-
INSTITUTO DE PESQUISAS ENERGETICAS E NUCLEARES
AUTARQUIA ASSOCIADA A UNIVERSIDADE DE SAO PAULO

DESENVOLVIMENTO DE FONTES RADIOATIVAS SELADAS
IMOBILIZADAS EM RESINA EPOXI PARA VERIFICACAO DE
DETECTORES UTILIZADOS EM MEDICINA NUCLEAR

Rodrigo Tiezzi

Dissertacdo apresentada como parte
dos requisitos para obtencdo do Grau
de Mestre em Ciéncias na Area de

Tecnologia Nuclear — Aplicacdes.

Orientadora:
Dra. Maria Elisa Chuery Martins Rostelato

SAO PAULO
2016



Dedico esse trabalho aos meus pais, as minhas irmas e sobrinhas



AGRADECIMENTOS

A minha orientadora, Dra. Maria Elisa Chuery Martins Rostelato, por confiar no meu trabalho,

pelo desafio dado, pela orientacdo e amizade.

A minha mie Maria Aparecida Tiezzi e ao meu pai Roberto Tiezzi pelo incentivo constante, por
todo amor, esforgo, compreensdo incansavel ao longo de toda a minha vida. Também por toda

educagdo que na sua forma mais simples de transmitir, me levou a ser o eu de hoje.

Ao apoio excepcional do Me. Hélio Rissei Nagatomi. Pelas conversas sempre produtivas e por

tudo gue me ensinou para o desenvolvimento deste trabalho.

Ao Dr. Carlos Alberto Zeituni pelas valiosas discuss@es principalmente no inicio do trabalho e

gue propiciaram um excelente direcionamento do projeto.

Ao Centro de Tecnologia das RadiagcBes (CTR) e ao Instituto de Pesquisas Energéticas e

Nucleares (IPEN) pela oportunidade.

Especial & Comissdo Nacional de Energia Nuclear (CNEN), que desempenhou papel
fundamental na expansdo e consolidacdo da minha pés-graduacdo concedendo a bolsa de

estudos que me permitiu a execucao deste trabalho.

A Dra. Luci Diva Brocardo Machado pela concessao de seu laboratério e auxilio e orientacdo na

execucdo das analises térmicas.
Ao Djalma Batista Dias pela prontiddo na ajuda com as analises térmicas e mecanicas.

Ao amigo Osvaldo Luiz da Costa pelos ensinamentos e por permitir a ajuda no

acompanhamento do seu trabalho de doutorado.

Aos amigos do grupo pelas conversas e auxilio nas atividades, em especial ao Marcos Anténio
Gimenez Benega, Carla Daruich de Souza, Daiani Cristini Barbosa de Souza, Bruna Teiga

Rodrigues, Fernado Peleias e Anderson Sorgatti.

A equipe de protecdo radioldgica por todo companheirismo em todos os monitoramentos do

laboratério.

A equipe do Irradiador Multipropésito de Cobalto 60 - CTR, pela irradiacdo do material

utilizado nesse trabalho.



“A mente que se abre a uma nova ideia jamais voltara ao tamanho normal. ”

Albert Einstein



DESENVOLVIMENTO DE FONTES RADIOATIVAS SELADAS
IMOBILIZADAS EM RESINA EPOXI PARA VERIFICACAO DE
DETECTORES UTILIZADOS EM MEDICINA NUCLEAR

Rodrigo Tiezzi
RESUMO

As fontes radioativas seladas sdo usadas na verificacdo de detectores de camara de
ionizacdo, os quais medem a atividade dos radioisdtopos usados nas mais diversas
areas, como na Medicina Nuclear. A medida da atividade dos radioisotopos deve ser
feita com exatiddo, pois serd administrada em um paciente. Para garantir o adequado
funcionamento dos detectores de camara de ionizacdo, sdo estipulados ensaios
normatizados pela Agéncia Internacional de Energia Atdmica (IAEA) e a Comissao
Nacional de Energia Nuclear (CNEN) utilizando-se fontes radioativas seladas de Bario-
133, Césio-137 e Cobalto-57. Os testes avaliam a exatidao, precisdo, reprodutibilidade e
linearidade da resposta do equipamento. O foco deste trabalho foi o estudo e o
desenvolvimento dessas fontes radioativas padrdo de Bario-133, Césio-137 e Cobalto-
57, utilizando um polimero, no caso resina epoxi comerciais do tipo éter diglicidilico do
bisfenol A e um agente de cura a base de poliamina modificada da dietilenotriamina
,para imobilizar o material radioativo. A matriz polimérica apresenta a funcéo
primordial de fixar e imobilizar o contetdo radioativo ndo permitindo seu vazamento
dentro dos limites técnicos exigidos pelas normas de protecédo radiol6gica no quesito de
caracteristicas de uma fonte selada e, adicionalmente, ter a capacidade de reter a
emanacdo de quaisquer gases que venham a se formar durante o processo de fabricacédo
e do periodo de vida util deste artefato. O processo de manufatura de uma fonte selada
padrdo consiste no envasamento, em um frasco de geometria padronizada, de uma
quantidade, em volume fixo, de uma matriz polimérica no interior da qual é adicionada
e dispersada homogeneamente uma quantidade precisa e exata em atividade de um
material radioativo padrdo. Nesse sentido, realizou-se um estudo para a escolha da
resina epoxi, analisando suas caracteristicas e propriedades. Foram realizados estudos e
testes, verificando a maxima miscibilidade da resina com a &gua (solucdo é&cida,
simulando as condi¢Bes da solucdo radiativa), perdas de propriedades mecanicas e

térmicas, bem como o controle de dose radioativa para a completa cura (irradiadores de



cobalto).Foram produzidas fontes de césio-137 e bario-133, realizou-se testes para
determinacédo do grau de homogeneidade na dispersdo do material radioativo na matriz e
testes de imersdo das fontes seladas produzidas para verificar a estanqueidade do
sistema desenvolvido, obtendo um resultado satisfatério de acordo com as normas.
Analisando todos os resultados obtidos, as fontes seladas podem ser confeccionadas em
matriz epdxi DGEBA e endurecedor poliaminico DETA modificado, desde que a
quantidade de material radioativo, na forma de solucdo acida, adicionado a composicao
ndo ultrapasse um teor de 20%. A cura da resina epoxi pode ser melhorada em relagéo a
ambiente, com uso da irradiacdo desde que seja exposta a uma dose ao redor de 33 kGy
durante a cura. Nos testes de estanqueidade, verificou-se que as fontes sdo estanques, as
medicdes da atividade da agua utilizada nos testes mostraram um valor inferior a 185
Bq (de acordo com a International Standard Organization- Radiation protection — sealed
radioactive sources - ISO 9978), comprovando a eficiéncia da resina epOxi como
material para selar o material radioativo. Tendo a finalidade de criar uma tecnologia
nacional capaz de suprir a demanda deste produto no mercado interno e atingir
exceléncia em qualidade através da acreditacdo e certificacdo do produto junto aos

6rgédos competentes.



DEVELOPMENT OF SEALED RADIOACTIVE SOURCES IMMOBILIZED IN
EPOXY RESIN FOR VERIFICATION OF DETECTORS USED IN NUCLEAR
MEDICINE

Rodrigo Tiezzi

ABSTRACT

The radioactive sealed sources are used in verification ionization chamber detectors,
which measure the activity of radioisotopes used in several areas, such as in nuclear
medicine. The measurement of the activity of radioisotopes must be made with
accuracy, because it is administered to a patient. To ensure the proper functioning of the
ionization chamber detectors, standardized tests are set by the International Atomic
Energy Agency (IAEA) and the National Nuclear Energy Commission using sealed
radioactive sources of Barium-133, Cesium-137 and Cobalt-57. The tests assess the
accuracy, precision, reproducibility and linearity of response of the equipment. The
focus of this work was the study and the development of these radioactive sources with
standard Barium-133 and Cesium-137,using a polymer, in case commercial epoxy resin
of diglycidyl ether of bisphenol A (DGEBA) and a curing agent based on modified
polyamine diethylenetriamine (DETA), to immobilize the radioactive material. The
polymeric matrix has the main function of fix and immobilize the radioactive contents
not allowing them to leak within the technical limits required by the standards of
radiological protection in the category of characteristics of a sealed source and
additionally have the ability to retain the emanation of any gases that may be formed
during the manufacture process and the useful life of this artifact. The manufacturing
process of a sealed source standard consists of the potting ,into bottle standardized
geometry, in fixed volume of a quantity of a polymeric matrix within which is added
and dispersed homogeneously to need and exact amount in activity of the radioactive
materials standards. Accordingly, a study was conducted for the choice of epoxy resin,
analyzing its characteristics and properties. Studies and tests were performed,
examining the maximum miscibility of the resin with the water (acidic solution,
simulating the conditions of radioactive solution), loss of mechanical and thermal
properties, as well as the radioactive dose control for complete curing (cobalt

irradiators). For this work was produced a sources of barium-133 and cesium -137,tests



were conducted to determination the degree of homogeneity in the dispersion of the
radioactive material in the matrix and immersion tests of sealed sources produced to
verify the leakage (ISO 9978) of the developed system, occurring obtaining a
satisfactory result. With the purpose of creating a national technology able to meet the
demand of this product in the domestic market and achieve excellence in quality

through accreditation and certification of the product by the appropriate bodies.
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1. INTRODUCAO

A medicina nuclear é uma especialidade multidisciplinar que combina Fisica,
Matematica, Quimica, Computacdo e Medicina na utilizacdo de pequenas quantidades

de materiais radioativos, ou radiofarmacos, para diagnosticar e tratar doencas .

