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Desenvolvimento do processo de deposigao eletroforetica de bo
ro em substratos de aluminio destinados 3@ construgao de detec

tores de neutrons.

MARTA HELENA DE OLIVEIRA SAUPA

RESUMO

O desenvolvimento da tecnologia nuclear autonoma
no pais tornou necessaria a construgao de detectores de radia
¢ao nacionais para substituir os detectores importados, den-

tre os quais os detectores de neutrons com deposito de boro.

Por esta razdo, desenvolveu-se o0 processo de de-
posigao eletroforética de boro em substratos de aluminio, de
grandes superficies, destinados & construgao de detectores de

neutrons.

Apos a definigao e otimizagao dos parametros do
processo, realizaram-se deposigoes de l013 em cilindros que fo-
ram utilizados como eletrodos em camaras de ionizagao compen-
sada e nao compensada 3 radiagado gama e em detectores propor-

cionais.

Os prototipos das camaras de ionizagao foram pro
jetados, construldos e montados no Departamento de Aplicagdo
na Engenharia e Indistria (TE) do IPEW e submetidos a testes
de caracterizagao no reator IEA-R1l e atenderam satisfatoria-

mente as especificagOes técnicas do projeto.



The development of the process of electrophoresis deposition of the borm

on aluminum substrate to be used in the construction of neutron detectors.

MARIA HELENA DE OLIVEIRA SAMPA

The development in the country of autonamous nuclear
technology made it necessary to oconstruct radiation detectors to substitute

the imported anes among others the boron lined neutron detectors.

For this reason was developed the process of boron
electrophoresis deposition on aluminum substrate of large area for use in

the construction of these neutron detectors.

After the definition and optimization of the para-
meters involved in the process, depositions of 19B were made on cylinders
to be used ufter wards as electrodes in gaima compensated and non-campensa
ted ionization chambers and in proportional detectors.

Prototypes of imnization chambers were designed,
builted and mounted in the Department of Application for Engineering and
Industry (TE) of Nuclear Energy Research Institute (IPEN) belonging to

the National Atamic Energy Comission (CNEN).

Submited to caracterization tests at IPEN's IEA-R1

reactor, they satisfied fully the technical especifications of the

project.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

1.1. MOTIVAGAO E OBJETIVOS

O desenvolvimento de uma tecnologia nuclear autd
noma no pais tornou necessaria a construgdo de detectores de

radiagao nacionais para substituir os detectores importados.

Essa necessidade se tornou mais premente, em ra-
z30 das restrigoes impostas pelo mercado internacional na ven
da de equipamentos e materiais de interesse nuclear aos pai-
ses n3o signatarios do Tratado de N3o Proliferagdao de Armas

Nucleares.

Visando atender as necessidades do pais guanto
aos detectores de radiagao, de uso nos campos de controle de
reatores, protegao radiologica, medicina e industria foi cria
do no Instituto de Pesquisas Energeticas e Nucleares (IPEN),
dentro do Departamento de Aplicagdo na Engenharia e na Indus
tria (TE), um grupo de pesquisa cuja finalidade & desenvolver
uma tecnologia nacional para a produgao de detectores, com a

finalidade de tornar o pals auto suficiente nesse campo de
atividade.



Os cdetectores de radiagao sao essenriais m  tc -
dos os camp~s da energia nuclear, e os detectores de neutro: s,

entre outros emp:egos, sao essenciais para a operagao dos r

1

tores nucleares.

As camaras de ionizagao compensada e nao comp: 2~
sada a radiagao gama e os detectores proporcionais com dep.si
to de boro, sao utilizados para medir fluxo de neutrons térmi

CoOSs.

A maioria das camaras de ionizagao compensada e
nao compensada a radiagao gama, existernte no pais s3ao importa
das e ja estao em uso ha um tempo relativamente longo, e logo
terao que ser substituldas por novas unidades. Este & o caso

das camaras instaladas no reator IEA-R1.

Para a construgao das camaras de ionizagao e de-
tectores propcrcionais com deposito de boro, ha necessidade
de se dominar a tecnologia de deposigao de boro em substratos

metalicos com grandes dimensoes.

A deposigao de boro em substratos metalicos uti-
lizados como componentes nos detectores de néutrons, & conhe-
cida nos paises onde a tecnologia nuclear esta avangada como
por exemplo nos Estados Unidos da America, Franga, Canada,Ale
manha, mas a literatura existente sobre o assunto @ muito res

trita e incompleta.

A tecnologia de deposigao de boro em grandes su-
perficies nao e divulgada, e existem na-literatura escassos
trabalhos onde sao mostrados alguns dados de deposigao em pla

cas e cilindros metalicos com pequenas areas superficiais.



Por essa razao. para possibilitar ao grupo de
pesquisa mencionado construir camaras de ionizagao compensada
e nao compensada a radiagao gama e detectores proporcionais
com boro, foi necessario desenvolver um meétodo de deposigao

de boro em stbstratos de aluminio.

Deste modo, o objetivo deste trabalho foi o de
desenvolver o método de deposigao de boro por eletroforese em
substratos de aluminio, de grandes superficies, permitindo

sua utilizagao na construgao de detectores de néutrons.

No decorrer do capitulo e realizada uma descri-
¢d3o dos detectores de néutrons com depdosito de boro e uma re-
visao geral sobre os métodos de deposigao encontrados na lite

ratura.

No capitulo 2 sdo apresentadas consideragbes so-
bre o metodo de deposigao eletroforetica e o tratamento das

superficies metalicas.

A descrigao das varias etapas do processo de ob-
tengao de um deposito de boro em substratos de aluminio, des-
de o tratamento da superficie metalica até a avaliagao da qua
lidade do depOsito €& apresentada no capitulo 3. Nesse capitu-
lo sao tambem mostrados os experimentos realizados para se de
terminar os parametros Otimos de deposigao de boro por eletro
forese, que permitem a obtengao de depositos com as especifi-
cagdes necessarias para uso em detectores de néutrons utiliza

dos no controle de reatores nucleares.

Os resultados sao discutidos no capitulo 4 e fi-

nalmente as conclusdes sao apresentadas no capitulo 5.



1.2. DETECTORES DE NEUTRONS COM DEPOSITO DE BORO

1.2.1. Consideracoes Gerais

A detecgao da radiagao estd baseada na interagao
desta com a matéeria que constitui o detector. No caso de par-
ticulas carregadas, a interagao ocorre, predominantemente,por
dois processos de excitagao e de ionizagao, induzidos direta-
mente pelas particulas primarias, enquanto que para os raios
gama a detecgao & efetuada mediante os efeitos fotoelétrico ,
Compton e produgao de pares, nos quais a ionizagao e a excita

¢ao sao induzidas indiretamente. (¢4)

Os néutrons, nao sendo ionizantes, sao detecta-
dos por meio da ionizagao gerada pelas particulas carregadas
produzidas nos processos de interagdo dos néutrons com o de-
tector. Esses processos sao os seguintes:(ss)

a) reagao induzida por néutrons na qual a radia-
¢30 resultante torna possivel a detecgdo, como exemplos tém-
se as reagoes (n,a), (n,p), (n,y) e (n,fissao);

b) reagdo na gual o nucleo resultante & radioati
vo e o seu decaimento fornece informagoes sobre o fluxo de
neutrons que induziram a radioatividade;

c) espalhamento eldstico de néutrons, no qual a

particula que recua @ susceptivel de ser detectada.

Desse modo, os sistemas de detecgdo de neutrons
consistem de um material cuja interagao com os néutrons ocor-
re por meio de gualguer um dos processos citados, associado

a um sistema de detecgao convencional.



A eficiéncia de um detector de néutrons € defini
da como a fragao dos neutrons incidentes cuja interagao com o
detector resulta numa contagem e esta depende do tamanho e

forma do detector e da diregao de incidencia dos néutrons (69

Quando da escolha dos materiais que serao utili-
zados na construgao de um detector de néutrons, outros fato-
res devem ser considerados como: a secgao de choque de rea-
¢ao, a gquantidade do material alvo que deve ser efetivamente
utilizado, a radioatividade residual do detector apos a sua
irradiagao com néutrons, o tempo de resposta dc detector, sua

resistencia mecanica e durabilidade.

Os neutrons produzidos num reator ou emitidos
por fontes de 2“Am-—Be, 12l'Sb-Be e 252Cf, s3do sempre acompa-
nhados de radiagao gama com intensidade relativamente alta,
proveniente dos produtos de fissdo, da ativagao de materiais
e da desintegragao gama. Em razao disto, a escolha da reagao
a ser utilizada em um detector de néutrons deve ser tal que
permita discriminar esses raios gama no processo de detec-
950.(43)

As reagoOes mais comuns usadas em detectores de
néutrons que monitoram o fluxo de néutrons de um reator sao:
a reagao 10B(n,u)7Li, nas camaras de ionizagdao e detectores

2350, nas cama-

proporcionais com boro, a reagao de fissao do
ras de fissao, e o decaimento beta de alguns radioisdtopos
gue se tornmaram ativos apds a irradiagdo com neutrons, utili-

zado por exemplo nos detectores "stif-Powered".(57)

Nos detectores gasosos as particulas carregadas



produzidas na reagao entre um néutron e o nucleo alvo causam
a ionizagao desse gas. Os ions produzidos quando coletados dao

origem a um sinal eletrico.

Em alguns casos, a multiplicagao de ions no gas
e usada para aumentar o numero de ions provenientes de cada
evento, e estes sao coletados como um pulso eléetrico ou na

forma de uma corrente continua,

Os detectores de pulso sao mais sensiveis do que
as camaras de corrente de ionizagao e estas sao mais sensi-

veis que os detectores "self-powered”.

Nos detectores de pulso, gque empregam as reagoes

2350, ou 3He(n,p)3}l, a taxa de conta-

10B(n,a)7Li, fissao do
gem e proporcional ao fluxo de néutrons e a discriminagao pa-

ra a radiagao gama & baseada na altura de pulsos.

Esses detectores sao usados em canais de partida
de reatores; quando da utilizaqéo desses canais o fluxo de
néutrors & reduzido e o fluxo de radiagao gama e relativamen-
te alto. '

\

1.2.2. A reacao 10B(n,a)7Li

A reagao provavelmente mais utilizada para a con
versdo de néutrons térmicos em particulas detectaveis, e a

reagiao 10B(n,a)71.1.

O isd0topo boro-10 que constitui 19,61% do boro
natural possui uma alta secgao de chogue para néutrons termi-

cos, e torno de 3840 barns, e apresenta uma dependéncia sim-



ples com a energia, da forma 1/v, para um grande intervalo de

- 43
energia dos neutrons, como mostra a figura 1.1.( )

O boro-10 tem as vantagens de n3ao ser toxico e
nem radioativo; & separado do boro natural, podendo atingir,
na pratica um grau de enriguecimento em concentragao de ate

98%.

Algumas caracteristicas fisicas e quimicas desse

elemento podem ser vistas no item 1.3.1.

A reagao 10B(n,u)7Li tem a vantagem de poder ser
utilizada para a detecgao de néutrons na presenga de um alto
fluxo de radiagao gama, uma vez que as particulas alfa libera
das sao muito mais ionizantes uo que os raios gama e portan-

to, produzem pulsos de maior amplitude permitindo a utiliza-

000 y

srecko OF CHOOUE (herme)

BSORD NATURAL

(X 10 o

ENERGIA DO MEUTRON (oV),

Figura 1.1. Secgao de chogue para a reéon 10B(n,a)7Li em

fungdo da energia dos néutrons.




¢ao de uma discriminagao conveniente para evitar a detecgao

dos raios gama.(SS)

A reagao pode ser representada da seguinte forma:

7

3 + 2,792 MeV

4
Li + 2“

;Li*-r '; a + 2,314 MeV

;Li pode ser formado ne estado fun

damental (Q da reagao igual a 2,792 MeV) ou no estado excita-

onde o produto da reagao o

do (Q = 2,314 MeV), emitindo um raio gama de 0,48 MeV ao se

desexcitar.

As energias totais das duas particulas produzi-

das nas reaqées sao respectivamente 2,792 MeV e 2,314 MeV e a

tabela 1.1 mostra as energias das duas particulas apds a indu

~ ~ - - 9
¢ao da reagao com neutrons termlcos.( D

Tabela 1.1 Energia das particulas formadas nas reagdes de

neutrons termicos com 10B.

Energia Energia da par { Energia do nui-
Reagado Cinética total | ticula alfa cléo do eixo
MeV MeV MeV
10
B(n,a) 2,792 1,778 1,014
10
B(n,aY) 2,314 1,474 0,840




As porcentagens relativas de ocorrencia das duas
reagoes variam em fungao da energia dos neutrons que induzenm
a reagzo como pode ser observado na tabela 1.2 onde os neéu-
trons teérmicos produzem 93,3% das reanes no estado excitado

e somer.te 6,7% no estado fundamental.(gl)

Tabela 1.2 Porcentagens de ocorréencias das reagoes em fungao

da energia dos neutrons

+ 10 keV + 15 keVv + 15 keV
10
B(r.,a) 6,7% 7,2% 7,7% 8,4%
10
B(r.,ay) 93,3% 92,8% 92,3% 91,6%
~ 10 7 : - sy =
A reagao = B(mn,a) Li e utilizada para varios sis

temas ce detecgao, e entre eles pode-se citar as camaras de

ionizagéo, os detectores proporcionais, cintiladores e emul-

soes nucleares.

A sequir, serao fornecidas algumas caracteristi-

cas de construgao e funcionamento de alguns detectores gaso-
s0s que utilizam a reagao com boro para a detecgao de néu-
trons termicos, e embora esses detetores possam ser conduzi-

dos enm varias formas, a mais comumente encontrada e a c¢ilin-

drica.
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1.2.3. Camaras de ionizacao

As camaras de ionizagao com deposito de boro sao

utilizadas para a medida do fluxo de neutrons térmicos.

O mecanismo de funcionamento baseia-se na reagao
loB(n,o)7Li, sendo que os nuclideos produzidos por estarem
carregados eletricamente e ionizarao o gas de preenchimento
das camaras (normalmente argonio ou nitrogenio), gerando uma

corrente elétrica continua que podera ser medida com um siste

ma eletronico.

0 boro, normalmente enriquecido em 95% no isoto-
po boro-10, @ introduzido nas camaras sob a forma de um depd-
sito sb0lido sobre os eletrodos com uma massa superficial ide-

al em torno de 0,8 mg/cm® & 1,0 mg/cm2. (14)(63)

A camara de ionizagao com boro funciona como qual
quer camara de ionizagdo e esta normalmente constituida por
eletrodos concentricos recobertos com o boro-10. Estas cama-
ras sao sensiveis aos néutrons termicos e a radiagdo gama. O
efeito desta pode ou nao ser compensado, dando lugar a dois

tipos de camaras de ionizagdo para detecgao de néutrons.(77)

A figura 1.2 mostra um desenho esquematico da ca

mara de ionizagdo nao compensada & radiagao gama.

Para diminuir a influéncia da radiagdo gama,uti
lizam-se as camaras de ionizagao compensadas e que utilizam o

principio das diferengas das camaras. .

Este tipo de detector normalmente & formado por
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Figura 1.2 Camara de ionizagdo nio compensada a radiagao ga-

ma (CINC)
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duas camaras concéntricas, onde a camara interna € sensivel
apenas a radiagao gama e a externa, com eletrodos recobertos
com boro-10, & sensivel a néutrons térmicos e também 3 radia

cao gama.

Aplica-se uma tensao negativa na camara interna
ou camara de compensagao, € na camara externa e aplicada uma
tensao positiva. As correntes geradas por ambas as camaras
sdo somadas eletricamente e a corrente resultante & fungao

apenas do fluxo de néutrons. (¢3)

A figura 1.3 mostra um desenho esquematico da

camara de ionizagao compensada a radiagao gama.

As camaras de ionizagao possuem conectores co-
axiais de isolagao ceramica integrados ao detector fornecendo

ao conjunto uma completa estanqueidade.

Os materiais utilizados na construgao sao de qua
lidade nuclear, isto &, minimizam a absorgao de neutrons dimi

nuindo a atividade residual.

A sensibilidade para néutrons teérmicos & normal-

mente da ordem de 10"13

=14

A/nv para a camara nao compensada e

10 “'A/nv para as camaras de ionizagao compensadas eletrica-

mente para a radiacao gama.(63)

As camaras sem compensagao sao fortemente influ-

enciadas pela radiagao gama e apresentam uma sensibilidade pa

ra essa radiagao em torno de 1A 707t

A duragdo da vida tebrica das camaras de ioniza-

¢ao com boro-10, vai depender do consumo do material sensivel
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em fungao do fluxo integrado de neutrons.

A vida util ou a duragao da vida pratica depende
essencialmente da influencia de varios fatores e entre eles
destacam-se: exposicao a radiagao gama, temperatura de opera-
¢ao, contamjinagao, ativagao dos materiais de construgao, da
mistura gasosa, estanqueidade e da qualidade do deposito do

material sensivel aos néutrons.(zo)(zl)(zz)

A temperatura maxima de operagao das camaras
de ionizagao, esta limitada por fatores tais como: material
de construgao, pela resisténcia eletrica dos isoladores e
pelas condigbes de degaseificagao e preenchimento de ga

ses.

Para as camaras construidas em aluminio de al
ta pureza, a temperatura maxima de trabalho e em torno de

200°c.

A faixa de operagado para a camara de ionizagdo
com boro-10 nao compensada para radiagao gama & normalmente

11

da arden de 2x10°nv 3 101lnv e para a camara de ionizagao com-

pensadz da ordem de 103ny a 1011nv.(63)

A camara de ionizagao nao compensada eletri-
camente a radiagao gama & normalmente wutilizada em reato-
res nucleares de alta poténcia e as camaras de ionizagdo
compensadas sao utilizadas em reatores de poténcia interme

diaria.
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1.2.4. Detectores proporcionais

Os detectores proporcionais com boro, sao detec-
tores de neutrons termicos que utilizam a reagao 1% (n,0) L1

para a detecgao de neutrons térmicos.

Antigamente, utilizava-se como gas de preenchi-
mento o BF,, onde a ionizagao inicial causada pela particula
alfa e o atomo de 1itio era multiplicada por um campo eletri-
co adequado para que o contador funcionasse na regiao propor-

cional.

As caracteristicas gerais dos detectores propor-
cionais preenchidos com o gas BF3 comecam a ser modificadas
para temperaturas acima de 150°C, em gue comegam a ser produ-
2idos pulsos espurios por causa da gueda da resistencia ele-

trica dos isoladores e tambem pelo fato do gas BF_, ser quimi-

3
camente ativo podendo causar problemas de corrosao no mate-

rial de construgao dos detectores, (?3) (91 (32)

Atualmente, esses problemas sao resolvidos em
parte, com detectores proporcionais que utilizam em sua parte
interna um depOsito de boro, normalmente enriquecido de 93% a
95% em boro-10, sob a forma de uma fina camada com uma massa

superficial por volta de 0,4 mg/cmz.(63)(14)

Esses detectores estao normalmente constituidos
por um involucro cilindrico (catodo) e um fio central (anodo),
sendo o meio ionizante uma mistura gasosa composta geralmente

de argdnio e o, ou argonio e metano. - -

A figura 1.4 mostra um desenho esquematico de um
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detector proporcional com deposito de boro.

