
CONTRIBUIÇÕES DO REATOR IEA-R1 
PARA A PESQUISA NUCLEAR

WARP2: II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

fe

Inaugurado em 1958, o reator IEA-R1 tem na pesquisa uma de suas principais fun-

ções, onde desenvolve trabalhos nas mais diversas áreas, indo desde a compreensão 

da própria operação de um reator nuclear, até estudos sobre a estrutura interna do 

núcleo atômico. 

Dentre as diversas linhas de pesquisa trabalhadas no IEA-R1, destacam-se, por 

exemplo, os trabalhos com a técnica de análise por ativação neutrônica, os trabalhos 

relacionados à metrologia das radiações, bem como os estudos voltados à compreen-

são de estruturas de materiais, como o imageamento com nêutrons, a difração de 

nêutrons ou os estudos de interações hiperfinas. 

O IEA-R1 também se destaca pela contribuição à física médica, com a produção e 

estudo de radioisótopos, tendo papel de destaque na formação de recursos humanos 

e produzindo extensa bibliografia no meio acadêmico. 

A sinergia entre produção, pesquisa tecnológica e científica e formação de recursos 

humanos, faz do reator IEA-R1 um dos equipamentos mais importantes e prolíficos 

na área científica no Brasil, com mais de 60 anos de história já escrita, e com muita 

história a escrever.
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PREFÁCIO

Desde a sua inauguração em 1958, o reator IEA-R1 tem na pesquisa uma de 
suas principais funções.

Nos primeiros anos de operação, a maioria das pesquisas referia-se à operação 
do reator em si, já que toda aquela tecnologia ainda era bastante recente. Nesse 
sentido, estudava-se métodos de determinação de potência, níveis de radiação 
acumulada nos diversos subsistemas, bem como níveis de calor e sua dependência 
temporal.

A partir dos primeiros anos da década de 1960, no entanto, começaram os 
trabalhos empregando a técnica de ativação neutrônica, que consiste na irradiação 
de uma amostra com nêutrons, medindo-se então a radioatividade induzida com 
o intuito de determinar a composição química da amostra. Alguns dos primeiros 
trabalhos nesse sentido objetivavam a determinação de urânio, tório e terras raras 
em minérios de urânio, bem como a determinação de elementos-traço em cabelos 
humanos, visando o uso forense. Nestes anos iniciais, a técnica exigia a separação 
química dos elementos de interesse, já que a amostra seria analisada em um contador 
beta, que não é capaz de distinguir a radiação dos diferentes radionuclídeos. Em 
poucos anos o uso dessa técnica foi se ampliando para outras matrizes e elementos 
e, com a chegada de novos detectores cintiladores, que analisavam a radiação 
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gama e permitiam a análise simultânea de mais de um radionuclídeo, tornou-se 
uma das linhas de pesquisa mais amplas e prolíficas do instituto.

Também nesta época foram feitos muitos estudos no sentido de utilizar-se 
nuclídeos radioativos como traçadores para medicina, estudos de cinética química 
e rendimento químico, entre outros. Dentre esses traçadores, o 131I foi desenvolvido 
no IEA-R1, tendo a primeira dose produzida para distribuição em 1959.

Outra linha de pesquisa que surge desde os primeiros anos de operação do 
reator está ligada à metrologia de radiações, tanto na determinação dos fluxos 
neutrônicos em diversas posições no reator como, posteriormente, na determinação 
precisa de atividades de radionuclídeos. Esta linha, posteriormente, expandiu-se 
para a determinação de doses de radiação incidentes em trabalhadores e, a partir 
dos anos 2000, também para a dosimetria de radiações em pacientes submetidos 
a tratamentos com o uso de radiação.

Na segunda metade da década de 1960, ficou patente a necessidade de inves-
tir-se no uso dos feixes de nêutrons disponibilizados pelo reator. Dessa maneira, 
foi inicialmente montado, usando essencialmente peças recuperadas de outros 
equipamentos e material nacional, um espectrômetro de um eixo que era utilizado 
para determinação do espectro de nêutrons nos beamholes do reator. Além disso, 
este equipamento foi amplamente utilizado como monocromador em determinações 
de secção de choque total para terras raras e materiais hidrogenados, medida pela 
transmissão de nêutrons, na faixa de energias de 0,001 a 1 eV.

No final da década de 60, mais três grandes equipamentos foram acoplados 
aos beamholes do reator: um espectrômetro de tempo de voo, um espectrômetro 
de 3 eixos e um difratômetro de nêutrons.

O espectrômetro de tempo de voo contava com um filtro de berílio mantido 
a temperatura de nitrogênio líquido, para deixar passar apenas nêutrons frios, de 
baixíssima energia, que então incidiam sobre uma amostra de interesse, onde as 
colisões com os átomos do material aumentavam a energia dos nêutrons. Os nêu-
trons espalhados pela amostra passavam de um chopper para pulsar o feixe, e 
sua energia era medida pelo método do tempo de voo, permitindo a análise da 
dinâmica dos átomos presentes na amostra. Este mesmo equipamento também 
podia ser utilizado em determinações de secção de choque total para nêutrons 
de baixa energia.

O segundo aparato, um espectrômetro de três eixos, tinha como objetivo a 
determinação de relações de dispersão para as vibrações de rede em cristais, usando 
o espalhamento coerente de um feixe monocromático de nêutrons produzido por 
um monocromador de cristal de cobre, enquanto um cristal de grafite pirolítica 
era usado como analisador do feixe espalhado.



Prefácio

15

Já o difratômetro de nêutrons consistia em um espectrômetro de dois eixos, 
onde a variação angular da difração dos nêutrons do feixe por uma amostra era 
utilizada para estudar a estrutura cristalina da amostra, bem como para estudar 
a estrutura magnética de metais.

Com todas essas linhas operacionais, seguiram-se novos aparatos, para 
estudos em física nuclear básica e aplicada, utilizando-se os raios gama prontos 
produzidos na captura neutrônica.

Na primeira destas linhas, usava-se a quantificação dos raios gama prontos 
para analisar a composição química da amostra, numa técnica conhecida como 
PGNAA, que é uma variação realizada in beam do método de análise por ativação, 
ou seja, a medida é feita com a amostra exposta a um feixe de nêutrons. Essa 
técnica é vantajosa para elementos onde não há a emissão de raios gama pelo 
núcleo produzido na captura neutrônica, sendo de certo modo complementar à 
análise por ativação convencional.

A outra linha, instalada num canal tangencial ao núcleo do reator, era utili-
zada para estudos de reações fotonucleares, em especial por meio de medidas de 
secção de choque de fotofissão. Nesse canal eram inseridos materiais com secção 
de choque de captura adequada, e usava-se os raios gama prontos gerados como 
feixe de irradiação.

Além dessas linhas, todas instaladas no andar experimental do reator nuclear 
IEA-R1, já no final dos anos 1960 eram feitos também estudos de estrutura nuclear, 
estudando-se o decaimento de núcleos radioativos produzidos por irradiação com 
nêutrons. 

Logo nos primeiros anos da década de 1970 chegaram os primeiros detectores 
gama de alta resolução, semicondutores de germânio dopados com lítio (substituídos, 
ao longo dos anos, por semicondutores de germânio hiperpuro, ainda em operação) 
que permitiam a análise simultânea de todos os radionuclídeos compatíveis com 
a técnica de ativação neutrônica sem qualquer tipo de pré-preparo químico da 
amostra. Com estes novos detectores, o laboratório de ativação neutrônica aumentou 
em muito sua produtividade, ao mesmo tempo em que melhorou a precisão dos 
resultados obtidos.

No decorrer da década de 1980, foi adicionado um equipamento dedicado à 
neutrongrafia – também conhecida como radiografia com nêutrons – técnica que 
usa o espalhamento e a absorção de nêutrons para produzir imagens fotográficas. 
Essa técnica é complementar à radiografia convencional, já que enquanto os fótons 
são fortemente absorvidos por materiais de alto número atômico, os nêutrons são 
fortemente espalhados por material hidrogenado, penetrando facilmente camadas 
metálicas. Este primeiro equipamento ficava submerso na piscina do reator, e as 
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medidas eram realizadas pelo método de transferência, onde uma imagem latente 
radioativa é produzida em um alvo, que é então colocado em contato com um 
filme fotográfico para produzir a imagem visual.

Entre o final dos anos 1970 e o começo dos anos 1990, boa parte destas linhas 
de pesquisa floresceram e foram atualizadas, aumentando sua capacidade de análise.

No final dos anos 1970, os estudos de estrutura nuclear passaram a incluir 
a técnica de correlação angular gama-gama, que permite determinar spins e 
paridades de níveis excitados, e posteriormente foi adicionado um eletroímã que 
permitia a determinação de fatores giromagnéticos.

Também foi feita uma atualização na linha de medidas de reações fotonucleares, 
montando-se um arranjo completamente novo com o intuito de reduzir-se o ruído 
e a incidência de nêutrons nos equipamentos externos.

Além disso, iniciou-se uma linha de pesquisas para determinação de campos 
hiperfinos eletromagnéticos, usando amostras irradiadas no reator e técnicas como 
correlação angular perturbada e espectroscopia de efeito Mössbauer.

O laboratório de ativação neutrônica, por sua vez, foi inteiramente reequipado 
com detectores gama de alta resolução, e novas linhas de pesquisa foram surgindo, 
com ênfase em medidas relacionadas ao meio-ambiente e à arqueologia. Também 
foi feito, em conjunto com o projeto nuclear brasileiro, um grande esforço em 
um sistema para detecção de nêutrons retardados, técnica importante para a 
determinação de urânio.

No final da década de 1980 foi instalado um novo arranjo para as medidas de 
neutrongrafia, agora instalado externamente à piscina, em um dos beamholes do 
reator. Essa linha de pesquisa veio rapidamente ao encontro das necessidades da 
então florescente indústria aeroespacial nacional, uma vez que poderia facilmente 
determinar, por meio de análises não-destrutivas, bolhas nos explosivos utilizados 
para separar estágios de foguetes.

