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RESUMO

Este trabalho estd4 implementando a operacionalizacao e
otimizacdo da metodologia de determinacdo *88r em
amostras ambientais de agua de superficie, utilizando extracéo
por fase sélida com resina especifica ( Sr-Spge a técnica
de Cintilacdo Liquida para a determinagdo quantitativa do
radionuclideo. Os resultados iniciais alcangados demonstram a
eficiéncia de retencdo do radionuclideo pela resina e a
repetibilidade e reprodutibilidade do método. As amostras
analisadas sdo da regido de influéncia do Centro Experimental
Aramar, local onde estéo sendo iniciadas obras de um reator de
pesquisa.

I. INTRODUCAO evidente a necessidade de monitorar-se as aguas que esté
sob influéncia deste centro de pesquisas da Marinha do
A determinacdo de concentracdes do radioistopo Brasil [2].

Sr em amostras ambientais é de importancia fundamental
dentro de um plano de monitoracdo ambiental, visto que I.1 Consideracbes Gerais sobre a Técnica de
este isotopo € um dos mais importantes produtos de fissdoCintilacéo Liquida. Cintilacéo Liquida € uma técnica que
gerados em operacgdes envolvendo energia nuclear e a supermite a quantificacdo da atividade de uma amostra
presenca pode causar danos significativos ao homem e aaadioativa, onde esta é incorporada a uma solugdo de
ambiente em que vive. Além disso, “8r tendo uma cintilador, que possui a propriedade de emitir fétons de luz
meia-vida de 28,5 anos e apresentando caracteristicascomo consequéncia da interacdo com a radiagdo. Esses
guimico-metabdlicas muito semelhantes as do calcio, tendefétons de luz sdo captados por fotomultiplicadoras e
a se acumular nos ossos, podendo ainda causar danogonvertidos em pulsos elétricos. A amplitude do pulso de
significativos ao sistema hematopoético [1]. O Centro saida é proporcional a intensidade da cintilacdo que, por sua
Experimental Aramar, na regido de Iper4-SP, esta iniciando vez, é funcdo da energia da particula ( alfa ou beta ) que a
as obras de construcdo de um reator de pesquisa, ficandgroduziu. Com esta técnica, pode ser obtida uma geometria



de deteccéo de praticamente,4&liminado-se os problemas com 3 mL de acido nitrico 1:1 e percola-se esta solugéo de
de absorcéo das radiagdes que aparecem em outros tipos dwvagem pela coluna, apdés a passagem do material de
detectores.®Sr e®%Y, emissores beta puros podem, dessa referéncia. Repete-se esta etapa mais uma vez. Lava-se
forma, serem quantificados por esta técnica [3,4,5,6]. coluna com 10 mL de &cido nitrico 1:1 e anota-se a hora da
Como o fenémeno da cintilagdo baseia-se na Ultima passagem da solugéo de lavagem como sendo o
transferéncia de energia das particulas ionizantes emitidasponto inicial do crescimento d8Y. Elui-se 0®Sr retido
pela amostra para o solvente e o soluto ( cintilador ), os na resina com duas aliquotas de 5,0 mL de acido nitrico
processos que interferem nessa transferéncia de energia, en:319 e coleta-se em proveta de 10 mL. Aguardados 14 dias
gualquer de suas fases, produzirA um decréscimo napara o crescimento dé’, conta-se uma aliquota da
eficiéncia de deteccdo. Este fendémeno denomina-se solugéo eluida por 60 minutos no Cintilador Liquido. No
“quenching” ( supressdo de fétons ), sendo o maior vial de cintlagdo s&o adicionados 10 mL de solugéo
responsavel pelas diferencas de eficiéncia na medicdo decintilante e 1 mL d&°Sr eluido.
diversas amostras. Dessa forma, uma curva de “quenching”
deve ser construida para a correcéo das leituras de padrées
e amostras.

Il. PROCEDIMENTO ANALITICO [7]

Para as anélises &%r com extragdo por fase sélida
e determinacéo por Cintilagdo Liquida sdo necessarios:

- balanca analitica com preciséo de 0,0001 grama,;

- cintilador liquido de baixo background com janela
ajustavel para 1000 canais ( ver Figura 1);