Segundo dados da revista Scientific American Brasil, em 2002 mais de dois
milhdes de pessoas foram beneficiadas com uso de radiofdrmacos, o que evidencia a
necessidade de um controle de qualidade rigoroso, nas avaliagdes dos equipamentos
utilizados @, Para que os pacientes ndo venham a receber doses menores do que as

necessarias e tenham que fazer um novo exame.

Em janeiro de 2010 havia 335 clinicas de medicina nuclear cadastradas junto a
CNEN ®, sendo que este nimero foi ultrapassado em dezembro de 2014 chegando a
432 clinicas cadastradas .

A necessidade de um detector confidvel, com alta estabilidade a curto e longo
prazos e medidas sob uma larga faixa de atividade em um Servico de Medicina Nuclear

ja vem sendo reconhecida ha muito tempo ©.

Os sistemas que utilizam camaras de ionizacao sdo os instrumentos preferidos para

medir a atividade de radionuclideos empregados em Medicina Nuclear .

Uma vez que um detector de camara de ionizacdo é utilizado para determinar a
atividade do radionuclideo administrado ao paciente num exame especifico ou num
procedimento terapéutico, é de vital importancia que esteja em perfeito funcionamento e
seja regularmente calibrado num centro de calibracdo credenciado pelas autoridades do
Pais. Isto s6 pode ser assegurado se determinados procedimentos de garantia de
qualidade forem seguidos. Alguns testes de controle de qualidade devem ser realizados
diariamente, outros trimestralmente e outros semestralmente ou anualmente, testando-

se, por exemplo, a exatiddo e a precisao, a reprodutibilidade e a linearidade de resposta
(6.7)

Os primeiros calibradores de dose para aplicagbes de Medicina Nuclear foram
descritos e testados por SINCLAIR & NEWBERY ®, BULLEN © e SINCLAIR et
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al.19, Eles apresentaram fatores de calibracio para solucdes de 31, 1%®Au, 5°Fe, Co e

outros radionuclideos .

Sdo apresentados por vérios autores detalhes sobre as condi¢cdes de medidas, tais
como as variagdes encontradas nas medidas de atividade em funcéo das dimensdes e do
material da amostra e de sua posi¢do no poco da camara 112 e devido as impurezas

radionuclidicas encontradas nos radiofarmacos 314,

As fontes radioativas seladas, com radionuclideos de energias variadas (alta, média
e baixa energias) sdo de extrema importancia para as verificacdes desses detectores
utilizados na Medicina Nuclear. Viabilizando o desenvolvimento das fontes radioativas
de verificacdo (césio-137, bario-133 e cobalto-57) neste trabalho.

1.1 Radioatividade e Aplicacdes das Fontes Radioativas Seladas

Em 1896 o quimico francés Henri Becquerel (1852-1908) descobriu que um
minério de uranio emitia raios capazes de escurecer uma placa fotografica, mesmo que a
placa estivesse coberta por papel preto para evitar sua exposic¢ao a luz. Em 1898, Marie
Curie e seus colaboradores isolaram o polénio e o radio, que também emitiam o mesmo
tipo de raios, e, em 1899, madame Curie sugeriu que 0s atomos de determinadas
substancias emitem esses raios incomuns quando se desintegram. Ela chamou esse
fendmeno de radioatividade, e as substancias que apresentam essa propriedade sdo ditas

radioativas ),

Rutherford (1871-1937), afirmou que haveria ao menos dois tipos de radiacéo:
Alfa a, que era prontamente absorvida, e Beta [, de carater mais penetrante.
Subsequentemente, medidas da razdo carga-massa mostraram que a radiagdo o ¢
composta de nlcleos de hélio (He?"), e a B é composta de elétrons (e-). Um terceiro tipo
de radiagdo foi descoberto mais tarde por Paul Villard (1860-1934), denominada
radiagdo Gama (y), que diferentemente das radiagdes o e P, ndo era desviada por
campos elétricos ou magnéticos. Trata-se de uma forma de radiacdo eletromagnética

cOmo 0s raios-X, porém muito mais energética 9,

A radiacdo beta se origina do nucleo do a&tomo. Pode se apresentar sob a forma de

feixe de positrons (B+) ou elétrons (B-), apresentam alcance maior que as particulas alfa,

15



podendo ser barradas por 1,0 mm de acrilico, uma folha de plastico ou aluminio e

penetrar alguns centimetros na pele @9,

Logo apo6s a descoberta da radioatividade natural do urénio por Henri Becquerel, e
a do radio, pelo casal Curie, iniciaram-se os estudos e as atividades no sentido de

emprega-los em diversas areas 7).

Uma variedade de fontes radioativas seladas de diferentes formas, tamanhos e

niveis de radioatividade séo utilizadas para aplicacdes importantes em muitos campos
(18)

Uma fonte radioativa selada pode ser definida como um material radioativo
totalmente encapsulado em um metal ou outro material de modo que ndo ha nenhum

contato entre o material radioativo e 0 meio exterior 8,

Na industria, elas sdo usadas para medicBes da taxa de fluxo, deteccdo de
vazamentos, radiografia para inspecionar rachaduras em tubos de aco, medicGes de
niveis de liquidos e espessura de solidos, avaliacdo de recursos minerais, irradiacdo de

alimentos entre outros usos (18,

Na pesquisa, elas sdo usadas mais comumente para calibracdo de detectores de
radiacdo e espectrémetros, analise elementar (analise de ativacdo neutr6nica) e estudos
da estrutura do material. Também o diagnostico ndo-destrutivos do patriménio cultural
pode ser realizado utilizando fontes radioativas alfa, usando o que é chamado de PIXE

(emisséo de raios-X induzida por particulas) 9.

Na medicina, elas sdo muito utilizadas em teleterapia e braquiterapia para o
tratamento de doencas malignas, medicGes da densidade 6ssea, tratamento de cancer da
prostata, do olho e podemos acrescentar calibragio de equipamentos 9),

A palavra braquiterapia tem origem grega (brachys = curto; terapia = tratamento)
e define uma forma de tratamento que envolve a colocacdo de materiais radioativos
junto ao tumor. Os materiais determinam a liberacdo de altas doses de radiacdo apenas
nas proximidades da area de implantacdo, sem que um grande nimero de células

normais saudaveis seja atingido (%20:21),

Embora a intervencdo cirurgica no tratamento de cancer ser a técnica mais

utilizada, as taxas de recidiva sdo altas e este procedimento nao é sempre possivel de ser
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realizado. A radioterapia externa (teleterapia) também € bastante usada, porém também
conta com suas desvantagens como os efeitos colaterais causados pela dose radioativa
em tecidos sadios 2.

Alguns exemplos bem conhecidos de fontes seladas, utilizadas para diversos fins,
sdo as de GOCO 57C0 63Ni GSZn QOSr 103Pd 106Ru 125| 137Cs 133Ba 166mHO 169Yb 192|r

281A 1 @ 210p (18).

Os niveis de radioatividade de tais fontes variam desde a ordem de pCi, usado
para fins de calibracdo, até a ordem de varios milhares de curies, em irradiadores

industriais e terapia com radiagao 9,

Existem muitos procedimentos para preparar nicleos de fontes seladas dependendo
das propriedades fisicas e quimicas do material radioativo utilizado, do tipo e do nivel

de radioatividade e da finalidade do uso (18,

1.2 A Importancia das fontes radioativas seladas para verificacdo de detectores
na Medicina Nuclear

A fim de estabelecer um padrdo de seguranca e precisdo nas medidas das atividades
de determinados radiofarmacos utilizados na medicina, a Comissdo Nacional de
Energia Nuclear, a CNEN, criou a norma “Requisitos de Radioprotecdo e Seguranca
para Servigos de Medicina Nuclear” CNEN-NE-3.05, de abril de 1996, a qual
estabelece que todo servico de medicina nuclear deve possuir fontes padrdo de
referéncia de cobalto-57, bario-133 e césio 137, para afericdo adequada dos seus

detectores de radiacio ou medidores de atividade ou calibradores de dose®2%).
De acordo com a norma CNEN-NN-3.05/2013, Resolugédo 159/13, o servico de

medicina nuclear, ou a quem ele delegar, deve realizar em seu medidor de atividade os

testes descriminados na Tabela 134,
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Tabela 1 - Testes obrigatdrios para medidores de atividade (curidmetros) em medicina
nuclear ¢4

A Desvios s -
Teste Fonte Frequéncia - Confiabilidade  Variagao
permitidos
57C0,
. 133Ba
Exatid&o P Semestral 10% 90% -
Cs
57C0,
lBSBa
Precisdo 137 Cs, Semestral 5% 95% -
57C0,
Reprodutibilidade 133Ba Anual 5% 95% -
Linearidade 9mTc Semestral - - +20%

Os medidores de atividade sdo equipamentos amplamente empregados pelos servi¢os
de medicina nuclear, para a avaliacdo da atividade dos radioisotopos utilizados para
propositos diagndsticos e terapéuticos. A medida da atividade dos radioisétopos deve
ser feita com exatiddo, pois serd administrada em um paciente ®®. Na Figura 1 é
mostrado diferentes medidores de cdmara de ionizacdo do fabricante Capintec, modelos
CRC-15W (com detector de iodeto de sddio com télio - Nal(Tl) e cAmara de ionizacéao)
CRC-15R (contando somente com detector de cdmara de ionizagdo) e CRC-15BT (mais

utilizado para radiagdo f).

Figura 1 - Detectores modelos CRC-15W, CRC-15R e CRC BT.
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O estudo para a confeccdo dessas fontes radioativas seladas de verificagdo, visa
atender essas necessidades disponibilizando sua producdo nacional, objetivando a
reducéo dos custos relacionados a importagao.

