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RESUMO
A análise por ativação neutrônica de amostras liquidas pode apresentar 

diversos contratempos durante a etapa de irradiação: a amostra pode vazar do 
suporte de amostra causando perda de massa, levando a resultados não confiá-
veis. Uma forma de evitar esta situação é estabelecer um método de preparo da 
amostra que elimine a fase aquosa, permanecendo apenas a fase sólida no suporte 
de amostra. O método proposto neste trabalho utiliza um suporte de amostra de 
polipropileno moldado no formato de copo, onde a amostra é aquecida por uma 
lâmpada infravermelha para evaporar a fase líquida. Este método de preparo foi 
avaliado para a determinação de urânio e tório utilizando amostras do Programa 
Nacional de Intercomparação (PNI) fornecidas pelo Instituto de Radioproteção 
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e Dosimetria (IRD/CNEN). Os resultados obtidos são considerados satisfatórios 
dentro do critério de avaliação do PNI.

1. INTRODUÇÃO
A análise por ativação neutrônica (AAN) é uma técnica analítica muito versátil. 

Esta técnica tem como princípio a conversão de elementos estáveis em radionuclí-
deos instáveis, por meio de reações nucleares causadas por um bombardeamento de 
nêutrons. Os radionuclídeos instáveis produzidos possuem características únicas, 
como constante de decaimento, tipo de radiação emitida e sua respectiva energia, 
que possibilitam sua caracterização e quantificação, por meio da espectrometria 
gama, possibilitando a análise simultânea de diversos radionuclídeos. Além disso, 
a AAN não necessita que as amostras sejam submetidas a processos químicos 
de separação, eliminando uma fonte de perda dos elementos a serem analisado 
[1-2]. Portanto, esta técnica se torna uma importante ferramenta para análise de 
amostras ambientais, onde muitas vezes a complexidade da matriz das amostras 
são uma dificuldade para se obter resultados confiáveis.

Contudo, a análise de amostras líquidas apresenta alguns contratempos, tanto 
na etapa de preparação quanto durante a irradiação. Primeiramente, a amostra em 
estado líquido não deve ser irradiada, uma que vez que durante o bombardeamento 
com nêutrons pode ocorrer o aumento de sua temperatura e formação de gases 
dentro do suporte de amostra. Isto pode causar o rompimento do suporte de amostra 
e consequentemente a perda de massa de amostra, prejudicando a análise. Para 
evitar este problema uma solução simples é eliminar a fase aquosa, mantendo apenas 
a parte sólida no suporte de amostra. Para solucionar esta questão, este trabalho 
propõe o uso de um suporte de amostra com formato de copo, onde a amostra é 
adicionada e seca. Desta forma todos os sólidos da amostra ficam depositados no 
suporte de amostra, evitando qualquer perda de massa.
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2. METODOLOGIA
Figura 1 – Suporte de amostra confeccionado com formato de copo.

O suporte de amostra (Figura 1) foi confeccionado aquecendo-se um filme 
de polipropileno (PP) até que fosse possível molda-lo no formato de copo, com 
aproximadamente 1,2 cm de diâmetro e 0,5 cm de profundidade.

A amostra, aproximadamente 0,5 g, foi adicionada ao suporte de amostra e 
eliminou-se a fase liquida utilizando uma lâmpada infravermelha (Figura 2). Esta 
etapa foi repetida, quando necessário, até atingir a massa desejada de amostra a 
ser irradiada. O suporte de amostra foi selado e enviado ao reator IEA-R1 para 
ser irradiado com um fluxo de nêutrons de aproximadamente 1x1012 n·cm-2·s-1 
por 6 horas. Após cinco dias os espectros gama foram obtidos em detectores de 
germânio hiperpuro (HPGe), contando cada amostra por um período de 3600 s.

Figura 2 – Eliminação da fase líquida da amostra utilizando uma lâmpada de infravermelho.

Para a avaliação de desempenho do método de preparo foram analisadas 
amostras de urânio e de tório de 3 diferentes rodadas do PNI do IRD/CNEN. 
Soluções diluídas de urânio e tório preparadas a partir de soluções padrões para 
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ICP da SPECSOL foram irradiadas juntamente com as amostras e utilizadas como 
padrões de referência para cada análise.

Para avaliação dos resultados seguiu-se os parâmetros estabelecidos pelo 
PNI, o qual avalia se o módulo do Desvio Normalizado (D) (Equação 1) é menor 
do que 3, e se a média dos resultados está dentro do Limite de Controle (LC) 
(Equação 2) e do Nível de Advertência (NA) (Equação 3) [3-4].

D  = 
(X – U)

su
n�

 (1)

LC = U ± 3 ∙ su
n�

 (2)

NA = U ± 2 ∙ su
n�

 (3)

Onde: 
D = Desvio Normalizado;
X = Valor médio das análises realizadas; U = Valor de referência da amostra;
su = Desvio padrão do valor de referência;
n = Número de repetições da análise realizada; LC = Limite de Controle;
NA = Nível de Advertência.

3. RESULTADOS
As Tabelas 1 e 2 apresentam os resultados obtidos para a análise em triplicata 

das amostras de urânio e tório do PNI das rodadas de agosto de 2017, abril de 2018 
e agosto de 2018. Todas as análises apresentaram resultados satisfatórios segundo 
os parâmetros estabelecidos pelo PNI.
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Tabela 1 – Resultados das análises em triplicata das amostras de urânio do PNI, seus 
respectivos valores de referência e parâmetros de avaliação

Urânio (mg/L)
PNI 08/2017 PNI 04/2017 PNI 08/2018

Média das análises (X) 0,060 0,065 0,118
Valor de referência (U) 0,056 0,063 0,121
Desvio padrão da referência (su) 0,008 0,009 0,018
Desvio normalizado (|D|) 0,79 0,32 0,26
Intervalo do Limite de Controle (LC) 0,070−0,042 0,079−0,047 0,152−0,090
Intervalo do Nível de Advertência (NA) 0,065−0,047 0,073−0,053 0,142−0,100

Tabela 2 – Resultados das análises em triplicata das amostras de tório do PNI, seus 
respectivos valores de referência e parâmetros de avaliação

Tório (Bq/L)
PNI 08/2017 PNI 04/2017 PNI 08/2018

Média das análises (X) 0,140 0,221 0,305
Valor de referência (U) 0,119 0,230 0,300
Desvio padrão da eferência (su) 0,018 0,035 0,045
Desvio normalizado (|D|) 1,99 0,43 0,21
Intervalo do Limite de Controle (LC) 0,150−0,088 0,291−0,169 0,378−0,222
Intervalo do Nível de Advertência (NA) 0,140−0,098 0,270−0,190 0,352−0,248

4. CONCLUSÕES
O novo método de preparo de amostras líquidas para análise por ativação 

apresentou resultados satisfatórios, segundo os parâmetros do PNI. Sua aplicação 
com amostras ambientais se apresenta promissora, necessitando a realização de 
testes com amostras ambientais para avaliar seu desempenho em situações reais. 
O método deverá ser avaliado para análise de outros radionuclídeos para ampliar 
sua aplicação.
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