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Resumo

O trabalho consiste na extra¢io do composto CoCl;.6H20 em alcool etilico a concentragdo de 12 mg
de COCl,.6H,0/100 ml e deposigio em “backing” de Al. A partir do filme depositado foi verificado:
rendimento, uniformidade e espessura. O composto depositado e sua aderéncia foram comprovados por
espectroscopia gama. Os resultados obtidos foram considerados satisfatérios.

INTRODUCAO

Nos iltimos anos a utilizagio de filmes finos vem se tor-
nando cada vez mais necessiria para aplicagio em diver-
sas dreas da ciéncia. Particularmente em Fisica Nuclear a
produgao de alvos auto-sustentiveis é de importancia funda-
mental no estudo da estrutura nuclear através das técnicas
de reagao nuclear e excitagio coulombiana. Este estudo pode
ser feito também pelas técnicas de espectroscopia-8 e de
elétrons de conversao que vém sendo desenvolvidas nos labo-
ratérios de Estrutura Nuclear do IPEN e Espectroscopia do
IFUSP respectivamente.

Para realizagdo de medidas de espectroscopia-8 ou elé-
trons de conversao a fonte radioativa deve ser um filme fino
(~ pg/em?) suportada por um substrato (“backing”), que
também é um filme fino (= lmg/cm?), que visam reduzir
efeitos de auto-absor¢io e auto-espalhamento que causam
distorgao no espectro-g registrado[l, 2]. Além disso o “back-
ing” deve ser de condutor para possibilitar o aterramento da
fonte radioativa & camara de vacuo visando evitar o carrega-
mento coulombiano da mesma causando, consequentemente,
variagio da energia original da paraticula-8 emitida. Nestas
circunsténcias, o Laboratério de Estrutura Nuclear do IPEN
vem desenvolvendo e aprimorando técnicas como evaporagao
da gota, evaporagdo em vicuo, “sputtering”, “electrospray”,
eletrodeposigdo e deposigio molecular.

Esta técnica, ja estudada em trabalhos anteriores com
os elementos terras raras, Uranio. Toério e outros elemen-
tos como (%°Co, '3Cs, *°Ca, *Sr/®Y, %Zn e °Fe)|3, 4,
5, 6, 7, 8, 9, 10] comprovaram a alta qualidade do filme
depositado, compardvel a eletrodeposicao e evaporagao em
vicuo. Observou-se também a dependéncia do rendimento
quimico, eficiéncia e qualidade do depésito em fungao do sol-
vente orginico, “backing”, potencial dcido, temperatura da
solugao e distancia entre os eletrodos. Particularmente o tra-
balho de Wirth{10] e outros produziu fonte de ®°Co a partir
da extragdo de CoCl;.6H,0 em solugdo de acetona por de-
posigdo molecular em “backing” de carbono. No trabalho de
Parker[6] observou-se que ¢ rendimento quimico de 94 % do
depésito de Co(NO3); sobre “backing” de Aluminio.

Para a implantagao desta técnica no laboratério de Estru-
tura Nuclear do IPEN foi necesséario desenvolver um sistema
eletrolitico (protétipo) adequade para garantir as varidveis
fisico-quimicas durante a realizagdo do experimento. As de-
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posigoes moleculares foram obtidas com o micleo de °°Co,‘
que vem sendo utilizado como nicleo teste para desenvolvi-
mento e aplicagio das diversas técnicas implantadas neste
laboratério, a partir da extragio de CoCl;.6H,0 de Etanol
deposigao sobre “backing” de Aluminio. Os trabalhos an-
teriores referem-se & deposigio de Co(NO3), em Aluminio
a partir de solugao de isopropanol6] e de CoCl;.6H;0 em
“backing” de carbono a partir da solugao de Acetona[10].

A partir da deposigio molecular deve-se comprovar o
composto quimico depositado, rendimento, uniformidade e
aderéncia além da verificagdo da espessura pelo método gravi-
métrico.

