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Influência da microestrutura e composição de alumina sinterizada 
na termoluminescência visando sua aplicação em dosimetria 

Maria Regina Oieno de Oliveira da Silva 

RESUMO 

Entre as diversas aplicações a alumina pode ser usada em dosímetros 
termoluminescentes (TLD) para radiação. Os dosímetros são utilizados para 
determinar a dose de radiação recebida em várias situações como em 
radiodiagnóstico, instalações nucleares, radioterapias, entre outras. Nesse 
trabalho foi realizado um estudo da influência da microestrutura, tamanho de grão 
e da composição de pastilhas de alumina pura e dopadas com grafite, nas 
propriedades termoluminescentes. A alumina e o grafite utilizados como materiais 
de partida foram caracterizados por difratometria de raios-X para verificação das 
fases, análise química, tamanho de partículas e área da superfície específica por 
BET. As amostras de alumina com carbono foram sinterizadas à temperatura de 
1650°C, em forno de grafite em atmosfera de argônio. As amostras de alumina 
foram sinterizadas também à 1650°C em forno tipo caixa em atmosfera normal 
durante 1, 3, 5, 7 e 10 horas. Foram feitas caracterizações das pastilhas 
sinterizadas quanto a fases presentes e evolução da microestrutura por difração 
de raios-X, microscopia eletrônica de varredura (MEV) . O comportamento 
termoluminescente dos materiais sintetizados foi também estudado depois de 
irradiação gama com fonte de Cobalto 60. Os resultados obtidos mostraram que a 
alumina dopada com grafite não possui características dosimétricas. Para as 
aluminas sinterizadas durante uma e três horas foram obtidas características 
termoluminescentes consideradas satisfatórias para dosimetria. Após 5 horas de 
sinterização, foi observado que as propriedades termoluminescentes diminuíram 
com o aumento de tempo de sinterização. 
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Influência da microestrutura e composição de alumina sinterizada 
na termoluminescência visando sua aplicação em dosimetria 

Maria Regina Oieno de Oliveira da Silva 

ABSTRACT 

Among its various applications alumina may be used in termoluminescent 
dosimeters (TLD) to radiations. The TLD are commonly used to determine the 
absorbed doses of radiation received in many application fields as nuclear 
installations, radiodiagnostic and radiotherapy in medicine. In this work it was 
developed a study of the influence of the microstructure, grain size and 
composition on the thermoluminescent properties in alumina (pure and carbon 
doped). The alumina and carbon powders used as starting materials were 
characterised by X-ray diffraction (XRD), chemical analysis, particle size 
distribution and surface area were determined by and BET analysis, respectively. 
The AI2O3 samples were sintered at 165CfC in air for one, three, five, seven and 
ten hours. The carbon doped samples were sintered using the same temperature 
for one hour, in a graphite resistance furnace in argon. Sintered materials were 
further characterised for phase composition and microstructure by XRD and 
scanning electron microscopy (SEM). The TL behaviour of the materials was also 
studied after they were submitted to a Cobalt 60 gamma irradiator. The results 
obtained showed that the doped alumina do not possess dosimetric characteristics. 
For the alumina samples only those ones sintered during one and three hours 
showed satisfactory TL emission. After three hours of thermal treatment, it was 
observed that the TL properties decrease with sintering time. 

OfciiSSAO NACIONAL DE ENERGIA NUCLEAR/SP ttt* 
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1 INTRODUÇÃO 

A dos imet r ia te rmo luminescen te (TL) é a med ida de doses de 

radiação por meio de mater ia is que emi tem energ ia durante 

aquec imento e esta energ ia pode ser re lac ionada à dose de rad iação 

an ter io rmente receb ida . Esses mater ia is são chamados de dos ímet ros 

te rmo luminescen tes ( T L D s ) l 1 i 2 , 3 ] . 

A impor tânc ia no desenvo lv imen to de um mater ia l para dos imet r ia 

está assoc iada ao grau de comp lex idade que envo lve as vár ias 

ap l icações onde são necessár ias med idas de energ ia por un idade de 

massa ( d o s e ) [ 4 , 5 ] . Entre as ap l i cações pode-se c i tar : 

1. Dosimetria pessoal - mon i to ramento da dose de rad iação receb ida 

por pessoas que t raba lham ro t ine i ramente com rad iações em 

reatores ou técn icos em rad iod iagnós t i co e rad io te rap ia em 

hosp i ta is . 

2. Dosimetria ambiental - mon i to ramento da dose de rad iação cr iada a 

part i r das operações em usinas nuc leares , ou out ros t ipos de fontes 

nuc leares , e o impacto dessa dose para o meio amb ien te . 

3. Dosimetria clínica - mon i to ramento da dose quando há expos ição 

de pac ientes à rad iação nos d iagnós t i cos em med ic ina e durante 

t e rap ias 1 6 1 . 

4. Dosimetria de altas doses - mon i to ramento dent ro de reatores 

nuc leares ou durante a es te r i l i zação de a l imen tos . 
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5. Dosimetria em datação - de te rm inação da idade de um mate r ia l , na 

qual a t e rmo lum inescênc ia natura l é acumu lada duran te o seu tempo 

de ex i s tênc ia 1 3 1 . 

A esco lha do TLD para uma dada ap l i cação depende não somente 

do mater ia l mas também de out ros fa tores ta is como tamanho , 

espessura do só l ido , a res is tênc ia no manuse io , a res is tênc ia a fa tores 

ex ternos como luz, umidade e agentes qu ím icos , para torná- lo 

adequado para a u t i l i zação e fac i l i ta r a sua le i tura nos equ ipamen tos 

após a expos ição à rad iação. 

Os mater ia is dos imét r i cos mais u t i l i zados são à base de LiF, 

C a F 2 , C a S 0 4 , U2B4O7, A l 2 0 3 , BeO e M g B 4 0 7 puros ou dopados com 

uma grande var iedade de e lementos . Em a lguns casos , são u t i l i zados 

mater ia is enr iquec idos i so tóp icamente . A tua lmen te , são encon t rados 

t raba lhos para dos imet r ia com uma grande va r iedade de mater ia is 

como d iamante em pó, quar tzo s in té t ico e na tu ra l , s í l ica entre 

o u t r o s 1 7 , 8 , 9 1 . Comerc ia lmen te os dos ímet ros são fo rnec idos em vár ias 

geomet r ias , com f i l t ros e emba lagens bas tan te d i f e renc iados . 

Em dos imet r ia c l ín ica , par t i cu la rmente nos p roced imen tos em 

rad io terap ia , o dos ímet ro mais ut i l izado a tua lmen te é o L iF :Mg,T i 

(TLD 1 0 0 ) [ 1 0 , 1 1 1 , enquanto para out ras ap l i cações méd icas u t i l i za-se o 

C a S O ^ D y (TLD 900) . Os dos ímet ros comerc ia i s de A l 2 0 3 são 

monocr is ta l inos como o TLD 500 (Harshaw) e o Luxei (Landauer ) . O 
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dosímetro de a -A I 2 0 3 :C apresenta sensibil idade 30 vezes maior do que 

os dosímetros baseados em LiF, de acordo com os dados do fabricante 

e de 30 a 70 vezes mais sensível de acordo com outros es tudos 1 1 2 " 1 4 1 , 

por isso, são indicados para aplicações em dosimetria ambiental (doses 

baixas). O custo por grama de material para os dosímetros comerciais 

citados acima é, comparativamente, de 1, para o TLD 100, 1,5 para o 

TLD 900 e 5,9 para o TLD 500. O custo é fator importante em 

radioterapia onde, dependendo do tratamento, podem ser necessários 

mais de 20 dosímetros posicionados ao longo do corpo do paciente, 

durante a exposição à rad iação 1 1 1 , 1 5 " 1 7 1 . 

Uma alternativa para a diminuição do custo em relação ao 

monocristal de A I 2 O 3 é a obtenção de pastilhas pelo processo 

convencional cerâmico. Nesse caso seriam obtidas pastilhas de A l 2 0 3 

sinterizadas com possibilidades de dopagens. Se as propriedades 

termoluminescentes forem relativamente mantidas para o material 

sinterizado poder-se-ia criar uma alternativa mais conveniente de 

obtenção do material tanto em custo quanto em condições de 

manuseio. 

O objetivo do presente trabalho é estudar a influência da 

microestrutura, principalmente o tamanho de grão, e da adição de 

grafite, nas propriedades termoluminescentes da alumina sinterizada, 

para utilização do material como dosímetro. 
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2 FUNDAMENTOS TEÓRICOS 

Neste capítulo serão apresentados os modelos teóricos utilizados 

para explicar o fenômeno da termoluminescência. Para isso são 

utilizados alguns conceitos sobre a teoria das bandas e cristais iónicos. 

Também serão utilizados os conceitos de dosimetria termoluminescente 

e definições de algumas propriedades de materiais para dosimetria 

termoluminescente. 

2.1 Teoria das Bandas 

Um cristal consiste de um arranjo tr idimensional periódico de 

átomos, sendo que os elétrons podem estar em níveis de energia 

permitidos. Esses níveis de energia permitidos são chamados de 

bandas de energia. As bandas de energia são separadas por bandas de 

energia proibidas. A ocupação de qualquer banda é dada pela função 

de densidade de estados [ 3 ] : 

N(Ei) = Z(Ei) . f(Ei) (2.1) 

onde Z(Ei) : densidade dos estados disponíveis 

f(Ei) : função de distribuição de Fermi - Dirac, dada por 
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' exp[(Ej-E f)/kT] + 1 

onde Ei : energia do estado considerado 

Ef : energia de Fermi 

k : constante de Boltzmann 

T : temperatura (K) 

Em um semicondutor ou isolante à temperatura T = 0 K, a banda 

de valência (BV) é formada por todos os níveis de energia preenchidos 

abaixo do nível de Fermi. Os níveis permitidos, acima do nível de 

Fermi, encontram-se vazios e constituem a banda de condução (BC). A 

representação esquemática das bandas de energia, para T= 0 K, é 

mostrada na Figura 2 .1 . 
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Figura 2.1 Representação esquemática das bandas de energia para 

T = 0 K, (a) em um metal, (b) em um semi-condutor, (c) em 

um isolante, onde Eg : largura da banda proibida, 

Ef : energia de Fermi [ 3 ] . 

A incorporação de impurezas ou a formação de defeitos na rede 

cristalina introduz níveis de energia metaestáveis localizados na banda 

proibida, denominados armadilhas' 3 ' . Estas armadilhas são constituídas 

de centros de elétrons ou buracos, como mostrado na Figura 2.2. Os 

níveis de energia abaixo de Ef estão preenchidos, enquanto que os 

níveis acima, estão vazios 1 3 1 . 
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de 

recombinação^ 

armadilhas { 

B.C. 

"1 
B.V. 
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elétrons 

centros 
de 
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Figura 2.2. Representação esquemática dos níveis de energia em um 

isolante à T = 0 K, onde B C : banda de condução, BV 

banda de valência, De nível de energia com 

probabil idade de armadilhamento e recombinação para 

elétrons, Dh : nível de energia com probabil idade de 

armadilhamento e recombinação para buracos, 

Ec energia de fundo da banda de condução, 

E v energia de topo da banda de valência, 

E f energia de Fermi 1 3 1 . 

Para temperaturas acima de 0 K, define-se um nível de energia 

D, no qual as probabil idades de recombinação e armadilhamento são 

iguais (De para elétrons e Dh para buracos). Todos os níveis com 

energia E, onde E > Ec - De e com E<Dh - Ev , são considerados 

centros de armadilhas, e se Dh E ^ De, os níveis de energia são 

considerados centros de recombinação. 
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2.1.1 Termoluminescência 

Termoluminescência (TL) é a emissão de luz pela estimulação 

térmica após absorção prévia de energia da radiação. Esse fenômeno 

também é chamado de luminescência termicamente estimulada (TSL) 

mas essa denominação, apesar de mais correta, é menos usada [ 1 , 2 , 3 Í . 

Quando um cristal a uma temperatura T, é exposto à radiação 

ionizante, são produzidos pares elétrons-buracos, que migram até se 

recombinarem ou serem recapturados em armadilhas. Este processo é 

ilustrado na Figura 2.3 que mostra um diagrama hipotético de energia 

para um cristal isolante e que exibe TL devido à exposição à radiação. 

A radiação ionizante liberta um elétron da BV levando-o para a 

BC, portanto, deixando um buraco na BV, esse processo é ilustrado na 

Figura 2.3 (a). O elétron e o buraco se movem no cristal até que sejam 

recombinados ou armadilhados em estados metaestáveis. Os estados 

metaestáveis num cristal são associados a defeitos na rede cristalina. 

