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DESENVOLVIMENTO DE MICROFILTROS NUCLEARES UTILIZANDO A TÉCNICA
DO REGISTRO DE TRAÇOS DE FISSXO

lone Nakiko YAMAZAKI e Luiz Paulo GERALDO

Comissão Nacional de Energia Nuclear - SP
Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares

Caixa Postal 11049 - Pinheiros
05499 - São Paulo - Brasil

RESUMO

NIcroflitros nucleares com diâmetro médio de poros entre 1,9
5 2e 10,6 um e densidade da ordem de 10 poros/cm , foram produzidos utilj.

zando a técnica do registro de traços de fissão em Makrofol KG (8 um de
espessura). Variações de aproximadamente life 10* foram obtidas respec
t1vãmente para o tamanho e uniformidade dos poros, na análise de uma de
terminada amostra de mlcroflitro. As características essenciais destes
m1 crof litros mostraram ser similares *o comercialmente conhecido como
Nuciapore e portanto estão em condições de serem utilizados rotineira,
mente nas diversas aplicações das áreas Industrial e Biotecnologia.

(*) Este trabalho foi apresentado na "XII Reunião de Trabalho sobre
Física Nuclear no Brasil" rêaMzaá» em CaxambS, N.6., no período de
02 a 06 de setembro de 1990.



DEVELOPMENT OF NUCLEAR MICROFILTERS USING THE FISSION
TRACKS REGISTRATION TECHNIQUE

Comissão Nacional de Energia Nuclear - SP
Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares

Caixa Postal 11049 - Pinheiros
05499 - São Paulo - Brasil

ABSTRACT

Nuclear microfilters with mean pores diameter in the range
from 1.9 to 10.6 urn have been produced using the fission tracks regU
tration technique in Makrofol KG (8 um thickness). Fluctuations around
lit and 101 were obtained respectively for the pores size and pores
uniformity In the analysis of a typical sample of microfilter. The es_
sentia1 features of the microfilters were similar to those ones,
conmerciaily known as Nuclepore and thus they may be routinely employed
in the several applications areas of the Industry and Biology.

(*) The work of this paper was presented on the 12 Reunião de Traba
lho sobre Física Nuclear no Brasil, held at Caxambú, M.6., 2 - t
September, 1990.



INTRODUÇÃO

A ioéia de uma peneira molecular produzida pelo método do re
gistro de traços em detectores do tipo SSNTD (Solid State Nuclear Track
Detectors) foi desenvolvida por Fleisher e colaboradores' ' na década
de 60. A técnica consiste basicamente em irradiar um material plástico
detector extremamente fino (- ym) em um feixe colimado de partículas
carregadas pesadas. Estas partículas perfuram o detector plástico produ
zindo orifícios (traços ou poros) com diâmetros aproximadamente Iguais
e da ordem de 80 A "**'. Apôs ina revelação química adequada, estes
orifícios são ampliados formando no filme poros com diâmetros na região
de um. Assim um filtro é produzido ficando conhecido como microfiltro
nuclear' '. 0 diâmetro dos orifícios i, portanto, controlado pelo tempo
de revelação enquanto que a densidade destes poros, ou porosidade, é
determinada pela quantidade ou dose de partículas Incidentes* '. A
grande vantagem desta técnica e, portanto, a obtenção de microfiltros
com poros praticamente iguais e ainda, com diâmetro e poresidade que po
dem ser previamente estabelecidos.

