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1. INTRODUGKO

Dentre os radioisOtopos tragadores uti-
lizados em pesquisas agronomicas, tem-se destacado o elevado
nimero de trabalhos com 32P em relacao ao °*H, '*C, %2Na, 3¥%p,
355, 3¢c1, “2g, “Sca, S'cr, S“Mn, 5°Fe, %°Co, ®52zn, 75se, 8¢RDb
e 13171, Isto devido ao seu importante papel, quer na nutri-

cao de plantas quer na de animais.

Apesar do grande numero de trabalhos so
bre fosforo nesta area, na maior parte das vezes a detecgao é
executada como auxilio do tradicional detector Geiger-Muller,
de janela fina; e amostra em plancheta. A sensibilidade des
te método de detecgao, definida como atividade igual a radia
cao de fundo, pode atingir 67,6 picocuries por milimetro (com
erro de 1%) com tempo total de deteccao de 1.000 minutos e
amostra de 2 ml em plancheta colocada a 1 cm da janela do de-

tector.
Atualmente vem—-se desenvolvendo o uso

conjunto do efeito Cerenkov e sistema cintilador liguido para
detecgao de radioisOtopos emissores de particulas beta de al-
ta energia (3?P, “?K, °®Rb e outros), onde a sensibilidade po
de atingir 2,2 picocuries por mililitro (com erro de 1%) com
tempo total de detecgao de 1.000 minutos. Esta maior sensi-
bilidade deve-se ao fato de se poder detectar com alta efi-
ciéncia (aproximadamente 30%) um volume de amostras de até
24 ml, com radiacao de fundo semelhante ao do detector Gei-
ger-Muller. Disto resulta, que detectando 3*2?P pelo efeito
Cerenkov, pode-se realizar experimentos com menores ativida-
des e por periodos de tempo maiores. Além disso, o efeito
Cerenkov se presta quase que exclusivamente para detecgao de
®2p, nao detectando os emissores de particulas beta de baixa
energia (%®H, '%c, 3*3p, 355, "5Ca) e com baixa eficiéncia para
os emissores de raios gama (?2?Na, °!Cr, *“Mn, 5°Fe, ®%Co, ¢°2zn,
75Se), permitindo a realizagéo de trabalhos com dupla marca-
cao e detecgao do 3?P com nula ou baixa interferéncia desses

outros radioisotopos.
A avaliagido da radioatividade de *?P pe

lo efeito Cerenkov & relativamente simples, mas ha necessida-

de de se determinar a eficiéncia de detecgao para cada amos-—
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tra, devido a ocorréncia de "quenching" de cor (principalmen
te quando se trabalha com extratos de solos), responsavel pe-
la diminuigao de eficiéncia. Isto pode ser feito pelos méto
dos de padronizagao interna, relagao de canais, padronizagao
externa e padronizacgao externa por relagao de canais, normal-
mente utilizados na metodologia de detecgao por cintilagao 11

qguida.
O sistema cintilador liquido atualmente

disponivel em uso no Centro de Energia Nuclear na Agricultura
nao dispoe de fonte externa, e desse modo, somente & possivel
emprego dos dois primeiros métodos. Devido as desvantagens
apresentadas, principalmente quanto a nao reutilizagéo<kiamo§
tra (1° método) e incertezas estatiIsticas para amostras de bai
xa atividade ou alto grau de "quenching" (29 método), ha a ne
cessidade de se estudar a adaptagao e o uso de uma fonte ex-
terna pama o sistema cintilador liquido, permitindo a técnica
do 3?9 método (padronizagao por fonte externa), com conseguen-
te eliminagao das desvantagens apresentadas pelos dois méto-

dos anteriores.
Para facilidade de apresentacao do tra-

balho, as caracteristicas principais dos radioisdtopos cita-

dos, encontram-se no Apéndice IT.



2. OBJETIVO

Apesar de ser relativamente simples a
determinagao da radioatividade de 3?P pelo método do efeito Ce
renkov, normalmente'hé a necessidade de se avaliar a eficién-
cia de deteccgao, principalmente quando se trabalha com solu-

¢Oes coloridas. B -
A avaliacao da eficiéncia de detecgao

pode ser feita por quatro métodos: padronizagao interna, re-
lagao de canais, padronizagao externa e padronizagao externa

por relacao de canais, descritos no Apéndice I.

Estes métodos sao amplamente utilizados
em detecgdo por cintilacdao liquida, principalmente para *H e
1%C; neste caso CHASE & RABINOWITZ (1968), HAYES (1956), HEN-
DEE et all<ii (1972), HERBERG (1963), HIGASHIMURA et alliz
(1962), PARMENTIER & TEN HAAF (1969), RAPKIN (1964), ROGERS &
MORAN (1968), STUBBS (1973) e WANG & WILLIS (1965) trazemmais
detalhes e aplicagoes do primeiro método, enquanto que BAILLIE
(1960), BECKMAN INSTRUMENTS INCORPORATION (1974), BUSH (1963),
BUSH (1964), CHASE & RABINOWITZ (1968), HANSEN & CARROL (1871),
IWAKURA & KASIDA (1965), NUCLEAR CHICAGO CORPORATION (1965),
PARMENTIER & TEN HAAF (1969), PENG (1969), RAPKIN (1964), RAP-
KIN (1970), ROGERS & MORAN (1968), STUBBS (1973) e WANG &
WILLIS (1965) se referem ao segundo método, CARR & PARBONS
(1965), CHASE & RABINOWITZ (1968), PARMENTIER & TEN HAAF (1969),
RAPKIN (1970), ROGERS & MORAN (1968), STUBBS (1973) e WANG &
WILLIS (1965) ao terceiro método, e finalmente BECKMAN INS-
TRUMENTS INCORPORATION (1974), BUSH (1968), DAVIES & HALL
(1966), HANSEN & CARROL (1971), HETENYI Jr. & REYNOLDS (1967),
PARMENTIER & TEN HAAF (1969), RAPKIN (1970), SADLER & BETTANY.
(1971), SHEPPARD & MARLOW (1971), STUBBS (1973) e WANG & WILLIS
(1965) ao quarto metodo.

A determinacao de eficiéncia de detec-
cao pelo efeito Cerenkov ainda estad sendo estudada, com exces
sdo do 19 método, devido a sua simplicidade experimental, ape
sar de suas desvantagens. Assim, FLRICK & PARKFER (1968) e
PARKER & ELRICK (1970) discutem o método padronizagao interna,

enquanto que o 29 método (relagcao de canais) & abordado por
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ELRICK & PARKER (1968), JOHNSON (1969), KAMP & BLANCHARD (1971),
MOIR (1971), PARKER & ELRICK (1970) e WIEBE, NOUJAIM & EDISS
(1971), o de padronizagao externa, por BROWNELL &LAchLI'(JQGQL
ELRICK & PARKER (1968), MOIR (18971), PARKER & ELRICK (1970)

e WHITE & ELLIS (1968) e finalmente o de padronizacao externa
por relacao de canais, por KAMP & BLANCHARD (1971).

Em nosso meio, tem-se utilizado os méto
dos de padronizacao interna (KOGAN, 1971; NASCIMENTO, 1971;
NASCIMENTO, 1972 e LOBAO, 1973) e relacao de canais (NASCIMEN-

TO, 1972).
Atualmente, os sistemas cintiladores ;i

quidos (utilizados para a medida da radioatividade pelo efei-
to Cerenkov) vem equipados com fontes radioativas emissoras
de raios gama de baixa energia (2%'Am, !33Ba e !37Cs). Tem-
se preferido estas fontes de raios gama de baixa energia devi
do a facilidade de blindagens e de nao aumentar o nivel da
radiagao de fundo, permitindo o trabalho com amostras de bai-

xa atividade.
Poderia se pensar em usar tais fontes

radioativas também como padrdes externos para o efeito Ceren-
kov, mas devido a existéncia de limiar, as citadas fontes tor
nam-se inoperantes, pois produzem fotoelétrons e elétron-Comp
ton de baixa energia, com baixa ou nula eficiéncia de detec-
cao. A instalagao de fontes mais intensas destes radioisoto
pos trariam problema de blindagem e aumento da radiagéockafug
do guando o sistema detector for usado para cintilac¢ao liqui-

da.
Alguns aparelhos mais antigos tem o

226Ra como padrao externo, emissor de raios gama de alta ener-
gia, sendo possivel uséa-lo para a determinacao da eficiéncia
de contagem pelo efeito Cerenkov. A falta de detalhes nes-
tes trabalhos de pesquisa publicados a respeito nao permitem
fazer conjecturas sobre blindagem e aumento da radiagao de fun

do.
O sistema cintilador ligquido em uso no

Centro de Energia Nuclear na Agricultura, fabricado em 1962
pela Nuclear Chicago (modelo 724), empregado na medida da ra-
dioatividade de 3?P em solucgdes aquosas pelo efeito Cerenkov,

nao possui fonte externa e normalmente tem-se utilizado o mé-



todo de padronizagao interna e relagao de canais.

Devido as desvantagens apresentadas por
estes métodos, e a ocorréncia frequente de amostras de baixa
atividade, &€ objetivo deste trabalho estudar a possibilidade
de utilizacao de uma fonte externa para este aparelho para a
determinagéo de eficiéncia de 32?P em amostras aguosas, e em

particular, em extratos de solo.



3. FUNDAMENTOS DO EFEITO CERENKOV
3.1. Conceitos basicos

Diversos autores, entre os quais MARSHALL
(1952), JELLEY (1953, 1958), HUTCHINSON (1960) e MOYER (1962),
descrevem compreensivamente o efeito Cerenkov. Aqui sera
apresentado apenas um resumo a fim de possibilitar o entendi-

mento e o uso desta técnica.

A descoberta deste efeito deve-se ao
* - - .
cientista russo Cerenkov , sendo que a interpretacao teorica

* %
foi desenvolvida por seus compatriotas Frank & Tamm . Se-

gundo KAISER (1974), ja em 1888, o britanico Heaviside*** fa-
zia previsoes tebricas a respeito, e sugere no seu trabalho,
a mudanca de efeito Cerenkov para efeito Heaviside, enquan-
to que JELLEY (1974) propoe efeito Heaviside-Mallet, em home-
nagem ao cientista franceés Mallet****, cujos trabalhos experi
mentais a respeito do assunto datam de 1926 a 1929. Sendo
recente esta discussao sobre a denominagao do efeito, sera con

servado no presente trabalho o nome tradicional.

Quando uma particula carregada passa
através de um meio dielétrico, pode, ao longo de seu percurso,
produzir uma polarizagao eletrodnica. Imediatamente apds a
sua passagem, as moléculas retornam aos seus estddos normais
com a emissao de ondas eletromagnéticas. Note-se que quando
a particula passa por um meio qualquer, a sua velocidade v nao

se altera, a nao ser por perdas devido a ionizacgoOes e colisoes.

*CERENKOV, P.A. - Dokl. Akad. Nauwk. SSSR, 2:451, 1934.

*CERENKOV, P.A. - Phys. Rev., 52:378, 1937.
**FRANK, I.M. & TAMM, I.Y.- Dokl. Akad. Nauk. SSSE, 14:109,
1937.
**HEAVISIDE, O. - The Electrician, 83:november 23, 1888.
****MALLET, L. - C.R. Hebd. Séanc. Acad. Seci. Paris, 183 :

274, 1926.
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A radiacao emitida propagara com velo-
cidade de fase c¢/n = c', onde ¢ & a velocidade da luz no va-
cuo, n o indice de refracao do meio, e c' a velocidade da luz
no meio. Quando v _< c', as radiagoes eletromagnéticas emiti-
das pelas moleculas individuais interferirao destrutivamente,
e quando v > c', ou seja, gquando a velocidade da particulé
carregada for maior que a da luz no meio, havera uma certa di
recao na qual as frentes de onda interferirao construtivamen-
te. O pulso de luz resultante & conhecido- como radiagao Ce-
renkov e & andalogo a onda de choque causada por um aviao su-
per-sonico ou barco com velocidade maior que a da agua. A Fi

gura 1 representa esquematicamente o efeito Cerenkov.

Fig. 1 =~ Representacgao esquematica do efeito Cerenkov, onde v
simboliza a velocidade da particula carregada, c' a
velocidade da luz no meio (<v) e s éngulo entre a

trajetdoria da particula e a frente de ondas.
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Em resumo, o efeito Cerenkov ocorre quan
do a velocidade da particula carregada em um meio for maior

que a velocidade da luz nagquele meio, ou seja,

v > ¢! ... (1)
C". > 1 ee. (2)
ven
— > 1 e (3)
ou simplesmente: B.-n > 1
onde:
g = v_ _ _velocidade da particula carregada
T ¢ velocidade da luz no vacuo

3.2. Limiar para ocorrencia do efeito Cerenkov

Para agua, o indice de refracgao e
aproximadamente 1,332 e portanto a velocidade da particula car
regada devera ser maior que 2,268-10'° cm/s (B = 0,7508) para

produzir o efeito Cerenkov.

Através da mecanica relativistica, pode
se relacionar a velocidade da particula carregada com a sua

energia cinética.

1
T=mc? |———— -1 .. 24)
o
Ul—sz 3
onde:
moc2 = a massa de repouso da particula carregada.
T = energia cinética da particula.

e portanto, para o:=eléetron (radiagao beta) produzir o efeito
Cerenkov tera que ter energia cinética maior que 0,263 MeV;
para um prbdton, 482,3 MeV e para uma particula alfa,1915,5 MeV,

considerando-se que as massas de repouso dessas particula se-



jam 0,511 MeV, 938,41 MeV e 3727,12 MeV, respectivamente.

A partir da figura 1 e equagao 4, pode-
se estabelecer a equagéo 5, basica em estudos de determinagéo

de velocidade (ou energia) de particulas aceleradas.

[ 1 —-=1/2
= arc cos{n ! |1 - ... (5)
1 ( T +1)
m,oc2 a
onde: -
p = éngulo de abertura do cone, ou melhor, entre a tra-

jetoria da particula e a frente de ondas.
n,mocz,T = j3 definidos.

A existéncia do limiar para o efeito
Cerenkov, ou em outras palavras, a exigeéncia de que para pro-
duzir o efeito Cerenkov em agua o elétron deve ter energia
maior que 0,263 MeV, explica o motivo de nao ser possivel de-
tectar em solugao aquosa os radioisdotopos emissores de parti-
cula beta com energia maxima inferior a 0,263 MeV; entre es-
tes radioisdotopos se encontra *H (0,0186 MeV), '*C (0,156 MeV),
¥5s (0,167 Mev, *°*P (0,249 MeV) e **Ca (0,258 MeV).

3.3. Eficiencia de deteccao

O espectro energético das particulas be
ta, ou a distribuicao relativa em fungao da energia (figura 2)
para um dado radioisdtopo & continua entre zero até uma ener-
gia maxima caracteristica. Os radioisdtopos que possuemener
gia maxima menor que o limiar de 0,263 MeV nao produzem o
efeito Cerenkov, e consequentemente a eficiéncia de detecgéo
€& nula. Aqueles com energia maxima superior ao limiar, tem
O seu espectro dividido em duas partes: uma grupo de particg
las beta que nao produzem o efeito Cerenkov (eficiéncia nula)

e outro das que produzem o efeito.
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A eficiéncia de detecgao por efeito Ce-
renkov para um dado radioisdtopo depende da relagao

entre o
numero de particulas possiveis de serem detectadas (29 grupo)

e 0 numero total de particulas emitidas. Isto pode ser vi-
sualizado graficamente, comparando-se as areas do espectro si

tuado acima do limiar com a area total do espectro (figura 2).

Desse modo, quanto maior for a energia
maxima das particulas beta emitidas por um dado radioisotopo,

mais eficientemente serd detectado, pois um nimero maior

de
suas particulas emitidas terao energia acima do limiar e pode
rao produzir o efeito Cerenkov. Isto & realmente constatado,
pois o *2P (1,710 MeV) é mais eficientemente

detectado que o
36c1 (0,714 MevV).
eficiéncia limiar
nula L7 0,263 MeV
L I *‘5 eficiéencia
crescente

Y
eress .....-.-..u....-....."a'...~

n? relativo de particulas beta
emitidas/energia-.tempo

osanese bttt
PR A
e
i
-

energia das particulas
\ beta emitidas(EB,NbV)

T ¥ —-—
1,5

ps.
o]

0,5

3H (0,0186)
1%c (0,156)
355 (0,167)
33p (0,249)
*3ca(0,258)
36c1(0,714)

32p(1,710)

Fig. 2 - Espectros energéticos de particulas beta emitidas
por alguns radioisotopos, mostrando a posigao da
energia limiar para o efeito Cerenkov na agua.
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QUADRO I - Eficiéncia de detecgdo (%) para diversos radioisd-
topos emissores de particulas beta negativas em

fungao do indice de refragao do meio (R0OSS, 1969).

Radioi E, max HZO glicerol 53% glicerol 75% glicerol 95%

B
sotopo (MeV) n=1,332 n=1,4026 n=1,4353 n=1,4644
3lpe 0,295 <0,01 _— -—— 1,02
204%p1 0,765 16,1 19,6 21,4 23,2
32p 1,71 50,2 50,9 51,3 51,6
Limiar (MeV) 0,263 0,218 0,202 0,189

3.4. Faixa espectral de emissao

O espectro’'de ondas eletromagnéticasemi
tidas no efeito Cerenkov & explicado pela teoria de Frank &
Tamm (rodapé, pag. 6), citado por R0OSS (1969) e PARKER & ELRICK
(1970). Assim, o numero de fotons emitidos por um elétron
por unidade de percurso dentro de uma faixa espectral, pode

ser obtido pela equagao:

1 1 1
dN e?
= 27 ( - ) (1 - —) ... %6)
dx hc >\2 }\l anz
onde:
gz = nimero de fotons emitidos por unidade de percur-
so do eletron.
Al = limite inferior da faixa espectral desejada.
12 = limite superior da faixa espectral desejada.
e = carga eletrdnica.
h = constante de Planck.

c,B,n = ja definidos.
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Para uma particula beta negativa, o nua-
mero de fotons emitidos por centimetro de percurso (AN) na re
giao espectral de 400 a 600 nm e de 280 a 600 nm, &€ dado pela
equagao 7 e 8, respectivamente, obtidas a partir da equacgao 6

(ROSS, 1969).

1
AN = 380 (1 - —) e (7))
82nz
1
AN = 1209 (1 = ——) ... (8)
B2n?

O calculo do numero total de fotons emi
tidos por uma particula beta negativa em um meio poderia ser
calculado integrando a equagao 6 dentro dos limites do percur
so desta particula. Isto seria possivel se a distadncia per-
corrida pela particula nao dependesse de sua energia inicial

e o valor B nao variasse ao longo desta distancia.

ROSS (1969, 1970) utilizando-se das re-
lagcoes empiricas de Glendenin* sobre energia e alcance dos
elétrons, e perda da energia em fungao da distancia percorri-
da, calculou o numero de fotons produzidos por estas particu-
las na agua, em funcao da sua energia inicial. A figura 5
mostra alguns dos valores encontrados, onde se nota a predomi

nancia de fotons na regiao do ultra-violeta e azul.

A emissao predominante de fotons na re-
giao ultra-violeta e azul, faz com que os sistemas cintilado-
res ligquidos equipados com valvulas fotomultiplicadoras sensi
veis nesta regiao (caracteristica S 13, janelade quartzo), te
nham maiores eficiéncias de detecgao que aqueles sistemas com
valvulas de sensibilidade maxima entre 400 e 500 nm (caracte-
ristica S 11, janela de vidro). FRANCOIS (1973), PARKER &
ELRICK (1970), PARMENTIER & TEN HAAF (1969), RAPKIN (1970) e
THOMAS & SCHWEIKERT (1972), fazem comentarios a este respeito
e FRANCOIS (1973) afirma que este fato & o responsa
vel pelas citagoes de diferentes valores de eficiéncia de de-

teccao para mesmo radioisotopo.

*
GLENDENIN, L.E. - Nueleonics 2(1):12, 1948.
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ROBINSON (1969) obteve as eficiéncias
relativas para alguns radioisétopos normalmente utilizados em
biologia. A figura 3, retirado desse trabalho, evidencia mais
uma vez a energia das particulas beta, o "threshold" e a efi-

ciéncia de detecgao.

i 42y
100|~
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33, |
4504 |
3 1
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| 1
14g I
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1
1
1
ot A 1 1 L] 1 i 3
026 03 -0 2-¢ 30 40
energia maxima das particulas
beta emitidas (EB max, MevV)
Fig. 3 - Energia maxima das particulas beta emitidas por

alguns radioisotopos, limiar e eficiéncia de de

tecgao pelo efeito Cerenkov (ROBINSON, 1969).

Como foi visto, de todas as particulas
beta emitidas por um dado radioisotopo, somente agquelas de
energia superior ao limiar serao detectadas (figuras 2 e 3).
Sendo esta energia limiar determinada pelo indice de refragao

do meio, & de se esperar um decréscimo no seu valor pelo uso
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de meios com maiores Indices de refracao, e consequentemente
uma eficiéncia de detecgao maior, pois algumas particulas ago
ra passam a produzir o efeito Cerenkov, podendo ser detecta-
das (figura 4). Além disso, como sera visto em seguida
(equagoes 6 - 8), o numero de fotons emitidos por uma dada par
ticula beta e diretamente proporcional ao gquadrado do valor do
indice de refracido, e entdo, as particulas gque ja produziam o
efeito Cerenkov, passam a fazé-lo com mais produgao de fo-

tons, facilitando a detecgao.

r———————glicerol 75¢%¢ (n=1,4353)

[——-égua (n = 1,332)

- - — - -~ ———

aumento de eficiéen-
cia de detecgao

beta emitidas/energia-+tempo

n? relativo de particulas

— 7
b 1 i | aa
0,1 o}}\ 0,43 0yt
0,202

0,263
energia das particulas beta emitidas (EB' MeV)
Fig. 4 - Aumento de eficiéncia de detecgao do efeito Ceren-

kov pela mudanga do indice de refracao do meio.

Portanto, através da mudanga do 1iIndice

de refragao do meio, & de se esperar um aumento relativo

de eficiéncia muito maior para os radioisotopos beta de
energia maxima proxima ao limiar do que para aqueles bem
acima deste limiar. Isto & demonstrado no trabalho de ROSS

(1969), cujos dados estao resumidos no quadro I.
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Fig. 5 - Namero de fdtons produzidos por elétrons na agua,

em diversos comprimentos de onda, em fungcao da

energia da particula beta, segundo R0OSS (1969).

Outro modo de se conseguir um aumento de
eficiéncia & a utilizacao de compostos capazes de absorver a
energia dos fotons ultra-violeta e azuis e reemiti-la em fo-
tons de energias menores, na regiao de maior sensibilidade da
valvula fotomultiplicadora (estes compostos sao chamados, na
literatura inglesa, de "wavelength shifter"). Além dessa mu
danca de comprimento de onda, os fotons emitidos direcional-
mente no efeito Cerenkov, sao reemitidos isotropicamente por

estes compostos, melhorando a geometria de deteccgao.

E de se esperar gque o aumento de efi-
ciéncia a ser obtido com o emprego de tais compostos seja
maior em aparelhos que usam valvulas fotomultiplicadoras sen-

siveis na faixa espectral 400 a 500 nm, do gque nos aparelhos
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que usam fotomultiplicadoras sensiveis na faixa ultra-violeta
e azul (ELRICK & PARKER, 1968; FRANCOIS, 1973; GOULD et
alli, 1972; HEIBERG & MARSHALL, 1956; LZUCHLI, 1969; PAR-
KER & ELRICK, 1966 e PARKER & ELRICK, 1970).

