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RESOLUÇÃO DQ. ESPECTRÔMETRO DE CRISTAL DO IEA E MEDIDA 

DA RESSONÂNCIA DO IRÍDIO (E^ = .654 eV) 

R. Fulfaro e R. Stasiulevicius 

Foi estabelecido um programa de medidas do alargamento de 

Doppler, nas ressonâncias 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 ressonância, ou seja: a resolu 

cão do apaiêlho, o alargamento de Doppler e a contaminação de re­

flexões de ordens superiores do cristal. 

Para estimar estes efeitos, escolhemos a ressonância do 

Irídio, na energia E q « 0.654 eV, por ser bem estreita e ainda por 

se possuir Ir de alta pureza, o que proporciona boa precisão na me. 

dida da secção de choque total para neutrons. 

Inicialmente construimos pela expressão de Breit-Wigner de 

1 nível a curva teórica da ressonância do Irídio, acrescentando ato 

da a contribuição l/v das ressonâncias afastadas. Para o cálculo f£ 

ram considerados os parâmetros medidos com grande precisão por H. 

H. Landon (1955)^ e confirmados por J. Brunner (1966). 

Para considerar o alargamento de Doppler, resultante do 

movimento térmico dos átomos da amostra, baseamo-nos na teoria ela 

borada por Lamb que nos apresenta a seguinte expressão para o efei^ 

to 2: 

(D cr(E, i>) = a O ( E O / E )
1 / 2 *(x,t) 

onde o"Q é a secção de choque no pico da ressonância E q e E é a ene_r 

gia-do-neutron. 
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i|>(x,t) é a chamada In tegra l de Doppler que ê dada por es. 

ta expressão: 

K x , t ) = — = dy 
\hrt J 1 + 

onde 

2 (E - E ) 2 (E - E ) 
o r o , A x z x = = ; y = = ; t - ( - ) 

onde T e a largura t o t a l da ressonância na metade do máximo. E e 

a energia correspondente a um V f que é a velocidade do neutrón in 

cidente r e l a t i v a ao núcleo a lvo . A é a largura do Doppler, e para 

um gãs l i v r e v a l e : 

A - 2 \ ^ 

> M 

k TE 

onde 
m = massa do neutrón 

M - massa do núcleo 

k = constante dos gases 

T = temperatura r ea l da amostra. 

Esta mesma teor ia mostra ainda que se a amostra ê um so­

l i d o e a condição T + A > 20 for s a t i s f e i t a , onde 8 é a tempera­

tura de Debye, pode-se ap l icar as mesmas expressões, porém subs­

t i tu indo em A a temperatura r e a l , por uma temperatura e fe t iva de­

f in ida por Lamb. 

No caso do I r í d i o T'_ - 1.04 T 

A in tegra l de Doppler f o i calculada para os valores que 

se aplicam na ressonância do I r , com o a u x í l i o do computador IBM, 

1620 do.IEA, bem como também o f o i o o(E,iJ>). 
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Esta secção de choque a(E,i|>) seria medida se tivéssemos 

neutrons puramente monoenergéticos de energia E. 

Para esta situação ideal a transmissão através de uma amos 

tra é dada por: 

T(E,i|i)-.- exp [> Na (E,i|/)3 

onde 

N é o número de átomos por barn da amostra. 

Contudo, na pratica nao é possível se ter esta condição 

de feixe monocromático e a resolução instrumental afeta a transmis 

sao esperada, do seguinte modo: 

(2) T E - ° 
/ T(E, ) R(E' - E) dE 1 

J~ R(E 1 - E) dE' 

onde 
R(E' - E) e a função resolução do instrumento. 

Esta função R(E' - E) provêm da expressão que representa 

a probabilidade de um neutrón passar pelo 19 colimador ser refleti 

do pe! 

seja: 

3 
do pelo cristal, passar pelo 29 colimador e atingir o detetor , ou 

0,'b 

J(<5) = / 1 K ç y E(n) A (0 2 ) d 0 

substituindo as expressões para 1(0^), 5(n) e Aitf^) e resolvendo a 

integral, chega-se à expressão (1) 

(3) J(<5) - IK exp 
4 ln 2 6 

(A e ) 2 

onde o l e intensidade, o K e uma constante numérica, e o A0 e da-r 
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do por esta expressão 

2 V 2 2 2 _L K2 

a b + a a + a b 
A9 . ( -± ) l l ¿ 

2 A. 2 _L / V 2 

a l 2 

ele representa a largura total na metade do máximo da distribuição 

J(6). 

Uma vez escolhidos os colimadores e o cristal, estarão fi 

xados os valores de a^, 82 e b e o ¿9 será constante e uma caracte 

ristica do aparelho. 

0 cristal por nós utilizado foi o Al(9) com estrutura de 

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

res são: 

a r = .22709 

a 2 = .24549 

e o A6 = .16699 = 2,9 x 10~ 3 rd 

(4) R(E' - E) = A(E')~ 3 exp 
4 ln 2 (E' - E ) 2 

(A E ) 2 

0 R(E' - E) da expressão (4) representa a expressão (3)cça 

vertida em energia e representa a função resolução quando a ener­

gia do feixe monocromático é E, e E' e a variável na qual R e cal­

culada, A ê uma constante numérica AE e dado por esta expressão: 

E - 4 d cos 0 (.286)"1 E 3 / 2 A9 

onde (d) e a distância interplanar do cristal do° Al em unidades de 

10 cm e 6 ê o angulo de Bragg relativo a energia E em eV. 

0 (E') e um termo que leva em conta a distribuição esr 
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espectral do reator, a ref letividade do cristal e a ef iciênciTãl/v 

do detetor. 

Retornanco a equação (2) converteremos a transmissão T em 

secção de choque 

R N 

Ha mais um efeito que infue na medida de uma ressonância, 

que deveremos considerar, que é a contaminação de ordens superio­

res do cristal. 

Quando selecionamos energia de neutrons pela lei de Bragg, 

estamos interessados apenas na energia E^, ou seja para n = 1, que 

sao as reflexões de la. ordem; porém juntamente com temos E2 p§_ 

ra n = 2, E^ para n = 3, etc. 

Iremos considerar as intensidades relativas apenas entre 
_ 4 

la. e 2a. ordem que e dada pela relação : 

I (e 0 R A E F) 
k - r ± - L-

1 (e 0 R A E F ) 1 

Os subscritos referem-se a ordem 

e é a eficiência do detetor 

R a refletividade do cristal 

0 o fluxo incidente rio cristal 

E a largura de resolução do espectrómetro 

F independe da energia mas depende da ordem e e definido 

-2M 1 

como F = f x e , i.e., o produto do fator de estru­

tura cristalina pelo fator de temperatura Debye-Waller, 

onde M2 • AM^ 

Determinamos que a relação entre e 0 R A E entre la. e 2ja. 



ordem tem uma dependência com a energia da forma (E /E^) ~7"a rela­

ção ficara: 

k = ( E 2 ^ ) " 2 e" 6 Ml 

(o k calculado para Al(111) foi k = 0,0497), e para afetar a com 
R 

2a. ordem, utiliza-se a expressão: 

. 1 . 1 + k 
aobs ~ R N 1 + k exp N (a R - a2) 

o é a secção de choque na energia 4E^, é completamente fora da 

ressonância e foi tomada constante no "range"de energia medido ... 

a2 = 25 barns como indica o BNL 325. 

Esta última expressão corresponde ã curva de secção de cho 

que esperada, que devemos medir. 

Na figura 1 podemos ver: 

A curva (A) representa a curva calculada por Breit-Wigner 

A curva (B) considerando Doppler apenas i.e. a curva de 

0(E,<|O 

A curva (C) ê a curva de a , i.e., considerando a resolu-

ção do aparelho. 

A curva (D) é a final considerando mais a>contaminação de 

2a. ordem do cristal e é a curva teórica esperada. 

Medimos os pontos experimentais e verificamos que há um 

bom acordo com a curva teórica. Esta concordância indica, dentro 

do erro experimental, a validade função resolução da analise de con 

taminaçao de ordem do cristal e dos parâmetros considerados. 
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DETERMINAÇÃO EXPERIMENTAL DE PARÂMETROS CARACTERÍSTICOS 

DE CRISTAIS MONOCROMADORES DE NEUTRONS 

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

Com a finalidade de selecionar monocromadores de neutrons 

para o espectrómetro de cristal do Instituto de Energia Atômica e 

para o difratómetro de neutrons recentemente construído, 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

trómetro de cristal, mostrado na figura 1. 

Os neutrons provenientes do reator passam pelo 19 colima­

dor, são refletidos pelo cristal, passam pelo 29 colimador e atin­

gem o detetor. 

Para cada cristal foi medida a curva de "rocking" relati­

va a cada conjunto de planos refletor de neutrons. 

Esta curva é obtida, fazendo uma variação angular do cris 

tal, em torno da posição de Bragg e medindo simultaneamente a in­

tensidade do feixe monocromático emergente, mantendo o braço do ejs 

pectrómetro fixo. 

Para isso, o aparelho possui um mecanismo que faz o "rock 

ing" automaticamente e um motor "selsyn" acoplado ao sistema, indjL 

ca em um painel o ângulo que o cristal foi girado; a curva de "rock 

ing" pode ser lida diretamente em um registrador. 

A função intensidade que corresponde a distribuição repre 

sentada pela curva de "tocking" será uma função dos colimadores é 

* Agência lotera. Eaergia Atôaica 
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do c r i s t a l . 

A f u n ç ã o t r a n s m i s s ã o do 19 c o l i m a d o r é dada p e l a e x p r e s -
- 1 

s a o : 

1 « ^ ) = I o exp [~- (01/«1)
2] 

onde 

0̂  = é o â n g u l o e n t r e um r a i o i n d i v i d u a l i n c i d e n t e e o 

r a i o c e n t r a l i n c i d e n t e . 
a l 

o . 5 é r e p r e s e n t a d o p e l a e x p r e s s ã o a . » -r-rr 

1 2 ( l n 2 ) L / ¿ 

= e a d i v e r g e n c i a a n g u l a r do c o l i m a d o r 

e a n á l o g a m e n t e p a r a o 29 c o l i m a d o r 

onde 

A(02) « exp <V»i>2] 

0 c r i s t a l e composto de b l o c o s m o s a i c o s , c ada um i n d i v i ­

d u a l m e n t e p e r f e i t o , mas o r i e n t a d o s em uma d i s t r i b u i ç ã o s o b r e uma 

p o s i ç ã o m é d i a . 

C o n s i d e r a - s e que a s p r o j e ç õ e s , no p l a n o h o r i z o n t a l , d a s 

n o r m a i s , a um dado c o n j u n t o de p l a n o s c r i s t a l i n o s tenham uma d i s ­

t r i b u i ç ã o g a u s s i a n a d e s s a forma*": 

H (n) - R Q ( p ) exp ( n / e ) 2 ^ | 

onde 

n = e o a n g u l o e n t r e um b l o c o m o s a i c o i n d i v i d u a l e um b i o 

co m o s a i c o c e n t r a l 

b 
$ e dado p o r e s t a e x p r e s s ã o 3 = 

2 ( l n 2 ) 1 / 2 

onde 

b = é a l a r g u r a n a me tade do máximo d e s s a d i s t r i b u i ç ã o . 
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Portanto, o angulo no qual qualquer raio individual e re­

fletido e: 

8' - 6 +• 0 1 + n (D 

onde 0 = e o angulo de Bragg para um raio central refletido de 

um bloco de mosaico central. 

Definimos ô = 9 * - 6 

A probabilidade de um neutron passar pelo 19 colimador , 

ser refletido pelo cristal, e então passar pelo 29 colimadore atin 

gir o detetor, pode ser expressa como uma função 6 . 

J(«). -

0^3 

KUj) E (n) A(Ç(2) d Çf1 

Quando efetuamos o "rocking" do cristal fixamos o ângulo 

28 entre o braço do espectrómetro e o feixe direto, e então faze­

mos um deslocamento dos planos do cristal, em torno da posição de 

Bragg. 

A expressão (1) torna-se: 

e' = e + $ 1 + n + Y (2) 

teremos então um J em função de ô e y. 

Resolvendo a integral obtemos: 

J(Y) = K 
a.̂  &2 b 

\ 
exp — 

2 A. 2 J. ,u2 

a l a 2 

16 ln 2 6 
2 X 2 M / l , 2 

a l 2 

(3) 

que e a função intensidade do feixe monocromático refletido pelo 

cristal, quando efetuamos o "rocking", isto é, os deslocamentos y-
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O c r i t é r i o da s e l e ç ã o dos c r i s t a i s monocromadores f o i b a ­

seado na expressão ( 3 ) . 

A l a r g u r a t o t a l na metade do máximo dessa d i s t r i b u i ç ã o é : 

W 
a l a 2 2 

Estamos i n t e r e s s a d o s em medir a e s t r u t u r a de mosaico b , 

para cada conjunto de p lanos r e f l e t o r de neu t rons ; como temosas d l 

v e r g ê n c i a s angu la re s dos col imadores f i x o s : 

a± = .227 

a „ - .2454 C 

13 ,64 ' 

1 4 , 7 1 ' 

Medimos a l a r g u r a na 1/2 a l t u r a da curva de " r o c k i n g " W e 

obtemos b 

\ ..2 ' 1 . 2 , 2 , 
(4) 

Alem d i s s o , o c o e f i c i e n t e da função i n t e n s i d a d e pode s e r 

"op t imizado" de modo a dar um s i s tema monocromador de boa i n t e n s i ­

dade e r e s o l u ç ã o , para i s s o o b deve s a t i s f a z e r aproximadamente a 

r e l a ç ã o : 

/ i 2 ~ 2 a. 2 

4b - a^ + &2 

Para o espec t rómet ro , u t i l i z a d o para examinar os c r i s t a i s : 

+ a. 
= .167 1 (5) 

Para o d i f r a tomet ro onde a . 

a 2 = 

.349 v 

.477 c 

b - .295 



13 

Os cristais examinados sao todos do sistema cubico, e as 

curvas de "rocking" medidas sao mostradas nas figuras de n9 2 ao 

n° 7. Nessas figuras é indicado na abcissa o ângulo de giro do 

cristal e na ordenada a intensidade do feixe refletido; ê indica­

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

As figuras n9 2 e n9 3 pertencem aos vários conjuntos de 

planos refletores de neutrons de um cristal de Al, que marcamos 

como sendo alfa. Este cristal tem a forma de uma esfera de 2 1/2" 

de diâmetro. Foram medidas para o Al(a) as curvas dos planos (200), 

(200), (220), (111), (020) e (020); a que apresenta maior intensd^ 

dade é o (111), sendo também a mais estreita com 15,12'. 0 Al(a) 

exibe picos simétricos para a maioria das reflexões examinadas. 

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

A1(B), Al(<5) e Al(6), os três cristais têm a forma de placa. 

As dimensões do Al(3) são 3" x 3" x 1", os planos (111) 

sao paralelos às faces 3" x 3". Este cristal exibe um pequeno sa­

télite, mas poderá ser util como monocromador, quando baixa reso-

luçao e requerida, pois a curva e um pouco larga 23,40'. 

0 Al(6) tem 3" x 4" x 1", planos (111) paralelos às fa­

ces 3" x 4". Embora a curva seja um pouco inclinada é a mais es­

treita medida com 12,69', e com o máximo de intensidade bem alto, 

será muito útil como monocromador. 

0 A1(G) tem 3" x 3" x 1/2", com planos (111) formando um 

ângulo da ordem de 20° com as faces 3" x 1/2"; este cristal irá 

monocromatizar neutrons por transmissão. 

Tem um mosaico da mesma ordem que o Al(6), isto é 13,83', 

porém um máximo de intensidade menor. 

A figura 5 mostra o Al(y) que é também uma placa com dá 

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

Tem um mosaico muito largo, ê quase policristalino e nao 
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sera usado como monocromador. 

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

sao placas com planos (111) paralelos às faces. 

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

vera aparecer melhor no difratômetro. 

0 Cu possui excelente intensidade, porem a curva é um pqu 

co inclinada, sera útil no difratômetro. 

As três curvas da figura 7 pertencem ao chumbo, cristal 

com dimensões 3" x 3" x 1/2". 

Foram feitas duas medidas de curvas de "rocking" para os 

planos (111). Um por reflexões em um conjunto de planos paralelos 

às faces 3" x 3" e outro com planos que formam ~70° com as faces 

3" x 3". 0 (111) por transmissão possui uma curva mais estreita e 

com máximo 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 simétrico e um máximo de inten­

sidade muito bom. 

Na figura 8 e mostrada uma tabela com a identificação dos 

cristais, o ângulo fixo do braço, os planos refletores medidos,(to 

dos os planos foram verificados também por medida de secção de cho 

que total do ouro); distância interplanar dos planos, largura da 

curva de "rocking", o máximo de intensidade, o valor do mosaico em 

minutos e em graus. 

A seleção dos cristais e feita com base no máximo de in-, 

tensidade, na condição de optimização e na simetria das curvas. 

Foram escolhidos para o espectrômetro o Al(a) plano (111); 

d Al(6) e o Al(8). 

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

dição de "optimização" têm-se boa intensidade. 



Para o difratometro o mais util e o Pb(220), seguindo 
o Ge, Cu e o Al(g). 
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Cristal 

Ângulo de 

Espalhamento 

(20) 

Planos 

(bkl) 

Distância 

Interpla-

nar 

« 1 « ( X ) 

hkl 

Largura 

H 

(voltas)* 

Largqra 

W 

(sin) 

Max«Intens, 

Nor», 

para lOOK 

Mosaico 

b 

(Bin) 

b 

(graus) 

Al (a) 35° (220) 1 ,43 1 ,15 15 ,53 2,8 1 1 , 9 ,198 

25° (200) 2 f 86 1,44 19 ,46 5,0 16,7 ,278 

(020) 2 ,86 1 ,15 15,52 6,4 1 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 1 1 , 3 ,188 

Al(3) (111) 2,33 1,73 23,4 7 ,4 21,2 ,354 

Al(Y) (111) 2,33 3 ,46 46 ,7 6,4 45 ,7 ,762 

Al(5) (111) 2,33 ,94 12,69 17,7 7,8 ,130 

Al(8) (HI) 2,33 1,03 13,83 9,9 9,55 ,159 

Ge (111) 3,26 . 1 ,40 18¡ 90 2,6 16,0 ,266 

Pb 20,46° (111) 
refl 

2 ,85 2,98 40,18 9,75 38 ,9 ,648 

20,46° (111) 
trans 

2 ,85 1,32 17 ,86 16,? . 14,8 ,246 

0 
33,8 (220) 1 ,75 1,57 21,1 11 ,4 18,55 ,309 

Ca 29,00° 
( m ) 
refl 

2,08 1,34 18,13 16,9 15 , 11 ,251 

• l volta - 13,5« 

Figura 8 



ESPALHAMENTO PARAMAGNETICÒ DE NEUTRONS POR IONS DE TERRAS RARAS 

Marieta C. Mattos 

No espalhamento t o t a l de neutrons lentos por terras raras, 

além do espalhamento nuclear , deve ser levado em conta o espalha­

mento paramagnético, devido à interação dos neutrons com os e l é ­

trons da camada 4f incompleta. 

