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CARACTERIZAGAO DE COMPOSTOS QUIMICOS PARA DOSIMETRIA DA
RADIAGAO EM PROCESSOS INDUSTRIAIS

Ana Maria Sisti Galante

RESUMO

Diferentes compostos quimicos tém sido estudados para otimizar os
sistemas dosimétricos nos processos de irradiagdo. Neste estudo foram
investigados o 2,3,5 Trifenil-2H-Tetrazdlio Cloridrato, Azul Cresil Brilhante, Verde
de Bromocresol e Nitrato de Potassio quanto aos seus méritos ou falhas, para o
campo gama do eoCo, de modo a verificar se podem ser considerados como
dosimetros. A solucéo de Fricke foi usada como dosimetro de referéncia para
determinar a taxa de dose absorvida nas instalacdes gama. Somente o Verde de
Bromocresol e o Nitrato de Potassio sdo recomendados para fins de dosimetria,
porque foram satisfeitas as caracteristicas principais. Os outros dois compostos
quimicos podem ser usados em dosimetria com modificagbes em sua formulagéo.
O Verde de Bromocresol e o Nitrato de Potassio sao reprodutiveis e sensiveis a
doses absorvidas entre 300Gy e 150kGy. O Verde de Bromocresol foi usado na
forma liquida e o Nitrato de Potassio foi preparado na forma de pastilhas sdlidas. A
espectrofotometria foi usada como técnica principal de detecgéo, que permitiu
relacionar a absorgéo éptica, antes e depois da irradiagdo, com a dose absorvida.
O comprimento de onda de absorgc&o maxima para cada composto foi observado
em 450-460nm para o Verde de Bromocresol e 546nm para o Nitrato de Potassio.
As curvas de calibracao para os dois compostos s&o lineares em todo o intervalo
de doses. Quando o Nitrato de Potassio & irradiado com elétrons acelerados, com
energias entre 0,9MeV e 1,5MeV, observa-se a intensificacdo da resposta da
absorgéo optica em 2,6 vezes, quando s&o comparados os resultados com os da

iradiagdo com raios gama. Todas as avaliagbes sdo apresentadas neste trabalho.
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CHARACTERIZATION OF CHEMICAL COMPOUNDS FOR DOSIMETRY OF
THE RADIATION IN INDUSTRIALS PROCESSES

Ana Maria Sisti Galante
ABSTRACT

Different chemical compounds have been studied to optimize dosimetric
systems in irradiation processes. In this study 2,3,5 Triphenil -2H- Tetrazolium
Chloride, Brilliant Cresyl Blue, Bromocresol Green and Potassium Nitrate were
investigated for their merits or faults, for ®Co gamma field, in order to verify if can
be considered as dosimeters. Fricke solution was used as reference dosimeter to
determine absorption dose rates at the gamma facilities. Only Bromocresol Green
and Potassium Nitrate are recommended for dosimetry purposes since the main
characteristics were achieved. The other two compounds could be used in
dosimetry with changes in their formulation. Bromocresol Green and Potassium
Nitrate are reproducible and radiation sensitive for absorbed doses from 300Gy to
150kGy. Bromocresol Green was used in liquid form and Potassium Nitrate was
prepared in solid pellets form. Spectrophotometry in the visible region was used as
the main detection technique, which allows relating optical absorption, before and
after irradiation, with the absorbed dose. The maximum absorption wavelength for
each compound was observed at 450-460nm for Bromocresol Green and 546nm
for Potassium Nitrate. Dose calibration curves are linear for both compounds in all
dose intervals. When irradiated with accelerated electrons, with energies between
0,9MeV and 1,5MeV, optical absorption intensification, of about 2,6 times, was
observed when comparing results for Potassium Nitrate, with those for gamma
rays. All the evaluations are presented in this work.



1 INTRODUGAO

Em 1895, o fisico alemao Wilhelm Konrad Von Réntgen (1845-1923)
descobriu uma radiagdo desconhecida quando estudava o comportamento da
corrente elétrica em tubos de vidro com vacuo parcial, que chamou de raios X.
Um ano depois, o fisico francés Antonie Henry Becquerel (1852-1909) descobriu
emissGes radioativas que emanavam do mineral de uranio e verificou que além da
luminosidade, as radiagbes emitidas eram capazes de penetrar na matéria. Dois
anos depois, a polonesa Marie Sklodowska Curie (1867-1934), intrigada com
a descoberta de Becquerel, foi auxiliada por seu marido o fisico francés Pierre
Curie (1859-1906), para fracionar o mineral de uranio. Encontraram elementos
radiativos cujas emisses eram muito mais intensas e isolaram o radio e o
poldnio. Constataram que as particulas emitidas pelo radio eram tao penetrantes

que podiam provocar ferimentos sérios e até fatais, nas pessoas que dele se
aproximavam [ 11,12 ].

Muitos cientistas na transi¢c&o do século XIX para o século XX, estudaram os
fendbmenos procurando uma explicagcdo adequada. A compreensdao do
decaimento radioativo ndo foi obra de apenas uma pessoa, mas resultou da
colaboracdo de muitos estudiosos durante as primeiras décadas deste século.
Entre eles o fisico neo-zelandés Ernest Rutherford (1871-1937), em 1902, em
colaboragdo com o quimico inglés Frederick Soddy (1877-1956), estabeleceram
Um novo ramo da fisica chamada de fisica das radiagbes. Eles publicaram suas
descobertas nas quais identificaram trés tipos de emissdes: as particulas alfa e
beta, os raios gama e suas propriedades durante o decaimento radioativo. Suas
descobertas incluem também o decaimento do uranio. Este trabalho conferiu a
Rutherford o prémio Nobel em 1908. Em 1932, James Chadwick (1891-1974),
fisico britanico, descobriu o néutron e por causa disto Ihe foi outorgado o prémio
Nobel, em 1935 . Esta descoberta conduziu o fisico alemao Werner Heisenberg
(1901-1974 ), em 1932, 3 sugerir um modelo para os nucleos atdbmicos,
constituidos por particulas eletricamente positivas, os prétons, e particulas
neutras, os néutrons. Este modelo perdura até os dias atuais.

RSB o



Ap6s a década dos anos 30 a tecnologia nuclear desenvolveu - se
rapidamente. A partir da 2° Grande Guerra Mundial, ocorreu um grande avanco e
o feito mais proeminente, exceto a bomba atémica, foi a construcéo de reatores
de poténcia. Mais tarde o fisico americano Robert Jemison Van de Graaff
(1901-1967) desenvolveu o acelerador de particulas que recebeu seu nome [ 26 ]

A aplicagéo da radiagdo em varias dreas da vida humana foi iniciada na
década de 50, culminando em 1954 quando Karl Ziegler ( 1898-1973 ) e Giulio
Natta (1903-1979) descobriram os mecanismos quimicos de polimerizacdo e
copolimerizagdo para a industria do plastico. As perspectivas foram aumentadas e
a intensidade das fontes de radiacdo também. A irradiacdo de grandes volumes
de material, com doses altas, tornou-se um processo viavel [ 6 ].

A maior aplicagéo pacifica das reages nucleares € a producédo de energia
elétrica. Além disso, a radiagdo pode ser usada na propuls&o de navios e de
submarinos; nas industrias auxilia no rastreamento de vazamentos em oleodutos,
€ usada em deteccdo de imperfeicdes através da técnica da gamagrafia, permite
melhorar as propriedades mecanicas em inimeros produtos; na agricultura —
pode ser usada em estudos do mecanismo de absorgio de fertilizantes e adubos

em diversos tipos de plantas e solos; na medicina — em diagndstico e tratamento
de doencas.

Trés fatores influenciaram o desenvolvimento da industria de processamento
por radiag&o: o conhecimento sobre os efeitos quimicos e bioldgicos da radiagao;
a rapida expanséo da industria do plastico e o primeiro encontro do Uso Pacifico
da Energia Atdmica, organizado pelas Nagdes Unidas (1955 - 1958). Este
encontro permitiu salientar que a radiagcdo e os radionuclideos podem ser usados
em 'inUmeras areas para o beneficio da humanidade e servir de estimulo para

tecnologos e cientistas da area nuclear, para expandir as aplicagdes em
processos de irradiacdo de materiais (191



Em quase todas as aplicagbes da radiacao ionizante é necessario conhecer a
dose absorvida pelo materia de modo a poder otimizar os processos de
iradiagdo em escala laboratorial Ou comercial. A transferéncia dos processos da
escala laboratorial para a escala comercial é facilitada, quando o conhecimento
do efeito induzido pela radiacdo é cuidadosamente rastreado por medidas de
dosimetria. A medida correta da dose, num certo intervalo de doses requerido
pelo pesquisador oy cliente, é a forma mais adequada para conhecer 3 qualidade
do trabalho de irradiacdo realizado. A dosimetria das radiagbes tem portanto uma
importancia vital nos processos de irradiagdo conduzidos dentro das exigéncias

das normas e g otimizagdo do processo confere sucessos cientificos e
posteriormente financeiros.

O Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares, IPEN, que atende a sua
comunidade e a de outras entidades de ensino, pesquisa e particulares, possui
nas dependéncias da Coordenadoria de Aplicagbes na Engenharia e Industria,
TE, duas fontes de ®Cobalto e dois aceleradores de elétrons com energia
maxima igual a 1,5MeV. Estas instalagdes permitem irradiar materiais com

diferentes composi¢bes quimicas, formas fisicas e dimensdes, além de aplicar
doses abaixo de 10Gy e até 10°Gy.

Como a dosimetria quimica com fins de aplicacdo em processos rotineiros de
iradiacdo de materiais nao havia sido muito explorada no TE, ficaram
estabelecidas duas linhas de pesquisa com o intuito de reduzir os custos e nao
depender da importagdo de materiais: uma para estudar compostos quimicos em
solucdo e outra para estudar Compostos quimicos na forma sdlida. Estas
pesquisas permitiram desenvolver materiais dosimétricos preparados no TE, a
partir de insumos comprados no pais.

Neste trabalho foram estudados 0s compostos seguintes:
e Solucdo de 2,3 5 Trifenil — 2H - Tetrazodlio Cloridrato;

* Solugdo com o Cloreto de AminodietilaminometiIdifenazénio (mais conhecido
como indicador Azul Cresil Brilhante);

OMISSAC MACIONLL TF TRERGIA NUCLEAR/SP
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e Solugdo com o 3,3”,5,5’—Tetrabromo-m-Cresolsulfonoftalel'na (mais conhecido
como indicador Verde de Bromocresol); e

e Nitrato de Potassio

Como dosimetro de referéncia, foi usado o composto de sulfato ferroso

conhecido como solucdo de Fricke, que permite determinar a taxa de dose
absorvida nas fontes de cobalto.

A literatura sobre a dosimetria em processos industriais é muito escassa com
relagcdo aos dosimetros quimicos que sejam preparados a partir de indicadores
normalmente usados em quimica convencional. Este fato pode ser explicado com
a dificuildade de manipulacdo e preparo desse tibo de material bem como a
vidraria associada. O Nitrato de Potassio ainda nao foi explorado como dosimetro
de rotina, na literatura ndo ha muitos trabalhos publicados [9,31].

A implantacdo de servicos modernos de dosimetria em processos industriais
permitira ao Brasil igualar-se aos paises que adotam a tecnologia de
processamento por radiacdo. Além deste aspecto permitird manter pessoal
especializado em controle de qualidade nas instalacées de irradiacdo de porte
industrial e qualificar esse pessoal para a redagdo de normas nacionais bem
como manter padrdes dosimétricos baseados nas pesquisas e desenvolvimento
tecnologicos feitos até o momento no pais.

1.1 Objetivos do presente trabalho

O primeiro objetivo deste trabalho de pesquisa é caracterizar alguns
compostos quimicos, como o Nitrato de Potéssio, corantes e indicadores quimicos
soluveis em agua, para averiguar a possibilidade de serem usados como
dosimetros de radiacdo. A aplicagdo dos compostos, classificados como
materiais dosimétricos, sera em atividades de monitoracdo e controle da
qualidade das irradiacdes de diversos materiais nas dependéncias da

Coordenadoria de Aplicagbes na Engenharia e na Industria, TE- IPEN. Soma-se



a estes propositos a reducéo de custos porque é possivel produzir os materiais
dosimétricos no préprio TE usando insumos adquiridos no pais.

O outro objetivo é Participar da intercomparagio com a Agéncia Internacional
de Energia Atébmica, IAEA (International Atomic Energy Agency). Esta
intercomparacao é feita pelo Servigo Internacional de Garantia da Dose (IDAS =
International Dose Assurance Service), sediado em Viena, Austria.



2 PROCESSAMENTO POR RADIAGAO

Materiais, em qualquer estado fisico, podem ser expostos a radiacdo e sofrer
transformagdes que permitem modificar e melhorar algumas de suas qualidades
fisico-quimicas. Esta técnica conhecida como processamento por radiagdo é

muito usada na indUstria moderna para acelerar a produg&o e reduzir os seus
custos.

As vantagens da técnica de irradiagdo podem ser resumidas em: a velocidade
da radiagdo ndo depende da temperatura ambiente; podem se formar especies
reativas em substancias sdlidas, liquidas e gasosas de um modo homogéneo; a
velocidade de reacdo como também a qualidade do produto podem ser
controladas de modo facil; para alguns produtos a reagdo quimica induzida pela
radiacéo pode ocorrer sem a adi¢éo de catalisadores [34].

Nos processos industriais de irradiaggo, em que a inducdo desejada de certas
propriedades, no material irradiado, requer um processo uniforme e preciso,
torna-se necessario conhecer a dose absorvida. As técnicas de medida da dose

(dosimetria) permitem também controlar a qualidade do processo.

As transformagbes fisicas e quimicas provocadas pela radiagdo, quando
interage com um material, podem ser relacionadas com os efeitos produzidos no
mesmo. Para determinar a dose absorvida pelo material irradiado, durante a
exposi¢do as radiagbes ionizantes, usam-se materiais especificos denominados
dosimetros. Estes, por sua vez, precisam ser corretamente caracterizados. Desta

maneira os resultados obtidos em laboratério podem ser reproduzidos em outros
laboratérios ou instalacdes comerciais.

) naCCniL CE [HERGIA nUCLEAR/SP Pes
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2.1 Interagdo da radiagio com a matéria

A transferéncia de energia de uma particula, ou de um foton, para os atomos
do material sob efeito da radiag&o ocorre sobretudo, através de dois mecanismos:

a excitacéo e a ionizagéo. Mudangas quimicas sdo induzidas em materiais
expostos a energia alta de radiagdes [22 ]

2.1.1 Radiacéo eletromagnética

A interacdo da radiagdo eletromagnética com a matéria compreende uma
série de mecanismos que podem envolver a interag&o com os elétrons de atomos,
com os nucleos dos atomos, com o campo coulombiano dos nucleos, ou dos
elétrons, ou simplesmente atravessam o material sem interagir.

A radiagdo eletromagnética usada em muitas instalagdes de irradiagdo pode

ser a de raios X ou radiagdo gama, fisicamente iguais, a diferenca essencial
esteja na origem.

Os trés processos principais da interag&o da radiagéo eletromagnética com a
mateéria s&o o efeito fotoelétrico, o efeito Compton e a produgéo de pares.

No processo fotoelétrico, toda a energia do foton incidente hv é transferida

para um elétron ligado que é ejetado do atomo, no rearranjo das camadas

eletronicas surge um féton de fluorescéncia. Este mecanismo est representado
na Figura 1

Figura 1- Esquema que representa o efeito fotoelétrico [24]



No efeito Compton um féton incidente perde parte de sua energia em um
processo de espalhamento com um elétron orbital de um atomo. O elétron orbital,
que causou o espalhamento, é ejetado do atomo e o restante da energia continua
no foton espalhado. Este efeito é representado pelo esquema da Figura 2 .

Figura 2 - Esquema que representa o efeito Compton [ 24 ].

Na producdo de pares a radiacao eletromagnética com energia superior a
1,02MeV, interage nas vizinhangas do nucleo do atomo que pode desaparecer e
em seu lugar surgir um par de elétrons, um negativo e outro positivo (chamado de
positron). A soma das energias do elétron positivo e negativo é igual & energia do
foton incidente menos 1,02MeV. A representagao esquematica da producéo de
pares encontra-se na Figura 3 .
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Figura 3 - Esquema que representa a producéo de pares [24]
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2.1.2 Elétrons

Os elétrons perdem a sua energia em colisbes com o material com o qual

interagem e este efeito é representado pelo poder de freamento de particulas
carregadas.

De todas as interagdes que ocorrem durante a passagem do feixe de elétrons
através da matéria as mais frequentes sdo as colisGes com os elétrons orbitais.

Elétrons individuais podem interagir com o atomo como um todo, com elétrons
atdmicos ou com o nucleo.

As interagdes que ocorrem sao:
e colisdes inelasticas com os elétrons orbitais resultando em excitagbes e
ionizagdes ;
* espalhamento elastico ( espalhamento coulombiano );

* espalhamento e colisGes radioativas envolvendo o nucleo ou elétrons orbitais.

Em dosimetria, as colises inelasticas sdo as de maior interesse porque elas

S&0 as responsaveis pela deposicdo de energia localmente no meio irradiado.

2.2 Grandezas e unidades relevantes para dosimetria das radiagées em
processos industriais [ 17,1923 ].

A irradiagdo de diversos tipos de materiais e de seres humanos, levou os

cientistas a necessidade de saber a quantidade de radiagdo que produzia o efeito
observado ou desejado.

A medida da radiacdo, numa instalacio onde se processa diversos tipos de
materiais como os destinados & medicina, agricultura ou aqueles destinados ao

desenvolvimento de materiais novos, deve ser feita com atencdo e critério em
relag&o as grandezas e respectivas unidades.



2.2.1 Dose absorvida e taxa de dose

Dose absorvida

A grandeza mais importante em dosimetria das radiacGes € a dose absorvida,
D, ou apenas dose, que é definida como o quociente entre a energia media, dF,
transferida a uma quantidade infinitésima de material e 0 elemento de massa, dm,
deste material:

dE

D=—"2
dm

Gy (1)

Embora esta definicao seja feita apenas para um sé ponto da massa de
material que esta sendo irradiado, ela se estende para toda a massa finita do
volume ocupado pelo mesmo. Nos processos de irradiacdo, o material de
referéncia, na maioria das calibragdes, é usualmente a agua, mas podem ser

feitas conversées para outros compostos de interesse como a grafita, polimeros
ou metais por exemplo.

