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l • INTRODUÇ�O 

O método da análise por ativação é, sem dúvida, um dos 

exemplos mais significativos do uso da energia nuclear para fins 

pacíficos. 

Como é evidenciado pela revisão bibliográfica realizada 

pelo National Bureau of Standards (1969), o número de trabalhos P.!:!. 

blicados neste campo e suas implicações, está duplicando a cada 

três anos, em virtude das inúmeras peculiaridades favoráveis que 

esta técnica de análise apresenta, entre estas, a possibilidade de 

determinação analítica não destrutiva e simultânea de vários ele

mentos. Estudos que envolvem determinações de elementos em vege

tais tem mostrado que análises por ativação neutrônica, não destru 

tivas, são extremamente vantajosas em muitos casos. Desde que o 

Brasil conta atualmente com equipamento capaz de realitar tais ana 

lises e considerando as vantagens do emprego da análise por ativa

ção em material de origem vegetal e a sua crescente utilização, co 

gitou-se da realização deste trabalho. 

Nesta pesquisa foram avaliadas as diversas condições pa

ra análise não destrutiva de Al, Cl, Mn, K e Na em folhas de fei

jão. Características analíticas de cada determinação. possibilida 

des de determinações simultâneas e viabilidade de análises de ou

tros elementos por esta mesma técnica foram estudadas. 

A escolha do material a ser analisada se prendeu ao fato 

de existirem poucos dadas referentes à sua composição elementar 

não obstante ser a cultura do feijão, de enorme importância para 

o país. Os elementos acima foram escolhidos porque, além de apre

sentarem boas características para serem submetidos a este tipo de

análise, são de grande importância agrícola.

Procurou-se com este trabalho; principalmente, o desen

volvimento de uma metodologia ainda nova em nosso meio cientÍfico

agronômico. Todas as técnicas que envolvem o preparo das amostras 
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vegetais e seus respectivos comparadores, irradiação, detecção e 

interpretação de dados foram estudadas com detalhes, considerando

se que a análise por ativação neutrônica terá, num futuro próximo, 

grande importância em pesquisas agrícolas, graças às amplas possi

bilidades que oferece. Toda a experiência conseguida nesse traba

lho pioneiro poderá ser de grande utilidade para a orientação de 

pesquisas futuras. 

Como aplicação desta técnica, foi verificada a influên

cia ou não do emprego de alguns herbicidas no teor daqueles elemen 

tos em folhas de feijão. Os resultados são simplesmente apresent!?_ 

dos, porém não discutidos, podendo, entretanto, virem a se tornar 

dados úteis a serem aproveitados em estudos de fisiologia vegetal. 



2. REVIS�O DE LITERATURA

.3. 

2.1. Anãlise por ativação neutrônica nao destrutiva aplicada 

a tecidos vegetais. 

A técnica de análise por ativação resultou, segundo 

EHMANN, (1970) do trabalho pioneiro realizado por HEVESY e LEVY 

(1936) que estudaram reações de neutrons com terras raras. Esta 

técnica, porém, só foi largamente utilizada após 1950, quando come 

çou um período de crescimento rápido no número de publicaçães,pri.n. 

cipalmente em campos relacionados à metalurgia, à medicina, à ge� 

química. 

Segundo BDWEN (1967), a primeira aplicação agron5mica da 

análise por ativação é atribuida a SMALES e PATE (1952) , que dosa

ram As em grãos de Vicia faba L •• Esta determinação foi, entretan

to destrutiva, desde que. após a irradiação foi incorporada à am□.ê_ 

tra uma quantidade de As, sendo posteriormente realizada uma sepa

raçao radioquímica desse elemento, a fim de se proceder à determi

naçao quantitativa do mesmo a partir da detecção do 77As com tubo

GM. 

As primeiras análises foram. em sua maioria. destrutivas 

visto que os detectores de radiação utilizados, principalmente CO,!l 

tadores GM e cristais cintiladores de NaI(Tl) , em geral nao eram a 

dequados para análises não-destrutivas e as técnicas de medidas de 

radiações ainda eram precárias. Assim, BOWEN · ( 1959 ), .. na determin� 

çao de Ga e Mo em tomate, procedeu à separação radioquímica daque

les elementos após a irradiação, a fim de que os radioisótopos a 

serem analisados pudessem ser isoladamente detectados com auxílio 

de um contador Geiger MUller de janela. 

Com a evolução das técnicas de medidas de radiações dev!_ 

da principalmente. à ampliação do número de canais nos circuitos a 

nalisadores dos gama-espectrômetros, à utilização de circuitos de 
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coincidência e anticoincidência nos gama-espectrômetros e ao apar� 

cimento dos detectores de estado sólido, com capacidade de resolu

ção aproximadamente 25 vezes maior do que aquela dos detectores de 

cintilação, puderam ser realizadas com mais frequência análises 

por ativação neutrônica na□ destrutivas. Assim B0RG et alii(l961) 

determinaram Mn em material biológico contendo alto teor de Na.não 

destrutivamente, com emprego de cristal cintilador de NaI(Tl) e 

circuitos de coincidência. 

As potencialidades da técnica de análise por ativação ne� 

trônica multielementar e não destrutiva podem ser sumarizadas ao 

se verificar o trabalho de FILBY et alii (1970) que, empregando um 

detector de Ge (Li) e fluxo de 8.1012 neutron/cm2 .seg •• determina

ram simultâneamente 32 elementos em rochas. 

Atualmente, pensa-se em aplicações da análise por ativa

çao rotineira de elementos, mesmo quando estes se apresentam em a_! 

tas porcentagens na amostra, como indica LIMA (1968) ao descrever 

a determinação de Ca em calcáreos, nos quais a ocorrência é acima 

de 10%. Isto está levando a indústria nuclear à construção de pe

quenos reatores de alto fluxo, geradores de neutrons, aceleradores 

de partículas e à fabricação de fontes isotópicas de neutrons com 

maiores atividades, tornando o método da análise por ativação (neu 

trônica, principalmente) competitivo com outros métodos analíticos 

tendo em vista que é caracterizado pela rapidez e exatidão, poden

do ainda, ser empregado para análises multielementares,simultâneas 

nao destrutivas. bem como análises de composição isotópicas. 

Apesar de suas características,são relativamente poucos 

os trabalhos utilizando o método não destrutivo da análise por ati 

vaçao no campo agronômico, quando da determinação de elementos em 

plantas, água, solo, fertilizantes, amostras de origem animal, re

síduos de pesticidas. etc.� Isto talvez porque existe um conceito 

um tanto errôneo de que, para a realização destes trabalhos, haja 

a necessidade de se utilizar reatores nucleares de alta potência 



. s. 

(quando nao fontes caras de projéteis) e que a análise por ativa

ção deva ser aplicada somente quando o elemento em estudo ocorrer 

em quantidades traço na amostra. 

Entretanto, as possibilidades de utilização da análise 

por ativação neutrônica nao destrutiva em plantas são boas, desde 

que os tecidos vegetais sao constituidos principalmente por e, H, 

O e N; que pouco interferem na análise de outros elementos. 

Assim, alguns dos principais trabalhos que utilizaram, 

com sucesso, a análise por ativação neutrônica não destrutiva, em 

tecidos vegetais, podem ser comentados; 

- CASTRO e SCHMITT (1962) determinaram Br, Cl, Mn e Na em

cítricas.

frutas 

- BUCHANAN e GUINN (1963) salientaram Cl, Br, Na, Mn, K, Cu, Al,Sb,

V e Se como elementos de boas características para serem analis�

dos por este método, quando presentes em tecidos vegetais,

- FOURCY et al (1966) determinaram Mn e Cu em plantas vitícolas.E.E:,

ros analíticos de 4% e 2,2% foram encontrados quando as concen�

trações dos elementos eram, respectivamente, 62,66 ppm e 465 pprn.

- FOURCY et al (1967) determinaram os teores de K e Mn em raízas ,

folhas.colmos, cotilédones e sementes de amendoim, com erros ana

líticos inferiores a 3%.

- OIECKERT et al (1967) dosaram Mn e K em diversos materiais de o

rigem vegetal, verificando que os resultados das análises esta

vam em concordância com aqueles obtidos por outros métodos de a

nálise.

- WAINERDI e MENON (1967), empregando neutrons rápidos e térmicos,

analisaram 18 elementos em folhas de couve.

- GIRARDI et al (1967) determinaram o teor de Br em amostras de so

los e plantas.
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BOWEN (1867) citou vários pesquisadores que afirmavam serem boas 

as condições de análise por ativação não destrutiva em materiais 

vegetais, com utilização de reator, dos elementos Cu, K, Na, Mn, 

Cl e Br. b autor mencionou ainda, Ca, Fe, Se e Zn. 

- FOURCY (1867) comentou as vantagens da utilização desta técnica

quando da análise de Cl, Br, Mn, Na, K e Cu.

- HALLER et al (1868) determinaram simultaneamente Mn, Cu, Na, As,

Br, P, Rb, Cr, Fe, Hg, Se, Cs e Co em tecidos vegetais.

- GEISMAN et al (1868) dosaram As em solos e tomateiros

com arsenito de sódio.

tratados 

- BLOTCKY et al (1873) indicaram um Ótimo procedimento para deter-

• N d d' � d 77m minaçao e Se em vegetais, utilizando ra iaçoes o Se para a

análise.

No Brasil, a análise por ativação já foi utilizada p� 

ra determinação de Hg em tomates, visando estudar o problema de cqi 

taminação pelo emprego inadequado de pesticidas mercuriais (SILVA-

1870). Tratou-se entretanto, de análise destrutiva. 

Até o momento, a literatura cientifica nacional nao 

menciona qualquer trabalho de análise por ativação neutrônica nao 

destrutiva em plantas. 

2.2. Absorção de alguns nutrientes influenciada por herbici
das. 

Em 1865, RIES e GAST constataram que a adição de simazi

na ao milho levava a um aumento no teor de N neste vegetal, sendo 

que este efeito era bastante modificado por condições climáticas . 

Os autores verificaram, também que as plantas utilizavam mais efi

cazmente os nitratos quando em presença de níveis baixos de simazi 

na. 

FRENEY, (1865) verificou que a utilização de baixos .. ni-



veis de simazina em milho fazia com que as plantas 

maior crescimento e absorção de nutrientes. 

.7. 

apresentassem 

Igualmente, WIEDMAN e APPLEBY (1972) verificaram que di

versos herbicidas aplicados a baixos níveis estimulavam o cresci

mento de plantas. 

HAAG e BLANCO (1972) afirmaram que KURAMOTO et al (1968) 

observaram que o tratamento de plantas de café com diuron resulta

va em um aumento no crescimento e teor de nutrientes em plantas, 

sendo que a utilizaç;o de níveis mais altos deste herbicida colabo 

rava para inibir o crescimento das plantas. 

O emprego de herbicidas. pode levar, também a um acúmulo 

de resíduos nas plantas� como constataram McKONE et al (1971) ao 

verificar o acGmulo de �cido benz6ico e �etab61itos em frutas de 

groselha tratados com clortiamida e diclobenil. 
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3. TEORIA DO MtTODO

3.1. Generalidades. 

Análise por ativação é um termo geral que envolve um gr.!! 

po de técnicas utilizadas para análises elementares qualitativas e 

quantitativas, bem como determinações de relações isotópicas,cujos 

principias são baseados ou na medida de propriedades de radiações 

gama ou partículas resultantes prontamente de reações nucleares i.!:!_ 

duzidas em núcleos estáveis, ou na medida de propriedades das ra

diações emitidas pelos produtos daquelas reações. 

Nestas considerações, serão abordadas apenas análises ba 

seadas na medida de radiações gama emitidas por radioisótopos for

mados na irradiação de elementos estáveis por neutrons. Tais ana

lises sao denominadas análises por ativação neutrônica. 

Dados numéricos que indicam as potencialidades desta téc 

nica (bem como comparações entre as diversas técnicas de análise) 

não serão citados nesta teorização desde que tais valores sao va

riáveis com diversos fatores, entre os quais: intensidade e hom□g.§!_ 

neidade do fluxo neutrónico, características do equipamento de con 

tagem utilizado, amostra em foco, elementos em análise. 

3.2. Bases teõricas. 

Quando um isótopo X é colocado sob um fluxo de neutrons 

térmicos, pode ocorrer a absorção de neutrons por átomos deste e

lemento, que se tornam radioativos por reação (n,y). O número de 

átomos radioativos (N*) formados por unidade de tempo e, 

sendo: 

aN* 

at. 
1 

= Ncr <f> - ÃN* ••••••••••••••••••••••••••• (3.1.) 



ti
= tempo de irradiação 

N = numero de átomos do isótopo X 

cr = secção de choque para a reação considerada 

cp = fluxo de neutrons térmicos 

À = constante de desintegração do nuclideo formado. 

.9. 

A partir da equaçao (3.1.). pode-se obter uma outra.aprE_ 

ximada. que exprime a atividade atingida pelo isótopo em formação 

(A). após a irradiação. 

(3.2.) 

Considerando o decaimento radioativo durante o tempo de 

esfriamento e desejando-se exprimir N em função da massa m do ele

mento X. chega-se à seguinte equação, que exprime a atividade de 

um radioisótopo formado por irradiação. a um dado instante: 

sendo 

A = No m
M f,i- ( 1 -À t.) -À • tr 

't'cr - e J. e _ • •• • • • • •

No = numero de Avogadoro 

M = massa atômica do elemento X 

(3.3.) 

f = abundância isotópica do nuclideo considerado no ele 
menta X 

tr = tempo de esfriamento, usualmente considerado como o 
tempo entre a remoção da amostra do reator e o tem
po médio do período de contagem (BLOTCKY et alii 
(1973). 