Como consegliéncia da interagao com a camada de
boro gque recobre o catodo, um neéutron termico incidente po-
de procuzir particulas secundarias que provocam a ionizagao.0
campo elétrico multiplica os ions na rroximidade do anodo e a
carga elétrica coletada & proporcional ao numero de eléetrons

liberados pela ionizaqéo.(63)

Também aqui, os materiais utilizados na constru
gao sao de qualidade nuclear, para minimizar a absorgao dos
neutrons e a atividade residual, garantindo um prolongado uso

e uma resposta estavel na fase de operagao.

Nos contadores proporcionais revestidos com bo-
ro, a sensibilidade para néutrons térmicos pode variar, depen

dendo cas condigoes de operagao, de 5 a 10 cps/nv.(ba)

A taxa de exposi¢ao gama estd limitada a 10%rn"}

para os contadores proporcionais que utilizam o gas BF3 e enm

1

torno ce 104R h™ " para os contadores proporcionais com deposi

10 de Lboro.

A vida Gtil e a temperatura maxima de operagao
para os detectores proporcionais revestidos com a camada de
boro, si3o influenciadas pelos mesmos fatores das camaras de

ionizagao com boro.

Os detectores proporcionais revestidos com a ca-
mada de boro atuam na faixa de operagao de 0,1 a 105nv e des~
tinam-tse a medir um baixo fluxo de néutiéns sendo utilizados

em canzis de partida de reatores nucleares tipo PWR.(63)
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1.3. PROPRIEDADES DO BORO E DO ALUMINIO

1.3.1. Caracteristicas fisicas e gquimicas do boro(sg)(ga)

(54) (16)

O boro & um elemento caracteristicamente nao meta
lico. Este carater se acha ligado ao pequeno tamanho do &atomo

€ a carga nuclear.

O boro elementar pode ser preparado na forma cris

talina ou amorfa, sendo esta Qltima a mais comumente obtida.

O boro amorfo de composig¢do isotopica natural,
apresenta-se geralmente como um po marrom, insipido e inodoro,
no qual estao associadas varias quantidades de sub-dxidos como

impurezas.

E considerado ativo do ponto de vista qguimico,oxi
dando-se vagarosamente na presen¢a de ar mesmo na temperatura

ambiente, e se inflama espontaneamente cuando se atingem os

800°¢.

O boro amorfo combina-~se a quente, diretamente cam
o cloro, bromo e enxofre, & oxidado a acido borico pela agao
da agua régia ou acido nitrico concentrado e reage com acido

sulfirico concentrado a uma temperatura acima de 250°¢.

Na forma cristalina o boro apresenta um brilho de
aparéncia metalica, com uma cor que varia do preto ao cinza es
curo, e exibe uma dureza que pode ser ccmpérada com a do dia-

mante.

0 boro cristalino & praticamente inerte do ponto
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de vista quimico, sendo atacado lentamente por acido nitrico
concentrado a quente ou por misturas de dicromato de sodio e

acido sulfuarico.

Em sua ocorréncia natural, o boro existe como
uma mistura de dois isOtopos estaveis, o boro-10 (19,61%) e o
boro-11 (80,39%). O boro-10 e um excelente absorvedor de néeu-
trons térmicos face a sua alta secgao de choque, em torno de
3840 barns, enguanto que o boro-11 apresenta uma secgao de

choque comparativamente baixa, em torno de 0,05 barns.

Algumas propriedades desse elemento estao rela-

cionadas na tabela 1.3 abaixo:

Tabela 1.3 Propriedades fisicas e quimicas do boro

Propriedades Valor

Nimero atdmico 5

Peso atdmico 10,811
Densidade

- forma cristalina 2,48 g/cm3

- forma amorfa 2,35 g/cm3
Ponto de fusao 2000% a 2300°
Ponto de ebuligao 2550°¢

Resistividade eléetrica

3 25° 1,7.10% ohm.cm
Dureza
- forma cristalina 9,% (escala Mohs)

4998 Kg/mm2 (escala
Vickers)
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1.3.2. Caracteristicas fisicas do aluminio

O aluminio possui uma baixa secgao de chocue de
ativagao para neutrons térmicos, o que o torna um material
apropriado para aplicagoes nucleares. Entretanto o seu baixo

ponto de fusao, 660°C, limita o seu uso a altas temperaturas.

Os elementos que compoem as ligas de aluminio sao
geralmente: cobre, ferro, magnesio, silicio, titanio, zinco e
cromo. Estes elementos também possuem secgOes de choque de
ativagao para neutrons térmicos relativamente baixas, e como
estao presentes em pegquenas quantidades, praticamente nao in-

fluenciam na ativagdao do aluminio :por néutrons térmicos.

(09)

As curvas da fiqura 1.5 mostram a radioativi

dade residual das ligas de aluminio especificadas na tabela

1.4(05), ap0s a irradiagao com néutrons térmicos.

Essas curvas devem ser consideradas apenas como
uma aproximagao das atividades residuais das ligas de alumi-
nio em referencia, pois nao foram computadas as atividades dos

constituintes presentes em menores quantidades nas ligas.

Observa-se na figura 1.5 que as ligas com 99,7%
de pureza em aluminio, a liga 6063 (tambem denominada Al-Mg-Si)
e a liga 5050 (denominada AlMg), tem sua atividade residual
reduzida apos uma semana, sendo portanto, as mais convenien-
tes para serem usadas em aplicagoes nuclearés onde a tempera-

tura de operagio seja inferior ao seu ponto de fusido.
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Tabela 1.4 Composigao quimica de algumas ligas de aluminio

LIGA ELEMENTO - FESO EM %
Outros
ALCAN {ABTN/ASTM Cu Fe Mg Mn Ssi Ti Zn Cr cada~total
50$ 6063 0,10 0,35 0,45-0,85 - 0,30-0,60 0,10 0,05 0,10 0,05-0,15
K57S 5059 0,20 0,70 1,10-1,80 0,10 0,40 - 0,25 0,10 0,05-0,15
65S 6061 0,15-0,40]| 0,70 0,80-1,20 0,15 0,40-0,80 0,15 0,20 {0,15-0,35 0,05-0,15
D2sS 1100 0,05-0,20( FesSi < 1,0% 0,05 - - 0,10 - 0,05-0,15
265 2014 3,90-5,00}] 1,00 0,20-0,80 |0,L0-1,20 |(0,50-1,20 0,15 0,10 0,10 0,05-0,15
245 2024 3,80-4,90] 0,50 1,20-1,80 |0,30-0,90 0,50 - 0,10 0,10 0,05-0,15

-

Obs. A porcentagem de aluminio & a diferenga entre 100% e a somatdria dos demais elementos com

porcentagem superior a 0,010% expressa ateé a segunda casa decimal

K44
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1.4. METODOS DE DEPOSIGAO DE BORO EM SUBSTRATOS METALICOS PA-

RA USO EM DETECTORES DE NEUTRONS

Existem na literatura disponivel alguns métodos
desenvolvidos para a deposigao de camadas de boro em substra-
tos metalicos utilizados como componentes dos detectores de

néutrons. Entre esses métodos podem ser citados os seguintes:

- deposigao por vapor (decomposigao térmica do

gas diborano);

aplicagao manual com pincel (tecnica de pintu-

ra);

pulverizagao de uma solugao diluida de acido

borico;

- sedimentagao de particulas finamente divididas

sobre © substrato;

- separagao eletromagnética a partir de um com-

posto de boro;

~ deposigao por eletroforese, a partir de uma

suspensao com particulas de boro finamente divididas.

Em seguida, serao fornecidos alguns detalhes des

tes métodos.

Schlesinger, H.1.; Schaeffer, G.W.; Barbaras, G.

D. & Farr, J.p., 83)(84)(85)

em 1944, descreveram um meétodo
rapido para depositar boro em cilindros metadlicos a serem usa

dos er detectores de neutrons.
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Os cilindros utilizados para testes foram de fer
ro, tantalo e tungsténio com uma area de 243 cm? aproximada-

mente.

O metodo empregado foi o da decomposigao teérmica
do gas diborano (B,H ). Este gas em contacto com uma superfi-
cie aguecida se decompoe e o boro se deposita no metal. A

equagao representativa de decomposigdo térmica é:

Neste método, o gas diborano, sob pressao de
1,5mm a 2,0 mm de merciurio, & passado sobre a superficie a
ser recoberta que estad aquecida a uma temperatura entre 300°¢
e 450°c, produzindo-se a decomposicao do gas e o depdsito de

boro.

0 rendimento do metodo para a deposigao do boro,
€ em torno de 40%, apresentando tambem uma boa uniformidade

da camada de boro depositada.

Este método apresenta algumas vantagens como: Os
tnicos produtos da reagao sao hidretos de boro volateis, gque
com a continuagao do aguecimento se convertem em boro; os pro
dutos da reagao nao interagem com o material do substrato; e
o boro pode ser depositado em temperaturas consideradas rela-

tivamente baixas, de 300°% 3a 450°c.

Em 1944, Schlesinger, H.I.,‘§haeffer, G.W. & Bar

(82)

baras, G.D., apresentaram modificagbes no método de de-

posigdo de boro em substratos met2licos a partir da decomposi
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g¢ao termica do gas diborano.

Utilizando substratos de aluminio, ferro, cromo,
prata, molibdenio, platina e tungstenio, realizaram a deposi-
¢ao de boro por decomposigao do gas diborano, aguecendo os

substratos a uma temperatura dentre 500°¢c e 600°C.

Os autores justificam a temperatura utilizada
afirmando que se a temperatura for menor do que 500°C, os de-
positos de boro s3o contaminados com particulas solidas de hi

reto de boro, e se a temperatura for maior do que 600°C,ocog
rem reagoes secundarias em virtude das guais o boro deposita-
do tende a passar de amorfo para cristalino, a camada de boro
depoéitada tende a difundir-se no substrato metalico, e & tam

bém propiciada a formagao de boretos.

Ainda que por este metodo podem ser realizados
depOsitos de boro com grande espessura, em torno de 254 wn (apro
ximadamente 59 mg/cmz), observou-se gque uma maior espessura
do depOsito vinha sempre acompanhada de uma menor aderéncia

deste no substrato.

Tavendale, A.J.(sg), em 1962, utilizou esse méto
do para a deposigdo de boro em um substrato metadlico, para
construir um detector proporcional para a detecgao de neu-
trons térmicos. O detector consistia em um catodo ci-

lindrico de niquel com uma area de 166 cmz, aproximadamente,e
um fio de tungsténio, funcionando como anodo, montados coaxi-

almente.

O boro elementar nao enriquecido, foi depositado

no catodo de niquel por decomposigao térmica do gas diborano.
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Hanna, G.C.,(39)

em 1950, com a finalidade de in
vestigar a reagao de boro com néutrons lentos, construiu cama
ras de ionizagao utilizando catodos metdlicos, com uma area

de 10 cmz, recobertos com uma fina camada de boro de composi-

¢ao isotopica natural.

Para a obtencao dessa camada, o autor utilizou
uma solugao aguosa diluida de acido bdorico, que foi pulveriza

da na superficie do eletrodo.

Durante a pulverizagao, o eletrodo foi aquecido
a uma temperatura de aproximadamente 120 para evitar a coa-
gulagao das gotas da solugdo, e nestas condigOes a evaporagao

da agua ocorreu guase gue instantaneamente.

Finalmente, o eletrodo foi aquecido a aproximada
o - - . - » r
mente 200 C para converter o acido borico em trioxido de dibo
ro, o 5203, obtendo-se uma massa superficial ao redor de
2
2 mg/cm de 3203.

(10) em 1957,

Budzanowski, A. & Kazimierz, G.,
construiram uma camara de ionizagao de multi-placas com a fi-

nalidade de detectar neutrons lentos.

Os eletrodos da camara de ionizagao foram cons-
truidos em aluminio, na forma de um condensador de multipla-
cas, que foram recobertas com boro de composigao isotépica

natural.

Para a deposigao de boro em ambos os lados das
placas, os autores utilizaram a precipitagao do boro de uma

suspensao em alcool, na qual foi adicionada uma pequena guan-



217.

tidade de resina atuando como ligante.

A massa superficial da camada de boro obtida foi
da ordem de 3 mg/crn2 e a eficiencia da camara para a detecgao

de neutrons foi de aproximadamente 2%.

Labeyrie, J.; Lallemant, C.; Wweill, J.;(AA) em

1951, construiram uma camara de ionizaqéo para medida de flu-
%0 de neutrons termicos utilizando como material sensivel o
carbeto de boro, B,C, depositado sobre trés discos de alumi-

nio com 10 cm de diadmetro, funcionando como eletrodos.

A deposigao de carbeto de boro sobre os discos
de aluminio foi realizada pelo método de aplicagao manual com
pincel. O carbeto de boro com uma granulometria de 3 um foi
misturado com uma peJjuena quantidade de uma solugao de silica
to de sodio a 15% ate a obtengao de uma suspensao de consis-

tencia pastosa.

A suspensao foi espalhada nos discos de alumi-
nio, cuidadosamente, com a ajuda de um pincel macio ate a ob-
tengao de uma camada uniforme. Logo em seguida, os discos fo-
ram colocados em uma estufa a ZOOOC, por 10 horas, para a eva
poragao do solvente. Os autores obtiveram camadas uniformes e

com massa superficial em torno de 2,7 mg/cmz.

McCreary, Jr. H.S. & Bayard, R.T.(Ss)

, em 1954,
construiram uma camara de ionizagao compensada, para a detec-
¢d3o de neutrons utilizando também para o recobrimento dos ele

trodos com boro, a técnica de aplicagao_ manual com pincel.

0 boro, enriquecido em 96% no isGtopo  boro-10,



28.

foi dispersado em um O0leo mineral e apds a sua aplicagao nos
eletrodos com o0 auxilio de um pincel, o 6leo foi removido dos
eletrodos por aquecimento durante 18 horas em um forno de va-

cuo, a 400°C.

Embora a superficie dos eletrodos apresentassem
uma camada de boro perfeitamente seca, observou~se que havia
um pequeno residuo da parte mais pesada do ©0leo, funcionando

como ligante para a aderéencia do boro no substrato.

A massa superficial da camada depositada variou
de 0,2 mg/cm2 al,o mg/cmz, fornecendo a camara uma sensibi-

lidade para neutrons de, aproximadamente, 4 x lo-ll'A/n.cn.z.seg-l.

Sangiusti, V.; Terrani, M.; Terrani, S.(79),

em
1963, na construgao de uma camara de ionizagao destinada ao
reator L 54 M, utilizaram para a deposigao do boro nos eletro

dos, a mesma técnica de aplicagao manual com pincel.

O material sensivel a néutrons foi o carbeto de
boro, enriquecido em 90% no isOtopo 10B e com uma distribui-

¢do granulométrica por volta de 1000 Mesh.

O carbeto de boro foi dispersado em Aguadag a
70%, gue & um aditivo comercial, contendo em sua composigao o
agrafite que funciona como um ligante, e em seguida espalhado
cuidadosamente sobre os eletrodos de aluminio que apresenta-

- 2
vam cada um, uma area em torno de 5,15 cm",

Logo apds a aplicagdo, os eletrodos de aluminio
foram aquecidos a 200°C, por 30 minutos,-bara a evaporagao do

solvente e obtiveram-se camadas de B,C com uma massa superfi-

4
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cial em torno de 2 mg/cm”, com uma boa resistencia mecanica,

estabilidade e homogeneidade.

Fukuda, K. & Okabe, S.30)

. em 1973, ao construi
rem uma camara de ionizagao compensada eletricamente para a
radiagcao gama, com o objetivo de investigar o efeito da tempe
ratura dentro do reator na corrente de saida, utilizando tam-

bem para a deposigao de boro nos eletrodos, o método de apli-

cagao manual com pincel.

Os eletrodos apresentavam uma area de 1,8 cm2 e

o boro utilizado era enriquecido em 96% no isOtopo boro-10, e

a massa superficial depositada foi de aproximadamente 1|mykm2.

(50) (70)

Lowde, R.D. e Raffle, J.F. , em 1950 e
1959 respectivamente, construiram camaras de ionizagao com um
volume sensivel de aproximadamente 0,4 cm3, para realizarem

estudos do fluxo de neutrons.

A camada de boro enriquecido no isOtopo boro-10
foi depositada nos eletrodos de aluminio das camaras pelo me-
todo de separagao eletromagnética, obtendo-se recobrimentos
uniformes e com massas superficiais variando de 0,1 ug/cm2 a

0,5 mg/cmz.

(28)

Flint, O. , depositou boro em folhas de cobre

com areas de 15 cm2, 25 cm2 e 43 cmz, utilizando o metodo da
eletroforese catddica. O po de boro tinha uma distribuigao gra
nulométrica da ordem de 200 ym e foi dispersado em alcool me-

tilico com a adigdo de acido tanico a 1%, atuando como eletrd

lito.
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A temperatura da suspensao foi mantida e- 38°
durante a deposigao, e a diferenca de potencial entre os ele-
trodos, que estavam separados por 5 cm, foi de 60 V. hs mas-
sas superficiais das camadas de boro foram de 3,71 mg/cm2 com

agitagao da suspensao e de 2,38 mg/cm2 sem agitagao.

Lang, F.M.; Magnier, P. & Finck, C.“G)“” em

1956, descreveram condigoes para a deposigao de camadas de bo
ro por eletroforese anodica, de aproximadamente 1 mg/cn2 em
discos de aluminio com 9 cm de diametro utilizados na constru

¢ao de camaras de ionizagao.

A suspensao utilizada foi preparada pela mistura
de boro puro, com tanino, cloreto de magnesio e com uca solu-
¢ao de 10% de nitrato de celulose em acetona, este ultimo atuan
do como ligante. Esta suspensao foi transferida para a celula
de deposicao onde sua temperatura foi mantida entre 20°¢ e
34% durante o tempo de deposigao do boro que variou de 8 a

10 minutos.

A distancia entre os eletrodos foi de 4 m= com
uma diferenga de potencial de 120 V. A suspensao foi mantida
sob agitagao com a finalidade de estabelecer uma circulagao

favoravel durante a deposigao.

As particulas de boro se carregaram negativamen-
te em virtude da presenga do tanino que atuou como eletrolito,

e se dirigiram para o anodo.

A eletrolise produziu um at;éue na placa de alu-
minio originando a formagao de alumina junto com o depdsito de

boro, mas este fato nao alterou a sua uniformidade.
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Maroto, A.J.C. & Merlo Flores, J.(Ss)

« efetuaram
a deposigao de boro em discos de aluminio com 8 cm de diame-
tro, usados em camaras de ionizagao, utilizando o método de

eletroforese catodica.

O boro utilizado, enriquecido no isotopo boro-lo,
que apresentava uma distribuicao granulométrica em torno de
1 um, foi dispersado em uma suspensao de alcool isopropilico
na concentraqio de 0,3 mg/ml, e de cloreto de magnesio atuan-

do como eletrolito com uma concentragao de 20 ppm.