Microfiltros nucleares plásticos têm sido produzidos em diver
sos Laboratórios irradiando-se filmes plásticos poUcarbonatos tais co
mo. Makrofol, Lexan etc. com partículas carregadas originando principal^
mente da fissão induzida do U-235, fissão espontânea do Cf-252 e acelje
radores de íons pesados' K A diversidade de aplicações destes micro
filtros tanto na área da Biotecnologia como na área Industrial, tem
aumentado de forma significativa nos últimos anos. Dentre as diversas
aplicações da Biotecnologia destacam-se* ': As análises bacteriotô
gicas como a separação de ovos de Schistosomo; os diagnósticos ei tolo
gicos como a separação de células cancerosas das sadias; o controle de
qualidade de alimentos e bebidas como a filtração de bactérias e levedu
ras em vinhos, cervejas, sucos de frutas e t c ; as analises microbiolio
gicas como a detecção de Giardia lambi ia, fitopiancton, EscheHchia Co
11, etc. em águas e leites; enquanto na área Industrial destacam-se:
análises gravimétricas de carburante de aviação e de diversos fluídos h1_
drãulicos; pré-f11tração, purificação e ciareamento de solventes e de
outros fluídos e gases; purificação e esterilização de soluções; estabj_
Ifzação biológica e coloidai de vinhos, cervejas e vários produtos ali



mentidos; hiperfi l trações na produção de reagentes químicos; estudos

ambientais como coletores de aerossóis,etc. Esta grande diversidade de

aplicações reflete a importincia que diversos Laboratórios tem dado ao

desenvolvimento destes microfiltros.

0 presente trabalho dedicou-se ao desenvolvimento de ^

tros nucleares com diâmetro médio de poros entre 1,9 a 10,6 um, dimen

soes estas facilmente observáveis em microscópios ópticos comuns. Tais

microfiltros podem ser utilizados em quase todas as aplicações discuti^

das anteriormente. A obtenção de microfiltros com diâmetro de poros na

região de 0,1 a 1,0 um, representa uma segunda e importante etapa do

desenvolvimento pois, para este intervalo, toma-se necessário a ut i l j [

zação de um microscÕDio eletrônico adequado para a análise dos o r i f í

cios. Além disso, a necessidade de se ter neste caso uma porosidade mu£
to maior do que (- 10 vezes) a normalmente adotada para o intervalo de
poros de 2 a 10 um (- 10 poros/cm y ', implica na utilização de fqn
tes de neutrons muito mais intensas do que aquela empregada neste traba
lho.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL E ANÁLISE DOS RESULTADOS

Basicamente o experimento consistiu na irradiação de filmes
plásticos policarbonatos com fragmentos de fissão produzidos na fissão
do U-235 com niutrons emitidos por uma fonte de Cf-252. 0 plástico uti^
Hzado foi o Makrofol KG (8 um) de espessura) cujas características
mais Importantes são apresentadas na Tabela I.

A densidade de poros (o) a ser produzida no filme Makrofol po
de ser determinada pela seguinte equação:

2
p » n o 1 No t F V poros/cm .s onde:

n • fluxo de niutrons térmicos.

0 • secçao de choque de fissão para o u-235.

1 • abundância 1sotópica do U-235.

No* número de átomos de urânio/cm no alvo.

t • espessura do alvo.

F • fator geométrico.

V « correção devido a autoabsorção no ar.



TABELA I - Características principais do plástico poiicarbonato
Makrofol KG.

Propriedades

densidade, g/cm

resistência ã ruptura, k£

mu

alargamento de rup tura , %

r e s i s t i n c i a ao ca lor perroa

nente , °C

absorção de água apôs 24 hs

de armazenagem em água, t

rigidez dielitrica Ed, 4 dias

com 80% de umidade relativa

do ar, kV/mm.

resistência superficial Ro, 4

dias com 801 de umidade re1a_

tiva do ar, Ohm

Fórmula Química

Makrofol KG

1.21

22-28 (sentido longitudinal)

8-9 (sentido transversal)

30-40 (sentido longitudinal)

100-120 (sentido transversal)

-140

0,3

180 (espessura da amostra

0,02mm)

3.1O13

C H 0 <2'C16 H14 °3
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enquanto que o diâmetro dos poros e estabelecido pelo tempo de reveU

ção química do filme plástico.