A possibilidade de utilização da equaçao (3.3.) para de

terminação de elementos por meio de um método absoluto. ou direto. 

foi considerada por GIRARDI et aliiCl965), que concluiram que tal 

procedimento ainda não era competitivo em acuracidade com o método 

relativo. mesmo se utilizassem fluxos relativamente homogêneos de 

neutrons provenientes de geradores. 
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No método relativo, padr5es sao irradiados conjuntamente 

com as amostras. 

Em geral, os padr5es sao constituidos dos mesmos elemen-

tos a serem analisados na amostra. Desta forma, se se considera 

os valores No, M, f, cr, e: (eficiência absoluta de contagem) e <j> co 

mo constantes, e válida a equaçao: 

sendo 

R oXa
R oXp 

••••••••••••••••••••••• (3.4.) 

R taxa de contagem inicial relativa ao elementooXa = 
presente na amostra. 

RoXp = taxa de contagem inicial relativa ao elemento 
presente no padrão. 

mXa = massa do elemento X na amostra.

mXp = massa do elemento X no padrão.

X 

X 

taxa de contagem inicial= é a taxa de contagem relativa 

ao tempo inicial, considerado como o instante da 
remoção da amostra do reator (BLOTCKY et alii-
1973). 

Em alguns casos, outro elemento é utilizado como padrão 

em análises por ativação. Tal ocorre quando a própria matriz da 

amostra serve como padrão, quando a amostra não pode ser irradiada 

conjuntamente com o padrão, ou quando se deseja análise multiele

mentar rotineira com facilidades de computação de dados (GIRARDI 

et alii-1965).

Quando da utilização de oütros elementos como padrão, f� 

tores de correçao devem ser empregados. Assim, na determinação de 

Al com utilização de fluxômetros de alumínio com impurezas de ouro 

homogêneamente distribuidas, deve-se estimar um valor k que rela-



28 198 cione as taxas de contagens do Al e Au extrapoladas 

mesmo instante. Então, o valor R X da equação (3.4.) éo p 
do pelo produto do valor k pele taxa de contagem inicial 

.11. 

para um 

substitui 

do 198Au. 

O valor m ,  neste caso, não é corrigido, desde que as impurezas pr_ep 
sentes no fluxômetro não levam e uma discrepância significativa en-

tre a massa de Al presente no fluxômetro e a massa do próprio fluxô 

metro. 

3.3. Erros envolvidos. 

SMALES (1957) classificou as limitações da análise por a-

tivação neutrônica em três grupos, de acordo com a natureza das 

causas que as produzem: nucleares, físicas e químicas. 

As limitações nucleares, também chamadas interferências -

nucleares, ocorrem em função da existência na amostra de outros e

lementos que, por meio de reações nucleares diversas, podem dar o

rigem ao mesmo radionuclÍdeo bêse da análise. Assim, quando da a-

nálise de impurezas de Na em Mg metálico por meio da detecção do 
24 - � 

Na formado apos reaçao (n,y), deve-se levar em conta a formaçao 

do mesmo radionuclÍdeo a partir do Mg, após reação (n,a). (ATALLA e 

LIMA - 1968).

As limitações físicas sao devidas aos diversos fenômenos 

que influem na atividade medida do radionuclÍdeo principal, em vir 

tude de: 

- perturbação do fluxo neutrônico pelas amostras e compara

dores,

modificações ocorridas nas amostras e padrões pelo bom

bardeamento, principalmente radi6lises e volatilizações.

- utilização de geometrias de irradiação e de contagem dife

rentes, relativamente a amostras e comparadores.

- problemas de detecção das radiações.
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As limitações químicas resultam da formação de outros ra 

dioisótopos a partir de elementos diferentes daquele que e objeto 

de análise, mas que emitem radiações que interferem na detecção do 

nuclideo a ser analisado. Neste caso, é imprescindível o uso de 

técnicas de separação químicas, o que,consequentemente, não permi

te a realização de análises não destrutivas. 

Processamento analítico inadequado. contaminações, etc •• 

nao foram citados como limitações desta técnica por serem limita

ções gerais de Fisicoquimica Analítica. Deve-se frisar. entretan

to. que sob este aspecto a análise por ativação. particularmente a 

nao destrutiva. é extremamente vantajosa desde que o processamento 

das amostras é mínimo e a adição de reagentes. que poderia aumen

tar significantemente as quantidades dos elementos em anáiise. não 

é necessária. 
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4. MATERIAL E M°ÉTODO

4.1. Amostras.

Para condução do experimento. foram utilizadas amostras 

de folhas de feijoeiro, provenientes de pesquisa realizada no Ins

tituto Agronômico de Campinas. por ROBERT DEUBER e REYNALDO FORS

TER. integrante do Ensaio Nacional de Herbicidas em Feijão, 1972-

1973. 

Nesta. os tratamentos constaram da aplicação de cinco 

herbicidas em uma cultura de feijão, sob condiç6es de campo. em so 

lo argiloso. Como critério de escolha dos herbicidas utilizados, 

os referidos pesquisadores avaliaram suas características fisico

quimicas e sua utilização em culturas de feijoeiro no Brasil. 

O delineamento estatístico f11_i em blocos. inteiramente ca 

sualizados com seis tratamentos e cinco repetições. Os herbicidas 

utilizados indicados por seu nome comum (CAMARGO et alii -1972) 

bem como as respectivas dosagens empregadas, encontram-se na tabe

la I.

TABELA I - Tratamentos e dosagens. 

tratamento herbicida Kg principio ativo/ha 

1 Fluoradifen 4. □o

2 EPTC 2.88 

3 Nitralina 1,50 

4 OCPA a.ao

5 Tri fluralina 0,71 

6 o,oo 

4.1.l. Coleta e preparo. 

Folhas da variedade Carioca foram coletadas quan-
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do as plantas estavam em inicio de florescimento. De cada parce

la, retiraram-se seis folhas completas, de aparência sadia e com 

aproximadamente mesmo desenvolvimento (a terceira folha a partir 

do ápice de plantas ainda n;o apresentando flores). 

As folhas foram lavadas durante dois segundos em 

água deionizada e, a seguir.colocadas em câmara climática sob tem

peratura de 33°c e umidade relativa 80% no inicio. decrescendo de 

forma a atingir 60% após seis dias. Findo este período, as amos

tras foram bombardeadas com 1 i'lrad de radiação gama proveniente de 

Uma fonte de. 60co. d t . t 1 d "d h sen o pos eriormen e, co oca as em vi ros erme

ticamente fechados e guardadas sob temperatura aproximada de □
ºe 

durante 4 meses. 

Tres dias antes das análises, as amostras foram 

trituradas em gral de ágata, até homogeinização adequada, confirm..ê. 

da por meio de irradiações e espectrometria gama de porções retir� 

das da amostra em preparo. I�Bdiatamente antes das irradiações.as 

amostras tiveram sua umidade determinada. 

4.1.2. Massa utilizada para irradiação. 

Para as irradiações fixou-se em 40 mg a massa de 

amostra a ser irradiada. 

4.2. Irradiações. 

4.2.1. Sistema de irradiação. 

Foi utilizado o reator existente no Instituto de 

Energia Atômica da LISP, cujo fluxo térmico e, aproximadamentes.1012 

h�utrcins/cm2• seg •• As amostras e padrões foram irradiadas de duas 

maneiras distintas. 

Para irradiações de duração inferior a 30 minutos, colo

cou-se o material a ser irradiado no interior de um coelho·. plás-
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tico* de forma cilíndrica, apresentando diâmetro interno de 26 mm 

diâmetro externo de 30 mm e geratriz de 52 mm. As tampas superior 

e inferior eram rosqueadas ao corpo do coelho, sendo que a tampa· 

superior apresentava uma alça de 20 mm de diâmetro, para facilida

de de manuseio. Posteriormente, o coelho era fechado e enviado pa 

ra irradiação por meio de um sistema de ar comprimido. A duração 

da irradiação podia ser controlada manual ou automaticamente. Ap6s 

a irradiação, o coelho, que demorava 15 segundos para retornar, e

ra aberto com auxilio de pinças apropriadas. Esta forma de irra-

diação permitia, entretanto, o envio de apenas um coelho de cada 

vez. 

Para irradiações de B horas, amostras e padrões 

foram colocados no interior de coelhos dé alumínio, de forma cilin 

drica, apresentando diâmetro interno de 13 mm., diâmetro externo 

de 15 mm. e geratriz de 40 mm. Tais coelhos apresentavam, igual

mente, tampas rosqueadas e eram colocados no interior do reator 

quando este não se encontrava em operação, permanecendo sob irradi 

ação durante todo o período em que este estava em operação, ou se

ja, B horas. Ap6s o desligamento, do reator os coelhos eram reti

rados e abertos depois de um dia e meio. Esta forma de irradiação 

permitia o envio de diversos coelhas, simultâneamente. 

Por ocasião da redação deste trabalho, o reator 

apresentava-se em reformas, que irão possibilitar um regime contí

nuo de fyncionamento, a fim de que sejam passíveis irradiações de 

duração superiores a 8 horas, bem coma irradiações por 

mais curtos. 

períodos 

* O têrmo coelho é de uso frequente entre o pessoal que trabalha

com irradiações, e provém da palavra "rabbit", de usa frequen

te em trabalhos escritos em língua inglesa.
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4.2.2. Recipiente de irradiação 

4.2.2.1. Irradiações de duração inferior a 30 mi
nutos. 

Como as amostras, processadas manualmen

te após a irradiação, eram constituidas de material radioativo pu.!_ 

verulento, e como alguns radioisótopos a serem estudados, em virtu 

de de sua meia vida física, precisavam ser analisados logo apos a 

irradiação, procurou-se embalar as amostras e respectivos padrões 

em recipientes de irradiação constituidos de material que pouco i!!_ 

teragisse com os neutrons e que pudesse, mercê de sua baixa ativi

dade induzida, acompanhar as amostras e padrões por ocasião das con 

tagens. Como materiais usualmente empregados para tal fim, estão 

o papel de filtro e o polietileno.

A fim de se determinar qual o melhor ti

po de embalagem para irradiação, neste ensaio. prepararam-se dois 

envelopes de dimensões 20mm x 15mm, sendo um dêles de papel de fi.!_ 

tro (Whatman 401) dobrado e o outro, de polietileno lavado segundo 

HALLER et alii (1968) e lacrado termicamente, a fim de minorar pe.!:_ 

das por volatilização de elementos a serem analisados, principa.!_ 

mente o Cl (GIRARDI et alii-1967). No interior de cada envelope 

foram colocados pedaços do próprio material constituinte, coleta

dos aleatoriamente, de forma que. ao se fecharem os envelopes. am

bos apresentavam uma massa de 40 mg. Tais envelopes foram irradia 

dos durante trinta minutos e colocados para contagem na prateleira 

zero .(V. 4.3.2.) com tr de 20 minutos para o envelope de polietil!!_

no e de 45 minutos para o de papel de filtro. Para se verificar a 

formação ou não de radioisótopos com meia vida física de poucos mi 

nutos no polietileno irradiado, um outro envelope de polietileno 

foi preparado conforme o anterior, irradiado por 5 minutos e colo

cado para contagem nas condições de prateleira zero. tempo efetivo 

de contagem Ct1J de 5 minutos e tr de 6 minutos.
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4.2.2.2. Irradiações de 8 horas. 

Neste caso,amostras e padrões foram colo 

cados no interior de recipientes de polietileno, preparados confoE_ 

me 4.2.2.1 •• visto que tal material se mostrou mais favorável como 

recipiente de irradiação, conforme será discutido em 5.2. Por oca 

sião da contagem, as amostras foram retiradas dos envelopes de for 

ma não quantitativa. sendo por isso, pesadas após a contagem. Os 

padrões foram também, retirados do polietileno. mas de forma quan

titativa, desde qui não eram pulverulentos. 

4.2.3. Montagem para irradiação 

· Amostras e padrões (ou fluxômetros) a serem sub

metidos a irradiações de duração inferior a 30 minutos, foram colo 

cados nos respectivos recipientes de irradiação. Posteriormente . 

cada amostra foi colocada, juntamente com seu elemento comparador, 

em outro envelope de polietileno, cuja função era melhorar a geom� 

tria de irradiação e proteger o material a ser irradiado contra im 

purezas. O conjunto foi colocado no interior do coelho, o qual 

foi preenchido com espuma de polietileno, cuja função foi a de fa

zer com que amostra e padrão permanecessem na sentida longitudinal 

ao do eixo do coelho. 

Amostras e padrões a serem irradiados durante 8 

horas foram. também, colocados no respectivo recipiente de irradia 

çao e envolvidos por lâminas de papel-alumínio, visto que, apos 

oito horas de irradiação. porções de polietileno soldavam-se entre 

si, conforme se verificou em testes preliminares. A seguir,S a 6 

amostras, acompanhadas de padrões, foram inseridas em cada coelho. 

4.3. Contagens. 

4.3.l. Sistema contador. 

Foi utilizado um espectrâmetro gama multicanal 
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constituido pelas seguintes partes principais: 

- Detector de Ge(Li) de 27 cm3, apresentando resolu

çao de 2,1 keV para radiações de 1 332,49 keV do 60co.

- Sistema Hewlett-Packard 5402A, composto de um an�

lizador multicanal (4096 canais, modelo 5401A), um computador2100A 

(8K memórias, expandíveis a 32 K) e uma teleimpressora ( modelo2752 

A). 

- Equipamento anexo:

Gerador de pulsos ORTEC modelo 419.

Amplificador ORTEC modelo 440A. 

Fonte de tensão □RTEC modelo 44 6A

Impressora Hewlett-Packard modelo 50508. 

Leitora de fitas perfuradas " modelo 2748A. 

Perfuradora de fitas " modelo 2895A. 