1.3 Fontes Radioativas Seladas Imobilizadas em Resina Epoxi

Matrizes de epOxi solidificadas em estado vitreo tem alta resisténcia a compresséo
(500-700 kg/cm?) e forca de adesdo de 100kg/cmz2. InvestigacGes sobre a resisténcia a
radiacdo, por exemplo, de compostos radioativos, mostraram que a matriz permanece
inalterada com doses de radiacdo gama de até 100 MGy, porém houve aumento da
elasticidade e diminuicdo da fratura por tragdo com a dose de radiacdo. Nenhum
vazamento de fontes produzidas com césio-137 foi observado durante um periodo de
dois anos de testes 29,

As fontes radioativas seladas séo fontes de materiais radioativos imobilizadas em
resina equivalente a agua com distribuicio homogénea em solucdo aquosa com
densidade ao redor de 1g/cm?; similar & da agua. Estas fontes geralmente s&o emissores
gama com energia ao redor de 100 keV a 700 keV com tempo de meia vida longo
(26,27,28)_

Os radionuclideos recomendados para aplicacio como fontes seladas para
verificagdo dos medidores de atividade sdo °'Co, **Ba e ¥'Cs. Na Tabela 2 é mostrada

algumas especificacdes desses radionuclideos ?429,

Tabela 2 - Atividades e meias vidas das fontes radioativas solidas importadas, que séo
produzidas no laboratorio alemdo de fontes radioativas seladas da Eckert & Ziegler
Isotope Products (E&Z) %%,

Tipo Energia Energia | Tempo
Radionuclideos de Foton Maxima | de Meia | Atividade
Desintegracdo | Principal y | dosp | vida®) | MBq®
(keV)E0) (keV)E0)
Co C.E. (captura 122,061 - 271,80 185
eletronica) dias
com y
133Ba C.E.comy 80,998 e - 10,54 9,3
356,013 anos
30,05
187Cs v, B 661,657 1175,63 anos 7,4
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Estas fontes ja sdo desenvolvidas no Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares
(IPEN). Na Figura 2 é mostrada as trés fontes de calibragdo produzidas no Centro de
Tecnologia das RadiagOes IPEN.

=
~
Ry

| =

Figura 2 - Fontes radioativas seladas com resina epdxi produzidas no CTR-IPEN

Os procedimentos para producdo e validacdo destas fontes devem atender aos

critérios estabelecidos nas normas 1SO 2919 e 1SO 9978(31:32),

2. OBJETIVOS

2.1 Gerais

Este trabalho tem como objetivo o estudo e desenvolvimento da imobilizagdo de
bario-133 e césio-137, em matriz polimérica de modo a criar fontes radioativas seladas
para verificacdo de detectores utilizados no servico de medicina nuclear.

Nacionalizando a producéo destas fontes.

2.2  Especificos

. Estudo dos detectores de camaras de ionizacdo disponiveis no Centro de
Tecnologia das Radiagdes - IPEN utilizando fontes importadas, realizando os testes de

precisdo e exatidao.

. Escolha da resina epoxi rigida comercial mais adequada para o desenvolvimento

da fonte.
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. Estudo das caracteristicas da resina epoxi rigida escolhida para imobilizagédo do
material radioativo, analisando a maxima capacidade de miscibilidade da resina com a
agua (solucdo 4acida, simulando as condi¢cBes da solugdo radiativa), propriedades
mecanicas (resisténcia a tracdo e a compressao) e propriedades térmicas (analise

termogravimeétrica).

. Estudo da aceleracdo do processo de cura por radiacdo gama, testes mecanicos e

térmicos da resina curada.

. Producdo das fontes radioativas de verificacdo (bario-133 e césio-137) seladas
com a resina.

. Andlise da homogeneidade da distribuicdo do material radioativo no conjunto
final.

. Execucdo dos testes de estanqueidade normalizados pela ISO 9978, norma

“International Standard Organization Radiation protection — leakage test methods”, a

fim de validar a qualidade da selagem do bario-133 e césio137 na matriz polimérica.

3. REVISAO DA LITERATURA

3.1 Resina Epoxi Rigida

A palavra epéxi vem do grego "EP"(sobre ou entre) e do inglés "OXI"(oxigénio),
literalmente o termo significa oxigénio entre carbonos. Em um sentido geral, o termo
refere-se a um grupo constituido por um atomo de oxigénio ligado a dois atomos de

carbono ©3,

O Grupo epdxi mais simples é aquele formado por um anel de 03 elementos. O
método mais utilizado para sua sintese € a reagdo de um alceno com o &cido perdxido
organico, processo chamado de epoxidacdo. O processo pode ser iniciado simplesmente

pela adico de um catalisador nucleofilico, como um alcoxido ou amina @2,
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A maior parte das resinas epoxi € obtida a partir da condensacdo de epicloridrina
(1-cloro-2,3-epdxi propano) e bisfenol A [2,2-bis (4-hidroxifenil) propano], conhecidas
como copolimeros do diglicidil éter do bisfenol-A ou simplesmente DGEBA 9,

A molécula mostrada na Figura 3 é a resina epdxi antes de ser catalisada podendo,
dependo do valor de n, ser liquida a até solida sendo que a viscosidade aumenta
conforme vai aumentando o n. Com n < ou = 1 teremos resinas liquidas e n > 1
comegard as resinas semi-sélidas e solidas. Podem ser classificadas através do EEW
(equivalent epoxy weight) ou seu peso equivalente em epdxi. A grosso modo as
liquidas ficam ate 229, as semi-sélidas de 230 a 459 e as solidas acima de 460 podendo
chegar a até 5000. O EEW é utilizado para calculo estequiométrico de proporcdo entre
resina e endurecedor. A resina basica liquida é a de EEW = 190. O célculo do EEW ¢

simplesmente o peso molecular da resina dividido pelo n° de anéis epoxidicos®?).

EEW = peso molecular da resina / n° de anéis epoxidicos ¢

(0] CcH i CH .

SN H 3 H oo H K
HC—C—C-0 -c- —-0—-C—C-C-0 —0—9 (IZ—CH
2 1
| H H CH, H HH
ANEL EPéKI ANEL EPOKI

Figura 3 - Molécula de resina epoxidica (diglicidil éter do bisfenol A — DGEBA) ¢

3.1.1 Agente de cura

Nos principais campos da moderna tecnologia industrial, a aplicacdo das resinas
epoxi vem sofrendo um grande aumento. Sua versatilidade é devida a grande
reatividade do anel epoxi, pois um consideravel nimero de compostos quimicos, tais
como aminas alifaticas e aromaéticas, anidridos e poliamidas, podem ser empregados na
abertura do anel, e consequentemente reticulagdo da resina. Desse modo, diversos
sistemas epdxi podem ser produzidos, obtendo-se diferentes propriedades mecanicas,
fisicas e quimicas em fun¢do do tipo do composto, ou seja, do endurecedor empregado

para abrir o anel G4,
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As resinas epOxi podem ser curadas com varios agentes de cura (também
chamados de endurecedores), por aminas, anidridos, isocianatos e até mesmo por

radiacao eletromagnética %,

O endurecedor a base de poliamina modificado da dietilenotriamina (DETA)
promove a melhor adesdo com boa resisténcia térmica, quimica e mecanica com baixa
exotermia, possuindo boa solubilizacdo na resina com propor¢Bes ndo criticas,
permitindo cura homogénea com boa velocidade e propriedades finais bastante

controlaveis .

As caracteristicas apresentadas por esses materiais sdo resultados do processo de
polimerizacdo ou cura, no qual a resina de baixa massa molecular € transformada em

um polimero de alta massa molecular, devido a formagc&o de ligacdes cruzadas ©°).

Durante um processo tipico de cura de uma resina DGEBA, 0s grupos aminicos do
agente de cura interagem com 0s anéis epoxidicos tensionados, causando o rompimento
da ligacdo covalente entre os atomos de oxigénio e carbono, que por sua vez se ligam
covalentemente com o 4&tomo de nitrogénio presente no agente de cura. Essa reacdo gera
elevada densidade de ligagbes cruzadas solidificando o polimero como é mostrada na
Figura 465,

0 OH OH
7 % I |
RNH2 + CH2—CH »w =g RNHCH2 CH W i Rl\llCH2CH/ww
CHzClHNWV
OH

Figura 4 - Esquema do processo de reacdo da cura do epoxi G,

3.1.2 Caracteristicas da Resina Epdxi Curada e Miscibilidade com a agua.

A resina epoxi € um dos polimeros termofixos mais utilizados por apresentar baixa
retracdo durante a cura, excelente adesdo a uma variedade de superficies, boa
estabilidade dimensional, baixa absorcdo de umidade, boas propriedades térmicas e

elétricas, excelente resisténcia quimica e a intempéries com alta relacao resisténcia/peso
(34,36,37)
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As resinas de imobilizacdo do material radioativo, devem permanecer estaveis em
solucBes de agua, incluindo solugbes acidas e alcalinas, ndo devendo ultrapassar mais
do que 25% 633,

3.1.3 Irradiacdo de polimeros — Melhoria das propriedades mecanicas

O uso da irradiacdo em polimeros vem crescendo cada vez mais devido a grandes
possibilidades de modificagdo de suas propriedades, minimizando ou evitando o uso de
solventes, iniciadores ou aditivos potencialmente toxicos. Os polimeros tém uma grande

variacdo em sua interacdo com a radiacao ionizante ©8),

A interacdo da radiacdo ionizante com polimeros resulta na formacdo de
moléculas ionizadas e moléculas excitadas que posteriormente se recombinam ou
dissociam para produzir radicais livres ou ions. O excesso de ions é neutralizado pelo
processo de solvatacdo. A formacédo de radicais livres é o processo mais importante da
interagdo da radiacdo ionizante com os polimeros. Estes radicais livres tém uma

participacdo importante nas reacdes quimicas que ocorrem nos polimeros irradiados 2,

Além destes radicais e ions formados outros efeitos da radiacdo ionizante em

materiais poliméricos s&o a reticulagio e a degradagéo ©8),

A reticulacdo é a formacdo de ligacbes quimicas entre as cadeias moleculares
formando estruturas tridimensionais interligadas, e a degradacdo é a destruicdo da
estrutura molecular do polimero, formando moléculas menores, oligbmeros e
monomeros @9,

As transformacBes estruturais, induzidas pela radiacdo ionizante, produzem
mudancas nas propriedades fisicas e mecanicas dos materiais irradiados. Ainda que a
radiacdo e a degradacdo ocorram simultaneamente durante a irradiacdo do polimero, um
destes processos é geralmente predominante, dependendo da estrutura quimica do
polimero, da dose, da taxa de dose e tipo de radiacdo e das condigdes (meio pressao e

temperatura) nas quais o material ¢ irradiado 2.
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Os tipos de radiacOes ionizantes mais empregados em processos industriais sao a
radiacdo gama, proveniente de fontes radioisotopicas e feixe de elétrons de alta energia

proveniente de aceleradores ©®).