A secção de choque t o t a l de espalhamento paramagnético é 
~ 1 2 

calculada pela expressão ' 

2 — 
a p m = 3 7 7 ( _ T } Y M f - , (D 

mc 

2 

e <* •» ~ ' • • ' • " * • * 

onde 2 e ° raio c l á s s i c o do e lé tron , y e n sao, respectivamen­

t e , o s m C momentos magnéticos do neutron e do átomo espalhador e 

f e o quadrado do fa tor de forma magnético, tomando-se a média p_a 

ra todas as direções no espaço. 
~ < • • • . \ t • 

Para se ca lcular f , usamos a teor ia do espalhamento de 
• > 2 

neutrons por ions paramagneticos dada por Trammell , que mostrou 

que o fa tor de forma magnético, para um ion de terra rara, é dado 

aproximadamente por 

L x J < g n - T g , ' > + 2 Í x J < i > 
f ( K ) -2 2 _ 2 o _ 

L x J + 2 S x J 

, ,, , sen 0 
onde K = 4TT : 

< g Q - Y g 2 > e < j Q > sao funções que foram calculadas por Blume, 

Freeman e Watson^ usando funções de onda de Hartree-Fock e repre-
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sentam, respectivamente, as contribuições orbital e spin. 

2 

S, L e J podem ser calculados assumindo-se que os elé­

trons Af estão acoplados à maneira de Russell-Saunders e assumin­

do-se o estado fundamental de Hund. 

Na Tabela I temos as funções f(K) para as terras raras 

triplamente ionizadas. Para o prométio, o samãrio e o európio, os 

f(K) nao foram calculados porque é pequena^, comparada com kT, a 

separação entre o estado fundamental e o estado seguinte de mais 

alta energia - assim sendo, é considerável^'^ a contribuição de 

outros estados J alem do de mais baixa energia, e a hipótese does 

tado fundamental de Hund nao é válida para essas três terras ra­

ras. Os fatores de forma para elas nao podem ser dados simplesmen 

te pela equação (2). No caso do európio, aquela equação daria ... 

f(K) = 0, e nessa aproximação não há espalhamento paramagnético. 

Para o ion de gadolíneo o fator de forma é so < j >, uma 

vez que ê sabido que o gadolíneo está num estado S; não há contri^ 

buiçao orbital a seu fator de forma. 

A Tabela II dá os valores de f(K) para as terras raras. 

Para se obter a integral do fator de forma elevado ao qua 

drado, 

2 2 
r(x) = 2X Z 

l/A 
f 

r2, N , , sen 6 
x f (x) d x, sendo x 

o 

2 >•* ~ 
f (x) e uma função do comprimento de onda, que se reduz a 

unidade para X grande comparado com a dimensão da camada Af, isto 

é, para X > 10 X. Nesse limite, a secção de choque paramagnética 

tende a um valor assintõtico o . f (x) aproxima-se de zero para 

X comparável com o diâmetro da camada Af, isto e, para X < 1 A. 

Os f (x) foram calculados por integração numérica. 

As secções de choque totais de espalhamento paramágneti-
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co foram calculadas pe la equação ( 1 ) , usando-se os va lores medi­

dos^ dos momentos magnéticos dos ions das t e r r a s r a r a s na forma 

de óxido. 

A Tabela I I I dá os va lores de a em função da e n e r g i a , 

para as t e r r a s r a r a s . 

~ ~~2 

Uma comparação dos f calculados com os obtidos e x p e r i ­

mentalmente, dados por a /o , f o i f e i t a na r e f e r ê n c i a 8 para o 
r pm a s ' r • 

caso do holmio e t ú l i o . A boa concordância v e r i f i c a d a ind ica que 

as secções de choque paramagnéticas apresentadas na Tabela I I I , 

para as t e r r a s r a r a s , podem s e r usadas na a n á l i s e de dados o b t i ­

dos por medidas de secção de choque t o t a l , para neutrons . 
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1 TABELA. I 

limeõ»a f (K) para a» tarraa rara» trlplaa»nt* ioniiada» 

c3+ 

4/3 < K - 1/2 H > - 1/3 < > 

Pr3* 1.5 < 
go 

- 1/2 h > - 0.5 < > 

1.75 < 
go 

- 1/2 g 2 
> - 0.75 < V • > 

3+ a r > 

Tb 3 + 1/3 < 
go 

- 1/2 g 2 
> + 2/3 < K > 

0.5 < v - 1/2 g 2 > + 0.5 < V > 

Bo 3 + 0.6 < go 
- 1/2 g 2 > + 0.4 < K > 

Ir3* 2/3 < go 
- 1/2 g 2 > + 1/3 < V > 

T.3* 5/7 < go 
- 1/2 g 2 > + 2/7 < > 

Yb 3 + 0.75 < V - 1/2 V + 0.25 < > 
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TABELA I I I 

Valorea d«* a ( t a barns) «a função da enfreia p para terra» raras 
pis 

E («V) 
c, 3 + 3+ 

Pr 
Kd 3 + 3+ 

Od 
3+ 

Ho 3 + E r 3 * T b 3 + 

E («V) 
2 

4.12 £ 7.90 f 2 
2 

8.34 t 38.03 r 57c34 f 2 
2 

68.47 f 68.4? f2 56,16 f 2 35.20 f 2 12.34 f2 

0.000204 4.04 7.77 8.24 36.97 55c 26 67.04 67 .10 55 .15 34.60 12 .14 

0.000818 3.92 7.59 8.10 35.47 53.72 65.01 65.25 53 .75 33.79 11.87 

0.00183 3.74 7=31 7 .79 33ol8 51.00 61.89 62.38 51 .55 32.45 11.44 

0.00328 3o50 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 

O.OO74 2.94 6.04 6.83 24.13 39 . 11 48.73 50012 42.01 26.79 9 .54 

0.0100 2.66 5.54 6.37 21.05 34.83 43.88 44.92 38.36 24.57 8 .79 

O.OI25 2.43 5.04 5.89 ' 18.23 30.80 39.24 40.53 34.76 22.42 8.O5 

O.OI68 2.16 4.56 5.41 15.71 27.09 34.92 36.43 31.39 20.31 7.33 
O.O205 1.92 4.12 4.97 13.57 23.86 3 1 . 1 1 32.73 28.36 18.44 6.68 

0.0243 1.71 3 . 71 4.54 11.72 21.00 • 27.67 29.31 25.55 16.68 6.07 

0.0285 1.52 3.34 4.14 10 .15 18.49 24.61 26.29 22.97 15 .10 5.50 

O.O34O 1.35 2.99 3.75 8.78 16 .24 21 .80 23.42 20.61 13.59 4.97 
O.O35O 1.20 2.69 3.40 7.66 14.33 19 .39 20.95 18.53 12.25 4.50 

O.O43O I.O6 2.39 3.06 6.66 12.60 17o56 18.62 , 16.57 10.98 4.05 

O.O49O O.96 2.17 2 .79 5.90 1 1 . 2 6 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 
O.O67O 0.77 1.77 2.30 4.66 • 9.00 12.70 13.63 12 .24 8.17 3.04 

O.O730 0.70 I.60 2.09 4.17 8.07 II .43 12.32 11.06 7.43 2.76 

0.0850 O.63 1.46 1.91 3.78 7.34 10 .41 11.23 10 .11 6.79 2.54 

O.O9OO 0.57 1 .33 I .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 5.70 2.13 
0.110 0.48 1 .12 1.48 2.87 5.57 7.94 8.63 7 .75 5.24 I .96 

0.120 0.44 1.02 1.35 2.6O 5.06 7.20 7.81 7.08 4 .79 1.79 
0.138 0.38 0.88 1.17 2.25 4.36 6.22 6.78 6 .12 4.12 I .54 

O.I5O 0.35 0.81 1.08 2.08 4.03 5.74 6.23 5.6? 3.84 I .43 
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CARACTERÍSTICAS DO CONTADOR 4TT TIPO PILL-BOX 

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

Para medidas absolutas de atividades de radioisótopos, o 

método de contagem em geometria 4TT pode fornecer altas precisões 

devido à grande eficiência intrínseca desse tipo de detetor. 

Varias correções necessárias em sistemas de baixa geome­

tria são eliminadas no método 4ir , o que diminui consideravelmente 

o erro no cálculo das taxas de desintegração, que e devido apenas 

a: 

- Flutuações estatísticas nas medidas de fontes e de back 

ground. Pode-se minimizar a contribuição deste erro au-

raentando-se o tempo de observação das contagens. 

- Absorção no suporte e auto-absorção. Pode-se reduzir tais 

fatores por técnicas especiais de preparação das amos­

tras, entretanto, estes sao os fatores que limitam a 

precisão do método, pois dependem da energia máxima do 

emissor e são críticos 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 ã per­

da da geometria 4TT para fontes extensas, por absorção 

tangencial no suporte; quando há perdas de contagem de­

vidas ao tempo morto do sistema; quando o fator de am­

plificação gasosa não ê suficiente, o que se verifica 

pelos patamares de contagem. Por outro lado, quando aam 

plificação é excessiva para tensões muito altas ou quaji 

do o gás de contagem contem impurezas com afinidade ele 

trónica, podem ocorrer fenômenos secundários que causam 
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descargas espurias, sendo a probabilidade de resposta 

maior do que 1. 

As condições necessárias para que a probabilidade de res­

posta seja o mais próximo possível de 1 devem ser examinadas com 

detalhe, bem como as correções que devem ser introduzidas em caso 

contrario. 

0 contador 4IT tipo pill-box apresenta uma série de vanta­

gens em comparação com os contadores 4ir convencionais: construção 

simples, volume pequeno, versatilidade na utilização, tempo curto 

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

0 Laboratorio de Metrologia Nuclear dispõe de dois deteto 

res 4IT pill-box com gás em circulação, trabalhando em regime pro­

porcional (figura 1). Eles foram totalmente construídos no IEA, em 

latão, com um volume interno aproximadamente cilíndrico de 30mm de 

diâmetro e 65 mm de comprimento. Os ânodos de aço inoxidável têm 

diâmetro de 24 y e sao mantidos tensos paralelos ao eixo do cilin­

dro por isoladores de teflon. 

0 gás de contagem utilizado e a propana purificada por um 

sistema de carvão ativo, resina catiônica e sílica-gel. A análise 

desse gás foi feita com espectrómetro de massa e os resultados mos_ 

traram uma quantidade mínima de impurezas, sendo sua porcentagem 

máxima de 0,1%. 

0 sistema de troca de amostras consiste em uma placa dis­

tante 1,5 cm dos planos dos ânodos, que desliza entre as duas meta 

des do contador por guarnições de borracha. Tal construção permite 

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

deravelmente o tempo para contagens sucessivas de varias fontes. 

Com o objetivo de evitar regiões de intensidade reduzida 

do campo elétrico, duas peças de latão sao introduzidas como parte 

do cátodo, para melhor definir o campo. 

A utilização da propana como gás de contagem exige volta-
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gem de operação muito alta. Por esse motivo devem ser tomados cui­

dados especiais com o sistema de isolaçao de alta tensão, tendo sjL 

do modificados os isoladores de teflon do projeto original por isjo 

ladores maiores, para evitar possiveis descargas de alta tensão. 

Na figura 2 ve-se o detetor 4IT pill-box e sistema eletrô­

nico. A blindagem de chumbo foi retirada para ficarem mais visí­

veis do detetor. 

0 sistema eletrônico associado ao contador esta represen­

tado esquematicamente na figura 3. É constituído por: 

- fonte de. alta tensão de 0 a 6 KV, cuja estabilidade ê 

de 0,005% por hora.. 

- pré-amplificador de baixo ruído acoplado aos anodosi li-, 

gados em paralelo. 0 pre dispõe de ganhos 1,3 e 10. 

- amplificador linear com formação de pulso por dupla di­

ferenciação com linha de atraso, o que permite que a du 

ração do pulso não se prolongue, mesmo para uma sobrecar 

ga de 300 vezes. 0 ganho e variável por etapas de 2, de 

110 a 7000. 

- analisador de altura de pulsos. 

- circuito formador e fixador de tempo morto, que permite 

fixar o tempo morto em 5 valores: 2,5; 5; 10; 15 e 20 

yseg. (20%). 

Foi analisado o espectro de pulsos na saída do amplifica­

dor para a verificação da perda do começo do espectro. Nas condi­

ções normais de operação vários pulsos estão já saturados, o que 

permite eliminar o ruído eletrônico por meio de üm nível de discri 

minaçao conveniente sem afetar a resposta do contador. 

Pelas curvas do espectro de pulsos do C o ^ (figura 4) ob­

serva-se que um nível de discriminação da ordem de 5V corta comple 

tamente o ruído, sendo a perda do começo do espectro despresível 
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(da ordem de 0,25 KeV). 

Um possível desvio da geometria 4ir foi verificado efetuan 

do-se medidas de uma mesma fonte, variando o diâmetro interno do 
35 32 

suporte. Essas medidas foram feitas para S e P 

As curvas (figura 5) mostram que a contagem se mantêm cons_ 

tante ate um dado diâmetro interno do suporte, diminuindo a partir 

desse valor. Determina-se assim a distância mínima permissível en­

tre a periferia da fonte e o suporte para que o contador tenha efe 

tivamente geometria 4ir. Tal distância é da ordem de 0,25 cm para 

S 3 5 (Em = 0,167 MeV) e de 0,45 cm para o P 3 2 (Em » 1,71 MeV). 

Vê-se portanto que o efeito de perda por absorção tangen­

cial é mais importante para emissores de alta energia, pois para 

estes a ionização nr região central é bem menor que para os de bai^ 

xa energia. 

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

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

0 tempo morto fixado eletronicamente deve ser maior do que 

o tempo morto intrínseco do detetor mais o do sistema eletrônico 

associado. Por meio de um gerador de duplo pulso com retardo varia 

vel e osciloscópio mede-se periodicamente o tempo morto fixado. 

Para verificar as perdas de contagem devidas a este fator, 

mediu-se também o decaimento de fonte bem intensa de meia vida cur 
. 110 

ta, no caso a Ag 

Na figura 6 sao apresentados os patamares de contagem pa­

ra o Sr'" +. Y^" e para o Co^" variando ganho do amplificador e ní­

vel de discriminação. Verifica-se que aumentando-se o nível de dis_ 

criminaçao ou diminuindo-se o ganho, ha um deslocamento dos patama 

res para tensões mais altas de polarização, mas as contagens nos 

patamares sao as mesmas. 

As curvas características para emissores de diferentes 

http://suportes.com
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energias (figura 7) mostrara que para energias mais altas os pãtãmã 

res começam em tensões mais elevadas, o que é explicado pelo fato 

de os emissores de mais alta energia produzirem menor quantidade dé 

ionização na região central, que e a zona de máxima intensidade de 

campo elétrico. 

35 

Na figura 8 tem-se os patamares para fonte de S com su­

porte não metalizado, metalizado de um lado e totalmente metaliza­

do. 

Verifica-se que a condutividade do suporte é indispensá­

vel nesse tipo de detetor; uma area isolante na região da fonte per 

turba o campo elétrico de tal modo que a intensidade do campo será 

nula neste local e consequentemente haverá uma baixa eficiência de 

coleção de ions, principalmente para emissores de baixa energia que 

têm pequeno alcance e produzem a maior parte da ionização nas vizjL 

nhanças da fonte. 

Como para diminuir o efeito de absorção no suporte sao uti 

lizados filmes plásticos que podem ser feitos com espessuras da ojr 
2 — — 

dem de 7 ug/çm , evitam-se os efeitos de distorção no campo elétri^ 

co metalizando os suportes de VYNS por vaporização de ouro em alto 

vácuo. 

Pela análise das curvas características vê-se que os pata 

mares têm extensão não inferior a 400 V e inclinação praticamente 

nula para o gas propana, o que garante, mesmo para os beta de bai­

xa energia, uma probabilidade de resposta igual a 1. 

O fator de amplificação gasosa foi medido por um método 

que consiste em traçar curvas de discriminação para diferentes ten 

soes aplicadas ao detetor e efetuar as relações dos níveis de dis­

criminação correspondentes as mesmas contagens para duas curvas con_ 

secutivas (figura 9). A razão entre os níveis é a relação das am­

plificações gasosas para as duas voltagens. Iniciando-se a medida 

na região de câmara de ionização em que a amplificação gasosa é 1, 

calculam-se as várias relações e efetua-se a curva de amplifica-
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çao em função de alta tensão, por multiplicações sucessivas. 

210 

Para as tensões baixas uti l iza-se fonte alfa (Po ) e pk 

ra as tensões mais altas um emissor beta (Co ) , efetuando-se medi 

das numa região de voltagem comum para os dois emissores, de modo 

a garantir a continuidade da curva de amplificação gasosa. 

Para evitar que haja pulsos saturados na saída do amplifi 

cador, diminui-se o ganho deste para compensar o aumento da ampli­

ficação gasosa com o aumento da alta tensão, levando-se em conta eŝ  

ta variação no calculo das relações i entre os níveis. 

A curva de amplificação gasosa em função da voltagem apli 

cada (figura 10) mostra uma boa concordância com a previsão teóri­

ca que dá um comportamento aproximadamente exponencial para esta 

função. 0 valor da amplificação gasosa para a tensão de operação 

beta (3500 V) e da ordem de 10 , para a propana. Este valor é bas­

tante alto em comparação com o do gas metana, comumente usado, que 

4 
e da ordem de 10 . 

Com esse tipo de detetor e com métodos especiais de prepji 

ração das amostras atingiram-se valores para as eficiências beta 
60 

da ordem de 95% para os beta de baixa energia do Co e de .99% pa-
198 

ra beta de alta energia, como os do Au 

Para os emissores beta de alta energia é possível alcan­

çar valores abaixo de 1% para a precisão na medida da atividade.En 

tretanto, para os de baixa energia nao é possível atingir tal valor 

devido ao problema da auto-absorção. 
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SISTEMA DE CONTAGENS POR COINCIDÊNCIA 4 TT g - y 

Dagmar C. C. Reis e Lais Pimenta de Moura 

Com o objetivo de efetuar medidas de atividades com alta 

precisão (da ordem de 0,1%) de radioisótopos que emitem pelo menos 

um raio gama, foi desenvolvido no Laboratório de Metrologia Nuclear 

do IEA um sistema de coincidências 4TT (prop.) - cintilador. 