Para efetuar o recobrimento de uma area de 50 cm2

com uma camada de boro uniforme, os autores conseguiram um
rendimento de deposigao de 80% mantendo as seguintes condi-
¢oes de trabalho: tempo de deposigac, 10 minutos, diferenga
de potencial entre os eletrodos separados por 2 mm, 200 V, e

a temperatura da suspensao durante a deposigao, 24%Cc.

Os autores tambem aplicaram o metodo em substra-

to de cobre e ago inox.

Estas sao todas as informagoes que foram encon-
tradas na literatura sobre os métodos de deposigao de boro em

substratos metalicos para uso em detectores de néutrons.
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CAPITULO 2

CONSIDERACDES SOBRE A DEPOSICAO ELETROFORETICA
E O TRATAMENTO DE SUPERFICIES METALICAS

2.1. 0 METODO DE DEPOSICAO ELETROFORETICA

2.1.1. Introdugao

Neste capitulo estZo resumidos alguns dos aspec-
tos mais relevantes da teoria eletrocinetica aplicadas neste

trabalho.

Sdo apresentadas, tambem, algumas eguagoes mate-
maticas sem os detalhes de suas dedugoes 0s quais podem ser
encontrados nas referéncias bibliograficas apresentadas no

texto.

2.1.2. Formacao da dupla camada eletrica

0 tratamento teorico do fenomeno eletrocinetico

& baseado na existéncia de uma dupla camada elétrica na inter

face sblido-llquido.(27)(33)
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A maior parte das substancias solidas adquire um
carga eletrica superficial quando colocadas em um meio liqui-
do, sendo que os possiveis mecanismos de criagao dessas car-

gas podem ser a ionizagac, a dissolugao de ions ou a adsorgao

de ions. (?67037)
Essa carga superficial influencia a distribuigao
no meio liquido dos ions proximos a ela. Os ions de carga

oposta, tambem chamados de contra-ions, sao atraidos pela su-
perficie, e os ions de carga igual, os co-ions, sao repelidos
pela superficie para lugares mais afastados, resultando na

formagao da dupla camada eletrica.(’®)

O modelo mais antigo da dupla camada elétrica;
foi apresentado por Helmholtz, gque considerou esta camada na
interface entre um solido e um liquido como um condengador de
placas paralelas separadas a uma distancia d com uma densi-
dade de carga o . Tem-se de acordo com a eletrostatica a se-

guinte equagao:

(2.1)

onde { e a diferenga de potencial entre as placas,que neste
caso, e o potencial eletrocinetico ou potencial zeta, e D e a

constante dieletrica do meio.

Esta & uma egquagao fundamental e tem sido empre-
gada com fregliéncia no tratamento quantitativo dos fenomenos

eletrocineticos. -

O conceito da dupla camada eletrica apresentado
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por Helmholtz, foi considerado insatisfatério com base nas me
digoes de capacitancia em fungdo das concentragoes de eletro-

litos.

Por esta razao, Gouy e Chapman sugeriram gque a
estrutura da dupla camada elétrica na parte referente @ solu-
gao, nao era rigida, mas difusa, como conseqliéncia da agita-
¢ao térmica dos ions em solugao e das forgas elétricas exis-

tentes entre esses ions.(la)

Esta teoria da dupla camada eletrica difusa hna
superficie entre um s6lido e um liquido, apresenta uma analo-
gia com a teoria de Debye-Huckel sobre a atmosfera de ions de
carga oposta ao redor de um ion, isto e, a teoria da condutan

cia eletrolitica.

De acordo com Debye-Huckel, a espessura da atmos

fera idnica (1/k) ao redor de um ion e dada pela seguinte egua

1 e k T 1/2
k 4n1e’ L n. 2,
1 1

onde € @& a constante dieletrica, e @ a carga elementar, 2

3

€ a valencia, n, € o numero de ions da especie i por cm”, k e

i
a constante de Boltzmann e T & a temperatura absoluta.

Um tratamento matematico similar foi utilizado
para calcular a espessura da dupla camada elétrica difusa e
seu respectivo potencial, chegando-se a mesma equagao (2.1)

desenvolvida por Helmholtz.

A influéncia de eletrdlitos no potencial eletro-
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cinetico e outras consideragaes, levaram Stern a sugerir um
modelo da dupla camada eletrica com as caracteristicas das
teorias de Helmholtz e Gouy-Chapman, isto €, a dupla camada
eletrica era uma combinagao de uma camada rigida carregada on
de os lons estao adsorvidos e uma camada se estendendo dentro
da solugao onde se distribuem de maneira difusa os ions de
carga oposta, os co-ions, localizados em posigOes mais afasta

das da particula carregada.

Um modelo qualitativo da dupla camada eletrica
numa interface so0lido-liquido foi proposto por Grahame(ls)(86)
que incluiu consideragOes sobre a adsorgao especifica de ions
na superficie do solido e que estariam no chamadp plano inter

no de Helmholtz (PIH).

Do que foi exposto, conclue-se que o modelo suge
rido por Stern para a dupla camada elétrica, constitui-se ape
nas uma aproximagao de uma situagdo real muito mais complica-
da. Entretanto, esse modelo fornece uma boa base para a inter

pretagao de fendomenos ligados a dupla camada elétrica.

A figura 2.1 mostra esquematicamente uma dupla
camada eletrica ao redor de uma particula e seus respectivos
potenciais eletricos, conforme o conceito introduzido origi-
nalmente por Helmholtz e desenvolvido posteriormente por Smo-

luchowski, Gouy-Chapman e Stern.(75)

O comportamento eletrocinético da particula vai
depender da diferenga de potencial entre o plano de cisalha~

mento entre a superficie carregada e o volume da solugao, con

forme pode ser visualizado na figura 2.1. Esse potencial @ o
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T DE fONS NEGATIVOS

Figura 2.1 Esquema da dupla camada eletrica ao redor de uma

particula carregada negativamente, e seus respec-

tivos potenciais.
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chamado potencial eletrocinetico ou potencial zeta (), que
€ o potencial entre o plano externo de Helmholtz e o volume

da solugao.

A presenga desta dupla camada elétrica tem um pa
pel importante na determinagao do comportamento das particu-

las em suspensao.

A estabilidade de uma suspensao &, em grande par
te, determinada pelas forgas repulsivas que se manifestam en-

tre as duplas camadas eletricas que envolvem as particulasfgg)

Estas camadas fazem com que as particulas se afas-
tem uxa das outras enquanto se movem na solugdao. A aproxima-
¢ao necessaria para que as forgas coesivas possam aglutinas as

particulas e impedida, e estas se mantem dispersas no meso. {19 (24)

2.1.3. A influéncia da adsorcao de ions de fenOmeno ele-

trocinetico

Os ions adsorvidos sobre um so0lido estao ligados
a sua superficie, mesmo que temporariamente, por forgas ele-
trostaticas e/ou por forgas de Van der Waals, suficientemente
fortes para se sobreporem a agitagao termica, e devem ser con

siderados como parte do sdlido, (33)

A influéncia da adigao de eletrdlitos nos efei-
tos eletrocineticos pode ser descrita mais simplesmente em

termos de aparente trocas no potencial zeta e pode ser expli-

cada com o aurilio da teoria de Stern sobre a dupla camada

elétrica. (3313
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Geralmente as substancias que nao se ionizam,sao
carregadas negativamente quando postas em contato com um meio
polar e a adigao de pequenas quantidades de eletrdlitos ten-
dem a aumentar essa carga, sendo gue um numero equivalente de
jons positivos, alguns fixamente sequros na parte rigida da
dupla camada elétrica e o restante na parte difusa, serao man

tidos na solugac.

Ao aumentar a concentragao de eletrdlito, havera
uma maior tendéncia para os cations se acumularem na camada
difusa e com o aumento da concentragao desses ions na solu-
¢30, ha uma diminuigdo na espessura desta camada, especialmen

te se esses lons tiverem valéencias altas.

Isto pode ser explicado atraves da analogia de
que a espessura da dupla camada eletrica por ser considerada
equivalente a l/k conforme a equaqﬁo (2.2), e esta quantidade
é inversamente proporcional a raiz guadrada da forga idnica e
consegtientemente sera menor quanto maior for a concentragao

de ions e maior a sua valéncia.

A diminuigdo da dupla camada eletrica permitira
gue as particulas entrem em contato mais facilmente e se aglu

tinem.

A equagao (2.1) mostra que um decréscimo na den
sidade superficial de carga (o) ou na espessura da dupla ca-
mada elétrica (d) ira resultar num decréscimo do potencial ze

ta.
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2.1.4. A deposicao eletroforetica

2.1.4.1. Consideragoes Gerais

A deposigao eletroforetica € um processo no qual
as particulas suspensas em um ligquido migram sob a influéncia
de um campo elétrico aplicado, e se depositam em um eletrodo
imerso na suspensao. A migragao ocorre porque as particulas
estao eletricamente carregadas, positiva ou negativamente, de

pendendo da composigao do sistema. (03)(17)(33)(87)(53)

O mecanismo do processo de deposigdo por eletro-
forese pode ser comparado com o processo de sedimentagao das
suspensoes sobre a influéncia de um campo gravitacional, dife

rindo somente que o campo de forga e de natureza elétrica.(93)

0 material solido a ser depositado, metal ou nao
metal, tem que ser praticamente insolitvel no meio de disper-
sao e estar finamente dividido, isto e, com tamanho de parti-

culas em torno de 0,1 ym a 6 um.(35)(95)(37)

Normalmente, utilizam-se como meio de dispersao
os alcocis e cetonas, sendo que para se efetuar qualguer depo
sigdo, estes devem ser testados previamente. Os mais utiliza-
dos sao: metanol, etanol, isopropanol, butanol, acetona, ou

uma mistura destes.

Os depositos geralmente se formam no catodo, mas
a polaridade de deposigao vai depender do’material dispersa-

do, do meio de dispersao e do ativador adicionado.(87)

O ativador ou eletrdlito, € uma substancia idni-
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ca que e adsorvida na interface liquido-sdlido, freqgfientemen-
te adicionada a suspensao com a finalidade de aumentar o po-
tencial zeta e tambem manter a sua estabilidade, aumentando

conseqlientemente a taxa de deposiqio.(lz)(ag)

Algumas das substancias mais utilizadas sao o)
acido tanico, hidroxido de cromo, cloreto de magnesio, clore-

to de niquel e hidroxido de sodio.

Alguns pesquisadores(as)(87)

utilizam certos po-
limeros como acetato de celulose, nitrato de celulose e al-
cool polivinilico, como aditivos em suspensoes e que atuam co
mo ligantes, com a finalidade de aumentar o poder de coesao

e adesao das camadas depositadas.

Dependendo do material a ser depositado e do
substrato, o poder de coesao e adesao das camadas depositadas
pode ser conseguido por uma sinterizagao, em atmosferas con-
troladas, onde as camadas sao ligadas ao substrato por difu-

550.(45)(58)(87)

A uniformidade da camada depositada & conseglién-
cia de suas proprias caracteristicas de isolagao elétrica. Du
rante a deposigao, as particulas ao migrarem para o eletrodo
e nele se depositarem, praticamente isolam aquela porgao da
superficie, e as outras que estdo na solugao, ao se aproxima-
rem do eletrodo movem-se para as partes nao isoladas, forman-

do-se entdo uma camada uniforme.
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2.1.4.2. pistribuigao granulométrica do material

a ser depositado

O tamanho ideal de particulas do material a ser
depositado por eletroforese deve estar em torno de 0,1 ym a

6 um-(35)(95)

O uso de particulas com tamanhos menores que o
limite minimo considerado, pode ocasionar uma retengao exces-
siva do meio dispersante na camada, enguanto que com o uso de
particulas maiores gue o limite maximo, obtém-se camadas nao

. ~ 58
uniformes, descontinuas e nao aderentes.( )

'Para se obter um bom resultado na deposigac de
um material por eletroforese e necessario tambem, que as par-
ticulas tenham um tamanho menor do que os poros do substrato

para permitir uma melhor ancoragem destas na superficie meta-

lica.

2.1.4.3. Preparagao da suspensao

Existem varios metodos de preparagao de uma sus-
pensao e entre eles podem-se citar: a moagem mecanica com

moinho de bolas no proprio meio dispersante, a pulverizagao,a
condensagao ou a simples dispersao do material ja na granulo-
metria adequada no meio dispersante, com uma vigorosa agita-

gao.

Na preparagao da suspensao, a particula adquire
carga eléetrica durante o proprio processo de preparagao, sen-

do considerada um efeito de superficie causado por reagdes en
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tre o solido e o liguido, ou por adsorgao de substancias ioni

zaveis, tambem chamadas ativadores.(87)

Os ativadores ou eletrolitos adicionados servem
para aumentar o potencial eletrocinetico, ou potencial zeta,
e tambem para estabilizar as suspensoes reduzindo o efeito de
coagulagao, pelo fato de que as particulas, por se encontra-
rem rodeadas por uma dupla camada eletrica bem desenvolvida,
se repelirem mutuamente provocando desse modo, um aumento na

estabilidade da suspenséo.(03)(69)

Portanto, guanto maior for o potencial zeta,maio
res serao a carga e a velocidade das particulas sobre a in-
fluencia de um campo eletrico e, consegfientemente, maior sera

o rendimento de deposigao.

A quantidade necessaria de ativador para otimi-
zar O potencial zeta de uma suspensao, deve ser determinada
experimentalmente ja que um aumento significativo da concen-
tragao do eletrolito adicionado, pode conduzir a uma compres-
s3ao da camada difusa da dupla camada elétrica o que provoca-
ria uma redugao no potencial zeta e no rendimento de deposi-
qao.(98)(100)

Deve-se considerar tambem que alem desse efeito,
ha a influéncia de uma maior contaminagao da camada deposita-
da com o eletrdolito adicionado, fato esse indesejavel para ga

rantir a qualidade nuclear do deposito.

De acordo com Keeler, R.A. e-Klach, S. J.(42) os

eletrdlitos adicionados na suspensao ao fornecerem uma maior

carga & particula aceleram o seu movimento O que provoca uma
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deposiqéo mais densa do material no eletrodo, aumentando a
energia de ligagao das forgas de Van der Waals, entre a partl

cula e o substrato.

2.1.4.4. O meio de dispersao

Na deposigao eletroforetica os meios de disper-
soes mais usados sao os liquidos organicos, pois entre outras
vantagens, evitam reagoes eletroliticas que liberam gases nos

eletrodos, permitindo uma deposigao uniforme e aderente593)“n)

Alguns trabalhos mostraram que com o emprego da
agua como meio de dispersao nao & possivel obter depdsitos sa
tisfatdorios por eletroforese. As suspensoes siao formadas rapi
damente, mas o despreendimento de gases nos eletrodos provoca

a nao uniformidade e a ruptura do depésito.(OG)(23)

Os meios de dispersao mais utilizados em eletro-
forese sao os alcoois e cetonas. Esses liguidos possuem uma
condutividade eletrica da mesma ordem de grandeza ou menor do
gue a agua destilada e mesmo com a aplicagao de altas volta-

gens nao se observa liberagdao de gases nos eletrodos.(17)(08)

As propriedades requeridas para um bom meio de
dispersdo sao: baixa viscosidade, alta condutividade eletrica,
baixa pressao de vapor, baixa constante dielétrica e tambem
que a solubilidade do material a ser dispersado nele seja des

prezivel.

A baixa viscosidade possibilita uma velocidade

alta da particula no meio, a alta condutividade elétrica e a
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baixa constante dieletrica estabelecem um ponto Otimo na sus-
pensaoc e a baixa pressao de vapor permite conservar o solven-
te durante a deposigao eletroforéetica, em virtude da baixa ta

xa de evaporacgao.

2.1.5. Conceitos de velocidade eletroforetica

Os fenOmenos eletrocineticos se relacionam dire-
tamente com a parte difusa da dupla camada eletrica e, portan

to, sao interpretados em termos do potencial zeta.(zg)(38)

A teoria eletrocinetica envolve tanto a teoria
da dupla camada elétrica quanto a teoria do fluxo de 1liqui-
dos, tornando-se um tanto camplicado © seu tratamento matemati

CO.

A seguir e apresentada, de forma reduzida, a de-

(61)

dugao de Smoluchowski para calcular a velocidade eletrofo

retica de uma particula, em um meio liquido.

O autor supoe que a particula possui uma forma
arbitriria, um potencial zeta com referéncia ao liquido ao
seu recor e que as suas dimensoOes s3ao grandes quando compara-

das cor. a extensao da dupla camada elétrica.

A particula foi considerada como sendo isolante,
enquanto que a condutdncia elétrica, a viscosidade e a cons-
tante cieletrica do liquido, foram supostas como tendo o mes-

mo valcer tanto na dupla camada como no restante da solugao.

Como o raio da curvatura da superficie da parti-

cula e grande, o gradiente de potencial da dupla camada e,com
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boa aproximagao, perpendicular a superficie. O campo eléetrico
tem somente uma componente paralela a superficie porque a par

ticula e nao condutora.

Se E e o valor do campo aplicado, pode dJdemons-
trar-se que, justamente na parte externa da dupla camada, a
velocidade (v) do liquido com referencia a particula, e diri-
gida longitudinalmente a E e paralelamente a superficie, com

um valor dado pela equagao:

v=_ELE (2.3)
41 n

onde € e n sao respectivamente a constante dieletrica e a

viscosidade do 1liquido e 7 & o potencial zeta.

Sobre a influencia de um campo eletrico aplicado,
a particula se move com uma certa velocidade constante y na
diregao do campo, e com referencia de coordenadas fixo na par

ticula, o liquido se desloca com uma velocidade -y .

Ao redor da particula a velocidade do liquido e
dada pela equagao 2.3, e nas regioces mais afastadas, a veloci

dade tem que satisfazer a condigao de incompressibilidade.

divv =0 (2.4)

-

A solugao desta ecuagao e também o valor de y, €
encontrado observando-se que o campo eletrico aplicado obede-

ce a uma equagao analoga:

divE=0 (2.5)
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sendo que v ¢ E sao proporcionais na superficie da particula
de acordo com a equagao (2.3). Conseqlientemente a velocidade
do ligquido e paralela e proporcional 20 campo elétrico E, es-

pecialmente a uma distancia maior da particula.

Com referencia ao sistema de coordenadas fixado
para a particula, a velocidade eletroforetica p da particula,

em relagao ao seu meio, & dada por:

p=£CE (2.6)
4 rn
onde:
p = velocidade da particula (cm/s);

m
"

constante dieléetrica do liguido usado na suspensao;

"~
]

potencial zeta (mv);

t
]

canpo elétrico aplicado (V/cm);

b=
1]

viscosidade do liquido (milli poise).

Portanto, a mobilidade da particula em um ligui-
do esta relacionada com a constante dieletrica e a viscosida-
de do liquido na qual esta em suspensao, com o campo eletrico

aplicado e com o potencial zeta.

Essa mobilidade da particula em um meio & comple

tamente independente da sua forma e de suas dimensoes.

