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RESOLUGCAO DO. ESPECTROMETRO DE CRISTAL DO IEA E MEDIDA

DA RESSONANCIA DO IRIDIO (E = .654 eV)
U

R. Fulfaro e R, Stasiulevicius

Foi estabelecido um programa de medidas do alargamento de
Doppler, nas ressonancias para neutrons abaixo de 1 eV, variando a

temperatura da amostra.

Foi feito inicialmente um estudo em que se avalia os efei
tos que influenciam a medida de uma ressonancia, ou seja: a resolu
' 950 do apalélho,‘o alargamento de Doppler e a COntaminaggo de re-

flexoes de ordens superiores do cristal.

» Para estimar estes efeitos, escolhemos a ressonancia do
Iridio, na energia Eo = 0,654 eV, por ser bem estreita e ainda por
se possuir Ir de alta pureza, o que proporciona boa precisao na me.

didavda secgEo de choque total bafé neutrons.

. Inicialmente construimos pela expressao de Bréit—Wignerde
1 nivel a curva teorica da ressonancia do Iridio, acrescentando ain
da a contribuigao 1/v das ressonancias afastadas. Para o calculo fo
ram considerados os parametros medidos com grande precisio por H.
H. Landon (1955)1 e confirmados'por J. Brunner (1966).

Para considerar o alargamento de Doppler, resultante do
movimento térmico dos atomos da amostra, baseamo-nos na teoria ela
borada por Lamb que'nos apresenta a seguinte expressao para o efei

2
to”:

1/2

w (B, ¥ = o (E /)% yix,t)

onde g, € a secgao de choque no pico da ressonancia E e E eaener

gla-do-neutron.




.« 2.

$(x,t) € a chamada Integral de Doppler que e dada por es

ta expressao:

+ o« [: gx-xzz
1 €XP L~ "7t
v(x,t) = 5
2 \jmt /_ l+y
onde
2v(E—>Eo) 2 (Er-E) A2
X = . Yy = T ; t=(';f)

onde T e a largura total da ressonancia na metade do maximo. Er e
a energia correspondente a um Vr que € a velocidade do neutron in

cidente relativa ao nucleo alvo. A é a 1érgura do Doppler, e para .

\l n
A= 2 M k TE

massa do neutron

um gas livre vale:

- onde

. -
massa do nucleo

constante dos gases

H % = B
]

temperatura real da amostra.

Esta mesma teoria.méstra ainda qﬁe se a amostra € um So-
lido e a condigao I + A > 20 for satisféité, onde 6 € a tempera-
tura de Debye, pode-se aplicar as mesmas expressoes, porem subs-
tituindd em A a temperatura real, por uma températura efetiva de~
~ finida por Lamb. 4

No caso do Iridio Tef = 1.04 T

v A integral de Doppler foi calculada para os valores que
se aplicam na ressonancia do Ir, com o auxilio do computador IBM,
1620 do IEA, bem como tambem o foi o o(E,¥).



Esta seccao de choque o(E,y) seria medida se tivessemos

. - ’
neutrons puramente monoenergeticos de energia E.

Para esta situagao ideal a transmissao atraves de uma amos

tra ¢ dada por:
CT(E,¥) = exp [ - No (E,9) ]

onde

- - el
N e o numero de atomos por barn da amostra.

Contudo, na pratica nao & possivel se ter esta condigao
de feixe monocromatico e a resolugao instrumental afeta a transmis

sao esperada, do seguinte modo:

: , | T(E, ) R(E' - E) dE'
(2) Tp = —

o v . '
f, R(E' -'E) dE

onde . N - .

R(E' - E) e a fungao resolugao do instrumento.

Esta funcao R(E' - E) provem da expressao que representa
a probabilidade de um neutron passar pelo 19 colimador ser refleti
do pelo cristal, passar pelo 29 colimador e atingir o detetor3, ou

' seja:

"

a

CJ(8) = f' I(¢1) E(n) A(¢2) d ¢1
1
substituindo as expressoes para I(¢l), E(n) e A(¢2) e resolvendo a

integral, chega-se a expressao (1)

_41n 2 62

3) J(8) = IK exp 5
(a 8)

- ' - - N
onde o I é intensidade, o K @ uma constante numerica, e o A8 e da-

o



do por-esta expreésgo
22 2
a)b + 2 1/2
2
2

A8 = (

ele representa a largura total na metade do maximo da distribuigao
J(8).

Uma vez escolhidos os colimadores e o cristal, estarao fi
xados os valores de a;, 8, e b e o A sera constante e uma caracte

ristica do aparelho.

0 cristal por nos utilizado foi o A1(6) com estrutura de

mosaico b = 0,1599 e as divergéncias angulares dos nossos colimado

res 550 H
a, = .22700
a = ,24549
eo A8 = .16699 = 2,9 x 107> rd
' | -3 4 1n 2 (E' - E)?
“) R(E' - E) = A(EN > exp - -
(8 E)*

O R(E' - E) da expfessgo;(é) representa a expressao (3)cm
vertida em eﬁé}éia e representa a fungio resolugao quando a ener-
gia do feixe monocromatico é E, e E' & a variavel na qual R & cal-
culada, A € uma constante numérica AE & dado POT esta expressao:

E=4dcos 0 (.286) " E3/2_A6

onde (d) e a distancia interplanar do cristal dd Al em unidades dé

108 menio angulo de Bragg relativo a energia E em eV.

0 (E')_3 e um termo que leva em conta a distribuigio es+



espectral do reator, a refletividade do cristal e a eficiencia 1/v

go detetor.

Retornanco a equagao (2) converteremos a transmissao Tpem

seccao de choque

- » ) : ~
Ha mais um efeito que infue na medida de uma ressonancia,
que deveremos considerar, que e a contamlnagao de ordens superio-

res do cristal.

Quando selecionamos energia de neutrons pela lei de Bragg,
estamos interessados apenas na energia El’ ou sejé para n = 1, que

sao as reflexoes de 1a. ordem; porem juntamente com E temos E2 pa

1
ran= 2, E3 para n = 3, etc.

Iremos considerar as intensidades relativas apenas entre

la. e 2a. ordem que & dada pela relagioA:

(@ RAEPD,

k=£—=
1 ‘(e  RAE F)l

Os subscritos referem-se a ordem
s ) ~ ‘
a eficiencia do detetor

e
a refletividade do cristal
o

fluxo incidente no cristal

Am

largura de resolugao do espectrometro

2> B <> BN -~ S IR o

independe da energia mas depende da ordem e e definido
como F =f xe 2M, i.e.; 0 produto do fator de estru-
tura cristalina pelo fator de temperatura Debye-Waller,

onde M2 = AMl

Determinamos que a relagao entre ¢ § R A E entre la. e 2A.




ordem tem uma dependencia com a energia da forma (EZ/El)-Zta rela-

—~ -
¢ao ficara:

Kk = (EZ/El)'2 oM

(o k calculado para Al(lll)vfoi k = 0,0497), e para afetar op com

2a. ordem, utiliza-se a expressao:

o] = +'l In ‘ Ltk
obs R N l+kexpN (cR -0

2)

oo, € a secgao de choque na energia 4E), & completamente fora da
ressonancia e foli tomada constante no'range''de energia medido ...
%, = 25 bafné como indica o BNL'325. v

Esta ultima expressao corre5ponde 3 curva de secgao de cho

que esperdda, que devemos medir.
‘Na figura-l podemos ver:

A curva (A) representa a curva calculada por Breit-Wigner
A curva (B) considerando Doppler apenas i.e. a curva de
o (E,¥) .

A curva (C) e a curva de ¢ i.e., considerando a rgsolu—

R’
cao do aparelho.

A curva (D) e a final considerando mais a. contaminagao de

2a. ordem do cristal e & a curva tedrica eSperada.

MEdimos os pontos experimentais e verificamos que ha um
bom acordo com a curva teorica. Esta concorﬁanc1a indica, dentro
do érro experimental, a validade fungdo resolugdo da analise de con

taminagao de ordem do cristal e dos parametros considerados.
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DETERMINACAO EXPERIMENTAL DE PARAMETROS CARACTERISTICOS

.-DE CRISTAIS MONOCROMADORES DE NEUTRONS

R.G. Wenzel*, R. Fulfaro e R. Stasiulevicius

Com a finalidade de selecionar monocromadores de neutrons
para o eSpeétrSmetpo de cristal do Instituto de Energia Atamica e -
para o difratometro de neutrons recentemente construido, foi efe-

tuada uma série de medidas com cristais de Al, Pb, Cu e Ge.

Como fonte de neutrons, para essas medidas, foi usado o
reator tipo piscina do I.E.A., e as medidas foram feitas no espec-

trometro de cristal, mostrado na figura 1.

Os neutrons proveniehtes,do reator passam pelo 19 colima-
dor, sao refletidos pelo cristal, passam pelo 20 colimador e atin-

gem o detetor;

Para cada cristal foi medida a curva de frocking“ relati-

va a cada”conjunto de planos refletor de neutrons.

Esta curva e oB;ida, fazendo uma variaggo.angular do cris
tal, em torno da posigao de Bragg e medindo simultaneamente a in-
tensidade do feixe_monocrométicd emergente, mantendo‘o brago do es

pectrometro fixo.

Para isso, o.aparélho possui um mecanismo que faz o "rock
irig" automaticamente e um motor ''selsyn'" acoplado ao:sistema, indi
ca em um painélvo angulo que o cristal foi girado; a curva de "rock

ing" pode ser lida diretamente em um registrador.

A fungao intgnsidédé.que corresponde a distribuigao repre

sentada pela curva de "rocking' sera uma funcao dos colimadores €

* Agéncia Intern. Energia Atéaica



do cristal.

A fungao transmissao do 19 colimador & dada pela expres-—

sao :
1(0,) =1 exp | - (8,/a,)>
1 o 1"71

onde

4, = e o angulo entre um raio individual incidente e o

raio central incidente.
N ) - . ‘ -~ a

@, = e representado pela expressao oy =-—————l—17§

S 1 2an 2)°
onde

a = e é diverggncia angular do colimador

e anilogamgnte para o 29 colimador

AG) = exp[-(¢/a):|

0 cristal e composto de blocos mosaicos, cada um indivi-
dualmente perfeito, mas orientados em uma distribuigao sobre uma

Vp031gao media.

Considera-se que as projegoes, no plano horizontal, das
normais, a um dado conjunto de planos cristalinos tenham uma dis~

tribuicao gaussiana dessa formal:

2 (n) = Rb(p) exp [:- (n/B)Z:]

onde
n = e o angulo entre um bloco mosaico individual e um blo
) co mosaico central
B e dado por esta expressao B = ——f—lL—I7§
2(1n 2)
onde

o
it

Z & a largura na metade do maximo dessa distribuicao.



.11
'Pdrfanto, o Engulé no' qual qualquer raio individual é re-

fletido é:

6'=B+¢i+n @),

onde 8 = e o angulo de Bragg para um raio central refletido de

4

um bloco de mosaico central.

Definimos & = 0' - 6

A pfobabilidade de um neutron passar pelo 19 colimador |,
ser refletido pelo cristal, e entao passar pelo 29 cdlimadoréaatig

gir o detetor, pode ser expressa como uma fungao 61.

o ¢1b o ’.
FIONE [ 1(9) = () AG,) 40,
@ ‘

la

Quando efetuamos o "rocking" do cristal fixamos o Sngulo
29 entre o brago do eSpectrometro e o feixe direto, e entdo faze—
mos um deslocamento dos planos do cristal, em torno da posigao de

Bragg.
A‘expressgo (1) torna-se:
8' =0+ 0, +n+ vy ) (2)
teremos entao um J em funcao de § e vy.
Resolvendo a intégral obtemos:

b : ) 2

a, a '
20 16 1n 2 &
J(y) = 1 exp - 2 2 3 - (3)
ai + ag + 4b? . aj +a; +4b

que & a funcdo intensidade do feixe monocromatico refletido pelo

cristal, quando efetuamos o 'rocking", isto e, os deslocamentos Yi




. 12,

0 criterio da selegao dos cristais monocromadores foi ba-

seado na expressao (3).

A largura total na metade do maximo dessa distribuicao é;

a2 a2 '
1 2 2
W A f 4 + b

Estamos interessados em medir a estrutura de mosaico b ,

para cada conjunto de planos refletor de neutrons; como temps as di
vergencias angulares dos colimadores fixos:
o

al = ,227

13,64"
.2454°

X a, 14,71

Medimos a largura na 1/2 altura da curva de "rocking" W e

obtemos b

b=\]w2--};<a2+a§> @)

Além disso, o coeficiente da fungao intensidade pode ser
"optimizado" de modo a dar um sistema monocromador de boa intensi-
dade e resoluggo, para isso o b deve satisfazer aproximadamente a

relacao:

Para o espectrometro, utilizado para examinar os cristais:

2 2
- a1 + 32 o _
b= —— = .167 , (5)
Para o difratometro onde a) = .349°

a, = .477°

b = .295°
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Os cristais examinados sao todos do sistema cubico, e as
curvas de "rocking" medidas sao mostradas nas figuras de n?Q 2 ao
n? 7. Nessas figuras & indicado na abcissa o angulo de giro do
cristal e na ordenada a intensidade do feixe refletido; e indica-

da tambem a largura W na metade da altura das curvas.

~As figuraé n9 2 e no 3 pertencem aos varios conjuntos de
planos refletotes de neutrons de um cristal de Al, que marcamos
como sendo alfa. fste cristal tem a forma de uma esfefa de 2 1/2"
de diametro. Foram medidas para o Al(o) as curvas dos planos (200),
(200), (220), (111), (020) e.(020); a que apresenta maior intensi
dade e o (111), sendo tambem a mais estreita com 15,12', 0 Al(a)

. exlbe picos simetricos para a maioria das reflexoes examinadas{

Na figura 4 vemos as curvas de 'rocking" dos cristais

A1(B), Al(8) e Al(8), os tres cristais tem a forma de placa.

As dimensoes do Al(B) sao 3" x 3" x 1", os planos (111)
sao paralelos as faces 3" x 3". Este cristal exibe um pequeno sa-
telite, mas podera ser util como monocromador, quando baixa reso-

lluggo € requerida, pois a curva & um pouco larga 23,40'.

0 A1(S) tem 3" x 4" x 1", planos (111) paralelos as fa- -
ces 3" x 4". FEmbora a curva seja um pouco inclinada & a mais es-
treita medida com 12,69', e com o maximo de intensidade bem alto, -

- -
sera muito util como monocromador.

0 Al(8) tem 3" x 3" x 1/2", com planos (111) formando um
angulo da ordem de 20° com as faces 3" x 1/2"; éste cristal ira.

monocromatizar neutrons por transmissao.

Tem um mosaico da mesma ordem que o A1(8), isto e 13,83",

- - .
porem um maximo de intensidade menor.

A figufa 5 mostra o Al(y) que € tambeém uma placa com di

mensoes 3" x 3" x 1/2", com planos (111) paralelos as faces 3"x3".

Tem um mosaico muito largo, € quase policristalino e nao



sera usado como monocromador.

As curvas da figura 6 pertencem aos cristais de Ge e Cu ,

sao placas com planos (111) paralelos as faces.

0 Ge tem intensidade pobre, mas devido ao seu mosaico de-

vera aparecer melhor no dlfratometro.

0 Cu possui excelente intensidade, porem a curva € um pou

co inclinada, sera util no difratometro.

As tres curvas da figura 7 pertencem ao chumbo, cristal

com dimensoes 3" x 3" x 1/2".

Foram feitas duas medidas de curvas de "rockiﬁg" para vos
'planos (111). Um por reflexces em um conjunto de planos paralelos
as faces 3" x 3" e outro com planos que formam ~70° com as faces
3" x 3". 0 (111) por transmissao possui uma curvé mals estreita e

com maximo de intensidade bem mais alto.

"Foi medida também a curva de "rocking" de um conjunto de

planos (220) desse cristal de Pb,

0 Pb (220) exibe pico bem simetrico e um maximo de inten-

sidade muito bom.

Na figura 8 e mostrada uma tabela com a identificacao dos
cristais, o gngulp fixo do brago, os planos refletoresvmedidos;(tg
dos os planos foram verificados também por medida de secgao de cho
que total do oﬁro); distancia interplanar -dos planos, largura da
curva de "rocking'", o maximo de intensidade, o valor do mosaico em

minutos e em graus.

A selecao dos cristais e feita com base no maximo de in-.

tensidade, na condiggo de optimizaggo e na simetria das curvas.

Foram escolhidos para o espectrometro o Al(a) plano (111);
o AL(8) e o A1(8).

Pode-se notar que ‘quando o mosaico se casa bem com a con-

dicao de "optimizacao' teém-se boa intensidade.

O



Para o difratometro o mais util & o Pb(220), seguindo-se
0o Ge, Cu e o AL(B).

REFERENCIAS

‘

1. V.L. Sailor, H.L. Foote, Jr. H.H. Landon e R.E. Wood
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 Figura 8
Ingulo de Plancs Distdncia | lergurs | Largurs | Max.Intens, | Mosaico b
Cristal | Espalhamento Interpla- W v Norm. b S
(20) (hk1) nar (voltas)*| (min) | para 100K (min) (graus)
a. .
hkl
() 3° (220) | 1,43 1,05 | 15,53 2,8 9 | 98
25° (200) 2,86 1,44 | 19,46 5,0 16,7 ",278
(020) | - 2,86 1,15 | 15,52 6,4 1,9 | 198
(020) 2,86 1,19 | 16,07 7,6 12,6 ,210
(200) 2,86 1,30 | 17,56 7,7 14,4 »240
(111) 2,33 1,12 15,12 13,5 11,3 ,188
21(8) (1) | 2,3 1,713 | 23,4 7,4 21,2 ,354
a1(y) (1) | 2,33 3,46 | 46,7 64 | 45,7 762
£1(6) (111) 2,33 94 | 12,69 | 17,7 7,8 | 130
£1(9) au) | 2,3 1,03 | 13,83 | 99 %55 | 159
Ge (1) 3,26 . 1,40 | 18,90 2,6 16,0 ,266
111
Pb 20,46° :m) 2,85 2,98 | 40,18 9,75 38,9 648
0 111) . .
20,46 '(mm 2,85 1,32 | 17,86 .,;§;7 14,8 ,246
33,8° (220) | 1,75 1,57 | 21,1 11,4 18,55 | 309
Ca 29,00 23) 2,08 1,34 15,,13 16,9 15,11 ,251

* 1 volta = 13,5




' ESPALHAMENTO PARAMAGNETICO DE NEUTRONS POR IONS DE TERRAS RARAS

Marieta C. Mattos

No eSpalhamento total de neutrons lentos por terras raras,
alem do espalhamento nuclear, deve ser levado em conta o eSpalha—
mento paramagnetico, devido 2 interaggo dos ' neutrons com os ele-

trons da camada 4f incompieta°

A secgao de choque total de eSpalhamento paramagnetlco e

calculada pela expressaol’2

, 2 _—
2 22 2 .2
Opm =3 T ¢ :c2> Yoo, -

. . . . R : Y PR Sy : .
e o raio classico do eletron, Y e u sao, respectivamen- »

onde
te, os™¢ ‘momentos magneticos do neutron e do atomo eSpalhador e
;7 e o quadrado do fator de forma magnetico, tomando—se a media pa

ra todas as diregoes no espago.