Existem duas maneiras nesse modelo, pelas quais a TL ocorre. Na 

primeira, enquanto o cristal é aquecido, é dada energia suficiente ab 

elétron para que este deixe a BC, como ilustrado na Figura 2.3 (b). 

Esse elétron se recombina com uma armadilha de buraco e emite TL. 

Também pode ocorrer a situação ilustrada na Figura 2.3 (c), quando a 
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armadilha de buraco é menos estável que a de elétron. Nesse caso, o 

buraco recebe suficiente energia para se recombinar com um elétron 

armadilhado, e também há emissão TL. 

»flÉ«HMIIIMItM.Mt HMt»MMMMWH|HH»y jU tHmHI | »»mf iy 

armadilha 
de 

elétron 

f 

armadilha 
de 

buraco 

O. 
t 

BC. 
- I V I I I I - - H . I I I I Y . ' I 

fóton TL fóton TL 

O * . B.V. 

(a) (b) (c) 
Figura 2.3. Representação esquemática de um diagrama de níveis de 

energia de um cristal isolante que exibe 

termoluminescência após uma irradiação (a) durante a 

exposição à radiação ionizante (b) emissão de luz durante 

o aquecimento quando) a armadilha de buraco é o centro 

de emissão (c) emissão de luz durante o aquecimento 

quando a armadilha de elétrons é o centro de emissão 1 1 8 1 . 

O intervalo de energia, E, é relacionado com a temperatura 

necessária para libertar o elétron e então produzir a 

termoluminescência. Muitas armadilhas de elétrons e de buracos são 

produzidas em uma situação real. Quando um cristal é aquecido, a 

probabilidade de emissão de qualquer elétron aumenta, e em uma dada 
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temperatura haverá a emissão. Por isso a emissão TL durante o 

aquecimento se inicia fraca, cresce até um máximo de emissão e 

decresce novamente até um mínimo de emissão. O gráfico da emissão 

TL em função da temperatura é chamado de curva de emissão. A forma 

de uma curva de emissão pode ser prevista teoricamente para um tipo 

único de armadilhas e para aquecimento com taxas l ineares. 

Na maioria dos materiais não é encontrado só um tipo de 

armadilha e a curva de emissão consiste de alguns picos. Os picos 

observados na curva de emissão podem se apresentar próximos 

quando as diferenças de energia das armadilhas são pequenas ou 

quando o aquecimento do material for rápido. Se a energia E, 

necessária para o desarmadilhamento é muito pequena, a armadilha 

pode ser instável à temperatura ambiente. Esse efeito é conhecido 

como fluorescência, quando a emissão ocorre durante a exposição, e, 

fosforescência, quando a emissão ocorre após a exposição í 2 ' 3 ] . Os dois 

fenômenos são na verdade emissões TL à temperatura a m b i e n t e ' 2 , 3 , 1 8 ] . 

O estudo da termoluminescência é baseado em modelos que 

descrevem o número de centros e de cargas presentes relativos ao 

tempo e à temperatura. A equação que relaciona a probabil idade de 

emissão TL com a temperatura parte da hipótese que a energia dos 

elétrons armadilhados segue uma distribuição de Boltzman, pela teoria 

da cauda de Maxwell, ou seja, após a absorção de energia E, os 

OMISSÃO NACIONAL DE ENERGIA NUCLEAR/SP tPt» 
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elétrons que estão armadilhados são liberados para a banda de 

condução, conforme uma distribuição Maxwelliana de energia [ 1 9 ] . 

0 modelo mais simples descrito por vários autores é o de Randall 

e Wilkins l 1 - 2 ' 3 ' 1 8 ! q U e considera a presença de um único nível de 

energia. Portanto, há um único tipo de armadilha na banda proibida. 

Esse nível de energia é localizado entre as bandas de valência e de 

condução do material. Assim, também se conclui que o elétron termo-

estimulado tem probabilidade desprezível de ser rearmadilhado e vai 

direto para o centro de luminescência, o que consiste em uma base 

para uma cinética de 1 a ordem (linear) para o processo. Vários outros 

modelos são propostos para o estudo do fenômeno l 3 ] , e ainda muitos 

outros estão sendo es tudados 1 2 0 ' 2 4 1 . 

A taxa de desarmadilhamento, a uma temperatura T, depende da 

densidade das armadilhas ocupadas n, da energia de ativação térmica 

E (barreira de potencial) e do tipo de armadilhas. A taxa de 

desarmadilhamento pode ser expressa por : 

-dn/dt a n exp (-E/k bT) (2.3) 

-dn/dt = s n exp (-E/k bT) (2.4) 
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onde s é uma constante conhecida como fator de frequência (com 

dimensão de s tempo" 1), e k b é a constante de Boltzman 

(0,862x10- 4 eV.K' 1 ) . 

A análise dos picos da curva de emissão TL fornece várias 

informações como nível de energia das armadilhas, densidade das 

armadilhas de elétrons e buracos, fator de frequência s , mobilidade de 

portadores e recombinação de armadilhas. 

Durante o processo de emissão TL, além das curvas de emissão, 

se um espectro de emissão (intensidade TL em função do comprimento 

de onda da energia emitida) for também obtido, então poderão ser 

estudados os centros de luminescência. 
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2 . 1 . 2 Defeitos cristalinos 

Um cristal é definido como um arranjo tr idimensional periódico de 

átomos 1 2 5 1 . Os materiais cerâmicos por definição são compostos por 

pelo menos 2 elementos, e por essa razão suas estruturas cristalinas 

se tornam mais complicadas do que as estruturas dos metais que 

normalmente possuem só um tipo de átomo. 

Todos os cristais são neutros eletricamente, ou seja, a soma das 

cargas positivas é equilibrada por um número igual de cargas 

negativas. Por exemplo, na alumina, cada 2 cátions A l 3 + têm que ser 

equilibrados por 3 ânions de O 2", como na fórmula AI2O3. Essa 

exigência também vai limitar o tipo de estrutura que os íons podem 

assumir ' 2 5 ' . 

As estruturas cristalinas reais contêm imperfeições que são 

classificadas como defeitos pontuais, lineares ou planares. Os defeitos 

puntuais são definidos como qualquer ponto na rede que não está 

ocupado pelo íon ou átomo, necessário para preservar a periodicidade 

da estrutura. Defeitos lineares são causados por deslocamentos que 

levam a distorções centradas em uma linha da estrutura cristalina. Os 

defeitos planares são imperfeições em sólidos policristalinos como os 

contornos de grãos, onde ocorrem diferentes orientações. 
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Além desses tipos de defeitos, ainda podem ocorrer defeitos 

volumétricos como poros, trincas e inclusões. 

Os defeitos identificados como responsáveis pelas propriedades 

TL na AI2O3 são as vacâncias de oxigênio 1 2 6 ' , por isso somente os 

defeitos pontuais serão mais detalhados neste tópico. 

Os defeitos pontuais podem ser subdivididos em: 

estequiométricos, não estequiométricos e extrínsicos. 

Os defeitos estequiométricos são os que não apresentam 

variação na estequiometria para o cátion e o ânion do composto, e 

nessa classificação encontram-se os defeitos Schottky (vacância na 

rede cristalina correspondente à ausência de um átomo ou íon) e 

Frenkel (deslocamento de um átomo da rede para uma posição 

intersticial). 

Os defeitos não estequiométricos são formados pela adição ou 

perda de um (ou mais de um) dos constituintes do cristal. 

Simplesmente o número estequiométrico entre os constituintes do 

material pode não ocorrer. Por exemplo, se um óxido é submetido a 

tratamentos em atmosferas com altas pressões parciais de oxigênio, 

então o número de átomos de oxigênio poderá ser maior que o número 

estequiométrico de cátions e analogamente , em baixas pressões 

parciais de oxigênio, haverá maior concentração de cátions do que as 
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quan t idades es tequ iomét r i cas . A impor tânc ia dos de fe i tos não 

es tequ iomét r i cos está no fa to de que pequenas mod i f i cações na 

compos ição do mater ia l levam a a l te rações em a lgumas p ropr iedades 

como cor, d i fus i v idade , condu t i v idade e lé t r ica , f o tocondu t i v i dade , 

suscet ib i l idade magnét i ca , etc. 

Os defe i tos ext r íns icos são cr iados pela p resença de impurezas 

no mater ia l base. 

Os defe i tos pontua is em um compos to b inár io podem ser 

d iv id idos em : 

1. Vacânc ias , que são sí t ios onde há fa l ta de um á tomo. 

2. In ter t ic ia is , que são á tomos não per tencen tes à rede e que ocupam 

sí t ios vaz ios na rede ( in ters t íc ios) . 

3. Á tomos t rocados , que são t ipos de á tomos encon t rados em sí t ios 

norma lmente ocupados por out ros t ipos de á tomos . Esse t ipo de 

defe i to ocor re em cerâmicas cova len tes . 

4. E lé t rons l ivres que estão na banda de condução do c r i s ta l . 

5. Buracos de e lé t rons , p resentes na banda de va lênc ia do cr is ta l e 

que podem se mov imentar a t ravés de la . 

6. Impurezas in ters t ic ia is e subs t i tuc iona is , que são á tomos não 

per tencentes à rede e ocupam pos ições de á tomos que per tenc iam à 

rede (subs t i tuc iona is ) ou que ocupam sí t ios vaz ios na rede 

( in ters t ic ia is ) . 
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2 . 1 . 3 Dosimetria Termoluminescente 

O objetivo da dosimetria termoluminescente é determinar quanto 

de energia por unidade de massa do material (dose) foi absorvida 

durante a irradiação. Determina-se essa dose pelo acompanhamento da 

emissão da energia do material previamente exposto, durante o seu 

aquecimento. São obtidas, então medidas de intensidade de luz 

(infravermelha, visível ou ultra v io le ta ) 1 1 , 2 , 3 1 . 

Os materiais, que possuem propriedades termoluminescentes e 

que podem ser usados como dosímetros, são chamados de dosímetros 

termoluminescentes (TLDs). 

Nos últimos 15 anos os TLDs substituíram a dosimetria com filmes 

e se tornaram muito populares por várias características e vantagens 

em relação à dosimetria com fi lmes. Entre elas podem ser citadas seu 

pequeno tamanho, fácil manuseio, alta sensibil idade em uma faixa de 

dose específica para cada material, resistência e inércia a variações 

climáticas, possibil idade de reutilização em um grande número de 

irradiações e ciclos de le i tura' 2 7 1 . 

Existem algumas importantes características dosimétricas, que 

devem ser atendidas por um material para que este seja considerado 

dosimétrico. O material ideal deve conter um único pico de emissão em 

torno de 200° C, porque os sistemas de leitura TL na faixa de 
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temperatura de 170 - 230° C são mais precisos 1 2 7 1 . Também picos de 

emissão abaixo de 250°C evitam interferência da incandescência dos 

elementos de aquecimento. Materiais que apresentam múltiplos picos 

de emissão e com mesma magnitude também não são adequados à 

dosimetria. Outra característica desejável para um material TL é a 

resposta linear com a dose de irradiação. Dificilmente se encontra em 

um único material todas essas características. Por essa razão existem 

dosímetros mais indicados para uma aplicação específica enquanto são 

inadequados para outras 1 2 7 1 . 

2 . 1 . 4 Propriedades de materiais para a dosimetria TL 

A seguir, são discutidas algumas propriedades importantes para 

materiais utilizados como TLDs. 

2.1.4.1 Curva de emissão termoluminescente 

A curva de emissão é definida como sendo a intensidade da luz 

emitida pelo material TL em função da temperatura ou do tempo de 

aquecimento. 
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Quando um material TL é irradiado, e posteriormente aquecido, 

os elétrons livres ocupam a banda de condução em número crescente. 

O elétron recapturado pode escapar novamente e a taxa de recaptura 

diminui pode também ser rearmadilhado ou se recombinar 

produzindo TL. 

Como as medidas TL estão diretamente ligadas à curva de 

emissão TL, para melhor compreensão e análise, ela será mais 

adequada quando não for muito complexa, ou seja, quando o material 

não apresentar picos de emissão TL sobrepostos, dif icultando a análise 

dos resultados. 

O espectro de emissão é a variação da intensidade TL com o 

comprimento de onda da luz emitida. Mantendo-se a temperatura 

constante e realizando-se uma varredura em comprimentos de onda, 

obtém-se o espectro de emissão. 

2.1.4.2 Sensibilidade 

A sensibil idade de um material TL é definida como a intensidade 

de sinal TL por unidade de dose absorvida. A definição desse 

parâmetro de forma absoluta é difíci l, porque essa resposta também vai 

depender dos sistemas de leitura TL usados nas medições, dos fi ltros 

óticos util izados, das taxas de aquecimento e dos métodos utilizados 

para medir o sinal TL. Assim sendo, é usado uma medida relativa de 



19 

sensibil idade para evitar as incertezas associadas com a medição 

absoluta. 

