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DETERMINACAO DE BORO EM SOLUCOES AQUOSAS, EMPREGANDO UM
FEIXE DE NEUTRONS FILTRADO, PELA TECNICA DO
REGISTRO DE TRACOS

Marco Antonio Proenga Vieira de Moraes, Reynaldo Pugliesi e

Marilia Tereza Freitas Cesar Khouri

RESUMO

Foram determinadas concentracGes de boro em solugdes aquosas por meio d:o reaglo ’08 (n.m"Ll. As
medidas experimentais foram realizadas com um feixe de néutrons filtrado e a andlise da* concentracdes foi
feita pela técnica de registro de tracos. O filme detetor utilizado foi o CR-~39, revelado numa solugdo de
KOH (30%) a 70°C por um periodo de 20 minutos. Os resuitados obtidos demonstraram a viabilidade da técnica
n3 determinacdo de concentragBes de boro a partir de 9 ppm. Foi calcutado o fator de eticiéncia K de detecgio
dos tracos nas solucéés, para o CR-39 obtendo-se K = (460 * 0,06) - 10" %em.

DETERMINATION OF BORON IN AQUEOUS SOLUTIONS BY SOLID STATE NUCLEAR

TRACK DETECTORS TECHNIQUE, USING A FILTERED NEUTRON BEAM

ABSTRACT

Tre solid state nuclear track detectors technique has been used for determination of boron In aqueous
solutions, wusing a filtered neutron beam. The particles tracks from the 'OB(n,ooL.7 reactiosn were registered
in the CR-39 film, chemically etched in a (30%) KOM sotution at 70°C during 90 minutes.

The obtained results showed the usefuiness of this technique for boron determination in the ppm range.
The inferior detectable limit was 9 ppm.

The combined track registration efticiency factor K has been evaluated in the solutions, for the CR -39
detector and its values is K = {460 * 0.06) - 10~ % em.

.. INTRODUGAO
A determinacdo de boro em materiais e em solugdes é de muito interesse tanto do ponto

de vista de pesquisa basica guanto tecnoldgica. Pequenas quantidades de boro sdo encontradas
em Jguas naturais destinadas ao abastecimento humano e agricola, sendo ainda r<enciais a0



2

cescimento das plantas. O boro é comercialmente importante como aditivo metalurgico(n e o
conhecimento de sua concentragdo em materiais utilizados em reatores nucleares se faz necessiria,
uma vez gue O boro natural possue um isdtopo, o '°B, com uma abundincia isotépica de 19,8%,
apresentando uma alta seccdo de chogue para a reag3o '?Bin.a)’Li com néutrons térmicos
{0 =3846b para v = 2200 ra/s). Os produtos da reacdo, a particula alfa e o nucleo de ’Li
possuem energias de 1,47 MeV (93,6%); 1,77 MeV (6,4%) e 0,83 MeV (93,6%); 1,01 MeV (6,4%),
respectivamente.

Esses produtos podem ser registrados em filmes pldsticos especiais, sob a forma de tragos,
visiveis em microscopios Gpticos comuns(a's}.

O objetivo deste trabatho é determinar, por meio da técrica de registro de tracos, con-
centragles de boro (ppm} em solugGes aquosas, empregando um feixe de néutrons filtrado.

Admitindo que o boro esteja distribuido homogeneamente nessas solugfes, a quantidade
de tragos nos filmes sera uniforme e a densidade média por area (tracos/cm®) podera ser obtida,
avaliando-se uma pequena regido represer tativa do filme.

Utilizamos como fonte de néutrons, o reator de pesquisas |EA-R1 que opera 3 uma
poténcia de 2 MW com um fluxo térmico de ~ 10'3n/ecm® . s no carogo.

iIl. PARTE EXPERIMENTAL

Foram preparadas 8 solu¢cfes padrdo de acido bdrico (H3B0; — 99,8%) em dgua

de - ionizada nas concentracGes de O’ (para avaliagdo da radiacdo de fundo) até 1000 ppm,

correspondendo a 175 ppm de boro. Cada uma dessas solugdes foi colocada em porta-amostras
de aluminio de dimensBes 4x3x2 cm, nos quais os filmes detetores foram colados em uma das
faces, o que permitiu 0 seu intimo contato com a solugdo. Cada um destes porta-amostras ui
exposto perpendicularmente ao feixe de néutrons, por um periodo médio de 4 horas, monitorado
por uma cimara de fisso. O feixe de néutrons usado na experiéncia foi extraido do ‘‘beam
hole-3”, no qual opera o espectrometro de néutrons “filtro de berilio-tempo de voo”. No interior

desse “‘beam ho|e"“”

, existem dois filtros, um de chumbo e um de berilio, cuja finalidade ¢
mimmizar a intensidade da radiacdo gama e a de néutrons rapidos, o que é conveniente neste
trabalho, pois interferem nas condigdes de revelagdo e contribuem para a radiacdo de fundo dos
filmes, respectivamente(”. As caracteristicas do feixe de néutrons extraido sjo: — fluxo de
510° n/cm® . s, medido pela técnica de ativagio de folhas de ouro; — energia média dos néu-
trons de 3,5 meV. Em trabalhos similares' 2! Luiros autores, normalmente irradiam as amostras

e colunas térmicas.