Esta equagao representou por um longo tempo, a
velocidade eletroforetica em praticamente todos os casos. Po-
rem, em 1924 ntickel 33) (60) 4o geando-se na teoria de condutan
cia de eletrdlitos fortes, formulou outra expressao para a ve
locidade eletroforetica, na qual considerou as particulas co-

mo pequenas esferas.
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Essa equagao & dada por:

- ELE
6 7 n

(2.7)

sendo que esses parametros sao os mesmos da equagao (2.6) com

excegao do fator 6 .

Ela foi derivada da equagao de Stokes para o cha
mado retardamento eletroforéetico causado pela agao de um cam-

po elétrico aplicado na dupla camada.

Sob a agao deste campo, os ilons opostos da dupla
camada deslocam-se em diregao oposta a das particulas, crian-
do um movimento localizado no liguido, que se opde ao movimen

to da particula e causa o retardamento eletroforético.

Como resultado do movimento da particula em rela
¢ao a parte movel da dupla camada, ha a distorgao desta ulti-
ma tornando-se necessario um tempo finito, chamado tempo de
relaxagao, para restaurar por difusao e condugao, a simetria
inicial. A parte movel assimétrica, resultante da dupla cama-
da, exerce mais uma forga retardadora sobre a particula, que

€ chamada efeito de relaxagao.

Em 1931, Henry 33’

, levando em consideragao par-
ticulas com tamanhos relativamente grandes, modificou a equa-

¢ao anterior para:

- ECE . 3Kc ] (2.8)

6 1n 2K + K
c c

onde K_ e K_ sao respectivamente as condutancias especificas
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do liquido e da particula.

Se a particula for nao condutora esta equagao se
reduz para a equagao (2.6), isto e, o mesmo resultado aplica-

do para uma particula de qualquer forma ou dimensao.

2.1.6. 0 rendimento eletroforetico

No processo de formagao de uma camada em um subs
trato, por eletroforese intervem varios fatores referentes ao
material a ser depositado, o meio de dispersao e as condigoes

de deposigao.

(41)

Bill, Lovering e Ree ao realizarem um estudo
tedrico do rendimento eletroforéetico (R) por meio de um arran
jo de dois eletrodos cilindricos coaxiais, no qual a deposi-
¢ao ocorre sempre no eletrodo interno, e considerando a ex-
pressao para a velocidade eletroforetica aguela desenvolvida

por Smoluchowski conforme equagao (2.6), chegaram as seguin-

tes equagoes:

<)
"

2ﬂuAC°ht {2.9)

y= —E 2V (2.10)

41n loge r2/rl

onde:
r,e r,= raios dos eletrodos interno e.externo respectiva-
mente;
4 = potencial eletrocinético ou potencial zeta;
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¢ e n = constante dielétrica e viscosidade do meio de Gisper-

sao;
V = potencial aplicado entre os eletrodos;
a = fator de probabilidade da particula penetrar na cama-

da depositada;

C, = concentragao de particula;
h = comprimento do eletrodo imerso ra suspensao;
t = tempo de deposigao.

O fator a tem um valor proximo da unidade quan-
do a concentraqéo de particulas, Co' for ao redor de 0,1 a

0,2 mg/cm3.

Observa-se pelas equagoes apresentadas, que a
quanticade de material depositado e fungao do tempo, da ten-
sao de deposigao, do potencial zeta, da concentragao das par-
ticulas e das caracteristicas do meio de dispersao, como sua

constante dieletrica e viscosidade.

O rendimento de deposigao pode ser determinado
experirientalmente, por pesagem do eletrodo antes e apds a de-

posicic. (03)(36) (74)

Neste caso, o resultado experimental ex-
pressa a influencia de todos os parametros do processo de de-

posiqio eletroforética, mencionados anteriormente.

2.1.7. Vantagens de deposicao eletroforéetica

0 método de deposigao eletroforética possui va-
rias vantagens sobre outras tecnicas alternativas e entre elas

destacam-se:
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- o processo eletroforéetico fornece camadas mais
densas e uniformes, com melhor rendimento e reprodutibilidade,
guando comparado com técnicas de aplicagao por pincel, sim-
ples imersao ou pulverizagao, onde ha uma perda relativamente

grande de material;(az)

- a camada apresenta uma espessvra uniforme, mes
mo em pegas com formas irregulares, porgue os locais ja com-
pletamente recobertos tem suas areas isoladas e a corrente e

dividida para outras areas ainda parcialmente revestidas;

- a taxa de deposigado & maior, porque as particu
las depositadas possuem uma alta relagao massa/carga. Em con-
digGes normais de operagao um deposito eletroforético atinge
a espessura de 25 um em aproximadamente 20 segundos, enguanto
que umz eletrodeposigao com a mesma espessura pode requerer

de 30 a 60 minutos;(ks)

- a espessura da camada pode ser facilmente con-

trolada por meio dos parametros de deposigao;

- @ um processo versatil, pois permite aplicar
revestimentos de diversos materiais como, ligas metalicas, ce

ramicas, compostos organicos, (01)(23)(26)

2.1.8. Aplicacoes da eletroforese

O fendomeno da eletroforese tem sido utilizado em

diversos campos de aplicagao, entre os quais podem-se citar:
- deposigdo de camadas isolantes de Oxido de alu

minio em partes de tubos eletrénicos;(87)
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- deposigao de latex para a fabricagao de luvas

de borracha;(23)

- deposigao de tintas em carrocerias automobilis

ticas, tambem chamada de pintura por eletroforese catodi-
ca;(78)

- deposigao de lubrificantes sd0lidos em pegas de

industria aeronautica militar ou comercial:(ll)(sz)

- deposigao de verniz na parte interna de embala

gens de latao usadas na industria alimenticia;(as)

- deposigao de uma grande variedade de outros ma

teriais tais como resinas, graxas, esmaltes ceramicos, e uma

serie de metais. (03) (23)(35)(45)

Na area nuclear o méetodo de deposigao eletrofore
tica e utilizado para diversas finalidades, entre as quais

destacam-se:

- deposigao de aluminio e grafite em tubos de be

rilia utilizados como varetas de elemento combustivel;(hz)(ss)

(58)

- deposigao de U0, em substrato de cromo;

2

- deposigao de cadmio em barras de ago inox, usa

das no controle do fluxo de néutrons;(bz)

- deposigao de molibdenio em ago inox.

Nas dreas médica e bioquimica & usado para a ana

lise e fracionamento do soro bioldgico, proteinas e acidos nu

cleicos, mediante o aparelho de Tiselius.(07)(9o)
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Por Gltimo, outros exemplos de aplicagaoc sao:

- separagao de ions inorganicos de uma mistu-
ra; (67)(68) (80)

- obtengao de vadicnuclideos livres de carrega-
dor de alvos bombardeados em ciclotrons, por separagoes ele-

troforeticas continuas;(65)

- preparagao de fontes de Er,0, e ThF, para uso

273
em espectrografia magnética.(ls)

2.2, METODOS PARA TRATAMENTO DE SUPERFICIES METALICAS

0 grau de limpeza do substrato metalico e uma
das exigéncias mais importantes requeridas na técnica de depo
sigao eletroforetica, pois e fundamental que a superficie do
substrato metalico esteja no estado quimicamente limpo, para
que a camada depositada sobre ela tenha uma boa aderéncia e

conseglientemente garanta a sua durabilidade.

Os metais, geralmente estao impregnados com os
mais diversos tipos de contaminantes, tais como: grazas, Ole-
os, Oxidos, poeiras, etc, sendo portanto necessario o emprego
de um ou mais métodos para a limpeza. Esses métodos podem ser
aplicados em segliéncia ou concomitantemente. Nas tabelas nu-
meros 2.1, 2.2, 2.3, sdo mostrados os diversos metodos exis-

tentes para a limpeza de superficies e as suas finalidadess71)

Basicamente, existem trés procedimentos fur.amen

tais para a limpeza de uma superficie metalica: a limpeza me-

canica, o desengraxamento e a decapagem.(oz)



Tabela 2.1 Metodos predominantemente fisicos para a limpeza de superficies metalicas

Classificagao do processo

Denominagao tecnoldogica e suas
caracteristicas principais

Finalidade do processo

Mecanico (para 1limpeza
bruta)

Mecanico (para limpeza
fina)

Mecadnico (e quimico)

Aciistico (e quimico)

Termico

a) Tamboreamento

b) Jato de material abrasivo;

c) Processo centrifugo ( ambos
utilizam material abrasivo:
areia, granalha de ago,etc).

Lixar, afinar e pelir

Limpeza manual com pd de dolo-
mita e semelhantes

Limpeza com ultra-som de fre-
qlléncia entre 20 e 1000Kc

a) queima com magarico de gas
(GLP)

b) queima com magarico de ace-
tileno e oxigenio

c) eletroerosao

Decapagem, desoxidagao, elimi-
nagdo de areia de fundigdo,eli
minagdo de pigmentos ou carvao

de dleo

Aplainamento e alisamento da
superficie

Desengraxamento

Desengraxamento, limpeza ou de
capagem em meio acido, alcali-
no ou com solventes

a) eliminagao de restos de
Ooleo, graxa ou poeira

b) decapagem da carepa

c) aplainamento da superficie

‘€9



Tabela 2.2 Metodos fisico-quimicos e eletro-quimicos de limpeza de superficies metalidas

Classificagao do

Denominagdo tecnoldgica

Finalidade do processo

processo e suas principais caracteristicas
Fisico-quimico Desengraxamento com tri ou perclo-| Eliminagdo de Oleos, graxas, po,
roetileno pastas de polir e analogos
a) imersao
b) vapor
Fisico~quimico Desengraxamento com emulsces Como acima
a) do tipo O0leo-em-agua
b) do tipo agua-em-0leo
Eletro~quimico Desengraxamento eletrolitico Como acima
a) com ligagdo catddica
b) com ligagao anddica .
' c) com ligagdo catddica e anodica
da pega
Eletro-quimico Limpeza eletrolitica em sais fundidos a | Decapagem, eliminagao de areia de
500°C aprox. Usa-se ligagdo anddica e | fundigdo, eliminagdo de grafite
catddica (processo Kolene-E) etc.
Eletro-quimico Tratamento eletrolitico em solugdes alca | Desengraxamento e decapagem por

linas (processos Derostan e Derusit)

complexagao,

“bS



Tabela 2.3 Metodos predominantemente quimicos de limpeza de superficies metalicas

Classificagao do
processo

Denominagdo e suas caracteristicas
principais

Finalidade do processo

Predominantemente
quimico

Predominantemente

quimico

Quimico em fusdo
acida

L]
Quimico 'em fusao

alcalina

Quimicos em sais
fundidos

Limpeza com produtos acidos com adi
gac de solventes, passivadores, ini
bidores e tensoativos sinteticos.

Limpeza alcalina com solugoes de
sals de reagdo alcalina e adigao de
produtos tensoativos.

Limpeza de sais oxidantes fundidos
e catalizadores, enm temperaturas
de 440 - 510°¢. (processo Kolene =

15)

Limpeza em soda caustica fundida
com 1,5 - 2,0% de hidrato de sddio
a 370 - 510°¢C (processo Dupont)

Decapagem em fusao de sais a 425 -
675°
(processo Virgo de Hooker, USA)

Desengraxamento, decapagem, passi-
vagao

Desengraxamento e eliminagao de
poeira, particulas de metais e de
pastas de polir

Decapagem, eliminagao de areia de
fundigao, S6xidos, grafita e oleos.

Decapagem e eliminagdo de silica,
dleos e graxas e dissulfeto de Mo-
libdénio

Decapagem e elimina¢do de carbono

e silica

"89S



Um tratamento quimico, usando solventes ou rea-
| .tes € efetuado sempre apds uma limpeza mecédnica, com a fi-

}

;didade de remover as particulas remanescentes.

ApOs cada etapa da limpeza, as pegas devem ser
wadas, para eliminar os restos de liguidos ou sais dos po-

.55, utilizando-se agua destilada ou agua deionizada.

Apds o tratamento quimico a maioria das superfl
.jes metalicas que ficam expostas ao ar sofrem oxidagao. Por
;sta razao a camada deve ser depositada imediatamente apds o
iratamento da superficie do substrato. Na impossibilidade de

¢fetuar esta operagao, o substrato deve ser guardado em am-

pientes com gases inertes, como argonio ou nitrogénio.(IOI)
i
i
i 2.2.1. Limpeza mecanica
i
| A limpeza mecanica tem por objetivo a remogao

de particulas sd0lidas da superficie metalica e tambem corri-

gir pequenas irregularidades.

Os processos de preparagao mecanica de uma super
ficie metalica podem ser divididos em: limpeza com jatos abra

sivos, esmerilhamento e polimento.(73)

A limpeza por jatos abrasivos consiste em proje
tar particulas de material abrasivo sobre a superficie metali

ca, por meio de jatos de ar ou de agua, sob alta pressao.

Em alguns casos, uma superficie metalica submeti
da a liinpeza por jatos abrasivos pode resultar em uma superfi

cie limpa, nao requerendo um tratamento posterior.
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O processo de jateamento tem, algumas limitag¢Ces
na sua aplicagao, pois, alem de exigir um equipamento espe-
cial para a sua aplicagao, pode provocar o entortamento de

chapas metalicas muito finas.

A limpeza mecanica utilizando jatos abrasivos po

de ser aplicada para os seguintes casos:

- eliminagao de O0xidos provenientes de tratamen-

tos térmicos;

- remogao de minisculas rebarbas, localizadas

principalmente em vaos internos das pegas.

O processo por jatos abrasivos, alem de produzir
a limpeza da superficie, fornece uma rugosidade no metal com
a finalidade de melhorar a capacidade de aderéncia dos depdsi
tos que venham a ser efetuados. O aumento efetivo da superfi-
cie de contacto melhora muito a adereéncia de um depdsito, po-
dendo, em alguns casos, atingir valores que chegam a ser ate

dez vezes maiores do gue o original.(73)

Como materiais abrasivos para jateamento sao usa
dos principalmente, a areia ou a granalha de ago com granulo-
metria que pode variar de 4 Mesh a 600 Mesh. Utilizam-se tam-
bem micro-esferas de vidro que tém a vantagem de serem gquimi-
camente inertes e podem ser obtidas com diversas granulome-

trias.

O esmerilhamento & um processo utilizado para re
mover irregularidades da superficie metalica por meio de um

material abrasivo que constitui o esmeril., Este processo con-
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siste na remogao continua de material da superficie metali-

ca.(3l)

Os abrasivos mais usados em esmerilhamento sao:
pedra pomes, que € uma massa de quartzo e Oxido de aluminio,
esmeril natural, formado por oxido de aluminio, magnetita e

hematita, guartzo, e o carbeto de silicio.

No polimento utilizam-se abrasivos (com granulo-

metria menor gque nos casos anteriores) do tipo: oxido de alu-
- . - '3 - 'y - - - - 2
minio, Oxido de cromo e Oxidos de calcio e magnesio, com a fi

nalidade de eliminar apenas as peguenas irregularidades.

O processo final da operagao de polimento & o da
lustragao, também chamado alto polimento, que se caracteriza

por alto um brilhe na superficie.

O polimento e o abrilhantamento de uma superfi-
cie metalica tambem podem ser efetuados por métodos eletrogui
micos, e as superficies preparadas por esses processos formam

excelentes bases para a deposigao de camadas.

O polimento eletrolitico consiste, praticamente,
no efeito contrario da deposigao e € um processo de complemen

tagcao e nao uma substituigao para o polimento mecanico.

2.2.2. Desengraxamento

O desengraxamento objetiva remover da superficie
Oleos, gorduras, graxas ou lubrificantes provenientes das ope
ragdes de usinagem, laminagao, limpeza mecanica, manuseio e

transporte.
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Existem, basicamente, 0s seguintes tipos de de-

sengtaxamento:(31)

- desengraxamento com solventes organicos,
- desengraxamento alcalino,

- desengraxamento emulsionante,

- desengraxamento eletrolitico.,

- desengraxamento por ultra-som.

A escolha do método de desengraxamento mais apro
priado depende de varios fatores, como: tamanho e forma da pe

¢a e do tipo e quantidade de contaminante a ser removido.

O desengraxamento de uma superficie metalica po-
de ser obtido mediante os -eguintes processos: dissolugao por
um solvente, solubilizagao por um alcali e formagao de emul-
soes ou suspensoes com a ajuda, ou nao, de substancias ten-

soativas.

A sequir e efetuado um resumo de alguns tipos de

desengraxamento.

2.2.2.1. Desengraxamento com solventes organicos

Este tipo de desergraxamento e um dos mais antigos
e tem a vantagem de apresentar uma boa dissolugao de Oleos e
graxas, mas apresenta a desvantagem da alta volatilidade e
da facil combustao, pois os reagentes utilizados sao a gasoli

na, varsol, benzol, querosene, etc.

Face ao alto custo e a dificil recuperagao des-

ses solventes apds a sua contaminagao, passou-se a usar com-
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postos organicos clorados, nao inflamaveis e com grande poder
de dissolugao de d0leos e graxas. Os mais utilizados para essa
finalidade, s3o o tricloroetileno e o percloroetileno, ambos
com praticamente o mesmo poder de uissolugao e baixa tensao
superficial, possibilitando a sua entrada em reentrancias e

fissuras das pegas, resultando em um bom desengraxamento.

Os solventes organicos clorados podem ser aplica
dos de diversas maneiras, dependendo do tamanho e forma da pe
¢a e tambéem dos tipos de contaminagao. Os principais tipos de

aplicagao sdo: (1)

- imersdao das pegas no solvente, a frio;

- desengraxamento com o0 vapor condensado do sol-
vente;

~ combinagao dos processos de imersao e vapor;

- imersdao no solvente e aplicagao de ultra-som;

- imersao em emulsao de tricloroetileno e perclo
roetileno com agua, denominado Processo Wacker;

- processo por jato (spray).

No processo de desengraxamento de pegas por imer
sao no solvente frio, o solvente dissolve ou remove os conta-
minantes por agdo mecanica, sem reagoes quimicas. A eficién-
cia de limpeza pode ser melhorada com a introdugao de agita-

¢Oes mecanicas.

Apesar de ser um método de facil aplicagdo sua
efetividade depende de fatores como: grau de limpeza e poder
de solvéncia do solvente, pureza e teor do produto, taxa de

evaporagao e secagem, efeito residual e estabilidade.(OA)



61.

No processo de desengraxamento com O vapor Con-
densado do solvente, o solvente & aquecido ate a ebuligao pa-
ra produzir o vapor, em um recipiente apropriado gue possui
na sua parte superior um sistema de refrigeragao que condensa

esse vapor e o mantem dentro do sistema de limpeza.

A pega fria a ser desengraxada e colocada na zo-
na do vapor o qual, ao entrar em contato com a pega condensa-
-se na sua superficie arrastando os contaminantes para o fun
do do desengraxador. Quando a temperatura da pega se iguala
com a dos vapores, cessa a condensagao e a pega pode ser reti

rada limpa e seca.(72)

O processo por jato (spray) consiste no jateamen
to do snlvente puro sobre a pega e € geralmente usado em as-
sociagdo com outros métodos. E recomendado principalmente pa
ra a remogao de particulas insoluveis contidas na superficie

do metal.
2.2.2.2. Desengraxamento alcalino

0 desengraxamento alcalino consiste na imersao da
peca em uma solugdo alcalina, composta basicamente de um dos
seguintes componentes: hidroxido de sodio, hidroxido de cal-
cio, carbonato de sodio, metassilicato de sodio, silicatos,

fosfatos e também a adigao de umectantes.

