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O objetivo deste estudo foi sistematizar a produgéo de discos policristalinos de quartzo em fungao de diferentes
variaveis de processamento, visando aplicagdes na dosimetria das radiagdes ionizantes. Durante a produgéo
dos discos, foram investigados parametros tais como: tamanho de particula, aglomerante e tratamento térmico.
Para obtencéo de discos coesos com 6 mm de didmetro, o quartzo foi misturado com teflon e compactado com
uma matriz metélica. A integridade e a resisténcia (mecéanica) dos discos foram avaliadas por meio de ensaios
de rugosidade, ensaios vibratérios (ultrassom e Rot-up) e por microscopia eletrénica de varredura (MEV). A
utilizagéo do teflon como aglomerante do quartzo particulado na faixa granulométrica 75x150 um apresentou

resultados bastante satisfatorios.

1. Introdugao

Desde a década de 1960, dosimetros sélidos tém sido produzidos em larga escala para a medi¢do de doses de
radiacOes ionizantes para monitoramento pessoal e na estimativa-dose em medicina nuclear através do principio
da emissdo termoluminescente (McKeever, 1985). A emisséo termoluminescente (TL) também é utilizada para
medidas de datagao geoldgica e arqueoldgica, pois, para muitos minerais, a quantidade de luz emitida em uma
determinada faixa de temperatura € diretamente proporcional a dose de radiagdo natural absorvida (McKeever,
1985).

Atualmente, os principais dosimetros sélidos sdo produzidos a partir de fluoreto de litio dopado com magnésio,
cobre, sodio, e silicio (LiF:Mg, Cu, Na, Si); fluorita dopada com manganés (CaF2:Mn); sulfato de célcio dopado
com disprosio (CaS04:Dy); e 6xido de aluminio dopado com carbono (AlOs:C). Por outro lado, existem na
natureza minerais com propriedades TL, tais como: fluorita (CaF>), sulfato de célcio (CaSQ4) e quartzo (SiOy).
Estes minerais sdo utilizados, sobretudo para fins de datagdo geoldgica e arqueologica (McKeever, 1985).
Apesar do grande niimero de minerais com propriedades TL, poucos minerais foram estudados no passado para
fins dosimétricos (McKeever 1985; Furreta, 2003).

Recentemente, integrantes dos departamentos de Engenharia de Minas e Energia Nuclear da UFPE, vem

realizando pesquisas sobre as propriedades TL de cristais de quartzo natural de diferentes ocorréncias
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geoldgicas em fungéo das impurezas e defeitos pontuais que atuam como armadilhas eletrnicas e centros de
recombinagdo. Em particular, foi observado que os cristais de Solonépole (CE) apresentam propriedades TL
adequadas ao uso dosimétrico (Silva, 2005, Guzzo et al., 2006). Além disso, constatou-se que alguns cristais de
quartzo natural podem ter sua resposta TL aumentada significativamente quando submetidos a altas doses de

radiacéo gama e tratamentos térmicos (Khoury et al., 2007).

Uma das rotas de produgdo que atualmente estd sendo considerada consiste na produgdo de discos
policristalinos de quartzo particulado (Carvalho Jr. et al., 2007). Considerando a potencialidade das reservas de
quartzo natural brasileira e o fato de que a maior parte dos dosimetros comerciais utilizada no Brasil é importada,
este estudo tem como finalidade viabilizar a producao de discos a base de quartzo natural, bem como realizar a

caracterizagdo dimensional, da integridade e da resisténcia (mecanica) ao manuseio.

2. Procedimento experimental

2.1. Preparacéo do quartzo particulado

Para a obtengdo do quartzo particulado, foram utilizados fragmentos de um mesmo bloco de quartzo natural
procedente de Solondpole (CE). Esses fragmentos foram submetidos a um banho por ultrassom com acetona,
durante 15 minutos. Em seguida, foram pulverizados manualmente utilizando um almofariz e pistilo de agata.
Apbs a moagem, o material foi classificado em duas faixas granulométricas, utilizando peneiras da serie Tyler,

quais sejam: 150x300 pm e 75x150 pm.

O material particulado, nas duas faixas granulométricas descritas acima, foram sensibilizados com uma pré-dose
de 25 kGy no irradiador do Gamalab/DEN/UFPE de 8Co marca NORDION. Para isso, o material foi encapsulado
em involucros de plastico e colocado dentro de um becker. Decorrido o processo de sensibiliza¢do, o material foi
submetido a trés tratamentos térmicos consecutivos. Estes tratamentos foram realizados com aquecimento das
amostras a 400°C por 1h e em seguida, resfriamento continuo até a temperatura ambiente. Os tratamentos

térmicos foram realizados em forno tipo mufla, com as amostras acondicionadas em uma bandeja de aluminio.