Os valores de sensibilidade geralmente são referidos ao 

LiF(TLD100) para o qual se adota como tendo sensibil idade igual à 1 [ 1 ] . 

S(D)= F(D) m a t e r i a l / F(D) T L D 1 0 0 (2.5) 

onde S ( D ) é a sensibil idade relativa à sensibil idade do TLD 100, F ( D ) 

é a sensibil idade do material e F(D)TLDIOO é a sensibil idade do 

TLD100, medidas nas mesmas condições. 

Como a resposta TL dos materiais apresenta também 

dependência de outros fatores, como já citado, normalmente a 

sensibilidade é indicada junto com a faixa de dose uti l izada, bem como 

a taxa de aquecimento e resfriamento, além de outras informações 

referentes ao método e sistemas de leitura. 
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2.1.4.3 Limite mínimo detectável 

A dose mín ima de tec táve l é de f in ida como sendo t rês vezes o 

desv io padrão do s inal de um dos ímet ro que não fo i exposto à 

rad iação 1 1 1 . Essa de f in i ção se ap l ica ao mater ia l e ao s is tema TL. Com 

re lação ao mater ia l , fa tores como a fo rma, o t amanho , o p rocesso de 

cons t rução, os f i l t ros além dos ins t rumentos de le i tu ra , a lgo r i tmos e 

rot inas de aná l i se têm que ser de f in idos em con jun to com os va lores 

apresen tados . O l imi te c i tado é, por tan to , uma fo rma de prever a dose 

mínima de tec táve l de cada mater ia l 

2.1.4.4 Resposta em função da dose absorv ida 

A respos ta à dose é def in ida como uma função que depende da 

in tens idade do s inal TL medido em função da absorção de d o s e m . A 

função de resposta de dose (ou índice de sup ra l i nea r idade) pode ser 

descr i to como f (D) , con fo rme a expressão: 

f (D) = [ F ( D ) / D ] / [ F ( D i ) / D i ] (2.6) 

onde F(D) é a resposta de dose a uma dose D, e Di é a dose mais 

ba ixa onde a resposta é l inear. 

O dos ímet ro ideal dever ia , por tanto, ter f (D) = 1 para uma ampla 

fa ixa de dose, o que não ocorre nos casos rea is . A sup ra l i nea r i dade é 
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definida como f(D) > 1, que é um comportamento mais comum nos 

materiais, enquanto que a sublinearidade, definida como f(D) < 1, é 

geralmente observada quando o material se aproxima da saturação. 

O que se deseja de um TLD é que ele exiba uma relação linear 

entre a intensidade termoluminescente e a dose absorvida. A 

intensidade termoluminescente emitida por um material deve ser 

proporcional à soma das energias absorvidas por esse material. As 

curvas de resposta de um dosímetro TL em função da dose 

compreendem, geralmente, uma região linear, outra supralinear e uma 

terceira de saturação (tanto por armadilhas totalmente cheias quanto 

por danificação provocada pela radiação) [ 3 ] . 

As regiões de supralinearidade e sublinearidade quando o 

material se aproxima da saturação pode levar a um cálculo de dose 

super ou subestimado respectivamente. 

A Figura 2.4, ilustra as curvas de três materiais TLDs típicos, a 

curva A pertencente ao S i 0 2 mostrando o comportamento supralinear, a 

curva B mostra um desenvolvimento supralinear e em seguida sublinear 

no LiF:Mg,Ti (TLD-100), enquanto que no CaF 2 :Mn (TLD-400) 

mostrado na curva C, praticamente toda a região na faixa de dose 

observada é linear, as três curvas foram observadas para a faixa de 

dose de 0,5 a 10 4 Gy. 
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10" 1 10 \0'' . 10* 10* 

Dose (Gy) 

Figura 2.4 Exemplo de comportamentos TL de três TLDs típicos, onde é mostrada a 
resposta TL em função da dose, em A para o SÍO2, em B para LiF:Mg,Ti 
(TLD 100) e em C para o CaF2:Mn (TLD 400) 

Os c o m p o r t a m e n t o s supra l inear e sub l inear que são observados 

na maior ia dos TLDs, não proíbem o seu uso, mas ex igem uma 

cu idadosa ca l ib ração e ap l icação de fa tores de c o r r e ç ã o 1 4 , 5 ' . 

A curva de var iação da resposta TL em função da dose absorv ida 

é obt ida para cada t ipo de TLD, onde se ident i f ica a reg ião (ou fa ixa de 

dose) onde o dos ímetro apresenta resposta l inear. Essa fa ixa de dose 

ser ia , por tanto , a mais ind icada para a ut i l i zação do mater ia l . 
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2.1.4.5 Dependência da resposta TL com tipo de radiação 

0 número atômico efetivo Zeu de um composto pode ser def in ido 

como o número que resulta no mesmo efeito para uma def in ida 

grandeza f í s i ca como a soma dos efei tos dos seus di ferentes 

elementos. A determinação do Zeu depende da s e ç ã o de choque usada 

na sua der ivação e para isso são ut i l izados vár ios modelos 

matemát icos. Levando-se em conta o p rocesso fotoelét r ico, o Zeff pode 

ser def in ido como : 

Z e f f m = I (ne,i)/ne) Z i m ( 2 . 7 ) 

onde : ne é o número de elétrons de cada e lemento 

m é um fator que depende da energ ia 

J á são encont rados tabulados os va lores para Z e f f , levando-se em 

conta as in terações e a energ ia para a maior ia dos e lementos com Z 

entre 1 e 1 0 0 e para um grande número de compos tos comuns, 

faci l i tando a ut i l ização do Z e f f na dosimetr ia. 

A resposta a uma determinada energ ia é def in ida como a var iação 

de resposta T L em função da energ ia da rad iação. E s s a var iação está 

re lac ionada ao coef ic iente de absorção do material que está sendo 

irradiado. P a r a i r rad iações com fótons, o coef ic iente de absorção de 
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energ ia máss ico, e represen tado por [ieJ P com un idades no S. l . dadas 

em m 2 / kg " 1 . 

A respos ta a energ ias de fó tons S E (E) é de f in ida como : 

S E (E) = ( |^en/p)mater ia l / ( |J.en/p)referência (2.8) 

O mater ia l u t i l i zado como re fe rênc ia no rma lmen te é o ar . Para 

compostos ap l i ca -se a lei das misturas : 

(Hen/p) = £ U l e n / p ) i W , ( 2 . 9 ) 

onde Wi é a f ração molar do iésimo e lemento 

A perda de energ ia ocorre pelo efe i to fo toe lé t r i co , e fe i to Compton 

e p rodução de pares . O processo que será dominan te na in teração 

depende da energ ia inc idente e do número a tômico e fe t ivo Zeu do 

mater ia l . A componen te do efe i to fo toe lé t r i co no coe f i c ien te de 

absorção de energ ia máss ico var ia com o Z e f f 3 . A componen te dev ida 

ao efe i to Compton var ia com Z e f f / M, onde M é a massa mo lecu la r do 

mater ia l do TLD. A componen te do coe f i c ien te de abso rção de energ ia 

mássico dev ida à produção de pares var ia com Zeu
2- As in te rações 

fo toe lé t r i cas dominam em energ ias baixas e o e fe i to Comptom se torna 

dominante com o aumento de energ ia . A produção de pares é um efe i to 

impor tante a a l tas energ ias ( E > vár ios MeV ). O mecan ismo de perda 
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(RER) = S E ( E ) / S E ( 1 , 2 5 M e V b 0 C o ) (2.10) 

onde S E ( E ) é a resposta do mater ia l a fó tons de energ ia E e 

S E ( 1 , 2 5 MeV 6 0 C o ) é a resposta do mater ia l a fó tons de 1,25 

MeV emi t idos pelo 6 0 C o . 

Na F igura 2.5, como i lus t ração, são most rados os resu l tados de 

resposta re la t iva de energ ia de LiF( Z e f f = 8,14), C a F 2 e um mater ia l 

h ipoté t ico com Zeu = 55. Desde que o compor tamen to ideal ser ia menor 

dependênc ia com a energ ia da rad iação, os mater ia is com menor Zeu 

mostram esse compor tamen to . Cons ide rando a inda que a maior 

ap l icação de TLDs é para determinar a dose em tec ido humano, é 

desejáve l um mater ia l TLD equ iva len te ao tec ido , com Z e f f = 7,4. 

de energ ia dominan te para mater ia is de baixo número a tômico e fe t ivo é 

o efe i to Compton para energ ias entre 25keV e 10 MeV. 

Para u t i l i zação prát ica do conce i to de dependênc ia de energ ia , é 

def in ida a Respos ta Rela t iva à Energ ia ( R E R ) . A RER é a respos ta de 

energ ia a fó tons de energ ia E do mater ia l , re la t iva à respos ta do 

mater ia l a fó tons de 1,25 MeV do 6 0 C o , con fo rme a exp ressão 2.10 : 



ícr 4 lo* 1 10 
Iri©rglâ d© fótem (MiV) 

Figura 2.5 Resposta relativa de termoluminescência em função da 
energia para materiais com Z e f f diferentes n i . 

Ainda no mesmo material a forma (grãos, cristal, faixas, discos, 

etc) altera a dependência energética. O mesmo material com diferentes 

dopantes apresenta diferentes dependências energéticas. A correlação 

desses vários fatores tem que ser feita experimentalmente em cada 

caso. 

Os TLDs com alto número atômico são chamados de dosímetros 

discriminadores e são usados aos pares, onde um deles é utilizado com 
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fi ltros metálicos. A correlação para cálculo de dose equivalente no 

tecido é feita por algoritmos desenvolvidos caso a caso. 

Para efeito de comparação com o tecido humano são dados na 

Tabela 2.1 o Z e f f de alguns dosímetros e materiais dosimétricos. 

Tabela 2.1 Valores de Z e f f para materiais dosimétricos 

Material Tecido humano AI203:C LiF CaS04:Dy 

Zef f 7 , 4 ^ 1 0 , 2 ^ 8 i 1 i u 1 5 , 3 ^ 

2.1.4.6 Reprodutibidade de resposta 

A reprodutibil idade de resposta de um material TLD é definida como 

o valor do desvio padrão calculado na resposta da amostra dividido 

pela média obtida nas leituras, em termos percentuais. Portanto, o 

material com o menor desvio padrão nas leituras é o mais reprodutível 

sendo que, para dosimetria TL, este valor deve ser menor que 4%. 

R (%) = [o„. i / X] 100 (2.11) 

Onde R (%) é a reprodutibil idade, a„- i é o desvio padrão das leituras 

TL, e X é a média das leituras de emissão TL no mesmo 

material. 
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2.1.4.7 Decaimento, estabilidade química e térmica 

Decaimento é a diminuição da resposta TL entre a irradiação e a 

leitura. Observa-se melhor essa alteração nos picos de emissão TL de 

baixa temperatura (considerados instáveis). Esses picos podem ser 

eliminados submetendo-se o material dosimétrico a tratamentos 

térmicos após a i r rad iação 1 1 , 2 , 3 1 . 

O decaimento do sinal TL pode ocorrer por estimulação ótica das 

armadilhas, efeito também chamado de sensibil idade do material à luz. 

Outros efeitos também podem causar a diminuição da resposta TL do 

material como, por exemplo, formação de óxidos, umidade ou 

temperatura afetando o material ou a sua super f íc ie 1 1 , 2 , 3 1 . 

Concluindo, entre as propriedades citadas nos itens anteriores 

para a dosimetria TL, é bastante difícil obter-se um único material e 

configuração que apresentem satisfatoriamente todas as propriedades 

citadas simultaneamente. Essas características irão determinar a 

eficiência do dosímetro, mas a importância relativa de cada 

característica vai variar com a aplicação especí f ica ' 2 8 1 . 
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Por exemp lo , em ap l i cações dos imét r i cas para rad io te rap ia , o 

l imi te mín imo de tec táve l tem menor s ign i f i cado , mas a p rec isão de 

resposta a doses a l tas , a l i near idade de respos ta à dose, a 

equ iva lênc ia com tec ido e res is tênc ia a danos por rad iação são 

carac ter ís t i cas impor tan t íss imas . Por out ro lado, em dos imet r ia 

ambienta l e pessoa l , onde dos ímet ros sem t ra tamen to prév io são 

u t i l i zados, o s ina l res idual é de impor tânc ia c r u c i a l 1 2 8 , 2 9 1 . 