4.3.2. Geometria de contagem. 

Os materiais submetidos a irradiações de duração 

inferior a 30 minutos foram colocados em tubos de contagem, const.!_ 

tuidos de material plástico e apresentando forma cilíndrica, com 

12mm de diâmetro interno e 10 cm da altura; os tubos de contagem 

apresentavam fundo plano de espessura 0 ,2 mm, e tampa. Em seguida 

um chumaço de algodão de aproximadamente 2 cm3 foi colocado sobre 

cada material a ser detectado, e o conjunto foi compactado com au

xílio de bagueta de vidro, a fim de reduzir as variações de geome

tria de detecção entre as diversas contagens. Posteriormente, ca

da tubo foi fechado e conduzido ao detector. 

As amostras e padrões submetidas a irradiações de 

8 horas foram colocadas em frascos de contagem de características 

semelhantes às dos tubos de contagem, porém com diâmetro de 30mm. 

Dispensou-se o uso de algodão, desde que amostras e padrões se as

sentaram homogêneamente no fundo dos frascos. Análogamente, os 
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frascos foram fechados e levados ao contador. 

Uma estrutura de alumínio e acrílico foi colocada 

sobre o conjunto detector, de modo a permitir que amostras diver

sas fossem detectadas a distâncias discretamente variáveis. Esta 

estrutura apresentava, inferiormente. uma camada de acrílico de 7 

mm de espessura e. lateralmente. ranhuras que permitiam a coloca

ção de discos de acrílico adequados para suportar tubos de conta

gem. frascos de contagem, tubos de ensaio, pastilhas. etc. Os lo

cais passíveis de colocação de materiais a serem detectados se si

tuavam a 0,33,58,88,118 e 155 mm da camada inferior de acrílico e 

foram denominados. por simplicidade. de prateleiras zero,1.2.3,4 e 

5� respectivamente� 

No presente ensaio. foram determinadas as eficiên 

cias de contagem das diversas prateleiras. relativamente às prate

leiras zero e um. desde que poderia ocorrer necessidade de utili� 

ção de prateleiras diversas. para as detecções da amostra e seu re§ 

pectivo comparador. Como teste rápido e preliminar. utilizou- se 

uma fonte de 57co, de atividade aproximada de 0,1 uCi, fornecida 

pela IAEA ao IEA. contida no centro de uma pastilha de 

com diâmetro de 25 mm e espessura de 1,5mm. a qual foi 

alumínio 

colocada. 

sucessivamente. nas seis prateleiras e detectada com ti igual a 5 

minutos. As rads y utilizadas foram as de energia 121,97 keV. A 

escolha desta fonte se prendeu ao fato de que. entre as fontes e

xistentes. no laboratório. esta era a que apresentava melhores con 

diçÕes de detecção em todas as prateleiras. Posteriormente. um fa 

tor de conversão entre as prateleiras zero e um, nas condições re

ais desta análise, foi determinado, conforme metodologia descrita. 

em 4.4.2.2. 

As amostras e pàdrÕes relativos à análise simultâ 

nea de Mn, Cl e K, fora� detectadas na prateleira um. a fim de que 

se houvesse uma disparidade muito grande entre as atividades medi

das. se dispusesse.da possibilidade de aproximar ou afastar o mate 
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rial irradiado do detector. 

As amostras e fluxômetros utilizados para análise 

do Al foram detectadas na prateleira zero. a fim de que a ativida

de induzida necessária para a análise fÔsse a menor possível, ten

do em vista os problemas de proteção radiológica pessoal a serem 

comentados em 4.4.2,1 •• 

Finalmente. as amostras e padrões irradiados por 

8 horas foram detectados na prateleira zero, em virtude de sua bai 
-·

xa atividade.

4.3.3. Calibração. 

Utilizaram-se fontes padrão fornecidas pela AIEA 

ao IEA. Tais fontes foram submetidas isoladamente à contagem, sen 

do os espectros de radiação gama acumulados em 2048 canais. A se 

guir. o canal que apresentava maior contagem no pico considerado . 

foi correlacionado à energia respectiva. a fim de se obter. por 

meio de regressão linear. características da reta que relaciona c� 

nal e energia. na faixa de energia compreendida entre 59,54 keV e 

1836,13 keV. As energias utilizadas. bem como o nuclideo emissor 

e o canal que apresentou maior contagem constam de tabela.· IV. 

A fim de se avaliar a possibilidade de utilização 

de apenas duas energias de radiação para calibração do espectrôme

tro. foram tomados apenas os dados referentes a 661.63 keV e 
137 60 . -1332,49 keV ( Cs e Co). determinando-se a equaçao da reta que

passa pelos dois pontos considerados. A seguir. esta equação foi 

comparada com a equação de regressão obtida anteriormente, Uma com 

paração estatística não pode, entretanto ser realizada, por que u-
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ma das equaçoes a ser comparada fora obtida a partir de apenas 2 

pontos e o numero de parâmetros variáveis era também dois. 

4.3.4. Compensações devidas ao tempo morto do espectrôme 

tro. 

A dilatação do tempo real de contagem, visando 

descontar o tempo em que o espectrômetro não pode detectar radia

ções, foi feita automaticamente, por meio de circuito eletrônico 

presente no analisador. 

Para compensar as variações de contagem devidas 

a distors6es no espectro em virtude de superposição de pulsos( » pi

le up") foi utilizado um gerador de pulsos acoplado ao detector de 

Ge(Li), operando na frequência de 3600cps e amplitude tal a produ

zir um pico artificial na região mais energética do espectro a ser 

computado. O método de compensação empregado foi o descrito por 

WYTTEMBACH (1971) segundo o qual é aceita a premissa de que a vari 

ação percentual de contagens ocorrida em virtude da superposição de 

pulsos é a mesma, tanto para picos artificiais como para picos re

lativos a radioisótopos, presentes no mesmo espectro. Logo, detec

tando-se inicialmente apenas os pulsos do gerador, para depois de

tectar-se o espectro de radiação mais os pulsos artificiais, deter 

mina-se um fator que corrige todas as contagens relativas aos pi

cos de radiação. 

4.3.5. Programa de computação: 

Foi utilizado um programa de computação proposto 

por LIMA e ATALLA (1973). 

4.3.5.1. Descrição: 

Este programa realiza a aferição com uti 

lização de dois picos de características conhecidas de energia e 
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posição no espectro, entrando, a seguir. na situação de pausa. a 

fim de que outro espectro de radiação gama possa ser acumulado no 

analisador. 

Por ocasião da análise deste, o computa

dor localisa os picos previamente selecionados. determinando, para 

cada um. sua centróide em unidades de número de canal, sua energia 

expressa em unidades de energia, sua área liquida expressa em CPM 

e o respectivo desvio padrão. sem assumir que a forma do pico se

ja uma gaussiana. 

O programa é compatível com a técnica de 

WITTEMBACH (1971), citada anteriormente e apresenta ainda, faculta 

tivamente o recurso de suavizar o espectro em computação, fazendo 

com que a contagem acumulada em cada canal após a suavisação (C*) 

seja uma média ponderada das contagens obtidas nesse canal (C) e 

as dos canais anterior (Ca) e posterior (Cp) expressa pela relàçãá 

lar t1
tação. 

C* = Ca + 2 e + Cp

4 

•·•••a••••·•(4.l.)

Após a análise, o programa fornece o va

e uma informação sobre o número de canais usados na compu-

Finalmente, o programa deixa a critério 

do operador a escolha da região espectral a ser computada e do fa

tor de sensibilidade (KEMPER e van KENPEN-1970) a ser empregado. 

Como complemento, o operador pode ainda, antes da computação, ano

tar características do espectro em análise. 

Após a análise, o computador retorna à 

condição de pausa, sendo possível o armazenamento de outro espec

tro no analisador e sua computação sem a necessidade de nova aferi 
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çao. 

4.3.5.2. Operação: 

Optou-se pela utilização do recurso de 

suavisação, desde que, em testes preliminares, notou-se que quando 

o computador analisava o espectro não suavizado, deixava às vezes,

de reconhecer algum pico de radiação, necessário para a análise.

Para amostras concernentes à análise do 

alumínio, foi computada apenas a região do espectro compreendida eo 

tre 1400 keV e 1900 keV, aproximadamente. Para as outras amostras 

e padrões irradiadas com tempos inferiores a 30 minutos, a região 

de interêsse se situou entre 500 keV e 2200 keV. Para os monito

res de fluxo e para os materiais submetidos a irradiações de oito 

horas, a região computada se restringiu às partes do espectro onde 

se situavam os picos de interêsse. 

Foi empregado fator de sensibilidade i

gual a um, que, além de ser recomendado por KENPER e van KENPEN 

(1970)
1 

se mostrou adequado em testes preliminares. A utilização 

de fatores de sensibilidade menores do que um faria com que um ma

ior número de picos fôssem computados, além de reduzir a velocida

de de análise. Por outro lado, emprêgo de fatôres de sensibilida

de maiores do que um, acarretaria maiores possibilidades de perda 

de dados por falta de computação. 

4.3.6. Tempos de esfriamento e de contagem utilizados. 

O tempo utilizada para as contagens foi o de 10 

minutos, o qual se mostrou o mais adequado na ocasião. Como exces 

são, utilizaram-se t1 de 5 minutos para a. detecção do 
28Al, desde

que sua meia vida física é de 2,31 minutos, e para detecçSes suces 

sivas visando determinaçSes de meias vidas físicas correspondentes 

a diversas energias. 
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As amostras empregadas na análise do Al foram de

tectadas com tr de aproximada�ente 6 minutos. desde que a sua reti

rada do coelho e posterior preparo demandaram alguns minutas. Os 

fluxômetros foram detectadas com tempos de esfriamento compreendi

dos entre 45 e 360 minutos. As amostras utilizadas para análises 

simultâneas de Mn. Cl e K foram detectadas com um tempo de esfria

mento definido em 5.4.3.2 •• sendo os padrões contados 20 minutos 

apos as respectivas amostras. O material irradiado durante 8 ho

ras foi detectado com tempos de esfriamento variáveis entre 36 e 

56 horas. desde que foram possíveis contagens sucessivas de amos

tras e padr6es irradiados conjuntamente. 

4. 3. 7. Canais utilizados.

Utilizaram-se para as diversas análises. os 4096 

canais do espectrômetro. Para as determinações de meias vidas fí

sicas. entretanto foram utilizados 2048 canais. desde que a análi

se dos espectros demandava alguns minutas e o decaimento ocorrido 

nos instantes iniciais era mais acentuado. Quàndo da calibração 

do espectrômetra. foram�igualmente. utilizados 2048 canais. 

4.4. Preliminares. 

4. 4. l . Preparo de padrões e fl uxômetros.

Como monitores de fluxo, ou fluxômetros. foram u

tilizadas porç6es de uma liga de alumínio-ouro. contendo aproxima

damente 0,01% de aura. em pesa. As massas dos fluxômetros situa

ram-se ao redor de 3 mg. 

No prepara de padrões. foram utilizados bal6es de 

50 ml, onde se estabelecia soluç�o aquosa de compostos a serem uti 

lizados como padrão. em concentração conhecida. A seguir. 25µ1 

desta solução eram depositados em pedaços de papel de filtro de di 
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mensoes 4.0 x 1,5 cm. por meio de micropipeta; o papel de filtro. 

então era colocado para secagem. sob lâmpada infravermelha de 40 

watt. colocada a 45 cm de distância, durante 5 minutos. A seguir. 

o papel de filtro era dobrado e colocado no interior de recipien

tes de irradiação preparados conforme 4.2.2.1.

4.4.2. Irradiações de padrões e fluxômetros 

4.4.2. l. Fluxômetros. 

C-inco fluxômetros foram irradiados com 

tempos de irradiação de 5;2;1;0.5; e 0.1 minutos. Por ocasião da 

chegada do material irradiado. a dose de radiação gama nas proximi 

dades dos fluxômetros foi controlada com auxilio de monitor. desde 

que os fluxômetros deveriam ser processados pelo próprio operador. 
198 Após uma hora, o coeficiente de variação de contagem do Au foi

verificado. D�sta forma. foi escolhido um tempo de irradiação tal 

que. por ocasião da manipulaç;o dos fluxômetros, a dose de radia

ção recebida pelo operador não fôsse muito alta e que, por ocasião 

da detecção do 198Au. o coeficiente de variação de contagem fôsse

adequada. Verificaram-se. também. as condições de detecção do 
28 Al presente em amostra irradiada durante o mesmo tempo.

A seguir tomaram-se seis fluxômetros. Ca 

da um foi irradiado com tempo definido em 5.4.1 •• colocado na pra

teleira zero e submetido a duas detecções. Na primeira, foi date.E:_ 
28 tado o Al. com uma porcentagem de perdas de contagem por coinci-

d�ncia (tml d� aproximadamente 13% e tr ao redor de meia hora; na

d f . d t d 198 fl - · · � segun a. oi e ecta o o Au. com o uxometro na mesma posiçao.

porem com tr de 1 hora e tm aproximadamente nulo. As taxas de con

tagem assim obtidas foram extrapoladas ao tempo inicial e a rela

ção entre elas, k, (V. 3.2.), com respectivo desvio padrão foi es

timada. 
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4.4.2.2. Padrões. 

Prepararam-se padrões vários. contendo 

compostos de Cl, Mn. K e Na. em várias concentrações. Estes pa

drões foram irradiados e detectados sob diferentes condições. A 

observação dos espectros obtidos foi um dos fatores preponderantes 

na escolha dos compostos a serem utilizados corno padrões, ao lado 

de outros fatores que podem ser citados: características fisica -

químicas descritas no Merck Index 1968; quantidade de moléculas 

de água na estrutura do composto; impurezas especificadas nos ro

tulas dos frascos portadores dos compostos em questão; revisão bi 

bliográfica. 

A fim de que erros envolvidos no prepara 

e análise dos padrões pudessem ser quantificados, prepararam-se,s� 

gundo 4.4, 1.. sete padrões contendo, cada um. 3075, 53 µg KN□
3

• vis 

to que tal sal foi utilizado como padrão de potássio, conforme 

indicado em 5.4.2. Em seguida, cada um foi submetido a contagem 

nas condições de prateleira zero e tm de aproximadamente 12%, com

tempos de esfriamento de 45, 60, 74. 88, 102, 115 e 130 minutos. 

