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ABSTRACT  
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RESUMO  

A análise por ativação com nêutrons instrumental, AANI, consiste em tornar  

radioativos isótopos dos elementos a serem determinados por meio da captura de nêutrons e,  

cm seguida, medir a atividade dos radioisótopos formados, geralmente em espcctritmctros de 
raios gama. A grandc vantagem da AANI é a possibilidade dc análise simultânea dc grandc  
número dc elementos, sem necessidade de dissolução da amostra. A determinação da 
concentração é realizada com sensibilidade, precisão e exatidão elevadas p ara a maioria dos  
elementos, tanto para elementos traço como para os constituintes menores e principais. 
fazendo da AANI um método promissor no estudo da composição química de metais e  
materiais de interesse metalúrgico, em pa rt icular  o aço.  

O objetivo deste trabalho foi utilizar a AANI na determinação dos elementos As, Co,  

Cu, Cr, Mn, Mo, Ni, V e W em amostras de materiais de referência ce rtificados dc aço. A  
precisão e exatidão obtidas foram infe riores a 10% para a maioria dos elementos,  
comprovando a viabilidade da utilização da técnica na certificação de novos mate riais de  
referência. 
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I. INTROMI00 

Para a utilização tecnológica do ago, é fundamental o conhecimento de sua composição 

química, uma vcz que alterações nos teorcs dos diferentes elcmcntos causam mudanças nas 

rases ou con.stituintes em equilibrio. De maneira gcral, propriedades mecAnicas (dureza, 

ductilidade. tenacidade, resistencia fadiga), resistencia corrosão, capacidade de reccher 

polimento, temperabilidade o outras são bastante sensfvcis a alterações na composição qufmica 

I I I. 

A utilização de materiais de referencia certificados, MRC, garante o commie sobre a 

analftica utilizada na determinação dos constituintes de aços. de maneira que a 

rastreabilidade do pmeesso esteja garantida In A aplicação de testes intercomparativos, 

utilizando diferentes técnicas analíticas por diversos laboratórios 6 uma das abordagens 

utilizadas na certificação de matcriais de referencia i3j. 

A andlisc por ativação com neutrons instrumental, AANI, é uma tecnica bastante 

apropriada para o process° dc certificação dc materiais de referencia de diversas natureza.s, 

inclusive o aço, c no estudo dc materiais de alta pureza pois permite determinar muitos 

elementos com alta sensibilidadc, precislo c exatidão sem a necessidade de dissolução da 

amostra Alen disso, nos casos cm que os resultados obtidos por tecnicas convencionais 

não silo concordantes, a AANI é reconhecida como metodo de referenda. 

0 objetivo deste trabalho foi a determinação dos elementos As, Co, Cu, Mn, Mo, Ni, V 

c W em amostras dc MRC de ago pelo metodo de AANI. Na scção seguinte E feita uma 

pequena introdução sobrc AANI c de suas potencialidades. 

Os neutrons epitermicos, parcialmente modelados, reptesentam 	 IMS 

posições tfpicas de irradiação em um reator. Potlem ser utilizados na AAN com to usti de filtros 

de Cd ou B que permitem a passagem apcnas dos neutrons de energia superior a 0,5 MeV. 

A coniponente cipida do espectro de neutrons. consiste dos neutrons de tissão 

primitios perfaz. 51. dos neutrons nas posições ((picas de irratliaçao. Os njuiroos rapiclos 

conilibucto muito pouco pata as reações ((picas de AAN, mas induzem reaçõos nucleares 

onde prevalecem a ejeção de unlit on mais particulas nucleares (n.p). 01.1i) e 01.2p). Tambern 

possível titilizar os neutrons rapitlos na AAN. 

