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Desenvolvimento do processo de deposição e l e t ro fore t i ca de bo 

ro em substratos de alumínio destinados ã construção de detec 

tores de neutrons. 

MARIA HELENA PE OLIVEIRA SAMPA 

RESUMO 

0 desenvolvimento da tecnologia nuclear autônoma 

no pais tornou necessária a construção de detectores de radia 

ção nacionais para subst i tu ir os detectores importados, den­

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

Por esta razão, desenvolveu-se o processo de de­

posição e letroforet ica de boro em substratos de alumínio, de 

grandes superf ic ies , destinados ã construção de detectores de 

neutrons. 

Após a definição e otimização dos parâmetros do 

processo, realizaram-se deposições de B em c i l indros que fo ­

ram uti l izados como eletrodos em câmaras de ionização compen­

sada e não compensada ã radiação gama e em detectores propor­

c ionais . 

Os protótipos das câmaras de ionização foram pro 

jetados, construídos e montados no Departamento de Aplicação 

na Engenharia e Indústria (TE) do IPEN e submetidos a t e s t e s 

de caracterização no reator IEA-R1 e atenderam s a t i s f a t o r i a ­

mente as especificações técnicas do projeto. 



lhe development of the process of electrophoresis deposition of the boron 

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

MARIA HELENA DE OLIVEIRA SAMPA 

ABSTRACT 

The development in the country of autonomous nuclear 

technology made it necessary to construct radiation detectors to substitute 

the imported ones 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 10B were made on cylinders 

to be used ctfter wards as electrodes in gamma compensated and non-cempensa 

ted ionization chambers and in proportional detectors. 

Prototypes of ionization ±ambers 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 Atomic Energy Comission (CNEN). 

Submited to caracterization tests at IPEN's IEA-Rl 

reactor, they satisfied fully the technical espeeifications of the 

project. 
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1. 

C A P I T U L O I 

INTRODUÇÃO 

1 . 1 . MOTIVAÇÃO E OBJETIVOS 

O desenvolvimento de uma t e c n o l o g i a nuclear auto 

noma no p a i s tornou necessária a construção de de tec tores de 

radiação nacionais para substituir os detectores importados. 

Essa necessidade se tornou mais premente, em ra­

zão das res tr ições impostas pelo mercado internacional na ven 

da de equipamentos e materiais de interesse nuclear aos paí­

ses não signatários do Tratado de Não Proliferação de Armas 

Nucleares. 

Visando atender as necessidades do pais quanto 

aos detectores de radiação, de uso nos campos de controle de 

reatores , proteção radiológica, medicina e indústria foi cria 

do no Ins t i tuto de Pesquisas Energéticas e Nucleares (IPEN), 

dentro do Departamento de Aplicação na Engenharia e na Indüs_ 

tr ia (TE), um grupo de pesquisa cuja finalidade é desenvolver 

uma tecnologia nacional para a produção de detectores, com a 

finalidade de tornar o pais auto suf i c i ente nesse campo de 
at ividade. 
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Os detectores de radiação são essenciais m te -

dos os campT-s da energia nuclear, e os detectores de neutro: s, 

entre outros empregos, são essenciais para a operação dos r a 

tores nucleares. 

As câmaras de ionização compensada e não comp< n-

sada â radiação gama e os detectores proporcionais com dep.*si. 

to de boro, são utilizados para medir fluxo de neutrons tCrmi 

cos. 

A maioria das câmaras de ionização compensada e 

não compensada ã radiação gama, existente no pais são importa 

das e já estão em uso há um tempo relativamente longo, e logo 

terão que ser substituídas por novas unidades. Este ê o caso 

das câmaras instaladas no reator IEA-R1. 

Para a construção das câmaras de ionização e de­

tectores proporcionais com depósito de boro, há necessidade 

de se dominar a tecnologia de deposição de boro em substratos 

metálicos com grandes dimensões. 

A deposição de boro em substratos metálicos uti­

lizados como componentes nos detectores de neutrons, é conhe­

cida nos países onde a tecnologia nuclear está avançada como 

por exemplo nos Estados Unidos da América, França, Canadá,Ale 

manha, mas a literatura existente sobre o assunto é muito res 

trita e incompleta. 

A tecnologia de deposição de boro em grandes su­

perfícies não é divulgada, e existem na'literatura escassos 

trabalhos onde são mostrados alguns dados de deposição em pia 

cas e cilindros metálicos com pequenas áreas superficiais. 
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Por essa razão., para possibilitar ao grupo de 

pesquisa mencionado construir câmaras de ionização compensada 

e não compensada ã radiação gama e detectores proporcionais 

com boro, foi necessário desenvolver um método de deposição 

de boro em substratos de alumínio. 

Deste modo, o objetivo deste trabalho foi o de 

desenvolver o método de deposição de boro por eletroforese em 

substratos de alumínio, de grandes superficies, permitindo 

sua utilização na construção de detectores de neutrons. 

No decorrer do capítulo é realizada uma descri-

ção dos detectores de neutrons com deposito de boro e uma re­

visão geral sobre os métodos de deposição encontrados na lite 

ratura. 

No capitulo 2 são apresentadas considerações so­

bre o método de deposição eletroforética e o tratamento das 

superficies metálicas. 

A descrição das várias etapas do processo de ob­

tenção de um depósito de boro em substratos de alumínio, des­

de o tratamento da superficie metálica até a avaliação da qua 

lidade do depósito é apresentada no capitulo 3. Nesse capitu­

lo são também mostrados os experimentos realizados para se de 

terminar os parâmetros ótimos de deposição de boro por eletro 

forese, que permitem a obtenção de depósitos com as especifi­

cações necessárias para uso em detectores de neutrons utiliza 

dos no controle de reatores nucleares. 

Os resultados são discutidos no capítulo 4 e fi­

nalmente as conclusões são apresentadas no capitulo 5. 
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1.2. DETECTORES DE NEUTRONS COM DEPÓSITO DE BORO 

1.2.1. Considerações Gerais 

A detecção da radiação está baseada na interação 

desta com a matéria que constitui o detector. No caso de par­

tículas carregadas, a interação ocorre, predominantemente,por 

dois processos de excitação e de ionização, induzidos direta­

mente pelas partículas primárias, enquanto que para os raios 

gama a detecção é efetuada mediante os efeitos fotoelétrico , 

Compton e produção de pares, nos quais a ionização e a excita 

ção são induzidas indiretamente. 

Os neutrons, não sendo ionizantes, são detecta­

dos por meio da ionização gerada pelas partículas carregadas 

produzidas nos processos de interação dos neutrons com o de­

tector. Esses processos são os seguintes: 

a) reação induzida por neutrons na qual a radia­

ção resultante torna possível a detecção, como exemplos têm-

se as reações (n,a), (n,p), (n,y) e (n,fissão); 

b) reação na qual o núcleo resultante é radioati^ 

vo e o seu decaimento fornece informações sobre o fluxo de 

neutrons que induziram a radioatividade; 

c) espalhamento elástico de neutrons, no qual a 

partícula que recua é susceptível de ser detectada. 

Desse modo, os sistemas de detecção de neutrons 

consistem de um material cuja interação com os neutrons ocor­

re por meio de qualquer um dos processos* citados, associado 

a um sistema de detecção convencional. 
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A eficiência de um detector de neutrons é defini_ 

da como a fração dos neutrons incidentes cuja interação com o 

detector resulta numa contagem e esta depende do tamanho e 

forma do detector e da direção de incidência dos neutrons. 

Quando da escolha dos materiais que serão utili­

zados na construção de um detector de neutrons, outros fato­

res devem ser considerados como: a secção de choque de rea­

ção, a quantidade do material alvo que deve ser efetivamente 

utilizado, a radioatividade residual do detector após a sua 

irradiação com neutrons, o tempo de resposta de detector, sua 

resistência mecânica e durabilidade. 

Os neutrons produzidos num reator ou emitidos 

por fontes de Am-Be, Sb-Be e Cf, são sempre acompa­

nhados de radiação gama com intensidade relativamente alta, 

proveniente dos produtos de fissão, da ativação de materiais 

e da desintegração gama. Em razão disto, a escolha da reação 

a ser utilizada em um detector de neutrons deve ser tal que 

permita discriminar esses raios gama no processo de detec-

- (43) çao. 

As reações mais comuns usadas em detectores de 

neutrons que monitoram o fluxo de neutrons de um reator são: 

a reação B(n,a) Li, nas câmaras de ionização e detectores 

235 

proporcionais com boro, a reação de fissão do U, nas câma­

ras de fissão, e o decaimento beta de alguns radioisotopes 

que se tornaram ativos após a irradiação com neutrons, utili­

zado por exemplo nos detectores "Self-Powered". 

Nos detectores gasosos as partículas carregadas 
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produzidas na reação entre um neutron e o núcleo alvo causam 

a ionização desse gás. Os ions produzidos quando coletados dão 

origem a um sinal elétrico. 

Em alguns casos, a multiplicação de ions no gás 

ê usada para aumentar o numero de ions provenientes de cada 

evento, e estes são coletados como um pulso elétrico ou na 

forma de uma corrente continua. 

Os detectores de pulso são mais sensíveis do que 

as câmaras de corrente de ionização e estas são mais sensí­

veis que os detectores "self-powered". 

Nos detectores de pulso, que empregam as reações 

10 7 ~ 235 3 3 

B(n,a) Li, fissão do U, ou He(n,p) H, a taxa de conta­

gem é proporcional ao fluxo de neutrons e a discriminação pa­

ra a radiação gama é baseada na altura de pulsos. 

Esses detectores são usados em canais de partida 

de reatores; quando da utilização desses canais o fluxo de 

neutrons é reduzido e o fluxo de radiação gama é relativamen­

te alto. v 

1.2.2. A reação 10B(n,g)7Li 

A reação provavelmente mais utilizada para a con 

versão de neutrons térmicos em partículas detectãveis, é a 

reação B(n,a) Li. 

0 isôtopo boro-10 que constitui 19,61% do boro 

natural possui uma alta secção de choque para neutrons térmi­

cos, er torno de 3840 barns, e apresenta uma dependência sim-
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pies coro a energia, da forma l/v, para um grande intervalo de 
(43) 

energia dos neutrons, como mostra a figura 1.1. 

O boro-10 tem as vantagens de não ser tóxico e 

nem radioativo; é separado do boro natural, podendo atingir, 

na prática um grau de enriquecimento em concentração de até 

98%. 

Algumas características físicas e químicas desse 

elemento podem ser vistas no item 1.3.1. 

A reação 10B(n,a) Li tem a vantagem de poder ser 

utilizada para a detecção de neutrons na presença de um alto 

fluxo de radiação gama, uma vez que as partículas alfa libera 

das são muito mais ionizantes cio que os raios gama e portan­

to, produzem pulsos de maior amplitude permitindo a utiliza-

»ooo 

I 1000 -

K 

f 

Figura 1.1, 

o.i i.o 

ENERGIA DO NÊVntON WV). 

Secção de choque para a reação B(n,a) Li 

função da energia dos neutrons. 

em 
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ção de uma discriminação conveniente para evitar a detecção 

dos raios gama. 

A reação pode ser representada da seguinte forma: 

5B * 0n -

3LÍ + 2a * 2' 7 9 2 M e V 

^Li*+ * a • 2,314 MeV 

onde o produto da reação o Li pode ser formado no estado fun 

damental (Q da reação igual ã 2,792 MeV) ou no estado excita­

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

desexcitar. 

As energias totais das duas partículas produzi­

das nas reações são respectivamente 2,792 MeV e 2,314 MeV e a 

tabela 1.1 mostra as energias das duas partículas após a indu 

çao da reação com neutrons térmicos (91) 

Tabela 1.1 Energia das partículas formadas nas reações de 

10. neutrons térmicos com B 

Reação 

1 0 B(n ,a ) 

1 0 B(n ,ay) 

Energia 

Cinét ica t o t a l 

MeV 

2,792 

2,314 

Energia da par_ 

t í c u l a a l f a 

MeV 

1,773 

1,474 

Energia do nú­
c l e o do e i x o 

MeV 

1,014 

0,840 
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As porcentagens relativas de ocorrência das duas 

reações variam em função da energia dos neutrons que induzem 

a reação como pode ser observado na tabela 1.2 onde os neu­

trons térmicos produzem 93,3% das reações no estado excitado 

(91) e somente 6,7% no estado fundamental. 

Tabela 1.2 Porcentagens de ocorrências das reações em função 

da energia dos neutrons 

Reação 

B(r.,a) 

1 0 T W X 

Térmicos 

6,7% 

93,3% 

30 keV 

• 10 keV 

7,2% 

92,8% 

110 keV 

4 15 keV 

7,7% 

92,3% 

160 keV 

+ 15 keV 

8,4% 

91,6% 

A reação B(n,a) Li é utilizada para vários sis 

temas de detecção, e entre eles pode-se citar as câmaras de 

ionização, os detectores proporcionais, cintiladores e emul-

sões nucleares. 

A seguir, serão fornecidas algumas característi­

cas de construção e funcionamento de alguns detectores gaso-

sos que utilizam a reação com boro para a detecção de neu­

trons térmicos, e embora esses detetores possam ser conduzi­

dos err, várias formas, a mais comumente encontrada é a cilín­

drica. 
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1.2.3. Câmaras de ionização 

As câmaras de ionização com depós i to de boro são 

u t i l i zadas para a medida do fluxo de neutrons té rmicos . 

O mecanismo de funcionamento b a s e i a - s e na reação 

B(n,a) Li , sendo que os nuclideos produzidos por estarem 

carregados e le t r i camente e ionizarão o gãs de preenchimento 

das câmaras (normalmente argônio ou n i t rogên io ) , gerando uma 

corrente e l é t r i c a continua que poderá ser medida com um s i s t e 

ma e le t rôn ico . 

0 boro , normalmente enriquecido em 95% no i só to -

po boro-10, é in t roduzido nas câmaras sob a forma de um depó­

s i t o sólido sobre os eletrodos com uma massa supe r f i c i a l ide ­

al em torno de 0,8 mg/cm â 1,0 mg/cm . ^ ' 

A câmara de ionização com boro funciona como qual. 

quer câmara de ionização e está normalmente cons t i tu ída por 

eletrodos concêntr icos recobertos com o boro-10. Estas câma­

ras são sens íve is aos neutrons térmicos e a rad iação gama. O 

efei to desta pode ou não ser compensado, dando lugar a dois 

t ipos de câmaras de ionização para detecção de neutrons. 

A f igura 1.2 mostra um desenho esquemático da ca 

roara de ionização não compensada â radiação gama. 

Para diminuir a influência da radiação gama,uti. 

lizam-se as câmaras de ionização compensadas e que uti l izam o 

principio das d i f e renças das câmaras. 

Este t i p o de detector normalmente é formado por 
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CÂMARA DE IONIZAÇÃO NAO 

COMPENSADA COM BORO IO 

0 fttlWJJd^-jv^llKAV 

POS 

OI 
0 2 
0 3 
04 
05 
0 6 

0 7 
0 6 
09 
10 
1 1 
12 
13 
14 
15 
16 
17 
16 
19 

DEN0MÍ NAÇÃO 

TAMPA INFERIOR 
FLANGE 
TAMPA SUPERIOR 
TUBO DE ENCHIMENTO 
PARAFUSO DE ENCOSTO 
PORCA 
ARRUELA LISA 

ELETRODO ALTA TENSÃO 
ELETRODO COLETOR 
ELETRODO ALTA TENSÃO 
DISTANCIADOR 
CARCAÇA EXTERNA 
ELETROOO COLETOR 
SUPORTE ELETRODO COLETOR 
SUPORTE ELETROOO DE ALTA TENSÃO 
ISOLADOR 

TAMPA DO ELETRODO COLETOH 
ARRUELA DE ENCOSTO 
CONETOR CERÂMICO 

Figura 1.2 Câmara de ionização não compensada ã radiação ga­

ma (CINC) 
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duas câmaras concêntricas, onde a câmara interna é sensível 

apenas a radiação gama e a externa, com eletrodos recobertos 

com boro-10, ê sensível a neutrons térmicos e também ã radia 

ção gama. 

Aplica-se uma tensão negativa na câmara interna 

ou câmara de compensação, e na câmara externa é aplicada uma 

tensão positiva. As correntes geradas por ambas as câmaras 

são somadas eletricamente e a corrente resultante é função 

•«• í 63 1 
apenas do fluxo de neutrons. 

A figura 1.3 mostra um desenho esguemático da 

câmara de ionização compensada ã radiação gama. 

As câmaras de ionização possuem conectores co-

axiais de isolaçao cerâmica integrados ao detector fornecendo 

ao conjunto uma completa estanqueidade. 

Os materiais utilizados na construção são de qua 

lidade nuclear, isto é, minimizam a absorção de neutrons diini 

nuindo a atividade residual. 

A sensibilidade para neutrons térmicos é normal-

-13 -
mente da ordem de 10 A/nv para a câmara nao compensada e 

-IA 
10 A/nv para as câmaras de ionização compensadas eletrica-

«- (63) 
mente para a radiação gama. 

As câmaras sem compensação são fortemente influ­

enciadas pela radiação gama e apresentam uma sensibilidade pa 

ra essa radiação em torno de 10" A.R~ .h" '. 

A duração da vida teórica das câmaras de ioniza­

ção com boro-10/ vai depender do consumo do material sensível 
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CÂMARA DE IONIZACÃO 

COMPENSADA COM BORO IO 

POS 
1 
2 
i 
4 
S 
« 
7 
t 
9 
IO 
I I 
12 
f» 
14 

1» 
•• 
17 
18 

DENOMINA ClO 
TAMPA INFERIOR 
FLANGE SUPERIOR 
TAMPA SUPERIOR, 
TUBO DE ENCHIMENTO 
PARAFUSO DE APERTO 
PORCA 
ARRUELA LISA 
ISOLADOR 
ISOLADO* 

ISOLADOR 
ISOLADOR 
SUPORTE ELETRODO HV 
ELETRODO HV 

ELETRODO SINAL 
ELETRODO HV* 
CARCAÇA EXTERNA 

.ARRUELA DE ENCOSTO 
CONECTOR CERÂMICO 

Figura 1.3 Câmara de ioni2ação compensada à radiação gama 

(C1C) 
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em função do fluxo integrado de neutrons. 

A vida útil ou a duração da vida prática depende 

essencialmente da influência de vários fatores e entre eles 

destacam-se: exposição ã radiação gama, temperatura de opera­

ção, contaminação, ativação dos materiais de construção, da 

mistura gasosa, estanqueidade e da qualidade do deposito do 

- (20)(21) (22) material sensível aos neutrons. 

A temperatura máxima de operação das câmaras 

de ionizaçao, está limitada por fatores tais como: material 

de construção, pela resistência elétrica dos isoladores e 

pelas condições de degaseificação e preenchimento de ga 

ses. 

Para as câmaras construídas em alumínio de ai. 

ta pureza, a temperatura máxima de trabalho é em torno de 

200°C. 

A faixa de operação para a câmara de ionizaçao 

com boro-10 não compensada para radiação gama ê normalmente 

da orde-i de 2x10 nv â 10 nv e para a câmara de ionizaçao coin-

^ j j irt3 m u (63) 

pensada da ordem de 10 nv a 10 nv. 

A câmara de ionizaçao não compensada eletri-

camente ã radiação gama é normalmente utilizada em reato­

res nucleares de alta potência e as câmaras de ionizaçao 

compensadas são utilizadas em reatores de potência interme 

diária. 
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1.2.4. Detectores proporcionais 

Os detectores proporcionais com boro, são detec­

tores de neutrons térmicos que utilizam a reação B(n,a) Li 

para a detecção de neutrons térmicos. 

Antigamente, utilizava-se como gás de preenchi­

mento o BF-, onde a ionizaçao inicial causada pela partícula 

alfa e o átomo de litio era multiplicada por um campo elétri­

co adequado para que o contador funcionasse na região propor­

cional . 