Para se calcular f2 , usamos a teoria do espalhamento de
neutrons por ions paramagneticos dada por Trammellz, que mostrou
que o fator de forma magnetico, para um ion de terra rara, e dado

aproximadamente por

'g2‘>+2-§‘x3<jo>

=¥
]

(S
A
09
!

£(K) = )

+ 2 § x{?

o)
e
G [

b seg <] ,

onde K

< 8, ’f% 8y > e < jo'> sao funéaés‘Que foram calculadas por Blume?

Freeman e Watson3 usando fungoes de onda de Hartree-Fock e repre-
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sentam, respectivamente, as contribuigaes orbital e spin.

' 2
S, L e J podem ser calculados assumindo-se” que os ele-
trons 4f estao acoplados a maneira de Russell-Saunders e assumin-

do-se o estado fundamental de Hund.

Na Tabela I temos as fungses f(K) para as terras’ raras
triplamente ionizadas. Para o prométio, o samario e o europio, os
f(K) nao foram calculados porque e pequenaA, comparada com kT, a
separagao entre o estado fundamental e o estado seguinte de mais
alta energia - assim sendo, e considex'_évels’6 a contribuigéo de
outros estados J além do de mais baixa energia, e a_hipétese does
tado fundamental de Hund nao & valida para essas trés terras ra-
ras. Os fatores de forma para elas nao podem ser dados simplesmen
te pela equagao (2) No caso do europio, aquela equagao daria ...

f(K) = 0, e nessa aproximagao nao ha espalhamento paramagnetico.

Para o ion de gadolineo o fator de forma é so < j >, uma
vez que e sabido que o gadolineo esta num estado S; nao ha contri

“buicao orbital a seu fator de forma.
A Tabela II da os valores de £ (K) para as terras raras.

Para se obter a integral do fator de forma elevado aoqua

dradq,

- 1/x .
fz(x) 212 I X fz(x) d x, sendo x = sen §

A

f?(x) e uma funcao do comprimento de onda, que se reduz a
i?nidade para A grande comparado com a dimenszo.da camadaAAf, isto
e, para X > 10 R. Nesse limite, a §gpg50 de choque paramagnetica
tende a uﬁ valor assintatico‘qast fz(x) aproxima-~se de zero para

A comparével com o diametro da camada 4f, isto e, para A <1 8.

Os fz(x) foram calculados por integragao numerieca.

As secgoes de choque totais de espalhamento paramagneti-
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. ‘ ~ ~

co foram calculadas pela equagao (1), usando-se os valores medi-
7 2 . .

dos’ dos momentos magneticos dos ions das terras raras na forma

de oxido.

A Tabela III da os valores de opm em funcao da energia,

para as terras. raras.

— i . B {

Uma comparagﬁo dos 52 calcplados'com oé 6btidos experi-
mentalmente, dados por cpm/oas’ foi feita na referéencia 8 para o
caso do holmio e tulio. A boa concordancia verificada indica que
as secgoes de choque paramagnéticaé apresentadas na _TaBela IIT ,
para as terras raras, podem.ser usadas na énélise de dados obti-

dos por medidas de secgEo de choque total, para neutrons.
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*TABELA ‘I

Funcdes £(K) para as terras reras triplamente ionisadas

et W3 < g - 12 éz NV i >

P;~3+ ;,5 < g - 1/2 g, > = 0,5 <-j° >'
| l§3+_ 175 < g, - 1/2 32‘ > = 6.75< 'Jo, >
e < 3 >

' | 13 < g - Wi > v23< g >
913* C 065 <? 8°  -.. i/z g > * 6»5 < 3, >

U B R
Elé* 2/3 < éa - /2 g > + 13 < j.o' >
Tl3+ 5/7 < g - .1_/2 szv>‘ + 2/7 <'3§ >

e 075 <bsl° - 1/2"32 >+ 0;2_5<'V i, >
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TABELA 111
Yaldres de S m (em barns) ‘em funglo da energia, para terras raras

- oo P nat o " oyt oot B ot w
. — —— -~ O —-—cm — —c pe— a— —
4,12 £2 7.90 12 8,34 22 38,03 r2 57034 !2 68,47 £2 68.47 f2 56,16 £ - 35,20 £ 12,34 s

0,000204 4,04 7.77 8,24 36,97 55,26 67,04 67,10 55,15 34,60 12,24
0.,000818 3.92 7.59 8,10 35.47 53.72 65,01 65025 53.75 33.79 11.87
0,00183 3.74 7,31 7.179 33.18 51,00 61.89 62,38 © 51.55 32,45 11,44
0,00328 3,50 6,93 7.58 30,29 47,32 57,82 58,61 48,63 30.73 10.86
0,0051 3.23 6,49 7.22 27.18 43,22 53.29 54.37 45,32 28.79 10,21
0.0074 2,94 6,04 6.83 24,13 39.11 48.73 50,12 42,01 26,79 9.54
10,0100 2,66 5.54 6.37 21,05 34,83 43,88 44,92 38,36 24,57 8.79
0,0125 2,43 5.04 5,89 ° 18,23 30,80 39,24 40.53 34,76 22,42 8,05
0,0168 2,16 4,56 5041 5.7 27.09 34,92 36,43 - 31,39 20,31 7.33
0.0205 1.92 4,12 4.97 13.57 23,86 3111 32,73 28,36 18,44 6,68
0,0243 171 3.71 4,54 11.72 21,00 - 27,67 29.31 25,55 16.68 6.07
0,0285 71052 3.34 4,14 10,15 18,49 24,61 26,29 22,97 15.10 5,50
0.0340 - 1,35 2.99 3.75 8.78 16.24 21.80 23,42 . 20,61 13.59 4.97
0.0390 1,20 2.69 3.40 7,66 14,33 19,39 20.95 18,53 12,25 4,50
0.0430 1.06 2.39 . 3,06 6,66 12,60 17.56 18,62 16.57 10,98 4,05
0.,0490 0,96 2,17 2,79 5,90 11,26 15,78 16.84 14,99 9.96 3.69
0,0580 0.86 1.97 2,55 5,26 10,11 14,23 15.27 13.59 9.08 3.37
0,0670 0,77 1.77 2,30 4,66 - 3,00 12,70 13,63 12,24 8,17 3,04
0.0730 0,70 1.60 2,09 4,17 8,07 11,43 12,32 11,06 7.43 2,76
0,0850 0.63 1.46 1.91 3.78 7.34 10,41 11,23 10,11 16,79 2.54
0,0900 0.57 1.33 1.74 3,42 6.63 9.43 10.20 9.21 6.20 2,31
0.097 0.53 1,22 1.61 3.13 6,09 8,67 9.38 8,48 5070 2.13
0,110 0,48 1.12 1,48 2,87 5057 7.94 8.63 7.75 5.24 1.96
0,120 0,44 1,02 1,35 2,60 5,06 7,20 7.81 7,08 4,79 1.79
0,138 0.38 0,88 1,19 2.25 4,36 6,22 6,78 6,12 4,12 1.54
0.150 0.35 0.81 1,08 2,08 4,03 5,74 6.23 5.67 3,84 . 1,43

9¢




CARACTERISTICAS DO CONTADOR 47 TIPO PILL-BOX

Dagmar C.C. Reils -e Lais Pimenta de Moura

Para medidas absolutas de atividades de radioisatopos,“o
metodo de contagem em geometria 4m pode fornecer altas precisoes

devido a grande eficiéncia intrinseca désse tipo de detetor.

- -~ - . .
Varias corregoes necessarias em sistemas de baixa -geome-
tria sao eliminadas no metodo 47 , o que diminui consideravelmente
; - . -~ - . B
o erro no calculo das taxas de desintegracao, que e devido apenas

a:’

- Flutuagoes estatlsticas nas medldas de fontes e de back
ground. Pode-se minimizar a contribuigao deste erro au-

mentando-se o tempo de observagao das contagens.'

f_AbSOrgaQ no suporte e guto—absorgao. dee—se redg;irtah

fatores por técnicas especiais de preparagao das amos-

tras, entretanto, estes sao os fatores que limitam  a

precisgo do metodo, pois dependem da energia méxima do
emissor e sao criticos para emissores beta de baixa ener

gia.

- Probabilidade de resposta do detetor diferente de 1. Es

ta probabilidade pode ser menor do que 1: devido(i per-

_da da geometria 47 para fontes extensas, por absorgao

tangencial no suporte; quando ha perdas de contagem de-

vidas ao tempo morto do sistema° quando o fator de _am-

plificagao gasosa nao e suficiente 0 que se verifica.

pelos patamares de contagem. Por outro lado, quandozaam_

plificagao e excessiva para tensoes muito altas ou quaﬂ
do o gas de contagem contém impurezas com afinidade ele

'tronica, podem ocorrer fenomenos secundarios que causam



descargas espurias, sendo a probabilidade de resposta

maior do que 1.

As condigaes necessarias para que a probabilidade de res-
posta seja o mais prsximo possivel de 1 devem ser examinadas com
detalhe, bem como as corregSes que devem ser introduzidas em caso

- (]
contrario.

0 contador 4m tipo pill-box apresenta uma série de vanta-
gens em comparagio com os contadores 4m convencionais: construgao
simples, volume pequeno, versatilidade na utilizaggo, tempo curto

para estabilizaggo do fluxo gasoso, facilidade na troca de amostras.

0 Laboratorio de Meﬁrologia Nuclear dispoe de dois deteto
res 47 pill-box com gas em circulagao, trabalhando em regime pro-
porcional (figura 1). Eles foram totalmente construidos no IEA, em
1at50; com um volume interno aproximadamente cilindrico de 30mm de
diametro e 65 mm de comprimento. Os anodos de ago inoxidavel tem
diametro de 24 p e sao mantidos tensos paralelos ao eixo do cilin-

dro por isoladores de teflon.

0 gés'de contagem utilizado € a propana purificada por um
sistema de carvao ativo, resina cationica e>s{1ica—gel. A_anélise
dEsse gas foi feita com espectrometro de massa e os resultados mos
traram uma qﬁaﬁtidadé minima de‘impurezas,‘ sendo sua porcentagem

maxima de 0,1%.

v O sistema de troca de amostras consiste em uma placa dis-
tante 1,5 cm dos planos dos anodos, que desliza entre as duas meta
)des do contador por guarnigoes de borracha. Tal construgao permite

a troca das amostras sem abertura do contador, o que diminui consi

deravelmente 0 tempo para contagens sucessivas de varias fontes.

, . Com o obJetivo de ev1tar regioes de intensidade reduzida
_do campo eletrico, duas pegas de latao sao 1ntroduzidas como parte

~ do catodo, para melhor definir o campo.

A utilizaggo da propana como gis de contagem exige volta-




gem de operacao muito alta. Por ésse motivo devem ser tomados cui-
dados especiais com o sistema de isolaggo de alta tensao, tendo si
do modificados os isoladores de teflon do projeto original por iso

< K -~
ladores maiores, para evitar possiveils descargas de alta tensao.

Na figura 2 ve-se o detetor 4m pill-box e sistema eletro-
nico. A blindagem de chumbo foi retirada para ficarem mais visi-

veis do detetor.

-~ -
O sistema eletronico associlado ao contador esta represen-

tado esquematicamente na figura 3. £ constituido por:

- fonte de alta tensao de 0 a 6 KV, cuja estabilidade e
de 0,005% por hora.. ‘

- prée-amplificador de baixo ruido acoplado aos anodos li-.

gados em paralelo. O pré diépaé de.ganhos l,3néf10.

- amplificador linear com formagio de pulso por dupla di-
errenciaggo com linha de atraso, o que permite que a du
»raggo do pulso nao se proldngue, mesﬁo para uma sobreégg
ga de 300 vézes. O ganho é variavel por etapas de 2, de
110 a 7000. '

- analisador de altura de pulsbs.

- circuito formador e fixador de tempo morto, que permite
fixar o tempo morto em 5 valores: 2,55 5; 10; 15 e 20
useg. (207%). ‘ A

~Foi analisado o espectro de pulsos na saida do amplifica—
dor para a verificagao da perda do comego do espectro. Nas condi-
goes normais de operagao varios pulsos estao ja saturados, >ov'que
permite eliminar o ruido eletronico por meio de_uﬁ nivel de discri

minacao conveniente sem afetar a resposta do contador.’

Pelas curvas do espectro de pulsos do Co60 ﬁfigura 4) ob-
serva-se que um nivel de discriminagao da ordem de 5V corta comple

tamente o ruido, sendo a perda do comégo do espectro despresivel



(da ordem de 0,25 KeV).

. Um possivel desvio da geometria 4m foi verificado efetuan
do-se medidas de uma mesma fonte, variando o diametro interno do -

suporte. Essas medidas‘foram feitas para 335 e P32.

7 _ As curvas (figura 5) mostram que a contagem se mantém cons
tante ate um dado diametro interno do suporte, diminuindo a partir
désse valor. Determina-se assim a distancia minima permissivelven-
tre a periferia da fonte e o suporte para que o contador tenha efe
tivamente geometria 4m.- Tal distancia e da ordem de 0,25 cm para
33 (Em = 0,167 MeV) e de 0,45 cm para o P52 (Em = 1,71 MeV).

Ve-se portanto que o efeito de perda por absorgio tangen-
cial € mais importante para emissores de alta energia, pois fpara
éstes a ionizacao nc regiao central & bem menor que para os de bai

Xxa energia.

Utilizam-se normalmente suportes .com diametro interno 1,5

cm e as fontes em geral témhdiametrp da ordem de 0,5 cm.

O'tempo morto fixado eletronicamente deve seér maior doque
-0 tempo morto intrinseco do detetor mais o do sistema - eletronico
associado. Por meio de um gerador de duplo pulso com retardo varié’

vel e osciloscopio mede-se periadicamente o tempo morto fixado.

Para verificar as perdas de contagem devidas a este fator,
mediu-se tambeém o decaimento de fonte bem intensa de meia vida cur

ta, no caso a Agllo.

Na figura 6 sao abresentados os patamares de contagem pa-
ra o-Sr90 + Y90 e paré o Co60 variando ganho do amplificador e ni-
vel de,disériminaggo. Verifica-se que aumentando-se o n{velkde dis
criminaggo ou diminuindo-se 6 ganho, ha um deslocamento dos patama
reé para tensoes mais valta’s‘ de polarizaggo, mas as cohtagens nos

patamares sao as mesmas.

As curvas caracteristicas para emissores de diferentes
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energias (figura 7) moétram que para energias mais altas os patama
res comegam em tensoes mais elevadas, o que e explicado pelo fato
de os emissores de mais alta energia produzirem menor quantidade dé
ionizagao na.regiao central, que e a zona de maxima intensidade de

campo eletrico.

Na figura 8 tem-se os patamares para fonte de 835 com su-
porte nao metalizado, metalizado de um lado e totalmente metaliza-
do. )

- Verifica-se que a condutividade do suporte e indispensa-
vel nesse tipo de detetor; uma area isolante na regiao da fonte per
turba o campo elétrico de tal modo que a intensidade do campo sera
nula neste local e consequentemente havera uma baixa eficiencia de
coleggo de ions, principalmente para emissores de baixa energia que
tém pequeno alcance e produzem a maior parte da ionizagao nas vizi

nhangas da fonte.

Como pafa diminuir o efeito de absorgao no suporte sao uti
lizados filmes plasticos'que podem ser feitos com espessuras da or
dem de 7 pg/cmz, evitam-se os. efeitos de distqrgio no campo eletri
co metalizando os subortes de VYNS por vaporizagao de ouro‘ém alto
vacuo. | '

Pela analise das curvas caracteristicas vé—sg'que.os pata
mares tém extensao nao inferior a 400 V e inclinacao praticamente
nula para o gés propana, o que garante, mesmo para os beta de bai-.

xa energia, uma probabilidade de resposta igual a 1.

0 fator de amplificagao gasosa foi medido por um método
que consiste em tragar curvas de discriminagao para diferentes ten
soes aplicadas ao detetor e efetuar’ as relagoes dos niveis de dis-
criminagao correspondentes as mesmas contagens para duas curvas;qg'
secutivas (figura 9). A razao entre os niveis & a relaégo das am-
tlificagses gasosas para.aé duas voltagens. Inicianﬁo—se é medida
na regido de camara de ionizacao em que a amplificagao gasdsa el,

calculam-se as :varias relagoes e efetua-se a curva de amplifica-



cao em funcao de alta temsao, por multiplicagoes sucessivas.

Para as tensoes baixas utiliza-se fonte alfa (P°210) e pa
ra as tensoes mais altas um emissor beta (C°60)’ efetuando-se medi
das numa regiao de voltagem comum para os dois emissores, de modo

a garantir a continuidade da curva de'amplificag§o gasosa.

.Para evitar que haja pulsos saturados na sa{da do amplifi -
cador, diminui-se o ganho deste para compensar o aumento da ampli-
ficagao gasosa com o aumento da alta tensgo, levando-se em conta es

ta variagao no calculo das relagoes \entre 0s niveis.

A curva de amplificagao gasosa em fungao da voltagem apli
cada (figura 10) mostra uma boa concordancia com a previsao teori— |
ca que da um comportamento aproximadamente exponencial para esta
funcao. 0 valor da ampllficagao‘gasosa para a tgnsao de opéraésq
beta (3500 V) & da ordem de 106, para a propana. Este valor e bas-
tanté alto em comparagﬁo com o do gas metana, comumente usado, due

e da ordem de 104.

ngm»Esse_tipo de detetor e com metodos especiais de prepa
.raggo das amostras atingiram—selvalarqs para as eficiencias beta
da ordem de 95% para os beta de baixa energia do 0060 e de 997 pa-

ra beta de alta energia, como os do An198

Para os emissores beta de alta energia e possivel alcan—
car valores abaixo de 1% para a precisao na medida da atividade{Eg
tretanto, para os de baixa energié nao e possivel atingir tal valor

devido ao problema da auto—absorgao{
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TESTES COM PILL-BOX A ; 5
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=

Drwim )
T

H
=

T

T T
i

T

Fe!

- e
D0  PILL-ROX

MEDIDA DE AMPLIRICAGXO GASOSA.

210

Po
propena

Tonte:
gés:

1.

Figura 9a



38a .

