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RESUMO

Este trabalho apresenta uma metodologia para analise
isotopica de boro pela técnica de espectrometria de massa
termoiônica por meio da medida de intensidade do íon
Na2BO2 em amostras de HJBOJ, B° e B^C. As amostras foram
depositadas em filamentos simples de tântalo por diferen-
tes métodos. Para o H,BO, foi utilizado a neutralização
com NaOH; para o B.C foi usado o método da fusão alcalina
com Na2CO3 e para B° foi usado a dissolução com mistura
ãcida nítrica- sulfúrica 1:1, seguida de neutralização com
NaOH. Os'resultados de razões isotopicas foram obtidos com
a utilização de detetor tipo copo de Faraday com precisão
externa de ± 0,4% e exatidão de ±0,H, relativo ao HJBOJ

padrão isotõpico NBS 951. 0 fracionamento isotõpico foi
estudado durante a medida e em função das diferentes for-
mas químicas de deposição.
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ABSTRACT

This paper presents a methodology for isotopic analysis
of boron by thermal ionization mass spectrometry technique
through the ion intensity measurement of Na-BOt in H,B0-,
B° and B.C. The samples were loaded on single tantalum
filaments by different methods. In the case of H,BO_,
the method of neutralization with NaOH was used. For B*C
the alcaline fusion with Na2CO, and for B° dissolution with
1:1 ni tr ic sulfuric acid mixture followed by neutralization
with NaOH was used. The isotopic ratio^measurements were
obtained by the use of a Faraday cup detector with external
precision of ±0,4% and accuracy of ±0,1%, relative to HJBOJ

isotopic standard NBS 951. The effect of isotopic
fractionation was studied in function of the time during
the analyses and the different chemical forms of
deposition.



1. INTRODUÇÃO

O toro natural é constituído de dois isótopos, o B
e o B, com cerca de 201 e 801 e*. peso respectivamente
(Weast, 1983). Entretanto, segundo Agyei e McMullen (1965),
Thode e Macnamara (1948) e Shima (1963), foram observadas
diferenças de até 31 na razão B/ B em amostras natu-
rais provenientes de diferentes regiões.

A importância do elemento boro na tecnologia nuclear
está vinculado ao fato do isdtopo B ser um excelente
absorvedor de neutrons (secção de choque de absorção «
3837 barns) (Weast, 1983). Suas principais aplicações ne£
ta área consistem na fabricação de barreiras contra ra-
diação de neutrons, em barras de controle na forma de car-
be to de boro (ASTM, 1983), e em detetores de neutrons na
forma de boro elementar.

Assim sendo a determinação da composição isotõpica
do elemento boro nestes materiais é um dos requisitos da
maior importância quer sob aspectos econômicos e operado
nais em reatores nucleares quer sob o ponto de v i s ta de se
gurança e proteção radiolõgica.

Os métodos normalmente empregados para a determina-
ção da composição isotõpica do boro baseiam-se na técnica
de espectrometria de massa termoiônica quer por meio da
medida de íons negativos, como o BÔ  (Duchateau e De Bievre,
1983; Zeiniger e Heumann, 1983), quer por meio da medida
de íons pos i t ivos , ta i s como Na2BO2 (Agyei e Mcmullen, 1968;
De Bievre e Debus, 1969; Catanzaro et a i . , 1970) ou

Cs2BC* (Ramakumar, 1985; Spivack, 1986).

Neste trabalho foram desenvolvidos procedimentos pa-

ra análise isotõpica de boro pela técnica de espectrome-

t r ia de massa termoiônica por meio da medida de íons po-

s i t i vos do tipo Na2BO2 usando amostras de ácido bõrico pa

drão isotópico, carbeto de boro com composição isotõpica



do boro natural e boro elementar enriquecido em B. Fo-

ra» investigados os diversos fatores que afeta» a preci-

são e exatidão das analises isotópicas, tais coso a quan-

tidade de boro depositada no filamento, o tempo de análi-

se, o fracionamento isotópico, a forma química e Método

de deposição das amostras e o arranjo do tipo de filamen-

to.