3.5. "Quenching" de cor e quimico

Como foi visto, a producgao de 1luz pelo
efeito Cerenkov depende somente da energia da particula carre
gada. Desse modo, se um radioisOtopo emissor de particulas
beta de alta energia estiver contido em um meio colorido (por
exemplo, amarelado) ou que tenha uma faixa ou pico de absor
¢ao na regiao ultra-violeta (ions nitrato e nitrito), os £0-
tons produzidos poderao ser absorvidos por este proprio meio.
Isto acarreta uma diminuigcao da eficiéncia de  deteecgao ou

"quenching" de cor, como normalmente & chamada.

Devido a sua natureza, nao ha a ocor-
réncia de "quenching" quimico no efeito Cerenkov, tao comum
em cintilacao liquida (CHASE & RABINOWITZ, 1968); NEARLY &
BUDD, 1970; PARMENTIER & TEN HAAF, 1969; PENG, 1970; WANG &
WILLIS, 1965). Neste caso, a transferéncia de excitagéo
energética do solvente para o soluto fluorescente & prejudica
da pela presenca de certos compostos (agua, clorofdormio, ace-
tona, acidos, bases, etc), ocasionando uma diminuigéo na pro-
ducao de fotons e consequentemente menor eficiéncia. No
efeito Cerenkov tais compostos nao ocasionam "quenching" qui-
mico, e certos compostos chegam a aumentar a eficiencia de de
teccao em relacao a agua (CLAUSEN, 1968; ELRICK & PARKER, 1968,
1970; FRANCOIS, 1973; HABERER, 1966; HAVILAND & BIEBER, 1970;
JOHNSON, 1969; KAMP & BLANCHARD, 1971; PARKER & ELRICK, 1966;
ROBINSON, 1969).
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4. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Com a intencao de promover a difusao do
uso da técnica do efeito Cerenkov, utilizada tao pouco entre
nods, foi feita uma revisao bibliografica nao somente para a
detecgao de 32p, mas também para outros radioisotopos de inte

resse em biologia.
BELCHER (1953) observando os resultados

de pesquisas sobre o aparecimento de uma fraca luminescéncia
em meios liquidos (solventes puros e inclusive agua bi-desti-
lada) quando submetidos a irradiagao gama e sabendo que a pas
sagem de muons de raios cOosmicos em agua destilada provoca

producgao de pulsos de luz pelo efeito Cerenkov, procurou de-
terminar, através de experimento, se o primeiro fendmeno pode

ria ser atribuido tambeém ao efeito Cerenkov.

Na época em que BELCHER apresentou o seu
trabalho, a luminescéncia era atribuida a presengackapéquenas
quantidades de materiais fluorescentes nos solventes estuda-
dos. Porém esta luminescéncia foi também verificada em plas
tico acrilico Perspex (Lucite) e solugoes aquosas contendo ma
terial radioativo. Por outro lado, foi observado que a in-
tensidade deste efeito era quase independente da natureza qui
mica e pureza do material utilizado, sugerindo a ocorréncia
de um outro fendmeno nae ligado a niveis de excitagao molecu-

lar ou de rede cristalina.

Para poder estudar a luminescéncia em
solugao aquosa contendo radioisdtopo, construiu um conjunto
detector formado por uma valvula fotomultiplicadora RCA - 1P21
e um pequeno cilindro de Perspex (funcionando como guia de
luz), sobre o gual colocou a solugéo radioativa, contida em
um recipiente cilindrico (4 cm comprimento, 0,9 cm didmetro e
2 mm espessura de parede) de Perspex ou Dural (com base de
Perspex) . O conjunto todo era vedado contra a luz externa,
e nitrogénio liquido colocado junto a valvula fotomultiplica-
dora para diminuir o efeito termoidnico. Os pulsos eletroni
cos da valvula, apds amplificagao de 16.000 vezes, sao condu-

zidos para registro em um escalimetro com discriminador de am
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plitude na entrada. Com este conjunto detector obteve uma
eficiéncia de aproximadamente 0,5% para 2P, com radiagao de

fundo (medida com agua destilada) nao superior a 240 cpm.

Utilizando-se das equagles tedricas de
FRANK & TAMM sobre o efeito Cerenkov, espectro de energia de
particulas beta, distribuicao de elétrons secundarios, etc,
BELCHER estimou o niimero médio de fdtons de comprimento de on
da entre 300 e 700 nm, e depois realizou medidas experimen-—
tais para a emissao beta e gama de varios radioisotopos, com-

provando a hipotese. .
HEIBERG & MARSHALL (1956), detectando

muons dos raios cdsmicos pelo eféeito Cerenkov, conseguiram au
mentar em 30% a amplitude dos pulsos pelo uso de "2-amino - 6,8
- naphthalene - disulfonic acid, disodium salt" como —"wave-
length shifter". O detector Cerenkov utilizado ‘consistia,
em resumo, de um tubo cilindrico de Lucite, com 38,1 cm de
diametro interno e 38,1 cm de altura, fechado nas duas extre-
midades com placas de 0,64 cm do mesmo material, contendo co-
mo radiador uma solugao aquosa de 10 mg do "wavelength shifter”
por litro, oticamente acoplado ao fotocatodo (5" de diametro)
de uma valvula fotomultiplicadora DuMont 6364; em seguida, o
tubo de Lucite era envolto em folha de aluminio para permitir
a reflexao da radiagéo Cerenkov e finalmente, o conjunto to-
do, encapsulado em recipiente metalico para evitar luz exter-

na.
LUKENS & LASCH (1964) estudaram a possi

bilidade de se utilizar o efeito Cerenkov na detec¢ao das par
ticulas beta com energia maxima de 10,4 MeV emitidas pelo
'®N (meia-vida 7,4 segundos), produzindo na reagdao !®0 (n,p)
'®N, e aplicar o método como parte da anadlise por ativagdao pa
ra oxigénio. O detector Cerenkov era construido de um fras-
co cilindrico de vidro (3" diametro e 7,6 cm altura; conten-
do agua até uma altura de 5,6 cm) oticamente acoplado ao foto
catodo ae uma valvula fotomultiplicadora DuMont, e o conjunto
foi vedado contra a luz externa. Os pulsos, devido a radia-
cao Cerenkov, eram registrados em um analisador multicanal

(256 canais), apds uma amplificagao.
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Com o auxilio de um sistema pneumatico
rapido, as amostras colocadas em recipientes de polietileno
eram enviadas ao reator e colocadas sob um fluxo de aproxima-
damente 10° neutrons-cm~2.s”! (acima da energia limiar de
9,6 MeV) por 0,25 minutos juntamente com uma amostra por 0,25
minutos juntamente com uma amostra padrao (1,07 gramas de
agua) . Encerrada a irradiagao, a amostra era colocada sobre
o detector e ap6s um tempo de decaimento de 7,4 segundos, ini
ciava-se a contagem por 0,25 minutos. Com este metodo foi
possivel detectar a presenca de até 20 ug de oxigénio, em amos

tras livres de interferentes.

RAPKIN (1964) fez uma revisao sobre de-
tecgao por cintilagao em meio liquido, no periodo 1957-1963.
Cita ali o trabalho nao publicado de VOLPI & HORROCKS, em que
os autores fazem medidas diretas do 5®Mn (SGMnSO4) em solucao
aquosa, observando a radiagao Cerenkov, sem o emprego de sol-
ventes ou cintiladores, normalmente usados em cintilagao 1i-
quida. Neste trabalho conseguiu-se uma eficiéncia de 90%
com uma Unica valvula fotomultiplicadora e 35% com duas valvu

las e circuito de ‘coincidéncia.

Ainda RAPKIN em sua revisao, entregue
para publicagao em 24/04/1963, diz textualmente (p.81 - 2) :
"E surpreendente que nao haja mais trabalhos sobre esta técni
ca, a qual parece oferecer o método mais simples de contagem
de emissores beta de alta energia, tal como o ®2?P (beta nega-

tivo 1,71 MeV) e a completa recuperacao da amostra".

BRAUNSBERG & GUYVER (19665) compararam
trés métodos de detecgao para os radioisdtopos 3H, !%c, *?p,
Slcr, ®5zn, 2"Na e 5°Fe em cortes de tecido e solugdes agquo-
sas, utilizando o sistema cintilador liquido da Nuclear Chica

go, modelo 725.
No primeiro método, a amostra era intro

duzida em um tubo de vidro de fundo chato (5 cm de altura e
1,5 cm de didmetro) e este por sua vez introduzido em um fras
co de cintilagao liquida (5,6 cm de altura e 2,5 cm de diame
tro). Como amostra utilizaram 30 a 50 mg de cortes de teci-

do contendo 2%Na difusos em 2 ml de meio inativo, 50 a 100 ul
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de uma solugdao agquosa de °!cr, ®°%zn, ?"Na e °’Fe na forma de
cloreto, 32p na forma de ortofosfato dissolvidos em 2 ml de
agua e solugdes de testosterona de bezerro marcada com '“C e

3
H.
No segundo método, foi utilizado o mes-

mo arranjo, adicionando-se 10 ml de uma solugéo cintiladora
(0,3% p - terfenil + 0,004% POPOP em 1 litro de tolueno) ao

frasco externo.
No terceiro método nao se utilizou o tu

bo interno e as amostras, 50 a 100 pl das solugoOes padroes fo
ram dissolvidas ou suspensas diretamente em 10 ml de solugao
cintiladora. Sob estas condigdes, *H, '*C, °°Fe, ©®5Zn e
Slcr foram incapazes de prodiuzir taxas de contagens aprecia-
veis quando nao colocados em contacto direto com a solugao cin
tiladora, apesar do °°Fe e ®°Zn poderem ser detectados com

baixa eficiéncia pelos outros dois métodos.

Para o %®?P e ?"Na, emissores de particu
las beta de alta energia, obtiveram altas taxas de contagens
no método 1 e valores ainda maiores no método 2. No método 3,
com o radioisotopo dissolvido na solugao cintiladora, foram
atingidas as mais altas taxas de contagem. Segundo os auto-
res, "o mecanismo que produz contagens na auséncia de solugao
cintiladora, nao estid bem estudado, e pode ser através de
(BELCHER, 1953): radiacao Cerenkov na solugao e nos frascos,
processos de excitagao diretos dentro da solugao e luminescén
cias induzidas nas paredes dos frascos por elétrons que esca-
pam da solugao. Em adigao a isto, ha interagao da radiagao
gama (quando presente) com a valvula fotomultiplicadora produ
zindo um nimero pequeno de contagens". O quadro II resume

O0s resultados principais deste trabalho.



_21_

QUADRO II - Eficidéncia e sensibilidade de contagens de °*?P,
2%Na, ®52z2n e 5°Fe; vide texto (BRAUNSBERG & GUY-

VER, 1965).
{ 32p | 24y | 655 | 59pe
Metodos
1 3 1 3 1 3 1 3

fundo (cpm)

Eficiéncia (%) 25,0 62,2 13,2 42,4 0;32 7,4 0,98 17,2

*
Sens?géi;dade 0,523 0,0688 0,990 0,106 41,5 1,52 12,4 2,75

* A A - s .
Definida como a atividade necessaria para produzir uma ta
xa de contagem 5 vezes agquela da radiagcao de fundo.

NARROG (1965), utilizando o sistema cin
tilador ligquido da Packard Instruments, mediu em urina (apos
clarificagao com NaMnO,) a radioatividade em °°Sr através da
detecgao da radiacao beta de alta energia do seu descendente
%%y, pelo efeito Cerenkov. O método utiliza 100 ml de urina
e o tempo de preparac¢ao da amostra (clarificagao) € de aproxi
madamente 70 minutos. Com um tempo de contagem de 10 minu-
tos detectou de 2 a 3 pCi/ml de urina, com radiagéo de fundo
da ordem de 30 cpm. Determinando-se o teor de potassio na
urina (1 a 5 mg/ml), a fim de se descontar a atividade devido
ao “%K, foi atingido um minimo detectdvel da ordem de 1 pCi/ml.
O método também & recomendado pelo autor para determinacgao de

32p em urina, atingindo niveis minimos proximos ao do °°Sr.

Deve ser ressaltado que NARROG comegou
o trabalho apos um simpOsio realizado em Karlsruhue-Leopoldsha-
fen, em 1 e 2 de abril de 1964, sob a coordenagao da Gesells-
chaft Deutscher Chemiker, onde foi discutida a possibilidade
de detecgao de radioisdtopos emissores de particulas beta de

energia maiores que 1 MeV pelo efeito Cerenkov.

VOLPI & PORGES (1965) apresentaram  um
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resumo de suas pesquisas, utilizando-se de um sistema de con-
tagem que comporta frascos com 12 ml de solugao, entre 2 val-
vulas fotomultiplicadoras (EMI 6255 S de baixo ruido, operan-
do em coincidéncia) e um cristal cintilador solido de NaI (Tl)
de 7,6 cm x 7,6 cm, que possibilita experimentos de coinci-
déncia B, v. Com frascos de paredes finas de vidro ou quart
zo conseguiu-se detectar °°®Mn pelo efeito Cerenkov com 40% de
eficiéncia guando a solugao tem uma concentrag¢ao desprezivei
de MnSO4/litro e 32% quando na concentracao de 300 gramas

MnSO4/litro, devido ao aparecimento de coloragao rosa. Estes
resultados foram obtidos utilizando-se uma camada de agua ou
silicone como agente acoplador entre a amostra e a valvula fo
tomultiplicadora; a radiagcao de fundo e aproximadamente 72

cpm, operando o sistema a temperatura ambiente.

Por comparagao com o sistema cintilador
liguido, os autores encontraram que aproximadamente 7,5% da
eficiéncia total é devido aos raios gama emitidos pelo °°®Mn,
os quais produzem elétrons Compton e fotoelé&trons. Ainda,
encontraram para a detecgao de *®Mn em 25 ug MnSO,, uma efi-
ciéncia de 40% para o efeito Cerenkov e 99% para a técnica de
cintilacao liguida (nao & dada a composicao da solugao cinti-

ladora).
HABERER (1966) utilizando o sistema cin

tilador liquido Tri-Carb, modelo 3324, fabricado pela Packard
Instruments, dotado de 2 valvulas fotomultiplicadoras operan-
do em coincidéncia e & temperatura de 4OC, estudou a possibi-
lidade de deteccao de ®°Co, '?7’Cs, 2°%%r1, “°k, ®°sr + %°%yv ,

l4%ce ~ 1%%pr @ 196Ry + 196Rh, pelo efeito Cerenkov. Dos ra-
dioisotopos estudados, o '°®Rh foi o gque apresentou eficien
cia mais alta, proxima a 80%, seguido pelo '**Pr (70%), °°¢

(50%), “°K (20%) e 29%71 e '37Cs com eficiéncias muito baixas.

Foi notado uma maior eficiéncia de detec
g;o do efeito Cerenkov quando se utiliza frascos de polietile
no em lugar dos de vidro, e além disso os frascos de polieti-
leno podem conter até 26 ml de solugao enguanto que os de Vi

dro suportam no maximo 22 ml. A detecgao dos radioisdtopos

em solugéo de atividade constante em amostras de volume cres-
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cente, mostrou um maximo de eficiéncia ao redor de 15 ml nos
frascos de polietileno, enquanto que nos frascos de vidro a
eficiéncia permaneceu constante entre 2 a 10 ml. A radiacgao
de fundo mostrou-se levemente dependente do volume de agua
utilizado, variando aproximadamente de 14 a 16 cpm para poli-

etileno e 26 a 28 cpm para o vidro, entre os volumes 2 a 24 ml.

E feito neste trabalho uma comparagao en
tre detecgdo do '*“Ce + !""Pr pelo efeito Cerenkov (em agua e
solugao cintiladora de BRAY (1960) sem os solutos fluorescen-
tes) e cintilagcao liquida (solugao cintiladora de Bray). A
19 ml de agua, 18 ml de solucao cintiladora sem solutos fluo-
rescentes e 18 ml de solugéo cintiladora, contidos em frascos
de cintilagao, foram adicionados 2 ml de solugao aguosa de
1¥%Ce + 1**Pr e as taxas relativas de contagens obtidas foram
as seguintes: em agua 100, solugéo cintiladora sem solutos
115, e solugao cintiladora 285. A alta taxa de contagem ob-
tida com a solugao cintiladora foi devido aos raios beta de
baixa energia do '“"%Ce, incapazes de produzir o efeito Ceren-

kov.
Também & feita uma comparagao entre o

método de deteccao pelo efeito Cerenkov e aquele que utiliza

um detector de grande area com fluxo a gas, fabricado pela
Munchener Gerateban, tipo SPA/211, com janela de aproximada-
mente 1 mg/cm?. ApOs a detecgao de 20 ml de solugao radioa-
tiva pelo efeito Cerenkov, toda a solugao foi transferida pa-

2 (resultando em uma camada de agua de

ra plancheta de 300 cm
aproximadamente 70 mg/cm?) e em seguida levada ao detector de
grande area. Apds as detecgOes, evaporou-se a solugao com o
auxilio de lampada infra-vermelho e repetiu as medidas. Con
siderando como unitarias as taxas de contagens obtidas pelo

efeito Cerenkov, os resultados estao contidos no quadro III.
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QUADRO III - Taxas relativas de deteccdo para '““Ce +
+ !%%pr, pelo efeito Cerenkov e detector

de grande area com fluxo a gas (HABERER,

1966).
l Taxa relativa de contagem
Radioisotopo Detector de grande area
Cerenkov | ~

Direto | ApOs evaporagdo
137cs 1,00 4,00 15
20sr + %% 1,00 0,95 2,3
D 1,00 1,1 1,6
144%Ce + 1%%pr 1,00 0,5 1,1

l

Deve ser notado que apds a evaporacgao
das solugoes, as radiacoes beta de baixa energia emitidas pe-
lo '37cs, °%Sr e !'*"“Ce sao detectadas, e isto foi responsavel
pela alta taxa relativa de contagem obtida na presenca destes

radioisotopos.
HABERER ainda no seu trabalho analisou

a influéncia do Indice de refracao da solugao na eficiéncia de
deteccdo do “°K e !'*“*Ce + !"*Pr. O aumento do Indice de re-
fracao foi feito por adicao de agtcar, e pode ser elevado de
1,33 (&gua pura) a 1,44 (em solugao que contenha 60% de acl-
car) . Neste intervalo nao houve aumento de eficiéncia para
o "°K e somente um insignificante aumento (aproximadamente 7%)

para o '""ce + !"%“pr.
Também analisou a influéncia da composi

cao da amostra. A presenga de NacCl, Na,80,, Na,CO5, Na,HPO,,
NH4C1, SrCl2, BaClz, ZnCl2 e A12(SO4)3, em concentragaes de
2,5% e 5%, acarretaram pegquena variagéo na eficiencia de de-
tecgcao, o mesmo acontecendo com solugoes 1N HCl, 6% H,S80, .,

32 CH,COOH, 30% NaOH e 2+5 NH,. Por outro lado, solugGescoE
tendo o ion nitrato, 20% NaNO3, 10% Ca(NO3)2, 6,5% HNO3, fo-
ram detectadas com uma eficiéncia relativa de 90%, ao passo
que solugoes cdloridas, 10% MnSO4, 10% CuSO4, 10% CuCl2 e 10%

FeCl tiveram eficiéncia relativa de contagem da ordem de

3’
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90%, 60%, 35% e 3%, respectivamente, quando 10 ml dessas solu

¢oes sao detectados.
PARKER & ELRICK (1966) utilizandoumsis

tema cintilador ligquido da Tracerlab, modelo LSC-30, equipado
com duas valvulas fotomultiplicadoras EMI 9514 (com caracte-
ristica S 13), operando em coincidéncia, determinaram a efi-
ciéncia de detecgao pelo efeito Cerenkov para varios radioiso
topos. As amostras foram preparadas colocando-se 10 ml de
solugcao radioativa em frascos de vidro e obteve-se as seguin-
tes eficiéncias: 2°"T1 - 1,33, 3%cl1 - 2,3%, !3*7’cs - 2,1%
198pu - 5,4%, “7ca - 7,5%, “°K - 14%, 2?%Na - 18%, *?P - 25%,

l4bce 4+ 1%%pyr - 542, “2K - 60% e !%fRu+ !9 Rh - 70%.

A presenga de acido percldérico na con-
centracao de 6,3 M, provocou uma diminuicao na eficiéncia me-
nor que 1% para o 3*?2P, enquanto que a adigao de "2-napthyla-

L

mine-6,8-disulphonic acid, sodium potassium salt", como wa-—
velength shifter", elevou de 25% a 50% a eficiéncia do ®?P pe-
lo efeito Cerenkov. Substituindo o circuito de coincidéncia
pelo de soma ("summation"), conseguiram detectar o *?2?P com
eficiéncia ainda maior, 70%, contornando a desvantagem do ca-
racter direcional da radiagao Cerenkov. Entretanto, a radia
cao de fundo aumentou assustadoramente (aproximadamente 100

vezes) devido ao ruido das valvulas fotomultiplicadoras.

FRANCOIS (1967) utilizando um sistema
cintilador liquido Tri-Carb, modelo 3314, da Packard Instru-
ments, avaliou em 62% a eficiéncia de detecgao do *?K em solu
cao aquosa (20 ml de solugao, em frasco de polietileno) pelo
efeito.Cerenkov, enquanto que em urina humana a eficiéncia nao
ultrapassou 30%. A descoloracao da urina através do uso de
carvao ativo ndo foi satisfatdria e o mesmo aconteceu com a
padronizac¢ao interna (100 ul solugdo padrdao de *2?K em 20 ml
da amostra). A mineralizagdao da urina produziu solugoOes de
excelente transmissao otica, e a recuperagéo do material ra-
dioativo (%"2?K) foi de 98,8% em relagéo aos padroes tratados
da mesma maneira. Com este procedimento conseguiu aumentar
a eficiéncia de detecgao e reduzir o volume da amostra (50 ml

da urina sao mineralizados e o volume levado a 22 - 23 ml).
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CAMERA & TANGUY (1968) utilizando o sis
tema cintilador liquido Mark I, da Nuclear Chicago, procurou
melhorar a metodologia de mineralizacdo e deteccao de ?°Sr +
+ 9% e 32p em urina. A amostra, em volumes relativamente
grandes (500 ml de urina para o °°Sr+ °°Y e 200 ml para o *?P)
sao mineralizados e o volume levado a 20 ml; a recuperagao
foi da ordem de 97% a 98%, resultando em eficiéncia de detec;
cao de 53,5% para o °°Sr+ °°Y e 37% para o *?P, gquando se uti
liza de frasco de polietileno. Tais resultados foram satis-
fatdrios em virtude das eficiéncias de detecgdo do °°sSr +°°%y
e ??P em solugao aquosa (20 ml, frascos de polietileno) serem

64% e 46%, respectivamente.

Os autores também pesquisaram o melhor
tipo de frasco a ser utilizado na deteccgao e optaram pelo de
polietileno, devido a maior eficiéncia (64%) para o °%Sr + °%y
e menor radiacao de fundo (14 cpm), em relacao aos frascos de
quartzo (63% e 16 cpm) e vidro (52% e 25 cpm). Com a melho-
ria da técnica, determinaram a presenca de 20 pCi °°Sr +°°Y e
70 oCi 32P/litro de urina, niveis estes bem menores do que

daqueles obtidos por NARROG (19665).

CLAUSEN (1968) utilizando um sistema cin
tilador liquido Tri-Carb, modelo 3314, da Packard, avaliou em
19% a eficiéncia de detecgao para o *?P em 10 ml da solugao
aquosa (10 mM KH2PO4) contida em frasco de vidro. A deteccgao
em amostras de volumes crescentes, preparadas a partir de uma
mesma atividade, mostrou que a eficiéncia maxima & conseguida
com 10 ml; a redagao de fundo de 20 ml de agua em frasco de
vidro & apenas 10% a mais daquela do frasco vasio. A presen
ca de altas concentragGes de HNO,, H,50,, KOH e NaOH nao afe-
taram a eficiéncia de contagem, enquanto que NaCl, KCl, HCl e

etanol aumentaram um pouco a eficiéncia.