Ao longo dos anos 1990, algumas linhas de pesquisa foram desativadas, 
por obsolescência dos equipamentos – casos dos espectrômetros de tempo de 
voo, um eixo e três eixos. Também foi construído um difratômetro de nêutrons 
completamente novo, de alta resolução, cujo potencial o coloca entre os melhores 
aparelhos do tipo no mundo – este difratômetro, construído inteiramente no Brasil, 
foi inaugurado em 2004.

Por outro lado, as pesquisas em análises por ativação neutrônica intensificaram-
-se, com o Laboratório de Ativação Neutrônica compondo um dos mais prolíficos 
e respeitados grupos de pesquisa na área no mundo. As análises, realizadas nos 
mais diversos tipos de matrizes, encontram aplicação nas áreas de meio-ambiente, 
mineralogia, agricultura, saúde e arqueologia, entre outras.
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Também as pesquisas em interações hiperfinas e correlação angular pertur-
bada tiveram um grande impulso, com aplicações nas áreas de nanotecnologia, 
biotecnologia, além de estudos em física básica.

Em todos esses anos houve, também, muita pesquisa voltada ao desenvol-
vimento de instrumentação, no início com o intuito de servir de apoio às demais 
atividades de pesquisa mas, progressivamente, também como uma linha de pesquisa 
com vida própria, com ênfase em estudos de detectores e sistemas de aquisição 
e processamento de dados, voltados às necessidades específicas encontradas no 
reator nuclear IEA-R1.

Toda essa produção científica recebeu destaque nacional, com diversos 
trabalhos sendo apresentados logo na 1ª Reunião Anual da Sociedade Brasileira 
de Física, em 1966 – fato que se repete até os dias atuais, com diversos trabalhos 
sendo apresentados anualmente nas reuniões de sociedades científicas nacionais, 
bem como em importantes conferências internacionais de física e química, 
além de um considerável volume de artigos científicos publicados em periódicos 
internacionais importantes.

Nos últimos anos, uma das primeiras linhas de pesquisas do reator IEA-R1 
tem sido retomada, a produção de radioisótopos em reatores de pesquisas para 
aplicações na medicina. Radioisótopos como o 177Lu, 47Sc e microesferas de 
166Ho tem sido objetos de desenvolvimento cujo objetivo final é a produção para 
a fabricação de radiofármacos. 

Diretamente relacionada com todas as atividades de pesquisa, o reator IEA-R1 
teve papel importantíssimo na formação de recursos humanos, adicionalmente 
à formação de operadores de reator, especializados em técnicas nucleares por 
meio de programas de pós-graduação – vale ressaltar que a grande maioria dos 
pesquisadores que hoje trabalham nos laboratórios associados ao reator IEA-R1 
fizeram sua pós-graduação (tanto mestrado quanto doutorado) no próprio instituto.

Essa sinergia entre produção, pesquisa tecnológica e científica e formação de 
recursos humanos faz do reator IEA-R1 um dos equipamentos mais importantes e 
prolíficos na área científica no Brasil, com mais de 60 anos de história já escrita, 
e com muita história ainda a escrever.

Guilherme Soares Zahn
Frederico Antônio Genezini
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RESUMO
O reator nuclear IEA-R1, localizado no Instituto de Pesquisas Energéticas e 

Nucleares (IPEN), disponibiliza feixes de nêutrons para aplicação em técnicas de 
caracterização de materiais, atualmente contando com experimentos de difração 
de alta resolução e tomografia. Com o intuito de expandir os experimentos, aqui 
é apresentado um estudo prévio visando a implementação da técnica de tensão 
residual por difração de nêutrons. Tal escolha, deve-se à sua grande aplicabilidade 
às indústrias nuclear e aeronáutica, envolvendo estudos de fadiga e corrosão em 
ligas de Ni, Ti e aços submetidas à tensão. Além disso, as medições de tensão 
residual são também executadas em materiais cerâmicos, compostos intermetálicos 
e policristalinos. Este estudo prévio da viabilidade da implementação da técnica é 
baseado em simulações numéricas, em que são analisados os componentes neces-
sários para a instalação de um difratômetro de tensão residual nas dependências do 
IEA-R1. Estudos sobre a geometria e componentes como filtros, monocromador, 
detector, fendas foram realizados por meio do método de Monte Carlo com o 
software McStas para estimar o posicionamento dos mesmos.

1. INTRODUÇÃO
O reator de pesquisa IEA-R1, localizado no Instituto de Pesquisas Energéticas 

e Nucleares, vem atuando como a mais importante fonte contínua de nêutrons 
do Brasil durante os últimos sessenta anos. O IEA-R1, que é um reator do tipo 
piscina aberta com fluxo no núcleo de cerca de 5 × 1013 n/cm2s, opera com uma 
potência aproximada de 4, 5 MW durante 24 horas por semana. De acordo com o 
cenário atual e sua configuração, é possível implementar novos instrumentos no 
IEA-R1, uma vez que existem beam holes (BH) disponíveis.

Dentre as diversas técnicas que utilizam nêutrons na caracterização de 
materiais, destaca-se a determinação de tensão residual por meio da difração [1]. 
A análise da tensão residual em diferentes materiais policristalinos é um tema de 
grande importância para aplicações industriais, ciência dos materiais e engenharia 
[1-3]. Aspectos desta tensão, que estão intimamente ligados com o processo de 
deformação de objetos, possibilitam a determinação de características como 
durabilidade e resistência.

Técnicas de determinação de tensão residual por difração são vantajosas por 
se tratarem de métodos não destrutivos, em que o processo com nêutrons apresenta 
um maior grau de penetração para o estudo de materiais se comparado ao processo 
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com raio-X. A difração com nêutrons fornece informações úteis sobre o estresse 
microscópico ou o estresse intergranular por deformação plástica e fadiga, assim 
como pode ser usado para determinar textura e transição de fases no interior dos 
materiais [2,3]. Devido ao grande interesse no estudo de materiais na engenharia e 
na indústria, estudamos a viabilidade de instalação de um difratômetro de tensão 
residual no BH-10 do IEA-R1. Para verificar esta possibilidade de instalação, 
utilizamos o software McStas que simula o transporte de nêutrons por componentes 
ópticos e instrumentos, por meio do método Monte Carlo [4].

Este trabalho consiste na definição dos componentes do difratômetro, levando 
em consideração características físicas do reator e seu feixe de nêutrons. As simu-
lações deste projeto básico, permite-nos vincular a geometria dos componentes do 
instrumento ao fluxo otimizado de nêutrons na posição da amostra. A análise de 
instrumentos “estado da arte” [1, 5-8] permite a determinação de requerimentos 
mínimos para a operação e funcionamento de um difratômetro de tensão residual 
[9]. Por meio desses requerimentos, verificamos quais configurações e componentes 
permitem a instalação de um difratômetro de tensão residual no IEA-R1.

2. DIFRATOMETRIA DE TENSÃO RESIDUAL
As tensões residuais em materiais podem ser determinadas por meio de 

métodos lineares e não-lineares, de acordo com os mecanismos geradores das 
deformações [10]. O método da medida de tensão residual por difração de nêutrons 
é classificado como linear, ou seja, assumimos que a deformação interplanar que 
ocorre no material obedece à lei de Hooke. A relação tensão (σ) − deformação (ε) 
para materiais isotrópicos é dada por:

ε = H σ, (1)

onde a matriz H possui, em geral, 36 elementos associados às seis deformações 
e seis tensões no ponto de estudo. Tendo em vista a deformação da amostra nas 
seis direções, a lei de Bragg deve ser generalizada, e é dada por:

nλ = 2dhkl sen(θhkl),  (2)

onde n é um número inteiro, λ é o comprimento de onda do nêutron incidente 
no material, dhkl é a distância interplanar da rede cristalina, 2θhkl é o ângulo de 
take-off e hkl são os índices de Miller. Frequentemente, o método mais utilizado na 
determinação da tensão residual por difração de nêutrons é o chamado método da 
múltipla exposição [11]. Nesta metodologia, a relação entre deformação e tensão é 
escrita em função de um sistema de coordenadas ortonormais que coincidem com 
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os eixos principais da amostra. Esta por sua vez, sofre rotações azimutais (Φ) e 
polares (ψ) para cada medição dos nêutrons difratados, permitindo obter a relação:

~σΦsen²(ψ)Δd
d0

 (3)

onde (Δd/d0) fornece a variação percentual da distância interplanar de um 
grão para um dado par de ângulos ψ e Φ. A principal vantagem deste método está 
no estabelecimento da linearidade de Δd/d0 como uma função de sen2(ψ), a qual 
permite-nos a obtenção de σΦ (tensão no plano azimutal). A determinação completa 
do tensor de deformação requer medições nas 6 direções independentes [9,12]. 
Dentro do arranjo experimental, as edidas em diferentes direções são possíveis 
por meio do uso de um goniômetro, que rotaciona e desloca o objeto estudado na 
mesa de amostra. Não obstante, as medidas desses ângulos de rotação e de Δd/
d0 viabilizam a determinação da matriz H.

3. SIMULAÇÕES
Atualmente o BH-10 abriga uma estrutura remanescente de um espectrômetro 

de três eixos desativado. Deste, grande parte de seus componentes e estrutura 
seguem preservados e aptos para a implementação de um difratômetro de tensão 
residual. Detectores de posição, fluxo e divergência são alocados no local do mono-
cromador, no local da amostra (após a fenda primária e antes da fenda secundária) 
e no detector final. Não obstante, testa-se a sensibilidade dos resultados frente 
à variação das dimensões das fendas, que definem o volume de gauge nominal 
[12], e suas distâncias à amostra. Os casos investigados consistem em diferentes 
aberturas de slits primárias e secundárias, assim como suas distâncias ao centro 
da amostra (e goniômetro).