O filme detetor utilizado foi o CR~—39 (allyl-diglycol carbonate; de esp:ssura 380 um,
altamente sensivel 3 radiagdo alfa'"", Apés a irradiagao, os filmes foram revelados em uma solu-
¢3o de KOH (30%} & uma temperatura de (70 + 1)°C. O tempo de revelagdo destes filmes foi

determinado experimentalmente como sendo de 90 minutos, conforme os dados do Grafico 1.

Os tracos formam contados isuaimente por meio de umn microscdpio éptico "Reichart”™
com um aumento de 500 x. Apbds a subtracdo da radiagio de fundo, a densidade liquida de
tragos foi correlacionada com a concentragio de boro em cada uma das solugdes padrdo, con-
forme mostra o Gratico 2.

Posteriormente forarm realizadas redidas para a verificajdo da reprodutibilidade dos resul-
tados, tendo-se obtido variag8es de ate 5%,
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Grifico 1 — Densidade de tragos X tempo de revelagdo. Maior eficiéncia de deteccdo para t = 90 min.



concentracao de acido borico (ppm)
100 200 400 600 890 1090

tragos

darea

x 10

8/0
3 —

'

0 3 ! ) } I

0 35 70 105 140 175
concentragao de boro(ppm)

Grafico 2 — Comportamento linear entre 3 densidade Ifquida de tragos X concentragdo de Boro no intervalo de 93 175 ppm.



ill. ANALISE DOS RESULTADOS

Observou-se do Grafico 2, um comportamento linear entre as densidades de tracos e as
concentracies de boro no intervalo de 9 3 175 ppm (50 — 1000 ppm de &cido bérico).

Teoricamente a densidade de tragos “D* obedece a uma relagdo linear em fun¢do da
concentracdo “‘C” dada porn':

Ka N o ¢t
(1 D=————x C com
A
D = densidade de tracos {tracos/cm?)
K = fator de eficiéncia para o registro de tragos na solugdo relacionado ao alcance

médio sensivel da particula na solugdo;
a = percentagem isotopica do '°B (19,8%)

N = n2 de Avogadro

o

¢ = seccio de choque microscopica do '°B para absorcio de néutrons na energia de
3.5 meV (0 ~ 10000 b)

ot = fluxo integrado de néutrons (1,05 - 10’ %n/em?) (normalizado)

A = ndmero de massa do boro (10,81)

C = concentracio de boro (g/cm’)

Foi feito um ajuste, por minimos quadrados, aos pontos experimentais do Grifico 2
e obtevese como resultado a equacio: D (tracos/cm?) = (547 + 7) C {(ppm) + (-153 + 717).
A partir da inclinacdo desta reta, calculou-se para K o valor de (4,60 * 0,06) . 107* cm. Este
valor pode ser utilizado para a determinagdo desta constante em outra solugdo, na qual o boro
esteja dissolvido, comparando as densidades de tragos entre dois padrGes: um deste trabalho (D)
e outro dessa outra solucdo (Dx) pois a ~quacdo (1) é vdlida em ambos os casos, ou:

Dx C

K! :B‘—x—c‘x—xl(

O conhecimento desse valor Kx, possibilita a extensio do método sem que haja, a necessi-
dade de se obter novas curvas de calibragdo, bastando medir apenas um Unico padrdo de cada
solucdo. Além disso, permite o emprego desta técnica como um método alternativo na deter-

minagdo de baixos fluxos de néutrons' 2’

A concentragdo minima de boro medida foi de 9 ppm, limitada pela radiacdo de fundo
do filme, causada por néutrons rapidos (prétons de recuo) e por outras reagBes competitivas (n,a)
e (n,p) devido & presenca na solugio, porta-amostra e no préprio filme, de elementos tais como:
nitrogénio, oxigénio, enxofre, cdlcio, pméssio(s'. O limite superior da concentracdo que pode ser
mensurdvel pela técnica utilizada, dependerda da solubilidade do &cido bbérico na dgua.

A simplicidade na preperacdo das amostras, aliada aos resuitados obtidos, demonstraram a
viabilidade da sistemdtica utilizada neste trabalho, para a determinagcdo de boro em solugdes 3
partir de 9 ppm.
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