2. CONSIDERAÇÕES SOBRE A TÉCNICA

A técnica de termoionizaçao consiste basicamente na

ionização de uma amostra, na forma sólida quando aquecida

na superfície de um metal com uma alta função trabalho,co

mo por exemplo tEntalo, rénio e platina (Turnbull, 1963).

Assim sendo ao depositarmos uma amostra em uma superfície

metálica e aquecermos a temperaturas suficientemente ele-

vadas, a emissão de moléculas neutras é também acompanha-

da por íons positivos, isto é, alguns átomos ou mesmo mo-

léculas irão perder um elétron para a superfície. A rela-

ção entre a quantidade de íons produzidos, n+ e o número

de partículas neutras evaporadas, nQ, pode ser expressa

pela equação simplificada de Langmuir e Saha (Duchateau e

De Bievre, 1983)

V " exp
fe (W - 1)1
L 'M

onde:

W - Função trabalho da superfície (eV);

I - Potencial de ionização do elemento a ser analisa
do (eV);

K - Constante de Boltzman (1,38 x IO"23 J/°K);

T - Temperatura da superfície (°K);

e - Carga do elétron (C).

Como pode ser observado pela equação anterior o fe-



nõmeno da termoionização ê bastante se le t ivo jã que T e I
são parâmetros característicos para cada elemento. Portan
to deve-se procurar obter para cada elemento a ser anali-
sado um compromisso entre W e I de modo a obter-se uma ra
zão n+/n máxima dentro de um período sufic: temente lon
go para a realização das medidas e de forma que o mate-
rial não se evapore totalmente antes de se processar a
ionização.

No caso específico do boro, as análises isotopicas
por meio das medidas de ions B+, tornam-se d i f í c e i s , uma
vez que este elemento possui um potencial de ionização,
I = 8,29 eV (Turnbull, 1963), muito maior do que a função
trabalho dos materiais normalmente util izados como f i l a -
mentos. As funções trabalho destes metais, ta i s como, Ta,
Re, W e Pt, varia na faixa de 4,19 a 5,32 eV (Turnbull,
1963), resultando em uma relação n+/n extremamente baixa,
mesmo a altas temperaturas. Assim sendo, para a análise
deste elemento o método mais amplamente empregado consis-
te na ionização molecular do borato de sódio (Agyei e
Mcraullen, 1968; De Bievre e Debus, 1969; Catanzaro et a i ,
1970), que pode ser conseguida a temperaturas mais bai-
xas .

As reações envolvidas no preparo das amostras de
H,BO,, B° e B.C são indicadas abaixo:

4H3BO3 • 2NaOH •*• Na2B4O? • 7H2O

4B° • Na, CO, • 40, •+ Na,B.O7 + ZCO,2 3 2 aquec. 2 4 7 2

B,C • Na9C0, • 407 -»• Na7B,0- • 2CX),4 2 3 2 aquec. Z 4 7 2

e para o caso do borato de sódio obtido por dissolução
do B° tem-se:



H 2 SO 4

B° • HNOj • H2O * H3BO3 • HO

2NaOH • N a 2
B 4 ° 7 * 7 H 2 °

A possível reação que se processa na fonte de fons

na temperatura de analise, segundo Duchateau e De Bievre

(1983) é dada por:

Na2B4O?

A espécie iônica Na2BOt com massas moleculares 88 e
89, correspondendo respectivamente aos isôtopos Be B,
é* obtida com o emprego de arranjo de filamento triplo de
rênio (De Bievre e Debus, 1969), ou com arranjo triplo de
tungstênio (Agyei e Mcmullen, 1968) ou com arranjo simples
de tântalo (Catanzaro e outros, 1970).

A presença de isotopos do oxigênio produz uma inter-
ferência isobãrica na medição ào B por meio da formação
do íon (Na2 B 0 O)*. A correção para esta interferên-
cia , segundo De Bievre e Debus (1969), ê feita subtraindo-
-se da intensidade iônica do pico 89 a intensidade iônica
do íon interferente, ou seja:

intensidade iônica (Na. BO?)* * intensidade iônica
(pico 89) - 0,00079
x intensidade ô
ca (Na2

10B16O l 7O)7

Essa correção normalmente £ aplicada em traba-
lhos que requerem medidas com alta exatidão e precisão,co
mo na certificação de padrões e interpretações geológicas.
A aplicação desta correção em análises isotÔpicas de boro



natural mostram que os resultados sofrem uma alteração de
apenas 0,0021.