As características gerais dos detectores propor­

cionais preenchidos com o gás BF^ começam a ser modificadas 

para temperaturas acima de 150 C, em que começam a ser produ­

zidos pulsos espúrios por causa da queda da resistência elé­

trica dos isoladores e também pelo fato do gás BF_ ser quimi-

camente ativo podendo causar problemas de corrosão no mate-

(55) (91H92) 
rial de construção dos detectores. 

Atualmente, esses problemas são resolvidos em 

parte, com detectores proporcionais que utilizam em sua parte 

interna um depósito 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/cm . 

Esses detectores estão normalmente constituídos 

por um invólucro cilíndrico (cátodo) e um fio central (ânodo), 

sendo o meio ionizante uma mistura gasosa composta geralmente 

de argônio e CO_ ou argônio e metano. 

A figura 1.4 mostra um desenho esquemático de um 
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detector proporcional com depósito de boro. 

Como conseqüência da interação com a camada de 

boro que recobre o cãtodo, um nêutron térmico incidente po­

de procuzir partículas secundárias que provocam a ionizaçao.O 

campo elétrico multiplica os ions na proximidade do ânodo e a 

carga elétrica coletada é proporcional ao número de elétrons 

liberados pela ionização. 

Também aqui, os materiais utilizados na constru 

ção são de qualidade nuclear, para minimizar a absorção dos 

neutrons e a atividade residual, garantindo um prolongado uso 

e uma resposta estável na fase de operação. 

Nos contadores proporcionais revestidos com bo­

ro, a sensibilidade para neutrons térmicos pode variar, depen 

dendo das condições de operação, de 5 a 10 cps/nv. 

2 - 1 
A taxa de exposição gama esta limitada a 10 Rh 

para os contadores proporcionais que utilizam o gás BF3 e ern 

torno de 10 R h para os contadores proporcionais com depósi. 

to de boro. 

A vida útil e a temperatura máxima de operação 

para os detectores proporcionais revestidos com a camada de 

boro, são influenciadas pelos mesmos fatores das câmaras de 

ionização com boro. 

Os detectores proporcionais revestidos com a ca­

mada de boro atuam na faixa de operação de 0,1 a 10 nv e des­

tinam-se a medir um baixo fluxo de néutrõns sendo utilizados 

( 631 
em canais de partida de reatores nucleares tipo PWR, 
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1.3. PROPRIEDADES DO BORO E DO ALUMÍNIO 

1.3.1. Características físicas e químicas do boro 

(54)(16) 

O boro é um elemento caracteristicamente não meta 

lico. Este caráter se acha ligado ao pequeno tamanho do átomo 

e a carga nuclear. 

O boro elementar pode ser preparado na forma cris 

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

O boro amorfo de composição isotópica natural, 

apresenta-se geralmente como um pó marrom, inslpido e inodoro, 

no qual estão associadas várias quantidades de sub-oxidos como 

impurezas. 

£ considerado ativo do ponto de vista químico,oxi^ 

dando-se vagarosamente na presença de ar mesmo na temperatura 

ambiente, e se inflama espontaneamente quando se atingem os 

800°C. 

O boro amorfo combina-se a quente, diretamente can 

o cloro, bromo e enxofre, é oxidado a ácido bõrico pela ação 

da água regia ou ácido nitrico concentrado e reage com ácido 

sulfúrico concentrado a uma temperatura acima de 250 C. 

Na forma cristalina o boro apresenta um brilho de 

aparência metálica, com uma cor que varia do preto ao cinza es 

curo, e exibe uma dureza que pode ser comparada com a do dia­

mante. 

0 boro cristalino é praticamente inerte do ponto 
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de vista químico, sendo atacado lentamente por ácido nitrico 

concentrado a quente ou por misturas de dicromato de sódio e 

ácido sulfúrico. 

Em sua ocorrência natural, o boro existe como 

uma mistura de dois isotopos estáveis, o boro-10 (19,61%) e o 

boro-11 (80,39%). O boro-10 é um excelente absorvedor de neu­

trons térmicos face a sua alta secção de choque, em torno de 

3840 barns, enquanto que o boro-11 apresenta uma secção de 

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

Algumas propriedades desse elemento estão rela­

cionadas na tabela 1.3 abaixo: 

Tabela 1.3 Propriedades físicas e químicas do boro 

Propriedades 

Número atômico 

Peso atômico 

Densidade 

- forma cristalina 

- forma amorfa 

Ponto de fusão 

Ponto de ebulição 

Resistividade elétrica 

â 25°C 

Dureza 

- forma cristalina 

Valor 

5 

10,811 

2,48 g/cm 
3 

2,35 g/cm 

2000°C a 2300°C 

2550°C 

1,7.10 ohm.cm 

-

9,V (escala Mohs) 
2 

4998 Kg/mm (escala 

Vickers) 
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1.3.2. Características físicas do alumínio 

O alumínio possui uma baixa secção de choque de 

ativação para neutrons térmicos, o que o torna um material 

apropriado para aplicações nucleares. Entretanto o seu baixo 

ponto de fusão, 660 C, limita o seu uso â altas temperaturas. 

Os elementos que compõem as ligas de alumínio são 

geralmente: cobre, ferro, magnêsio, silício, titânio, zinco e 

cromo. Estes elementos também possuem secções de choque de 

ativação para neutrons térmicos relativamente baixr.s, e como 

estão presentes em pequenas quantidades, praticamente não in­

fluenciam na ativação do alumínio -por neutrons térmicos. 

(09) 
As curvas da figura 1.5 mostram a radioativo. 

dade residual das ligas de alumínio especificadas na tabela 

1.4 , após a irradiação com neutrons térmicos. 

Essas curvas devem ser consideradas apenas como 

uma aproximação das atividades residuais das ligas de alumí­

nio em referência, pois não 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 alumínio, a liga 6063 (também denominada Al-Mg-Si) 

e a liga 5050 (denominada AlMg), têm sua atividade residual 

reduzida após uma semana, sendo portanto, as mais convenien­

tes para serem usadas em aplicações nucleares onde a tempera­

tura de operação seja inferior ao seu ponto de fusão. 
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1000 

001 OI . 1 0 10 100 
Tempo opds a irradiação (semanas) 

1000 

Figura 1.5 Radioatividade residual em ligas de alumínio após 

a irradiação com neutrons 



Tabela 1.4 Composição química de algumas ligas de alumínio 

LIGA 

ALCAN 

50$ 

K57S 

65S 

D2S 

26S 

24S 

ABTN/ASTM 

6063 

5050 

6061 

1 100 

2014 

202<* 

ELEMENTO - FESO EM % 

Cu 

0,10 

0,20 

0,15-0,110 

0,05-0,20 

3.90-5,00 

3,80-1»,90 

Fe 

0,35 

0,70 

0,70 

Mg 

0,115-0,85 

1,10-1,80 

0,80-1,20 

Fe+Si < 1,0* 

1,00 

0,50 

0,20-0,80 

1,20-1,80 

Mn 

-

0,10 

0,15 

0,05 

0,1»0-1,20 

0,30-0,90 

Si 

0,30-0,60 

0,40 

0,l»0-0,80 

-

0,50-1,20 

0,50 

Ti 

0,10 

-

0,15 

-

0,15 

-

Zn 

0,05 

0.25 

0,20 

0,10 

0,10 

0,10 

Cr 

0,10 

0,10 

0,15-0,35 

-

0,10 

0,10 

Outros 

cada-total 

0,05-0,15 

0,05-0,15 

0,05-0,15 

0,05-0,15 

0,05-0,15 

0,05-0,15 

Obs. A porcentagem de alumínio é a diferença entre 100% e a somatória dos demais elementos com 

porcentagem superior a 0,010% expressa até a segunda casa decimal 
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1.4. MÉTODOS DE DEPOSIÇÃO DE BORO EM SUBSTRATOS METÁLICOS PA­

RA USO EM DETECTORES DE NEUTRONS 

Existem na literatura disponível alguns métodos 

desenvolvidos para a deposição de camadas de boro em substra­

tos metálicos utilizados como componentes dos detectores de 

neutrons. Entre esses métodos podem ser citados os seguintes: 

- deposição por vapor {decomposição térmica do 

gás diborano); 

- aplicação manual com pincel (técnica de pintu­

ra); 

- pulverização de uma solução diluída de ácido 

bórico; 

- sedimentação de partículas finamente divididas 

sobre o substrato; 

- separação eletromagnética a partir de um com­

posto de boro; 

- deposição por eletroforese, a partir de uma 

suspensão com partículas de boro finamente divididas. 

Em seguida, serão fornecidos alguns detalhes deŝ  

tes métodos. 

Schlesinger, H.I.j Schaeffer, G.W.; Barbaras, G. 

D. & Farr, J.D.,<83)(84)(85) em 1944, descreveram um método 

rápido para depositar boro em cilindros* metálicos a serem usa 

dos er detectores de neutrons. 



24. 

Os cilindros utilizados para testes foram de fer 

2 
ro, tantalo e tungstenio com uma area de 243 cm aproximada­
mente. 

0 método empregado foi o da decomposição térmica 

do gás diborano (B2H,). Este gás em contacto com uma superfí­

cie aquecida se decompõe e o boro se deposita no metal. A 

equação representativa de decomposição térmica ê: 

B2H6 = 2 B + 3 H2 

Neste método, o gás diborano, sob pressão de 

1,5 mm a 2,0 mm de mercúrio, é passado sobre a superfície a 

ser recoberta que está aquecida a uma temperatura entre 300 C 

e 450 C, produzindo-se a decomposição do gás e o depósito de 

boro. 

0 rendimento do método para a deposição do boro, 

é em torno de 40%, apresentando também uma boa uniformidade 

da camada de boro depositada. 

Este método apresenta algumas vantagens como: os 

únicos produtos da reação são hidretos de boro voláteis, que 

com a continuação do aquecimento se convertem em boro; os pro 

dutos da reação não interagem com o material do substrato; e 

o boro pode ser depositado em temperaturas consideradas rela­

tivamente baixas, de 300°C ã 450°C. 

Em 1944, Schlesinger, H.I., Shaeffer, G.W. & Bar 

(82) 
baras, G.D., apresentaram modificações no método de de­
posição de boro em substratos metálicos a partir da decomposi. 
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ção térmica do gás diborano. 

Utilizando substratos de alumínio, ferro, cromo, 

prata, molibdênio, platina e tungstênio, realizaram a deposi­

ção de boro por decomposição do gás diborano, aquecendo 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

pósitos de boro são contaminados com partículas sólidas de hi_ 

dreto de boro, e se a temperatura for maior do que 600 C,ocor_ 

rem reações secundárias em virtude das quais o boro deposita­

do tende a passar de amorfo para cristalino, a camada de boro 

depositada tende a difundir-se no substrato metálico, e é tam 

bém propiciada a formação de boretos. 

Ainda que por este método podem ser realizados 

depósitos de boro com grande espessura, em torno de 254 un(apro 

2 
ximadainente 59 mg/cm ), observou-se que uma maior espessura 

do depósito vinha sempre acompanhada de uma menor aderência 

deste no substrato. 

( 89") Tavendale, A.J. , em 1962, utilizou esse meto 

do para a deposição de boro em um substrato metálico, para 

construir um detector proporcional para a detecção de neu­

trons térmicos. 0 detector consistia em um cátodo ci-
2 

llndrico de níquel com uma área de 166 cm , aproximadamente,e 

um fio de tungstênio, funcionando como ânodo, montados coaxi-

almente. 

0 boro elementar não enriquecido, foi depositado 

no cátodo de níquel por decomposição térmica do gás diborano. 
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(39) Hanna, G.C., em 1950, com a finalidade de in 

vestigar a reação de boro com neutrons lentos, construiu cima 

ras de ionização utilizando cãtodos metálicos, com uma área 

2 
de 10 cm , recobertos com uma fina camada de boro de composi­
ção isotópica natural. 

Para a obtenção dessa camada, o autor utilizou 

uma solução aguosa diluída de ácido bõrico, que foi pulveriza 

da na superfície do eletrodo. 

Durante a pulverização, o eletrodo foi aquecido 

a uma temperatura de aproximadamente 120 C para evitar a coa-

gulação das gotas da solução, e nestas condições a evaporação 

da água ocorreu quase que instantaneamente. 

Finalmente, o eletrodo foi aquecido ã aproximada 

mente 200 C para converter o ácido bõrico em triõxido de dibo 

ro, o E-O-, obtendo-se uma massa superficial ao redor de 
2 

2 mg/cm de s
2 ° 3 * 

Budzanowski, A. & Kazimierz, G., em 1957, 

construíram uma câmara de ionização de multi-placas com a fi­

nalidade de detectar neutrons lentos. 

Os eletrodos da câmara de ionização foram cons­

truídos em alumínio, na forma de um condensador de multipla-

cas, que foram recobertas com boro de composição isotõpica 

natural. 

Para a deposição de boro em ambos os lados das 

placas, os autores utilizaram a precipitação do boro de uma 

suspensão em álcool, na qual foi adicionada uma pequena quan-
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tidade de resina atuando como ligante. 

A massa superficial da camada de boro obtida foi 

2 
da ordem de 3 mg/cm e a eficiência da câmara para a detecção 

de neutrons foi de aproximadamente 2%. 

(44) Labeyrie, J.; Lallemant, C ; »eill, J.; em 

1951, construíram uma câmara de ionização para medida de flu­

xo de neutrons térmicos utilizando como material sensível o 

carbeto de boro, B.C, depositado sobre três discos de alumí­

nio com 10 cm de diâmetro, funcionando como eletrodos. 

A deposição de carbeto de boro sobre os discos 

de alumínio foi realizada pelo método de aplicação manual com 

pincel. O carbeto de boro com uma granulometria de 3 pm foi 

misturado com uma prquena quantidade de uma solução de silica 

to de sódio a 15% até a obtenção de uma suspensão de consis­

tência pastosa. 

A suspensão foi espalhada nos discos de alumí­

nio, cuidadosamente, com a ajuda de um pincel macio até a ob­

tenção de uma camada uniforme. Logo em seguida, os discos fo­

ram colocados em uma estufa ã 200 C, por 10 horas, para a eva 

poração do solvente. Os autores obtiveram camadas uniformes e 
2 

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

(53) 
McCreary, Jr. H.S. & Bayard, R.T. , em 1954, 

construíram uma câmara de ionização compensada, para a detec­

ção de neutrons utilizando também para o recobrimento dos ele 

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

O boro, enriquecido em 96% no isôtopo boro-10, 
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foi dispersado em um óleo mineral e apôs a sua aplicação nos 

eletrodos com o auxilio de um pincel, o óleo foi removido dos 

eletrodos por aquecimento durante 18 horas em um forno de vá­

cuo, a 400°C. 

Embora a superfície dos eletrodos apresentassem 

uma camada de boro perfeitamente seca, observou-se que havia 

um pequeno resíduo da parte mais pesada do óleo, funcionando 

como ligante para a aderência do boro no substrato. 

A massa superficial da camada depositada variou 

2 2 -
de 0,2 mg/cm a 1,0 mg/cm , fornecendo a câmara uma sensibi-

—14 -2 -1 lidade para neutrons de, aproximadamente, 4 x 10 A/n.ar. .seg . 

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

1963, na construção de uma câmara de ionização destinada ao 

reator L 54 M, utilizaram para a deposição do boro nos eletro 

dos, a mesma técnica de aplicação manual com pincel. 

0 material sensível a neutrons foi o carbeto de 

boro, enriquecido em 90% no i só topo B e com uma distribui­

ção granulométrica por volta de 1000 Mesh. 

0 carbeto de boro foi dispersado em Aguadag â 

70%, que é um aditivo comercial, contendo em sua composição o 

grafite que funciona corno um ligante, e em seguida espalhado 

cuidadosamente sobre os eletrodos de alumínio que apresenta-

2 
vam cada um, uma ãrea em torno de 5,15 cm . 

Logo após a aplicação, os eletrodos de alumínio 

foram aquecidos a 200°C, por 30 minutos, para a evaporação do 

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



29. 

2 
ciai em torno de 2 mg/cm , com uma boa resistência mecânica, 

estabilidade e homogeneidade. 

Fukuda, K. 6 Okabe, S. , em 1973, ao construí^ 

rem uma câmara de ionização compensada eletricamente para a 

radiação gama, com o objetivo de investigar o efeito da tempe 

ratura dentro do reator na corrente de salda, utilizando tam­

bém para a deposição de boro nos eletrodos, o método de apli­

cação manual com pincel. 

2 
Os eletrodos apresentavam uma area de 1,8 cm e 

o boro utilizado era enriquecido em 96% no isõtopo boro-10, e 
2 

a massa superficial depositada foi de aproximadamente 1 mg/cm . 

Lowde, R.D.(50) e Raffle, J.F.(70), em 1950 e 

1959 respectivamente, construíram câmaras de ionização com um 

volume sensível de aproximadamente 0,4 cm , para realizarem 

estudos do fluxo de neutrons. 

A camada de boro enriquecido no isõtopo boro-10 

foi depositada nos eletrodos de alumínio das câmaras pelo mé­

todo de separação eletromagnética, obtendo-se recobrimentos 

2 
uniformes e com massas superficiais variando de 0,1 pg/cm a 

2 
0,5 mg/cm . 

(28) Flint, O. , depositou boro em folhas de cobre 

- 2 2 2 

com areas de 15 cm , 25 cm e 43 cm , utilizando o método da 

eletroforese catódica. 0 pó de boro tinha uma distribuição gra 

nulométrica da ordem de 200 pm e foi dispersado em álcool me-

tilico com a adição de ácido tânico a II, atuando como eletró 

lito. 
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A temperatura da suspensão foi mantida en 38°C 

durante a deposição, e a diferença de potencial entre os ele­

trodos, que estavam separados por 5 cm, foi de 60 V. As mas-
2 

sas superficiais das camadas de boro foram de 3,71 mg/cm com 

- 2 -
agitação da suspensão e de 2,38 mg/cm sem agitação. 

Lang, F.M.; Magnier, P. & Finck, c.(*6)(47) em 

1956, descreveram condições para a deposição de camadas de bo 

2 ro por eletroforese anodica, de aproximadamente 1 mg/cn em 

discos de alumínio com 9 cm de diâmetro utilizados na constru 

ção de câmaras de ionização. 

A suspensão utilizada foi preparada pela mistura 

de boro puro, com tanino, cloreto de magnésio e com una solu­

ção de 10% de nitrato de celulose em acetona, este último atuan 

do como ligante. Esta suspensão foi transferida para a célula 

de deposição onde sua temperatura foi mantida entre 20 C e 

34 C durante o tempo de deposição do boro que variou de 8 a 

10 minutos. 

A distância entre os eletrodos foi de 4 cr. com 

uma diferença de potencial de 120 V. A suspensão foi mantida 

sob agitação com a finalidade de estabelecer uma circulação 

favorável durante a deposição. 

As partículas de boro se carregaram negativamen­

te em virtude da presença do tanino que atuou como eletrólito, 

e se dirigiram para o anodo. 

A eletrôlise produziu um ataque na placa de alu­

mínio originando a formação de alumina junto com o depósito de 

boro, ir.as este fato não alterou a sua uniformidade. 
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Maroto, A.J.C. * Merlo Flores, J. , efetuaram 

a deposição de boro em discos de alumínio com 8 cm de diâme­

tro, usados em câmaras de ionização, utilizando o método de 

eletroforese catõdica. 

O boro utilizado, enriquecido no isõtopo boro-Io, 

que apresentava uma distribuição granulometrlca em torno de 

1 um, foi dispersado em uma suspensão de álcool isopropalico 

na concentração de 0,3 mg/ml, e de cloreto de magnésio atuan­

do como eletrôlito com uma concentração de 20 ppm. 

2 
Para efetuar o recobrimento de uma area de 50 cm 

com uma camada de boro uniforme, os autores conseguiram um 

rendimento de deposição de 80% mantendo as seguintes condi­

ções de trabalho: tempo de deposição, 10 minutos, diferença 

de potencial entre os eletrodos separados por 2 mm, 200 V, e 

a temperatura da suspensão durante a deposição, 24 C. 

Os autores tanbém aplicaram o método em substra­

to de cobre e aço inox. 