ELRICK & PARKER (1968) trabalhando ain-
da com o mesmo sistema cintilador ligquido, dao continuidade ao
trabalho publicado em 1966 sobre detecgao de alguns radioisdo-
topos pelo efeito Cerenkov. A eficiéncia de deteccao destes

radioisOtopos em solugao aquosa (10 ml, frasco de vidro) sao



citadas novamente junto a 2®%Rb, cuja eficiéncia foi avaliada
em 23%; por outro lado, com a adicao de 100 mg do "wavelength
shifter" "sodium potassium salt of 2-naphthylamine-6,8-disul-
phonic acid" aos frascos de contagem, as eficiéncias passaram
a 2°%T1 - 2,6%, *®cl - 4,7%, *’ca - 14,8%, “°K - 31%, ?'Na -

40%, ®°Rb - 46%, 3*?p - 50%, '““ce+ !"“Pr -.75%, *?K - 85% e

196Ru + 1°¢Rh - 85%. .
Os autores apresentam uma breve discus-

sao sobre descolorizagao da amostra, padronizagao interna, pa
dronizagao por espectrofotometria e padronizagao por relacgao
de canais. Também sugerem a padronizagao externa, utilizan-
do-se uma fonte de 10 ucCi %2°Ra (de forma acicular) colocada
na tampa do frasco, e desta maneira, com o aparelho na posi-
cao de detecgao para 2°*T1l, a taxa de contagem obtida com um
frasco vazio foi aproximadamente 70% daquela obtida com fras-
co contendo 10 ml de H,O. Esta fracao & dependente da ener-
gia dos raios gama da fonte externa, podendo ser diminuida uti
lizando-se um feixe colimado de raios gama. Ainda, segundo
os autores, o método de padronizagao externa para correcgao de
"quenching" de cor parece ser pratico, apesar de ser um tanto

inexato, sendo mais sensivel para radioisdtopos emissores

de radiacgoes beta de alta energia.

BUCHANAN (1968) utilizando um sistema
cintilador liquido Beckman CPM-100, operando a temperatura am
biente, conseguiu detectar °°Kr em solugdao aquosa pelo efeito
Cerenkov, e concluiu que este método & mais sensivel que a de
teccao por meio de G.M. para liquido, detector para beta de

baixa radiagéo de fundo, e sistema cintilador s6lido, comcris

tal cintilador NaI (Tl) de 10,2 cm x 10,2 cm. A solugao
aquosa contendo ®°Kr foi obtida dissolvendo-se"®°Kr - quinol
clathrate" em agua deionizada. A eficiéncia de detecgao,

utilizando-se frascos de vidro, foi de 2,4%, com radiagéo de .
fundo de 25 cpm, e 3,8% em frascos de polietileno (25 ml de

solugao), com radiagao de fundo de 15 cpm.

Notaram que a eficiéncia de detecgao do
Kr em frasco de polietileno pode atingir um maximo de 4,4%

apOs um tempo de 3 a 4 horas. Isto & explicado pelos auto-
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res, através da difusdo do ®°Kr no polietileno e por ser este
material melhor produtor de radiagao Cerenkov devido ao seu
maior indice de refragao (1,51) e menor "threshold" (0,17 MeV)
em relacao a agua. Além disso, apresentam uma discussao so-
bre a detecgao de °°Kr por cintilagao liquida, onde a  solu-
cao aquosa contendo o radioisdtopo & dissolvida em solugao cin
tiladora, e citam o trabalho feito por COHEN (1966), com de-

tecgdo de °®°Kr em concentragdes ainda mais baixas.

MATTHEWS (1968), utilizando o sistema
cintilador liquido Packard, série 3000, determinou a ativida-
de de ®2p pelo efeito Cerenkov em substincias (oligonucleoti-
deos) eluidas de - colunas cromatograficas. Com o auxilio de
um coletor de fragéo, o eluido era recebido diretamente em
frascos de vidro ou polietileno, e a eficiéncia de detecgao

foi de aproximadamente 23% e 32%, respectivamente.

WHITE & ELLIS (1968) empregando o siste
ma cintilador liquido Tri-Carb, modelo 3310, da Packard, fun-
cionando a 4OC, foram dos primeirbs a empregar o efeito Ceren
kov na determinacgao de 32P em amostras vegetais. Anterior-
mente, HAASBROEK & LOTZ (1967) determinaram 2P em tecido de
planta, apds digestao por via uGmida e tratamento de descolori
zagao da amostra, enquanto que WHITE & ELLIS preferiram a di-
gestao por via seca e determinagao de eficiéncia de detecgao

pelo método de padronizagao externa, com fonte de 22fRa.

Em resumo, 1 grama de tecido vegetal foi
incinerada pelo método de Peech* e as cinzas dissolvidas em
50 ml 2N HCl1l, e dessa solugao, transferiu-se 20 ml a um fras-
co de polietileno e levado para a detecgao do 32p, As amos-
tras com "quenching" foram obtidas por tratamento de fertili-
zante superfosfato - 32P com agua régia; desta maneira conég
guiu-se uma regressao linear (com coeficiente de correlagao
0,999) entre a eficiéncia de detecgao e taxa liquida de conta
gem devido ao padrao externo, na faixa de 40 a 100% de eficién

cia relativa.
De acordo com os autores, seguindo a me

todologia descrita, 90 amostras de tecido de milho apresenta-

ram uma eficiéncia relativa média de 85%, com extremos de 78%

*
JACKSON, M.L. - S0t2l chemical analysis. Englewood Cliffs,
Prentice Hall, 1958. p. 334-5.
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e 89%; aumentando-se para 3 gramas a massa de material a ser

incinerada, a eficiéncia relativa diminuiu para 76%.

Além disso, fez-se uma comparagao com O
método tradicional da pastilha ("briquette"), de MACKENZIE &
DEAN (1950). Neste método, 3 gramas de tecido vegetal sao
colocadas em um cilindro de 3,2 cm de diametro e comprimidas
a 844 kg/cm? (12.000 1lb/polegada quadrada), e posteriormente 
levadas a um detector G.M. de janela fina. A metodologia pro
posta por WHITE & ELLIS, utilizando 1 grama de amostra e efei
to Cerenkov, mostrou ser mais sensivel, obtendo-se uma taxa
liguida de contagem aproximadamente 2,3 vezes maior que o

método da pastilha. n o
HULSEN & PRENZEL (1968) determinaram a

atividade de *2%P em alga verde (Chlorella), colocando-se dire
tamente o filtro de fibra de vidro (contendo o material, pre-
viamente seco a llOOC, por 10 minutos) no fundo de frasco de
vidro e detectando-se com um sistema cintilador liquido os fo
tons de luz do efeito Cerenkov produzidos pela radiagao beta
do 32P no frasco e no filtro. Com este método, obtiveramefi
ciéncia de detecgao da ordem de 13% para frasco de vidro e

30% para frasco de polietileno.

STUBBS & JACKSON (1969), utilizando um
sistema cintilador liguido Tri-Carb, modelo 3375, da Packard,
estudaram o método de relagao de canais para padronizagao de

amostras coloridas, contendo 32p  detectadas pelo efeito Ce-

renkov. O "quenching" de cor foi conseguido preparando-se
solugOes de concentragoes variaveis de "naphthol yellow S" e
"scarlet R" e de atividade constante em 3?P. O volume de

15 ml dessas solugoOes era colocado em frascos de polietileno
e levados para a detecgao. A eficiéncia de detecgao, para
amostra sem coloragéo foi de aproximadamente 40%, e para as
amostras coloridas, obtiveram uma unica regressao linear en-
tre eficiéncia de detecgao e relagao de canais, na faixa de 6

a 40% de eficiencia.
ROBINSON (1969) estudou varios aspectos

da metodologia de radioisdtopos, em particular do *2?pP e 33p,
principalmente quanto & detecgao com G.M., cintilagao liquida

e efeito Cerenkov, autoradiografia, meia-vida radioativa, pu-



reza radioisotdOpica, etc, além de discutir as vantagens e des
vantagens de se usar 3P como tracador para fosforo em estu-
dos bioldgicos, e a possibilidade de se utilizar conjuntamen

te *2P e 3°®P para experimentos de dupla marcacidao para fosforo.

Na detecgcdao do 3%P pelo efeito Cerenkov,
solucoes radioativas contendo 1% de acido (H2804), HC1, HCOOH
e CH,COOH) ou base (KOH, NaOH e NH4C1) ou 0,1M em sais (NH4C1,

3
NacCl, (NH4)2SO4, K2504, KC1, NazHPO4, Na3PO4, NaH2P04 e
(NH4)2HPO4 nao mostraram "quenching" quimico, tendo eficién-

cias de detecgao nao diferentes daquela em agua pura; ja com
a presenga de HNO;, em solugao a 1%, a eficiéncia sofreu uma
reducao de aproximadamente 7%, enquanto que solugoes OpU%NH4NO3,
KNO3 e NaNO3 reduziram de 8%; com 0,1M KNO2 e NaNO2 a redu-
géo foi bem mais drastica, 42%; pelos resultados, observou
que os anions nitrato (NO_3) e nitrito (NOS} sao responsaveis
pela diminuicao da eficiéncia. Medidas espectrofotométricas
sobre a absorgao de luz ultra-violeta por estes anions confir
maram: O anion nitrato apresenta um pico estreito de absor-
géo a 300 nm, com absortividade ao redor de 9 M ! cm—l, e o
anion nitrito, uma faixa larga de absorgéo, com maximo em
350 nm, com absortividade 24 M™!' cm™'.

Concordando com os outros trabalhos, o
autor observou que a detecgdo de 32?P pelo efeito Cerenkov em
frascos de polietileno & 25% mais eficiente do que em ampola
de vidro e a detecgéo de amostras de volumes crescentes, pre-
paradas a partir de uma mesma atividade, tem um maximo de efi

ciéncia a 11 - 12 ml. "
LAUCHLI (1969), trabalhando com um sis-

tema cintilador ligquido Tri-Carb, modelo 3310, da Packard

Instruments, operando a 4°C, com valvulas fotomultiplicado-
ras EMI 9635 QB (caracteristica S 13), estudou a possibilida-
de de se detectar diretamente ®®Rb em raizes destacadas de

cebola. Uma grama de raizes frescas foi colocada no fundo de
um frasco de polietileno, seca a 70°¢ por 2 horas e em segui-
da, adicionava-se 20 ml de H20 ao frasco e levava-se para con
tagem. A eficiéncia de detecgao foi de 33%, podendo atingir
61% pelo uso de 20 ml 2,5 mM ANDA* ao invés de 20 ml de agua;

"7-amino-1,3-naphthalene-disulfonic acid".
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um aumento de eficiéncia também foi conseguido quando se de-
tectou 8°Rb em solugéoy e neste caso, a troca de 15 ml de agua
por 15 ml 2,5 mM ANDA, modificou a eficiéncia de 51% para 70%.
O mesmo ensaio foi repetido para outros radioisotopos (??Na,

36C1 e "%K) e os resultados de eficiéncia estdao no quadro IV.

QUADRO IV - Eficiéncia de detecgao pelo efei
to Cerenkov para alguns radioisé
topos, dissolvidos em agua e em
solugao 2,5 ou 5 mM ANDA, e em 1
grama de raizes destacadas de ce
bola, imersas em agua e em 2,5
ou 5 mM ANDA. Para ®®Rb e *?XK,
usou-se 2,5 mM ANDA, e para 22Na
e *%C1, 5 mM ANDA.

Em solucao | Em 1 g raizes
Radioisotopo |
H,O  ANDA H,O ANDA
2 2

22Na 3,5 6,7 2,5 4,5
36ca1 7,7 23 2 13
8&Rb 51 70 33 61
" 2R 82 93 57 79

O autor determinou a radiagao de fundo
em varios tipos de frascos, com volume de agua de 15 a 20 ml;
os frascos de vidro mostraram radiacao de fundo da ordem de
25 a 30 cpm, polietileno e polistireno de 9 a 15 cpm, e nylon
de 5 a 7 cpm. No experimento foi utilizado os de polietileno

por apresentarem maior eficiéncia de deteccgao.

PARMENTIER & TEN HAAF (1969) apresentam
uma revisao sobre cintilacao liquida a partir de 1963, citan-
do nove trabalhos de deteccgao pelo efeito Cerenkov. Deve ser
salientado que esta revisao foi publicada 5 anos apds a de
RAPKIN (1964) e na mesma revista.
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JOHNSON (1969) utilizando um sistema cin
tilador liquido Packard, modelo 4312, apresenta dados de efi-
ciéncia de deteccao do ¥2?P pelo efeito Cerenkov em solugoes
aguosas e nao aguosas. Em frascos de vidro e volume de 10 ml
a eficiéncia de deteccgao foi de 27,0% para a agua. Dentre as
solugoes nao aquosas, a de heptano apresentou maior eficién-
cia, 37,2%, seguida pelas de clorofdormio/isopropanol (2/1, v/v)
35,7%, isopropanol/heptano (1/1, v/v) 35,5%, isopropanol 34,9%,
clorofdérmio/metanol (2,1, v/v) 34,1%, etanol/agua (4/1, v/v)
32,1%, isopropanol/agua (1/1, v/v)31,1%, acido formico/butil
acetato (5/1, v/v) 27,1% e de acido formico (98%, peso/peso)

25,9%. .
Ainda os autores conseguiram com o méto

do de relagao de canais, uma curva de calibracao para eficién
cia de detecgao do *?P em extratos amarelados de tecido ani-
mal em etanol/agua (4/1, V/V), na faixa de 13 a 32,1% de efi
ciéncia.

ASHCROFT (1969) utilizando um sistema
cintilador liquido fabricado pela Isotope Developments, mode-
lo 6012, operando com duas valvulas fotomultiplicadoras EMi
9514S em coincidéncia, descrevem o uso da radiagao Cerenkov
produzida pelas particulas beta do *®Cl como fonte de luz pa-
ra a determinacao de concentracao de particulas (esferas de
latex) e de bactéria (Escherichia coli) por extingao luminosa.
Segundo o autor, o método pode ser utilizado para E.colZ, na
faixa de 5°10°%° a 10!'? células/ml, acima daquela do método es-

pectrofotométrico a 610 nm (5-10% a 5.10° células/ml).

_ BROWNELL & LAUCHLT (1969) continuando o
trabalho de LAUCHLI (1969), estudaram a possibilidade de wuso
da fonte de 22%Ra do sistema cintilador ligquido Tri-Carb, mo-
delo 3310, da Packard Instruments, como padrao externo na de-
terminacdo de eficiéncia de detecgado de ®°Rb em extratos ama-
relados de plantas. Os extratos, obtidos por via umida, sdo
transferidos para frascos de polietileno com o auxilio de so-
lugao 2,4 N HCl e completado o volume a 15 ou 20 ml. Com so-
lugoes padroes (de atividade conhecida) encontram uma alta
correlagao linear (r = 0,996) entre as eficiéncias relativas
de detecgao para °®Rb e fonte externa - ?2°Ra, na faixa de 40

a 100% de eficiéncia relativa, para amostras de 15 ml.



_33_

PALMER (1969) estudou a possibilidade de
se avaliar a atividade especifica para fosforo em uma Gnica
amostra. Primeiramente foi feita a determinagao da concen-
tracdo de *'P através do método colorimétrico de Bartlett (em
resumo, digestao de amostra com acido percldrico e posterior
formagao do complexo azulado de molibdato de amonea, com pico
de absorgéo em 830 nm), em seguida, a amostra & descolorida
com 0,5 ml 30% H202, 1,5 ml 10N NaOH e 0,5 ml 5M NaAsO4,tran§
ferida para frasco de contagem .(onde o volume & levado a 12 ml
com agua) e a detecgao do 3%p & feita pelo efeito Cerenkov no
sistema cintilador liquido Unilux I, modelo 6850, da Nuclear
Chicago. Amostras contendo de 0.a 30 pg P, descoloridas por

este procedimento, apresentaram uma perda de 2,5% de eficién-

cia em relagao aquela em 0,01M NazHPO4.

JOHNSON & HARTSUCK (1969) trabalhando
com "2K, conseguiram detecta-lo pelo efeito Cerenkov com efi-
ciéncia de aproximadamente 60%, em amostras de 20 ml de volu-
me. Comparando este método com o de cintilacdo s6lida e 1i-
quida, verificaram ser o Cerenkov o mais sensivel. Os auto-
res obtiveram também uma correlagao linear para correcgao de
"quenching", pelo método de relacao de canais, podendo ser

usada na faixa de 30 a 60% de eficiéncia.

ROSS (1969) além de discutir teoricamen
te o assunto ja abordado no item 3, apresenta ainda alguns as
pectos praticos da metodologia de detecgao pelo efeito Ceren-
kov, obtidos com auxilio de um sistema cintilador liquido Tri
Carb, modelo 3000, da Packard Instruments. A detecgéo(kameg
ma atividade de 322pP, 3fCl e !'®°W em volumes crescentes, de 1
a 20 ml, mostrou um maximo de taxa de contagens aos 8 ml.
Os autores também estudaram a detecgao de raios gama pelo efei
to Cerenkov, produzindo principalmente pelos elétrons-Compton.
Para isto, utilizaram o °%“Mn, que decai, por captura de elé-
tron, com emissao de raio gama de 0,84 MeV). Para isto uma
alicota contendo °*“Mn foi adicionada 7,5 ml de égﬁa em fras-
co de vidro e levado para detecgéo, obtendo-se eficiéncia de
5,4%. Pintando-se as paredes do frasco com tinta branca opa

ca, ora internamente ora externamente, pode-se avaliar que na

BARTLETT, G.R. - J. BZiol. Chem., 234:466, 1959.
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eficiéncia total do efeito Cerenkov, a contribuigao do solven
te fol de 44%, enquanto que a parede do frasco contribuiu com

39% e o fotocatodo da fotomultiplicadora com 17%.

GIRARDI, CAMERA & SABBIONI (1969) utili
zando um sistema cintilador liquido Mark I, da Nuclear Chica-
go, estudaram a possibilidade de usar o efeito Cerenkov na de
teccao de radioisotopos formados na ativagao com neutrons tér
micos. Neste trabalho foi avaliada a eficiéncia de deteccgao
do %°Co (6,7%), °°2Zn (1,3%), °°2r +°°Nb (1,19%), '2"Sb (18,3%),
134%cs (4,2%) e 8273 (3,61%), em 20 ml de solugcao radioativa
colocada em frasco de polietileno. CAMERA (um dos co-auto-
res deste trabalho) &-TANGUY (1968), utilizando o mesmo equi-
pamento, determinaram em 47% a eficiéncia para *?P e 64% para

205y 4+ 90y,
Apesar de nao haver citagao  detalhada

sobre sensibilidade, o método & aplicado rotineiramente na de
terminagao da concentragao de fosforo em micro-amostras de
acidos nucleicos. Em resumo, apOs irradiacao, a amostra so-
fre uma mineralizagao e & recuperada em 7M HNOB; em seguida é
passada em coluna de alumina acida e eluida posteriormente com
20 ml 6M HF, recebendo o eluido diretamente em frasco de cinti

lagao.
AWERBUCH & AVNIMELECH (1970) estudaram

a possibilidade de se detectar diretamente o 32%P em tecido ve
getal através do efeito Cerenkov. Para isto, discos (1 cm
de diametro) de folha de girassol contendo o radioisotopo, fo
ram colocados diretamente no fundo de frascos de vidro, adi-
cionando-se agua ou hexano (indice de refracao = 1,375 e 1li-
miar = 0,235 MeV), e em seqguida leva-se os frascos a um siste
ma cintilador liquido (neste trabalho foi utilizado o Tri-Carb
da Packard Instruments. Usando-se 5 a 10 ml de agua, o méto
do apresentou uma taxa de contagem aproximadamente 1,5 vezes
maior do que aquela obtida com o detector G.M. de janela fina
(1,4 mg/cm?) colocado a 0,5 cm da amostra; quando usou hexa-

no, a relacao passou a 2,17 .

WIERNIK & AMIEL (1970) utilizaram o efei
to Cerenkov para detectar as particulas beta emitidas pelo ®Li

(energia beta maxima = 13 MeV; meia-vida = 0,84 segundos) ,
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formado na reagdo ‘Li (n,y) °®Li. Por outro lado, o °Li sob
o mesmo fluxo de neutrons pode sofrer a reagéo Li (n,a) t e
este triton liberado pode provocar a reagao '°0 (t,a) '’N; o
17N (meia-vida = 4,16 segundos) & emissor de neutrons atrasa-
dos. Entao pela combinagao apropriada de um detector Ceren-
kov e detector de neutrons, pode-se determinar simultaneamen-
te as concentrac¢Oes naturais de °Li e 7Li, e consequentemente,

a relagao isotdpica do litio em uma amostra.

O detector Cerenkov foi construido, aco
plando-se oticamente um cilindro de Perspex (7,6 cm de altura
e 5,2 cm de diametro) ao fotocatodo de uma valvula fotomulti-
plicadora Dumont 6292 e a deteégéo dos neutrons foi feita com
trés detectores de trifluoreto de boro - !°B, colocados den-
tro de um bloco de parafina coberto com laminas de cadmio. A
amostra a ser analisada & irradiada por 12 segundos em um rea
tor, com fluxo de 5-10'2? neutrons lentos e em seguida a amos-
tra & levada por um transportador pneumatico rapido ao conjun
to detector; este método pode ser empregado em amostras que

contenham litio acima da concentracao de 2,7 ug.

BALLANCE & JOHNSON (1970) com o intuito
de eliminar a influéncia da coloragao da amostra, sugerem que
2 ml da amostra sejam colocados dentro de um cilindro de poli
etileno de paredes finas (0,5 mm) e opacas, e o conjunto seja
introduzido em frasco de vidro ou de polietileno, contendo um
volume apropriado de agua ou outro liguido. Deste modo, a
radiagcao Cerenkov produzida na amostra colorida & absorvida pe
la parede opaca do tubo plastico, e as radiagOes beta e/ou ga
gama gque conseguirem transpor esta parede poderao produzir a
radiagéo Cerenkov, detectavel com uma eficiéncia constante, in

dependentemente do grau de "quenching" de cor da amostra.

Com frasco de vidro, contendo 17,5 ml de
agua, os autores obtiveram uma eficiéncia de 17% para *?K, 1%
para ®2P e 22Na e 6% para 2"Na, utilizando-se um sistema cin-
tilador liquido Tri-Carb, da Parckard. Foi possivel aumen-
tar em 5% essas eficiéncias usando-se frascos de polietileno,

e em 15% utilizando-se uma solugéo aquosa contendo 40 ug de
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2-naftol por mililitro, no lugar de agua pura, enquanto que O
uso de 1 - cloronaftaleno (com indice de refragao = 1,63 e
densidade especifica = 1,19 g/cm®), permitiu a detecgdo do *?K
com 43% de eficiéncia, 9% 3?2p, 12% 22Na e 19% 2'Na. Final-
mente, com o uso de uma solugao 3% naftaleno em tolueno per-
deu-se um pouco de eficiéncia, mas o custo por amostra tornou

se menor. ,
Os autores também notaram que “Z2K em

2 ml de etanol produzia uma taxa de contagem 1,25 vezes maior
do que a mesma atividade em 2 ml de agua. A interpretagéodg
da & que o dlcool, com menor densidade (0,75 g/cm®) atenua me
nos a radiagao beta, resultando em uma maior producgao do efei
to Cerenkov na solugao que envolve o tubo plastico. Para os
radioisdtopos emissores gama (?2?Na e ?*Na), o acréscimo daden
sidade da solugao envolvente (através da dissolugao de compos
tos com elementos de nimero atomico alto, por exemplo, KI) re
sulta em maior eficiéncia de detecgao, devido & maior probabi

lidade de produgao de fotoelétrons e elétrons - Compton.