2.2. Preparacao dos discos policristalinos

Para obtencéo de discos coesos policristalinos de quartzo, o material foi misturado com teflon, na proporgéo
50% quartzo para 50% teflon. O teflon (PTFE - politetrafluoretileno) na forma floculada é procedente da empresa
DU PONTS LTDA. A homogeneizacdo da mistura foi feita sobre um vidro de relégio utilizando uma espatula,
durante 10 minutos. Apds a homogeneizagdo, o material foi prensado usando uma prensa hidraulica Solotest,
com capacidade para 20 toneladas, e uma matriz de compactagéo confeccionada por usinagem convencional.
O pino de compressao da matriz, com 6 mm de diametro, foi produzido em ago ferramenta VC130 e projetado

para suportar uma carga de 3000 kgf, (Carvalho Jr. et al., 2007).

Inicialmente, dois lotes experimentais foram obtidos utilizando uma carga de 500 kgf. O primeiro lote foi obtido

com quartzo particulado na faixa 150x300 um, e o outro utilizando a faixa granulométrica 75x150 um. Cada lote
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possuia 30 discos, os quais foram submetidos a 20 tratamentos térmicos consecutivos. A massa dos discos
foram medidas antes dos tratamentos utilizando uma balanga analitica, com resolugdo de 0,0001 g. A massa de
cada disco foi de aproximadamente 50 mg. Ao fim de cada tratamento, os discos foram manipulados com pinga
e suas massas novamente medidas. A partir das observagdes feitas nos dois lotes experimentais, um novo lote
contendo 30 discos foi produzido com quartzo na faixa 75x150 um, com tempo de tratamento térmico mais

adequado.

O novo lote foi submetido a um tratamento térmico a 400°C durante 6h e em seguida, resfriamento continuo até
a temperatura ambiente. Depois disso, as dimensdes dos discos foram medidas utilizando um Micrémetro Digital

Mitutoyo-156/101. A espessura e o didmetro médios foram, respectivamente, 1 mm e 6 mm.

2.3. Avaliagéo da integridade dos discos

A perda de massa foi avaliada por meio de ensaios de ultrassom e Rot-up. O ensaio por ultrassom foi realizado
em 5 discos, utilizado um equipamento UltraSonic Cleaner com freqiiéncia de 40 KHz. Cada disco foi colocado
separadamente dentro de um becker e submetidos & agitagao ultrassonora em tempos progressivos entre 3 e 60
minutos. Apds o ensaio por ultrassom, os discos foram colocados em recipientes plasticos e entdo submetidos a
um grau de agitagdo mais severo para 0 mesmo intervalo de tempo. Para isso, foi utilizado um equipamento de
peneiramento Rot-up, marca Via Test, com freqiéncia de 100 Hz. As massas dos discos foram avaliadas entre

cada intervalo de tempo em ambos 0s ensaios.

O perfil de rugosidade de 30 discos e 3 dosimetros comerciais (TLD-100) foram obtidos usando um perfildmetro
de contato Mitutoyo Surftest SJ-400, com valor de cut-off igual a 0,8 mm. Em cada amostra foram realizadas
seis medidas em dire¢Oes aleatorias, sendo trés medidas em cada face. A média aritmética dos desvios verticais
(Ra) e a média aritmética dos cinco maiores desvios pico-vale (R,) foram escolhidas para caracterizar a

rugosidade dos discos.

A morfologia da superficie dos discos foi investigada com a técnica de Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV). As medidas foram realizadas no Departamento de Eletronica e Sistemas - UFPE, usando um

microscopio eletrénico, modelo JEOL-JSM-6460, com 30 kV.

3. Resultados e Discussao

Provavelmente, a dificuldade de obtencdo de discos de quartzo puro usando apenas compactagdo mecanica,
deve-se a sua propriedade piezelétrica (Guzzo, 2005). Com isso, tentou-se a compactacdo do quartzo
particulado utilizando teflon como aglomerante. Optou-se pelo teflon, pois este material tem sido utilizado na

fabricagdo de alguns dosimetros comerciais (Campos & Lima, 1986; Carlson et al., 1990).

A Figura 1 apresenta alguns discos prensados com teflon obtidos conforme descrito anteriormente. Com a

introdugdo do teflon, foi possivel realizar a manipulagéo dos discos durante todas as etapas deste estudo. Logo,
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constatou-se que o teflon pode ser empregado satisfatoriamente como aglomerante do quartzo para tamanho de
particula entre 75 um e 300 pm.

Figura 1. Discos prensados com quartzo particulado 75x150 um e teflon.