ARRANJO EXPERIMENTAL

Sistema Eletrolitico: Este sistema é constituido por dois
beckers de pyrex montados concentricamente conforme es-
quema da Fig. 1. O becker menor é mantido fixo no interior
do maior através de um suporte de lucite. Na parte supe-
rior do becker maior hd uma tampa onde é montado o “kit”
necessério para realizagio da experiéncia. Os tubos de re-
frigeracdo permitem manter um fluxo de dgua constante, na
parte interna do becker maior e externa do menor, que per-
mite manter a temperatura fixa do sistema eletrolitico no
interior do becker menor. Um termémetro permite a moni-
toragio da temperatura. Na tampa estd montada uma flange
“T” polifio com um dispositivo de redugdo de diametro in-
terno possibilitando a redugéo da pressdo interna do sistema
através da passagem do fluxo de ar em uma das extremi-
dades externas da flange. Esta pressao negativa permite o
escoamento dos gases formados pela volatilizacdo do solvente
orginico na reagdo quimica evitando o perigo de explosao
e consequente contaminagiao radioativa no ambiente. O a-
nodo, é constituido por um fio de platina imerso na solugio
eletrolitica pela parte superior no eixo de simetria dos be-
ckers. O catodo é montado na parte inferior do becker menor,
imerso na solugdo, e é também alinhado a0 eixo de simetria.
Este eletrodo e contituido de um suporte de Cobre onde é
fixado e revestido “backing” com discos de teflon que limi-
tam o diametro final da fonte e evitam o contato do restante .
do cletrodo com a solugao eletrolitica. A distincia entre os
eletrodos é regulada milimétricamente através do eletrodo de
platina. Os eletrodos sao ligados a uma fonte de tensdo de
3 kV dc e 40 mA. Conectado a este circuito estdo dois mul-



timetros que permitem medir com precisdo a ddp (diferenga
de potencial) entre os eletrodos bem como a corrente elétrica
do sistema durante o experimento.

Espectrometro-y: O espectrometro utilizado neste expe-
rimento é constituido de um detetor de Ge(Li) de 45 cc de
volume e eletronica convencional para energia associada. Os
espectros siao registrados em um multicanal Ortec 918-A e
gravados em um microcomputador PC.
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Flgura 1: Slstema de eletrodeposi¢cdo molecular.
a-) refrigeraciio, b-) sistema poliflo, c-) flo de Pt,
d-) termdmetro, e-) catodo de cobre.

DESENVOLVIMENTO

A parte experimental foi dividida em duas fases. Na pri-
meira fase, com o composto nao radioativo, foi estudado o
rendimento quimico, espessura ¢ uniformidade do filme de-
positado, definindo desta forma, os parametros fisico-quimi-
cos a serem utilizados na segunda fase. Na segunda fase foi
comprovada a existéncia do nicleo ®°Co no filme depositado,
bem como a aderéncia através de espectroscopia-7.

Primeira Fase: Inicialmente foi dissolvido o composto de
CoCl,.6H,0 em alcool a concentragio de 12 mg CoCl,.6H,0/
100 ml. Os ensajos de deposicdo molecular foram feitos se-
paradamente em cada solugdo submetidas 4 diferenca de po-
tencial 1500 V em intervalos de tempo de 5 min & 60 min em
intervalos crescente de 5 min. Em cada ensaio foi levantado
o rendimento quimico gravimetricamente. Os dados experi-
mentais de rendimento em fungao do tempo sio apresentados
na Fig. 2. E importante destacar que para cada ensaio foram
mantidos constantes a disticia entre os eletrodos (10 mm),
a temperatura da solugio (25°) e a diferenca de potencial
entre os eletrodos. A qualidade do filme depositado relativa
a uniformidade, foi examinada com o auxilio do microscépio.

Segunda Fase: Foram irradiadas 12 mg de CoCl;.6H,0
por 40 h no reator IEA-R1 do IPEN. A amostra radioativa
obtida foi dissolvida em 100 ml de alcool etilico. Apés da
deposigio molecular por um perfodo de 60 min foi feita a
espectroscopia-y. O espectro-y da fonte foi registrado por
um periodo de 15 min. Para comprovacao da aderéncia foi
feito esfregago sobre a fonte radioativa e foram comparadas
- as areas dos fotopicos de 1331 keV do ®°Co antes e depois do
esfregaco.
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Figura 2: Rendimento x tempo

DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Os resultados apresentados no gréfico da Fig. 2, mostram
que o rendimento do depédsito chega a um patamar méximo
entre 20 min e 40 min de ensaio. O rendimento quimico foi
de 93%.

O filme depésitado, observado através de microscépio, a-
presentou boa uniformidade. A aderéncia do depésio também
foi constatada no teste de espectroscopia-vy.

CONCLUSAO

De acordo com os objetivos iniciais foi verificado que alcool
etilico como solvente, apresenta eficiéncia para a obtengao da
fonte-8.

A espessura da fonte ficou limitada a um minimo 0.5
mg/cm? o que pode ser considerado como satisfatério para
medida de particulas-3 com energia acima de 300 keV.

Conclui-se também que a atividade da fonte pode ser
controlada, o que a torna interessante para utilizagio em
trabalhos de dosimetria de radiagao.
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ABSTRACT

This work was performed by dissolving CoCl,.6H;0 in a

mixture of ethylic alcohol. The final concentration was 12 mg:

de COCI,.6H,0/100 ml. This compound was then electrode-
posited throngh the molecular deposition technique. The
resulting film was then analyzed with respect to its unifor-
mity, thickness and the yield of the method as well. Be-
sides, the kind of compound deposited and its adherence
were also studied using gamma spectroscopy. The results
obtained were considered satisfactory.
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