R | q6 eandTd , \

IWQLY VIO$INT 30 OLNLUSNI

YOI It 133 0 ™ )
Fuzoz Yo NG 3 tgg s o 5 Fw [ ..m«m__zo:\ VEING 30 OQUISN ag o or =) i .
T T ™ T T T T ] T " i 13
: D T 3 T I T H [ i
I m 1 « I T wx RN W
¥ -+ :
: TEEER I ; L
E =manis =t 555 |
+ {
ESEEs = ;
: : =3es '
= = r
: : : :
T ) ]
1 1 ;
1 1
F 1
: ! :
= 1 T i *
: S es NEnmntacaoniEe e
S =Et - 25 FE
e e e ety - T I T
2 NS
2 N
SESE i
jsnneas s Ui 54 68 0 o !
}
1
i -=-atiiaa: : ; i iaanas : %001 ~
vuedoid PRI = XOR-T1Id - VSOSVD OYDVOIAITdRY 24




39

Frivgte)

i

e

Tt
45
T

ixndusl
1
IIT

asl

st A9 o

eneRIVaremgs

1900 20w

I
T

MEDIDA DR AIPLI!;OAVKOA GAS084 - DO PILL-!OX‘

SSREERAL

5

Figura 10



SISTEMA DE CONTAGENS POR COINCIDENCIA bmB-y

‘Dagmar C. C. Reis e Lais Pimenta de Moura

Com o objetivo de efetuar medidas'de atividades com alta
precisSo (da ordem de 0,1%) de,radioisatopos que emitem pelo menos
um raio gama, foi desenvolvido no Laboratorio de Metrologia Nuclear

do IEA um sistema de coincidencias 4w (prop.) - cintilador.

Utiliza-se habitualmente tal sistema para contar as éqin-
cidencias entre as particulas beta e os fotons gama detetados pe-
los dois contadores, mas pode-se utiliza-lo igualmente para eﬁisqg
res alfa-gama ou para radioisotopos que decaem por captura eletro-

‘nica e emissgp gama. £ portanto um sistema bem versétil,' podéndo‘
ser usado para medidas muito precisas @e varios radionuclideos,tgg

do a ﬁnica 1imi;ag§o de exigir a emissao gama associada.

0 método de coincidencias 4m B-y consiste em registrar os
raios ‘beta com a maior eficiencia possivel, os raios gama com wuma |,
eficiéncia que depende do angulo solidq disponivel e do espectro
de energias e as coincidéncias entre éles. Tal método permite eli-
minar o problema da autoQébsorggo que limita a p;écisao poséiveldé
 ser atingida com o metodo 47 simples para.emissores‘beta de baixa

energia.

Os detetbres_moaernbs fizéram portahto do mEtodo de coin-
cidencias beta-gama um procedimento de medida absoluta extremamen-
te poderoso, que exige entretanto que o sistema eletronlco associa
do tertha caracteristicas cuidadosamente estudadas e que varias ex-
periencias preliminares sejam efetuadas para se conhecer o] disposi

tivo de contagem ate os minimos detalhes.

Vé-se na figura 1 o sistema 47 B-y montado no L.M.N.  do’

I.E.A.. A via beta & constituida por um detetor 4m tipo 'pill-box"




% . ~
cujas caracteristicas serao descritas em outro trabalho.

0 detetor gama, diretamente acoplado ao "pill-box", & for
mado por um sistema de cintiiaggo com cristal de NaI(Tl) de 3"x3".
0 emprego de um cristal que subentende um grande angulo solido ofe
rece algumas vantagens gracas ao aumento relativo dos picos do es-
pectro gama, e aos picos de composigao que aparecem quando varios
fotons sao emitidos em cascata, o que da uma eficiéncia gama sensl
velmente mais alta. Por outro lado, entretanto, o uso de cristais
grandes causa um aumento no "background" da via gama e em conse-
quéncia aumenta o eérro devido a esta corregao, sendo necessariauma
blindagem eficiente para diminuir este efeito, A colocagao de uma
blindagem de chumbo de 8 cm de espessura causou uma redugao de 80%
no "background" da via gama; para um nivel de discriminagao de 250
KeV.

0 diagrama em bloco do sistema eletronico associado ao 4w

-cintilador esta representado na figura 2.

Na via beta o“sistemé eletronico e completamente> anilogo
ao do 4w utiiizado sozinho. Na via gama encontra-se fonte de alta
tensao, pre-amplificador,_amplificador linear e analisador de altu
ra de pulsos que permite fazer contagens em integral (com nivel de
dlscrlminagao) ou com janela para selecionar plcos de energia. O
coﬁjuﬁto eletranico da via gama deve ser muito éstévei para garan-
tir que uma regulagem feita para dar uma certa eficieéncia gama sé
mantenha durante toda uma série de medidas, para evitar oscilagoes
de contagem na via gama dev;das a variagoes de ganho, alta tensao

e a sala de contagem e mantida sob temperatura controlada.

Para se obter o maximo de precisgo na corregao de tempo
morto, utiliza-se nas duas vias um dispositivo para fixa-lo eletro
nicamente, de modo que a variagao do tempo morto nao ultrapassa 20% =

do seu valor fixado.

Em cada via, os pulsos sao submetidos a varias operagoes:

'formaggo,'amplificagao, discriminagao ou selegao de amplitude. Co-


http://ra.de

mo cada uma‘dessas operagSes retarda o sinal, de um modo diferente,
para cada via, deve-se recolocar em fase os pulsos correspondentes
ao mesmo evento de desintegragSo, antes de entrar no circuito de
coincidencias. Nesse sistema ha um atraso dos pulsos da via betaem
relaggd aos da via gama da ordem de 1 useg, sendo necessirionnncig
cuito de "atraso na via gama. fiste circuito, projetado no IEA, for

nece um atraso variavel continuamente de 0,5 a 1,5 useg.

0 circuito de coincidencias, a diodos, dispoe de A'esqg
las de tempo de resolugao: 0,25; 0,5; 0,75 e 1 useg (t 10%).

Nos sistemas em coincid@ngia, a medida da atividade se
reduz a uma medida de tempo, sendo de grande importancia a preci-
sao com. que este é medido. Por este motivo usa-se como feferépcia
de tempo a frequéncia de um oscilador de cristal, que da uma exati
dao na medida do tempo da ordem de 0,01% e usa-se uma so base de
tempo para comandar as tres vias sxmultaneamente e medir as taxas
de contagem beta, gama e de coinq}dencia durante um tempo pre-fi-

xado.

Dispoe-se tambem de registradores automaticos que possi
bilitam uma grande economia de tempo em medidas sucessivas de va-~

rias fontes.

Antes de cada medida procede-se a um certo numero de re
gulagens e verificacoes do bom funcionamento do sistema para evi-

-~ -
tar erros sistematicos.

No contador pfoporcional 4m deixa-se o gas de contagem
fluir durante aproximadamente meia hora para estabilizar ofluxo ga
soso dentro do detetor antes de iniciar qualquer medida; Para medi -
das sucessivas de varias fontes o tempo necessario de circulagaodo
gas e da ordem de 5 minutos. A vazdo do gas & determinada por um
dispositivo borbulhador QUe e extremamente simples e suficientemeg

te preciso para tal objetivo.

Um grande numero de patamares de contagem alfa e beta



versus alta tgnsgo‘ﬁoi‘efetuadp]np:cqn;g@op?4n, bem como foram exa
minadas_as curvas caracteristicas do cintilador. Na figura 3 sao

‘ . 60
apresentadas tais curvas para.o Co_.’ .

A distribuigSo es;atistiﬁa dos pulsos registrados foi
testada fazendo-se medidas sucessivas em cada via, bem como foi ve
rificada a reprodutiBilidade a 1ong6 pfazo. Verificou-se que as con
tagens obedecem a uma distribuigao normal, o que comprova a estabi

lidade e as boas condigoes do sistema.

" As eficiéncias globais dos dois detetores sio medidas

‘diretamente por.contagens em-qo;nc;géncia,

‘A figura'i4 apresenta a curva da eficiéncia beta em’ fun—

.60
'gao da alta tensao para o Co ', onde se observa a existencia ‘de um

patamar.’

A efic1encia gama depende do espectro de energias do ra
dionuclideo. Na via gama a eficiencia foi medida em fungao do ni—
vel de discriminagao para um dado ganho do amplificador e alta ten
sao fixada para o Co60. Verifica-se que a eficiencia gama cai com
o-aumento do nivel de‘discriminaggo.‘Porfoutro lado o "background"
gama diminui com o aumento do nivel.'gomo ha interesse em se'obter
eficiencia alta e o "background" o menor possivel, existe um com-

promisso para se fixar o nivel de discriminaggo adequado.

Para esquemas de desintegragao complexos e necessariofi

xar as condlgoes experimentais de modo que a contagem se faca " es-

sencialmente sobre um dos ramos de desintegragao para isto utili-

zam-se janelas no analisador da via gama para selecionar os picos

de energia de 1nteresse.

0s nivéis de discriminagao da via gama sao  calibrados
em energias por espectfometria de elementos de energias bem conhe-
cidas. ‘Efetuam-se ‘retas de calibragao para ganho do sistema’ (figu—
ra 5). :

Para‘a\vié»beta utilizou-se uma fonte de Fe55 que emite

@
@



eletrons de 5,9 KeV.

£ essencial que nao haja perda de coincidencias reais
no sistema de contagens. Para esta verificagao foram feitas curvas
das contagens em coincidencia em fungao do atraso relativo entre
as duas vias para os vérios tempos devresolugéo disponiveis no cir

cuito de coincidencia (curvas de equilibragem do sistema) ~ figura
6.

As curvas apresentam patamares nos quais as contagens
sao praticamente independentes do tempo de resoluggo acima de 0,25
useg. Para éste valor do tempo de resolugao a curva nao apresenta
patamar e as contagens em coincidEncia sao menores, o que eviden~
cia a perda de coincidencias reals. Este resultado era de se espe-
rar no presente arranjo, pois o tempo de subida dos pulsos da via
gama e de 0,25 useg e estes sinais estao em coincidencia com a sqi

da de um aplificador saturado.

- -
Pela analise dessas curvas pode-se fixar o valor otimo
- . ~ . ” -
~do atraso necessario para por em fase as duas vias. Este valor e o

correspondente ao ponto central dos patamares,

As curvas de tempo de resolucao versus contagem em coin
~ 3 3 3 - '}
cidencia para um retardo fixado na via gama e para varias condi -~
goes de ganho e discriminagao, vem comprovar mais uma vez que nao

ha perdas de coincidencias reais. (figura 7).

Um ultimo teste preliminar efetuado no sistema 47 - cin
tilador foli a medida de quatro fontes solidas de Co60 calibradas

pelo '"Bureau International des Poids et Mesures'.

Na tabela da figura 8 sac apresentadas as medidas fei-
tas em varios dias com os respectivos desvios dos valores calibra-
dos pelo BIPM,

Tais resultados comprovam de modo bastante satisfatorio
o funcionamento correto,bem como.a boa estabilidade eletronica do

sistema.
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MEDIDA ABSOLUTA DA ATIVIDADE ESPECIFICA DE SOLUCOES RADIOATIVAS:

DETERMINACAO DA MASSA E DO FATOR DE DILUICAO

Lais Pimenta de Moura e Dagmar C.C. Reis -

Os metodos de contagem para a medida absoluta de ativi
dade foram nos ultimos anos extremamente aperfeigoados. Entretan-
to, na maior parte dos trabalhos realizados pelos Laboratorios de
Metrologia de Radioisotopos, como por exemplo né medida de radio-
1sotopos produzidos em reatores, o que interessa € a medida  da
atividade eSpecifica de uma solugao radioativa, que e a forma mais
comum em que sao proddzidos os radioisotopos. Neste caso, a preci
sao da medida da atividade perde o significado se nao houver pre-
cisao igual ou maior na determinagio da massa da aliquota. Alem
disso, acontece que as soluéSes fornecidas possuem em geral, ati-
vidade alta para poderem ser medidas em detetores de elevada efi-
ciencia. Portanto as solﬁgSes devenm ser diluidas. Como consequgn—
cia, torna-se necessario uma terceira medida de alta precisgp: a
determinagao do fator de diluigao. Neste trabalho tratamos da de-
terminacao da massa e do fator de diluigao em térmos de alta pre-

cisao.

1. Para a detérminaégo da massa existem dois = métodos

gravimétricos (os métodos volumétricos nao podem ser

considerados neste range de.pfecisgo) que foram desenvolvidos pe-
lo IEA:

a) picnometro de polietileno;

b) extrapolagao.

a) A ideia do picnometro de polietileno e extremamen

‘te interessante para este tipo de trabalho. Se-



gundo nosso ponto de vista, e coﬁ ele que se obtém a maior preci-
sao. A denominagao picnometro nao e exata, pois trata-se simples-
mente de pequeno frasco de polietileno, cujo gargalo e estirado pa
ra formar um capilar de diametro interno da ordem de alguns deci
mos de milimetro. Para fprmar o capilar usa-se uma técnica seme-

lhante a do vidro, como pode ser visto na figura 1.

A massa da aliquota € obtida pela diferenca entre a
massa do picnametro antes e depois da deposigao. Como se faz em mé
dia 8 fontes, a operagEo de preparaggo de amostras reduz-se a uma
sucessao alternada de pesagens e deposigaes. Esta & uma das grandes
vantagens do método uma vez que assim sao eliminados os érros sis-
tematicos de valor constante, sendo que os de valor variavel adqui
rem um carater estatistico, dando origem a flutuagoes que se compm
sam na média final. A condigao primeira para a determihagao da mas
sa e naturalmente a existéncia de microbalanga, rigorosamente tes-
tada, funcionando em local totalmente livre de vibragao e com umi-

dade, temperatura e pressao constantes.

A tecnica para preparaggo de fontes e determinaéao
de massa & estabelecida em fungao dos fenomenos capazes de‘introdg
zir érros no valor da massa. A fim de deteti-los e de estimar os er
ros por eles introduzidos sao imprescindiveis dois tipos de expe-

-~ o -
riencias previas:

I. Experiéncias de evaporagao.

II. Testes de pesagens.

I. A evaporaggo € um fenomeno que pode estar presen

te nas diversas fases de preparagao de fontes ,

desde a estocagem até a Ultima pesagem do picnometro. Naturalmente
se houver evaporagao da soluggo radioativa, havera um aumento de
concentragao da atividade e a aliquota nao sera representativa da

solucao original.

A técnica de preparagao de fontes deve ser tal que

o erro devido a evaporagao possa se manter em uma ordem de grande-



- ~ ~ .
za compativel com os demais erros para que nao necessite” tornar- .

—Se uma correcao.

v’ 3 ~ . 3
Diversas series de experiencias foram realizadas no IEA

com este intuito das quais citaremos, como ilustraggo, apenas duas.

'Témfse na figura 2 alguns resultados da experiencia de
evaporagao a longo prazo, ou seja a éxperiéncia para determinar o
ritmo de evaporagao durante a estocagem de solugdo radioativa em
picnometros de polietileno. Nesta experiéncia os picnometros sao
mantidos fechados. Foi realizada com picnometros de fabricagoes
diferentes e em diferentes condigoes atmosféricas. Na série de ci
ma utilizou-se picnametros.canadenses e na do centro picnametros
nacionais fabricados segundo um modelo inglés. Observa-se maior
regularidade na eﬁaporaggo dos picnometros canadenses devido a
maior homogeneidade do polietileno. Observa-se também que a evapo
ragao e da mesma ordem nestas duas series, no entanto, a parede
do nacional é quase tres vezes mais espessa que a do canadense.ls
to so se explica pela diferenga de qualidade dos plastificantes
utilizados em um e outro. No Gltimo caso os picndmetros eram na-
cionais de outra fabricagao. AslondulaQSes nas curvas explicam-se
pelo fato de que na época da experiéncia a sala ainda nao estava
climatizada. Por ai se ve a importancia de condigoes atmosfericas
constantes. A evappraggo media neste caso e maior porque a tempe-
ratura oscilou de 22 a 29°C. Nos ﬁltimosvcasos temos uma evapora-
gao de cerca de 1 mg/semana, o que siggl%ica um erro de 0,025% pa
ra um picnametro contendo 4g deksoluggo. Para uma estocagem maisv
longa e preferivel o uso de frascos de vidro que, como se ve na

figura, tem uma evaporagao cerca de 7 vezes menor.

Os resultados do ritmo de evaporagao a curto prazo em
picndmetros abertos sio mostrados na tabela da figura 3. O objeti
vo desta experiéncia & determinar o intervalo de tempé durante o
qual o picnametro pode ficar aberto, introduzindo um erro compati

vel com os demais. Diz respeito a tecnica de deposiggo das amos-



tras.

A evaporagio aqui varia de 20 a 30 pg/h e introduz = um
erro de 0,02% na deposiggo de uma gota de 50 mg, se o intervahaqﬁ
tre as deposigaes for de 2 minutos. Bste eérro condiciona a técni-
ca e cria um compromisso com a variagao dé massa do picnometro com
a temperatura, que foi considerada ha algum tempo como dos  mais
graves problemas deste método. Chegamos, ao mesmo tempo que outros
laboratarios, a conclusao de que com a sala devidamente climatiza
da e com o trabalho de um técnico bastante experiente, este pro-

blema torna-se prEtiéamente desprezfvel.

II. Uma serie de testes foram realizédos na microbalan

‘ ca para a determinagao do erro estat{sticd de pesa

gem. Concluilu-se que o mais significativo € o que se obtéﬁ a pér—
tir do teéte classico do desvio padrao de balangas, utilizando-se
plcnometros como objeto de pesagem e simulando-se a deposigao‘ de
uma aliquota entre as pesagens. Para pesagens diferenciais este

desvio e de 10,6 ug, 0 que corresponde a um erro de 0,02%.

0 erro sistematico total - evaporagao, corregao de em-
puxo, vériagao da massa com a temperatura, precisao dos pesos da
balanga 1_5 de 35 pg. Neste total o erro de maior peso e o devido
a imprecisao dos pésos'calibrados da balanca - 28 ng. Para massas
de 40 mg o érro sistematico total & da ordem de 0,1%. Como foi di
to o método do picnametro converte'parte'doé erros sistematicosem
estatisticos, dal o desvio Quadrético medio devido a dispersgo na
massa nos resultados da atividade especifica de uma série de amos

~ - - - .
tras, ser maior que o erro estimado que e puramente estatistico.

~ b) O outro método de determinacao de massa e o da ex~
trapolagao. Para este metodo utilizou-se uma ultra-

-micro balanga Mettler cuja precisao é de 0 5 ug.

o metodo consiste em depositar atraves de um  capilar

uma aliquota sobre o filme e pesa—lo. Entretanto, como a gota co-



. 55 .

megca a evaporar desde a sua formagao e necessirioiregistrar a va-
riaggo da massa em fungso do tempo e, em seguida, proceder a uma
éxtrapolagﬁo para o tempo zero. A dificuldade do método esta na ex
trapolaggo uma vez que nao se conhece o comportamento inicial da

curva de evaporagdo.