Posteriorments. as taxas de contagem relativas ao 42K foram extra

poladas ao tempo inicial, e uma estimativa da taxa de contagem me 

dia. com respectivo desvio padrão, foi obtida. 

O fator de conversão entre as pratelei

ras zero e um. nas condições reais de análise. foi obtido a partir 

do Último padrão citado acima. com utilização de prateleira um.com 

tr de 154 minutos e tm de aproximadamente 3%. Da mesma forma, a

taxa de contagem medida foi extrapolada ao tempo inicial, a fim de 

que ambas as taxas de contagens relativas a êsse padrão 

ser relacionadas. 

pudessem 

Nos espectros obtidos foram observadas as 
56 38 24 taxas de contagens relativas a Mn. Cl e Na. Isto porque a 

quantidade de KN03 utilizada era muito maior do que as quantida-
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des dos outros componentes presentes no padrão múltiplo (V.5.4.2.l 

Portanto. impurezas contidas no KN03 poderiam alterar os resulta-

dos das análises de Cl. Mn e Na. Essas informações seriam úteis 

porque, a partir delas. poderiam ser processadas correções dos da 

dos obtidos nas análises. 

Os demais compostos não mostraram impur� 

zas em quantidades capazes de influir nos resultados das análises. 

4.4.3. Irradiações de amostras isoladas 

4.4.3.1. Obtenção de espectros. 

Obtiveram-se diversos espectros de radia 

çao gama relativos a amostras submetidas a variadas condições de 

irradiação e contagem. a fim de se avaliar. qualitativamente, a 

possibilidade de determinação de outrGs elementos por meio . desta 

técnica de análise. e também. para facilitar a interpretação dos 

espectros obtidos por ocasião das análises, coristantes das figuras 

1, 2 e 3.

4.4.3.2. Determinações de meias vidas fisicas 

Uma amostra foi submetida a irradiação de 

15 minutos e, posteriormente, a contagens, na prateleira um. com 

tr de B.8751 19,2751 36,951 53.41 75.B; 107,6 e 134,66 minutos. A

seguir, as meias vidas relativas às energias de 617; 1145; 1293,6; 

1524,7; 1642.0 e 1810,7 keV foram determinadas adotando-se como va 

lida a equação: 

sendo 

log R = log R
0 

log2 

T 1/2 

•••••••••••• (4.2.) 

R = taxa de contagem relativa à energia considera 
da. 



e b = 
log2 

Tl/2 
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' 

R
0 

= taxa de contagem inicial. relativa a energia 
considerada. 

Tl/2 = meia vida física relativa à energia consi
derada. 

As estimativas dos parâmetros â= log R
0 

, com seus respectivos desvios padrões foram obtidos 

a partir de análise de variância de regressão linear dos valores 

obtidos (cada par de valores era constituido do logaritmo decimal 

da taxa de contagens e do valor de t ). Cada valor de Tl/2, com r 
seu respectivo desvio padrão, foi calculado como sendo: 

Tl/2 ± s(Tl/2) = 
log2 

b 
(1 ± 

s b

b

) ..... (4.3.), 

conforme o método de cálculo de propagação de erros. 

A fim de se confirmar que cada taxa de 

contagem medida era devida à presença de apenas um radioisótopo,fo 

ram observados os coeficientes de correlação determinados, 

dos valores de Tl/2 estimados. 

além 

As energias citadas acima foram escolhi

das por corresponderem aos picos mais significativos dos espectros 

de radiação. A energia de 846 keV não foi aqui estudada, por ser 

objeto de considerações posteriores (V. 4.3.3.3.). A energia de 

1368,4 keV, correspondente ao 
24

Na não foi, igualmente, aqui estu

dada, em virtude de existir a possibilidade de interferência do 
77

Ge de meia vida física e energia semelhantes (ADAMS e DAMS-196ffi 

e ser essa possibilidade muito remota (ATALLA-1968). As energias 
38 56 N 

de 2166,8 keV e 2112,8 keV, correspondentes a Cl e Mn nao fo-

ram, igualmente estudadas, desde que levariam a resultados seme

lhantes àqueles concernentes às energias de 1642 keV e 1810,7 keV. 

respectivamente. 
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4.4.3.3. Utilização da energia de 846,9 keV para 

anãlise do manganês. 

Quando da análise por ativação do Mn a 
- 56 d. -

partir de seu isotopo Mn, a ra iaçao usualmente empregada e a de 

846,9 keV, em virtude de a taxa de contagem nêsse pico ser mais i.Q_ 

tensa que as taxas de contagem dos demais picos relativos ao 56Mn

(FILBY et alii -1970; ATALLA e LIMA-1968). Entretanto, quando da 

determinação de Mn em vegetais, utilizando a radiação de 846,9 keV 

tempos de esfriamento superiores a uma hora são recomendados(FOUR

CY-1967; FILBY et alii-1970), a fim de que outros radioisótopos fo� 

macios durante a irradiação e que apresentam energias ao redor da

quele valor e meias vidas físicas mais curtas que a do 56Mn, parti

cularmente o 27 Mg, decaiam sig.ni ficantemente. Porém, emprego de

tempos de esfriamento superiórés a uma hora levariam a piores con

dições de análise do cloro nesta pesquisa, já que à meia vida fisi 
38 ca do Cl e de 37,29 minutos.

Como o tempo de esfriamento empregado 

neste caso, é função, principalmente, dos teores de Mn e Mg na a

mostra e do tempo de irradiação, e como se queria avaliar a possi

bilidade de utilização da energia de 846,9 keV para a análise de 

Mn nas condições deste experimento, irradiou-se uma amostra duran

te 15 minutos. Esta foi, em seguida, detectada seis vezes com ge� 

metria de contagem fixa (utilização da prateleira um) e tr de 9,6; 

15,575; 26,55; 34,05; 62,5 e 149 minutos. Posteriormente, os valo 

res tr foram correlacionados aos logaritmos decimais das taxas de 

contagem medidas, relativas às energias de radiação de 846,9 e 

1810,7 keV, segundo a equação (4.2.). Esta outra energia de radi� 

ção (1810,7 keV) emitida pelo 56Mn apresenta poucas possibilidades

de sofrer interferências nesta análise. Finàlmente, foram obtidas 

três equações de regressão linear, as duas primeiras utilizando to 

dos os valores medidos relativos às energias de 846,9 keV e 1810,7 
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keV. respectivamente. e a Última. utilizando todos os valores medi 

dos concernentes à energia de 846,9 keV. exceto aqueles obtidos por 

ocasião da primeira detecção. 

As inclinações destas três retas foram

comparadas estatisticamente. a par�ir de análise de variância dos

valores b e utilizacão de teste t. a fim de que se pudesse decidir
. 

-

qual a energia de radiação a ser utilizada na análise do Mn e qual

o tempo de esfriamento a ser empregado para as análises 

neas de Mn. Cl e K�

simultâ-

4.4.3.4. Determinação do tempo de irradiação para 

anilise simultinea Mn, Cl e K. 

Como critério para escolha do tempo de 

irradiação. optou-se pela utilização de um tempo tal que. por oca 

sião da detecçeo das amostras. o limite de 15% de tm nao fôsse su-

parado, já que os valores de tr• t1 e massa das amostras estavam

definidos. Desta forma.a massa de amostra irradiada não se consti 

tuiu e� fator limitante de contagens. D valor 15% foi estipulado. 

tendo em vista que DIECKERT et alii (1967) utilizaram tm sempre me 

nores que 20% e que não se conhecia a heterogeneidade entre as a

mostras. 

4.4.4. Irradiações de amostras acompanhadas de padrões. 

Foram irradiados. por tempo definido em 5.4.3.3 •• 

amostras e padrões. conjuntamente. a fim de se estimar grosseirame!!_ 

te os teores de Mn. Cl e K nas amostras. visando preparar um pa

drão multiplo. Êste deveria conter quantidades deMn .. Cl e K tais 

que·amostra e padrão apresentassem espectros de radiação semalhan 

tes e tm aproximadamente iguais por ocasião de s�a detecção, os 

tempos de esfriamentos utilizados foram definidos em 5.4.3.2. 

Para a análise de K e Na com irradiação de 8 ho-
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ras nao foi necessário tal procedimento. desde que a quantidade de 

sódio a ser empregado não precisava ser definida com rigor já que 

o sódio nao contribuia significantemente no tm por ocasião da con

tagem. Além disso. o tm . por ocasião destas contagens mostrou-se

ao redor de 5%. em testes preliminares. 

No tocante à análise do Al. uma amostra foi envia 

da juntamente com o fluxômetro e analisada. Desta forma. poder-s� 

ia verificar nà prática as dificuldades desta análise e se obteria 

um valor aproximado do teor de Al nas fÔlhas. 

4.5. Câlcu1os 

4.5.l. Procedimento. 

Todos os calcules deste trabalho foram realizados 

sem arredondamento, isto é.utilizando-se toda capacidade dos comp.!:!_ 

tadores. Entretanto. em sua apresentação. (como nas tabelas. por 

exemplo). esses dados foram arredondados. permanecendo apenas os 

algarismos considerados significativos. 

Em todos os c�lculos. foram observadas as leis de 

propagaçao de êrros. citadas por CHASE E RABINOWITZ (1968), a fim 

de se avaliar. em cada análise isolada. a magnitude do coeficiente 

de variação devido à �leatoriedade das desintegrações radioativas. 

Os valores de energia de radiação e meias vidas f! 

sicas dos diversos nuclideos foram obtidos a partir de trabalho r� 

alizado por ADAMS e DAMS(l9S9). com excessao das energias utiliza

das em 5.3.2 •• que foram fornecidas pela IAEA juntamente com as 

respectivas fontes. 

Os demais dados nucleares utilizados,exclusive os 

relativos a secçoes de choques para reaç6es nucleares envolvendo -

neutrons de 14 MeV 
1

foram retirados de compilação realizada por 

ATALLA (1968). 
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4.5.2. Interferências nucleares. 

As interferências nucleares (3.3.) nao foram des-

contadas nos cálculos. por terem sido consideradas como 

veis. 

negligÍ-

Em diversos trabalhos relativos a análises dêstes 

elementos em vegetais. a influência dos interferentes não foi co

mentada (FINEMAN e \vESTERMARK-1960; SCHMITT e CASTR0-1962; HALLER 

et alii-1968; FER e FOURCY-1969). Por outro lado, autores comen

tam a possibilidade de interferências nucleares no resultado das a 

nálises. Assim, na análise de Mn e K em tecidos vegetais,D IECKERT 

et alii (1967) consideram negligiveis as reaçoes nucleares: 

42Ca (n,p) 42K.
4
5Sc (n.a) 

42K.

55Fe (n.p) 56M n.

59Co (n ,ct) 56Mn.

Da mesma forma. SOULIOTIS et alii ( 1966} conside 

ram qus as reaçoes: 

41K (n.a) 
38C l

38A (n.p) 
38Cl

�ss (n,y) 
37s B- 37 38Cl+ Cl (n,y) 

nao interferem significantemente na determinação não destrutiva de 

Cl em polpa de papel. 

A pequena influência destas reaçoes interferentes 

nas análises realizadas nêste trabalho pode ser avaliada da obser

vação da tabela I I, que indica algumas características relativasàs 

reações utilizadas para a determinação dos cinco elementos objeto-
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desta pesquisa,�em como as reaçoes interferentes principais. Nesta 

tabela. os valores de secções de choque. concernentes �s reaçoes 

(n.p) e (n.a) foram compilados por TRAVES! (1973) e se referem a 

neutrons de 14 MeVJ os valores que expressam as concentrações de 

elementos usualmente encontradas em tecidos vegetais foram relata

dos por FERRAZ e ZAGATTO (1971). Deve-se salientar ainda que ATAL 

LA e LIMA (1968) consideraram como sendo de aproximadamente 1011 

neutrons/ 2 o fluxo de neutrons rápidos do reator utilizado -
cm .seg 

nesta pesquisa. frisando-se também que as reações (n.y) são induzi 

das por neutrons térmicos 7 em geral. 

Os demais tipos de reações interferentes nao fo

ram aqui comentados por que só tendem a se tornarem importantes.no 

tocante a interferências analíticas. quando o nucl!deo original e 

constituinte principal da matriz a ser analisada. No caso de mate 

rial vegetal. os elementos C,H,O e N não dão origem a reaçoes in

terferentes que alterem significantemente o resultado das análises 

de outros elementos. quando estas empregam reator de piscina como 

fonte de irradiação. 

4.5.3. Correção do decaimento durante a contagem. 

O tempo de esfriamento relativo ao 
28

Al foi calcu 

lado segundo critério recomendado por BOWEN e GIBBONS (1963) ten 

do em vista que a média entre os instantes de inicio e término da 

contagem não podia ser considerada como o instante médio de conta-
28 gem. desde que o Al apresenta uma meia vida física de apenas

2,31 minutos e o intervalo de contagem era superior a 5 minutos . 

O intervalo de contagem foi determinado com auxilio de cronômetro. 

A influência deste decaimento durante a detecção. no desvio padrão 

de contagem não foi compensada por ser muito pequena. Já o tempo 

de esfriamento relativo ao 
196

Au foi calculado da maneira usual 

(BLOTCKY et alii�l973) desde que sua meia vida física é muito lon

ga comparada com o intervalo de contagem. As contagens concernen-
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28 198 
tes a Al e Au foram, então extrapoladas ao tempo inicial para

posterior comparaçao. 

O decaimento radioativo ocorrido durante a detec

çao do 38c1. 56Mn, 24Na e 42K não foi compensado porque as respec

tivas relações D.t�Tl/2 eram, respectivamente. 0,27; 0,065; 0,011; 

e 0,013, aproximadamente. Segundo BLDTCKY et alii (1973), o erro 

resultante desta não compensação é de 2% e 0,6% quando a relação

b.t1Tl/2 vale 1 e 0,5, respectivamente. Logo, nesta pesquisa. êste 

erro será máximo quando da contagem de 38c1. porém inferior a 0,6%.

