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SUMASRIO

Desenvolveu-se o processo de deposicao de boro—-1i0,
por eletroforese, em substratos de aluminio de grandes
superficies, destinados % construgio de detectores de
néutrons. Apds a definiglo e otimizacio dos parfmetros do

Processo, realizaram—se deposigdes de boro-10 em
cilindros de aluminio utilizados como eletrodos em
cdmaras de ionizagldo compensada € nAo compensada A
radiacdo gama e em detectores proporcionais. Esses

protdtipos, projetados e construfdos no IPEN-CNEN/SP,
foram submetidos a testes de caracterizagio no reator
IEA—-RYL, tendo atendido sat isfatoriamente as
especificagoes técnicas do projeto.

ABSTRACT

Process of boron-i0 electrophoresis on large area of
aluminum substrates was developed with the aim of using
them in the construction of neutron detectors. After
definition and optimization of the boron electrophoresis
parameters, depositions of boron-~10 on aluminum cylinders
were performed and used as electrodes in gamma
compensated and non-~compensated ionization chambers and
in proportional detectors. These prototypes were designed
and builded at IPEN~CNEN-SP, and submited for
characterization tests at IEA-Ri reactor, and they fulfil
the technical specifications of the project.
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TNTRODUGCAO

A opclo de uma tecnoleogia nuclear autdnoma no Paifs, tornou
necessdrio o desenvolvimento e a construgdo de detectores de
radiaclo, entre os guais os de néutrons que sRO E€SSENCIAIS para a

operacio dos reatores nucleares.

Portanto, desenvolveu—-se um processo de deposicdo de boro-
10, pelo método da eletroforese, em substratos de aluminio de
grandes superficies, de modo gque pudessem ser utilizados na
construcio de detectores de néutrons, entre os quais as cAmaras
de ionizacio compensada € nlo compensada A radiagfo gama e o0s
detectores proporcionais.

Estudou~se sistematicamente a influéncia dos parénetros
bdsicos de deposiclo, e a partir de seu estabelecimento,
otimizou-se o método.

Apds esse desenvolvimento, construlram—se e testaram-se
protdtipos de clmaras de ionizagio e detectores proporcionais com
depdsitos de boro-10, que atenderam satisfatoriamente as
especificacgoes técnicas impostas pelos projetos.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Os exper imentos para a definiglio & otimizaglo dos parfmetros
de deposiglo, foram realizados utilizando-se o boro amorfo de
composicio isotdpica natural, da Merck.

(0] procedimento rE] realizado obedecendo a seguinte
sequénciatpreparacio da superflicie do substrato de aluminio,
preparacio da suspensio de boro, a deposicio propriamente dita e
o controle de qualidade da camada de boro depositada.

A preparagao da superficie metdlica é realizada
primeiramente com um Jjateamento com areia sendo em seguida,
submet ida a um processo de desengraxamento-decapagem com solugdes
bfsicas e dcidas € imediatamente mergulhada na suspensio de boro.

A suspensho de boro € homogeneizada em #lcool isopropilico e
transferida para o sistema de eletroforese. Adiciona-se o dlcool
em uma quantidade suficiente para recobrir a #rea do substrato de
aluminio =a ser revestida e adiciona-se o eletrdlito com a
finalidade de aumentar o potencial eletrocindtico (potencial
zeta)d.

Durante a deposicio de boro em aluminio a suspensiao €&
resfriada e o substrato de aluminio &€ conectado ao polo negativo
da fonte de alta tensio atuando como cdtodo. Este eletrodo estd
envolto por um segundo tubo cilindrico do sistema de deposig@o, =a
uma distdncia pré—-determinada, atuando como fnodo.
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Aplica~se uma diferenga de potencial entre os eletrodos por
um perfodo de tempo pré-estabelecido € o substrato de aluminio &
recoberteo  por uma camada de boro, pois  as  pacticilias] HehEain
carregadas  eletricamenteeonta adicio do eletrolito. Durante o
processn de deposiclo a suspensiao € mantida homogeneizada com um
agitador magnético para evitar a sua sedimentagio. Ao final, o
substrato & colocado em um dessecador a vdcuo para  evaporar o
solvente, efetuando-se, em seguida, a determinagido do rendimento
da deposicio pela variacio de massa.

0 controle de qualidade da camada depositada & realizado
executando-se testes para verificar a aderéncia e a uniformidade
da camada depositada.

Adotando-se o0s procedimentos acima descritos, estudou-se
sistemat icamente a influéncia dos seguintes parfmetros de
deposicRo: sistema de deposicio, material do &nodo, distribuigdo
granulomeétrica do boro, meio de dispersio, tipo € concentragiao do
eletrdlito adicionado X suspensio, velocidade de agitaglo @
temperatura da suspensio durante o processo de deposigio,
distédncia e diferenga de potencial entre os eletrodos, tempo de
deposicio, concentraglo de boro na suspensio € os wvalores do
patencial zeta.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A tdenica de deposigio de boro por eletroforese em
substratos de aluminio aqui desenvolvida, apresentou excelentes
resultados.