A resina epdxi rigida quando submetida a uma certa dose de irradiacdo, pode
sofrer reticulardo induzida pela irradiacdo, ocorrendo melhoria de suas propriedades

fisicas e quimicas G,

3.2 Fontes Radioativas Seladas Imobilizadas em Resina Epoxi

A resina comercial epoxi rigida DGEBA, merecem grande interesse para serem
empregadas na confeccdo de matrizes poliméricas de imobilizacdo de material

radioativo:(26:40)

. Sdo das mais antigas resinas da classe epOxi oferecendo custos menores,

facilidade de aquisicao e disponibilidade no mercado.

. Tém baixa toxicidade e, consequentemente, possibilidade baixa de

contaminacdo quimica durante sua manipulag&o.

. O processo de cura leva a obtencdo de material polimérico de elevada resisténcia
a compressdo e forca de adesdo e com alta resisténcia a radiacdo, bem como elevada
resisténcia a decomposicao térmica, que os tornam um material com alta estabilidade

quimica.

. O processo de cura origina também polimeros praticamente insolGveis em agua,
seja em meio acido ou alcalino, que dificulta 0 vazamento ou difusdo do componente

radioativo mesmo quando imersos nestes citados meios.

. As resinas epOxi comerciais, em sua grande maioria, ndo contém quantidades
significativas de impurezas radioativas, levando a exibir um background muito baixo,
ndo comprometendo, portanto a atividade total e os procedimentos de calibragdo da

fonte selada.
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Uma fonte radioativa selada pode ser definida como: material radioativo
permanentemente selado em uma ou varias capsulas e/ou associado a um material ao
qual se encontra imobilizado (no caso do estudo resina). Essas capsulas ou materiais
devem ser resistentes o suficiente para manter a auséncia de vazamento na fonte selada,

sob condices de uso e desgaste para as quais foi projetada Y.

O processo de manufatura de uma fonte selada padrdo em matriz epoxi consiste no
envasamento, em um frasco de geometria padronizada, de uma quantidade, em volume
fixo, de uma matriz polimérica no interior da qual é adicionada e dispersada
homogeneamente uma quantidade precisa e exata em atividade de um material

radioativo padrgo “2),

A matriz polimérica apresenta a funcdo primordial de fixar e imobilizar o
conteddo radioativo ndo permitindo seu vazamento dentro dos limites técnicos exigidos
pelas normas de protecdo radiolégica no quesito de caracteristicas de uma fonte selada
e, adicionalmente, ter a capacidade de reter a emanacgéo de quaisquer gases que venham

a se formar durante o processo de fabricacéo e do periodo de vida Util deste artefato “?).

3.2.1 Fontes Radioativas Seladas de Verificacdo de Detectores usadas no
Servico de Medicina Nuclear.

As fontes radioativas em resina equivalente a agua séo utilizadas em diversas
aplicacdes tais como: medicina nuclear (verificacdo de detectores), radioterapia e
analise ambiental. Estas fontes devem apresentar parametros fisicos (volume, densidade,
namero atdmico efetivo e coeficiente de atenuacdo gama) semelhantes aos das fontes
radioativas liquidas. Isto é necessario para que o espectro das radiacdes emitidas pela
fonte em resina seja equivalente ao das liquidas. E por serem sélidas ndo estdo sujeitas a
quebra e a contaminac@es. Estas fontes sdo preparadas a partir de solugdes radioativas
de Co-57, Cs-137 e Ba-133, elas possuem densidade similar & da agua e boa

uniformidade “2.

Na Figura 5 é mostrado um esquema de uma fonte fabricada pela empresa Alema
Eckert & Ziegler Isotope Products (E&Z).
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Cada fonte padrao é fornecida em frasco de polietileno de 27 ml com distribuicéo
uniforme do elemento ativo em 20 ml de resina epoxi, composto por uma densidade de

aproximadamente 1,0 g/cm?® “3),

Elemento ativo
em resina
epoxi (20ml)

Figura 5 - Esquema de uma fonte padrao Eckert & Ziegler 3

3.2.2 Descrigdo de um Detector de Camara de lonizagéo tipo pog¢o usado no
Servico de Medicina Nuclear

A aceitacdo geral dos calibradores de dose pelos servigos de medicina nuclear
deve-se a sua simplicidade de operacédo, estabilidade a curto e a longo prazos e sua
versatilidade de operacdo, permitindo a medicdo da atividade de solucdes radioativas

em frascos, seringas e ampolas 9.

No caso das fontes de verificacdo, a geometria da fonte deve ser proxima da
geometria dos frascos utilizados que contém os radiofarmacos, para a medicdo, pois
uma das maiores fontes de erros nas medidas realizadas com um ativimetro deve-se a

geometria do frasco que esta sendo utilizado no momento do procedimento “3).

A norma da Comissdo Nacional de Energia Nuclear (CNEN NN 3.05) que
estabelece os requisitos de radioprotecdo e seguranca para 0s servicos de medicina
nuclear adota o termo curibmetro para definir o instrumento destinado a medir a
atividade de radionuclideos utilizados em medicina nuclear, em vez do termo mais
comum, criado comercialmente, calibrador de dose. No Gltimo termo, dose quer dizer
dose farmacéutica, isto é, a quantidade prescrita de uma substancia a ser administrada
para propdsitos médicos. Este termo pode ser mal interpretado como dose absorvida ou

como dose equivalente, que sdo grandezas radiologicas coincidentemente também
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aplicaveis ao uso de radionuclideos em medicina nuclear. Por este motivo, a
popularizacéo do termo calibrador de dose é infeliz. Na Argentina foi adotado o termo
espanhol para calibradores de atividade (“calibradores de actividad”). Cientistas
franceses introduziram o termo “actvimeétre”, que em espanhol pode ser adaptado como
“activimetro”. Este termo utiliza a palavra grega “metron” (medi¢ao ou instrumento de
medicao) em vez de calibrador, também sujeito a criticas. No Brasil, o termo curiémetro
utiliza a palavra curie (nome da unidade de atividade anteriormente empregada). Como
o curie (Ci) ndo faz parte do Sistema Internacional, devendo ser substituida pelo

becquerel (Bq), talvez o mais correto seria usar o termo medidor de atividade ¢4,

Neste trabalho resolveu-se adotar o termo pelo tipo de detector usado, detector de

camara de ionizagéo.

O detector tem uma caracteristica unica em relagcdo a outros sistemas que utilizam
camaras de ionizacdo, que é o seu circuito eletrénico permitindo que a resposta do

instrumento seja mostrada diretamente em unidades de atividade .

Além de sua camara de ionizacgdo, o detector é constituido de outros componentes

relacionados a seguir e apresentado na Figura 6:“%

e uma fonte de tensdo estabilizada para proporcionar a polarizagdo adequada a
camara.

e um eletrémetro adequado para a medida das correntes de ionizacdo baixas.

e um circuito eletrénico para processamento e apresentacdo dos dados.

e dispositivos de visualizacdo e impressao de resultados das medidas.

e dispositivos para a colocacdo de fontes radioativas em recipientes de diversos

tamanhos e formas.

e interface para selecdo de opcdes e introducdes de dados.
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Eletrodo externo Suporte

/

Eletrodo coletor

Amostra

Blindagem de chumbo

Seletores de radionuclideos

/
= ds
OO0 OO

Eletrémetro

Fonte Ie alta tensao

Figura 6 - Esquema de um detector camara de ionizagéo “¥

Além dos componentes citados anteriormente o detector possui uma camara de
ionizacdo com formato de poco na sua regido central para a insercdo do suporte de
acrilico que contém a amostra radioativa a ser medida “%.

Dependendo da quantidade radioativa da amostra inserida na cAmara é produzida
uma quantidade de corrente, assim radionuclideos diferentes com a mesma quantidade
de atividade ndo produzem a mesma corrente, apresentando certa dependéncia
energética “3),

A cémara de ionizacdo do detector é selada e 0 gas da cdmara € mantido sob pressao
bastante superior a atmosfera, normalmente entre 10 e 20 atmosferas “3).

Os detectores preferencialmente sdo utilizados para medicdes de radionuclideos
emissores de radiacdo gama. Ao aplicar uma diferenca de potencial entre os eletrodos da
camara, fornecida pela fonte de tensdo, os fétons ao interagirem com o gas no interior

da cAmara produzem ionizaco originando duas cargas elétricas (pares iénicos) ).

As cargas sdo atraidas eletricamente para o eletrodo, mas com polaridade contraria a
sua como € mostrada na Figura 7, gerando uma pequena corrente elétrica. Através do
eletrdmetro a corrente de ionizacdo é convertida em sinal, amplificado, processado e
apresentado em seu visor digital por meio de medidas diretas da atividade dos
radionuclideos na ordem de multiplos ou submdltiplos de unidades de medidas em
becquerel ou curie, respectivamente. 1sso ocorre devido as condi¢cdes geométricas serem
as mesmas, pois a resposta € linear e diretamente proporcional a atividade. No entanto, a
resposta de uma camara de ionizacdo pode variar de acordo com o tipo de radiacéo, e
principalmente a energia do radionuclideo necessitando de ajustes na amplificacdo do
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sinal. Por esse motivo a maioria dos ativimetros possui teclas de sele¢do para diversos

tipos de is6topos 3.