Entretanto em trabalhos para aplicações na área nu-
clear esta interferência pode ser considerada desprezí-
vel , não sendo necessária a correção.

Um dos principais problemas encontrados na análise
isotópica de boro por espectrometria de massa está no
efeito do fracionamento isotõpico, que consiste na evapo-
ração preferencial dos íons mais leves frente aos mais pe
sados. Existem meios de minimizar o efeito do fracionamen
to isotõpico, determinando-se os fatores que influenciam
este fenômeno. Dois destes fatores controláveis muito co-
nhecidos são os que se referem a quantidade de amostra (Ca-
tanzaro et a i . , 1970 e De Bievre, 1985) e a forma química
da amostra (Moore et a i . , 1978). Consequentemente foram
estudados a influência destes parâmetros, visando garan-
t i r uma intensidade de feixe iônico durante um período de
tempo suficiente para a análise, e que defina um comporta
mento reprodutível de fracionamento isotõpico e principal
mente aumentar a sensibilidade da técnica sem comprometer
os resultados da análise.

De Bievre e Debus (1969) apresentam uma metodologia
de preparo e certificação de padrão isotõpico de boro on-
de determinam o fator de correção, K, para corrigir o
efeito do fracionamento isotõpico. Este fator foi deternri
nado pela análise de várias misturas sintéticas com a por
centagem atômica de B variando de 10 a 90i. Segundo os
autores, este fator é constante e independe da porcenta-
gem atômica de boro.

Neste trabalho, adotando-se uma metodologia simplify
cada, fez-se a determinação do fator de correção para o
efeito do fracionamento isotõpico utilizando-se de medi-
das de dois padrões isotópicos, um na forma de ácido bõ-
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rico natural, e outro na f o n a de boro elementar enrique-
cido a 961 em 1 0B.

Os resultados também pode» ser -f et ados pela presen-
ça do nuclídeo Sr, interferindo isobaricamente na «assa
do Na- BOt mesmo considerando-se qiie a emissão do estrôn
cio ocorra a uma temperatura «ais alta que a do boro. As-
sim, por medida de segurança, as analises fora* fe i tas
efetuando-se ua rigoroso controle da temperatura de anáH
se e monitoração do estrôncio por meio do Sr.

3. PARTE EXPERIMENTAL

Inicialmente procurou-se estabelecer os procedimen-
tos para a analise isotõpica por espectrometria de massa
estudando-se, os seguintes parâmetros: forma química de
deposição, quantidade de boro, a relação B/Na, a tempera-
tura de analise e o f racionamento isotópico do boro, de
modo a obter-se um procedimento reprodutivo e a partir
deste estudo calcular-se os fatores de correção para o
"bias" do espectrometro de massa.

0 procedimento de preparo das amostras a partir do
composto carbeto de boro foi baseado no trabalho descrito
pela ASTM (1963). Os procedimentos de preparo das amostras
a partir do boro elementar e ácido bórico foram desenvol-
vidos a partir dos métodos descritos por Spitzer e Sites
(1963). A técnica foi melhorada pela adição de solução de
sacarose O,O1M as soluções de modo a acentuar-se o cará-
ter ácido do ácido bórico (Mikan e Bartusek, 1980), faci-
litando a reação de formação do borato de sódio.

Neste trabalho, para a analise das amostras procu-
rou-se manter a relação B/Na na faixa de 0,5 a 2 (Catan-
taro et a i . , 1970), de modo a obter-se uma emissão iônica
alta e estável .
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3.1 Equipamento

As medidas foram realizadas usando um espectrômetro
de massa termoiônico de focalização simples tipo setor
magnético modelo TH-5, fabricado pela Varian Mat, com de-
tetor copo de Faraday e detetor multiplicador de elétrons.
A ionização térmica da amostra foi obtida com o uso de fi
ta de tântalo refinada por zona, fabricada pela Rembar Co.
com 0,7mm de largura, 0,04mm de espessura e 10mm de com-
primento, montado em arranjo de filamento tipo simples.