Estas são todas as informações que foram encon­

tradas na literatura sobre os métodos de deposição de boro em 

substratos metálicos para uso em detectores de neutrons. 
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C A P I T U L O 2 

CONSIDERAÇÕES SOBRE A DEPOSIÇÃO ELETROFORÉTICA 

E O TRATAMENTO DE SUPERFÍCIES METÁLICAS 

2 . 1 . O MÉTODO DE DEPOSIÇÃO ELETROFORÉTICA 

2.1.1. Introdução 

Neste capitulo estão resumidos alguns dos aspec­

tos mais relevantes da teoria eletrocinetica aplicadas neste 

trabalho. 

São apresentadas, também, algumas equações mate­

máticas sem os detalhes de suas deduções os quais podem ser 

encontrados nas referências bibliográficas apresentadas no 

texto. 

2.1.2. Formação da dupla camada elétrica 

0 tratamento teórico do fenômeno eletrocinético 

é baseado na existência de uma dupla camada elétrica na inter 

face sôlido-lIguido.(27)(33) 
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A maior parte das substâncias sólidas adquire uma 

carga elétrica superficial quando colocadas em um meio liqui­

do, sendo que os possíveis mecanismos de criação dessas car­

gas podem ser a ionizaçãc, a dissolução de lons ou a adsorçao 

de ions. 

Essa carga superficial influencia a distribuição 

no meio liquido dos ions próximos a ela. Os ions de carga 

oposta, também chamados de contra-ions, são atraídos pela su­

perfície, e os ions de carga igual, os co-ions, são repelidos 

pela superficie para lugares mais afastados, resultando na 

formação da dupla camada elétrica. 

O modelo mais antigo da dupla camada elétrica, 

foi apresentado por Helmholtz, que considerou esta camada na 

interface entre um sólido e um liquido como um condensador de 

placas paralelas separadas a uma distância d com uma densi­

dade de carga c . Tem-se de acordo com a eletrostática a se­

guinte equação: 

t = ̂ 5 A (2.1) 
D 

onde ç é a diferença de potencial entre as placas,que neste 

caso, é o potencial eletrocinético ou potencial zeta, e D é a 

constante dielétrica do meio. 

Esta é uma equação fundamental e tem sido empre­

gada com freqüência no tratamento quantitativo dos fenômenos 

eletrocinéticos. 

O conceito da dupla camada elétrica apresentado 
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por Helmholtz, foi considerado insatisfatório com base nas me 

dições de capacitância em função das concentrações de eletrõ-

litos. 

Por esta razão, Gouy e Chapman sugeriram que a 

estrutura da dupla camada elétrica na parte referente à solu­

ção, não era rígida, mas difusa, como conseqüência da agita­

ção térmica dos ions em solução e das forças elétricas exis-

tentes entre esses ions. 

Esta teoria da dupla camada elétrica difusa na 

superficie entre um sólido 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 é, a teoria da condutân 

cia eletrolitica. 

De acordo com Debye-Huckel, a espessura da atmos^ 

fera iônica (l/k) ao redor de um ion é dada pela seguinte equa 

ção:<33> 

1 / c k T 

k l 4ne2E n. Z2 

onde c é a constante dielétrica, e é a carga elementar, Z. 
- - 3 

ê a Valencia, n, é o número de ions da espécie 1 por cm , k é 
a constante de Boltzmann e T é a temperatura absoluta. 

Um tratamento matemático similar foi utilizado 

para calcular a espessura da dupla camada elétrica difusa e 

seu respectivo potencial, chegando-se a mesma equação (2.1) 

desenvolvida por Helmholtz. 

A influência de eletrólitos no potencial eletro-

1/2 
(2.2) 
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cinético e outras considerações, levaram Stern a sugerir um 

modelo da dupla camada elétrica com as características das 

teorias de Helmholtz e Gouy-Chapman, isto é, a dupla camada 

elétrica era uma combinação âe uma camada rígida carregada on 

de os lons estão adsorvidos e uma camada se estendendo dentro 

da solução onde se distribuem de maneira difusa os lons de 

carga oposta, os co-ions, localizados em posições mais afasta 

das da partícula carregada. 

Um modelo qualitativo da dupla camada elétrica 

numa interface sõlido-liquido foi proposto por Grahame 

que incluiu considerações sobre a adsorção especifica de lons 

na superfície do sólido e que estariam no chamado 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 aproximação de uma situação real muito mais complica­

da. Entretanto, esse modelo fornece uma boa base para ã inter 

pretação de fenômenos ligados â dupla camada elétrica. 

A figura 2.1 mostra esqueroaticamente uma dupla 

camada elétrica ao redor de uma partícula e seus respectivos 

potenciais elétricos, conforme o conceito introduzido origi­

nalmente por Helmholtz e desenvolvido posteriormente por Smo-

luchowski, Gouy-Chapman e Stern. 

O comportamento eletrocinético da partícula vai 

depender da diferença de potencial entre o plano de cisalha-

mento entre a superfície carregada e o volume da solução, con 

forme pode ser visualizado na figura 2.1. Esse potencial é o 
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CAMADA RI0IOA 
FKA NA PARTÍCULA 
(CAMADADC STERN) 

EXTENSÃO DA CAMADA 
DIFUSA DOS ÍÒNS 
DE CARtA OPOSTA 

POTENCIAL ELÉTRICO 
AO REDOR DA 
PARTÍCULA 

PLANO DE 
CISALHAMENTO 

VOLUME DA 
SOLUÇÃO 

CONCENTRAÇÃO 
DE ÒNS POSITIVOS 

CONCENTRAÇÃO 
DE ÍÒNS NESATTVOS 

Figura 2.1 Esquema da dupla camada e lé tr i ca ao redor de uma 

partícula carregada negativamente, e seus respec­

t ivos potenciais. 
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chamado potencial eletrocinitico ou potencial zeta (ç), que 

é o potencial entre o plano externo de Helmholtz e o volume 

da solução. 

A presença desta dupla camada elétrica tem um pa 

pel importante na determinação do comportamento das partícu­

las em suspensão. 

A estabilidade de uma suspensão é, em grande par 

te, determinada pelas forças repulsivas que se manifestam en-

- » (99) 
tre as duplas camadas elétricas que envolvem as partículas. 

Estas camadas fazem com que as partículas se afas­

tem una das outras enquanto se movem, na solução. A aproxima­

ção necessária para que as forças coesivas possam aglutinas as 

partículas é impedida, e estas se mantêm dispersas no meio. 

2.1.3. A influência da adsorção de Ions de fenômeno ele­

trocinitico 

Os Ions adsorvidos sobre um sólido estão ligados 

ã sua superfície, mesmo que temporariamente, por forças ele-

trostaticas e/ou por forças de Van der Waals, suficientemente 

fortes para se sobreporem â agitação térmica, e devem ser con 

(33) siderados como parte do solido. 

A influência da adição de eletrólitos nos efei­

tos eletrocinéticos pode ser descrita mais simplesmente em 

termos de aparente trocas no potencial zeta e pode ser expli­

cada com o auvllio da teoria de Stern sobre a dupla camada 
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Geralmente as substâncias que não se ionizam,são 

carregadas negativamente quando postas em contato com um meio 

polar e a adição de pequenas quantidades de eletrólitos ten­

dem a aumentar essa carga, sendo que um número equivalente de 

Ions positivos, alguns fixamente seguros na parte rígida da 

dupla camada elétrica e o restante na parte difusa, serão man 

tidos na solução. 

Ao aumentar a concentração de eletrõlito, haverá 

uma maior tendência para os cátions se acumularem na camada 

difusa e com o aumento da concentração desses Ions na solu­

ção, há uma diminuição na espessura desta camada, especialmen 

te se esses Ions tiverem valências altas. 

Isto pode ser explicado através da analogia de 

que a espessura da dupla camada elétrica por ser considerada 

equivalente a l/k conforme a equação (2.2), e esta quantidade 

é inversamente proporcional a raiz quadrada da força iônica e 

conseqüentemente será menor quanto maior for a concentração 

de Ions e maior a sua Valencia. 

A diminuição da dupla camada elétrica permitirá 

que as partículas entrem em contato mais facilmente e se agiu 

tinem. 

A equação (2.1) mostra que um decréscimo na den 

sidade superficial de carga (o) ou na espessura da dupla ca­

mada elétrica (d) irá resultar num decréscimo do potencial ze 

ta. 
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2.1.4. A deposição eletroforêtica 

2.1.4.1. Considerações Gerais 

A deposição eletroforêtica ê um processo no qual 

as partículas suspensas em um liquido migram sob a influência 

de um campo elétrico aplicado, e se depositam em um eletrodo 

imerso na suspensão. A migração ocorre porque as partículas 

estão eletricamente carregadas, positiva ou negativamente, de 

pendendo da composição do sistema. ( 0 3 ) ( 1 7 ) < 3 5 ) < 8 7 ) ( 9 3 ) 

O mecanismo do processo de deposição por eletro-

forese pode ser comparado com o processo de sedimentação das 

suspensões sobre a influência de um campo gravitacional, dife 

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

0 material sólido a ser depositado, metal ou não 

metal, tem que ser praticamente insolúvel no meio de disper­

são e estar finamente dividido, isto é, com tamanho de partl-

(35)(95)(37) cuias em torno de 0,1 ym a 6 pm. 

Normalmente, utilizam-se como meio de dispersão 

os álcocis e cetonas, sendo que para se efetuar qualquer depo 

siçao, estes devem ser testados previamente. Os mais utiliza­

dos são: metanol, etanol, isopropanol, butanol, acetona, ou 

uma mistura destes. 

Os depósitos geralmente se formam no cãtodo, mas 

a polaridade de deposição vai depender do material dispersa-

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

O ativador ou eletrólito, ê uma substância iôni-
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ca que ê adsorvida na interface liguido-sólido, freqüentemen­

te adicionada à suspensão com a finalidade de aumentar o po­

tencial zeta e também manter a sua estabilidade, aumentando 

- (12)(49) conseqüentemente a taxa de deposição. 

Algumas das substâncias mais utilizadas são o 

ácido tânico, hidróxido de cromo, cloreto de magnésio, clore­

to de níquel e hidróxido de sódio. 

.i • J (45X87) _.. 

Alguns pesquisadores utilizam certos po­

límeros como acetato de celulose, nitrato de celulose e ál­

cool polivinilico, como aditivos em suspensões e que atuam co 

mo ligantes, com a finalidade de aumentar o poder de coesão 

e adesão das camadas depositadas. 

Dependendo do material a ser depositado e do 

substrato, o poder de coesão e adesão das camadas depositadas 

pode ser conseguido por uma sinterização, em atmosferas con­

troladas, onde as camadas são ligadas ao substrato por difu-

s 5 o # (45X58X87) 

A uniformidade da camada depositada é conseqüên­

cia de suas próprias características de isolação elétrica. Du 

rante a deposição, as partículas ao migrarem para o eletrodo 

e nele se depositarem, praticamente isolam aquela porção da 

superfície, e as outras que estão na solução, ao se aproxima­

rem do eletrodo movem-se para as partes não isoladas, forman­

do-se então uma camada uniforme. 
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2 . 1 . 4 . 2 . D i s t r ibu ição granulométrica do materia l 

a ser depositado 

0 tamanho i d e a l de p a r t í c u l a s do m a t e r i a l a ser 

deposi tado por e l e t r o f o r e s e deve e s tar em torno de 0 ,1 ym a 

6 y m . ( 3 5 ) ( 9 5 ) 

O uso de p a r t í c u l a s com tamanhos menores que o 

l i m i t e mínimo cons iderado , pode ocasionar uma r e t e n ç ã o e x c e s ­

s i v a do meio d i s p e r s a n t e na camada, enquanto que com o uso de 

p a r t í c u l a s maiores que o l i m i t e máximo, obtém-se camadas não 

(58) uniformes, descont ínuas e não aderentes . 

Para s e obter um bom r e s u l t a d o na depos i ção de 

um mater ia l por e l e t r o f o r e s e é necessár io também, que as par­

t í c u l a s tenham um tamanho menor do que os poros do substrato 

para permit ir uma melhor ancoragem d e s t a s na s u p e r f í c i e metá­

l i c a . 

2 . 1 . 4 . 3 . Preparação da suspensão 

Existem vários métodos de preparação de uma sus­

pensão e entre eles podem-se citar: a moagem mecânica com 

moinho de bolas no próprio meio dispersante, a pulverização,a 

condensação ou a simples dispersão do material já na granulo-

metria adequada no meio dispersante, com uma vigorosa agita­

ção. 

Na preparação da suspensão,, a partícula adquire 

carga elétrica durante o próprio processo de preparação, sen­

ão considerada um efeito de superfície causado por reações en 
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tre o s ó l i d o e o l iquido, ou por adsorção de substâncias ioni 

zaveis , também chamadas ativadores. 

Os ativadores ou e l e t r õ l i t o s adicionados servem 

para aumentar o potencial e l e t roc inê t i co , ou potencial zeta, 

e também para estabi l izar as suspensões reduzindo o e fe i to de 

coagulação, pelo fato de que as part ícu las , por se encontra­

rem rodeadas por uma dupla camada e l é t r i c a bem desenvolvida, 

se repelirem mutuamente provocando desse modo, um aumento na 

*. w i J J J - (03)(69) 
es tabi l idade da suspensão. 

Portanto, quanto maior for o potencial zeta,maio 

res serão a carga e a velocidade das part ículas sobre a in ­

f luência de um campo e lé tr i co e, conseqüentemente, maior será 

o rendimento de deposição. 

A quantidade necessária de ativador para otimi­

zar o potencia l zeta de uma suspensão, deve ser determinada 

experimentalmente já que um aumento s i g n i f i c a t i v o da concen­

tração do e l e t r ô l i t o adicionado, pode conduzir a uma compres­

são da camada difusa da dupla camada e l é t r i c a o que provoca­

ria uma redução no potencial zeta e no rendimento de deposi-

~ (98)(100) çao. 

Deve-se considerar também que além desse e f e i to , 

há a inf luência de uma maior contaminação da camada deposita­

da com o e l e t r ô l i t o adicionado, fato esse indesejável para ga 

rantir a qualidade nuclear do depósi to . 

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

e l e t r õ l i t o s adicionados na suspensão ao fornecerem uma maior 

carga ã partícula aceleram o seu movimento o que provoca uma 
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deposição mais densa do material no eletrodo, aumentando a 

energia de ligação das forças de Van der Waals, entre a partl̂  

cuia e o substrato. 

2.1.4.4. O meio de dispersão 

Na deposição eletroforética os meios de disper­

sões mais usados são os líquidos orgânicos, pois entre outras 

vantagens, evitam reações eletrolíticas que liberam gases nos 
(93)(97) 

eletrodos, permitindo uma deposição uniforme e aderente. 

Alguns trabalhos mostraram que com o emprego da 

água como meio de dispersão não é possível obter depósitos sa 

tisfatórios por eletroforese. As suspensões são formadas rapî  

damente, mas o despreendimento de gases nos eletrodos provoca 

a não uniformidade e a ruptura do depósito. 

Os meios de dispersão mais utilizados em eletro­

forese são os álcoois e cetonas. Esses líquidos possuem uma 

condutividade elétrica da mesma ordem de grandeza ou menor do 

que a água destilada e mesmo com a aplicação de altas volta-

gens não se observa liberação de gases nos eletrodos. '* 

As propriedades requeridas para um bom meio de 

dispersão são: baixa viscosidade, alta condutividade elétrica, 

baixa pressão de vapor, baixa constante dielétrica e também 

que a solubilidade do material a ser dispersado nele seja des 

prezlvel. 

A baixa viscosidade possibilita uma velocidade 

alta da partícula no meio, a alta condutividade elétrica e a 
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baixa constante dielétrica estabelecem um ponto ótimo na sus­

pensão e a baixa pressão de vapor permite conservar o solven­

te durante a deposição eletroforética, em virtude da baixa ta 

xa de evaporação. 

2.1.5. Conceitos de velocidade eletroforética 

Os fenômenos eletrocinéticos se relacionam dire­

tamente com a parte difusa da dupla camada elétrica e, portan 

(29 )(38) 
to, são interpretados em termos do potencial zeta. 

A teoria eletrocinética envolve tanto a teoria 

da dupla camada elétrica quanto a teoria do fluxo de líqui­

dos, tornando-se um tanto complicado o seu tratamento matemati 

co. 

A seguir é apresentada, de forma reduzida, a de­

dução de Smoluchowski para calcular a velocidade eletrofo 

rêtica de uma partícula, em um meio liquido. 

O autor supõe que a partícula possui uma forma 

arbitraria, um potencial zeta com referência ao liquido ao 

seu redor e que as suas dimensões são grandes quando compara­

das con a extensão da dupla camada elétrica. 

A partícula foi considerada como sendo isolante, 

enquanto que a condutância elétrica, a viscosidade e a cons­

tante cielétrica do liquido, foram supostas como tendo o mes­

mo valor tanto na dupla camada como no restante da solução. 

Como o raio da curvatura da superfície da partí­

cula é grande, o gradiente de potencial da dupla camada é,com 
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boa aproximação, perpendicular ã superfície. O campo elétrico 

tem somente uma componente paralela ã superfície porque a par 

ticula é não condutora. 

Se E é o valor do campo aplicado, pode demons­

trar-se que, justamente na parte externa da dupla camada, a 

velocidade (v) do liquido com referência ã partícula, é diri­

gida longitudinalmente a E e paralelamente ã superfície, com 

um valor dado pela equação: 

v = ̂ i ^ - (2.3) 
4n n 

onde E e n são respectivamente a constante dieletrica e a 

viscosidade do liquido e ç é o potencial zeta. 

Sobre a influência de um campo elétrico aplicado, 

a partícula se move com uma certa velocidade constante y_ na 

direção do campo, e com referência de coordenadas fixo na par 

ticula, o liquido se desloca com uma velocidade - \i . 

Ao redor da partícula a velocidade do liquido é 

dada pela equação 2.3, e nas regiões mais afastadas, a veloci 

dade tem que satisfazer a condição de incompressibilidade. 

div v = 0 (2.4) 

A solução desta equação e também o valor de y, é 

encontrado observando-se que o campo e lé tr i co aplicado obede­

ce a uma equação análoga: 

div Ê = 0 (2.5) 
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sendo que v c E são proporcionais na superfície da partícula 

de acordo com a equação (2.3). Conseqflentemente a velocidade 

do liquido é paralela e proporcional ao campo elétrico E, es­

pecialmente a uma distância maior da partícula. 

Com referência ao sistema de coordenadas fixado 

para a partícula, a velocidade eletroforética y da partícula, 

em relação ao seu meio, é dada por: 

y « * - ^ (2.6) 

4 v n 

onde: 

V = velocidade da partícula (cm/s); 

e = constante dielétrica do liquido usado na suspensão; 

i = potencial zeta (mV); 

E = campo elétrico aplicado (V/cm); 

n - viscosidade do liquido (milli poise). 

Portanto, a mobilidade da partícula em um liqui­

do está relacionada com a constante dielétrica e a viscosida­

de do liquido na qual está em suspensão, com o campo elétrico 

aplicado e com o potencial zeta. 

Essa mobilidade da partícula em um meio é comple 

tamente independente da sua forma e de suas dimensões. 

Esta equação representou por um longo tempo, a 

velocidade eletroforética em praticamente todos os casos. Po­

rém, em 1924 Hflckel baseando-se na teoria de condutân 

cia de eletrolitos fortes, formulou outca expressão para a ve 

locidade eletroforética, na qual considerou as partículas co­

mo pequenas esferas. 
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Essa equação é dada por: 

P = ^ - ^ (2.7) 
6 i H 

sendo que esses parâmetros são os mesmos da equação (2.6) com 

exceção do fator 6 v. 

Ela foi derivada da equação de Stokes para o cha 

mado retardamento eletroforitico causado pela ação de um cam­

po elétrico aplicado na dupla camada. 

Sob a ação deste campo, os lons opostos da dupla 

camada deslocam-se em direção oposta ã das partículas, crian­

do um movimento localizado no liquido, que se opõe ao movimen 

to da partícula e causa o retardamento eletroforitico. 