- colunas de troca idnica com capacidade para

10 mL de resina e diametro interno de 15 mm; . i
- colunas de troca ibnica prontas com a resina
especifica Sr-Spec®; Figura 1: Cintilador Liquido Beckman LS-5801
- vidraria tipica de laboratorio;
- resina catibnica DOWEX 50W-X8 de 100 a 1.2 Amostras de Agua de Superficie.Adiciona-se
200 mesh, forma hidrogénio; 0,5 mL do carreador de estroncio a 1 L de amostra. Sobre a
- carreador de Sr ( 10 g'L) a partir de nitrato de amostra, transfere-se 5 mL de acido nitrico concentrado.
estrdncio; Leva-se a solugcdo a ebulicdo e resfria-se a temperatura
- solucdo de referéncia d8Sr . Utilizou-se um ambiente. Prepara-se uma coluna de troca i6nica contendc

material certificado Amersham S7 /36 / 9 com 432 +/- 5 10 mL de resina catidnica para a retengdo dos cations
KBq.g* de solucéo — data de referéncia: 15 de setembro depresentes na amostra. Precondiciona-se a coluna corm

1987; 50 mL de &cido nitrico 1:159. Percola-se a amostra com

- solugdo cintilante Packard Ultima Gold XR ou uma vazdo de 5 mL.nifnLava-se a coluna com 30 mL de
similar; acido nitrico 1:159. Elui-se o estroncio ( e outros cétions )

- acido nitrico concentrado; e com 50 mL de &cido nitrico 1:1 para um béquer de 200 mL.

- agua destilada / deionizada. Evapora-se a secura, em chapa de aquecimento. Dissolve-s

0s sais com 5 mL de &cido nitrico 1:1.

[I.1 Calibracdo. Pipeta-se 0,5 mL do carreador de A partir dessa etapa, segue-se 0 mesmo
estréncio num béquer de 10 mL. Adiciona-se sobre o procedimento estabelecido para os padrdes descrito no iten
carreador 1,0 mL da solucdo de referéncia “Wr e Calibracao (I.1).
evapora-se préximo a secura em chapa de aguecimento ( a
evaporacdo deve-se ser feita lentamente para evitar a II.3 Curva de “Quenching”. Para se corrigir a

projecdo de material; alternativamente pode-se utilizar uma leitura das amostras e padrdes lidos no Cintilador Liquido,
lampada de secagem infravermelha ). Redissolve-se ouma Curva de Quenching deve ser construida, pipetando-se
residuo com 5 mL de &cido nitrico 1:1. em 10 vials de cintilagdo 1Q@L da solu¢cédo de referéncia

A seguir, com a coluna com resina Sr-Spec® pronta de *°Sr ( atividade de 333 +/- 4 Bq.mL— data de
para uso, faz-se um condicionamento com 5 mL de acido referéncia: 07/04/99 ) com adi¢Bes distintas do “quencher”
nitrico 1:1. Transfere-se cuidadosamente a solucdo de tetracloreto de carbono , variando-se a adicdo de volume
referéncia processada quimicamente para o reservatorio daem 50uL por vial de cintilagdo. O volume final de 11 mL &
coluna ( adiciona-se metade do volume inicialmente ). preenchido com a solugdo cintilante da Packard.
Percola-se por gravidade. Na sequéncia, adiciona-se a
segunda metade da solucdo com o material de referéncia ( a Observacdo Nos métodos de determinagdo para
vazdo aproximada é de 0,7 mL.mih Lava-se o béquer sr, disponiveis na literatura, o procedimento mais



utilizado, apés o crescimento ddY, é o da separacéo

Tabela 1 — Eficiéncia de Reteng¢do da Resina

quimica do”, seguida pela sua contagem em contador Especifica Sr-Spec®

proporcional [8]. referenciada a esta

A vantagem

metodologia baseia-se no fato de contar uma particula bet{ p.gra0 Percolado | Padrio Adicionado Eficiéncia de
de energia méximaomaior (2,28 MeV ty comparados ( contagens ) no Vial ( contagens ) Reteng&o (%)
aos 0,546 |\~/IeV dd®Sr ), minimizando assim fiatores d’e 151032 +/- 2265| 150593 +/- 173P 100 +/- 2
auto-absor¢do. Entretanto, nessas condicdes, ha & 13651 +/- 273 14499 +/- 167 94 +/- 2
necessidade de uma etapa de separacdo adicionak 1495 +/- 45 1593 +/- 18 94 4/-3

contribuindo para a diminuicdo do rendimento quimico.
Nesse trabalho, opta-se pela determinacao da atividade total
de ¥sr + Y presentes na amostra, permitindo uma
determinagdo com menores perdas.