E o processo mais antigo, @ econdSmico e pode ser
aplicado em diversos tipos de materiais e em comparagao  aos
solventes organicos clorados, tem a vantagem de ser menos to-

xico.
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0 desengraxamento alcalino e eficiente, quando

- . - . ~ - . 81
as gorduras sao saponificaveis e formam saboes soluvels.( )

Os mais modernos banhos de desengraxantes alcali
nos contem, alem dos componentes alcalinos, compostos que atu
am sobre a superficie, os quais sao responsaveis pela peptiza

3o e o emulsionamento de Sleos e graxas.

Normalmente, utiliza-se o aquecimento e a agita-
cao do desengraxante alcalino para se obter uma melhor agado

de limpeza em um tempo menor de tratamento.

2.2.2.3. Desengraxamento emulsionante

0 desengraxamento com emulsoes e empregado, prin
cipalmente, para pegas grandes e que nao necessitam de um de-
sengraxamento rigoroso, e & normalmente utilizado antes do de

sengraxamento alcalino.

0s emulsionantes podem ser do tipo anidnico e
nao anidnico e sao aplicados, na maioria das vezes, por jatea
mento, em temperaturas gque variam de 60°C a 70°C, ou por sim-
ples imersdo da pega na solugdo, em conjunto com uma agao me-
canica, para facilitar a retirada dos contaminantes da super-

ficie metalica.

As emulsoes para desengraxamento sao formadas por
solventes organicos com alto ponto de ebuligao, tais como: ga
solina, querozene, toluol, xilol, etc. em .Agua, e por substéan-
cias tensoativas, isto @, detergentes. Em alguns casos sao

utilizadas substancias que tém a finalidade de inibir a cor-
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rosao, principalmente gquando tem-se materiais diferentes
tratados ao mesmo tempo, evitando-se assim a corrosao por con

tato.
2.2.2.4. Desengraxamento eletrolitico

O deSengraxamento eletrolitico @ geralmente uti-
lizado apdos a limpeza da pega com solventes, emulsOoes ou solu
¢Oes alcalinas. Proporciona uma superficie metalica microsco-
picamente limpa o gque permitira uma deposigao isenta de man-

chas e com boa aderencia.

/

Normalmente, sao usados como eletrdlitos o hidrd
xido de sodio, o hidroxido de potassio, os fosfatos, os sili-
catos, os carbonatos e os cianetos. As impurezas saoc separa-
das das pegas com a ajuda do despreendimento de gases (hidro-
genio no catodo e oxigénio no anodo, dependendo do metal em

questao).

No desengraxamento anodico, considera-se o feno-
meno de oxidagao de impurezas pelo oxigénio desprendido no
dnodo e, de modo analogo, a hidrogenagao de dleos e graxas no

desengraxamento catédico.(71)

2.2.2.5. Desengraxamento por ultra-som

0 processo de limpeza de metais pode ser melhora
do com a adigdao de uma energia de movimeniéqéo dos 1liquidos,
com © 1s0 de equipamentos de bombeamento, vibragdc e pulveri

zagao.
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Entre os mais eficientes incluem-se os aparelhos
geradores de ondas de ultra-som de elevada fregfiencia, geral-
mente da ordem de 20 kHz a 40 kHz, que se propagam no licuido

destinado a limpeza de pegas.

O poder de limpeza da energia ultrassonica esta
baseado na ocorrencia, no liguido de limpeza, do fenomeno de
cavitagao, isto e, a formagao de milhares de minidsculas bo-
lhas, que ao se chocarem com a superficie a ser limpa, provo-

cam umz agao de esfregamento, tornando a pega limpa.(72)

2.2.3. Decapagem

A decapagem de superficies metalicas € efetuada
como pré-tratamento, com a finalidade de se obter uma superfi
cie limpa, isenta de impurezas e oOxidos, por meio de solugées

acidas ou alcalinas apropriadas.

Os acidos mais usados para realizar uma decapa-
gem de superficies metdlicas sdo os seguintes: cloridrico,sul
furico, nitrico, fluoridrico, fosforico e cromico, e a sua es
colha depende da composigao do metal ou liga metalica que

constitui a pega.

A decapagem remove os filmes superficiais mais
finos que possam ter ficado retidos ou que se formaram durante
a etapa do desengraxamento. Estes filmes sao de Oxidos, hidré
xidos, silicatos, carbonetos e sulfetos:€31)

A decapagem acida & normalmente realizada logo

apds o contato da pega com solugdes alcalinas, provocando,
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jlém da limpeza, um ativamento da superficie. Pode ser feita
pot simples imersao da pega na solugao ou por agao eletrogui-

gpica-

A decapagem alcalina nio e muito utilizada, sen-
go aplicada somente nos casos em que uma decapagem acida pode
comprometer a pega.

2.3. TRATAMENTO DA SUPERFICIE DE ALUMINIO

2.3.1. Consideracoes Gerais

Quando o aluminio e exposto ao ar forma-se, so-
bre a sua superficie, uma camada fina de oxido de alta aderén
cia, que forma uma barreira contra a corrosao. Analises quimji
cas mostram que o filme formado e um O0xido de aluminio hidra-
tado, com espessuras entre 0,005 um e 0,15 um, para ligas de

aluminio com 99,5% de pureza.(103)

A camada de Oxido dificulta, por seu poder iso-
lante, a deposiqio de materiais no substrato de aluminio e de

ve portanto ser removida antes de uma operagao de deposigao.

A extensao e a natureza do tratamento da superfl
cie de aluminio vao depender da finalidade a que se destina o
metal. Por exemplo, para a deposiqéo de camadas, a exigencia

na limpeza da superficie & maior do gue para uma anodizagao.

Logo apds o tratamento mecdnico a superficie de
aluminio, deve ser submetida aos tratamentos quimicos de de-

sengraxamento e decapagem necessarios para destruir qualquer
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resto de graxa, Oxidos ou outros materiais que tenham influen

cia na deposiqéo de camadas sobre a sua superficie.

A eliminagao de tragos e graxas ou Oleos da su-
perficie nem sempre @ uma operagao facil, pois as vezes o con
taminante pode estar incrustrado na superficie do material,so
podendo ser removido com a dissolugao de uma fina camada do

aluminio.(3h)

Nao existe um tipo universal de desengraxanento
e decapagem que possa ser empregado para qualquer liga de alu
minio portanto, para cada caso deve-se escolher um metodo de

tratamento quimico que observe as seguintes exigencias:

a) ser compativel com a composigao quimica e a

estrutura metalirgica da liga a ser tratada;
b) n3o altere o aspecto geral da superficie;

€) nao ataque energeticamente a superficie para

evitar alterigoes nas dimensOes e tolerancias das pegas;
d) sejam de agao rapida.

Os tratamentos quimicos a serem utilizados para
o desengraxamento e decapagem aproveitam o comportamento anfd
tero do aluminio, utilizando tanto compostos acidos como alca

linos.

A figura 2.2. mostra o ataque sofrido por uma 1li
ga de aluminio com 99,0% de pureza, por compostos alcalinos

e acidos usados em seu tratamento quimico.(32)

Observa~se que a camada de Oxido & estavel numa
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Figura 2.2 Efeito do pH no ataque de uma liga de aluminio
com 99,08 de pureza, por compostos alcalinos e

acidos.

faixa de pH de 4,5 a 8,5 e fora desse limite os compostos usa

dos atacam a liga de aluminio.

A seguir descrevem-se alguns aspectos tecnicos
relevantes dos procedimentos mais utilizados para o tratamen-

to das superficies de ligas de aluminio.

2.3.2, Desengraxamento com solventes organicos

Dentre os solventes organicos o tricloroetileno
@ o mais utilizado para desengraxar as superficies de 1ligas

de aluminio.

b-dcido clordrico
c-dcido fluoridrico
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A mistura do tricloroetileno com o po de alumi-
nio proveniente de alguma operagao anterior, pode ocasionar a
decomposicao do solvente e formar o acido cloridrico que ira

atacar a pega.(34)

O ideal para evitar esse tipo de reagdo & usar
estabilizadores (gque retardam a reagao), ou entdao lavam-se as
pegas, previamente, com um detergente neutro, para eliminar o

po de aluminio conjuntam>nte com outras particulas.

2.3.3, Desengraxamento alcalino

O desengraxamento alcalino e o método mais usado
(1) En

para tratamento das superficies das ligas de aluminio.
tre os compostos alcalinos, o hidroxido de sodio e o mais em-
pregado pelo seu alto poder de dissolugao do Oxido e do metal

formando aluminatos.

Na figura 2.3 observa-se a taxa de remogao do
metal de uma liga de aluminio com 99,5% de pureza, para va-
rias concentragoes de hidroxido de sb6dio e temperaturas, du-

rante um tempo de desengraxamento de cinco minutos.(103)

A maioria das solugbes alcalinas sdo utilizadas
numa faixa de pH entre 9 e 11, e ds vezes sao colocados inibi
dores para minimizar o atague do metal. A agitagao da solugao
aumenta o seu poder de limpeza e esta agitagao pode ser obti-

da por meio de bombas, ultra-som, etc.

Como consegiéncia do ataque com solugdes alcali-

nas, algumas ligas de aluminio que contém cobre, silicio, man
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Figura 2.3 Taxa de remcgas do aluminic de uma liga em fungao

da concentragao de NaOH, para varias temperaturas

ganés ou ferro, apresentam um aumento da toncentragac superfi
cial desses elementos na sua superficie, originando uma cama-

da cinza escura na superficie tratada.

Esses elementos apresentam baixa solubilidade em
solugoes alcalinas, mas podem ser dissolvidos seletivamente
por certos acidos ou por uma mistura destes. O dcidc nitrico
e o mais efetivo para esse tipo de remogao e & usado a uma

concentragao de 20% a 70%, a8 temperatura ambiente.

tabela 2.4 mostra a composigdo e condigbes de

operagao de alguns desengraxantes alcalinos, 1)
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Tabela 2.4 Composigao e condigoes de operagao de alguns de-

sengraxantes alcalinos, para ligas de aluminio

Tempo de

_ Temperatura
Composigao °c imersao
a) hidroxido de sdodio: 18 a 62 g/1 75 a 100 | 30 seg a

fosfato de sodio: 0,6 a 3 g/l 10 min
b) hidroxido de sodio: 1,5 a2 5 g/1

fosfato de sodio: 6 a 50 g/1

carbonato de sodio: 6 a 50 g/l 75 a 100 2 a5 min
c) carbonato de sodio: 5 a 15 g/1

fosfato trisodico: 5g/1 95 a 115 | 2 a 5 min
d) carbonato de sodio: 10 a 40g/1

silicato de sodio: 5 a 10 g/1 75 a 90 2 a5 min
e) carbonato de sddio: 3 a 6 g/1

metassilicato de sodio:3 a 6 g/1 75 a 90 2 abmin

2.3.4. Decapagem acida

A decapagem acida do aluminio e muito utilizada

apos o desengraxamento alcalino, mas tambem pode ser emprega-

da independentemente ou em conjunto com outros tratamentos.

O tratamento de decapagem acida tem como princi-

pal fungdo remover os Oxidos e as camadas escuras

formadas

por alguns elementos que constituem a liga, apds o tratamento

alcalino.

Entre os acidos mais utilizados o acido fluori-

drico e o mais agressivo, na faixa de pH en:re 1 e 4, e seus
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efeitos sao mostrados na figura 2.2. Os acidos organicos, co-
mo: ox&lico, citrico, etc., atacam levemente a superficie do

aluminio.

A tabela 2.5 relaciona algumas combinagoes de
acidos e as suas condigoes de aplicagao e que sao amplamente
utilizados para a remocao de Oxidos e outros produtos forma-
dos na superficie de aluminio, que atacam significativamente

a maicoria das ligas.(32)

Tabela 2.5 Composigao e condigoes de aplicagao de alguns de-

capantes acidos para aluminio

Corposicio Tempgratura Tempo de
o imersao

a) HNS, conc.: 10% a 50% em vol. ambiente 30 a 60 seg
b) HNO3 conc.: 75% em vol.

HF 48% : 5% em vol. ambiente 5 a 10 seg
c) HNIZ4 conc.: 98% em vol.

HF 48% : 2% em vol, ambiente 30 a 60 seg
d) Cro, : 26 g/l

H PO 85t : - 35 ml/l 105 a 111 2 a 10 min

3 4

e) H PO, B85y : - 100 ml/1 ambiente 2 a l0 min
£) H,50, 96% : - 100 ml/1l

HF 48% : - 40 ml/1 ambiente 30 a 60 seg
g) H,50, 2¢% : - 100 ml/1

CrC3 : 35 g/1 80 a 100 1 a5 min
h) H,80, 96% : - 100 ml/1

HhD, conc.: 50 ml/l 80 a 100 1l a5min
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De todos os tratamentos quimicos existentes para
as superficies de ligas de aluminio, o mais utilizado, apesar
de atacar com intensidade a liga metalica, € o tratamento com

hidroxido de sodio e acido nitrico.(34)

O processo € constituido por um desengraxamento

e uma decapagem, que sao realizados em duas etapas.

Na primeira etapa, a pega de aluminio e colocada
em uma solugao de hidroxido de sodio de 5%t a 10%, a temperatu
ra de 60°C, durante um periodo de 30 segundos a 2 minutos, on
de, geralmente, se emprega silicato de sodio a 1%, como inibi

dor, para retardar a agao decapante.

A pega sai com um aspecto cinza escuro, e apos
um enxague em agua deionizada, coloca-se a pega em uma solu-
gao de volumes iguais de agua e acido nitrico. Esta  solugao
dissolve os Oxidos e os produtos formados pelo tratamente an-
terior, na superficie do aluminio, deixando a superficie lim-

pa e com um aspecto claro.

A temperatura e o tempo de exposigao na solugao

de hidroxido de sddio vai depender da liga utilizada.

As ligas de aluminio que possuem silicio em sua
composigao devem passar, depois do tratamento com acido nitri
co, por uma solugao decapante de acido fluoridrico, para a re

mogao do silicio da sua superficie.

A agua a ser utilizada para a lavagem e neutrali
zagdo das pegas de aluminio, logo apoOs o tratamento quimico,

deve ser deionizadi, pois os s0lidos deixados pela agua na su
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perficie do aluminio, apos a secagem, podem afetar a aderen-

cia das camadas a serem depositadas posteriormente.(loz)

2.4. ADERENCIA DA CAMADA DEPOSITADA

A aderéncia do material depositado em um substra
to & unm parametro de importancia fundamental a ser controla-

do em um método de deposigao.

Sobre o termo aderéncia existem varias defini-
¢Oes; neste trabalho sera considerado o termo fornecido pela

(66)

ASTM que define a "adesao ou aderéncia como a condigao na

qual duas superficies sao mantidas juntas por forgas de valén
cias ou por ancoragem mecanica ou pelas duas juntas". Essas
forgas de ligagdo podem ser forgas de Van der Walls, eletros-

taticas ou forgas de ligagoes quimicas.

O grau de aderéncia entre um depOsito e seu subs
trato depende principalmente da microestrutura da camada for-
mada na interface entre os dois. Alguns tipos de camdas for-

madas nessa interface que podem ocorrer, sio: (66)

a) camadas formadas por forgas mecanicas, como
consegliéncia da porosidade aspera do substrato. Neste caso o
material a ser depositado preenche os poros do substrato, com
a formagao de uma ancoragem mecanica, e a aderéncia vai depen

der das caracteristicas fisicas Fos materiais em contato.

b) camadas formadas por ligagdes quimicas, que

sdo resultantes de reagdes quimicas entre os atomos do mate-

-—2
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rial depositado e os atomos da superficie do substrato.

c) camadas formadas por difusao, que sao caracte
rizadas por uma constante alteragao na estrutura cristalina e
na composigao de depdosito e do substrato. Para que possa ocor
rer a difusao do depdsito no material do substrato, s3do neces
sarias que ocorram certas condigoes fisicas de compatibilida-

de entre ambos os materiais.

Na pratica, ocorrem simultaneamente varios tipos
de processos na formagao de camadas em uma interface, sendo

que um Unico tipo raramente ocorre.

Os diferentes tipos de ligagao de um depOsito a
um substrato produzem forgas de adesao com energias entre
0,1 eV e 10 eV, e estas podem ser classificadas em sorgao fi-

sica, sorgao quimica e liga¢50~qu1mica.(40)

O efeito de ancoragem pode ser considerado como
uma sorgao fisica, pois quando dois materiais com diferentes
afinidades eletrdnicas sao combinados, ocorre a formagao da
dupla camada elétrica, gque tambem contribui para a aderencia.
A sorgao ficica contribui com uma energia de aproximadamente

0,5 eV para a adesao.

A sorgao quimica, que @ definida como a in-
teragao entre os atomos dos materiais e do substrato, re-
sulta em fortes ligagdes quandos os eletrodos sao trans-
feridos. A energia com as ligagdes quim! as contribuem
para a aderencia varia de 0,5 ev a 10 eV, aproximadamen-

te.(60)
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O grau de aderencia de uma camada pode aumentar
ou diminuir em fungao do tempo transcorrido desde sua deposi-
¢ao no substrato. Este efeito vai depender dos materiais en-
volvidos e tambéem dos processos que podem ocorrer logo apds a
deposigao, tais como: formagao e/ou difusdo do oxigénio na in
terface da camada depositada, formagao de uma dupla camada

eletrica na interface, etc.

Em resumo, a aderencia de camadas em um substra-
to pode depender de uma serie de parametros, como: tipos de
materiais de formagao do deposito e do substrato, a prepara-
¢ao do substrato antes da deposigdao e o proprio processo de

deposigao.

Operacionalmente, os materiais de formagao do de
posito e do substrato ja estao na maioria das vezes pre-deter
minados, e apds a execugao da deposigao e gue sera observado
se a camada na interface sera formada por forgas mecanicas,

por ligagao quimica ou por difusao.

Quando se prevé que a aderéncia entre os mate-
riais escolhidos podera ser fraca, em alguns casos essa situa
gdo pocerd ser melhorada com a utilizagao de camadas interme-
diarias que melhorar3o a aderéncia entre o substrato e o mate

rial a ser depositado.(66)

A preparagdo do substrato antes de se efetvar a
deposigao, tem grande influéncia na aderéncia de um depdsito,
sendo necessario para cada caso especifico, realizar um estu-
do detalhado sobre o tratamento mecanicd e quimico de sua su-

perficie, a fim de se atingir condigoes Otimas para uma boa
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aderencia.

O modo pelo qual um material & depositado, tam-
bém tem grande influéncia na aderéncia, pois e dele que se
formam os diversos tipos de camadas na interface devido a for
¢as mecanicas, ligagoes quimicas, difusao ou uma combinagao

deles.