Como resultado do movimento da partícula em rela 

çâo ã parte móvel da dupla camada, há a distorção desta últi­

ma tornando-se necessário um tempo finito, chamado tempo de 

relaxação, para restaurar por difusão e condução, a simetria 

inicial. A parte móvel assimétrica, resultante da dupla cama­

da, exerce mais uma força retardadora sobre a partícula, que 

é chamada efeito de relaxação. 

(33) 

Em 1931, Henry , levando em consideração par­

tículas com tamanhos relativamente grandes, modificou a equa­

ção anterior para: 

- £ C E 3Kc ,, ft> 
y = . (2.8) 

6 7i n 2 K 4 K' 
c c 

onde K e K' são respectivamente as condutâncias especificas 
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do l iquido e da part í cu la . 

Se a partícula for não condutora esta equação se 

reduz para a equação ( 2 . 6 ) , i s t o é, o mesmo resultado aplica­

do para uma part ícula de qualquer forma ou dimensão. 

2 . 1 . 6 . O rendimento e letroforet ico 

No processo de formação de uma camada em um subs 

trato , por e l e tro forese intervém vários fatores referentes ao 

material a ser depositado, o meio de dispersão e às condições 

de deposição. 

(41) H i l l , Lovering e Ree ao realizarem um estudo 

teórico do rendimento eletroforet ico (R) por meio de um arran 

jo de dois eletrodos c i l índr icos coaxiais , no qual a deposi­

ção ocorre sempre no eletrodo interno, e considerando a ex­

pressão para a velocidade eletroforêtica aquela desenvolvida 

por Smoluchowski conforme equação (2 .6 ) , chegaram as seguin­

t e s equações: 

R = 2 TI a A C 0 h t (2.9) 

e 

A = S-S-^ (2.10) 
4 TI n l o g e r 2 / r j 

raios dos eletrodos interno e.externo respectiva­

mente; 

potencial e letrocinét ico ou potencial zeta; 

onde: 

r i e r 2 = 
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t e n = constante die létr ica e viscosidade do meio de disper­

são; 

V = potencial aplicado entre os eletrodos; 

a = fator de probabilidade da partícula penetrar na cama­

da depositada; 

C = concentração de partícula; 

h = comprimento do eletrodo imerso na suspensão; 

t = tempo de deposição. 

O fator a tem um valor próximo da unidade quan­

do a concentração de partículas, C , for ao redor de 0,1 a 
3 

0,2 mg/cm . 

Observa-se pelas equações apresentadas, que a 

quantidade de material depositado ê função do tempo, da ten­

são de deposição, do potencial zeta, da concentração das par­

tículas e das características do meio de dispersão, como sua 

constante dielétrica e viscosidade. 

O rendimento de deposição pode ser determinado 

experinentalmente, por pesagem do eletrodo antes e após a de­

posição. Neste caso, o resultado experimental ex­

pressa a influência de todos os parâmetros do processo de de­

posição eletroforética, mencionados anteriormente. 

2.1.7. Vantagens de deposição eletroforética 

O método de deposição eletroforética possui vá­

rias vantagens sobre outras técnicas alternativas e entre elas 

destacam-se: 
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- o processo eletroforetico fornece camadas mais 

densas e uniformes, com melhor rendimento e reprodutibilidade, 

quando comparado com técnicas de aplicação por pincel, sim­

ples imersão ou pulverização, onde hâ uma perda relativamente 

grande de material; 

- a camada apresenta uma espessura uniforme, me£ 

mo em peças com formas irregulares, porque os locais já com­

pletamente recobertos tem suas áreas isoladas e a corrente ê 

dividida para outras áreas ainda parcialmente revestidas; 

- a taxa de deposição é maior, porque as partlcu 

Ias depositadas possuem uma alta relação massa/carga. Em con­

dições normais de operação um depósito eletroforetico atinge 

a espessura de 25 um em aproximadamente 20 segundos, enquanto 

que uir.a eletrodeposição com a mesma espessura pode requerer 

(45) 
de 30 a 60 minutos; 

- a espessura da camada pode ser facilmente con­

trolada por meio dos parâmetros de deposição; 

- é um processo versátil, pois permite aplicar 

revestimentos de diversos materiais como, ligas metálicas, ce 

(01)(25)(26) 
ramicas, compostos organacos. 

2.1.8. Aplicações da eletroforese 

O fenômeno da eletroforese tem sido utilizado em 

diversos campos de aplicação, entre os quais podem-se citar: 

- deposição de camadas isolantes de oxido de alu 

(87 ) 
mlnio em partes de tubos eletrônicos; 
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de borracha; 

- deposição de látex para a fabricação de luvas 

(23) 

- deposição de tintas em carrocerias automobili£ 

ticas, -também chamada de pintura por eletroforese catódi-

ca; ( 7 8> 

- deposição de lubrificantes sólidos em peças de 

indústria aeronáutica militar ou comercial; ' 

- deposição de verniz na parte interna de embala 
— - (88) 

gens de Iatão usadas na indústria alimentícia; 

- deposição de uma grande variedade de outros ma 

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

.£r<A « n.t»< G <03)(23)(35)(45) serie ae metais. 

Na área nuclear o método de deposição eletroforé 

tica é utilizado para diversas finalidades, entre as quais 

destacam-se: 

- deposição de alumínio e grafite em tubos de be 

rllia utilizados como varetas de elemento combustível; 

( 58 ) 
- deposição de UO, em substrato de cromo; 

- deposição de cãdmio em barras de aço inox, usa 
(42) das no controle do fluxo de neutrons; 

- deposição de molibdênio em aço inox. 

Nas áreas médica e bioquímica é usado para a anã 

lise e fracionamento do soro biológico, proteínas e ácidos nu 

cleicos, mediante o aparelho de Tiselius. ,( ' 
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ra; 

Por último, outros exemplos de aplicação são: 

- separação de Ions inorgânicos de uma mistu-

(67)(68)(80) 

- obtenção de «radicnuclideos livres de carrega­

dor de alvos bombardeados em ciclotrons, por separações ele-

troforéticas continuas; 

- preparação de fontes de Er.O. e ThF, para uso 

em espectrografia magnética. 

2.2. MÉTODOS PARA TRATAMENTO DE SUPERFÍCIES METÁLICAS 

0 grau de limpeza do substrato metálico ê uma 

das exigências mais importantes requeridas na técnica de depo 

sição eletroforética, pois é fundamental que a superfície do 

substrato metálico esteja no estado quimicamente limpo, para 

que a camada depositada sobre ela tenha uma boa aderência e 

conseqüentemente garanta a sua durabilidade. 

Os metais, geralmente estão impregnados com os 

mais diversos tipos de contaminantes, tais como: graxas, óle­

os, õxidos, poeiras, etc, sendo portanto necessário o emprego 

de um ou mais métodos para a limpeza. Esses métodos podem ser 

aplicados em seqüência ou concomitantemente. Nas tabelas nú­

meros 2.1, 2.2, 2.3, são mostrados os diversos métodos exis­

tentes para a limpeza de superficies e as suas finalidades. 

Basicamente, existem três procedimentos fur.Jamen 

tais para a limpeza de uma superfície metálica: a limpeza me­

cânica, o desengraxamento e a decapagem. 



Tabela 2.1 Métodos predominantemente físicos para a limpeza de superfícies metálicas 

Classificação do processo 

Mecânico (para limpeza 

bruta) 

Mecânico (para limpeza 

fina) 

Mecânico (e químico) 

Acústico (e químico) 

Térmico 

Denominação tecnológica e suas 

características principais 

a) Tamboreamento 

b) Jato de material abrasivo; 

c) Processo centrifugo ( ambos 

utilizam material abrasivo: 

areia, granalha de aço,etc). 

Lixar, afinar e polir 

Limpeza manual com pó de dolo-

mita e semelhantes 

Limpeza com ultra-som de fre­

qüência entre 20 e lOOOKc 

a) queima com maçarico de gás 

(GLP) 

b) queima com maçarico de ace-

tileno e oxigênio 

c) eletroerosão 

Finalidade do processo 

Decapagem, desoxidação, elimi­

nação de areia de fundição,el^ 

minação de pigmentos ou carvão 

de óleo 

Aplainamento e alisamento da 

superfície 

Desengraxamento 

Desengraxamento, limpeza ou de 

capagem em meio ácido, alcali-

no ou com solventes 

a) eliminação de restos de 

óleo, graxa ou poeira 

b) decapagem da carepa 

c) aplainamento da superfície 



Tabela 2.2 Métodos fIslco-quimicos e eletro-qulmicos de limpeza de superfícies metálidas 

C l a s s i f i c a ç ã o do 
processo 

Fis ico-quimico 

Fls ico-qulmico 

Ele t ro-quimico 

t 

Eletro-quimico 

Elet ro-qulmico 

Denominação tecnológica 
e suas p r i n c i p a i s c a r a c t e r í s t i c a s 

Desengraxamento com t r i ou p e r c l o -
r o e t i l e n o 
a) imersão 
b) vapor 

Desengraxamento com emu1soes 
a) do t i p o õleo-em-água 
b) do t i p o água-em-õleo 

Desengraxamento e l e t r o l i t i c o 
a) com l igação ca tõd ica 
b) com l igação anõdica 
c) com l igação ca tõdica e anõdica 

da peça 

Limpeza eletroli t ica em sais fundidos a 
500 C aprox. Usa-se ligação anõdica e 
catõdica (processo Kolene-E) 

Tratamento eletrolit ico em soluções alça 
linas (processos Derostan e Derusit) 

F ina l idade do processo 

Eliminação de ó l e o s , g r axas , pÕ, 
pas t a s de p o l i r e análogos 

Como acima 

Como acima 

Decapagem, el iminação de a r e i a de 
fundição, e l iminação de g r a f i t e 
e t c . 

Desengraxamento e decapagem por 
complexação. 



Tabela 2.3 Métodos predominantemente químicos de limpeza de superfícies metálicas 

Classificação do 

processo 

Predominantemente 

químico 

Predominantemente 

químico 

Químico em fusão 

ácida 

Químico'em,fusão 

alcalina 

Químicos em sais 

fundidos 

Denominação e suas características 

principais 

Limpeza com produtos ácidos com ad^ 

ção de solventes, passivadores, ini 

bidores e tensoativos sintéticos. 

Limpeza alcalina com soluções de 

sais de reação alcalina e adição de 

produtos tensoativos. 

Limpeza de sais oxidantes fundidos 

e catalizadores, em temperaturas 

de 440 - 510 C. (processo Kolene 

15) 

Limpeza em soda cáustica fundida 

com 1,5 - 2,0% de hidrato de sódio 

a 370 - 510 C (processo Dupont) 

Decapagem em fusão de sais a 4 25 -

675°C 

(processo Virgo de Hooker, USA) 

Finalidade do processo 

Desengraxamento, decapagem, passi-

vação 

Desengraxamento e eliminação de 

poeira, partículas de metais e de 

pastas de polir 

Decapagem, eliminação de areia de 

fundição, óxidos, grafita e óleos. 

Decapagem e eliminação de silica, 

óleos e graxas e dissulfeto de Mo-

libdênio 

Decapagem e eliminação de carbono 

e silica 
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Um tratamento químico, usando s o l v e n t e s ou r e a -

' .^tes é efetuado sempre apôs uma limpeza mecânica, com a f i -

: cidade de remover as p a r t í c u l a s remanescentes . 

Apôs cada etapa da l impeza , a s peças devem s e r 

,vadas, para e l iminar os r e s t o s de l í q u i d o s ou s a i s dos po -

,S/ u t i l i z a n d o - s e água d e s t i l a d a ou água d e i o n i z a d a . 

Após o tratamento químico a maioria das superf í̂  

ies metá l i cas que ficam expostas ao ar sofrem ox idação . Por 

eSta razão a camada deve ser depos i tada imediatamente após o 

tratamento da s u p e r f í c i e do s u b s t r a t o . Na i m p o s s i b i l i d a d e de 

j efetuar, e s t a operação , o subs tra to deve s e r guardado em am-

í bientes com g a s e s i n e r t e s , como argônio ou n i t r o g ê n i o . 

! 
! 
j 2 . 2 . 1 . Limpeza mecânica 

A limpeza mecânica tem por o b j e t i v o a remoção 

de p a r t í c u l a s s ó l i d a s da s u p e r f í c i e m e t á l i c a e também c o r r i ­

gir pequenas i r r e g u l a r i d a d e s . 

Os processos de preparação mecânica de uma super 

f i c i e metá l ica podem ser d i v i d i d o s em: l impeza com j a t o s abra 
(73) 

s i v o s , esmerilhamento e pol imento. 

A limpeza por ja tos a b r a s i v o s c o n s i s t e em proje 

tar p a r t í c u l a s de mater ia l abras ivo sobre a s u p e r f í c i e metáli. 

ca, por meio de j a t o s de ar ou de água, sob a l t a p r e s s ã o . 

Em alguns c a s o s , uma s u p e r f í c i e metá l ica submeti_ 

da a limpeza por j a t o s abras ivos pode r e s u l t a r em uma s u p e r H 

c i e l impa, não requerendo um tratamento p o s t e r i o r . 
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O processo de jateamento tem, algumas l imi tações 

na sua apl icação, po is , além de e x i g i r um equipamento espe­

c i a l para a sua aplicação, pode provocar o entortamento de 

chapas metál icas muito f i n a s . 

A limpeza mecânica u t i l i z a n d o j a tos abrasivos po 

de ser apl icada para os seguintes casos : 

- eliminação de õxidos provenientes de t ra tamen­

tos térmicos; 

- remoção de minúsculas rebarbas, l oca l i zadas 

principalmente em vãos in t e rnos das peças. 

0 processo por j a t o s abras ivos , além de produzir 

a limpeza da superf íc ie , fornece uma rugosidade no metal com 

a f ina l idade de melhorar a capacidade de aderência dos depõsi_ 

tos que venham a ser e fe tuados . O aumento efet ivo da s u p e r f í ­

c i e de contacto melhora muito a aderência de um depós i to , po­

dendo, em alguns casos, a t i n g i r va lo re s que chegam a ser a t é 
(73) 

dez vezes maiores do que o o r i g i n a l . 

Como mater ia is abras ivos para jateamento são usa 

dos principalmente, a a r e i a ou a granalha de aço com granulo-

metria que pode var ia r de 4 Mesh a 600 Mesh. Uti l izam-se tam­

bém micro-esferas de v idro que têm a vantagem de serem quimi-

camente iner tes e podem ser ob t i da s com diversas granulome-

t r i a s . 

0 esmerilhamento é um processo u t i l i z a d o para r e 

mover i r regular idades da super f íc ie ' metálica por meio de um 

mater ia l abrasivo que c o n s t i t u i o esmer i l . Este processo con-
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siste na remoção continua de material da superfície metáli-

(31) ca. 

Os abrasivos mais usados em esmerilhamento sâo: 

pedra pomes, que ê uma massa de quartzo e oxido de alumínio, 

esmeril natural, formado por oxido de alumínio, magnetita e 

hematita, quartzo, e o carbeto de silício. 

No polimento utilizam-se abrasivos (coro granulo-

roetria menor que nos casos anteriores) do tipo: oxido de alu­

mínio, oxido de cromo e õxidos de cálcio e magnesio, com a fi. 

nalidade de eliminar apenas as pequenas irregularidades. 

O processo final da operação de polimento i o da 

lustração, também chamado alto polimento, que se caracteriza 

por alto um brilho na superfície. 

O polimento e o abrilhantamento de uma superfí­

cie metálica também podem ser efetuados por métodos eletroqulí 

micos, e as superfícies preparadas por esses processos formam 

excelentes bases para a deposição de camadas. 

O polimento eletrolltico consiste, praticamente, 

no efeito contrário da deposição e é um processo de complemen 

tação e não uma substituição para o polimento mecânico. 

2.2.2. Desengraxamento 

0 desengraxamento objetiva remover da superfície 

óleos, gorduras, graxas ou lubrificantes provenientes das ope 

rações de usinagem, 1aminação, limpeza mecânica, manuseio e 

transporte. 
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Existem, basicamente, os seguintes tipos de de­

sengraxamento: 

- desengraxamento com solventes orgânicos, 

- desengraxamento alcalino, 

- desengraxamento emulsionante , 

- desengraxamento eletrolltico , 

- desengraxamento por ultra-som. 

A escolha do método de desengraxamento mais apro 

priado depende de vários fatores, como: tamanho e forma da pe 

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

O desengraxamento de uma superfície metálica po­

de ser obtido mediante os seguintes processos: dissolução por 

um solvente, solubilização por um álcali e formação de emul-

sões ou suspensões com a ajuda, ou não, de substâncias ten-

soativas. 

A seguir é efetuado um resumo de alguns tipos de 

desengraxamento. 

2.2.2.1. Desengraxamento com solventes orgânicos 

Este tipo de desengraxamentoé um dos mais antigos 

e tem a vantagem de apresentar uma boa dissolução de óleos e 

graxas, mas apresenta a desvantagem da alta volatilidade e 

da fácil combustão, pois os reagentes utilizados são a gasoli. 

na, varsol, benzol, querosene, etc. 

Face ao alto custo e a difícil recuperação des­

ses solventes após a sua contaminação, passou-se a usar com-
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postos orgânicos dorados, não inflamáveis e com grande poder 

de dissolução de óleos e graxas. Os mais utilizados para essa 

finalidade, são o tricloroetileno e o percloroetileno, ambos 

com praticamente o mesmo poder de dissolução e baixa tensão 

superficial, possibilitando a sua entrada em reentrâncias e 

fissuras das peças, resultando em um bom desengraxamento. 

Os solventes orgânicos clorados podem ser aplica 

dos de diversas maneiras, dependendo do tamanho e forma da pe 

ça e também dos tipos âe contaminação. Os principais tipos de 

aplicação são: 

- imersão das peças no solvente, a frio; 

- desengraxamento com o vapor condensado do sol­

vente; 

- combinação dos processos de imersão e vapor; 

- imersão no solvente e aplicação de ultra-som; 

- imersão em emulsão de tricloroetileno e perclo 

roetileno com água, denominado Processo Wacker; 

- processo por jato (spray). 

No processo de desengraxamento de peças por imer 

são no solvente frio, o solvente dissolve ou remove os conta-

minantes por ação mecânica, sem reações químicas. A eficiên­

cia de limpeza pode ser melhorada com a introdução de agita­

ções mecânicas. 

Apesar de ser um método de fácil aplicação sua 

efetividade depende de fatores como: grau de limpeza e poder 

de solvência do solvente, pureza e teor do produto, taxa de 

evaporação e secagem, efeito residual e estabilidade. 
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No processo de desengraxamento com o vapor con­

densado do so lven te , o solvente ê aquecido a t é a ebulição pa­

ra produzir o vapor, em um rec ip i en t e apropr iado que possui 

na sua p a r t e super ior um sistema de r e f r i g e r a ç ã o que condensa 

esse vapor e o mantém dentro do sistema de l impeza. 

A peça f r i a a ser desengraxada é colocada na zo­

na do vapor o qua l , ao entrar em conta to com a peça condensa­

sse na sua s u p e r f í c i e arrastando os contaminantes para o fun 

do do desengraxador. Quando a temperatura da peça se iguala 

com a dos vapores , cessa a condensação e a peça pode ser r e t i 
(72) rada limpa e seca . 

O processo por j a to (spray) c o n s i s t e no jateamen 

to do so lven te puro sobre a peça e é geralmente usado em a s ­

sociação com ou t ros métodos. Ê recomendado principalmente pa 

ra a remoção de p a r t í c u l a s insolúveis cont idas na superf íc ie 

do me ta l . 

2 . 2 . 2 . 2 . Desengraxamento a l ç a l i no 

O desengraxamento a l ça l ino cons i s t e na imersao da 

peça em uma solução a l ca l i na , composta basicamente de um dos 

seguintes componentes: hidróxido de sódio , hidróxido de c á l ­

c i o , carbonato de sódio , metass i l i ca to de sód io , s i l i c a t o s , 

fosfa tos e também a adição de umectantes. 