2.2 Materiais para TLDs 

Entre os mater ia is dos imét r i cos u t i l i zados em larga esca la sob 

vár ias fo rmas e com os mais va r iados t ipos de f i l t ros , pode - se ci tar: 

1. Fluoretos - como o L iF :Mg,T i que é o mater ia l TLD mais u t i l i zado e 

ident i f i cado como TLD 100 pela Harshaw, sua fab r i can te ; 

L iF :Mg,Cu,P e o L iF :Mg,T i (TLD 700) . 

2. Óxidos - como A l 2 0 3 ; A I 2 0 3 : C (TLD 500) ; a - A I 2 0 3 : M g , Y ; MgO e 

BeO. 

3. Sulfatos - como C a S 0 4 : D y (TLD 900) e C a S 0 4 : T m . 

4. Boratos - como L i 2 B 4 0 7 : C u ; L i 2 B 4 0 7 : M n (TLD 800) e o 

L i 2 B 4 0 7 : M n , S i [ 3 ] . 

Neste t raba lho , somente os mater ia is à base de a lumina serão t ra tados . 
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2 . 2 . 1 O dosímetro de A l 2 0 3 

A formação de defeitos pontuais na alumina vem sendo estudada 

há décadas l 2 6 - 2 9 \ Para a criação de um defeito na rede normal da 

alumina (retirar um átomo de alumínio ou um de oxigênio), é necessário 

uma energia mínima de 50 eV ou energias maiores como a de elétrons 

rápidos teriam que ser aplicadas para a geração desses defeitos. As 

radiações ionizantes causam na alumina elétrons livres e buracos e 

estes são então armadilhados em defeitos na rede ou em defeitos 

ocasionados por impurezas. Logo, as radiações não criam novos 

defeitos na rede da alumina, mas causam mudanças no estado das 

cargas das impurezas ou no preenchimento das vacâncias existentes 

pelos elétrons e buracos livres. 

O modelo para a absorção e emissão das bandas de energia na 

alumina é bem definido para algumas das transformações e outras 

ainda se encontram em discussão [ 2 6 ] . As bandas com absorção em 

6,1 eV e emissão a 3 eV são atribuídas ao centro F . As bandas com 

absorção em 5,4 e 4,8 eV com emissão a 3,8 eV são atribuídas ao 

centro F + [ 2 6 ] . O principal espectro de emissão do cristal de alumina 

nominalmente pura ocorre em 310 nm (emissão UV). Uma banda de 

emissão com menor intensidade em 3,8 eV ocorre em 326 nm, e 

vários modelos são sugeridos para a explicação dessa emissão 1 3 1 . 

OMISSÃO NACiCNAl DE ENERGIA NUCLÉAH/SP 
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Alguns autores atribuem essa emissão aos centros F+ ou a íons AI + 

interst ic iais 1 2 6 1 , em outros estudos foi mostrado que essa emissão é 

composta de dois espectros a 310 e 330 nm, também atribuídos à 

emissão nos íons AI+ e aos centros F+ [ 2 6 ] . 

2 . 2 . 2 Es t ru tu ra do A\z03 

A estrutura do AI2O3 é hexagonal compacta com os parâmetros de 

rede da célula unitária de c 0 = 12,991 A e a 0 = 4,758 A [ 2 9> 3°l. 

O AI2O3, também conhecido como alumina, possui a estrutura do 

corundum, material de incidência natural com a mesma composição. A 

alumina se apresenta em várias fases, a mais estável é a a-alumina 

Ainda se encontra o mesmo material referido como safira, nesse caso 

indicando a forma mono-cristalina da alumina, como base para o rubi e 

para a safira azul [ 2 9 ] . 

A alumina é um cristal baseado na estequiometria 2:3 cátion : 

ânion , onde os cátions que vão para a coordenação octaedral 

preenchem dois terços dos sítios disponíveis, f icando um terço dos 

sítios vazios na es t ru tu ra 1 3 0 , 3 1 1 . 
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A Figura 2.6 mostra um plano da estrutura cristalina com vazios, 

onde foi representada a localização de sítios octaedrais entre 2 

camadas de íons oxigênio (círculos vazios). Dois terços dos espaços 

são ocupados pelos íons do alumínio (círculos cheios) e um terço dos 

espaços estão vazios (representado por X). 

Figura 2.6 Plano basal da alumina mostrando 2/3 dos espaços octaédricos vazios e 
um plano de ânions l 3 1 ]. 

A próxima camada de cátions tem a mesma configuração de 

colmeia, mas deslocada por um espaço atômico, na direção do vetor 1 

da Figura 2.6. Depois de uma nova camada de íons de oxigênio, uma 

terceira camada de cátions é colocada, agora deslocada na direção do 

vetor 2. Se tomarmos um corte perpendicular ao plano do papel, tem-se 

o plano { 1 0 1 0 } onde o arranjo de íons é mostrado na Figura 2.7. A 

estrutura se repete a cada 6 camadas, formando uma célula unitária de 

12,99 A , representada por C 0 na Figura 2.7. 
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A 
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A 

Figura 2.7. Representação do plano indicado pela linha tracejada na 
Figura 2.6, que contém os íons de oxigênio, alumínio e os 
vazios indicados pelo X [ 3 1 1 . 

Nos sítios da estrutura, onde 2 em cada 3 são ocupados pelos 

cátions (Figura 2.7) a repulsão columbiana entre os íons A l 3 + causa 

uma leve movimentação destes para a posição adjacente vazia. Na 

estrutura de uma alumina real os cátions formam uma camada 

ligeiramente contraída em vez da estrutura ideal representadas na 

Figura 2.8. Os íons de oxigênio também são ligeiramente deslocados 

da posição hexagonal ideal quando isso ocorre 1 3 1 1 . 

Os centros de luminescência e a exoemissão nos cristais de 

01-AI2O3 podem ser formados pelos centros F( vacância de oxigênio com 

dois elétrons) e F+(vacância de oxigênio com um elétron). Nessas 
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vacâncias, o centro F neutro pode ser criado em coloração aditiva ou 

subt ra t iva 1 3 2 ' 3 3 1 . O termo coloração subtrativa significa que o centro de 

luminescência ou centro de cor resulta da extração de átomos de 

oxigênio enquanto coloração aditiva significa na safira a introdução de 

átomos de a lumínio 1 3 4 1 . 

Os centros F+, responsáveis pelas propriedades luminescentes 

do material, são formados principalmente depois de irradiação com 

neutrons ou em cristais com impurezas como Mg, Ca ou C [ 3 4 ] . A 

alumina é util izada como TLD, pois possui os centros F de 

luminescência 1 3 4 1 . 

Figura 2.8 Representação da estrutura da célula unitária do AI2O3, mostrando 
somente as posições dos cátions e os sítios vazios [ 3 1 ] . 
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2 . 2 . 3 Propriedades termoluminescentes 

O dosímetro termoluminescente de alumina monocristalina 

dopado com carbono [ 3 5 1 foi desenvolvido por Akselrod e Kortov na 

Urais Polytechnical Institute. O funcionamento desse dosímetro se 

baseia nos defeitos aniônicos obtidos no cristal de óxido de 

a lumina 1 2 0 " 2 2 ' . O dosímetro comercial TLD 500 é um monocristal de 

alumina dopado com carbono durante a etapa de crescimento do cristal 

pelo método de Czochalski [ 3 6 ] , e conforme pa ten tes ' 3 7 , 3 8 1 . Esses 

dosímetros vêm sendo util izados, para dosimetria pessoal e ambiental 

em vários países, devido à sua alta sensibil idade (cerca de 60 vezes 

mais sensível que o TLD de L iF ) [ 1 2 " 1 3 ] . Melhoras consideráveis nas 

características da termoluminescência podem ser obtidas pela 

introdução intencional de vacâncias de oxigênio na estrutura do AI2O3 

[39-48] 

Os dosímetros termoluminescentes também são uti l izados em 

medicina diagnostica com radiações ou em procedimentos de 

radioterapia onde é necessária a medição das doses apl icadas' 4 9 1 . O 

dosímetro de AI2O3 não é normalmente aplicado em radioterapia, 

porque nesse caso são util izadas doses altas de radiação gama da 

ordem de dezenas de G y [ 4 9 , 5 0 1 . 
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O grau de precisão razoável que os dosímetros possuem os 

tornam convenientes para uso prático em condições encontradas em 

hospitais. Existe uma variedade de radiações (eletromagnéticas, 

nêutrons e partículas carregadas) que são usadas nessas aplicações e 

existem materiais termoluminescentes mais convenientes para cada 

uma dessas apl icações 1 1 1 . 

Os materiais termoluminescentes vêm sendo uti l izados para 

estudos clínicos pela colocação dos TLD's antes da exposição a 

radiações ionizantes durante procedimentos de diagnóstico ou 

radioterapia. Os TLD's expostos são então retirados e analisados. Por 

esse processo são determinadas as doses aplicadas a órgãos internos 

críticos durante os procedimentos. 

As duas áreas de uso para exposição clínica à radiação são : 

radiologia de diagnóstico (exposições a raios X em mamografias, 

odontologia e outros tipos de diagnósticos por imagem) e radioterapia 

(terapia para vários tipos de câncer). Os tipos de radiação util izados 

vão de raios X (com energia de 10 keV), raios gama (de 1 3 7 C s ou 

60 

Co), elétrons, partículas pesadas carregadas e nêutrons. As faixas de 

dose util izadas vão de 10" 5 a 10" 2 Gy em radiologia, podendo-se utilizar 

doses maiores que 20 Gy na radioterapia. Na radioterapia, uma 

estimativa de dose de precisão melhor do que ± a ^ o / , ! 1 0 - 1 1 - 1 7 - 5 1 - 5 2 ! é 

i 
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desejáve l , porque erros maiores podem afetar de modo negat ivo o 

t ra tamento . 

O TLD 500, A I 2 03 :C na fo rma de monocr is ta l é ind icado para 

doses baixas em uma fa ixa de dose de 0,05^iGy a 1Gy (dos imet r ia 

ambienta l e pessoal ) devido à sua alta s e n s i b i l i d a d e ' 1 2 " 1 4 1 . 

A p robab i l idade de luminescênc ia e exoemissão descr i t a no 

modelo do processo A u g e r [ 3 ] foi observada com os cr is ta is com defe i tos 

aniônicos de oc-AbC^Mg e a - A ^ C ^ C com os cent ros de a rmadi lhas de 

impurezas. Obt iveram-se melhor ias nas ca rac te r í s t i cas dos imét r icas do 

0C-AI2O3 pela inc lusão in tencional de vacânc ias de ox igên io na sua 

est ru tura . Essa modi f icação na es t ru tura do a - A I 2 0 3 é p o s s í v e l pela 

fusão na presença de graf i te em for tes cond ições redutoras e 

sucess ivos res f r iamentos ráp idos [ 3 7 ' 3 8 l . 

Por meio do a c o m p a n h a m e n t o do espect ro de emissão do 

mater ia l durante o aquec imento , foi fe i ta a s u p o s i ç ã o de que as 

impurezas de carbono subst i tuem os íons de a lumín io na rede, nesse 

caso se obtêm íons d iva lentes ( C + 2 ) s u b s t i t u i n d o íons t r iva lentes 

( A l + 3 ) , o que leva à fo rmação dos centros de a r m a d i l h a s / b u r a c o s 

responsáve is pela grande melhora nas p ropr iedades TL do mater ia l 

[1,13] 



38 

Na tentativa de se explicar a influência do carbono no aumento 

das propriedades TL observadas no a -A I 2 0 3 , estão sendo realizados 

estudos para comparar os cristais de 0C-AI2O3 (puros) e o a-Al203:C. 

Para os dois cristais são observados picos de emissão TL e energias 

de ativação coincidentes e portanto os picos observados são devidos a 

centros s imi lares 1 5 2 1 . O espectro da fotoluminescência também se 

mostrou o mesmo para os dois cristais. Os fatos descritos indicam que 

o mecanismo da luminescência no a-A^Ch dosimétrico não é 

claramente entendido. Aspectos como dependência TL com as taxas de 

aquecimento do cristal, influência da dose de irradiação na forma do 

pico de emissão e sensibil idade do material à luz, ainda não são 

expl icados 1 5 2 1 . 

A estimativa de distribuição da dose absorvida no interior dos 

detectores TL, é importante para a precisão, considerando a maneira 

como a emissão ocorre ao longo do tempo, enquanto o aquecimento 

segue para a massa do detector. Foi desenvolvido um método para 

determinação da dose em função da profundidade na espessura do TLD 

antes de se criar uma forma de determinar a dose de radiação. O 

método apresentado explica satisfatoriamente a diferenças nas curvas 

de emissão obtidas para os TLDs [ 5 3 ] . 