Além disto. êste erro pode ser desprezado, desde que ocorre nos 

padrões e respectivas amostras com aproximadamente mesma intensida 

da, em virtude de seus tm semelhantes.

As contagens relativas a amostras e padrões a se

rem aproveitadas nao foram relacionadas ào tempo inicial: optou-se 

por correlacioná-las aos tempos de Bsfriamento das respectivas a

mostras. para facilitar os cálculos. Evidentemente, tal procedi

mento não leva a nenhum êrro adicional. 

4.5.4. Valores CPM/µg e efici�ncia do processo de anili

se. 

Neste trabalho, a eficiência do processo de análi 

se foi considerada como sendo a relação entre a taxa de 

obtida e a taxa de desintegração calculada a partir da 

(3,3.). relativamente a um mesmo isótopo. 

contagem 

equaçao 

Em todas as análises realizadas, obtiveram-se os 

valores CPM/µg dividindo-se as taxas de contagem obtidas relati

vas às diversas análises, em CPM, pela massa do correspondente ele 

menta contida no padrão, expressa em µg. Utilizaram-se 10 repeti

çoes. 

A eficiência do processa de análise foi determina 

* ât= intervalo de contagem.
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TABELA II - Dados relativos� algumas reaçoes nucleares ocorridas 

durante a irradiação. 

nuclideo 28Al
38Cl

56
Mn 

24Na
42K

resultante 

elemento 

determinado Al Cl Mn Na K 

ppm 1000 2000 100 1000 15000 
>-
.. 

e 

f% 100 24,5 100 100 6,91 

cr(mb) 210 560 13300 530 1300 

nuclÍdeo 

origem 
28Si

38A
56Fe

24
Mg

42Ca

ppm 1000 - 300 3000 4000 

e o. 
.. 

f% 92,3 o.os 9L7 78,6 0,64 
e 

l(lJ 

a(mb) 220 - 0,44 190 

nuclÍdeo 

origem 
31P 41K 59Co 27

Al 
45Sc

ppm 2000 15000 0,1 1000 -

ê:3 
.. 

f% 100 6,91 100 100 100 
e 

cr(mb) 146 31 35 116 <5 
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da para o Mn, relacionando-se sua taxa de contagem correspondente 

a 846,9 keV com a taxa de desintegração calculada com emprêgo da 

equaçao (3.3.), nas condições desta análise; posteriormente. essa 

N f d 
. N 56 - . -relaça□ oi corrigi a por que essa radiaçao do Mn em media e emi 

tida em 99% das desintegrações. Para efeito de cálculos. conside

rou-se como sendo, de 5 x 10
12 neutrons/ 2 o fluxo de neu-crn .seg 

trons térmicos. 

As eficiências para as demais análises nao foram 

calculadas, desde que aquela relativa ao Mn é aproximada, e que.com 

utilização da tabela ,_ IX e com o conhecimento da variação da efici 

ência de detecção do Ge(Li) cem a energia de radiação a ser detec

tada, tais eficiências podem ser grosseiramente avaliadas. 

4.5.5. Determinação das porcentagens de atividades de sa 

turação. 

As porcentagens das atividades de saturação atin

gidas (%As) relativas a cada isótopo por ocasião de sua irradiação 

foram calculadas a partir da equaçao: 

% As = (1- e-Hi) x 100 ••••••••••••••••• (4.4.)

4.6. Anãlises e avaliações. 

4.6.l. Discussão dos espectros. 

Os espectros constantes das figuras 1, 2 e 3 fo

ram discutidos apenas no que tange à identificação de picos (cansi 

derados como tal de acôrdo col"1 as condições fornecidas ao programa 

de computação utilizado) e suas características de medida (CPM e 

desvio padrão). com vistas à possibilidade de análise por ativa

ção não destrutiva dos elementos que deram origem a êsses piéos. 

Corno critério de identificação foram observadas as 



.37. 

energias calculadas relativas a cada pico, dados nucleares dos nu

clideos prováveis e dos nuclideos que os originaram •. 

Foi considerada apenas a região espectral compre

endida entre 300 keV e 2200 keV. 

4.6.2. Anãlises realizadas. 

Foram realizadas as seguintes análises: 

determinação simultânea de Na e K com irradiação 

de 8 horas e com utilização das energias de 

1368,4 keV e 1524,7 keV; 

determinação de AI com emprego de fluxSmetro de 

Al-Au e utilização das energias de 1778,9 keV e 

411,8 keV; 

determinação simultânea de Mn. Cl e K com utili· 

zação das energias de 846.9; 181 0.7 e 2112. 8 keV 

c
56

Mn); 1642.0 e 2166,8 keV t
38

cl) e 1524.7 keV

(42K).

Todas as análises foram baseadas na reaçao nucle

ar (n.y). Análises que empregam mais de um pico de radiação para 

det�cção de um mesmo radioisótopo não foram aqui estudadas. por 

constituírem outro artigo. a ser publicado. 

4.6.3. Precisão das anãlises. 

A amostra codificada E7. que era a testemunha do 

bloco E. foi analisada repetidamente por cinco vezes, visando ava 

liar-se a precisão de cada análise. a qual foi especificada em têr 

mos de coeficiente de variação, desde que já se conheciam os teo

res aproximados de Al. Cl. Mn e K nas amostras (V. 5.6.2.) Os teo

res médios obtidos. relativos a diferentes análises visando mesma 

determinação não foram comparados estatisticamente por queDIECKERT 
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et alii (1967), estudando a determinação de Mn e K por meio de ana 

lise por ativação simultânea não destrutiva, concluíram que os teo 

res médios daqueles elementos, obtidos a partir da utilização de 

diferentes tempos de esfriamento e energias diversas eram sempre, 

estatisticamente, os mesmos. 

4.6.4. Efeitos dos herbicidas. 

O efeito dos tratamentos e o efeito dos blocos, 

nos teores dos elementos nas folhas, foram avaliados por meio de 

análise de variância, com utilização de teste F. 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO

5�1. Amostras

5.1.l. Processamento. 

O processo de preparo de amostras descrito em 4.1. 

mostrou-se o mais adequado para o presente caso. Foram evitadas la 

vagens mais prolongadas, uso de detergentes e escovas para que as 

perdas de elementos por lixiviação fossem minimizadas. Igualmente, 

temperaturas altas foram também evitadas, pois provocam volatiliza

çao principalmente de Na, K e Cl (ABDULLAEV- 1972). 

Por outro lado, o processamento de secagem das a

mostras foi satisfatório, pois a variação dos teores de umidade en

tre elas foi pequeno; nas determinações de umidades verificou-se a 

média de 13,4%, com desvio padrão de 1,4%. 

5.1.2. Massa utilizada nas irradiações 

A massa utilizada foi um pouco menor do que a usu

almente empregada em análises por ativação de material vegetal seco 

(BROWN et alii - 1966; GRIMANIS - 1968; SOULIOTIS - 1966; FER e 

FOURCY - 1969). Como as amostras, por ocasião da irradiação, não es 

tavam totalmente secas e sendo o poder de moderação de neutrons exi 

bido pela água, bastante grande, optou-se por amostras menores, pa

ra diminuir a atenuação de neutrons pelas amostras. 

Essa massa não foi fator limitante de contagens(V. 

4.4.3.4.) e, além de não oferecer dificuldades no seu processamen

to, mostrou ser bem favorável no tocante à representatibilidade das 

amostras, conforme será discutido em 5.6.2. Por sua vez, esta qua.!!. 

tidade de amestra ocupava um volume tal que pode ser colocada nos 

recipientes de irradiação, de tal forma que: 
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- estes ficaram bastante delgados. minimizando erros

devidos a geometriasde irradiação e contagem, bem

como diminuindo a atenuação do feixe neutrõnico pe

las amostras.

após a lacração destes, nao ficaram grandes espa

ços contendo ar. que, além de piorar as condições

de irradiação, levariam a um acréscimo prejudicial

da atividade relativa a 
41

A (DIECKERT et alii-1967) 

- a geometria das amostras ficou semelhante à dos pa

drÕes, cujo preparo é descrito em 4.4.1.

5.2. Irradiaç5es. 

O material que melhor se prestou como recipiente de ir

radiação. no tocante as características descritas em 4.2.2.1., e 

ainda às qualidades que facilitam o preparo e lacração dos envelo

pes e sua colocação em tubos de contagem foi o polietileno. 

A espectrometria gama dos plásticos preparados. irradia -

dos e detectados conforme 4.2.2.1� revelou a contribuição de algu

mas dezenas de CPM relativas às energias de 846,9, 1810,7, 1642,0 e 

2166,8 ReV e de algumas CPM relativas às demais energias utilizadas 

para as análises. Por sua vez. o papel de filtro analisado deu ori 

gem a taxas de contagens semelhantes as originadas do polietileno, 

porem em intensidade um pouco maior. Tendo em vista, ainda que o 

papel de filtro não oferecia boas condições de prepara. lacraçãa e 

colocação de envelopes em tubos de contagem, optou-se pelo emprego 

do polietileno para a confecção dos recipientes de irradiação. O 

papel de filtro, entretanto,pode ser usado no preparo de padrÕes sem 

maiores problemas, desde que a quantidade de papel a ser utilizada 

no preparo de padrões era de algumas mg. 
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Se se considerar que a massa de polietileno necessária P-5!, 

ra a confecção de um envelope foi de aproximadamente 10 mg, que as 

irradiações realizadas para as análises foram de duração bem menor 

do que as realizadas para controle de qualidade do plástico (e do 

papel de filtro) e, ainda, que o material utilizado para análise si 

multânea de Mn, Cl e K foi detectado na prateleira um, pode-se infe 

rir que as atividades induzidas nos envelopes não interferiram sig

nificativamente nas análises. Frise-se, ainda, que esta interferê.!l 

eia foi um inconveniente que ocorrB.Jtanto nas amostras como nos res 

pectivos comparadores. 

5.3. Contagens 

5.3.l. Geometria de contagem. 

As eficiências de contagem das diversas pratelei

ras com relação às prateleiras zero e um,obtidas conforme metodolo

gia descrita em 4.3.2., constam da tabela III. 

TABELA III. - Eficiências relativas de contagens 

entre diversas prateleiras. 

PRATELEIRA D 1 2 3 4 5 

efic •. rel. a prateleira O 1 0,281 0,131 0,076 0,050 0,037 

efic. rel. a prateleira 1 1 0,464 0,271 0,177 0,120 

Nas condições reais de análise, obteve-se, confor

me 4.4.2.2., o fator 0,276 que converte taxas de contagem relativas 

à prateleira zero em taxas de contagem relativas à prateleira um. 

Tais fatores foram obtidas a partir de ensaio rea

lizado sem repetição e não poderiam, por isso, serem utilizados na 

computação dos dados. Entretanto fornecem indicações semi-quantita 

tivas relativas às diversas eficiências relativas de contagem. 
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Se houvesse ocorrido uma discrepância muito grande 

entre as atividades das diversas amostras ., estes fatores poderiam 

ser calculados com maior rigor, com utilização de estatística cor 

reta e com o estudo da variação da geometria de contagem com a ener 

gia a ser detectada. Entretanto, isso nao ocorreu e os fatores não 

foram utilizados nos cálculos, vindo a se constituírem, entretanto .,

em dados Úteis a serem empregados em pesquisas que usem equipamento 

semelhante. 

5.3.2. Calibração. 

Na região energética considerada, a curva que rel� 

cione energia e canal, nas condições deste ensaio, mostrou-se prat.!_ 

camente linear. A equaçao de regressão linear obtida a partir das 

valores constantes da tabela IV, conforme metodologi� descrita em 

4.3.3. foi a seguinte: 

Y = 1 ., 0271707 X - 13 ., 819423 

r = 0 .,9999979 

n = 11 

• • • • • • • • o • • • •  (5.1.)

Esta regressão poderia, ainda, apresentar um coefi 

ciente de correlação melho�, se para valores de X não se tomassem 

os numeras dos canais que. nos respectivos picos ., apresentaram a 

maior taxa de contagem, mas sim, a centróide do pico calculada se

gundo LIMA e ATALLA (1973). Tal procedimento, entretanto nao foi 

levado a efeito, tendo em vista que nao se necessitava de uma defi

nição extremamente rigorosa das energias a serem detectadas. 

Em vista da linearidade observada e conhecendo-se 

a priori a curva característica dos detectores. de Ge(Li), que ã·mais 

próxima de uma reta na porção relativa às energias utilizadas nesta 

pesquisa, cogitou-se da utilização de apenas duas energias de radia 

ção para calibração: 661,63 e 1332 ., 49 keV. 
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TABELA IV - Dados para calibração do espectrômetro. 

Nucl:ideo Energia utilizada (keV) Canal apresentado 
maior taxa de con 
tagem no respecti 

(X) VO pico. (Y)

241 Am 59,54 71 

57Co 121, 97 132 

136,33 146 

22Na 51LD1, 511 

1274,55 1254 

· 137 Cs 661,63 657 

54Mn 834,81 825 

B8y 894,04 887 

1836,13 1800 

soco 1173,23 1158 

1332,49 1311 

A equaçao da reta que passa pelos dois pontos de

finidos em 4.3.3. é: 

Y = 1,0257798 X - 12,3073286 •••••••••• (5.2.) 

Optou-se pela utilização de apenas duas energias 

para aferição do equipamento porque as equações (5.1.) e (5.2.) se 

mostraram bastante semelhantes. Como X apresenta um valor máximo

de 4096, a maior discrepância que ocorrerá entre as energias forne 
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cidas a partir da utilização deste ou daquele critirio de aferição 

ser� de aproximadamente 3,2 ReV. quando o espectrômetro operar a� 

ma relação keV/canal em torno je um e forem utilizados todos os ca 

nais para armazenamento de um Único espectro de radiação. Esta pe 

quena discrepância de 3,2 keV não poderá. de forma alguma, causar 

dificuldades de identificação de radioisótopos a serem estudados 

nesta pesquisa. 