As medições foram feitas por meio de sistema automa-
tizado, controlando-se a seleção de massas de interesse,
atenuações dos sinais analógicos, le i tura do sinal em um
voltímetro d ig i t a l , aquisição e processamento de dados
feitos por micro-computador de 8 b i t s , operadas através de
programa computacional via interfaceamento. 0 micro-compu
tador armazena os sinais digi ta is e processa-os, corrigin
do o efeito do decaimento ou crescimento do sinal por meio
de programa de interpolação l inear , e re jei ta dados incojr
retos ató no máximo duas interações, eliminando até 301
dos dados (Kakazu et a i . , 1986).

3.2 Tratamento Químico das Amostras

Todos os procedimentos químicos desenvolvidos neste
trabalho tiveram como objetive a obtenção do composto bo-
rato de sódio utilizado na análise isotópica por espectro
metria de massa.

3.2.1 Tratamento Químico do Carbeto de Soro para Análise

0 carbeto de boro empregado como amostra foi um rea
gente comercial PA fabricado pela VENTRON,

Este composto é de d i f í c i l conversão a tetraborato
de sódio e somente é possível por fusão, utilizando-se
carbonato de sódio como fundente.

Foram feitas duas suspensões de carbeto de boro em
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carbonato de sódio da seguinte forma: pesaram-se cerca de
5mg de carbeto de boro em pó em um tubo de ensaio e adi-
cionou-se 1mL de solução de carbonato de sódio 0,14M; a
outra suspensão foi fe i ta pesando-se 5mg de carbeto de bo
ro em pó em um tubo de ensaio e adicionando-se 2mL de car
bonato de sódio 0,07M.

3.2.2 Tratamento Químico do Boro Elementar para Análise

0 boro elementar usado na analise foi um traçador
isotópico fabricado pelo OaK Ridge National Laboratories
(ORNL), com ^6,19% enriquecido em B. O valor de razão
isotópica B/11B certificado ê igual a 25,25 ± 1,31.

0 boro elementar também apresenta dificuldade em ser
convertido a tetraborato. A sua conversão é feita por fu-
são alcalina ou por dissolução em mistura ácida nítr ica-
-sulfurica na proporção 1:1.

Pesaram-se 11mg de boro elementar em béquer de v i -
dro e adicionaram-se cerca de 10mL de HN07 cone. e 10mLde
H-SO. c o n e , deixou-se em repouso por uma noite. Resíduos
de boro não dissolvidos foram removidos da solução, f i l -
trando-se a solução em papel de f i l t ro e a solução foi
transferida para um balão volumétrico de lOOmL, e o volu-
me foi completado com F̂ O bi-desti lada.

Uma determinação feita posteriormente, por espectro
metria de emissão ótica por plasma, resultou em uma con-
centração de 10 4yg de 3/mL.

0 método de fusão alcalina foi também testado visan
do a definição do melhor meio de preparo de amostras de
borc elementar para análise por jspectrometria de massa.
Assim sendo, nesaram-se 4mg de B° (ORNL) em tubo de en-
saio de vidro, e adicionou-se 1mL de carbonato de sódio
0f1N.
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3.2.3 Tratamento Químico de Ácido Bórico para Análise

0 ácido bórico é facilmente solúvel e sendo assim a

preparação das amostras é feita simplesmente por dissolu-

ção do ácido bórico em água e neutralização desta solução

com hidróxido de sódio.

0 ácido bórico usado neste estudo foi um padrão iso-

tópico de boro, NBS 951, certificado pelo National Bureau

of Standards (NBS), com composição isotópica de boro natu

ra l . 0 valor de razão isotópica B/ B certificado e

igual a 0,2473 ± 0,081.

Pesaram-se 90mg de H,BO, em um béquer de vidro, di£

solveram-se com 20mL de água bidestilada, transferiu-se a

solução para um balão volumétrico de 100mL, completou-se

o volume com água bidestilada. Desta solução retirou-se

1mL e evaporou-se a secura, adicionou-se em seqüência,

lOOpL de solução de NaOH 0,08M.

