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RESUMO

Desenvolveu-se o processo de deposição de boro por ele

troforese em substratos de alumínio, de grandes superfíci-

es, destinados â construção de detectores de neutrons. Após

a definição e otimização dos parâmetros do processo, reaii

zaram-se deposições de B em cilindros de alumínio utili

zados como eletrodos em câmaras de ionizaçao compensada e

não compensada â radiação gama e em detectores proporcio-

nais. Os protótipos das câmaras de ionizaçao foram projeta

dos, construídos e montados no Departamento de Aplicações

na Engenharia e Indústria (TE) do IPEN e submetidos a tes-

tes de caracterização no reator IEA-Rl tendo atendido sa-

tisfatoriamente as especificações técnicas do projeto.
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ABSTRACT

Process of boron electrophoresis deposition on large

areas 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 B on aluminum cylinders were

performed and used as electrodes in gamma compensated and

non-compensated ionization chambers and in proportional

detectors. Prototypes of ionization chambers were design-

ed, built and assembled at the Departament for Engineering

and Industry Application (TE) of the Instituto de Pesqui-

sas Energéticas e Nucleares (IPEN), and submited for

characterization tests at IEA-Rl reactor. They fully met

the technical specifications of the project.



INTRODUÇÃO

A opção do pais em adotar uma tecnologia nuclear auto

noma, tornou necessário o desenvolvimento e a construção

de diversos tipos de detectores de radiação, tendo como me

ta principal a substituição da importação.

Os detectores de radiação são empregados em todos os

campos da energia nuclear; em particular, os detectores de

neutrons que são essenciais para a operação dos reatores

nucleares.

Para a medida do fluxo de neutrons térmicos são utili

zadas, usualmente, as câmaras de ionização compensada e

não compensada ã radiação gama e os detectores proporcio-

nais com depósito de boro.

Na construção desses detectores há necessidade de do-

minar-se a tecnologia de deposição de boro em substratos

metálicos com grandes dimensões.

Essa tecnologia não é divulgada, existindo apenas um

número reduzido de publicações onde são fornecidas algumas

informações sobre deposições em placas ou cilindros metáli

cos com pequenas áreas superficiais.

Este trabalho foi motivado pela necessidade de se de-

senvolver um método de deposição de boro em substratos de

alumínio, de grandes superfícies, de modo que pudessem ser

utilizados na construção dos detectores de neutrons mencio

nados.

Optou-se por desenvolver o processo de deposição pelo

método da eletroforese, pois esta técnica, em princípio,

possibilita a obtenção de depósitos com a qualidade neces-

sária para atender às exigências da indústria nuclear.



METODOLOGIA

A deposição eletroforética é um processo no qual as par

ticulas suspensas em um liquido migram sob a influência de

um campo elétrico aplicado, e depositam-se em um eletrodo

imerso na suspensão. A migração ocorre porque as partículas

estão eletricaroente carregadas, positiva ou negativamente,

dependendo da composição do sistema. (2) (3).

O material sólido a ser depositado, metal ou não me-

tal, tem que ser insolúvel no meio de dispersão e estar

finamente dividido, com tamanho de partículas em torno de

0,1pm a 6pm. (4) (5)

Na deposição eletroforética os meios de dispersões

mais usados são os líquidos orgânicos, tais como álcoois

e cetonas, pois evitam reações eletrolíticas que liberam

gases nos eletrodos permitindo desse modo, uma deposição

uniforme e aderente.

Os depósitos geralmente se formam nos cátodos, mas a

polaridade de deposição vai depender do material disperso,

do meio de dispersão e do eletrólito adicionado. (6)

O eletrólito ou ativador, é uma substância iõnica que

é adsorvida na interface líquido-sólido, com a finalidade

de aumentar o potencial eletrocinetico (potencial zeta) e

também para estabilizar as suspensões reduzindo o efeito

de coagulação. (1)

Quanto maior for o potencial zeta, maior será a velo-

cidade das partículas sobre a influência de um campo elé-

trico e consequentemente maior será o rendimento de depo

bicão.



PARTE EXPERIMENTAL

A parte experimental deste trabalho consistiu na defi

nição e otimização dos parâmetros para a deposição de boro

em cilindros de alumínio, pelo método de eletroforese, utji

lizando-se o boro elementar amorfo de composição isotõpica

natural.

Estudou-se sistematicamente a influência dos parâme-

tros básicos de deposição, tais como: o sistema de deposi-

ção, o tipo de material do ânodo, a qualidade da superfície

do substrato de alumínio, a distribuição granulométrica do

boro, o meio de dispersão, o tipo de eletrólito adicionado

à suspensão, a velocidade de agitação, a temperatura da sus

pensão durante o processo de deposição e a distância entre

os eletrodos.

Após o estabelecimento desses parâmetros otimizou-se o

método verificando-se no rendimento de deposição a influên-

cia da variação da diferença de potencial entre os eletro-

dos, a variação do tempo de deposição, a variação da concen

tração do eletrólito adicionado e a sua contaminação na ca-

mada de boro, a concentração de boro na suspensão e os valo

res do potencial zeta.

Os valores do potencial zeta, ou potencial eletrociné-

tico, foram obtidos utilizando-se o procedimento denominado

microeletroforese, com o equipamento Zeta Meter System 3.0.

O procedimento experimental para a deposição de boro

foi realizado obedecendo a seguinte seqüência; preparação da

superfície metálica/ preparação da suspensão de boro, a de-

pocição propriamente dita e o controle de qualidade da cama

da de boro depositada.