GENNARO & COLLINS (1970) utilizando um
sistema cintilador liquido Tri-Carb, modelo 3375, da Packard,
estudam a possibilidade de se determinar a atividade de
80gBr+80mBr, na presencga de 828y, em brometos organicos mar-
cados. E possivel devido a baixa eficiéncia para o ®2Br (1%)
em relagao a do 8OgBr (30%), quando se utiliza frasco de poli

etileno. Neste método a amostra & dissolvida em 20 ml de

solugao 5% de acetona em tetracloreto de carbono:

PARKER & ELRICK (1970) fazem uma sinop-
se de seus trabalhos ja publicados (ELRICK & PARKER, 1968) ;
(PARKER & ELRICK, 1966) e citam 35 referéncias bibliograficas,
sobre a detecgao de radioisotopos por meio do efeito Cerenkov.
Apresentam também novos resultados sobre o aumento de eficiég
cia de detecgao quando se utiliza valvulas de alta eficiéncia
quantica (RCA 4501 - V3) no lugar daquelas com caracteristica
S11 (EMI - 9514). Com o sistema cintilador liquido Beckman,
modelo LS-200, equipado com valvulas RCA 4501 - V3 conseguiu?
se um aumento de eficiéncia da ordem de 130% para °Cl, 145%

para “°K, 73% para 32?P, 10% para !*“cCe+ '**Pr, 27% para "“?K,
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e 21% para !°5Ru+ !%°®*Rh, em amostras de 10 ml colocadas em

frascos de vidro.
ROSS (1970), além de repetir alguns as-

pectos do efeito Cerenkov ja abordados no seu trabalho de 1969
apresenta resultados interessantes, sobre detecgao do 1%C pe-
lo efeito Cerenkov, em solugéo de c-bromonaftaleno. Esta
substancia apresenta um alto indice de refragao (1,6582), acar
retando em um limiar de 0,13 MeV, permitindo a previsao, atré
vés de calculos a possibilidade de se detectar '*C com uma
eficiéncia de 0,1%; no entanto, observou uma eficiéncia de
12,3%. O autor eXplica esta alta eficiéncia, admitindo que .
o sistema esteja operando em uma regiao de dispersao andmala,
onde o indice de refragcao deve ser muito maior que o valor

1,6582. ,
MOIR (1971) utilizando um sistema cinti

lador liquido Tri-Carb, modelo 3003, da Packard, equipado com
uma fonte radioativa 22°Ra, estudou a possibilidade de utili-
zd-1lo no método de padronizagao externa para determinacao de
eficiéncia de detecgao do “2K pelo efeito Cerenkov em  amos-
tras biologicas (sangue total, urina e plasma), e além disso,
compara este método com o de padronizagao por relagao de ca-

nais.
A fim de permitir outras analises subse

quentes, 6 ml da amostra foram colocados em um tubo de polie-
tileno (6 cm de altura e 1,5 cm de diametro) que por sua vez
introduzido em um frasco de vidro de cintilacgao. Desse modo
a eficiéncia para “?K, na auséncia de "quenching" de cor, po-

de atingir 37%.
O autor obteve uma regressao linear en-

tre a eficiéncia de detecgao e relagao de canais, na faixa de
20 a 37%, enquanto que para padronizagao externa obteve uma
correlagao nao linear, na faixa de 10 a 37% de eficiéncia.
Além disso, sao menores os limites de confianga da curva de ca
libragao para relagao de canais, levando o autor preferir o
uso desse método de padronizagao para amostras de alta ativi-

dade.
BALLANCE & JOHNSON (1971) tentaram me-

lhorar a técnica ja descrita por eles em 1970, utilizando-se
uma solucgao cintiladora (7 g PPO+ 600 mg de POPOP + 400 ml

ethoxyetanol, completando-se com tolueno o volume de 1 litro)
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como solugao envolvente. A n3o ser para o ’%cCl, a substitui
cao da solugao contendo l-cloronaftaleno pela solugao cintila
dora (duas vezes mais dispendioso), nao refletiu num marcante
aumento de eficiéncia, Que passou a 7% para o 36c1, 13% 32P,
51% *2K, 22% 2?"Na e 16% 22Na. Neste trabalho sao tambem da-
das as eficiéncias para a solugao envolvente 3% naftaleno ou
tolueno: 0,5% 3°cl, 7,3% *?pP, 35% “?K, 12,5% 2"Nae5,2% 22Na.
Os autores testaram a técnica para filtros de fibra de vidro,
colocados no tubo plastico e as eficiéncias foram de 12% 3°c1,
55¢ 32p, 82% “2K, 52% 2"Na e 22% 22Na, quando se usava l-clo-
ronaftaleno. As mesmas amostras colocadas a 1 cm abaixo da
janela de um detector G.M. de janela fina, resulta em eficiég

cia de aproximadamente 20%, para os quatro radioisdotopos.

WIEBE, NOUJAIM & EDISS (1971) utilizan-
do um sistema cintilador liquido Picker Nuclear Liquimat 220,
operando a temperatura ambiente, determinaram em 30,5% a efi-
ciéncia de detecgdo de *?P pelo efeito Cerenkov, em frasco de

vidro contendo 10 ml de agua.

Com o intuito de se estudar a variagao
no espectro de pulsos devido a presenga de "quenching" de cor
na amostra, colocou um analisador multicanal (Nuclear Chicago,
modelo 25601) & saida do amplificador de pulsos do cintilador
ligquido, e como "quenchers" usou os corantes amarelo ("Cresol
red"), verde ("Brilliant green") e vermelho ("Amaranth red").
Os espectros de pulsos obtidos com os corantes foram simila-
res no formato, independentemente da coloragao da amostra. A
presenca de "quenching" faz com que a amplitude do espectro sQ
fra uma redugao e se desvie para a esquerda, de maneira anélg
ga a encontrada para o *H em solugdo cintiladora com "quen-
ching" de cor. Os autores também encontraram correlacgoes
significativamente diferentes (nao lineares) para os diferen-
tes tipos de corantes entre eficiéncia e relagao de canais,na
faixa de 11 a 30,5% de eficiéncia. Dependendo da  precisao

desejada, recomendam utilizar somente uma curva de calibragao.

PLESUMS & BUNCH (1971) utilizando umsis
tema cintilador liquido Beckman, modelo LSC - 230, e espectro

fotOmetro Zeiss, estudaram a possibilidade de se determinar a
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atividade especifica do fosforo em amostras com baixa concen-
tracdo de 3'p. De modo inverso ao de PALMER (1969) preferi-
ram primeiramente determinar a atividade de 3*?P pelo efeito
Cerenkov e depois avaliar a concentracdao de ®'P.  Justificam
o procedimento devido a algumas vantagens apresentadas: nao
ha perda de atividade do 3*2?P por decaimento, ndao ha problema
de descolorizagao do complexo azul de fosfomolibdato, elimina
se uma transferéncia de material e as analises de 3'P podem
ser feitas apos o acumulo de um grande numero de amostras. Em
resumo, a amostra (complexo silica-fosfolipideos obtidas de
fosfolipideos de ratos) sofre uma digestao por via tmida
(HClO4, 100°C por 20 minutos) e apds centrifugagao o sobrena-
dante & colocado em frasco de vidro de cintilacao (obtendo-se
um volume final de 5,5 ml) e levado para detecgao. ApOs is-
to, no proprio frasco adicionam-se 0,1 ml 25% molibdato de
ambnia e 0,25 ml 8% acido ascorbico, e incuba-se a solugao a
100°C por 15 minutos e em seguida & feita a leitura da trans-
missao otica a 820 nm.

KAMP & BLANCHARD (1971) utilizando um
sistema cintilador liquido Packard, modelo 3380, equipado com
fontes externas de 22fRa e 2%!am, estudaram a possibilidade
de se utilizar o método de padronizacao por relagao de canais
e padronizagao externa por relagao de canais, para corregao
de "quenching" de cor para 2P em solugcao de diversos solven

tes.
Neste trabalho, o 32?P foi usado em

duas formas, inorganica (NH4)2H2PO4 e organica "t - butyl cre-
sol phosphate". Os corantes vermelhos de metila, verde de
metila, azul de metileno, bromocresol purpura e verde de bro-
mocresol (em solugao 0,1% em alcool) foram os "quenchers" e
agua, etanol, acetona, hexano e clorofdormio, foram os solven-
tes. Na .auséncia de "quenching", conseguiram-se eficiéncia
ao redor de 60%, para os diferentes solventes. Para *?P dis
solvido em 10 ml dos solventes ggua, hexano e clorofdormio con
tidos em frascos de vidro de cintilagao, tendo o vermelho de
metila como "quencher" de cor, os autores obtiveram diferen-
tes correlagoes entre eficiéncia de detecgao e relagao de ca-
nais. Na padronizagdao externa por relagao de canais, foram

também utilizados os solventes etanol e acetona, e, com exces
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sdo de agua e etanol, as correlagoes foram todas diferentes.

Por outro lado, para 32P dissolvido em
10 ml de alcool, tendo os corantes, vermelho de metila, verde
de metila e verde de bromocresol como "quenchers" na padroni-
zagao por relacao de canais, e ainda, azul de metileno e bro-
mocresol plrpura na padronizagao externa por relagao de ca-
nais, obtiveram as mesmas correlagaes, independentemente do

"quencher". _
Concluiram que o método de relagao de

canais & mais exato para amostras de alta atividade, devido ao
pequeno erro estatistico da relacgao, enquahto que o método de
padronizagao externa por relagao de canais seria aconselhado
para amostras de baixa atividade, mas com eficiéncia de detec

cao acima de 10%.
Na padronizacao por relacao de canais,

a eficiéncia mostrou ser levemente dependente do volume para
uma mesma relagao. Assim, o 32P dissolvido em etanol, tendo
vermelho de metila como "quencher", mostrou uma correlagdo in
versa entre eficiéencia e volume de solugéo (5, 10 e 15 ml);

na padronizagao externa por relagao de canais, as amostras com
baixo grau de "quenching" (relagao entre 0,9 e 1,5; eficién-
cia entre 60 a 30%) mostraram a nao dependéncia entre eficién
cia e volume, enquanto que as amostras com alto grau de "quen-
ching" (relacao acima de 1,7; eficiéncia abaixo de 20% para
10 ml de solugao), uma alta correlacao direta entre eficiéncia

e volume.
BROWN (1971) utilizando um sistema cin-

tilador Tri-Carb, modelo 3320, da Packard, equipado com vélvg
las fotomultiplicadoras EMI 9635 (QB, estudou a possibilidade
de detecgdo de 3?P e *°%P em amostras aquosas. O método ba-
seia-se na deteccdo do 32?P através do efeito Cerenkov e *?P +
+ 33%p por cintilagao liquida, utilizando-se a solugao cintila
dora descrita por Patterson & Greene*. Para detecgéo, as
amostras foram preparadas pipetando 20 a 200 ul da solugao

aquosa em 9 ml 0,1M H3PO4 contidos em frascos de vidro, e em

10 ml de solugao cintiladora, contidos em frascos de vidro.

O autor obteve para o efeito Cerenkov

uma eficiéncia de 44,9% para o 2P e menor que 0,01% para 3°P,

. ,
PATTERSON, M.S. & GREENE, R.C. - Anal. Chem., 37:584-7, 1965.
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enquanto que na cintilagao liquida a eficiéncia foi de 98,3%
para o *2P, ndo havendo mengao para o 3°®P. Além disso, o mé
todo proposto apresenta algumas vantagens em relagao ao do ab
sorvedor com detector G.M. e cintilagao liguida, apontando a
facilidade de se detectar 3?P diretamente, quase sem influén-
cia do 3*°p. Dewve ser salientado, que mesmo para experimen-
tos em que se utilize somente ®%P, & recomendado o uso do
efeito Cerenkov, devido a contaminagéo radioisotopica desse
elemento pelo *%P no momento de sua produgdao a partir do enxo
fre natural, ®3®S (n,p) ?3P, que pode atingir 0,95% da ativida
de do %P no final da irradiagao.

|(1971) -
SHIGA, SHIGA & KURODA estudaram a possi

bilidade de se usar o efeito Cerenkov para detectar *?P em nu
cleotideos marcados, adsorvidos em carvao ativo. Para isto,
0,05 u moles de "cytidine diphosphate ethanolamine - *?P" fo-
ram adsorvidos em 15 mg de carvao ativo, em um meio 5% acido
tricloroacético; apds a lavagem com agua, centrifugacao e se
cagem, o carvao ativo foi transferido para um tubo de polieti
leno de pequeno diametro e paredes finas (0,8 mm), que por sua
vez foi introduzido em um frasco de polietileno de cintilagao
contendo tolueno. Com este método conseguiu uma eficiéncia
de detecgéo de 40,5%; gquando a solugéo envolvente era agqua,
a eficiéncia diminui para 27,7%, e sem solugao, 18,8%. 0
mesmo material, detectado em plancheta com um sistema detec-
tor G.M. e detector com fluxo gasoso com janela de Micro-~Mil,

apresentou eficiéncias de 11,5 e 31%, respectivamente.

THOMAS & SCHWEIKERT (1972) estudaram a
possibilidade de se utilizar o efeito Cerenkov na detecgao de
pOsitrons de alta energia emitidos por radioisotopos formados

por ativagao com particulas carregadas, em particular com prd

tons de 22,5 MeV, obtidos em um cicloton de energia variavel.

Os detectores Cerenkov, foram construidos pelos autores, de
maneira similar ao descrito por WIERNIK & AMIEL (1970) com
trés diferentes radiadores cilindricos: Lucite, agua contida

- - . . * - .
em recipiente de vidro e plastico acrilico Pilot 425 (indice
de refragéo = 1,49 e densidade = 1,49 g/cma); cada um destes

radiadores foram envoltos com mylar aluminizado (para aumen-

*
Pilot Chemical Division, New England Nuclear Corporation.
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tar a reflexao interna) e montados na mesma valvula fotomul-
tiplicadora EMI 3, (com caracteristica S 11). A analise dos
pulsos foi feita com um analisador multicanal RIDL, Nuclear

Chicago, de 400 canais.

Na deteccido de particulas beta do *°P e
305y + %%y, foi obtida com o radiador Pilot 425 uma taxa de
contagem aproximadamente 10 vezes maior do que agqueles usando
radiadores de agua e Lucite. Isto foi explicado pelo fato
de entrar "wavelength shifter" na composicao do radiador plé§
tico Pilot 425, sendo sensivel até 260 nm com reemissao em
425 nm, regiao de maior sensibilidade da valvula fotomultipli
cadora. Assim, com este detector, foi possivel avaliar a

2 em uma amostra de aluminio,

concentragao de 50 ug enxofre/cm
pela detecgao de poOsitrons de energia maxima de 9,9 MeV, emi-
tidos pelo *2C1l (meia-vida = 0,3 segundos) formado na reagao

25 (p,n) 32cCl.
GOULD, CATHER & WINGET (1972) utilizan-

do um sistema cintilador ligquido Tri-Carb, da Packard, modelo
3000, operando a temperatura de 4OC, estudaram a possibilida-
de de melhorar a eficiéncia de detecgdo do 2P (pelo efeito
Cerenkov) na técnica radioisotdpica de determinacao do trifos
fato de adenosina (ATP). A eficiéncia de detecgcaodo *?P foi
avaliada em aproximadamente 28% para amostra de 13 ml coloca-
das em frasco de polietileno (podendo ser elevada para 35 a
40% pelo uso do "wavelength shifter" "7 - hydroxy - 4 - methyl-
coumarin" na concentragao de 100 mg/litro) e em 22,5% para
10 ml em frasco de wvidro. Também foi constatado que na de-
tecgéo.de mesma atividade, com volumes crescentes de agua, a
eficiéncia maxima para os frascos de vidro foi atingida aos
15 ml, enquanto que para os de polietileno, foi aos 10 ml. Por
outro lado, a relagao das taxas de contagens obtidas com amos
tras detectadas pelo efeito Cerenkov (13 ml em frasco de polj
etileno) e pelo detector G.M. ‘de imersao (tipo M6), foi de

aproximadamente 7 vezes.

Com excessao do ferrocianeto de potas-
sio, os compostos normalmente utilizados em pesquisa de foto-
fosforilagao nao causaram efeito "quenching", e mesmo assim,

em condig¢oes normais de experimentos, a concentracgao de ferro
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cianeto nao ultrapassa 0,5 p moles, resultando em uma despre-

sivel diminuigao de eficiéncia de deteccgao.

SMITH, ANDERSON & HUXSOLL (1972) utili-
zando um sistema cintilador Tri-Carb, modelo 3000, da Packard,
estudaram a possibilidade de uso do efeito Cerenkov na detec-
cao de *?P em plaquetas de sangue canino marcadas com "diiso-
propyl phosphorofluoridate - 32P".

Apbs isolamento das plaquetas, a partir
do sangue de caes que receberam intravenosamente o composto
marcado, provocou-se O seu lise com uma solugéo 0,5N NaOH e
transferiu-se o material para frasco de polietileno, os quais
permaneceram a -20°C até momentos antes da contagem, guando o
volume foi completado a 20 ml com agua destilada; a eficién-
cia de detecgao foi avaliada em 30% através do método de pa-

dronizacgao interna.
KARTSHEV, CHULKIN & SHTAN (1972) estuda

ram a possibilidade de se determinar a concentracao de alguns
elementos em solugao através da ativagao com neutrons térmi-
cos e detecgao pelo efeito Cerenkov dos radioisbtopos forma-
dos. A solugao, em fluxo continuo, passa ao redor de uma
fonte de neutrons dando-se a ativagao e entra depois em uma
célula oticamente acoplada ao fotocatodo de uma valvula foto-
multiplicadora, onde se da a detecgao pelo efeito Cerenkov.
Devido a influéncia da meia-vida na ativagao e ser feita em
fluxo, o método torna-se pratico para radioisotopos de meia-
vida curta, alta secgao de choque e emissor beta de alta ener
gia. Assim, os autores, para uma fonte de neutrons de 6-10’
neutrons-s ’
guns elementos: In - 0,7; V - 30; I - 40; ©Li - 100; Se -
100; F - 400 e Ne - 500.

, estimaram a sensibilidade, em mg/litro, para al

FARDEAU & JAPPE (1972) com o auxilio de
um cintilador liquido, fez a determinagao simultanea dos valo
res A e L do fosforo para solo através do uso de H3PO4-32P e
fertilizante polifosfato de amdnea - *?P e azevém como planta

teste.
Apds os cortes regulares, as plantas fo

. . C ~ o
ram secas, pesadas e mineralizadas por incineracao (550°C) e
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recuperadas em acido nitrico 10%. A dosagem do fosforo foi
feita pelo método do fosfovanadomolibdato, enquanto que a ati
vidade do 33P é feita por cintilacao liguida com Instagel (Pa-
ckard) e 3%2?p pelo efeito Cerenkov, utilizando-s& o mesmo sis-
tema cintilador ligquido. Apesar do autor citar os trabalhos
de LAﬁCHLI (1969) e ROBINSON (1969), nao fornece maiores deta

lhes sobre a metodologia de detecgao.

TAEA (1972) utilizando-se de meia pagi-
na do seu manual de treinamento para uso de radioisoOtopos e
radiagdo em pesguisa animal, faz mencdo a detecgdo de “?K
32p pelo efeito Cerenkov em solugao aquosa, utilizando-se um

sistema cintilador liguido.

FRANCOIS (1972), além de fazer uma revi
sao sobre deteccao de radioisotopos pelo efeito Cerenkov com
sistemas cintiladores liquidos entre 1960 e 1970, da continui
dade ao seu trabalho publicado em 1967, apresentando novos da
dos com o Tri-Carb, modelo 3314, da Packard Instruments, equi
pado com fotomultiplicadoras EMI 6255B, principalmente para
os radioisdotopos *?P, ®°Rb e “2K, no que se refere a eficién-

cia, "wavelength shifter" e valvulas fotomultiplicadoras.

Na detecgao de “?K, 2P e "°K, em solu-
¢dao aquosa, em frasco de polietileno e de vidro, os primeiros
mostraram uma maior eficiéncia entre os volumes de 4 a 20 ml.
Além disso, a relagao das taxas de contagens obtidas com fras -
cos de polietileno e vidro foi inversamente proporcional a
energia média das particulas betas emitidas por aqueles radio
isbtopos; assim, para 10 ml de solugao, a relagao parao:*?K
foi de 1,13, engquanto que para o 32P obteve-se 1,27 e para o
*%% 1,45, podendo atingir com 20 ml de solugao, os valores

1,21 para “?K, 1,50 para 2P e 1,78 para "“°K.

Na detecgao de uma mesma atividade,usan
do-se frascos de polietileno, foi encontrada uma eficiéncia
maxima entre 8 e 10 ml de solugao para 2°%T1, 32p, ®8%sre °®Cgr,
enquanto que para “°kK, !*3pr, 7%°As e “2?K, entre 12 e 14 ml.
Desse modo, utilizando-se 8 - 14 ml de solugao em frascos de

polietileno, obtiveram-se eficiéncias de 3% - 2°%°%T1, 6,2% -



143pr, 6,7% - '°®Au, 28,33 - ®°sr, 32,5% - ?'wa, 35,1% - *?p,
35,5% - °'v, 38,4% - *°Kk, 50,6% - °°Y, 59% - "®Ase70,3% - "?K;
além desses emissores beta puros ou predominantes, foi obtida
a eficiéncia para alguns radioisbétopos emissores gama puros
ou predominantes: aproximadamente 0% - *!Cr, 0,18% - !93Ru,

1,52 - °52r +°°Nb e 2,9% - 5%e.”

A troca das valvulas fotomultiplicadoras
EMI 6255B (caracteristica S11) pelas bi-alcalinas EMI 9635 QB™
(caracteristica S13), mostrou uma elevagéo na taxa de conta-
gem para alguns radioisotopos testados. Assim, para volumes
de 12 e 20 ml de solugao, houve um aumento de 88 e 98 para o
20%71, 33 e 39 para !°%au, “°k, ®°sr e °ly, e 15 e 30% para o
°05r + %%y e *2k. O mesmo aconteceu para as amostras detecta
das com um sistema cintilador liquido Intertechnique SL 40,
equipado com valvulas fotomultiplicadoras bi-alcalinas RCA
4501, mostrando um aumento em relagéo as EMI 6255B: 93 e
130% para 2°*T1, 30 e 54% para !°%au, "°K, 8°sr e °!y (nao ha

citacao para ?°Sr +°°%f e “?2K).

O autor testou 26 produtos como "wave-
length shifters" para *?P e "?K em solugao aquosa. Destes
compostos o "esculin" (5 - 1000 ppm) mostrou ser mais eficien
te para detecgdao de *?P em solucao aquosa acida, aumentando a
eficiéncia em 35 - 50%, seguido pelo "naphthylamine" ( 5 -
5000 ppm) com 25 - 30%, e "B -naphtoic acid" (5-1000 ppm) e
"p - terphenyl"” (500 - 1000 ppm) com 10 - 20%. Para "?K, oOs
aumentos foram menores, com "esculin" de 12 a 14%, e "B-naph-

toic acid" e "p - terphenyl" em 6%.

Com o uso de "esculin" e valvulas 6255B,
a eficiéncia de detecgao para 2p em solugao aquosa passou de
35 a 54% (aumento de 54%) e para '’K passa de 70 a 82% (aumen
to de 17%); com valvulas 9635 QB, as eficiéncias passam de
49 a 61% (aumento de 24%) e de 79 a 82% (aumento de 4%) para

32p e "%2K, respectivamente.