O tratamento da superficie metdlica utilizando os métodos de
desengraxamento e decapagem escolhidos, permitiu a obtenclo de
uma superffcie limpa sem alterar as suas caracterlsticas fisicas
para aplicagbes nucleares.

O sistema de deposic¢Ro de boro para superficies externas e
internas aos substratos de aluminio, entre os vdrios testados,
estd mostrado na figura i. Este sistema pode funcionar como Uma
célula eletrofordtica (deposigio externa) ou como um reservatdrio
da suspensiko no caso de deposiclo interna do cilindro. Neste
dl1timo caso o Anodo € colocado internamente ao cdtodo de
aluminio.

Os &nodos utilizados foram também construidos em aluminio, ©
qual € apropriado para aplicagdes nucleares, por apresentar uma
baim seceBo de choque de ativagio para néutrons tdrmicos e
também porque a sua ativagio dd origem a radioisdtopos de meia-
vida curta que nio alteram as caracteristicas de funcionamento
dos eletrodos com depdsito de boro.

A andlise da distribuigio granulométrica das particulas de
boro mostrou que o material apresentava tamanho de particulas
entre 2,6 micrometro a 2,8 micrometro sendo portanto adequada &
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sua utilizaglo na deposicio por eletroforese.

O meio de dispersiio que apresentou os melhores resultados em
termos de rendimento de deposigdo € uniformidade da camada, foi o
dlcool isopropilice. A acetona também pode ser utilizada como
mein de dispersao, | mas para igsso, a diferenga de potencial
empregada entre os eletrodos € o tempo de deposicio tambédm devem
ser aumentados.

0 eletrdlito que apresentou a melhor tam de deposigio,
entre outros testados, foi o cloreto de magné€sio, aque também
apresent ou um minimo de contaminacRo na camada de boro

depositada.

A velocidade de agitacdo e temperatura da suspensio durante

0 processo de deposigfo, sdo parfmnetros que também foram
estudados e mostraram resultados satisfatdrios com valores em
torno de L1000rpm g, entiee =101 e TG graus cent fgradaos,

respect ivamente.

A melhor dist8ncia entre os eletrodos para a realizacio da
deposigio, verificada edperimentalmente, foi de iOmm.Esta
dist@ncia Proporciononu a obteng¢io de camadas depositadas
uniformes e além disso, facilitou a retirada dos cilindros do
sistema de deposiciao sem danificar os depdsitos.

Observou-se um aumento no rendimento de deposicRo em funcilo
da diferenca de potencial aplicada entre os eletrodos, e também
em fungio do aumento do tempo de deposiclo, como mostra a
figura 2.

Na figura 3 observa—-se que o rendimento de deposicio aumenta
com a concentragio do eletrdlito adicionado independentemente do
tempo de deposic¢lo e da diferenca de potencial aplicada entre os
eletrodos.

As medidas do potencial zeta, obtidas utilizando-se o
equipamento Zeta Meter System 3.0 cujo esquema & mostrado na
figura a4, comprovaram que a concentraglio de cloreto de magndsio
que forneceu maior velocidade &8s partfculas de boro na suspensio
est acima de 60ppm, sendo que a partir dessa concentraclo até
2000ppm o valor do potencial zeta se manteém constante.

Os testes de aderédncia executados, simularam os posslveis
tipos de esforcos que o5 cilindros com a camada de boro
depositada pudessem sofrer a0 longo de sua utilizaglo. Os
resultados mostraram que a aderéncia conseguida era a requerida
para a finalidade a que se destinavam os substratos de aluminio.

A uniformidade da camada de boro depositada foi verificada
P or transmissio de néutronss os resultados mostraram uma
variagio menor ou igual a 5%, sendo considerada adequada para a
utilizagdo dos detectores de néutrons.
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Apds a definiglo e otimizagio dos paramétros do processo
eletrofordtico, realizaran—se deposigoes de boro-10 em cilindros
de aluminio que foram utilizados em protdtipos de clmaras de
ionizacio compensada e nRo compensada A radiagho gama & em
detectores proporcionais.

Esses detectores, projetados € construidos no IPEN-CNEN/SP,
foram submetidos a testes de caracterizacio (medidas da radiaglo
de fundo, curvas de saturaglo e resposta em fungio do fluxo de
néutrons, sensibilidade e eficiéncia) no reator IEA-RI e a5
resultados mostraram que atendem as especificagdes técnicas para
sua utilizaglo no sistema de controle do reator.
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