Utiliza-se habitualmente tal sistema para contar as coin­

cidências entre as partículas beta e os fotons gama detetados pe­

los dois contadores, mas pode-se utilizá-lo igualmente para emissj) 

res alfa-gamà ou para radioisótopos que decaem por captura eletrô­

nica e emissão gama. Ê portanto um sistema bem versátil, podendo 

ser usado para medidas muito precisas de vários radionuclídeos,ten 

do a única limitação de exigir a emissão gama associada» 

0 método de coincidências 4TT g-y consiste em registrar os 

raios beta com a maior eficiência possível, os raios gama com uma 

eficiência que depende do ângulo sólido disponível e do espectro 

de energias e as coincidências entre eles. Tal método permite eli­

minar o problema da auto-absorção que limita a precisão possível de 

ser atingida com o método 4TT simples para emissores beta de baixa 

energia. 

Os detetores modernos fizeram portanto do método de coin­

cidências beta-gamà um procedimento de medida absoluta extremamen­

te poderoso, que exige entretanto que o sistema eletrônico associa 

do tenha características cuidadosamente estudadas e que várias ex­

periências preliminares sejam efetuadas para se conhecer o disposjL 

feivo de contagem até os mínimos detalhes. 

Vê-se na figura l o sistema 4ir' B-y montado no L.M.N. do 

I.E.A.. A via beta ê constituida por um detetor 4ir tipo "piU-box" 
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cujas características serão descritas em outro trabalho. 

0 detetor gama, diretamente acoplado ao "pill-box", é fojr 

mado por um sistema de cintilação com cristal de Nal(Tl) de 3"x3". 

0 emprego de um cristal que subentende um grande ângulo sólido ofe 

rece algumas vantagens graças ao aumento relativo dos picos do es­

pectro gama, e aos picos de composição que aparecem quando vários 

fotons são emitidos em cascata, o que dá uma eficiência gama sensí^ 

velmente mais alta. Por outro lado, entretanto, o uso de cristais 

grandes causa um aumento no "background" da via gama e em conse­

quência aumenta o erro devido a esta correção, sendo necessária uma 

blindagem eficiente para diminuir este efeito. A colocação de uma 

blindagem de chumbo de 8 cm de espessura causou uma redução de 80% 

no "background" da via gama, para um nível de discriminação de 250 

KeV. 

0 diagrama em bloco do sistema eletrônico associado ao 4ir 

-cintilador está representado na figura 2. 

Na via beta o sistema eletrônico e completamente análogo 

ao do 4ir utilizado sozinho. Na via gama encontra-se fonte de alta 

tensão, pré-amplificador, amplificador linear e analisador de altu 

ra.de pulsos que permite fazer contagens em integral (com nível de 

discriminação) ou com janela para selecionar picos de energia. 0 

conjunto eletrônico da via gama deve ser muito estável para garan­

tir que uma regulagem feita para dar uma certa eficiência gama se 

mantenha durante toda uma série de medidas, para evitar oscilações 

de contagem na via gama devidas a variações de ganho, alta tensão 

e a sala de contagem ê mantida sob temperatura controlada. 

Para se obter o máximo de precisão na correção de tempo 

morto, utiliza-se nas duas vias um dispositivo para fixá-lo eletrô 

nicamente, de modo que a variação do tempo morto não ultrapassa 20% 

do seu valor fixado. 

Em cada via, os pulsos sao submetidos a várias operações: 

formação, amplificação, discriminação ou seleção de amplitude. Co-

http://ra.de
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mo cada uma dessas operações retarda o sinal, de um modo diferente, 

para cada via, deve-se recolocar em fase os pulsos correspondentes 

ao mesmo evento de desintegração, antes de entrar no circuito de 

coincidências. Nesse sistema há um atraso dos pulsos da via beta em 

relação aos da via gama da ordem de 1 yseg, sendo necessário umci_r 

cuito de atraso na via gama. Este circuito, projetado no IEA, fojç 

nece um atraso variável continuamente de 0,5 à 1,5 yseg. 

0 circuito de coincidências, a diodos, dispõe de 4 esca 
~ + 

las de tempo de resolução: 0,25; 0,5; 0,75 e 1 yseg X- 10%). 

Nos sistemas em coincidência, a medida da atividade se 

reduz a uma medida de tempo, sendo de grande importância a preci­

são com que este ê medido. Por este motivo usa-se como referência 

de tempo a frequência de um oscilador de cristal, que dá uma exati 

dao na medida do tempo da ordem de 0,01% e usa-se uma só base de 

tempo para comandar as três vias simultaneamente e medir as taxas 

dé contagem beta, gama e de coincidência durante um tempo prê-fi-

xado. 

Dispoe-se também de registradores automáticos que possi^ 

bilitam uma grande economia de tempo em medidas sucessivas de vá­

rias fontes. 

Antes de cada medida procede-se a um certo número de re 

gulagens^e verificações do bom funcionamento do sistema para evi­

tar erros sistemáticos. 

No contador proporcional 4ir deixa-se o gás de contagem 

fluir durante aproximadamente meia hora para estabilizar o fluxo ga 

soso dentro do detetor antes de iniciar qualquer medida. Para medi^ 

das sucessivas de várias fontes o tempo necessário de circulação do 

gás ê da ordem de 5 minutos. A vazão do gás e determinada por um 

dispositivo borbulhador que ê extremamente simples e suficientemen 

te preciso para tal objetivo. 

Um grande número de patamares de contagem alfa e beta 
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versus alta tensão foi ef etuado,no , contador 4TT, bem como foram exa 

minadas as curvas características do cintilador. Na figura 3 são 

apresentadas tais curvas para o Co (^. 

A distribuição estatística dos pulsos registrados foi 

testada fazendo-se medidas sucessivas em cada via, bem como foi ye 

rifiçada a reprodutibilidade a longo prazo. Verificou-se que as cori 

tagens obedecem a uma distribuição normal, o que comprova a estabi 

lidade e as boas condições do sistema. 

As eficiências globais dos dois detetores sao medidas 

diretamente por contagens em coincidência. 

•A figura 4 apresenta a curva da eficiência beta em fun­

ção da alta tensão para o C o ^ , onde se observa a existência de um 

patamar. 

A eficiência gama depende do espectro de energias do ra 

dionuclídeo. Na via gama a eficiência foi medida em função do ní­

vel de discriminação para um dado ganho do amplificador e alta ten 
60 o i " 

sao fixada para o Co .. Verifica-se que a eficiência gama cai com 

o aumento do nível de discriminação. Por:outro lado o "background" 

gama diminui com o aumento do nível. Como há interesse em se obter 

eficiência alta e o "background" o menor possível, existe um com­

promisso para se fixar o nível de discriminação adequado. 

Para esquemas de desintegração complexos ê necessário fi 

xar as condições experimentais de modo que a contagem se faça es­

sencialmente sobre um dos ramos de desintegração; para isto utili­

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

de energia de interesse. 

Os níveis de discriminação da via gama são calibrados 

em energias por espectrometria de elementos de energias bem conhe­

cidas. Efetuam-se retas de calibração para ganho do sistema (figu­

ra 5). ' 

Para a via beta utilizou-se uma fonte de Fe"*^ que emite 
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elétrons de 5,9 KeV. 

É essencial que nao haja perda de coincidências reais 

no sistema de contagens. Para esta verificação foram feitas curvas 

das contagens em coincidência em função do atraso relativo entre 

as duas vias para os vários tempos de resolução disponíveis no cir 

cuito de coincidência (curvas de equilibragem do sistema) - figura 

6. 

As curvas apresentam patamares nos quais as contagens 

sao praticamente independentes do tempo de resolução acima de 0,25 

yseg. Para este valor do tempo de resolução a curva nao apresenta 

patamar e as contagens em coincidência sao menores, o que eviden­

cia a perda de coincidências reais. 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 estão em coincidência com a saji 

da de um aplificador saturado. 

Pela análise dessas curvas pode-se fixar o valor ótimo 

do atraso necessário para pôr em fase as duas vias. Este valor é o 

correspondente ao ponto central dos patamares. 

As curvas de tempo de resolução versus contagem em coin 

cidência para um retardo fixado na via gama e para várias condi -

çoes de ganho e discriminação, vêm comprovar mais uma vez que nao 

ha perdas de coincidências reais, (figura 7 ) . 

Um último teste preliminar efetuado no sistema 4ir - cin 

tilador foi a medida de quatro fontes sólidas de C o ^ calibradas 

pelo "Bureau International des Poids et Mesures". 

Na tabela da figura 8 são apresentadas as medidas fei­

tas em vários dias com os respectivos desvios dos valores calibra­

dos pelo BIPM. 

Tais resultados comprovam de modo bastante satisfatório 

o funcionamento correto,bem como a boa estabilidade eletrônica do 

sistema. 
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Figura 4 
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HEDIDAS A LONCO PRAZO DE FONTES CALIBRADAS 

DATA 
REFERENCIA 

VALOP P I P H 

( d p s ) 

1 8 4 0 , 0 0 + 0 , 0 6 Z 

1536 ,66 + 0 , 0 3 ü 

307fi ,30 + (1,02 % 

VALOR I E A 

t d p s j 

1 8 3 8 , 6 2 + 0 , 1 JE 
1 8 4 1 , 6 5 + 0 , 0 3 X 
1 8 4 0 , 4 3 + 0 , 0 6 X 
1 8 3 9 , 4 5 + 0 , 0 5 X 
1 8 4 2 , 3 8 + 0 , 1 2 X 
1 8 3 8 , 4 2 + 0 , 0 6 X 
J » 3 8 , 7 1 + 0 , 0 5 7, 

1 5 3 3 , 0 6 + 0 , 1 X 
1534 ,81 + 0 . 0 3 X 
1 5 3 6 , 8 3 + 0 , 0 3 7, 
1 5 3 4 , 9 3 + f»,03 X 

3 0 7 6 , 6 7 + 0 , 0 5 I 
3077 ,21 + 0 , 0 4 X 

3 ' J 9 9 , S 0 + 0 , 0 4 1 3 9 9 9 , 6 1 + 0 , 0 5 Î 
3 1 9 8 , 1 8 + 0 , 0 3 l 

J 

Figura 8 
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MEDIDA ABSOLUTA DA ATIVIDADE ESPECÍFICA DE SOLUÇÕES RADIOATIVAS: 

DETERMINAÇÃO DA MASSA E DO FATOR DE DILUIÇÃO 

Lais Pimenta de Moura e Dagmar C.C. Reis 

Os métodos de contagem para a medida absoluta de ativi 

dade foram nos últimos anos extremamente aperfeiçoados. Entretan­

to, na maior parte dos trabalhos realizados pelos Laboratórios de 

Metrologia de Radioisótopos, como por exemplo na medida de radio­

isótopos produzidos em reatores, o que interessa é a medida da 

atividade específica de uma solução radioativa, que e a forma mais 

comum em que são produzidos os radioisótopos. Neste caso, a preci 

sao da medida da atividade perde o significado se nao houver pre­

cisão igual ou maior na determinação da massa da aliquota. Além 

disso, acontece que as soluções fornecidas possuem em geral, ati­

vidade alta para poderem ser medidas em detetores de elevada efi­

ciência. Portanto as soluções devem ser diluídas. Como consequên­

cia, torna-se necessário uma terceira medida de alta precisão: a 

determinação do fator de diluição. Neste trabalho tratamos da de­

terminação da massa e do fator de diluição em termos de alta pre­

cisão. 

1. Para a determinação da massa existem dois métodos 

gravimétricos (os métodos volumétricos nao podem ser 

considerados neste range de precisão) que foram desenvolvidos pe­

lo IEA: 

a) picnómetro de polietileno; 

b) extrapolação. 

a) A idéia do picnómetro de polietileno é extremamm 

te interessante para este tipo de trabalho. Se-
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gundo nosso ponto de vista, e com ele que se obtém a maior preci­

são. A denominação picnômetro nao é exata, pois trata-se simples­

mente de pequeno frasco de polietileno, cujo gargalo é estirado -pa. 

ra formar um capilar de diâmetro interno da ordem de alguns déci 

mos de milímetro. Para formar o capilar usa-se uma técnica seme­

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

A massa da alíquota é obtida pela diferença entre a 

massa do picnômetro antes e depois da deposição. Como se faz em me 

dia 8 fontes, a operação de preparação de amostras reduz-se a uma 

sucessão alternada de pesagens e deposições. Esta é uma das grandes 

vantagens do método uma vez que assim sao eliminados os erros sis­

temáticos de valor constante, sendo que os de valor variável adqui 

rem um caráter estatístico, dando origem a flutuações que se compen 

sam na media final. A condição primeira para a determinação da mas_ 

sa é naturalmente a existência de microbalança, rigorosamente tes­

tada, funcionando em local totalmente livre de vibração e com umi­

dade, temperatura e pressão constantes. 

A técnica para preparação de fontes e determinação 

de massa é estabelecida em função dos fenômenos capazes de introdu 

zir erros no valor da massa. A fim de detetá-los e de estimar os êr 

ros por eles introduzidos sao imprescindíveis dois tipos de expe­

riências prévias: 

I. Experiências de evaporação. 

II. Testes de pesagens. 

I. A evaporação é um fenômeno que pode estar preseii 

te nas diversas fases de preparação de fontes , 

desde a estocagem até a última pesagem do picnômetro. Naturalmente 

se houver evaporação da solução radioativa, haverá um aumento de 

concentração da atividade e a alíquota nao serã representativa da 

solução original. 

A técnica de preparação de fontes deve ser tal que 

o erro devido a evaporação possa se manter em uma ordem de grande-
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za compativel com os demais erros para que nao necessite" tornar-

-se uma correção. 

Diversas séries de experiências foram realizadas no IEA 

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

Tem-se na figura 2 alguns resultados da experiência de 

evaporação a longo prazo, ou seja a experiência para determinar o 

ritmo de evaporação durante a estocagem de solução radioativa em 

picnómetros de polietileno. Nesta experiência os picnómetros sao 

mantidos fechados. Foi realizada com picnómetros de fabricações 

diferentes e em diferentes condições atmosféricas. Na série de ci 

ma utilizou-se picnómetros canadenses e na do centro picnómetros 

nacionais fabricados segundo um modelo inglês. Observa-se maior 

regularidade na evaporação dos picnómetros canadenses devido à 

maior homogeneidade do polietileno. Observa-se também que a evapjo 

ração é da mesma ordem nestas duas séries, no entanto, a parede 

do nacional é quase três vezes mais espessa que a do canadense.Is_ 

to só se explica pela diferença de qualidade dos plastificantes 

utilizados em um e outro. No ultimo caso os picnómetros eram na­

cionais de outra fabricação. As ondulações nas curvas explicam-se 

pelo fato de que na época da experiência a sala ainda nao estava 

climatizada. Por aí se vê a importância de condições atmosféricas 

constantes. A evaporação media neste caso ê maior porque a tempe­

ratura oscilou de 22 a 29°C. Nos últimos casos temos uma evapora-

çao de cerca de 1 mg/semana, o que significa um erro de 0,025% pa 

ra um picnometro contendo 4g de solução. Para uma estocagem mais 

longa é preferível o uso de frascos de vidro que, como se vê na 

figura, tem uma evaporação cerca de 7 vezes menor. 

Os resultados do ritmo de evaporação a curto prazo em 

picnómetros abertos são mostrados na tabela da figura 3. 0 objeti 

vo desta experiência é determinar o intervalo de tempo durante ò 

qual o picnometro pode ficar aberto, introduzindo um erro compati 

vel com os demais. Diz respeito à técnica de deposição das amos-
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t r a s . 

A evaporação aqui va r i a de 20 a 30 ug/h e introduz um 

erro de 0,02% na deposição de uma gota de 50 mg, se o intervalo en 

t re as deposições for de 2 minutos. Este erro condiciona a t écn i ­

ca e c r i a um compromisso com a variação da massa do picnometro com 

a temperatura, que f o i considerada há algum tempo como dos mais 

graves problemas deste método. Chegamos, ao mesmo tempo que outros 

laboratór ios , à conclusão de que com a sa l a devidamente climatiza, 

da e com o trabalho de um técnico bastante experiente, este pro­

blema torna-se praticamente desprezível . 

I I . Uma sé r ie de testes foram realizados na microbalan 

ça para a determinação do erro e s t a t í s t i c o de pesji 

gem. Concluiu-se que o mais s i g n i f i c a t i v o é o que se obtém a par­

t i r do tes te c l á s s i co do desvio padrão de balanças, u t i l i zando-se 

picnômetros como objeto de pesagem e simulando-se a deposição de 

uma a l iquota entre as pesagens. Para pesagens d i fe renc ia i s este 

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

0 erro sistemático t o t a l - evaporação, correção de em­

puxo, variação da massa com a temperatura, precisão dos pesos da 

balança - é de 35 pg. Neste t o t a l o erro de maior peso é o devido 

â imprecisão dos pesos calibrados da balança - 28 ug. Para massas 

de 40 mg o erro sis temático t o t a l é da ordem de 0,1%. Como f o i djL 

to o método do picnometro converte parte dos erros sistemáticos em 

e s t a t í s t i c o s , daí o desvio quadrático médio devido à dispersão na 

massa nos resultados, da at ividade espec í f i ca de uma sér ie de amos. 

t r a s , ser maior que o erro estimado que é puramente e s t a t í s t i c o . 

b) 0 outro método de determinação de massa é o da ex­

trapolação. Para este método u t i l i z o u - s e uma u l t r a -

-micro balança Mettler cuja precisão e de 0,5 Jag. 

0 método consiste em depositar através de um capi la r 

uma a l iquota sobre o f i lme e pesá- lo . Entretanto, como a gota co -
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meça a evaporar desde a sua formação é necessário registrar a va­

riação da massa em função do tempo e, em seguida, proceder a uma 

extrapolação para o tempo zero. A dificuldade do método está na ex 

trapolaçao uma vez que não se conhece o comportamento inicial da 

curva de evaporação. 

Até algum tempo atrás fazia-se uma extrapolação linear, 

pois com as balanças utilizadas não podia-se fazer uma leitura con 

sistente antes de cerca de 45" após a formação da gota no capilar. 

