrador electromagnético
por un vibrador piezoeléctrico y el detector de
cristal o gas por un detector de estado sélido.
Esto reduce aproximadamente un 90 % el dis-
positivo en las tres dimensiones del espacio, es
decir a una milésima parte en volumen. El vi-
brador piezoeléctrico puede vibrar a frecuencias
més altas (digamos 1 KHz, por ejemplo) con lo
que desaparece el problema del efecto geométrico.
La muestra puede estar mucho més cerca de la
fuente ganandose en contaje, en actividad apa-
rente de la fuente y pudiéndose trabajar con muy
pequenas cantidades de muestra (~ 1 mg), po-
sibilidad de gran interés para muestras con bajo
contenido en is6topo Mossbauer o de dificil ob-
tencién. Por contra habra que utilizar multicana-
les més rapidos, por otro lado, ya comercializados
para otras técnicas. Se han desarrollado detecto-
res de estado sélido especificos para RX y rayos
~. Primero fueron los de Si (Li) y luego los CZT
de telururo de cadmio. (también cabe citar como
detectores a los CCD’s “charge cooled devices”).

El MicroMossbauer es un dispositivo capaz
de registrar espectros de absorciéon de rayos -y
analogos a los que produce un espectrémetro
Mossbauer convencional pero con multiples ven-
tajas: dimensiones reducidas, capacidad de tra-
bajo a muy bajas temperaturas, mayor aprove-
chamiento de la fuente radioactiva y menores re-
querimientos en cuanto a cantidad de muestra.
Los componentes basicos del micromdssbauer son:

- Un oscilador piezoeléctrico preferentemente
del tipo “multilayer” gobernado por una
senal eléctrica sincronizada con la apertura
y cierre de los canales del analizador multi-
canal.

- Una fuente radioactiva, preferentemente de
57Co, adosada al oscilador piezoeléctrico.

- Un sistema de detecciéon formado por uno o
varios detectores de estado sélido preferen-
temente de Telururo de Cadmio (CZT) de
unas dimensiones del orden de 3x3x2 mm
y un sistema de amplificaciéon de la senal
hasta que ésta queda registrada en el canal
correspondiente.

Los dos dispositivos fundamentales (vibrador
piezoeléctrico y detector de estado sélido) fun-
cionan a bajas temperaturas, con lo que el Mi-
croMossbauer podria ponerse en el extremo de
una cana, a modo de “insert”, y ser introducido
en cualquier criostato convencional sin tener que
recurrir a criostatos especialmente diseniados y de
muy elevado precio.

El espectrometro Mdossbauer objeto de inven-
cién comprende (Fig.1) una fuente de rayos ga-
mma (1) adosada a un oscilador piezoeléctrico
(2) con una vibracién longitudinal segin el ca-
mino de los rayos gamma (A), un absorbente (3)
de radiacién gamma y un detector de radiacion de
estado sélido (4) con un output conectado a un
sistema de amplificacién (5) y seleccién de sefial.
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La salida del sistema de amplificacién estd conec-
tada a un analizador multicanal (6) cuya sefial
de direccién (apertura y cierre de los canales) es
enviada desde una “driving unit” (7) que a su
vez dirige también la fuente de alimentacién y
controlador del oscilador piezoeléctrico (8). Fi-
nalmente otros componentes importantes son la
fuente de alimentacién de la “driving unit” (9) y
la salida del analizador multicanal hacia un PC
(10) desde el cual es posible la visualizacién del
espectro y el posterior tratamiento del mismo me-
diante software apropiado. El conjunto fuente de
rayos gamma, oscilador piezoeléctrico, absorbente
y detector (1, 2, 3y 4) que constituyen el nicleo
del espectrémetro Mossbauer podrian estar situa-
?os) en una capsula de dimensiones decimétricas
11).