3.1. Arranjo experimental

A Figura 1 apresenta um desenho esquemático do caminho percorrido pelo 
feixe de nêutrons desde o core do reator, pelos componentes do instrumento, até o 
detector final após a amostra. A Tabela 1 apresenta os parâmetros dos componentes 
do difratômetro utilizados nas simulações [11].
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Tabela 1 – Parâmetros dos componentes do difratômetro utilizados nas simulações

Componentes Características

Colimador Primário (segundo estágio) Tipo: 
Soller

Seção transversal: 4, 445 × 4, 1275 cm2 
Comprimento: 80 cm (25 cm) Divergência 
horizontal: 27′ (divergência vertical: 1º27′)

Monocromador PG(002) d = 3, 354Å

Colimador Secundário Tipo: Soller
Seção transversal: 4, 445 × 4, 1275 cm2 
Comprimento: 80 cm Divergência horizontal: 
27′

Amostra Volume: 45 cm3 (5 cm × 3 cm × 3 cm)

Colimador terciário Tipo: Soller
Seção transversal: 4, 445 × 4, 1275 cm2 
Comprimento: 45 cm Divergência horizontal: 
48′ 

Detector Área: 30 × 30 cm2

Apesar do estudo apenas considerar os componentes já existentes no IEA-R1, 
testa-se também quais componentes poderiam ser alterados a fim de garantir 
melhores resultados (maior fluxo no local da amostra e menor divergência). 
O feixe de nêutrons utilizados nas simulações são inseridos no McStas por meio 
do componente “Virtual_mcnp_input()”, que lê um arquivo gerado previamente 
pelo código MCNP do núcleo do reator IEA-R1.

4. RESULTADOS
Dentro da configuração básica do difratômetro, observa-se que a escolha 

do monocromador é fundamental, uma vez que o ângulo de take-off (20º) é fixo, 
conforme descrito na Figura 1. Deste modo, faz-se necessário a utilização de um 
monocromador que favoreça a difração dos nêutrons mais abundantes do espectro 
do feixe inicial. De acordo com o detector virtual alocado antes do monocroma-
dor, verifica-se que o pico da distribuição de nêutrons térmicos corresponde ao 
comprimento de onda de 1, 15Å. Apesar do monocromador utilizado difratar 
preferencialmente em λ = 2, 29Å, detecta-se o pico mencionado de 1, 15Å por 
meio de difrações de segunda ordem. A difração deste e de outros picos gera um 
efeito indesejado de feixe não-monocromático incidindo sobre a amostra. Por 
sua vez, as simulações também indicam que existe um excedente de nêutrons 
epitérmicos (λ < 0, 5Å), que ocasiona valores superestimados de fluxo em cerca 
de 84% na Tabela 2. De acordo com a literatura [9], o valor mínimo de fluxo no 
local da amostra deve ser 5 × 104n/cm2s e a FWHM (máxima largura meia-altura) 
máxima de 0,8º (para um ângulo de espalhamento de 90º).
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Figura 1 – Esquema do layout básico do difratômetro de nêutrons para medidas de tensão 
residual do IEA-R1. Distâncias Fonte−Monocromador, Monocromador−Amostra e Amostra−

Detector são dadas, respectivamente, por 3,25 m, 1,65 m e 1,00 m.

Segundo a Tabela 2, é possível verificar que todos os casos com slits, cujas 
áreas são maiores que 25 cm2, atendem a exigência mínima de fluxo (já consi-
derando os valores superestimados em 84%). Em todos os casos apresentados, a 
área do detector virtual utilizado para medir o fluxo no local da amostra possui 15 
cm2. Somado a este fato, verifica-se que de modo geral, aproximadamente todos 
os nêutrons que passam pela slit primária passam posteriormente pelo local da 
amostra. Deste modo, os valores de fluxo com áreas de slitsmenores que 25 cm2 
podem ter seus valores melhorados, quando são considerados volumesde gauge 
menores. Isto é, pode-se diminuir a área do detector e aumentar o fluxo no local 
da amostra. Por outro lado, o sistema de colimadores e monocromador geram, 
de acordo com Caglioti [14], uma FWHM teórica de 1,66º. Nestas condições, 
verifica-se a necessidade de utilizar colimadores com menor divergência (maior 
número de placas paralelas) para diminuir o valor da FWHM.
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Tabela 2 – – Resultados das simulações de Monte Carlo para o fluxo de nêutrons

Área da slit 1 
(mm x mm)

Distância slit primária-
amostra (cm)

Fluxo (n/ cm2s) na slit 
primária

Fluxo (n/cm2s) na 
amostra

2 × 1 5 6, 3 × 106 8, 3 × 103

2 × 1 10 6, 7 × 106 8, 9 × 103

2 × 1 20 3, 2 × 107 2, 0 × 104

2 × 1 30 3, 0 × 107 2, 0 × 104

5 × 2,5 5 1, 1 × 108 9, 0 × 105

5 × 2,5 10 7, 1 × 107 6, 0 × 105

5 × 2,5 20 4, 0 × 108 3, 3 × 105

5 × 2,5 30 5, 4 × 107 4, 5 × 105

10 × 5 5 1, 2 × 108 4, 1 × 106

10 × 5 10 1, 1 × 108 3, 7 × 106

10 × 5 20 6, 2 × 107 2, 1 × 106

10 × 5 30 6, 7 × 107 2, 2 × 106

50 × 25 5 4, 3 × 107 3, 6 × 107

50 × 25 10 4, 2 × 107 3, 5 × 107

50 × 25 20 4, 3 × 107 3, 6 × 107

50 × 25 30 4, 5 × 107 3, 6 × 107

5. CONCLUSÕES
Por meio deste estudo prévio, concluímos que a instalação de um difratômetro 

de tensão residual no IEA-R1, utilizando somente os componentes disponíveis, 
é inviável. De acordo com os resultados podemos verificar que, para algumas 
configurações específicas, os valores de fluxos obtidos atendem as exigências 
mínimas para o correto funcionamento do difratômetro de tensão residual, segundo 
a literatura [9]. Entretanto, testes prévios da FWHM demonstram que o sistema deve 
possuir uma menor divergência. Também verificamos a necessidade de utilização 
de um filtro (a ser estudado) para diminuir o background de nêutrons epitérmicos, 
assim como eliminar os picos de outras ordens. A alteração do monocromador 
PG (002) para PG (004) também pode contribuir para evitar esta interferência. 
Futuramente, pretendemos simular estes casos para otimizar o sistema estudado 
e garantir as exigências de fluxo para menores dimensões de fendas, assim como 
garantir uma máxima divergência de 0,8º.
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RESUMO
Os níveis excessivos de vibração e ruído associados às bombas industriais são 

uma preocupação cada vez maior − tanto por razões de desempenho quanto pela 
conformidade com a legislação existente. Frequentemente, as causas raízes dos 
níveis excessivos de vibração e ruído estão relacionadas ao alinhamento deficiente 
dos eixos (Figura 1), lubrifica ção inadequada, procedimento de montagem incorreto 
e arranjos de rolamentos inadequados ou arrefecimento ineficiente. Seja qual for 

Alexandre Rubio de Oliveira, Thadeu das Neves Conti
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a causa, altos níveis de vibração aumentam o atrito, o consumo de energia e o 
desgaste de componentes, muitas vezes levando a manutenção com custos elevados, 
paradas não programadas e falhas prematuras [1]. De acordo com Piotrowski [2], 
o principal objetivo do alinhamento é aumentar o tempo de vida operacional das 
máquinas rotativas. Para atingir esse objetivo, os componentes de máquinas com 
maior probabilidade de falha devem operar bem dentro de seus limites de projeto. 
Como as peças com maior probabilidade de falhar são os rolamentos, vedações, 
acoplamentos e eixos, a máquina alinhada reduzirá as forças axiais e radiais 
excessivas nos mancais para garantir maior vida útil e estabilidade do rotor sob 
condições operacionais dinâmicas. O alinhamento reduzirá a possibilidade de 
falha do eixo devido a fadiga cíclica, minimizará a quantidade de desgaste nos 
componentes do acoplamento, aliviará a quantidade de flexão do eixo e manterá 
as folgas internas adequadas do rotor [2].

Figura 1 – Comparativo do conjunto desalinhado e alinhado.

Fonte: [1]

1. INTRODUÇÃO
A função do circuito primário é manter o núcleo do reator refrigerado (Figura 

2), portanto o bom funcionamento do sistema de refrigeração, em especial das 
bombas do circuito primário evita acidentes graves. O funcionamento adequado 
das bombas e de todos os seus componentes é fundamental para que o circuito 
primário desempenhe com eficiência e segurança a sua função de refrigeração. 
A bomba de refrigeração e seus componentes, por serem vitais para o funcionamento 



Análise dos dados de manutenção corretiva e preditiva do conjunto motobomba no circuito primário de refrigeração do reator IEA-R1

33

do processo, requerem uma atenção especial na manutenção para formar dados 
suficientes durante as tomadas de decisões precisas nas intervenções da equipe 
de manutenção, por isso a proposta do trabalho é analisar o comportamento 
dos conjuntos motobomba A e B, do circuito primário do reator IEA-R1, com o 
auxílio da análise de vibração de nível global, alinhamento de eixos por laser e 
histórico de manutenção corretiva e preditiva para avaliar o seu funcionamento 
e identificar seus pontos críticos.

Figura 2 – Fluxograma simplificado do sistema primário IEA-R1.

Fonte: [3]

2. COLETA DE DADOS DE VIBRAÇÃO
O conjunto motobomba do reator é monitorado por meio de seis sensores de 

vibração fixados nos pontos vitais do equipamento com as identificações de A1 
a A6 (Figura 3).

Figura 3 – Pontos vitais dos sensores de vibração.