Desta forma não se apercebia da região curva inicial, registrando-

-se apenas a região linear que ocorre a partir do momento em que 

se estabelece o equilíbrio entre a evaporação da gota e as condi­

ções atmosféricas da caixa da balança. No LMN do IEA foi possível 

determinar experimentalmente parte do comportamento da evaporação 

inicial devido a pequena constante de tempo - 12 segundos - e a 

adequada disposição do local de pesagem da ultra-micro-balança utiL 

lizada. 

A figura 4 mostra curvas de evaporação para massas va­

riáveis no caso do A u * ^ e do C o ^ cujos solventes sao respectiva 

mente 1^0 e HC1 0.1 N. Observa-se que a curvatura inicial aumenta 

com a massa e é mais pronunciada no caso do Au'''^. 

Pelas medidas de atividade utilizando-se amostras cujas 

massas foram determinadas pelos dois métodos, pôde-se deduzir que 

o valor extrapolado deve ser cerca de 0,3% mais elevado do que o 

que se obteve pela extrapolação das curvas da figura 4. 

As correções que se deve aplicar â correção da massa 

por este método - empuxo e efeito de convecção - sao praticamente 

desprezíveis. 

Este método apresenta para o C o ^ um desvio para mais 

de 0,3% e uma dispersão 2,5 vezes maior. Tal desacordo deve-se ã 

extrapolação e por isso o método continua em estudo. 

2. Para a determinação de F, a técnica mais precisa ba 
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seia-se no método do picnômetro de polietileno. A solução radioa­

tiva é depositada em série em frascos volumétricos de modo análo­

go ao da preparação de fontes. 0 fator de diluição é determinado, 

gravimètricamente por pesagens diferenciais. 

^ _g (picnometro+sol.radioativa)-(picnômetro + sol. radio^ 

p i i- ativa - solução depositada no i-ésimo frasco) 

di ( f r a s c o + S o l . radioativa + solvente) - frasco vazio 

onde 

A. - B . pesagem diferencial do picnômetro antes e 

depois do deposito no i-esimo frasco. 

- pesagem diferencial do i-ésimo frasco va­

zio e com solução radioativa mais solven­

te. 

0 erro sistemático na diluição foi estimado como 

0,002% e o estatístico obtido através dos dados é ordem de 0,012%. 

Figura 1 - 0 capilar do 

frasco de po­

lietileno é estirado com 

técnica semelhante a do 

vidro. 



Figura 2 
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COMPARAÇÃO INTERNACIONAL DA MEDIDA ABSOLUTA DA ATIVIDADE 

ESPECÍFICA DE DUAS SOLUÇÕES DE C o 6 0 

Lais Pimenta de Moura e Dagmar C.C. Reis 

Periodicamente o Bureau Internacional de Pesos e Medi­

das, em Sevres, na França, organiza comparações internacionais da 

medida absoluta da atividade de radionuclídeos. Em 1963 foram dis 

tribuidos para os 23 Laboratórios participantes fontes sólidas de 

Co^^ e ao mesmo tempo uma solução deste radionuclfdeo. Verificou-

-se um acordo dentro de 0,6% entre os resultados da atividade das 

fontes, porem uma dispersão de 1,4% entre os resultados da medida 

da atividade especifica da solução. Concluiu-se daí que o proble-

60 

ma da medida da atividade do Co estava resolvido, restando os 

da determinação do fator de diluição e da massa das aliquotas da 

solução a ser calibrada em atividade especifica. Tendo em vista es 

ta situação o BIPM organizou para o primeiro semestre deste ano , 

uma comparação internacional dos métodos de diluição e de prepara 

ção de amostras utilizando o Co . 0 objetivo da atual comparação 

e de grande importância para os laboratórios de metrologia de ra­

dioisótopos, uma vez que a maior parte dos trabalhos por eles de-

desenvolvidos requer a medida da atividade específica de uma solu 

ção radioativa, por ser esta a forma mais comum em que são forne­

cidos os radioisótopos. 

Em abril o Laboratório Nacional de Física da Inglater­

ra enviou aos laboratórios participantes as soluções a serem cali 

bradas. Foram distribuidas duas ampolas, contendo cada qual cerca 

de 3g de solução de Cod^. Em uma delas a atividade da solução era 

de cerca de 80 uCi/g - solução forte - e na outra, de cerca de 4 

uCi/g - solução fraca. No Laboratório de Metrologia Nuclear do IEA 

as determinações da massa das aliquotas e do fator de diluição ba 
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searam-se no método do picnometro de polietileno. A medida da ati 

vidade absoluta do Co^ foi feita utilizando-se o método de coin­

cidência Airg-y. Estes métodos sao descritos em outros trabalhos 

desta publicação. 

A figura 1 mostra o esquema utilizado para a prepara­

ção das diluições e das amostras da solução forte. No caso da so­

lução fraca o esquema se simplifica, uma vez que a solução radio­

ativa é transferida diretamente da ampola para dois picnometros , 

preparando-se 10 fontes com cada um deles. 

Os resultados obtidos pelo LMN do IEA figuram na tabe­

la da figura 2. Na la. coluna os já sao as atividades de cada 

fonte, calculadas em computador a partir dos dados do sistema ... 

4TT6-Y. No caso da solução fraca os referem-se ã solução origi 

nal, e no caso da forte, as soluções diluídas. Os o ̂  sao os des­

vios quadráticos médios ponderados das fontes de uma mesma dilui­

ção. São da ordem de 0,4% e constituem o maior erro. Este é devi­

do principalmente ã imprecisão na determinação da massa, mas in­

clui também a estatística de contagem e a instabilidade do siste­

ma eletrônico. 

0 mais significativo destes resultados para a compara­
ção internacional de 67 é o confronto de a' e o" . a' é o erro es 
* • s s s — 
tatístico nas diluições, enquanto a" e o erro estatístico no con-

s 

junto de fontes, nao as considerando como elementos de diluições 

diferentes. 0 fato de a* e serem da mesma ordem de grandezasig_ 

nifica que o método de diluição nao introduz erro apreciável sen­

do este devido apenas ã determinação da massa das alíquotas. De-

duz-se ainda que o método do picnometro para a preparação de fon­

tes da origem a flutuações tais que os desvios sao a todo momento 

compensados, de modo que as médias finais pouco se alteram devido 

a estas dispersões (figura 3 e figura 4). 

Os erros totais, estatísticos e sistemáticos, devido a 

medida da atividade, da massa e do fator de diluição, sao mostra-
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dos na figura 5. Observa-se que o erro estatístico estimado no fa 

tor de diluição é cerca de 100 vezes menor do que o erro obtido a 

partir dos dados. Isto se explica considerando que o erro estima­

do é obtido através de experiências prévias que não levam em con­

ta a flutuação devido a determinação da massa das alíquotas, en-

quando o erro a partir dos dados inclui esta flutuação que é a 

principal responsável pelo erro na média das diluições. 

Não tendo sido ainda oficialmente divulgados pelo BIPM 

os resultados da comparação internacional, citaremos aqui o resul 

tado da inter-comparação preliminar do Co da qual participaram o 

BIPM e mais dois laboratórios. 0 LMN do IEA teve oportunidade de 

receber uma ;ampola da referida inter-comparação. 

As atividades específicas 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 laboratórios, os 

dois únicos que coincidiram. Este fato é bastante significativo ga 

ra a comparação internacional de 67 que visa os métodos de dilui­

ção e de preparação de fontes - pois os dois laboratórios cujos re 

sultados coincidiram utilizaram o método do picnometro de polieti 

leno. 



'Figura 1 
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Figura 3 - Representação gráfica de atividade das 

fontes de solução fraca. Os erros indi^ 

cados sao apenas devido a estatistica 

de contagem. As duas retas representam 

as médias das duas partes. 
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Figura 4 Representação gráfica da atividade das fontes da 
solução forte. Os erros indicados são apenas de­
vido a estatística de contagem. As quatro retas 
representam as médias das diluições. 

ERROS ESTATÍSTICOS ERROS 
SISTEMÁTICOS 

A partir dos 
dados % Estimados % Es timados % 

ATIVIDADE 0,036 ( a d i ) 0,07 

MASSA 0,040 ( a 8 d ) 0,03 0,10 

DILUIÇÃO 0,012 (<J' ) 0,0001 0,002 

Figura 5 



MEDIDAS ABSOLUTAS DE ATIVIDADES PELO MÉTODO DE COINCIDÊNCIA ¿urg-y. 

RESULTADOS DA COMPARAÇÃO INTERNACIONAL DA MEDIDA 

DE SOLUÇÕES DE Co . 

Dagmar C.C. Reis e Lais Pimenta de Moura 

A vantagem principal do método de coincidência beta-

-gama consiste no fato de que, em princípio, o resultado da medi­

da da atividade é independente das eficiências dos detetores. En­

tretanto, este mérito é às vezes contrabalançado pelas incertezas 

em várias correções que devem ser aplicadas antes que a verdadei­

ra taxa de desintegração possa ser determinada. 

Serão analisadas tais correções e as vantagens que se 

obtém no método de coincidências quando se utiliza na via beta um 

detetor de alta eficiência intrínseca, como é o caso do contador 

com geometria 4TT. A maioria dessas correções torna-se desprezível 

em tal sistema, assim como os erros introduzidos, possibilitando 

atingir uma alta precisão final nas medidas de atividades dé ra-

dionuclídeos. 

A equação fundamental para o calculo da atividade no 

método de coincidências, supondo uma fonte puntual que se desinte 

gra segundo o esquema mais simples (um beta seguido de um gama) é 

dada pela relação entre o produto das taxas de contagem nos ca­

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

Pode-se generalizar esta fórmula para fontes extensas, 

decompondo a fonte em elementos de volume e integrando as eficiên 

cias dos detetores para o volume total da amostra. Se pelo menos 

um dos detetores ê igualmente sensível a todas as partes da fonte, 

a relação se simplifica. Obtém-se esta condição quando um dos de­

tetores é praticamente 100% eficiente, por exemplo, o detetor be-
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ta sendo 4TT para betas de alta energia. Por outro lado, se a fon­

te for de pequena dimensão, a eficiência do contador gama nao de­

pende praticamente do ponto de emissão, pois os fenômenos de ab­

sorção e difusão na fonte sao desprezíveis. 

Outras generalizações podem ser feitas para esquemas de 

desintegração mais complexos. 

Se ocorrer o fenômeno de conversão interna seguindo a 

emissão beta num tempo curto comparado com o tempo morto do canal 

beta, deve-se levar em conta nesse canal a contribuição dos elé­

trons de conversão. 0 fator de correção e diretamente proporcio­

nal ao coeficiente total de conversão interna (a) , a. probabilida­

de de detetar os elétrons de conversão no canal beta (e ) eàpro 
ce r — 

babilidade (1 - e Q) de nao registrar o raio beta quando o elétron 

de conversão é detetado. Como e = 1 , pois os elétrons de conver 
ce ' F — 

sao são monoenergéticos, a é um valor normalmente pequeno e(l-e.) 
p 

para contadores 4rr ê próximo de zero, o termo de correção será ex 

tremamente pequeno. 

0 método de coincidências ainda é valido quando a emis^ 

são beta é seguida por vários gamas em cascata, sendo a eficiên­

cia gama uma média efetuada sobre todas as energias do espectro. 

Para isótopos que decaem por vários ramos de desintegra 

çao as contagens em cada canal serão proporcionais às somatórias 

das. eficiências para cada ramo, levando-se em conta suas intensi­

dades relativas. Por desenvolvimento apropriado chega-se a fórmu­

la indicada na figura 1, onde C é uma constante cujo valor depen­

de das energias aceitas pelo canal y. Sendo função das condições 

experimentais e do esquema de desintegração, o valor de C pode 

ser medido para o dispositivo de contagens utilizado e para cada 

radionuclídeo. Também nesse caso o fator de correção é pequeno pji 

ra contadores 4ir, devido ao termo (1 - e^). 

0 fator C foi medido no sistema 4ir $-y para fonte de 
60 " " -* 

Co , com um nível de discriminação de 250 KeV na via gama. 0 me-
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todo consiste em variar e. cobrindo a fonte com folhas absorventes 
p 

de alumínio de espessura crescente. 0 gráfico de 

N Q N 
g Y 
N 
c 

em função 

1 - e 
3 

é uma reta cujo coeficiente angular é N Q C e a ordenada inicial N Q 

(figura 1). 

Nas condições fixadas no sistema, que sao as normalmen­

te utilizadas para as medidas de atividade do Co^, seu valor, cal̂  

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

Admitiu-se nas considerações anteriores, que os deteto­

res utilizados só respondiam às radiações para as quais eles sao 

construidos. Na realidade, o contador g pode detetar alguns gamas 

e o contador y, embora não detete as partículas S, devido à espes­

sura das paredes, pode registrar os fotons de freiamento (efeito 

b rems s t rahlung). 

A sensibilidade y d° detetor g introduz uma correção da 

da pela formula indicada, quando a via y está regulada de modo a 

aceitar só o pico fotoelétrico; nesse caso a probabilidade de coin 

cidência y-y é nula porque a energia dos raios espalhados ê menor 

que a energia inicial. 

0 método mais óbvio de medir este 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 E , devido aos 

elétrons produzidos pela interação dos gamas com um absorvente de 

tal espessura. 

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

va de absorção em coincidência para o Co variando a eficiência 
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beta por meio de absorvedores pouco espessos. 0 valor de £^ > de­

terminado a partir do coeficiente angular dessa reta, ê de 

(0,67 - 0,04) x IO - 2. 

A análise da correção devida aos fotons de freiamento, 

mostra que tal fator é proporcional ã probabilidade de um fo-

ton de freiamento ser emitido e detetado pelo contador gama, e à 

diferença entre a eficiência 6, e a probabilidade de coinci 

dência entre o foton de freiamento e a partícula beta que o produ 

ziu. No caso dos betas de alta energia que produzem fotons de enejr 

gia suficiente para serem detetados no canal gama, e e c sâo 

muito próximos de 1. Para os betas de baixa energia a probabili­

dade é muito pequena. Portanto em qualquer caso a correção in­

troduzida seria desprezível. Os fatores e e £ podem ser avalia­

dos, por meio de um emissor beta puro de energia conveniente, mas 

na maioria dos casos procura-se eliminar esta correção aumentan-

do-se o nível de discriminação da via gama, de modo que os fotons 

de freiamento nao sejam registrados. 

Deve-se considerar ainda as correções instrumentais.Pa. 

ra a correção de "background" somente a via gama dá uma contri­

buição apreciável, 

A correção devida a tempo morto deve ser considerada 

em cada canal. 0 tratamento para os canais beta e gama é o usual, 

no entanto para o canal de coincidências a analise dessa correção 

e bastante complexa. Por considerações e desenvolvimentos apro­

priados, chega-se à fórmula convencional desta correção na qual o 

tempo morto que aparece e o menor entre x^ e x desde que nao ha­

ja associado ao canal de coincidências tempo morto maior que x^ ou 

Y 

Devido ao tempo de resolução do circuito de coincidên­

cias e à largura finita dos pulsos na sua entrada pode haver no 

canal de coincidências contagens devidas a eventos nao coinciden­

tes. Essas coincidências espúrias devem ser descontadas da taxa 
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total de coincidências observadas. 

Para isto devem ser conhecidos com precisão os tempos 

de resolução do circuito de coincidências, calibrando os valores 

fixados na escala. 0 grafico do produto das contagens nos dois ca­

nais em função de taxa de coincidências observadas será uma reta 

de coeficiente angular 2T_, (figura 3). 

~ 60 
Os fatores de correção foram determinados para o Co 

tendo em vista a comparação internacional de medidas de atividade 

desse radionuclideo. 

0 valor dessas correções para o Co^, bem como os erros 

sistemáticos por elas introduzidos no cálculo da atividade estão da 

dos na tabela da figura 4. vê-se que os fatores são muito próximos 

de 1, pois as correções são muito pequenas. 

0 erro na medida da atividade devido ao tempo de resolu 

çao é da ordem de 0,05%, supondo-se uma flutuação no tempo de res£ 

luçao fixado da ordem de 10%. A correção dependente do esquema de 

desintegração introduz um erro de 0,47 x 10 %. Supondo-se uma va­

riação no tempo morto da ordem de 20%, o erro introduzido por essa 

correção não ultrapassa 0,05%. 0 erro devido ã medida do tempo de 

contagem ê de 0,01%. 

0 erro sistemático total na atividade 0,07%, é dado pe_ 

la soma quadrática dos erros parciais. 

Por outro lado, o erro devido a estatística de conta­

gens para medidas em coincidência pode ser dado pelo desvio quadra 

tico médio da média de várias medidas feitas para uma mesma fonte 

ou pela formula de Campion e Taylor em função das eficiências dos 

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

0 tempo total de medida deve ser suficientemente grande 

de modo que o erro estatístico seja bem menor que a soma dos ou­

tros erros. Usualmente mantém-se o erro estatístico da ordem de .. 

0,04%. 
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É interessante notar pela análise da fórmula de r,. mais 
M 

uma vantagem da utilização de um contador 4TT na via beta. Comparan 

do os tempos necessários para obter uma mesma precisão estatística 

ve-se que o tempo de contagem necessário com um contador de baixa 

eficiência é muito maior que para um contador de alta eficiência 

(e 0 = 0,97) como o 4TT. 
P 

Pelo método de coincidências 4ir3-y foi feita uma compa-
~ " ~ 60 

ração internacional de medidas de atividades de soluções de Co o_r 

ganizada pelo BIPM, cujos resultados finais serão apresentados . 

Alem disso, foi feita uma comparação previa com o NPL, BCMN e BIPM 
~ 60 ~ — 

de uma solução de Co e a dispersão obtida entre o Laboratório do 

IEA e do" BIPM foi de 0,006%. 

Figura 1 



Figura 2 

HEDIDA DE TEMPO DE RESQLUÇXo 

Figura 3 
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CORREÇÕES E ERROS NO C/fLCULO DA ATIVIDADE ( C o ) 

Valor da 
correção 

Erro na ativi­
dade devido à 
correção i> 

Erro sistemá­
tico total % 

Correção devida ao 
tempo de resolução (Kr) 

1,00508 0,05 

Correção dependente do 
esquema de deRl ntegraí-ão 

(1+Ke) 
0,99999 0,0005 0,07 

Correção devida ao 
tempo morto (K^) 0,99782 0,04 

Figura " 4 

Figura 5 
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RESOLUÇÃO E CALIBRAÇÃO DE UM ESPECTRÓMETRO DE TEMPO DE VÔO 

QUE UTILIZA UM OBTURADOR PARA NEUTRONS LENTOS 

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

Um espectrómetro de tempo de vôo que utiliza um "chop-

per" de fendas curvas para pulsar neutrons lentos foi construído no 

IEA. Os parâmetros do "chopper" foram escolhidos de tal forma que 

a sua função de transmissão apresenta uma região quase plana em tôr_ 

no de 2 % numa rotação de 12700 rpm. Um analisador TMC com 1024 ca 

nais é usado para a medida dos tempos de voo que os neutrons levam 

para percorrer a distância conhecida do centro do obturador ao de­

tetor de neutrons. 0 espectrómetro pode ter uma distância de voo 

máxima de 3 metros e seu intervalo de utilização pratica vai de 0.8 

a 12 X . 0 limite inferior é determinado pela influência do "back­

ground" de neutrons rápidos e o limite superior pela baixa intensjL 

dade de neutrons nessa região da maxwelliana do reator. 