Na figura 1 ê mostrada a cáVira de irradiação onde foram pos±
cionados o Makrofol KG (42 mm de diâmetro) e o alvo de urânio (31 mu de
diâmetro) na forma de U 30 g com 93,15* de enriquecimento em U-235 elatro
depositado em um disco de alumínio (1 mm de espessura). A fim de mini.
mizar as perdas de energia dos fragmentos de fissão antes da Incidência
no filme, preparou-se um alvo de urânio relativamente fino, com aproxi
madamente 1 mg/cm , valor p<te muito inferior ao alcance dos fragmentos

de fissão no U,0Q que i da ordem de 10 mg/cm * '. Além disso, durante
- - -3

as irradiações, a câmara foi evacuada a uma pressão em torno de 10

torr através de uma bomba de vácuo do tipo mecânica. Resultados experi.

mentais' * ' obtidos com a mica indicam que nestas pressões e de se

esperar que em torno de 100% dos fragmentos consigam atravessar a espe£

sura de 8 ym de Makrofol.

Na figura 2 pode ser vista a geometria de Irradiação empre

gada neste experimento. A câmara é posicionada dentro de um melo modera

dor constituído por parafina, com a extremidade contendo o alvo de ura

nio ã uma distância de 5,2 cm da fonte de Cf-252. Medidas de fluxos efe_

tuadas pela técnica de ativação de folhinhas de ouro mostraram que nes

ta posição o fluxo de niutrons térmicos ê máximo e da ordem de 5,4 x 10
2

n/cm .s.
Após as irradiações os filmes de Makrofol foram revelados em

uma solução* ' de KOH (35*), ã uma temperatura de 60 °C, por um deter
minado período de tempo escolhido em função do diâmetro dos poros dese
jado. Durante toda a revelação a solução foi agitada a fim de reduzir o
acúmulo de produtos da revelação sobre a superfície do filme que em ge
ral prejudica o processo de ataque químico* '.

A fim de se poder estabelecer o tamanho de poro desejado para
um microflitro, uma curva de calibração diâmetro de poros versus tempo
de revelação tem que ser construída. Para esta finalidade, 10 filmes de
Makrofol foram preparados e Irradiados, por um mesmo período de tempo,
em um feixe colimado de fragmentos de fisrão. Em seguida, os filmes fo
ram revelados químicamente por períodos de tempos que variaram entre
19,5 a 165 minutos. Os poros produzidos em cada filme form analisados
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Figura 1: Câmara de Irradiação
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Figura 2: Geometria de Irradiação
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posteriormente em um microscópio óptico e os resultados obtidos podes

ser vistos na figura 3. A barra de erro em cada ponto experimental

representa o desvio padrão da média obtida em diversas medidas de diêae

tros de poros para um mesmo filme. A reta passando pelos pontos experi_

mentais foi obtida através de ajuste por mínimos quadrados e é* represen

tada pela seguinte equação:

D * (0,76 + 0,16) • (0,0594 + 0,0017)T onde:

D e T representam o diâmetro de poros e tempo de n ação respectiva

mente. Neste ajuste obteve-se um X normalizado menor que UM mostrando,

portanto, que o espalhamento dos dados experimentais é consistente com

os erros assinalados.

Um aspecto importante a ser analisado neste tipo de experi
mento e a colimação dos fragmentos de fissão. Uma boa coUmação é neces
sir ia a fim de que a incidência no filme seja predominantemente perpen
dicular. A razão disto ê que a incidência oblíqua dos fragmentos resuj.
ta na formação de traços ou poros muito desiguais apôs a revelação quT
mica. A figura 4 mostra um exemplo de microf*ltro produzido Irradia]»
do-se o filme em contacto direto com o alvo de urânio e portanto, sem
qualquer colimação para os fragmentos de fissão. Como pode ser visto,
os traços são em sua maioria elípticos e desiguais.