Figura 7 - Esquema da cAmara de ionizac&o do detector %

A blindagem ao redor do pog¢o (camara de ionizagdo) é uma medida de protecdo
radiologica e também contribui para a reducdo da radiacdo de fundo. A espessura da
parede de uma camara deve ser relativamente grande para suportar a pressdao do gas
emanado. Devido a colocacdo da fonte no interior do po¢o a dependéncia da resposta da

camara, da posicdo e forma de uma fonte é minimizada %),

3.3 Classificagéo e estanqueidade de fontes radioativas seladas- Normas 1SO 9978 e
1SO 2919

Para garantir conformidade com as exigéncias de protecéo radioldgica, critérios no
desenvolvimento e fabricacdo das fontes seladas foram estabelecidos pelas normas
“Radiation protection — sealed radioactive sources — General requirements and
classification” ISO 2919 GY ¢ “Radiation protection — sealed radioactive sources —
leakage test methods” ISO 9978G2),

De acordo com as normas, as fontes seladas devem ser avaliadas em varios critérios,
devem ser classificadas analisando a toxicidade do radioisotopo. Posteriormente, devem
ser feitos testes para determinar o desempenho do produto expondo-o a temperatura,

pressdo externa, vibrago e funcionamento especificos para cada fonte 1:32),
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A aprovacdo em qualquer um dos ensaios sera determinada pela capacidade da fonte

selada em manter sua estanqueidade ao final do mesmo. Apos cada ensaio, a fonte

devera ser examinada visualmente para constatar sua integridade e também devera ser

aprovada em teste de vazamento, realizado de acordo com a norma ‘“International

Standard Organization Radiation protection — leakage test methods” ISO 9978 2,

No anexo A da norma ISO 9978, ¢é apresentada uma tabela com recomendacdes para

que 0 usuério possa tomar como guia na escolha do método mais conveniente ao tipo de

fonte que ird produzir. As fontes radioativas solidas de cobalto-57, bario-133 e césio-

137 pertencem a classificagdo “A” da Tabela 3:¢?

Tabela 3 - Selecdo dos métodos de testes de vazamento ¢?

Testes para producéo de

Testes para caracterizacao

Tipo de Fonte fontesS : de fonte; :
. egundo : egundo
Preferido M%todo Preferido Mgétodo
A — Fontes seladas
contendo material
radioativo
Al —Janela unica e fina,
por exemplo, detectores Imerséo Vazamento Imerséao Vazamento
de fumaca (5.1) (5.3) (5.1) (5.3)
A2 — Fontes de referéncia
de baixa atividade, por
exemplo, encapsuladas
em plastico
A3 — Fontes encapsuladas «
uma ou duas vezes Imersao Imersdo (5.1)
(excluindo Tritio e Radio) (5.1) Bolhas (6.2) Bolhas (6.2)
ara medicao, radiografia — . .
S Bragquiterapif Hélio (6.1) Hélio (6.1)
A4 — Fontes encapsuladas «
uma ou duas vezes de Emanagdo « Emanacéo «
1 gasosa Imersdo (5.1) Imerséo (5.1)
Radio e outras fontes (5.2) gasosa (5.2)
gasosas
A5 — Fontes encapsuladas Imerséo (5.1)
duas vezes para .
teleterapia e fontes de alta Helio (6.1) Hélio (6.1) Bolhas (6.2)
atividade de irradiagéo
B — Fontes simuladas Imersdo (5.1)
seladas dos tipos A3, A4 Hélio (6.1) Bolhas (6.2)
e A5
C — Fontes seladas do Imerséo (5.1)
tipo “Dummy” Hélio (6.1) Bolhas (6.2)
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A norma determina quatro tipos de testes de imersdo: ¢24°)

I.  Teste de imersdo em liquido quente.
Imersdo da fonte selada em um liquido que ndo ataque o material externo da fonte e
que seja considerado efetivo para a remocao de qualquer material radioativo presente. O
liquido é aquecido e a fonte fica em banho por tempo e temperatura determinados. A

fonte é removida e ¢ medida a atividade do liquido.

Il.  Teste de imersdo em liquido fervente.
A fonte ¢ colocada em liquido fervente, que ndo ataque o material externo da fonte e
que seja considerado efetivo para a remocédo de qualquer material radioativo externo. A
fonte é fervida trés vezes por 10 minutos cada, sempre no mesmo liquido. A fonte ndo

deve ser enxaguada com liquido frio. Retira-se a fonte e mede-se a atividade do liquido.

1. Teste de imersdo em liquido cintilador.
Colocar a fonte em uma solucdo cintiladora que ndo ataque o material externo da
fonte em temperatura ambiente por 3 horas ao abrigo da luz. A atividade da solucéo
cintiladora é medida utilizando técnica de contagem com liquido cintilador.

IV.  Teste de imersdo a temperatura ambiente.
Imersdo da fonte em liquido que ndo ataque o material externo da fonte e que seja
considerado efetivo na remocdo de qualquer material radioativo externo. A fonte é
deixada nessa situacdo a temperatura ambiente por 24 horas. A fonte é removida e

mede-se atividade do liquido.

Apos qualquer um dos testes de imersdo realizados, a fonte é considerada estanque
se a atividade detectada ndo exceder 185 Bq (= 5nCi) ¢249,

O teste de vazamento pode ser realizado esfregando-se um tecido, que pode estar
umedecido em agua ou etanol. Esse tecido tem posteriormente sua atividade analisada.
A atividade ndo pode exceder 185 Bq (=5nCi) 249,

4.  MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo apresentadas as metodologias utilizadas na busca de se alcancar

0s objetivos apresentados para este trabalho.
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4.1 Escolha da resina epOxi rigida comercial mais adequada para o
desenvolvimento da fonte

Nosso grupo do Centro de Tecnologia das Radiacdes - IPEN ja utiliza a resina
epoxi rigida para producdo dessas fontes de calibracdo, sendo assim, foram analisadas
duas formulagdes comercias de resina epoxi rigida.

Essas matrizes devem possuir densidade em torno de 1 g/cm?, similar a da agua.
Tal similaridade € necesséria para que haja reprodutibilidade na aferi¢do das solucGes de
radiofarmacos, dissolvidas em agua. Essas fontes sdo utilizadas na afericdo de
medidores de atividade (curidmetros). As matrizes epOxi também ja séo utilizadas para
selagem de rejeitos radioativos, possuem uma alta densidade de grupos aromaticos o
que lhes da grande resisténcia a radiacao 7.

As duas formulagdes resinas epdxi rigidas analisadas foram as seguintes:
- A resina SQ2001 (diglicil éter de bisfenol-A modificado) da Silaex.

Esta resina possui, segundo sua ficha técnica, densidade de 1,16 + 0,02 g/cm® a
20°C, e utiliza-se 0 endurecedor SQ3454%“6),

Esta resina ndo foi escolhida, pois na mistura da resina com o endurecedor, devido
a uma maior reatividade, ocorreu respingo para fora do recipiente da mistura, sendo

assim, ndo é viavel para producdo das fontes radioativas.
- A resina SQ2004 (diglicil éter de bisfenol-A modificado) da Silaex.

Esta resina possui, segundo sua ficha técnica, densidade de 1,12 + 0,02 g/cm? a 20°C,

e utiliza-se o endurecedor SQ3131 (3-aminometil-3,5,5-trimetilcicloesilamina) 7.

Esta foi a resina escolhida para os testes e desenvolvimento das fontes.

4.2  Estudo das propriedades da resina epéxi rigida escolhida.

Foram definidas 5 formulacdes para os testes realizados neste trabalho, como
mostrado na Tabela 4. Para simular diferentes concentra¢fes da solugdo do radioisétopo
na resina, preparou-se uma mistura de resina epoxi e endurecedor poliaminico,

respectivamente, na proporcdo de 100:20 partes em peso, sobre o0s quais foram
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adicionadas quantidades variaveis de solugédo aquosa 0,1M em HCI preparada em agua

destilada e de modo a perfazer 5, 10, 15, 20 e 25% em massa de agua na mistura resina-

endurecedor.

Tabela 4 - Formulagdes de resina epoxi rigida

Foérmula | Resina SQ 2004 | Endurecedor | Porcentagem da Solug¢do HCI 0,1M
SQ 3131 sobre o0 peso total da Resina (60g)

Epoxi 0 0%

Epoxi 5 5%

Epoxi 10 50g 10g 10%

Epoxi 15 15%

Epoxi 20 20%

Epoxi 25 25%

Foram preparadas também formas de silicone como molde para as pecas feitas com

a resina epoxi para os testes de tracdo seguindo a norma ASTM D638-03 “850) ¢

compressdo segundo a norma ASTM D695-08 9. Essas formas, mostradas na Figura 8,

foram confeccionadas com borracha de silicone da mesma fabricante da resina.

Borracha de silicone SQ8320 (mistura de polimero de siloxana hidréxi-funcional) e

catalisador de silicone 70 (catalisador para borracha de silicone RTV-2). Sdo usados 3%

de catalisador sobre o peso total da borracha de silicone para sua preparacéo ¢,

Figura 8 - Formas de silicone, utilizadas para confecc¢des dos corpos de prova de resina

epoxi, para os testes de tracdo e compressao respectivamente.
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Na preparacdo das formulas, foi seguida a seguinte metodologia:

1 Pesagem do endurecedor num recipiente descartavel

2 Adicdo da quantidade de solucao &cida respectiva a formulagdo ao endurecedor
3. Mistura manual por um minuto

4 Adicdo da resina a mistura de endurecedor e solucéo acida.

5 Mistura manual por um minuto nas concentragfes de 0, 5 e 10% de solucédo
acida e por 3 minutos nas concentra¢des de solucdo &cida de 15, 20 e 25%.