A I.igura I ilustra a sequencia de eventos quo ocorrem no tipo mats comuitilde reação 

nuclear utilizado cm AAN, a captura de neutrons, ou reação (n.y). Quando uni neutron 

interage corn o micleo alvo por uma colisão inelástica, forma-se um micleo composto em um 

estado excitado. 0 micleo compost() decai quase instantaneamente para uma configuração 

mais esuivel, com a emissão de uni ou mais raios gania "prontos- característicos. Ein muitos 

casos, esta nova configuração fornece um aide() radioativo que tambem decai pela emissão de 

um ou mais raios gama retardados caracteristicos, mas em velocidades bem mais baixas c com 

meia-vidas únicas dc cada micleo radioativo. Dependendo da especie radioativa, as meia-vidas 

podem variar de frações de segundo a muitos anos 01- 

1.1. Anilise por ativação coin niutrons 

A análise por ativação com neutnins, AAN, bascia-sc no hombardeamento dc um dado 

material com neutrons, seguido da medição da ratlioatividade induzida. Em gcral a irradiação 

feita com neutrons termicos e a radioatividade mcdida por espectrometria dos raios gama 

emitidos por cada radionuelídeo. Em alguns casos, a medição pode ser feita com a.s 

radioatividades alfa ou beta produzidas. Trata-se de uma tecnica analftica sensfvel, tin] para 

anilises multielementares quali c quantitativa dos elementos principais, dos elementos mellows 

c de elementos Iraq() cm amostras dos mais variados campos de aplicação 51. 

Para efetuar a andlise, necessita-se de uma fonte dc neutrons, equipamentos para 

detecção de raios gama c um conhecimento detalhado da.s reações que ocorrem quando 

neutnms interagem com os micleos alvo. 

Apesar de existirem vdrios tipos dc fontcs de neutrons (reatores, aceleradores, 

emissores de neutrons radioisottipicos), os fluxos dc neutrons elevados dos. reatorcs nucleates, 

ohtidos a partir da fissão do urfinio, oferccem maior sensibilidade para a maioria dos 

elementos. 

()s neutrons dos reatores se distribuem cm uma faixa ampla de energia e podem ser 

divididos em neutrons termicos (energia abaixo de 0.5 cV), neutrons epitermicos (0,5 eV a 0,5 

MeV) c neutrons rápidos (energia maior que 0.5 MeV). Os neutrons termicos estão em 

equilíbrio termico corn os fitomos do moderador do reator e apresentam velocidatle mills 
provivel de 2200 iii/s. N:t maioria das posições de UT:kb:wilt) dos reatores, 140-951, dos 

neutrons que bomb:odd:1m as amostras são termicos 161.  

raio pant+ trianiolm 

ligura I. I)iagrama tine ilusita o process() tle caplora radial iva por olo oticleo 31%1). SiTtlilla de 

eniissão gania. 
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Geralmente é possível medir grande número de elementos simultaneamente na maioria 

das amostras sem nenhum processo químico. A aplicação dc procedimentos puramente 

instrumentais é chamada de análise por ativação com nêutrons instrumental. AANi. 

Usualmente a amostra desconhecida é pesada e irradiada juntamente com uni material 

de concentração conhecida do elemento a ser determinado, o padrão c, após determinado 

período de tempo, a intensidade c energia dos picos dc raios gama são medidos. A comparação 

entre as atividades específicas induzidas nos padrões e nas amostras desconhecidas é a base 

para o cálculo da concentração do elemento na amostra. 

A AANI ó considerada uma técnica não destrutiva no sentido dc que não há tratamento 

químico da amostra. A integridade física da amostra pode, no entanto, ser alterada por danos 

causados' tela radiação ou pela presença de radioatividade induzida dc radioisótopos de meia-

vida longa. 

Se eventualmente forem necessárias separações químicas. após a irradiação p ara 

remover interferências ou concentrar radioisótopos de interesse, a técnica é denominada 

análise por ativação com nêutrons radioquímica, AANR. 

Uma vez que as manipulações de amostra são feitas após a irradiação, quaisquer 

elementos nos reagentes, frascos dc dissolução, equipamentos de separação, etc, não podem 

afetar a quantidade dc radionuclfdeos medida. De fato, muitas vezes adiciona-se um carregador 

A  amostra, certa quantidade do elemento de interesse não irradiado, para evitar o trabalho com 

soluções muito diluídas. Em geral, as separações radioqufmicas são realizadas por 

cromatografia de troca iônica, extração com solvente, destilação, precipitação ou 

eletrodeposição. 