El espectrémetro descrito objeto de la inven-
cién permite la realizacién del mismo con muil-
tiples ventajas respecto el espectrometro conven-
cional. El micromossbauer se puede realizar con
una fuente de rayos gamma del tipo °”Co:Rh con
una actividad de 10 mCi y unas dimensiones de
5xbx2 mm 3 adosada a la parte activa de un os-
cilador piezoeléctrico (o “actuator”) cilindrico de
tipo “multilayer” de una longitud de 90 mm y
un didmetro de 12mm, con una frecuencia de vi-
braciéon de 80 Hz, y un desplazamiento modula-
ble en el rango de 0 a 80 pum consiguiéndose ve-
locidades de la fuente radioactiva del orden de
0 a 10 mm/s. La muestra o absorbente con-
siste en una pequena placa intercalable entre la
fuente radiactiva y el detector. El detector con-
siste en una placa de 3x3x2 mm? de telururo de
cadmio (CZT) que por efecto fotoeléctrico trans-
forma la radiacién incidente en pulsos eléctricos
de alto voltaje (~ 100 V) y baja intensidad (~
10 u A) que son enviados a un preamplificador
mediante conectores de tipo BNC transformando
la senal ganando progresivamente en intensidad
y perdiendo en voltaje, hasta convertirla en una
senal adecuada para el input del analizador mul-

ticanal (> 2 V). Este, suele constar de un minimo
de 512 canales y tiempos de avance de canal del
orden de microsegundo. El control de avance de
canal corresponde a la unidad de control con-
sistente en un moédulo electrénico de ~ 1 kg de
peso, alimentado por un voltaje de £12 V y una
intensidad de 100 mA. La driving unit funciona
también como generadora de la funcién (senosoi-
dal o triangular) que sirve de input del controla-
dor del vibrador piezoeléctrico. El principal logro
de la unidad de control es la sincronizacién del
avance de canal en el analizador multicanal con el
movimiento del oscilador piezoeléctrico. La senal
que sale de la unidad de control hacia el controla-
dor del oscilador piezoeléctrico tiene una frecuen-
cia de 80 Hz, y un voltaje de unos 400 mV. El
controlador piezoeléctrico amplifica esta senial a
unos 140 V modulables manteniendo la frecuen-
cia y con una corriente resultante del orden de
unos 200 mA. Esta sefial llega al oscilador pie-
zoeléctrico que responde vibrando a la frecuencia
y amplitud deseadas. El oscilador, el absorbente
y el detector son pues de reducidas dimensiones
permitiendo en su caso realizar un espectrémetro
de dimensiones decimétricas. Ademads, ambos dis-
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positivos (vibrador piezoeléctrico y detector de
estado sélido) funcionan a bajas temperaturas,
con lo que el micromossbauer puede ponerse en
el extremo de una cana, a modo de “insert” para

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ser introducido en cualquier criostato convencio-
nal sin tener que recurrir a criostatos especial-
mente disenados.
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REIVINDICACIONES

1. Un espectrémetro Mossbauer caracteri-
zado por promover el movimiento de la fuente
radiactiva mediante un oscilador piezoeléctrico.

2. Un espectréometro Mossbauer caracteri-
zado por un oscilador piezoeléctrico cuyo movi-
miento esta sincronizado con el analizador multi-
canal.

3. Un espectréometro Mossbauer caracteri-
zado por un detector de estado sélido de tipo
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Telururo de cadmio y zinc (CZT) o de silicio (Si).

4. Un espectrometro Mossbauer caracteri-
zado por un oscilador piezoeléctrico y un detector
de estado sélido con unas dimensiones de orden
decimétrico o inferior.

5. Un espectréometro Mossbauer de dimensio-
nes reducidas adosado a una cana, disenado a mo-
do de “insert” para ser introducido en un crios-
tato, o en un campo magnético.

6. Un sistema de sincronizacién de un oscila-
dor piezoeléctrico con un analizador multicanal.
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Figura 1
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