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RESUMO

Desenvolveu-se o processo de deposicao de boro por ele
troforese em substratos de aluminio, de grandes superfici-
es, destinados a construcdo de detectores de néutrons, Apos
a definigao e otimizacdo dos parametros do processo, rea.i
103 em cilindros de aluminio utili
zados como eletrodos em camaras de ionizacdo compensada e

zaram-se deposicoes de

ndo compensada & radiacdo gama e em detectores proporcio-

nais., Os prototipos das camaras de ionizacdo foram projeta
dos, construidos e montados no Departamento de Aplicacdes

na Engenharia e Indistria (TE) do IPEN e submetidos a tes-
tes de caracterizacdo no reator IEA-Rl tendo atendido sa-
tisfatoriamente as especificacdes 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 10

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.



INTRODUCKO

A opcao do pais em adotar uma tecnologia nuclear autd
noma, tornou necessario o desenvolvimento e a construcao
de diversos tipos de detectores de radiacao, tendo como me
ta principal a substituicao da importacao.

Os detectores de radiacao sao empregados em todos os
campos da energia nuclear; em particular, os detectores de
néutrons que sao essenciais para a operagao dos reatores
nucleares.

Para a medida do fluxo de néutrons térmicos sao utili
zadas, usualmente, as camaras de ionizacdao compensada e
nao compensada a radiacao gama e os detectores proporcio-
nais com deposito de boro.

Na construcao desses detectores ha necessidade de do-
minar-se a tecnologia de deposicao de boro em substratos
metalicos com grandes dimensoes.

Essa tecnologia nao é divulgada, existindo apenas um
numero reduzido de publicacdes onde sao fornecidas algumas
informacdes sobre deposi¢Oes em placas ou cilindros metali
cos com pequenas areas superficiais.

Este trabalho foi motivado pela necessidade de se de-
senvolver um método de deposicao de boro em substratos de
aluminio, de grandes superficies, de modo que pudessem ser
utilizados na construcao dos detectores de néutrons mencio
nados. -

Optou-se por desenvolver o processo de deposicao pelo
método da eletroforese, pois esta técnica, em principio,
possibilita a obtencdo de depdsitos com a qualidade neces-
siria para atender as exigéncias da industria nuclear.



METODOLOGIA

A deposigdo eletroforetica € um processono qual as par
ticulas suspensas em um liquido migram sob a influéncia de
um campo elétrico aplicado, e depositam-se em um eletrodo
imerso na suspensao. A migracao ocorre porque as particulas
estao eletricamente carregadas, positiva ou negativamente,
dependendo da composigao do sistema. (2) (3).

O material sd0lido a ser depositado, metal ou nao me-
tal, tem gue ser insolitvel no meio de dispersdao e estar
finamente dividido, com tamanho de particulas em torno de
0,1ym a 6um. (4) (5)

Na deposicao eletroforética os meios de dispexrsodes
mais usados sao os liquidos organicos, tais como alcoois
e cetonas, pois evitam reacoes eletroliticas que liberam
gases ncs eletrodos permitindo desse mcdo, uma depcsicao
uniforme e aderente.

Os depOsitos geralmente se formam nos catodos, mas a
polaridade de deposicao vai depender do material disperso,
do meio de dispersao e do eletrolito adicionado. (6)

0O eletrdlito ou ativador, & uma substancia ionica que
é adsorvida na interface liquido-sdlido, com a finalidade
de aumentar o potencial eletrocinético (potencial zeta) e
também para estabilizar as suspensoes reduzindo o efeito
de coagulagao. (1)

Quanto maior for o potencial zeta, maior sera a velo-
cidade das particulas sobre a influencia de um campo ele-
trico e consequentemente maior sera o rendimento de depo
sicao.



PARTE EXPERIMENTAL

A parte experimental deste trabalho consistiu na defi
nigdo e otimizacao dos parametros para a deposicido de boro
em cilindros de aluminio, pelo método de eletroforese, uti
lizando-se o boro elementar amorfo de composicao isotopica
natural.

Estudou-se sistematicamente a influencia dos parame-
tros basicos de deposicao, tais como: o sistema de deposi-
c8o, o tipo de material do anodo, a qualidade da superficie
do substrato de aluminio, a distribuicdao granulométrica do
boro, o meio de dispersac, o tipo de eletrdlito adicionado
a& suspensdo, a velocidade de agitacao, a temperatura da sus
pensdo durante o processo de deposicao e a distancia entre
os eletrodos.

ApOs o estabelecimento desses parametros otimizou-se o
método verificando-se no rendimento de deposicao a influén-
cia da variacao da diferenca de potencial entre os eletro-
dos, a variacdo do tempo de deposigdo, a variagdo da concen
tracao do eletrdlito adicionado e a sua contaminacao na ca-
mada de boro, a concentracdo de boro na suspensdo e os valo
res do potencial zeta.

Os valores do potencial zeta, ou potencial eletrociné-
tico, foram obtidos utilizando-se o procedimento denominadc
microeletroforese, com o equipamento Zeta Meter System 3.0.

O procedimento experimental para a deposicdao de boro
foi realizado obedecendo a seguinte sequéncia: preparacao da
superficie metalica, preparacao da suspensdo de boro, a de-~
posicdo propriamente dita e o controle de qualidade da cama
da de boro depositada,

A preparacd&o da superficie do substrato de aluminio é
primeiramente realizada com um jateamentc com areia com a
finalidade de aumentar a superficie de contacto do metal e
desse modo melhorar a aderéncia do depdsito.