Pelos dados obtidos e refereéncias biblio
graficas, o autor sugere o uso do efeito Cerenkov para a detec

cao de radioisdtopos emissores de particulas beta de energia
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maxima acima de 1 MeV e meia-vida além de algumas horas e nes
tas condi¢des, ha aproximadamente 40 radioisbOtopos, entre os
quais %%Co, ®°sr, °!sr, °72r, °°Mo, '!'l'ag, '%2?%shb, 3?1, '*OLa,
1%2py, !%3ce, 188Ho, 18f6Re e !°*Ir, havendo também a possibi-
lidade de se usar o efeito Cerenkov para os emissores de par-
ticulas beta de energia maxima entre 0,5 e 1 MeV. Com res-
peito aos emissores acima de 2 MeV, tais como o *®Mn, !88Re,

7®As e ®%Y, a utilizagao do método parece muito vantajosa.

SABBIONI, CHERICI, GIRARDI & CAMPAGNANI(1973)
dando continuidade ao trabalho de GIRARDI, CAMERA & SABBIONI
(1969), estudaram o método de determinacao de fosforo (na fai
xa de 0,1 a 200 ug P) em acidos nucleicos, nucleotideos e glu
cose - 6 - fosfato, através da anadlise por ativacao neutroni-
ca, utilizando o efeito Cerenkov para a detecg¢ao do 2P, for-

mado na reacgao 3'P (n,y) *?P.

Em resumo, O método consiste em se trans
ferir uma alicota de 0,5 ml da amostra ligquida para um peque-
no frasco de polietileno, o qual & em seguida fechado por aque
cimento; o mesmo.procedimento & feito para uma alicota de
solugao 0,01M (NH4)2§PO4, servindo de padrao. Os frascos
de amostra e padrao sao envoltos em folhas de aluminio e colo
cados em capsulas de irradiacao. Em seguida, tais capsulas
sao irradiadas por um tempo nao superior a 30 minutos em um
fluxo de 5-10'? neutrons-cm™?.s7!. ApOs a irradiacao, as
capsulas sao mantidas por uma semana em um local de armazena-
mento para permitir o decaimento do 2*Na, “?K e outros radioi
sOtopos interferentes de meia-vida curta; passado este tempo
sao abertas e os frascos sao lavados com solugao 0,1M HF para
remover a contaminacao externa, e em seguida estes frascos sao
montados em suporte de Lucite, e levados diretamente para de-
tecgao em um sistema cintilador liquido, de 3 canais de conta
gem. O conjunto detector apresenta uma radiacao de fundo de
7 cpm, e pelo uso adequado dos 3 canais de contagem pode-se

detectar a presenca de radioisotopos interferentes.

O método & utilizado na determinacao da

concentracao de fosforo em DNA, nas concentracgoes de 9,58 e
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1.450 pg P/ml de solugao, e em "nicotinamide adenine dinucleo
tide" (NDA), na faixa de 0,05 a 210 ug P/ml de solugao. No
Gltimo caso, nas concentragoes acima de 1 pg P/ml, o coefi-
ciente de variagéo para 5 determinagées & ao redor de 1-1,5%,
elevando-se para 3,5% e 5,7% para amostras com 0,21 e 0,05

ug P/ml, respectivamente.

Devido a baixa concentragéo de enxofre

e cloro nos materiais analisados, as possiveis reagoes inter-
ferentes *°Cl (n,a) 3®2P e ®*2S (n,p) 32P nao chegam a causar
preocupacgao. Pelo mesmo motivo, a interferéncia ocasionada
pela formacao de outros radioisGtopos capazes de serem detec-
tados pelo Cerenkov (!°°au, !°2Tr, 86Rb, 186Re, 122gp, 12%gp

e *%Sc) nao foi considerada.
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5. MATERIAIS

5.1. Equipamentos

5.1.1. Sistema cintilador ligquido Nuclear Chicago, mo
delo 724: equipado com duas valvulas fotomultiplicadoras EMI
(caracteristica S 11), pré-amplificador e amplificador fixos,
circuito de coincidéncia e trés canais de contagem simulta-
neos comandados por 5 descriminadores ("levels"). Este siste
ma & automatico com capacidade para 150 amostras e durante o

experimento, a temperatura foi mantida a 4%c.

costra
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Devido as condig¢oes de operagao deste sis-
tema cintilador, a alta voltagem da valvula fotomultiplica-
dora "gate" foi mantida em 1650 volt em todo o trabalho; en-
tao, para simplicidade, quando se faz mengao a alta voltagem
no decorrer do assunto, esta se referindo a da valvula foto-

multiplicadora "data".
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5.1.2. Espectrometro gama monocanal: formado pelo con
junto detector Harshaw 12 AW 12 - WH/3 - X (com cristal cinti
lador Nal (Tl), 7,6 cm diametro e 7,6 cm altura (tipo pogo) e
modulos Ortec (modelo 456; divisor de tensao modelo 266 ;
pré~amplificador modelo 113; amplificador modelo 451; anali
sador monocanal modelo 730; escalimetro modelo 430; marcador
de tempo modelo 719. A resolugao deste sistema € de 8% para
137Cs (amostra pontual colocada a 10 cm da superficie docris-

tal cintilador).

5.1.3. Espectrofotometro Beckman DBG: com lampada de
tungsténio para a regiao do visivel (320 a 800 nm) e de hidro.
génio para a ultra-violeta (200 a 340 nm), com detector valvu
la fotomultiblicadora 1P . 28A; durante o experimento foi usa-
do cubetas "standard silica" (220 - 2.500 nm) Beckman, e a

fenda foi ajustada na posicao 1.

5.2. Materiais radioativos

5.2.1. 2P nas formas Na,HPO, e H;PO,, em solugao li-
vre de carregador, produzido pelo Instituto de Energia Atdmi-
ca, Cidade Universitaria, Sao Paulo.

5.2.2. ®%Co: na forma CoCl,, em solugao 0,1N HC1,
com atividade especifica nominal de 12,5 uCi/pg Co e ativida-
de de 1,5 uCi (12/74) em 5 ml, adguirido da Amersham Searle,

Illinois, USA.

5.3.- Frascos de cintilacao

5.3.1. Frascos de vidro Beckman Value VialTM II, com
tampa plastica revestida internamente com cortica e "foil 1li-

near", com 27-28 mm de diametro interno e capacidade para 22 ml.

5.3.2. Frascos de vidro Amersham High Quality Spec-
travials, com tampa plastica revestida internamente com corti

ca e "foil liner", com 27-28 mm de diametro interno e capaci-
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dade para.22 ml.

5.3.3.

Frascos de nylon Amershan Nylon Spectravials,

com tampa de nylon, com 22 mm de diametro interno e capacida-

de para 20 ml.

5.3.4. Frascos de polietileno Packard, com tampa de po

lietileno, com 27-28 mm de diametro interno e capacidade para

25 ml.

5.4. Solugdes

5.

4.

1.

5.5. Solos

.5.

.5.

.5.

1.

0,01% &cido picrico.
0,005% &acido picrico.

0,1% vermelho de metila, em solugao hidroalcod
lica (2/3, v/v).

0,1% vermelho de fenol, em solugao hidroalcod-
lica (4/1, v/v).

0,1% verde de bromocresol, em solugéo hidroal-
codlica (4/1, v/v).

0,1% vermelho do Congo, em solugao hidroalcod-
lica (4/1, v/v).

0,1% alaranjado de metila, em solugéo hidroal-

coolica (4/1, v/v).

LR: Latossol Roxo - Série Iracema - Piracicaba.

MVA: Mediterraneo Vermelho Amarelo - sérieiBaiE

rinho - Piracicaba.

Lit: Litossol fase folhelho argilito - serie

Lageadinho - Piracicaba.



5.

5.

7.
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5.5.4. LVE: Latossol Vermelho Escuro fase arenosa -
Piracicaba.

5.5.5. TRE: Terra Roxa Estruturada - Jaboticabal.

5.5.6. Pml: Podzolizado Lins-Marilia var. Marilia -

Piracicaba.

5.5.7. Org: solo organico - Curitiba (PR).

Solugoes extratoras de P

5.6.1. Extrator North Carolina: 0,0251@H2804+0,051QHC1

5.6.2. Extrator Catani: 0,05 N HZSO4

5.6.3. Extrator Bray 1: 0,03 NNH,F+ 0,025 N HC1

4

5.6.4. Extrator Bray 2: O0,03NNH,F+ 0,1 N HC1

4
5.6.5. Extrator Olsen: 0,5 M NaHCO, (pH 8,5)
5.6.6. Extrator Truog: 0,001 M H,S0, , contendo 3

gramas de (NH SO4/litro

4)2

Solugoes fracionadoras de P (CATANI & BATAGLIA, 1968)

5.7.1. 1 N NH4C1
5.7.2. 0,5 N NH,F
5.7.3. 0,1 N NaOH

5.7.4. 0,5 N HZSO4

Soluc3o cintiladora de BRAY (1960):

4 gramas PPO
0,2 gramas POPOP



60 gramas naftaleno
100 ml &lcool metilico
20 ml etileno glicol

completar o volume a 1 litro com dioxano.

-52~
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6. METODOS
6.1. Condigoes experimentais

6.1.1. Preparo e espectro de absorcao das solugoes

"quenchers"

As solugoes (item 5.4) foram diluidas,
adicionando-se em seguida 2 ml 2N NaOH ou HCl, obtendo-se as-

sim uma série de solugdes "quenchers":

— Solugao l-a:

0,005% acido picrico

—— Solugao l-b:

0,03% acido picrico

— Solugao l-c:

0,01% acido picrico

— Solugao 2:
5 ml 0,1% vermelho de metila
2 ml 2N NaOH

35 ml H20 destilada

— Solugao 3:
10 ml 0,1% vermelho de fenol
2 ml 2N HCI1

88 ml HZO destilada

~—— Solugao 4:
10 ml 0,1% verde de bromocresol
2 ml 2N NC1

78 ml HZO destilada

— Solugao 5:
1l ml 0,1% verde bromocresol

3 ml 0,1% vermelho de metila



2 ml 2N NaOH

34 ml H2O destilada

Solugao 6:
10 ml 0,1% verde de bromocresol
2 ml 2N NaOH

28 ml HZO destilada

Solugao 7:
10 ml 0,1% vermelho de metila
2 ml 2N HC1l

38 ml HZO destilada

Solugao 8:
10 ml 0,1% vermelho de fenol
2 ml 2N NaOH

33 ml H20 destilada

Solugcao 9:
4 ml 0,1% vermelho do Congo
2 ml 2N NaOH

40 ml H20 destilada

Solugao 1l0-a:
3 ml 0,1% alaranjado de metila
1l ml 0,1% verde de bromocresol .
2 ml 2N NaOH

44 ml HZO destilada

Solugao 10-b:

6 ml 0,1l% alaranjado de metila
2 ml 0,1% verde de bromecresol
2 ml 2N NaOH

40 ml H,0 destilada

-54-
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Para a obtencao de espectros de absor-
cao, diluiu-se 1 ml das solugoes "quenchers" em 9 ml de agua
destilada, com excessao das solugoes 1 e 10-b; da solugao 1

diluiu-se 1,5 ml 0,005% &cido picrico em 8,5 ml de agua desti

lada; a solugao 1l0-b nao foi utilizada devido ao seu espec-
tro de absorgao ser similar ao da solugao 1l0-a. Com o auxi
lio de um espectrofotometro Beckman DBG e cubetas "standard

silica", obteve-se o espectro destas solugOes entre os compri

mentos de onda de 200 a 800 nm.

6.1.2. Preparo das solugoes radioativas de 32P

Com o intuito de se obter taxas de con-
tagem entre 10.000 e 20.000 cpm na detecgao de amostras sem
"quenching" de cor, alicotas apropriadas de solugoes radioati
vas estoque foram diluidas (em recipientes plasticos) em solu

cao Na,HPO, 1 ppm P.

6.1.3. Eficiencia relativa de detecgao do 32P

Durante os experimentos foram feitas mui
tas solugoes radioativas para serem utilizadas em condigoes di
ferentes, e portanto, a determinagéo de eficiencia absoluta,
de detecgao do 3?P para cada caso particular seria trabalhosa.
Dessa maneira, na apresentagao, interpretagcao e discussao dos
dados obtidos, preferiu-se usar a eficiéncia relativa de de-
tecgao, considerando-se como 100% o nimero de contagens obti-
do com amostras sem "quenching" e no final, determinar-se a
eficiéncia absoluta de detecgao para estas amostras, a fim de

permitir as devidas conversoes.
6.1.4. Eficiencia absoluta de detecgao do 32P
A indisponibilidade de solugoes padroni

zadas de 3%?P no Brasil e o seu alto custo no mercado interna-

cional, faz com que a determinacao direta da eficiéncia abso-
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luta de detecgao do *2P pelo efeito Cerenkov seja impratica-
vel. Desse modo, ha necessidade de se padronizar em labora-
torio a atividade de uma solugao para usa-la posteriormente
na avaliacao da eficiéncia de deteccao do ’?P pelo efeito Ce-

renkov.
Um dos métodos de se padronizar rapida-

mente uma solugao radioativa de *2?P & através do sistema cin
tilador liquido, onde pode-se aceitar (BROWN, 1871) uma efi-

ciéncia ao redor de 98%, na auséncia de "quenching". Foram
adicionados 0,2 ml de uma solugao radioativa *?P (1 ppm P) a
sete frascos de vidro Beckman, contendo 10 ml de solugao cin-
tiladora de Bray (item 5.8) e a outros sete contendo 10 ml
de solugao l.ppm P. Em seguida foram levados para detecgao
no sistema cintilador liquido, posicionado-se em 700 e 975
volt para cintilagao liquida e efeito Cerenkov respectivamen-

te.
6.1.5. Obtencao da relagao de canais

Devido as caracteristicas de funciona-
mento do sistema cintilador liquido utilizado, o canal A (ou
integral) foi escolhido de maneira a contar todos os pulsos
entre 0,5 e 9,9 volt de amplitude, enquanto que o canal B (ou
monitor), os pulsos entre 0,5 volt e uma amplitude ainda a
ser escolhida (item 6.2.1), representados na figura 6. A re
lacao de canais €& obtida pela divisao entre as contagens do

canal A pela do canal B.

6.1.6. Escolha de alta voltagem do sistema detector
(para 32P) em fungao do tipo de frasco, volume

e "quenching".

Foram colocados 4, 8, 12 e 16 ml de uma
solugao contendo *?P em frascos de vidro Beckman (duas repeti
coes) e 4, 8, 12 e 15,2 ml em frascos de nylon Amersham (tam-
bém 2 repetigoes). Em seguida adicionou-se agua destilada

ou solugéo colorida n?® 4 (verde de bromocresol, meio acido,
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item 6.1.1), de acordo com o quadro abaixo, para completar

os volumes a 5, 10, 15 e 20 ml nos frascos de vidro, e 5, 10,

15 e 19 ml nos frascos de nylon.

| V o 1 u m e (ml1)
Frasco n@ .] ~
Solugdo 3?p Solugao 4 | Agua

la 4 0 1

1b 4 1

2a 8 0 2

2b 8 2 0

3a 12 0 3

3b 12 3 0
* *

4a 15,2 ou 16 0 ‘3,8 ou 4
* *

4b 15,2 ou 16 3,8 ou 4 0

* 15,2 e 3,8 ml para frasco de nylon

16 e 4 ml para frasco de vidro

canal A
(integral)

(monitor)

]
[}
1
1
j:cmuﬂ_B
1
1
!
|
t

[ e ——

n® de pulsos/volt

99

D5

") —-—_——_.I-._....—..

Jos

D3

g
>

amplitude do pulso (volt)

Fig. 6 — Representacao esquemdtica do espectro de pulsos ( D = descrimi-
nador)
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Os frascos foram levados para detecgao,
fazendo-se a alta voltagem variar entre 700e 1.400 volts; de
pendendo da amostra, o tempo de contagem foi de 0,4 a 2 minu-

tos em cada posicgao.

6.1.7. Variagao da taxa de contagemda radiagao de fun
do e de 32P em fungao do volume

Em 5 frascos de vidro Beckman, vidro
Amersham, nylon e polietileno (num total de 20), foram coloca
dos volumes crescentes de agua destilada, e em seguida, deter

minou-se por 10 minutos a radiagao de fundo.

A variacao da taxa de contagem de *2P em

funcao do volume foi estudada sob dois aspectos: volumes cres

centes de uma mesma solugao radioativa e volumes crescentes
de agua com mesma atividade de 32P em cada frasco. No pri-
meiro caso, em cada tipo de frasco foram colocados volumes

crescentes de solugéo radiocativa, de 1 em 1 ml (trés repeti-
¢oOes cada), e em seguida, fez-se a detecgao das amostras por
2 a 4 minutos; no segundo caso, em cada tipo de frasco colo-
cou-se 1 ml de solugao radioativa (trés repetigoes), fazendo-
se a detecgao por 4 minutos; e depois, adicionou-se agua des
tilada, de 1 em 1 ml, fazendo-se detecgao por 2 a 4 minutos,

apds a adicao de cada mililitro.

6.2. Relacao de canais

6.2.1. Eficiencia relativa de detecgao para 32?P e re-
lagao de canrais, em fungao da largura do ca-
nal B (monitor)

As amostras foram preparadas de maneira
idénticas aquelas para o experimento anterior (item 5.10). Em
seguida os frascos foram levados para detecgao, com a altavol
tagem em 975 volt. Os descriminadores do canal A foram fixa

dos em 0,5 volt (D3) e 9,9 volt (D5), engquanto que para o ca-
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nal B o descriminador inferior foi mantido a 0,5 volt (D3; o
mesmo do canal A) e o superior foi variado de 1,4 a 4,2 volt
(D4). As amostras foram detectadas por 1 minuto para cada

posicao do descriminador superior (D4) do canal B.

6.2.2.kVaria§50 da relagao de canais em fungao do vo-

Jume da amostra

Durante a realizagao das contagens des-
critas no item 6.1.7, o descriminador 4 (D4) foi mantido em
2,2 volt, possibilitando contagens também no canal B (moni-
tor), de 0,5 a 2,2 volt. Isso possibilitou o estudo de va-
riagao da relagao de canais em fungao do volume de duas manei
ras diferentes: volumes crescentes de uma mesma solugao ra-
diocativa e volumes crescentes de &gua com mesma atividade de

$2p,

6.2.3. Variacao da relagao de canais em funcao da al-

ta voltagem

As amostras, com e sem "guenching", pa-
ra frascos de vidro Beckman (5, 10, 15 e 20 ml) e de nylon
(5, 10, 15 e 19 ml), foram preparadas de modo idéntico ao des
crito no item 5.1.6. Variou-se a alta voltagem de 700 a
1.400 volts, com tempo de detecgéo de 0,4 a 1 minuto em cada
posigéo, mantendo-~se o descriminador 4 (D4) em 2,2e 2,6 volt,

para os frascos de vidro e nylon, respectivamente.

6.3. Padronizacao externa
6;3.], Preparo da fonte externa de ®°Co

Construiu-se um anel de Lucite com di-
mensoes externas idénticas ao anel plastico existente sob a
lamina metdlica refletora do elevador de amostra. Este anel,
esquematizado na figura 7, & formado por duas metades, de mo-

do a deixar um vazio entre elas ao se justaporem, onde foi co



. 27 g nepel de filtro +

e 20,0 60co

Fig.y-Esquema de construcao da fonte externa °°Co (o material é

Tucite e as dimensaes sao dadas em milimetros).
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locado um anel de papel de filtro Whatman n? 1. Com o auxi-
lio de uma micropipeta, transferiu-se lentamente (e sob lémpg
da infravermelha) para o papel, 1,4 uCi (12/1974) solugao ra-

dioativa de %°Co (item 5.2.2).

ApOs a transferéncia da solugao, uniu-se
as duas metades do anel com adesivo adequado, vedando-se o ma

terial radiocativo.
O anel tem um furo central, de medidas

idénticas ao do anel plastico, para permitir a passagem de um
parafuso de fixagao no elevador de amostra. Em resumo, para
se usar a fonte externa, basta substituir o anel plastico do

elevador de amostra pelo anel de Lucite contendo ®°cCo.

Deve-se ressaltar que além de ser rapi-
da, a substituigcao nao requer cuidados especiais, pois a fon-
te de °°Co apresenta uma pequena taxa de exposigcao, da ordem
de 0,18 mR/hora a 10 cm de distancia, bastando o uso de uma

pinga para seu manuseio.

A constatagao da pureza radioguimica e
radioisotopica da fonte de °°Co foi feita através da obtengao
do espectro de raios gama (figura 8) obtido com o auxilio de
espectrémetro monocanal, colocando-se a fonte radioativa a

10 cm da superficie do cristal cintilador.

6.3.2. Escolha da alta voltagem de trabalho do siste-
ma detector para a fonte externa, em fungao do
tipo de frasco, volume e "quenching".

De modo idéntico ao descrito no item
6.1.6, porém usando agua destilada ao invés de solugao radioa
tiva, foram preparadas amostras com 5, 10, 15 e 20 ml, com
e sem "quenching", em frasco de vidro Beckman e 5, 10, 15 e
19 ml para frasco de nylon. A alta voltagem foi variada de
700 a 1.400 volts, com tempo de detecgéo de 1. minuto, em

cada posigao.
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6.3.3. Eficiencia relativa de detecgao do padrao ex-

terno

Em concordancia com o descrito no item
6.1.3, a eficiéncia relativa do padrao externo foi calculada
tomando-se como 100% a contagem do padrao externo obtida com

as amostras sem "quenching".

6.3.4. Testes preliminares de uso da fonte externa pa

ra padronizacao de eficiencia

Em 10 frascos de cada tipo (vidro Beck-
man, vidro Amersham, nylon e polietileno). foram colocado 8 ml
de solugao radioativa, e a seguir, adicionou-se agua destila-
da e solugao colorida n? 4 (verde de bromocresol, meio acido,
item 6.1.1), de acordo com o guadro abaixo, para completar o

volume a 10 ml.

Volume (ml)

‘Frasco n@®

Solugao 4 Agua
1 0 2,0
2 0,1 1,9
3 0,2 1,8
4 0,3 1,7
5 0,5 1,5
6 0,7 1,3
7 1,0 1,0
8 1,3 0,7
9 1,6 0,4
10 2,0 0,0

Em seguida os frascos foram levados pa-
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ra detecgéo por 1 minuto, com a alta voltagem em 975 volt;
apds, fixou-se a fonte externa no elevador de amostras e rea-

lizou-se outra série de contagens.

6.3.5. Variacao da taxa de contagem da fonte externa
em funcao do volume da amostra

Com a fonte externa em sua posicao, fo-
ram feitas contagens, inicialmente em frascos vasios (5 repe
ticoes de cada tipo), pelo tempo de 1 minuto. Em seguida,
foi adicionado em cada frasco, agua destilada de 2 em 2 ml,

realizando-se contagens em cada situacao.

6.4. Espectro de pulsos

6.4.1. Espectro integral de pulsos para 2P e ®%Co em
funcao do tipo de frasco, volume e "quenching"

Foram colocados 4, 8, 12 e 16 ml de uma
solucao radioativa de *?P em frascos de vidro Beckman (duas
repeticoes) e 4, 8, 12 e 15 ml em frascos de nylon (também duas
repeticoes). Em seguida, adicionou-se agua destilada e solu
cao colorida n? 4, completando-se o volume a 5, 10, 15 e 20 ml

nos frascos de vidro e 5, 10, 15 e 19 ml nos de nylon.

Para a fonte externa, utilizou-se &gua
destilada no lugar da solugao radioativa, e o procedimento pa

ra preparacao das amostras foi idéntico aquele com 32p.