6. Deposicdo da mistura as formas de silicone.

E necessario que a preparacio da resina seja feita dessa forma porque assim a
agua da solucao &cida se liga nos grupos amina do endurecedor. A resina nao tem boa

afinidade quimica com a agua.
4.2.1 A capacidade de miscibilidade da resina com agua

Os estudos para verificacdo da capacidade de miscibilidade da resina com a agua
foram analisados conforme os testes mecanicos de tracdo e compressao, assim como,

nos testes de termogravimétrica e tempo de cura.
4.2.2 Cura ambiente

A cura dos corpos de prova, com as concentra¢@es de solucdo aquosa acida de 0, 5 e
10%, ocorreu em 24 horas, ja para os corpos de prova com solugdo aquosa acida de 15 e
20% a cura ocorreu em 48 horas. Em algumas situacdes, para acelerar o processo de
cura utilizou-se uma estufa a 40°C. Para os corpos de prova com 25% de solucdo,

ocorreu a cura imparcial, portanto ndo foram utilizados.
4.2.3 Ensaios de tracdo e compressao

Os corpos de prova confeccionados e o0s ensaios de tracdo foram feitos segundo a
norma ASTM D638-03 “74®), foi usada uma carga de 5 kg e velocidade de separacéo de
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50 mm/min até a ruptura num medidor de tracdo Instron modelo 5567, mostrado na
Figura 9. Para cada concentracdo de solugdo aquosa &cida, especificadas na tabela 4,
foram confeccionados 5 corpos de prova.

Figura 9 - Medidor de tracdo Instron 5567 com corpo de prova de resina epoxi rigida

Ja para os ensaios de compressao os corpos de prova confeccionados foram feitos
segundo a norma ASTM D695-08 ®9, foi usada uma carga de 5 kg e velocidade de
separacdo de 0,8 mm/min até a deformacdo num medidor de compressdo Instron
modelo 5567.

4.2.4 Analise Termogravimétrica

A andlise termogravimétrica (TG) foi feita no equipamento SDT Q600 da TA
Instruments. Optou-se por utilizar atmosfera de nitrogénio (N2) para ndo haver oxidacao
da resina, com fluxo de 50 mL/min em panela de platina. O aumento de temperatura foi
de 10°C/min até 700°C. Este equipamento tem a capacidade de realizar analise
termogravimétrica (TG) e calorimetria explanatoria diferencial (DSC) ©+52), Na Figura

10 é mostrado o equipamento.
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Posicionamento do
porta amostra,
contento a amostra,
no equipamento

Equipamento

SDT Q600 da

TA Instruments

[ 6 mg de Resina
Solidz

Figura 10 - Equipamento para analise termogravimétrica (TG) modelo SDT Q600

425 Estudo da aceleragcdo do processo de cura por radiacdo gama e teste
mecanicos de tracao

A aceleracdo do processo de cura da mistura resina epoxi, endurecedor e solugédo
aquosa acida na concentracdes de 20%, foram conduzidas em Irradiador Multipropdsito
de cobalto-60 do Centro de Tecnologia das Radia¢Ges no IPEN, nas doses de 20, 40, 60,
100, 150 e 200 kGy, com taxa de dose de 6 kGy/h.

Para os testes de irradiacdo dos corpos de prova, utilizou-se as formulagdes com
maxima concentracdo de solucdo aquosa 20 %. Na Figura 11 é mostrado o esquema

utilizado na irradiacdo das amostras.
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Posicionamento dos
corpos de prova

Fontes de Cobalto 60
dentro da piscina do
Irradiador

Figura 11 - Irradiador Multipropdsito de Cobalto -60 do IPEN e posi¢do em que

as amostras foram irradiadas.

Na Figura 12 € mostrado os copos de prova ja irradiados em diferentes doses.

Figura 12 - Corpos de prova irradiados com as seguintes doses 0, 20, 40, 60,
100, 150 e 200 kGy.

4.2.6 Anélise termogravimétrica das amostras irradiadas

Como foi verificado, a melhor dose de irradiacéo ficou em torno de 33 kGy, foi feita
a andlise térmica apenas das amostras que foram irradiadas com 20 e 40 kGy, para que

pudessem ser comparadas com a amostra sem irradiacdo. Lembrando que os testes
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foram realizados utilizando a formulacdo com o teor maximo de solucdo aquosa acida
de 20%.

4.3 Producéo das fontes de calibragdo

N&o foi possivel confeccionar uma fonte de %’Co, pois ndo tinhamos disponivel a
solucdo radioativa, porém as solucdes radioativas sdo importadas da empresa alema
Eckert & Ziegler Isotope Products (E&Z) e vém em solucbes padrdo de 1ml com
atividade de 5mCi. Portanto, se fossemos confeccionar uma fonte de Cobalto
utilizariamos 1ml para obtermos a atividade desejada de 185 MBg, como sugeri as

normas.

Na Figura 13 € mostrada, como exemplo, a ampola padrdo da solucao radioativa de
bario-133 importada da empresa Eckert & Ziegler, contento 1 ml de solucgéo radioativa

com atividade de 5mCi, as de Césio -137 e Cobalto-57 vém na mesma quantidade.

Figura 13 - Ampola da solucéo radioativa de bario-133 importada da empresa Eckert &
Ziegler

Na Figura 14 sdo mostradas as fontes de césio- 137 e bario-133, com atividade

respectivamente de 7,86 e 8,90 MBq, produzidas neste trabalho.

Dimensodes da
fonte: 24 mm
de diametro e
60 mm de
altura

Elemento ativo em
resina epoxi (21 ml -
resina + endurecedor
+ solugao radioativa)

.
Figura 14 — Fontes seladas de Césio-137 e Bario-133, produzidas neste trabalho
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A producdo dessas fontes ja é realizada no IPEN, os materiais e métodos sdo 0s

seguintes:

Os frascos nos quais a fonte serd confeccionada, sdo frascos padrdo de polietileno
com volume maximo de 26 ml. Foi colocada fita adesiva transparente ao redor do frasco
e sdo encapados com papel filme para evitar a contaminacgdo. A seguir preparam-se 0S
castelos de chumbo, forrando a parte interna com papel filme. Apos, pipeta-se no frasco
um certo volume de material radioativo (valores para as fontes de bario e césio
especificados na Tabela 5) e mede-se a atividade utilizando o detector camara de

ionizagdo Capintec modelo-15R.

Tabela 5 - Quantidades de material radioativo utilizado para a confec¢do de fontes e

medicdo da atividade

Fonte | Quantidade Atividade Quantidade de Porcentagem que a
de solucgédo Medida (Resina+endurecedor) solucéo radioativa
radioativa(pl) (MBq) (ml) representa na
mistura
Co 1000 21 ml 5%
133Ba 50 8,9 21 ml <1%
187Cs 40 7,86 21 ml <1%

Apds o ajuste da atividade desejada, coloca-se o frasco em uma balanca medindo a
quantidade de endurecedor (em torno de 3,5ml), a mistura de endurecedor mais solucéo
radioativa, é feita manualmente por volta de um minuto, apds esse processo acrescenta-
se a resina com corante (em torno de 17,5 ml). A mistura € feita manualmente por volta
de 1 min.

Estando a fonte pronta, espera-se a mistura curar a temperatura ambiente, por volta
de 48 horas. Antes de fechar com a tampa, prepara-se uma pequena quantidade de resina
mais endurecedor e preenche o restante do recipiente, para manté-la mais segura, apos
esse processo a fonte é fechada. O corante em pé adicionado na resina epoxi, antes de
acrescentar o endurecedor mais solugdo radioativa, € importante para a visualizagdo da

homogeneidade da mistura apos adicionar esses elementos. Para a fonte de Bario-133
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foi utilizado corante laranja e para a fonte de Cs-137 corante azul. Na Figura 15 é
mostrado o processo de producéo, onde:

A = frasco padrdo de polietileno; B = castelo de chumbo, onde serd
confeccionada a fonte e par posterior armazenamento; C = frasco dentro do castelo de
chumbo (ambos embalados externamente para evitar contaminagdo) em um suporte; D
= ampola contendo a solu¢do radioativa; E = endurecedor e resina epdxi (com corante);
F = pipetando o material radioativo no frasco (j& contém o endurecedor); G = fonte ja
contendo a resina, o endurecedor e a solucdo radioativa); H = fonte sem tampa
contendo uma adicdo de resina pura com o endurecedor; | = fronte fechada e J = Fonte

selada de bario-133 pronta para uso.

Figura 15 — Etapas da confeccio da fonte de **Ba imobilizada em resina epoxi

Para a confec¢do da fonte de Cs-137 o procedimento foi 0 mesmo, mudando apenas a
quantidade de solucdo radioativa. Na Figura 16 é mostrada a fonte de Ceésio 137

produzida.

41



Figura 16 — Fonte produzida de Cs -137 imobilizada em resina epoxi

Apenas as fontes de césio e bario foram confeccionadas, as atividades foram medidas
utilizando camara de ionizagdo do fabricante Capintec modelo CRC-15R.

44  Execucdo dos testes de estanqueidade normalizados pela norma
“International Standard Organization Radiation protection — leakage test
methods” ISO 9978

De acordo com a norma 1SO 9978 as fontes radioativas sdlidas de °’Co, *'Cs e 1**Ba
pertencem a classificagdo “A” (fontes seladas contendo material radioativo). Para
avaliar o vazamento das fontes a norma sugere testes de imersdo em liquido quente,
fervente, frio, a temperatura ambiente e cintilador. Também sugere teste de hélio, bolhas

e esfregaco ©V).