137 60 
O emprego de apenas Cs e Co para aferição do 

equipamento de contagem apresentou vantagens operacionais • .  desde 

que ambas as fontes utilizadas podiam ser detectadas conjuntamente; 

além disso, a memória do computador utilizado tinha capacidade pa-

ra armazenamento de um programa que realizasse aferição a partir 

de dois dados e análise de espectros, mas não um programa que rea

lizasse calibração a partir de regressão linear. com posterior ana 

lise de espectros. 

5.4. Procedimento 

5. 4·. 1. Irradiações de f1 uxômetros. 

Após as diversas irradiações dos fluxôrnetros des

critas em 4.4.2.1., chegou-se à conclusão de que um tempo de irra

diação adequado para análise do Al nas condições deste ensaio era 

o de 30 seg •• desde que, com tal irradiação. a dose de radiação nas

proximidades da fluxômetro imediatamente após a chegada do coelho

era de aproximadamente 20 mR/h. Com este tempo de irradiação ob

servou-se, para as amostras um tm de aproximadamente 10% e um coe

ficiente de variação de aproxinadamente 2% na contagem das radia

ções de 1778,9 keV do 28Al. O coeficiente de variação de contagem

obtido quando da contagem do 198Au foi, entretanto, um pouco alto,

situando-se ao redor de 3%, ser.do que, por ocasião desta detecção,

o tm era quase nulo.

28 O coeficiente de variação de contagem do Al po-
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deria ser diminuido com a diminuição do tr . o que se conseguiria

com automação parcial ou completa do sistema de irradiação, prepa

ro de amostra para contagem e contagem. Poderia ainda ser conse

guido um abaixamento do coeficiente de variação através de um au

mento da taxa de radiação a atingir o detector. através da utiliza 

ção de tempo de irradiação. massa da amostra ou geometrias diferen 

tes: tal entretanto, não seria vantajoso. porque acarretaria dis

torções maiores no espectro em virtude do incremento do tm.

. . - t d 198 O coeficiente de variaçao de con agem o Au p,2_

deria ser diminuído se se utilizasse uma liga com maior teor em ou 

ro. A utilização de maior massa de fluxômetro e/ou maior tempo de 

irradiação, acarretaria o recebimento de dose de radioatividade 

muito elevada pelo operador, sendo que o emprego de tempo de irra

diação maior acarretaria, ainda, em um aumento prejudicial do tm 
quando da detecção da amostra. Um aumento do tempo de contagem 

dos fluxômetros não foi levado a efeito por razões de ordem práti� 

ca. 

Ao se medir a taxa de contagem de amostra com uma 

incerteza de 2% e a do fluxômetro, com uma de 3%, a relação entre 

estas medidas apresentaria um coeficiente de variação de 3,6%. 

O valor k (4.4.2.1.) foi determinado a partir dos 

dados da tabela V, como sendo: 

k = 2370,2669 ± 83,4837. 

Idealmente. k deveria ser constante. Tal nao o

correu em virtude da não homogeneidade perfeita dos fluxômetros. 

da diferença de tm quando das detecções do Al e do Au, da ativida

de induzida no recipiente de irradiação. da absorção diferencial 

de radiações de diferentes energias pelo próprio fluxômetro e pelo 

meio a ser percorrido pela radiação até sua detecção, da variação 

ocorrida na instrumentação e, sobretudo. da aleatoriedade das de-
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sintegrações radioativas. 

5.4.2. Irradiações de padrões. 

Os compostos utilizados, bem como a massa de cada 

um, presente nos padrões mGltiplos, são indicados na tabela VI. 

TABELA VI- Padrões utilizados. 

Elemento 

Cl 

Mn 

K 

Na 

Composto 
empregado 

NH4Cl

Mn0z 

KN03 

NaN03 

Laboratório 

Allied Chemical 
Corporation 

Baker analysed 
reagent 

Merck 

Allied Chemical 
Corporation 

massa do com 
posto (µg)
presente em 
cada padrão 

462,895 

9,965 

2282,935 

15,47 

massa do e
lemento(µg) 
presente em 
cada padrão 

306. 79815

6,29895 

882,87335 

4,18415 

Conforme a metodologia descrita em 4.4.1,sete pa

drões contendo KN03 foram processados. Os resultados obtidos cons 

tam da tabela VII. 

A partir dos dados concernentes as taxas de conta 

gem extrapoladas ao tempo inicial, referentes� energia de 1524keV 

obteve-se um valor médio (Ro) de: 

Ro = 3834,16 ± 55,185 CPM (CV = L95%).

Êsse desvio padrão é devido principalmente a er

ros envolvidos no preparo dos padrões (diferenças de pipetação,s,ê_ 

cagem, contaminações, embalagens utilizadas); é consequência, tam 
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TABELA VII - Dados referentes à análise de padrões.-

Pa..; prat. 
drão util. 

1 o 

2 o 

3 o 

4 o 

5 o 

6 o 

7 o 

R7 1 

Padrão 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

R7 

t taxas de contagens obtidas (CPM)

(min) 1368,4k.eV 1524,7k.eV 1642,0keV 1810. 7k.eV 

46.0 802,6±22,5 ·2645,5±31,7

64,0 827,7±22,3 2702,4±32,2 

78,0 737,5±21,8 2681,0±31,9 

91.5 · 812, 8±21,8 2657,9±31,2

105, 5 807,9±21,2 2553,2±31,1 

118,0 811,3±20,9 2478.2±30,1 

138,0 764,0±14,6 2519,8±21,5· 

158,0 658,2±13,5 

taxas de contagens iniciais (CPM)

1368,4k.eV 1524,7keV 

831. 6±23,4 2760,1±33 r l 

869,5±23,5 2866,7±34,2 

783,1±23,1 2881,0±34,3 

872.2±23,4 2891, 9±34. O 

876,3±23,1 2814,2±34,2 

888,5±22,9 2763,2±33,6 

849.7±16,2 2861.9±24.4 

761, 5±15, 7 

42,5±15,2 81.9±10 

R oK/R N o a

3,319±0,101 

3,297±0,097 

3,679±0,117 

3,316±0,097 

3,211±0,093 

3, 110±0,088 

3,368±0,070 



.49. 

bém. da própria aleatoriedade das desintegrações radioativas. além 

de variações das geometrias de irradiação e de contagem. das absoE_ 

ções das radiações e da instru�entação de medida. O coeficiente de 

variação calculado foi. entretanto. considerado corno baixo, tendo 

em vista a quantidade dos demais êrros envolvidos; deve-se salien

tar que o coeficiente de variação de medida de cada valor (relati

vo ao 42K) era ao redor de 1,2%.

Da observação dos dados referentes ao padrão um, 

que foi detectado com o mesmo tr a ser empregado quando das análi

ses principais� e considerando-se que tais valores se referem à 

prateleira zero. e tempo de irradiação de 30 minutos. pode-se infe 

· rir que as atividades relativas a 38c1 e 561"in não interfer.iram si�

nificantemente nas análises. Isto porque. por ocasião das análi

ses. a prateleira um foi utilizada e tempo de irradiação bem menor

do que 30 minutos foi empregado; além Jisso. os valores CPM/µg nas

condições de análise e os teores aproximados destes elementos en

contrados nas folhas foram.respectivamente. 4,70769 ± 0,21536 CPM/

µg, 1203,53 ± 52,61 CPM/µg, (V. 5.5.) e 8000 ppm e 100 ppm (V. Ta

bela XIV).

Já a atividade devida ao 24Na se mostrou elevada.

a ponto de alterar as análises subsequentes; isto já era esperado, 

desde que se sabia (Merck Index - 1968) que os sais de potássio con 

tém. em geral apreciáveis quantidades de Na como impurezas. 

Desta forma, foi determinada urna relação (s) en

tre as contagens de Na e K relativas ao tempo inicial. Obteve- se 

para a relação R0KIRoNa um valor:

s = 3,318561 ± 0,165889 

Êste valor indica claramente que o sal utilizada

como padrão de potássio poderia intervir seriamente na análise do 

sódio. Este valor foi posteriormente corrigido. visto que se refe 

ria a tempo de irradiação de 30 minutos é a análise de Na e K uti-
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lizou duração de irradiação de 8 horas. Igualmente. a variação 

desta relação com o decaimento radioativo de 24Na e 42K do padrão
24 N 

foi compensad�. A seguir.das contagens relativas a. Na no padrao 

foram subtraídas aquelas devidas à presença de KN□
3 

no mesmo pa -

drão. antes da comparação amostra-padrão. 

5.4.3. Irradiações de amostras isoladas. 

5.4.3.1. Determinações de meias vidas f1sicas. 

Segundo a metodologia descrita em 4.4.3.2 

foram obtidos os dados necessérios para as determinações das meias 

vidas físicas, que são mostracos na tabela VIlL A primeira coluna 

indica os valores de energia relativos aos picos selecionados, cal 

culados conforme 5.3.2. As colunas seguintes mostram as estimat_!. 

vas dos parametros â.e b das respectivas equações de regressa□ li

near. os correspondentes coeficientes de correlação. o numero de 

pares de valores computados. a taxa de contagem extrapolada para o 

tempo inicial e finalmente. os valores das meias vidas físicas cal 

culados. Para efeito de comparação. a tabela VIn:indica, ainda. o 

provável nuclideo emissor com as respectivas energias e meias- vi

das físicas, segundo ADAMS e CAMS (1969). 

Observando-se os dados da tabela vm,peE_ 

cebe-se que os picos estudados, correspondem aos nuclideos indica

dos. Como os valores.!:.• em geral. são altos. pode-se inferir que 

se trata de decaimento dé Único nuclídeo emissor na respectiva fai 

xa de energia. Deve-se salientar. também, que os dados nucleares 

compilados apresentam algumas imprecisões (ADAMS e DAMS - 19$9). 

As discrepâncias entre as meias vidas fí 

sicas compiladas e as calculadas podem ser explicadas. 

42 No caso do K, a taxa de contagens ini-

cial calculada foi de apenas 179,6931 CPM e o intervalo entre 



• 51.

TABELA VIII - Identificação de alguns picos presentes nos espectros 

obtidos. 

energia dados provenientes das regres soes lineares 
calculada 

--
(keV) a b ± sb r n 

616 2,998663 -0,021981 ± 0,000297 -0 .,99982 4 

1145 2,558652 -0,008031± 0,000395: -0., 99520 6 

1293 2,542321 -0,004561 ± 0,000276 -0,99095 7 

1524 2,254532 -0,000253± 0,000180 -□,70329 7 

1642 3,704879 -o, 00839 8 ± O, 000023 -0,99985 6 

1810 3,136526 -0,002053± 0,000102 -0,99473 7 

energia Ro tl/2 ± sTl/2 nuclideo Tl/2 energia 
calculada provável 

(keV) (CPM) (min) (min) (keV) 

616 996,8335 13,69± 0,19 80sr 17,6 617,0 

1145 361.9531 37 ,48 ± 1. 84 38Cl 37,29 2166, 8 *

1293 348,5952 66,00± 4,00 41A 110 1293,6 

1524 179,6931 1191,9± 847,3 42K 751,2 1524,7 

1642 5068,493 35,84± 0,10 38Cl 37,29 1642,0 

1810 1087,742 146,62± 7,31 56Mn 154,8 1810,7 

* duplo escape.
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as medidas foi muito pequeno, comparado com a meia vida física des

te nuclideo, que e de 12,5:Zhoras; isto levou a grande imprecisão 

nas medidas o que e acusado pelo alto desvio padrão obtido e pelo 

baixo coeficiente de correlação observado. Como a taxa de conta-

gens. neste caso. sofreu poucas variações. pode-se concluir que nu

clideos emissores nesta faixa de energia e apresentando meias vidas 

físicas da ordem de minutos, não chegam a interferir significante

mente na taxa de contagem relativa ao 42K. Observando-se a compil�

ção realizada por ADAMS e DAMS (1969), pode-se afirmar com bastante 

exatidão, que a análise do potássio com utilização dêste pico. é r!i 

alizada sob condições favoráveis. no que concerne a interferências

quimicas. 

No caso do 80sr. o valor de Tl/2 foi de

terminado sob condições precárias. Apenas quatro pares de valores 

puderam ser obtidos porque a taxa inicial de contagem 3ra de aproxi 

maciamente 1000 CPM e a meia vida física deste nuclideo é de apenas 

17,6 minutos. Além disso. êste pico se situava em uma região espe� 

tral pouco favorável para a sua detecção. 

No caso do 41A. obteve-se um valor de 

Tl/2 menor do que o real, nao obstante a alta correlação existente 

entre os dados. Isto leva a pressupor a ocorrência de vazamento.d� 

vida à falha da lacração do recipiente de irradiação. que conduziu 
41 a perda de A.

- - 80 Nao foram dadas maiores atençoes ao Br 
41 e ao A desde que tais nuclideos não participaram das análises. Os

demais valores calculados indicaram um processamento adequado de ir 

radiação e contagem e confirmaram as qualidades do equipamento uti

lizado. Foram úteis na identificação dos picos e forneceram infor

mações córretas acerca da origem dos diversos picos conforme pode

se verificar observando-se os valares de energias constantes nas ta 

belas X. XI e XII.
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5.4.3.2. Utilizaçio da energia de radiação de 

846,9keV para a anãlise do Mn. 