É o processo mais an t igo , é econômico e pode ser 

apl icado em diversos t ipos de mater ia i s e em comparação aos 

so lventes orgânicos clorados, tem a vantagem de ser menos t ó ­

x ico . 
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O desengraxamento alcalino é eficiente, guando 

- (81) 
as gorduras são saponificáveis e formam sabões solúveis. 

Os mais modernos banhos de desengraxantes alcali_ 

nos contêm, além dos componentes alcalinos, compostos que atu 

am sobre a superfície, os quais são responsáveis pela peptiza 

çao e o emulsionamento de óleos e graxas. 

Normalmente, utiliza-se o aquecimento e a agita­

ção do desengraxante alcalino para se obter uma melhor ação 

de limpeza em um tempo menor de tratamento. 

2.2.2.3. Desengraxamento emulsionante 

0 desengraxamento com emulsões é empregado, prin 

cipalmente, para peças grandes e que não necessitam de um de­

sengraxamento rigoroso, e é normalmente utilizado antes do de 

sengraxamento alcalino. 

Os emulsionantes podem ser do tipo aniônico e 

não aniônico e são aplicados, na maioria das vezes, por jatea 

mento, em temperaturas que variam de 60 C a 70 C, ou por sim­

ples inersão da peça na solução, em conjunto com uma ação me­

cânica, para facilitar a retirada dos contaminantes da super­

fície metálica. 

As emulsões para desengraxamento são formadas por 

solventes orgânicos com alto ponto de ebulição, tais como: ga 

solina, querozene, toluol, xilol, etc. em água, e por substân­

cias tensoativas, isto é, detergentes. Em alguns casos são 

utilizadas substâncias que têm a finalidade de inibir a cor-
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rosão, pr incipalmente quando tem-se m a t e r i a i s d i f e ren te s 

t r a t ados ao mesmo tempo, evi tando-se assim a corrosão por con 

t a t o . 

2.2.2.4. Desengraxamento eletrolltico 

O desengraxamento eletrolltico é geralmente uti­

lizado apôs a limpeza da peça com solventes, emulsoes ou solu 

ções alcalinas. Proporciona uma superfície metálica microsco-

picamente limpa o que permitirá uma deposição isenta de man­

chas e com boa aderência. 

Normalmente, são usados como eletrõlitos o hidró 

xido de sódio, o hidróxido de potássio, os fosfatos, os sili-

catos, os carbonatos e os cianetos. As impurezas são separa­

das das peças com a ajuda do despreendimento de gases (hidro­

gênio no cá todo e oxigênio no ânodo, dependendo do metal em 

questão). 

No desengraxamento anódico, considera-se o fenô­

meno de oxidaçao de impurezas pelo oxigênio desprendido no 

ânodo e, de modo análogo, a hidrogenaçao de óleos e graxas no 

desengraxamento catódico. 

2.2.2.5. Desengraxamento por ultra-som 

0 processo de limpeza de metais pode ser melhora 

do com a adição de uma energia de movimentação dos l íqu idos , 

com o JSO de equipamentos de bombeamento, vibração e pulveri. 

zaçao. 
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Entre os mais e f i c i e n t e s incluem-se os aparelhos 

geradores de ondas de ultra-som de elevada freqüência, g e r a l ­

mente da ordem de 20 kHz a 40 kHz, que se propagam no l iquido 

des t inado ã limpeza de peças. 

O poder de limpeza da energia u l t r a s sôn ica e s t á 

baseado na ocorrência , no l iquido de limpeza, do fenômeno de 

c a v i t a ç ã o , i s t o é, a formação de mi lhares de minúsculas bo­

l h a s , que ao se chocarem com a s u p e r f í c i e a ser limpa, provo-

(72) cam uma ação de esfregamento, tornando a peça limpa. 

2 . 2 . 3 . Decapagem 

A decapagem de superfícies metálicas é efetuada 

como pré-tratamento, com a finalidade de se obter uma superfí 

cie limpa, isenta de impurezas e õxidos, por meio de soluções 

ácidas ou alcalinas apropriadas. 

Os ácidos mais usados para realizar uma decapa­

gem de superficies metálicas são os seguintes: clorídrico,sul^ 

fúrico, nitrico, fluoridrico, fosfôrico e crômico, e a sua es» 

colha depende da composição do metal ou liga metálica que 

constitui a peça. 

A decapagem remove os filmes superficiais mais 

finos que possam ter ficado retidos ou que se formaram durante 

a etapa do desengraxamento. Estes filmes são de õxidos, hidró 

(31) xidos, silicatos, carbonetos e sulfetos. 

A decapagem ácida é normalmente realizada logo 

apôs o contato da peça com soluções alcalinas, provocando, 
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l^n da l impeza, um at ivamento da s u p e r f í c i e . Pode ser f e i t a 

o 0 r s imples imersão da peça na solução ou por ação e l e t r o q u l -

A decapagem a l c a l i n a não é muito u t i l i z a d a , s e n ­

do apl icada somente nos c a s o s em que uma decapagem ácida pode 

comprometer a peça . 

2 . 3 . TRATAMENTO DA SUPERFÍCIE DE ALUMÍNIO 

2 . 3 . 1 . Considerações Gerais 

Quando o a lumínio é exposto ao ar forma-se , s o ­

bre a sua s u p e r f í c i e , uma camada f i n a de oxido de a l t a aderên 

c i a , que forma uma b a r r e i r a contra a corrosão. A n á l i s e s qulnú 

cas mostram que o f i l m e formado é um oxido de alumínio h i d r a ­

t a d o , com espessuras e n t r e 0 ,005 um e 0,15 um, para l i g a s de 

alumínio com 99,5% de pureza . 

A camada de ox ido d i f i c u l t a , por seu poder i s o -

l a n t e , a deposição de m a t e r i a i s no substrato de alumínio e de 

v e portanto ser removida a n t e s de uma operação de d e p o s i ç ã o . 

A extensão e a natureza do tratamento da superfl_ 

c i e de alumínio vão depender da f inal idade a que s e d e s t i n a o 

m e t a l . Por exemplo, para a deposição de camadas, a e x i g ê n c i a 

na limpeza da s u p e r f í c i e é maior do que para uma anodização . 

Logo apôs o tratamento mecânico a s u p e r f í c i e de 

a lumínio , deve ser submetida aos tratamentos químicos de d e -

sengraxamento e decapagem necessár ios para d e s t r u i r qualquer 
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resto de graxa, ôxidos ou outros materiais que tenham influên 

cia na deposição de camadas sobre a sua superfície. 

A eliminação de traços e graxas ou óleos da su­

perfície nem sempre é uma operação fácil, pois às vezes o con 

taminante pode estar incrustrado na superfície do material,sõ 

podendo ser removido com a dissolução de uma fina camada do 

. „ . (34) 
alumínio. 

Não 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 método de 

tratamento químico que observe as seguintes exigências: 

a) ser compatível com a composição química e a 

estrutura metalúrgica da liga a ser tratada; 

b) não altere o aspecto geral da superfície; 

c) não ataque energeticamente a superfície para 

evitar altenções nas dimensões e tolerâncias das peças; 

d) sejam de ação rápida. 

Os tratamentos químicos a serem utilizados para 

o desengraxamento e decapagem aproveitam o comportamento anfó 

tero do alumínio, utilizando tanto compostos ácidos como alça 

linos. 

A figura 2.2. mostra o ataque sofrido por uma li, 

ga de alumínio com 99,0% de pureza, por compostos alçalinos 

í 3 2} 
e ácidos usados em seu tratamento químico. 

Observa-se que a camada de oxido é estável numa 
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a-dcido ace'tico 

b-deido clorídrico 

c-dcido fluon'drlco 

d-dcldo nftrico 

e-dcido fostdrlco 

f-ócldo smfúrico 

g-hidróxido deamõnia 

h- carbonato de sódio 

l - hidróxido desddio 

Figura 2.2 Efeito do pH no ataque de uma liga de alumínio 

com 99,0% de pureza, por compostos alcalinos e 

ácidos. 

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

dos atacam a liga de alumínio. 

A seguir descrevem-se alguns aspectos técnicos 

relevantes dos procedimentos mais utilizados para o tratamen­

to das superfícies de ligas de alumínio. 

2.3.2. Desengraxamento com solventes orgânicos 

Dentre os solventes orgânicos o tricloroetileno 

é o mais utilizado para âesengraxar as superfícies de ligas 

de alumínio. 
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A mis tura do t r i c l o r o e t i l e n o com o pó de alumí­

nio proveniente de alguma operação a n t e r i o r , pode ocasionar a 

decomposição do so lvente e formar o ác ido c l o r í d r i c o que i r á 
(34) a tacar a peça. 

O ideal para evitar esse tipo de reação é usar 

estabilizadores (que retardam a reação), ou então lavam-se as 

peças, previamente, com um detergente neutro, para eliminar o 

pó de alumínio conjuntamente com outras partículas. 

2.3.3. Desengraxamento alcalino 

O desengraxamento alcalino ê o método mais usado 

para tratamento das superfícies das ligas de alumínio. En 

tre os compostos alcalinos, o hidróxido de sódio é o mais em­

pregado pelo seu alto poder de dissolução do oxido e do metal 

formando aluminatos. 

Na figura 2.3 observa-se a taxa de remoção do 

metal de uma liga de alumínio com 99,5% de pureza, para vá­

rias concentrações de hidróxido de sódio e temperaturas, du­

rante um tempo de desengraxamento de cinco minutos. 

A maioria das soluções alcalinas são utilizadas 

numa faixa de pH entre 9 e 11, & às vezes são colocados inibî  

dores para minimizar o ataque do metal. A agitação da solução 

aumenta o seu poder de limpeza e esta agitação pode ser obti­

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

Como conseqüência do ataque com soluções alcali­

nas, algumas ligas de alumínio que contém cobre, silício, man 
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Figura 2.3 Taxa de remoção do alumínio de uma liga em função 

da concentração de NaOH, para várias temperaturas 

ganes ou ferro, apresentam um aumento da concentração superfi. 

ciai desses elementos na sua superfície, originando uma cama­

da cinza escura na superfície tratada. 

Esses elementos apresentam baixa solubilidade em 

soluções alcalinas, mas podem ser dissolvidos seletivamente 

por certos ácidos ou por uma mistura destes. 0 ácido nítricô 

é o mais efetivo para esse tipo de remoção e é usado a uma 

concentração de 20% a 70%, ã temperatura ambiente. 

A tabela 2.4 mostra a composição e condições de 

operação de alguns desengraxantes alcalinos. 

T 1 I r 

eo#c 

70*C 



70. 

Tabela 2.4 Composição e condições de operação de alguns de-

sengraxantes alcalinos, para ligas de alumínio 

Composição 

a) hidróxido de sódio: 18 a 62 g/l 

fosfato de sódio: 0,6 a 3 g/l 

b) hidróxido de sódio: 1,5 a 5 g/l 

fosfato de sódio: 6 a 50 g/l 

carbonato de sódio: 6 a 50 g/l 

c) carbonato de sódio: 5 a 15 g/l 

fosfato trisódico: 5g/l 

d) carbonato de sódio: 10 a 40 g/l 

silicato de sódio: 5 a 10 g/l 

e) carbonato de sódio: 3 a 6 g/l 

metassilicato de sódio:3 a 6 g/l 

Temperatura 

°C 

75 a 100 

75 a 100 

95 a 115 

75 a 90 

75 a 90 

Tempo de 

imersão 

30 seg a 
10 min 

2 a 5 min 

2 a 5 min 

2 a 5 min 

2 a 5 min 

2.3.4. Decapagem ácida 

A decapagem ácida do alumínio é muito utilizada 

após o desengraxamento alcalino, mas também pode ser emprega­

da independentemente ou em conjunto com outros tratamentos. 

O tratamento de decapagem ácida tem como princi­

pal função remover os óxidos e as camadas escura» formadas 

por alguns elementos que constituem a liga, após o tratamento 

alcalino. 

Entre os ácidos mais utilizados o ácido fluorl-

drico é o mais agressivo, na faixa de pH en-re 1 e 4, e seus 
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efeitos são mostrados na figura 2.2. Os ácidos orgânicos, co­

mo: oxálico, cltrico, etc, atacam levemente a superfície do 

alumínio. 

A tabela 2.5 re lac iona algumas combinações de 

ácidos e as suas condições de ap l icação e que são amplamente 

u t i l i z a d o s para a remoção de õxidos e out ros produtos forma­

dos na supe r f í c i e de alumínio, que atacam s ign i f ica t ivamente 

a maioria das l i g a s . 
(32) 

Tabela 2.5 Composição e condições de apl icação de alguns d e -

capantes ácidos para alumínio 

Composição 
Temperatura 

o„ 
Tempo de 

imersao 

a) HN3, cone. 

b) HN03 cone, 

HF 48% 

c) HNC^ cone, 

HF 48% 

d) CrO, 

10% a 50% em vol. 

7 5% em vol. 

25% em vol. 

98% em vol. 

2% em vol. 

20 g/l 

H PO 85% : - 35 ml/l 
3 A 

e) H3P:>4 85V 

f) H-EO. 96% 
2 *» 

HF 48% : 

: - 100 ml/l 

: - 100 ml/l 

- 40 ml/l 

g) H SO, 96* : - 100 ml/l 

CrC} : 35 g/l 

h) H2SD^ 96% : 

HN1>, cone. : 

- 100 ml/l 

50 ml/l 

ambiente 

ambiente 

ambiente 

105 a 111 

ambiente 

ambiente 

80 a 100 

80 a 100 

30 a 60 seg 

5 a 10 seg 

30 a 60 seg 

2 a 10 min 

2 a 10 min 

30 a 60 seg 

1 a 5 min 

1 a 5 min 



72. 

De todos os tratamentos químicos existentes para 

as superfícies de ligas de alumínio, o mais utilizado, apesar 

de atacar com intensidade a liga metálica, é o tratamento com 

hidróxido de sódio e ácido nítrico. 

O processo é constituído por um desengraxamento 

e uma decapagem, que são realizados em duas etapas. 

Na primeira etapa, a peça de alumínio é colocada 

em uma solução de hidróxido de sódio de 5% a 10%, ã temper a tu 

ra de 60 C, durante um período de 30 segundos a 2 minutos, on 

de, geralmente, se emprega silicato de sódio à 1%, como inibi, 

dor, para retardar a ação decapante. 

A peça sai com um aspecto cinza escuro, e apôs 

um enxague em água deionizada, coloca-se a peça em uma solu­

ção de volumes iguais de água e ácido nítrico. Esta solução 

dissolve os óxidos e os produtos formados pelo tratamente an­

terior, na superfície do alumínio, deixando a superfície lim­

pa e com um aspecto claro. 

A temperatura e o tempo de exposição na solução 

de hidróxido de sódio vai depender da liga utilizada. 

As ligas de alumínio que possuem silício em sua 

composição devem passar, depois do tratamento com ácido nítrl_ 

co, por uma solução decapante de ácido fluorídrico, para a re 

moção do silício da sua superfície. 

A água a ser utilizada para a lavagem e neutra li. 

zação das peças de alumínio, logo após o tratamento químico, 

deve ser deionizad.i, pois os sólidos deixados pela água na su 
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perflcie do alumínio, após a secagem, podem afetar a aderên­

cia das camadas a serem depositadas posteriormente. 

2.4. ADERÊNCIA DA CAMADA DEPOSITADA 

A aderência do material depositado em um substra 

to é um parâmetro de importância fundamental a ser controla­

do em um método de deposição. 

Sobre o termo aderência existem várias defini­

ções; neste trabalho será considerado o termo fornecido pela 

ASTM que define, a "adesão ou aderência como a condição na 

qual duas superfícies são mantidas juntas por forças de valên 

cias ou por ancoragem mecânica ou pelas duas juntas". Essas 

forças de ligação podem ser forças de Van der Walls, eletros-

tãticas ou forças de ligações químicas. 

O grau de aderência entre um depósito 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, são: 

a) camadas formadas por forças mecânicas, como 

conseqüência da porosidade áspera do substrato. Neste caso o 

material a ser depositado preenche os poros do substrato, com 

a formação de uma ancoragem mecânica, e a aderência vai depen 

der das características físicas ''"os materiais em contato. 

b) camadas formadas por ligações químicas, que 

são resultantes de reações químicas entre os átomos do mate-
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rial depositado e os átomos da superfície do substrato. 

c) camadas formadas por difusão, que são caracte 

rizadas por uma constante alteração na estrutura cristalina e 

na composição de deposito e do substrato. Para que possa ocor 

rer a difusão do depósito no material do substrato, são neces_ 

sárias que ocorram certas condições físicas de compatibilida­

de entre ambos os materiais. 

Na prática, ocorrem simultaneamente vários tipos 

de processos na formação de camadas em uma interface, sendo 

que um único tipo raramente ocorre. 

Os diferentes tipos de ligação de um depósito a 

um substrato produzem forças de adesão com energias entre 

0,1 eV e 10 eV, e estas podem ser classificadas em sorção fí­

sica, sorção química e ligação química. 

O efeito de ancoragem pode ser considerado como 

uma sorção física, pois quando dois materiais com diferentes 

afinidades eletrônicas são combinados, ocorre a formação da 

dupla camada elétrica, que também contribui para a aderência. 

A sorção física contribui com uma energia de aproximadamente 

0,5 eV para a adesão. 

A sorção química, que é definida como a in­

teração entre os átomos dos materiais e do substrato, re­

sulta em fortes ligações quandos os eletrodos são trans­

feridos. A energia com as ligações químí as contribuem 

para a aderência varia de 0,5 ev a 10 eV, aproximadamen-

te.<60> 
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O grau de aderência de uma camada pode aumentar 

ou diminuir em função do tempo transcorrido desde sua deposi­

ção no substrato. Este e f e i t o vai depender dos materiais en­

volvidos e também dos processos que podem ocorrer logo após a 

deposição, t a i s como: formação e/ou difusão do oxigênio na in 

terface da camada depositada, formação de uma dupla camada 

e l é tr i ca na in ter face , e t c . 

Em resumo, a aderência de camadas em um substra­

to pode depender de uma sér ie de parâmetros, como: tipos de 

materiais de formação do depósito e do substrato, a prepara­

ção do substrato antes da deposição e o próprio processo de 

deposição. 

Operacionalmente, os materiais de formação do de 

pósito e do substrato já estão na maioria das vezes pré-deter 

minados, e após a execução da deposição ê que será observado 

se a camada na interface será formada por forças mecânicas, 

por ligação quimica ou por difusão. 

Quando se prevê que a aderência entre os mate­

r i a i s escolhidos poderá ser fraca, em alguns casos essa situa 

ção poderá ser melhorada com a ut i l ização de camadas interme­

diárias que melhorarão a aderência entre o substrato e o mate 

r ia l a ser depositado. 

A preparação do substrato antes de se efetuar a 

deposição, tem grande influência na aderência de um depósito, 

sendo necessário para cada caso especi f ico , real izar um es tu­

do detalhado sobre o tratamento mecânico e químico de sua su­

perf íc ie , a fim de se at ingir condições ótimas para uma boa 
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aderência. 

O modo pelo qual um material é depositado, tam­

bém tem grande influência na aderência, pois ê dele que se 

formam os diversos tipos de camadas na interface devido a for 

ças mecânicas, ligações químicas, difusão ou uma combinação 

deles. 

Os métodos usados para determinar o grau de ade­

rência de um depósito em um substrato, podem ser classifica­

dos em mecânicos e não mecânicos. 

Nos métodos mecânicos a aderência é medida por 

meio da aplicação de uma força na camada do depósito sobre o 

substrato e da verificação se a tensão mecânica na interface fo 

de remover a camada do substrato. 

Entre os métodos mecânicos podem ser citados os 

testes de "fita crepe", abrasão, curvatura, esforço de cisa-

lhamento, ultra-som, riscagem e testes de vibração. Entre os 

testes não mecânicos estão os de difração de raios-X, testes 

térmicos, etc. 

Na prática,na escolha do método mais apropriado 

para medir a aderência é importante conhecer entre outros pa­

râmetros, se o método de medição pode ser efetuado sem des­

truir o material em teste e se pode fornecer resultados re-

produtíveis. Também deve ser levado em consideração a simpli­

cidade do sistema de medida e o tempo necessário para reali­

zar a operação. 