Ate algum tempo atras fazia-se uma extrapolagao 1inear,'
pois com as balangas utilizadas nao podia—se fazer uma leitura con
sistente antes de cerca.de 45" apos a formagao da gota no capilar.
Desta forma nEo se apercebia da ;egiso curva inicial, registrando-
~Se apenas a regiio linear que ocorre a partir do momentp em que.
se estabelece o equilibrio entre a evaporagao da gbta e'as éondi—
goes atmosféricas da caixa da balanga. No LMN do IEA foi possivel
determinar experimentalmente parte do comportamento da evaporagao
inicial devido a pequena cbnstante de tempo - 12 segﬁndos -e a
adequada disposigao do local de pesagem da ultra-micro—balangatﬁg
lizada. | |

A figura 4 mostra curvas de evaporagao para massas va-
riavels no caso do Au198 e do Co60 cujos solventes sao respectiva
mente H20 e HCl 0.1 N. Observa—se que a curvatura inicial aumenta

198
com a massa e e mais pronunciada no caso do Au

Pelasvmédidas de atividade utilizando—ée amostras cujas
massas foram determinadas pelos dois meétodos, pode-se deduzir que
o valor extrapolado deve ser cérca de 0,37 mais elevado do que o

que se obteve pela extrapolaggo das curvas da figura 4.

As corregoes que se deve aplicar a corregao da massa
por este metodo - empuxo e efeito de convecgao - sao praticamente

despreziveis.

fiste metodo apresenta para o Co60 um desvio para mais
de 0,3% e uma dispersao 2,5 vezes maior. Tal desacordo deve-se a

extrapolaggo e por isso o método continua em estudo.

2. Para a determinagao de Fqa técnica mais precisa ba



. 56 .

seia-se no metodo do picnometro de polietileno. A solugao radioa-
tiva e depositada em série em frascos volumetricos de modo analo-
go ao da preparaggo de fontes. 0 fator de dilqiggo e detefminado,

gravimetricamente por pesagens diferenciais.

A -B (picnSmetro +sol.radiocativa)- (picnametro-+sol radio

i i__ ativa - solucao depositada no i-esimo frasco)

Fa1C. -D
i i (frasco + sol. radioativa + solvente) - frasco vazio

onde
Ai;Bi «cs.. pesagem diferencial do picnSmetro»antes e
depois do deposito no i—ésimo‘frasco.
Ci--Di «eee. Desagem diferencial do i-ésimo frasco va-
zio e com solugao radioativa mais solven-

te,

0 erro sistematico na diluigao foi estimado como .....

0,002% e o estatistico obtido atraves dos dados é ordem de 0,012%.

Figura 1 - 0 capilar do

frasco:de po~
lietileno e estirado com
tecnica semelhante a do
vidro.
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COMPARACAO INTERNACIONAL DA MEDIDA ABSOLUTA DA ATIVIDADE

* ESPECIFICA DE DUAS SOLUCOES DE 0?0

Lais Pimenta de Moura e Dagmar C.C. Reis

Periodicamente o Bureau Internacional de Pésos e Medi-
das, em SEvres, na Franca, organiza comparagSes internacionais da
medida absoluta da atividade de radionuclideos. Em 1963 foram dis
tribuidos para os 23 Laboratorios participantes fontes solidas de
Co60 € ao mesmo tempo uma soluggo deste radionuclideo. Verificou-
-se um acordo dentro de 0,6% entre os resultados da atividade das
fontes, porém uma dispersgo‘de 1,4% éntre os resultados da medida
da atividade especifica da sblugEo° Concluiu-se dai que o proble-
ma da medida da atividade do 0060 estava resolvido, restando os
da determinagao do fator de diluigao e da massa das aliquotas da
solugao a ser calibrada em atividade especifica. Tendo em vistaes
ta situagao o BIPM organizou para o primeiro semestre déste ano ,
uma comparagao internacional dos metodos de diluicao e de prepara
¢ao de amostras utilizandd o Co60. 0 objetivo da atual comparaggo_
e de grande importancia para os laboratéorios de metrologia de ra-
dioisstopos, uma vez que a maior parte dos trabalhos por eles de-
désenvolvidos requer a medida da atividade especifica de uma solu
950 radioativa, por ser esta a forma mais comum em que sao forne-

cidos os radioisatopos.

Em abril o LaboratSrio Nacional de Fisica da Inglater-
ra enviou aos laboratorios participantes as solucoes a serem cali
bradés. Foram diétribuidasvduas ampolas, contendo cada}qual qérca |
de 3g de solugao de CoClz. Em uma delés a atividgde da solugaogra
de»cérca de 80 uCi/g - soluggo forte - e na outra, de cérca de 4
uCi/g - solugao fraca. No Laboratdrio de Metrologia Nuclear do IEA

as determinacoes da massa das aliquotas e do fator de diluigao ba



searam-se no método do picnometro de polietileno. A medida da ati

60

vidade absoluta do Co =~ foi feita utilizando-se o método de coin-
cidencia 4mp-y. Bstes métodos sao descritos em outros trabalhos

desta publicaggo.

A figura 1 mostra o esquema utilizado para a prepara-
¢ao das diluigoes e das amostras da solugao forte. No caso da so-
lugao fraca o esquema se simplifica, uma vez que a soluggo radio-
ativa e transferida diretamente da ampola para dois picnametros s

preparando-se 10 fontes com cada um deles.

Os resultados obtidos pelo IMN do IEA figuram na tabe-
la da figura 2. Na la. coluna os Rdi ja sao as atividades de cada
fonte, calculadas em computador a partir dos dados do sistema ...

4mB-y. No caso da solugao fraca os R,, referem-se a solugao origi

di

nal, e no caso da ferte, as solugoes diluidas. Os o_, sao os des-

vios quadraticos medios ponderados das fontes de umidmesma dilui-
cao. Sao da ordem de 0,4% e constituem o maior erro. ﬁstg e devi-
do principalmente a imprecisgo na determinaggo da massa, mas in-
clui também a estatistica de contagem e a instabilidade do siste-

ma eletronico.

0 mais significativo déstes resultados para'é compara-
gao internacional de 67 & o confronto de c; e oy . oL & o erro es
tatistico nas diluigoes, enquanto o e o erro estatistico no con-
junto de fontes, nao as considerando como elementos de diluigoes
diferentes. O fato de c; e c; serem da mesma ordem de grandezasig
nifica que o metodo de diluiggo nao introduz erro ap:eciével sen-
do /'este devido apenas a determinaggo da massa das aliquotas. De-
duz-se ainda que o metodo do picnametro'para a preparagzo de fon-
tes da origem a flutuagaes_tais que os desvios sao a todo momento
‘compensados, de modo que as medias finais pouco se alteram devido

a estas dispersoes (figura 3 e figura 4).

Os erros totais, estatisticos e sisteméticos, devido a

medida da atividade, da massa e do fator de diluigao, sao mostra-




dos na figura 5. Observa-se que o erro estatistico estimado no fa
tor de diluicao & cerca de 100 vezes menor do que o erro obtido a
partir dos dados. Isto se explica considerando que o erro estima-
do e obtido atraves de experiencias préevias que nao levam em con-
ta a flutuagao devido a determinagao da massa das aliquotas, en-
quando o erro a partir dos dados inclui esta flutuaggo que e a

principal responsavel pelo erro na média das diluigBes.

3

Nao tendo sido ainda oficialmenté divulgados peio BIPM
os resultados da comparaggg internacional, citaremos aqui o resul
tado da inter—comparagio preliminar do;.Co60 da qual participaramo
BIPM e mais dois laboratorios. 0 IMN do IEA teve oportunidéde de

receber uma ~ampola da referida inter—comparagao}

As atividades especificas obtidas pelo BIPM e pelo IEA

foram

BIPM 136,29 dps/mg
IEA 136,298 dps/mg

tendo sido estes entre os resultados dos‘Quatro laboratorios, os
dois unicos que coincidiram. Este fato_é baétante significativo pa
ra a comparéggo internacional de 67 qué visa os métodqs de dilui—
950 e de preparaggo de fontéé - pols os dois laboratarioé cujos re
sultados coincidiram utilizaram o método do picnametfo de polieti

leno.
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'Figura 1
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Figura

3 - Representacao grafica de atividade das
fontes de solugao fraca. Os erros indi
cados sao apenas devido a estatistica

de contagem. As duas retas representam
- )
as medias das duas partes.
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Figura 4 - Representagao grafica da atividade das fontes da
solugao forte. Os erros indicados sao apenas de-~

vido a estatlstica de contagem. As quatro retas
representam as medias das diluigoes.
- ERROS
ERROS ESTATISTICOS SISTEMATICOS
A partir ,dos Estimados % Estimados %
dados %
ATIVIDADE 0,036 ( odi) . 0,07
MASSA 0,040 ( Usd) 0,03 0,10
DILUIGAO 0,012'(0'5 ) 0,0001 0,002

Figura 5.




MEDIDAS ABSOLUTAS DE ATIVIDADES PELO METODO DE COINCIDENCIA 4mB-y.

RESULTADOS DA COMPARAGAO INTERNACIONAL DA MEDIDA

DE SOLUCOES DE Co60.

Dagmar C.C. Reis e Lais Pimenta de Moura

A vantagem principal do método de coincidencia  beta-
-gama consiste no fato de que, em principio, o resultado da medi-
da da atividade & independente das eficiencias dos detetores. En-
tretanto, este merito e as vezes contrébalangado pelas incertezas
em varias corregSes que devem ser aplicadas antes que a verdadei-

ra taxa de desintegragao possa ser determinada..

Serdo analisadas tais corregoes e as vantagens que se
obtem no metodo de coincidencias quando se utiliza na via beta um
detetor de alta eficiéncia intrinseca, como e o caso do contador
com geometria 4m. A maioria dessas correcoes torné;se despreéivel
em tal sistema, assim como os erros introduéidos, possibilitando
atingir uma alta precisao final nas medidas de atividades de ra-

"dionuclideos.

A equagao fundamental para o calculo da atividadé no
metodo &e coincidencias, supondo uma fonte puntual que se desinte
' gra segundo o esquema mais simples (um beta seguido de um gama) e
dada pela relacao entre o produto das taxas de contagem nos ca-

nais beta e gama e a taxa de contagem em coincidencia.

Pode-se generalizar esta formula para fontes extensas,
decompondo a fonte em elementos de volume e integrando as eficien
cias dos detetores para o volume total da amostra. Se pelo menos
um dos detetores e igualmente sensivel a tsdas as partes da fonte,
a relagao se simplifica. Obtém-se esta condigao quando um dos de-

tetores e praticamente 100% eficiente, por exemplo, o detetor be-
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ta sendo 47 para betas de alta energia.‘Por outro lado, se a fon-
te for de pequena dimensao, a eficiéncia do contador gama nao de-
pende praticamente do ponto de emissao, pois os fenomenos de ab-

sorgao e difusao na fonte sao despreziveis.

Outras generalizacoes podem ser feitas para esquemas de

~

desintegracao mais complexos.

Se ocorrer o fenomeno de conversao interna seguindo a
emissao beta num tempo curto comparado com o tempo morto do canal
beta, deve-se levar em conta nesse canal a contribuicao dos ele-
trons de conversao. O fator de corregao e diretamente proporcio-
nal ao coeficiente total de conversao interna (a), a probabilida-
de de detetar os eletrons de conversao no canal beta (sce)eaap:g
babilidade (1 - eB) de nao registrar o raio beta quando o eletron
de conversao e detetado. Como €e = 1, pois os eletrons de conver
s30 sao monoenergeticos, o e um valor normalmente pequeno e(l—eB)
_para contadores 47 e préximo de zero, o termo de correggo sera ex

tremamente pequeno.

- ' . ~ ] ] - - I ) .
0 metodo de coincidencias ainda e valido quando a emis
-~ - - . - . " ~
sao beta e seguida por varios gamas em cascata, sendo a eficien-

- ”~ ~ .
cia gama uma media efetuada sobre todas as energias do espectro.

Para is5t0pos que decaem por varios ramos de desintegra
gao as contagens em cada canal serao proporcionais as somatorias
-das. eficiéﬁcias'para cada ramo, levando-se em conta suas intensi-
dades relétivas. Por desenvolvimento apropriado chega-se a formu-
‘la indicada na figura 1, onde C € uma constante cujo valor depen-
de das energias aceitas pelo canal vy. Sendo‘fungao das condigaes
experimentais e do eéquema de desintegragao, o valor de C pode
ser medido para o dispositivo de contagens utilizado e pafa cada
radionuclideo. Também nesse caso o fator de correggo e pequeno pa

ra contadores 4m, devido ao termo (1 - eB).

0 fator C foi medido no sistema 4m B-y para fonte de

Co60, com um nivel de discriminacao de 250 KeV na via gama. O me-



todo consiste em variar ¢, cobrindo a fonte com folhas absorventes

B
de aluminio de espessura crescente. O grafico de

em funcao

e uma reta‘cujo coeficiente angular é NoC e a ordenada inicial No
(figura 1).

Nas condigoes fixadas no sistema, que sEo as normalmen-
te utilizadas para as medidas de atividade do Co60, seu valor, cal

culado por minimos quadrados, e de (- 0,7 ¥ 0,7) x 10-4.

Admitiu-se nas consideragoes anteriores, que os deteto-
res utilizados so respondiam as radiagoes para as quais €les sao
construidos. Na realidade, o cqnfador B pode detetar alguns gamas
e o contador y, embora nEovdetete as particulas B, devido Elespes—
sura das paredes, podeiregistrar os fotons de freiamento (efeito

bremsstrahlung).

A sensibilidade Y do detetor B introduz uma corregio da
da pela f5rﬁu1a indicada, quando a vié Y est5 regulada de modo a
aceitar so o pico fotoelétrico; nesse caso a probabilidade de coin
cidencia y-y & nula porque a energia dos raios espalhados & menor

que a energia inicial.

0 metodo mais obvio de medir éste fator que consistiria
em medir no contador beta uma fonte beta-gama de atividade conheci
da coberta com uma folha de espessura suficiente para absorver to-

dos os betas, modificaria ao mesmo tempo o valor de ¢ devido aos

. By?
eletrons produzidos pela interacao dos gamas com um absorvente de

tal espessura,

Tal fator foi medido (figura 2) entdo pelo método de cur

~ s AD 60 . P
va de absorgao em coincidencia para o Co = variando a eficiencia



beta por meio de absorvedores pouco espessos. O valor de €BY’ de~

terminado a partir do coeficiente angular dessa reta, € de .....

©,67 T 0,04) x 1072,

A analise da corregao devida aos fotons de freiamento,
mostra que tal fator e proporcional a probabilidade €¢ de um fo-
ton de freiamento éer emitido e detetado pelo contador gama, e a
diferencga entre a eficiencia 8, €g e a probabilidade €. de coinci
dencia entre o foton de freiamento e a particula beta que o produ
ziu. No caso dos betas de alta energia que produzem fotons de ener
gia suficiente para serem detetados no canal gama, Eg € €, sao
muito proximos de 1. Para os betas de baixa energia a probabili-
dade €c € muito pequena. Portanto em qualquer caso a correggo in-
troduzida seria desprez{vel. Os fatores ef e ec podem ser avalia-
dos, por meio de um emissor beta puro de energia conveniente, mas
na maioria dos casos procura-se eliminaf esta corregao aumentan-
do-se o nivel de discriminagso da via gama, de modo que os fotons

de freiamento nao sejam registrados.

Deve-se considerar ainda as corregoes instrumentais.Pa
~ N - - .
ra a correcao de "background' somente a via gama da uma contri-

buicao apreciavel,

A correggo devida a tempo morto deve ser considerada
em cada canal. O tratamento para stcanais beta e gama é€o usual,
no entanto para o canal de coincidéencias a analise dessa cdr;eggo
e bastante complexa. Por consideragoes e desenvolvimentos ‘apro—
priados, chega-se a formula convencional desta corregao na qual o -
tempo morto que aparece e o menor entre T, e TY desde que nEb ha-

B

ja associado ao canal de coincidencias tempo morto maior que'%30u

T -

Devido ao tempo de resolugao do circuito de coinciden-
cias e a largura finita dos pulsos na éua entrada pode haver no
canal de coincideéncias contagens devidas a eventos nao coinciden-

* -~ 3 -
tes. Essas coincidencias espurias devem ser descontadas da  taxa



total‘de coincidencias observadas.

Para isto devem ser conhecidos com precisgo os tempos
de resolugao do circuito de coincidencias, calibrando os valores
fixados na escala. O gréfico do produto das contagens nos dois ca-
nais em fungao de taxa de coincidéncias observadas sera uma reta

de coeficiente angular ZTR (figura 3).

Os fatores de corregao foram determinados para o Co-60

tendo em vista a comparagao internacional de medidas de atividade

desse radionuclideo.

0 valor dessas corregaes para o 0060’ bem como os erros
sistematicos por elas introduzidos no calculo da atividade est&:dg
dos na tabela da figura 4. Ve-se que os fatores sao muito proximos

de 1, pois as corregoes sao muito pequenas.

0 érro na medida da atividade devido ao tempo de resolu
¢ao e da ordem de 0,05%, supondo-se uma flutuagao no tempo de reso
lugao fixado da ordem de 10%. A corregao dependente do esquema de

desintegragao introduz um erro de 0,47 x 10“3

%. Supondo-se uma va-
riagao no tempo morto da ordem de 20%, o erro introduzido por essa
correcdo nao ultrapassa 0,05%. O érro devido a medida do tempo de

contagem e de 0,01%.

0 erro sistematico total na atividade 0,07%, & dado pe

- -~ -
la soma quadratica dos erros parciais.

Por outro lado, o erro devido a estatistica de. conta-
gens para medidas em coincidencia pode ser dado pelo desvio»quad;é
tico medio da media de varias medidas feitas para uma mesma fonte
ou pela formula de‘Campion e Taylor em fungao das efiéiéncias dos

contadores para uma contagem num dado tempo (figura 5).

0 tempo total de medida deve ser suficientemente grande
de modo que o erro estatistico seja bem menor quera soma dos ou-
tros erros. Usﬁalmente mantém-se o erro estatistico da ordem de ..

0,04%. '



f interessante notar pela analise da formula de Iy mais
uma vantagem da utilizacao de um contador 4 na via beta. Comparan
do os tempos necessarios para obter uma mesma precisao estatistica
ve-se que o tempo de contagem necessario com um contador de baixa
eficiencia & muito maior que para um contador de alta eficiencia

(eB = 0,97) como o 4mw.

Pelo método de coincidéncias 4B~y foi feita uma compa-
ragao internacional de medidas de atividades de solugoes de(hﬁo or
ganizada pelo BIPM, cujos resultados finais serao apresentados .
Além disso, foli feita uma comparagao prévia com o NPL, BCMN e BIPM
de uma solugao de Co60 e a dispersao obtida entre o Laboratorio do
IEA e do BIPM foi de 0,0067.