Em seguida, a superficie do substrato & submetidaa um



processo de desengraxamento-decapagem com solucgdes de hidro
xido de sodio (NaOH) e acido nitrico (HNO4), com a finali-
dade de dissolver todos os contaminantes e oxidos formados
e logo & colocada na suspensao de boro para a deposigao por
eletroforese.

A suspensao é preparada colocando-se o po de boro em
uma pequena quantidade de alcool isopropilico e a sua homo
geneizacao & feita com ultra-som. Logo apos, transfere - se
a suspensdo para o dispositivo de deposicdo no qual é adi-
cionado alcool isopropilico em uma quantidade.suficientep@
ra recobrir a area do substrato de aluminio a ser revesti-
da e, finalmente, adiciona-~se o cloreto de magnésio que atu
ara como eletrolito.

O sistema de deposicao utilizado neste trabalho foi
projetado para atender as seqguintes especificacdes: possuir
um bom sistema de agitacao para manter as particulas de bo
ro em suspensao, ser quimicamente resistente aos produtos
que formam a suspensiao, apresentar uma boa condutividade
térmica para garantir o resfriamento adequado da suspensao
durante a eletrodeposigao.

A figura 1 mostra esquematicamente o sistema de depo-
sicao de boro para superficies externas e internas dos ci-
lindros de aluminio. Este sistema pode funcionar como uma
célula eletroforética (deposigcdo externa) ou como um reser
vatorio da suspensao de boro no caso de deposicao interna
do cilindro.

Os anodos utilizados foram construidos tambem em alu-
minio, o qual & apropriado para aplica¢bes nucleares, por
sua baixa sec¢do de choque de ativacdo para néutrons térmi
cos.

Aplica-se uma diferenca de potencial entre os eletro-
dos por um periodo de tempo pré-estabelecido e o substrato
de aluminio atuando como catodo é recoberto por uma camada
de boro, pois as particulas foram carregadas positivamente
com a adicdo do cloreto de magnésio.

Durante o processo de deposicao a suspensdo de boro em
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alcool é mantida homogeneizada com vm agitador magnéticaqpa
ra evitar a sua sedimentacao.

Apos o processo de deposicao, o cilindro & colocado em
um dessecador a vacuo para evaporar o solvente, efetuando-
se, em seguida, a determinacao do rendimento de deposicao
pela variacao de massa 10 cilindro.

No processo de deposicao de borc por eletroforese, a
aderéncia e a distribuicao uniforme na superficie metalica
sao as principais caracteristicas a serem obtidas.

Os testes de aderéncia foram executados simulando os
possiveis tipos de esforcos (impacto, vibracao excessiva,
exposicao em atmosferas agressivas) que esses cilindros pu
dessem sofrer ao longo de sua utilizacao, sem que danifi-
cassem ou alterassem a qualidade da camada depositada, e a
uniformidade da camada depositada foi verificada pela tec-
nica de transmissao de néutrons.

DISCUSSAO E CONCLUSOES

A técnica de deposigao de boro por eletroforese em subs
tratos de aluminio desenvolvida neste trabalho, apresentou
excelentes resultados.

Os métodos de desengraxamento e decapagem escolhidos
permitiram a obtengdo de uma superficie de aluminio limpa
sem alterar suas caracteristicas fisicas requeridas em apli
cacoes nucleares. Por outro lado, a decapagem nao produziu
alteracOes sensiveis nas dimensGes dos cilindros que fica-
ram dentro das tolerancias permitidas.

O eletrolito que apresentou a melhor taxa de deposicio,
entre os varios testados, foi o cloreto de magnésio o qual
também apresentou um minimo de contaminac¢do na camada de bo
ro depositada.

A figura 2 mostra um aumento no rendimento de deposi-
¢80 em funcido da diferenca de potencial aplicada entre os
eletrodos e também em funcdo do aumento do tempo de deposi-
cao.
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O rendimento de deposic&o aumenta com a concentracgao
de eletrdlito adicionado, independentemente do tempo de
deposicao e da diferenca de potencial aplicada entre os e
letrodos, como pode ser observado na figura 3.

As medidas do potencial zeta comprovaram que a concen
tracao de cloreto de magnésio que fornece maior velocidade
eletroforética as particulas de boro na suspensido de al-
cool isopropilico, consequentemente vm maior rendimentc de
deposicao, estd acima de 60 ppm, sendo que a partir dessa
concentracao até 2000 ppm o valor do potencial zeta se man
tém constante.

Os testes de aderéncia e uniformidade da camada de bo
ro depositada em cilindros de aluminio, mostraram resulta-
dos dentro das especificacoes do projeto.

Apds a definicdo e otimizacdo dos parémetros dc pro-
cesso, realizaram-se deposicoes de boro-10 em cilindros que
foram utilizados como eletrodos em camaras de ionizacao
compensada e nao compensada a radiacdo gama e em detectores
proporcionais.

Os protOtipos das cimaras de ionizacdo foram projeta-
dos, construidos e montados no TE e submetidos a diversos
testes de caracterizacao, tais como: medidas da radiacao de
fundo, curvas de saturacao e resposta em funcao do fluxo de
néutrons, sensibilidade e eficiéncia.

Os testes foram realizados no reator IEA-Rl e os resul
tados mostraram que as camaras de ionizac@o atenderum as eg
pecificacdes técnicas para sua utilizacd@o no sistema do con
trole do reator.
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