Fonte: [4]
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2.1 Primeira Etapa: Análise de dados de vibração das bombas do 
circuito primário

Os dados de vibração dos seis sensores identificados de A1 a A6 foram 
tabulados e plotados em gráficos representando a tendência do funcionamento de 
cada ponto monitorado. Com estes indicadores foi possível identificar os pontos 
mais críticos do sistema e as tendências de falhas para futuras tomadas de decisões 
das bombas A e B. Os mancais do volante de inércia e os da bomba, foram os 
mais prejudicados [5].

2.2 Segunda Etapa: Análise de dados dos Indicadores de 
manutenção

• MTBF

De acordo com o resultado das coletas, em 2015, a Bomba A apresentou 
o melhor rendimento com falhas que aconteciam a cada 1.069 horas, que 
é aproximadamente uma falha por ano, e em 2016 o pior rendimento com 
falhas a cada 122 horas, que é aproximadamente 1 falha por mês.
A Bomba B teve seu melhor rendimento em 2019 com falhas a cada 619 
horas, que é aproximadamente duas falhas por ano, e o pior rendimento 
em 2015, com falhas a cada 67 horas, que é aproximadamente uma falha 
a cada três semanas [5].

• MTTR

De acordo com o resultado das coletas, em 2012 a Bomba A não teve 
manutenção corretiva, em 2014 o tempo médio de reparo foi 45 minutos, 
que representa o melhor rendimento da equipe de manutenção, e em 2018 
foi a fase mais crítica com tempo médio de reparo de dezesseis horas.
A Bomba B não teve manutenção corretiva em 2018, em 2013, 2015 e 
2017 o tempo médio de reparo foi de duas horas, que representa o melhor 
rendimento da equipe de manutenção, e 2012 foi o ano mais crítico da 
Bomba B, com tempo médio de reparo de 21 horas [5].

• DISPONIBILIDADE

As bombas estavam em todos os anos acima de 90% do tempo disponíveis 
para uso; apenas em 2012 a bomba B obteve disponibilidade abaixo de 90%. 
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A bomba A, em 2012, e a bomba B, em 2018, não apresentaram falhas, 
portanto, obtiveram 100% de disponibilidade.
Todas os anos as bombas conseguiram alcançar o indicador de classe 
mundial WCM (Word Class Maintenance) que hoje é considerado acima 
de 90%, com exceção da bomba B, em 2012 [5].

• CONFIABILIDADE

Mesmo com as bombas disponíveis para uso não significa que está confiável 
para o funcionamento do processo. A confiabilidade calculada foi consi-
derada como a probabilidade de operação da bomba para o mês seguinte, 
equivalente a 96 horas de funcionamento levando em consideração o seu 
histórico de manutenção corretiva.
As melhores probabilidades de operações das bombas para o mês seguinte 
foram em 2012 para a bomba A, com aproximadamente 95% e 2014 e 2019 
para a bomba B, com aproximadamente 86%.
As piores probabilidades de operações foram em 2015 para a bomba B, com 
aproximadamente 24%, e 2016 para a bomba A, com aproximadamente 46%.
Apenas em 2012 que a bomba A conseguiu ficar próximo do indicador de 
classe mundial WCM (Word Class Maintenance), que hoje é considerado 
acima de 95% [5].

• PRODUTIVIDADE

A produtividade individual de cada bomba,em que as piores condições de 
trabalho ocorreram em 2012 e 2015 foram a da bomba A, respectivamente, 
com 117% e 131%, e em 2016 e 2019 da bomba B, respectivamente, com 
172% e 108%.
As piores produtividades foram em 2013, 2014, 2016 e 2019 da bomba A, 
respectivamente, com 56%, 33%, 44% e 60% e em 2012, 2013, 2014, 2015 
com a bomba B, respectivamente, com 23%, 32%, 40% e 8%.
As melhores produtividades foram em 2012, 2015, 2017 e 2018 da bomba 
A, respectivamente, com 117%, 131%, 86% e 99% e em 2016, 2017, 2018 
e 2019 com a bomba B, respectivamente, com 172%, 97%, 92% e 108%
Nos anos de 2012, 2015, 2017 e 2018 a produtividade da bomba A e nos 
anos de 2016, 2017, 2018 e 2019 a produtividade da Bomba B conseguiram 
atingir o indicador de classe mundial WCM (Word Class Maintenance) que 
hoje é considerado acima de 72% [5].
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2.3 Terceira Etapa: Análise de dados de corrente elétrica

Com os dados coletados foram calculados os consumos em kWh por ano para 
o funcionamento da refrigeração do circuito primário. De 2016 a 2018 foram os 
anos que representaram os consumos mais elevados durante as operações chegando 
a 381.000. kWh/Ano [5].

2.4 Quarta Etapa: Análise do Alinhamento por laser

Na utilização do alinhador a laser foi realizado uma verificação utilizando 
a função de trem de máquinas proporcionando realizar o alinhamento de três 
máquinas conectadas (motor, volante e bomba).

Foi constatado um desalinhamento, mas devido à deficiência do sistema de 
movimentação resolvemos realizar a verificação individual considerando bomba 
com volante de inércia e volante de inércia com motor elétrico [5].

3. CONCLUSÕES
Por meio da análise de vibração foram identificadas falhas pontuais nos 

equipamentos analisados: em um dos anos analisados os níveis de vibração obti-
veram um aumento de mais de 50% comparado com outro ano, e uma tendência 
de falha, ao longo de oito anos de funcionamento, indicando que aqueles pontos 
específicos de medições não estavam em condições normais de funcionamento. 
Na coleta de vibração em agosto de 2019 a bomba B apresentou 7,75 mm/s de 
vibração no mancal 6 e foi retirada de operação.

O desalinhamento encontrado no conjunto motobomba indicou que esse 
equipamento está realizando um funcionamento inadequado dos pontos A3 a 
A5 e, inclusive, foi um dos causadores das manutenções corretivas realizadas. 
Estes pontos desalinhados são os causadores de vibrações mecânicas, aumento 
de temperatura e vazamentos de lubrificantes dos mancais.

Durante o alinhamento de eixos foi constatado uma falha do projeto, pois 
instalaram uma parede de chumbo, ao lado do motor elétrico, impedindo a realização 
do alinhamento por falta de espaço para encaixe das ferramentas de trabalho.

Um ponto importante analisado, e que também contribui para as falhas geradas 
nestes equipamentos, foi a falta do balanceamento de produtividade das bombas, 
que de alguma forma acaba sobrecarregando um equipamento mais que o outro. 
Por ser uma área com acesso controlado, o não balanceamento compromete a 
intervenção antecipada para fazer a manutenção.
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Por ser um equipamento com acesso restrito, necessita de uma gestão de 
ativos de acordo com a Norma ABNT NBR ISO 55000 para que consiga alcançar 
os indicadores de classe mundial WCM (Word Class Maintenance), garantindo a 
confiabilidade do sistema. Os resultados esperados na gestão de ativos somente 
serão alcançados se houver medição sistemática, monitoramento, análise e avaliação 
dos ativos utilizando os indicadores de manutenção. 

Outro ponto que se destacou foi o consumo de energia que pode gerar uma 
economia estimada em mais de 10% realizando o alinhamento de eixos. Conforme 
valores encontrados no alinhamento, o conjunto motobomba está operando 
sobrecarregado e, consequentemente, isso gera um aumento de corrente elétrica. 

4. TRABALHOS FUTUROS

• Inteligência artificial: Análise do comportamento do equipamento para 
tomada de decisão estimando o momento de parada conforme o uso do 
equipamento e não apenas realizar a manutenção preventiva independente 
do uso. 

• Monitoramento remoto das bombas e motores com diagnóstico por meio 
de relatórios abrangentes disponíveis por smartphone, tablet ou notebook 
utilizando sensor triaxial que oferece o monitoramento contínuo de vibração 
e temperatura. 

• Método para predição de confiabilidade (LCC − Life Cycle Cost), ou seja, 
por ser um equipamento utilizado em áreas de riscos com contatos limitados 
pode-se calcular a vida útil programando somente uma troca. São projetos 
de equipamentos que funcionam em um período livre de manutenção. 

• Medição de espessura da voluta bomba com ultrassom para acompanhamento 
do desgaste. Como a bomba transporta um produto contaminado, não 
existe nenhum controle da condição do equipamento referente a corrosão 
no seu interior. 

• Análise de temperatura para verificar os pontos críticos do equipamento. 
A análise de temperatura da máquina fixa e máquina móvel é muito im-
portante, pois caso tenha diferenças de temperatura necessita fazer uma 
compensação térmica no alinhamento do conjunto. 

• Troca do sistema de vedação de gaxeta por selo mecânico. No sistema atual 
a vedação é gaxeta e existe um gotejamento de produto que fica exposto ao 
ambiente e, por ser um produto contaminado, a recomendação seria selo 
mecânico. 
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RESUMO
O reator IEA-R1 é do tipo piscina aberta, construído nos anos 1950. Nos 

últimos anos, ele opera a 4,5MW por oito horas às segundas, terças e quartas. 
Em todo dia de operação, duas amostras da água do reator são retiradas, uma 
antes de o reator ser ligado pela manhã e outra em torno das 16h, próximo ao 
final as operação. Essas amostras são contadas em um detector HPGe por 1500 s 
para verificar possíveis problemas com os elementos combustíveis, entre outros. 
Neste trabalho, os resultados obtidos nessas análises ao longo de alguns meses 
de 2019 são discutidos em termos dos radionuclídeos encontrados, bem como da 
dependência da sua atividade com o tempo.

Guilherme S. Zahn, Regina B. Ticianelli, 
Paulo S. C. da Silva, Frederico A. Genezini
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1. INTRODUÇÃO
IEA-R1 é o reator mais antigo em operação no Brasil, e também o maior 

reator de pesquisa do país. É um reator tipo piscina aberta construído no final dos 
anos 1950, com uma potência nominal de 5MW; nos últimos anos, no entanto, 
ele opera 8,5h por dia (das 7h30 às 16h, principalmente), três dias por semana (de 
segunda a quarta), a 4,5MW.