Figura 1



Figura 2
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CORRECDES E ERROS NO CALCULO DA ATIVIDADE

(0 )

Valor da _ |[Erro na ativi-[ Erro sistemd-
corregdo | dade devido 4| tico total %
corregio ¥
Corregéo devida ao 1,00508 0,05
tempo de resolugdo (Kr)
Corregao dependente do _
eaquema de desintegracaoi0,39999 0,000% 0,07
(1+Ke)
Corregdo devida ao
tempo morto (Ky) 0,99782 0,04

Figura &

Figura 5




RESOLUCAO E CALIBRACAO DE UM ESPECTROMETRO DE TEMPO DE V0O

QUE UTILIZA UM OBTURADOR PARA NEUTRONS LENTOS

Lia Q. Amaral, L.A. Vinhas, C. Rodriguez e S.B. Herdade

Um espectrametrovde tempo de voo que utiliza um "chop-
per" de fendas curvas para pulsar neutrons lentos foi construidonm
IEA. Os parametros do "chopper" foram escolhidos de tal forma que
a sua funcao de transmissao apresenta uma regiao quase planaem tor
no de 2 % numa rotagao de 12700 rpm. Um analisador TMC com 1024 ca
nais e usado para a medida dos tempos de voo que o0s neutrons levam
para percorrer a distancia conhecida do centro dolobturador ao de-
tetor de neutrons. O espectrametro pode ter uma distancia de voo
maxima de 3 metros e seu intervalo de utilizagio pratica vaide 0.8
a12 & . 0 limite inferior & determinado pela influencia do "back-
ground" de neutrons fépidqs e o:limite superior pela baixa intensi

dade de neutrons nessa regiao da maxwelliana do reator.

Um ima m5§e1, solidario ao rotor, e uma bobinaA fixa ao
suporte do "chopper" dao origem a um sinal que e utiliiadoparadig
parar o-analisador multicanal e tambem péra controlar a velocidade
do "chopper" dentro de 0.5%. As velocidades de rotagao utilizadas
vao de 2000 a 15000 rpm. A posigao do ima no rotor pode ser ajusta
da manualmenfe, de maneira que ele passe em frente da bobina fixa
exatamente no momento em:que o pulso de neutrons e formadp no cen-
tro do '"chopper'. Esta calibfagao do zero da escala de.tempo e fei
ta atravées da medida do tempo de voo de neutrons de comprimento de

onda bem conhecido.

A calibragao e a determinagao_expériﬁental dé resoiugao
em tempo podem ser feitas através da medida dos degraus de = Bragg

que aparecem na secgso de choque total de substancias policristali



nas como o Fe, Be, grafite, etc. Nessa medida, a resolugEo do es-
pectrametro afeta o degrau de tal maneira que a descontinuidade

vertical assume uma certa inclinagao e o degrau apresenta-se arre
dondado, surgindo o problema da determinaggo exata do ponto de ca
libragao e da relacao entre a resolugao e a largura observada do
degrau. Para solucionar este problema, os resultados obtidos expe
rimentalmente na medida do "cut-off'" do ferro, devido aos planos
(110), foram simulados num computador IBM-1620 para varias resolu
goes, a partir da secgao de choque total teorica calculada. Dessa
forma torna-se possivel calibrar e determinar experimentalmente a

resolucao do espectrometro com bastante precisao.

Com finalidade de obtermos uma calibragao do tempo ze-
ro independente da velocidade do "chopper' e simultaneamente para
determinagao experi iental da resolucao como fungao da velocidade
de rotacao, o’degrau (110) do ferro foi medido com o '"chopper' em
varias velocidades. Por ajustes sucessivos da posiggo da bobina
foi estabelecida uma reprodutibilidade do ponto de calibragao pa-

ra todas as velocidades do "chopper" dentro de 4 useg.

Para o calculo tearico da fesoluggo do espectraﬁetro
consideramos separadamente duas contribuigaes: uma que depende dos
parametros do '"chopper" e da geometria do sistema e outra devida
a espessura do detetor e a largura de canal utilizéda. 0 acordo ve
rificado entre a resolugao teorica e a experimental e bastante bom.
Para neutrons de 4.046 X_, com o "chopper" rodando a 10700 rpm ,
utilizando—se uma largura de cangl de 8 useg, um_dete;or BF3 de
uma polegada de espessura e uma distancia de voo de 1,5 metros, a

resolucao em tempo do espectrometro e de 2,5%.

OBSERVAQKO: Para maiores detalhes consultar "Experimental Study
of a Curved Slit Slow Neutron Chopper and Time~of~
-Flight Spectrometer', S.B. Herdade, L.Q. Amaral; C.
Rodriguez énd L.A. Vinhas, publicagao IEA nQ 136 (fe-

vereiro de 1967).




ARRANJO EXPERIMENTAL PARA ESTUDO DE SOLIDOS E LIQUIDOS

ATRAVES DO ESPALHAMENTO INELASTICO DE NEUTRONS LENTOS.

Lia Q. Amaral, Claudio Rodriguez, S.B.Herdade e L.A.Vinhas

Como consequencia da massa do neutron, aos comprimentos
de onda da ordem das dimensdes atomicas (1 a 5 8) correspondem enexr
gias da ordem dos centesimos de ev, como pode ser visto atraves da
relagao

A= h = 0.286 , com E em eve Aen3i.

As energias caracteristicas da microdinamica de solidos
e liquidos 530 dessa mesma ordem de grandeza. Portanto, transferég
cias de energia e quantidade de movimento entre o nmeutron e ésses
sistemas podem ser facilmente obserﬁadas, razao pela qual'o espalha
mento inelastico de neutrons lentos e um método importante no estu
do do comportamento da materia agregada. Podem dessa forma ser es-

tudadas propriedades nas quais o movimento e um aspecto importante.

Atraves da aﬁroximagzo de Born e utilizando o pseudo-po

tencial de Fermi, a seccao de choque diferencial para espalhamento

de neutrons lentos & dada por(l):
2 >
4o 2k @
i hde = b™ '=—' 5 (Q, w) - onde
k|

k' = vetor de onda do neutron espalhado
k = vetor de onda do neutron incidente
b = amplitude de espalhamento nuclear
S(a, w) @ a chamada "scattering law" e depende somente

~ -+
da transferencia de quantidade de movimento Q e
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da transferencia de energia w.

Na figura 1l vemos um esquema da reagao a ser estudada.
. - ~ )
0 metodo requer uma monocromatizacao inicial, para obtermos neu-
N - B ! -~
trons de uma unica energia incidindo na amostra e um espectrome-

tro para analise em energia do feixe espalhado numa certa diregao.

No arranjo experimental em fase de construgao no IEA,o0
chamado espectro de neutrons frios € usado como feixe incidente :
um filtro de Be policristalino refrigerado a temperatura do nitro
genio 1iquido transmite somente os neutrons do espectro Maxwellia
no do reator abaixo de 5 mev, pols a seccao de choque nessa ener-
gia (Bragg cut-off) varia abruptamente de 6 para 0.04 barns.

Na figura 2, a titulo de ilustragéo, reproduzimos re-

(2)

sultados obtidos por Larsson et al , com um arranjo desse tipo;

mostra-se a maxwelliana do reator e o espectro de neutrons frios.

A meia largura desse espectro transmitido é‘de 2 mev
oul X, o que e aceitavel quando medimos transferéncias de ener-
gia da ordem da energia térmica 0.025 ev. O método é_ inadeQuado
paré observaggo de pequenas transferencias de energia. O degrau
abrupto do Be ¢ uma das caracteristicas mais favoraveis do metodo,
pois pode ser.usado no estudo de alargamento da linha quase—elés—
tica, relacionado com fenomenos de difusao em liquidos e com fo-

nons de cristais.

A espessura de Be usada deve ser tal que praticamente
elimine neutrons termicos e rapidos e deve ainda tornar desprezi-
vel a influencia do proximo degrauvdo Be, de Secgao de choque mais
alta.

Na figura 3 vemos um esquema do projeto'do arranjo ex-—
perimental dentro do tubo de irradiagao. Os filtrés 556 colocados
dentro dé tubo de irradiagao de modo que a radiagao espalhada se-
ja absorvida na pr5pria_blindagem do reator, Um monocristal de

chumbpvqeve tambem ser utilizado como filtro para reduzir a alta
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radiaggo gama. Os filtros sao colocados num criostato que os man-
tém a temperatura do nitrogenio liquido, diminuindo-se dessa for-
ma a secgao de choque abaixo do cut-off, devida apenas a absorgao
‘e ao espalhamento inelastico, este fortemente dependente da tempe

ratura.

A espessura dos filtros foi escolhida a partir das me-
didas do fluxo de neutrons rapidos e de raios gama na face do ca-
rago. Com 40 cm de Be e 10 cm de Pb temos para as transmissaes:pg

ra neutrons de 0.005 ev ~ 0.60; para neutrons de 1 ev ~.6 x lO_15

4

para neutrons de 4 Mev ~ 10 .

Ha possibilidade de se colocar mais um filtro de Be de

10 em caso seja necessario, ou de aumentar a espessura do filtro
de Pb. |

Colimadores de ferro e chumbo definem a geometria do

feixe que apresenta uma area de 4 x 8 cm na posigio da amostra.

0 maior problema que teve de ser resolvido neste proje
to fol devido ao pequeno diametro do maior tubo de irradiagao,que
e de apenas 20 cm; isto dificultou bastante o projeto do criosta-

to, pois os filtros sao cilindros de 12 cm de diZmetro.

Para evitar um tubo extra de vicuo, e também para nao
perder intensidade, pretendemos que todo o tubo seja evacuado. Em
volta do tubo existe uma pelicula de agua, para blindagem. O va-
cuo conseguido foi de 5 x 10—5 mm Hg, o que & suficiente para ma-

nutenggo da temperatura do nitrogenio liquido.

Foi feita uma porta especial, de maneira que a espessu
ra de chumbo a ela correspondente esta sempre preéente‘no feixe pa
ra sua melhor definigao, e apenas um orificio da area do feixe pPo.
de ser aberto ou fechado por agao externa; a blindagem na  parte
restante da abertura final do tubo de irradiagao sera de parafina

borada.

A figura n? 4 mostra a parte externa do projeto.A orien
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tagao da amostra pode ser ajustada e toda a mesa da amostra corre

em trilhos, podendo ser variada sua distancia a saida do reator.

A analise em enmergia dos neutrons espalhados sera fei-
ta por um espectrometro de tempo de voo de 3 m de distancia de voo,

utilizando o chopper de placas curvas construido e em operagéo

atualmente(B) em outro arranjo experimental. Um banco de 10 dete-

tores de He” a 2 atmosferas de pressao sera utilizado, de eficien

cia 3 vezes maior do que os BF3 convencionais. Angulos de 200 a
909 poderao ser analisados.

Nessa geometria o espectrometro tera uma resolugao de
2.5% em tempo na posiggo do degrau do Be.

Desta parte externa apenas a mesa da amostra e a estru
tura do tubo de voo ja estao terminados no momento, assim como os

testes preliminares com os detetores.
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MEDIDA DA SECCAO DE CHOQUE TOTAL DO FERRO

POLICRISTALINO PARA NEUTRONS LENTOS

A

Laercio A, Vinhas, Silvio B. Herdade,

Claudio Rodriguez, Lia Q. do Amaral

Utilizando-se das facilidades oferecidas pelo espectro-

(1)

metro chopper tempo de voo que se acha‘instalado em um dos ca-
nais experimentais do reator do IEA, mediu-se a secggo de choque
total de uma apoStra de ferro policristalino pafa neuﬁféns'no4in -
tervalo de comprimentos de onda de 0,7  a 5,5 R (0,15 ev a 0,0025

‘ev).

A finalidade da medida € o estudo da transmissao’de neu
trons atraves de amostras poliéristalinas; escolheu—se o ferro de
vido a diversos fatores, tals como o fato da secgao de choque para
0 mesmo nao ter sido medida com boa resolugao nessa regiao; a faci
lidade de obtengao da amostra; o fato do ferro apresentar espalha-

mento magnetlco.

A medida foi feita utilizando-se o arranjo experimental
mostrado na figura 1 onde vgmos o chopper instélado junto a saida
do canal experimental; sao usados trés definidores para o feixe de
cadmio e 550 indicados na figura.pqr Sl’ 82 e S3; o detetbr usado
e um BF, de 12" x 1" colocado a uma certa distancia conhecida do
chopper e paralelamente ao eixo de rotagao do mesmo; um BF3 de bai
xa eficiéncia é colocado no feixe entre a saida do reator e o chop
per e sérve‘para monitorar é intensidade do feixe; a apélise de
tempo de vSo, isto é, do tempo que o neutron leva pafa percorrer
a distancia que vai do éhopper ao detetor & feita‘atrayéé de um ana
lisador'ﬁulticanal- nesta figufa podemos Ver ainda qﬁe a émostra
e colocada proximo ao detetor a fim de se evitar espalhamento em

pequenos angulos.



Os resultados experimentais obtidos utilizando-se uma
amostra de ferro de pureza p.a. (da Carlo Erba) com graos medidos
ao microscopio da ordem de um micron, sao mostrados na figura 2 on
de também vemos os dados do "barn book", BNL-325, que sao indica-
dos por circulos pretos. Na figura nota-se que’ha\uma boa concor-
dancia entre éstes resultados e os nossos nas regioes onde o efei
to da resolugao e pequéno, entretanto nas regices onde este efei-
to & maior os nossos dados como foram obtidos com rgsolpgao me-

lhor apresentam degraus mais abruptos.

Ainda nessa figura vemos a curva de secggo de = choque
total calculada teoricamente incluindo as seguintes secgoes de cho
que:.absorgao, espalhamentos coerente elastico, incoerente elasti

Py - . - - :
~co, incoerente inelastico e coerente inelastico.

a) absorgao - alsecgio de choque de absorgao fol assu-
mida como sendo proporcional ao comprimento de onda
do neutron e seu valor na energia termica féi toma~-
do como 2,53 ha 0,06 barns que e o valor tabelado no

"barns book', BNL-325.

As secgoes de choque de espalhamento foram calculadas
a partir de expressoes deduzidas utilizando-se o pseudopotencial

de Fermi e a aproximagao de Debye.

3

b) espalhamento coerente elastico - a secgao de choque

para o espalhameﬁto coerente elastico foi calculada

(2)(3)(4) |

utilizando-se a formula abaixo

(FZ d j e—2w

d > A/2 .
h,k,1

elas - N AZ

coer = 2C )h,k,l

' ’ ) - - . - -
onde: N - numero de celulas unitarias por centimetro
cubico

C - numero de atomos por celula unitaria
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A - comprimento de onda do neutron

d - distancia interplanar da familia de planos

j - fator de multiplicidade

"h,k,1 - Indices de Miller da familia de planos

F - fator de estrutura que para cristais cubicos
de corpo centrado como & o caso do ferro; e
dado por o
F = éb para htk+l par
F = 0 para htk+l impar

sendo b a amplitude de espalhamento que

para o ferro e b = 0,951 x 10_12‘cm(3)
-2w

e “"'- e o fator de Debye-Waller que leva em con-
ta o movimento dos atomos em torno das suas
posigaes de equilibrio no cristal, sendo

2

wey g | pt A

Mk8d
onde M = massa do elemento

8 = temperatura do Debye que para o ferro e

6 = 4209K
e/T
Ag(l)z' ——-—B———'dB
0 eB -1
0

c) espalhamento incoerente elastico - a secgﬁo de cho-

que para este espalhamento foi calculada utilizando-

2)(3) (&)

-
-se a formula

2

elas _ AT _ B 2
Oie = 9 L} Y (L -exp (- Y/ ):]



,
~i2h 1 9
Y“Mke ':4+A(T):|v

onde ci' ea secgao de choque incoerente do elemento ,
e que leva em conta a presenca de diferentes isotopos e spin. Para
o ferro o = 0,43 barns(3)

d) espalhamento incoerente inéléstico‘f a seccao de cho
" que para este espalhamento e calculadalcomo a 'soma
das secgoes para 0s processos envolvendb‘l,2,3,.. fo
-nons. Mas esta soma é muit¢ lentamente convergente .
Entao o que se faz e calcular é‘secégo de chodue in-
cbereﬁte total, pois embora esta soma seja lentamen-

te convergente, utilizando-se um artiffcio introduzi

do por Placzek que € o de rearranjar a soma em umasé
rie de potencias de (m/M) que e rapiuamente conver -

gente., Tal serie e

tot _ ' o I m 2 m,3]
oo = oy [1+ A (E) + 36,0 (B0 + e ()7 ]
_I _\E

t =3 x = \[—05

Os coeficientes para um grande intervalo de x e t foram
calculados por Stuart e Marshall e se acham tabelados no reiatario
UCRL—5568(4). A secgao de choque para o espalhamento incoerente ine
lastico & dada pela diferenga.

inel. total  elas.

g, = o - g

inc inc inc

e) espalhdmento coerente inelastico - a secgao de cho
que para este espalhamento e muito dificil de calcu-

lar, mas sabe-se que o comportamento desta curva de
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secgao de choque contra o comprimento de onda do neu
tron é semelhante ao da secgio de choque para o espa
lhamento incoerente inelastico, entao dentro de 10%

pode-se calcular o espalhamento coerente inelastico

substituindo,ci por o .
inel. o inel.
. c
g = - ag,
coer. o, inc.

onde 9. e a secggo de choque coerente para o elementoeq
Foram feitos programas em FORTRAN-II para se calcular§§
das estas secgoes de choque no computador IBM-1620-II. fistes pro-
gramas, alem de calcular para o ferro, servem para o calculo das

secgges de choque de qualquer substancia policristalina.

Alem desses espalhamentos nucleares calculamos também o

(5)

espalhamento magnético , isto €, o espalhamento devido a intera-
950 do momento magnético do neutron com o momento magnético do EQQ

mo.

Devido ao fato dos momentos magneticos em uma substan-
cia ferromagnetica terem uma orientacao definida o espalhamento mag

- -
netico e coerente.

Para se incluir no calculo o espalhamento magnético usa-
-se a mesma formula do espalhamento coerente elastico, apenas que
o fator de estrutura agora e igual a
2 2 2 2
Foo=Fuel 13 Fmag
sendo Fmag = 2p, sendo p a amplitude de espalhamento magnético e
é dada por )

2 , :
2)YSf
mc

P=(



onde ( £2‘) - & o raio classico do eletron

Y - momento magnetico do atomo

S - spin do atomo

f -~ fator de forma magnéticq caracteristico
dos eletrons responséveis pelo momento

magnetico do atomo.

Como a célula unitaria magnetica para o ferro e igual
a célula unitaria quimica, os degraus do espalhamento coincidem

com os do espalhamento nuclear.

A figura 3 mostra as curvas das seccoes de choque dos
espalhamentos incoerente elastico e inelastico e do espalhamento
coerente inelastico. Na figura 2 podemos ver estas tres seches
de choque somadas, e alem dessas as secgoes de choque de absorgao
e a secgao de espalhamento coerente elastico nuclear mais magneti

CO.

A pequena discordancia na regiao do ultimo degrau e de
vida a uma pequena extiﬁggo por causa dos tamanhos dos graos da
amostra, mas como a extinggo e proporcional ao comprimento de on-
da ao quadrado, em comprimentos de onda menores, este efeito se

5
.torna desprezivel.