Um ima móvel, solidário ao rotor, e uma bobina fixa ao 

suporte do "chopper" dao origem a um sinal que é utilizado para dis_ 

parar o analisador multicanal e também para controlar a velocidade 

do "chopper" dentro de 0.5%. As velocidades de rotação utilizadas 

vao de 2000 a 15000 rpm. A posição do ima no rotor pode ser ajusta 

da manualmente, de maneira que ele passe em frente da bobina fixa 

exatamente no momento em que o pulso de neutrons é formado no cen­

tro do "chopper". Esta calibração do zero da escala de tempo e fejL 

ta através da medida do tempo de vôo de neutrons de comprimento de 

onda bem conhecido. 

A calibração e a determinação experimental da resolução 

em tempo podem ser feitas através da medida dos degraus de Bragg 

que aparecem na secção de choque total de substâncias policristali 
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nas como o Fe, Be, grafite, etc. Nessa medida, a resolução do es­

pectrómetro afeta o degrau de tal maneira que a descontinuidade 

vertical assume uma certa inclinação e o degrau apresenta-se arre_ 

dondado, surgindo o problema da determinação exata do ponto de ca 

libraçao e da relação entre a resolução e a largura observada do 

degrau. Para solucionar este problema, os resultados obtidos exp£ 

rimentalmente na medida do "cut-off" do ferro, devido aos planos 

(110), foram simulados num computador IBM-1620 para varias resolu 

çoes, a partir da secção de choque total teórica calculada. Dessa 

forma torna-se possível calibrar e determinar experimentalmente a 

resolução do espectrómetro com bastante precisão. 

Com finalidade de obtermos uma calibração do tempo ze­

ro independente da velocidade do "chopper" e simultaneamente para 

determinação experi lental da resolução como função da velocidade 

de rotação, o degrau (110) do ferro foi medido com o "chopper" em 

várias velocidades. Por ajustes sucessivos da posição da bobina 

foi estabelecida uma reprodutibilidade do ponto de calibração pa­

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

Para o calculo teórico da resolução do espectrómetro 

consideramos separadamente duas contribuições: uma que depende dos 

parâmetros do "chopper" e da geometria do sistema e outra devida 

a espessura do detetor e ã largura de canal utilizada. 0 acordo ye 

rificado entre a resolução teórica e a experimental é bastante bom. 

Para neutrons de 4.046 % , com o "chopper" rodando a 10700 rpm , 

utilizando-se uma largura de canal de 8 useg, um detetor BF^ de 

uma polegada de espessura e uma distância de vóo de 1,5 metros, a 

resolução em tempo do espectrómetro é de 2,5%. 

OBSERVAÇÃO: Para maiores detalhes consultar "Experimental Study 

of a Curved Slit Slow Neutrón Chopper and Time-of-

-Flight Spectrometer", S.B. Herdade, L.Q. Amaral, C. 

Rodriguez and L.A. Vinhas, publicação IEA n9 136 (fe­

vereiro de 1967). 
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ARRANJO EXPERIMENTAL PARA ESTUDO DE SÓLIDOS E LÍQUIDOS 

ATRAVÉS DO ESPALHAMENTO INELÃSTICO DE NEUTRONS LENTOS. 

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

Como consequência da massa do neutron, aos comprimentos 

de onda da ordem das dimensões atômicas (1 a 5 E) correspondem ener 

gias da ordem dos centésimos de ev, como pode ser visto através da 

relação 

, h 0.286 _ • , Q 
A = = — , com E em ev e À em A. 

mv .. ŝ Y-

As energias características da microdinâmica de solidos 

e líquidos sao dessa mesma ordem de grandeza. Portanto, transieren 

cias de energia e quantidade de movimento entre o neutron e esses 

sistemas podem ser facilmente observadas, razão pela qual o espalha 

mento inelãstico de neutrons lentos é um método importante no estu 

do do comportamento da matéria agregada. Podem dessa forma ser es­

tudadas propriedades nas quais o movimento é um aspecto importante. 

Através da aproximação de B o m e utilizando o pseudo-po 

tencial de Fermi, a secção de choque diferencial para espalhamento 

de neutrons lentos é dada p o r ^ : 

d 2 o ,2 í ' | e , 4 . 

= b , — 1 S (Q, to) onde d Ade . 

k" = vetor de onda do neutron espalhado 

íc = vetor de onda do neutron incidente 

b = amplitude de espalhamento nuclear 

S(Q, ÜJ) é a chamada "scattering law" e depende somente 

da transferência de quantidade de movimento Q e 
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da transferencia de energia co. 

Na figura 1 vemos um esquema da reação a ser estudada. 

0 método requer uma monocromatizaçao inicial, para obtermos neu­

trons de uma única energia incidindo na amostra e um espectróme­

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

No arranjo experimental, em fase de construção no IEA,o 

chamado espectro de neutrons frios é usado como feixe incidente : 

um filtro de Be policristalino refrigerado à temperatura do nitr£ 

gênio líquido transmite somente os neutrons do espectro Maxwellia 

no do reator abaixo de 5 mev, pois a secção de choque nessa ener­

gia (Bragg cut-off) varia abruptamente de 6 para 0.04 barns. 

Na figura 2, a título de ilustração, 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 

ou 1 X, o que é aceitável quando medimos transferências de ener­

gia da ordem da energia térmica 0.025 ev. 0 método é inadequado 

para observação de pequenas transferências de energia. 0 degrau 

abrupto do Be e uma das características mais favoráveis do método, 

pois pode ser usado no estudo de alargamento da linha quase-elás-

tica, relacionado com fenômenos de difusão em líquidos e com fo-

nons de cristais. 

A espessura de Be usada deve ser tal que praticamente 

elimine neutrons térmicos e rápidos e deve ainda tornar desprezí­

vel a influência do próximo degrau do Be, de secção de choque mais 

alta. 

Na figura 3 vemos um esquema do projeto do arranjo ex­

perimental dentro do tubo de irradiação. Os filtros sao colocados 

dentro do tubo de irradiação de modo que a radiação espalhada se­

ja absorvida na propria blindagem do reator. Um monocristal de 

chumbo deve também ser utilizado como filtro para reduzir a alta 
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radiação gama. Os filtros sao colocados num criostato que os man­

tém à temperatura do nitrogênio líquido, diminuindo-se dessa for­

ma a secção de choque abaixo do cut-off, devida apenas a absorção 

e ao espalhamento inelãstico, este fortemente dependente da tempji 

ratura. 

A espessura dos filtros foi escolhida a partir das me­

didas do fluxo de neutrons rápidos e de raios gama na face do ca­

roço. Com 40 cm de Be e 10 cm de Pb temos para as transmissões :pa. 

ra neutrons de 0.005 ev ~ 0.60; para neutrons de 1 ev ~ 6 x 10 

-4 
para neutrons de 4 Mev ~ 10 

Ha possibilidade de se colocar mais um filtro de Be de 

10 cm caso seja necessário, ou de aumentar a espessura do filtro 

de Pb. 

Colimadores de ferro e chumbo definem a geometria do 

feixe que apresenta uma área de 4 x 8 cm na posição da amostra. 

0 maior problema que teve de ser resolvido neste projj2 

to foi devido ao pequeno diâmetro do maior tubo de irradiação,que 

e de apenas 20 cm; isto dificultou bastante o projeto do criosta­

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

Para evitar um tubo extra de vácuo, e também para não 

perder intensidade, pretendemos que todo o tubo seja evacuado. Em 

volta do tubo existe uma película de água, para blindagem. 0 vá­

cuo conseguido foi de 5 x 10 ^ mm Hg, o que e suficiente para ma­

nutenção da temperatura do nitrogênio líquido. 

Foi feita uma porta especial, de maneira que a espessju 

ra de chumbo a ela correspondente está sempre presente no f eixe p_a 

ra sua melhor definição, e apenas um orifício da área do feixe po_ 

de ser aberto ou fechado por ação externa; a blindagem na parte 

restante da abertura final do tubo de irradiação será de parafina 

borada. 

A figura n9 4 mostra a parte externa do projeto.A orien 
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taçao da amostra pode ser ajustada e toda a mesa da amostra corre 

em trilhos, podendo ser variada sua distancia à saída do reator. 

A análise em energia dos neutrons espalhados será fei­

ta por um espectrómetro de tempo de vôo de 3 m de distância de vôo, 

utilizando o chopper de placas curvas construído e em operação 
(3) 

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

tores de He a 2 atmosferas de pressão será utilizado, de eficiên 

cia 3 vezes maior do que os BF^ convencionais. Ângulos de 209 a 

909 poderão ser analisados. 

Nessa geometria o espectrómetro terá uma resolução de 

2.5% em tempo na posição do degrau do Be. 

Desta parte externa apenas a mesa da amostra e a estru 

tura do tubo de vôo já estão terminados no momento, assim como os 

testes preliminares com os detetores. 
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Figure 1 
Representation of Scattering Experiment 

Figura 1 

Figura 2 
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Figura 4 
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MEDIDA DA SECÇÃO DE CHOQUE TOTAL DO FERRO 

POLICRISTALINO PARA NEUTRONS LENTOS 

Laércio A. Vinhas, Silvio B. Herdade, 

Claudio Rodriguez, Lia Q. do Amaral 

í 

Utilizando-se das facilidades oferecidas pelo espectró­

metro chopper tempo de v ô o ^ que se acha instalado em um dos ca­

nais experimentais do reator do IEA, mediu-se a secção de choque 

total de uma amostra de ferro policristalino para neutrons no in — 

tervalo de comprimentos de onda de 0,7 !.a 5,5 X (0,15 ev a 0,0025 

•ev). 

A finalidade da medida é o estudo da transmissão'de neva 

trons através de amostras policristalinas; escolheu-se o ferro de 

vido a diversos fatores, tais como o fato da secção de choque para 

o mesmo não ter sido medida com boa resolução nessa região; a faci 

lidade de obtenção da amostra; o fato do ferro apresentar espalha­

mento magnético. 

A medida foi feita utilizando-se o arranjo experimental 

mostrado na figura 1 onde vemos o chopper instalado junto à saída 

do canal experimental; sao usados três definidores para o feixe de 

cadmio e sao indicados na figura por S^, S2 e S^; o detetor usado 

ê um BF^ de 12" x 1" colocado a uma certa distância conhecida do 

chopper e paralelamente ao eixo de rotação do mesmo; um BF^ de bajL 

xa eficiência é colocado no feixe entre a saída do reator e o chop_ 

per e serve para monitorar a intensidade do feixe; a analise de 

tempo de vôo, isto é, do tempo que o neutrón leva para percorrer 

a distância que vai do chopper ao detetor é feita através de um ana 

lisador multicanal; nesta figura podemos ver ainda que a amostra 

é colocada próximo ao detetor a fim de se evitar espalhamento em 

pequenos ângulos. 
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Os resultados experimentais obtidos utilizando-se uma 

amostra de ferro de pureza p.a. (da Carlo Erba) com grãos medidos 

ao microscópio da ordem de um micron, sao mostrados na figura 2on_ 

de também vemos os dados do "barn book", BNL-325, que sao indica­

dos por círculos pretos. Na figura nota-se que h ã u m a boa concor­

dância entre estes resultados e os nossos nas regiões onde o efejL 

to da resolução é pequeno, entretanto nas regiões onde este efei­

to e maior os nossos dados como foram obtidos com resolução me­

lhor apresentam degraus mais abruptos. 

Ainda nessa figura vemos a curva de secção de choque 

total calculada teoricamente incluindo as seguintes secções de cho_ 

que: absorção, espalhamentos coerente elástico, incoerente elásti 

co, incoerente inelãstico e coerente inelãstico. 

a) absorção - a secção de choque de absorção foi assu­

mida como sendo proporcional ao comprimento de onda 

do neutron e seu valor na energia térmica foi toma­

do como 2,53 - 0,06 barns que é o valor tabelado no 

"barns book", BNL-325. 

As secções de choque de espalhamento foram calculadas 

a partir de expressões deduzidas utilizando-se o pseudopotencial 

de Fermi e a aproximação de Debye. 

b) espalhamento coerente elástico - a secção de choque 

para o espalhamento coerente elástico foi calculada 

utilizando-se a fórmula a b a i x o ^ ^ ^ : 

2 
elas N X r , . -2w N 

0coer ="TC- . I . „ ( F d J 6 )h.k,l 
d > A/2 
h,k,l 

onde: N - numero de células unitárias por centímetro 

cubico 

C - número de átomos por célula unitária 
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A - comprimento de onda do neutron 

d - distância interplanar da família de planos 

j - fator de multiplicidade 

h,k,l - índices de Miller da família de planos 

F - fator de estrutura que para cristais cúbicos 

de corpo centrado como é o caso do ferro; ê 

dado por 

F • 2b para h+k+1 par 

F = 0 para h+k+1 impar 

sendo b a amplitude de espalhamento que 

- -12 (3) 
para o ferro é b = 0,951 x 10 cm 

-2w 
- e o fator de Debye-Waller que leva em con­

ta o movimento dos átomos em torno das suas 

posições de equilíbrio no cristal, sendo 

w = 2 2 
Mk9d 

i + A (f) 

onde M = massa do elemento 

9 = temperatura do Debye que para o ferro é 

0 = 4209K 

( 1 ) 2 

0/T 
t 

dg 

0 
e M - 1 

c) espalhamento incoerente elástico - a secção de cho­

que para este espalhamento foi calculada utilizando-

-se a f ó r m u l a ^ ^ ^ : 

elas 
j. 
m e = cr, 1 - \ (1 - exp ( - Y/A 2) 
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Y » 
12 h 
M k 9 

i + A ( f ) 

onde cr^ e a secção de choque incoerente do elemento , 

e que leva em conta a presença de diferentes isótopos e spin. Para 
(3) 

o ferro = 0,43 barns . 

d) espalhamento incoerente inelãstico - a secção de cho 

que para este espalhamento é calculada como a soma 

das secções para os processos envolvendo 1,2,3... fo 

nons. Mas esta soma é muito lentamente convergente . 

Então o que se faz é calcular a secção de choque in­

coerente total, pois embora esta soma seja lentamen­

te convergente, utilizando-se um artifício introduzi 

do por Placzek que é* o de rearranjar a soma em uma se 

rie de potências de (m/M) que é rapidamente conver -

gente. Tal serie é 

tot 
inc 

a i [ l + A ( x , t ) ( S ) + B(x,t)( g ) 2 + C(x,t)( § ) 3 

t ml 
Z 9 

x 
\ 

= N x9 

Os coeficientes para um grande intervalo de x e t foram 

calculados por Stuart e Marshall e se acham tabelados no relatório 
(4) « x 

UCRL-5568 . A secção de choque para o espalhamento incoerente ine 

lástico é dada pela diferença. 
inel. total elas. 

cr. = o, - a. 
inc inc inc 

e) espalhamento coerente inelãstico - a secção de cho 

que para este espalhamento é muito difícil de calou-

lar, mas sabe-se que o comportamento desta curva de 
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secção de choque contra o comprimento de onda do neu 

tron e semelhante ao da secção de choque para o espja 

lhamento incoerente inelãstico, então dentro de 10% 

pode-se calcular o espalhamento coerente inelãstico 

substituindo o. por o . 
• i ^ c 

inel. a inel. 
o - —£- a 
coer. a. inc. 

. 1 

~ (4) 
onde a e a secção de choque coerente para o elemento . 

Foram feitos programas em FORTRAN-II para se calcular to 

das estas secções de choque no computador IBM-1620-II. Estes pro­

gramas, alem de calcular para o ferro, servem para o calculo das 

secções de choque de qualquer substância policristalina. 

Alem desses espalhamentos nucleares calculamos também o 

espalhamento m a g n é t i c o i s t o é, o espalhamento devido à intera­

ção do momento magnético do neutron com o momento magnético do ato 

mo. 

Devido ao fato dos momentos magnéticos em uma substân­

cia ferromagnética terem uma orientação definida o espalhamento mag 

nético é coerente. 

Para se incluir no calculo o espalhamento magnético usa-

-se a mesma fórmula do espalhamento coerente elástico, apenas que 

o fator de estrutura agora é igual a 

2 2 2 2 
F = F Z - + -f F^ 

nucl 3 mag 

sendo F « 2p, sendo p a amplitude de espalhamento magnético e 

e dada por 

P - ( ) Y S f 
mc 
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onde (——) - e o raio clássico do elétron 
me ^ - . , 

Y - momento magnético do átomo 

S - spin do ãtomo 

f - fator de forma magnético característico 

dos elétrons responsáveis pelo momento 

magnético do átomo. 

Como a célula unitária magnética para o ferro é igual 

à célula unitária química, os degraus do espalhamento coincidem 

com os do espalhamento nuclear. 

A figura 3 mostra as curvas das secções de choque dos 

espalhamentos incoerente elástico e inelástico e do espalhamento 

coerente inelástico. Na figura 2 podemos ver estas três secções 

de choque somadas, e além dessas as secções de choque de absorção 

e a secção de espalhamento coerente elástico nuclear mais magnéti 

co. 

A pequena discordância na região do ultimo degrau é áe_ 

vida a uma pequena extinção por causa dos tamanhos dos grãos da 

amostra, mas como a extinção é proporcional ao comprimento de on­

da ao quadrado, em comprimentos de onda menores, este efeito se 

torna desprezível. 

A boa concordância entre a curva de secção de choque 

calculada teoricamente e a curva medida mostra a validade dos mo­

delos escolhidos para o cálculo das diversas secções de choque , 

como também mostra que a escolha dos parâmetros do Ferro utiliza­

dos no cálculo foi correta. 
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Figura 3 



SECÇÃO DE CHOQUE TOTAL DO UO ? PARA NEUTRONS LENTOS 

Cláudio Rodriguez, Laércio A. Vinhas, 

Silvio B. Herdade e Lia Q„ do Amaral 

Utilizando-se o espectrómetro de tempo de voo-chopper, 

(referência 1), foi medida a secção de choque total do oxido de 

urânio policristalino na região de energia desde .08 ev ate ,0008 

ev. 