A água da piscina do reator nuclear é um elemento essencial na operação 
segura do reator [1] e, como esta entra em contato próximo com o núcleo, onde o 
fluxo neutrônico é mais alto, ela deve ser altamente desmineralizada para reduzir 
a formação de radionuclídeos por irradiação com nêutrons. Além disso, a água 
da piscina é um excelente indicador de problemas nos elementos combustíveis, 
já que qualquer vazamento irá inevitavelmente introduzir produtos de fissão na 
água da piscina.

Como parte do processo de garantia da qualidade do reator IEA-R1, a água 
da sua piscina é analisada duas vezes por dia para verificar a presença de radio-
nuclídeos que possam indicar problemas, seja nos elementos combustíveis ou no 
processo de purificação da água. Para tal, 100 mL da água da piscina são coletados 
duas vezes por dia de operação, uma às 7h, antes do reator ser ligado, e outra 
às 15h, próximo ao final da operação diária. A radiação gama emitida por essa 
água é então analisada em um detector HPGe, e no espectro resultante checa-se 
a presença de picos gama espúrios. A coleta da água propriamente dita é feita 
utilizando-se uma pequena bomba conectada a uma torneira, e a água é coletada 
diretamente sobre o núcleo, a 1 m de profundidade (ou seja, a aproximadamente 
5 m do topo do núcleo) em um recipiente plástico. 

Neste trabalho, as amostras de água do reator foram contadas em um detector 
HPGe caracterizado para identificar e quantificar os radionuclídeos mais relevantes 
encontrados; as medidas foram feitas ao longo de dois meses, para permitir uma 
discussão sobre a dependência das atividades com o tempo.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
Após as amostras de água serem coletadas pelos operadores do reator e ana-

lisada da maneira usual (ou seja, num detector HPGe convencional), como exigido 
pela garantia de qualidade do reator, as mesmas amostras foram contadas uma 
segunda vez, num detector HPGe caracterizado, de modo a obter-se valores precisos 
para as atividades dos radionuclídeos presentes na amostra; como consequência 
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deste procedimento, as amostras de água foram contadas entre trinta e quarenta 
minutos após a coleta.

O detector utilizado foi um HPGe marca Canberra, tipo Extended Range, 
com 40% de eficiência nominal e janela de compósito de carbono; o detector foi 
caracterizado na fábrica, de modo que sua eficiência pode ser calculada precisa-
mente usando-se o software LabSOCS, também da Canberra [2].

As amostras foram contadas por 1500 s (tempo vivo) e os espectros foram 
analisados usando o software Genie-2000, também da Canberra. O primeiro passo na 
identificação dos nuclídeos foi feito usando-se a rotina NID (Nuclide IDentification, 
ou identificação de nuclídeos) do Genie-2000 com uma biblioteca de nuclídeos 
especialmente preparada que inclui os produtos de fissão mais comuns, além de 
uma série de produtos de ativação neutrônica que poderiam ser encontrados na 
piscina. Como o software falhou em identificar nuclídeos que estavam claramente 
presentes, um segundo passo foi então incluído no procedimento, localizando-se 
as transições gama mais intensas que não foram associadas automaticamente a 
nenhum nuclídeo e associando-as manualmente aos nuclídeos correspondentes. 
As eficiências de detecção utilizadas no cálculo das atividades foi a obtida no 
software LabSOCS, as intensidades gama foram obtidas de [3]. Usando estes 
dados, a atividade de cada radionuclídeo foi determinada pela Equação 1, em 
que A é a atividade total na amostra de 100 mL, cps é o número de contagens por 
segundo de uma transição específica, ε(E) é a eficiência para esta energia e Ig é a 
intensidade da transição. Quando mais de uma transição foi associada ao mesmo 
radionuclídeo, uma média ponderada pelo inverso do quadrado das incertezas foi 
empregada para chegar-se ao resultado final. É importante ressaltar que não foi 
feita nenhuma correção para o decaimento da amostra desde a sua coleta.

A = 
cps

ε(E) · Iγ

 (1)

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO
Os principais nuclídeos identificados nas amostras de água são mostrados na 

Tabela 1, junto com suas meias-vidas e as transições gama usadas na sua identifi-
cação e quantificação. Deve- se ressaltar que, como as análises foram feitas entre 
30 e 40 minutos após a água ser coletada da piscina, nuclídeos de meia-vida curta 
que se espera encontrar na água da piscina do reator, como 16N e 28Al, por exemplo 
[1], não puderam ser observados. Além disso, o pico de 511keV da aniquilação 
elétron-pósitron foi observado mas não pode ser associado unicamente a qualquer 



Contribuições do Reator IEA-R1 para a Pesquisa Nuclear: WARP2 - II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

42

nuclídeo específico, já que pode advir de qualquer nuclídeo emissor de β+ e, numa 
proporção menor, também de qualquer nuclídeo que emita radiação gama de alta 
energia que possa gerar pósitrons pelo processo de produção de pares.

A Figura 1 mostra a variação das atividades dos nuclídeos identificados, a 
figura do lado esquerdo refere-se às amostras matinais enquanto a do lado direito 
mostra os resultados obtidos com as amostras da tarde.

Tabela 1 – – Dados básicos sobre os radionuclídeos identificados – os dados nucleares foram 
extraídos de [3]

Radionuclídeo Energia da transição gama (keV) Meia-vida
24Na 1368,61 14,96 horas
27Mg 843,7; 1014,4 9,46 minutos
38Cl 1642,7; 2167,4 37,2 minutos
41Ar 1293,6 109,3 minutos
54Mn 834,8 312,3 dias
56Mn 846,8; 1810,8; 2113,1 2,58 horas
58Co 810,8 70,86 dias
60Co 1173,2; 1332,5 5,27 anos
65Zn 1115,5 244,3 dias
110mAg 657,8; 706,7; 763,9; 884,7; 937,5; 1384,3; 1505,0 249,8 dias
Aniquilação 511 Indefinido2

A transição gama extremamente intensa de 2754,0 keV estava acima da faixa 
de operação do detector e não pôde ser observada; os picos de escape simples e 
duplo referentes a ela foram observados, mas não foram utilizados na quantificação.

A emissão de 511 keV é consequência de qualquer processo de aniquilação 
elétron-pósitron, de modo que não pode ser unicamente associada a qualquer 
nuclídeo – ela pode, no entanto, ser um bom indicador da presença de nuclídeos 
emissores β+.
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Figura 1 – Variação das atividades dos nuclídeos com a data de amostragem; à esquerda 
estão os resultados referentes às amostras coletadas logo antes da partida do reator, e à direita, 

às amostras coletadas com o reator em operação, próximo à hora da parada.

De maneira geral, como o reator fica desligado por mais de quinze horas 
toda noite, as amostras colhidas antes da partida (manhã) apresentam basica-
mente isótopos de meia-vida longa, enquanto alguns de meia-vida mais curta 
podem ser observados nas amostras da tarde; além disso, como o reator opera de 
segunda-feira a quarta-feira e fica desligado da tarde de quarta-feira até a manhã 
da segunda-feira seguinte, pode-se observar uma variação semanal − esta é 
mais perceptível nas atividades de 24Na das amostras matinais. Também pode-se 
observar que a atividade dos nuclídeos de meia-vida mais longa tendem a crescer 
com o tempo − isso pode ser facilmente percebido nas atividades do 58Co e 60Co.

Observando-se os radionuclídeos identificados, alguns trabalhos na literatura 
[4-6] indicam que 24Na e 27Mg são produzidos em reatores a partir das reações 
27Al(n, α)24Na e 27Al(n,p)27Mg, uma vez que o Al é o principal componente do 
encapsulamento dos elementos combustíveis − o nuclídeo 28Al, produzido dire-
tamente a partir da ativação neutrônica direta do Al, tem meia-vida curta (2,2 
minutos) e desse modo não seria observado nessas medidas. 38Cl e 41Ar também 
são comumente encontrados na água de reatores nucleares, originando-se na ati-
vação neutrônica de Cl e Ar, respectivamente. Os isótopos de magnésio, cobalto e 
zinco originam-se na ativação de componentes do aço usado na superfície interna 
da piscina e na tubulação do circuito primário de refrigeração, e 110mAg vem da 
ativação da prata usada nas barras de controle.

Alguns radionuclídeos com atividade muito baixa foram identificados em 
um número pequeno de amostras, mas não foram incluídos na presente análise 
e mereceriam uma inspeção mais cuidadosa, possivelmente com um tempo de 
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contagem bastante superior aos 1500s usados neste trabalho. Entre estes estão 59Fe, 
da ativação do aço, e também alguns isótopos de índio, das barras de controle.

Um resultado muito importante é que nenhum nuclídeo ligado diretamente 
à irradiação de urânio (239Np, 239Pu, 137Cs, entre outros) foi encontrado, indicando 
que a integridade dos elementos combustíveis está preservada.