3.3 Deposição das Amostras

Foram depositadas no filamento de tãntalo de um ar-

ranjo tipo simples, cerca de 5yL de cada solução descrita

no item 3.1, com o auxílio de uma micropipeta calibrada

com ponteiras descartáveis.

0 filamento foi aquecido por passagem de corrente ele

t r ica de 0,5A durante cerca de 15min., até o depósito apre

sentar aspecto seco. No caso do ácido bórico e boro ele-

mentar foi adicionado também SuL de uma solução de sacaro

se 0,01M. A seguir a corrente foi gradativamente aumenta-

da até ;. incandesce .cia, cerca de 2,5A; abaixando-se em

seguida a corrente a zero, cbtendo-se um depósito visual-

mente perceptível, de cor preta e homogênea.

As amostras depositadas por fusão direta do B.C com

Na~C03, foram de cerca de 10 e 20ug de boro no filamento.

No caso do B°, pelo método da fusão dire ta , foram deposi-
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tados 20ng de B no filamento e cerca de 8ug pelo método
da dissolução; e para o H,BO3, a quantidade de boro no fi
lamento foi de cerca de 7ug.

3.4 Analise

Cada amostra depositada no filamento de tântalo em

arranjo tipo simples foi introduzida no espectrometro de

massa e após a obtenção de uma pressão de 10" Torr na fon

te de íons, a análise foi iniciada. A amostra foi aqueci-

da gradualmente com passagem de corrente elétrica contro-

lada, até a obtenção de sinal estivei de Na9B0Í da ordem
1 3 L &

de 10 A. Foi fe i t a uma varredura manual na região de

massa 86 de modo a monitorar uma possível contaminação iso

bárica do es t rôncio na massa 88. Não havendo s ina l na re

gião de massa 86, os picos dos isõtopos de boro e as l i -

nhas bases foram fixados nos canais da unidade de "sa l to

de pico" e inic iadas as ana l i s e s . As medidas foram fe i tas

com a u t i l i zação de dete tores t ipo copo de Faraday e mul-

t ip l i cador de e lé t rons (SEM) , obtendo-se razões i so tõp i -

cas B/ B medindo-se em 5 blocos de 24 medidas cada, re

sultando em um tempo t o t a l de medidas de 100 min..

4. RESULTADOS E CONCLUSÕES

A ef i c i ênc ia da técnica de sacarose em anal ises i so-

tõpicas de ácido bórico e boro elementar foi comprovadap£

Ia obtenção de medidas com emissões iônicas suficientemen

te a l tas , cerca de 10" A, e e s t áve i s .

As anál ises de carbeto de boro por fusão d i r e t a no

filamento mostraram que a técnica é muito simples e r áp i -

da, conseguindo-se uma emissão iônica de 10" A e s t á v e l .

Para o boro elementar, a técnica de dissolução com

mistura ácida poss ib i l i t ou uma maior faci l idade para a ob

tenção de uma relação B/Na igual a um e para deposição de

quantidade de boro de forma controlada.
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O método da fusão alcalina para a análise de boro

elementar não produziu resultados sat isfatórios, devido a

dificuldade em se conseguir uma fusão completa pelo proce

dimento empregado.

Nas tabelas 1, 2, 4 e 5 são apresentados os dados ob

tidos para o estudo do fracionamento isotópico com a va-

riação do tempo de análise. Nas linhas 3 a 6 são apresen-

tados os valores de razões isotôpicas para cada amostra

com as respectivas precisões internas. Na linha 7 das ta-

belas são apresentados os valores médios de cada razão

isotópica para cada amostra e as respectivas precisões ex

ternas em cada intervalo de tempo. Na coluna 7 são apre-

sentados os valores médios de razão durante os 100 minu-

tos de análise e na coluna 8 são apresentados os fatores

de correção para fracionamento isotópico para cada valor

médio de razão.

Na tabela 1 são apresentados os dados para 4 amostras

de ácido bórico NBS 951, com o uso de detetor copo de Fa-

rad ay.

As médias de razões isotôpicas obtidas tanto para a

flutuação de medidas relativas as amostras, dados apresen

tados nas colunas, quanto para a flutuação de medidas re-

lativas ao tempo de análise, dados apresentados nas linhas,

mostram haver homogeneidade de resultados, com precisões

internas em torno de ±0,2°a e precisões externas de ±0,4%.