Deve-se lembrar que o dosimetro é usado para que se possa calcular a dose
absorvida média sobre um volume reduzido da amostra. A resposta deste
dosimetro permite medir a energia absorvida naquele volume, que pode ser
relacionada a dose no produto. Quando se transforma a dose no dosimetro para a

dose no material leva-se em conta o tamanho, forma, composicdo e uniformidade
do material dosimétrico.

A unidade de dose absorvida é o Joule por quilograma (J kg™) e é expressa

em gray (cuja abreviatura é Gy) em homenagem a L.H.Gray pioneiro da fisica das
radiagdes.

A unidade antiga de dose absorvida, rad, era definido como:

1 rad = 100erg/g de modo que hoje 1Gy equivale a 100 rad antigos.

10



11

Taxa de dose

A dose absorvida, dD, no intervalo de tempo, dt, é expressa como taxa de

dose absorvida, D :

D= iltz Gys™’

Pode ser denominada, em irradiagbes continuas com radiagdo gama, como
dose por unidade de tempo e ser expressa em unidades de Gy min"ou Gy h" .

2.2.2 Dose absorvida em outros meios

Quando se deseja calcular a dose em outros meios, Dy, diferentes da agua

ou ar, Da ou Dar, deve-se levar em conta ( Hen/p )a € ( Hen/p )M, OS coeficientes de
absorc&o de massa do ar e do material.

A dose no meio, para uma dada energia da radiagdo incidente neste meio
sera dada por:

e )
Dm = Da . —p—M Gy (3)

-
P4

2.2.3 Rendimento Quimico

Quando se trabalha com dosimetria quimica o rendimento quimico da
radiagdo, G ( x ), € uma grandeza importante. Esta grandeza é representada pelo

quociente entre a quantidade, », de uma substancia x produzida, destruida ou

modificada pela radiacdo, e a energia média absorvida &:

G(x) =

n(x) mol J' (4)
&
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O rendimento quimico em uma solugcéo, expresso como valor G . é definido
como a quantidade de moléculas produzidas, destruidas ou modificadas por
100eV de energia absorvida. A converséo para o sistema Sl é :

1 mol J”' = 9,65x10° moléculas (100eV)"
ou

1 molécula (100eV)™ = 1,036x107 mol J'

O valor G é usado para calcular a dose absorvida em dosimetros quimicos
como na solugéo de sulfato ferroso (solugéo de Fricke).

Outras unidades e grandezas encontram-se no Anexo 1.

2.3 Determinagao da dose absorvida

A dose absorvida na agua é a grandeza mais relevante na maioria das
aplicagbes de doses altas. A dose absorvida em outros materiais depende de

correces em consequéncia de propriedades particulares a cada um desses
materiais como foi visto no item 2.2.2 [19].

Para a determinacéo da dose absorvida na agua em um determinado ponto

do meio irradiado é necessario satisfazer as condigdes de equilibrio eletrdnico.

O equilibrio eletrénico é descrito como a condi¢éo na qual a energia cinética
dos elétrons (ou particulas carregadas), exceto a energia em repouso, que entram
num volume infinitesimal de material irradiado & igual & energia cinética dos
elétrons emergentes deste mesmo volume de material. No caso de radiacéo
gama de uma fonte de ®Co, pode-se alcangar o equilibrio eletrénico aproximado,
num volume reduzido que estd sendo irradiado, com cerca de O,SQCm'2 de
material. Isto corresponde ao alcance dos elétrons secundarios de energia mais
alta, produzidos por fétons de energia mais elevada, ou seja de 1,33MeV [4,5].
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A dose absorvida em um dado ponto de um material especifico submetido a
radiacdo gama, pode ser medida usando um dosimetro de rotina calibrado com

radiacdo gama, neste trabalho foi feita na fonte do ®Co em condi¢des de
equilibrio eletrénico.

Os procedimentos das medidas da dose absorvida ou da taxa de dose num
material s&o feitos da maneira seguinte: a fonte de referéncia é calibrada com o
auxilio de um padrdo primario (camara de ilonizagdo) ou com métodos
padronizados de referéncia (solugdo de Fricke) e o sinal do dosimetro é entdo
convertido para a dose absorvida ou taxa de dose na agua. As fontes de
referéncia sdo usadas para irradiar os dosimetros de rotina em condi¢cdes

idénticas e a calibragdo ¢ usualmente expressa em termos de dose ou taxa de
dose na agua, para as solu¢ées dosimétricas.

2.3.1 Para fontes gama

A dose absorvida, quando se efetua irradiagdes nas fontes gama, é calculada
a partir da taxa de dose medida com a solugéo de Fricke. Uma vez tendo a taxa
de dose no local em que é colocado o material para ser irradiado e conhecendo-

se a dose requerida pelo usuario, & calculado o tempo de permanéncia na frente
da fonte exposta.

D(Gy)= D xt (5)

E necessario observar com atencéo se a taxa de dose tem alguma influéncia
no resultado desejado ao irradiar um material, pois, a taxa de dose é a velocidade

com que a radiagdo deposita sua energia ao longo da massa do material
irradiado.

Neste trabalho de pesquisa foram utilizadas duas fontes de %Co

pertencentes ao TE, as fontes Panoramica e Gammacell, cada material novo que

€ trazido com a finalidade de ser irradiado, deve ser caracterizado (tipo de

13



composto, densidade, composicdo para o calculo do Uen/p) antes que se

processem as irradiagbes rotineiras e se forneca o valor da dose.

2.3.2 Para aceleradores de elétrons

O calculo da dose no acelerador é feita com o auxilio da expressio:

D (kGy)= — 2~ (6)

K PI110
2 LV

Onde: K = A.exp®®
P = Numero de passadas do material sob o feixe de elétrons
| = Corrente do feixe de élétrons
L = Largura do feixe de elétrons

V = Velocidade de deslocamento do material sob o feixe de elétrons

No Anexo 3 encontram-se maiores detalhes do calculo da dose em um
acelerador de elétrons.

2.4 Aplicagoes da radiagdo na industria

O orgéo da AIEA (IAEA =International Atomic Energy Agency) , em 1977,
implantou um programa cientifico de padronizacdo da dosimetria em doses altas
cujos objetivos sdo: ( 1 ) recomendar a aplicagéo de técnicas de dosimetria nas
instalagbes de doses altas; ( 2 ) padronizar a dose e garantir o servico em escala
internacional; ( 3 ) recomendar que a dosimetria seja a forma de controle da
qualidade dos processos de irradiagdo: e ( 4 ) apoiar o desenvolvimento de
novas técnicas dosimétricas. Em 1985, implantou o programa denominado IDAS
(Servigo Internacional de Garantia da Dose), que tem por objetivo qualiﬁ‘car a
dosimetria das instalagdes, para assegurar e garantir que o valor de dose em
processos de irradiagcdo seja rigorosamente correto e confiavel. Varias instalacées
de irradiagdo comerciais ou ndo, bem como institutos de pesquisas que operam

com doses entre 10Gy e 10°Gy, sdo convidados a participar deste programa [21].

14



Por razdes praticas os programas de padronizacao, definidos pela IAEA, para
doses entre 10Gy e 100kGy [ 21 ] foram subdivididos em trés intervalos:

(1) doses baixas - 10Gy - 3 kGy
(2 ) doses médias - 1kGy — 10kGy
( 3 ) doses altas . 5kGy — 100kGy

Existem processos industriais associados com varios tipos de exigéncias do
mundo moderno. A esterilizacdo de produtos para a medicina ou tratamento de
alimentos € uma das atividades ligadas a saude publica que possui outras
ramificagdes como o tratamento de lixo e controle da poluicdo ambiental. Todas
estas atividades sdo muito bem concluidas com o auxilio das técnicas radiativas.
Neste caso, a irradiacdo precisa ser feita de forma correta e isto s6 pode ser feito

com o controle adequado do processo de iradiagdo acompanhado de materiais e
métodos dosimétricos adequados.

Nas instalacées de irradiag&o de produtos industrializados ou insumos existe
uma infinidade de valores de dose que dependem do tipo de material que é
recebido para irradiagcdo e da finalidade de seu uso . Pode ocorrer que para
alguns produtos como alimentos ou insumos para a medicina estes valores sejam
fixados por érgaos especificos de cada pais [19]. A Figura 4 mostra algumas
aplicagbes da radiac&o e os intervalos de doses associados.
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Dose absorvida

(Gy)
T 10°
Degradacio de polimeros
Vulcanizagao
L 4 Cura de tintas
Esterilizagao 10° Limpeza de efluentes
gasosos
Producéo de:
Lubrificantes
L T 10 Cabos , Isolantes
Purificagdo de aguas Adesivos , Alcool
Pasteurizagio
Reciclagem de efluentes
) 10°
Retardamento de maturagio de
alimentos
Desinfestagao — 102
Testes ndo destrutivos
Indugéo de mutagdes em I 10’
sementes
Outros _J

Figura 4 — Intervalos de doses para varias aplicagdes da radiacdo ionizante [191]

Sistemas solidos, liquidos e gasosos tém sido aplicados em dosimetria das
radiagGes. Como exemplos pode-se citar: Sélidos - filmes radiocromicos,
sistemas com corantes organicos, filmes fotogréficos etc; Liquidos — solucédo de
Fricke, solugdo ferroso-cérica, sulfato cérico etc; Gasosos - dxido de nitrogénio,
dioxido de carbono etc [19]. A Tabela 1 mostra um resumo dos sistemas

dosimétricos, métodos de leitura e intervalos de doses de utilizagao.
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Tabela 1 - Sistemas dosimétricos importantes para uso em processos de
iradiacéo [20].

Tipos Métodos de leitura Exemplios Intervalos de
Dose (Gy )
Calorimetros Medidas de temperatura Grafita, agua 10 - 10°
Cristais Espectrometria EPR Alanina, celulose 10 - 10°
Organicos
Semicondutores  Medidas elétricas Diodos de Si 10 - 10*
Cristais Espectrofotometria LiF, SiO,, vidros 10° - 107
Inorganicos  Espectrometria EPR
Solucées Espectrofotometria Sol. Cérico-cerosa, 10% - 10°
Quimicas  Espectrofluorimetria Ac.organicos
Filmes Espectrofotometria Plasticos 10 - 10°
Radiocrémicos ~ Microdensitometria pigmentados
Sistemas Espectrofluorimetria Fluoretos org. e 10 - 10*
Fluorescentes  Espectrofotometria inorg.

Deve-se ressaltar, que poucos materiais dosimétricos tém caracteristicas que
permitem usa-los em intervalos de doses suficientemente amplos para abranger
as trés categorias. Por este motivo, o setor comercial oferece uma variedade
apreciavel de materiais dosimétricos, sélidos ou liquidos. Porém o preco, visto

que muitos, ou a maioria, sdo importados, eleva os custos do servico de
dosimetria em uma instalagdo de irradiacao.

Em uma instalagdo como a do TE-IPEN onde é feita pesquisa basica e

desenvolvimento, sdo solicitadas doses desde poucos Gy até 5x10°Gy.

Quando se trabalha numa instalagdo de irradiagido de porte, o objetivo é
iradiar grandes quantidades de materiais e produtos com doses requeridas pelos
usuarios e fazé-lo de modo competitivo. As instalagbes de porte industrial
normaimente irradiam varios tipos de materiais assim como na instalacdo do TE
que além de prestar servico as industrias (iradiacdo de cabos e fios no



acelerador de elétrons), atende em ndmero maior os pesquisadores da prdpria
instituicdo e de entidades externas.

Em qualquer tipo de instalacdo deve-se cuidar para que a irradiacéo seja a

mais uniforme possivel de forma a impedir heterogeneidade da distribuicdo da
dose.

Para entender como costumam ser feitas as irradiagbes numa instalacdo de
porte industrial descreve-se em linhas gerais, as formas de irradiagéo.

1. Fontes gama

Nas irradiacées em que o produto é irradiado dos dois lados, é importante ter
em conta que uma parte desse volume tera sido irradiada com dose proxima ao
valor minimo requerido (~35%) [19]. Normalmente as instalacGes que possuem
fontes gama, na forma de placa (vérios lapis de ®Co ou ¥'Cs), o produto é
movido de modo a receber a radiagdo nos dois lados opostos, conforme mostra a
Figura 5. Neste caso as curvas de isodose mostram gue os valores maximos da

dose s&o alcangados nas faces que recebem a radiacdo e sdo menores nos topos
superior e inferior do produto.

A raz&o entre as doses maxima e minima depende da espessura do material
e de sua densidade. Desta maneira a unidade de processamento adapta-se a
estas condi¢des para irradiar o produto, Figuras 6 ( a )e(b).
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Figura 5 — Localizacdo das doses maxima € minima no volume do produto
iradiado numa fonte plana de radiag&o gama [19].
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Espessura do material
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Espessura do material

Figura 6 — (a) Distribuicdo da dose para uma irradiag&o mono-direcional (1) de um
produto homogéneo com radiagdo gama. (b) A distribuicdo da dose usando

irradiag&o dos dois lados (I + II) de um produto, se observa onde a dose € maxima
e minima.
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Se a fonte gama tiver outra geometria, por exemplo, na forma de um iapis,
como ocorre no TE-IPEN, o produto tera outra distribuicdo das doses maxima e
minima porque havera dependéncia com o angulo de incidéncia da radiacdo. A
equagao para o calculo da dose em um ponto P do produto, como mostra a
Figura 7, para uma distancia d da fonte é dada por:

I'A a a
D7 (Gy)=3372x = tg" DLy g1 2
(Gy)=33, xd(g St d)

onde I' é a constante especifica da radiacdo gama, A é a atividade da fonte e o
valor 33,72 é uma constante que permite relacionar a dose absorvida e a
exposicéo no sistema SI (D o (Gy ) = 33,72X( Ckg')). Se o ponto P estiver
localizado na dire¢do da meia altura da fonte de comprimento 2a, os angulos 04 e

B2 serdo iguais, entdo aj = a,=a. A equagéo acima é simplificada para:

T4 a
D(Gy)=3372x —x2tg7!| =
(Gy) xdxg(dj

A dose media no produto, para infinitos pontos distribuidos em todo o volume,
sera igual a somatéria de todas as doses individuais dividida pelo nimero de
pontos, levando-se em conta os &ngulos sob os quais sdo vistos esses pontos. A
distribuicdo da dose pode ser mapeada através do célculo de transporte da
radiagdo com o auxilio do programa Monte Carlo .

Produto

T,
on gy LAy bR h g T Mg 4 e
b RO A

Suporte

Figura 7 — Dose absorvida em cada ponto do produto exposto a uma fonte
radioativa na forma geométrica de |apis.



2. Elétrons acelerados

Nos aceleradores de elétrons, a distribuicéo da dose depende da energia do

feixe, corrente, densidade do produto e de sua espessura.

A Figura 8 mostra a irradiagdo de um material em um acelerador de eletrons,

com a localizag&o das doses méaximas e minimas no volume do produto.

feixe
de elétrons
1’ [ —— — —
Dmin ’ .
7
/
Dmin
AY
Dmox
/ movimento
da bandeja

Figura 8 — Localizagdo das doses maxima e minima no volume do produto

irradiado no acelerador de elétrons.

A distribuicdo da dose no produto, em relagdo a profundidade pode ser
otimizada se for escolhido um valor de energia do feixe de elétrons adequado e se
for restringida a espessura do material ( espessura menor que o alcance dos
elétrons) ou ainda, no caso de produtos espessos, proceder a irradiacéo dos dois

lados, Figura 9(a) e (b)[19].
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Figura 9 — (a) Distribuicdo da dose para uma irradiagéo unidirecional (1) de um
produto homogéneo com feixe de elétrons. (b) O efeito da uma irradiagdo do
produto dos dois lados (I + II) mostra os pontos de dose maxima e minima.




B

N e GOt

3 DOSIMETRIA DAS RADIAGOES

3.1 Classificagao técnica dos dosimetros

Os dosimetros sao classificados nas categorias seguintes [19]:

( 1) Dosimetros primarios ou de referéncia : S3o aqueles capazes de medir
diretamente a dose absorvida, ou a grandeza fisica que pode ser associada com
a dose absorvida. Tém a qualidade metrologica mais alta e sdo mundialmente
reconhecidos e usados como padrées. Esses padrbes encontram-se em
laboratdrios de reconhecida qualidade internacional como no NBS (National
Bureau of Standards, Washington, DC, U.S.A); CEN (Centre des Etudes
Nucleaires - Saclay-CAPRI, Giv-sur-Yvette, France); NPL (National Physical
Laboratory, UK ), entre outros.

( 2 ) Dosimetros padrao de referéncia : Szo dosimetros, de qualidade
metroldgica alta, que fazem parte do acervo da instalacdo de irradiagdo, e s&o
coincidentes com os padrées primarios nacionais (calibrados contra dosimetros

primarios em laboratérios de padronizag&o internacional como NBS, CEN, NPL
etc).

( 3 ) Dosimetros de campo ou de transferéncia : SZo sistemas dosimétricos
suficientemente precisos e estaveis e podem ser calibrados com um dosimetro de
referéncia. Podem ser usados para calibrar a resposta caracteristica dos
dosimetros de rotina. S&o também usados como dosimetros secundarios e em
alguns paises usados em rotina.

(4) Dosimetros de rotina : S3o sistemas padronizados, no estado sdlido,
liquido ou gasoso, usados de forma rotineira nas unidades de irradiacédo e devem
ser frequentemente calibrados contra os dosimetros de referéncia. Servem para

determinar a dose absorvida nos materiais, monitorar as irradiagdes e garantir a
qualidade das mesmas.



b

( 5 ) Dosimetros terciarios : S3o os que fornecem uma estimativa da dose
absorvida. Nesta categoria estdo classificadas as especies quimicas

radiosensiveis como alguns corantes que dao origem a materiais dosimétricos
que mudam gradativamente de cor com o aumento da dose.

3.2 Dosimetria quimica

Quando a radiagdo atravessa os dosimetros quimicos podem ocorrer
ionizacOes e excitacdes, em escala molecular ou atdbmica, ou ambas, ao longo da
trajetéria da radiagdo. Nesta trajetéria podem ser formadas inUmeras espécies
ativas como os elétrons hidratados, ions, radicais livies ou radicais idnicos.
Quando a radiagdo envolve taxas de dose altas de fétons ou elétrons, em
volumes relativamente pequenos, o processo de irradiagdo torna-se mais
homogéneo (isto é a irradiagdo do material dosimétrico). Desta maneira as
espécies quimicas formadas sdo em numero suficiente para serem detectadas
com facilidade pelas técnicas citadas no Capitulo anterior.