Por outro lado, o método de medida deve simular 
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tanto quanto possível o tipo do esforço a que o depósito e o 

substrato estarão sujeitos no decorrer do tempo das operações 

a que estarão submetidos. 
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C A P I T U L O 3 

PARTE EXPERIMENTAL 

3 . 1 . MATERIAIS E MÉTODOS 

3 . 1 . 1 . Equipamentos u t i l i z a d o s 

Os equipamentos u t i l i z a d o s para d e p o s i t a r por 

e l e t r o f o r e s e uma camada de boro em c i l i n d r o s de a l u m í n i o , e s ­

t ã o r e l a c i o n a d o s em s e g u i d a , de aco rdo com a s v á r i a s e t a p a s 

do p r o c e s s o . 

a) No t r a t a m e n t o da s u p e r f í c i e do s u b s t r a t o de 

a l u m í n i o : 

- g a b i n e t e pa ra j a t e a m e n t o com a r e i a , modelo BBE 

- 7570 da B l a s t i b r á s Tratamento de M e t a i s Ltd a; 

- a r e i a s com d i v e r s a s d i s t r i b u i ç õ e s granulométri^ 

c a s ; 

- chapa aquecedora , modelo 176 A da Fanem Ltda. 

b) Nos experimentos de depos ição de boro: 

- balança a n a l í t i c a , modelo H-14 da Metier; 
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- aparelho de ultra-som, modelo GA 360 com fre­

qüência de 25 kHz e potência de 360 W, da Thornton Inpec Ele­

trônica; 

- agitador magnético, modelo 258 com regulador 

variável de velocidade, da Fanem Ltda; 

- agitador mecânico, modelo 256, com regulador 

variável de velocidade, da Fanem Ltda; 

- fonte estabilizada de tensão, modelo TCH-1500-

100, com tensão de salda de 50 V a 1500 V e corrente de 
cc cc 

salda de 0 mA a 100 mA, da Tectrol Equipamentos Eletrônicos 

Ltda; 

- multimetro digital, modelo SME 2060 de 4 1 / 2 dl 

gitos, da SME Instrumentos; 

- sistema de refrigeração, formado pela mistura 

de água e gelo; 

- analisador de tamanho de partículas marca Se-

digraph, modelo 5000 D; 

- sistema para medidas do potencial zeta, Zeta-

-Meter System 3.0, conforme desenho esquematico mostrado na 

figura 3.16; 

- sistemas para a execução da deposição eletrofo 

rética, conforme discriminação no item 3.2.2. 

c) No controle de qualidade da camada de boro de 

positada no substrato de alumínio: 

- sistema de agitação 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 vibração, da Telas tem 

Ltda. 

3.1.2. Materiais e reagentes 

Para a realização dos testes com a finalidade de 

definir e otimizar os parâmetros para a deposição de boro por 

eletroforese, foram utilizados os seguintes materiais e rea­

gentes : 

- tubos de alumínio 50 S com altura de 55,4 mm , 

diâmetro externo de 31,7 mm e diâmetro interno de 28,2 mm, da 

Alcan; 

- carbeto de boro (BC) de composição isotópica 

natural, da Norton Company; 

- boro, amorfo, de composição isotopica natural, 

da Merck; 

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

reza química de 91%, da CEA-ORIS, França; 

- cloreto de magnésio, da Ecibra reagentes anaH 

ticos; 

- álcool isopropllico, P.A., anidro, da Cario Er 

ba; 

- acetona, P.A., da Merck; 
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- álcool etllico 95%, P.A., da Carlo Erba; 

- tetracloreto de carbono, 99,5%, P.A., da Cario 

Erba; 

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

- detergente neutro, Extran MA-02, da Merck. 

3.1.3. Procedimento Experimental para a realização dos 

testes 

Os testes preliminares para a deposição de boro 

pelo método de deposição eletroforética na parte externa dos 

substratos de alumínio, foram realizados utilizando-se carbe-

to de boro (BC) de composição isotopica natural, da Norton 

Company, e para a realização dos testes de definição e otimi­

zação dos parâmetros de deposição, ütilizou-se o boro amorfo, 

de composição isotopica natural da Merck. 

0 procedimento utilizado nesse traba .ho para a 

deposição de boro por eletroforese em substrato de alumínio, 

foi realizado obedecendo a seguinte seqüência: preparação da 

superfície metálica por processos de desengraxamento e decapa 

gem, preparação da suspensão de boro, a deposição propriamen­

te dita e o controle da qualidade da camada de boro deposita­

da no substrato de alumínio. 

Este controle de qualidade é realizado ao lado 

do julgamento visual da qualidade do depósito de boro, dando-

-se importância â aderência do material no substrato. 

A liga de alumínio utilizada como substrato para 



82. 

a realização dos testes de deposição do boro, foi a liga 50 S 

da Alcan, a mesma utilizada na construção dos protótipos das 

câmaras de ionização compensada e não compensada para a de­

tecção de neutrons. 

As tabelas 3.1 e 3.2 mostram, respectivamente, a 

composição química da liga 50 S e a sua equivalência com as 

normas internacionais. 

Tabela 3.1 Composição química da liga 50 S da Alcan 

1 

Elementos 

Alumínio (min) 

Cobre 

Ferro 

Magnésio 

Silício 

Zinco 

Titânio 

Cromo 

Outros 

peso em % 

97,70 

0,10 

0,35 

0,45 - 0,85 

0,30 - 0,60 

0,05 

0,10 

0,10 

0,15 
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Tabela 3.2 Equivalência entre normas internacionais do 

alumínio 50 S da Alcan 

Pals/Orgão 

Brasil/ABNT 

USA/AA-ASTM 

Alemanha/DIN 

Itãlia/UNI 

França/Nf-7»IR 

Inglaterra/BS 

Denominação 

6063 

6063 

AlMgSi 0,5 

P-AlMgSi 

A-GS 

H 9 

3.1.3.1 Preparação da superfície metálica 

A preparação da superfície do substrato de alumi. 

nio antes da deposição da camada de boro é realizada obedecen 

do a seguinte seqüência: jate ame nto da peça com areia de dis­

tribuição granulomatrica entre 45 \im e 53 ym, com a finalida­

de de aumentar a rugos idade do metal e como conseqüência me­

lhorar a aderência do depósito. Em seguida, é realizada uma 

limpeza da peça com o detergente neutro Extran MA-02, com o 

auxilio do aparelho de ultra-som. 

A peça é mergulhada em uma solução de hidróxido 

de sódio (NaOH) a uma concentração de 5%, (v/V) em uma tempe­

ratura variando de 60°C a 70°C, durante cinco minutos. A peça 

ao ser retirada da solução apresenta uma- cor cinza escuro, e 

após ur. enxague em água deionizada é colocada por dois minu­

tos em uma solução de partes iguais de ácido nltricô e água. 
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Esta última solução dissolve todos os produtos 

e õxidos formados na superfície do alumínio após o seu trata­

mento com o hidróxido de sódio, deixando a superfície clara, 

limpa e uniforme. 

Como a liga de alumínio utilizada possui em sua 

composição química o elemento silício, que pode prejudicar a 

deposição do boro na superfície metálica, a peça ê em seguida 

colocada em uma solução decapante ã temperatura ambiente, por 

um minuto. 

A solução decapante é formada pela seguinte mis­

tura: 50% de ácido nitricô concentrado, 25% de ácido sulfurico 

concentrado e 120 g/l de bifluoreto de amônia. Esta solução 

irá fornecer uma superfície livre do contaminante e com um 

acabamento acetinado o que melhorará a ancoragem do depósito. 

Após cada etapa de desengraxamento e decapagem.a 

peça é neutralizada utilizando para esse procedimento lava­

gens sucessivas com água deionizada. 

Finalmente, a peça é enxaguada com álcool isopro 

pllico P.A. para completar a sua secagem e imediatamente colo 

cada na suspensão de boro para a deposição da camada. 

Nas figuras 3.1, 3.2, 3.3, tem-se as fotografias 

da superfície original do alumínio 50S e logo após os trata­

mentos de jateamento com areia e desengraxamento e decapagem. 
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Figure 3.1 Fotografia da superfície do alumínio 50S no esta­
do original antes do tratamento mecânico e quími­
co . 

Figura 3 .2 Fotografia da superfície do alumínio 50 S apôs o 
ja teamen to com areia de distribuição granulométri_ 
ca entre 45 um e 53 ym. 



66. 

Figura 3.3 Fotografia da superfície do alumínio 50 S após o 

tratamento mecânico e de desengraxamento e decapa 

gem. 

3.1.3.2. Preparação da suspensão de boro 

A suspensão de boro é preparada colocando-se o 

põ em uma pequena quantidade de álcool isopropilico e a sua 

homogeneização é feita pelo sistema de ultra-som, durante cin 

co minutos. 

Este material homogeneizado é transferido para o 

sistema de eletroforese no qual ê adicionado o álcool isopro­

pilico em uma quantidade suficiente para recobrir a área do 

substrato de alumínio a ser revestida, conforme a figura 3.4. 



TERMÔMETRO 

* 

TAMPA DE NYLON 

CATODO DE ALUMÍNIO ( -1 

BEOUER. 

SUPENSAO DE BORO 

ÂNODODE ALUMÍNIO ( • ) 

AGITADOR MAGNÉTICO 

Figura 3.4 Sistema para a deposição de boro em substratos de 

alumínio. 
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Em seguida, coloca-se o cloreto de magnésio que 

atuara como eletrólito-ativador, e a suspensão é mantida homo 

geneizada por meio de agitação magnética. 

3.1.3.3. A deposição eietroforética 

Para a realização da deposição de boro por ele-

troforese, a suspensão é resfriada até atingir uma temperatu­

ra entre 10 C e 13 C, e então o substrato de alumínio, previa 

mente limpo e pesado, é mergulhado na suspensão e conectado 

ao polo negativo da fonte de tensão, para atuar como cátodo du 

rante o processo de deposição. 

Este cilindro de alumínio está envolto por um se 

gundo tubo cilíndrico do sistema de deposição, a uma distân­

cia de 10 mm e conectado ao polo positivo da fonte de alta 

tensão, atuando como ânodo. 

Aplica-se aos eletrodos uma tensão de vários 

volts, C.C., por um período de tempo pré-estabelecido e desse 

modo o substrato de alumínio é recoberto por uma camada de bo 

ro, no seu lado externo, pois as partículas de boro foram car 

regadas positivamente como conseqüência da adição do cloreto 

de magnésio. 

Para a realização do depósito de boro no lado in 

terno do cilindro de alumínio, o ânodo ê colocado internamen­

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

Durante o processo de eletroforese, a suspensão 

é agitada para evitar a sua sedimentação e conseqüentemente 
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Figura 3.5. Arranjo experimental para a deposição de boro nas 

>aredes internas de cilindros de alumínio. 
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um acúmulo do depósi to de boro na par te i n f e r i o r do c i l ind ro 

de alumínio. 

Após o período de tempo necessár io para comple­

t a r o depósi to de boro, o c i l indro de alumínio é colocado em 

um âessecador ã vácuo, por v in t e minutos para a evaporação do 

so lven t e . Em seguida, efetua-se sua pesagem na balança a n a l í ­

t i c a para determinar o rendimento de deposição, pela variação 

de massa. 

Adotando-se o procedimento d e s c r i t o acima, es tu­

dou-se sistematicamente a inf luência dos seguintes parâmetros 

na deposição de boro em subs t ra to de alumínio por e l e t ro fo re -

s e : o t i p o e a concentração do e l e t r o l i t o adicionado â suspen 

são, o meio de d ispersão , o t i po de mate r ia l do ãnodo, a d i s ­

t ânc ia e n t r e os e le t rodos , a agi tação e a temperatura da sus ­

pensão durante o processo de deposição, a diferença de poten­

c i a l e n t r e os e l e t rodos , o tempo de deposição, a concentração 

de boro na suspensão e os valores do potenc ia l ze ta . 

A medida da ef ic iência do processo de deposição 

fo i f e i t a pelo cont ro le da qualidade de adesão e uniformidade 

da camada deposi tada , além do cálculo do rendimento de depôs^ 

ção . 

3 . 1 . 4 . Determinação do rendimento de deposição 

Para outros fa tores constantes o rendimento de 

deposição da camada de boro em subs t r a to de alumínio depende 

do tempo de deposição e da diferença do potencial en t re os 

e l e t r o d o s . 
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Para a determinação do rendimento de d e p o s i ç ã o , 

podem ser u t i l i z a d o s os s egu intes c r i t é r i o s : 

- a n a l i s e do elemento na suspensão, apôs a reali^ 

zação da deposição; 

- r ea l i zação de uma segunda deposição com a mes­

ma suspensão u t i l i z a d a i n i c i a l m e n t e , e com a massa encontrada 

nos do i s depós i to s , determina-se o rendimento; 

- pesagem do c i l i n d r o de alumínio antes e após a 

operação; com os dados da massa i n i c i a l de boro na suspensão 

e da massa depositada no e l e t r o d o , obtém-se o rendimento de 

deposição. 

Para a a g i l i z a ç ã o do processo , neste t raba lho , 

optou-se pelo último procedimento c i t a d o , tendo-se o b t i d o r e ­

sul tados reprodut lve i s . 

3 . 2 . DEFINIÇÃO DOS PARÂMETROS BÁSICOS DE DEPOSIÇÃO 

3 . 2 . 1 . Introdução 

Conforme mencionado anteriormente, a parte expe­

rimental deste trabalho c o n s i s t i u na def in ição e o t imização 

dos parâmetros para a deposição de boro em c i l i n d r o s de aluirá 

n io , apresentando um a l t o grau de adexência e boa uniformida­

de. 

Os dados foram obt idos seguindo-se os procedimen 

tos d e s c r i t o s nos Itens 3 . 1 . 3 . e 3 . 1 . 4 . e u t i l i z a n d o - s e o s i s 

tema de e l e tro forese mostrado na f igura 3 . 4 . 
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Partindo de uma quantidade fixa de boro para re-
2 

cobrir uma área de 38,9 cm , de tal modo que a massa superfi-
2 

ciai depositada fosse de aproximadamente 1 mg/cm , realizaram 

-se experimentos preliminares seguindo-se as condições sugeri, 

das por Maroto, A.J.G. i, Merlo Flores, J. . Com os resulta 

dos desses ensaios preliminares, passou-se a estudar a in­

fluência de cada um dos parâmetros, separadamente. 

3.2.2. Projeto e construção do sistema de deposição 

O sistema utilizado neste trabalho para a deposi_ 

ção de boro em substratos de alumínio foi projetado para sa­

tisfazer as seguintes especificações: 

- possuir um bom sistema de agitação para manter 

em suspensão as partículas de boro, garantindo a uniformida 

de da camada depositada; 

- ser quimicamente resistente aos produtos que 

formam a suspensão; 

- apresentar uma boa condutividade térmica para 

permitir o resfriamento da suspensão durante a eletrodeposi-

ção; 

- ser de fácil manuseio. 

Foram projetados, construídos e testados vários 

arranjos experimentais e os que apresentaram um melhor desem­

penho sâo descritos em seguida. 

A figura 3.4 mostra o sistema escolhido para a 
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deposição de boro tanto na parte externa como também na inter 

na dos cilindros de alumínio porque ele pode fun onar tanto 

come uma célula eletro for ética (no caso de depôs.- m o externa) 

como também como um reservatório da suspensão de boro no caso 

de deposição na parte interna do cilindro. Neste último caso 

o ânodo é colocado internamente ao cátodo de alumínio. 

Convém ressaltar que além da facilidade do uso 

desse sistema para realizar a deposição de boro no substrato 

de alumínio, este apresentou um bom desempenho para recobrir 

cilindros de até 50 cm de comprimento. 

A figura 3.5 mostra o arranjo experimental cons­

truído para depositar boro nas paredes internas de cilindros 

de alumínio. Esse arranjo pode ser utilizado para cilindros 

de alumínio com até/ aproximadamente, 1 m de comprimento. 

A suspensão de boro é introduzida dentro do ci­

lindro de alumínio a ser recoberto, sendo este vedado por taro 

pas de nylon que também funcionam como isoladores entre o âno 

do e o cátodo. 

Em seguida, este cilindro é colocado sobre dois 

tubos rotatórios de alumínio, perfeitamente paralelos, e acio 

nados por um motor. 

Com este sistema, o cilindro de alumínio conten­

do a suspensão de boro, é girado em torno do seu eixo de rota 

ção coro uma velocidade controlada durante a deposição. 
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3 . 2 . 3 . Escolha do mater ia l do ânodo 

Durante a deposição de boro pe lo processo de e l e 

t r o f o r e s e , ocorre em p a r a l e l o o fenômeno da e l e t r õ l i s e . Ao 

ser apl icada uma d i fe rença de potencial en t r e os e l e t r o d o s , a 

condução da co r ren te a t r avés da solução é acompanhada de r e a ­

ções químicas que ocorrem nos e le t rodos , i s t o ê , uma redução 

no cãtodo e uma oxidação no ânodo. 

Ao oco r r e r a oxidação no ânodo e s t e se d isso lve 

formando cã t i o s metá l icos que passam para a solução e são r e ­

duzidos e deposi tados no cãtodo. 

Nessas condições, se r i a desejável o uso de âno-

dos i n e r t e s , por exemplo a p l a t i na , mas face a i n d i s p o n i b i l i -

dade do uso desse m a t e r i a l , testaram-se ou t ros que não provo­

cassem uma contaminação substancial no depósi to de boro e tam 

bem que não afetassem a sua aderência. 

Os ânodos u t i l i z ados foram cons t ru ídos conforme 

o esquema mostrado na f igura 3.4, e as deposições de boro em 

subs t r a tos de alumínio foram rea l izadas obedecendo as seguin­

t e s condições: concentração de boro no á lcool i s o p r o p i l i c o , 

0,35 mg/ml; concentração de c lore to de magnêsio, 500 ppm; d i ­

ferença de po t enc i a l en t r e os e le t rodos , 500 V; temperatura 

i n i c i a l da suspensão, 15°C; tempo de deposição, 20 minutos; 

d i s t â n c i a en t re os e l e t rodos , 10 mm; velocidade de agitação 

da suspensão, 1000 rpm (rotações por minuto) . 

O c o n t r o l e do nível de contaminação na camada de 

boro deposi tada no subs t r a to de alumínio, foi r ea l i zado pela 
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Divisão de Radioquimica, do Departamento de Fxsica e Química 

Nucleares do IPEN, utilizando a técnica de análise por ativa­

ção com neutrons. 

Os resultados obtidos estão resumidos na tabela 

3.3. 

Tabela 3.3. Determinação do nível de contaminação na camada 

de boro depositada no substrato de alumínio, pela 

técnica de análise por ativação com neutrons 

M a t e r i a l do 

ânodo 

Aço inox-304 

Cobre com cama­

da de estanho 

Cobre cem cama-

de de níquel 

Elementos 

contaminantes 

Fe 

Cr 

Mn 

Cu 

Sn 

Cu 

Ni 

Quant idade no 

boro não depo 

s i t a d o 

0,093 + 0,016% 

0,0034 + 0,0002% 

70 ppm 

não detectado 

não detectado 

não detectado 

< 0,05% 

Quantidade no 

boro d e p o s i t a d o 

no a lumínio 

1,35 ± 0,17% 

0,33 • 0,04% 

435 pp:. 

0,23% 

1,8% 

0,067% 

1,1% 

Esses resultados demonstram que há uma contamina 

çâo significativa no depósito de boro, dos elementos que to­

mam parte, em quantidade significativa, na composição dos âno 

dos testados. 

Apesar dos elementos níquel, cobre, estanho, fer 

ro, cromo e manganês (constituintes dos ânòdos testados), pos_ 

sulrem uma seção de choque de ativação baixa para neutros té£ 

micos e produzirem radioisotopes de meia-vida curta, não é 
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conveniente a sua presença nos depósitos de boro, pois a ati­

vidade formada por esses elementos pode alterar as caracterIs 

ticas de funcionamento dos detectores de neutrons que utili­

zarão esses cilindros como eletrodos. 