Outra característica do TLD tendo como componente principal o 

AI2O3 é o seu decaimento com o tempo e o seu decaimento devido à 

exposição à luz [ 2 6 1 . Foi observado que no TLD 500 (modelo da 
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Victoreen 2600-80) há decaimento induzido por vários tipos de luz, com 

efeito mais intensificado para luz fluorescente do que para luz 

incandescente. Esse fato faz com que os dosímetros devam ser 

estocados e manuseados com as devidas precauções l 2 3 - 3 8 l . Mas 

mesmo assim, foi verif icado que o dosímetro TLD 500 apresenta um 

decaimento de 2 1 % após 3 meses de estocagem no escuro e esse 

decaimento não pode ser evitado simplesmente com manuseios 

apropr iados 1 3 5 - 5 4 ' 5 5 1 . 

No espectro de emissão TL do A I 2 0 3 : C , é possível identificar o 

pico com máximo de intensidade, no comprimento de onda de 

X=420nm. Na Figura 2.9 encontra-se uma curva da intensidade de 

luminescência em função do comprimento de onda e da temperatura. 

Figura 2.9 Curva de emissão TL para o AI 20 3:C em função da temperatura e do 
comprimento de onda das emissões 
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Os cristais a -A I 2 0 3 :C são util izáveis como detectores muito 

sensíveis para radiações ionizantes. A sensibil idade, a forma e a 

posição do pico dosimétrico em torno de 190°C é dependente da 

concentração e tipo de impurezas, das condições do crescimento do 

cristal e dos tratamentos térmicos ap l icados 1 5 6 " 5 9 1 . 

Também foram testados pós de a -AbC^C obtidos pela moagem 

do monocristal e eles mostraram dependência do comportamento TL em 

função do tamanho de part ículas 1 5 6 ' . A sensibil idade dos pós com 

partículas de tamanhos entre 10 e 200|am foi de 10-20 vezes mais alta 

do que a do LiF:Mg,Ti. Com grãos de 80-100(im a resposta aumenta. 

Com partículas acima 100|j,m não existe aumento signif icativo. 

O a-AI 203.'C também foi testado como dosímetro de emissão 

exoeletrônica EEDs para radiações p e o comportamento observado foi 

comparado a um outro dosímetro EED, o BeO. A sensibil idade da a-

A I 2 0 3 :C observada é de 10 a 20 vezes maior do que para o B e O [ 6 0 ] . 

Para efeito de comparação entre os dosímetros de A I 2 0 3 : C (TLD 

500), LiF: Mg.Cu.P e LiF:Mg,Ti (TLD 700) foram realizados testes nas 

mesmas condições de irradiação em ambientes de radiações 

misturadas ( nêutrons + gama), e de leitura e tratamentos térmicos, 

tendo sido observado que o AI203'.C apresenta cerca de 70 vezes mais 

sensibilidade à radiação gama do que o LiFMg.Ti (TLD 700) nas 

JMISSAO NACiGNAL DE ENERGIA NUCLEAR/SP I W * 
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mesmas cond ições de tes te . Os dos ímet ros de A^Oz.C são os mais 

ind icados e u t i l i zados para dos imet r ia pessoa l e amb ien ta l por essa 

razão l 1 3 l . 

2 . 2 . 4 SintcrizaçSo de A I 2 O 3 

Sin te r i zação é um fenômeno te rm icamen te a t i vado em que um 

s is tema de par t ícu las in t imamente l igadas ent re s i , unem-se quando 

aquec idas a tempera tu ras in fer io res à tempera tu ra de fusão . Nesse 

processo os mecan ismos de t ranspor te de matér ia es tão a tuan tes para 

d iminu i r a energ ia tota l do s i s t e m a ' 6 1 ' . A s in te r i zação pode ocor rer por 

t rês p rocessos descr i tos .por K ingery como : s in te r i zação no estado 

só l ido, f luxo v iscoso e s in te r i zação com uma fase l í q u i d a ' 6 1 , 6 2 ] . O 

processo bás ico para a conso l idação da a lumina é a s in te r i zação no 

estado só l ido . A s in te r i zação de pós compac tados é rea l i zada para que 

ocorra o desenvo lv imen to de conta tos ent re par t í cu las e e l im inação 

da poros idade com aumento da dens idade . A fo rça mot r iz para estes 

processos é fo rnec ida pela redução da energ ia l ivre do s is tema, pela 

d iminu ição da área de super f íc ie e in ter faces do compac tado . Poderá 

ocorrer então a dens i f i cação com mudança da in te r face só l ido -gás 

para uma in ter face só l ido-só l ido de menor energ ia ou o c resc imento de 

grão com a t rans fo rmação de mui tos grãos pequenos em grãos 

maiores . Nesse caso o mecan ismo de d i fusão poderá ocor rer v ia 
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vacâncias na estrutura. Mudanças microestruturais durante a 

sinterização são devidas ao efeito combinado da densificação e 

crescimento de grãos apesar de ser possível a sinterização sem 

crescimento de grãos. 

Os principais estágios da sinterização são ilustrados na Figura 

2.10 (a) a (f) no estado sólido como ocorrem de forma a se obter no 

final do processo um aumento da densidade por meio da eliminação da 

porosidade e do aumento do tamanho de grão. No início do processo, 

tem-se a formação dos contatos entre as partículas (formação e 

crescimento do pescoço), antes que ocorra qualquer crescimento de 

grão. O crescimento do pescoço se dá por difusão de matéria, 

ocasionada por tensões e gradientes de concentrações de vacâncias. 

As densidades a verde (estado não sinterizado) são de 50 a 60 % da 

densidade teórica do material. Durante o estágio inicial da sinterização, 

ocorre a formação de uma estrutura interconectada de poros, ilustrada 

na Figura 2.10 (a) e (b). No segundo e principal estágio da 

sinterização, chamado de sinterização intermediária, ilustrado na 

Figura 2.10 (c) e (d), os contatos entre as partículas (pescoços) 

crescem, a porosidade diminui e os centros das partículas originais se 

aproximam enquanto a porosidade diminui. Esse estágio termina 

quando o material atinge cerca de 90% da densidade teórica e os poros 

aparecem predominantemente nos contornos de grão. No último estágio 

da sinterização, os poros aparecem mais isolados permanecendo nos 
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contornos ou sendo envolvidos no grão, nesse último caso impedindo a 

sua eliminação como mostrado na Figura 2.10 (e) e ( f ) 1 6 1 1 . 

Figura 2.10- Ilustração dos estágios de sinterização no estado sólido, onde a parte a. 
e b. na figura representa o início da sinterização com a formação da 
estrutura interconectada de poros, na parte c. e d. na figura são 
representados o crescimento do contato e diminuição dos poros, o 
último estágio é representado na parte e. e f. da figura, onde os poros 
aparecem nos contornos de grãos ou no interior do mesmo, neste caso 
impedindo maior densificação [ 6 1 ] . 

2.3 Sistema de Medida Termoluminescente 

2 . 3 . 1 Leitor TL 

O leitor termoluminescente é o instrumento uti l izado para medir a 

luz emitida no aquecimento de um dosímetro TLD. 
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A instrumentação para dosimetria termoluminescente é 

constituída por um sistema de detecção de luz, que uti l iza corrente 

integrada ou contagem de fótons. Os sistemas uti l izados para captar a 

luz emitida pelo material TL são conhecidos como válvulas 

fotomultiplicadoras. 

Também faz parte da instrumentação um sistema de aquecimento 

que poderá ser: aquecimento por contato, aquecimento por gás, 

aquecimento óptico infravermelho (IV) e aquecimento por laser, com 

opção de ajuste para taxas de aquecimento. O leitor pode ser 

programado com um ciclo de leitura consistindo em: 

1. pré-aquecimento : período de aquecimento sem integração da luz 

(que discrimina armadilhas em temperaturas baixas e portanto 

instáveis); 

2. leitura : período de aquecimento que abrange parte da curva de 

emissão a ser avaliada para a medida da dose; 

3. resfriamento período de tempo necessário para atingir a 

temperatura ambiente 1 6 4 1 . 

Os fi ltros são utilizados para excluir as emissões IV do amostra e 

podem ser encontrados em diferentes variedades. Alguns filtros 

também são util izados para a seleção de banda, onde isolam um 

comprimento de onda particular e eliminam também outros sinais 

indesejáveis. A utilização de filtros permite a discriminação da 



45 

influência de sinais espúrios, e de outros componentes que também 

estão sendo aquecidos. 

O sistema de aquisição de dados pode produzir a gravação 

analógica simples da curva de emissão, ou também poderá envolver 

análise posterior de dados por computador antes do fornecimento da 

curva de emissão específica. Na Figura 2.11 é apresentado um 

esquema de um leitor, sem aquisição de espectro de emissão. 

Válvula 
fotó 
multiplicadora 

Fonte de 
tensão 

Eletrômetro 

Válvula 
fotó 
multiplicadora 

Fonte de 
tensão 

Eletrômetro 

Válvula 
fotó 
multiplicadora 

Fonte de 
tensão 

Eletrômetro 

Â 

t 
Integrador 

tf'W TLD 

Sistema de 
aquecimento 

Registrador 

Figura 2.11 Diagrama de blocos esquemático das partes de um 
leitor TL. 



3 MATERIAIS E MÉTODOS 

Neste capí tu lo estão descr i tos a ob tenção, a p reparação e a 

aná l ise da matér ia pr ima u t i l i zada, os testes pre l im inares rea l i zados 

com outros t ipos de mater ia is e dos ímet ros comerc ia is , as i r rad iações 

com vár ias fontes e a ca rac te r i zação mic roes t ru tu ra l e as medidas TL 

dos mater ia is p roduz idos . 

Os testes e p roced imentos descr i tos fo ram rea l i zados nos 

laboratór ios do Centro de Ciênc ia e Tecno log ia de Mater ia is (CCTM) e 

no Depar tamento de Met ro log ia das Rad iações per tencentes ao 

IPEN/CNEN-SP, e no Depar tamento de Rad iopro teção e Rad io terap ia 

do Hospi ta l das Cl ín icas. 

Na f igura 3.1 são apresen tados os mater ia is p roduz idos , bem 

como os dosímet ros comerc ia is u t i l i zados como re ferênc ia . 

• • # 

Figura 3.1 Na figura na primeira linha estão as pastilhas sinterizadas com alumina e 
grafite, na segunda linha encontram-se as pastilhas de alumina e os três 
dosímetros comerciais monochstalinos (TLD 500). 
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3.1 Materiais 

Os materiais utilizados na preparação das pastilhas foram a 

alumina A 16 S G [ 6 4 1 , fornecida pela Alcoa e o grafite FPA 1005XA, 

fornecido pela Nacional de Grafite Ltda. 

3.2 Caracterização dos pós de partida 

3 .2 .1 Difratometr ia de raios X 

Foi util izada a técnica de difração de raios X com a finalidade de 

verificar as fases cristalinas nos pós de partida. Esta técnica consiste 

na incidência de um feixe de raios X de comprimento de onda X, na 

superfície da amostra. O feixe é então difratado coerentemente 

segundo um ângulo 0 pelos átomos da estrutura, localizados nos planos 

cristalográficos dhi<i obedecendo a lei de Bragg (nA,=2dsen6). Os 

difratogramas foram obtidos util izando-se um difratômetro Philips PW 

1710, nas seguintes condições: radiação de cobre, com fi l tro de 

níquel, no intervalo de 20° < 26 < 70°. Essa técnica é essencial para 

verificação de possíveis reações entre os materiais, pela identificação 

das fases cristalinas presentes na amostra após a sinterização. 
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3 . 2 . 2 Determinação do tamanho médio de partícula 

Para determinação de tamanho de partícula e distribuição de 

tamanho médio, foi utilizado o método de espalhamento de lase r [ 6 5 ] que 

consiste em aplicar um feixe de laser varrendo a amostra de pó que é 

dispersa em água. Um sistema de detectores mede a intensidade e o 

ângulo de desvio do feixe, para posterior cálculo em computador da 

distribuição de tamanho médio de partículas. 

3 .2 .3 Determinação da superfície específica 

A superfície específica dos pós, foi medida no equipamento 

Quantachrome Nova 1000, pelo método de adsorção de nitrogênio 

método BET (Brumauer, Emmet e Teller) [ 6 5 ] , onde uma amostra do pó é 

levada à temperatura do nitrogênio líquido. A dependência da 

quantidade de gás adsorvida à pressão uniforme e à temperatura 

constante, é denominada curva de adsorsão. A partir da curva obtida, 

pode ser calculado o número de moléculas de gás que podem formar 

uma camada monomolecular completa sobre a superfície. Esse número, 

multiplicado pelo espaço ocupado por uma única molécula, resulta na 

área total da superfície da substância sólida. O método permite a 

determinação da área específica, uma vez que a massa da amostra é 

conhecida. Quanto maior a superfície menor será o tamanho das 

partículas e mais reativo será o pó. 
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3 .2 .4 Análise química 

Para a determinação das impurezas também foi realizada a análise 

química com espectrógrafo semiquantitative para o pó de alumina. A 

análise química do pó de grafite foi fornecida pelo fabricante. 