Com a alta voltagem fixada em 975 volt
foi inicialmente feito o:'levantamento do espectro integral de
pulsos para *2?P em amostras com e sem "guenching". Para is-
to, o0 descriminador superior (D5) do canal A de contagem foi
mantido em 9,9 volt e o inferior (D3) wvariado de 0,1 em 0,1
volt, a partir de 0,5 volt, fazendo-se deteches por 0,4 a 1
minuto, em cada posigéo. ApOs isto, com a fonte externa de
60Co colocada em seu lugar, repetiu-se o procedimento para as

amostras nao radioativas.
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As taxas de contagens, tanto as de 3?p
como as de ®°Co, foram convertidas para valores relativos, to
mando-se como unitidrias aquelas obtidas com amostras sem

"quenching".

6.4.2. Espectro diferencial de pulsos para *2P

Devido a similaridade dos dados resul-
tantes do item anterior, somente para 3?P em frascos de vi-
dro Beckman foram feitos os espectros diferenciais. Estes es
pectros foram obtidos por processo grafico, medindo-se nos
espectros integrais (figura 27) as diferencas entre duas ta-
xas de contagem sucessivas, ou seja, contagens obtidas com o

descriminador inferior em x e x + 0,1 volt.

6.4.3. Espectros integral e diferencial de pulsos pa-
ra 32P em funcao da variacao da alta voltagem

Utilizando-se as amostras com e sem
"quenching" de 10 ml contidas em frascos de vidro Beckman (do
item 6.4.1) fez-se o levantamento do espectro integral de pul
sos para 1025 e 1100 volt, além de 975 volt, ja realizado
(item 6.4.1). A conversao dos espectros integrais para dife

rencial foi feita de maneira idéentica ao descritonoitemé6.4.2.

6.5. Determinacao de eficiencia relativa de deteccdo para
32P

6.5.1. Relacao de canais e fonte externa

Em 10 frascos de vidro Beckman foram co
locados 4, 8 e 16 ml de solugéo radioativa e 4, 8 e 15 ml em
frascos de nylon; a seguir, adicionou-se agua destilada e so
lugées "quenchers" (item 6.1.1) para completar os volumes de
5, 10 e 20 ml para os vidros Beckman e 5, 10 e 19 ml para oOs

de nylon. Os volumes utilizados de &gua e de solugao colori
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da foram suficientes para a obtengao de amostras com eficién-
cias relativas para 32p entre 25 e 100%; a titulo de ilustra-
cao, o quadro 5 mostra os volumes utilizados para amostras de
10 ml e para as amostras de 5 e 20 ml, manteve-se a mesma pro

porcionalidade.
Em seguida, os frascos foram levados pa

ra detecgao por 2 minutos, com a alta voltagem em 975 volt e
o descriminador 4 (D4) mantido em 2,2 volt para frascos de vi
dro Beckman e 2,6 volt para os de nylon. A seguir, colocou-
se a fonte externa ®%°Co em sua posicdao e fez-se outra série

de medidas por 1 minuto cada.

6.5.2. Variagao da calibracgao em fungao da alta volta

gem

Tendo em vista que o experimento ante-
rior, determinagdo de eficiéncia relativa de detecgao para ®?2P
(relagcao de canais e fonte externa) se extendeu por 11 dias,
haveria a possibilidade de flutuagao eletrOnica do equipamen-
to de contagem, o que poderia vir a comprometer os resultados.
Devido a isto, repetiu-se o experimento para a solugao colori
da n? 4 e frasco de vidro Beckman, incluindo-se o volume de
15 ml. A detecgéd foi feita em 975, 1.000, 1.050 e 1.100
volt. Para permitir o calculo das eficiencias relativas de
detecgao foram feitas 5 amostras sem "quenching" para cada

volume.

6.6. Aplicacao em solos

6.6.1. Avaliacao dos metodos de padronizacao para ex-
tratos de solo: solucoes extratoras de P

Devido ao grande numero de solugoes ex-
tratoras de P do solo, procurou-se utilizar aquelas mais em-
pregadas. Assim, seguindo-se CABALA R. (1972), CABALA R. &
FASSBENDER (1971), CABALA R. & SANTANA (1972), CASTRO BAHIA
(1974), CATANI et alii (1957), CATANI & NAKAMURA (1971), CA-
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VALCANTI (1974), CENTURION (1974), FERREIRA (1973), GUIMARAES
et alii (1970), NEPTUNE (1962), VETTORI (1969), FRIED & BROE-
SHART (1967), HESSE (1971), OLSEN & DEAN (1965) e PAYNE &
HANNA (1965), foram selecionados os extratores North Carolina,
Catani, Bray 1, Bray 2, Olsen e Truog, de composi¢oes descri-

tas no item 5.6. :
Inicialmente foi feita uma agitacgao dos

solos (item 5.5) com 100 ml das solug6es extratoras, conforme

as condig¢Oes experimentais dadas no quadro 6.

QUADRO VI - CondigoOes experimentais (relagao solo/solugao
e tempo de agitagao) empregadas para oOs extra

tores de fosforo do solo.

Extrator Solo/solugao Tempo de agita
(g/ml) ¢ao (minutos)

North Carolina | 10/100 5
Catani 10/100 15

Bray 1 10/100 1

Bray 2 10/100 0,24
Olsen 5/100 30

Truog 1/100 30

Apds isto filtrou-se em papel  Whatman
n? 1 e transferiu-se 50 ml de cada extrato para recipientes
plasticos contendo previamente 2 ml de solugao radioativa de
32p, Do mesmo modo, com 5 repetigoes, 50 ml de agua destila
da foram transferidos para recipientes plasticos com 2 ml de
solu¢ao radioativa. A contagem média destas amostras serviu

como referéncia para calculo das eficiéncias relativas.

De cada solugao, 10 ml foram colocados
em frascos de vidro Beckman e outros 10 ml em frascos de nylon.
Com a alta voltagem fixada em 975 volt, canal A entre 0,5 (D3)
e 9,9 volt (D5) e canal B entre 0,5 (D3) e 2,2 volt (D4) para

frasco de vidro, e 2,6 volt (D4) para os de nylon, fez-se de-
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tecgao destas amostras por 2 minutos. Apds isto, colocou-
se a fonte externa de ®%°Co em sua posicao e repetiu-se a de-

tecgao por 1 minuto. _ _
Para obtencao da curva de calibracgao,

preparou-se uma série de padroes, constituida por 5 amostras
sem "quenching" e 5 com "quenching" crescentes, para os dois
tipos de frascos utilizados. Para isto, em 10 frascos de vi
dro Beckman e nylon, foram colocados 8 ml de solugao radioati
va de 32p. BAos 5 primeiros frascos de cada tipo foi adicio-
nado 2 ml de agua destilada e aos outros cinco, agua destila-
da e solugao colorida n® 4, em proporgoes idénticas as amos-
tras 2, 4, 6, 8 e 10 do quadro 5, completando-se o volume a

10 ml.
Apds a detecgao das amostras e padroes,

sem e com fonte externa, adicionou-se mais 10 ml de solugao
de extratos aos frascos correspondentes, e fez-se nova detec-

cao. )
Tambem para este volume foi preparado

outra série de padroes, colocando-se 16 e 15 ml de solugao ra
dioativa de %2?P em 10 frascos de vidro e nylon, respectivamen
te. Em seguida, o volume foi completado a 20 (¥idro Beckman)
e 19 ml (nylon), pela adigao de agua destilada e solugao colo

rida n? 4, nas mesmas propor¢goes usadas anteriormente.

6.6.2. Avaliacao dos metodos de padronizacao para ex-
tratos de solo: fracionamento de P

As amostras foram obtidas seguindo-se
a metodologia descrita por CATANI & TAGLIA (1968) sobre
fracionamento de P do solo, utilizando-se 50 ml HQNH4C1,O,5N
NH4F, 0,5N HZSO4 e 0,1N NaOH (item 5.7) como solugoes fracio-
nadoras e 1 grama dos solos Latossol Roxo (item 5.5.1) e Pod-

zolizado Lins Marilia var. Marilia (item 5.5.6).

Do fracionamento, 43 a 44 ml foram transg
feridos paravrecipientes plasticos contendo 2 ml de solugao
radioativa. De modo idéntico ao procedimento anterior, 10 ml
dessas solugoes foram colocados em frascos de vidro Beckman

e outros 10 ml em frascos de nylon, detectados sem e com a
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fonte externa. A seguir, adicionou-se mais 10 ml de solugao

aos frascos correspondentes e fez-se nova detecgao.

A detecgao para cada tipo de frasco e
volume foi feita conjuntamente com a dos padroes preparados

para o experimento anterior.
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7. RESULTADOS OBTIDOS E DISCUSSAO
7:1. Condigoes experimentais
7.1.1. Espectro de absorcao das solugoes "quenchers"

Seguindo-se o procedimento descrito no
item 6.1.1, obteve=se os egpectros de absorcao mostrados na
figura 9 para as dez solugoes coloridas utilizadas como "quen
cherg". As eficiéncias relativas para 2P destas amostras es
tao entre 40 e 50%, em frascos de vidro Beckman, com 10 ml
de volume (estas amostras correspondem aos frascos de numero
8 do quadro 5 do item 6.5.1, com eficiéncias representadas

na figura 27). ~
Ao lado da grande variacgao das faixas

de absorcao nestes espectros, pode-se notar que a absorgao em
comprimentos de onda acima de 450 nm, nao afetam muito a efi-
ciencia de detecgéo (figuras 9f, 99, 9h, 9i e 9j), ocorrendo
o inverso para comprimentos de onda menores. Em outras pa-
lavras, apesar de ser subjetivo, solugoes de coloragao pouco
intensas em azul (figura 9f), vermelho (9g), roxo (9h), rosa
(figura 9i) e verde (9j), nao afetam a eficiéncia de deteccgao
pelo efeito Cerenkov, enquanto que solugoes amareladas,de mes
ma intensidade (figuras 9a, 9b, 9c e 9d), causam uma aprecié
vel diminuicao da eficiéncia. Assim, em trabalhos de deter-
minacao de radioisbtopos emissores beta de alta energia am
urina, ha necessidade de um tratamento de descolorizagéo (CA-
MERA & TANGUY, 1968; FRANCOIS, 1967 e NARROG, 1965) e por ou
tro lado, a determinacdao de °°®Mn em solugao levemente rosea
(VOLPI & PORGES, 1965) e 3?P em solugao azulada  (PLESUMS &

BUNCH, 1971), parece -nao afetar a eficiéncia de deteccgao.

Isto concorda plenamente com o espec~
tro de emissao eletromagnético do efeito Cerenkov (item 3.4
figura 5), onde ha predominancia de fotons na regiao  ultra-
violeta e azul. Portanto, solugoes amareladas ou com faixa de
absorcao no ultra-violeta, devem ser evitadas no efeito Ceren
kov. Deve ser lembrado que a presengca dos anions nitrato e

nitrito afetam a eficiéncia de deteccao, devido as suas absor
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¢coes na regiao ultra-violeta (BITTENCOURT, 1968; HABERER ,
1966; ROBINSON, 1969).

7.1.2. Alta voltagem do sistema detector para *2?P em
funcao do tipo de frasco, volume e "quenching"

Os dados obtidos, seguindo-se ol’procedi
mento descritono item 6.1.6, foram convertidos para taxa de
contagem e estao representados graficamente na figura 10. Pa
ra solugoes sem coloragao, em todos os volumes analisados, ob
teve-se um maximo de taxa de contagem em 975 volt, para os
frascos de vidro Beckman e em 950 volt para os de nylon, en-
quanto que para as solugoes coloridas o valor maximo foi obti
do em 1.000 volt (para amostras de 5 e 10 ml) e 1.050 volt pa
ra os frascos de vidro, e em 975 volt para os de nylon. Ain-
da que pequena a diferenca entre as altas voltagens para oOs
dois tipos de frascos, pode-se explicar a necessidade do uso
de menor tensao na detecgéo das amostras contidas em frascos
de nylon devido a maior transmissao de suas paredes aos fo-
tons da regiao do ultra-violeta e consequente producao de um

pulso eletronico de amplitude j& adequada.

Apesar de haver esta pequena diferencga
nas altas voltagens, na maior parte do trabalho foi mantida
em 975 volt, uma vez que a taxa de contagem pouco varia quan-
do se desloca a alta voltagem em mais ou menos 25 volts do seu
ponto maximo. Para frascos de vidro Amersham e polietileno
foram obtidos resultados similares e também para estes, a al-

ta voltagem foi fixada em 975 volt.

Tambem deve ser notado que apesar das
amostras coloridas terem o mesmo grau de "quenching", a perda
de eficiencia relativa & menor para amostras de 5 ml do que pa

ra aquelas de maior volume.
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7.1.3. Variacao da taxa de contagem da radiagao de
fundo em fungao do volume da amostra

Com as contagens obtidas no ensaio des-
crito no item 6.1.7, qaléulou—se as taxas de contagem e as mé
dias para cada tipo de frasco. As medias de taxa de conta-
gem da radiagao de fundo, em fungao do volume, encontram-se

representadas na figura 11.

Concordando com HABERER (1966), que tra
balhou com frascos de vidro e de polietileno, o volume de dgua
parece nao alterar a taxa de radiagéo de fundo, obtida  com
frascos vazios. Os'frascos de nylon apresentaram a menor ra
diagéo de fundo (entre 12,22 e 15,42 cpm), seguidos dos de
polietileno (13,86 e 21,94 cpm) e dos frascos de vidro. Quan
to aos frascos de vidro, notou-se uma diferenca entre as mé-
dias obtidas com os frascos de fabricagao Amersham ( entre
19,74 e 21,60 cpm) e os Beckman (entre 14,78 e 29,50 cpm), e
ambas as médias nao superiores aquelas obtidas ccm os frascos

" .
pléasticos, concordando com LAUCHLI, 1969.

Segundo DALRYMPLE & LANPHERE (1969), o
radioisotopo natural “°K, emissor beta de alta energia, com
uma abundancia isotopica de 0,0118% e meia vida de 1,3-10°
anos, apresenta uma atividade de 165,6 particulas beta por gra
ma de potéassio. A sua preseﬁga na matéria prima para a fa-
bricagao do vidro pode explicar a maior taxa de radiagao de
fundo destes frascés em relacao aos de plastico. De acordo
com ROSS (1970), algumas particulas beta emitidas pelo lvc
podem produzir o efeito Cerenkov em plasticos, tais como o po
lietileno e nylon, devido aos valores relativamente altos dos
seus indices de refracgao. Havendo uma atividade de aproxima
damente 15,3 particulas beta por grama de carbono natural
(LIBBY, 1967), e isso poderia explicar a origem da radiagao

de fundo nos frascos de plasticos.
O fato de ser infima a concentracao de

“°K e '"C em agua destilada, pode-se dizer que a maior contri
buicdao da radiagao de fundo seja dos proprios frascos e nao

da agua. Ressalte-se que a radiacao de fundo acusada pelo
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equipamento, na auséncia de qualquer frasco é da ordem de

8 cpm.

7.1.4. Deteccao de 3%2P em volumes crescentes de solu-

cao radioativa

Com as contagens obtidas no experimento
6.1.7, calculou-se a taxa liguida de contagem e a média para
cada tipo de frasco utilizado em funcao do volume, que estao

representadas na figura 12-a.

Para os dois tipos de vidro as contagens
sao aproximadamente iguais e diretamente proporcionais ao vo-
lume até 11 ml, apds o qual sofre uma redugao crescente na
proporcionalidade. Os frascos plasticos apresentam sempre
uma maior eficiéncia de detecgao, confirmando resultados obti
dos no item 6.3.4, concordando com HABERER (1966) e uma pro-

porcionalidade direta até 16 ml de solugao radioativa.

Tomando-se como referéncia as médias de
contagem dos frascos de vidro Beckman, calculou-se o aumento
percentual de contagem que se obtém quando se detecta o mesmo
volume de solugao radioativa com outro tipo de frasco. Estes
aumentos percentuais encontram-se representados na fi-

gura 12-b.
Deve -ser salientado que os frascos de

nylon mostram-se mais eficientes que os de polietileno ateée
17 ml. O aumento percentual que se tem na eficiéncia de de-
tecgao varia de 43,5 a 56% para os frascos de nylon e 33 a

75% para os de polietileno, dependendo do volume da solucao,
confirmando os dados de FRANCOIS (1972).
Concordando com PARKER & ELRICK (1970),

devido ao nao aumento apreciavel da radiacgao de fundo com o
volume (item 7.1.3, figura 11), deve-se utilizar o volume ma-
ximo possivel da amostra, para obtengcao de maior sensibilida-
de.

7.1.5. Detecgao de uma mesma atividade de 32P em volu
mes crescentes de agua

As médias de contagens para cada tipo
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de frasco, em funcao do volume de agua adicionada a uma mesma

atividade de 32P, encontram na figura 13-a.

Do mesmo modo que o anterior, calculog
se o aumento percentual de contagem com referéncia aos fras-
cos de vidro Beckman, e os dados estao representados na figu-

ra 13-b.
Como era de se esperar pelos resultados

do item anterior, os dois tipos de vidro comportaram-se de
maneira idéntica e os de plastico apresentaram uma maior efi-
ciéncia de detecgao, sendo os de nylon superiores aos de poli

etileno, até 17 ml de solugéo radioativa.

Para os frascos de vidro foi obtido um
maximo na taxa liIquida de contagem aos 10 ml de solugao radio
ativa, com um leve declinio para menores e maiores volumes;
assim, em 6 e 14 ml de solugao, a diminuigcao nao ultrapassa a

5% do valor maximo obtido.

Aos 9 ml deu-se o maximo para os fras-
cos de nylon, ctom um leve declive para menores e maiores volg
mes, de modo idéntico aos de vidro; para os de polietileno
ha um patamar entre 11 e 15 ml, concordando com FRANCOIS (1973),
GOULD et alii (1972), HABERER (1966), HAVILAND & BIEBER (1970),
MATTHEWS (1968) e PARKER & ELRICK (1970). Os aumentos percen
tuais em relagao aos frascos de vidro Beckman foram aproxima-
damente os mesmos do experimento anterior, como ja era espera
do.

7.1:6. Correlacao entre eficiencia relativa e relacao
de canais para 32P em funcao da largura do ca-

nal B (monitor)

Pelas taxas de contagem dos canais A
(integral) e B (monitor), obtidas de acordo com o procedimen-
to descrito no item 6.2.1, calculou-se as relag6es de canais
(item 6.1.5) e as eficiéncias relativas de detecgdao para °?P
(item 6.1.3). Estes dados estao representados na figura 14,
onde de modo geral, nota-se uma regressao linear entre estas

variaveis para os diferentes valores do descriminador 4 (D4).
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De acordo com © bom sensc, deve-se
preferir uma correlagao que seja linear e de inclinagao ade-
quada, porque oferece facilidade de calculo e calibragao, além
de assegurar sensibilidade. Entao adotou-se como critério
para a escolha do descriminador 4 (D4), e consequentemente a
largura do canal B .(monitor), aquela curva que resulta em va-.
lor aproximado de 2,5 para a relagao de canais para amostra
sem "quenching". Sendo assim, tem-se uma variagao de 0,01 a
0,02 unidades no valor da relagao de canais para variagao de

1% na eficiéncia relativa para 3?P.

Com este critério para os frascos de vi
dro & aconselhavel utilizar-se 2,2 volt como descriminador su
perior (D4) para o canal B (monitor), enguanto que para os
frascos de polietileno e nylon deve-se preferir 2,4e 2,6 volt

respectivamente.

7.1.7. Alta voltagem de trabalho do sistema detector
para a fonte externa, em funcao do tipo de
frasco, volume e "quenching"”

As taxas de contagens obtidas de acordo
com o item 6.3.2, estao representadas nos graficos da figu-

ra 15.
Convém notar que ha semelhanga  destes

graficos com aqueles obtidos para 32?P (item 7.1.2. figura 10)
Para as solug¢oes sem coloragao em frascos de vidro Beckman,
o maximo da taxa de contagem foi conseguida a 1.000 volt e pa
ra os frascos de nylon, a 950 volt, enquanto que para as solu
¢oes coloridas foi obtido em 1.025 volt para o vidro Beckman,
e 975 - 1.000 volt para os de nylon. Apesar de se constatar
a ocorréncia de maximos em pontos pouco diferentes, na maior
parte do trabalho a alta voltagem foi mantida em 975 volt, pe

lo mesmo motivo apontado no item 7.1.2, para 3?2P.

Para as amostras sem coloragao, as ta-
xas maximas de contagens para cada volume e tipo de frasco,
concordam com as obtidas no item 7.5.2 (figura 24), mas para

as amostras com coloragao, os valores maximos diminuem com o
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Fig. 14 - Correlacao entre eficiencia relativa e relagao de canais

para P em funcdo da largura do canal B (monitor; entre

0,5 volt e o valor dado sobre as curvas) .
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aumento de volume. Nota-se também que nas amostras colori-
das de mesmo grau de "quenching", a perda da eficiéncia rela-
tiva & bem maior para frascos com 19 ml (nylon) ou 20 ml (vi-

dro) em relagdao a 5 ml, de modo idéntico ao *2?P (item 7.1.2).

7.2. Testes preliminares do uso da fonte externa de °“°Co
para padronizacao da eficiencia de detecgao ;

Pelas taxas liquidas de contagem das
amostras, sem e com fonte externa de ®°Co, obtidas de acordo
com o procedimento descrito no item 6.3.4, calculou-se a taxa
de contagem devido a fonte externa. Em seguida, tomando-se
a contagem das amostras sem "quenching” como 100%, determinou
se as eficiéncias relativas para *2?P e ®°Co nas outras amos
tras (itens 6.1.3 e 6.3.3), e os valores obtidos sao mostra-

dos na figura 16-a e 16-b.

Notou-se altas correlagoes lineares en-
tre as taxas de contagens ou eficiéncias relativas para 3?%P e
®%Co, para os diferentes tipos de frascos, podendo-se antever
o uso de tal fonte para a avaliacao da eficiéncia de detecgao

de 3?P pelo método de padronizacgao externa.

Por outro lado, confirmando resultados
ja obtidos (item 7.1.4, figura 11; item 7.1.5, figura 12) pex
cebe~se nitidamente uma maior eficiéncia de detecgao para os
frascos plasticos (nylon e polietileno) em relagao aos de vi-
dro, contendo 10 ml de solugéo radioativa (confirmando os re-

sultados dos itens 7.1.4 e 7.1.5).

7.3. Espectros de pulsos

7.3.1. Espectro integral de pulsos para *2P e %%Co em
funcao do tipo de frasco,volume e "quenching®

Os espectros foram obtidos conforme o

descrito em 6.4.1 e os resultados aparecem nas figuras 17 a-e.
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fig. 1l6a
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eficiéncia relativa ®°Co (%)

16 - Correlacao entre taxas de contagens e eficiéncias relativas
de 3?p e ®°Co, em amostrasde 10 ml contidas em quatro tipos

de frascos.
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A forma do espectro parece nao depender do tipo de frasco, vo-
lume e radioisdotopo (32P ou ©°Co), para a alta voltagem de
975 volt. Isto leva a pensar que o espectro de pulsos devi-
do a fonte externa seja predominantemente de elétrons, seme-
lhante ao das particulas beta, ou seja, de elétrons do efeito
Compton; de fato, um estudo das probabilidades de interacao
das radiacgoes gama do °°Co (1,17 e 1,33 MeV) com a agua, leva
a esta conclusao (JOHNS & LANGHLIN, 1956; WHYTE, 1959). Deve
ser notado que nos espectros integrais das solugoes sem
"quenching" aparecem pulsos até com a amplitude méxima de 9,8
a 9,9 volt (WIEBE et alii, 1791). Isto ja era esperado, a
partir dos dados citados no item 5.1.2 e 7.1.7, onde a taxama
xima de contagem para as amostras com e sem "quenching" foram

todas obtidas ao redor de 975 volt.