IV.3 Construgcdo de Curva de Calibracdo
Construiu-se uma Curva de Calibracdo, percolando-se trés
padrdes de diferentes atividades®®&r em equilibrio com
%y para permitir a interpolacdo das leituras das amostras
posteriormente analisadas. O coeficiente de correlagédo

IV. RESULTADOS atingido foi R = 1,0000 e a curva é mostrada na Figura 3:

IV.1 Operacionalizacdo do Cintilador Liquido
Beckman para Andlise de®Sr. Com o objetivo de
verificar se o equipamento identificaria os picos do
9sr +%% | permitindo posteriormente a anélise de amostras
e padrbes, montou-se um vial de cintila¢cdo contendo 1 mL
da solugéo de referéncia d&r em equilibrio cont®Y
( atividade de 333 +/- 4 Bq.rlL— data de referéncia:
07/04/99 ) com 10 mL da solugéo cintilante. O vial foi
contado e analisado pelo programa Spectrum Analysis do
Cintilador Liquido Beckman LS-5801. Um “branco” ( 1 mL
de agua deionizada e 10 mL da solucao cintilante ) foi
contado e analisado em paralelo. Os resultados obtidos séo
mostrados na Figura 2.

Curva de Calibr acéo de Sr-90 + Y-90
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Figura 3 — Curva de Calibragéo de”Sr + %%

IV.4 Curva de “Quenching” . Montada a Curva de
“Quenching” e inserida dentro do programa de analises do
Cintilador Liquido Beckman, uma série de 10 padrdes de
sr+% foi analisada pelo equipamento para verificar a
repetibilidade da analise. A Tabela 2 mostra os resultados
obtidos:

Espectros: Padrdo de Sr-90+Y-90 e "Branco”
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Tabela 2 — Andlise de Padrdes de°sr+°%Y
(atividade do material de referéncia: 1998 +/- 23 cpm)

CONTAGENS
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Figura 2 — Espectro obtido pelo Programa 05 1023
Spectrum Analysis do Cintilador Beckman LS-5801. 06 1916
IV.2 Verificacdo da Eficiéncia de Retencdo da 8; igzg

Coluna com Resina Especifica pard’sr ( Sr-Spec® ).

Foram contados no Cintilador Liquido padrées @e+°Y 09 1964
que forampercolados pela coluna de resina e a seguir 10 1939

comparados com as contagens de padrdes adicionados
diretamente aos vials de cintilacdo. Os resultados obtidos * Valor Médio = 1975 +/- 54 cpm
estdo na Tabela 1:  Erro Relativo = -1%

e Desvio Padréo Relativo = 3%



IV.5 Andlise das Amostras de Agua de Superficie [6] - Pane, L.Estudo de um Sistema para Analise de
da Regido de Influéncia do Centro Experimental Trito em Agua por Enriquecimento Eletrolitico e
Aramar . Todas as amostras analisadas, tanto por Cintilagdo Liquida — Dissertacdo de Mestrado, IPEN, Sao
interpolacdo na Curva de Calibracdo como pela analise Paulo, 1978.
direta no Cintilador Liquido, utilizando a correcdo de
eficiéncia pela Curva de “Quenching”, apresentaram [7] - Annual Book of ASTM Standards - Water and
contagens na regido do background. Environmental TechnologyStandard Test Method for

O limite de detecc&o deste método é 0,1 Bzl Strontium-90 in Water - Sequential D5811-95, 1995.

[8] - Figueira, R, Cunha, IDeterminacdo de Sr-90 em
V. CONCLUSAO Amostras Ambientais - Dissertacdo para Obtencdo do
Grau_de Mestre em Ciéncias na Area de Tecnologia
A resina Sr-Spec® é funcional e pode ser utilizada Nuclear, IPEN , Sdo Paulo, 1994.
na extracdo dd°Sr em amostras ambientais de agua de

superficie. Sua eficiéncia de retencdo atingiu um valor ABSTRACT
médio de 96 +/- 4%. O Cintilador Beckman identifica os
picos caracteristicos a6sr +°°Y em equilibrio, permitindo The experimental results are described obtained with

a quantificacdo das amostras analisadas. O coeficiente deliquid scintillation technique for the measurement®tgr
correlacdo R=1,0000 obtido na Curva de Calibragdo radiation background in surface water samples collected in
construida a partir de padrées de diferentes concentracde<Centro Experimental Aramar ( CTMSP - Sdo Paulo —
de®sr e percolados através da coluna de resina, demonstraBrasil ). This centre is a military research organization
a aplicabilidade do método a uma ampla faixa de whose objectives are to develop nuclear and energy systems
concentracdo do elemento de interesse. Embora for Brazilian naval ship propulsion. The specific Sr-Spec®
necessitando ainda de refinamentos, a correcdo pela Curvaresin is being employed for the solid ph&&r extraction
de “Quenching” demonstra repetibilidade e exatiddo dos methodology from the samples. The efficiency and
resultados obtidos ( Tabela 2 ). reprodutibility of the method are discussed.

Novos testes deverdo ainda ser realizados para
melhorar os niveis de detecgdo das amostras analisadas,
porém é notorio que o método é aplicavel as andlises
ambientais e que caracteriza-se pela menor complexidade
dos métodos convencionais de analisé’8g baseados em
precipitagfes sucessivas.
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