Os métodos usados para determinar o grau de ade-
réncia de um depdsito em um substrato, podem ser classifica-

dos em mecanicos e nao mecanicos.

Nos metodos mecanicos a aderéncia & medida  por
meio da aplicagao de uma forga na camada do depbsito sobre o
substrato e da verificagdo se a tens3o mecanica na interface po

de remover a camada do substrato.

Entre os metodos mecanicos podem ser citados os
testes de "fita crepe", abrasao, curvatura, esforgo de cisa-
lhamento, ultra-som, riscagem e testes de vibragao. Entre os
testes nido mecanicos estdo os de difragao de raios-X, testes

termicos, etc.

Na prética,na escolha do metodo mais apropriado
para medir a aderencia e importante conhecer entre outros pa-
rametros, se o método de medigao pode ser efetuado sem des-
truir o material em teste e se pode fornecer resultados re-
produtiveis. Tambem deve ser levado em consideragao a simpli-
cidade do sistema de medida e o tempo necessario para reali-

zar a operagao.

Por outro lado, o método de medida deve simular
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tanto gquanto possivel o tipo do esforgo a gque o deposito e o
substrato estarao sujeitos no decorrer do tempo das operagoes

a que estarao submetidos.
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CAPITULO 3

PARTE EXPERIMENTAL

3.1. MATERIAIS E METODOS

3.1.1. Equipamentos utilizados

Os equipamentos utilizados para depositar por
eletroforese uma camada de boro em cilindros de aluminic, es-
tao relacionados em seguida, de acordo com as varias etapas

do processo.

a) No tratamento da superficie do substrato de

aluminio:

- gabinete para jateamento com areia, modelo BBE

- 7570 da Blastibras Tratamento de Metais Ltda;

- areias com diversas distribuigoes granulometri

cas;

- chapa aquecedora, modelo 176 A da Fanem Ltda.

b) Nos experimentos de deposigao de boro:

- balanga analitica, modelo H-14 da Metler;
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- aparelho de ultra-som, modelo GA 360 com fie-
gliéncia de 25 kHz e potencia de 360 W, da Thornton Inpec Ele-

tronica;

- agitador magnetico, modelo 258 com regulador

variavel de velocidade, da Fanem Ltda:;

- agitador mecanico, modelo 256, com regulador

variavel de velocidade, da Fanem Ltda;

- fonte estabilizada de tensao, modelo TCH-1500-
100, com tensio de saida de 50 Vcc a 1500 Vcc e corrente de
salda de 0 mA a 100 mA, da Tectrol Equipamentos Eletronicos
Ltda;

- multimetro digital, modelo SME 2060 de 4/2 a3

gitos, da SME Instrumentos;

- sistema de refrigeragao, formado pela mistura

de agua e gelo;

- analisador de tamanho de particulas marca Se-

digraph, modelo 5000 D;

- sistema para mecdidas do potencial zeta, Zeta-
~-Meter System 3.0, conforme desenho esquematico mostrado na

figura 3.16;

~ sistemas para a execugao da deposigdo eletrofo

rética, conforme discriminagao no item 3.2.2,

c) No controle de qualidade da camada de boro de

positada no substrato de aluminio:

- sistema de agitagdo da Spex Mixer/Mill 8000,da
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Spex Industries, Inc.;

-~ sistema do vibrador de peneiras Produtest, mo-
delo T, com regulador de intensidade de vibracgao, da Telastem

Ltda.

3.1.2. Materiais e reagentes

Para a realizagao dos testes com a finalidade de
definir e otimizar os parametros para a deposigao de boro por
eletroforese, foram utilizados os seguintes materiais e rea-

gentes:

- tubos de aluminio 50 S com altura de 55,4 mm ,
diametro externo de 31,7 mm e diametro interno de 28,2 mm, da

Alcan;

- carbeto de boro (BAC) de composigao isotdpica

natural, da Norton Company:;

- boro, amorfo, de composig¢ao isotdopica natural,

da Merck;

- boro-10, amorfo, enriquecido em 90,1%, com pu-

reza quimica de 91%, da CEA-ORIS, Franga;

- cloreto de magnésio, da Ecibra reagentes anall

ticos;

- alcool isopropilico, P.A., anidro, da Carlo Ex

- acetona, P.A., da Merck;
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- alcool etilico 95%, P.A., da Carlo Erba;

- te‘racloreto de carbono, 99,5%, P.A., da Carlo

Erba;

- hexano, P.A., da Carlo Erba;

detergente neutro, Extran MA-02, da Merck.

3.1.3. Procedimento Experimental para a realizacao dos

testes

Os testes preliminares para a deposigao de boro
pelo método de deposigao eletroforéetica na parte externa dos
substratos de aluminio, foram realizados utilizando-se carbe-
to de boro (BAC) de composigao isotOpica natural, da Norton
Company, e para a realizagdo dos testes de definicao e otimi-
zagao dos parametros de deposicao, utilizou-se o boro amorfo,

de composigao isotdOpica natural da Merck.

O procedimento utilizado nesse trabaho para a
deposigao de boro por eletroforese em substrato de aluminio,
foi realizado obedecendo a seguinte seqliéncia: preparagao da
superficie metalica por processos de desengraxamento e decapa
gem, preparagao da suspensdo de boro, a deposigao propriamen-
te dita e o controle da qualidade da camada de boro deposita-

da no substrato de aluminio.

Este controle de qualidade e realizado ao lado
do julgamento visual da qualidade do depdsito de boro, dando-

-se importancia & aderéncia do material no substrato.

A liga de aluminio utilizada como substrato para
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a realizagao dos testes de deposigao do boro, foi a liga 50 S
da Alcan, a mesma utilizada na construgao dos prototipos das
camaras de ionizagao compensada e nao compensada para a de-

tecgao de néeutrons.

As tabelas 3.1 e 3.2 mostram, respectivamente, a
composigao quimica da liga 50 S e a sua equivaléncia com as

. . (05)
normas internacionais.

Tabela 3.1 Composigao quimica da liga 50 S da Alcan

Elementos peso em %
Aluminio (min) 97,70
Cobre 0,10
Ferro 0,35
Magnesio 0,45 - 0,85
Silicio 0,30 - 0,60
Zinco 0,05
Titanio 0,10
Cromo 0,10
Outros 0,15
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Tabela 3.2 Equivaléncia entre normas internacionais do

aluminio 50 S da Alcan

Pais/Orgao Denominagao
Brasil/ABNT 6063
USA/AA-ASTM 6063
Alemanha/DIN AlMgSi 0,5
Italia/UNI P-A1MgSi
Franga/Nf-i.IR A-GS
Inglaterra/BS HY

3.1.3.1 Preparacgao da superficie metalica

A preparagao da superficie do substrato de alumi
nio antes da deposigdo da camada de boro & realizada obedecen
do a seguinte seqliéncia: jateamento da pega com areia de dis-
tribuigao granulométrica entre 45 ym e 53 um, com a finalida-
de de aumentar a rugosidade do metal e como conseqliéncia me-
lhorar a aderéncia do deposito. Em seguida, e realizada uma
limpeza da pega com 0 detergente neutro Extran MA-02, com o

auxilio do aparelho de ultra-som.

A peca & mergulhada em uma solugdo de hidrdoxido
de sddio (NaOH) a uma concentragao de 5%, (v/V) em uma tempe-
ratura variando de 60°C a 70°C, durante cinco minutos. A pega
ao ser retirada da solugdo apresenta uma. cor cinza escuro, e

apds ur, enxague em adgua deionizada @ colocada por dois minu-

tos em uma solugdo de partes iguais de &cido nitrico e agqua.
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Esta ultima solugao dissolve todos os  produtos
e Oxidos formados na superficie do aluminio apds o seu trata-
mento com o hidroxido de sodio, deixando a superficie clara,

limpa e uniforme.

Como a liga de aluminio utilizada possui em sua
composigao quimica o elemento silicio, que pode prejudicar a
deposigao do boro na superficie metalica, a pega e em seguida
colocada em uma solugao decapante a temperatura ambiente, por

um miruto.

A solugao decapante e formada pela seguinte mis-
tura: 50% de acido nitrico concentrado, 25% de acido sulfurico
concentrado e 120 g/1 de bifluoreto de amdnia. Esta solugao
ira fornecer uma superficie livre do contaminante e com um

acabarento acetinado o que melhorara a ancoragem do depdsito.

ApOs cada etapa de desengraxamento e decapagem,a
pega @ neutralizada utilizando para esse procedimento lava-

gens sucessivas com agua deionizada.

Finalmente, a pega & enxaguada com alcool isopro
pilico P.A. para completar a sua secagem e imediatamente colo

cada na suspensao de boro para a deposigdo da camada.

Nas figuras 3.1, 3.2, 3.3, tem-se as fotografias
da superficie original do aluminio 50S e logo apds os trata-

mentos de jateamento com areia e desengraxamento e decapagem.
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Figura 3.1 Fotografia da superficie do aluminio 50S no esta-
Figurz 3.2 Fotografia da superficie do aluminio 50 S apos
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Figure 3.3 Fotografia da superficie do aluminio 50 S apos o

tratamento mecanico e de desengraxamento e decapa
gem,

3.1.3.2. preparagao da suspensao de boro

A suspensao de boro e preparada colocando-se o
PO em uma pequena quantidade de alcool isopropilico e a sua
homogeneizagao & feita pelo sistema de ultra-som, durante cin

co minutos.

Este material homogeneizado ¢ transferido para o
sistera de eletroforese no qual & adicionado o &lcool isopro-
pilico em uma quantidade suficiente para recobrir a area do

substrato de aluminio a ser revestida, conforme a figura 3.4.
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Em seguida, coloca-se o cloreto de magnesio que
atuara como eletrolito-ativador, e a suspensac € mantida homo

geneizada por meio de agitagao magnetica.
3.1.3.3. A deposigao eletroforetica

Para a realizagao da deposigao de boro por ele-
troforese, a suspensao e resfriada até atingir uma temperatu-
ra entre 10°C e 13°C, e entao o substrato de aluminio, previa
mente limpo e pesado, € mergulhado na suspensaoc e conectado
ao polo negativo da fonte de tensao, para atuar como catodo du

rante o processo de deposigao.

Este cilindro de aluminio esta envolto por um se
gundo tubo cilindrico do sistema de deposigao, a uma distan-
cia de 10 mm e conectado ao polo positivo da fonte de alta

tensao, atuando como anodo.

Aplica-se aos eletrodos uma tensao de varios
volts, C.C., por um periodo de tempo pre-estabelecido e desse
modo o substrato de aluminio & recoberto por uma camada de bo
ro, no seu lado externo, pois as particulas de boro foram car
regadas positivamente como consegliéncia da adigao do cloreto

de magnesio.

Para a realizagao do depdsito de boro no lado in
terno do cilindro de aluminio, o anodo & colocado internamen-

te ao catodo, como pode ser observado na figura 3.5.

Durante o processo de eletroforese, a suspensao

é agitada para evitar a sua sedimentagdo e consegflentemente
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um acumulo do deposito de boro na parte inferior do cilindro

de aluminio.

ApOs o periodo de tempo necessario para comple-
tar o deposito de boro, o cilindro de aluminio e colocado em
um dessecador a vacuo, por vinte minutos para a evaporagao do
solvente. Em seguida, efetua-se sva pesagem na balanga anali-
tica para determinar o rendimento de deposigao, pela variagao

de massa.

Adotando-se o procedimento descrito acima, estu-
dou-se sistematicamente a influencia dos seguintes parametros
na deposigao de boro em substrato de aluminio por eletrofore-
se: o0 tipo e a concenéragéo do eletrdlito adicionado 3 suspen
sao, o meio de dispersao, o tipo de material do anodo, a dis-
tancia entre os eletrodos, a agitagao e a temperatura da sus~-
pensao durante o processo de deposigao, a diferenga de poten-
cial entre os eletrodos, o tempo de deposigao, a concentragao

de boro na suspensao e os valores do potencial zeta.

A medida da eficiéncia do processo de deposigao
foi feita pelo controle da qualidade de adesdo e uniformidade
da camada depositada, além do calculo do rendimento de deposi

gao.

3.1.4. Determinacdao do rendimento de deposicao

Para outros fatores constantes o rendimento de
deposiga@o da camada de boro em substrato de aluminio depende
do tempo de deposigdo e da diferenga do potencial entre os

eletrodos.
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Para a determinagao do rendimento de deposigédo,

podem ser utilizados os seguintes criterios:

~ analise do elemento na suspensao, apdos a reali

zagao da deposigao;

- realizagao de uma segunda deposigao com a mes-
ma suspensao utilizada inicialmente, e com a massa encontrada

nos dois depositos, determina-se o rendimento;

- pesagem @0 cilindro de aluminio antes e apOs a
operagao; com os dados da massa inicial de boro na suspensao
e da massa depositada no eletrodo, obtem-se o rendimento de

deposigdo.

Para a agilizagéo do processo, neste trabalho,
optou-se pelo @ltimo procedimento citado, tendo-se obtido re-

sultados reprodutiveis.

3.2. DEFINIGAO DOS PARAMETROS BASICOS DE DEPOSICAO

3.2.1. Introdugido

Conforme mencionado anteriormente, a parte expe-
rimental deste trabalho consistiu na definigdo e otimizagao
dos parametros para a deposigao de boro em cilindros de alumi
nio, apresentando um alto grau de adeiréncia e boa uniformida-

de.

0s dados foram obtidos seguindo-se os procedimen
tos descritos nos itens 3.1.3. e 3.1.4. e utilizando-se o sis

tema de eletroforese mostrado na figura 3.4.
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Partindo de uma quantidade fixa de boro para re-
cobrir uma area de 38,9 cmz, de tal modo que a massa superfi-
cial depositada fosse de aproximadamente 1 mg/cmz, realizaram
-se experimentos preliminares seguindo-se as condigOns sugeri

das por Maroto, A.J.G. & Merlo Flores, J.(56)

. Com os resulta
dos desses ensaios preliminares, passou-se a estudar a in-

fluéncia de cada um dos parametros, separadamente.

3.2.2. Projeto e construcao do sistema de deposicao

O sistema utilizado neste trabalho para a deposi
¢ao de boro em substratos de aluminio foi projetado para sa-

tisfazer as seguintes especificagoes:

- possuir um bom sistema de agitagao para manter
em suspensao as particulas de boro, garantindo a uniformida

de da camada depositada;

- ser quimicamente resistente aos produtos gue

formam a suspensao;

- apresentar uma boa condutividade termica para
permitir o resfriamento da suspensao durante a eletrodeposi-

cao;
- ser de facil manuseio.

Foram projetados, construldos e testados varios
arranjos experimentais e os gque apresentaram um melhor desem-

penho sao descritos em seguida.

A figura 3.4 mostra o sistema escolhido para a
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deposigao de boro tanto na parte externa como tambeém na inter
na dos cilindros de aluminio porque ele pode fur onar tanto
comc uma célula eletroforética (no caso de depos._ o externa)
como tambem como um reservatdrio da suspensao de boro no caso
de deposigao na parte interna do cilindro. Neste tltimo caso

o anodo e colocado internamente ao ciatodo de aluminio.

Convem ressaltar que alem da facilidade do uso
desse sistema para realizar a deposigao de boro no substrato
de aluminio, este apresentou um bom desempenho para recobrir

cilindros de ate 50 cm de comprimento.

A figura 3.5 mostra 0 arranjo experimental cons-
truido para depositar boro nas paredes internas de cilindros
de aluminio. Esse arranjo pode ser utilizado para cilindros

de alurminio com ate, aproximadamente, 1 m de comprimento.

A suspensao de boro e introduzida dentro do ci-
lindro de aluminio a ser recoberto, sendo este vedado por tam
pas de nylon que também funcionam como isoladores entre o ano

do e o catodo.

Em seguida, este cilindro e colocado sobre dois
tubos rotatorios de aluminio, perfeitamente paralelos, e acio

nados por um motor.

Com este sistema, o cilindro de aluminio conten-
do a suspens3o de boro, e girado em torno do seu eixo de rota

¢30 com uma velocidade controlada durante a deposigao.
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3.2.3. Escclha do material do anodo

Durante a deposigao de boro pelo processo de ele
troforese, ocorre em paralelo o fenomeno da eletrdlise. Ao
ser aplicada uma diferenga de potencial entre os eletrodos, a
condugao da corrente através da solugdo & acompanhada de rea-
¢oes quimicas que ocorrem nos eletrodos, isto e, uma redugao

no catodo e uma oxidagdo no anodo.

Ao ocorrer a oxidagao no anodo este se dissolve
formando catios metalicos que passam para a solugdoc e sao re-

duzidos e depositados no catodo.

Nessas condigoes, seria desejavel o uso de ano-
dos inertes, por exemplo a platina, mas face a indisponibili-~
dade do uso desse material, testaram-se outros que nao provo-
cassem uma contaminagao substancial no deposito de boro e tam

bém que nao afetassem a sua aderencia.

Os anodos utilizados foram construidos conforme
o esquema mostrado na figura 3.4, e as deposigbes de boro em
substratos de aluminio foram realizadas obedecendo as seguin-
tes condigOes: concentragdo de boro no alcool isopropilico,
0,35 mg/ml; concentragao de cloreto de magnésio, 500 ppm; di-
ferenga de potencial entre os eletrodos, 500 V; temperatura
inicial da suspensao, 15°c; tempo de deposigao, 20 minutos;
distancia entre os eletrodos, 10 mm; velocidade de agitagao

da suspensao, 1000 rpm (rotagdes por minuto).

O controle do nivel de contaminagio na camada de

boro depositada no substrato de aluminio, foi realizado pela
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Divisao de Radiogquimica, do Departamento de Fisica e Quimica
Nucleares do IPEN, utilizando a tecnica de analise por ativa-

¢ao com néutrons.

Os resultados obtidos estao resumidos na tabela

3.3.

Tabela 3.3. Determinagao do nivel de contaminagao na camada
de boro depositada no substrato de aluminio, pela
técnica de analise por ativagao com néutrons

Material do | Elementos Quantidade no Quantidade no
anodo contaminantes boro nao depo | boro depositado
sitado no aluminio
Ago inox-304 Fe 0,093 + 0,016%} 1,35 + 0,17%
Cr 0,0034 10,0002% 0,33 + 0,04%
Mn 70 ppm 435 p-
Cobre com cama- Cu nao detectado 0,23%
da de estarho Sn nao detectado 1,8%
Cobre cam cama- Cu no detectado 0,067%
de de niquel Ni < 0,05% 1,1%

Esses resultados demonstram que ha uma contamina
¢ao significativa no deposito de boro, dos elementos que to-
mam parte, em quantidade significativa, na composigao dos ano

dos testados.

Apesar dos elementos niquel, cobre, estanho, fer
ro, cromo e manganés (constituintes dos anodos testados), pos
sulrem uma segao de choque de ativagao baixa para néutros tér

micos e produzirem radioisdtopos de meia-vida curta, nao e
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conveniente a sua presenga nos depositos de boro, pois a ati-
vidade formada por esses elementos pode alterar as caracteris
ticas de funcionamento dos detectores de néutrons que utili-

zarao esses cilindros como eletrodos.