Com base nestas considerações, optou-se por usar 

ânodos de alumínio, o mesmo material utilizado como substra­

to, o qual é apropriado para aplicações nucleares, pois pos­

sui uma baixa secção de choque de ativação para neutrons tér­

micos (o = 0,23b). Após a sua irradiação no reator, o alumí­

nio forma oa seguintes radioisotopes conforme as reações: 

27A1 (n,y)28Al , T « 2,25 min. 

27A1 (n,p)28Mg , T1/2 = 9,46 min. 

27A1 (n,a)24Na , T J / 2 = 15,03 min, 

Como os radioisotopes formados possuem meia vida 

curta, eles não alteram as características de funcionamento 

dos eletrodos com o depósito de boro. 

3.2.4. Controle de qualidade da superfície do substrato 

de alumínio 

Com a finalidade de verificar se o processo de 

desengraxamento e decapagem com hidróxido de sódio e mistura 

de ácidos, contaminariam a superfície do substrato do alumí­

nio, alterando portanto a sua qualidade para uso em aplica­

ções nucleares, determinou-se o teor do elemento sódio por 
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meio de analise por ativação com neutrons, executado pela Di­

visão de Radioquiinica do Departamento de Física e Química Nu­

cleares do IPEN. 

Prepararam-se amostras de alumínio 50 S, que fo­

ram submetidas a dois tipos diferentes de desengraxamento e 

decapagem e em seguida submetidas a análise por ativação neu-

trônica. 

Os resultados obtidos estão mostrados na tabela 

3.4. 

Tabela 3.4 Concentração de sódio na superfície do alumínio 

50 S após o processo de desengraxamento e deca­

pagem. 

Alumínio 50 S 

- sem tratamento químico 

- com tratamento de NaOH 

e HN03 

- com tratamento de NaOH 

e HN03 • HF 

Concentração de sódio 

(ppb) 

não determinado 

0,10 

0,74 

Pelos resultados obtidos, pode-se observar que a 

contaminação de sódio na superfície do alumínio 50 S, após o 

processo de desengraxamento e decapagem, foi considerada in­

significante não alterando as suas características para apli­

cações nucleares. 
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V e r i f i c o u - s e também s e os processos de desengra-

xamento e decapagem u t i l i z a d o s não afetavam as t o l e r â n c i a s di 

mensionais da peça já us inada. 

Para tanto , rea l i zaram-se t e s t e s de desengraxa-

mento e decapagem em peças de alumínio já usinadas e observou 

- s e que apesar do tratamento com hidróxido de sódio e os á c i ­

dos u t i l i z a d o s atacarem a s u p e r f í c i e da l i g a , fazendo com que 

as peças t ivessem uma perda de aproximadamente 10% de seu pe­

s o , e s s a variação não i n f l u e n c i o u as medidas de t o l e r â n c i a das 

peças . 

3 . 2 . 5 . Dis tr ibuição granulomêtrica do boro 

Com o o b j e t i v o de v e r i f i c a r se a d is tr ibuição gra 

nulométrica das par t í cu las do boro empregado nas exper iênc ias 

es tava na faixa idea l para ser depositado por e l e t r o f o r e s e , 

r e a l i z o u - s e a a n á l i s e de tamanho de part ículas pela t écn ica 

de sedimentação em meio l i q u i d o . 

0 equipamento u t i l i z a d o fo i o anal isador de tamçj 

nho de part ícu las marca Sedigraph, modelo 5000 D, pertencente 

a Indústria Metal Leve, e que mede a taxa de sedimentação das 

p a r t í c u l a s em um meio l i q u i d o . 

A a n á l i s e ê efetuada automaticamente e apresenta 

o d iâne tro e s f é r i c o e q u i v a l e n t e , em relação ao percentual acu 

mulat ivo em peso, de todas as par t í cu las menores que o tama­

nho indicado e e s ta concentração é determinada por meio de um 

pequeno f e i x e colimado de raios-X de baixa energ ia . 
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Os resultados d1 curva de distribuição granulomé 

trica revelaram que o boro apresenta uma faixa estreita na 

distribuição de tamanho de partículas, pois 90% das partícu­

las são menores que 2,8 y'm e 50% são menores que 2,6 ym, sen­

do portanto adequada a sua utilização na deposição por eletro 

forese em substratos de alumínio. 

A figura 3.6 mostra a distribuição granulométri. 

ca das partículas de boro. 

3.2.6. Escolha do meio de dispersão 

Para a escolha do meio de dispersão, realizaram-

-se experimentos com diferentes líquidos orgânicos,fixando-se 

a concentração de boro em 25 mg para 80 ml do liquido e como 

eletrólito 80 ppm de cloreto de magnésio. 

O ânodo utilizado foi de alumínio e a distância 

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 suspensão durante a deposição foi mantida entre 13°C e 

15 C e com uma velocidade de agitação . de aproximadamente 

1000 rpm. 

Os líquidos testados como meios dispersantes e 

algumas de suas propriedades se encontram na tabela 3.5. 

Pelos resultados obtidos observou-se que o me­

lhor rendimento de deposição e com uma camada uniforme, foi 

obtido utilizando-se o álcool isopropllico como meio de dis­

persão. 
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Figura 3.6 Distribuição granulométrica âas part ículas de boro 



Tabela 3,5 Propriedades dos líquidos orgânicos utilizaoos como meio de dispersão 

Líquidos 

Acetona 

Álcool etilico 

Álcool 

isopropllico 

Tetracloreto 

de carbono 

Hexano 

Viscosidade 

(m poises) 

3,311 

11,943 

23,702 

9,578 

3,258 

Ponto de 

Ebulição 

56,2 

78,4 

82,4 

76,8 

68,7 

Obs.: todas as propriedades foram determinadas a 20 C, 

parênteses 

Constante 

Dielétrica 

20,7 

24,3 

18,3 

2,24 

1,89 

Condutividade 

elétrica 

(ohm .cm" ) 

2 x IO"8 (25°C) 

1,35 x IO"9 (25°C) 

3,5 x IO"6 (25°C) 

4 x 10"18(18°C) 

1 x 10"18(18°C) 

exceto as indicadas entre 
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Com a ut i l i zação da ace ton a obteve-se uma camada 

uniforme mas o rendimento de deposição foi inferior, en torno 

de 30%, em relação ao obtido com o álcool isopropil ico. 

Por outro lado, com a ut i l i zação do álcool e t i l i 

co, obteve-se um deposito f locu lento , gr a nu lado, não aderente 

ao substrato e apresentando um rendimento menor do que com os 

outros d ispersantes . 

Ma figura 3.7 tem-se a fotografia do depósito de 

boro mostrando as irregularidades provenientes do uso do á l ­

cool e t l l i c o como meio de dispersão. 

Figura 3.7 Fotografia do depósito de boro no substrato de 
alumínio obtido com a ut i l i zação de álcool e t i l i -
co como meio de dispersão 
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Com a utilização do tetracloreto de carbono e do 

hexano, não se observou a deposição de boro, mesmo aumentando 

-se a diferença de potencial entre os eletrodos e o tempo de 

deposição. Este comportamento pode ser atribuído ã baixa con-

dutividade elétrica desses líquidos. 

Optou-se portanto, pela escolha do álcool isopro 

pllico como meio de dispersão. Convém ressaltar que este ál­

cool deve ser anidro, porque uma quantidade de água em sua 

composição maior do que 0,2%, afeta a uniformidade e a aderên 

cia da camada depositada, além do rendimento de deposição. 

3.2.7. Escolha do eletrôlito 

Realizaram-se testes de deposição de boro em 

substratos de alumínio, com alguns tipos de eletrõlitos nor­

malmente utilizados para a deposição de outros materiais. 

Considerando que o eletrôlito adicionado na sus­

pensão passa a fazer parte da camada depositada, procurou-se 

escolher, entre as várias substâncias existentes, aquela que 

além de aumentar a taxa de deposição fornecesse um mínimo de 

contaminação na camada de boro depositada. 

Mantendo-se constantes os demais parâmetros de 

deposição, como, a concentração de boro no álcool isoproplli-

co, o material do ânodo, a distância entre os eletrodos, a ve 

locidade de agitação e a temperatura da suspensão durante a de 

posição, a diferença de potencial entre os eletrodos e o tem­

po de deposição, testaram-se os seguintes eletrõlitos: ácido 

acético concentrado a 20% em volume, ácido nltrico a 6% e a 
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30% err. volume, ácido tânico a 10% em peso e cloreto de magnê-

sio cor várias concentrações. 

Os resultados obtidos com o uso do ácido acético 

concentrado e a 20% em volume não foram satisfatórios, pois o 

rendiicento máximo de deposição foi em torno de 13% apresentan 

do camadas de boro sem uniformidade e aderência. 

Com a utilização do ácido nltrico ã 6% e a 30% 

em volume, o rendimento de deposição foi ainda mais baixo, em 

torno de 2%, e a camada de boro depositada não apresentou ade 

rência, soltando-se imediatamente do substrato de alumínio 

após a deposição. 

Ao se utilizar o ácido tânico como eletrõlito, o 

rendimento foi de 45%, que é maior do que os anteriores, mas 

a camada de boro foi depositada sem a uniformidade e a aderên 

cia requeridas. 

Entre os cloretos disponíveis, normalmente utilî  

zados como eletrólitos, optou-se pelo cloreto de mangêsio,que 

apesar de possuir uma condutividade elétrica em solução menor 

que algumas outras substâncias, como o cloreto de potássio ou 

o cloreto de sódio, ao ser irradiado com neutrons não produz 

radioisôtopos de meia-vida longa que podem afetar a funciona­

lidade dos eletrodos recobertos com boro, a serem utilizados 

na construção de detectores de neutrons. 

Foram realizadas deposições variando-se a con­

centração de cloreto de magnésio de 100 ppm a 1000 ppm e o 

rendimento obtido foi sempre em torno de 100%, com camadas de 

boro apresentando boa uniformidade e aderência, sendo por tan-
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to considerado s a t i s f a t ó r i o para a f inal idade desta pesquisa . 

3 . 2 . 8 . Velocidade de agitação da suspensão 

A ag i tação da suspensão durante a depos ição do 

boro, por e l e t r o f o r e s e , nos substratos de alumínio, ê impor­

tante para evitar a sedimentação das part ículas e conseqüente 

mente um acúmulo do depó s i to de boro na parte i n f e r i o r do c i ­

l indro de alumínio. 

Para determinar qual a melhor ve loc idade de a g i ­

tação da suspensão de boro , realizaram-se exper iênc ias de d e ­

posição de boro em subs tratos de alumínio com ve loc idades de 

agitação da suspensão entre 500 rpm e 2500 rpm. 

Quando f o i u t i l i z a d a uma velocidade de ag i tação 

da suspensão de boro em torno de 500 rpm, observou-se que ha­

v ia um excesso do mater ia l na porção in fer ior do subs tra to de 

alumínio, por causa da decorrência de sedimentação durante o 

processo de deposição. 

Para ve loc idades maiores, entre 1800 rpn â 2500 rpm, 

observou-se um acúmulo de part ículas de boro na porção supe­

rior do substrato de alumínio, o que por sua vez torna a cama 

da depositada sem a uniformidade desejada. 

Nos ensaios rea l i zados com ve loc idades interme 

d iár ias entre 500 rpm a 1800 rpm, a melhor ve loc idade de a g i ­

tação da suspensão de boro f o i em torno de 1000 rpm,sendo por 

tanto , considerada a i d e a l para manter as p a r t í c u l a s de boro 

em suspensão e com i s s o conseguir camadas com boa uniformida-
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de nos subs t ra tos de alumínio. 

3 .2 .9 . Distância entre os eletrodos 

Apôs a realização de várias experiências, obser­

vou-se que a distância entre os eletrodos afetava a qualidade 

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

Mantendo-se a distância entre os eletrodos duran 

te a deposição, entre 3 mm a 5 mm, independentemente da velo­

cidade de agitação da suspensão, observou-se que a camada de 

boro depositada não era uniforme, pois o sistema de agitação 

não homogeneizava a suspensão ao longo de toda a área do subs_ 

trato de alumínio a ser recoberta. 

Para um intervalo de 5 mm a 20 mm, a melhor dis­

tância entre os eletrodos, verificada experimentalmente, foi 

de 10 mm, mantendo-se fixos todos os outros parâmetros de de­

posição. E importante ressaltar que uma distância maior entre 

os eletrodos implicaria num aumento da diferença de potencial 

entre os eletrodos e no volume da suspensão. 

3.2.10. Temperatura da suspensão 

Durante a deposição do boro nos substratos de 

alumínio, ao aplicar-se a diferença de potencial entre os ele 

trodos, a temperatura da suspensão aumenta consideravelmente, 

tornando a camada de boro depositada quebradiça, não aderente 

e não uniforme. 

Portanto, tornou-se necessário manter a solução 
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resfriada durante a deposição. Após vários ensaios, verificou 

-se que a faixa ideal de temperatura da suspensão durante a 

deposição era de 10 C a 13 C. 

3.3. OTIMIZAÇÃO DOS PARÂMETROS PARA A DEPOSIÇÃO DE BORO POR 

ELETROFORESE 

3.3.1. Variação da diferença de potencial entre os ele­

trodos 

Os experimentos tiveram como objetivo verificar 

o rendimento e a qualidade da deposição de boro em substrato 

de alumínio, em função da variação da diferença de potencial 

aplicada entre os eletrodos. 

Mantendo-se constantes os outros parâmetros men­

cionados nos itens anteriores, como: tipo de eletrólito, meio 

de dispersão, material do ânodo, distância entre os eletro­

dos, velocidade de agitação e temperatura da suspensão duran­

te a deposição, realizaram-se experiências utilizando-se uma 

suspensão de boro em álcool isopropllico com uma concentra-

2 çao de 0,8 mg/ml, para recobrir uma area de 38,9 cm . 

Aplicou-se uma diferença de potencial entre os 

eletrodos que variou de 300 V a 1000 V, para diversas concen 

trações de cloreto de magnésio e para diferentes tempos de du 

ração da deposição. 

Dos resultados obtidos, mostrados nas figuras 

3.8, 3.9, 3.10 e 3.11, nota-se que há um aumento do rendimen­

to de deposição em função do aumento da diferença de poten-
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Figura 3.10 Rendimento de deposição em função da diferença 

de potencial entre os eletrodos, para uma con­

centração de 60 ppm de cloreto de magnêsio e 

diferentes tempos de deposição 
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Figura 3-11 Rendimento âe deposição em função da diferença 

de potencial entre os eletrodos, para uma con­

centração de 60 ppm de cloreto de magnésio e 

diferentes tempos de deposição 
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ciai aplicada entre os eletrodos, para todos os tempos e con­

centrações do eletrõlito de cloreto de magnésio estudados. 

3.3.2. Variação do tempo de deposição 

Mantendo-se as condições estabelecidas no item 

anterior, variou-se o tempo de deposição de boro no substrato 

entre 10 minutos a 60 minutos, utilizando-se diferentes con­

centrações do eletrõlito de cloreto de mangésio para várias 

diferenças de potencial consideradas. 

Pelos resultados obtidos e que também estão mos­

trados nas figuras mencionadas no item anterior, pode-se ob­

servar que há um maior rendimento na deposição de boro no subs_ 

trato de alumínio com o aumento do tempo de deposição, ainda 

que se reduza a diferença de potencial entre os eletrodos e 

a concentração do eletrõlito utilizado. 

3.3.3. Variação da concentração do eletrõlito 

Com a finalidade de verificar qual a concentra­

ção do eletrõlito de cloreto de magnésio que fornece um maior 

rendimento de deposição com um mínimo de contaminação na camada 

de boro depositada, estudou-se a influência da sua variação no 

rendimento de deposição de boro no substrato de alumínio. 

Estabelecendo-se as mesmas condições experimenta 

is descritas no item 3.3.1, variou-se a concentração de clore 

to de magnésio entre 20 ppm a 80 ppm e obteve-se o rendimento 

de deposição de boro para as várias diferenças de potencial 

aplicado entre os eletrodos e para os diferentes tempos de de 

posição estudados. 

Esses resultados podem ser observados para al­

guns tempos de deposição nas figuras 3.12, 3.13, 3.14 e 3.15. 
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Figura 3.12 Rendimento de deposição em função da concentra­
ção de c loreto de roagnésio, para um tempo de de­
posição de 10 minutos. 
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Figura 3.14 Rendimento de deposição em função da concentra­
ção de cloreto de roangisiô, para um tempo de de 
posição de 20 minutos. 
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Nota-se que a partir da concentração de 60 ppm de cloreto de 

magnesio, o rendimento de deposição pode ser considerado bom 

para uma diferença de potencial entre os eletrodos maior do 

que 600 V, independentemente dos tempos de deposição. 

3.3.3.1 Verificação da contaminação na camada de 

boro pelo eletrôlito adicionado na sus­

pensão 

Objetivando verificar o níval de contaminação 

que o eletrôlito de cloreto de mangésio provocava na camada 

de boro depositada no substrato de alumínio, foram realizadas 

determinações dos elementos magnesio e cloro em depósitos de 

boro, por análise por ativação neutrônica, na Divisão de Ra-

dioqulmica do Departamento de Física e Química Nucleares do 

IPEN. Os resultados são apresentados na tabela 3.6. 

Observa-se que a concentração de magnesio e clo­

ro na camada de boro depositada, aumenta can a concentração do 

eletrôlito adicionado. 

Como os elementos magnesio e cloro produzem ra­

dioisotopes com meia-vída curta ao serem irradiados com neu­

trons, e as concentrações utilizadas normalmente estão abaixo 

dos valores usados nesse experimento, as suas presenças não 

alteram as exigências requeridas para o bom funcionamento dos 

substratos de alumínio com deposito de boro quando usados co­

mo eletrodos nos detectores de neutrons. 
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Tabela 3.6 Concentrações de magnêsio e cloro em depósitos de 

boro, determinadas por análise por ativação neu­

tron i ca 

Boro de composição 
i s o t õ p i c a natural 

não e l e t r o d e p o s i t a d o 

boro depos i tado com 

a ad ição de 100 ppm 
de c l o r e t o de magnê­

s i o 

boro depos i tado com 
a ad ição de 500 ppm 

de c l o r e t o de magnê­

s i o 

concentração de 

magnêsio 

(%) 

0,19 + 0 ,02 

0,30 • 0,06 

0,97 + 0,05 

concentração de 

c loro 

(%) 

não detectado 

0,100 + 0,080 

0,268 + 0,020 

3.3.4 Medidas do potencial zeta 

O potencial zeta fornece uma medida da caracte-

tistica da suspensão a ser usada na deposição eletroforêtica. 

Como explicado anteriormente, a velocidade de mil 

gração de uma partícula em um liquido está relacionada com a 

constante dielétrica e a velocidade do líquido na qual está 

em suspensão, com o campo elétrico aplicado e com o potencial 

zeta conforme a relação (2.6). 

Com a finalidade de verificar qual a concentra­

ção do eletrõlito de cloreto de magnêsio que fornece maior 

velocidade eletroforêtica ãs partículas de boro na suspensão 
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de álcool isopropllico, provocando um aumento na estabilidade 

da suspensão e também um maior rendimento de deposição, mediu 

-se o potencial zeta de suspensões de boro em álcool isopropí^ 

lico, para várias concentrações de cloreto de mangésio, apli_ 

cando-se uma diferença de potencial de 300 V entre os eletro­

dos que compõem a célula de medida. 

O equipamento utilizado para medir o potencial 

zeta foi Zeta Meter System 3.0, cujo esquema está mostrado 

na figura 3.16, que consiste da célula de medida da eletrofo-

rese, do microscópio para observação e da unidade de medida 

e registro da velocidade das partículas. 

A célula eletroforética consiste de duas cube-

tas ligadas entre si por um tubo cilíndrico polido oticamente 

onde estão conectados os eletrodos de molibdênio e platina.E£ 

ta célula é colocada sobre um guia de luz espelhado, e o fei­

xe de luz refletido passa diagonalmente pelo tubo cilíndri­

co. Cada partícula em movimento reflete a luz verticalmente 

criando uma imagem que pode ser observada por meio de uma es­

cala na ocular do microscópio. 