Uma reagéo tipica em dosimetria quimica é dada por [19]:

‘R+8->P

onde ‘R representa o radical do soluto induzido por radiagdo que reage (a uma

taxa constante ki) com as moléculas do solvente, S, resultando num produto
estavel, P. A medida correta das espécies produzidas, quando estaveis e
reprodutiveis para a mesma dose, qualifica certos dosimetros quimicos como

dosimetros de referéncia. Como exemplo pode-se citar a solucdo de sulfato
ferroso conhecida como solugéo de Fricke.

Em materiais em que esteja bem estabelecida a relacdo das doses com as
espécies quimicas formadas durante a exposi¢cao a radiacdo, nos campos de
radiacdo gama ou elétrons acelerados, a concentracdo de ions pode ser
determinada pela técnica da espectrofotometria optica para um comprimento de
onda caracteristico a cada tipo de espécie e o valor do rendimento quimico, G(x) ,

neste caso, é muito importante.
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Alguns acontecimentos histéricos mostram a evolugcdo da dosimetria
quimica como é visto a seguir:

H
¢
3
i
H

e Em 1902, G. Holzknecht [32] desenvolveu 0 que chamava de
‘cromoradidmetro”’, usado para medidas em campos de raios X
especificamente em aplicagdes médicas. Este sistema consistia de pequenos
discos de metal de cloreto de potassio e carbonato de sédio que mudavam de
cor quando submetidos aos raios X;

e Em 1904, R. Sabouraud [33] em vez de usar a mistura preparada por
Holzknecht, usou, pastilhas de platino-cianeto de bario, que apresentavam
mudanga de coloragdo, do verde ao vermelho escuro, quando submetidas a
mesma radiagao;

e G. Schwarz, em 1907, inventou o radidbmetro, denominado “calomel”,
composto por uma solucéo de oxalato de amdnio e cloreto de mercurio;

e Entre 1900 e 1927, foram inventados métodos fotograficos, empregados
também para determinar a dose relacionada com a radiagcao incidente;

e Em 1927, H. Fricke e S. Morse descobriram que uma solugdo aquosa de
sulfato ferroso, em 0,8N de &cido sulfirico, podia ser usada em dosimetria.
Esta descoberta marcou um grande avango em dosimetria e hoje esta mistura
€ conhecida como soluc&o de Fricke;

e P. Guntner e co-autores utilizaram cloroférmio e suas solugdes saturadas;

e W. Stenstron e A. Lohman, em 1931, notaram que o azul de metileno é
descolorido quando submetido a acao dos raios X;

e Em1932, E.V. Shpolskii e S.V. Platonov propuseram o uso de uma mistura
de cloreto de mercturio e oxalato de potassio:

e Ap6s a 2° Guerra Mundial, foi necessario um trabalho intenso no
desenvolvimento de métodos quimicos em dosimetria, por causa da necessidade

de aplicar dosimetros sensiveis e baratos em dosimetria individual e nos
processos industriais que estavam sendo iniciados.
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Com o desenvolvimento de varios sistemas de irradiacdo tornou-se
necessaria a selecdo de materiais dosimétricos para a medida exata da
quantidade de radiacao incidente no material de interesse.

3.3 Dosimetros mais usados

Os materiais utilizados na dosimetria de doses altas sdo os do tipo sélido e
alguns no estado liquido ou gasoso. Os materiais solidos consistem normaimente
de compostos cristalinos organicos ou inorganicos (amino-acidos, fluoreto de
litio), amorfos ou quase cristalinos (ceramicas, vidros, plasticos, plasticos com
corantes ou semicondutores). Estes materiais podem ser adquiridos no comércio
em quantidades suficientes para atividades rotineiras dos laboratérios de
dosimetria em instalacées de porte industrial. Em atividades rotineiras & mais
interessante utilizar os dosimetros solidos, por apresentar dimensfes e
resisténcia mecanica adequadas aos trabalhos mais pesados em processamento
industrial por radiagdo. Os dosimetros liquidos, apesar de exigir um preparo muito
cuidadoso, tém suas aplicagdes em casos em que os dosimetros solidos néao sdo
indicados. A aplicagdo de solucdes encapsuladas para o controle de processos
de irradiacdo, por exemplo de efluentes industriais com vistas ao saneamento
basico, em que se aplica as técnicas da radiacdo ionizante, € uma das possiveis
aplicagcbes dos dosimetros liquidos. S&o também empregados para calibrar
dosimetros de rotina, como vidros e filmes plasticos e em experimentos onde a
exatidao é exigida como um parametro de qualidade. Os sistemas gasosos tém

aplicagbes mais especificas e s30 mais aplicados para o controle de qualidade de
iradiagdes de gases.

Nos sistemas sélidos o método de leitura da maior parte dos dosimetros é por
espectrofotometria mas para alguns tipos de materiais também s3o usadas as
técnicas da termoluminescéncia, ressonancia de spin  eletrénico ou
lioluminescéncia. Os dosimetros solidos mais comumente usados sdo os filmes

finos, pastilhas de dimensées reduzidas, placas ou filmes em que se aplica um
Corante radiosensivel sobre um substrato rigido.
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Como exemplos de dosimetros sélidos pode-se citar [19]:

Materiais cristalinos: Pastilhas de fluoreto de litio na forma de LiF natural ou
enriquecido com °Li ou “Li que permitem aplica-los nos intervalos de dose entre
10°Gy até 10’Gy. Pastilhas de sulfato de calcio impurificado com disprosio, para
intervalos de dose de 10° Gy até 10’Gy.

Materiais amorfos : vidros nos intervalos de 10Gy a 10*Gy mas que tem uma
tendéncia a perder a resposta, apés a irradiagdo, de forma muito rapida.
Plasticos sem corantes: Placas de polimetilmetacrilato, Perspex, Lucite ou
Plexiglass s&o alguns exemplos. Os intervalos de dose para estes tipos de
compostos esta entre 10°Gy e 5x10*Gy. O triacetato de celulose é outro exemplo
e o intervalo de doses em que pode ser usado como dosimetro encontra-se entre
10kGy e 300kGy.

Plasticos com corantes: O polimetilmetacrilato colorido, PMMA, pode ser usado
no intervalo de doses entre 5x10°Gy e 5x10°Gy (PMMA vermelho), 2x10°Gy e
2x10°Gy (PMMA ambar) e 100Gy a 3x10°Gy (Gammachrome YR). Existem
também os filmes radiocrémicos cuja composicio basica é o nylon e que contém
certos leucocianetos e outros corantes cuja cor é modificada pela acado da
radiacdo. Os intervalos de dose nos quais estes filmes podem ser usados s&o

diferentes dependendo do composto corante e geralmente respondem para doses
entre 10°Gy a 1,5 x 10°Gy.

Os sistemas quimicos liquidos usados em dosimetria de altas doses s3o
formados por solugdes aquosas preparédas a partir de reagentes inorganicos cujo
pPH estd na faixa acida. Existem também certos solventes organicos, ou
combinagbes, nos quais pode-se dissolver corantes. A maioria dessas solugdes

pode conter acidos fracos ou bases em concentragées baixas [19].

Os dosimetros liquidos podem ser preparados com reagentes como a agua,
Ou materiais equivalentes ao tecido humano considerando-se a densidade ou as
propriedades de absorgdo da radiagdo. Os produtos de reag&o, induzidos pela
radiacdo, s@o geralmente estdveis e podem ser medidos diretamente pela

mudanca de cor, ou indiretamente por simples procedimentos analiticos. Os

vopoNTd
4
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métodos de leitura mais comuns dos sistemas liquidos s&o a espectrofotometria,

potenciometria, analise colorimétrica ou viscosimetria [28]. Exemplos tipicos de
dosimetros liquidos encontram-se na Tabela 2.

Tabela 2 - Dosimetros quimicos para doses altas [19 ].

Intervalo util Intervalo util Precisido

Soluto Solvente De dose de Taxa de nominal
(Gy) dose(Gy.s™) (10)
Sulfato ferroso Sol aq. H,SO, 20 a 200 <10° 1%
Sulfato cérico ceroso  Sol aq. H,SO, 10%a 10° Depende da 3%
, C (Ce™)

Dicromato Sol aq. H,SO, 10° a 10* -
de prata 2%
Acido oxalico Agua 5x10° a 10° 1-108 5%
lodeto Agua+H,0, 5x10° a 10® 5-10° 2%
de potassio
Benzeno Agua 50 a 7x10? 0,01-10 2%
Clorobenzeno Etanol aq. 10°a 10° Variavel 3%
Leuco corantes Solventes organicos 10 a 10* 102-10" 3%
Corantes extinguiveis Agua 10%a 10° Variavel 10%
Corantes indicadores  Hidrocarbonetos 10%a 10° Dependentes 10%




A dosimetria dos sistemas liquidos aquosos baseia-se na reacéo do soluto
com a especie formada na radidlise da agua e é feita por determinacéo da
concentracdo das espécies quimicas formadas. A leitura € proporcional aos
produtos quimicos formados e a concentracdo aumenta ( ou diminui ) em fungéo
da dose, dependendo do composto quimico usado. As reacgdes quimicas
originadas pela acéo da radiagdo na agua, d&o origem a radicais livres e produtos
moleculares. Atomos de hidrogénio ( H ), radicais hidroxilas ( *OH ) e elétrons
hidratados(e "» ) constituem o grupo de radicais livres; hidrogénico (Ho ) e

peroxido de hidrogénio (H,0, ) constituem o grupo dos produtos moleculares
[19,25,286].

As espécies quimicas formadas em uma solugéo aquosa s&o as seguintes
(6,14]:

(1) H:0 - H0" + e
(2) HO* — H'uy + OH°
(3) €aq + H0 » H,O

(4) H2O" + H,O - H° + OH
(S)H + H > H,

(6) OH* + OH" > H,0,

(7) H + OH - H,0

(8) HH + HO - H, ., OH
(9) H0, +OH - H,O + HO;*
(10) H®  +OH' > HO,

(11) HO® + H > H,0,

(12) R® + 0, -» RO,

3.4 Algumas caracteristicas dos compostos usados neste trabalho

Algumas particularidades das solugbes usadas nesta pesquisa estdo
descritas a sequir.
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3.4.1 Solugdo de Fricke

A solugdo de Fricke, que foi desenvolvida ha mais de 70 anos por H. Fricke
e S. Morse, em 1927, baseia-se na oxidagdo de uma solucdo de sulfato ferroso.
Este dosimetro tem sido utilizado como dosimetro de referéncia para
determinagdo da taxa de dose em campos gama e pode ser usado também como
dosimetro de rotina [1 2,14,18].

A radiagéo gama, quando atinge os ions Fe?* transforma-os em ions Fe>*. As
reacgoes envolvidas sao:
(1)Fe®” + OH - Fe* + OH-
(2)H° + 02 —> HO;*
(3)Fe” + HOY - Fe* + HO,"
(4)HO + H" S H,0,
(5)Fe” + H0, > Fe* + OH + OH

Cada atomo de hidrogénio forma um radical hidroperdxido, HO,, e cada um
destes radicais oxida trés ions de Fe®, um através da reacéo (3) e dois através
das reagdes (4 ), (5) e (1). Cada radical hidroxila oxida um ion de Fe?" e cada
molécula de peréxido de hidrogénio oxida dois jons de Fe?*. Todas as reacgées,

exceto a ( 5 ), sdo rapidas [ 6 ].

A presenga de impurezas organicas causa variagéo significativa na resposta

deste dosimetro, por este motivo é essencial utilizar compostos muito puros.
3.4.2 Solugbes radiocromicas

Foram analisados alguns corantes e indicadores radiosensiveis, em solucéo,

que poderé&o ser fixados em uma base sdlida ou usados em solugao.

Muitos dosimetros sélidos, geralmente confeccionados com substrato de
polimero, ndo possuem sensibilidade suficiente a radiacdo. Por este motivo esta



sensibilidade é intensificada usando-se um corante ou indicador radiosensivel
que é fixado ao material de diversas formas. Na prépria rede da matriz ou em
camadas depositadas sobre este substrato de polimero. Os materiais assim

confeccionados passam a ser chamados “filmes radiocromicos” e as respectivas
espessuras variam conforme o fabricante.

O dosimetro quimico radiocrdmico consiste de solucées que contém
compostos que sob influéncia da radiacéo ionizante, se modificam por reacdes
quimicas variando a amplitude das bandas de absorgéo optica, por causa da

mudanga de cor. Esta mudanga na absorgdo dptica pode ser associada com a
dose absorvida na agua [ 3 ].

Segundo a teoria sobre a a¢do de um indicador sugerida por W. Ostwald,
em 1894, as modificagdes de cor sdo causadas por modificagdes estruturais, que
incluem a formacédo de formas quindnicas e de ressc‘)néncia, estas mudancas
podem ser ilustradas pela fenolftaleina, Figura 10, cujas alteracdes sao

caracteristicas de todos os indicadores de ftaleina [15].

fenolftaleina
OH

\(\| P -O\O @/O
C —_—
A~ — -
0 e g
-2 \\\C ~

HO

C— OH
O O
forma icida forma alcalina
incolor vermelho - violacea

Figura 10 — Mudancas estruturais da Fenolftaleina.
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3421 235 Trifenil — 2H — Tetrazdlio Cloridrato (TTC)

Em 1949 Z S. Gierlache A T. Krebs mostraram o efeito de coloragdo pela

luz ultravioleta, particulas ¢ e raios X nas solugdes aguosas e nas emuisbes
gelatinosas do Trifeniltetrazdlio Cloridrato [13].

O 2,3,5 Trifenil — 2H — Tetrazolio Cloridrato foi sintetizado inicialmente, em
1894, por H. von Pechmann e P. Runge. Em 1941, R. Kuhn e colaboradores
estudaram suas propriedades . A M. Mattson, C. O. Jensen e R, A Dutcher
usaram-no como um reagente no teste para verificar a vitalidade do tecido vivo. T.
D. Waugh, entdo, usou este sal como descolorante da raiz do tecido VIiVO e de
folhas. P. Pratt, J. Dufrenay e V. L. Pickering propuseram como um reagente para

fisiologia celular. F. H. Straus, N. D. Cheronis e E. Straus foram os primeiros a
explorar seu uso em tecido animal [13].

Os sais desse composto quimico s&o incolores ou ligeiramente amarelados

quando em solugéo aquosa, mas apos a irradiagso, precipitam um pigmento
denominado formazam que é insoluvel em agua [10].

De acordo com alguns trabalhos publicados [10,13] a sua férmula e o sey
estado reduzido é :
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Como o sal tetrazélio incolor possui baixo potencial de redugdo em solugédo
aquosa, € facilmente reduzido por meios quimicos, td&o bem como nos
fotoquimicos, a um corante formazam colorido.

As investigagbes fotoquimicas realizadas pelos pesquisadores foram feitas
em cebolas com um equipamento de fluorescéncia tendo-se notado que a
epiderme viva da cebola, sujeita a solucao de Trifeniltetrazolio Cloridrato, torna-se
rosa. Esta preparagdo resultou também no aparecimento de uma mancha
vermelha e brilhante detectada pelo  equipamento de fluorescéncia. A
fluorescéncia apareceu na area estudada e a intensidade de saturacdo diminuiu
durante o periodo de observacao.

Foram realizadas também investigagdes radioquimicas com raios X e
particulas a.. Os raios X e as particulas o agem de modo similar & luz ultravioleta,

isto &, o sal tetrazdlio incolor é reduzido a formazam vermelho.

Alguns fatores influenciam essa redugéo como a concentragdo de tetrazdlio, o
tempo de exposi¢&o a radiacao, o PH e a temperatura.

3.4.2.2 Solugdo com indicador Azul Cresil Brilhante (ACB)

O indicador Azul Cresil Brilhante tem massa molecular de 317,82. Este
composto & amplamente usado como corante em aplicacbes biologicas para

identificagdo de alguns comportamentos fisiolodgicos em tecidos de animais ou
plantas.

3.4.2.3 Solugdo com indicador Verde de Bromocresol ( VBC )

O indicador Verde de Bromocresol tem massa molecular de 698,05 e é
obtido pela adi¢&o de brometo em uma suspensao de m-cresolsulfonoftaleina em
acido acético glacial [29] . E usado como indicador acido-base e apresenta

mudanga de colorag&o quando ocorre mudanca no pH: pH = 3,8 = amarelo e pH

A0 RACONLL LE ERERGHE HUCULEAR/SP
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= 5,4 = azul. Tais mudancas de cor s&o acompanhadas por mudangas quimicas.

A reacdo do indicador é dependente do pH, porque envolve liberagdo ou captura
de ion hidrogénio

Hin VAN H* + In

O indicador VBC é amarelo na forma Hin e na forma In” é azul. Quando as
formas acida e basica estdo presentes em igual concentragdo o pH é 468 e a

solugdo é verde claro. A Figura 11 mostra a variacdo da cor deste indicador
quando irradiado.

Figura 11 - Solugdes com indicador Verde de Bromocresol , variagado da cor
quando irradiada.
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3.4.3 Nitrato de Potassio

A radidlise do nitrato inorganico sdlido é muito complexa. O rendimento
depende de muitos parametros. A decomposicdo do Nitrato de Potassio pela
radiagéo ionizante, tal como a maioria dos nitratos, rende ions nitrito e oxigénio.
Ha uma correlagéo entre as doses empregadas no material sélido e a producéo
de nitrito. A reagdo que descreve esta situagdo é a seguinte [ 8,9,16]:

) NO3z - NO; + O
(2) NO + O - NO3

) NOs + O - NOs + O

) O° + O - 0

Para a determinag&o do ion nitrito formado quando o Nitrato de Potassio é
iradiado, s&o preparadas solugdes com reagentes especificos. Em condigdes
acidas o ion nitrito provoca a diazotagdo da sulfanilamida e o produto é
acoplado ao diidrocloreto de N — ( 1 — Naftil ) etilenodiamina, esta reacéo
resulta em uma coloragéo caracteristica para cada concentragdo de ion nitrito
formado e que pode ser observada em um espectrofotdmetro [19].