Estes resultados levam a concluir que não há uma al-

teração significativa das medidas durante o período de

100 minutos, o que reflete na determinarão de um fator de

correção para fracionamento ísotõpico de 1,0046 ± 0,02%,

constante p3ra qualquer tempo e amostragem. Conclui-se que

nas condições estabelecidas, a tomada de dados pode ser

realizada dentro deste intervalo de tempo de forma preci-

sa e reprodutiva.
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Na tabela 2 são apresentados os dados obtidos para

4 amostras de ácido bõrico NBS 951, com o uso de detetor

multiplicador de elétrons. As precisões internas para a

medida das razões isotopicas ficaram em torno de ±0,3 e

as externas em torno de ±0,41. Neste caso o fator de fra-

cionamento isotõpico encontrado foi de 1,016, um fator

cerca de II maior em relação aquele encontrado para o de-

tetor copo de Faraday. Segundo Catanzaro et ai (1970), no

multiplicador de elétrons ocorre um significativo fracio-

namento isotopico. Neste trabalho, este elevado valor en-

contrado foi atribuído a uma possível degeneração dos di-

nodos e fuga de corrente do sistema multiplicador de elé-

trons, como conseqüência natural de um longo tempo de uso.

Entretanto os resultados foram considerados satisfatórios

uma vez que o fator encontrado foi reprodutivo para as vá

rias analises.

Os procedimentos acima estabelecidos foram aplicados

em 7 analises de rotina, adotando-se o tempo de 20 minu-

tos para a aquisição de dados, com o uso dos detetores Fa

raday e multiplicador de elétrons. Estes resultados são

apresentados na tabela 3. As medidas das razões isotopi-

cas apresentaram precisões internas de ±0,2 e ±0,4% e ex-

ternas de ±0,4 e ±0,4% respectivamente para ambos os de-

te tores . Comparando-se os resultados médios de razoes iso

tópicas obtidos com aquele certificado pelo NBS para este

padrão tem-se uma exatidão de cerca de ±0,24 e ±1,21, res_

peetivãmente. As precisões obtidas i.ds medidas mostram que

estas também estão de acordo com os valores obtidos por

Shima (1963) e Agyei e Mcmullen (1968) ou seja, precisões

internas e externas de cerca de ±0,2%.

A tabela 4 .v.ostra os dados obtidos para 4 amostras de

boro elementar ORNL, com o uso de detetor copo de Faraday.

A precisão externo de cerca de ±11 obtida para esta
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amostra, aparentemente a l ta , se deve ao fato da razão iso

tópica estar extremamente afastada do valor unitário que

produz os melhores resultados de análise. Isto pode ser

confirmado pelo valor de precisão externa apresentado pe-

lo certificado de análise que é de ±1,31, o que mostra a

igual qualidade de medidas que o laboratório de referência.

0 fator de fracionamento isotópico do boro obtido

dentro do período de aquisição de dados de 100 minutos,com

uma média final de 1,043 com precisão externa de ±0,2% ,foi
praticamente constante durante o tempo investigado.

A tabela S mostra os dados obtidos para 4 amostras de

boro elementar ORNL, com o uso de detetor multiplicador de

elétrons.

As precisões externas para cada grupo de 20 minutos

de analise mostram uma variação de ±0,2 a ±11, indicando

haver uma alta dispersão de resultados, devido à defi-

ciência do detetor multiplicador de elétrons, como jã foi

mencionado, porém ainda assim apresentando resultados den

tro do certificado pelo ORNL. O fator para correção do

fracionamento isotópico calculado foi de 1,057 com uma

precisão externa de ±1%. Cabe aqui a mesma consideração

feita anteriormente para o uso do detetor multiplicador de

elétrons para explicar esta baixa precisão em relação ao

Faraday.

Foi observado nesta série de medidas que a uti l iza-

ção de um detetor tipo multiplicador de elétrons, embora

aumente o limite de deteção em cerca de 50 vezes resulta

em uma reduçãc na precisão das medidas, comparado com

aquelas o b t i d a s com o d e t e t o r copo de Faraday.