A velocidade das partículas é registrada pela 

unidade de medida, que possui uma fonte de tensão onde estão 

conectados os eletrodos da célula de medida, e um microproces 

sador para calcular o potencial zeta ou a mobilidade eletrofo 

rética. 

As medidas do potencial zeta são feitas utilizan 

do o procedimento chamado microeletroforese. A amostra é colo­

cada na célula de medida e é observada por um microscópio. 
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MICROSCÓPIO 

CÉLULA DE ELETROFORESE 

Figura 3.16 Sistema para medidas do potencial reta. 
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Apl ica - se uma diferença de po tenc ia l entre os e le t rodos e como 

as p a r t í c u l a s são carregadas, e l a s se movem em di reção ao e l e ­

t rodo oposto. A velocidade das p a r t í c u l a s , também chamada mobi­

l idade e l e t ro fo ré t i c a , e proporc ional ao potencial ze ta . 

A tabela 3.7 mostra os resu l tados obt idos nas me­

didas do potencial zeta em função da concentração do e l e t r ó l i -

t o de c lo r e to de magnesio adicionado na suspensão de boro e á]. 

cool i sop rop i l i co . 

Tabela 3.7 Medidas do po tenc ia l zeta para vá r i a s concentra­
ções de c lo re to de magnesio adicionado ã suspensão 
de boro 

Concentração de c l o r e t o de 

magnesio adicionado ã suspensão 

(ppm) 

-

4 

6 

8 

10 

14 

16 

20 

40 

60 

80 

100 

200 

300 

400 

500 

1000 

2000 
3000 

P o t e n c i a l z e t a 

(mV) 

- 2 ,3 4 0 , 6 

4 3 , 2 4 0 , 3 

4 3 ,3 4 0 , 4 

4 5 ,2 4 0 , 8 

4 5 ,3 4 0 , 9 

4 6 ,2 4 0 , 6 

4 6 ,3 4 0 ,7 

4 7 ,4 4 0 , 9 

4 8 , 5 4 1 , 1 

4 9 ,9 4 1 , 2 

4 1 0 , 5 4 1 , 2 

4 1 0 , 2 4 1 , 4 

4 9 ,9 4 1 , 1 

4 1 1 , 6 4 1 , 6 

4 1 0 , 3 4 1 ,7 

4 1 0 , 4 4 1 , 5 

4 " 9 , 5 4 1 , 1 

4 1 0 , 3 4 1 , 3 
4 5 , 2 4 1 ,4 
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3 .3 .5 . Variação da concentração de boro na suspensão 

Com a f i na l idade de ve r i f i c a r o rendimento de de 

posição em função da concentração de boro na suspensão realiza 

ram-se testes experimentais com d i fe ren tes concentrações do 

e l e t r ó . l i t o de c l o r e t o de magnésio adicionado na suspensão. 

As deposições das camadas de boro em subs t ra tos 

de alumínio foram r e a l i z a d a s obedecendo as seguin tes condi­

ções : meio d i spe r san te , á lcool i soprop i l i co , m a t e r i a l do âno-

do, alumínio; área do catodo de alumínio a ser r ecober t a , 
2 

38,9 cm ; d i s t anc ia en t re os e le t rodos , 10 mm, velocidade de 

ag i tação da suspensão, 1000 rpm; temperatura de suspensão du­

r an t e a deposição, e n t r e 13 C e 15 C; diferença de potencia l 

en t re os e le t rodos , 1000 V e tempo de deposição de 20 minutos. 

A figura 3.17 mostra os resul tados o b t i d o s . Ob­

serva-se que o rendimento de deposição aumenta com a concen­

t ração de boro na suspensão e com a concentração do e l e t rõM 

to de c lore to de magnésio adicionado na suspensão. 

Ver i f i ca - se também que, a p a r t i r da concentração 

de boro de 0,90 mg/ml, o que corresponde a uma massa super f i -
2 -

c i a i de 2,31 mg/cm , ha uma diminuição no rendimento de depo­
s i ção . 
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(V.) Oy5lSOd30 30 01N3NION3U 

Figura 3.17 Rendimento de deposição em função da concentra­
ção de boro na suspensão, 
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3.4. CARACTERIZAÇÃO DO DEPOSITO DE BORO 

3.4.1. Características físicas do deposito de boro 

No processo de deposição de boro por eletrofore-

se, er. substrato de alumínio, a sua aderência e distribuição 

uniforme na superfície metálica são as principais caracterís­

ticas a serem obtidas. 

As figuras 3.18 e 3.19 mostram as fotografias de 

camadas de boro depositadas em superfícies de alumínio. Na fi_ 

gura 3.18 observa-se uma deposição uniforme com as caracterls 

ticas físicas desejáveis, enquanto que na figura 3.19 observa 

-se a formação de um depósito irregular e que resulta em uma 

aderência deficiente de boro no substrato de alumínio. 

Figura 3.18 Fotografia de uma deposição de boro cor. camada uniforme. 
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Figure 3.19 Fotografia de uma deposição de boro com camada 
irregular 

5 . 4 . 2 . Verif icação da aderência da camada de boro depôsi-

tada no substrato de alumínio 

Na ausência de ensaios espec í f icos normalizados 

e objetivando ver i f i car a aderência da camada de boro deposi­

tada no substrato de alumínio, executaram-se t e s t e s de aderên 

cia que simularam os possíveis t ipos de esforços (queàa brus­

ca, vibração excess iva , exposição em atmosferas variáveis) 

que os c i l i n d r o s com a camada de boro depositada pudessem so­

frer ao longo de sua ut i l i zação , e que não danificasse.-, e nem 

alterassem a qualidade da camada depositada. 
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Os ensaios obedeceram ao seguinte procedimento: 

após a deposição da camada de boro-10 no substrato de alumí­

nio conforme procedimento descrito no item 3.I.3., os cilin­

dros de alumínio foram submetidos a uma queda livre de 30 cm 

de altura sendo em seguida submetidos à vibrações durante 10 

minutos, provocadas pela máquina vibratória Produtest-T, que 

produz 3600 vibrações por minuto com uma amplitude de onda de 

2 mm. 

Logo após, esses cilindros foram colocados den­

tro do sistema de agitação do Spex Mixer/Mill 8O0O, por 10 mi 

nutos, no qual foram submetidos a intensa agitação. 

Durante o intervalo de execução dos testes, os 

cilindros com a camada de boro-10 depositada, foram mantidos 

em ambientes diferentes como: dessecadores a vácuo, dessecado 

res a pressão ambiente, capela de vidro e estufa com gás ni­

trogênio super seco, com a finalidade de verificar a influên­

cia destes ambientes na qualidade do depósito de boro. 

Esses ensaios foram repetidos a cada três dias, 

durante 30 dias consecutivos, e o controle de perda âe massa 

foi efetuado por meio de pesagens dos cilindros com a camada 

de boro-10 antes e após cada ensaio. 

Verificou-se que nao houve desprendimento da ca­

mada de boro depositada após a realização de todos esses tes­

tes, demonstrando que a aderência da camada de boro no subs­

trato, era a requerida para a finalidade a que se destinariam 

os cilindros de alumínio. 
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3.4.3. Verificação da uniformidade de camada de boro de­

positada no substrato de alumínio 

A uniformidade da camada de boro depositada nos 

substratos de alumínio foi verificada por transmissão de neu­

trons, pela Divisão de Física Nuclear do Departamento de Fisî  

ca e Química Nucleares do IPEN. 

Foram realizados ensaios em cilindros de alumí­

nio, nos quais foi depositada previamente por eletroforese, 

uma camada de boro. 

Como o boro é um material que apresenta uma alta 

secção de choque de absorção para neutrons térmico, o método 

de transmissão de neutrons é sensível a variações na espessu 

ra do depósito. O número de neutrons absorvidos pela amostra 

é proporcional à espessura da camada de boro. 

Os ensaios foram realizados com o feixe de neu­

trons incidindo perpendicularmente ao eixo do cilindro de alu 

mlnio, em várias posições no comprimento do cilindro. Em cada 

posição, foram realizadas várias medidas girando-se o cilin­

dro em torno de seu eixo. 

Os resultados obtidos mostraram que a variação 

no número de neutrons detectados por meio das medidas de 

transmissão realizadas, nas várias posições, é menor que a in 

certeza do método, a qual é de 5%. 

Conclui-se então, que a massa superficial da ca­

mada de boro depositada em todo o comprimento e ao longo do 
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eixo de rotação do cilindro de alumínio, apresentava ur.a va­

riação menor ou igual a 5%, sendo considerada excelente para 

os fins propostos. 
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C A P Í T U L O 4 

DISCUSSÃO DOS RESULTADOS 

A técn ica de deposição por e l e t r o f o r e s e pode 

apresentar re su l tados muito bons com depós i tos de boro uni for 

mes e aderentes em subs tratos de alumínio. Como f o i mostrado 

nesse trabalho , para que re su l tados s a t i s f a t ó r i o s sejam o b t i ­

dos , é necessár io executar as vár ia s etapas do processo com 

os cuidados devidos e u t i l i z a r os parâmetros ótimos de deposi_ 

ção determinados experimentalmente. 

0 jateamento das peças com areia deve s e r r e a l i ­

zado porque produz uma rugosidade horoogeneamente d i s t r i b u í d a 

no metal melhorando a capacidade de aderência do d e p ó s i t o . 

0 tratamento da s u p e r f í c i e do subs tra to por de -

sengraxamento e decapagem é uma etapa importante no p r o c e s s o . 

Os contaminantes normalmente presentes na s u p e r f í c i e m e t á l i ­

c a , como p o e i r a s , gorduras e õ x i d o s , d i f icul tam a depos ição 

porque formam uma camada i s o l a n t e sobre o alumínio. 

Os métodos de desengraxamento e decapagem e s c o ­

l h i d o s permitem a obtenção de uma superf íc ie de alumínio l i m ­

pa sem a l terar as suas c a r a c t e r í s t i c a s para a p l i c a ç õ e s nu­

c l e a r e s como também não alteram as dimensões e t o l e r â n c i a s 
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dos cilindros previamente usinados. 

Os arranjos experimentais utilizados para a depo 

sição do boro por eletroforese, entre vários sistemas testa­

dos, são os que apresentaram um melhor desempenho porque pos­

suem um sistema de agitação capaz de manter as partículas de 

boro eir, suspensão, têm uma boa condutividade térmictL o que 

permite um resfriamento uniforme da suspensão e principalmen­

te são quimicamente inertes aos solventes presentes e de fá­

cil manuseio. 

Para a construção do ãnodo foram testados vários 

materiais; e acabou-se optando pelo alumínio. Este material além 

de ser o material dos substratos apresenta uma baixa secção 

de choque de ativação para neutrons térmicos e também porque 

a sua ativação dá origem a radioisotopes de meia-vida curta 

que não alteram as características de funcionamento dos ele­

trodos com o depósito de boro. 

O álcool isopropllico foi o escolhido como dis-

persante porque além de apresentar as propriedades físico-quí^ 

micas requeridas para um bom meio de dispersão, forneceu o me 

lhor rendimento de deposição, apresentando no final camadas 

de boro bem uniformes. 

A acetona também pode ser utilizada como meio de 

dispersão, mas para isso, a diferença de potencial empregada 

entre os eletrodos e o tempo de deposição devem ser aumenta­

dos. Kesse caso, novos testes devem ser realizados para a oti_ 

mização dos parâmetros do processo. 

0 eletrólito que apresentou uma melhor taxa de 
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deposição foi o cloreto ou magnésio numa faixa de concentra­

ção entre 60 ppm e 80 ppm. Esse eletrolito ocasiona um mínimo 

de contaminação na camada de boro depositada nos eletrodos de 

alumínio, contaminações estas que não alteram as exigências 

requeridas para o bom funcionamento dos detectores de neu­

trons . 

A velocidade de agitação da suspensão ê muito im 

portante porque deve evitar a sedimentação das partículas du­

rante o tempo de deposição o que causaria um acúmulo de boro 

na parte inferior do cilindro de alumínio. A melhor velocida­

de de agitação encontrada para o sistema utilizado neste tra­

balho foi em torno, de 1000 rpm. Essa agitação propiciou a for­

mação de camadas de depósito uniformes. 

A melhor distância entre os eletrodos para a rea 

lização da deposição, verificada experimentalmente, foi de 

10 mm. Essa distância proporcionou a obtenção de camadas depo 

sitadas que apresentavam a uniformidade requerida e além dis­

so, facilitava a retirada dos cilindros sem danificar os depo 

sitos. 

Observou-se um aumento no rendimento de deposi­

ção de boro em substratos de alumínio, em função do aumento 

da diferença de potencial aplicada entre os eletrodos, para 

todos os tempos de deposição testados e para concentrações do 

eletrolito de cloreto de magnésio até 60 ppm. 

Com o aumento do tempo de deposição de boro no 

substrato de alumínio, notou-se um maior rendimento de depo si. 

çâo, mesmo com a redução da diferença de potencial entre os 
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eletrodos e da concentração do eletrõlito de cloreto de mag­

nésio. 

Mas, tempos de deposição longos são indesejáveis,pois 

a qualidade da camada com relação a aderência, começa a tor­

nar-se inadequada, face a dificuldade em manter-se uniforme o 

resfriamento do meio de dispersão. 

O rendimento de deposição aumenta com o aumento 

da concentração de eletrõlito adicionado, independentemente 

do tempo de deposição e da diferença de potencial aplicada en 

tre os eletrodos. 

• Notou-se também, que para uma concentração de 

cloreto de magnésio de 60 ppm para uma diferença de potencial 

entre os eletrodos acima de 700 V, a influência do tempo de 

deposição praticamente deixa de existir. 

Para uma concentração de 80 ppm de cloreto de 

magnésio tanto os tempos de deposição como a diferença de po­

tencial entre os eletrodos, apresentam pouca variação no ren­

dimento de deposição, onde todos os parâmetros testados apre­

sentaram um bom rendimento. 

As medidas do potencial zeta comprovaram que a 

concentração de cloreto de magnésio que fornece maior veloci­

dade eletroforética âs partículas de boro na suspensão de ál­

cool isopropllico, conseqüentemente um maior rendimento de 

deposição, está acima de 60 ppm, sendo que a partir dessa con 

centração até 2000 ppm o valor do potencial zeta se mantém 

constante. 
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O rendimento de deposição para todas as concen­

trações de eletrõlito testadas, aumenta com a concentração de 

boro na suspensão até uma concentração de 0,90 mg/ml, o que 

2 
corresponde a uma massa superficial de 2,31 mg/cm , concentra 

ções de boro superior causam uma diminuição no rendimento de 

deposição, provavelmente pelo efeito de isolaçao elétrica da 

camada de boro na superfície do eletrodo. 

Ao se utilizar uma concentração de eletrõlito 

de 80 ppm, observa-se que a concentração de boro na suspensão 

que apresenta um bom rendimento de deposição, está na faixa 

de 0,30 mg/ml â 0,80 mg/ml, o que corresponde a uma massa su-

2 - 2 
perficial de 0,77 mg/cm a 2,06 mg/cm . 

A aderência da camada de boro depositada nos 

substratos de alumínio, é um dos parâmetros de grande impor­

tância, pois a sua deficiência pode alterar as característi­

cas de funcionamento dos detectores de neutrons, que utiliza­

rão esses substratos como eletrodos. 

Os testes de aderência aplicados nos cilindros 

de alumínio com a camada de boro depositada por eletroforese, 

mostraram que a aderência conseguida atende os requisitos pa­

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

A uniformidade da camada de boro depositada no 

substrato de alumínio, por eletroforese, foi verificada por 

transmissão de neutrons, e os resultados mostraram uma varia­

ção menor ou igual a 5%, sendo considerada ótima para a utili^ 

zação em construção dos detectores de neutrons. 

Com base nas considerações apresentadas, padron.1 
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zou-se o método de depos i ção de boro em substratos de a lumí­

n i o , conforme condições apresentadas na tabela 4 . 1 . 

Tabela 4 .1 Parâmetros para a depos i ção de boro, pe lo método 

de e l e t r o f o r e s e , em subs tra tos de alumínio 

-

-

-

-

-

-

-

-

-

ânodo: alumínio 

meio de dispersão: álcool isopropllico 

eletrÔlito: cloreto de magnésio 

velocidade de agitação da suspensão: 1000 

distância entre os eletrodos: 10 mm 

rpm 

temperatura da suspensão durante a deposição: 

10°C a 13°C 

diferença de potencial entre os eletrodos 

tempo de deposição: 20 minutos 

concentração do eletrÔlito: 80 ppm 

: 600 V 

Após a d e f i n i ç ã o e ot imização dos parâmetros pa­

ra a deposição de boro, pe lo método de e l e t r o f o r e s e , em s u b s ­

t r a t o s de alumínio, r e a l i z a r a m - s e deposições de boro, enrique 

c i d o no i sõ topo 10 em c i l i n d r o s que foram u t i l i z a d o s como e l e 

trodos em câmaras de i o n i z a ç ã o compensada e não compensada ã 

radiação gama e em d e t e c t o r e s proporc iona i s . 

As câmaras de i o n i z a ç ã o protót ipos p r o j e t a d a s , 

cons tru ídas e montadas no TE e submetidas a t e s t e s de c a r a c t e 

r i z a ç ã o , t a i s como: medidas da radiação de fundo, curvas de 
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saturação e resposta em função do fluxo de neutrons, sensibi­

lidade e eficiência. Os testes foram realizados no reator 

IEA-R1. Os resultados destes testes mostraram que as câmaras 

de ionizaçao atendem, de maneira plenamente satisfatória, as 

especificações técnicas para sua utilização 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 construção dos 

protótipos. 

Figura 4.2 Fotografia de cilindros com deposição de boro-lo 

e que foram utilizados como eletrodos em câmaras 

de ionizaçao para detecção de neutrons 
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Figura 4.2 Fotografia dos ci l indros com deposição de boro-10 

e i so ladores cerâmicos u t i l i zados na construção 
das câmaras de ionizaçao para detecção de neutrons 

Figura 4.3 Fotografia dos componentes, das câmaras de ioniza­
çao compensada e não compensada à radiação gama 
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C A P I T U L O 5 

CONCLUSÕES 

A técnica de deposição de boro, por e l e t r o f o r e s e , 

em subs t r a to s de alumínio u t i l i z ados como componentes para de 

t ec to res de neu t rons , desenvolvida nes te t r a b a l h o , apresentou 

excelentes r e s u l t a d o s . 

Pelo método desenvolvido, a deposição e l e t ro fo ré 

t i ca fornece camadas de boro com boa aderência e uniformidade. 

A contaminação do depós i to de boro que ocorre durante o pro­

cesso é muito ba ixa , não afetando o desempenho dos e le t rodos 

usados como componentes dos de tec to res de neu t rons . 

Por ou t ro lado, a t écn ica de ap l i cação manual 

com p ince l ( técnica de p in tu ra ) , t e s t ada prel iminarmente ,apre 

senta também r e s u l t a d o s s a t i s f a t ó r i o s , mas a uniformidade da 

camada de boro não é a idea l , o que pre jud ica muito o desem­

penho dos d e t e c t o r e s proporcionais onde essa c a r a c t e r í s t i c a é 

c r i t i c a . 

Com o desenvolvimento da t écn ica de e l e t ro fo re se 

para a deposição de boro em subs t ra tos m e t á l i c o s , fo i pos-
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sivel construir e testar vários protótipos de câmaras de ioni^ 

zação e detectores proporcionais com depósitos de boro, que 

atenderam as especificações técnicas impostas pelos projetos. 

Algumas modificações no sistema de deposição po­

derão ser realizadas, como por exemplo, a adição de um banho 

de circulação com temperatura controlada para melhorar a r e ­

frigeração do sistema de deposição, para aprimorar a técnica 

visando principalmente a produção em sér ie destes detectores 

de neutrons. 

Em resumo, o trabalho atingiu os objetivos pro­

postos, possibilitando a construção de detectores de neutrons 

camadas de boro. 
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