Quando se compara oOs espectros inte-
grais para 3%P e %°Co de amostra sem "quenching" de mesmo vo-
lume de 10 ml (17-e), nota-se uma pequena diferenca quanto a
inclinagéo das curvas, na seguinte ordem: vidro - 60co > vi-
dro - 3?P $ nylon - ®°Co > nylon - 32P, podendo-se afirmar que
h& uma maior predomindncia de pequenos pulsos no espectro in-
tegral para os frascos de vidro do que nos de nylon, ocorren-
do o inverso para pulsos de maior amplitude. A explicagao
pode ser dada considerando-se que de todos os fotons produzi-
dos por uma dada particula beta (ou elétron), os da regiao ul
tra-violeta sao mais absorvidos pelo vidro, resultando dai um
pulso de amplitude menor, comparativamente ao obtido com o

frasco de nylon, nas mesmas condigoes.

Deve ser ressaltado que apesar dos es-
pectros serem similares, nao sao idénticos e a pequena varia-
cao das curvas para os diferentes volumes confirmam que a re-
lagao de canais depende do volume e do tipo de frasco (item
7.5.1).

7.3.2. Espectro diferencial de pulsos para 32P

Os espectros diferenciais foram obti-

dos segundo o procedimento descrito em 6.4.2. A figura 18
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Espectro integral de pulsos para *°P e °°Co, em funcao

Fig. 17 e. Espectro integral de pulsos para *2P e ¢°Co, em funcao

do tipo de frasco e "quenching", para amostra de 10 ml.
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mostra o espectro integral diferencial obtido para *?P, com

e sem "quenching", para volume de 5 ml.

O valor da relagao de canais depende
do volume da amostra (item 7.5.1) e, portanto, era de se es
perar que oOs espectros diferenciais para amostras sem "gquen-
ching" de 5 e 20 ml apresentassem um menor nimero de pulsos
de pequena amplitude do que o espectro de 10 e 15 ml, e con
sequentemente um nimero maior de pulsos de alta amplitude.

Os espectros diferenciais obtidos nao evidenciarameste fato.

7.4. Influencia da variacao de alta voltagem

7.4.1. Relacao de canais

Com as taxas liquidas de contagem dos
canais A e B, obtidas de acordo com o procedimento descrito
em 6.2.3, calculou-se as rela<;6es de canais, mostradas na fi-

gura 19. Como ja era esperado pelos resulta-

dos do item 7.1.2 (figura 10), as curvas apresentaram a mesma
forma para os frascos de vidro e nylon. De modo geral, apesar
das relagoOes de canais variarem coma alta voltageme o volume,
pode-se estimar uma variacaode 0,015 a 0,018 unidades na re-
lagao de canais por volt para amostras sem "quenching” e 0,007

a 0,008 para amostras com "quenching", ao redor de 975 volt.

Como ja foi vistonoitem 7.1.6, uma
correlacao entre eficiéncia relativa para *?P e relacao de ca
nais, apresentou uma variagéo de 0,01 a0,02 unidades na rela
cao de canais paravariacaode 1% na eficiencia. Disto resulta,
que avariagao de 1 volt naaltavoltagem pode produzir uma va
riagao de 1,5 a 3,6% naeficiéncia relativa para *?P em amos

tras sem "quenching" e 0,7 a 1,6%, nas com "quenching".

7.4.2. Espectro integral ediferencial de pulsos pa-
ra 32p
Seguindo-se o procedimento descrito
em 6.4.2 e 6.4.3, foram obtidos os espectros integrais e dife
renciais para *?P (item 7.3.1e 7.3.2),representados na figu-

ra 20.
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O aumento da alta voltagem faz com que
o fator de multiplicagao da valvula fotomultiplicadora se ele
ve, e consequentemente os pulsos passam a ser de maior ampli-
tude. Em outras palavras, um aumento na alta voltagem cor-
responde a uma modificacao no espectro, acarretando um aumen-

to no nimero de pulsos de maior amplitude e diminuig¢ao no nia-

mero dos de menor amplitude. Isto pode ser constatado nos
espectros integrais e mais facilmente nos diferenciais, nas
amostras com ou sem "quenching" (figura 20).

Por outro lado, como ja foi visto, a al
ta voltagem 6tima para deteccdo de amostras de *?P com e sem
"quenching" é& 975 volt (item 7.1.2), com um canal de contagem
para pulsos de 0,5 a 9,9 volt. Um aumento na alta voltagem
faz com que alguns pulsos adquiram uma amplitude maior que
9,9 volt, ultrapassando o limite superior do canal de conta-
gem e acarretando uma diminuicao de eficiéncia, devido a per-

da desses pulsos.

7.4.3. Curvas de padronizacao (relacao de <canais e
fonte externa)

As eficiéncias relativas de detecgao pa
ra *?P (item 6.1.3) e ®°Co (item 6.3.3) foram calculadas to-
mando-se como 100% a contagem média das 5 amostras sem "quen-
ching" obtidas a 975 volt. As correlacoes da eficiéncia re-
lativa para *?P com relacao de canais e padronizagdao externa
para 975 volt estao mostradas na figura 21. Para comparacgao
com outras altas voltagens, estas correlag6es sao apresentadas
junto com as de 1.000, 1.050 e 1.100 volt.

A alteracgao da alta tensao de 975 para
1.000 volt, n3o resulta em modificacao apreciavel na curva de
calibracao de eficiéncia relativa para 3?P e ®°Co, enquanto
a de eficiéncia relativa para ®?P e relacdo de canais sofre
um forte deslocamento para a direita e torna-se menos inclina
da (figura 21). Para as altas voltagens de 1.050 e 1.100

volt, hd uma diminuic¢3o das eficiéncias relativas para *?P e
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®%Co, apesar de n3o se modificarem demasiadamente as correla-

coes. Na correlagdo de eficiéncia relativa de 3?P e relagao
de canais, acentua-se ainda mais o deslocamento para a direi-

ta e menor inclinacgao.

7.5. Influencia da variagao do volume
7.5.1. Relagao de canais

Com as taxas liquidas de contagem dos
canais A e B, obtidas durante a realizagéo do item 6.1.7, cal

culou-se as relagoes de canais, mostradas na figura 22 a-b.

Em cintilagao liquida, uma das vantagens
apontadas na padronizacao por relagao de canais & a jndependén
cia para com o volume das amostras, ou em outras palavras, a
relagao das contagens obtidas em dois canais permanece inva-
riavel com o volume da amostra, o que era de se esperar tam

bém para o efeito Cerenkov.

Pelos dados mostrados na figura 22, no-
ta-se uma proporcionalidade direta entre relacgoes de canais e
volume da amostra, na faixa de 1 a 10~ 11 ml, para os quatro
tipos de frascos, e uma proporcionalidade inversa apoOs os

16 ml, passando-se por um vale entre 10-11 ml e 16 ml.

7.5.2. Taxa de contagem da fonte externa em fungao do

volume da amostra

Com as taxas liquidas de contagem obti-
das no ensaio 6.3.5, calculou-se as médias para cada tipo de
frasco e os valores estao apresentados na figura 23a-by também
nesta figura estao representados os aumentos percentuais de
contagem para os trés tipos de frascos com referéncia nos de

vidro Beckman.
Mesmo para os vazios foi observado uma

taxa de contagem da ordem de 12.000 cpm para os frascos de vi

dro, 18.000 cpm para polietileno e 30.500 cpm para nylon.
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Em parte isto pode ser atribuido aos elétrons do efeito foto-
elétrico e Compton, produzidos pela interacao da radiacgao ga-
ma com o frasco (causando o aparecimento da radiagéo Ceren-

kov nas paredes e na base dos frascos) e a excitacao do mate-
rial pelos raios gama. Devido as provaveis variagoes das
espessuras da parede e fundo dos frascos, & importante o co-
nhecimento da contribuicao do frasco para a taxa de contagem

da fonte externa (HIGASHIMURA et alii, 1962).

Os frascos de nylon produzem uma maior
taxa de contagem para a fonte externa, em quase toda a faixa
de volume, devendo ser salientado que para 15 ml, a agua con-
tribui com aproximadamente 50%, enquanto que para os outros

frascos & ao redor de 70%.

Por outro lado, ha uma dependéncia en-
tre a taxa de contagem e volume da amostra até 1D:- 12 ml. Ape
sar de nao ser aconselhavel detectar-se amostras com 5 ml de
solucao, deve-se notar que a dependéncia nessa regiao é de

2.500 cpm/ml, para os frascos de vidro e nylon, e 3.700 cpm/

/ml para polietileno, e dai, um erro de 4% na pipetagem da
amostra representa um erro de 1 a 2% na taxa de contagem da
fonte externa. Transportando para a figura 23 os resultados

do item 7.1.7 (figura 15) obtidos com amostras com "quenching",
em frascos de vidro Beckman e nylon, nota-se que a coloragao
da amostra produz uma menor taxa de contagem da fonte externa
(em todos os volumes) em relagao agquela obtida com o frasco va
zio; a nao ser para 5 ml, acontece o mesmo efeito para os
frascos de vidro Beckman. Apesar de haver um aumento do nu-
mero de fotons com o volume, estes sao absorvidos pela colora
géo da amostra, resultando taxas inferiores équelas dos fras-

cos vazios.
A ocorrencia deste efeito faz com que

o intervalo de taxa de contagem utilizavel para padronizagao
seja mais amplo do que parece ser a primeira vista (ou seja,
diferenca de taxa de contagem entre a obtida com um certo vo-

lume de solugao e aquele com o frasco vasio).
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cos , com referencia aos de vidro Beckman.
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7.5.3. Eficiencia relativa de detecgao de 3P

Como ja foi discutido no item 7.1.3 (fi
gura 10), a eficiéncia relativa de detecgao de 32p depende do
volume da amostra de mesmo grau de "quenching", havendo uma
correlagao negativa entre eficiéncia e volume. Isto pode ser
notado na figura 24, obtida a partir de dados do ensaio 6.1.2

e discutidos em 7.1.2 (figura 10).

Este efeito pode ser explicado através
da lei de Lambert-Beer, sobre a transmissao de fotons em fun-
géo do percurso. Assim, em volumes maiores, o percurso dos
fotons & aumentado e consequentemente pode ocorrer absorgéo

dos fotons produzidos e perda de eficiéncia relativa.

7.6. Curvas de calibragao: relacao de canais e fonte ex-

terna

Dos dados obtidos no ensaio 6.5.1, cal-
culou-se a relagao de canais (item 6.1.5) e a eficiéncia rela
tiva de detecgéo do 3?P, tomando-se como 100% a média das 10
contagens liquidas das amostras sem "quenching" (item 6.1.33.
De modo similar obteve-se a eficiéncia relativa de detecgao
da fonte externa, tomando-se como 100% a média das 10 taxas
liquidas de contagem para ®°Co das amostras sem "quenching"
(item 6.3.3). As taxas ligquidas da contagem para ®°Co foram
obtidas por diferenca entre as taxas liquidas de contagem da
primeira (??P) e segunda (®2P + ®°Co) deteccdes. As correla-
cOes entre eficiéncia relativa para 2?2P e relacao de canais e

fonte externa, estao visualizadas nas figuras 25 a 30.

Nestas figuras nota-se um menor interva
lo de confianga nas correlagoes entre eficiéncias relativas
para *?P e %°Co, comparativamente aquelas entre eficiéncias
relativas para ??P e relacao de canais. Além disso, as cor-
relagoes 3?P vs ®°Co podem ser tomadas como lineares e de ten
déncias iguais para os dois tipos de frascos e volumes em es-
tudo, muito se aproximando de uma relagao unitaria; ja para

as correlag6es 32p vs A/B, pode ser assumida como lineares
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para 5 e 10 ml em frascos de vidro, e quadraticas para casos
restantes, levando ainda a desvantagem de serem dependentes
do volume da amostra, principalmente os frascos de nylon (fi-

gura 22).
Com referencia a eficiencia para amos -

tras com o mesmo grau de "quenching" em fungcao do volume, as-
sunto ja abordado nos itens 7.1.2 e 7.1.7, ha uma perda maior
da eficiéncia relativa para 3?P e ®°Co a medida que se eleva
o volume da amostra. Assim, as curvas 3?P vs %°Co, mostram
minimos da oxmdem de 30% para ’?P em volumes de 5 ml e 10% pa

ra 20 ml, tanto para frascos de vidro como para os de nylon.
7.7. Aplicagao dos metodos relagao de canais e fonte exter
na para extratos do solo

7.7.1. Extracao de P

Com as taxas liquidas de contagem para

¥2p e 5%Co, obtidas no ensaio 6.6.1, calculou-se as relagoes

de canais e eficiéncias relativas. O resultado para fras-
cos de vidro Beckman - 10 ml, nylon - 10 ml, vidro - 20 ml e
nylon - 20 ml, estao representados nas figuras 31, 32, 33 e

34, respectivamente.
As correlacgoes entre eficiéencias relati

vas para 32p e fonte externa (°®°Co) para as amostras de extra
tos de solo, para 10 e 20 ml, contidas em frascos de vidro e
nylon, concordam com aquela das amostras padroes (solugcao 4,
item 6.1.1) e também com a correlagao obtida para as 10 dife-
rentes solug¢oes "quenchers", feita anteriormente no item 7.6

(figuras 25 a 30).
As correlagOes entre eficiéncia relati-

va para 3?P e relacao de canais para as amostras de extrato de
solo, parecem nao diferir daquela dos padroes (solugao 4).

Comparando-se estas correlagOes com as j& obtidas anterior-
mente no item 7.6 (figuras 25 a 30), nota-se que aquelas pa
ra frascos de vidro sofreram um deslocamento para a esquerda,
0 mesmo ocorrendo para amostras de 10 ml em frascos de nylon,

em menor intensidade.
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A similaridade de detecgado do 32?P e da
fonte externa (9°Co), faz com que as eficiéncias relativas man
tenham-se constantes, independentes das provaveis flutuagoes
do sistema detector. Sendo o método de padronizacao por re-
lacao de canais baseado somente nos pulsos devido as radia-
gBes beta emitidas pelo 32P, uma flutuagéo da alta voltagem,
pré-amplificador Ou em outra parte do sistema eletrOnico, po-
de resultar em alteragéo nas curvas, obrigando a se fazer ca-

libragoes para cada dia ou semana de trabalho.

A titulo de ilustragao, na figura 35 es-
tao representadas as eficiéncias relativas de detecgao para
32p para as amostras de diferentes solos e solugbes extrato-

ras de P, em 10 ml contidos em frascos de vidro Beckman.

7.7.2. Fracionamento de P

Com as taxas liquidas de contagem para
32p ¢ %%Co obtidas no ensaio 6.6.2, calculou-se as relagBes
de canais e eficiéencias relativas. Os dados para frascos de
vidro Beckman-10 ml, nylon-10 ml, vidro-20 ml e nylon -
- 20 ml, estao representados nas figuras 36, 37, 38 e 39, res

pectivamente.
Do mesmo modo que O experimento ante-

rior, as curvas de calibracao por padronizagao externa, para
amostras e padroes, concordam com as ja obtidas (item 7.6, fi
guras 25 a 30; item 7.7.1, figuras 30 a 33). Nas curvas de
calibragcao por relagao de canais nao ha concordancia entre as
amostras e padroes para volumes de 10 e 20 ml, apesar das de-
tecgoes deste experimento serem feitas junto com as do experi

mento anterior (onde ha concordancia entre amostras e padroes).

A titulo de ilustragao, na figura 40 es
tao representadas as eficiéncias relativas de deteccgao para
%2p para amostras de diferentes solos e solugdes fracionado-

ras de P, em 10 ml contidos em frascos de nylon.
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Fig. 31 - Eficiéncias relativas de detecgdo de *°P para anostras de
diferentes solos e solugces extratoras, em 10 ml contidos

em frasco de vidro Beckman.
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Fig. 40 - Eficiéncias relativas de deteccao de *?P para amostras de

diferentes solos e solugdes fracionadoras, em 10 ml contidos

em frascos de vidro Pechman.
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7.8. Eficiencia absoluta de detecgao de 3*P pelo efeito Ce

renkov

Seguindo-se o procedimento descrito no
item 6fl.4,'obteve~se uma taxa liquida de contagem de
144115,0 + 3294,6 cpm (2;28%) para os frascos contendo 32p em
solucdo cintiladora e 39279,7 t 921,9 cpm (2,34%) para efeito
Cerenkov. Assumindo-se uma eficiéncia de detecgao de 98% pa
ra o primeiro caso, tem-se 26,71 * 0,152% (3,27%) para o efei
to Cerenkov, para amostras de 10 ml. A eficiéencia de detec-
cao de *2?P pelo efeito Cerenkov, para outros frascos e volumes
pode ser obtida através do exame dos dados apresentados na fi
gura 1l2. Os valores de eficiéencia para 5, 9, 10, 15, 19, 20

e 24 ml sao mostrados no quadro VII.

e

Cerenkov em agua em percentagem, para varios ti-
pos de frascos e volumes, na ausencia de "quen-

ching” (alta voltagem: 975 wvolt; canal A = 0,5 a

9,9 volt).
Volume l .
(ml)
74 po 5 9 10 15 19 20 24
de frasco
Vidro Beckman 25,31 26,77 26,71 25,50 22,73 21,99 ~~=~-

Vidro Amersham 25,42 27,00 27,16 25,76 23,23 22,34 ---
Nylon 37,32 39,19 38,84 37,42 33,60 === = ——-

Polietileno 33,25 35,75 35,71 36,05 35,03 35,05 33,03

Desse modo, em amostras de grande volu-
me, pode-se detectar, com erro de 1%, aproximadamente 2 pCi/ml,
em solugao aquosa sem "quenching", em um tempo total de 1.000
minutos (WATT & RAMSDEN, 1964; NASCIMENTO, 1972). Com o mes
mo tempo total de contagem, com 0 sistema GM (com contagem de
2 ml em plancheta) somente detectaria com erro de 1% se a ati

vidade fosse da ordem de 70 pCi/ml. Por outro lado, esse mé
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todo de detecgao para *?P pode ser ainda melhorado na sua sen
sibilidade pelo emprego de extragao por solventes, com deter-
minacao direta da radioatividade por efeito Cerenkov no pro-

prio solvente.
Alem disso, com a existencia do limiar,

ha a possibilidade de uso conjunto com *3%p, %°S ou “°Ca, com
deteccgao do 32p gem interferéncia. Também, devido a baixa
eficiencia para raios gama de baixa energia, poderia se pen-
sar em usa-lo conjuntamente com radioisdotopos que decaem por
captura de elétron e pdsitron (com emissao ou nao) de raios
gama de baixa energia (?!Na, 5!'cr, 5'Mn, 5fco, %7Co, %%sr) e
mesmo com aqueles que decaem por desintegracao beta de baixa

energia e emissdo de raios gama (°°Fe, ®%2n, 7°Se, 2°%3%Hg).

Finalmente, com auxilio de circuitos des
criminadores de pulsos, poder-se-ia pensar na detecgao conjun

ta de 32P + *2K ou ®%Rb + “2K por efeito Cerenkov.
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8. CONCLUSOES

Pelos resultados obtidos neste trabalho,

conclui-se que:

1) o método de padronizacao externa (°°Co) para
determinacao de eficiéncia de deteccao de *?P pelo efeito Ce-
renkov apresentou maior precisao do que o de relagao de ca-
nais;

2) o método de padronizagao externa mostrou-se me
nos influenciavel pela variacgao da alta voltagem, volume da
amostra e tipo de frasco utilizado, do que o de relacgao de ca
nais;

3) com o uso da fonte externa, nao ha necessida-
de de ajustes periddicos do descriminador superior do canal B
(monitor), e consequente obtencao de novas curvas de calibra-
cao;

4) é viavel e conveniente a adaptagao de uma fon
te externa de %°Co nos sistemas cintiladores liquidos comer-
ciais;

5) amostras radioativas de grande volume devem
ser detectadas na capacidade maxima dos frascos, pois verifi-

cou-se que a radiacao de fundo independe do volume da amostra;

6) amostras radioativas de pegueno volume (menor
que 9 ml) devem ser transferidas totalmente para os frascos e
os volumes completados a 9 ml nos de nylon, 10 ml nos de vi-

dro e 11 a 14 ml nos de polietileno;

7) os frascos de plastico mostraram-se mais efi-

cientes na deteccado de 2P do que os de vidro;

8) os frascos de nylon mostraram-se mais eficien

tes que os de polietileno, até o volume de 17 ml;

9) a eficiéncia relativa de detecg¢ao de *?P para
amostra de mesmo grau de "quenching" de cor, diminui com o au

mento de volume.
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10) o método de padronizacdao externa com 9°Co é reco-
mendavel para trabalhos com amostras com "quenching" de cor ,
como por exemplo, extrato de solo (extragéo e fracionamento
de P).
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9. RESUMO

A deteccgao de 3?P em extratos aquosos,
normalmente é feita com auxilio do detector Geiger-Muller, de
janela fina, e amostra em plancheta. Atualmente, vem-se de-
senvolvendo a técnica de detecgao de radioisdOtopos emissores
de particulas beta de alta energia (3*?P, “?K, 8®Rb) pelo efei
to Cerenkov, utilizando-se sistema cintilador liquido comer-

cial.
Esta tecnica, apesar de ser aproximada-

mente 30 vezes mais sensivel, tem o inconveniente da variagéo
da eficiéncia de deteccgao, principalmente para amostras que
tenham coloragao (extratos de solo, por exemplo). Dai surge
a necessidade de se determinar para cada amostra, a eficién-

cia de detecgao.
Os métodos de padronizagao interna e re

lacao de canais apresentam uma série de desvantagens, princi-
palmente quanto a nao reutilizacao das amostras (19 método) e
incerteza estatistica para amostras de baixa atividade (29 mé
todo) . A eliminagao destas desvantagens pode ser feita com
o emprego do método de padronizagao externa. A  utilizagao
das fontes radioativas normalmente encontradas nos sistemas

cintiladores liquidos ('?®3%Ba, '*’Cs, %?*'Am) ndo se prestam pa
ra o efeito Cerenkov, devido a existéncia do limiar de ener-
gia. Além disso, o sistema cintilador utilizado neste traba

lho, nao possui nenhuma fonte externa.

Adaptou-se entiao uma fonte de °%%Co, :de
atividade de 1,4 uCi, ao elevador de amostras do sistema detec
tor e fez-se a comparagao com o método de relagao de  canais
na determinagdao da eficiéncia de detecgdao de *2?P em extratos
de solo (extracgao e fracionamento de P). O método de padro-
nizagao externa mostrou-se mais preciso, além de ser menos
influenciado pela variagao da alta voltagem, volume da amos-

tra e tipo de frasco.
Também foram estudados alguns aspectos

da metodologia por efeito Cerenkov. Para amostras de grande
volume & aconselhado a detecgao em frascos em sua capacidade
maxima; amostras de pequeno volume, deve-se transferir todo

o0 volume para o frasco e completar o volume a 9 ml para fras-
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cos de nylon, 10 ml para os de vidro e 11 a 14 ml para os de
polietileno. Por outro lado, os frascos de plastico apresen
taram maiores eficiéncias de detecgao que os de vidro. Quan
to a radiacao de fundo, as menores taxas foram apresentadas

pelos frascos de nylon e as maiores pelos de vidro Beckman.
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10. SUMMARY

The detection of 2P in aqueous extracts
is usually made with the aid of a CGeiger—Muller detector,with
thin window and sample on a planchet. Presently the techni-
que is being developed of detection of high energy beta par-
ticles emitters (°?P, “?K, °®°Rb) through the Cerenkov effect,

using a commercial liquid scintillation system.

This technigue, despite being approxima-
tely 30 times more sensitive, has the inconvenience of varying
the detection efficiency, mainly for color samples (soil ex-
tracts, for instance). From this stems the need for deter~.

mining the detection efficiency for each sample.