A principal vantagem da AAN é a possibilidade de se efetuar a versão instrumental, até 

nrcsn a l para analises multi-elementares. Neste  caso, efeitos de brancos, contaminação, perdas 

ou rendimento, preocupações constantes para outras técnicas são negligenciáveis. Além disso, 

possível utilizar lequenas massas de amostra, cm geral 511 a 2(0 mg. A sensibilidade é 

frequentemente ao nível de ultra traço (ng/g), o que pode ser estendido com o uso dc 

separações radioqufmicas. Ainda assim, não impede a determinação de quantidades elevadas 

dos elementos. Por ser um método baseado nas propriedades nucleares da amostra, os 

resultados independe nt  da firma química do elemento. Este último aspecto pode ser 

eonsideralu uma desvantagem, dependendo da aplicação espetada. 

A principal  desvantagem  da AAN é a necessidade de uma furte (AC  ni• utri ms. enu goal 

uni reator nuclear, o que faz que os custos por análise sejam elevados. Além disso, nutra 

desvantagem é que tempos finito longos são necessários para se completar análise. Ism 

ozone poue• os Iadiniaílopos apiesennam emissões de Iaius gania cone mela cuidas dilelrmrs. 

Q11:111(10 sr mede os ekmm111a de meia vida funga, é necessabo esperai qur its  I utmu isuStupos 

de meia -vida cursa decaiaun para não causarem interferhcias, totIlando us limites de detecção 

melhores. Finalmente, a técnica usual de AAN não ó apropriada ao estudo dos elementos Pb, 

S, Cd, Si. P,O,IfeN. 

Quando tanto a amostra quanto o padrão são irradiados sob o mesmo fluxo de 

nêutrons e medidos com a mesma eficiência de detector, pode-se comparar eus atividades 

induzidas na amostra e no padrão, dc forma a determinar a concentração do elemento em 

estudo na amostra, uma vez que a quantidade de radioatividade emitida por um material é 

Iiutçãu  do  número de átomos alvo no material: 

A„ = 	n, 	 (I ) 

A h , 	 Itr,  

onde: A, é a atividade induzida; 

n é o número de átomos do isótopo ativado no material; 

os indices a e p designam respectivamente a amostra de concentração desconhecida e 

o padrão. 

O número de átomos pode ser expresso por: 

n = a m N A  

A 

onde: a é a abundância isotópica; 

m é a massa do elemento no material; 

A é a massa atómica do radioisótopo; 

NA é o número dc Avogadro. 

Desta forma, cm termos de concentrações: 

('. = A,, 	M,, C I , 	 (3) 

As , M.  

onde: M I, e M, são a massa do padrão e da amostra respectivamente. 

Assim, a AAN pode pertencer a uma das categorias: AAN de raios gania "prontos", na 

qual a medição se dá durante a irradiação ou AAN dc raios gama retardados, na qual a 

medição é feita após determinado período de decaimento. Este último tipo é o mais comum e 

cm geral o termo AAN é empregado para este tipo de análise. A AAN dc raios gama "prontos" 

é menos sensível que a AAN dc raios gama retardados, e tem aplicação para elementos com 

elevada seção de choque para captora de nanions (Il, (•d, Sm e (hi); eleme nt os que decaem 

Incito rapidamente para serem medidos por AAN do nêutrons retardados; elementos que 

produzem apenas isótopos estáveis ou para elementos com intensidades de decaimento de 

raios gama fracas. 