4. CONCLUSÕES
Neste trabalho a água da piscina do reator IEA-R1 foi analisada e os radionu-

clídeos mais ativos nela presentes foram identificados. Estes nuclídeos puderam ser 
associados com a ativação de elementos atmosféricos, bem como com a ativação 
neutrônica de componentes do reator − principalmente do alumínio dos elementos 
combustíveis, do aço da superfície interna da piscina e da tubulação do circuito 
primário, e da prata das barras de controle. Por outro lado, nenhum nuclídeo 
associado com a ativação do urânio ou com a fissão foi encontrado, indicando 
que a integridade dos elementos combustíveis está preservada.
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RESUMO
A avaliação dos parâmetros técnicos na operação do Reator de Pesquisas IEA-R1, 

em particular as características físico-químicos da água da piscina do IEA-R1, é 
parte integrante das atividades coordenadas pelo CRPq (Centro do Reator de 
Pesquisas) do IPEN. O Serviço de Gestão de Radiometria Ambiental realiza 
desde meados de 2003 a análise rotineira por espectrometria gama em amostras 
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da água da piscina do IEA-R1. Os radionuclídeos usualmente detectados são: 
Ag-110m, Co-58, Co-60, Cr-51, I-131, Mn-54, Na-24, Np-239, Te- 132, W-187 
e Zn-65. Alguns nuclídeos são detectados raramente, como Cs-137, Ba-140/
La-140 e Ru-103. O radionuclídeo que apresenta regularmente a maior atividade é 
Na-24, com concentrações na faixa de 100 a 150 kBq/L, corrigida para o horário 
de desligamento do IEA-R1. Outros apresentam radioatividade da ordem de 
102 a 103 Bq/L (Ag-110m, Co-58, Co-60, Cr-51 e W-187) e os restantes, poucos 
Bq/L. A principal conclusão, ao longo do tempo, é que o tempo de espera após o 
desligamento e coleta das amostras é o fator fundamental na definição de quais 
radionuclídeos são e quais não são passíveis de quantificação radiométrica. 
As medidas realizadas entre cinco e sete dias após o desligamento do reator 
fornecem um compromisso ótimo na detecção de nuclídeos de meia-vida inferior 
a um dia e limites de detecção aceitáveis para nuclídeos de meia-vida superior a 
dez dias.

1. INTRODUÇÃO
O CRPq, como parte de seu programa de Garantia da Qualidade, coordena a 

avaliação dos parâmetros técnicos na operação do Reator de Pesquisas IEA-R1, e 
particularmente a determinação regular e rotineira de diversos parâmetros físico-
-químicos da água da piscina do IEA-R1. Nesse programa, o SEGRA (Serviço 
de Gestão de Radiometria Ambiental), como prestação de serviços internos ao 
IPEN realiza desde meados dos anos 1990 a análise rotineira por espectrometria 
gama em amostras de água da piscina do IEA-R1, coletadas e encaminhadas 
regularmente pelo CRPq.

Neste trabalho, são apresentados os resultados agregados das análise no 
período de 2003 a 2019 e é feita uma avaliação qualitativa das particularidades 
na detecção de radionuclídeos específicos.

2. MÉTODOS
As amostras de água são semanalmente recebidas pelo Laboratório de 

Radiometria Ambiental (LRA/SEGRA/CMR) desde meados dos anos 1990, que 
realiza inicialmente o registro e guarda das amostras até o momento da medida. 
A preparação da amostra para a medida é feita pela homogeneização manual e 
transferência de um volume de 850 mL para um frasco de polietileno de secção 
retangular, que é uma geometria padronizada no laboratório.

O sistema de medida é composto de um detector de germânio de alta pureza 
(HPGe) marca Intertechnique de configuração horizontal, com eficiência relativa 
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nominal de 15% na energia de 1,33 MeV. O frasco é colocado a uma distância de 
1 cm da face frontal do encapsulamento do detector. 

Figura 1 – Espectro de radiação gama da água da piscina do IEA-R1 obtido em 02/07/2019 e 
analisado por meio do Genie 2k.

O espectro gama resultante é adquirido com o uso do aplicativo Maestro 
e analisado com o uso do Genie 2k [1]. A Figura 1 apresenta um espectro de 
radiação gama típico da água da piscina do Reator IEA-R1, medido seis dias após 
o desligamento do mesmo e por um tempo útil de 50.000 segundos.

3. CONCENTRAÇÕES DOS RADIONUCLÍDEOS
Nas condições descritas, os radionuclídeos usualmente detectados são: 

Ag-110m, Co-58, Co-60, Cr-51, I-131, Mn-54, Na-24, Np-239, Te-132, W-187 e 
Zn-65. Alguns nuclídeos são detectados raramente, como Cs-137, Ba-140/La-140 
e Ru-103.

A Figura 2 apresenta os dados agregados na forma de diagrama de caixa. 
Para cada radionuclídeo, são mostrados a mediana e o primeiro e terceiro quartis 
das concentrações de atividade em Bq/L na água da piscina do IEA-R1, de agosto 
de 2003 a julho de 2019.

O radionuclídeo que apresenta regularmente a maior atividade é Na-24, com 
concentrações na faixa de 100 a 150 kBq/L, corrigida para o horário de desliga-
mento do Reator. Outros apresentam radioatividade da ordem de 102 a 103 Bq/L 
(Ag-110m, Co-58, Co-60, Cr-51 e W-187) e os restantes, poucos Bq/L.
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Figura 2 – Diagramas de caixa das concentrações dos radionuclídeos em Bq/L, entre 2003 e 
2019.

4. DISCUSSÃO
Em virtude dos radionuclídeos gerados possuírem ampla faixa de meias-vidas 

e de concentrações típicas na água, medidas após dezenas de minutos da coleta 
mostram o predomínio da atividade de gases nobres radioativos, especialmente 
Ar-41, Kr-87, Kr-88 e Xe-133. Porém, devido à subida da linha base do espectro, 



16 anos de resultados de determinação de radionuclídeos emissores gama na água da piscina do reator IEA-R1: uma retrospectiva

51

a consequente elevação dos limites de detecção dos outros nuclídeos presentes 
pode inviabilizar a quantificação destes últimos.

Por sua vez, tempos de medida superiores a oito dias já comprometem a 
determinação de radionuclídeos com meia-vida inferior a um dia, como Na-24 
e W-187.

Na época em que essa rotina foi estabelecida um estudo preliminar permitiu 
definir o tempo ótimo de medida da amostra, considerando a eficiência geral do 
sistema de medida, a geometria da amostra preparada para medida e as concen-
trações experimentais dos vários radionuclídeos detectados. Assim, o tempo de 
medida útil (live time) foi estabelecido em 50.000 segundos.

5. CONCLUSÕES
A principal conclusão, ao longo do tempo, é que o tempo de espera após o 

desligamento e coleta das amostras é o fator fundamental na definição de quais 
radionuclídeos são e quais não são passíveis de quantificação radiométrica.

As análises rotineiras mostraram, ao longo dos anos, que as medidas realizadas 
entre cinco e sete dias após o desligamento do Reator fornecem um compromisso 
ótimo na detecção de nuclídeos de meia-vida inferior a um dia e limites de detecção 
aceitáveis para nuclídeos de meia-vida superior a dez dias. Assim, na atualidade 
as análises são realizadas preferencialmente neste intervalo de tempo de espera.
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RESUMO
O elemento dummy instumentado DMPV-01 foi usado para medir a vazão em 

algumas posições do núcleo do reator IEA-R1 ocupadas por elementos combustíveis 
(EC). A vazão foi medida nas posições dos EC no 152, 153, 169 e 170 referentes 
à configuração no 210a de operação do reator. Com base nas medidas efetuadas 
pode-se concluir que uma parcela considerável de vazão não passa através dos EC 
e, portanto, não contribui para o seu resfriamento. Os valores de vazão medidos 
foram muito menores que os valores médios teóricos estimados, os quais estavam 
sendo usados como dados de entrada nas análises termo-hidráulicas do núcleo. Isso 
significa que pode estar havendo um desvio de vazão do núcleo muito maior do que 
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o esperado e desejado ou, que a vazão medida no circuito primário esteja incor-
reta. Também foram realizados testes para verificar a influência dos irradiadores 
presentes na configuração 210a, ou seja, o EIS (Elemento de Irradiação de Silício), 
os EIRA (Elemento de Irradiação Resfriado a Água) e a GI (Guia de Irradiação), 
na distribuição de vazão. Foi verificada também a influência da presença dos 
tubos porta-amostra nos orifícios do EIBE (Elemento de Irradiação de Berílio).

1. INTRODUÇÃO
Reatores de pesquisa do tipo piscina aberta, como o IEA-R1, geralmente 

utilizam elementos combustíveis do tipo placa plana conhecidos como MTR 
(Materials Testing Reactors). A segurança desses reatores está relacionada com a 
capacidade de resfriamento desses elementos combustíveis em qualquer estado de 
operação do reator. O sistema de resfriamento primário é projetado para fornecer 
vazão suficiente para manter a temperatura das placas combustíveis e do fluido 
de resfriamento abaixo de limites previamente estabelecidos. 

O IEA-R1 é um reator de pesquisas projetado para operar a 5 MW e é usado 
principalmente para pesquisas e produção de radioisótopos. Durante muitos anos, 
o IEA-R1 operou em 2 MW e com um núcleo formado por trinta elementos com-
bustíveis. Para essas condições, as margens de segurança eram bastante grandes. 
Para possibilitar uma maior capacidade de pesquisas e produção, foi decidido em 
meados dos anos 1990 pelo aumento da potência de operação para 5 MW e um 
núcleo de 24 elementos combustíveis com um irradiador central de berílio. Análises 
termo-hidráulicas foram realizadas para essas novas condições e indicaram que 
as margens de segurança foram muito diminuídas. Por isso, é muito importante 
conhecer a vazão de resfriamento através dos elementos combustíveis.

2. DESCRIÇÃO DO ELEMENTO DMPV-01
O elemento dummy DMPV-01 foi desenvolvido para permitir a medida de 

vazão individual nos elementos combustíveis dentro do núcleo do reator, [1-2]. 
Ele tem as mesmas dimensões e quantidade de placas de um elemento combustível 
padrão utilizado no IEA-R1, exceto as placas combustíveis, que foram substituídas 
por placas de alumínio. Ele é instrumentado com tomadas de pressão estática 
(P1 e P2) e dinâmica (P3), que são usadas para medir a vazão que atravessa o 
elemento combustível, conforme mostra a Figura 1. Para medir as diferenças de 
pressão (P1-P2) e (P3-P2) foram usados dois transmissores de pressão diferencial 
(TPD1 e TPD2). Foi desenvolvido um dispositivo (recipiente) para abrigar estes 
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instrumentos. Este dispositivo tem a função de manter os instrumentos (TPD1 e 
TPD2) numa posição abaixo do nível da água da piscina, possibilitando com isso, 
que as linhas de pressão fiquem sempre cheias com água. O dispositivo possui 
ainda um sistema que permite o enchimento das linhas de pressão com água 
desmineralizada proveniente do sistema de tratamento de água do IEA-R1 e a 
expulsão das bolhas de ar dessas linhas. Com isso, evita-se a contaminação dos 
transmissores de pressão com a água da piscina.