As equaçoes de regressa□ linear obtidas 

segundo metodologia descrita em 4.4.3,3. apresentaram as seguintes 

características: 

equaçao 5.3.: ª1 = 4,0620 b = - 0,0020 r = 0,9951 nl 
= 61 1 

-

"

equaçao 5.4.: 
�

= 3,0365 b = - 0,0021 r = 0,9927 n2 = 6 2 2

5.5.: - 4,0608 b = 0,0020 0,9943 5 equaçao ª3 
= - r = n33 3 

o �pr�o do teste t para comparar os 

valores bi mostrou que tais valores são e�tatisticamen�e iguais, ao

nível de 99% de probabilidade. Logo, se b1 é igual a b3, pode� se

inferir que a primeira cóntagem não chegou a influir significant!! 
mente na inclinação da reta representativa" do decaimento radioati- � -

vo do 56Mn, ou seja, a presença de radioisótopos de meias vidas mais
56 curtas que a do Mn e emissores gama de energias próximas a 846,9

keV, não influiu na análise do 56Mn no intervalo de t considerado.r 
A presença de radioisótopos de meias vidas diferentes da do 

56
Mn e

energias semelhantes a 846,9keV pode ser considerada desprezível no 

tocante a interferências químicas, no intervalo de t considerado , 
- r 

desde que 5
1 

é estatísticamente igual a b2 e a possibilidade de e-

xistência de nuclídeos gama emissores na energia de 1810 keV é nula 

(ADAMS e DAMS -1969). 

Não obstante, afim de prevenir interfe -

rências na determinação do Mn em todas as amostras, foi estipulado 

um t de 26 minutos a ser empregado nas análises principais. Istor 27 porque algumas amostras poderiam ter maiores teores de Mg (ou ou

tro nuclídeo interferente), conforme se observou em alguns espec

tros obtidos com t menores, onde o pico de radiação do 27Mg relatir 



vo a energia de 1014,1 keV apareceu com bastante nitidez. Com 

de 26 minutos, a atividade do 27Mg se reduziu a 14.9%, enquanto

as atividades do 56Mn e 38c1 não foram fatores limitantes desta

quisa. 
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t 
r 

que 

PS.§. 

5.4.3.3. Escolha do tempo de irradiação para anã

lise simultinea de Cl, Mn e K. 

O tempo de irradiação que se mostrou ade 

quado para esta análise foi o de 10 minutos, isto porque, por oca

sião da detecção das amostras, os valores de t se situaram entre 9m 
e 15% e as porcentagens de atividades de saturação atingidas pelo 
38c1, 56Mn e 42K foram. respectivamente: 16,959%; 4,378% e 0,918%.

Irradiações com tempos inferiores a 10 

minutos nao seriam recomendadas. pois tal procedimento poderia le

var a uma pior estatística de cantagemi além disso, detecções de 

radioisótopos com constantes ce desintegração superiores à do • 38c1
28 não eram desejadas, (com excessão do Al que seria analisado isola

damente). Por outro lado, irradiações por tempos mais longos, se

guidas de tempos de esfriamento também mais longos, afim de dimi

nuir o t por ocasião da detecção, levariam a uma diminuição da re-m 
lação RCl/RMn, em virtude das meias vidas físicas apresentadas por 

esses isótopos e, ainda, por ser o 56Mn dominante no espectro ! Não 

se procurou melhorar as condições de análise do K, desde que uma 

análise simultânea de Na e K foi posteriormente realizada, com uti

liz.açãa de irradiação de 8 horas. 

5.5. Valores CPM/µg e eficiincia do processo de anilise. 

Os valores CPM/µg calculados. relativos aos elementos a

nalisados, constam da tabela IX, que fornece, ainda, dados úteis P.ê_ 

ra a interpretação dos mesmas. 
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TABELA IX - Valores CPM/µg relativos aos elementos analisados. 

Elemento Tl/2(min) t(min) t (minl* LT(min) t *(%) 
prata- energia

r m leira empreg.ê_ 
utiliz. da ( keV) 

Na 900,0 480 1860 10 6 o 1368,4

K 751,2 480 1860 10 6 o 1524,7

Mn 154,8 10 26 10 12 1 846,9 

Cl 37,, 29 10 26 10 12 1 1642,0 

K 751,2 10 26 10 12 1 1524,7 

Al 2 .. 31 0,5 6 5 10 o 1778, 9

Valores obtidos CPM/µg CV% Elemento 

2785, 9047 ±248,4661 8,92 Na 

15, 35311 ± 1. 37338 7,50 K 

1203,5353 ± 52,6101 4,47 Mn 

4,70769 ± 0,21536 4,57 Cl 

0,2359789± 0,0176192 7,46 K 

129,0499 ± 12,4765 9,66 Al 

* valor aproximado

Tais valores apresentam uma variação que é devida 

principalmente à variabilidade do fluxo neutrônico e à aleatorieda

de das desintegrações radioativas, tendo em vista que o erro envol

vido no preparo dos padrões é de apenas 1,95% (V. 5.4.2.). Esta 

afirmativa é confirmada quando se nota que os coeficientes de va

riação relativos a Mn e Cl e os relativos a Na e K submetidos a ir

radiações de 480 minutos,são semelhantes entre si, desde que o 

fluxo neutrônico, nestes casos, .é o mesmo, porque se trataram de a� 

nálises simultâneas. 
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Estes valores podem vir a serem Úteis em pesqui

sas futuras.desde que indicam a sensibilidade do método. Assim. to 

mando-se como exemplo o Mn e calculando-se a massa necessária para 

induzir 100 contagens (10 CPM). chega-se à conclusão que a 0,008µg 

de Mn corresponde, nas condições de irradiação e detecção descri tas, 

uma atividade induzida que pode ser detectada com um coeficiente de 

variação ao redor de 10% (CHASE e RABINOWITZ -1968). 

-9 � Esta quantidade (8xl0 g) se relaciona as condi-

çoes acima; entretanto, pode ser bem menor quando se consideram te� 

pos de irradiação de contagem, e de esfriamento diferentes, bem co

mo utilização de prateleira zero. 

Raciocinio análogo poderia ser desenvolvido com 

relação aos demais elementos constantes da tabela IX. 

A eficiência do processo de análise foi calculada 

conforme 4.5.4. como sendo: 

4, 383 ± O, 192%

Este valor é aproximado, desde que os dados nucle 

ares utilizados para seu cálculo apresentam incertezas (ADAMS e 

DAMS -1969) e. principalmente, a intensidade média real do fluxo neu 

trônico não era conhecida. O desvio padrão acima pode ser conside

rado menor do que o desvio padrão real, desde que foi calculado a 

partir da premissa de que o fluxo neutrônico era constante. 

Este valor indica a eficiência do processo analí

tico utilizado, bem como uma idéia da eficiência absoluta de conta

gem. Pode, igualmente ser extrapolado a outras condições de análi

se, a partir dos dados da tabela IX,; raciocínio análogo poderia ser 

desenvolvido com relação aos demais elementos constantes da tabela. 
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5.6. Anãlises e avaliações 

5.6.l. Discussão dos espectros. 

5.6.1.1. Espectro relativo ã tabela X e figura l. 

Nêste espectro, notou-se os principais pi 

cos sao devidos ao 28Al, 38c1, SôMn, 52
v, 

49ca, 80sr e 27Mg.

A determinação de V. por processo nao 

destrutivo. mostrou ser bem viável, desde que o pico relativo a 

1434,4 keV apresentou boas condições de medida e a possibilidade de 
- 52 55 � 

interferencias nucleares a partir de Cr e Mn e pequena, pois

tais nuclÍdeos ocorrem, em plantas, em baixas concentrações {V. Ta

bela II). As condições de detecção do 52v seriam melhores ainda,

se se ut�lizasse um tempo de irradiação maior, escolhido 

o critério empregado em 5.4.3.3.

conforme 

As determinações de Cl, Mn, Ca, Mg e Sr, 

nas condições citadas, poderiam ser realizadas, porem com resultados 

inferiores aos obtidos com tempos de irradiação e esfriamento mais 

longos, já que as meias vidas dos radiois6topos utilizados nessa 

análise eram superiores a 5 minutos. 

5.6.l.2. Espectro relativo ã tabela XI e figura 2. 

Nêste espectro, os principais picos sao 

devidos a 56Mn, 38c1. 42K, 80sr. llSmin. 49ca, 27Mg e 41A.

Percebe-se que, par meio de análise simi-

lar à realizada para determinação de Mn, C1 e K, poderiam ter 

detectados ainda, o 80sr. o 49ca e o 27Mg, a fim de se obter,

sido 

numa 

Única análise não destrutiva, as determinações de Mn. Cl. K, Br, Ca 

e Mg. 

Entretanto, para a dosagem de Br, Ca e Mg 
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via detecção de seus isótopos 80sr. 49ca e 27Mg. tempos de irradia

çao e esfriamento menores. seriam mais adequados, já que as suas 

meias vidas físicas são 17,61 8,8 e S,45 minutos. respectivamente. 

Para a análise do Ca. poder-se-ia. ainda 

utilizar o pico de energia de 3083 keV. a fim de se obter melhores 

condições de contagem (FILSY et alii-1970). Para a análise do Sr. 

via detecção do 80sr. a energia utilizada deveria ser a de 617 keV.

já que, no pico de radiação de 511 keV, a possibilidade de interfe

r�ncias i grande (EHMANN-1970)1 a análise de Br, entretanto, � fei 
- 82 ta, usualmente. a partir da detecçao de Br (HALLER et alii-1968;

CASTRO e SCHMITT-19621 FOURCY et alii-1967) a fim de se obter me1ho 

res resultados analíticos. 

Os elementos A e In. nao foram aqui disc� 

tidos porque se observaram os seus respectivos picos em apenas _al.:_ 

guns espectros. Isto leva a concluir que ambos nao sao constituin 

tes das folhas. mas sim constituintes do ar (V. 5.1.2.) ou de impu

rezas. 

5.6.1.3. Espectro relativo ã tabela XII e figura 3 

Neste espectro. verificou-se que os picos 

principais sao devidos ao 82sr. 14ºLa, 24Na e 42K.

Desta forma, verificou-se que, com a uti

lização da análise por ativação nao destrutiva nestas condições, a

penas quatro elementos poderiam ser determinados. Isto porque a al 

ta atividade relativa ao 82Br impede a detecção de radiações pro

vindas de outros radionuclideos,em menor intensidade. 

A fim de que outros elementos pudessemser 

determinados, recomendar-se-ia a utilização de análises destrutivas 

para que as diversas atividades induzidas. pudessem ser detectadas

convenientemente. 
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TABELA X - Espectro 1 - Dados provenientes do espectro 1, obtido 

Energia 
calculada 

(keV) 

510, 7 

616 

757,7 

846,8 

1014, 11 

1145,0 

1434,21 

1642,01 

1778, 2 

1810 

2060,7 

2112 

2167,0 

nas seguintes condições: massa da amostra = 40 mg; ti=

0,5 min; tr= 6,0 min; tm :9%; t1 = 5 min; prat.o.

Taxa de contagem Nuclideo Energia 
provável 

(CPM) (keV) 08S. 

235,030 ± 32 • 41 S+ 511 

121,07 ± 32,6384 80sr 617 * 

257,456 ± 27. 0296 28Al 1778,2 duplo escape 

879,977 ± 42. 3052 56Mn 846,9 possível con-
tribuição do 
27M g.

122,313± 24,8076 27Mcr 1014,1 possível con-
tribuição do 
101M o.

203,233± 26,3762 38Cl 2166,8 duplo escape 

226,955± 28,523 52v 1434,4 

667,389± 28,9385 35Cl 1642,0 

2309,59 ± 42,0656 28Al 1778,9 

103,067± 16,0583 56Mn 1510, 7 

114,861± 12,6126 49Ca 3083 duplo escape 

49,051± 10,2241 56M 2112, 8 possível con-
tribuição da 
116mrn 

603,073± 22,3165 35Cl 2166,8 

* A interfer�ncia do 190os, neste pico i negligível, dadas as carac
- 189 - -

teristicas nucleares do Os para irradiaçao neutronica.
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TABELA XI- Espectro 2 - Dados provenientes do espectro 2. obtido 

nas seguintes condições: massa da amostra = 40 mg; t. = 

J. 

Energia Taxa de contagem 
calc.(keV) (CPM) 

417,2 50,281 ±20,321 

510,699 409,085 ±29,9194 

616,824 260,07 ±32,571 

621,418 40., 085 ± 15,274 

788.842 65,8512±20,4881 

846,476 4525,07 ±42., 4659 

1014,08 100, 33 ± 18, 8914 

1096,86 130. 564 ± 19,1592

1145,11 529,192 ±21,7271 

1293, 15 168,874 ± 21. 5836 

1524, 29 226,855 ± 18, 3402 

1642, 15 1894, 36 ± 28, 7095 

1655, 66 141, 124 ± 16, 13 

1810,13 470,377 ±19,5573 

2062,01 83,039 ± 9,4822 

2112. 66 201, 28 ± 11. 2581 

2167,05 1556., 42 ± 26, 0437 

Nuclideo 
provável 

1161Tlin

a+ 

80sr
38Cl
56Mn
56Mn

42K
38Gl
38Cl
56Mn
49Ca
56Mn

Energia 
(keV) 

417 

511., 0 

617,0 

1642,0 

1810,7 

846,9 

1014,1 

1097, 1 

2166,8 

1293,6 

1524, 7 

1642,0 

2166,8 

1810, 7 

3083 

2112, 8 

2166,8 

OBS. 

duplo escapeº 

duplo escape. 

interferência 
desprezível do 
2 7Mg (V. 5. 4.3. 3)

possível inter
ferência do 
101Mo. 
* 

duplo escape. 

possível 
ferência 
116min.

inter
do 

simples escape. 

duplo escape. 

possível 
ferência 
116mI n.

inter
do 

* O 59Fe não pode ser considerado como interferente significativo -
por que o 58Fe apresenta más características nucleares para rea
ção (n,y) com 10 minutos de irradiação.
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TABELA XII - Espectro 3 - Dados provenientes do espectro 3, obtido 

nas seguintes condições: massa da amostra = 40mg; t. i= 

8 horas; t = 59,4 h; t : 6%1 t = 10 min; prat.o. r m 1 

Energia cal- Taxa de Conta Nuclideo Energia 

culada (keV) gem provável (keV) 08S. 