3.5 Caracteristicas importantes para selegido do dosimetro

Como alguns dos compostos usados neste trabalho s6 foram pesquisados em
aplicagbes diferentes da dosimetria das radiagbes deve-se ressaltar que existe
uma bibliografia muito escassa a este respeito. Por este motivo a qualificacao das
solucdes estudadas neste trabalho de pesquisa como materiais dosimétricos,

baseou-se no estudo das caracteristicas especificas na area da dosimetria das
radiagCes que se encontram relacionadas na Tabela 3.
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Tabela 3 —- Caracteristicas analisadas para classificar um material como

adequado para a medida da dose absorvida em dosimetria das radiacoes.
Simplicidade de preparo e facilidade de uso

H
¢
H
H

. e

Estabilidade de resposta, antes e apés a irradiacao

Resposta independente da taxa de dose, no intervalo de dose pré-estabelecido

Resposta independente da energia da radiagéo incidente

Resposta independente do angulo de incidéncia da radiacéo

Resposta independente das condigdes ambientais

e e, gnpa s ¢

. Resposta reprodutivel dentro de um intervalo de dose

Exatidao e preciséo da resposta nos extremos do intervalo de dose pré-estabelecido

1 i e o g

Facilidade operacional adequada & preciso da resposta em dosimetria de rotina

Dose minima> (x,+3c)*
' * A dose minima corresponde ao valor médio encontrado em ao menos10 medidas da
absorvancia de uma solugdo nao irradiada.

3.6 Técnicas de medidas - Espectrofotometria

Na anélise espectrofotométrica é possivel detectar as mudancas de cor
provocada pela formagéo de um composto colorido resultante da adicdo de um

reagente apropriado, ou pode ser intrinseca ao constituinte analisado [15].
O método analitico & baseado na absorgéo da radiagéo eletromagnética.
Quando a luz ( monocromatica ou heterogénea ) incide sobre um meio

homogéneo, uma parcela da luz incidente é refletida, uma outra parcela é

absorvida no meio e o restante & transmitido.

As leis que regem a técnica da espectrofotometria podem ser resumidas por:

i ap ‘PrL




Lei de Lambert

Esta lei é expressa por:

It/ 1,=T
Onde: I+ = intensidade da luz transmitida

lo = intensidade da luz incidente
T

transmitancia

A transmitancia pode ser expressa em valores porcentuais: %T = k/ |, X 100

A absorvancia A do meio é dada por :

A=logl,/ |
Lei de Beer

A intensidade de um feixe de luz monocromatica diminui exponencialmente
com a concentragao da substancia absorvedora.

Lei de Lambert - Beer

A combinagéo das duas leis, de Lambert e de Beer, define a relagéo existente
entre T e A de modo que :

A=egCx=log(l/l)=log 1/T = -logT

Onde : A = absorvancia;
e = absortividade molar ( dm® mol™ cm™ );
C = concentrag&o molar ( mol dm®) e

x = caminho 6ptico percorrido pela luz na amostra ( cm ).
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3.6.1 O espectro

A luz tem radiagOes para as quais a vista humana é sensivel, e as ondas com
diversos comprimentos de onda provocam sensagdes de cores diferentes; uma

mistura apropriada da luz com estes comprimentos de onda, constitui a luz
branca.

Quando um feixe de luz branca atravessa uma cubeta contendo um
determinado liquido, a radiagéo emergente serd menos intensa por causa das
perdas por reflexdo, dispersao e, acima de tudo, pela absorcao.

A radiagdo eletromagnética desloca-se numa velocidade de 3x10'%m por
segundo que é a velocidade da luz. S30 usualmente descritas em termos (a)
do comprimento de onda A ( distancia entre dois picos daonda) e (b ) da
freqUéncia v ( numero de vibragées da onda por segundo ) : ¢ =4 . v. A Figura 12

mostra um exemplo genérico do espectro de luz.

Figura 12 - Representacéo grafica de uma onda

Na regido do espectro onde predomina o ultravioleta, UV, e o visivel, Vis., é

conveniente definir o comprimento de onda em nandometros, nm. Ent3o:

0
1nm=10"m=10 4
0
O Angstron ( 4 ) também pode ser usado como unidade em

espectrofotometria optica.
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3.6.2 Absorcgéo da luz

A absorgdo da radiagdo luminosa se deve ao fato de as moléculas terem
elétrons que podem ser promovidos a niveis de energia elevados mediante a
absorcéo de energia. A energia necesséria pode ser, em alguns casos, a
proporcionada pela radiagdo com comprimentos de onda no visivel, e o espectro

de absorcido estara na regido visivel. Em outros casos, € necessaria energia
maior, associada a radiagéo ultravioleta.

3.6.3 Caminhos da luz em um espectrofotdmetro

A fonte luminosa pode ser uma lampada de tungsténio ou de deutério. Os
raios luminosos, depois de atravessarem a fenda de entrada chegam ao
colimador. A luz, depois de convertida em um feixe de raios paralelos, dirige-se ao
prisma. O comprimento de onda ja selecionado através do deslocamento do

prisma € centralizado na fenda | atingindo finalmente a solucdo em estudo. A
Figura 13 representa o esquema descrito.

Colimador
i "4
I
Vo Fenda ae
Fenda de i ]
entrada )"\ i saida
AL l ’ i‘ : r Espectro
e —' i :\ i /:?,__ - i,\\
Forte de hz . Pasma
i I
N K}
N \
; \
\

L
1
\
s

;”7{‘;—”7“2

[E e )
Condensador

Figura 13 . Esquema basico dos caminhos da luz em um espectrofotdmetro

O esquema da Figura 14 mostra o funcionamento de um espectrofotdmetro

onde podem ser analisados ao mesmo tempo a amostra e uma referéncia.



FD =fotodiodo L =lente Ref =referéncia J =janela
F = filtro F1 = fenda de entrada F2 = fenda de saida
W1 = janela D2 = limpada de Dutério El...E5 = espelhos

Figura 14 — Esquema de operagéo de um espectrofotdbmetro moderno.



4 PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

4.1 Equipamentos

4.1.1 Medidas o6pticas

a 900nm );

41

As medidas de absorgao dptica foram feitas em dois espectrofotdmetros:

* marca Pharmacia — modelo Novaspec Il — permite determinar a absorg&o

6ptica em comprimentos de onda na regido visivel do espectro de luz ( 325nm

< marca Shimadzu — modelo UV -1601PC — permite determinar a absorcéo

de luz ( 190nm a 900nm ).

Tabela 4.

Optica em comprimentos de onda na regido ultravioleta e visivel do espectro -

As caracteristicas  principais dos espectrofotdmetros citados estdo na

Tabela 4 - Caracteristicas dos espectrofotdbmetros usados nesta pesquisa

Descrigao Espectrofotometro Espectrofotometro
Pharmacia Shimadzu
Intervalo do comp. de onda 325nm - 900nm 190nm — 1100nm
Espessura da banda <6nm 2nm
Resolucao 2nm 2nm
Preciséo +2nm +0,5nm
Sistema fotométrico feixe Unico feixe duplo
Varredura 1nm 0,1,0,2;0,5; 1; 2; 2nm
Intervalo fotométrico A=-0,3~300A A=-0,5~3,99A
T=0,1~200%T T=0~300%T

Velocidade de varredura Manual

Fonte luminosa Tungsténio, halogénio

2800nm/min a 200nm/min
Deutério , Tungsténio

halogénio

OMISSAC NACIONAL DE FNERGIA NUCLEAR/SY
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4.1.2 Obtengdo de agua pura

A agua usada para preparar as solugbes estudadas no presente trabalho
foi obtida no Departamento de Produ¢do de Radiofarmacos do IPEN, no
destilador marca Millipore modelo Milli-RX se obtém agua cujo alto grau de

pureza (agua tri-destilada) permite usa-la na fabricag&o de produtos medicinais,
injetaveis em seres humanos.

4.1.3 Confecgzo de pastilhas

A prensa, Figura 15, utilizada para a confecgdo das pastilhas de Nitrato de
Potassio, pertence ao Departamento de Metrologia das Radiagdes, IPEN, e é

da marca Fred Frey. Apresenta um dispositivo que permite posicionar trés
moldes por prensagem.

A quantidade de p6 de Nitrato de Potassio usada foi de 50mg, 75mg e
100mg por pastilha. Cada molde permite confeccionar quatro pastilhas. Foram
usados dois tipos de moldes: um onde as pastilhas tem diametro de 6mm e
outro onde as pastilhas tém diametro de 3mm, a espessura da pastilha

depende da massa a ser prensada. As Figuras 16 e 17 mostram os dois tipos
de moldes usados.
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Figura 16 - 1- Molde para prensar pastilhas com 6mm de diametro; 2- Pastilhas
acondicionadas entre folhas de polietileno e 3- Pastilhas entre duas placas de

Lucite®( 3mm ) preparadas para irradiacéo ( fixadas sobre um suporte de
madeira).
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Figura 17 -Molde que permite prensar pastilhas cilindricas com diametro de
3mm.

4.1.4 Fontes de irradiacéo

Neste trabalho de pesquisa foram utilizadas duas fontes de ®Co
( Gammacell e Panoramica ) e o acelerador de elétrons pertencentes a

Coordenadoria de Aplicacées na Engenharia e na Industria, IPEN-TE.
Apresentam as caracteristicas seguintes:

(J

DS Fontes Gama de °Co.

0 ®Co é um radioisétopo de meia vida igual a 5,27 anos e é usado para
irradiar materiais diversos. E obtido em reatores a partir da reac&o seguinte [19]:
¥Co(n,y)%Co
Os tipos principais de radiacées emitidas pelo ®Co sao :
1 particula B com E = 0,314MeV, e
2 raios y com E = 1,332MeV e 1,17MeV respectivamente.
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Para efeito de calculo pode-se usar o valor da energia média de 1,25MeV. No
processo de decaimento esse radiocisétopo transforma-se em ®Ni que é um
elemento estavel. A Figura 18 mostra o esquema do decaimento do ®Co.
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Figura 18 - Esquema do decaimento do ®Co para o ®Ni estavel.

> Fonte Gama de **Co ( Gammacell 220 )
- Tipo = Camara com 3,6L de capacidade utit ;
- Forma = Cilindrica com 26 lapis dispostos simetricamente;
cada lapis contém 7 pastilhas de ®Co:
- Atividade ( janeiro/99 ) = 38,9 x 10 "®Bq ( 10.508,4Ci );
- Taxa de dose ( janeiro/99 ) = 7,48kGy/h.
Obs.: Sdo utilizados atenuadores de chumbo que reduzem a taxa de dose em
aproximadamente 50%, 70% e 90% do valor inicial .

‘Instruction Manual — Irradiation unit — Acessories — Atomic Energy of Canada — Ottawa - Canada.

> Fonte Gama de *°Co

- Tipo = Panoramica, mesa suporte de 1,5 x 1,5m;

- Cobalto metdlico, encapsulado em aco inoxidavel em forma de lapis
- Dimensées do lapis & = 1,2cm: comprimento = 20cm ;

- Atividade ( janeiro / 99 ) = 6,94 x 10 "*Bq ( 1.876,1Ci):

- Taxa de dose = depende da distancia entre o material a ser irradiado e a fonte.
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Neste trabalho foi utilizada a posicao posterior do cano guia, a 40cm de
distancia do mesmo, que em janeiro/99 apresentava taxa de dose igual a
0,1083kGy/h. Foi escolhida, por ter sido efetuada uma calibracdo pelo programa
IDAS - IAEA, com dosimetro de alanina e solug&o de Fricke.

oo Aceleradores de elétrons

O TE/IPEN possui dois aceleradores de elétrons cujas caracteristicas sdo
apresentadas na Tabela 5.

Tabela § - Caracteristicas dos aceleradores de elétrons pertencentes ao
TE/IPEN

Modelo E00120210 Modelo DPC 200

Parametros JOB 188 JOB 307
Energia (MeV) 0,5a15 0,75a1,50
Corrente ( mA ) 0,3a25,0 0,3a650
Poténcia ( kW) 0,5a375 0,225 a 97,500
Varredura do feixe ( cm ) 60 a 120 60 a 120
Taxa de dose ( kGy/s ) 1,0a301,4 1,0a6514

As ilustragbes das fontes de cobalto encontram-se no Anexo 2.

No Anexo 3 encontram-se a ilustrag&o do acelerador de elétrons e as tabelas
utilizadas para calculos dos parametros de irradiag¢ao.

4.1.5 Determinagéo do pH

O pH das solugbes, foi medido com auxilio do pHmetro modelo B474, marca
Micronal.
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4.2 Reagentes e vidraria

Todos os reagentes usados durante os experimentos sdo de grau
analitico, pré-andlise, fornecidos pela Merck S.A. Industrias Quimicas,

empresa conceituada no mercado, que garante pureza adequada, conforme o
controle de qualidade especifico.

Os reagentes usados no trabalho foram:

[Fe (NH4)2 (SO4 ). . 6 H,0 ] = Sulfato ferroso amoniacal , sal de Mohr:

- NaCl = Cloreto de sddio:

- H2S0.4 = Acido sulfurico

- Cy2HgN2HCI.H,0 = Orto-fenantrolina cloridrato;

- CHsCOOH = Acido acético glacial:

- KNOs3 = Nitrato de potassio;

- C,HsOH = Alcool etilico:

- CyoH1sCINg = 2 3,5 Trifenil-2H-tetrazolio cloridrato;

- C47H20CIN3O = Cloreto de aminodietilaminometildifenazénio ou Azul Cresil
Brilhante [15];

- C21H14BrsOsS = 3,3',5,5' -Tetrabromo-m-cresolsulfonoftaleina ou Verde de
Bromocresol [15];

- CeHgN20,S = Sulfanilamida (4-aminobenzenossulfonamida) [15];

- C2HgN2.2HCI = Diidrocloreto de N - ( 1-Naftil ) etilenodiamina [15].

A limpeza da vidraria utilizada nos experimentos seguiu um criterioso
procedimento que incluia vérias lavagens com solugédo sulfocrébmica e agua

destilada, a fim de eliminar possiveis contaminacées com material organico [1,34].

Para irradiar as soluges dosimétricas, foram utilizados tubos de ensaio
especiais com as caracteristicas seguintes: a) fabricados em vidro Pirex: b) rolha

de vidro; c) dimensdes: diametro = 15mm; altura = 65mm: espessura da
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parede = 1mm. Em cada tubo de ensaio foi irradiada uma aliquota de 3mL da
solucéo.

Para medir a absorgdo 6ptica das solugGes foram usadas cubetas de quartzo
com caminho 6ptico de 10mm.

4.3 Métodos de analise

Para todas as solugbes estudadas determinou-se o comprimento de onda de
absorgdo maxima, Amax , NO intervalo Optico entre 325nm e 900nm, antes da

iradiagdo. Uma vez determinado este valor, as medidas apos a irradiagdo foram
feitas para este mesmo valor.

Todas as irradiagées foram feitas em condigdes de equilibrio eletrdnico. Para
manter as condi¢bes de equilibrio eletrdnico, foram utilizados suportes de
polietileno com 3mm de espessura para as solugdes dosimétricas e para as

pastilhas de Nitrato de Potassio foram utilizadas placas de Lucite® com 3mm de
espessura [4].

O limite inferior de detecgéo da radiacéo ( sensibilidade ) foi determinado para
as solugbes n&o irradiadas. Foram realizadas 10 medidas de absorgéo optica de
cada solugéo e a dose minima detectavel, para cada tipo de material dosimétrico,
foi considerada como ( Xo + 3o ), onde xo é a média de 10 medidas de

absorvancia da solugéo néo irradiada e o é o desvio padrao da média.

Cada valor experimental, obtido neste trabalho, ¢ resultado da média dos

valores da intensidade da absorg&o dptica obtida em trés medidas para cada tipo
de amostra e cada concentragdo usada.

A Figura 19 mostra os materiais utilizados para a irradiagdo das amostras:

frascos de contengdo das solugdes, suportes para o equilibrio eletronico e
posicionamento nas fontes.
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Figura 19 - Materiais utilizados para a irradiagéo das solugées.

As curvas de calibracdo ( dose x absorvancia ), para cada solucdo

experimentada, foram construidas em fungdo da irradiacdo em cada uma
das fontes gama.

Nas solugbes ndo irradiadas e irradiadas foi determinada a variagdo na

absorgéo dptica com o tempo de estocagem, para isso foram feitas medidas
Opticas em tempos especificos.

A influéncia da luz e da temperatura ambiente na absorvancia de cada
composto foram analisadas mantendo-se as amostras por longos periodos
expostas a luz ambiente, formada por Iuz de lampadas fluorescentes,
incandecentes e a luz solar, e temperaturas de 10°C + 0,5°C, 23°C + 1,5°C e
35°C +25°C.

Para a determinacdo da influéncia da taxa de dose na intensidade optica, os
dosimetros foram irradiados nas duas fontes de ®Co.

Nao foi possivel determinar a dependéncia energética dos dosimetros
estudados. Os valores de dose empregados sd0 muito altos inviabilizando as

iradiagGes nas outras fontes pertencentes ao IPEN, tais como a fonte de "'Cs;

49



50

aparelho de raio X, etc, pois, o tempo necessério para a irradiacido seria
demasiado longo.

Analisou-se os dosimetros, apenas em fontes gama e acelerador de elétrons,
mas ha uma certa dificuldade em se comparar irradiagbes com caracteristicas tao

diferentes. Os dados serdo apresentados, individualmente, para cada dosimetro.
4.4 Preparo dos materiais dosimétricos

4.4.1 Solucdo de Fricke

4.4.1.1 Formulagio e manuseio

A solucgéo dosimétrica € preparada com os reagentes seguintes [1,34]:
1 x 10°M sal de Mohr

1 x 10>M NaCl|
0,8N H,S04

Prepara-se 1L de solugdo, dissolvendo-se 0,392g de sulfato ferroso
amoniacal e 0,058g de cloreto de sddio em 1,25mL de acido sulfurico 0,8N. Dilui-
se até 1L, em baldo volumétrico, com &cido sulfarico 0,8N. O cloreto de sédio é
usado para reduzir os efeitos adversos das impurezas organicas. A solucéo
dosimétrica oxida-se em temperatura ambiente, portanto, a absorvancia dessa
solugéo € maior com o passar do tempo. O efeito da oxidag&o pode ser atenuado

guardando-se a solu¢do em local abrigado da luz e sob refrigeracéo ( ~8°C ).