Para este trabalho, foram escolhidos os testes de esfregaco e os testes de imersdo a

temperatura ambiente e a liquido quente a 70°C.

4.4.1 Teste de esfregaco

Na Figura 17 é mostrada a fonte de césio-137 utilizada para o teste de esfregaco.

Figura 17 — Esfregaco com papel absorvente da fonte de Césio-137

42



Foram realizados os testes de esfregaco a imido ©2. As fontes confeccionadas de
béario e césio foram utilizadas para o teste, o esfregago foi feito com um pedago de papel
absorvente umedecido com detergente Extran. Este papel foi esfregado na superficie e
tampa dos frascos das duas fontes. O papel teve sua atividade medida (antes e depois),
para as medigdes das atividades do papel antes e apds o esfregacgo, foi utilizado um
detector de iodeto de sédio tipo poco do fabricante Capintec modelo CRC -15W foi
possui sensibilidade maior. Na figura 18 € mostrado o equipamento ligado ao detector

de iodeto de sodio com talio - Nal(TI) .

Figura 18 - Detector de iodeto de sodio modelo CRC-15W

4.4.2 Teste de imersao a temperatura ambiente e teste de imerséo a liquido quente
a70°C

As fontes confeccionadas de béario e césio, foram submetidas separadamente ao teste
de imersdo a temperatura ambiente. Elas foram colocadas em um béquer contendo 250
mL de agua destilada a 25°C + 5°C. O béquer com as fontes permaneceu em banho
termostatico por 24 horas. Parametros estes de acordo com a norma ISO 9978. Na

Figura 19 é mostrado o esquema utilizado para o teste ©2.
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Para os testes de imersdo em liquido quente a 70°C, as fontes foram colocadas em
um béquer contendo 250 mL de agua destilada a 70°C + 5°C. O béquer com as fontes
permaneceu em banho em uma lavadora ultrassénica por 30 minutos com aplicacédo

simultanea de ultrassom durante todo o periodo de imersdo para garantir a remocao total

Fonte Imersa em
agua destilada

Fonte Imersa em
agua destilada na
lavadora ultrassonica

Figura 19 - Fonte imersa em agua destilada para os testes de estanqueidade

de material radioativo se existir 2.

Ap0s o tempo de 24 horas no caso da temperatura ambiente e 30 minutos no caso da
imersdo a 70°C, as fontes foram retiradas e secas com papel absorvente. Toda a agua
utilizada no teste foi colocada nos frascos de polietileno de 26 ml e uma aliquota foi
colocada em tudo de ensaio com rolha. O papel utilizado na secagem das fontes, os
frascos de 26 ml, o tudo de ensaio e amostra de dgua destilada retiradas antes do teste e
depois, foram medidas no detector de radiagdo Capintec modelo CRC-15W, iodeto de

sodio tipo poco.

5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Resultados dos estudos da exatid&o e precisdo dos ativimetros disponiveis no

CTR

Na Tabela 6 ¢ mostrada as medidas realizadas nos ativimetros modelo Capintec CRC

15R e CRC -15W (c&maras de ionizacao).



Tabela 6 - Testes de precisdo e exatidao.

Fontes Importadas 5Co 133Ba 137Cs
Teste de precisdo utilizando CRC- 15 R 0,46 % 0,26% 0,32 %
Teste de exatidéo utilizando CRC-15R 1,23% 0,61% 3.2%

Teste de precisdo utilizando CRC- 15 W 0,46 % 0,63 % 0,43%
Teste de exatiddo utilizando CRC-15W 1,62% 1,22 3,65%

Os testes de exatiddo e precisdo realizados com medidor de atividade mostraram-se
dentro dos parametros estabelecidos na norma CNEN-NN-3.05, garantindo assim as
confiabilidades desejadas de 90 e 95% para exatid3o e precisdo ¢4,

Para a precisdo: o limite de aceitacdo é de + 5% com confiabilidade de 95%
recomendado pela norma da CNEN. Os valores obtidos nos ensaios foram satisfatorios
n&o ultrapassando o limite recomendado ¢4,

J& para a Exatiddo: o limite de aceitacdo é de + 10% com confiabilidade de 90%
recomendado pela norma da CNEN. Os valores obtidos nos ensaios foram satisfatorios

n&o ultrapassando o limite recomendado ¢4,

5.2 Resultados do estudo das propriedades da resina epéxi curada.

5.2.1 Capacidade de cura ambiente da miscibilidade da resina com agua

A adicdo de a4gua na mistura resina epoxi-endurecedor ndo afeta o tempo de
cura ambiente que dura entre 24 e 48 horas, como é mostrado na Tabela 7, desde que
ndo seja ultrapassada mais de 20 % em massa em &gua ao sistema epoOxi. Quantidades
superiores a 20 % em massa conduzem desde a cura parcial originando regides de
polimerizacdo descontinuada, esse fato foi observado nas amostras com 25% de solucéo

acida que foram preparadas.
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Tabela 7 - Tempo de cura ambiente das formulagoes.

Formulacdes Tempo de Cura Estufa (40°C)
0 24 h
5% 24h
10% 24h
15% 48 h 24h
20% 48 h 24h
5% | - | e

5.2.2 Resultados dos ensaios de tragdo

Na Figura 20 sd@o mostrados os corpos de prova ja curados e o ensaio realizado em

Instron. J& na Figura 21 sdo mostrados os copos de prova apds os testes de tracao.

Figura 20 - Copos de prova de resina epdxi com diferentes concentrac6es de solugdo

radioativa e teste de tracdo realizado em Instron.
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Figura 21 - Corpos de Prova apos teste de tracao.

Na Figura 22 € mostrada a curva de resisténcia a tracdo que os corpos de prova
exerceram ao serem estirados no equipamento em fungdo a porcentagem de &gua
adicionada a formulacédo, cada ponto representado no grafico € a média dos valores da
grandeza analisada com seu respectivo desvio padrdo dos testes dos cinco corpos de

prova para cada formulacéo.
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Figura 22 - Curva da Tracdo de Ruptura em funcéo da porcentagem de agua

Verificou-se que a diminuicdo da resisténcia do material frente a adicdo de dgua na
composicgdo de cura pode ser explicado pela perda de propriedades plasticas devido ao
aumento da cristalinidade que ocorre neste processo, visto que a elongagdo do material
passa ser constante a partir de 5% em agua como é mostrada na Figura 23, a seguir na
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qual é representada a elongacdo dos corpos de prova, durante o ensaio de resisténcia a

tracdo, em funcdo da porcentagem de agua adicionada a mistura epoxi-catalisado.
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16
15 <
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7 T T T T T T T T T ]
0 5 10 15 20
Porcentagem de Agua (%)

Figura 23 - Curva elongacdo em funcdo da porcentagem de agua.

5.2.3 Resultados dos ensaios de compressao

Na Figura 24 sdo mostrados os corpos de prova ja curados e 0 ensaio na Instron. Ja na

Figura 25 € mostrado o corpo de prova apds o ensaio de compressao.

Figura 24 - Copos de prova de resina epdxi com diferentes concentra¢fes de solugdo

radioativa e teste de compresséo realizado em Instron
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Figura 25 - Corpo de prova ap0s ensaio de compressao.

Nota-se, como é mostrado na Figura 26, que assim como na tracdo, a adicdo de agua

diminui a resisténcia mecanica do material a compressao.
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Figura 26 - Curva da resisténcia & Compressdo em funcdo da porcentagem de agua

Tanto nos testes de compressdo quanto nos testes de tracdo, a resina apresentou
altos valores de resisténcia, sendo que a resisténcia a compressdo apresentou valores
superiores a 50 MPa (o valor que interessa, pois 0 maximo que se usa de solucéo
radioativa na producéo dessas fontes é de 5 %).
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Nos testes de tracdo e compressao, verificou-se a diminuicdo da resisténcia do
material frente a adicdo de &gua na composicdo, porém para aplica¢do na fabricacao de
fontes de verificagdo, 0 maximo que se usa é de 5% de solucdo radioativa, apresentando

valores de forcas tensdo e compressdo ainda elevados.

5.2.4 Resultados do estudo da aceleragdo do processo de cura por radiacdo gama
e Teste mecéanicos e térmicos da resina curada

Na Figura 27 sdo mostrados os testes de tracdo realizados com copos de prova de

resina irradiados em diferentes doses.
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Figura 27 - Curva de Tracdo de Ruptura em funcao da dose recebida.

Na Figura 28 sd@o mostrados os testes de compressao realizados com copos de

prova de resina irradiados em diferentes doses.
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Figura 28 — Curva de resisténcia a compressdo em funcdo da dose recebida.

Nota-se, apds o ensaio de resisténcia a tracdo e a compressdo, que a irradiacao
possibilita 0 aumento da resisténcia mecanica até ao redor de uma dose de 33 kGy para
tracdo e 30 kGy para compressdo, a partir da qual se observa um processo inverso, ou
seja, uma reducdo da resisténcia a tracdo até atingir um patamar proximo a 200kGy
onde parece existir uma constancia na resisténcia a tragdo, mas superior a inicial sem ser
submetida a dose qualquer.

O aumento da resisténcia até a dose de 33 kGy deve estar associada a formacéo de
ligagOes cruzadas adicionais aos do material polimerizado a cura ambiente, por outro
lado, a reducédo da resisténcia até ao redor de 150 kGy seja devido ao rompimento de
algumas ligacdes cruzadas. A partir de 150 kGy, o patamar para resisténcia superior a
inicial mas inferior a doses até 33kGy ocorre portanto associado a uma estabilizacdo na

ruptura de ligacdes.
A 4gua adicionada a composicdo da matriz epOxi é totalmente incorporada a

estrutura do polimero ja& que ndo se verificou qualquer alteracdo significativa de sua

densidade durante a irradiacdo, como é mostrada na Figura 29.
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Figura 29 - Densidade da resina em funcéo da dose recebida.