3.3 Mistura e compactação dos pós 

Foram misturados alumina com grafite nas porcentagens de 0,5%, 

5%, 10% e 20% em peso de grafite e prensados na forma de pastilhas 

antes da sinterização. 

As pastilhas de alumina e de alumina com adições de carbono 

foram prensadas util izando matrizes de 7mm de diâmetro. Util izou-se 

massa inicial de 0,04 a 0,07g, o que levou a uma espessura próxima a 

1mm. Foram preparadas 30 pastilhas para cada composição e para 

cada condição de sinterização com tempos de sinterização à 1650°C de 

1, 3, 5, 7 e 10 horas. 

Para facil itar o processo de prensagem, foi uti l izado como 

aglomerante 1 % em peso de poliacetato de vinila (PVA). Também 
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foram util izadas pastilhas com 0,5% de grafite sem aglomerante, 

somente para controle da adição de aglomerante. 

A homogeneização da mistura de pós, dos pastilhas com grafite, 

foi feita a úmido com álcool isopropílico em misturador tipo Túrbula 

com meios de moagem de alumina durante 10 horas. A secagem foi 

feita em estufa a 45°C durante 24 horas e a desaglomeração do pó foi 

feita em almofariz de ágata. 

A prensagem das pastilhas foi realizada pelo método tradicional 

de prensagem uniaxial a frio, com uma matriz de 7 mm de diâmetro e 

pressão máxima de 100 MPa. 

Após a compactação foi determinada a densidade a verde das 

pastilhas pelo método geométrico. 

^3 .4 Sinterização 

As pastilhas, após a prensagem, foram sinterizadas, em forno 

tipo caixa, marca Lindberg, em atmosfera normal. Util izou-se uma taxa 

de aquecimento e resfriamento de 10°C/min. Nas sinterizações uti l izou-

NACiCNAL üfc E N L R Ü i A NUULEAK /SP 
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se a temperatura de 1650°C durante uma, três, cinco, sete e dez horas 

com diferentes microestruturas [ 6 5 ] . 

As pastilhas de alumina com adições de grafite foram 

sinterizadas em forno tubular de grafite, marca Nucken, com fluxo de 

argônio para minimizar a oxidação do carbono. Util izou-se uma taxa de 

aquecimento e resfriamento de aproximadamente 10°C/min e patamar a 

1650°C durante uma hora. 

3.5 Caracterização das pastilhas sinterizadas 

As pastilhas sinterizadas também foram submetidas à difração de 

raios-X, para verificação de formação de novas fases durante a 

sinterização. 

3 .5 .1 Difração de raios X 

A técnica de difração de raios X também foi util izada nas 

pastilhas após a sinterização, com a finalidade de verificar as fases 

cristalinas presentes. 
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3 .5 .2 Análise microestrutural das amostras por MEV 

A de te rm inação do tamanho médio de grão, e a aná l i se da 

homogene idade mic roes t ru tu ra l , foi fe i ta por m ic roscop ia e le t rôn ica de 

var redura (MEV), com um microscóp io de marca Ph i l l ips , mode lo XL30 . 

É uma técn ica na qual a super f íc ie da amost ra é var r ida por um fe ixe 

de e lé t rons co l imado. A in teração entre o fe ixe de e lé t rons inc identes e 

a super f íc ie da amost ra resul ta na produção de e lé t rons secundár ios 

que são co le tados por um detector e amp l i f i cados , ge rando imagens da 

topogra f ia da amost ra . 

Para aná l ise em MEV, as past i lhas foram embu t idas em res ina, 

desbastadas em carbeto de s i l íc io e po l idas em uma po l i t r i z marca 

Struers, modelo DP-09, com pastas de d iamante de 15, 6, 3 e 1 | im. 

Depois de po l idas, as past i lhas foram a tacadas te rm icamen te , 

quando ocor re a evaporação de matér ia na reg ião de maior energ ia 

super f i c ia l , reve lando os contornos de grão. O a taque té rmico fo i fe i to 

em forno tubu lar por 2 horas a 1500°C com a tmos fe ra no rma l . 

Após esse a taque, as amost ras fo ram recober tas com uma f ina 

camada de ouro u t i l i zando-se equ ipamento de Sputtering, marca 
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Balzers Union, modelo SCD 040 e levadas para observação no 

microscópio eletrônico de varredura. 

No caso das amostras de alumina com grafite não foi feito o 

ataque térmico o que levaria à queima do grafite. As observações em 

MEV foram feitas, neste caso, nas superfícies das pastilhas somente 

polidas ou fraturadas e recobertas com ouro. 

Com as micrografias de MEV de diversas amostras, foram 

verificada a morfologia microestrutural e determinado o tamanho médio 

de grãos e distribuição de tamanho médio de grãos. 

Para a análise da distribuição do tamanho e forma de grãos foi 

utilizado o analisador de imagens Quant ikov 1 6 6 1 nas micrografias 

obtidas. Para uma amostragem estatística foram feitas medidas de 200 

a 1000 grãos. Essas medidas feitas nas micrografias, foram então 

digitalizadas para tratamento pelo programa Quantikov. 
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3.6 Medidas de termoluminescência 

3 .6 .1 Sistemas de irradiação 

3.6.1.1 Radiação gamma 

' Fonte de 6 0 C o (energias de radiação gama de 1,17 e 1,33 MeV) em 

irradiador construído no IPEN, modelo CPIO-AO 0197/82, série IR -

003, com atividade de 0,087 TBq (setembro /1999), taxa de 

exposição de 15,8 x 10" 3 C.kg" 1.h" 1, à distância de 26,5 cm e campo 

de radiação com 8,0 cm de diâmetro. 

3.6.1.2 Radiação X 

• Gerador Rigaku Denki Co. Ltd., tipo Geigerflex, acoplado a um tubo 

Philips, PW 2184/00 com janela de berílio de 1mm. As energias 

efetivas obtidas foram de 14,3 a 21,2 keV. As amostras foram 

fixadas com uma garra a uma haste, ambas de alumínio, e as 

irradiações foram feitas no ar. 

• Acelerador Linear Modelo Clinac 600C, fabricado pela Varian, com 

fótons de 6 - 20 MV, campo de 10x10 cm 2 , distância de foco-
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superfície de 100 cm, e profundidade de equilíbrio eletrônico de 1,25 

cm de Lucite. 

• Acelerador Linear Saturne ll.fabricado pela CGR, Modelo Therac 20, 

com fótons de 18MV, campo de 10x10 cm 2 , distância foco-superficie 

de 100 cm, e profundidade de equilíbrio eletrônico de 2,5 mm de 

Lucite. 

3.6.1.3 Sistemas auxiliares 

Os tratamentos térmicos após leitura e antes da irradiação foram 

feitos em um forno elétrico com temperatura regulável de 22 a 500°C e 

variação de 1°C, fabricado pelo Instituto de Radioproteção e Dosimetria 

(IRD/CNEN). 

O controle de condições ambientais foi feito por meio de 

climatizadores e desumidificadores de ambiente. 

3 .6 .2 Sistemas de leitura TL 

Para a aquisição de dados de emissão TL, foram util izados 2 

sistemas leitores fabricados pela Harshaw Nuclear Systems. 
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• Sistema de leitura marca Harshaw Nuclear Systems, modelo 

2000A/B. Esse sistema util iza uma fonte selada radioativa de 1 4 C 

ativada com CaF2 (Eu) , para controle de qualidade na luz de 

referência do sistema leitor. Foi utilizado fluxo de N2, durante as 

leituras, de 4 L/min, um registrador X-Y ECB, modelo RB102, com 

dois canais. Esse leitor consiste de um tubo fotomultipl icador, um 

filtro infravermenlho, um sistema de aquecimento e um sistema de 

aquisição de dados. A amostra a ser estudada é colocada em uma 

prancheta recoberta por platina de dimensões 1x1x0,1cm 3 . 

Os parâmetros util izados para leitura nos equipamentos são 

apresentados na Tabela 3 .1 . 

Tabe la 3 .1 . Condições utilizadas para a leitura das medidas TL e 

avaliação dos TLDs 

Parâmetros Ajuste 

Pré-aquecimento 50°C 

Tempo de leitura 65 s 

Tensão 600 V 

Temperatura máxima de aquecimento 300°C 

Taxa de aquecimento 5°C/s 



57 

3 .6 .3 Caracterização TL 

As amostras sinterizadas durante 1, 3, 5, 7 e 10 horas, uti l izando-

se alumina, foram submetidas à medida TL para a verif icação da 

reprodutibil idade em cada amostra para cada tempo de sinterização. As 

pastilhas foram tratadas termicamente por 1 hora a 400°C [ 2 9 ] . 

As amostras foram identificadas individualmente com lápis grafite 

no lado que não foi exposto à radiação. As amostras foram então 

embaladas em papel alumínio e cobertas por uma placa de acrílico de 

3,0 mm de espessura para assegurar o equilíbrio eletrônico. A 

colocação da placa de acrílico assegura que o dosímetro está 

recebendo a dose máxima. Chama-se de "build-up" a região entre a 

superfície irradiada e a profundidade, na qual se dá o máximo de 

ionização ( ou seja, onde a dose é máxima). E a espessura dessa 

região é denominada de espessura de equilíbrio e let rônico 1 1 , 3 ' . Essa 

espessura, também chamada de profundidade de equilíbrio eletrônico, 

varia com a energia da radiação incidente. 

Imediatamente após a irradiação (num intervalo máximo de 5 

minutos após a irradiação) foram feitas as leituras de emissão no 

aparelho leitor termoluminescente da Harshaw modelo 2000 A/B. 
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Para a determinação da reprodutibil idade da resposta TL nas 

pastilhas sinterizadas foram realizadas no mínimo 10 irradiações 

seguidas de 10 medidas para cada amostra. Antes e após as leituras 

são realizadas as leituras de lâmpada padrão. Havendo variação na 

aquisição de dados efetuada em dias diferentes é feita uma correção 

por um fator, calculado para cada leitura por meio das variações de 

leitura na lâmpada padrão. 

A reprodutibil idade da resposta TL é dada, em termos 

percentuais, pelo desvio padrão relativo obtido para as leituras. 

Para a determinação da curva de calibração das pastilhas 

sinterizadas por 1 e 3 horas foi utilizada a fonte de 6 0 C o . 

Para medidas de dependência energética foram realizadas 

irradiações no IPEN com feixes de raios-X para Radioterapia com 

energia de 14 a 20 keV. Ainda para estudos de dependência 

energética, foram realizadas irradiações no Hospital das Clínicas no 

acelerador linear CGR Saturne, com feixe de fótons de 6 à 20 MeV e 

com o acelerador Varian Clinac 600 ( 6 MV feixes de raios X) util izado 

em terapia. 
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3 .6 .4 Dosímetros comerciais 

Para efeito de comparação de reprodutibil idade de resposta TL, 

foram também util izados como referência três dosímetros comerciais de 

A I 2 0 3 :C TLD-500 monocristalinos da Bicron. 
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3 .6 .5 Fluxograma do procedimento exper imenta l 

• Para melhor compreensão do p roced imento exper imenta l é 

apresentado a seguir um f luxograma das e tapas p r inc ipa is rea l izadas 

no proced imento exper imenta l . 

Pós 
AI2O3+C (0,5%,5%, 10%,20%) 

T 

Pós 
AI2O3 pura (A16 SG da Alcoa) 

Mistura 

Pressagem uniaxial a frio 

-Difração de raio X 
-Distribuição de tamanho de 
partícula 
-Área superfície específica 
-Análise química 

Sinterização d e A I 2 0 3 

a 1650° C ao ar 
durante 1,3,5,7 e 10 horas 

Sinterização d e A I 2 0 3 + C 
a 1650° C em argônio 
por 1 hora 

Difração de raios X Difração de raios X 

Polimento e ataque 
térmico (1500° C/1 h) 

Tratamento térmico 
a 400°C/1h 

Caracterização da 
microestrutura por MEV 

Irradiações (X, y, fótons) 

Análise de tamanho 
e forma de grão pelo 
programa Quantikov 

Caracterização TL 

Figura 3.1. Fluxograma do processo mostrando as principais etapas executadas nos 
procedimentos experimentais 
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4 RESULTADOS E D I S C U S S Ã O 

4 . 1 Caracter ização dos pós 

4 . 1 . 1 Dist r ibuição de tamanho médio de par t ícu la 

Para determinação de tamanho de partícula e distribuição de 

tamanho médio foi utilizado o método de transmissão de laser [ 6 6 ] . 