Para fazer as medidas épticas adiciona-se:
¢ Solugéo 1% Orto-fenantrolina cloridrato:

e Solugdo 3% Acido acético glacial.
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4.4.1.2 Calibragdo do sistema de leitura

Para se determinar o comprimento de onda onde a absorvancia é mais

intensa, faz-se a medida com a solucéo néo irradiada preparada como descrito a
seguir:

Pipeta-se 2,5mL da solugéo dosimétrica no irradiada;

Pipeta-se 1,25mL de solucéo de acido acético glacial 3%;

Pipeta-se 0,5mL de solugédo de orto-fenantrolina cloridrato 1%;

Transfere-se tudo para um bal&o volumétrico de 25mL;

Completa-se o baldo com &gua pura;

Deixa-se em local abrigado da luz durante 1 hora para formac&o do complexo
de [ ( Ci2 Hig N2 ) 3 Fe ]  que é vermelho —alaranjado [ 15 |;

Calcula-se a concentracdo de Fe?*:

Coloca-se uma determinada quantidade de solugdo na cubeta de leitura
(3mL);

Tira-se o espectro de absor¢do para esta concentragéo de ions de Fe*. O
valor de comprimento de onda de maxima absorgéo, Amax , € entdo utilizado para
as medidas dos resultados das irradiagdes no espectrofotdmetro. Para se fazer a
curva de calibragdo, preparam-se solu¢gbes de Fricke com diferentes
concentragdes de ions Fe?*, que sdo diluidas , entéo, as medidas da absorvancia
sdo obtidas para 0 Ama. Desta forma & obtida a curva de calibragao

( concentragéo x absorvancia ).
4.4.1.3 Preparacgéo dos dosimetros para irradiagdo

Enxagua-se os tubos de ensaio com a solugdo dosimétrica e coloca-se 3mL
de solucéo para irradiar. Posiciona-se o dosimetro na fonte de radiagdo e deixa-
se o0 material exposto até atingir a dose desejada.
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4.41.4 Preparacdo das amostras irradiadas para analise

Pipeta-se 2,5mL de solucdo dosimétrica irradiada:

Pipeta-se 2,5mL de solucéo de orto-fenantrolina 1%:

Pipeta-se 7,25mL de solugao de acido acético glacial 3%:;

Transfere-se para um baldo volumétrico de 25mL e completa-se até o traco
com agua pura;

Deixa-se em local abrigado da luz, durante 1 hora, para formacdo do
complexode [(Ci2HigNy)3Fe] *2 que é vermelho — alaranjado .

4.4 1.5 Calculo da dose absorvida

Depois que a solugdo é preparada, mede-se o valor de absorvancia e por
intermédio da curva de calibragio, determina-se a concentracéo de fons Fe?* que
ndo foram oxidados. A diferenga entre a concentragao inicial e a concentracdo

final dos ions Fe?* & o valor da concentracdo de ions Fe® produzidos. O
procedimento € o seguinte:

- Calculo da diluigao

Cida X 10 = Creal

C re3+ = Cre2+ inicial = Cre2+ finai
CFez+ =mol (2,5mL )

- Calculo da dose absorvida

1mol sol. Fricke 6,023 x 10% jons ( n° Avogadro)

C Feas n° ions Fe*
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Na literatura [1] o valor G ( rendimento quimico ), para a solucdo de Fricke, é
de 15,6 ions produzidos para cada 100eV de energia absorvida. Portanto:

100eV 15,6ions de Fe**
X eV n° ions de Fe**
e
0,01Gy 6,24 x 10"%eV/g
x Gy xeVlig {x = X(eV)}
m(g)

4.4.2 Solugdes radiocrdmicas

4421 23,5 Trifenil — 2H — Tetrazdlio Cloridrato

4.4.2.1.1 Formulacdo e manuseio

Inicialmente a solugio foi preparada diluindo-se o reagente em agua com
elevada pureza, nas concentragdes: 0,05%: 0,25% e 0,5%, em massa. Cada uma

foi acondicionada em um frasco de vidro e armazenada a temperatura ambiente.

Apés os primeiros testes, verificou-se que as solugdes preparadas nao
apresentavam resultados estaveis. Foi mudado o tipo de solvente e preparadas

duas solugdes com concentragdes 0,05%, em massa. Neste caso foi adotado o
alcool etilico a 5% e a 100%, em volume.

4.42.1.2 Irradiacdes

As amostras foram preparadas em aliquotas de 3mL da solucdo em um tubo
de ensaio com tampa.

Os conjuntos, suportes mais dosimetros, foram posicionados na fonte
Gammacell, e irradiados com doses entre 9,9Gy e 50kGy.
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As solugdes aquosas com concentragoes 0,05%, 0,25% e 0,5%, em massa,
foram irradiadas com doses de: 9,9Gy; 1kGy; 10kGy e 50kGy e as solugdes
diluidas em alcool foram irradiadas com doses de 1kGy. Foram irradiadas
amostras na situagdo em que a fonte chega a posicdo de irradiacdo e é
imediatamente recolhida (desce Isobe) para verificar se nesta forma de irradiagao

0 dosimetro acusa alguma dose, esta dose é chamada de dose de transito.

4.4.2.1.3 Analises Opticas

A leitura no espectrofdtdmetro foi feita antes da irradiag&o, para determinar o
Amax para cada concentracdo. Uma vez fixados estes comprimentos de onda,

todas as leituras posteriores foram feitas no mesmo valor caracteristico para cada
uma das concentragdes.

4.4.2.2 Solugao com indicador Azul Cresil Brilhante

4.4.2.2.1 Formulacdo e manuseio

A solug&o foi preparada diluindo-se o indicador em agua com elevada pureza

na concentracao de 0,1%, em massa, acondicionada em um frasco de vidro e
armazenada a temperatura ambiente.

4.4.2.2.2 Irradiacbes

Os procedimentos sdo os mesmos descritos para o composto anterior.

Porém, esta solucéo foi irradiada na fonte Panoramica com doses entre 45Gy e
405,3Gy.
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4.4.2.2.3 Analises opticas

A solugéo foi analisada no espectrofotdmetro para a determinag@o do Amax €

as leituras subsequentes foram feitas neste mesmo comprimento de onda.
4.4.2.3Solugédo com indicador Verde de Bromocresol

4.4.2.3.1 Formulagdo e manuseio

Foram preparadas solugdes com diferentes concentragbes, a saber: 0,01%,
0,0075% e 0,005%, em massa. O indicador foi dissolvido em 5%, em volume, de

alcool etilico 95% p.a. e entdo em agua com elevada pureza na concentragao
desejada.

Depois da dissolucdo as solugdes foram acondicionadas em frascos de vidro
ambar e armazenadas em local abrigado da luz & temperatura ambiente.

4.4.2.3.2 Irradiagbes e medidas dpticas

O limite inferior de detecgéo ( sensibilidade ) foi determinado para a solugéo
nao irradiada com concentracéo 0,01%, em massa.

As solugdes foram irradiadas com doses entre 50Gy e 15kGy. As Tabelas 6 e

7 mostram as doses induzidas nas solucbes nas fontes de ®Co, Panoramica e
Gammacell.
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Tabela 6 - Dose absorvida (kGy) nas solugdes com indicador Verde de
Bromocresol na fonte Panoramica.

Solugao 1 Solugéao 2 Solugéo 3
( conc. 0,005% ) ( conc. 0,0075% ) (conc. 0,01%)
0,05 0,05 0,05
0,10 0,10 0,10
0,20 0,20 0,20
0,30 0,30 0,30
- 0,50 0,50
2,00 2,00 2,00
5,00 5,08 5,02
8,23 8,21 8,24
10,00 | 10,00 10,00
15,00 15,00 15,00

Tabela 7 - Dose absorvida (kGy) nas solucdes com indicador Verde de
Bromocresol na fonte Gammacell.

Solugéo 1 Solugéo 2 Solugédo 3
(conc. 0,005% ) ( conc. 0,0075% ) (conc. 0,01%)
0,05 0,05 0,05
0,10 0,10 0,10
0,50 0,50 0,50
1,00 1,00 1,00
2,00 2,00 2,00

Na fonte Gammacell foram irradiados com as taxas de dose de 0,765, 2,295,
3,82 e 7,65kGy/h. A taxa de dose 7,65kGy/h é fixada sem atenuador e, para as
demais, empregou-se atenuadores de chumbo que correspondem
respectivamente a 90, 70 e 50% aproximadamente de atenuacéo.

Na fonte Panoramica foram irradiados com as taxas de dose de 0,063, 0,128,
0,351 e 0,628kGy/h que correspondem as distancias de 60, 40, 20 e 10cm na

parte frontal. Apos as irradiagées mediu-se a absorvancia da solugéo.
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Analisou-se ainda a resposta do dosimetro em diferentes campos de
radiagdo; para tanto foram feitas irradiacdes nas fontes de ®Co e no acelerador
de eletrons. Para irradiar no acelerador de elétrons foram utilizadas placas de
Petri com 8,5cm de diametro. Os volumes irradiados da solug¢do foram 24mL
(a=44mm ) e 56mL ( a = 10,0mm ). Empregou-se a menor taxa de dose
factivel de ser fixada na maquina, que é de 1,07kGy/s. Procurou-se manter o valor
da dose préximo daquele anteriormente usado nas fontes gama de ®Co e que
corresponde aos parametros mostrados na Tabela 8

Tabela 8 . Parametros de irradiagio, no acelerador de elétrons JOB188, para
solugGes com indicador Verde de Bromocresol.

Parametros Valor
Energia (E) : 1,5MeV
Corrente ( | )‘ 0,3mA
Dose (D) 0,47kGy

*Outros parametros: Largura do feixe ( L ) =112cm; Scan - pardmetro da maquina = 99,68%; K -

constante de corregdo = 119; HVD - corrente no divisor de alta tensdo = 109,3pA; Numero de
passadas sob o feixe (P ) = 1.

Nas solucbes irradiadas e nao irradiadas, com concentracdo 0,01%, em
massa, foi determinado o valor do pH com a finalidade de se verificar se as

variagbes de pH e coloragdo da solugdo correspondem as modificagdes tedricas
apresentadas.

A reprodutibilidade da resposta 6ptica foi verificada irradiando o mesmo lote
da solug&o em datas diferentes.
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4.4.3 Nitrato de Potassio

4.4.3.1 Reagentes utilizados

Nitrato de Potassio:

Acido acético glacial:

Sulfanilamida;

Diidrocloreto de N - ( 1-Naftil ) etilenodiamina.

4.4 3.2 Formulag&o e manuseio

O Nitrato de Potassio em p6 passou por um processo de secagem em estufa

a temperatura de 80°C por 2 horas. Em seguida foi armazenado em dessecador
para posterior utilizaggo.

O pé foi pesado e diferentes massas de material foram prensadas na forma
de pastilhas. A press&o aplicada foi de 5 toneladas. As pastilhas foram seladas

entre duas folhas de polietileno, com 0,18mm de espessura e armazenadas em
dessecador.

A Tabela 9 mostra os trés tipos de pastilhas, conforme a quantidade de p6 de
Nitrato de Potassio.

Tabela 9. Tipos de pastiihas de Nitrato de Potassio em funcdo da massa,
didmetro e espessura.

Tipo massa (mg) Diametro (mm) espessura (mm)
1 50 6 0,8
2 75 6 1,2

3 100 6 1,7
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4.4.3.3 Preparacéo dos dosimetros para irradiagéo

Cada conjunto de dosimetros consistiu de trés pastilhas, colocadas entre
duas placas de Polimetilmetacrilato, Lucite®, com em 3mm de espessura para

manter a condigdo de equilibrio eletrdnico. Esse conjunto era fixado em suportes
de madeira para a irradiagéo.

4.4.3.4 Irradiactes

O limite inferior de detecgdo ( sensibilidade ) foi determinado no composto
n&o irradiado.

Para a curva de calibragéo’ as pastilhas de 50mg foram irradiadas na fonte
Gammacell com doses entre 1 e 150kGy. Na fonte Panoramica irradiou-se num
intervalo de dose entre 10 e S0kGy. O mesmo intervalo de dose n&o foi aplicado
nas duas fontes por causa da baixa atividade que a fonte Panoramica apresenta o
que ocasiona um tempo maior de irradiacdo.

Para verificar se a resposta do dosimetro independe da taxa de dose, as
pastilhas foram irradiadas com diferentes taxas, na fonte Panoramica: 0,059,
0,120, 0,328 e 0,586kGy/h que correspondem, respectivamente, as distancias de
60cm, 40cm, 20cm e 10cm. Na Gammacell foram irradiadas com taxas de dose
de: 0,765, 2,295 e 3,82kGy/h, que correspondem, respectivamente, a taxas

resultantes da atenuacio de aproximadamente 50%, 70% e 90% e de 7,65kGy/h
sem atenuacao.

Além da radiacdo gama foi analisada a resposta do dosimetro para os
elétrons. Os valores apresentados na Tabela 10 correspondem aos parametros
da irradiagdo no acelerador de elétrons.
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Tabela 10 - Parametros de irradiacdo, no acelerador de elétrons JOB 188, de
pastilhas de Nitrato de Potassio.

Parametros

Dose ( kGy ) 30
Taxa de dose ( kGy/ 67,39
Energia ( MeV ) 1,25
Corrente ( mA ) 15,2

*Outros pardmetros: HVD ( pA ) = 88,2; SCAN (%) =77,00; N° passadas (P ) = 1;
Veloc. Bandeja ( m/min. ) = 3,36 e Largura do feixe (cm)=100

Pastilhas com diferentes massas foram irradiadas na fonte Gammacell nas
doses de 10, 30 e 50kGy para cada massa.

Irradiou-se pastilhas de 50mg na fonte Panoramica e na fonte Gammacell
para verificar a variagdo da resposta com o angulo de incidéncia da radiacao.
Para tanto foi feita uma variagdo angular entre 0° e 90°. As Figuras 20 a 23

mostram as varias posicdes em que os dosimetros foram colocados para a
irradiacao.
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h=10cm

Posicao lateral — horizontal ( 0°)

. / Cano guia

40cm ( parte posterior )

T~

Fonte (h=20cm )

Figura 20 — Dosimetro na posicdo horizontal (0°) - lateral



62

h=10cm Posicdo lateral — vertical ( 90°)

40cm ( parte posterior )

\ Fonte (h=20cm )

Figura 21 — Dosimetro na posicéo vertical ( 90°) - lateral
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h=10cm

Posigdo lateral — inclinado (45°)

“ 40cm ( parte posterior )

\“/\’ Fonte ( h=20cm )

Figura 22 — Dosimetro na posic&o inclinado ( 45°) - lateral



h=10cm

Posicdo frontal - vertical ( 90°)

/V Cano guia

40cm ( parte posterio )

\_/\

Fonte (h=20cm )

Figura 23 — Dosimetro na posicdo vertical ( 90°) - frontal
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A acidez de cada uma das solugbes testadas foi determinada com a finalidade
de se determinar o intervalo de PH onde a absorgéo dptica é estavel.

A reprodutibilidade da resposta foi constatada irradiando-se um determinado
lote de pastilhas com a mesma taxa de dose e mesma dose, em dias diferentes.

Para observar a distribuicdo de dose em um embalado, isto é, para
determinar os pontos onde a dose no produto € maxima e onde ela é minima,
foram colocadas pastilhas em recipientes contendo um produto ficticio distribuido
em todo o volume. Apos a irradiagdo desses recipientes, com o auxilio da curva
de calibragdo, determinou-se a dose absorvida em cada pastilha. Estas medidas
permitem identificar a localizagéo das doses minimas e maximas nestes
recipientes e constatar a qualidade da iradiag&o que deve manter-se entre estes
dois valores determinados previamente pelo Laboratério de Dosimetria em fungao
da dose requerida pelo “cliente’ dono do produto. As Figuras 24 (a ) e (b))

mostram o posicionamento das pastilhas nos recipientes irradiados
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24cm

: 15cm
f:::i:':.

e

15cm

- ". ——

Cano guia

/

40cm (parte posterior)

Fonte (h=20cm )

LEGENDA

Rre=oy

= #1 Dosimetro posicionado fora da caixa - ~45cm de distancia da fonte; 10cm da mesa

# 2 Dosimetro posicionado fora da caixa — 30cm de distancia da fonte : 10cm da mesa

# 3 Dosimetro posicionado fora da caixa - 40cm de distancia da fonte; 10cm da mesa

# 4 Dosimetro posicionado fora da caixa - 55cm de distancia da fonte ; 10cm da mesa

# 5 Dosimetro posicionado dentro da caixa - ~55¢cm de distancia da fonte ; 0cm da mesa
# 6 Dosimetro posicionado dentro da caixa — ~50cm de distancia da fonte; 5cm da mesa
# 7 Dosimetro posicionado dentro da caixa - ~40cm de distancia da fonte ; 13cm da mesa
# 8 Dosimetro posicionado dentro da caixa - ~40cm de distancia da fonte; 15cm da mesa
# 9 Dosimetro posicionado dentro da caxa - ~40cm de distancia da fonte: 15cm da mesa
# 10 Dosimetro posicionado for a da caixa - ~40cm de distancia da fonte; 15¢cm da mesa

andaenNong

Figura 24 (a ) - Material irradiado na fonte Panoramica
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h =20cm
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#1 Dose = 21,3kGy

#2 Dose = 21,0kGy

. #3 Dose = 20,9kGy

T ' #4 Dose = 18,8kGy

#5 Dose = 17,6kGy

Figura 24 ( b ) - Material irradiado na fonte Gammacell
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4.4.3.5 Leitura dos dosimetros

Para se determinar a absorvancia no sistema Optico, cada pastilha deve ser

dissolvida em 50mL de agua pura, em baldo volumétrico de 100mL [ 7,15 ;

Adiciona-se 20mL de solug&o corante*;

Aguarda-se 10 minutos para proceder a leitura para A = 546nm.

*Preparagéo da solugao corante:

Solucéo A: Dissolve-se 2g de Sulfanilamida p.a em 1L de solucdo 30% de
Acido acético glacial p.a.

Solucdo B’:\o[c)ﬁsgxsése 1g de diidrocloreto de N —( 1- Naftil ) etilenodiamina
P.a em 1L de'Acido acético glacial p.a.

As solugdes A e B devem ser armazenadas em local abrigado da luz e sob

temperaturas baixas ( ~8°C), nestas condi¢cdes podem ser conservadas por até 3
meses.

No momento de preparar as pastilhas para leitura, mistura-se as solugdes A e
B na proporcéo de 5:1.



5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Solugao de Fricke

A adequacgéo do método, isto &, a utilizagdo de reagentes e agua com grau
alto de pureza e a eliminagéo das impurezas da vidraria utilizada, permitiu que se
alcangasse a qualidade necesséria para se poder calibrar os campos de radiacdo,
bem como validar e calibrar os compostos analisados.