Os traços produzidos pela incidência perpendicular dos fra£
mentos, por outro lado, acarretarão na formação de poros circulares e

aproximadamente iguais, como mo«'cra a figura 5. Para efeito de compara

ção este microfiltro foi produzido com tamanho de poros e porosidade

próximos daquele apresentado na figura 4. A fim de se conseguir uma boa

colimação dos fragmentos é necessário que a razão entre a distancia al^

vo-filme H e o diâmetro do filme D, seja maior que 4 pois, de acordo

com QuInn e colaboradores" ' , para razões de colimação H/D > 4 a 1nc1

dência dos fragmentos i praticamente perpendicular ã face do filme. Pa

ra a escolha da melhor distância H, foram efetuadas algumas Irradiações

em posições que variaram entre 12,5 cm e 25 cm, conforme 5 mostrado

na figura 1. Observou-se que para H « 17,5 cm a contribuição de traços

Inclinados já era inferior a I I e portanto, desconsiderou-se as posi

ções acima de 17,5 cm já que implicariam em uma diminuição do fator geo
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10*1

0,98-

0,86

|0,74

J
0,51

0,3»

0.2?

0Í5
0,12 0,29 0,4« 0*3 0,80 0,96 1,13 1,30 1/17 1,64 10*

tempo min

Figura 3: Curva de Calibrajão. Oiãmetro dos poros versus
Tempo de revelação.

Figura 4: Mlçroflitro produzido sent col 1 macio dos fragmentos de fissão.
Diâmetro médio dos poros drculares:- 4 AND Poros Idade: - 1(P
poros/cm2.
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Figura 5: Mi crof l i t r o produzido com fragmentos dê fissão coll «ado. Ola
metro medio dos poros: 4 u». porosidade: - IO5 poros/cm2. ""

140

120

100

«80

5

eo

40

20

dlftmttro um *

Figura 6: Distribuição dos diâmetros dos poros obtida para uma dettrmi
nada amostra de m1croflitro.
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métrico. Como o diâmetro dos filmes util izados foi de 4,2 cm, na ^

ção escolhida de 17,5 cm a razão de colimação i maior que 4 e portanto,

em ótimo acordo com as previsões de Quinn e colaboradores* . Nas figii

ras 5 e 7 podem ser vistos os poros circulares e praticamente Iguais

obtidos com esta razão de colimação.

A fim de ver i f icar o grau de variação dos tamanhos dos poros

produzidos em uma amostra particular de microf i l t ro , um histograma foi

construído utilizando-se aproximadamente 500 medidas de diâmetros e o

resultado é apresentado na figura 6. 0 diâmetro medio obtido foi de

(6,5 + ll%)um, uma variação que está em bom acordo com o apresentado na

l i teratura* * ' , para o microf i l t ro comercial Nuciepore.

A uniformidade da distribuição dos poros também foi ve r i fy

cada para a mesma amostra de microf i l t ro fazendo contagens em diversas

áreas diferentes do fi lme. 0 resultado obtido foi uma variação em tomo

de 10% nas contagens, um valor que também está em Ótimo acordo com os

microfiltros produzidos comercialmente* ' .

0 alcance médio dos fragmentos de fissão no Makrofol é aproxi^

madamente 17 ymv '. Portanto, para uma espessura de 8 um i de se espe

rar que uma grande fração dos fragmentos que incidem perpendicularmente

ã superfície perfuram totalmente o f i lme. A fim de ver i f icar este

to, 3 filmes de Makrofol sobrepostos foram irradiados em um feixe ^

mado de fragmentos de fissão. Anos a revelação química simultânea dos

filmes observou-se que dentro de 4% o segundo era uma replica do primej_

ro filme indicando assim que, praticamente, todos os fragmentos através

saram a espessura de 8 um correspondente ao primeiro filme de Makrofol.