A preparação da superfície do substrato de alumínio é

primeiramente realizada com um jateamento com areia com a

finalidade de aumentar a superfície de contacto do metal e

desfie modo melhorar a aderência do depósito.

Em seguida, a superfície do substrato é submetida a um



processo de desengraxamento-decapagem com soluções de hidró

xido de sõdio (NaOH) e ácido nitrico (HNO,), com a finali-

dade de dissolver todos os contaminantes e óxidos formados^

e logo é colocada na suspensão de boro para a deposição por

eletroforese.

A suspensão é preparada colocando-se o pó de boro em

uma pequena quantidade de álcool isopropilico e a sua homo

geneização é feita com ultra-som. Logo após, transfere - se

a suspensão para o dispositivo de deposição no qual é adi-

cionado álcool isopropilico em uma quantidade suficiente pa

ra recobrir a área do substrato de alumínio a ser revesti-

da e, finalmente, adiciona-se o cloreto de magnésio que a tu

ará como eletrólito.

O sistema de deposição utilizado neste trabalho foi

projetado para atender as seguintes especificações: possuir

um bom sistema de agitação para manter as partículas de bo

ro em suspensão, ser quimicamente resistente aos produtos

que formam a suspensão, apresentar uma boa condutividade

térmica para garantir o resfriamento adequado da suspensão

durante a eletrodeposiçao.

A figura 1 mostra esquematicamente o sistema de depo-

sição de boro para superfícies externas e internas dos ci-

lindros de alumínio. Este sistema pode funcionar como uma

célula eletroforética (deposição externa) ou como um reser

vatório da suspensão de boro no caso de deposição interna

do cilindro.

Os ãnodos utilizados foram construídos também em alu-

mínio, o qual é apropriado para aplicações nucleares, por

sua baixa secção de choque de ativação para neutrons térmi

COS.

Aplica-se uma diferença de potencial entre os eletro-

dos por um período de tempo pré-estabelecido e o substrato

de alumínio atuando como cátodo é recoberto por uma camada

de boro, pois as partículas foram carregadas positivamente

com a adição do cloreto de magnésio.

Durante o processo de deposição a suspensão de boro em
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álcool é mantida homogeneizada com um agitador magnético, pa

ra evitar a sua sedimentação.

Após o processo de deposição, o cilindro é colocado em

um dessecador ã vácuo para evaporar o solvente, efetuando-

se, em seguida, a determinação do rendimento de deposição

pela variação de massa io cilindro.

No processo de deposição de borc por eletroforese, a

aderência e a distribuição uniforme na superfície metálica

são as principais características a serem obtidas.

Os testes de aderência foram executados simulando os

possíveis tipos de esforçoo (impacto, vibração excessiva,

exposição em atmosferas agressivas) que esses cilindros pu

dessem sofrer ao longo de sua utilização, sem que danifi-

cassem ou alterassem a qualidade da camada depositada, e a

uniformidade da camada depositada foi verificada pela téc-

nica de transmissão de neutrons.

DISCUSSÃO E CONCLUSÕES

A técnica de deposição de boro por eletroforese em subs

tratos de alumínio desenvolvida neste trabalho, apresentou

excelentes resultados.

Os métodos de desengraxamento e decapagem escolhidos

permitiram a obtenção de uma superfície de alumínio limpa

sem alterar suas características físicas requeridas em apli

cações nucleares. Por outro lado, a decapagem não produziu

alterações sensíveis nas dimensões dos cilindros que fica-

ram dentro das tolerâncias permitidas.

0 eletrólito que apresentou a melhor taxa de deposição,

entre os vários testados, foi o cloreto de magnésio o qual

também apresentou um mínimo de contaminação na camada de bo

ro depositada.

A figura 2 mostra um aumento no rendimento de deposi-

ção em função da diferença de potencial aplicada entre os

eletrodos e também em função do aumento do tempo de deposi-

ção.



FIGURA 2 . RENDIMENTO DE DEPOSIÇÃO EM FUHÇAO 0A

OIRERENÇA DE POTENCIAL ENTRE OS ELETRODOS

E DIFERENTES TEMPOS OE OEPOSlÇXo
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O rendimento de deposição aumenta com a concentração

de eletrólito adicionado, independentemente do tempo de

deposição e da diferença de potencial aplicada entre os e

letrodos, como pode ser observado na figura 3.

As medidas do potencial zeta comprovaram que a concen

tração de cloreto de magnésio que fornece maior velocidade

eletroforética às partículas de boro na suspensão de ál-

cool xsopropilico, consequentemente um maior rendimento de

deposição, está acima de 60 ppm, sendo que a partir dessa

concentração até 2000 ppm o valor do potencial zeta se man

têm constante.

Os testes de aderência e uniformidade da camada de bo

ro depositada em cilindros de alumínio, mostraram resulta-

dos dentro das especificações do projeto.

Após a definição e otimização dos parâmetros do pro-

cesso, realizaram-se deposições de boro-10 em cilindros que

foram utilizados como eletrodos em câmaras de ionização

compensada e não compensada à radiação gama e em detectores

proporcionais.

Os protótipos das câmaras de ionização foram projeta-

dos, construídos e montados no TE e submetidos a diversos

testes de caracterização, tais como: medidas da radiação de

fundo, curvas de saturação e resposta em função do fluxo de

neutrons, sensibilidade e eficiência.

Os testes foram realizados no reator IEA-Rl e os resul

tados mostraram que as câmaras de ionização atenderam as e£

pecificações técnicas para sua utilização no sistema do con

trole do reator.
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