312,697 132,677 ± 20,9771 42K 312,9 

328,59 106,608 ± 20,0491 140La 328,6 

486,998 111,375 ± 16,8169 140La 486,8 

502,624 59,4407± 15,8689 42K 1524,7 duplo esca-
pe. 

554,171 1047, 11 ± 20,5854 82Br 554,3 

618,947 533,343 ± 16,7872 82Br 619, O 

698,231 299,232 ± 13, 4048 82Br 698,3 

776,381 720,897 ± 17,0556 82Br 776,6 

815,568 30,1262± 11.159 140La 815,5 

827,589 216,867 ± 12,668 82Br 827,8 

1043, 77 168,382 ± 12,235 82Br 1043,9 

1317,3 108,434 ± 10, 9497 82Br 1317,2 

1368,26 81, 6545± 8,99243 24Na 1368,4 

1474,15 60,231 ± 18,4169 82Br 1474,7 

1524,48 924,671 ± 17,3162 42K 1524,7 

1595, 9 51,2245± 4,5561 140La 1595,4 
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5.6.2. Precisão das anãlises 

A tabela abaixo indica os coeficientes de varia -

çao obtidos a partir de metodologia descrita em 4 .7., relativos a 

cada análise realizada. Fornece, ainda, os teores aproximados dos 

elementos em estudo, nas folhas. obtidos conforme 4. 4 .1.4. 

TABELA XIII. Precisão das Análises. 

análise realizada elemento teor apro- CV(%) 
analizado ximado 

energia utilizada(keV) tempo de irrad. 
(min.) (ppm) 

846,9 10 1.12 

181□.7 10 Mn 100 3,92 

2112. 8 10 4 . 56 

1642. □ 10 Cl 8x103 
6,34

2166,8 10 4,92 

1524,7 10 
K 

2,3xl□
4

1,79 

1524,7 480 1,96 

1778, 9 o.s Al 2xlo3
6,20 

Da observação dos dados da tabela XIII. pode-se nE_ 

tar que a precisão das análises foi boa, tendo em vista, ainda, que 

se tratava de análise não destrutiva. Pode-se dizer que a homogei

nização das amostras foi satisfatória considerando-se, principalme� 

te o baixo coeficiente de variação de análise do Mn com utilização

da radiação de 846,9 keV. 

Esta análise conduziu aos resultados mais favorá-
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nante no espectro e o pico correspondente a 846,9 keV e o seu 
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domi

pi-

co mais expressivo. Este coeficiente de variação foi menor do que os 

observados por TRAVESI e LEE (1967) quando da análise de Mn em ar

roz, (onde este elemento ocorria em teores entre 6 e 45 ppm)com se

paração radioquímica. A utilização das energias de 1810 keV ou de 

2113 keV para esta mesma determinação resultou em análises menospr� 

cisas, não obstante estas serem satisfatórias, já que FOURCY et alii 

(1967) encontraram êrros analíticos de 4% quando da determinação de 

Mn em produtos vegetais contendo aproximadamente 60ppm deste elemen 

to. Deve-se ser novamente frisado que as energias de 1810,7 keV e 

2112,8 keV apresentam características favoráveis de medida e que a 

possibilidade de ocorrência de interferentes químicos em determina

ções utilizando estas energias e remota (ADAMS e OAMS-1969). 

A análise do Cl se mostrou mais favorável quando a 

energia de 2166,8 keV foi utilizada. Isto já era esperado, desde 

que as energias de 1642,0 keV e 2166,8 keV sao emitidas em cascata, 

e a de 2166,8 keV apresenta em geral, melhores condições de detec -

çao. Entretanto, para utilização desta energia, o fundo de escala

do espectrómetro, precisa ser superior a êste valor, o que, em ge

ral, nao e desejável. 

O relativamente alto coeficiente de vari�ção refe 

rente ao Al pode ser devido às variações das condições de irradiação 

e de contagem entre amostra e comparador, já que os fluxômetros a

presentavam geometria física muito diferente da das amostras. 

A análise do K com utilização de irradiação curta 

se mostrou mais favorável do que a utilizando irradiações de 8 h. 

Isto não era esperado, já que as condições de detecção eram melho

res quando da contagem de materiais submetidos a irradiações de 8 h: 

os coeficientes de variação associados a uma Única determinação de 

K foram de aproximadamente 2,8% e 10% quando se utilizava análise -

empregando irradiação de duração 8 h e 10 min, respectivamente. 
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Os resultados �btidos quando da utilização de ir

radiação curta provieram de reduzido número de repetições.desde que 
42 . . , 

a taxa de contagem relativa ao · K era baixa. relativamente as de-

mais. Resultados diversos poderiam ser obtidos se se utilizassem -

mais repetições. 

As falhas em precisão observadas quando das �iáli

ses de K com utilização de irradiação longa podem ter sido devidas 

a perdas de K, durante o processamento analítico, para que não che

garam a invalidar esta análise porque o teor de K nas folhas era ao 

redor de 2%. 

Entretanto. a 5nálise do Na _foi seriamente influen 

ciada pelos fenomenos que afetaram a análise do K com utilização de 

irradiação de 8 h. desde que estas determinações foram simult;neas, 

e o teor de Na calculado como a média entre estas sete medidas. foi 

de 34,096 ppm. O coeficiente d3 variação observado nestas análises 

foi de 32,7%, 

HALLER et alii (1968) observaram, igualmente, alto 

coeficiente de variação de análise para Br, Rb, Na e K, comentando, 

que estas variações possivelme�te ocorriam em virtude de êstes ele

mentos estarem usualmente em ur.a forma altamente movel, sendo. en

tão muito influenciados pelo processamento analítico. Também 'TRA

VES! e LEE (1967) obtiveram coeficientes de variação de análise re

lativamente altos (ao redor de 10%) quando da análise de Na em se

mentes de arroz, que apresentavam teores dêste elemento compreend.!, 

dos entre 12 e 40 ppm. 

5.6.3. Anãlises de variância. 

A tabela XIV indica as análises de variância reali 

zadas. relativamente a Mn. Cl, K e Al. fornecendo, ainda, os teores 

médios desses elementos entre todas as amostras e seus respectivos 

coeficientes de variação. A analise de variância relativa a Na não 
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TABELA XIV - Anál::..ses de 
. -

variancia. 

K m= 2,047% CV = 14. 17% 

Causa de variação GL SQ QM F 

Blocos 4 1.34009 0,33502 3,9784 *

Tratamentos 5 0,89276 0,17855 2.1203 

Resíduo 20 1.68437 0.08421 

Total 29 3, 91722 

Al - m= 1605,51 ppm CV = 40.26% 

Causa de variação GL SQ QM F 

Blocos 4 3090858 772714 1.7571 

Tratamentos 5 990661 198132 0,4505 

Resíduo 19 8355746 439776 

Total 28 12372260 

Mn - m= 124,47 ppm CV = 15,04% 

Causa de variação GL SQ QM F 

Blocos 4 5337,8604 1334,4651 3,6192 *

Tratamentos 5 2738,5137 547,7027 1,4854 

Resíduo 19 7005,7192 368,7221 

Total 28 15082, 0933 

Cl - m= O, 6894% CV = 30.48% 

Causa de variação GL SQ QM F 

Blocos 4 0,51861 0,12965 2,7890 

Tratamentos 5 0,35292 o.o7o58 1,5184 

Res:fdu.o 19 0,88324 0,04649 

Total 28 1, 75478 
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consta desta tabela, porque a determinação deste elemento na□ apre

sentou precisão adequada - (V. 5.6.2.). 

Os dados relativos a K foram os provenientes da a

nálise de K com irradiação de 8 h e os referentes a Mn e Cl, foram 

obtidos a partir das análises baseadas nas energias de 846,9 keV e 

2166,8 keV, respectivamente. Notou-se que outros tipos de análise 

constantes em 4.6.2., também poderiam ser utilizados, com resulta

dos semelhantes. 

Observando-se os dados constantes na tabela XIV, 

verifica-se que os coeficient.es de variação associados a K e Mn po 

dem ser considerado médios, desde que se trata de experimento de 

campo. Já o relativo ao Cl está um pouco alto, enquanto que o rela 

tiva ao Al pode ser considerado extremamente alto (GOMES,1970), re

fletindo uma amostragem inadequada, desde qüe a determinação do Al 

foi realizada com precisão razoável (V. 5.6.2.). Esta amostragem. 

inadequada conduz a um valor F menor do que um, relativo ao·A1. 

Da observação dos valores F,não se pode concluir 

que os herbicidas chegaram a influir significantemente nos teores 

dos elementos estudados, nas folhas, desde que todos os valores de 

F apresentaram-se bem menores do que o indicativo de significância 

ao nível de 95% de probabilidade. 

O efeito de blocos contribuiu, entretanto, para 

que houvesse uma variação significativa, ao nível de 95% de probabi 

lidada, nos teores de K e Mn das folhass a teste,!, porém, .na□ foi 

empregado, pois levaria a conclusões que não constavam dos objeti

vos desta pesquisa. 
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6 & CONCLUSÕES. 

O método nao destrutivo da análise por ativação neutrônica, em 

folhas de feijão mostrou-se eficiente, principalmente quando da anã 

lise de Mn, Cl, K e Al. Verificou-se, também que existem boas pos

sibilidades para aplicação desta técnica analítica para determina

çoes não destrutivas de V, Ca, Na, Mg, Br e La no material estudado. 

O caráter não destrutivo foi mais evidenciado quando as análi

ses utilizaram tempos de irradiação inferiores a 30 minutos. Quando 

se empregaram irradiações de 8 h, notou-se uma forte interferência 
82 . . - r do Br, que preJudicou a detecçao de outros nuclideos presentes no 

espectro e apresentando atividades menores. No caso de análise mul 

tielementar de folhas de feijão utilizendo irradiações longas reco

menda-se, portanto, a utilização de técnicas de separaçao radioquí 

micas; visando isolar on interferentes químicos e possibilitando a 

determinação de um número maior de elementos, com resultados analí

ticos superiores. 

A análise estatística revelou que o efeito de blocos influen

ciou significativamente, ao nível de 95% de probabilidade, nos teo

res de Mn e K das folhas. O efeito dos tratamentos foi estatística 

mente não significante, ao nível de 95% de probabilidade. 

A metodologia de coleta e preparo das amostras é tão importan

te como a da irradiação e detecção� O processamento analítico deve 

ser conduzido de tal forma que se evitem perdas de elementos, pri.!J. 

cipalmente os mais voláteis. 

A análise por ativação, apesar de suas características analiti 

cas favoráveis, não deve ser considerada superior às demais técni

cas de análise, mas sim, complementar a estas. Sua utilização é r� 

comandada após terem sido ponderados os diversos fatores analíticos 

e econômicos envolvidos. Deve-se salientar que, nêste trabalh�,foi 

conseguida uma velocidade de análise superior a 20 amostras por dia 
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para as análises utilizando irradiações de 8 horas e de 30segundos. 

Finalmente, verificou-se que, para análise de elementos a par

tir da detecção de nuclideos apresentando meias vidas físicas supe

riores a 10 horas, é possivel realizar-se no .Instituto de Energia A 

tômica apenas as irradiações, sendo o preparo de amostras e padrões. 

separações radioquimicas e detecção , efetuados nos laboratórios do 

Centro de Energia Nuclear na Agricultura - CENA. 



7. RESUMO.

• 69.

A análise por ativação neutrônica não destrutiva nao tem sido 

empregada no Brasil. em pesquisas agronômicas. apesar de suas inúme 

ras características analíticas favoráveis. Tendo em vista as am

plas possibilidades que oferece e sua crescente utilização neste cam 

po. procurou-se, com este trabalho. mostrar a viabilidade do uso 

desta técnica de análise em tecidos vegetais. 

Para isto, foram determinados os teores de Al, Mn, Cl, Na e K 

em folhas de Phaseolus vulgaris L. A metodologia de preparo de a

mostras e padrões. as condições de irradiação e detecção, e as pos

sibilidades de ocorrincia de interferincias nucleares foram discuti 

das. Diferentes análises visando mesma determinação foram compara

das. O emprego desta técnica de análise para determinações de ou

tros elementos de interisse agronômico foi comentado. 

A análise por ativação neutrônica nao destrutiva de Al. Mn. Cl 

e K mostrou-se viável nas condições desta pesquisa, tendo em vista 

as precisões e sensibilidades analíticas obtidas. 

Como aplicação desta técnica, verificou-se que o emprego de 

herbicidas em feijpeiros não levava a uma alteração nos teores da

queles elementos nas folhas. 



8. SUMMARY.

.7□•

The non-destructive neutron activation analysis has not yet 

been used in agricultural research. in Brazil. in spite of pre

senting many favourable analytical cnaracteristics. The present 

work indicates the use of this analytical technique in plant tis

sues under Brazilian conditions, taking into consideration the ad

vantages offered and the increasing utilization of this kind of 

analysis. 

Therefore, Al, Mn, Cl, Na and K contents in leaves of Pha

seolus vulgaris L. bave been determined. Th� methodology of sam

ples and standards preparation, the irradiation and detection con 

ditions and the possibilities of the occurrence of nuclear inter

ferences are discússed. Sarne content determination was madeusing 

different analyticál conditions for comparison purposes. The use 

of this technique for the determination of other elements of agri 

cultural interest are also commented. 

Considering the accuracy and sensitivity obtained under above 

research conditions, the feasibility of the non-destructive neutron 

activation analysis of Al, Mn, Cl and K has been proved. 

The above technique has been used to prove that the use of 

herbicidas on beans, under field conditions. has not produced any 

modification in the contents of those elements in the leaves. 
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