As fotografias de um microfi l tro e sua réplica podem ser vistos nas f1_

guras 7 e 8 respectivamente. Para efei to de comparação, na figura 9 é

mostrada a fotografia de um microf i l t ro produzido pela Nuciepore Corpç»

ration com tamanho de poros similar ao da figura 7. Apesar da diferença

acentuada nas respectivas espessuras, pode-se notar, pelas caracterfs^

ticas dos poros de ambas f iguras, que na produção do microf i l t ro deste

trabalho uti l izou-se uma colimação melhor dcs fragmentos de fissão. No

39 filme de Makrofol observou-se uma densidade de traços da ordem de 37%

daquela registrada nos dois primeiros f i lmes, um resultado que está em

bom acordo com o alcance de 17 um previsto por TMpier e colabora
" 7 )
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Figura 7: Amostra de m1croflitro com as seguintes características: d1â
metro médio dos poros • 8 ym, porosIdade - 6 , 5 . 1 0 * põ
ros/cm2, espessura final • 3 \m. ~

Figura 8: RtpUca do mi crof l i t ro da figura 7.
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Figura 9: Microfiltro produzido pela Nuciepore Corporation
Diímetro dos poros « 8 ym
PorosIdade > IO5 poros/cm2
Espessura • 8 um

Figura 10: Hemãceas retidas na superfície de um microfiltro com as se
guintes características: diâmetro médio dos poros (círculo?
mais escuros • 4,4 um, porosidade - 10$ poros/cm*.
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Cm aplicações tais como estudos ambientais por analise de
aerossóis,? muito importante que os microflitros apresentem um nível
desprezível de contaminação ou de impurezas. Desta form», cuidados espe
ciais foram tomados no manuseio do filme durante todo o processo de pro
dução dos microfiltros. Entretanto, uma análise cuidadosa de impurezas
foi realizada, pela técnica de análise por ativavão, em uma amostra de
microfiltros e os resultados são apresentados na tabela II. Como pode
ser visto, os níveis de impurezas detectados foram muito bons quando
comparados com os dados fornecidos na literatura* ' para outros micro
filtros comerciais.

Um teste qualitativo foi realizado utilizando um microflitro
nuclear para a filtração de uma amostra de sangue. Uma hemãcea saudável
possui um diâmetro de aproximadamente 7,5 um. Devido ã sua habilidade
de sofrer deformações, muitas delas podem passar através de poros
com tamanho de até 3 \mr ' '. Para a realização do teste, escolheu-se
um microfiltro com tamanho de poros da ordem de 4,4 um e um arranjo ade_
quado para filtragens de líquidos produzido pela Hillipore Filter Corpo
ration' '. Neste arranjo, o microfiltro é posicionado dentro de um SIJ
porte apropriado que possui na sua parte superior, um funil por onde é
colocado o líquido a ser filtrado. Na parte inferior do suporte ê aco
piado um recipiente onde é alojado o líquido filtrado e que possui uma
saída para o sistema de vácuo. Inicialmente, passou-se pela membrana u_
ma solução salina, tanto para umedecer a superfície e eliminar a tensão
superficial, como para remover o ar existente entre o microfiltro e o

/g\

suportev '. Em seguida, colocou-se no funil 1 ml de sangue fresco junta
mente com um anticoagulante, EOTA, e submeteu-se o recipiente inferior
ã um pequeno vácuo. A filtragem do sangue ocorreu de forma muito »1ni1_
lar daquela empregando um microfiltro comercial com as mesmas caracte
rísticas. ApÓs a realização da filtragem, fez-se uma lavagem do micro
filtro com a solução salina, a f<m de reduzir o número de hemáceas retj,
das e o resultado pode ser visto na figura 10.

CONCLUSÃO

Neste trabalho foram produzidos microfiltros nucleares com ta

manho de poros entre 1,9 a 10,6 yn., utilizando um plástico sinteti-o
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denominado Makrofoi KG. Os poros foram prodrzidos irradiando-se o

tico em um feixe colimado de fragmentos provenientes da fissão do

U-235 com neutrons emitidos por uma fonte de Cf-252. A maioria das

características essenciais destes microf11tros foram estudadas e mostra

ram estar em bom acordo com o comercial Nuclepore. A produção rotineira

destes microfiltros pode agora ser iniciada, Independente da utilização

de reatores nucleares, em qualquer laboratório adequado onde se tenha a

disposição uma fonte portátil de Cf-252.
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