A Figura 2 apresenta o comportamento da massa dos discos produzidos com quartzo particulado nas duas
faixas granulométricas apdés 20 tratamentos térmicos consecutivos. Na Figura 2 (a) observa-se uma queda
acentuada da massa dos discos produzidos com graos 150x300 um para as 10 primeiras horas de tratamento.
Em seguida, nota-se uma estabilidade da massa, seguida de uma leve variagdo nas 2 ultimas horas de
tratamento. A Figura 2 (b) apresenta uma perda de massa mais suave para os discos produzidos com gréos
75x150 pm comparada com a massa dos discos produzidos com grdos 150x300 um. Além disso, nota-se um
menor desvio padrdo ao longo dos tratamentos térmicos, o que sugere uma maior estabilidade na massa desses
discos. A perda de massa observada apés os tratamentos foi de aproximadamente 5% para os dicos de 75x150

pm, enquanto que para os discos produzidos com gréos 150x300 um foi de aproximadamente 9%.
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Figura 2. Anélise da perda de massa nos discos apés 20 tratamentos térmicos.

XVII Jornada de Iniciagéo Cientifica— CETEM 209



A Figura 3 apresenta as micrografias obtidas por MEV na superficie dos discos. A Figura 3 (a) mostra que a
superficie dos discos produzidos com graos 150x300 um encontra-se de forma bastante degradada apos os
tratamentos térmicos. E possivel observar danos nas bordas dos discos supostamente causados pela
manipulagdo com pinga. Nota-se ainda, diversas fraturas e descontinuidades na superficie dos discos causadas
pelos descolamentos dos graos de quartzo. Este resultado explica a queda acentuada na massa desses discos

durante os 20 tratamentos térmicos consecutivos seguidos de manipulagéo.

(a) (b)
Figura 3. MEV da superficie dos discos produzidos com gréos 150x300 um (a) € com graos 75x150 um (b).

Por outro lado, a Figura 3 (b) mostra que a superficie dos discos produzidos com grdos 75x150 um, encontra-se
de forma mais integra apos os tratamentos térmicos. Observa-se ainda que as bordas dos discos néo
apresentaram danos. Além disso, a superficie apresenta poucas falhas indicando que os gréos de quartzo
permaneceram coesos aos discos. As micrografias obtidas por MEV apds os ensaios vibratérios mostraram que
integridade na superficie desses discos néo foi afetada pelos ensaios vibratérios.

A Figura 4 apresenta os resultados obtidos apds os ensaios de ultrassom e Rot-up nos discos produzidos com
grdos 75x150 um. Observa-se que a massa dos discos ndo sofreu alteragdo durante o ensaio por ultrassom.
Entretanto, ap6s os 5 primeiros minutos do ensaio Rot-up, nota-se uma pequena queda da massa, que em
seguida permanece constante até o término do ensaio. Os valores de Ra=4,53 £ 0,24 um e R, = 27,62 £ 4,00
Mm obtidos nos discos foram maiores que os valores obtidos para os dosimetros (TLD-100), os quais foram R, =
0,42 £ 0,09 um e R, = 3,47 £ 0,56 um. Estes resultados indicam que os discos possuem uma superficie mais
rugosa que os dosimetros comerciais. Os valores de R. e R, obtidos nos discos mostraram que 0s ensaios
vibratérios ndo comprometeram a integridade superficial dos discos. Porém, no futuro, seré necessario utilizar

um procedimento adicional para aprimorar a qualidade superficial dos discos produzidos.
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Figura 4. Andlise da perda de massa e rugosidade nos discos produzidos com grdos 75x150 um apds os

ensaios de ultrassom e Rot-up.

4. Conclusao

Do ponto de vista da integridade e coeséo dos discos, os resultados do presente estudo permitiram concluir que
o procedimento para obtengdo de discos sélidos de quartzo particulado utilizando teflon como aglomerante foi
satisfatorio. Contudo, discos produzidos com gréos 150x300 um apresentam maior perda de massa se
comparados aqueles produzidos com grdos 75x150 um. Os valores de R, e R; indiacam uma maior rugosidade
para os discos comparados com os dosimetros comerciais (TLD-100). Além disso, esses valores obtidos apds os
ensaios vibratérios indicam que a integridade dos discos é pouco afetada pela manipulagdo. As analises na
superficie dos discos realizadas com MEV mostram que os discos produzidos com particulas maiores que 150
Mm estdo mais sujeitos a degradagéo estrutural. Desta forma, a produgéo de discos de quartzo utilizando teflon
como aglomerante, apresentou resultados satisfatdrios ao manuseio quando produzidos com gréos 75x150 um

e submetidos a um tratamento a 400°C por 6h.
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