The internal standardization and channels
ratio methods show a series of drawbacks, mainly the non-reu-
tilization of the samples (lst method) and statistical uncer-
tainty for low activity samples (2nd method). The elimina-
tion of these drawbacks can be achieved through the utiliza-
tion of the external standardization method. The radioactive
sources regularly found in liquid scintillation systems
(*33%pa, '37cs, 2%¥1am) cannot be used for Cerenkov effect, due
to the existence of the energy threshold. In addition, the
scintillation system utilized in this work has no external

source.
Thus a ®°Co source with 1,4 uCi activi-

ty has been adapted to the sample elevator of the detector
system, and a comparison was made with the channels ratio me-
thod to evaluate the efficiency of 32P_detection in soil ex~
tracts (P extraction and fractionation). The external stan-
dardization method showed to be more accurate, besides being
influenced to a lesser degree by high voltage variation, sam-

ple volume and vial types.

Some aspects of the methodology for Ce-

renkov effect have also been studied. In the case of 1large
samples, it is advisable to carry out detection in vials
filled up to their full capacity; in the case of small sam-

ples, the whole volume should be transferred to the wvials and
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completed up to 9 ml for nylon vials, 10 ml for glass vials and
11 to 14 ml for polyethilene vials.
tic vials showed higher detection efficiency than glass ones.
the lowest rates were given by

On the other hand, plas-

As to background radiation,
nylon vials and the highest by Beckman glass vials.
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APENDTICE 1

METODOS DE DETERMINAGCAO DE EFICIENCIA
DE DETECGCAO POR CINTILAGCAO LTIQUIDA E
EFEITO CERENKOV

I.1. Padronizacao interna

Neste primeiro método, apds a contagem
da amostra, adiciona-se uma alicota (50 - 100 pl, aproximada-
mente) de uma solugéo padronizada contendo o fadioisétopo,com
com a atividade de 0,5 a 1 uCi/ml, e em seguida reconta-se a
amostra. Admitindo-se que a eficiéncia de detecgao seja a
mesma antes e depois da adigcao da alicota da solugao padrao,

pode-se determinid-la pela seguinte equagao:

E, = ke U S O ... (I.1)
DP
onde:

E;, = eficiéncia de detecgao, em percentagem.

chi,l = atividade da amostra antes da adicao da alico-
ta da solugao padrao, em cpm.

cpmy 5 = atividade da amostra apds a adigao da alicota
da solugao padrao, em cpm.

Dp = atividade contida na alicota adicionada, em dpm.

I1.2. Relagao de canais

Baseia-se no fato de que a presengca de
"quenchers" na amostra ocasiona uma mudanga no espectro de pul
SOS. Esta mudanca de espectro de pulsos pode ser utilizada
para avaliar a presenca de "quencher" na amostra e sendo o

"quencher" responsavel pela diminuicao da eficiéncia, pode-se

determina-1la.
Assim, neste metodo, utiliza-se dois ca

nais de contagens (selecionados pelo uso adequado de descrimi
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nadores) onde sao registrados os pulsos devido as radiagodes
emitidas em um intervalo de tempo e a relagéo das contagens
acumuladas nestes canais tera valores diferentes dependendo

da eficiéncia de detecgao.

canal A -
(integral)

R ——

rcanal B+
A1 tronitor)!

|
1
i
1

ne de pulsos/volt

oy oy s womsn St o o vy st i

B s i i o e i

O
w
]
N

D3

amplitude do pulso (volt)

Fig. I.1 - Espectro de pulsos para duas amostras com diferentes graus de

"quenching"” ( D = descriminador).

As figuras I.1 e I.2 esquematizam o méto
do: a amostra 2, apesar de ter a mesma atividade gque a amos-
tra 1, devido o0 seu maior grau de "quenching"” tem o seu especC
tro de pulsos modificado em relagao a amostra 1. Os canais
de contagem sao selecionados pelo uso dos descriminadores D1,
D2e D3, ou melhor:

canal A > D1 - D3

canal B » D1 - D2 permitindo a obten-
cao da relagao:

cpmy (canal A)
R. = ee. (I.2)
cpm, (canal B)




-141-

cujo valor dependera do grau de "quenching" ou da eficién-

cia de detecgao da amostra, que por sua vez & determinada por:

cpmy (canal A)

E, = - 100 ce. (T.3)
1 dpm
onde:
R, = relacao de canais da amostra.
cpmy (canal A) = atividade devido a amostra, registra-
da no canal A, em cpm.
cpmy (canal B) = atividade devido a amostra, registra-
da no canal B, em cpm.
E, = eficiéncia de detecgao da amostra, em porcentagem.
dpm = atividade contida na amostra, em desintegragodes
por minuto (dpm).
O procedimento experimental para este
método € o seguinte: prepara-se amostras (a partir de solu

cOes padroes de mesma atividade) com "quenching" crescentes e
estas amostras sao detectadas atraves do uso de dois canais
de contagens, e obtém-se para cada amostra, a relacao de ca-
nais (Ri) e a eficiéncia de detecgao (Ei) de acordo com as
equagoes anteriormente descritas. De posse dos valores de
R, e E; pode-se obter em grafico Ey vs R e/ou uma fungao que

i
correlaciona estas duas variaveis (figura I.2).

Em seguida, detecta-se do mesmo modo as
amostras de eficiéncias desconhecidas e a partir das relagoes
de canais (Ri) determina-se grafica ou analiticamente os valo
res das eficiéncias (Ei) dessas amostras. Devido as caracte
risticas de utilizagdo, os canais A e B sao chamados de canal

integral e monitor, respectivamente.
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Fig. I.2 - Repr2sentacgao esquematica do método padronizagao por relagao

de canais.

I.3. Padronizagao externa

O terceiro método baseia-se no fato de
que a eficiéncia de detecgao do radioisdOtopo seja diretamente
proporcional a eficiéncia de deteccao de fotoelétrons e elé-
trons-Comptons originados pelo bombardeamento da amostra com
raios gama de uma fonte radioativa externa, colocada mecanica

mente junto & amostra.

Assim, o procedimento experimental para
este método eé o seguinte: prepara-se amostras (a partir de
uma solucao padrao de mesma atividade) com "quenching" cres-
centes. ApOs-a detecgao de cada uma destas amostras, uma fon
te radioativa emissora de raios gama de energia e atividade
conveniente & colocada proxima a amostra e novamente detecta-
da. A eficiéncia (em percentagem) de detecgao para as amos

tras padroes & determinada pela equacgao cléassica:

E. = — . 100 c.. (T.4)
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e esta eficiéncia pode ser correlacionada tanto com as conta-
gens (cpm) devido ao padrao externo como com as eficiéncias
relativas do padrao externo (tomando-se como eficiéncia do pa
drao externo igual a 100% Aquela contagem do padrao externo

na amostra sem "quenching"):

cpmy (a + PE) - cpm, (a) - -
E, (PE)-= - 100 ... (1.5)
cpmg (PE)
onde:
cpm, (PE) = atividade devido ao padrao externo, em cpm.
cpmy (a+ PE) = atividade devido a amostra e padrao exter
no, em cpm.
cpm, (a) = atividade devido a amostra, em cpm.
E, (PE) = eficiéncia relativa de detecgao do padrao ex-
terno, em percentagem.
cpm; (PE) = atividade devido ao padrao externo  obtida
em amostra sem "quenching", em cpm.
De posse dos valores Ei e cpmg (PE) ou

Ei (PE) pode-se obter um grafico Eivscpmi (PE) ou vs Ei (PE),
ou melhor ainda, na fungéo se correlacione as variaveis (figu
ra I.3).

Em seguida detecta-se do mesmo modo as
amostras de eficiéncias desconhecidas, e a partir das conta-
gens devido ao padrao externo-—cpmi (PE) ou das eficiénciasrg.
lativas do padrao externo - E; (PE) - determina-se grafica ou
analiticamente os valores das eficiéncias - Ei - dessas amos

tras.
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Fig. I.3 - Representagao esqguematica do método padronizagao externa.

1.4. Padronizacao externa por relacao de canais

O guarto método &€ muito similar ao ter-
ceiro método ja descrito, pois utiliza também uma fonte radio
ativa emissorade raios gama. Em resumo & uma reuniao do se-
gundo e terceiro métodos, havendo agui a necessidade de se de
tectar o padrao externo em dois canais de contagens, canal A!
e B' (figura I.4). O procédimento experimental também envol
ve a prepara¢ao de amostras padroes (a partir de uma solugao
padréb de mesma atividade) com "quenching" crescente e apds a
detecgao de cada uma destas amostras, uma fonte radioativa
emissora de raios gama de energia e atividade conveniente é

colocada prOxima a amostra, e novamente detectada.

A eficiencia’ (em porcentagem) para as

amostras padroes & determinada pela equagao:
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cpm, (a, canal A)
E. = - 100 ce. (I.7)
dpm da amostra

que pode ser correlacionada com as relagoes de canais do  pa- -

drao externo obtidas. pela equagao:......

cpmy (a+PE, canal A') -cpm, (a, canal A'")
R, (PE) = = (I.8)
cpm:L (a+PE, canal B‘)-—cpmi (a, canal B'")

onde: )
cpm, (a, canal A') = atividade devido a amostra no ca-

nal A', em cpm.
R, (PE) = relagoes de canais do padrao externo.

cpm, (a+PE, canal A') = atividade devido a amostra e

adrao externo registrada no canal A', em cpm.
p p

cpm, (a+PE, canal B') = atividade devido a amostra e pa

drao externo registrada no canal B', em cpm.

cpm, (a, canal B') = atividade devido a amostra no ca-

nal B', em cpm.

cpm, (a, canal A') = atividade devido a amostra regis-

trada no canal A', em cpm.

Da mesma maneira que no segundo e ter -

ceiro método, pode-se obter em grafico Ei vs R, (PE), ou me-

i
lhor ainda na fungao que correlacione estas 2 variaveis (figu

ra I.4).
Normalmente, o instrumento detecta pri-

meiramente a fonte externa da amostra por um tempo de 1 minu-
to, e a amostra por 0,2 minutos. Em seguida, calcula automa
ticamente a taxa de contagem da amostra e resolve a equagao
I.8, memorizando o resultado. Apos isto, a amostra & defini
tivamente detectada pelo tempo desejado e no final, o instru

mento imprime o nuimero de contagens da amostra (total ou por
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minuto) e o valor da relagao de canais do padrao externo

além do numero da amostra e tempo de detecgao.

Em seguida, detecta-se do mesmo modo as
amostras de eficiéncias desconhecidas e a partir da relagao
de canais do padrao externo Ri (PE) - determina-se grafica ou

analiticamente os valores da eficiéncia - Ei - dessas amostras.

N

eficiencia
®

e

relagao de canais do

padrao externo

Fig. I.4 - Representagao esquematica do método padronizacao externa por

relacao de canais.

I1.5. Discussao

Cada um dos guatro metodos descritos
apresenta as suas vantagens e desvantagens. Assim, o primei
ro método, padronizagao interna, & de muita utilidade quando
se tem amostras com alto grau de "quenching" (baixa eﬁicién—
cia) mas tem a desvantagem de ser um método um tanto demorado
e cansativo quando se tem algumas dezenas de amostras e se O
sistema detector opera a baixa temperatura, além de nao permi
tir uma recontagem da amostra em caso de duvida da primeira

contagem e deixar as amostras com uma atividade relativamente
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alta, dificultando a descontaminagao e reutilizagao dos fras-

cos de contagem.
O segundo método, relacao de canais,

além de permitir reaproveitamento e recontagem das amostras,
nao necessita de um tempo extra para padroniza¢ao, mas € ino-
perante para amostras fracas e/ou com alto graude "quenching"
(baixa eficiéncia) devido a-incerteza estatistica da relacgao
de canais. Tem também a desvantagem de necessitar de dois
canais de contagens, trés descriminadores (pelo menos) e dois

escalimetros.
O terceiro metodo, padronizagcao exter-

na, como o primeiro método, necessita somente de um canal de
contagem, mas tem a desvantagem de necessitar de duas conta-
gens (sem e com a fonte externa), apesar de que o tempo de
contagem com a fonte externa possa ser pequeno (0,5 a 1 minu-
to) dependendo de sua atividade. Tem a grande vantagem de
nao alterar a composi¢ao das amostras, ser simples, permitir
reaproveitamento e recontagem da amostra em caso de duvida, e
pode ser usado em amostras com grau de "quenching” nao muito
alto, funcionando melhor em baixo e médio grau de "quenching",

e atividade nao muito alta.

O guarto método além de necessitar de
dois outros canais de contagens hid a necessidade de duas con-
tagens, ainda que o tempo de contagem da amostra com o padrao
externo seja razoavelmente pequeno (1 minuto). Além de acu-
mular as vantagens do segundo e terceiro método, &€ ainda nao
dependente do volume da amostra, desvantagem encontrada no mé
todo anterior, e além disso, a relagao de canais & determina-
da com alta precisao estatistica; como no segundo método, tem

. a desvantagem de utilizar dois outros canais de contagens.
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APENDICE II -~ Caracteristicas fisicas dos radioisotopos cita-

dos.

Os dados apresentados no quadro VIII,so—'
bre as principais caracteristicas fisicas dos radioisotopos
citados no presente trabalho, foram extraidos de HEATH (1972)
na quase sua totalidade, e em alguns casos, de LADERER,
HOLLANDER & PERLMAN (1967).

Neste quadro, na segunda coluna, a meia-
vida é dada em segundos (s), minutos (min), horas (h), dias
(d) ou anos (a). O tipo de decaimento, 3a. coluna, & repre-
sentado por o, emissao de.particulasalfa; B, particulas be=
tarnéQativaS; >B+, particulas beta positivas; n, neutrons
atrasados; CE, captura de elétron e TI, transigao isomérica.
Das radiagoes emitidas, somente h3 interesse neste trabalho
nas particulas betas e raios gama; desse modo, sao dadas as
energias maximas da particula beta emitidas (4a. coluna) e a
sua percentagem de decaimento (5a. coluna), e também, a ener-
gia dos raios gama (6a. coluna) e suas percentagens de decai-

mento (7a. coluna).
Admitindo-se gue para estudcs agrondmi-

cos, o radioisbtopo deva ter meia-vida fisica superior a pelo
menos 12 horas e inferior a 1 ano, pode-se concluir que *’Ca,
’®as, 99Mo, !3'1I e !'%8Au, além de 2%Na, %?pP, "*2?K e ®°Rb podem
ser detectados pelo efeito Cefenkov. Ainda este efeito pode
ser utilizado na detecgado de *fcl, “°K e ?%sr + %%y, que devi-
do as suas meias-vidas longas, requerem cuidados especiais de

trabalho.



@uadro VIII- Principais caracteristicas fisicas dos radioisétopgs
citados no presente trabalho, com destaque a emissao

de particulas beta negativas e raios gama (ver texto)
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’ - *'se 18,6 m B 0,74 0,270 0,3
e, 1654 8" 0,258 100 1,01 2 0,276 2,0
1,51 93 0,290 1,3
“Tea 4,53 4 8 1,979 16 0,490 5 0,561 0,3
1,48 2 0,810 5 0,565 b1
0,67 82 1,290 71 0,836 1
e 83,8 & A .
sc [ 1,48 0,004 0,889 100 M 44 b 12
0,357 100 1,120 100
**9r 17,6 » B.8*.cE 0,70 0,2 0,616 7,2
sy 3,7%6m 8 2,470 0,935 0,14 o ! ' € ‘
1,331 0.9 0,76 0,30 0,639 0,23
1"33 100' 1,38 6,8 0,666 1,1
‘ 2,05 83,6 0,704 0,2
1,531 0,16
1,257 0,08
s -
Cr mb e ce 0,320 * *lpr 35,5 8 0,257 2 0,092 0,4
S 1034 cx 0,835 100 0,440 98 0,221 2,3
0,273 1.2
*yn 2,58 h 2,84 47 0,847 100% 0.554 73
1,03 34 1,811 30 0,619 a3
0,72 18 2,113 15,3 0,698 27
0,30 1 2,522 1,2 0,776 83
2,657 0,7 0,828 24
2,960 0,4 1,044 29
3,367 0,21 1,317 28
1,475 17
ss 2,6 CE
Fe e 1,650 0,8
**re 45,1 & 1,573 0,3 0,192 2,5 1,778 0,12
0,473 51 1,098 56 . -
Kr 10,76 a £ 0,67 0,41
0,273 a8 1,292 44 .8 0534 -
{Cont.}
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Particula bete Rajo gnma Particula beta Raso gans
Iab- Meia vida Decai Energia Percen  Energim Peroep 85~ Mele vida Decal  Energia Percen Energia Peroen
topo mento {MeV) tagem (MeV) tagem topo mento (Rev) tagem (HaV) tagen
*ipy, 12,66 4 8 0,71 8,8 21,078 8,8 irsy 25,08 m a’,s‘,ct 1,13 1,6 0,463 17
1,78 91,2 1,67 13 0,527 1.8
srgy 6 ¢ cx 0,513 100 2 7 0,743 o3
. 0,969 0,3
*rex 52 & f l.463 98 0,910 0.01 1aiy 8,07 & 8" 0,257 1,6 0,080 2,6
0,55 0.01 0,333 6,9 0,177 0,3
sy 28,1a g 0,546 100 0,487 0.5 0,274 5.9
0,606 90,4 0.326 0,24
Ao ¢ 64 [ 2,273 100 1,734 0,4 0,806 0,6 0,36¢ 1]
"y 58,864 g 1,545 99,7 1,21 0.3 0-593 0-33
, , , . . 0,637 6,7
0,33 0.3 0,643 0.2
sty 6sa s 0,360 43 0,723 1.8
0,396 55 0,724 49 ox _ .
0,890 3 0,757 49 1 2,3 n E 0.72 16 0,147 5
1,130 0.4 0,80 8 0,255 2
0,91 5 0,263 8,42
Ty 17 » 8" 0,46 0,98 18 0,506 7,87
1,91 1.16 20 0,522 24,55
~ 1,60 9 0,547 1,70
**wp 35,15 4 8 0,160 100 0,766 100 1,75 3 0,621 2,49
0.92¢ 0.07 2,12 18 0,630 15,44
"'mo 66,69 h 8- 0,26 0,3 0,041 1* 0,650 2.80
0,45 17 0,181 7 0,727 4.96
0,86 1 0,366 1,8 0,772 59,77
1,19 82 0,739 15 0,812 4,19
0.778 p 0,955 9,72
»ympc 6 n TI 0,143 100 es 2,05 a . 0,089 28 0,475 15,00
*emn. 2,312-10°a 8 0,292 0-410 ’ 0563 8,09
. 0,662 71 0,568 14,00
eeRy 674 8- 0,039 300 0.605 98,00
0.796 88,00
IoERn 130 s 8~ 2,0 3 0,512 100" 0,802 9,00
2,4 12 0,616 45 1,168 £1,90
3,1 n 0,622 6 1,365 3,40
3,53 68 1,050 6.8 R
1,130 2,3 s 30,23 a [ 0,511 94 0,662 84,8
1,176 6
Tiag 24,4 s 8- 1,40 0,05 0,658 12, N
2,14 12 1,476 .02 e au,, & = 0,053 3,68
2,87 88 0,080 4,9
0,081 55,3
Mg 253 & 8T,TY 0,087 61 0,658 100" 0.161 1,01
0,529 36 0,677 10 0,223 0.75
LS 0.6 0. 687 ; 0,276 11,6
0,707 10 0,303 29,9
0,764 24 0,356 100
0,818 8 0,384 14,9
0,884 74 Yiems 12,8 & g 0,47 34 0,030 30
0,937 33 0,58 11 0,133 1,7
1384 22 0,89 3 0,163 8
1,476 4 1,01 33 0,305 7
1,505 1 1,02 19 0,424 3
1,562 1,2 0,438 5
I g 7,54 8" 0,69 6 0,247 1 0,537 29
©.79 1 0,342 6 Mae1s 40,22 b g 1,25 15
1,04 93 1,36 35 0,131 0,45
Vrp s e 3,3 99 0,434 0,12 1,42 4 0,242 0,55
0,950 0 1,69 i8 0,266 0,5
1,293 1.2 2,17 27 0,329 21
2,200 0,01 0,432 3,00
0,487 46
yrrgy 2,88 8 ,8%,c2 0,74 A 0,752 0,45
1,40 63 0,564 - 70 0,816 24
1,97 30 0,686 3,5 0,868 5,7
1,137 0.7 0,920 2,5
1,258 8,7 0,925 6.7
hgy 60,34 g 0,06 ) 0,603 100" 0:951 g'e
0,23 1 0,646 7.5 o
0,621 S0 0,714 4 1,596 57
0,950 5 0,968 2,5 2348 o8
,950 . . 2,522 3,2
1,01 1 1,085 2,4
1,69 s 1,326 2 Terce 3 h 8 0,28 2 0,057 11,5
1,67 3 1,489 2,1 0,50 3 0,232 2
2,317 22 1,526 1.1 0,72 38 0,293 43
1,580 0.6 1,09 a2 0,351 3
1,691 51 1,38 38 0,374 0.4
2,091 2.0 0,450 2

{cont.}
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Partfculs beta Raio gama Partfcuis beta Refo gama
Inb- “ein vidn Decag Epergis Percen Energia Percen Isb~ Mein vida Decag Energia Percen Energis Peyoten
tooo mento {MeV) tagen {MeV} tagem topo mento {KeV) tagem (MeV) tagem
2oy 33 01 Iy 0,587 0.5 d%%Re 16,7 b 8 0,6} 0,14 0,155 3
0,665 5,5 0,71 0,35 0,478 0,27
0,722 [ 1,09 0.5 0,633 0,27
0,880 " 1} 1,54 1,2 0,829 0,08
1,110 0,4 1,96 18 0,932 0,1
- 2,116 80
tthce 280,% & 8 0,175 24 0,133 1
0,24 4.5 iy 3¢ & 87,8%,cE 0,2 8 0,296 30,6
0,309 76 £,536 a1 0,308 31,40
Jetpy 19,28 8 0,64 4 1,575 4 0,672 I3 0,316 85
2.15 o 0,468 51
0,485 3,4
Yelpy 13,7 4 [ 0,933 100 0,589 4,2
Itpr T17,3m [ 2,99 98 0,696 1,5 0-604 o
. , . . 0,612 5,9
0,80 1 1,489 0,35
2,29 1,2 2,585 0,9 . 17.4 b - .98 e 0,028 6,5"
YERo 26,9 h [ 0,18 0,3 0,675 0,02 1,62 1,2 0,328 33
0,38 1 1,379 0,93 1,92 s
1,76 4 1,582 0,181 2,24 89
1,84 s2 1,662 0,126 _
1,750 0,025 HAA) T 2,69 d 0,28 1.1 0,412 983
0,676
rera, 115 & 8" 0,17 29 0.068 8 0,961 98,9
0,23 3 0,085 3,3¢ 1,27¢ 0,025
0,35 2,2 0,100 &)
0,37 2 0,114 1,8 TV 3,15 a - 0,250 22,4 0,158 76
0,43 42 0,116 0,4 0,296 71,6 0,208 16,6
0,50 0,9 0,152 57 0,462 6,0
1,48 0,24 0,156 72
1,71 0,05 0,179 33 704 46,57 4 - 0,210 100 0,279 77
0, 222 97
0,229 3,6 20eqy 3,8 a B ,CE 0,763 97,9
0,264 24
0,928 0,6 710y, 1600 a s 0,186 100"
1,002 2,8 0,260 0,2%
1,113 0,6 0,420 0,02
1,121 35,6 0,450 0no9
1,157 1,06 0,610 0033
1,89 16,5
1,221 27,9 Iam 458 & a 0,026 2,5
1,231 11,4 0,033 0,17
1,257 1,56 0,043 0,07
1,274 0,67 0,059 36
1,289 1,44
1,343 0,27
1,374 0,24
tet, 75,8 4 8 0,432 100
**re %0 1 [ 0,30 0,1
0,933 21
1,071 74