A boa concordancia entre a curva de secgao de  choque
calculada teoricamente e a curva medida mostra a validade dos mo-
délos escolhidos para o calculo das diversas secgaes de choque |,
como tambem mostra que a escolha dos parametros do Ferro utiliza-

dos no calculo foi correta.
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SECCAO DE CHOQUE TOTAL DO UO. PARA NEUTRONS LENTOS

Claudio Rodriguez, Laercio A. Vinhas,
Silvio B. Herdade e Lia Q. do Amaral

Utilizando-se o espectrSmetro de tempo de voo-chopper,
(referéncia 1), foi medida a secgao de choque total do oxido de
uranio policristalino na regiao de energia desde .08 ev ate .0008

eV'

0 objetivo do trabalho e a determinagao da secgao de
choque total para neutrons lentos do 5xido de uranio processado no
" I.E:A., medida de interesse no projeto de elementos combustiveis

de reatores.

A amostra de UO2 usada provém do mesmo estoque de oxido
utilizado na construgao dos elementos combustiveis do reator sub-
critico RESUCO instalado no Instituto de Fisica e Matematica da Uni

versidade Federal de Pernambuco.

As fases de processamento do oxido, a partir das areias

monaziticas do Espirito Santo podem ser. esquematizadas da seguinte

forma:
AREEAS ADMINISTRAGAO DA Urdnio (Na.U.0.)
MONAZTTICAS - > ranto Nax%2%7
PRODUGAO DA MONAZITA
e 0.0 DIVISAO DE ~ NH,U50,
27277 - e (de pureza nuclear)
RADIOQUIMICA (IEA) ‘
— DIVISAO DE OXIDO  DE
427 * URANIO

METALURGIA NUCLEAR (IEA)




ARRANJO EXPERIMENTAL

0 arranjo experimental utilizado nas medidas & visto
na figura 1, cuja descrigao e caracteristicas j5 foram amplamente

discutidas (referencia 1).

Nesta medida devido o interesse em se efetuarem medi-
das em regioes de energia muito baixas (0.0008 ev) onde a intensi
dade de neutrons e baixa, foi usado um detetor de He3 de 2 atmos-
feras que apresenta uma eficiencia tres vezes maior dé qué 05 con

vencionais BF3.

_ A amostra de oxido de uranio consiste de umé pastilha
cilindrica, de 3,2 cm de diametro e 1,0 cm de altura, sihtefizada'
“a'IAOOQC_pela Divisao de Metalurgia Nuclear do IEA, apresehtando
~uma densidade de 10,45 g/cm3.

SECGAO DE CHOQUE DE ESPALHAMENTO COERENTE ELASTICO

, ;Admitindo-ée para o UO2 a temperatura ambiente, uma
estrutura cristalina do tipo fluorita (Can) com uma constante de
re&e a = 5,47 8;‘admitindo—se tambem a amplitude de espalhamento

- e temperatura de Debye do Uranio e Oxiganio respectivamente

6;85 xm10—2 cm

u ~12 (referencia 2)
0 = 0,577 x 10 cm '

a = 1649 K .

= 5270 K (referencia 3)

Admitindo Esses valores a seccao de choque de espalha
mento coé&ente elastico, devido a reflexao de Bfagg, podé ser cal
culada atraves da expressao:

| NXZ» hk1l . ‘
Ccoer = 3 Z \ MF" d ¢S} ) por )
elast’ dzs5 celula unitaria
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onde:

numero de celulas unitérias/cm3

]

comprimento de onda do neutron incidente
multiplicidade

espagamento entre os planos

oo 2 > =
|

fator de estrutura

O fator de estrutura para um cristal do tipo CaF2 depen
de do valor da soma dos indices de Miller h,k,1 dos diversos pla-

nos.

Para h + k + 1 = 4n, onde n & um numero inteiro, o fa-

tor de estrutura e dado por:

4n _ '
F =4 bu exp (- 2 mu) + 8 bo exp (- 2w°) ,

neste caso, os atomos de Uranio e Oxigenio espalham em fase, temos

uma reflexao forte.

Para k+k+ 1 =4dn b 1

lmi-

l— —
F =4b exp (-2uw) ,

somente os atomos de Uranio espalham, temos uma reflexao de inten-
sidade média.
+
Para h+ k+ 1 =4n - 2

pn To 4b exp (-2w)~-8b exp (- 2uw)
- u %P Yy o °¥P W’ »

os atomos de Uranio e Oxigenio espalham defasados, a reflexaoe fra
ca. |

< - e w_sao respectivamente
Tas expressoes mostradas Wy o )

os fatores de Debye do Uranio e Oxigénio (referencia 3).

\

RESULTADOS

Na figura 2 sao mostrados os valores obtidos experimen-—



talmente para a secggo de choque total do UOZ’ e mostrada também a
secgao de choque coerente elastica calculada através da expressao

I, (curva a).

A partir de 6,3 X a Unica contribuiggéipara a secgao de
‘choque total é a secgio de‘choque de‘absorgao do UO2 que admitin-
do possuir uma variaggo 1/v pode ser extrapolada, obtendo-se o va-
lor da abso}ggo do UOz‘na energia térmica. O valor encontrado para
0,025 eV foi de 8,2 barns, ligeiramente superior ao tabelado (7,68
barns, BNL 325),.

Somando-se a absorcgao extrapolada,os valores da secgao
de choque de espalhamento coerente elastico, obtém-se a curva b (fi
gura 2) que concorda com os valores experimentais obtidos, a nao
ser na regiEo de comprimentos de onda pequenos onde aparece uma ou
tra contribuigao para a secgao de choque total: a secgao de choque

de espalhamento inelastico.
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ESTUDO DA ROTACAO DE GRUPOS CH, EM MOLECULAS PARA MEDIDA

DA SECCAO DE CHOQUE TOTAL PARA NEUTRONS LENTOS

Silvio Bruni Herdade

Em muitos compostos, uma parte de cada molécula pode
glrar em torno de uma linha que liga esta parte ao resto da moléqg
la. Esta '"rotagao interna" é praticamente livre no dimetil-acetile
no CH3CECCH3, no qual um grupo metilico pode girar com relagao ao
outro, em torno do eixo que liga os atomos de carbono. Por outro
lado, no etano CHSCH3, por exemplo, existem fargas entre os grupos
metilicos que restringem a rotagao. Estas fargas sao governadas por
uma energia potencial que e uma funcao do angulo de orientacao mu-

tua dos dois grupos em torno do eixo que os liga (1)(2).

Uma das razoes péra o interesse na rotagao restrita em
moléculas & o estado insatisfatorio da teoria sobre as ofigens das
fargas responsaveis pela restrigao. Nao ha motivo para duvidar que
elas sejam devidas as interagoes coulombianas ordinarias entre os
eletrons e nucleos na molécula, mas nenhum tratamento satisfatorio
apareceu ate agora que permita calcular as alturas de barreira de
potencial "a priori', ou mesmo para atribuir suas origens a intera
gaes de van der Waals, de troca, de dipolo, de quadruplo, etc. Ca-
da uma dessas explicagaes foi aventada, mas sem sucesso convincen-
te na prediggo quer seja de valores numéricos, quer seja de carac-

teristicas puramente qualitativas (1)(3).

A rotagao restrita e, em geral, estudada por métodostqg
modinamicos, espectrometria de micro—ondas, ressonancia magnética
nuclear, espectroscopia Raman e de infravermelho, etc. Os mé:qdos
termodinamicos e a ressonancia magnetica nuclear se aplicam melhor

na determinagio de barreiras elevadas (maiores do que 3 Kcal/mol).



A espectrometria de microondas e o método que propofciona maior pre
cisao, mas e limitado a moléculas que apresentam um momento de di-
polo (2)(3).

Na espectrometria de neutrons lentos nao existem regras
de selegSo tals como aquelas que envolvem momentos de dipolo e po-
larizabilidades. Apesar de suas praprias limitagges, esta tecnica

constitui portanto um complemento para os demais métodos (4).

Para neutrons com energia En << kT (neutromns frios), on
de k & a constante de Boltzman e Tla'fémperatura absoluta da amos-
tra em estudo, o espalhamento inelastico envolve usualmente uma
transferencia de'energia das moleculas em estados excitados paraocs
neutrons. Como a secggo de choque do hidrogénio, para espalhamento

de neutrons é muito grande (o- = 80 barns), e quase to-

atomo ligado
da incoerente, os efeitos de interferencia no espalhamento por com
postos hidrogenados sao relativamente pequenos, sendo a componente
elastica praticamente constante. Para energias peguenas (<< 0,025
eV), o que corresponde a coﬁprimentoé de onda maibres do que 5 2 s
a seccao de choque de espalhamento total, por atomo de hidrogahio,

assume a forma:
g /H = a+b2
s

onde a constante a da conta do espalhamento elastico.

Os movimentos de baixa frequencia, como as rotagoes e
vibragaes torsionais, sao os que mais se evidenciam no espalhamen-
to de neutrons devido as baixas:energias envolvidas. Numa Sérieapgg
priada de compostos, os coeficientes angulares b , na expressao da
secgao de choque, podem ser correlacionados com as alturas das bar
reiras de potencial para rdtaggo interna nas moléculas (5). Conhe-
cendo-se estas alturas4para algumas das moléculas da serie e medin
do-se as‘seches de choque totais das mesmas, pode-se entao cons-
truir uma curva de calibragio que permite a estimativa de alturas

de barreira nao conhecidas, ou que apresentam discrepancias nos re



sultados publicados na literatura.

Utilizando-se o "chopper'" e espectrometro de tempo de
voo para neutrons lentos, instalado junto ao reator IEAR-1, do Ins
tituto de Energia Atomica (7), foram medidas as secgEes de choque

totais do nitrometano, acetona, acetato de metila e dimetil sulfo-

xido. A figura 1 mostra:o arranjo experimental utilizado. As amos
tras.liquidas tem uma espessura 2,5 mm e sao contidas em celulas

de aluminio de 70 mm de diametro, com janelas de 0,8 mm de espessu

ra.

A figura 2 mostra as secgaes de choque de espalhamento,
por atomo de hidrogénio, do nitrometano, acetona e dimetil sulfoi
do, no intervalo 5 a 10 X. A secgao de choque da acetona e apresen
tada desde 1 R. As secgaes de choque totais sao corrigidas para ab
sorgao de neutrons e divididas pelo numero de atomos de hidrogénio
na molécula, para se obter as seches de choque de espalhamento por
atomo de hidrogenio. As melhores retas que passam pelos pontos ex-
perimentais, a partir de cerca de 5 R, foram determinadas pelo me-
todo dos minimos quadrados ponderados. Os erros estatisticos nao
estao indicados nesta figura, para evitar confusao. Abaixo de 7 R
estes erros sao inferiores a 1%, podendo atingir cerca de 7% para
A =10 &.

Foram determinados os seguintes coeficientes angulares

jo*

Nitrometano CH,NO,, 12,9

Acetona (CH3)2CO 11,6
Dimetil Sulfoxido (CH,),50 8,0

0,6 barns/ -H
0,5 barns/ 2-H
0,3 barns/ &-H

1+ 1+ 1+

A secgao de choque do nitrometano apresenta um ligeiro
declinib em cerca de 8 R, devido ao espalhamento de Bragg, visto o
Nitrogénio apresentar uma secgao de choque para espalhamento coeren
te relativamente elevada. Bste acidente na secgao de: choque, que

indica uma ordem a curto alcance no liquido, foi confirmado em me-
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didas pfeliminares de distribuigao angular com o Difratometro de
Neutrons do IEA (figura 3). O pico na figura 3 corresponde a dis-
tancia de~= 4 % entre uma molécula e as suas vizinhas mais proxi-
mas. Com uma medida mais cuidadosa deve-se esperar um>pico corres
pondente as distancias inter-atomicas (distancias de ligagao) s
d=18,

A figura 4 mostra US/H vs A do acetato de metila. Nes-
te caso, os erros estatisticos estao indicados. O coeficiente an-

gular, obtido da mesma maneira descrita anteriormente foi:
+
(cH,),C0, 10,6 = 0,4 barns/R -H

Com os resuitados‘obtidos para os coeficientes angula~
res Q_foi‘construida uma curva de calibragao apresentada na figu-
ra 5. Nas ordenadas, em escala 1ogarftmica, temos os coeficientes
angulares das secéSes de choque de espalhamento por atomo de H ,
em barns/XrH. Nas abcissas, em escala linear, os ﬁelhores valores
das alturas das barreiras de potencial para rotacao interna dos
grupos CH3,‘em Kcal/mol, publicados na literatura. Os circulos va
zios correspondem a resultados obtidos por Rush e  colaboradores
" (5)(6), utilizando um:espectrometro de cristal. Os circulos cheios
correspondem aos nossos resultados experimentais. Uma curva deste
tipo, para os compostos metilicos ainda nao havia sido construi-
da. Pretehdemos estende-la ate cafcé de 6 Kcal/mol, com a medida
referente ao metil-cloroformio CH,CCl,. Os valores da barreira pa

37773
ra:este composto, publicados na literatura, apresentam grandes dis

crepancias. Medidas termodinimicas resultaram numa barreira de
| 2,7 Keal/mol, aohpasso que os resultados obtidos por ressonancia
nuclear magnética e espalhamento diferencial de néu;rons (filtro
de berilip + chopper) apresentam uma barreira de cerca de 5,8Kcal/
/mol. A medida da secgao de choque total para neutrons ira contri

bulr para um melhor conhecimento do valor numerico desta barreira.
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ESPALHAMENTO DE NEUTRONS LENTOS NO CHUMBO

- ’ *
Julio Leser e R.L. Zimmerman

No Imstituto Tecnologico da Aeronautica, de Sio Jose dos
Campos, foram construidos e orientados grandes monocristais de chum
bo para serem usados como filtros e monocromadores  de neutrons em
experiencias de interesse para a Fisica Nuclear e Fisica do Estado
Solido, que se realizam no Instituto de Energia Atomica de Sao Pau-
lo.

Com o objetivo de estudar propriedades dos monocristais
comd filtros, bem como as propriedades da transmissao de neutrons
lentos atraves de monocristais, policristais e 1liquidos, fizemos me
didas de seccao de choque efetiva total por atomo de chumbo para
neutrons de comprimento de onda de 1 a 10 R para o monocristal (di-
regSes 220 e 111 paralela ao feixe), para o po, e liquido (a tempe-
ratura de 4509 C).

Para a realizagao das medidas, utilizamo-nos das facili~
dades oferecidas pelo chopper - espectrometro de tempo de voo (1)
instalado junto a um dos canais experimentais do reator do IEA, 0

arranjo experimental e o mesmo ja descrito na referencia (2).

Os monocristais foram crescidos em cadinho de ceramica ¢b
tendo-se-os em forﬁa cilfndrica, com cérca de 12 cm de diametro e
pesando de 20 a 30 kg. A orientaggo foli determinada, medindo-se com
um goniometro Optico e um transferidor os angulos com que cada taru
go cilindfico reflete luz brahca, apas ter sido atacado por uma so-
1ug§o aquosa de acido nitrico na proporgio de 5:1. No processo po-

- ~ .
de-se observar tambem a presenga ou nao de mais de um monocristal e

* bolsista da CNEN
ambos os eutores s8o do ITA, Sio José dos Campos
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outras imperfeicoes. Sendo o chumbo um cristal cubico de faces cen
tradas, as diregoes de eixos 111, 110 e 100 puderam ser facilmen-
te determinadas, pela representagao grafica dos angulos de refle-
xao medidos, numa rede estereografica de Wulff. Nao se observou
qualquer direggo acentuadamente preferencial pafa o eixo de cres-
cimento, em éérca de 10 monocristais observados. A precisao des-

sas medidas e de cerca de 5 graus.

Um dos tarugos cilindricos monocristallnos fol cortado

aproximadamente em forma de paralelepipedo com faces paralelas a

planos 111, 220 e 422 com as seguintes dimensoces: diregao 111 -
- 9.05 cm; diregdo 220 - 8.83 cm; direcao 422 - 7.81 cm.

A secgao de choque total do chumbo é devida a soma das
secgoes de choque de absorgao, de espalhamento coerente inelasti-
co, e de espalhamenﬁo'coerente elastico ou de Lane-Bragg. O espa-
lhamento incoerente, proveniente da dependencia da seccao de cho-
que com o spin nuclear e a presenga de diversos i$5topos no cris-

tal que espalhém diferentemente, e desprezivel no chumbo.

A secggo de choque de absorggo o é proporcional ao

_ abs ‘
inverso da velocidade v dos neutrons. Considerando o valor tabela
do (3) de (170 t 10) milibarns para v = 2200 m/seg, temos queo_
e dada por uma reta de coeficiente angular (944 t 56) x 10-_2 ceee

barns/R, conforme a figura 1.

0 espalhamento coerente elastico, como se sabe, s0 ocor
re para neutrons de comprimento de onda tal que a condicao de

Bragg (A = 2d sen 8) seja obedecida.

No policristal os microcristais componentes acham—se
‘distrlbuidos caoticamente em todas as diregoes, e a331m, a secgao
de choque total dg espalhamento de Lane-Bragg para um dado cgmp;i
mento de onda & dada pela soma das‘con;ribuiQSés de todos os pla-
nos de distancia interplanar dpiy s-% ; dai so aparecerem descon-

tinuidades ou degraus nos pontos em que A = Zdhkl'
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Ja nos monocristais a condigio de Bragg pode ser satis-

vfelta somente para determinados comprimentos de onda, uma vez que

0s neutrons encontram cada plano cristalografico a um angulo fixo.
3 El

Fazendo com que a diregao de transmissgo seja a de um

eixo cristalografico de simetria, HKL, e facil calcular os angulos

thl entre o feixe incidente e os diversos planos hkl.
HKL )

0 angulo entre um eixo HKL e um plano hkl é dado por:

_ hH + kK + 1L
sen ghkl =

HKL \b2 + 1«12 \u? + &2 + 1.2

Sofrerao entao difragao de Bragg somente neutrons de comprimento de
onda X = Zdhkl sen Oy Os comprimentos de onda calculados coin-

. ~ HKL
cidiram com a posigao dos picos observados (figuras 1 e 2). O

alargamento dos picos € devido a estrutura de mosaico do cristal e
a efeitos de resolugao. Nos intervalos entre os picos, a secgao de
choque e devida somente a espalhamento inelastico e absorgao. As-
sim, sendo conhecida a absorgao, podemos obter experimentalmente a
secgao de choque de espalhamento inelastico. Devido aos efeitos de
resolugio, so podemos considerar os intervalos mais largos entre cs
picos, e assim nao e possivel considerar-se pontos para o espalha-

mento inelastico para A < 2 %, ‘como & facil observar-se nas figu-

ras 1 e 2.

Na figura 3 temos a curva de espalhamento coerente ine-
lastico + absorgao obtida experiméntalménte. 0s circulos cheios sao
obtidos da medida do monocristal na diregao 111 e os triangulos na
direcdo 220. Os circulos vazios sao os referentes ao policristal.
Os pontos em cruz sao os determinados experimentalmente por ......
McReynolds (9). A curva teorica foi calculada a partir da expres-
sao deduzida ﬁdr Marshall e Stuart (4)(5)(2) pafa o espalhamento
inelastico incoerente, aproximada para o espalhamento coerente. Os

mesmos consideram o espalhamento devido a troca de multifonons ado
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tando a expressao em serie em fungao de'% (inverso da massa do nu-
cleo) de Placzeck (6) e a aproximagao de Debye. A aproximagao de
Debye, de acardo com (5) s0 vale se escolhermos adequadamentezatqg
peratura de Debye (E), o que deve ser feito a partir do fator de
Debye-Waller. Segundo Chipman (7) considerando o fator de  Debye-
Waller determinado com técnicas de raio X, (5)=(98.5 - 0.045 T)9K,
onde T € a temperatura da amostra em 9K. Os Errds sao da ordem de
50K. Nao se considerando o termo de corregao devido a aproximagao
incoerente, o valor de (£) que melhor se ajusta aos dados experimem
tals e de 959K. |

Consideremos agora a secgao de choque de  espalhamento

coerente elastico para o policristal.