Foram obtidos os resultados de diâmetro médio de partícula de 0,56 um 

para o pó de alumina e 20,5 um para o carbono. A distribuição de 

tamanho de partícula para os pós utilizados é mostrada na Figura 4 .1 . 

o 
Diâmetro Equivalente (um) 

Figura 4.1 Distribuição de tamanho de partícula dos pós de grafite e de alumina 
utilizados como matéria prima. 
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Os pós de grafite apresentaram diâmetro médio bem maior do 

que o esperado, dando indicação de que se encontrava aglomerado. 

Não foi realizada nenhuma etapa para desaglomeração ou moagem 

para evitar contaminações. 

4 . 1 . 2 Difraçõo de raios X dos materiais utilizados 

Foram obtidos os difratogramas para os pós de alumina e grafite 

utilizados. O difratograma obtido para o pó de grafite foi comparado 

com resultados das microfichas do International Center for Diffraction 

Data (ICDD), foi util izado o conjunto 45 do banco de dados. Os picos 

encontrados correspondem à estrutura hexagonal do grafite, com 

parâmetros de rede de a 0 = 2,470 A e c 0 = 6,724 A. 

No difratograma do pó de alumina foram identif icados somente os 

picos referentes à fase alfa da alumina. Os difratogramas para os pós 

são mostrados nas Figuras 4.2 e 4.3, em conjunto com os 

difratogramas realizados para as pastilhas já sinterizadas. Nessas 

figuras foi possível observar que os picos referentes aos dois pós 

foram também observados após as sinterizações indicando que não 

houve formação de novas fases após a sinterização tanto na alumina 

como na alumina com adições de carbono. 
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4 . 1 . 3 Análise de superf íc ie 

A área de superfície específica, foi medida pelo método de 

adsorção de nitrogênio método BET [ 6 6 ] . A área de superfície 

específica obtida foi de 8,5 m 2 .g" 1 para o pó de alumina e de 4,6 m 2 .g" 1 

para o pó de grafite. 

Quanto maior a área de superfície maior é a atividade química e 

térmica observada e, portanto, maior é a sinterabil idade do p ó I 6 2 , 6 6 ] . 

4 . 1 . 4 Análise química 

As concentrações de impurezas obtidas por meio de espectroscopia 

semi-quantitativa no pó de alumina são mostradas na Tabela 4 . 1 . 

Tabela 4.1 Análise química da alumina obtida por espectroscopia 

semi-quantitativa 

Elemento B Si Fe Ga Mg Mn Ca Na 

ppm 4 120 30 30 300 5 350 100 
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Algumas impurezas contidas no material são responsáveis por 

defeitos que interferem nas propriedades TL do material. Além da 

dopagem com grafite são conhecidas as propriedades dosimétricas de 

alumina dopada com Mg e Y e, também, alumina com Mg e Ti . Para que 

não houvesse interferência nas propriedades TL observadas, optou-se, 

neste trabalho, pela utilização de pós de elevada pureza. 

A análise química fornecida pelo fabricante do grafite apresenta 

como resultados : teor de carbono 99,0% min., teor de cinzas 1 % máx. 

e umidade 0,3% máx. 

4 .2 Caracterização mícroestrutural das pastilhas sinterizadas 

4 . 2 . 1 Análise por difração dc raios X 

Foram obtidos os difratogramas para o pó de alumina e para as 

pastilhas sinterizadas com tempos diferenciados. Nos difratogramas 

mostrados na Figura 4.2, foi possível verificar que a alumina depois de 

sinterizada apresenta somente os picos referentes à fase alfa, 

coincidindo portanto com os picos da alumina de partida.O pico 

identificado com o asterístico (*) na Figura 4.2 refere-se ao porta-

amostra util izado para realização da difração de raios X. 
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20 30 

A A 

£ Í U L 10 horas 

70 

Ángulo de di fragáo 

F i g u r a 4 .2 D i f r a t o g r a m a s do pó de a l u m i n a A 1 6 e d a s p a s t i l h a s 
s i n t e r i z a d a s po r d i f e r e n t e s t e m p o s . O s p i c o s i d e n t i f i c a d o s 
c o m a l e t r a A s a o r e f e r e n t e s a (X-AI2O3, e o p i c o 
i d e n t i f i c a d o c o m * é p r o v e n i e n t e do p o r t a - a m o s t r a 
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Na Figura 4.3 são apresen tados os d i f ra togramas das pas t i lhas 

de a lumina com d i fe ren tes ad ições de gra f i te s in te r i zadas por 1 hora a 

1650°C e para comparação são ad ic ionados os d i f ra togramas dos pós 

de a lumina e gra f i te , não havendo ind icação de fo rmação de novas 

fases. 

A 

— i . .ni 

f 

Q 

*— . .1 i A 

A 

i 

AA AÍ 
- A \ ll 

mmt1^ 1 L i n A mmt1^ 

L J 1 ü 

mmt1^ 

i - i 

_ j i JLJ 
20 30 

- r 
50 60 

20% grafite 

10% grafite 

5% grafite 

grafite 

A16 

70 

Figura 4.3 D i f ra togramas dos pós de par t ida de a lumina ident i f i cada 
como A16 e gra f i te , e das pas t i lhas s in te r i zadas por 1 hora 
á 1650°C com d i fe ren tes teores de gra f i te . A letra A 
ident i f ica os p icos da fase al fa da a lumina e a letra G 
ident i f ica os p icos re ferentes ao gra f i te 
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4 . 2 . 2 Densidade 

A densidade das pastilhas sinterizadas por 1, 3, 5, 7,e 10 horas a 

1650°C, determinada pelo método geométrico, é mostrada na Tabela 

4.2. Os valores médios e respectivos desvios padrão foram 

determinados após medida da densidade de pelo menos 5 pastilhas. As 

medidas de espessura e diâmetro foram feitas com o uso de um 

mierômetro com precisão de 0,001 mm e a massa das pastilhas foi 

determinada em balança analítica com precisão de 0,001 mg. 

Tabela 4.2 Densidade das pastilhas de alumina sinterizadas a 1650°C 

por diferentes tempos 

Tempo de 
sintetização 
(horas) 

1 3 5 7 10 

Densidade 
(g/cm 3) 

3,73±0,08 3,76+0,09 3,80+0,09 3,80+0,08 3,88±0,02 

densidade 
relativa 
% da teórica * 93,7 94,4 95,5 95,5 97,5 

*Para cálculo da densidade relativa foi util izado o valor de 

densidade teórica da alumina de 3,98 g/cm 3 l 2 9 ' 3 ° l . 
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4 . 2 . 3 «Análise microestrutural por MEV 

A introdução de carbono mesmo em grande proporção não alterou 

a microestrutura da alumina. Aparentemente o carbono não se difundiu 

na alumina permanecendo isolado na forma de aglomerados, o que 

coincide com as observações feitas por meio dos difratogramas das 

pastilhas sinterizadas. 

Nas pastilhas de AI2O3 dopadas com carbono foram feitas 

análises em microscopia eletrônica de varredura (MEV) e 

espectroscopia dispersiva de raios-X (EDS). O carbono por ser um 

elemento leve é de difícil identificação por técnicas microestruturais 

quando em pequenas proporções. Houve a identif icação de 

aglomerados de grafite apenas nas amostras com 20% de grafite. 

A Figura 4.4 é uma micrografia de uma pastilha de alumina com 

0,5% de carbono polida para observar porosidades e microestrutura. 

Também tentou-se localizar o carbono e para isso as pastilhas 

foram fraturadas e foi utilizado a análise com o EDS em pontos 

específicos da amostra. Nos pontos observados somente se encontrou 

alumina. 



69 

As Figuras 4.5, 4.6 e 4.7 mostram as micrografias da superfície 

de pastilhas com adições de 0,5%, 10%, e 20% de carbono. Não se 

conseguiu verificar a presença de carbono mesmo nas pastilhas 

sinterizadas com concentrações de 0,5%, 5%, e 10% de carbono. 

Somente na última micrografia, apresentada na Figura 4.7, o 

carbono foi identificado, essa pastilha contém uma adição de 20% de 

carbono. Na Figura 4.8, que é a micrografia da mesma amostra 

utilizando-se um menor aumento, foram observados aglomerados de 

grafite. Os pontos identificados como grafite foram investigados com 

EDS e o difratograma desses pontos confirmou a presença somente do 

grafite nesses pontos. 

Nas pastilhas de alumina com adições de grafite sinterizadas, 

foram realizadas medidas TL preliminares e foi verif icado que a cada 

irradiação houve um aumento na resposta TL, impedindo a 

caracterização TL. 

Devido a esses resultados abandonou-se a preparação de 

alumina com grafite e o prosseguimento do trabalho foi feito com 

alumina sem adições de grafite. 
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Figura 4.4 Micrografia da pastilha de 
AI2O3+0,5%C, polida 

Figura 4.7 Micrografia da pastilha, de 
AI2O3+20%C, fraturada 

Figura 4.5 Micrografia da pastilha de 
AI2O3+0,5%C, fraturada 

Figura 4.8 Micrografia da pastilha 
AI2O3+20%C , fraturada 

Figura 4.6 Micrografia da pastilha de 
AI2O3+10%C , fraturada 
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Nas amostras de alumina, sinterizadas durante intervalos de 

tempo de 1, 3, 5, 7 e 10 horas, obteve-se as microestruturas mostradas 

nas Figuras 4.9, 4.10, 4 .11 , 4.12, 4.13, respectivamente. A larga 

distribuição de tamanhos de grãos observada é melhor representada 

nos histogramas produzidos pelo programa Quant ikov 1 6 6 1 . 

Ao mesmo tempo que houve o aumento do tamanho dos grãos, 

mostrado na Tabela 4.3, houve o aumento da densidade para intervalos 

de tempo maiores de sinterização, como mostrado na Tabela 4.2. Pode 

ser observado que os poros se agrupam e aumentam em tamanho. Isso 

foi verificado nas Figuras 4.11 e 4.12, onde os poros se apresentaram 

maiores em tamanho em relação aos poros das Figuras 4.9 e 4.10. 

A partir das imagens obtidas nas amostras analisadas com MEV 

foi feita a quantificação de grãos que resulta nos histogramas 

apresentados nas Figuras 4.14, 4.15, 4.16, 4.17 e 4.18 

respectivamente, para as aluminas sinterizadas durante 1, 3, 5, 7 e 10 

horas. 
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Figura 4.9 Micrografia da pastilha de 
AI2O3 sinterizada por 1 hora 

Figura 4.12 Micrografia da pastilha 
sinterizada por 7horas 

SAcc V Spot Maqr» 
S?0 0 kV 4 6 ?BO0x 

Figura 4.10 Micrografia da pastilha de 
AI2O3 sinterizada por 3 horas 

Figura 4.13 Micrografia da pastilha de 
AI2O3 sinterizada por 10 
horas 

23 

Figura 4.11 Micrografia da pastilha de 
AI2O3 sinterizada por 5 horas 
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Para a ob tenção dos h is togramas fo ram p rocessados um 

mínimo de 235 e um máx imo de 1074 g rãos , dependendo do 

tamanho dos grãos . O tamanho médio de grãos para d i fe ren tes 

amost ras é most rado na Tabe la 4 .3 . 

Tabela 4 .3 Va lo res medidos de d iâmet ro médio equ iva len te de 

grãos e desv ios padrão ca lcu lados pelo p rog rama 

Quant ikov 

Tempo de 
Isinterização 
(horas) 

1 3 5 7 10 

fDiâmetro médio 
dè grãos (um) 1,78±1,08 2,82+2,05 2,88±2,15 2,91±1,87 3,30+2,77 
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10 | im. 