Figura 1 – Desenho simplificado do elemento instrumentado DMPV-01.

2.1. Curva de Calibração do DMPV-01

O DMPV-01 foi instrumentado com tomadas de pressão estática (P1 e P2) 
e dinâmica (P3) que permitem, por meio de uma curva de calibração, medir a 
vazão que atravessa o mesmo. Os experimentos para a obtenção de dados para a 
construção da curva de calibração foram realizados na Bancada de Aferição de 
Vazão (BAV), conforme ilustra a Figura 2. A Figura 3 mostra a curva de calibração 
do DMPV-01 em termos de vazão volumétrica (m3/h) e DP (mBar). A medida 
da vazão no circuito foi realizada por uma placa de orifício e um transmissor de 
pressão diferencial, e um termopar do tipo K de 1,5 mm de diâmetro foi usado 
para medir a temperatura da água durante os experimentos. Maiores detalhes 
com relação ao experimento de calibração do DMPV-01 podem ser vistos em [2].
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Figura 2 – BAV adaptada para calibração do DMPV-01.
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Figura 3 – Curva de calibração do DMPV-01.

2.2. Medida da distribuição de vazão no núcleo

A medida de distribuição de vazão no núcleo foi realizada na configuração 
210a de operação com o reator desligado, conforme ilustra a Figura 4. As medidas 
de vazões correspondem às posições 152, 153, 169 e 170 da configuração 210a 
e foram realizados dez testes com o reator desligado. A Figura 5 apresenta os 
resultados.

A vazão teórica por elemento combustível, sem considerar as vazões entre 
elementos combustíveis e vazões através dos irradiadores, seria igual a vazão do 
sistema total dividida pela quantidade de elementos combustíveis (N = 24), ou seja,

Q = Qtotal / N (1)

Para uma vazão de operação de 3000 gpm (681,3 m3/h), a vazão média 
teórica por elemento combustível seria Q = 28,24 m3/h. Observando a Figura 5, 
nota-se que as máximas vazões medidas foram da ordem de 16,80 m3/h (testes 6, 
7 e 8). Isso indica que uma parcela considerável da vazão está passando por fora 
do núcleo e não está sendo eficiente em seu resfriamento, diminuindo assim as 



Contribuições do Reator IEA-R1 para a Pesquisa Nuclear: WARP2 - II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

58

margens de segurança. Estudos, testes e ações foram realizados para identificar, 
corrigir e diminuir essa vazão de desvio.

Figura 4 – Configuração 210a de operação do núcleo do reator IEA-R1.

Figura 5 – Medidas de Vazão Volumétrica no Núcleo do Reator IEA-R1.
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3. CONCLUSÕES
O elemento dummy instrumentado DMPV-01 foi usado para medir a distri-

buição de vazão no núcleo do reator IEA-R1. As medidas foram realizadas com 
o reator desligado para a configuração 210a do núcleo. Uma comparação entre os 
valores de vazão média teórica calculada por EC e os valores máximos medidos 
pelo DMPV-01 mostrou uma grande diferença entre os valores, indicando que uma 
parcela considerável de vazão não está passando pelo núcleo e, portanto, não está 
contribuindo para o seu resfriamento. Estudos e ações posteriores foram realizados 
visando o aumento da vazão através dos elementos combustíveis.
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RESUMO
Este trabalho apresenta os estudos experimentais e medidas realizadas no reator 

IEA-R1, e as providências tomadas visando aumentar a vazão através do núcleo 
ativo do reator. A diminuição da vazão de desvio foi conseguida melhorando-se 
o posicionamento dos tampões e refletores de grafite e, também, pela colocação 
de uma peça, especialmente projetada e construída, na base do EIS obstruindo 
locais que permitiam a passagem de água. Uma câmera subaquática foi utilizada 
na investigação do problema. A correção da curva de vazão versus ∆P do bocal de 
vazão em aproximadamente 13% teve influência direta na vazão pelo núcleo. As 
medidas de vazão pelo núcleo ativo foram feitas utilizando-se o elemento DMPV-
01. Com as providências tomadas, obteve-se um aumento na vazão média pelo 
núcleo ativo da ordem de 26% (de 15,5 m3/h/elemento para 19,5 m3/h/elemento). 
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Com o aumento da vazão pelo núcleo também houve um aumento da queda de 
pressão e o transmissor de pressão teve que ser calibrado numa faixa de pressão 
mais ampla (0 – 1000 mmH2O), o dobro daquela que até então era usada (0 – 500 
mmH2O). Por isso foi necessário alterar o set-point de desligamento por baixa 
vazão para 3,5 V.

1. INTRODUÇÃO
Medidas preliminares de distribuição de vazão no núcleo do reator IEA-R1 

[1-2] mostraram que uma parcela considerável de vazão não estava passando pelo 
núcleo ativo do reator, portanto, não sendo efetiva no resfriamento do mesmo, 
diminuindo assim as margens de segurança do reator. Um estudo foi realizado 
com objetivo de diminuir a vazão de desvio e consequentemente aumentar a 
vazão nos elementos combustíveis. Para isso, foi usada uma câmera subaquática 
resistente à radiação, com a qual foi possível identificar e corrigir vários pontos de 
desvio de vazão. Havia uma desconfiança, que neste estudo foi confirmada, sobre 
a medida de vazão do circuito primário de resfriamento. Esse ponto também foi 
verificado e constatou-se que no cálculo do coeficiente de descarga do bocal usado 
para medir vazão foi considerado um valor incorreto de β. O valor correto de β 
foi implementado ao sistema de medida de vazão e com isso houve um aumento 
de aproximadamente 13% na vazão. À seguir, são apresentados alguns problemas 
observados durante a verificação.

2. ESTUDO PARA AUMENTO DA VAZÃO NO NÚCLEO DO IEA-R1
Medidas de distribuição de vazão realizadas anteriormente com o elemento 

DMPV-01 [1-2] e relatadas em [3], mostraram que a distribuição de vazão pelos 
elementos combustíveis do núcleo do IEA-R1 é praticamente uniforme e que o 
valor médio (15,5 m3/h/elemento) estava muito abaixo do valor estimado (19,86 
m3/h/elemento) em [4]. Para operações a 2 MW não existem problemas em operar 
com 15,5 m3/h/elemento, pois os fluxos de calor são baixos e compatíveis com essa 
vazão, conforme demonstra a análise termo-hidráulica apresentada em [5], não 
violando as margens de segurança do reator. Contudo, para operações a 5 MW, 
essa vazão é muito baixa e a análise termo-hidráulica [6] mostra que a temperatura 
nas placas atinge valores acima do recomendado.
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2.1. Verificação do sistema de medida de vazão do circuito primário

Foi realizado um estudo sobre o sistema formado pelo bocal de vazão e 
transmissor de pressão diferencial. Esse estudo teve por base o relatório [7] de 
1993 que trata da calibração de potência do reator IEA-R1 por balanço térmico. 
Foi detectado que, nos cálculos do coeficiente de descarga do bocal de vazão foi 
usado uma relação β = 0,6752 incorreta, enquanto a relação correta é β = 0,6424, 
conforme folha de dados do instrumento (observação: β é a relação entre o diâ-
metro da garganta do bocal de vazão e o diâmetro interno da tubulação onde ele 
está instalado). O uso da relação incorreta acarreta numa diferença para menos, 
da ordem de 13% na vazão, ou seja, para uma leitura de vazão no painel de 3000 
gpm (¨681,3 m3/h), corresponderia a uma vazão real circulando no primário igual 
2650 gpm (601,82 m3/h). Maiores detalhes podem ser vistos em [8]. Os cálculos 
da curva de vazão versus ∆P do bocal usando β = 0,6424 foram realizados por 
dois métodos distintos e os resultados praticamente coincidem. No primeiro, foi 
usado o método recomendado por Delmeé [9] sobre medidas de vazão, o mesmo 
que foi usado em [7], enquanto no segundo utilizou-se o método recomendado 
pela ASME [10]. A Figura 1 mostra as curvas obtidas e a curva que até então 
vinha sendo usada.

Figura 1 – Curva de ∆P versus Vazão do bocal de vazão do circuito primário do IEA-R1.
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Tendo em vista o exposto acima, sugerimos adotar para o sistema de medida 
do circuito primário, a curva teórica de vazão versus ∆P calculada usando β = 
0,6424. A equação corrigida que foi implementada ao sistema de medida de vazão é 

Q = (V−1)1/2 × 2000 (1)

onde, Q (gpm) – vazão no circuito primário, V (volts) – sinal (1 – 5 V) do 
transmissor de pressão diferencial associado ao bocal de vazão.

2.2. Tampões

Foram inspecionados os tampões (plugues) simples e duplos que estão no 
núcleo e observou-se que alguns não estavam bem encaixados nos furos da placa 
matriz, causando desvios de vazão (Figura 2a). Observou-se também que alguns 
tampões do furo secundário não estavam encaixados no furo secundário e sim 
apoiados na placa matriz. Esses tampões foram retirados e recolocados na placa 
matriz até que se conseguisse o melhor encaixe possível. Essa operação foi acom-
panhada com o auxílio do sistema de inspeção visual com câmera subaquática.