A irstrumsl,tsç3it usada na medição dos laios ga ins emitidos pelas :mostras rufio.uivas 

consiste de uni detector semicondutor, eletrimica associada e uni analisador multi-canal. A 

maioria dos laboratórios dc AAN utiliza detectores dc germânio hiperpuro. Este detector 

opera A temperatura du nitrogênio líquido (77 K), ao se montar o cristal de germânio sobre um 

criostadn a vácuo, conectado termicamente por um tubo.dc cobre, o "dedo frio". O tipo mais 

comum de detec tor de germânio hiperpuro é o detector coaxial, que é usado para medir raios 

gania de energias aproximadamente de 60 keV a 3(X10 keV. 

A sensibilidade disponível por AAN depende dos parâmetros de irradiação. (por 

exemplo, fluxo de nêutrons, tempos de irradiação c decaimento); condições de medição 

(tempo de medição e eficiência do detec tor); parâmetros nucleares dos elementos cm estudo 

(abundância isotópica, seção dc choque para nêutrons, meia-vidas c abundância dc raios 

gama). 

(2) 
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A vantagem de utilizar o método comparativo é que não é necessário conhecer com 

precisão e exatidão os diversos parãmetros envolvidos no processo. 

A exatidão máxima é obtida controlando-se os diversos efeitos dc segunda ordem que 

podem introduzir bias nos resultados c está usualmente no intervalo dc I a 10% do valor 

apresentado. Uma vez que a ativação e o decaimento São processos estatísticos de Poisson. a 

precisão máxima no número de contagens é limitada por 6N/14 —I/N 12 . Isto impõe uma 

precisão limite no intervalo de 0.1% devido ao número de contagens normalmente obtidas. 

2. PARTE EXPERIMENTAL 

2.1. Preparação das amostras e padrões 

Para a determinação da composição química dos MRC de aço pelo método dc AANI 

comparativo, alíyuotas dc cada MRC foram irradiadas juntamente com padrões. 

A limalha dc aço foi pesada em balança analítica, cm invólucros dc polictileno lavados 

cum I INO, diluído e água destilada. com  massa dc aproximadamente 50 mg. 

Os padrões foram preparados pipctando-se alíyuotas dc soluções dc concentração 

conhecida (soluções padrão certificadas ou preparadas a partir de metais e óxidos dc elevado 

grau de pureza) cm tiras de papel de filtro Whatman n° 40. Após secas, as tiras foram dobradas 

e colocadas cm invólucros de polictilcno de modo a manter a mesma geometria do invólucro 

das amostras dc MRC. 

2.2. Irradiação 

Foram realizadas duas séries de irradiação, dc acordo com a meia-vida dos 

radioisótopos a analisar. A Tabela 2.1 apresenta os radioisótopos que foram utilizados neste 

trabalho, bem conto as respectivas energias dc raios gama e meia-vidas. Para a determinação 

dc Ni,  foi  utilizado o radioisó "'Co,Nrpo  formado na reação "Nição  (n,p) ' SR Cu i61. 

Para a determinação dos elementos Mn e V, alíquotas dos MRC e padrões destes 

elementos tiram irradiados por. período dc 30 s sob fluxo de néutrons térmicos dc 10" 

nï•utrons cm  s', na estação pneumática n° 4 do Reator Nuclear IEA-Rpm. 

Para a determinação sinmhãmea dos elementos As. Co. Cr, Cu.  Mn. Mo, Ni e W. as 

al:q otas de MRC Goram irradiadas no reator, iu n tanu'ntc c oin os  multi-, es  por period ')  de iO 

min sob (luxo de irradiação de ni•utrons térmicos de Itl" n cm'  s'. I oram utilizadas as 

alíyuotas da irradiaçãi: curta nesta segunda irradiação. 

2.2.1. Irradiações curtas 

Os elementos a serem determinados na irradiação na estação pneumática n° 4. Mn e V. 

furam medidos imediatamente após a irradiação, sendo os padrões medidos por 5 min c as 

amostras por 20 min. 

Tabela 2.1 Radioisótopos utilizados neste trabalho. 