A curva teorica foi calculada considerando a mesma ex-
pressao usada em (2) para o ferro policristalino. Sendo porémochqg
bo um cristal cﬁbicq de faces centradas, o fator de forma F eigual
a 4b (b = amplitude de espalhamento), sendo que se os indices de
Miller hkl nao forem todos pares ou todos impares, F & nulo. Consi
deramos os valores tabelados:

b= .95 x 10712 cm?

a_(constante da réde) = 4.941 8
Considerando a temperatura ambiente de 297.59K, temos por (7):
(%) = 85¢K.

A curva experimental foi obtidé deéconténdo—se da sec-
gao de cthue total a de espaihamento inelastico somada a de absor
950. A diferenca entre as curvas teorica e experimenial pode ser
atribufida a: efeitos de resolugao do aparelho, extingao, Erroruigg

colha da temperatura de Debye.

A lérgura na meia altura dos triﬁngulos (figura 3) nos
da a resoluggo em varios comprimentos de onda: 0.190 & para A=5 8;
0.153 % para A = 3.5 8; 0.06 % para A = 2,8 2. A linha mais clara

nos da a curva teorica corrigida para efeitos de resoluggo usando
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consideragoes de (1).

A curva teorica calculada s6 & valida considerando-se
que os graos de po sejam menores que 1 micron (10). A amostra em
po por nos usada (chumbo granulado fino 99,99% puro, de Merck,Ale
manha) observada ao microscopio, apresenta graos cujo tamanho va-
ria de 2 a 80 micra, sendo a media de 10 micra. Levando em conta
que a extinggo cresce com Az e com a distancia interplanar (10)(1D),
como e facil verificar na figura 1, temos que, realmente o maior fa
tor de erro na medida de secgao de choque coerente elastica do Po
licristal & a extingao. O calculo teorico da secgao de choque afe

tada de extincao sera objeto de um trabalho futuro.

Na figura 4 temos a curva experimental da secgao de cho
que do chumbo 1iquido a temperatura de 7209K comparada a teorica
do so6lido a 3009K. Observe-se que mesmo no estado liquido o chum-
bo apresenta efeitos de coeréncia conforme o demonstra a forma da
curva na figura 1 aparecendo picos e degraus embora mais aplaina-
dos, sendo que o'comportamento do liquido pode ser comparado ao
do policristal. Aumentando-se a temperatura os picos e degraus ten
dem a desaparecer,:a secgEo de choque de espalhamento inelastico
aumenta, e a curva de seccao de choque tende a constante. Diminuin
do-se a temperatura, ao contrario, os plcos e degraus acentuam-se

e para a temperatura de 09K o espalhamento inelastico é nulo.

A propriedade dos policristais, de apresentar alta sec
950 de choque para neutrons raﬁidos e baixa para neutrons lentos,
apresentando um degrau acentuado, e que os torna Gteis como fil-
tros, em experiencias em que se deseja um alto fluxo de neutrons

- bad - A
lentos, e os neutrons rapidos sao indesejaveis.

Em um arranjo experimental para estudo de solidos e Li
quidos atraves do espalhamento inelastico de neutrons lentos que
esta sendo montado no IEA (8), sera usado um filtro de berilio po
licristalino refrigerado a nitrog@nio liqui&o, que & superior ao:

chumbo por sua baixa secgao de choque de absorcao (10 milibarns pa
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ra v = 2200 m/seg) e apresenta um degrau a 4 R. No entanto, o be-
rilio permite um alto fluxo de radiaggo gama que deve ser atenua-
do por motivos de seguranga na sala de experiencia. Por isso sera
usado além do filtro de Be, um monocristal de chumbo orientado com
o eixo 111 na diregao do feixe, reduzindo suficientemente a radia
gao gama e permitindo um alto fluxo de neutrons de A > 3 ) confor
me observamos na figura 1. A espessura do filtro sera determinada

por niveis de seguranga na sala de experiencia.
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AJUSTE DO CRISTAL MONOCROMADOR DO DIFRATOMETRO DE NEUTRONS

DO _INSTITUTO DE ENERGIA ATOMICA

Carlos B.R. Parente

, Num difratometro de neutrons, especial atencao deve ser
dada a escolha do cristal monocromador e principalmente‘é sua cor-
reta posigao em relagao ao feixe incidente de neutrons, a fim de
'se obter um feixe monocromatico uniforme e suficientemente intenso,

livre de contaminagoes de ordem superior.

A escolha do monocristal em questao, depende de diver-
sos parametros do aparélho, tendo-se optado pelo cristal de chumbo
orientado no plano (2,2,0), apos estudo minucioso feito no especq§

metro de cristal do I.E.A..

Posteriormente, o referido cristal foi transportado pa-
ra o difratometro, procurando-se reproduzir a situagao antes encon

trada.

Evidentemente este processo e pass{vel de erros, sendo
necessario um ajuste final. Entretanto, no nosso aparelho, o cris-
tal monocromador é totalmente envolvido por uma blindagem, impedin

do qualquer ajuste direto apos sua colocagao.

Para se contornar esse problema, construiu-se uma mesa
- ~ ~ .
goniometrica de controle remoto, utilizando-se tres movimentos in-

dependentes:

- Rotagao no plano horizontal, com eixo contido na in-
terseccao do feixe de neutrons do reator com o feixe

-
monocromatico.

Balanceio num plano vertical, com centro de curvatura

coincidente com a mesma intersecgao.
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- Translégao em um plano que depende da posigao dada pe

lo balanceio.

0 controle destes movimentos poderé ser feito por umpai
nel situado junto aos demais aparelhos, o que facilita sobremanei-

ra a tarefa do experimentador.

-~ ”~ - -
Com estes tres movimentos e possivel ajustar-se conve -~

nientemente a posiggo do cristal em qualquer momento.

A figura 1 ilustra esquematicamente o local destinado
ao cristal monocromador, situado na saida do 19 colimador,no "beam

hole'" do reator.

-
As setas mais escuras indicam os movimentos possiveis a

- - ° [
traves do comando eletrico, ao passo que as demais indicam os ajus

tes manuais.

Como o espago destinado ao sistema mono.romador é\éo gg.
niometro é bastante ex{guo, os moﬁimentos automaticos se limitam
ao interior do esﬁago cilindrico de aproximadamente 15 cm de diame
tro, indicado na figura, isso para preservar a integridade do cris
tal.

A figura 2 mostra uma fotografia do conjunto, onde apa-

recem a mesa, suporte da mesa e os receptores de torque.

0 movimento de translagao e realizado no pr5prio tampo

da mesa, atraves do receptor situado logo abaixo.
A figura 3 mostra o sistema decomposto em 2 partes,

0 conjunto menor e montado sobre os trilhos curvos do
outro conjunto. O movimento sobre tal trilho da ao sistema o que se

convencionou chamar de balanceio.

0 movimento de rotagao e realizado pelo receptor de tor
que maior, e e transmitido a plataforma circular sobre a qual se

apoiam os trilhos.

Alem destes ajustes, o sistema e provido de parafusos
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de nivelamento.

A escolha da posigao conveniente deve ser feita por ten
tativas, ajustando-se cada posigao para cada um dos movimentos, de

- modo que o feixe monocromatico seja maximizado.

A optimizagao e conseguida apas sucessivas anélises,sqg
do um metodo trabalhoso. Uma idéia do processo e dada na figura 4,
onde aparecem as curvas obtidas com o balahceio, a rotacao ("rock-
ing"), o deslizamento e ainda curvas obtidas com o deslocamento do
brago detetor em torno do zero do espectrometro. A numeracao das
curvas indica a ordem em que foram obtidas no processo de optimiza
gEo. A posigio final é indicada na propria figura 4. A figura 5
apresenta o conjunto mesa goniométrica - cristal monocromador de-

pois de ajustado.

B Para tornar mais facil este ajuste foi projetado um pai
nel com motores para glrar os transmissores de torque, indicadores
de voltas, limitadores de curso, etc diminuindo assim o tempo re-

querido para a optimizaggo.

Figura 1
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DETERMINACAO DO COMPRIMENTO DE ONDA DO FEIXE MONOCROMATICO
E CORRECAO NO ANGULO DE ESPALHAMENTO DA AMOSTRA
NUM DIFRATOMETRO DE NEUTRONS

.
C.B.R. Parente, K. Harada, Y. Koishi, R.G. Wenzel( )

Un difratometro de neutrons & ccnstituido, essencialmen
te, de um monocromador e de um sistema detetor dos neutrons espa-
lhados pela amostra. O sistema detetor levanta a figura de difra-
¢ao da amostra, sendo esta intensidade dada em fungao do angulo de

espalhamento .

As posigSes angulares dos picos de uma figura de difra-
¢ao dependem nao so da estrutura cristalina da amostra, mas tambem
do comprimento de onda dos neutrons incidentes. Torna-se evidente
que se deve conhecer, com bastante precisao, tanto a origem dos ag
gulos de espalhamento quanto o comprimento de onda do feixe mono-

-
cromatico incidente na amostra.

Para determinarmos essa origem e esse comprimento de on
da, primeiramente procedemos ao ajuste preliminar estabelecendo o
mais exatamente possivel a origem dos angulos de espalhamento,atra

ves de uma curva de intensidade do brago.

Suponhamos que nesta primeira determinaggo a origem dos
angulos de espalhamento tivesse um erro B (figura 1). Todo pico de
difracao encontrado estara em um angulo 20% a partir desta "origem"
e nao em 20 a ?artir da origem verdadeira. Supondo B positivo, :is

to e, para o lado do deslocamento do brago detetor, teremos:

20 = 20% + B
B8 ’ B8
= Q% = = B
e* + 2 o 5

= 0% + a

(*) Agéncia Internacional de Energia Atdmica
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A figura de difracao (figura 2), obtida através de uma
‘amostra padrao de niquel, dando ao brago do deteﬁor acrescimos de
12 minutos e, a fim de conservar a geometria, acrescimos de 6 minu
tos a amostra, permitiu determinar 11 picos em posigaes que chama-

*
remos 29 292, etc.

l’
Cada pico corresponde a um espalhamento de Bragg  dado

por:

=2 d sen © ,
* % %
A=2dsen (6 +a) =2d (sen 8 cosa + cos 6 sena )

Como a determinagao preliminar da origem foi a melhor

- -
possivel, a e bem pequeno e portanto:

cos a ~ 1 sen o ~ o (o em radianos)

assim

* *
A=24d (sen ® + o cos 6 )
Chamando

‘ o
2 d sen ©
’ *
2'd cos @

]
<

tem-se

y= A-ax

- -~ .
que e a equacao de uma reta com coeficiente angular -o e inter:-

secgao com o eixo das ordenadas A.

) gréfico dos picos em escala ampliada apresenta prSti—
camente a forma trlangular de modo que tragamos duas retas de cada
pico atraves de um programa de ajuste de retas pelo metodo dos mi-
nimos quadrados com o computador IBM 1620 e obtivemos assim os an-
gulos 91, 2, etc e pudemos calcular os pontos da figura 3. Com no

va aplicagao do programa tragamos finalmente a reta de calibragao.

Esta reta de calibragao forneceu os valores:
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A= 1,1014 & a =00 1' 50"

Calculamos ainda o angulo de Bragg do sistema monocroma

dor: M = 189 23° .

feixe ,
monocromalico

amostra

Figura 1
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ESTUDO DA RESOLUCAO E INTENSIDADE DE UM DIFRATOMETRO DE NEUTRONS

K. Harada, C.B.R. Parente, Y. Koishi

Como parte da calibracao do difratometro de neutrons re
centemente instalado num dos canais experimentais do reator do Ins
tituto de Fnergia Atomica de Sao Paulo, foi feito um estudo de sua

—~ -
resolucao e sua intensidade para amostras cristalinas em po.
- A -~
Estas dependem de varios parametros:

- divergencias angulares dos colimadores
~ funcgao de transmissao ou reflexao do cristal monocro-
mador

- angulo de bragg do cristal monocromador.

- -
Alem disso, variam com o angulo de espalhamento na amos

tra.

Expressoes gerais para a largura total do pido de difra
gao, a meia altura, e para a luminosidade em fungao dos pargmetrqs
do aparelho e do éorrespondente angulo de espalhamento na amostra,
foram desenvolvidas por Caglioti et al (Nuclear Instr. and Methods,
15, 155 (1958). |

ARRANJO EXPERIMENTAL

Os colimadores, tipo Soller, foram construidos de manei
ra a oferecer variagoes em suas divergencias angulares, tendo as

-
seguintes caracteristicas:

- 19) colimador, situado no feixe do canal experimental:
constituido por laminas de bronze-fosforoso de 999 mm
de comprimento, sendo a area da secgao reta do feixe

igual a 2" x 2".
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~ 20) colimador, situado no feixe monocromatizado:
de constituicao identica a do 19 colimador, tendo 279

mm de comprimento.

~ 30Q) colimador, colocado no feixe difratado, em frente
ao detetor: constituido de placas de bronze-fosforoso

cadmiado de 300 mm de comprimento e mesma area.

0 mohocromador & monocristal de chumbb, orientado em (2,
2,0), por transmissao, com angulo de Bragg igual a 18923', sendo o
comprimento de onda dos neutrons do feixe monocromatico igual a
1,102 2.

Como o objetivo do trabalho e a calibragao do difratome
tro, foi escolhido como amostra padrao o n{quel, cristal cubico de
faces centradas, cuja figura de difraggo e bem definida, prestan-

do-se bem para o caso.
- o ’
Caracteristicas:

- niquel em p5 compactado
transmissao: 43%

- dimensoes: 7 mm x 51 mm x 65 mm.

O'difratametno en estudo, permite medidas para 'angulos
de espalhamento ate o valor 128024', o que para o caso do niquel ,

da uma figura de difragao com onze picos.

Foram obtidas figuras de difragao para 3 combinagoes de

colimadores:

(X.l 0.2 (13
0,3499 0,4770 0,5920
B 0,3499 0,4779 1,1829
0,3499 0,9510 1,1829

onde

a; = diverggncia angular do i-eésimo colimador (i=1,2,3)
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A figura 1 ilustra as tres figuras de difraggo, notan-

do-se a variagao da intensidade.

0 caso C, e o que apresenta a maior intensidade. Entre-
tanto, observa-se que paralelamente ha um aumento na largura do pi

co, 0 que representa uma perda de resolugao.

A figura 2 mostra a variagso da lérgura de cada pico em
sua altura média, em fungao do correspondente angulo de espalhamen

-~ E -
to, havendo boa concordancia com a curva teorica.

Nota~se que quando aq e aumentado, mantendo-se constan~
tes os demais, a resolugao praticamente nao se altera para angulos
de espalhamento elevados, o que muitas vezes e conveniente, pois a

intensidade melhora consideravelmente.

-
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CURVA DE RESOLUGAO po DIFRATOMETRO
DE NEUTRONS
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CAMARA DE FISSAO DE MULTIPLAS PLACAS PARALELAS

Olga Y. Mafra e Fernando G. Bianchini

Devido as dificuldades em se encontrar comercialmente
camaras de fissao com as especificacoes convenientes a determinada
experiencia e tipo de arranjo experimental, foram desenvolvidas té_c_

: ~ - -~
nicas de construgao de camaras de fissao especiais.

Para nossas finalidades (medidas realizadas em feixes
paralelos de radiagad) as camaras devem ter plaéas paralelas de dié
metro superior a duas polegadas e conter maior quantidade de mate-
rial fissil possivel.

Fol escolhido para fixaggo do material nas placas o me-
todo de”eletroposigao. ﬁsﬁe'processo permite depositar quantidadeé |
de material superiores as obtidas'pelos processo de evaporéggo a
vacuobe simples deposiggo nas placas. A maior dificuldade eﬁcont;g
da foi a determinacao das condigoes ideais para elgtrélise,asquai§
apesar de serem encontradas na literatura (Koch, J. Nucl.Energy 2,
110; Deruytter, Nucl. Instr. and Meth. 7, (1960) 145; Gunter, In-
ternational J. of Applied Radiation Isotopes 15 (1964) 167) neces-

sitam ser empiricamente ajustadas em cada caso particular.

Essas condigoes se referem a: tipo de solugao, concen -
tragEo PH, tempo de deposigio, corrente, temperatura, forma de cuba,
forma e material do anodo, tratamento das placas antes e depois de

efetuado o deposito.

Com as tecnicas utilizadas conseguiu-se obter depositos
de UO2 da ordem de 2,5 mg/cm2 que é o maximo encontrado na litera-

tura sem que haja desprendimentb de material das placas.

~ - . . -~
A camara construida com as placas obtidas por esse pro-

cesso e do tipo flow, de placas paralelas, com uma distancia mutua
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da ordem de 1 cm. A camara possul um total de 13 placas das quais

7 foram usadas como anodo e 6 como catodo.

Massa total de uranio natural na camara e da ordem de
1,4 g. O gas inicialmente utilizado para as provas foi uma.mistura
de He + 1,3% de isobutano, sendo em seguida substituidd por umamis
tura de Argon + 3% de nitrogenio. fisse gas alem de ser obtido co-
mercialmente com pequenas impurezas de oxigenio e vapor d;éguazppg
senta a vantagem de manter a energia dos eletrons na descarga em
- torno de 1 eV, energia esta em que a secgao de choque de absargio

de eletrons pelo oxigenio apresenta um minimo.

A eficiencia total da camara acoplada ao sistema de con
tagens; com discriminaggo das particulas alfa, foi determinada num
feixe de neutrons térmicos, provenientes do reator apos a reflexao
por um cristal de chumbo cujo fluxo foi determinado ' (Léboratario
de Metrologia Nuclear do IEA). A eficiencia do sis:ema e aproxima-

damente 0,5% (massa de uranio 235 é de 9,8 mg) .

No trabalho (publicacao IEA N9 145) os autores apresen-~

-~ ”~ ~ - co <
tam todos os detalhes sobre as camaras de uranio e torio construi-

das.

As camaras de uranio e torio se destinam a estudos de
fotofissao com a finalidade de esclarecer alguns aspectos do proble

ma.



. 131 .