Com base nestas consideraqées, optou-se por usar
anodos de aluminio, o mesmo material utilizado como substra-
to, o qual e apropriado para aplicagbes nucleares, pois pos-
sui uma baixa secgao de choque de ativagao para néutrons ter-
micos (o= 0,23b). Apds a sua irradiagao no reator, o alumi-

nio forma oa seguintes radioisbtopos conforme as reagoes:

27

Al (n,y)%8a1, T .. = 2,25 min.
172
2751 (n,p) 28Mg , T,,, = 9,46 min.
2781 (n,a)¥Na , T

1/2 = 15,03 mln.'

Como os radioisotopos formados possuem meia vida
curta, eles nao alteram as caracteristicas de funcionamento

dos eletrodos com o deposito de boro.

3.2.4. Controle de qualidade da superficie do substrato

de aluminio

Com a finalidade de verificar se o processo de
desengraxamento e decapagem com hidréxido_de s0dio e mistura
de acidos, contaminariam a superficie do substrato do alumi-
nio, alterando portanto a sua qualidade para uso em aplica-

goes nucleares, determinou-se o teor do elemento sbdio por
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meio de analise por ativagao com néutrons, executado pela Di-
visao de Radioquimica do Departamento de Fisica e Quimica Nu-

cleares do 1IPEN.

Prepararam-se amostras de aluminio 50 S, que fo-
ram submetidas a dois tipos diferentes de desengraxamento e

decapagem e em seguida submetidas a analise por ativagao neu-

tronica.

Os resultados obtidos estao mostrados na tabela

3.4.

Tabela 3.4 Concentragao de sodio na superficie do alurinio

50 S apos o processo de desengraxamento e deca-

pagem.
Aluminio 50 S Concentragao de sodio
(pPb)

- sem tratamento quimico nao determinado
- com tratamento de NaOH

e HNO 0,10

3

- com tratamento de NaOH

e HNO, + HF 0,74

Pelos resultados obtidos, pode-se observar que a
contaminagao de sodio na superficie do aluminio 50 S, apds o
processo de desengraxamento e decapagem, fqi considerada in-
significante nao alterando as suas caracteristicas para apli-

cagoes nucleares.
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Verificou-se tambéem se os processos de desengra-
xamento e decapagem utilizados nao afetavam as tolerancias di

mensionais da pega ja usinada.

Para tanto, realizaram-se testes de desengraxa-
mento e decapagem em pegas de aluminio ja usinadas e observou
-se gque apesar do tratamento com hidroxido de sodio e os aci-
dos utilizados atacarem a superficie da liga, fazendo com que
as pegas tivessem uma perda de aproximadamente 10% de seu pe-
so, essa variagao nao influenciou as medidas de tolerancia das

pegas.

3.2.5. Distribuicdo granulometrica do boro

Com o objetivo de verificar se a distribuigdo gra
nulométrica das particulas do boro empregado nas experiencias
estava na faixa ideal para ser depositado por eletroforese,
realizou-se a analise de tamanho de particulas pela tecnica

de sedimentagao em meio liguido.

0 equipamento utilizado foi o analisador de tama
nho de particulas marca Sedigraph, modelo 5000 D, pertencente
a Industria Metal Leve, e gque mede a taxa de sedimentagao das

particulas em um meio ligquido.

A analise e efetuada automaticamente e apresenta
o didmetro esférico equivalente, em relagao ao percentual acu
mulativo em peso, de todas as particulas menores gue o tama-
rho indicado e esta concentragao & determinada por meio de um

pequeno feixe colimado de raios-X de baixa energia.(bz)
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Os resultados d~ curva de distribuigao granulomé
trica revelaram que o boro apresenta uma faixa estreita na
distribuigao de tamanho de particulas, pois 90% das particu-
las sdao menores que 2,8 ym e 50% sdo menores que 2,6 upm, sen-
do portanto adequada a sua utilizagao na deposigao por eletro

forese em substratos de aluminio.

A figura 3.6 mostra a distribuigao granulometri

ca das particulas de boro.

3.2.6. Escolha do meio de dispersao

Para a escolha do meio de dispersao, realizaram-
-se experimentos com diferentes liquidos organicos,fixando-se
a concentragao de boro em 25 mg para 80 ml do liguido e como

eletrolito 80 ppm de cloreto de magnesio.

O anodo utilizado foi de aluminio e a distancia
entre os eletrodos foi mantida em 10 mm. Aplicou-se um poten-
cial de 500 V entre os eletrodos por 20 minutos, a temperatu-
ra da suspensao durante a deposigao foi mantida entre 13% e
15°C e com uma velocidade de agitagdao. de aproximadamente

1000 rpm.

0s liguidos testados como meios dispersantes e

algumas de suas propriedades se encontram na tabela 3.5.(48)

Pelos resultados obtidos observou-se que o me-
lhor rendimento de deposigac e com uma camada uniforme, foi
obtido utilizando-se o &lcool isoproplilico como meio de dis-

persao.
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Figura 3.6 Distribuigdo granulométrica das particulas de boro



Tabela 3.5 Propriedades dos liquidos organicos utilizacos

como meio de dispersao

Viscosidade Ponto de Constante Condutividade
Liquidos - . -
(m poises) Ebulicao Dieletrica ei:trisg
o (ohm “.cm )
C
-8 o]
Acetona 3,311 56,2 20,7 2 x 10 (257¢C)
Klcool etilico 11,943 78,4 24,3 1,35x107° (25°C)
Alcool
isopropilico 23,702 82,4 18,3 3,5 x 107 (25%)
Tetracloreto
de carbono 9,578 76,8 2,24 a4 x 10718 (18%)
y -18 o
Hexano 3,258 68,7 1,89 l x 10 (187 C)
Obs.: todas as propriedades foram determinadas a 20°C, exceto as indicadas entre
parénteses

“tTot
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Com a vtilizagao da acetona obteve-se una camada
uniforme mas o rendimento de deposigao foi inferior, en torno

de 30%, em relagao ao obtido com o alcool isopropilico.

Por outro lado, com a utilizagao do alcool etili
co, obteve-se um deposito floculento, granulado, nao aderente
ao substrato e apresentando um rendimento menor do que com os
outros dispersantes.

Na figura 3.7 tem-se a fotografia do depdsito de
boro mostrando as irregularidades provenientes do uso do al-

cool etilico como meio de dispersao.

=
1'—(
h
oy
q.

Figura 3.7 Fotografia do deposito de boro no substrato de
aluminio obtido com a utilizagao de alcool etili-
co como meio de dispersdo
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Com a utilizagao do tetracloreto de carbono e do
hexano, nao se observou a deposigao de boro, mesmo aumentando
-se a diferenga de potencial entre os eletrodos e o tempo de
deposigao. Este comportamento pode ser atribuido a baixa con-

dutividade elétrica desses liquidos.

Optou-se portanto, pela escolha do alcool isopro
pilico como meio de dispersao. Convem ressaltar que este al-
cool deve ser anidro, porque uma quantidade de agua em sua
composigao maior do que 0,2%, afeta a uniformidade e a aderén

cia da camada depositada, além do rendimento de deposigao.

3.2.7. Escolha do eletrdlito

Realizaram~-se testes de deposigao de boro €m
substratos de aluminio, com alguns tipos de eletrdlitos nor-

malmente utilizados para a deposigao de outros materiais.

Considerando que o eletrolito adicionado na sus-
pensao passa a fazer parte da camada depositada, procurou-se
escolher, entre as varias substancias existentes, aguela que
alem de aumentar a taxa de deposigao fornecesse um minimo de

cc.ataminagdo na camada de boro depositada.

Mantendo-se constantes os demais parametros de
deposigdo, como, a concentragdo de boro no alcool isopropili-
co, o material do anodo, a distancia entre os eletrodos, a ve
locidade de agitagdo e a temperatura da suspensao durante a de
posigcao, a diferenga de potencial entre Qs eletrodos e o tem-
po de deposigdo, testaram-se os seguintes eletrolitos: acido

aceético concentrado a 20% em volume, acido nitrico a 6% e a
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30% ex volume, acido tanico a 10% em peso e cloreto de magne-

sio com varias concentragoes.

Os resultados obtidos com o0 uso do acido acetico
concentrado e a 20% em volume nao foram satisfatdrios, pois o
rendimento maximo de deposigdo foi em torno de 13% apresentan

do camadas de boro sem uniformidade e aderencia.

Com a utilizagao do acido nitrico a 6%t e a  30%
em volume, o rendimento de deposigao foi ainda mais baixo, em
torno ée 2%, e a camada de boro depositada nao apresentou ade
reéncia, soltando-se imediatamente do substrato de aluminio

apds a deposigdo.

Ao se utilizar o acido tanico como eletxolito, o
rendirento foi de 45%, que e maior do que os anteriores, mas
a camaca de boro foi depositada sem a uniformidade e a aderén

cia recueridas.

Entre os cloretos disponiveis, normalmente utili
zados como eletrolitos, optou-se pelo cloreto de mangésio,que
apesar de possuir uma condutividade elétrica em solugao menor
que alcumas outras substancias, como o cloreto de potassio ou
o cloreto de sodio, ao ser irradiado com néutrons nao produz
radioisOtopos de meia-vida longa gue podem afetar a funciona-
lidade dos eletrodos recobertos com boro, a serem utilizados

na construgao de detectores de néutrons.

Foram realizadas deposigOes variando-se a con-
centragao de cloreto de magnesio de 100 ppm a 1000 ppm e o©
rendimento obtido foi sempre em torno de 100%, com camadas de

boro apresentando boa uniformidade e aderéencia, sendo portan-
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to considerado satisfatorio parea a finalidade desta pesguisa.

3.2.8. Velocidade de agitacao da suspensao

A agitagao da suspensao durante a deposigcao do
boro, por eletroforese, nos substratos de aluminio, & impor-
tante para evitar a sedimentagao das particulas e conseqliente
mente um acumulo do depdsito de boro na parte inferior do ci-

lindro de aluminio.

Para determinar gqual a melhor velocidade de agi-
tacao da suspensao de boro, realizaram-se experiéncias de de-
posigao de boro em substratos de aluminio com velocidades de

agitagao da suspensao entre 500 rpm e 2500 rpm.

Quando foi utilizada uma velocidade de agitagao
da suspensao de boro em torno de 500 rpm, observou-se que ha-
via um excesso do material na porgao inferior do substrato de
aluminio, por causa da decorréncia de sedimentagao durante o

processo de deposigao.

Para velocidades maiores, entre 1800 rpm & 2500 rpm,
observou~se um aciimulo de particulas de boro na porgdo supe-
rior do substrato de aluminic, o que por sua vez torna a cama

da depositada sem a uniformidade desejada.

Nos ensaios realizados com velocidades  interme
diarias entre 500 rpm a 1800 rpm, a melhor velocidade de agi-
tagdo da suspensao de boro foi em torno de-1000 rpm,sendo por
tanto, considerada a ideal para manter as particulas de boro

em suspensao e com isso conseguir camadas com boa uniformida-
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de nos substratos de aluminio.

3.2.9. Distancia entre os eletrodos

Apds a realizagao de varias experiéncias, obser-
vou-se gque a distancia entre os eletrodos afetava a qualidade

da camada de boro depositada no que se refere a uniformidade.

Mantendo-se a distdncia entre os eletrodos duran
te a deposigao, entre 3 mm a 5 mm, independentemente da velo-
cidade de agitagao da suspensdo, observou-se que a camada de
boro depositada nao era uniforme, pois o sistema de agitagao
nao hornogeneizava a suspensao ‘ao longo de toda a area do subs

trato de aluminio a ser recoberta.

Para um intervalo de 5 mm a 20'mm, a melhor dis-
tancia entre os eletrodos, verificada experimentalmente, foi
de 10 mm, mantendo-se fixos todos os outros parametros de de-
posigao. E importante ressaltar que uma distancia maior entre
os eletrodos implicaria num aumento da diferenga de potencial

entre os eletrodos e no volume da suspensao.

3.2.10. Temperatura da suspensao

Durante a deposigcao do boro nos substratos de
aluminio, ao aplicar-se a diferenga de potencial entre os ele
trodos, a temperatura da suspensao aumenta consideravelmente,
tornando a camada de boro depositada quebraﬁiga, nao aderente

e nao uniforme.

Portanto, tornou-se necessario manter a solugao
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resfriada durante a deposigao. ApOs varios ensaios, verificou
-se que a faixa ideal de temperatura da suspensao durante a

deposigio era de 10°% a 13°C.

3.3. OTIMIZAGAO DOS PARAMETROS PARA A DEPOSIGAO DE BORO POR

ELETROFORESE

3.3.1. variagao da diferenca de potencial entre os ele-

trodos

Os experimentos tiveram como objetivo verificar
o renéimento e a qualidade da deposigao de boro em substrato
de aluminio, em fungdo da variagao da diferenca de potencial

aplicada entre os eletrodos.

Mantendo-se constantes Os outros parametros men-
cionados nos itens anteriores, como: tipo de eletrolito, meio
de dispersao, material do anodo, distancia entre os eletro-
dos, velocidade de agitaqéo e temperatura da suspensao duran-
te a deposigao, realizaram-se experiéncias utilizando-se uma
suspersdo de boro em alcool isopropilico com uma concentra-

¢ao de 0,8 mg/ml, para recobrir uma area de 38,9 cm?,

Aplicou-se uma diferenga de potencial entre os
eletrodos que variou de 300 V a 1000 Vv, para diversas concen
tragdes de cloreto de magnesio e para diferentes tempos de du

ragao da deposigdo.

Dos resultados obtidos, mostrados nas figuras
3.8, 3.9, 3.10 e 3.11, nota-se que hda um aumento do rendimen-

to de deposigao em fungdo do aumento da diferenca de poten-
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Figura 3.8 Rendimento de deposigdo em fungao da diferenga de
potencial entre os eletrodos, para uma concentra-
gao de 20 ppm de cloreto de mangésio e diferentes
tempos de deposigao.



108,

L L] ¥ L] L3 ¥ r 9 Li
Hi
2o R¥ 8
ep4dqQr o

900

-l 8
®
3
= 8
~
i
- §
- E
E 8
s s 0
© uﬂg
C W ‘hl:'
~~ 8 R
m g ‘.u.ﬂ:
| S "
- '1 8
-

1 ] L i - | — oh 1 1
§ 9% 8 88 ¢ 55 ¢
°/+) OY3150430 30 OANIWIONZY
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potencial entre os eletrodos, -para uma concentra-
¢do de 40 ppm de cloreto de magnésio e diferentes
tempos de deposigao.
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cial aplicada entre os eletrodos, para todos os tempos e con-

centragoes do eletrdlito de cloreto de magnesio estudados.

3.3.2. variacao do tempo de deposicao

Mantendo-se as condigoes estabelecidas no item
anterior, variou-se o tempo de deposi¢ao de boro no substrato
entre 10 minutos a 60 minutos, utilizando-se diferentes con-
centragoes do eletrdlito de cloreto de mangésio para varias

diferengas de potencial consideradas.

Pelos resultados obtidos e que também estao mos-
trados nas figuras mencionadas no item anterior, pode-se ob-
servar que ha um maior rendimento na deposigao de boro no subs
trato de aluminio com o aumento do tempo de deposigao, ainda
aque se reduza a diferenga de potencial entre os eletrodos e

a concentragao do eletrolito utilizado.

3.3.3. Variacao da concentracao do eletrolito

Com a finalidade de verificar qual a concentra-
¢ao do eletrdlito de cloreto de magnesio que fornece um maior
rendimento de deposigao com um minimo de contaminagao na camada
de boro depositada, estudou-se a influencia da suax&mimﬁb no

rendimento de deposigao de boro no substrato de aluminio.

Estabelecendo-se as mesmas condigOes experimenta
is descritas no item 3.3.1, variou-se a concentraqéo de clore
to de magnesio entre 20 ppm a 80 ppm e obteve-se o rendimento
de deposigdo de boro para as varias diferengas de potencial
aplicado entre os eletrodos e para os diferentes tempos de de
posigao estudados.

Esses resultados podem ser observados para al-
guns tempos de deposigdo nas figuras 3.12, 3.13, 3.14 e 3.15.
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Figura 3.12 Rendimento de deposigao em fum;ao da concentra-
gao de cloreto de magnesio, para um tempo de de-
posigao de 10 minutos.
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Nota-se que a partir da concentragao de 60 ppm de cloreto de
magnesio, o rendimento de deposigao pode ser considerado bom
para uma diferenga de potencial entre os eletrodos maior do

que 600 V, independentemente dos tempos de deposigao.

3.3.3.1 Vverificagao da contaminagdo na camada de
boro pelo eletrolito adicionado na sus-

pensao

Objetivando verificar o nival de contaminagio
que o eletrolito de cloreto de mangesio provocava na camada
de boro depositada no substrato de aluminio, foram reali~adas
determinagoes dos elementos magnesio e cloro em depdsitos de
boro, por analise por ativagao neutronica, na Divisdo de Ra-
dioguimica do Departamento de Fisica e Quimica Nucleares do

IPEN. Os resultados sao apresentados na tabela 3.6.

Observa-se que a concentragdo de magnesio e clo-
ro na camada de boro depositada, aumenta cam a concentragac 4o

eletrolito adicionado.

Como os elementos magnesio e cloro produzem ra-
dioisOtopos com meia-vida curta ao serem irradiados com néeu-
trons, e as concentragdes utilizadas normalmente estao abaixo
dos valores usados nesse experimento, as suas presengas nao
alteram as exigeéncias requeridas para o bom funcionamento dos
substratos de aluminio com depdsito de boro quando usados co-

mo eletrodos nos detectores de neutrons.
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Tabela 3.6 Concentragoes de magnesio e cloro em depdsitos de

boro, determinadas por analise por ativagao neu-

tronica
Boro de composigao concentragao de | concentragao de
isotopica natural magnesio cloro
(%) (%)
nao eletrodepositado 0,19 + 0,02 nao detectado

boro depositado com
a adigao de 100 ppm
de cloreto de magne-

0,30 + 0,06 0,100 + 0,080
sio

boro depositado com

a adigao de 500 ppm

de cloreto de magne-

cio 0,97 + 0,05 0,268 + 0,020

3.3.4 Medidas do potencial zeta

O potencial zeta fornece uma medida da caracte-

tistica da suspensdo a ser usada na deposigdo eletroforéetica.

Como explicado anteriormente, a velocidade de mi
gragdao de uma particula em um liquido esta relacionada com a
constante dielétrica e a velocidade do liquido na qual esta
em suspensdo, com O campo elétrico aplicado e com o potencial

zeta conforme a relagao (2.6).

Com a finalidade de verificar qual a concentra-
gdo do eletrdolito de cloreto de magnésio que fornece maior

velocidade eletroforética as particulas de boro na suspensao
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de alcool isopropilico, provocando um aumento na estabilidade
da suspensao e tambem um maior rendimento de deposig¢ao, mediu
-se o potencial zeta de suspensoes de boro em alcool isopropi
lico, para varias concentragGes de cloreto de mangesio, apli
cando-se uma diferenga de potencial de 300 V entre os eletro-

dos que compoem a celula de medida.