A esco lha do d e t e t o r depende das condições e q u a n t i -

dade de amostras d i s p o n í v e l e do t i p o do t r a b a l h o que 3e

pretende realizar.

A tabela 6 mostra os resultados de analises isotópi-
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cas de boro a partir de amostras de boro elementar em con
dições rotineiras de analise.

As precisões externas das medidas de razões isotópi-
cas ficaram em torno de ±0,21 e ±21 obtidas respectivamen
te com os detetores copo de Faraday e multiplicador de
elétrons. A comparação destes resultados com o valor cer-
t if icado para a razão isotõpica apresentou uma exatidão
de ±4i para ambos os detetores.

Os resultados mostram que a técnica de fusão direta
foi mais ef iciente para amostras de carbeto de boro do
que para as amostras de boro elementar

Com relação as amostras de carbeto de boro, por não
se dispor de um padrão isotopico na forma química de car-
beto de boro, não foi possível fazer a determinação do fa
tor de correção para fracionamento isotopico. Nesse caso,
foi fe ito um estudo da influência da quantidade de amos-
tra depositada no filamento sobre o fracionamento isotopi^
co.

Nas tabelas 7 e 8 são apresentados os dados obtidos
para este estudo, com o uso de detetor copo de Faraday.
Nas linhas 3 a 5 são apresentados os valores de razão
isotõpica para cada amostra com as respectivas precisões
internas. Na coluna 7 são apresentados os valores médios
de razões isotõpicas durante os 100 min. de análise.

A tabela 7 mostra os resultados obtidos para amos-
tras com 20\tg de boro no filamento. Como nos demais estu-
dos verif ica-se que a precisão interna da análise para ca
da grupo de 20 minutos de aquisição de dados resultou em
cerca de ±0,04%, o que indica haver uma boa reprodutibiH
dade ao longo do tempo. A média final da razão isotõpica
para a série de 3 amostras apôs o tempo de 100 minutos de
análise foi de 0,2 498 com precisão externa de ±0,021.

A tabela 8 mostra os resultados obtidos para amos-
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trás com 10yg de boro no filamento. A média f inal das ra-
zões isotõpicas para a sér i e de 2 amostras após o tempo de
100 minutos de a n i l i s e foi de 0,2504 com precisão externa
de ±0,031.

Uma comparação destes valores mostra haver uma concor

dância de cerca de ±0,21. Portanto uraa variação na quanti-

dade de boro depositada no filamento de cerca de duas ve-

zes praticamente obtém-se os mesmos resultados.

A tabela 9 mostra os resultados de analise i sotópica

de boro em sete amostras de carbeto de boro realizadas s e -

gundo o procedimento desenvolvido no estudo anterior , exe-

cutando-os como anál ises de rot ina.

Os resultados de razão i sotopica mostram que obtem-se

uma ótima reprodutibi l idade, dado por cerca de ±0,21 pre-

cisão externa, uma média f inal de 0,2501.

A consistência dos resultados encontrados neste tra-

balho dão validade aos procedimentos desenvolvidos ficando

assim estabelecidos os métodos de anal ise i sotopica de bo-

ro em diferentes matrizes por meio da técnica de espectro-

metria de massa termoiônica.
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TABELA

AMOSTRA

1

2

3

4

MEDIA

1. Analise
Detetor

20
min.

0,2460
±2E-4

0,2473
±1E-4

0,2455
±5E-4

0,2468
±lE-4

0,2464
±8E-4

isotopi
copo de

40
min.

0,2463
±4E-4

0,2474
±1E-4

0,2446
±1E-4

0,2464
±5E-4

0,2462
±1E-3

ca de boro em
Faraday

10B / 11B

60
min.

0 , 2 4 6 2

±6E-4

0,2475
±1E-4

0 , 2 4 4 8

±2E-4

0,2464
±7E-4

0,2462
±1E-3

ácido

80
min.

0,2459
±3E-4

0,2477
±4E-4

0,2447
±9E-4

0,2457
±1E-4

0,2460
±1E-3

borico padrão

100
min.