0 objetivo do trabalho é a determinação da secção de 

choque total para neutrons lentos do óxido de urânio processado no 

I.E.A., medida de interesse no projeto de elementos combustíveis 

de reatores. 

A amostra de UO2 usada provém do mesmo estoque de óxido 

utilizado na construção dos elementos combustíveis do reator sub-

crítico RESUCO instalado no Instituto de Física e Matemática da Uni 

versidade Federal de Pernambuco. 

As fases de processamento do óxido, a partir das areias 

monazíticas do Espírito Santo podem ser esquematizadas da seguinte 

forma: 

AREIAS 

MONAZÍTICAS 
ADMINISTRAÇÃO DA 

PRODUÇÃO DA MONAZITA 

Uranio ( N a ^ O ^ 

N a 2 U 2 0 7 

DIVISÃO DE 

RADIOQUÍMICA (IEA) 

N H 4 U 2 0 7 

(de pureza nuclear) 

NH AU 20 7 

DIVISÃO DE 

METALURGIA NUCLEAR (IEA) 

OXIDO DE 

URÂNIO 
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ARRANJO EXPERIMENTAL 

O arranjo experimental utilizado nas medidas e visto 

na figura 1, cuja descrição e características já foram amplamente 

discutidas (referencia 1). 

Nesta medida devido o interesse em se efetuarem medi­

das em regiões de energia muito baixas (0.0008 ev) onde a intensjL 

dade de neutrons é baixa, foi usado um detetor de He^ de 2 atmos­

feras que apresenta uma eficiência três vezes maior dó que os con_ 

vencionais BF^. 

A amostra de oxido de urânio consiste de uma pastilha 

cilíndrica, de 3,2 cm de diâmetro e 1,0 cm de altura, sinterizada 

a 14009C pela Divisão de Metalurgia Nuclear do IEA, apresentando 
3 

uma densidade de 10,45 g/cm . 

SECÇÃO DE CHOQUE DE ESPALHAMENTO COERENTE ELÁSTICO 

.Admitindo-se para o U0£ a temperatura ambiente, uma 

estrutura cristalina do tipo fluorita (CaF2) com uma constante de 

rede a Q = 5,47 admitindo-se também a amplitude de espalhamento 

e temperatura de Debye do Urânio e Oxigênio respectivamente 

-2 
b = 0,85 x 10 cm , ,. - . „\ 
u (referencia 2) 

b = 0,577 x 10 cm 
o ' 

9 = 1649 K 

9 U = 5279 K (referência 3) 
o 

Admitindo esses valores a secção de choque de espalha 

mento coerente elástico, devido a reflexão de Bragg, pode ser cal̂  

culada através da expressão: 

2 hkl 

o - ~- l M F 2 d (I) por 
coer 2 L ^ r 

elast d > 2" célula unitária 
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onde: 

N = número de cé lu las unitárias/cm 

X = comprimento de onda do neutron incidente 

M = mult ipl icidade 

d = espaçamento entre os planos 

F = fa tor de estrutura 

0 fa tor de estrutura para um c r i s t a l do t ipo CaF 2 depen 

de do valor da soma dos índices de Mi l l e r h , k , l dos diversos p l a ­

nos. 

Para h + k + 1 = 4n, onde n é um número i n t e i r o , o f a ­

tor de estrutura é dado por: 

4n 
I = 4 b exp (- 2 Ü) ) + 8 b exp (- 2u ) , u r u o o 

neste caso, os átomos de Urânio e Oxigênio espalham em fase , temos 

uma reflexão fo r t e . 

Para k + k + l = 4 n - l 

F 4 n " 1 . 4 b exp (- 2 u ) , u v u ' 

somente os átomos de Urânio espalham, temos uma ref lexão de in ten­

sidade media. 

Para h + k + 1 = 4n - 2 

F 4 n " 2 . 4 b exp (- 2 o) ) - 8 b exp (- 2w ) , u v u o r o 

os átomos de Urânio e Oxigênio espalham defasados, a r e f l e x ã o ê f r a 

ca. 

\tas ex&TfcssõfcS \svosttaà.as w e wQ são xe.s^ectÍMas&euta 

os fa tSres de Debye do Urânio e Oxigênio (referência 3 ) . 

RESULTADOS 

Na f igura 2 são mostrados os valeres obtidos experimen-
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talmente para a secção de choque total do UO^, é mostrada também a 

secção de choque coerente elástica calculada através da expressão 

I, (curva a ) . 

A partir de 6,3 X a única contribuição para a secção de 

choque total é a secção de choque de absorção do UO^ que admitin­

do possuir uma variação l/v pode ser extrapolada, obtendo-se o va­

lor da absorção do UO^ na energia térmica. 0 valor encontrado para 

0,025 eV foi de 8,2 barns, ligeiramente superior ao tabelado (7,68 

barns, BNL 325). 

Somando-se ã absorção extrapolada os valores da secção 

de choque de espalhamento coerente elástico, obtém-se a curva b(fi 

gura 2) que concorda com os valores experimentais obtidos, a não 

ser na região de comprimentos de onda pequenos onde aparece uma ou 

tra contribuição para a secção de choque total: a secção de choque 

de espalhamento inelãstico. 
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ESTUDO DA ROTAÇÃO DE GRUPOS CH 3 EM MOLÉCULAS PARA MEDIDA 

DA SECÇÃO DE CHOQUE TOTAL PARA NEUTRONS LENTOS 

Silvio Bruni Herdade 

Em muitos compostos, uma parte de cada molécula pode 

girar em torno de uma linha que liga esta parte ao resto da molécu 

la. Esta "rotação interna" é praticamente livre no dimetil-acetile 

no CH^^CCH^, no qual um grupo metílico pode girar com relação ao 

outro, em torno do eixo que liga os átomos de carbono. Por outro 

lado, no etano CH^CH^, por exemplo, existem forças entre os grupos 

metílicos que restringem a rotação. Estas forças são governadaspor 

uma energia potencial que é uma função do ângulo de orientação mu­

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

Uma das razoes para o interesse na rotação restrita em 

moléculas é o estado insatisfatório da teoria sobre as origens das 

forças responsáveis pela restrição. Nao hã motivo para duvidar que 

elas sejam devidas às interações coulombianas ordinarias entre os 

elétrons e núcleos na molécula, mas nenhum tratamento satisfatório 

apareceu até agora que permita calcular as alturas de barreira de 

potencial "a priori", ou mesmo para atribuir suas origens a intera 

çoes de van der Waals, de troca, de dipolo, de quádruplo, etc. Ca­

da uma dessas explicações foi aventada, mas sem sucesso convincen­

te na predição quer seja de valores numéricos, quer seja de carac­

terísticas puramente qualitativas (1)(3). 

A rotação restrita é, em geral, estudada por métodos ter 

modinâmicos, espectrometria de micro-ondas, ressonância magnética 

nuclear, espectroscopia Raman e de infravermelho, etc. Os métodos 

termodinâmicos e a ressonância magnética nuclear se aplicam melhor 

na determinação de barreiras elevadas (maiores do que 3 Kcal/mol). 
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A espectrometria de microondas é o método que proporciona maior pre 

cisão, mas é limitado a moléculas que apresentam um momento de di-

polo (2) (3). 

Na espectrometria de neutrons lentos nao existem regras 

de seleção tais como aquelas que envolvem momentos de dipolo e po-

larizabilidades. Apesar de suas próprias limitações, esta técnica 

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

Para neutrons com energia En << kT (neutrons frios), on 

de k e a constante de Boltzman e l a temperatura absoluta da amos­

tra em estudo, o espalhamento inelástico envolve usualmente uma 

transferência de energia das moléculas em estados excitados para os 

neutrons. Como a secção de choque do hidrogênio, para espalhamento 

de neutrons é muito grande (o-- - . , = 8 0 barns), e quase tô-
& átomo ligado ' M 

da incoerente, os efeitos de interferência no espalhamento por com 

postos hidrogenados sao relativamente pequenos, sendo a componente 

elástica praticamente constante. Para energias pequenas (<< 0,025 

eV), o que corresponde a comprimentos de onda maiores do que 5 X , 

a secção de choque de espalhamento total, por átomo de hidrogênio, 

assume a forma: 

o /H = a + b X 
s 

onde a constante a_ dá conta do espalhamento elástico. 

Os movimentos de baixa frequência, como as rotações e 

vibrações torsionais, sao os que mais se evidenciam no espalhamen­

to de neutrons devido às baixas energias envolvidas. Numa sérieapro 

priada de compostos, os coeficientes angulares b_ , na expressão da 

secção de choque, podem ser correlacionados com as alturas das baj: 

reiras de potencial para rotação interna nas moléculas (5). Conhe-

cendo-se estas alturas para algumas das moléculas da série e medin 

do-se as secções de choque totais das mesmas, pode-se então cons­

truir uma curva de calibração que permite a estimativa de alturas 

de barreira não conhecidas, ou que apresentam discrepâncias nos re 
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sultados publicados na literatura. 

Utilizando-se o "chopper" e espectrómetro de tempo de 

vôo para neutrons lentos, instalado junto ao reator IEAR-1, do Ins 

tituto de Energia Atómica (7), foram medidas as secções de choque 

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

xido. A figura 1 mostra o arranjo experimental utilizado. As amos^ 

tras líquidas têm uma espessura 2,5 mm e sao contidas em células 

de alumínio de 70 mm de diâmetro, com janelas de 0,8 mm de espessu_ 

ra. 

A figura 2 mostra as secções de choque de espalhamento, 

por átomo de hidrogênio, do nitrometano, acetona e dimetil sulfóxji 

do, no intervalo 5 a 10 %. A secção de choque da acetona é apresen 

tada desde 1 X. As secções de choque totais sao corrigidas para ab 

sorção de neutrons e divididas pelo número de átomos de hidrogênio 

na molécula, para se obter as secções de choque de espalhamento por 

átomo de hidrogênio. As melhores retas que passam pelos pontos ex­

perimentais, a partir de cerca de 5 A*, foram determinadas pelo mé­

todo dos mínimos quadrados ponderados. Os erros estatísticos nao 

estão indicados nesta figura, para evitar confusão. Abaixo de 7 A" 

estes erros são inferiores a 1%, podendo atingir cerca de 7% para 

X = 10 X. 
Foram determinados os seguintes coeficientes angulares 

b: 

Nitrometano CH 3N0 2 12,9 - 0,6 barns/ X-H 

Acetona (CH^CO 11,6 - 0,5 barns/ A-H 

Dimetil Sulfóxido (CH 3> 2S0 8,0 - 0,3 barns/ X-H 

A secção de choque do nitrometano apresenta um ligeiro 

declínio em cerca de 8 R, devido ao espalhamento de Bragg, visto o 

Nitrogênio apresentar uma secção de choque para espalhamento coeren 

te relativamente elevada. Este acidente na secção de choque, que 

indica uma ordem a curto alcance no líquido, foi confirmado em me-

\ 
[ 
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didas preliminares de distribuição angular com o DifratSmetro de 

Neutrons do IEA (figura 3). 0 pico na figura 3 corresponde à dis­

tância de>= 4 R entre uma molécula e as suas vizinhas mais próxi­

mas. Com uma medida mais cuidadosa deve-se esperar um pico corres^ 

pondente às distâncias inter-atômicas (distâncias de ligação) , 

d = 1 X. 

A figura 4 mostra o^/H vs X do acetato de metila. Nes­

te caso, os erros estatísticos estão indicados. 0 coeficiente an­

gular, obtido da mesma maneira descrita anteriormente foi: 

(CH 3) 2C0 2 10,6 - 0,4 barns/S -H 

Com os resultados obtidos para os coeficientes angula­

res b foi construída uma curva de calibração apresentada na figu­

ra 5. Nas ordenadas, em escala logarítmica, temos os coeficientes 

angulares das secções de choque de espalhamento por ãtomo de H , 

em barns/Xr-H. Nas abcissas, em escala linear, os melhores valores 

das alturas das barreiras de potencial para rotação interna dos 

grupos CH.j, em Kcàl/mol, publicados na literatura. Os círculos ya 

zios correspondem a resultados obtidos por Rush e colaboradores 

(5) (6) , utilizando um;:espectrómetro de cristal. Os círculos cheios 

correspondem aos nossos resultados experimentais. Uma curva deste 

tipo, para os compostos metílicos ainda nao havia sido construí­

da. Pretendemos estendê-la até cerca de 6 Kcal/mol, com a medida 

referente ao metil-clorofõrmio CH^CCl^. Os valores da barreira p^ 

ra este composto, publicados na literatura, apresentam grandes dis 

crepâncias. Medidas termodinâmicas resultaram numa barreira de 

2,7 Kcal/mol, ao passo que os resultados obtidos por ressonância 

nuclear magnética e espalhamento diferencial de neutrons (filtro 

de berílio + chopper) apresentam uma barreira de cerca de 5,8Kcal/ 

/mol. A medida da secção de choque total para neutrons irá contri 

buir para um melhor conhecimento do valor numérico desta barreira. 
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ESPALHAMENTO DE NEUTRONS LENTOS NO CHUMBO 

Julio Léser e R. L. Zimmerman 

No Instituto Tecnológico da Aeronáutica, de são Jose dos 

Campos, foram construídos e orientados grandes monocristais de chum 

bo para serem usados como filtros e monocromadores de neutrons em 

experiências de interesse para a Física Nuclear e Física do Estado 

Solido, que se realizam no Instituto de Energia Atômica de Sao Pau­

lo. 

Com o objetivo de estudar propriedades dos monocristais 

como filtros, bem como as propriedades da transmissão de neutrons 

lentos através de monocristais, policristais e líquidos, fizemos me 

didas de secção de choque efetiva total por ãtomo de chumbo para 

neutrons de comprimento de onda de 1 a 10 8 para o monocristal (di­

reções 220 e 111 paralela ao feixe), para o põ, e líquido (à tempe­

ratura de 4509 C ) . 

Para a realização das medidas, utilizamo-nos das facili­

dades oferecidas pelo chopper - espectrômetro de tempo de voo (1) 

instalado junto a um dos canais experimentais do reator do IEA. O 

arranjo experimental é o mesmo jã descrito na referência (2). 

Os monocristais foram crescidos em cadinho de cerâmica ob 

tendo-se-os em forma cilíndrica, com cerca de 12 cm de diâmetro e 

pesando de 20 a 30 kg. A orientação foi determinada, medindo-se com 

um goniómetro óptico e um transferidor os ângulos com que cada taru 

go cilíndrico reflete luz branca, após ter sido atacado por uma so­

lução aquosa de ácido nítrico na proporção de 5:1. No processo po­

de-se observar também a presença ou nao de mais de um monocristal e 

* bolsista da CHEN 

ambos os autores são do ITA, São José dos Campos 
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outras imperfeições. Sendo o chumbo um cristal cubico de faces cen 

tradas, as direções de eixos 111, 110 e 100 puderam ser facilmen­

te determinadas, pela representação gráfica dos ângulos de refle­

xão medidos, numa rede estereográfica de Wulff. Nao se observou 

qualquer direção acentuadamente preferencial para o eixo de cres­

cimento, em cerca de 10 monocristais observados. A precisão des­

sas medidas é de cerca de 5 graus. 

Um dos tarugos cilíndricos monocristalinos foi cortado 

aproximadamente em forma de paralelepípedo com faces paralelas a 

planos 111, 220 e 422 com as seguintes dimensões: direção 111 -

-9.05 cm; direção 220 - 8.83 cm; direção 422 - 7.81 cm. 

A secção de choque total do chumbo é devida à soma das 

secções de choque de absorção, de espalhamento coerente inelásti-

co, e de espalhamento coerente elástico ou de Lane-Bragg. 0 espa­

lhamento incoerente, proveniente da dependência da secção de cho­

que com o spin nuclear e a presença de diversos isótopos no cris-

tal que espalham diferentemente, e desprezível no chumbo. 

A secção de choque de absorção o ^ é proporcional ao 

inverso da velocidade v dos neutrons. Considerando o valor tabela 

do (3) de (170 - 10) milibarns para v = 2200 m/seg, temos que o", 
* + -2 
e dada por uma reta de coeficiente angular (944 - 56) x 10 .... 

barns/2., conforme a figura 1. 

0 espalhamento coerente elástico, como se sabe, sõ ocqr 

re para neutrons de comprimento de onda tal que a condição de 

Bragg (X = 2d sen 9) seja obedecida. 

No policristal, os microcristais componentes acham-se 

distribuídos caóticamente em todas as direções, e assim, a secção 

de choque total de espalhamento de Lane-Bragg para um dado compri 

mento de onda e dada pela soma das contribuições de todos os pla­

nos de distância interplanar à^kl, £ ̂  » daí só aparecerem descon­

tinuidades ou degraus nos pontos em que X = 2d^^. 



107 

Ja nos monocristais a condição de Bragg pode ser satis­

feita somente para determinados comprimentos de onda, uma vez que 

os neutrons encontram cada plano cristalográfico a um ângulo fixo. 

Fazendo com que a direção de transmissão seja a de um 

eixo cristalográfico de simetria, HKL, é fácil calcular os ángulos 

9hkl e n t r e ° f e i x e incidente e os diversos planos hkl. 
HKL 

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

sen 9 f c M = h H + + 1 L 

hkl 
HKL V + k 2 + l 2 V + K 2 + L 2 

Sofrerão então difraçao de Bragg somente neutrons de comprimento de 

onda X = ^hkl sen Q^kl* Os comprimentos de onda calculados coin­

cidiram com a posição^1" dos picos observados (figuras 1 e 2). 0 

alargamento dos picos é devido ã estrutura de mosaico do cristal e 

a efeitos de resolução. Nos intervalos entre os picos, a secção de 

choque e àeviàa somente a espalhamento inelástico e absorção, ks-

sim, sendo conhecida a absorção, podemos obter experimentalmente a 

secção de choque de espalhamento inelástico. Devido aos efeitos de 

resolução, sõ podemos considerar os intervalos mais largos entre os 

picos, e assim não é possível considerar-se pontos para o espalha­

mento inelástico para X < 2 %, como é fácil observar-se nas figu­

ras 1 e 2. 

Na figura 3 temos a curva de espalhamento coerente ine­

lástico + absorção obtida experimentalmente. Os círculos cheios sao 

obtidos da medida do monocristal na direção 111 e os triângulos na 

direção 220. Os círculos vazios são os referentes ao policristal. 