O equipamento utilizado para medir o  potencial
zeta foi Zeta Meter System 3.0, cujo esquema esta mostrado
na figura 3.16, que consiste da celula de medida da eletrofo-
rese, do microscopio para observagao e da unidade de medida

e registro da velocidade das particulas.

A celula eletroforética consiste de duas cube-
tas ligadas entre si por um tubo cilindrico polido oticamente
onde estao conectados os eletrodos de molibdénio e platina.Es
ta celula e colocada sobre um guia de luz espelhado, e o fei-
xe de luz refletido passa diagonalmente pelo tubo cilindri-
co. Cada particula em movimento reflete a luz verticalmente
criando uma imagem que pode ser cbservada por meio de uma es-

cala na ocular do microscopio.

A velocidade das particulas & registrada pela
unidade de medida, que possui uma fonte de tensdo onde estao
conectados os eletrodos da celula de medida, e um microproces
sador para calcular o potencial zeta ou a mobilidade eletrofo

retica.

As medidas do pctencial zeta sao feitas utilizan
do o procedimento chamado microeletroforese. A amostra e colo-

cada na célula de medida e & observada por um microscdpio.
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Aplica-se uma diferenga de potencial entre os eletrodos e como

as particulas sao carregadas, elas se movem em diregao ao ele-

trodo oposto.A velocidade das particulas, tambem chamada mobi-

lidade eletroforética, e proporcional ao potencial zeta.

A tabela 3.7 mostra os resultados obtidos nas me-

didas do potencial zeta em fungao da concentragao do eletrdli-

to de cloreto de magnésio adicionado na suspensao de boro e al

cool isopropilico.

Tabela 3.7 Medidas do potencial zeta para varias

concentra-

¢oes de cloreto de magnesio adicionado 3@ suspensao

de boro
Concentragao de cloreto de Potencial zeta
macnesio adicionado a suspensao
(ppm) {(mV)
- - 2,3 +0,
4 + 3,2+0,
6 + 3,3 +0,
8 + 5,2 +0,
10 + 5,34+0,
14 + 6,2 40,
16 + 6,3 40,
20 + 17,4 +0,9
40 + 8,54+ 1,1
60 + 9,9 +1,2
80 +10,5 + 1,2
100 +10,2 + 1,4
200 + 9,9 +1,1
300 +11,6 + 1,6
400 +10,3 + 1,7
500 + 10,4 + 1,5
1000 + 9,54+ 1,1
2000 +10,3 +# 1,3
3000 + 5,24+ 1,4
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3.3.5. Variacao da concentracao de boro na suspensao

Com a finalidade de verificar o rendimento de de
posigao em fungao da concentragdo de boro na suspensao realiza
ram-se testes experimentais com diferentes concentragoes do

eletrdlito de cloreto de magnésio adicionado na suspensao.

As deposigoes das camadas de boro em substratos
de aluminio foram realizadas obedecendo as seguintes condi-
¢Oes: meio dispersante, alcool isopropilico, material do ano-
do, aluminio; area do catodo de aluminio a ser recoberta,
38,9 cmz; distancia entre os eletrodos, 10 mm, velocidade de
agitagao da suspensdo, 1000 rpm; temperatura de suspensao du-
rante a deposigao, entre 13% e 15°C; diferenga de potencial

entre os eletrodos, 1000 V e tempo de deposigao de 20 minutos.

A figura 3.17 mostra os resultados obtidos. Ob-~
serva-se que o rendimento de deposigao aumenta com a concen~
tragao de boro na suspensao e com a concentragao do eletrdli

to de cloreto de magnesio adicionado na suspensao.

Verifica-se também que, a partir da concentragao
de boro de 0,90 mg/ml, o que corresponde a uma massa superfi-
cial de 2,31 mg/cmz, ha uma diminuigao no rendimento de depo-

sigao.
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3.4. CARACTERIZACAO DO DEPOSITO DE BORO

3.4.1. Caracteristicas fisicas do deposito de boro

No processo de deposigao de boro por eletrofore-
se, er substrato de aluminio, a sua aderéncia e distribuigao
uniforme na superficie metalica sao as principais caracteris-

ticas a serem obtidas.

As figuras 3.18 e 3.19 mostram as fotografias de
camadas de boro depositadas em superficies de aluminio. Na fi
gura 3.18 observa-se uma deposigao uniforme com as caracteris
ticas fisicas desejaveis, enquanto gue na figura 3.19 observa
-se a formagao de um depOsito irregular -e que resulta em uma

aderencia deficiente de boro no substrato de aluminio.

Figurz 3.18 Fotografia de uma deposigao de baro cam camada unifarme.
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Figure 3.19 Fotografia de uma deposigao de boro com camada
irregular

2.4.2. Verificacao da aderencia da camada de boro deposi-

tada no substrato de aluminio

Na auséncia de ensaios especificos normalizados
e objetivando verificar a aderéncia da camada de boro deposi-
tada ro substrato de aluminio, executaram-se testes de aderén
cia gie simularam os possiveis tipos de esforgos (queda brus-
ca, vibragao excessiva, exposigao em atmosferas variaveis)
gue os cilindros com a camada de boro depositada pudessem so-
frer 20 longo de sua utilizagao, e gue ndo danificassen e nem

alterzssem a gualidade da camada depositada.
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Os ensaios obedeceram ao seguinte procedimento:
apos a deposigao da camada de boro-10 no substrato de alumi-
nio conforme procedimento descrito no item 2.1.3., os cilin-
dros de aluminio foram submetidcs a uma queda livre de 30 cm
de altura sendo em seguida submetidos a vibragoes durante 10
minutos, provocadas pela maquina vibratoria Produtest-T, que
produz 3600 vibragoes por minuto com uma amplitude de onda Qe

2 mm.

Logo apds, esses cilindros foram colocados den-
tro do sistema de agitagao do Spex Mixer/Mill 8000, por 10 mi

nutos, no qual foram submetidos a intensa agitaqéo.

Durante o intervalo de execugao dos testes, os
cilindros com a camada de boro-10 depositada, foram mantidos
em ambientes diferentes como: dessecadores a vacuo, dessecado
res a pressao ambiente, capela de vidro e estufa com gas ni-
trogenio super seco, com a finalidade de verificar a influén-

cia destes ambientes na qualidade do depdsito de boro.

Esses ensaios foram repetidos a cada tres dias,
durante 30 dias consecutivos, e o contrcle de perda de massa
foi efetuado por meio de pesagens dos cilindros com a camada

de boro-10 antes e apds cada ensaio,

Verificou-se que ndo houve desprendimento da ca-
mada ée boro depositada apos a realizagao de todos esses tes-
tes, cemonstrando que a aderéncia da camada de boro no subs-
trato, era a requerida para a finalidade a -que se destinariam

os cilindros de aluminio.
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3.4.3. Verificacao da uniformidade de camada de boro de-

positada no substrato de aluminio

A uniformidade da camada de boro depositada nos
substratos de aluminio foi verificada por transmissao de néu-
trons, pela Divis3ao de Fisica Nuclear do Departamento de Fisi

ca e Quimica Nucleares do IPEN.

Foram realizados ensaios em cilindros de alumi-
nio, nos quais foi depositada previamente por eletroforese,

uma camada de boro.

Como o boro &€ um material gque apresenta uma alta
seccao de chogue de absorgao para néutrons termico, o método
de transmissdo de néutrons & sensivel a variagoes na espessu
ra do deposito. O numero de neutrons absorvidos pela amostra

e proporcional a espessura da camada de boro.

Os ensaios foram realizados com o feixe de neu-
trons incidindo perpendicularmente ao eixo do cilindro de alu
minio, em varias posigées no comprimento do cilindro. Em cada
posigdo, foram realizadas varias medidas girando-se o cilin-

dro em torno de seu eixo.

Os resultados obtidos mostraram que a variagao
no numero de neutrons detectados por meio das medidas de
transmissao realizadas, nas varias posigOes, & menor que a in

certeza do método, a qual e de 5%,

Conclui-se entd@o, que a massa superficial da ca-

mada de boro depositada em todo o comprimento e ao longo do
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eixo de rotagao do cilindro de aluminio, apresentava uma va-
riagao menor ou igual a 5%, sendo considerada excelente para

os fins propostos.
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CAPITULO 4

DISCUSSAO DOS RESULTADOS

A tecnica de deposigao por eletroforese pode
apresentar resultados muito bons com depositos de boro unifor
mes e aderentes em substratos de aluminio. Como foi mostrado
nesse trabalho, para que resultados satisfatOrios sejam obti-
dos, & necessario executar as varias etapas do processo com
os cuidados devidos e utilizar os parametros Otimos de deposi

cao determinados experimentalmente.

O jateamento das pe¢as com areia deve ser reali-
zado porque produz uma rugosidade homogeneamente distribuida

no metal melhorando a capacidade de aderencia do depdsito.

O tratamento da superficie do substrato por de-
sengrazamento e decapagem e uma etapa importante no processo.
Os contaminantes normalmente presentes na superficie metali-
ca, como poeiras, gorduras e Oxidos, dificultam a deposigao

porque formam uma camada isolante sobre o aluminijo.

Os metodos de desengraxamento e decapagem esco-
lhidos permitem a obtengao de uma superficfe de aluminio 1lim-
pa sem alterar as suas caracteristicas para aplicagdes nu-

cleares como tambem nao alteram as dimensdes e tolerancias
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dos cilindros previamente usinados.

Os arranjos experimentais utilizados para a depo
sigao do boro por eletroforese, entre varios sistemas testa-
dos, sao os que apresentaram um melhor desempenho porque pos-
suem um sistema de agitagao capaz de manter as particulas de
boro em suspensdo, tém uma boa condutividade termica o que
permite um resfriamento uniforme da suspensao e principalmen-
te s3ao quimicamente inertes aos solventes presentes e de fa-

cil manuseio.

Para a construgac do anodo foram testados varios
materiais; e acabou-se optando pelo aluminio. Este material alem
de ser o material dos sﬁbstratos apresenta uma baixa secgao
de chogue de ativaga@o para neutrons termicos e tambem porque
a sua ativagao da origem a radiois6topos de meia-vida curta
que nao alteram as caracteristicas de funcionamento dos ele-

trodos com o depdsito de boro.

O alcocol isopropilico foi o escolhido como dis-
persante porgue além de apresentar as propriedades fisico-qui
micas requeridas para um bom meio de dispersao, forneceu o me
lhor rendimento de deposigao, apresentando no final camadas

de boro bem uniformes.

A acetona tambem pode ser utilizada como meio de
dispersao, mas para isso, a diferenga de potencial empregada
entre os eletrodos e o tempo de deposigdo devem ser aumenta-
dos. Nesse caso, novos testes devem ser réalizados para a oti

mizagdo dos parametros do processo.

O eletrdlito que apresentou uma melhor taxa de
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deposigao foi o cloreto ou magnesio numa faixa de concentra-

¢ao entre 60 ppm e 80 ppm. Esse eletrdlito ocasiona um minimo
de contaminagao na camada de boro depositada nos eletrodos de
aluminio, contaminagoes estas que nao alteram as exigéncias
requeridas para o bom funcionamento dos detectores de néu-

trons.

A velocidade de agitagao da suspensao & muito im
portante porque deve evitar a sedimentagao das particulas du-
rante o tempo de deposigao o gue causaria um acumulo de boro
na parte inferior do cilindro de aluminio. A melhor velocida-
de de agitagao encontrada para o sistema utilizado neste tra-
balho foi em torno de 1000 rpm. Essa agitagao propiciou a for-

magdao de camadas de deposito uniformes.

A melhor distancia entre os eletrodos para a rea
lizagao da deposigado, verificada experimentalmente, foi de
10 mm. Essa distancia proporcionou a obtengdo de camadas depo
sitadas que apresentavam a uniformidade requerida e além dis-
so, facilitava a retirada dos cilindros sem danificar os depé

sitos.

Observou-se um aumento no rendimento de deposi-
¢ao de boro em substratos de aluminio, em fungao do aumento
da diferenga de potencial aplicada entre os eletrodos, para
todos os tempos de deposigao testados e para concentragdes do

eletrdlito de cloreto de magnesio até 60 ppm.

Com o aumento do tempo de deposigao de boro no
substrato de aluminio, notou-se um maior rendimento de deposi

¢do, mesmo com a redugdo da diferenca de potencial entre os
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eletrodos e da concentragao do eletrdlito de cloreto de mag-

nésio.

Mas, tempos de deposigao longos sao irdesejaveis,pois
a qualidade da camada com relagao a aderencia, comega a tor-
nar-se inadequadz, face a dificuldade em manter-se uniforme o

resfriamento do meio de dispersao.

O rendimento de deposigao aumenta com 0 aumento
da concentragao de eletrdlito adicionado, independentemernte
do tempo de deposigao e da diferenga de potencial aplicada en

tre os eletrodos. .

.- Notou-se também, que para uma concentragao de
cloreto de magnésio de 60 ppm para uma diferenca de potencial
entre os eletrodos acima de 700 V, a influéncia do tempo de

deposigao praticamente deixa de existir.

Para uma concentragao de 80 ppm de cloreto de
magnésio tanto os tempos de deposigao como a diferenga de po-
tencial entre os eletrodos, apresentam pouca variagao no ren-
dimento de deposigao, onde todos os parametros testados apre-

sentaram um bom rendimento.

As medidas do potencial 2zeta comprovaram que a
concer.tragdo de cloreto de magnesio que fornece maior veloci-
dade eletroforética as particulas de boro na suspensao de al-
cool isopropilico, conseglientemente um maior rendimento de
deposigdo, esta acima de 60 ppm, sendo que a partir dessa con
centracdo até 2000 ppm o valor do potencial zeta se mantem

constante.
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O rendimento de deposigao para todas as concen-
tragoes de eletrdlito testadas, aumenta com a concentragado de
boro na suspensao até uma concentragao de 0,90 mg/ml, o gque
corresponde a uma massa supurficial de 2,31 mg/cmz. concentra
¢oes de boro superior causam uma diminuigdo no rendimento de
deposigao, provavelmente pelo efeito de isolagao eletrica da

camada de boro na superficie do eletrodo.

Ao se utilizar uma concentragao de eletrdlito
de 80 ppm, observa-se que a concentragao de boro na suspensao
que apresenta um bom rendimento de deposigao, esta na faixa
de 0,30 mg/ml a 0,80 mg/ml, o que corresponde a uma massa Su-

perficial de 0,77 mg/cm2 a 2,06 mg/cmz.

A aderéncia da camada de boro depositada nos
substratos de aluminio, & um dos parametros de grande impor-
tancia, pois a sua deficiéncia pode alterar as caracteristi-
cas de funcionamento dos detectores de neutrons, gue utiliza-

rao esses substratos como eletrodos.

Os testes de aderéncia aplicados nos cilindros
de aluminio com a camada de boro depositada por eletroforese,
mostraram que a aderencia conseguida atende os requisitos pa-

ra a finalidade a que se destinam os cilindros de aluminio.

A uniformidade da camada de boro depositada no
substrato de aluminio, por eletroforese, foi verificada por
transmissao de neutrons, e os resultados mostraram uma varia-
¢ao menor ou igual a 5%, sendo considerada Otima para a utili

zagdo em construgao dos detectores de néutrons.

Com base nas consideragles apresentadas, padroni
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2ou-se 0 metodo de deposigac de boro em substratos de alumi-

nio, conforme condiqaes apresentadas na tabela 4.1.

Tabela 4.1 Parametros para a deposigao de boro, pelo meétodo
de eletroforese, em substratos de aluminio

- anodo: aluminio

- meio de dispersdo: alcool isopropilico

- eletrdlito: cloreto de magnesio

- velocidade. de agitagd3o da suspensao: 1000 rpm

~ distancia entre os eletrodos: 10 mm

- temperatura da suspensao durante a deposigao:
10°% a 13°%

- diferenqa de potencial entre os eletrodos: 600 V

- tempo de deposigao: 20 minutos

- concentragao do eletrdlito: 80 ppm

Apds a definigao e otimizagao dos parametros pa-
ra a deposigdo de boro, pelo método de eletroforese, em subs-
tratos de aluminio, realizaram-se deposigoes de boro, enrique
cido no isdtopo 10 em cilindros que foram utilizados como ele
trodos em camaras de ionizagao compensada e nao compensada a

radiagao gama e em detectores proporcionais.

As camaras de ionizagdo prototipos projetadas,
construidas e montadas no TE e submetidas a testes de caracte

rizagdo, tais como: medidas da radiagao de fundo, curvas de
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saturagao e resposta em fungao do fluxo de néutrons, sensibi-
lidade e eficiéncia. Ot testes foram realizados no  reauor
1EA-R1. Os resultados destes testes mostraram gue as camaras
de ionizagao atendem, de maneira plenamente satisfatoria, as

especificagoes técnicas para sua utilizagao no sistema de con

trole do reator.

As figuras 4.1, 4.2 e 4.3 mostram fotografias de
boro-lo depositada e que foram utilizados na construgao dos

prototipos.

Figura 4.1 Fotografia de cilindros com deposigaoc de boro-lo
e que foram utilizados como eletrodos em camaras
de ionizagao para detecgdo de neutrons
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Figura 4.2 Fotografia dos cilindros com deposigao de boro-10
e isoladores ceramicos utilizados na construgao
das camaras de ionizagao para detecgao de neutrons

Figura 4.3 Fotografia dos componentes das cidmaras de ioniza-
¢ido compensada e nao compensada & radiagao gama
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CAPITULO 5§

CONCLUSOES

A tecnica de deposigao de boro, por eletroforese,
em substratos de aluminio utilizados como componentes para de
tectores de neutrons, desenvolvida neste trabalho, apresentou

excelentes resultados.

Pelo metodo desenvolvido, a deposigao eletrofore
tica fornece camadas de boro com boa aderencia e uniformidade.
A contaminagao do deposito de boro que ocorre durante o pro-
cesso e muito baixa, nao afetando o desempenho dos eletrodos

usados como componentes dos detectores de néutrons.

Por outro lado, a técnica de aplicagao manual
com pincel (tecnica de pintura), testada preliminarmente,apre
senta tambem resultados satisfatorios, mas a uniformidade da
camada de boro n3o e a ideal, o que prejudica muito o desem-
penho dos detectores proporcionais onde essa caracteristica e

critica.

Com o0 desenvolvimento da tecnica de eletroforese

para a deposigao de boro em substratos metélicos, foi pos-
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sivel construir e testar varios protOtipos de camaras de ioni
zagao e detectores proporcionais com depdsitos de boro, que

atenderam as especificagoes técnicas impostas pelos projetos.

Algumas modificagGes no sistema de deposigao po-
derao ser realizadas, como por exemplo, a adigdo de um banho
de circulagao com temperatura controlada para melhorar a re-
frigeragao do sistema de deposigadao, para aprimorar a tecnica
visando principalmente a produgao em serie destes detectores

de neéutrons.

Em resumo, o trabalho atingiu os objetivos pro-
postos, possibilitando a construgao de detectores de neutrons

camadas de boro.
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