Com o auxilio do programa IDAS, da IAEA, numa primeira etapa do programa
de intercomparagdo realizado em 1996, utilizou-se a solugdo de Fricke para
calibrar uma Unica posicéo de iradiac&o. Esta posicdo, no sistema panoramico,
situa-se a 40cm da fonte e localiza-se na parte posterior do cano guia, e foi
utilizada para a maioria das irradiagbes deste trabalho. Na segunda etapa do
programa de intercomparacéo, realizado no més de maio de 1999, foi solicitada a
intercomparagéo de 10 posicdes de iradiag&o e que estdo apresentadas nas
Tabelas 11 e 12. Estas posicées correspondem as irradiagbes nas fontes
Gammacell e Panoramica, respectivamente. Deve-se ressaltar no entanto que por
motivos de irradiacdo do material com doses muito proximas do limite de
sensibilidade da alanina para servico de intercomparacéo do IDAS as medidas
serao repetidas e por este motivo nem todas as posigcbes foram confirmadas. Este
trabalho esta em andamento e os dosimetros serdo irradiados com doses mais
altas.

Tabela 11 - Fonte Gammacell - Condigdes de irradiagdo e doses obtidas com a
solugéo de Fricke e com alanina do programa IDAS.

Condigbes de irradiacdo Dose ( kGy ) Dose ( kGy ) Erro
Solugdo de Fricke  Alanina /IDAS Relativo (%)

Sem atenuador de Pb 0,327 0,344 -4.9

Com atenuador (4cm) 0,335 * *

Em teste.
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Tabela 12 - Fonte Panoramica - Condi¢ées de irradiagcdo e doses obtidas com a
solugéo de Fricke e com alanina do programa IDAS.

Posicao Dose ( kGy ) Dose ( kGy ) Erro
Solugdo de Fricke  Alanina / IDAS  Relativo(%)

10cm atras da fonte 0,438 0,439 -0,2
20cm “ “ 0,150 *

30cm “ * 0,069 *

40cm ¢ ¢ 0,141 0,149 -5,0
50cm “ * 0,093 *

60cm “ “ 0,063 *

20cm frente da fonte 0,180 *

40cm ‘ “ 0,169 *

* Em teste.

5.2 Solugdo de 2,3,5 Trifenil - 2H - Tetrazolio Cloridrato

A manipulagdo deste composto revelou que a solugéo & de facil preparo e
dissolucao.

A leitura da absorvancia deste reagente dissolvido em agua, € instavel no
intervalo de comprimento de onda entre 325nm e 700nm apos a irradiacdo na

fonte gama e n&o foi observada nenhuma absorc&o mais intensa neste intervalo.

Ao se mudar o solvente para alcool, mesmo apés a irradiacdo da solugéo,

ocorreu 0 mesmo problema de instabilidade da leitura, embora o espectro de
absor¢ao tenha sido mais definido.

A instabilidade acentuada durante a leitura da absorvancia causada
provavelmente pela formacdo de radicais instaveis, influéncia da luz e da
evaporacdo da solugdo quando preparada com alcool sugere que se use O
composto dissolvido em substrato de algum polimero e usado na forma de fiime

sélido. Por este motivo, encerrou-se a pesquisa por ndo ser este o objetivo da
investigacao.
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5.3  Solugdo com indicador Azul Cresil Brilhante

A solugéo é de facil preparo e manipulagdo e mostrou resposta detectavel
pelo método da espectrofotometria apos a irradiag&o na fonte gama.

O composto quando dissolvido em agua mostrou uma intensificacdo da
absorgéo dptica entre 530nm e 700nm com um maximo em 630nm. Este pico foi

considerado para andlise dos parametros dosimétricos da solugao.

Para a andlise da estabilidade da resposta oOptica da solugdo n&o irradiada
foram feitas leituras em tempos diferentes apos a preparagdo. Observou-se que
apos 24horas a intensidade do pico ndo se modifica. Uma leitura feita apos trés
meses resultou num decréscimo de 10% da resposta inicial. Este resultado
permite afirmar que a solugdo pode ser preparada e usada ao longo de um

periodo aproximado de trés meses. O desvio da absorvancia deve ser
considerado nas leituras antes da irradiacao.

A resposta dptica deste composto é reduzida a medida que a dose absorvida
aumenta. Portanto ocorre a extingdo das espécies quimicas que permitem
absorver luz no comprimento de onda de 630nm. A Figura 25 apresenta os

espectros de absor¢cdo da solucdo n3o irradiada e apos a irradiagdo com
diferentes doses entre 45Gy e 405,3Gy.

0,6
05 * .
A ==
.g 0,4 / \ . |—=—45Gy
< I
«g 03 : QOGY
8 ©|—=—202,7Gy
§ 0,2 . |—=—270,2Gy
. |——-405,3Gy
0,1 -
0,0 T : .
325 420 520 620 720 820
Comprimento de onda (nm)

Figura 25 - Espectros de absorgéo da solugdo com 0,1%, em massa, do indicador

Azul Cresil Brilhante, dissolvido em agua, irradiada na fonte Panoramica.
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A Figura 26 mostra o comportamento da absorcdo optica relativa em fungao

da dose absorvida, quando o composto ¢ irradiado na fonte gama.

ACRd =808 - 0,008D+08719
w 15
810 }t
B05 |8 —
200 e
& 0 100 20 am A0 50
Doseasmida(G)

E
Figura 26 — Absorvancia do indicador Azul Cresil Brilhante em funcdo da dose

absorvida, ap6s a irradiacdo na fonte gama.

Observa-se que a resposta nao é linear, mas um polinémio de segundo grau
como ocorre, por exemplo,com o dicromato de prata [30]. Embora este motivo
nao desqualifique este soluto como material dosimétrico o intervalo de dose &
muito estreito para fins dosimétricos e este parametro sugere que se procedam
modificagdes no preparo. O comportamento do composto deve ser mais
investigado com a mudanga do tipo de solvente, a massa do soluto ou com a sua
fixacdo em uma base de polimero. Por este motivo ndo se pode usa-lo para fins

de dosimetria nesta forma especifica de preparo.
5.4 Solugdo com indicador Verde de Bromocresol

A solugdo com o indicador Verde de Bromocresol é de facil preparo em

laboratorio e n&o requer cuidados especiais quanto a sua manipulagao.

O espectro de absorg&o dptica da solugdo néo irradiada obtido entre 325nm e
900nm, apresenta uma intensificacio na absorgdo Optica, com dois picos de
maxima. O primeiro ocorre no intervalo de comprimentos de onda, caracteristico
para cada concentragdo, entre 450nm e 460nm e o segundo, em 620nm, é igual

para todas as concentragdes analisadas. Para efeito de analise das propriedades
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desta solugéo € usado o pico mais intenso. Para a concentragéo de 0,005% em
450nm, para 0,0075% em 450nm e para 0,01% em 460nm.

A Figura 27 mostra os espectros de absorgéo da solugdo nas concentracées
0,005%, 0,0075% e 0,01%, em massa.

—
I 25
2 4
2 .5 ——conc.0,005% |
s —=—conc.0,0075%
o
3 1 ~conc.0,01% J
05
O | i . : A iz svrryietinny
325 425 525 625 725 8%
Comprimento de onda (nm )
Figura 27 - Espectro de absorcdo das solugées com indicador Verde de

Bromocresol para as concentragdes de 0,005%; 0,0075% e 0,01%, em massa.

5.4.1 Determinagéo da estabilidade da resposta

A estabilidade da absorvancia de amostras nao irradiadas foi avaliada para
tempos diferentes, logo apds o preparo da solugdo. A solugdo foi estocada em
temperatura ambiente durante 21 meses. O mesmo experimento foi feito com a
solugdo irradiada que foi monitorada logo ap6s a irradiagdo. As Figuras 28 (a) e
(b) mostram a variacdo da intensidade Optica da solugdo com concentragdo de
0,01%, ao longo do tempo. Comportamento igual foi observado para as trés
concentragdes.
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Figura 28 - Andlise da estabilidade de resposta de solu¢des com indicador Verde

de Bromocresol. (a) solugdo nao irradiada estocada por 21 meses; (b) solugdo

irradiada na fonte de ®Co com dose de 8kGy e estocada por 48 horas.

Conforme a Figura 28 (a) a intensidade do pico da solugdo nao irradiada foi
reduzida em 0,5% em um més, 6% apés um ano, e 7,5% em 21 meses de
estocagem. As soluges irradiadas, Figura 28 (b), n&o acusaram variagédo do
valor da absorg&o optica superior a 3 %, em 48horas. Este tempo de 48 horas é
importante para que se possa corrigir o valor da dose no material irradiado caso a

leitura seja feita em um intervalo de tempo superior a uma hora apés a irradiaco.

Este comportamento indica que as solugbes podem ficar estocadas antes da

irradiac&o por periodos de tempo longos e que apos a irradiagdo, um intervalo
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de 48 horas nao causa intensificacdo da resposta maior que 3%. Isto é
conveniente para manipulagdes em laboratério.

5.4.2 Curva de calibragio

A Figura 29 mostra a extingao gradativa da intensidade da absorgdo optica
da solugcdo com concentragdo de 0,0075%, em massa do indicador, apés a
iradiag&o na fonte gama, com doses no intervalo de 50Gy a 15kGy. As medidas
foram feitas para o comprimento de onda de 450nm. As demais solugbes tém

comportamento igual proporcional & quantidade do soluto na solugdo.

oone.0,0075%

N
[«

y=011%3+1,794

Absorvancia ( 10mm,450nm)
(=)

0 2 4 6 8 10 12 14

Figura 29 - Curva de calibracio da solugdo com indicador Verde de Bromocresol
na concentraggo de 0,0075%, em massa, irradiada na fonte de ®Co Panoramica.

Cada ponto da curva é o valor médio resultante da absorvancia de trés amostras
por dose.

5.4.3 Determinacgéo da sensibilidade do dosimetro

Para determinar a sensibilidade do dosimetro, foram feitas varias medidas de
absorgéo Optica com a solugéo ndo irradiada. Neste caso observou-se que, para
iradiagdes com doses inferiores a 0,3kGy, o indicador ndo apresenta

Gan RUCLEAR/SP
OMISSAQ BACICNAL OF EMNERG!A BUCLEAR/D
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sensibilidade suficiente, isto &, a variagdo na absorgdo dptica é minima e nao é
possivel definir o valor da dose absorvida.

A medida que a dose absorvida aumenta, ocorre o desvanecimento da cor;
consequentemente o valor da absorcdo Optica decresce. A dose maxima
detectavel pela solugéo para as trés concentragbes € de 15kGy

5.4.4 Determinagéo da influéncia das condigdes ambientais

A luz ambiente natural e a luz fluorescente ndo modificam a absorvancia da

solugdo. Isto foi comprovado deixando a solugéo exposta a luz ambiente do
laboratério durante sete dias.

A solugdo é considerada estavel em temperaturas que variam de
10,0 £ 0,5°C a 35,0 + 2,5°C porque a intensidade do pico, por exemplo, para a
solugéo com 0,0075%, em 450nm, ndo apresentou nenhuma flutuagdo no valor

da absorvancia. O mesmo ocorreu com as solugbes cuja concentracdo do
indicador era de 0,005% e 0,01%.

5.4.5 Resposta para diferentes tipos de radiagdo e energias

A analise do comportamento do dosimetro para diferentes tipos de radiagéo e
com diferentes energias é dificil. Surgem erros quando um dosimetro é calibrado
sob condigbes especificas com respeito a energia da radiagdo e geometria de
iradiacéo e eles sdo usados, depois, sob condigées que sdo significativamente
diferentes, isto &, quando sao irradiados em campos de radiagdo com diferentes
naturezas, geometrias de irradiacdo e taxas de dose. A dependéncia energética
dos dosimetros pode causar inexatidées nas medidas de dose absorvida em um
material de interesse [ 19 ]. O dosimetro foi irradiado somente em fontes de ®Co
e acelerador de elétrons, pois, nas outras fontes pertencentes ao IPEN que
apresentam valores de energia diferentes as atividades sio baixas o que
demandava um tempo muito longo de irradiac&o para alcangar a dose necesséria.

Na ocasido dos experimentos, a taxa de dose no acelerador de elétrons era 500
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vezes maior que a da fonte Gammacell e 35.000 vezes maior que na fonte
Panoramica. A fonte Gammacell apresenta taxa de dose 70 vezes maior que a
fonte Panoramica. Por apresentar taxas de dose diferentes a soluggo foi calibrada
para as fontes gama e elétrons separadamente.

5.4.6 Variagéo da absorg&o dptica com a taxa de dose

Ap0s a irradiagdo dos dosimetros em diferentes taxas de dose, verificou-se
que nao ha variagao significativa na absorg&o dptica nas fontes de ®Co utilizadas.
Nas duas fontes a variacdo entre o maior e 0 menor valor da intensidade da
absor¢éo optica foi inferior a 1%. A Figura 30 mostra os valores para a fonte

Panoramica, na fonte Gammacell a solugéo apresentou o mesmo comportamento.
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Figura 30 - Variacio da absorgdo Optica da solugdo com indicador Verde de

Bromocresol com a taxa de dose, solugdo irradiada na fonte Panoramica.

5.4.7 Determinacgéo da reprodutibilidade de resposta

Para determinar se a resposta do dosimetro € reprodutivel, foi usada a

solugdo com concentragdo de 0,01%, em massa. A irradiagcdo foi feita em trés
dias diferentes, na fonte Gammacell, adotando a mesma dose.
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Observou-se que a variagéo encontrada nas leituras realizadas nas solugdes
irradiadas, com as trés concentragdes, foi inferior a 1%. Os valores obtidos, por
exemplo,para a dose de 0,5kGy estdo apresentados na Figura 31, para as
demais doses os resultados s&o iguais obedecendo a intensidade da absorcdo

Optica individualmente para cada dose. Resultado igual foi obtido para diferentes
doses e a mesma taxa de dose.
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400 420 440 460 480 500
Comprimento de onda ( nm)

Figura 31 - Reprodutibilidade de resposta da solugdo de Verde de Bromocresol

com concentragao de 0,01%, irradiada na fonte Gammacell, em dias diferentes,
com dose de 0,5kGy .

5.4.8 Determinagao do pH

O pH das solugdes irradiadas ou n&o, esta entre 3,8 e 5,0. Sabe-se que o

intervalo 6timo de atuagéo deste indicador é de 3,8 para solugdo acida e 5,4 para
aalcalina12].

O pH da solugdo quando irradiada teve uma mudanca semelhante ao da
solugédo quando usada como indicador &cido — basico. Portanto constata-se que

nenhuma espécie quimica nova, foi gerada por causa da irradiagéo.

5.5 Nitrato de Potassio

As pastilhas sao confeccionadas com facilidade e o tempo gasto para

prensagem € pequeno. A dissolugédo das pastilhas para a forma de solugdo ndo
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requer cuidados especiais. As solugbes auxiliares A ( sulfanilamida ) e B
(diidrocloreto de N — ( 1 Naftil ) etilenodiamina), quando armazenadas ao abrigo

da luz e sob refrigeracéo, podem ser utilizadas até trés meses apés o preparo.

A solugéo final, que é lida no espectrofotdmetro, ndo apresenta um pico de
maxima intensidade bem definido no intervalo de comprimento de onda analisado,
entre 500nm e 600nm. Medidas de absorgéo dptica numa faixa mais restrita, entre
540nm e 560nm, mostram a existéncia de um patamar na solugéo nao irradiada, e
apos a irradiagdo ocorre a intensificagéo nos valores de absorcido oOptica e o
espectro de absor¢do optica apresenta um pico neste regido como pode ser visto
na Figura 32. Este pico, no comprimento de onda de 546nm, foi considerado em
todas as leituras 6pticas deste composto.

0,065
o 008
P2 0,0SGm s
j S 005 imadiada
5 0,045 —i—iradada
2 004
0,035
0,03 ;

500 S20 540 560 580 600
Cormprimento de onda ( nm)

Figura 32 - Espectro de absorgao 6ptica da solugdo para uma pastilha de Nitrato
de Potassio ndo irradiada e irradiada com 5kGy na fonte Gammacell.

5.5.1 Determinagéo da estabilidade de resposta

Para determinar a estabilidade de resposta, foram prensadas pastilhas de
Nitrato de Potassio e a partir destas, sem irradia-las, foram preparadas as

solucdes que foram analisadas nas condigcGes seguintes:

1 - A solucéo foi preparada e lida no mesmo dia do preparo. Esta condi¢ao foi

repetida durante varios dias. Os valores de absor¢do Optica obtidos séo
mostrados na Figura 33,
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2 - A solugéo foi preparada e lida, no mesmo dia do preparo e em dias
subsequentes. A Figura 34 mostra os valores obtidos nas medidas Opticas.
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Figura 33 -Solugdes preparadas em diferentes dias, a partir de pastilhas de

Nitrato de Potassio, e lidas no mesmo dia da preparacéo.
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Figura 34 - Solucéo preparada em um dia a partir de pastilha de Nitrato de
Potassio e lida no mesmo dia da preparago e dias subsequentes.

Nas pastilhas irradiadas o comportamento é semelhante como pode ser visto
na Figura 35.
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Figura 35 — Pastilhas de Nitrato de Potassio irradiadas na fonte Gammacell com

dose de 1kGy, solugdo preparada e lida no mesmo dia da dissolu¢do e em dias
subsequentes.

Observa-se na Figura 33 que a absorg&o Optica ndo mostrou variagdo acima
de 8%. Isto significa que tomados os cuidados necessarios de modo a minimizar
os fatores de influéncia nas medidas a resposta é reprodutivel.

Quanto aos resultados obtidos e apresentados nas Figuras 34 e 35, para
solugbes resultantes da dissolucdo de pastilhas de Nitrato de Potassio, lidas no
mesmo dia e em dias subsequentes apds a armazenagem das mesmas, observa-
se uma intensificagéo da resposta 6ptica. Em 30 dias a intensidade da absorgao
Optica, para a mesma solucao, chega a ser o dobro da intensidade inicial. Este
fato sugere modificagdes quimicas do complexo formado durante a dissolucéo e

que a leitura dessa solugdo ndo deve demorar mais que um dia apds o preparo.

5.5.2 Determinagao da variagéo da absorgao Optica com a massa da pastilha

Para determinar a variacdo da absorgéo oOptica com relagéo a quantidade de
p6 de Nitrato de Potassio para formar uma pastilha, foram irradiadas pastilhas
com 50, 75 e 100mg, na fonte Gammacell com doses de 10, 30 e 50kGy. A
absorgdo optica mostra uma intensificagdo com o aumento da massa. Como os

trés tipos de pastilhas tém comportamento semelhante o ideal & utilizar pastilhas
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. . 0% resulfdc‘o.s
com massa menor, por razdes de custo. A Figura 36 mostra as oumsas obtidas

apos a irradiagdo com 10kGy. Para as demais doses o comportamento é
semelhante.