5.2.5 Resultados da Analise Termogravimétrica

Os objetivos iniciais da analise termogravimétrica era investigar a partir de
qual temperatura a resina comecaria a decompor e também a possivel evaporacdo da
agua durante o aumento da temperatura realizado pela anélise em si. Essa evapora¢do
estaria relacionada a perda de material radioativo da fonte, caso algum volume
significativo de 4gua evaporasse proximo a temperatura de ebulicdo da agua.

Investigou-se entdo a perda de massa de amostras feitas com as formulagdes dos
testes de tracdo e compressao, comparando com a perda da resina sem a adi¢do de agua
(O%). Na Figura 30, sdo mostradas as curvas obtidas na analise termogravimétrica.

Analisando a Figura 30, podemos verificar que as temperaturas iniciais de
decomposicédo para todas as amostras apresentaram praticamente o mesmo valor e as
perdas de massa no inicio apresentaram valores proximos comparados com a resina pura
sem adicdo de agua. Nao houve diferenga proporcional inicial as concentragdes de
solucdo &cida adicionada as formulagdes. A agua adicionada esta quimicamente ligada a
matriz em todas as formulacbes e portanto se mostra estanque a elevagdes de

temperatura até por volta 280 °C. Ocorreu apenas um pequeno deslocamento da
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temperatura final de decomposicao. Observa-se também que a decomposicao inicia-se a
uma temperatura em torno de 300 °C, como é mostrada na Figura 31, ocorrendo uma
pequeno deslocamento dessa temperatura dependendo da concentracdo de solucgéo
aquosa. As fontes de verificacdo, em condi¢cdes normais ndo atingirdo essa temperatura,

pois encontram-se estocadas em temperatura ambiente ou ambiente refrigerado.
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Figura 30 - Perda de massa em funcdo da temperatura, para amostras de diferentes

porcentagens de solugdo acida (0 — 20%) em peso da resina mais endurecedor
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Figura 31 — Perda de massa da resina pura mais endurecedor em funcao da temperatura
sem adicdo da solucdo acida

5.2.6 Resultado da analise termogravimétrica das amostras irradiadas

Na Figura 32 sdo mostradas as curvas termogravimétricas da amostra sem
irradiacdo e as irradiadas com as doses de 20 kGy e 40 kGy, evidenciando as
temperaturas iniciais e finais de decomposi¢cdo. Podemos notar um pequeno
deslocamento da temperatura inicial para valores maiores de decomposicao,
evidenciando pouca melhoria nas propriedades térmicas da resina. Notamos também,
que a perda de massa, no inicio comparando as curvas, € constante. A média da
temperatura inicial continuou em torno de 300 °C.
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Figura 32 - Curvas termogravimétricas das amostras sem irradiacdo e das irradiadas
com as doses de 20 kGy e 40 kGy

5.3 Resultados da homogeneidade das fontes produzidas de bario e césio seladas
com resina epoxi

5.3.1 Teste da distribuicdo da resina mais endurecedor

Na Figura 33 é mostrado alguns testes de quantidades de resina mais endurecedor e

verificacdo da sua homogeneidade no frasco. Para a quantidade escolhida de 21 ml
(resina mais endurecedor) junto com a solucdo aquosa (menores que 5 %), obtivemos

uma homogeneidade melhor, representada no frasco com a resina cor laranja.
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Figura 33 - Verificagdo da homogeneidade da resina no frasco da fonte.

5.3.2 Medicéo da atividade das fontes de 3'Césio e 13Bario confeccionadas

A Figura 34, nos mostra as fontes radioativas de *’Cs e *Ba seladas com resina

epoxi que foram confeccionadas.

Figura 34 - Fonte de *’Cs e fonte de *3*Ba confeccionadas

Os dados da média dos valores das medi¢cdes obtidas nos trés detectores do

fabricante Capintec, estdo representados na Tabela 8.
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TABELA 8- Medida das atividades das fontes em 3 modelos de detectores Capintec

Fonte Aividade Aividade Aividade medida Média das
Produzidas medida medida (MBQ) (MBQ) atividades
(MBQ) Detector 15W Detector 15BT medidas nos
Detector 15R trés detectores
133Ba 8,91 8,91 8,85 8,89
137 Cs 7.86 7,86 7,82 7,85

Os resultados obtidos nos trés detectores sdo bastante significativos, apresentando

valores bem proximos.

5.4 Resultados do Teste de Estanqueidade

5.4.1 Teste de esfregaco

As fontes sdo consideradas estanques, pois os valores medidos de atividade estdo

muito abaixo do que o exigido pela norma ISO 9978, na qual o valor maximo de

atividade permitida no papel utilizado ap6s o esfregaco néo exceda 185 Bq (5nCi) ©2).

Utilizando o detector de iodeto de sédio do Capintec CRC-15W, verificamos que 0s

valores medidos de atividade estdo muito abaixo do que o exigido pela norma ISO

9978.

Sendo assim, as fontes sdo consideradas estanques. Os valores das medidas estdo

representados na Tabela 9.
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Tabela 9 - Medida da atividade do papel utilizado no esfregaco das fontes.

Fontes Atividade (Bq) Atividade (Bq)
Antes-Esfregaco Depois-Esfregaco

1380 3,555 £ 3,056 6,455 + 3,008

137 5,550 + 5,032 11,988 + 4,958

5.4.2 Testes de imersdo a temperatura ambiente e teste de imerséo a liquido quente
ar70°C

Nas Tabelas 10 e 11 sdo mostrados os resultados da medida de atividade da agua
destilada antes e depois dos testes de imersdo a temperatura ambiente e a temperatura de
70° C.

Tabela 10 - Medidas da Atividade da agua a temperatura ambiente, antes e apds a
imersdo das fontes.

Fontes Atividade Medida (BQq)
Imers&o & Temperatura Ambiente(Agua)
Antes Depois
38 0,222 + 5,106 5,994 +5,180
187~ 0,897 + 5,042 4,218 +5,069

Tabela 11- Medidas da Atividade da agua a 70 °C, antes e ap0s a imersdo das fontes

Fontes Atividade Medida (Bq)
Imers&o & 70 °C (Agua)
Antes Depois
1384 2,627 +£ 5,069 7,770 £ 2,012
187~¢ 1,480 + 5,065 2,294 + 4,069
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Utilizando o detector de iodeto de sddio do Capintec CRC-15W, verificamos que 0s
valores medidos de atividade estdo muito abaixo do que o exigido pela norma 1SO
9978, na qual o valor méximo de atividade permitida na agua utilizada ap6s a imersao
n3o exceda 185 Bq (5nCi) ¢,

Nos testes de estanqueidade, verificou-se que as fontes sdo estanques, comprovando

a eficiéncia da resina epdxi como material para selar o material radioativo.

6. CONCLUSOES

A escolha correta do tipo de resina epoxi foi de extrema importancia para a confeccao
das fontes de calibracdo, a primeira formulacdo SQ2001 ndo foi escolhida, pois o

endurecedor era mais reativo, sendo invidvel para producédo de fontes radioativas.

Os testes de exatiddo e precisdo, realizados nos medidores de atividade, mostram que

as medidas realizadas estdo dentro do esperado.

Analisando capacidade de cura ambiente da resina com adi¢do de agua, conclui-se que
a cura ocorreu no tempo de 24h a 48 h dependendo da quantidade de solugcdo aquosa,

desde que essa quantidade ndo ultrapasse 20%.

Nos testes de tracdo e compressdo, verificou-se a diminuicdo da resisténcia do
material frente a adicdo de agua na composicao, porém para aplicacdo na fabricacédo de
fontes de verificagdo, 0 maximo que se usa é de 5% de solucdo radioativa, apresentando

valores de forgas tensdo e compresséo ainda elevados.

Em ambos os testes, verificou-se elevada resisténcia da resina a tracdo e a
compressdo, sendo que para a resina pura a resisténcia a compressdo atingiu valores
superiores a 50 MPa (o valor que interessa, pois 0 maximo que se usa de solugédo

radioativa para producdo dessas fontes € de 5 %).

Analisando a cura da resina por irradiagéo, verificou-se melhoria nas propriedades
mecanicas até por volta de 33 kGy. Sendo assim, para acelerar o processo de cura das
fontes produzidas poderia utilizar essa dose, ocorrendo a cura da resina em questfes de

horas e ndo em dias, tendo uma maior producao.
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A andlise da densidade das amostras irradiadas utilizados no teste evidenciou que
agua (adicionada a composicao da matriz epdxi € totalmente incorporada a estrutura do
polimero) ja que ndo se verificou qualquer alteracdo significativa de sua densidade

durante a irradiacéo.

Na analise termogravimétrica, verificou-se também que a agua adicionada advinda
da solucdo acida estd ligada quimicamente a estrutura e nao € liberada inicialmente,
comparando as formulag6es solugdes &cidas com a resina sem a adi¢do de &gua, a perda
de massa inicial € constante. A temperatura na qual ela comeca a decomposicao é 300
°C, bem elevada. As fontes de calibragdo, em condi¢cdes normais ndo atingirdo essa
temperatura, pois se encontram estocadas em temperatura ambiente ou ambiente

refrigerado.

Nos testes de estanqueidade, verificou-se que as fontes sdo estanques, comprovando

a eficiéncia da resina epOxi como material para selar o material radioativo.

Analisando todos esses fatores, as fontes seladas podem ser confeccionadas em
matriz epoxi DGEBA e catalizador poliaminico DETA modificado, desde que a
quantidade de material radioativo, na forma de solucdo &cida, adicionado a composicédo

ndo ultrapasse um teor de 20%.

A cura da resina epdxi pode ser melhorada em relacdo a ambiente, com uso da

irradiacdo desde que seja exposta a uma dose ao redor de 33 kGy durante a cura.
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