Os pontos em cruz são os determinados experimentalmente por 

McReynolds (9). A curva teórica foi calculada a partir da expres­

são deduzida por Marshall e Stuart (A)(5)(2) para o espalhamento 

inelástico incoerente, aproximada para o espalhamento coerente. Os 

mesmos consideram o espalhamento devido à troca de multifonons ad£ 
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tando a expressão em série em função de — (inverso da massa do nú̂ -

cleo) de Placzeck (6) e a aproximação de Debye. A aproximação de 

Debye, de acordo com (5) só vale se escolhermos adequadamente a tem 

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, (E)=(98.5 - 0.045 T)9K, 

onde T é a temperatura da amostra em 9K. Os erros sao da ordem de 

59K. Nao se considerando o termo de correção devido à aproximação 

incoerente, o valor de (E) que melhor se ajusta aos dados experimea 

tais é de 959K. 

Consideremos agora a secção de choque de espalhamento 

coerente elástico para o policristal. 

A curva teórica foi calculada considerando a mesma ex­

pressão usada em (2) para o ferro policristalino. Sendo porém o chim 

bo um cristal cúbico de faces centradas, o fator de forma Fé igual 

a 4b (b = amplitude de espalhamento), sendo que se os índices de 

Miller hkl nao forem todos pares ou todos impares, F é nulo. ConsjL 

déramos os valores tabelados: 

12 2 
b = .954 x 10 cm a (constante da rede) = 4.941 X 

o 

Considerando a temperatura ambiente de 297.59K, temos por (7): 

(5) = 859K. 

A curva experimental foi obtida descontando-se da sec­

ção de choque total a de espalhamento inelástico somada à de absqr 

çao. A diferença entre as curvas teórica e experimental pode ser 

atribuída a: efeitos de resolução do aparelho, extinção, erro na es 

colha da temperatura de Debye. 

A largura na meia altura dos triângulos (figura 3) nos 

dá a resolução em vários comprimentos de onda: 0.190 X para X=5 

0.153 A* para X = 3.5 %; 0.06 A* para X = 2.8 A linha mais clara 

nos dá a-curva teórica corrigida para efeitos de resolução usando 
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considerações de (1). 

A curva teórica calculada sõ é válida considerando-se 

que os grãos de pó sejam menores que 1 micron (10). A amostra em 

pó por nós usada (chumbo granulado fino 99,99% puro, de Merck,Ale 

manha) observada ao microscópio, apresenta grãos cujo tamanho va­

ria de 2 a 80 micra, sendo a media de 10 micra. Levando em conta 
~ 2 — 

que a extinção cresce com X e com a distância interplanar (10)(11), 

como e fácil verificar na figura 1, temos que, realmente o maior fa 

tor de erro na medida de secção de choque coerente elástica do po 

licristal é a extinção. 0 cálculo teórico da secção de choque afe 

tada de extinção será objeto de um trabalho futuro. 

Na figura 4 temos a curva experimental da secção de cho 

que do chumbo líquido à temperatura de 7209K comparada à teórica 

do sólido a 3009K. Observe-se que mesmo no estado líquido o chum­

bo apresenta efeitos de coerência conforme o demonstra a forma da 

curva na figura 1 aparecendo picos e degraus embora mais aplaina­

dos, sendo que o comportamento do líquido pode ser comparado ao 

do policristal. Aumentando-se a temperatura os picos e degraus ten 

dem a desaparecer, a secção de choque de espalhamento inelastico 

aumenta, e a curva de secção de choque tende a constante. Diminuin 

do-se a temperatura, ao contrário, os picos e degraus acentuam-se 

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

A propriedade dos policristais, de apresentar alta seç_ 

ção de choque para neutrons rápidos e baixa para neutrons lentos, 

apresentando um degrau acentuado, é que os torna úteis como fil­

tros, em experiências em que se deseja um alto fluxo de neutrons 

lentos, e os neutrons rápidos sao indesejáveis. 

Em um arranjo experimental para estudo de sólidos e lí 

quidos através do espalhamento inelastico de neutrons lentos que 

está sendo montado no IEA (8), será usado um filtro de berílio p£ 

licristalino refrigerado a nitrogênio líquido, que é superior ao 

chumbo por sua baixa secção de choque de absorção (10 milibarns p_a 
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ra v = 2200 m/seg) e apresenta um degrau a 4 X. No entanto, o be­

rílio permite um alto fluxo de radiação gama que deve ser atenua­

do por motivos de segurança na sala de experiência. Por isso serã 

usado além do filtro de Be, um monocristal de chumbo orientado com 

o eixo 111 na direção do feixe, reduzindo suficientemente a radia 

ção gama e permitindo um alto fluxo de neutrons de X > 3 X confor 

me observamos na figura 1. A espessura do filtro serã determinada 

por níveis de segurança na sala de experiência. 
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Figura 1 - A curva teórica é a de secção de choque de espalhamento coerente elástico a 

0°K„ As curvas experimentais foram obtidas à temperatura ambiente. Os núme­

ros se referem a índices de Miller hkl de planos de distância interplanar d . 
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AJUSTE DO CRISTAL MONOCROMADOR DO DIFRATÔMETRO DE NEUTRONS 

DO INSTITUTO DE ENERGIA ATÓMICA 

Carlos B.R. Parente 

Num difratômetro de neutrons, especial atenção deve ser 

dada à escolha do cristal monocromador e principalmente à sua cor­

reta posição em relação ao feixe incidente de neutrons, a fim de 

se obter um feixe monocromático uniforme e suficientemente intenso, 

livre de contaminações de ordem superior. 

A escolha do monocristal em questão, depende de diver­

sos parâmetros do aparelho, tendo-se optado pelo cristal de chumbo 

orientado no plano (2,2,0), apos estudo minucioso feito no espectro 

metro de cristal do I.E.A.. 

Posteriormente, o referido cristal foi transportado pa­

ra o difratômetro, procurando-se reproduzir a situação antes encqn 

trada. 

Evidentemente este processo ë passível de erros, sendo 

necessário um ajuste final. Entretanto, no nosso aparelho, o cris­

tal monocromador é totalmente envolvido por uma blindagem, impedin 

do qualquer ajuste direto após sua colocação. 

Para se contornar esse problema, construiu-se uma mesa 

goniométrica de controle remoto, utilizando-se três movimentos in­

dependentes: 

- Rotação no plano horizontal, com eixo contido na in­

tersecção do feixe de neutrons do reator com o feixe 

monocromático. 

- Balanceio num plano vertical, com centro de curvatura 

coincidente com a mesma intersecção. 
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- Translação em um plano que depende da posição dada p£ 

lo balanceio. 

0 controle destes movimentos poderá ser feito por um pai 

nel situado junto aos demais aparelhos, o que facilita sobremanei­

ra a tarefa do experimentador. 

Com estes três movimentos é possível ajustar-se conve -

nientemente a posição do cristal em qualquer momento. 

A figura 1 ilustra esquematicamente o local destinado 

ao cristal monocromador, situado na saída do 19 colimador,no "beam 

hole" do reator. 

As setas mais escuras indicam os movimentos possíveis a_ 

través do comando elétrico, ao passo que as demais indicam os ajus 

tes manuais. 

Como o espaço destinado ao sistema monouromador e ao go 

niômetro e bastante exíguo, os movimentos automáticos se limitam 

ao interior do espaço cilíndrico de aproximadamente 15 cm de diâme 

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 translação é realizado no próprio tampo 

da mesa, através 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. 0 movimento sobre tal trilho dá ao sistema o que se 

convencionou chamar de balanceio. 

0 movimento de rotação é realizado pelo receptor de tor_ 

que maior, e é transmitido à plataforma circular sobre a qual se 

apoiam os trilhos. 

Além destes ajustes, o sistema é provido de parafusos 
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de nivelamento. 

A escolha da posição conveniente deve ser feita por teia 

tativas, ajustando-se cada posição para cada um dos movimentos, de 

modo que o feixe monocromático seja maximizado. 

A optimização e conseguida após sucessivas análises,sen 

do um método trabalhoso. Uma idéia do processo é dada na figura 4, 

onde aparecem as curvas obtidas com o balanceio, a rotação ("rock-

ing"), o deslizamento e ainda curvas obtidas com o deslocamento do 

braço detetor em torno do zero do espectrômetro. A numeração das 

curvas indica a ordem em que foram obtidas no processo de optimizei 

ção. A posição final é indicada na própria figura 4. A figura 5 

apresenta o conjunto mesa goniométrica - cristal monocromador de­

pois de ajustado. 

Para tornar mais fácil este ajuste foi projetado um pajL 

nel com motores para girar os transmissores de torque, indicadores 

de voltas, limitadores de curso, etc diminuindo assim o tempo re­

querido para a optimização. 

Figura 1 
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Figura 3 



Figura 4 
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DETERMINAÇÃO DO COMPRIMENTO DE ONDA DO FEIXE MONOCROMÁTICO 

E CORREÇÃO NO ÂNGULO DE ESPALHAMENTO DA AMOSTRA 

NUM DIFRATÔMETRO DE NEUTRONS 

(M 
C.B.R. Parente, K. Harada, Y. Koishl, R.G. Wenzel v 

Um difratometro de neutrons e constituído, essencialmen 

te, de um monocromador e de um sistema detetor dos neutrons espa­

lhados pela amostra. O sistema detetor levanta a figura de difra-

çao da amostra, sendo esta intensidade dada em função do ângulo de 

espalhamento 9. 

As posições angulares dos picos de uma figura de difra-

ção dependem não sõ da estrutura cristalina da amostra, mas também 

do comprimento de onda dos neutrons incidentes. Torna-se evidente 

que se deve conhecer, com bastante precisão, tanto a origem dos ân 

gulos de espalhamento quanto o comprimento de onda do feixe mono­

cromático incidente na amostra. 

Para determinarmos essa origem e esse comprimento de ori 

da, primeiramente procedemos ao ajuste preliminar estabelecendo o 

mais exatamente possível a origem dos ângulos de espalhamento,atra 

vês de uma curva de intensidade do braço. 

Suponhamos que nesta primeira determinação a origem dos 

ângulos de espalhamento tivesse um erro 3 (figura 1 ) . Todo pico de 

difração encontrado estará em um ângulo 29* a partir desta "origem" 

e não em 29 a partir da origem verdadeira. Supondo B positivo, is 

to é, para o lado do deslocamento do braço detetor, teremos: 

20 = 29* + 6 

9 = 9 * + a 

(*) Agência Internacional de Energia Atômica 
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A figura de difração (figura 2), obtida através de uma 

amostra padrão de níquel, dando ao braço do detetor acréscimos de 

12 minutos e, a fim de conservar a geometria, acréscimos de 6 minu 

tos ã amostra, permitiu determinar 11 picos em posições que chama-

remos 29^, 202» etc. 

Cada pico corresponde a um espalhamento de Bragg dado 

por: 

X = 2 d sen 9 
* * * 

X = 2 d sen (9 + a) - 2 d (sen 9 cosa + cos 9 seno ) 

Como a determinação preliminar da origem foi a melhor 

possível, a é bem pequeno e portanto: 

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

assim 

X = 2 d (sen 9 + a cos 9 ) 

Chamando 

tem-se 

2 d sen 9 = y 
* 

2 d cos 9 = x 

y = X - â x 

que e a equação de uma reta com coeficiente angular -a e inter­

secção com o eixo das ordenadas X. 

0 grafico dos picos em escala ampliada apresenta prati­

camente a forma triangular de modo que traçamos duas retas de cada 

pico através de um programa de ajuste de retas pelo método dos mí­

nimos quadrados com o computador IBM 1620 e obtivemos assim os á*n-

* * 

gulos 9^, 0^, etc e pudemos calcular os pontos da figura 3. Com no 

va aplicação do programa traçamos finalmente a reta de calibração. 

Esta reta de calibração forneceu os valores: 
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X = 1,1014 X a = 09 1» 50" 

Calculamos aínda o ángulo de Bragg do sistema monocroma 
189 23' 

Figura 1 
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ESTUDO DA RESOLUÇÃO E INTENSIDADE DE UM DIFRATÔMETRO DE NEUTRONS 

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

Como parte da calibração do difratômetro de neutrons re 

centemente instalado num dos canais experimentais do reator do Ins_ 

tituto de Energia Atômica de são Paulo, foi feito um estudo de sua 

resolução e sua intensidade para amostras cristalinas em pó. 

Estas dependem de vários parâmetros: 

- divergências angulares dos colimadores 

- função de transmissão ou reflexão do cristal monocro-

mador 

- ângulo de bragg do cristal monocromador. 

Alem disso, variam com o ângulo de espalhamento na amos. 

tra. 

Expressões gerais para a largura total do pico de difra 

çao, â meia altura, e para a luminosidade em função dos parâmetros 

do aparelho e do correspondente ângulo de espalhamento na amostra, 

foram desenvolvidas por Caglioti et al (Nuclear Instr. and Methods, 

15, 155 (1958). 

ARRANJO EXPERIMENTAL 

Os colimadores, tipo Soller, foram construídos de manejL 

ra a oferecer variações em suas divergências angulares, tendo as 

seguintes características: 

- 19) colimador, situado no feixe do canal experimental: 

constituído por lâminas de bronze-fosforoso de 999 mm 

de comprimento, sendo a área da secção reta do feixe 

igual a 2" x 2". 
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- 29) colimador, situado no feixe monocromatizado: 

de constituição idêntica à do 19 colimador, tendo 279 

mm de comprimento. 

- 39) colimador, colocado no feixe difratado, em frente 

ao detetor: constituído de placas de bronze-fosforoso 

cadmiado de 300 mm de comprimento e mesma área. 

O monocromador e monocristal de chumbo, orientado em (2, 

2,0), por transmissão, com ângulo de Bragg igual a 18923', sendo o 

comprimento de onda dos neutrons do feixe monocromático igual a 

1,102 %. 

Como o objetivo do trabalho e a calibração do difratome 

tro, foi escolhido como amostra padrão o níquel, cristal cubico de 

faces centradas, cuja figura de difraçao e bem definida, prestan-

do-se bem para o caso. 

Características: 

- níquel em pó compactado 

transmissão: 43% 

- dimensões: 7 mm x 51 mm x 65 mm. 

0 difratômetro em estudo, permite medidas para ângulos 

de espalhamento até o valor 128924', o que para o caso do níquel , 

dá uma figura de difraçao com onze picos. 

Foram obtidas figuras de difraçao para 3 combinações de 

colimadores: 

a l a2 
a 3 

A 0,3499 0,4779 0,5929 

B 0,3499 0,4779 1,1829 

C 0,3499 0,9519 1,1829 

onde 

a.. = divergência angular do i-êsimo colimador (i=1,2,3) 
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Figura 1 

A figura 1 ilustra as três figuras de difração, notan­

do-se a variação da intensidade. 

0 caso C, é o que apresenta a maior intensidade. Entre­

tanto, observa-se que paralelamente hâ um aumento na largura do pi. 

co, o que representa uma perda de resolução. 

A figura 2 mostra a variação da largura de cada pico em 

sua altura média, em função do correspondente angulo de espalhamen. 

to, havendo boa concordância com a curva teórica. 

Nota-se que quando ct̂  é* aumentado, mantendo-se constan­

tes os demais, a resolução praticamente não se altera para ângulos 

de espalhamento elevados, o que muitas vezes é conveniente, pois a 

intensidade melhora consideravelmente. 
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CÂMARA DE FISSÃO DE MÚLTIPLAS PLACAS PARALELAS 

Olga Y. Mafra e Fernando G. Bianch in i 

Devido as d i f i c u l d a d e s em se encontrar comercialmente 

câmaras de f i s s ã o com as e s p e c i f i c a ç õ e s convenientes a determinada 

expe r i ênc ia e t i p o de ar ranjo exper imenta l , foram d e s e n v o l v i d a s t é ç 

n i ca s de construção de camarás de f i s s ã o e s p e c i a i s . 

Para nossas f i n a l i d a d e s (medidas r e a l i z a d a s em f e i x e s 

p a r a l e l o s de radiação) as câmaras devem t e r p l a c a s p a r a l e l a s de d l â 

metro super io r a duas polegadas e conter maior quantidade de mate­

r i a l f í s s i l p o s s í v e l . 

Foi e sco lh ido para f i x a ç ã o do m a t e r i a l nas p l a c a s o mé­

todo de e l e t r o p o s i ç a o . Este processo permite depos i t a r quantidades 

de m a t e r i a l super io res âs obt idas pe los processo de evaporação a 

vácuo e s imples deposição nas p l a c a s . A maior d i f i c u l d a d e encontra 

da f o i a determinação das condições i d e a i s para e l e t r ó l i s e , as quais 

apesar de serem encontradas na l i t e r a t u r a (Koch, J. Nucl.Energy 2 , 

110; Deruy t te r , Nucl . I n s t r . and Meth. 7, (1960) 145; Gunter, In ­

t e r n a t i o n a l J. of Appl ied Radiat ion Isotopes 15 (1964) 167) n e c e s ­

si tam s e r empiricamente a jus tadas em cada caso p a r t i c u l a r . 

Essas condições se referem a: t i p o de so lução , concen -

t ração PH, tempo de depos ição , co r r en t e , temperatura, forma de cuba, 

forma e ma te r i a l do ânodo, tratamento das p l a c a s antes e depois de 

efetuado o depós i to . 

Com as t é c n i c a s u t i l i z a d a s conseguiu-se ob te r depós i tos 
2 -* •» 

de UO2 da ordem de 2,5 mg/cm que e o máximo encontrado na l i t e r a ­

tura sem que haja desprendimento de ma te r i a l das p l a c a s . 

A câmara cons t ru ída com as p l aca s obt idas por e s se p r o ­

cesso é do t i p o f low, de p l acas p a r a l e l a s , com uma d i s t â n c i a mútua 
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da ordem de 1 cm. A câmara possui um total de 13 placas das quais 

7 foram usadas como ânodo e 6 como cátodo. 

Massa total de urânio natural na câmara e da ordem de 

1,4 g. 0 gás inicialmente utilizado para as provas foi uma mistura 

de He + 1,3% de isobutano, sendo em seguida substituído por uma mis 

tura de Árgon + 3% de nitrogênio. Esse gâs alem de ser obtido co­

mercialmente com pequenas impurezas de oxigênio e vapor d'águaapre 

senta a vantagem de manter a energia dos elétrons na descarga em 

torno de 1 eV, energia esta em que a secção de choque de absorção 

de elétrons pelo oxigênio apresenta um mínimo. 