Irradiação Energia (kcV) Radioisótopo Meia-vida 

curta - 30 s 

846,76 

181(1,72 

1434,08 

`r' Mn  

5`'Mn 

szV  

2;58 h 

2;58 h 

3,75 min 

longa 	3(1 min 

(I' medição) 

72.00 

140.22 

559,1(1 

1345,77 

rp7W  

"Mo 

7M1 A.S 

"CU 

2'39)h 

65.9 li 

26,32 h 

02,7 h 

longa — 30 min 

(2' medição) 

320.08  

8 1(1,77 

1773,24 

1332,50 

"Cr 

SpCo 

"Co 

"Co 

27.7 dias 

70,8 dias 

5,3 anus 

5.3 anus 

2.2.2. Irradiações longas 

Neste caso, dois esquemas dc medição foram seguidos, levando em conta a meia-vida 

dos elementos a serem determinados. 

Para a detecção dos elementos As, Cu, Mo e W, a medição foi realizada 2 dias após o 

final da irradiação. Para  os  elementos Co, Cr e Ni, as amostras e padrões foram medidos após 

decaimento dc I ni s. As energias gania induzidas das amostras foram medidas por períodos dc 

uma hora e a dos padrões por período de 3(1 min. 

2.3. Deter 	ação dos elementos 

A medição das atividades gania induzidas durante a inadiaçã,, liei realizada usando-se 

detectores de gerncìnio hiperpuro: 

• Detector CANBERRA Modelo GX 2020. acoplado a sistema multicanal c eletrônica 

associada, também da marca CANBERRA. 

• Detector Eurisys Modelo EGNC 25-190-R e eletrônica associada da mesma marca. 

A concentração dos elementos foi calculada com o auxilio do programa ESPECTRO 

para as irradiações longas, utilizando-se a equação do método comparativo. 

Para os elementos de irradiação curta, utilizou-se o programa PAKI na determinação 

das concentrações. Este programa também leva em conta o decaimento dos radioisótopos 

desde a irradiação. até o período de medição das radiações gansa induzidas. 

f 
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MK(' 
C6digo 

Element() 
As 

Co 	- 	0.145 	0,13 
Cr 	16,21 	17,84 	16,1 
Cu 	0.05(1 	0,039 	0.11 
Mn 	0,804 	1,50 	2,88 
Rtu 	 2,54 	0.12 
Ni 	0,141 	9.93 	9,9 

✓ 0.032 

W (0,08) 
• Enlre par :nleses: valores intirmalivos 

IPT 22 	WI 24 	NUS 442 	NUS 447 
I 	2 	 3 	 4  

Gricentraç30 (x,) 

U('S 404 	RCS 466/1 
5 	 6 

21,72 
0,19 
0.23 

0.059 
13.26 

(0,03) 

(0.06) 

211.70 	8.61 ±11.14 

0,029 ±O,IN)3 

0.003 	(1,017±11,1x)2 
0,054 
25.75 

0.77 	11,698 311,1x18 

Tabela 3.2. Concentração ( 10'' %) dos elementos nas amostras dc MRC de aço obtidas no 

presente trabalho, pclo método dc  AANI". 