Fonte Gammacell - Dose 10kGy

Absorvancia

45 65 85 105
massa (mg)

Figura 36 — Variacdo da absorcdo optica para solugdes preparadas a partir de

pastilhas com diferentes massas que foram irradiadas com 10kGy, na fonte gama.

5.5.3 Determinagéo da variagédo da absorgio Optica com a taxa de dose

Pode-se observar que, nas irradiacdes efetuadas na fonte Panoramica, a
resposta é intensificada quando a amostra é posicionada a distancia de 10cm da
fonte. Esta intensificagdo ocorre por se tratar de uma posigdo muito préxima a
fonte onde a geometria da radiagdo pode influenciar a resposta do dosimetro.
A Figura 37 mostra os valores obtidos nesta irradiacao.



PG
- N
L

104+ - - - - ____ i—_A"E

— = e — — = — e —

Resposta relativa
o O
o W
+

o ¢
~
" 4
T
i
!
l
|
!
l
1
|
|
i
l
|
|
|
!
I
1
{
(
|
!
i
|
i
!
}
|

f=)
o

Taxa de dose ( kGyh)

Figura 37 - Variacdo da absorgdo dptica de solugdes preparadas a partir de

pastilhas de Nitrato de Potassio irradiadas com taxas de dose diferentes, na fonte
de ®Co Panoramica.

Nas irradiagbes realizadas na fonte Gammacell com as taxas de dose
7,65kGy/h (sem atenuador) e 3,82 , 2,295 e 0,765kGy/h ( com atenuadores ), a
resposta independe da taxa de dose.

5.5.4 Determinacao do limite inferior de dose

O valor de dose minima detectavel é limitado pela resposta de absorcao
Optica da solugdo nZo irradiada. A analise de varias solugcdes com Nitrato de

Potassio n&o irradiado determinou que a dose minima detectavel corresponde a
1kGy.

5.5.5 Determinagéo da curva de calibracao

As pastilnas com 50mg, foram irradiadas com a mesma taxa de dose num
intervalo de doses entre 1 e 150kGy. Para esta finalidade foi usada a fonte
Gammacell que permitiu acelerar o estudo porque o tempo de irradiagdo é menor.

Cada ponto da curva é resultante de trés medidas ( trés amostras por dose ). A
Figura 38 mostra esta curva.
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Figura 38 - Curva de calibragdo do Nitrato de Potassio. Para pastilhas com

50mg, irradiadas com raios gama do ®Co. A leitura foi feita em A = 546nm.,

5.5.6 Determinagdo da dependéncia da resposta com o angulo de incidéncia
da radiagéo

As pastilhas de Nitrato de Potéssio ndo apresentaram dependéncia da
resposta optica com o angulo de incidéncia da radiagdo gama, quando na posicao
lateral. Posicionadas de frente, apresentaram uma variacdo de 2,5% na
intensidade Optica quando colocadas na vertical (90°) e na horizontal (0°). Estas

posigbes estdo nas Figuras 20 a 23 mostradas anteriormente.

5.5.7 Determinagéo do comportamento do dosimetro em diferentes campos
de radiagio

A Figura 39 mostra curvas de absorg&o 6ptica, entre 500nm e 600nm, apds a
iradiagdo de pastilhas de 50mg, com raios gama e elétrons. A energia dos
elétrons acelerados foi fixada em 1,25MeV.
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Figura 39 - Pastilhas de Nitrato de Potassio, com 50myg, irradiadas com elétrons
acelerados com energias de 1,25MeV e raios gama nas fontes Gammacell.

Pode-se observar que na posicdo de 546nm, a absorvancia é mais intensa
para a irradiagcdo com elétrons que para gamas por causa da taxa de dose. No
acelerador a taxa de dose neste caso foi de 67,4kGy/s e na fonte gama
2,2x10°kGy/s. Neste caso o material apresentou uma dependéncia com a taxa de
dose que elevou a absorvancia de um fator dois, enquanto a taxa de dose dos

elétrons é 35.000 vezes maior que a taxa para a radiacdo gama do ®Co.
5.5.8 Determinacé&o da reprodutibilidade de resposta do dosimetro

A reprodutibilidade da resposta foi constatada em todo intervalo de dose de
utilizagdo, para esta determinacdo foram realizadas irradiacées com a mesma

dose e taxa de dose em um determinado lote de pastilhas.

5.5.9 Determinagdo da influéncia das condigdes ambientais na resposta do
dosimetro

O manuseio das pastilhas deve ser feito em ambiente com umidade abaixo de
60% porque este composto & higroscopico. Esta pratica evita problemas de perda
de material no processo de dissolugdo e analise. As diferengas na temperatura

ambiente, entre 10°C e 35°C nao influenciaram na resposta do dosimetro.
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5.5.10 Determinag&o do pH nas solugées preparadas a partir das pastilhas

As medidas de pH foram realizadas em solugées irradiadas e nao irradiadas e
em concentragdes diferentes. Nao foi observada variacdo do pH, que se manteve
entre 2,1 e 22. Se este intervalo de pH se mantédm o mesmo antes e apos a

irradiag&o isto quer dizer que ocorrem apenas as reagies tipicas para o Nitrato de
Potassio causadas pela irradiacéo.

5.5.11 Teste para determinagéo da dose em condi¢ées de irradiac&o de rotina

Na pratica ndo se pode garantir que durante a irradiacdo de um produto todo
O seu volume receba uma dose uniforme. Os limites de dose para o processo
variam, dependendo de um minimo, Dmin, necessario para alcangar as
especificagbes e que ndo exceda 0 maximo, Dmax, que pode causar danos ao
produto ou ao seu invélucro. Somente os célculos e a simples relagdo entre
ambas doses, ndo s&o suficientes para atestar a qualidade da irradiacdo. Sdo

necessarios testes com materiais dosimétricos para documentar o procedimento.

Como as fontes gama do TE s&o usadas para irradiagdo de volumes de
materiais maiores que 100mL e por vezes até 5000mL, foi feito um teste para
observar a distribuicdo de dose no produto. Deve-se ressaltar que esta pratica s6
€ considerada como industrial por causa das doses altas mas n&o pelo método

que normalmente esse tipo de instalagbes aplicam na irradiacdo de produtos
Industrializados ou insumos.

Para averiguar a utilizagdo do Nitrato de Potassio em uma irradiag&o rotineira
foi usado um volume que simulou esta prética (caixa de papelzo). A irradiacao foi
feita nas duas fontes de cobalto. Os dosimetros foram colocados em diferentes
faces do volume e no seu interior. Os resultados obtidos para cada conjunto de

trés pastilhas, por ponto, mostram os locais onde ocorrem as doses minimas e
maximas nos volumes considerados.



Os valores de dose obtidos encontram-se na Tabela 13 Na Figura 24 (a),

pode ser visto o posicionamento das pastilhas no produto irradiado.

Tabela 13 - Distribuicdo de dose em um material embalado e irradiado na fonte
Panoréamica.

Posigao Dose ( kGy )

7.36
7,07
11,43  Dpax
6,20
5,62 Dpmin
7,07
8,82
6,78
10,56
9,98

QWO ~NOO b WN=

—

Em instalagbes industriais primeiro se faz um levantamento das doses na
caixa que vai portar os produtos a serem irradiados e depois se processa o

material junto com os dosimetros para garantir que a dose pré-estabelecida foi
aplicada aos produtos.

5.5.12 Determinagédo da influéncia das dimensées da pastilha na resposta

Para verificar se o formato das pastilhas tem influéncia na resposta do
dosimetro foram preparadas pastiihas com a mesma massa e diferentes
diametros. A irradiacdo dos dois tipos de pastilhas resultou que o diametro da

pastilha ndo influéncia na resposta do dosimetro.
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6 CONCLUSOES

6.1 Solugédo de Fricke

A solugdo de Fricke preparada com &agua ultraspura e reagentes p.a.
adquiridos no mercado nacional, mostrou ser adequada para a determinagdo da
taxa de dose nas fontes de ®Co. Os valores da taxa de dose determinados com
esta solugédo foram certificados pelo programa IDAS e os erros calculados sdo
inferiores a 5% 0 que é considerado satisfatério pela IAEA.

6.2 Solucgao de 2,3,5 Trifenil-2H-Tetrazolio Cloridrato

O composto néo apresentou qualidade dosimétrica adequada nas condicdes
analisadas. O composto deve ser mais explorado em funcdo dos fatores de
redugdo do tetrazdlio para o composto formazam ou ainda a sua fixagdo em

matriz sélida de um composto organico como um polimero, o que néo foi objetivo
desta pesquisa.

6.3 Solugéo de Cloreto de Aminodietilaminometildifenazénio (Azul Cresil
Brilhante)

Este composto ndo é adequado a dosimetria das radiacdes em uma escala
industrial, porque o intervalo de doses no qual é possivel detectar a resposta
Optica em fungdo da dose é muito reduzido, entre 45Gy e 450Gy. Este indicador
pode ser explorado para outros tipos de solventes e a sua fixacdo em matriz

sélida de um composto organico como um polimero, o que néo foi objetivo desta
pesquisa.
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6.4 Solucdao de 3,3’,5,5’Tetrabromo-m-cresolsuIfonoftaleina (Verde de
Bromocresol)

O composto apresenta caracteristicas que o qualificam para aplicacdo em
dosimetria das radiagdes. O intervalo util de dose encontra-se entre 0,3kGy e
15kGy, embora as leituras da absorvancia possam ser detectadas 3 partir de
0,05kGy. O comprimento de onda onde a leitura optica da absorcdo é maxima
esta entre 450nm e 460nm dependendo da concentragao.

A estabilidade da resposta optica da solugdo n&o irradiada mostrou um
decréscimo na absorvancia de aproximadamente 0,5% em 30 dias, 6% em um
ano e 7,5% apos 21 meses. Este comportamento faculta que a solugéo seja
preparada e usada quando necessario. A estabilidade da solugéo apds a
iradiagcéo mostrou ser estavel dentro das 48 horas subsequentes.

As condi¢bes ambientais como luz e temperatura entre 10°C e 35°C nao
tém influéncia nas caracteristicas Opticas do composto. Isto é importante para
efeito da manipulagdo do material dosimétrico antes e apos a irradiagao.

Nao foi observada dependéncia com a taxa de dose nas fontes gama
instaladas no TE.

O valor do pH néo foi modificado por causa da radiaggo e isto significa que

nenhum outro tipo de radical é formado além do processo de captura ou liberagao
de hidrogénio.

A reprodutibilidade da resposta 6ptica da solug&o é adequada para fins de
dosimetria. Observou-se uma diferenca de aproximadamente 1% para doses
baixas, 0,5kGy, e para doses mais proximas do limite superior.
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6.5 Nitrato de Potassio

As pastilhas de Nitrato de Potassio revelaram ser um dosimetro eficaz no
controle de qualidade das irradiagdes rotineiras, suas caracteristicas o qualificam
para aplicagdes em dosimetria das radiagdes.

Apesar de ser um material controlado pelo Exército ndo se encontrou

dificuidades na sua aquisicdo, é necessario apenas uma licenga que o prdprio
Exército concede.

Este dosimetro apresenta baixo custo de fabricacdo e elimina os
inconvenientes causados pela importag&o, muitas vezes os embaracos causados
pela alfandega inviabilizam a utilizacado do material importado, o prazo de validade
pode expirar até a liberag&o ou serem armazenados em locais inadequados sem
Os cuidados necessarios que estes produtos exigem.

O intervalo Util de dose encontra-se entre 1kGy e 150kGy nas fontes gama e

a resposta Optica é linear. O comprimento de onda onde a leitura Optica da
absorcdo € maxima é de 546nm.

O Nitrato de Potassio pode ser usado na forma solida, pastilhas, e
processado para medidas pticas na forma de solugdo. Embora a intensidade da
absorvancia seja mais alta para massas do composto mais elevadas, 75mg ou

100mg, por questdes de custo sugere-se a prensagem de pastilhas com 50mg.

A forma geométrica das pastilhas, seja com diametro de 6mm ou 3mm, ndo
apresenta influéncia no valor da resposta optica antes e apos a irradiacdo. A
forma geometrica pode apenas facilitar o uso nos diversos tipos de materiais com

forma geomeétrica e volume diferentes, que s&o irradiados nas dependéncias do
TE.

O composto ndo apresenta dependéncia com o angulo de incidéncia da
radiacéo.



Deve ser mantido em invélucro selado por ser higroscépico e por este motivo
deve ser manipulado antes da irradiacdo em ambiente cuja umidade relativa do ar
esteja abaixo de 60%. Outras condigdes ambientais como luz e temperatura ndo
tém influéncia na resposta do composto. A reprodutibilidade da resposta o6ptica é

adequada & dosimetria das radiacées em todo o intervalo Util de dose.

O pH da solugdo preparada a partir de pastilhas irradiadas mostra que nao
foram produzidos outros radicais além do nitrito e oxigénio.

As pastilhas irradiadas no acelerador de elétrons apresentaram resposta
Optica intensa, mais alta que para a radiacéo gama por motivos da velocidade de
deposicao da energia, geometria etc. Este aspecto faz parte de trabalho futuro
porque em feixes de elétrons as primeiras experiéncias mostraram que o Nitrato

de Potassio pode também ser usado como material dosimétrico visto que as
outras caracteristicas sdo semelhantes.
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ANEXO 1

Grandezas e unidades em dosimetria das radiagdes [17,23]
E

1 - EXPOSICAO E TAXA DE EXPOSIGAO

A exposicdo X é a grandeza que descreve a capacidade dos raios X e da
radiac&o gama de ionizar o ar, que é definida como a carga total, dQ, dos ions de

mesmo sinal, produzidos no ar, quando todos os elétrons liberados por fétons no

ar de massa, dm, séo completamente parados nesse ar.
X === C kg’ (1)

Também esta grandeza é avaliada como a média sobre uma massa finita
de ar, de modo que é a carga por unidade de massa de ar. A unidade de
exposicao € o coulomb por quilograma (C kg™'). A unidade antiga, roentgen, R, foi
dada em homenagem ao descobridor dos raios X, Wilhelm Roentgen. Foi
convertida para unidades S| como 1R = 2,58x10 “ C kg'"

A taxa de exposicéo, X , € dada por:

X =2 Ckg's' 2
7 g’'s (2)

2 - COEFICIENTE DE ABSORGAO

2.1 Coeficiente de transferéncia de energia de massa, 4, /p, de um
material € o quociente de dE, /EN por pdl, onde Eé a energia de cada particula

( excluindo a energia de repouso ), N é o numero de particulas e dE,_/EN é a

fragdo da energia das particulas incidentes que é transferida a energia cinética



das particulas com carga por interacbes atravessando uma distancia &/ num
material de densidade p .

p  pEN di

Hy _ 1 dEtr 2kg-1 (3)

2.2 Coeficiente de absorgao de energia de massa, i, /p, de um material
para particulas sem carga é o produto do coeficiente de transferéncia de energia
de massa u,/p e (I-g) onde gé a fragcéo da energia das particulas carregadas

secundarias que é perdida em bremsstrahlung no material:

Lo - Lo(l_g)  mikg (4)
PP

A conversao da dose absorvida no ar por exemplo, para a dose absorvida
na agua, D, , é dada por:

.,/ p),
S 5
/), ©)

Onde (pen /p)a © (tten Ip)ar 80 0s coeficientes de absorgdo da energia da

radiagdo gama na agua e no ar respectivamente.

D,(Gy)=D,(Gy)

Caso se deseje calcular a dose absorvida no material irradiado, m, em
funcéo da dose encontrada para o dosimetro usado, d, (seja &gua ou algum outro
composto) pode-se adaptar a equag&o (8) e escrever:

/
D(G)=D(GY) (P ®

Para a radiacdo gama do ®Co, o valor de (Men /p) para o ar, é de 0,0268 e
para a agua é de 0,0295.

3 - PODER DE FREAMENTO TOTAL DE MASSA , S/p, de um material

para particulas carregadas é o quociente de dE porp/dlonde dEé a energia
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perdida por uma particula carregada atravessando uma distancia ¢/ num material
de densidade p .

S _1dE

o d Jm?kg (7)

Quando as interacdes nucleares podem ser desprezadas:

S 1(dE 1 (dE
— =] — +—| — (8)
p p dl col ,0 dl rad

onde (dE/dl)wI:Sm, € o poder de freamento de colisdo linear e

(@E/dl),, = S,,, é o poder de freamento radioativo linear.

4 - ALCANCE DOS ELETRONS

Quando os elétrons penetram perpendicularmente no material sob
iradiagao, ocorre a distribuicdo da dose ao longo da espessura deste material. Se
Ec € a energia inicial dos elétrons, que é dissipada ao longo do percurso até ser

reduzida a zero, o alcance, Rg, € dado por:
By

= I———dE kg m?
(S7P),,

0

(©)

O alcance prético, Ry ., pode ser medido em curvas experimentais. O
calculo tedrico desta medida pode ser feito através de programa de computador,
chamado EDMULT, e pelas equacdes formuladas por Seltzer. Este mesmo autor,
que da acessoria para a Radiation Dynamics Inc., fabricante dos aceleradores
instalados no TE/IPEN , desenvolveu as equacdes para calculo de dose para os

parametros da maquina, sem que seja necessario usar o calorimetro [27].
5 — ATIVIDADE E DECAIMENTO DOS RADIONUCLIDEOS

A atividade , 4, e a constante de decaimento, A, sdo também muito
importantes quando se opera com fontes emissoras de radiacdo gama. Estas
duas quantidades sdo Uteis quando se deseja conhecer o valor da atividade em



cada tempo desejado. A atividade ¢é definida como o quociente de JN por dt

onde dN € o numero de transformagdes nucleares que ocorrem no tempo 4.
A =dN/dt s’ (10)

O nome especial da unidade & bequerel, Bq, em homenagem a Henri
Bequerel descobridor da radioatividade e o nome antigo é curie, Ci, dado em

homenagem ao casal Marie Sklodowska Curie e Pierre Curie. A relacédo entre
estas duas unidades é: 1Ci= 3,7x10'°Bq.