Os t a m a n h o s de g r ã o s no h i s t o g r a m a da d i s t r i b u i ç ã o da 

p a s t i l h a s i n t e r i z a d a po r 1 h o r a v a r i a r a m d e 0 ,4 a 1 0 , 3 |j.m, 

e n q u a n t o q u e n a s p a s t i l h a s s i n t e r i z a d a s p o r 3 h o r a s v a r i a r a m d e 

0 ,5 a 1 4 , 4 u m . O h i s t o g r a m a da F i g u r a 4 . 1 5 i n d i c a u m a u m e n t o na 

q u a n t i d a d e d e g r ã o s e n t r e 5 e 10 u m . 
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Figura 4.15 His tograma de d is t r ibu ição de tamanho de grãos na 
past i lha de a lumina s in ter izada por 3 horas 

O h is tograma da Figura 4 .16 representa a d is t r ibu ição de 

tamanhos de grãos para a pas t i lha s in te r i zada por 5 horas. Os 

tamanhos de grãos var ia ram de 0,44 a 11,1 um. Houve um 

aumento de grãos na fa ixa de 5 a 10 iam. Cerca de 9% dos grãos 

apresentaram-se com tamanho menor que 2 um, nesse tempo de 

s in ter ização, enquanto que no in terva lo de tempo de 3 horas, 3 1 % 

dos grãos apresen ta ram tamanho menor que 2 | im. 
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Figura 4.16 Histograma de distribuição de tamanho de grãos da pastilha de 
alumina sinterizada por 5 horas 
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Figura 4.17 Histograma de distribuição de tamanho de grãos da pastilha de 
alumina sinterizada por 7 horas 
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Figura 4.18 Histograma de distribuição de tamanho de grãos da pastilha de 
alumina sinterizada por 10 horas 

No histograma da Figura 4.17 foi observado o aumento da 

quantidade de grãos com diâmetros acima de 6 | i m , indicando o 

crescimento de grãos nessa faixa de tamanho. Essa tendência não 

se manteve no histograma da Figura 4.18, onde cerca de 17% dos 

grãos estão na faixa de 6 a 15 jam. 
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4.3 Caracterização TL 

4 . 3 . 1 Reprodutibilidade e calibração individual dos TLDs 

A reprodutibil idade da resposta TL nas pastilhas de AI2O3 

sinterizadas por 1, 3, 5, 7 e 10 horas e dos TLDs foi determinada 

após irradiação na fonte de 6 0 C o no irradiador construído no IPEN. 

Os TLDs foram irradiados com uma dose absorvida no ar de 50 

mGy. Os TLDs 500 (monocristalinos) também foram testados nas 

mesmas condições. As medidas foram feitas dez vezes sob 

condições idênticas para se determinar o fator de calibração 

individual e a reprodutibil idade de sua resposta. O fator de 

calibração individual de cada TLD foi obtido pelo quociente entre o 

valor da exposição recebida nas 10 irradiações e a média das 

respostas, para estas irradiações. A reprodutibil idade é dada, em 

termos percentuais, pelo desvio padrão relativo. Os resultados 

obtidos são mostrados na Tabela 4.4. 
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Tabela 4 .4 Reprodu t ib i l i dade das past i lhas s in te r i zadas 

Material Densidade 
(g/cm3) 

Diâmetro 
equiv. 
(jum) 

Reprodutibilidade de 
resposta TL (%) 

A l 2 0 3 ( 1 h , 1650° C, ar) 3,73 1,78 3,5 

A l 2 0 3 (3h, 1650° C, ar) 3,76 2,82 3,0 

AI2O3 (5h, 1650° C, ar) 3,80 2,88 8,4 

AI2O3 (7h, 1650° C, ar) 3,80 2,91 9,6 

AI2O3 (10h, 1650° C, ar) 3,88 3,3 29,3 

TLD 500 1,72 

Nas pas t i lhas de a lumina u t i l i zando-se tempos de 1 e 3 horas 

de s in te r i zação pode ser observado que a reprodu t ib i l i dade da 

emissão TL ap resen tou pequena a l teração . O resu l tado obt ido foi 

cons iderado ace i táve l para dos imet r ia TL. 

Com o aumento do tamanho de grãos era esperado uma 

melhora nas p rop r iedades TL [ 3 1 . A melhora nas p rop r iedades TL 

poder ia ocor rer , l evando-se em conta que tamanho de grãos 

maiores d im inuem o número de in ter fe rênc ias causadas pelos 

contornos de grãos na rad iação. Estudos demons t ram que há uma 
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melhora de emissão TL relacionada a tamanhos crescentes de 

grãos 1 3 1 . 

No entanto, a partir dos tempos de sinterização de 5 horas, 

constatou-se que a reprodutibil idade das medidas TL das amostras 

piora, contrariando o comportamento esperado com aumento do 

tamanho de grãos. Um dos mecanismos de sinterização no estado 

sólido é o de movimentação da massa por meio de aniquilação de 

vacâncias no material, esse efeito foi mais significativo do que o 

aumento no tamanho de grão e o que se pode observar foi uma 

piora crescente na reprodutibil idade das medidas TL com maiores 

tempos de sinterização. 

4 . 3 . 2 Curvas de Emissão TL 

As curvas de emissão TL foram obtidas irradiando-se as 

pastilhas de alumina sinterizada por 1 e 3 horas com radiação 

gama do 6 0 C o , com uma dose absorvida no ar de 50 mGy. O pico 

principal de emissão ou pico dosimétrico para estes materiais foi 

obtido a cerca de 200°C. A curva mostrada na Figura 4.19 foi 

obtida para a pastilha sinterizada por 1 hora. 

As curvas obtidas são similares às curvas encontradas para a 

alumina monocristalina na literatura apresentando o pico 

COMISSÃO NAGiONM. DE ENERGIA NUCLEAR/SP 
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Figura 4.19 Curva de emissão da alumina sinterizada por 1 hora a 1650°C, 
irradiada com uma dose absorvida no ar de 0,05 Gy 

4 . 3 . 3 Curva de Resposta TL em Função da Dose 

As pastilhas sinterizadas de A l 2 0 3 por 1 e 3 horas foram 

expostas à radiação gama do 6 0 C o no intervalo de 0,01 a 100 Gy. 

Os resultados obtidos para as pastilhas sinterizadas por 1 e 

3 horas são mostrados na Figura 4.20. Foram util izadas quatro 

amostras de cada material para este estudo, sendo que cada ponto 

experimental (dose) representa a média das leituras. 

dosimétrico na mesma posição, indicando que pode ser associado 

ao mesmo tipo de defeito no cristal. 
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Figura 4.20 Resposta TL em função da dose de Co absorvida no ar para as 
pastilhas de A l 2 0 3 sinterizadas por 1 e 3 horas 

Na Figura 4.20 observa-se um comportamento supralinear 

para as amostras de AI2O3 em função da dose absorvida. As 

incertezas associadas às medidas foram de no máximo de 11,0%. 

Obteve-se também a resposta TL das pastilhas de AI2O3 

sinterizadas em função da dose absorvida, quando estas foram 

expostas a fótons do acelerador linear modelo Clinac 600C. O 

resultado obtido é mostrado na Figura 4 .21. Foram util izadas três 

amostras de cada condição de sinterização para este estudo, 

sendo que cada ponto representa a média das leituras. O intervalo 

de doses absorvidas utilizado foi de 0,25 a 1Gy. Observa-se um 

comportamento supralinear em função da dose absorvida, 
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semelhante ao resultado obtido anteriormente, sendo as incertezas 

associadas às medidas de no máximo 13%. Esta curva de 

calibração foi feita contra uma câmara de ionização cilíndrica 

calibrada nas condições de referência para feixes de fótons de 

radioterapia. O campo de irradiação é de 10x10 cm 2 , na 

profundidade de "build-up" de acrílico de 1,3 cm e distância foco-

superfície de 100 cm. 

100 

Sinterizado por 1 hora 

Sinterizado por 3 horas 

50 

• 
o a (/> 
£ 20 

10 
0,1 0,2 0,5 

Dose Absorvida (Gy) 

Figura 4.21 Resposta TL em função da dose absorvida no ar para as pastilhas 
sinterizadas de A l 2 0 3 irradiadas no acelerador Clinac 600C do 
Hospital das Clínicas 

4 . 3 . 4 Decaimento Térmico 

As pastilhas de AI2O3 sinterizadas por 1 e 3 horas foram 

irradiadas com uma dose absorvida de 50 mGy ( 6 0 Co) , e o 

decaimento térmico foi estudado até 60 dias após a irradiação. A 
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resposta TL apresentou um decréscimo de 6,0% após 3 horas da 

irradiação, e 15,0% após 24 horas. Após mais dois dias da 

irradiação foi observado um decaimento de 1,5%. 

4 . 3 . 5 Limite Mínimo Detectável 

O limite mínimo detectável foi determinado estudando-se a 

variação na resposta TL de pastilhas não irradiadas. As pastilhas 

não irradiadas foram medidas 10 vezes, sempre sob as mesmas 

condições experimentais, isto é, tratamento térmico a 400 °C 

durante 1 hora, seguindo-se a leitura TL. Define-se o limite mínimo 

detectável como sendo igual a três vezes o desvio padrão da 

leitura das pastilhas não irradiadas. Para as pastilhas de A l 2 0 3 

sinterizadas por 1 e 3 horas o valor encontrado foi de 1mGy. 

4 . 3 . 6 Dependência Energética 

O estudo da dependência energética foi feito irradiando-se as 

amostras de alumina sinterizada por 1 hora com feixes de raios-X 

para Radioterapia, no ar, à distância de 50 cm do foco do tubo de 

raios-X. Os resultados obtidos são mostrados na Figura 4.22. 

Pode-se observar um incremento da resposta TL em função da 

energia da radiação, sendo a dependência energética de 58%. 
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Figura 4.22 Dependência energética das pastilhas de alumina sinterizada por 1 
hora com radiação X, nível Radioterapia 

O estudo da dependência energética foi também realizado 

utilizando-se feixes de elétrons de 6 a 20 MeV, e fótons de 6 e 

18 MeV de um acelerador linear. Os resultados obtidos são 

mostrados nas Tabelas 4.5(a) e 4.5(b) respectivamente. 
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Tabela 4.5(a) Dependência energética das pastilhas de alumina para elétrons, 

irradiações feitas no Hospital das Clínicas. 

1 r ' > 

Energia 
(MeV) 

Resposta TL (u. a.) 

AI2Q3 sinterizada por 1 hora Al203 sinterizada,por 3 horas 

6 32,68 ±0,14 36,31 ±0,07 

9 45,40 ± 0,07 43,23 ± 0,06 

13 46,73 ±0,19 44,48 ± 0,09 

17 46,10 ±0,19 47,23 ± 0,09 

20 48,40 ±0,14 47,72 ± 0,07 

Tabela 4.5(b) Dependência energética das pastilhas de alumina para fótons 

de 6 e 18 MeV, irradiações no Hospital das Clínicas. 

Energia 
(MeV) 

Resposta TL (u.a.) 
Al203 sinterizada port hora Al203.sinterizada por 3 horas 

6 47,35 ±0,35 41,45 ±0,21 

18 39,56 ±0,05 39,79 ±0,13 
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Observa-se um aumento da resposta TL em função da 

energia dos elétrons. A dependência energética é mostrada na 

tabela 4.5(a). 

Para as medidas realizadas com fótons o material apresentou 

uma diminuição de dependência com o aumento da energia. A 

dependência da emissão TL observada com fótons foi decrescente 

para energias maiores e também decrescente com maiores tempos 

de sinterização. Os resultados obtidos são mostrados na Tabela 

4.5(b). 
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CONCLUSÕES 

O método de obtenção e as condições experimentais util izadas 

para as pastilhas de alumina com adições de grafite não foram 

adequados para obter a dopagem da alumina, 

consequentemente não apresentou propriedades dosimétricas. 

As condições experimentais utilizadas para a sinterização das 

pastilhas de alumina permitiram a obtenção de pastilhas com 

alta densidade relativa e com uma larga distribuição de 

tamanhos de grão. A variação de tempo de sinterização de 1 a 

10 horas a 1650°C levou a tamanhos médios de grãos de 

alumina de 1,78^m, 2,82|xm, 2,88^m, 2,91|im e 3,3^m 

respectivamente. 

Medidas de reprodutibil idade da emissão TL das pastilhas de 

alumina sinterizadas em diferentes tempos mostraram que 

aquelas sinterizadas por 1 e 3 horas apresentaram resultados 

satisfatórios para dosimetria. As pastilhas sinterizadas por 3, 7 

e 10 horas mostraram baixa reprodutibil idade da resposta TL, 

piorando com o aumento do tempo de sinterização. 



89 

A curva de emissão TL das pastilhas de alumina sinterizada 

apresenta pico principal de emissão em torno de 200°C, ou seja, 

na mesma posição do pico de alumina monocristalina. 

As pastilhas de alumina sinterizadas por 1 e 3 horas, 

apresentaram um comportamento supralinear em relação à 

resposta TL na faixa de 0,01 a 100Gy. 

As pastilhas de alumina sinterizadas por 1 e 3 horas 

apresentam uma forte dependência energética maior que 50%. 

A piora nas características dosimétricas das pastilhas 

sinterizadas a 1650°C para intervalos de tempo superiores a 3 

horas é atribuída à constante aniquilação de vacâncias da rede 

da alumina, anulando o possível efeito benéfico do aumento do 

tamanho de grão. 
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