SOBRE A FORMA DAS LINHAS DE CONVERSAO INTERNA OBSERVADAS

EM ESPECTROMETRIA BETA

Francisco A.B. Coutinho e Achilles A. Suarez

Talvez a medida mais direta que seja poés{vel comveSpqg
trometros magneticos e a determinaggo das quantidades de movimento
relativas de dois grupos de eletrons monoenergéticos. Se dois de
tais grupos de eletrons monoenergeticos sao registrados em um es-
-vpectrSmetro, com todos os ajustes geométricos de fendas e etc, per
manecendo inalterados durante a medida, entao a razgo de quantida-
des de movimento dos grupos de eletrons pode ser formada com uma
precisao que e usualmente muito maior do que a precisgo com que
qualquer quantidade de movimento pode ser detérminada absolutamen-
te. Esta melhora na precisao e devido em parte ao fato Que as in~
certezas que influenciam a determinagao absoluta da quantidade de
movimento afetam cada grupo de eletrons aproximadamente da mésmav
maneira, de modo que as razoes das quantidades de moviment6<km elg‘
trons sao menos provaveis de estarem em erro do due as determina-
goes absolutas de quantidades de movimento. A melhora & tambem de-
vida em parte a consideraggo de que quando um grupo de eletrons mo
noenergeticos & registrado como um pico de contageﬁs por unidade
de tempo versus cémpo magnético, varios critérios existem para se-
lecionar aquela parte do pico que e identificada como ocorrendo em
um campo magnetico proporcional a quantidade de movimento do grupo

de eletrons.

Diferentes investigadores tem usado varios critérios s
%ais como o pe de alta energia extrapolado do pico, o ponto de in-
flexao do lado de alta energia do pico, o pico real, o pico extra-
polado, e muitos outros. De acordo com o espectrometro usado, e de

~ - . -
acordo com o metodo de seu uso, um criterio pode ser mais preciso
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do que outro.

A outra medida que se pode extrair de espectros de ele
trons sao suas intensidades. Da mesma forma como para o caso da
determinagao das quantidades de movimento a medida relativa de in
tensidades & muito mais precisa do que a medida absoluta. Aqui da
mesma forma os metodos variam muito de pesquisadér para pesquisa-
dor, contudo os dois principais métodos que se distinguem sao o
metodo planimétrico, onde se medem as sreas sob os picos, usando-
-se um planimetro e o método de integragao numeérica, o qual utili
za a forma analitica do pico obtida através do estudo da optica

”~
do espectrometro.

Deve-se lembrar aqui que tanto a posigao do pico como
a sua forma, quando se trabalha com espectrometria de alta resolu
gao, vao depender da largura natural da linha. Portanto deve—se
levar isto em consideragao quando derivar-se a expressao analiti-

ca da linha de conversao interna.

-~ . ~ .
_ Todas essas consideragoes foram feitas supondo-se uma
. - - ~ . -~
fonte fina, isto e, sua espessura e tal que nao afeta a resolugao

intrinseca do aparelho.

Quando utiliza-se fontes nao finas a resolugao e dete-
riorada e portanto tanto a posigao da linha como sua forma sao afe
tadas. O problema torna-se mais grave se lembrarmos que a forma

da linha e alterada de forma nao igual para energias diferentes.

~Para solucionar tais problemas estamos procufando adap.
tar a expressao de Betler Bloch para a perda de energia média . de
eletrons pdr unidade de compfimeﬁto no calculo de uma expressao
utilizavel -em computador a fim de automatizar o tratamento de da

dos.

“Em estudos preliminares utilizando dados obtidos no es
pectrometro de dupla focalizacao de Munique, o acordo obtido foi

razoavel indicando a validez das hipoteses feitas.
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ESTUDO DOS ELETRONS DE CONVERSAO INTERNA DO 162Dy OBTIDOS

ATRAVES DA REACAC (n,e )

.k
A. BHcklin , A.A. Suarez

A déspeito da alta qualidade dos trabalhos previos so-
bre o 162Dy, somente poucos estados excitados tem sido observados,
exceto para a banda do estado fundamental. Por esta razao foi deci
dido o estudo do 162Dy, atraves da reacao 161Dy(n,e_)162Dy usando
neutrons térmicos. O estado composto nesta reagao possui spin e pa
ridade 2+ ou 3+. Portanto fodos os niveis com spins até 6-8 sao

esperados ser excitados durante o decaimento déste estado composto.

0 espectro de conversao interna foi medido com um espec

(1

trometro de dupla focalizagao (iron yoke) de 50 cm de raio .

A fonte consistiu de um arranjo dé 20 laminas de 1,5 mm
dé largura tendo uma area total de 12 cmz. A esta fonte foi aplica
do um gradiente de potencial permitindo assim compensar o desloca-
mento. radial das laminas, relativo a orbita central. Quatro conjun
tos de fontes foram utilizados com espessuras indo de 0.2 a 2 mg/

~/cm2 utilizando material enriquecido em 90% de 161Dy.

0 espectrometro foi ajustado a uma resoluggo de 0.27 e
o campo magnetico foi medido e controlado com uma precisao melhor
do que uma parte em 104. 0 detetor fol um contador GM equipado com

uma janela de mylar (0.55 mg/cm ).

O espectro de conversao foi analisado de 160 a 1300 KeV
e a espessura da fonte foi escolhida de agardo com a regiao de ener

gia de modo a resolugao nunca exceder 0.3%.

* .. Comissfo de Energia Atdmica - Studsvik - Suécia
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Cerca de 60 linhas de conversao pertencendo a 46 tran-

, . 162 - - ;
si¢coes foram assumidas para o Dy. Alem disso, limites superio-
res para intensidades de linhas K foram de importancia na decisao’

da multipolaridade de mais 8 transicoes.

A calibracao de energia foi feita relativa a linha K
da forte transiggo 282 KeV cuja energia foi precisamente determi-

nada com o espectrometro de cristal de Risd.

Com os dados obtidos atraves das reagoes (n,e’ ) e (n,
gama) cerca de 90% da intensidade total das transicoes de baixa

energia puderam ser colocadas em um diagrama de nivel.

Juntamente com os dados de reagaes (p,p"), (d,d")(d,p)

e (d,t) 0'162

experimentalmente apesar de posteriores informagSes sobre a banda

Dy & um dos nucleos deformados, mais bem conhecidos

beta vibracional poderem ser obtidas atraves de reagoes com parti

culas carregadas.

De tais experiéncias deve tambéem ser poésivel obter me
lhores informagoes sobre vibragBes octopolares. Trabalﬁo teorico
adicional e necessario para explicar algumas caracteristicas do;
esquema de nivel, em particular o inesperado forte decaimenté‘pa—

ra o estado fundamental dos niveis de spin impar da banda K'= 2 .

fste trabalho sera publicado no Physical Review

REFERENCIA

1. N. Svartholm and K. Siegbahn, Ark. Mat. Astr. A33, (1964) -
n? 21.
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ELETRONS DE CONVERSZO DO Y°8Re APGS CAPTURA RADIOATIVA

DE _NEUTRONS

‘ A.A, Suarez
*
T.v. Egidy, W. Kaiser, H.F. Mahlein e A. Jones

0s niveis do 188Re j5 foram estudados atraves do decai-
mento radioativo do 188W bem como do decaimento isomérico do .....
l88mRe(l,2,3)

(4,5)

bem transicoes provenientes da captura de neutrons no 187Re foram

(6)

analisadas R

Mais recentemente isto foi feito novamente e tam-

Neste trabalho eletrons de conversao provenientes da cap

tura de neutrons pelo 187

&)

Re foram estudados com um espectrometro
de dupla focalizagao » O espectro de raios gama de baixa energia
foi tambem recentemente examinado por 0.W.B. Shult et al(g) em Ri-
sg e parte dos resultados ainda nao publicados nos foram gentilmen

te cedidos.

0s eletrons de conversao foram analisados de 0 a 800 KeV
de energia. As dimensoes da fonte eram de 1 x 8 cm2 e o contador
utilizado foi um tubo GM trabalhando com gés circulante e uma jane

la formvar (50 ug/cm ).

Os dados foram obtidos da media de sete serles de medi-
das e as linhas de eletrons foram ajustadas atraves da forma.&auma
linha teorica por um programa de computador. A calibragao de inten
sidade foi feita usando-se a intensidade de eletrons absoluta da
linha K 155.045 KeV do 1880s(9).

* .. Departamento de F{sica da Universidede de Munique - Alemanha
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Un total de 41 transicoes foi obtido sendo que 14 foram |
dispostas em esquema de nivel contendo cérca de 90% da intensidade
total.

Para o estado fundamental foi:-assumido o valor de I=1,

medido diretamente em experiéncia de feixe atamico(lo)

e paridade
negativa de acordo com S.B. Burson et 31(4). Isto concorda com o
que e esperado da Regra de Gallagher e Moszkowski assumindo que os
estados intrinsecos do proton e neutron sap 5/2+(402) e 3/2—(512)

respectivamente. Foram encontrados 2 niveis pertencentes a banda

rotacional sobre o estado fundamental.

0 nivel situado em 290,66 KeV”foi'assumido por S. B.

(4)

"Burson et al pertencer a uma banda'rotacibnal'K =1 com esta-
dos intrinsecos 5/27(402) e 7/27(503) para o proton e neutron res- .

pectivamente.

Um nivel por nos encontrado em 362,4 KeV com possiveis
spins 1 ou 2 e paridade negativa e um possivel candidato a segundo

nivel da banda K = 1~ suportado sobre o nivel 290,66 KeV.

A razao teorica entre os elementos de matriz reduzidos
das duas transicoes 362 KeV e 299 KeV que definem esses dois ni-
veis, & 0,557 enquanto que o experimental & (0,37 ha 0,04).

v Para os outros niveis nao foi possivel obter-se evidén-
cia tedrica do seu carater devido a falta de tratamento teorico ade
quado para nucleos impaf—impar e especialmente proximo a regiao 11
mite de nucleos deformados. Necessita-se tambem dados experimen -
téié obtidos atraves de reagoes com particulas cariegadas e excita
cao coulombiana a fim de melhor correlacionar os dados por nasvob—

ti&os.

Determinamos também a populagao do estado isomérico co-

mo sendo (3;0 t 0,5) por 100 capturas de neutrons.

~ Bste trabalho sera publicado no Nuclear Physics.
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REPRESENTACAO MATRICIAL PARA O CALCULO DE ABERRAGOES DE SEGUNDA

ORDEM EM OPTICA DE PARTICULAS PARA CAMPOS MAGNETICOS HOMOGENEOS

E INOMOGENEOS (n = 1)

A.A. Suarez e F.A.B. Coutinho

No cilculo‘das propriedades de sistemas magneticos para
analise da energia de feixes de part{cﬁlas carregadas, o procedimen

to analitico e demorado e tedioso.

(1)

Em analogia a optica geometrica Penner introduziu um

método matricial para calcular as propriedades de sistemas defleto
res magnéticos até aberragoes de primeira ordem. I. Takeshita( 2)
estendeu esse formalismo a segunda ordem em um movimento bidimen-
sional utilizando uma matriz 9 x 9 para um campo magnétiqo homogé-

(3,4)

neo. Posteriormente, K. Brown desenvolveu a teoria geral de

aberragaes de primeira e segunda ordens de magnetos defletores.

Desde que as trajetSrias de partfculas praximas ao eixo
central possam ser expressas por fungSes lineares, pode-se usar a
representaggo matricial para expressar a transformagao das coorde~-
nadas objeto para coordenadas imagem, analogamente a optica geomé—
trica. Usando tal procedimento, varios elementos defletores podem
ser acoplados rapidamente somente por multiplicagao de matrizes,fa
cilitando assim a analise das propriedades Bpticas finas do siste-
ma, bem como dispersgo e resolugao do sistema. fiste formalismo é
vantajoso. para computagﬁo digital das trajetarias de particulasqgg
do se tem sistemas complicados onde o calculo analitico & proibiti
vo. '

Foi utilizado por nos o formalismo desenvolvido - por K.

(4)

Brown no calculo dos elementos de uma matriz 12 x 12 estendida

ao movimento tridimensional de uma particula proximo a orbita cen-
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tral (orbitas paraxiais) em dois casos especiais: campos homoge~
neos e inomogereos (n = 1). Esta teoria foi também estendida para
pegas polares giradas em relagao a orbita central na entrada esqi
da do magneto, sendo contudo neste trabalho negligenciadb efeitos

de "fringing field" o que sera objeto de trabalho futuro.

fiste calculo faz parte de projeto de construgao de um

eSpectrometro beta a ser realizado em nosso Instituto.

fste trabalho se encontra na Publicacao IEA nQ 144,
abril de 1967.

REFERENCIAS

1. Calculations of Properties of Magnetié Deflections Systems.
-~ S. Penner, Rev. Sci. Instr. 32 (1961) 150.

2. Matrix Representation for Calculation of the Second Ofder
Aberration in Iron Optics. -~ I. Takeshita, Z. fiir
Naturforschung 21, 9 (1966).

3. First and Second Order Magnetic Optic Matrix Equations for
the Midplane of Uniform Field Wedge Magnets, K.L. Brown,
Rev. Sci. Instr. 35 (1964) 481.

4. A General First and Second Order Theory of Beam Transpbrt
‘ Optics, K.L. Brown, Proceedings of the International

Symposium of Magnet Technology, Stanford, California (1966).



. 141 .

2

ESTUDOS DO DECAIMENTO DO

*
S. Antman e H. Pettersson
Achilles A. Suarez

0 decaimento do 622n para 62Cu foi estudado usando-se um
espectrometro beta de dupla focalizagao ("iron yoke") para os es-
pectros de eletrons e positrons, e um detetor do estado solido ...

Ge(Li) para a medida da radiagao gama.

A atividade do zinco foi produzida bombardeando um alvo
de cobre natural com uma corrente de protons (0.2 pA) de 32 MeV pro

duzidos pelo sincrociclotron do Instituto Gustav Wener —‘Uppsala.

0 espectrametro Beta (p'= 50 Cm) fol ajustado para uma
resolucao de 0,25% em um angulo solido de 0,3%, :epresentapdp as-—
sim um compromisso entre resolugso e intensidade, enquanto 'que o
campo magnético foi medido e controlado com uma precisdo melhor do

que uma parte em 104.

0 espectro de raios gama foi observado usando-se um de-
tetor do estado solido Ge(Li) (RCA-SJGG-1). A resoluggo obtida foi

tipicamente de 4 KeV em uma energia de raios gama de 500 KeV.

Energias e intensidades relativas foram deduzidas do es .
pectro para as transicoes gama e linhas de conversao pertencentes
~ z 2 " ;

a esse decaimento. Um esquema de nivel para o 6 Cu com o spin e pa

ridade e proposto.

ﬁsse trabalho foi publicado no Nuclear Physics, volume
A94 (1967), n? 2.

* Instituto de F{sica de Uppsals, Suécia.
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'ESTUDO DA RADIACAO GAMA DEVIDA A CAPTURA NEUTRONICA

M.A.N. de Abreu

A analise da radiagao gama emitida na desexcitagao de
nucleos compostos formados pela captura neutronica, nos da iﬁformg
coes sobre a energia dos niveis_e as suas probabilidades de transi
gao. Os espectros obtidos podem apresentar dezenas de raias, mui-
tas das quais bastante proximas, o que torna sua interpretaggo bas
tante dificil, condigao esta que e agravada pela complexidade 'dos
pfocessos de intéraggo-da radiagao gama com os detetores emprega-

dos.

Varias técnicas tem sido desenvolvidas no intuito de au
mentar a eficiencia e a precisao na determinagao da energia géstes
niveis. Entre os diversos tipos de eSpectrSﬁetros escolhemos: um de
absorggo total,_qtilizando um cristal de NaI(Tl) com tres fotomul-
tiplicadorasl'e um detetor de estado solido. O primeiro apresenta
alta eficiencia e o segundo alto poder resolutlvo, vantagens que po.
derao ser somadas usando-se um circuito de c01nc1dencia do tipo

Hoogenboom, quando do estudo de cascatas gama-gama.

0 numero de nucleos que poderao éer estﬁdados & bastan-
te grande devido a possibilidade de utilizar dois arranjos experi-
’mentéiS' um com o alvo coldcado na regiao de maior fluxo do rea-
torz, que permite o estudo de materiais de balxa secgao de choque
e apresenta uma relagao 51na1 - radiacao de fundo bastante alta; o
outro com o alyo colocado externamente ao reator, o que possibili-
ta médidas de coincidencia e bofrelagao angular.

Apresentamos os espectros ObtldOS na anallse da -radia-

48

gao gama emitida nas reagoes 27Al (n,Y) Al e Ti (n,y) T1 utili

zando o arranjo de geometria interna no caso do Al (figura 1) e ar
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ranjo de~ge6ﬁetria externa no caso do Ti (figﬁra 2). Ambos espec-
tros foram feitos com um detetor de Ge(Li) de 2 mm de compensagao,
por nés'eléborado, o qual apresenta uma resolugao de 17 KeV nas
11nhas do Co (figura 3), tendo sido utilizados o pre—ampliflca—
dor 101 e o amplificador 201 da ORTEC

Presentemente estamos elaborando um detetor de Ge(Li)
com 8 a 8,5 mm de compensagao, o qual apresentara uma maior efi-
ciencia com relagao ao atual.

REFERENCIAS

1. Publicagio IEA n® 108 e Nucl. Instr. and Meth. 32 (1965)
204,
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EMPREGO DE DETETORES DE ESTADO SOLIDO NA DETERMINACAQ QUANTITATIVA

DE MISTURAS DE RADIONUCLIDEOS EM MATERIAIS BIOLOGICOS

M.A.N. de Abreu e  J. Kieffer

0 elevado poder de resolugao dos detetores de estado so
lido, que em determinadas circunstancias pode chegar a ser de al-
guns KeV, veilo ampliar no campo biongico o emprago de tragadores
multiplos, ainda que de energia caracteristica muito pr5xima. Exem
plo tipico e dos mais correntes @ o caso do uso da albumina sérica‘
radioiodada (1311, 364 KeV) e do cromato de sodio (51Cr, 320 Kev )
utilizados na determinagao da volemia, pela simultanea medida do
volume plasmatico (radioalbuminé) e da massa eritrocitaria (radio-
cromato). Na figura 1 podemos ver o especiro apresentado por uma

mistura dessas duas substancias.

Outro campo de emprego de tais detetores seria a simul-
tanea determinagao dos espagos sodio (2 Na), bromo ( Br), potas-

sio ( K) a par do volume sangulneo (131 51

). Esta situagao
era outrora resolvida pelo emprego de radionuclfdeos de vida curta
e pelo escalonamento no tempo das determinagoes de tal forma a nao
haver interferéncia de um radiolsdtopo com outro. fste fato levava
a determinagSes que se completavam no espago de sete a oifo,dias ’
durante os quais era necessario admitir uma conétﬁncia ’das.coﬁdif
goes metabolicas, aceitagao esta, que por certo nem sempre era bio
15gicamente verdadeira. A possibilidade de se realizar simultanea-
mente medidas dessa natureza apresenta vantagens obvias, e & bas~
tante clara na figura 2 que apresenta o espectro da referida mistu

ra, com excegao do Br,

As presentes medidas foram feitas com um detetor de

Ge(Li) por nos elaborado e que apresenta 17 KeV de resolugao nas

linhas do CoGo.
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