Material de Referência Certificado 

Elemento  

As 
1 	 2 	 3 	 4 	 5 	 6 

3,69±0,32 8,35±0,31 7.56±(1,66 2,599±0,092 2,82±11,83 16,61±0,67 

26,7 ± 1,4 	41,8 ± 1,7 	124,8 ± 3,9 98,3 ± 3,6 	53,2 3 1,1 	15,9 311,1 

Cr' 	 15.34 ± 0,94 22.77311,94 25,1)83 1,25 16.11 ±11.35 

Cu 	48,5 ± 2,7 	34,5 ± 3,1 	102,2 ± 9,5 198,27±0,22 27,65 ± 11,92 20,3 ± 2,5 

Mn 	• 767 ± 28 	1367 ± 28 2584 ± 87 220,9 ± 6.3 785 ± 17 	669 ± 1 I 

7,531}1 	2610±10) 117,639,3 48,7 ± 4,0 8,11030.83 1975 ± 45 

NI° 	11,134 1 0,11I 7 10,211 ± 0,62 9,45 311,47 13,44 ± 0.46 20,25 ± 11,55 8.65 ± 0,63 

✓ 40,7 ± 7,1) 47,8 3 4,5 	63,8 ± 2,8 	52,3 3  3,11 	131,5 ±8,2 38,2 ± 2,8 

W 
	

0.261 1 0,036 0,651 ± 0,058 69,7 ± 5,6 	53,8 ± 3,5 1,1111 ±0.085 2,028 t 0,023 

• valores eram porcentagem 

Co 

15,4.1311,61 17,64 3 0.76 

Mo 

3 
1,1 
4.4 

2 
9, I 
11.5 

3 
9,2 
7.1 

4 	 4 
5,8 	6.2 

74.3 

4 	 4 
8.4 	 1.1 

4 

7.1 
124,7 

4 
6,5 
10,3 

a 

3 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

A Tabela 3.1 apresenta os valores de concentração para os MRC, conforme os 

cerl ilicados fornecidos pelos produtores destes materiais. Para os valores não apresentados, 

não h:i valor certilicado disponível. Na Tabela 3.2 Islão apresentados os valores de 

concentração obtidos pelo método dc AANI neste trabalho, para os MRC. Observa-se que 

foram obtidas resultados mesmo para elementos sem certificação ou com valores apenas 

inlormativos. Os desvios padrão representam a repetibilidadc do processo, isto é, o desvio 

'padres estatístico dos resultados médios obtidos para a população dc n alíquotas. 

Tabela 3.1. Valores certificados para os MRC utilizados neste trabalho*. 

A Tabela 3.3 apresenta o número dc alíquotas analisadas para cada MRC bent como, o 

desvio padrão relativo, a, (%), e o erro relativo, E, (%), para os resultados obtidos. 

O desvio padrão relativo está relacionado ã imprecisão dos resultados. Observa-se 

valores de (s, inferiores a 10% para todos os MRC, exceto para os elementos V e W. Este 

resultado é coerente com a precisão esperada para a AANI 161. 

Tabela 3.3. Desvio padrão relativo c erro relativo (%) obtidas no presente trabalho pelo 

m6 todo de AAN1, para as concentrações dos e lementos nas amostras de MRC dc 

aço * . 

     

Element° 	1 

As 	n=4 
a,=8,7 
E _ -  

Co 	 8 
5.1 

Cr 	 4 
3.9 
4,8 

Cu 	 4 

5,5 
3.0 

Mn 	 4 
3,6 
4.8 

Mo 	4 
25,1 

Ni 	4 
12.5 
6,3 

V 	4 
17.2 

W 	3 
13 . 8 

2 	 3 
	

4 	 5 

4 	 4 	 4 	 4 	 4 

3.7 	 8.7 	3.5 	4,2 	4,0 
6,0 	 2 ,3 

8 	 8 	 6 	 8 	 2 
4.1 	 3.1 	 3,6 	2.2 	 0.9 

7.1 	 4.0 	 1.5 
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• n = número dc resultadas obtidas 

a, = desvio padrão relativo .  
E, = erro relativo 
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Figuia 3.1. Concentração normalizada para alguns elementos obtidas neste trabalho por AANI.  

Figura 3.2 Valores de z obtidos neste trabalho para os elementos certificados do MRC 6.  

Os valores obtidos para o E, lambem ficaram abaixo dc I(Y para todos os MRC, 
 exceto para V e W.  comprovando a exatidão da AANI no estudo de materiais metálicos. No 

caso dos elementos V e W. algumas considerações podem ser feitas. 

Para o elemento V, a determinação é realizada na irradiação curta e assim, como sua  

meia-vida é hem menor que a do Mn (3,75 min e 2,58 h, respectivamente), não é possível 

esperar que este elemento, que é bastante ativado na irradiação, decaia antes dc fazer a  

medição do V. Com  isso, a atividade elevada da amostra faz com que o processo de detecção 

seja afetado, diminuindo a precisão c a exatidão dos resultados. Possivelmente, este problema 

pude ser sanado com irradiação da amostra por um período menor. 