A eficiência total da câmara acoplada ao sistema de con 

tagens, com discriminação das partículas alga, foi determinada num 

feixe de neutrons térmicos, provenientes do reator apôs a reflexão 

por um cristal de chumbo cujo fluxo foi determinado (Laboratório 

de Metrologia Nuclear do IEA). A eficiência do sistema é aproxima­

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

No trabalho (publicação IEA N° 145) os autores apresen­

tam todos os detalhes sobre as câmaras de urânio e tório construí­

das. 

As câmaras de urânio e tório se destinam a estudos de 

fotofissao com a finalidade de esclarecer alguns aspectos do proble 

ma. 
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SOBRE A FORMA DAS LINHAS DE CONVERSÃO INTERNA OBSERVADAS 

EM ESPECTROMETRIA BETA 

Francisco A.B. Coutinho e Achilles A. Suarez 

Talvez a medida mais direta que seja possível com espec 

trímetros magnéticos é a determinação das quantidades de movimento 

relativas de dois grupos de elétrons monoenergeticos. Se dois de 

tais grupos de elétrons monoenergeticos sao registrados em um es­

pectrómetro, com todos os ajustes geométricos de fendas e etc, pejr 

manecendo inalterados durante a medida, então a razão de quantida­

des de movimento dos grupos de elétrons pode ser formada com uma 

precisão que e usualmente muito maior do que a precisão com que 

qualquer quantidade de movimento pode ser determinada absolutamen­

te. Esta melhora na precisão é devido em parte ao fato que as in­

certezas que influenciam a determinação absoluta da quantidade de 

movimento afetam cada grupo de elétrons aproximadamente da mesma 

maneira, de modo que as razoes das quantidades de movimento dos ele 

trons sao menos prováveis de estarem em erro do que as determina­

ções absolutas de quantidades de movimento. A melhora é também de­

vida em parte à consideração de que quando um grupo de elétrons mo 

noenergeticos é registrado como um pico de contagens por unidade 

de tempo versus campo magnético, varios critérios existem para se­

lecionar aquela parte do pico que e identificada como ocorrendo em 

um campo magnético proporcional a quantidade de movimento do grupo 

de elétrons. 

Diferentes investigadores têm usado varios critérios , 

tais como o pé de alta energia extrapolado do pico, o ponto de in-

flexão do lado de alta energia dá pico, o pico real, o pico extra­

polado, e muitos outros. De acordo com o espectrómetro usado, e de 

acordo com o método de seu uso, um critério 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 

determinação das quantidades de movimento a medida relativa de in 

tensidades é muito mais precisa do que a medida absoluta. Aqui da 

mesma forma os métodos variam muito de pesquisador para pesquisa­

dor, contudo os dois principais métodos que se distinguem são o 

método planimétrico, onde se medem as áreas sob os picos, usando-

-se um planímetro e o método de integração numérica, o qual utili 

za a forma analítica do pico obtida através do estudo da óptica 

do espectrómetro. 

Deve-se lembrar aqui que tanto a posição do pico como 

a sua forma, quando se trabalha com espectrometria de alta resolu 

çao, vao depender da largura natural da linha. Portanto deve-se 

levar isto em consideração quando derivar-se a expressão analíti­

ca da linha de conversão interna» 

Todas essas considerações foram feitas supondo-se uma 

fonte fina, isto é, sua espessura é tal que não afeta a resolução 

intrínseca do aparelho. 

Quando utiliza-se fontes nao finas a resolução é dete­

riorada e portanto tanto a posição da linha como sua forma sao af e_ 

tadas. 0 problema torna-se mais grave se lembrarmos que a forma 

da linha ê alterada de forma não igual para energias diferentes. 

Para solucionar tais problemas estamos procurando adap_ 

tar a expressão de Betler Bloch para a perda de energia média de 

elétrons por unidade de comprimento no cálculo de uma expressão 

utilizável em computador a fim de automatizar o tratamento de ãa_ 

dos. 

Em estudos preliminares utilizando dados obtidos no es_ 

pectrômetro de dupla focalização de Munique, o acordo obtido foi 

razoável indicando a validez das hipóteses feitas. 
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ESTUDO DOS ELÉTRONS DE CONVERSÃO INTERNA DO 1 6 2 D y OBTIDOS 

ATRAVÉS DA REAÇÃO (n,e~) 

A. BHcklin , A.A. Suarez 

A despeito da alta qualidade dos trabalhos previos so-

162 *» 
bre o Dy, somente poucos estados excitados tem sido observados, 

exceto para a banda do estado fundamental. Por esta razão foi deci_ 

j.j j j 162 ' - . , ~ 161_ . -vl62_ , 
dxdo o estudo do Dy, através da reação Dy(n,e ) Dy usando 

neutrons térmicos. 0 estado composto nesta reação possui spin e pa_ 

ridade 2 ou 3 . Portanto todos os níveis com spins ate 6-8 sao 

esperados ser excitados durante o decaimento deste estado composto. 

0 espectro de conversão interna foi medido com um espec 

trômetro de dupla focalização (iron yoke) de 50 cm de r a i o ^ . 

A fonte consistiu de um arranjo de 20 lâminas de 1,5 mm 
• 2 

de largura tendo uma área total de 12 cm . A esta fonte foi aplica 

do um gradiente de potencial permitindo assim compensar o desloca­

mento radial das lâminas, relativo à órbita central. Quatro conjun 

tos de fontes foram utilizados com espessuras indo de 0.2 a 2 mg/ 
2 161 

/cm utilizando material enriquecido em 90% de Dy. 

0 espectrómetro foi ajustado a uma resolução de 0.2% e 

o campo magnético foi medido e controlado com uma precisão melhor 
4 

do que uma parte em 10 . 0 detetor foi um contador GM equipado com 
2 

uma janela de mylar (0.55 mg/cm ) . 

0 espectro de conversão foi analisado de 160 a 1300 KeV 

e a espessura da fonte foi escolhida de acordo com a região de ener 

gia de modo a resolução nunca exceder 0.3%. 

Comissão de Energia Atônica - Studsvik - Suécia 
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Cerca de 60 linhas de conversão pertencendo a 46 tran-

162 

siçoes foram assumidas para o Dy. Alem disso, limites superio­

res para intensidades de linhas K foram de importância na decisão 

da multipolaridade de mais 8 transições. 

A calibração de energia foi feita relativa a linha K 

da forte transição 282 KeV cuja energia foi precisamente determi­

nada com o espectrómetro de cristal de Ris^. 

Com os dados obtidos através das reações (n,e ) e (n, 

gama) cerca de 90% da intensidade total das transições de baixa 

energia puderam ser colocadas em um diagrama de nível. 

Juntamente com os dados de reações (p,p'), (d,d'),(d,p) 
162 — -* 

e (d,t) o Dy e um dos núcleos deformados, mais bem conhecidos 

experimentalmente apesar de posteriores informações sobre a banda 

beta vibracional poderem ser obtidas através de reações com parti 

cuias carregadas. 

De tais experiências deve também ser possível obter me 

lhores informações sobre vibrações octopolares. Trabalho teórico 

adicional é necessário para explicar algumas características do 

esquema de nível, em particular o inesperado forte decaimento pa­

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

Este trabalho será publicado no Physical Review 

REFERENCIA 

1. N. Svartholm and K. Siegbahn, Ark. Mat. Astr. A33, (1964) -

«9 21. 
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ELÉTRONS DE CONVERSÃO DO 8 R e APÓS CAPTURA. RADIOATIVA 

DE NEUTRONS 

A.A. Suarez 
* 

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

188 " 
Os níveis do Re ja foram estudados através do decai-

188 •* 
mento radioativo do W bem como do decaimento isomérico do 

188*^(1,2,3) ̂  

(4 5) 
Mais recentemente isto foi feito novamente ' e tam-

" ~ 187 
bem transições provenientes da captura de neutrons no Re foram 

analisadas ^ . 

Neste trabalho elétrons de conversão provenientes da cap_ 

187 
tura de neutrons pelo Re foram estudados com um espectrómetro 

de dupla focalização^ . 0 espectro de raios gama de baixa energia 

- (8) 
foi também recentemente examinado por O.W.B. Shult et al em Ri-

s^ e parte dos resultados ainda nao publicados nos foram gentilmen_ 

te cedidos. 

Os elétrons de conversão foram analisados de 0 a 800 KeV 
2 

de energia. As dimensões da fonte eram de 1 x 8 cm e o contador 

utilizado foi um tubo GM trabalhando com gas circulante e uma jane_ 
2 

la formvar (50 ug/cm ) . 

Os dados foram obtidos da média de sete séries de medi­

das e as linhas de elétrons foram ajustadas através da forma de uma 

linha teórica por um programa de computador. A calibração de inten 

sidade foi feita usando-se a intensidade de elétrons absoluta da 

linha K 155.045 KeV do 1 8 8 0 s ( 9 ) . 

Departamento de Física da Universidade de Munique - Alemanha 
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Um total de Al transições foi obtido sendo que 14 foram 

dispostas em esquema de nivel contendo cerca de 90% da intensidade 

total. 

Para o estado fundamental foi assumido o valor de 1 = 1, 

medido diretamente em experiência de feixe a t ô m i c o e paridade 
~ (4) negativa de acordo com S.B. Burson et al . Isto concorda com o 

que ê esperado da Regra de Gallagher e Moszkowski assumindo que os 

estados intrínsecos do protón e neutrón sao 5/2 (402) e 3/2 (512) 

respectivamente. Foram encontrados 2 níveis pertencentes à banda 

rotacional sobre o estado fundamental. 

0 nível situado em 290,66 KeV foi assumido por S. B. 
(4) -Burson et al pertencer a uma banda rotacional K = 1 com esta-

s" + 1 — 

dos intrinsecos 5/2 (402) e 7/2 (503) para o protón e neutrón res­

pectivamente. 

Um nível por nós encontrado em 362,4 KeV com possíveis 

spins 1 ou 2 e paridade negativa e um possível candidato a segundo 

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

A razão teórica entre os elementos de matriz reduzidos 

das duas transições 362 KeV e 299 KeV que definem esses dois ní­

veis, e 0,557 enquanto que o experimental é (0,37 - 0,04). 

Para os outros niveis nao foi possível obter-se evidên­

cia teórica do seu caráter devido a falta de tratamento teórico ade 

quado para núcleos impar-impar e especialmente próximo a região li 

mite de núcleos deformados. Necessita-se também dados experimen -

tais obtidos através de reações com partículas carregadas e excita 

çao coulombiana a fim de melhor correlacionar os dados por nós ob­

tidos. 

Determinamos também a população do estado isomérico co­

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

Este trabalho sera publicado no Nuclear Physics. 
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REPRESENTAÇÃO MATRICIAL PARA O CÁLCULO DE ABERRAÇÕES DE SEGUNDA 

ORDEM EM ÓPTICA DE PARTÍCULAS PARA CAMPOS MAGNÉTICOS HOMOGÊNEOS 

E INOMOGÊNEOS (n = 1) 

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

No cálculo das propriedades de sistemas magnéticos para 

analise da energia de feixes de partículas carregadas, o procedimen 

to analítico é demorado e tedioso. 

Em analogia à óptica geométrica Penner^ introduziu um 

método matricial para calcular as propriedades de sistemas defleto 
- ~ ( 2 ) 

res magnéticos ate aberrações de primeira ordem. I. Takeshita 

estendeu esse formalismo à segunda ordem em um movimento bidimen-

sional utilizando uma matriz 9 x 9 para um campo magnético homoge-
(3 4) 

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

aberrações de primeira e segunda ordens de magnetos defletores. 

Desde que as trajetórias de particulas próximas ao eixo 

central possam ser expressas por funções lineares, pode-se usar a 

representação matricial para expressar a transformação das coorde­

nadas objeto para coordenadas imagem, analogamente â óptica geomé­

trica. Usando tal procedimento, vários elementos defletores podem 

ser acoplados rapidamente somente por multiplicação de matrizes,fa 

cilitando assim a análise das propriedades ópticas finas do siste­

ma, bem como dispersão e resolução do sistema. Este formalismo e 

vantajoso, para computação digital das trajetórias de particulasquan 

do se tem sistemas complicados onde o cálculo analítico é proibiti 

vo. 

Foi utilizado por nós o formalismo desenvolvido por K. 

B r o w n ^ no cálculo dos elementos de uma matriz 12 x 12 estendida 

ao movimento tridimensional de uma partícula próximo à órbita cen-
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trai (orbitas paraxiais) em dois casos especiais: campos homogê­

neos e inomogêneos (n = 1 ) . Esta teoria foi também estendida para 

peças polares giradas em relação à orbita central na entrada e saí 

da do magneto, sendo contudo neste trabalho negligenciado efeitos 

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

Este calculo faz parte de projeto de construção de um 

espectrómetro beta a ser realizado em nosso Instituto. 

Este trabalho se encontra na Publicação IEA n° 144, 

abril de 1967. 
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6? 
ESTUDOS DO DECAIMENTO DO 4 Zn 

* 
S. Antman e H. Pettersson 

Achilles A. Suarez 

0 decaimento do Zn para Cu foi estudado usando-se um 

espectrómetro beta de dupla focalização ("iron yoke") para os es­

pectros de elétrons e positrons, e um detetor do estado sólido ... 

Ge(Li) para a medida da radiação gama. 

A atividade do zinco foi produzida bombardeando um alvo 

de cobre natural com uma corrente de protons (0.2 uA) de 32 MeV pro 

duzidos pelo sincrociclotrón do Instituto Gustav Wener -Uppsala. 

0 espectrómetro beta (p = 50 cm) foi ajustado para uma 

resolução de 0,25% em um ângulo sólido de 0,3%, representando as­

sim um compromisso entre resolução e intensidade, enquanto que o 

campo magnético foi medido e controlado com uma precisão melhor do 

que uma parte em 10^. 

0 espectro de raios gama foi observado usando-se um de­

tetor do estado sólido Ge(Li) (RCA-SJGG-1). A resolução 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 transições gama e linhas de conversão pertencentes 
•* 62 

a esse decaimento. Um esquema de nivel para o Cu com o spin e p<i 

ridade é proposto. 

Esse trabalho foi publicado no Nuclear Physics, volume 

A94 (1967). n9 2. 

Instituto de Física de Uppsala, Suécia. 



. 143 

• ESTUDO DA RADIAÇÃO GAMA DEVIDA A CAPTURA NEUTRÔNICA 

M.A.N. de Abreu 

A analise da radiação gama emitida na desexcitaçao de 

núcleos compostos formados pela captura neutrônica, nos dã informa 

ções sobre a energia dos niveis e as suas probabilidades de transi_ 

çao. Os espectros obtidos podem apresentar dezenas de raias, mui­

tas das quais bastante próximas, o que torna sua interpretação bas^ 

tante difícil, condição esta que é agravada pela complexidade dos 

processos de interação da radiação gama com os detetores emprega­

dos. 

Varias técnicas têm sido desenvolvidas nò intuito de au_ 

mentar a eficiência e a precisão na determinação da energia destes 

níveis. Entre os diversos tipos de espectrómetros escolhemos: um de 

absorção total, utilizando um cristal de Nal(Tl) com três fotomul-

tiplicadoras^" e um detetor de estado solido. 0 primeiro apresenta 

alta eficiência e o segundo alto poder resolutivo, vantagens que p£ 

derao ser somadas usando-se um circuito de coincidência do tipo 

Hoogenboom, quando do estudo de cascatas gama-gama. 

0 número de núcleos que poderão ser estudados ê bastan­

te grande devido a possibilidade de utilizar dois arranjos experi­

mentais; um com o alvo colocado na região de maior fluxo do rea-

2 ~ 
tor , que permite o estudo de materiais de baixa secção de choque 

e apresenta uma relação sinal - radiação de fundo bastante alta; o 

outro com o alvo colocado externamente ao reator, o que possibili­

ta medidas de coincidência e correlação angular. 

Apresentamos os espectros obtidos na analise da radia­

ção gama emitida nas reações ^ A l (n,t)^Al e ^ T i (n,y) ^Ti utili 

zando o arranjo de geometria interna no caso do Al (figura 1) e aj: 
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ranjo de geometria externa no caso do Ti (f igura 2 ) . Ambos espec­

tros foram f e i t o s com um detetor de Ge(Li) de 2 mm de compensação, 

por nós elaborado, o qual apresenta uma resolução de 17 KeV nas 

linhas do C o ^ (f igura 3 ) , tendo sido u t i l i zados o pré-amplif ica-

dor 101 e o amplificador 201 da ORTEC. 

Presentemente estamos elaborando um detetor de Ge(Li) 

com 8 a 8,5 mm de compensação, o qual apresentará uma maior e f i ­

c i ênc ia com relação ao a tua l . 
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Figura Ib 

Figura la. 
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EMPREGO DE DETETORES DE ESTADO SOLIDO NA DETERMINAÇÃO QUANTITATIVA 

DE MISTURAS DE RADIONUCLÍDEOS EM MATERIAIS BIOLÓGICOS 

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

O elevado poder de resolução dos detetores de estado so_ 

lido, que em determinadas circunstâncias pode chegar a ser de al­

guns KeV, veio ampliar no campo biológico o emprego de traçadores 

múltiplos, ainda que de energia característica muito próxima. Exem 

pio típico e dos mais correntes é o caso do uso da albumina sérica 

radioiodada ( 1 3 1I, 364 KeV) e do cromato de sódio ( 5 lCr, 320 KeV ) 

utilizados na determinação da volemia, pela simultânea medida do 

volume plasmático (radioalbumina) e da massa eritrocitãria (radio-

cromato). Na figura 1 podemos ver o espectro apresentado por uma 

mistura dessas duas substâncias. 

Outro campo de emprego de tais detetores seria a simul-

~ •* 24 J 82 * 

tânea determinação dos espaços sõdio ( Na), bromo ( Br), potás­

sio ( K) a par do volume sanguíneo ("̂"̂I + "'"'"Cr). Esta situação 

era outrora resolvida pelo emprego de radionuclídeos de vida curta 

e pelo escalonamento no tempo das determinações de tal forma a não 

haver interferência de um radioisótopo com outro. Este fato levava 

a determinações que se completavam no espaço de sete a oito dias , 

durante os quais era necessário admitir uma constância das condi­

ções metabólicas, aceitação esta, que por certo nem sempre era bio 

logicamente verdadeira. A possibilidade de se realizar simultanea­

mente medidas dessa natureza apresenta vantagens óbvias, e é bas­

tante clara na figura 2 que apresenta o espectro da referida mistu 

ra, com exceção do Br. , 

As presentes medidas foram feitas com um detetor de 

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

linhas do Co^. 
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