A constante de decaimento, 1, de um elemento radiativo em um estado
particular de energia é definida como o quociente de dP por dr onde dP é a
probabilidade de que um determinado nicleo sofra uma transformacdo nuclear
daquele estado de energia num intervalo de tempo dt:

— dapP 1

A=— s 11
” (11)

Esta constante € a determinag&o da perda exponencial de atividade do
elemento radiativo ao longo do tempo:

Af4, =e (12)

Onde 4 é a atividade apds um tempo ¢ e 4, a atividade inicial. A

quantidade (In2/4) é denominada meia-vida, 7,
L,,=In2/4 (13)
Por exemplo, o 7;,, para o ®Co é igual a 5,2714 + 0,0005 anos. Um ano

quer dizer 365,2422 dias.
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ANEXO 2

llustracoes das fontes de cobalto

A Figura 40 mostra foto da fonte Gammacell 220.

. travas
( microswitches )

porta da camara

travas do anef de amostra

puxadores " anel de
blindagem- . blindagem
painel de

~controle

plataforma

Figura 40 - Fonte de ¥Co Gammacell 220
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Na Figura 41, a cdmara de irradiacdo aparece em destaque,

mostrando o local de colocagdo dos materiais a serem irradiados.

Blindagem superior

Trava
e

Colar de Céamara de -

blindagem 2mostra
. . \\\\ ‘\\
nicroswitches ™.

Porta da cAmara
d/e amostra

i

.;w(adores

Blindagem

Figura 41 - Destaque da camara de irradiacao .

Na Figura 42, ¢ possivel verificar o arranjo dos lapis na fonte.

bt e 2

§7 Lapis na posicao

Involucro da fonte -

Pastithas de cobalto

e —— \._(; _Tampa

L .
—_—

Figura 42 Disposi¢céo dos lapis na fonte e lapis com as pastilhas
de cobalto
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A Figura 43 mostra os atenuadores de chumbo com 6% de

antimoénio que sao utilizados para reduzir a taxa de dose em
aproximadamente 90%, 70% e 50%.

90% 70% 50%

Figura 43 - Atenuadores de chumbo.

A Figura 44 apresenta uma foto da fonte Panoramica

destacando-se a blindagem onde é guardada a fonte e a mesa onde

s&o posicionados os materiais a serem irradiados.

ey e e AT/ SF e
AMISSAQ NACICHEL CF FRERGIA MUGLE ar/



Figura 44 - Fonte de ®Co Panoramica instalada na Coordenadoria

de Aplicagdes na Engenharia e na Industria do IPEN, TE.

A mesa onde sdo posicionados os materiais para irradiagao
pode ser vista na Figura 45.
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Figura 45 - Mesa para distribuicdo dos materiais para irradiagcao, na
fonte de ®€Co Panoramica.
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ANEXO 3

< Acelerador de elétrons

Para irradiar um material no acelerador de elétrons é

necessario determinar alguns parametros para obter a dose
requerida.

o E (MeV ) = Energia dos elétrons:

. I (mA ) = Corrente do feixe de elétrons:

. L(cm )= Largura da varredura do feixe;

. V ( m/min. ) = Velocidade de transporte da bandeja onde sao

posicionados os materiais;

. P = Numero de passadas sob o feixe de elétrons;

. D, (kGy ) = Dose absorvida total no material irradiado;

. D (kGy/s ) = Taxa de dose;

. HVD ( pA ) = Prefixagdo de parametros da maquina,

corresponde a energia E do elétron ou & penetracdo desejada no
material alvo;

. Scan ( % ) = Prefixagdo dos parametros da maquina,

correspondente ao L selecionado, varredura;

. o ( glem? ) = Espessura correspondente 3 penetracao
desejada no material = o =xp, onde x (cm) = espessura do
material a ser irradiado e p ( g/cm® ) = densidade do material a ser
irradiado

o 7 (s ) =Tempo de exposicdo

Alguns parametros podem ser fixados pelo usuario, como a
energia dos elétrons e a dose. Os demais sado calculados pelas
expressoes:
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. K I-P
» D kGy)=—-—--10
T( y) 2 Ty
K = A-exp®®)
onde : - para 1,0 <E < 1,5MeV A=227 e B=-0,427

-para 0,5 <E < 1,03MeV A=315 eB=- 0,745

> D=="""_10
3-L
e Scan=M.L( % ) onde M é tabelado, Anexo 3, e é funcdo
da FE.
> Limites do acelerador:

A) Incondicionais:
I'min. =0,3mA < Imax. =150mA
L min. =60cm < L max. = 112¢m

Emin. = 0,5MeV < E max. = 1,5MeV
B) Condicionais

I(mA) < 80x[E(MeV)-0,5]+5

e HVD e E

Dependendo da densidade e da espessura do material, ha
dois critérios de trabalho em funcdo da penetracao dos elétrons :
quando 0,19 < ¢ < 0,45 as duas formas de irradiagédo podem ser

aplicadas e a energia E, em fungéo de HVD, é tabelada, Anexo 3.

COISSAD NACIONAL 7 vnERes TUDLEAR/SE v
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* Quando o elétron atravessa todo o material = HVD = 25,6 +
1878 .¢

* Quando o ¢é maior que o alcance do elétron no material, é

necessario irradia-lo dos dois lados entdo = HVD =19,0 + 79,7¢

A Figura 46 mostra o acelerador de elétrons JOB 188, que
possui uma bandeja mével onde sdo posicionados os materiais para
iradiag&o. Esta bandeja € movimentada em sentido “vai e vem” , com
velocidades diferentes, fixadas antes da irradiacao, e permite irradiar
o material com a dose requerida, em fungdo da quantidade de
passadas do material sob o feixe de elétrons.

Figura 46 Vista do acelerador de elétrons JOB 188 instaladoc no
TE/IPEN.
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ANEXO 3 (continuagao)

Fator M em fungao do feixe (MeVv)
%

E 0,00 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08 0,09
( MeV)

0,50 038 038 039 039 0,40 0,41 0,41 042 042 043
0,60 043 044 045 045 046 046 047 047 048 048
0,70 049 049 050 050 0,51 052 052 053 053 0,54
0,80 054 055 055 056 056 057 058 058 058 059
0,90 059 060 060 0,61 0,61 062 062 063 063 064
1,00 064 065 065 066 066 067 067 068 068 069
1,10 069 070 070 071 0,71 072 072 072 073 074
1,20 074 075 075 076 076 077 077 078 078 079
1,30 079 080 080 081 0,81 08 082 083 083 084

1,40 084 08 085 086 08 087 087 08 088 0,89
1,50 0,89 - - - - -

L
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ANEXO 3 ( continuagio)

Energia do feixe de elétrons ( MeV ) em fung&o da corrente no divisor de alta tensio
(pA)
E

(Hu\f) 00 o1 02 03 04 05 06 07 08 09

120 0,194 0,196 0,198 0,199 0.201 0,202 0,204 0,206 0,207 0,209
13,0 0210 0212 0214 0215 0217 0218 0,220 0,222 0,223 0,225
14,0 0226 0228 0230 0,231 0,233 0,234 0236 0,238 0,239 0,241
15,0 0,242 0244 0246 0,247 0,249 0,250 0,252 0,254 0,255 0,257
16,0 0,258 0,260 0,261 0,263 0,265 0266 0,268 0,269 0,271 0,272
17,0 0274 0276 0,277 0,279 0,280 0,282 0,284 0,285 0,287 0,288
18,0 0290 0,291 0293 0,294 0296 0,298 0,299 0,301 0,302 0,304
19,0 0,305 0,307 0,309 0,310 0,312 0,313 0,315 0,316 0,318 0,319
20,0 0,321 0,323 0,324 0,326 0,327 0,329 0,330 0,332 0,333 0,335
21,0 0336 0,338 0,340 0,341 0,343 0,344 0,346 0,347 0,349 0,350
220 0352 0,353 0,355 0,356 0,358 0,360 0,361 0,363 0,364 0,366
230 0367 0369 0,370 0,372 0,373 0,375 0376 0,378 0,379 0,381
240 0383 0,384 0,386 0,387 0,389 0,390 0,392 0,393 0,395 0,39
250 0,398 0,399 0,401 0,402 0,404 0,405 0,407 0,408 0,410 0,411
26,0 0413 0414 0416 0417 0419 0,420 0,422 0,423 0,425 0,426
27,0 0428 0429 0431 0,432 0,434 0,435 0,437 0,438 0,440 0,441
28,0 0443 0444 0446 0,447 0,449 0,450 0,452 0,453 0,455 0,456
29,0 0458 0459 0461 0462 0,464 0,465 0,467 0,468 0,470 0,471
30,0 0473 0474 0476 0,477 0,479 0,480 0,482 0,483 0,485 0,486
31,0 0488 0489 0491 0,492 0,493 0,495 0,496 0,498 0,499 0,501
320 0502 0504 0505 0,507 0,508 0,510 0,511 0,513 0,514 0,516
33,0 0517 0519 0520 0,521 0,523 0,524 0,526 0,527 0,529 0,530
340 0,532 0533 0,535 0,536 0,538 0,539 0,540 0,542 0,543 0,545
350 0546 0548 0549 0,551 0,552 0,554 0,655 0,556 0,558 0,559
36,0 0,561 0562 0564 0,565 0,567 0,568 0,669 0,571 0,572 0,574
37,0 0575 0577 0,578 0,580, 0,581 0,582 0584 0,685 0,587 0,588
380 059 0591 0592 0594 0,595 0,597 0,598 0,600 0,601 0,603
390 0604 0605 0607 0608 0610 0611 0613 0614 0615 0617
40,0 0618 0620 0621 0623 0,624 0625 0627 0628 0,630 0,631
410 0632 0631 0,635 0637 0,638 0,640 0611 0642 0644 0645
42,0 0647 0648 0649 0651 0652 0654 0655 0657 0,658 0659
43,0 0661 0662 0664 0665 0666 0,668 0669 0671 0672 0,673
440 0675 0676 0678 0679 0680 0682 0683 0,685 0,686 0,687
450 0689 0690 0692 0693 0694 069 0697 0,699 0,700 0,701
46,0 0,703 0,704 0,706 0,707 0,708 0,710 0,711 0,713 0,714 0,715
47,0 0,717 0,718 0,720 0,721 0,722 0,724 0725 0,726 0,728 0,729
48,0 0,731 0,732 0,733 0,735 0,736 0,737 0,739 0,740 0,742 0,743
49,0 0,744 0,746 0,747 0,749 0,750 0,751 0,753 0,754 0,755 0,757
50,0 0,758 0760 0,761 0,762 0,764 0,765 0766 0,768 0,769 0,770




106

51,0 0772 0,773 0,775 0,776 0,777 0,779 0,780 0,781 0,783 0,784
520 0,786 0,787 0,788 0,790 0,791 0,792 0,794 0,795 0,796 0,798
53,0 0799 0,800 0,802 0,803 0,805 0,806 0,807 0,809 0,810 0,811
540 0813 0,814 0815 0,817 0,818 0,819 0821 0,822 0,823 0,825
55,0 0826 0,828 0829 0,830 0,832 0,833 0,834 0,836 0,837 0,838
56,0 0840 0,841 0842 0,844 0,845 0,846 0,848 0,849 0,850 0,852
57,0 0853 0,854 0,856 0,857 0,858 0,860 0,861 0862 0,864 0,865
580 0866 0,868 0869 0,870 0872 0,873 0,874 0,876 0,877 0,878
59,0 0880 0,881 0,882 0,884 0885 0,88 0,888 0,889 0,890 0,892
60,0 0893 0894 0896 0897 0898 0,900 0,901 0,902 0,904 0,905
61,0 0906 0,908 0909 0910 0,912 0913 0914 00916 0,917 0,918
620 0919 0921 0922 0923 0,925 0926 0,927 0,929 0,930 0,931
63,0 0933 0934 0,935 0,937 0,938 0,939 0,941 0942 0,943 0,944
64,0 0946 0,947 0,948 0,950 0,951 0,952 0,954 0,955 0,956 0,958
650 0959 0960 0961 0,963 0964 0,965 0,967 0,968 0,969 0,971
66,0 0972 0973 0,974 0976 0,977 0,978 0,980 0,981 0,982 0984
670 0985 0,986 0,987 0,989 0,990 0,991 0,993 0,994 0,995 0,996
68,0 0998 0999 1,000 1,002 1,003 1,004 1,005 1,007 1,008 1 ,009
69,0 1011 1,012 1,013 1,014 1016 1,017 1,018 1,020 1,021 1,022
70,0 1,023 1,025 1,026 1,027 1,029 1,030 1,031 1,032 1,034 1 ,035
71,0 1036 1,038 1,039 1,040 1,041 1,043 1,044 1,045 1,047 1,048
72,0 1,049 1,050 1,052 1,053 1,054 1,055 1,057 1,058 1,059 1 ,061
73,0 1062 1,063 1,064 1,066 1,067 1,068 1,069 1,071 1,072 1 ,073
740 1074 1076 1,077 1,078 1,080 1,081 1,082 1,083 1,085 1,086
75,0 1087 1,088 1,090 1,091 1,092 1,093 1,095 1,096 1097 1,098
76,0 1100 1,101 1,102 1,104 1,105 1,106 1,107 1,109 1,110 1,111
770 1112 1114 1115 1116 1,117 1,119 1,120 1,121 1,122 1,124
780 1125 1126 1,127 1129 1,130 1,131 1,132 1,134 1,135 1,136
79,0 1137 1,139 1,140 1,141 1142 1,144 1145 1,146 1,147 1149
80,0 1150 1,151 1,152 1,154 1,155 1,156 1,157 1,159 1,160 1,161
81,0 1162 1,164 1,165 1,166 1,167 1,168 1,170 1171 1,172 1,173
820 1175 1,176 1,177 1,178 1,180 1,181 1,182 1,183 1,185 1,186
830 1,187 1,188 1,189 1,191 1192 1193 1,194 1,19 1,197 1,198
84,0 1199 1201 1,202 1,203 1204 1205 1,207 1,208 1,209 1,210
85,0 1212 1213 1,214 1215 1217 1218 1219 1220 1221 1223
86,0 1224 1225 1226 1228 1229 1230 1,231 1232 1,234 1,235
87,0 1236 1,237 1238 1,240 1241 1242 1,243 1,245 1246 1247
88,0 1248 1249 1251 1252 1253 1,254 1,256 1,257 1,258 1,259
89,0 1260 1,262 1263 1264 1265 1266 1,268 1269 1270 1,271
90,0 1272 1274 1275 1276 1277 1,279 1280 1,281 1282 1,283
91,0 1285 1286 1287 1288 1289 1291 1,292 1,293 1294 1,295
92,0 1297 1298 1299 1,300 1,301 1,303 1,304 1,305 1,306 1,307
930 1309 1,310 1,311 1,312 1313 1,315 1,316 1,317 1,318 1,319
94,0 1321 1,322 1,323 1,324 1,325 1,327 1,328 1,329 1,330 1,331
95,0 1,333 1,334 1,335 1,336 1,337 1,338 1,340 1,341 1,342 1,343
96,0 1,344 1346 1,347 1,348 1,349 1,350 1,352 1,353 1,354 1,355
97,0 135 1357 1359 1,360 1,361 1,362 1,363 1,365 1,366 1,367
98,0 1368 1369 1370 1372 1373 1,374 1,375 1,376 1378 1,379
~ i KF FRERGIN NUCLEAP/SY 7%

LapsSRC MACCE
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99,0 1380 1,381 1,382 1,383 1,385 1,38 1,387 1388 1 389 1,391
100,0 1,392 1,393 1,394 1,395 1396 1,398 1,399 1,400 1 401 1,402
101,0 1,403 1,405 1406 1,407 1408 1,409 1410 1412 1,413 1,414
102,0 1,415 1,416 1,418 1,419 1420 1421 1422 1,423 1425 1,426
103,0 1,427 1,428 1,429 1,430 1,432 1433 1434 1,435 1436 1 437
104,0 1,439 1,440 1,441 1,442 1443 1444 1,446 1,447 1448 1 ,449
105,0 1,450 1,451 1,452 1,454 1455 1456 1457 1458 1459 1 ,461
106,0 1,462 1,463 1464 1,465 1,466 1468 1,469 1,470 1,471 1472
107,0 1,473 1,474 1,476 1,477 1,478 1,479 1480 1,481 1483 1484
108,0 1,485 1,486 1487 1,488 1489 1491 1492 1,493 1494 1495
109,0 1496 1,497 1,499 1500 1,501 1,502 1,503 1,504 1,506 1,507
110,0 1,508 1,509 1,510 1,511 1512 1514 1515 1,516 1,517 1,518
11,0 1,519 1,520 1522 1,523 1524 1,525 1,526 1,527 1,528 1,530
112,0 1,531 1,532 1,533 1,534 1,535 1,536 1,538 1,539 1,540 1,541
113,0 1,542 1,543 1,544 1,545 1547 1548 1,549 1,550 1,551 1,552
1140 1553 1,555 1,556 1,557 1,558 1,559 1,560 1,561 1,563 1,564
115,0 1,565 1,566 1,567 1,568 1,569 1,570 1,572 1,573 1,574 1,575
116,0 1,576 1577 1578 1,579 1581 1582 1,583 1,584 1,585 1,586
117,0 1,587 1,588 1,590 1,591 1,592 1,593 1,594 1,595 1,596 1,597
118,0 1,599 1600 1,601 1602 1,603 1604 1,605 1,606 1,608 1,609
18,0 1610 1611 1612 1613 1614 1615 1617 1618 1619 1,620
120,0 1,621 1622 1623 1624 1626 1627 1628 1629 1,630 1,631
121,0 1632 1633 1634 1636 1637 1638 1639 1640 1,641 1,642
122,0 1643 1644 1646 1647 1648 1649 1650 1,651 1,652 1653
123,0 1654 1656 1657 1658 1659 1660 1,661 1,662 1,663 1664
1240 1666 1667 1668 1669 1670 1671 1672 1673 1674 1676
1250 1677 1678 1679 1680 1681 1682 1683 1684 1685 1,687
126,0 1688 1689 1690 1,691 1692 1693 1694 1695 169 1698
127,0 1699 1,700 1,701 1,702 1,703 1,704 1,705 1,706 1,707 1,709
128,0 1,710 1,711 1,712 1,713 1714 1715 1716 1,717 1,718 1720
129,0 1,721 1,722 1723 1,724 1725 1726 1,727 1,728 1,729 1,730
130,0 1,732 1,733 1,734 1,735 1,736 1,737 1,738 1,739 1,740 1,741
131,0 1,742 1744 1745 1,746 1,747 1,748 1749 1,750 1,751 1,752
132,0 1,753 - - - - -
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