0,2465
±4E-4

0,2476
±2E-4

0,2444
+ 9E-4

0,2459
±3E-4

0,2461
±1E-3

NB5 951

MÉDIA

0,2462
±2E-4

0,2475
+2E-4

0,2448
±4E-4

0,2462
±4E-4

0,2462
±1E-3

FATOR
K

1 ,004

0,999

1 ,010

1 ,004

1 ,0046
±6E-4

E * potência de dez



TABELA 2. Inálise isotopica de bordem ácido bórico padrão NBS 951
Detetor multiplicador de elétrons

AMOSTRA

1

2

3

4

MÉDIA

20
min.

O,'.421
±2E-4

0,2441
iiE-4

0,2446
±4E-4

0,2431
±1E-4

0,243
±1E-3

40
min.

0,2419
±2E-4

0,24444
±4E-5

0,24446
±8E-S

0,2422
±1E-4

0,243
±1E-3

10B / n B

60
min.

0,2425
±2E-4

0,2443
+2E-4

0,244(
HE-4

0,24199
±9E-5

0.243
±1E-3

80
min.

0,2427
í2E-4

0,2412
±1E-4

0,2449
±1E-4

0,2453
±2E-4

0,244
±2E-3

100
min.

0,2431
Í3E-4

0,2411
±3E-4

0,24528
±2E-5

0,2453
±2E-4

0.244
±2E-3

MÉDIA

0,2425
±5E-4

0,2430

t2E-3

0,2448
t3E-4

0,2436
±2E-3

0.244

FATOR
K

1,020

1 ,018

1 ,010

1,015

1 .016
±4E-3



TABELA 3. Análise i sotõpica de boro em ácido bórico padrão NBS 951
Detetores copo de Faraday e Multiplicador de elétrons

Detetor Copo de Faraday Detetor Multiplicador de
elétrons

AMOSTRA

1

2

3

4

5

6

7

MÉDIA

10B / n B

0,246
±1E-3
0,248
±1E-4
0,2460
±2E-4
0,248
±2E-3
0,2473

±1E-4
0,2455

±5E-4
0,2468

±1E-4

0,247
±1E-4

AMOSTRA

1

2

3

4

5

6

7

MÉDIA

10B :/ 11B

0,2461
±2E-4

0,2451
±2E-4

0,2444
±1E-4

0,2442
±1E-4

0,2421
±2E-4

0,24446
±8E-5

0,2431
±1E-4

0,244
±1E-4

IS)
cn
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TABELA 5. Análise i sotopica de boro em boro elementar ORNL
Detetor multiplicador de elétrons

AMOSTRA

1

2

3

4

5

MÉDIA

20
min .

24,57
±0,18

26,17
±0,20

25,99
±0,04

21,87

±0,02

21,91
±0,09

24,1

±2,1

40
min .

25,06
±0,04

25,38
±0,64

25,80
±0,13

22,52
±0,51

21,63

±0,03

24,0
±1,9

1 0 B / 111

60
min.

25,17
±0,06

24,34
±0,04

25,52
±0,03

22,54
±0,03

21,41
±0,04

23,8
±1 ,8

3

80
min.

25,27
±0,06

24,84
±0,49

25,38
±0,04

22,52
±0,03

21,20

±0,04

23,8
±1,9

100
min.

25,20

±0,13

2 3 , í>7

±0,06

25,54

±0,06

24,38
±0,02

21,64

±0,04

24,1
±1,5

MÉDIA

25,05

±0,28

24,92
±0,89

25,65
±0,2 4

22,77
±0,95

21 ,56

±0,27

24,0

±1,7

FATOR
K

1,008

1,013

0,984

1,109

1,171

1,057

±0,07 9
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TABELA 6. Analise isotopica de boro em boro elementar ORNL
Detetores copo de Faraday e multiplicador de elétrons

Detetor copo de Faraday

AMOSTRA

1

2

3

4

MÉDIA

1 0 B / 11B

24,08
±0,02

24,22
±0,04

24,20
±0,006

24,15
±0,12

24,16
±0,06

Detetor Multiplicador
de elétrons

AMOSTRA

1

2

3

4

MÉDIA

1 0 B / 1 1 B

24,57
±0,06

2 2 , 9 5
±0,0 3

2 4 , 0 3
±0,3T

2 5 , 1 8
±0,11

2 4 , 1 8
±0,95
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