No caso do W, ainda que o isótopo alvo tenha seção de choque para nêutrons térmicos  

considerável (38,7 barn), sua abundância isotópica não é muito alta (28,6%). Além disso, a 

energia dos raios gama determinados (72,00 keV) esta numa região onde ocorrem 

interferências devida ao efeito Compton no espectro, diminuindo a exatidão dos resultados. 

Estes fatores, somam-se 1 pequena concentração relativa deste elemento, fazendo com que os  

resultados não tenham sido satisfatórios. E possível que o estudo do W com a utilização de 

outros picos do radioisótopo 181W possa aprimorar estes resultados.  

A Figura 3.1 ilustra para alguns elementos os dados apresentados na Tabela 3.3,  

através da concentração normalizada, na qual a exatidão é medida pelo desvio do valor  

unitlrio e a precisão pela dispersão do valor. Observa-se que a maioria dos plintos se  

encontram dentro do limite estabelecido de 10% para a RANI (0.9 a 1,1).  

A Figura 3.2 apresenta os valores de z para os elementos certificados no MRC 6. Os  

valores dc z. têm sido bastante utilizados pelas agências produtoras de materiais de referência,  

corno a Agência Internacional dc Energia Atômica. AIEA, para avaliação do desempenho de  

métodos analíticos em exercícios de intercornparação, onde 171:  

538  0  
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C. é a concentração obtida para o MRC no laboratório de AANI; 

C, é a concentração certificada ou valor dc consenso; 

a. incerteza na análise; 

a, incerteza no valor certificado. 

Pui possível calcular z apenas para o MRC 6 visto quc cste é o Único MRC para o qual 

consta no certificado a incerteza para os valores dc concentração dos elementos. Observa-se 

quc os valores estão dentro do intervalo de ± 3, esperado para a AANI 181,  garantindo a 

adequação do método empregado. 

INS'I'RUNIEN'I'AL NEUTRON ACTIVATION ANALYSIS 
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MATERIALS IN STEEL" )  

Edson Gonçalves  Moreira" ) 
 Marina Beatriz. Agostini Vasconcellos t' m 
 Mitiko Saiki"' 

Célia lamashitap1 

4. CONCLUSÕES 

Os resultados deste trabalho mostram que a técnica de AANI pode ser utilizada com 

sucesso tanto na certificação dos materiais dc referencia produzidos no IPT, como também na 

obtenção dc valores para elementos dc difícil determinação por outras técnicas cm materiais dc 

rel'erência já certificados. Por outro lado, considera-se ainda necessário o aprimoramento da 

técnica para a determinação dos elementos V e W em aço na Supervisão de Radioquímica do 

IPEN/C NEN-SP. Conclui-se que a AANI é método promissor no estudo da composição 

química dc amostras dc aço, bem como dc outros metais e materiais de interesse metalúrgico. 

sendo também possível a otimização do método para outros metais ainda não determinados. 
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ABSTRACT 

Instrumental neutron activation analysis, INAA, consists of making radioactive the 
isotopes of the element to be determined, by neutron capture, followed by the measurement of 
the induced radioactivity of the radioisotopes formed, usually by gamma ray spetrometry. The 
greatest advantage of INAA is the possibility of analysis of a great number of elements, 
without sample dissolution. Concentration determination is achieved with high sensitivity, 
precision and accuracy for most of the elements at trace level as well as for minor and major 
constituents, making INAA a promising method in the investigation of the chemical 
composition of metallic samples as steel and of metallurgic materials . 

The purpose of this work is the determination of As, Co, Cu, Cr, Mn, Mo, Ni, V and W 
by INAA in samples of certified reference materials of steel. Precision and accuracy were 
inferior to 10% for most elements, showing the viability of using INAA to the analysis of steel 
certified reference materials . 

Key words: steel - reference materials - neutron ativation analysis 
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