2.3. Refletores de grafite

Os refletores de grafite posicionados na periferia do núcleo ativo foram 
observados e notou-se também que alguns não estavam bem encaixados na placa 
matriz, conforme mostra a Figura 2b. Eles também foram retirados e recolocados 
até conseguirmos um posicionamento um pouco melhor na placa matriz, no 
entanto, alguns refletores encontram-se deformados de forma que a única solução 
é a substituição dos mesmos. A deformação desses componentes não compromete 
a segurança do reator.

2.4. Elemento de Irradiação de Silício (EIS)

O EIS foi observado e verificou-se que os seus dois bocais em diagonal não 
se encaixavam na placa matriz, uma vez que as recomendações apresentadas 
na referência [12] não foram atendidas, porque a parte inferior da caixa ficava 
assentada sobre os pinos guia da placa matriz, deixando um caminho livre para a 
passagem de água através dos dois outros furos da placa matriz, conforme mostra 
a Figura 2c.

Para solucionar esse problema foi projetada e construída uma placa de alumínio 
com apenas dois furos em diagonal para encaixe dos bocais do EIS e com os furos 
para encaixe dos pinos guia da placa matriz [13]. Essa placa foi colocada entre a 
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placa matriz e a parte inferior do EIS, tapando os dois outros furos que permitiam 
a passagem de água, conforme mostra a Figura 2d.

2.5. Acoplamento da válvula de convecção (HEADER)

Foram feitas observações do acoplamento da válvula de convecção (header) 
com a flange inferior do cone de redução. Notou-se que o acoplamento da válvula 
não é perfeito pois existe um leve desalinhamento entre essas duas peças, conforme 
mostra a Figura 2e. Isso já havia sido observado anteriormente e foram feitas 
tentativas de alinhamento, sem, contudo, ter se obtido sucesso, conforme descrito 
em [3]. A Figura 2e mostra ainda que a borda do anel de vedação do header está 
visivelmente deformada, contribuindo para o acoplamento inadequado e desvio 
de vazão.

O núcleo foi afastado para permitir observações mais detalhadas das peças 
envolvidas no acoplamento. Notamos que o sensor que aciona o sistema de indicação 
de acoplamento (Figura 2f) não recolhe totalmente mesmo quando acionado por 
esforço mecânico da haste (acionamento manual). Isso indica que as duas peças 
não ficam face com face após o acoplamento e, portanto, existe um vão por onde 
ocorre a passagem de água. Testes feitos anteriormente [8], usando uma fita de 
tecido, acusaram vazão através do acoplamento sem, contudo, ser possível sua 
quantificação, mas que deve ser considerável, e portanto deve ser corrigida.

Aproveitou-se a oportunidade do núcleo estar afastado para a remoção do 
header. A peça foi colocada no saguão da piscina e então foi providenciado, na 
medida do possível, o reparo da região deformada do anel de vedação (Figura 
2e). Após isso, ela foi recolocada em seu lugar e o núcleo reposicionado em seu 
local de operação. Contudo, devido ao desalinhamento observado, o anel perdeu 
a sua função de vedação.

2.6. Medidas com DMPV01

Para cada uma das providências tomadas foi realizada a medida de vazão 
com o DMPV-01. Entre as principais providências estão: a) correção da curva de 
vazão do bocal do circuito primário; b) fabricação de uma placa de alumínio para 
colocação sob o EIS; c) operação do reator com o EIBE e seus tubos de irradiação; 
e d) outras (substituição e reposicionamento de tampões, reposicionamento de 
refletores de grafite e melhoria no acoplamento do header com o flange do cone 
de redução). Com essas modificações, foi obtido um aumento de vazão no núcleo 
ativo da ordem de 26,5%. A Tabela 1 ilustra a contribuição de cada uma dessas 
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providências tomadas. A correção da curva do bocal teve uma parcela significativa 
no aumento da vazão.

Tabela 1 – – Parcela de contribuição para aumento da vazão

Providência Contribuição (%)
Correção da curva do Bocal 12,7
Placa sob o EIS 2,8
Operação com tubos no EIBE 2,2
Outras (tampões, refletores, header) 8,8
Total 26,5

Figura 2a – Tampões mal posicionados

Figura 2b – Refletores de Grafite sobre os pinos

Figura 2c – Elemento de Irradiação Silício sobre pinos
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Figura 2d – Elemento de irradiação Silício sobre pinos com placa Alumínio

Figura 2e – Acoplamento do HEADER
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Figura 2f – Sensor de acoplamento do HEADER



Estudos e ações corretivas para aumentar a vazão do núcleo ativo do reator IEA-R1

69

O estudo mostra também que é importante o acompanhamento do com-
portamento da queda de pressão no núcleo do reator IEA-R1, pois ele dá uma 
indicação muito boa da vazão através dos EC e da vazão no circuito primário, 
conforme mostrou a comparação com as medidas obtidas com o DMPV-01. Para 
isso, é necessário que o sistema de medida de ∆P do núcleo esteja funcionando 
convenientemente. Uma das providências para que isso ocorra, é a necessidade de 
equalização das pressões nas linhas do transmissor de pressão antes do início das 
operações, ou seja, para a vazão no primário Q = 0 gpm o sinal correspondente 
no painel de controle deve ser V = 1V ou muito próximo a este.

3. CONCLUSÕES
Este trabalho apresenta os estudos, as ações e os resultados de uma série 

de medidas experimentais realizadas para verificar o efeito de ações corretivas 
tomadas no sentido de obter uma vazão maior através do núcleo ativo do reator 
IEA-R1. Com as modificações realizadas, foi obtido um aumento de vazão no 
núcleo ativo da ordem de 26,5%. 
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RESUMO
Este trabalho apresenta os resultados de medidas experimentais de queda de 

pressão realizadas no reator IEA-R1 com o elemento instrumentado DMPV-01 
[1-2]. Essas medidas foram comparadas com as medidas obtidas pelo dispositivo 
de medida de queda de pressão no núcleo. Desta comparação, concluiu-se que é 
possível utilizar as medidas do dispositivo de queda de pressão no núcleo para 
indiretamente estimar a vazão média através dos elementos combustíveis (EC) 
sem precisar usar o DMPV-01 cada vez que se deseje conhecer a vazão nos EC. 
A diferença entre as quedas de pressão foi da ordem de 6%, que resulta numa 
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diferença de −3,3% na vazão estimada. Portanto, a queda de pressão no núcleo 
pode ser uma boa medida para estimar a vazão média nos elementos combustíveis.

1. INTRODUÇÃO
Medidas de vazão através dos EC do reator IEA-R1 são muito importantes 

para a segurança do reator. As margens de segurança dependem da capacidade de 
resfriamento dos EC, que estão diretamente relacionadas com a vazão. Por isso, é 
importante conhecer a vazão que passa através dos EC. Para medir individualmente 
essa vazão utiliza-se o elemento instrumentado DMPV-01, o qual necessita de 
vários outros componentes e equipamentos. Medidas anteriores com o DMPV-
01 mostraram que a distribuição de vazão no núcleo é praticamente uniforme, 
diferindo aproximadamente 4% entre a maior e menor vazão medida [3]. A ideia 
é comparar as medidas fornecidas pelo dispositivo de medida de queda de pressão 
do IEA-R1 (DPnúcleo) com as medidas de queda de pressão feitas com o DMPV-01 
(DPDMPV-01) e verificar se as medidas feitas com o dispositivo (DPnúcleo) podem ser 
usadas para indiretamente estimar a vazão média nos EC.

2. EXPERIMENTO
Foi realizado um experimento de medida de vazão no núcleo do reator 

IEA-R1 para verificação da vazão que passa através dos EC em função da vazão 
total no circuito primário do reator. O elemento instrumentado DMPV-01 foi 
posicionado entre dois elementos combustíveis de controle, na posição 64 da 
configuração nº 226 do núcleo do reator e o dispositivo de medida de queda 
de pressão no núcleo fica instalado na posição 01, conforme mostra a Figura 1. 
As medidas foram realizadas apenas na posição 64 devido ao fato constatado em 
medidas anteriores com o DMPV-01 de que a distribuição de vazão no núcleo 
ser praticamente uniforme [3]. Foram realizadas dez medidas em condições de 
estado estacionário, com o circuito primário operando com vazões entre 2700 
gpm (613 m3/h) e 3600 gpm (818 m3/h), e incrementos de 100 gpm (22,7 m3/h) 
entre cada medida. Para cada uma das medidas foram registrados cinco valores. 
Um transmissor de pressão diferencial (TPD) Fisher foi utilizado para a medida de 
queda de pressão, juntamente com um multímetro digital HP 3457A com recursos 
estatísticos, além de uma fonte de 24 V, conforme Figura 2. Paralelamente, foram 
também registrados os valores de tensão do painel de controle do reator referentes 
ao TDP que mede a DPnúcleo. Estes valores são utilizados para comparação com 
aqueles obtidos com o DMPV-01.
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Figura 1 – Configuração 226 do núcleo do IEA-R1 – DMPV-01 na posição 64

Figura 2 – Esquema de ligação dos TDP.

As quedas de pressão DPDMPV-01 e DPnúcleo, e a vazão QDMPV-01 através do DMPV-
01 são obtidas de forma indireta usando o sinal de tensão V (Volts) dos respectivos 
TPD associados a cada medida. A Figura 2 mostra um desenho esquemático da 
ligação elétrica dos TPD. As Equações 1 a 3 são utilizadas na conversão dos valores 
de tensão em DP (Equações 1 e 2) e DP (Equação 3) em vazão Q. A Equação 3 é 
a curva de calibração do DMPV-01 obtida experimentalmente em uma bancada 
de aferição de vazão. Os resultados das medidas são apresentados na Tabela 2.

DPnúcleo = (Vnúcleo − 1) x 1000/4, DPnúcleo (mmH2O) e V (Volts) (1)

DPDMPV-01 = (VDMPV-01 − 1) x 1600/4, DPDMPV-01 (mmH2O) e V (Volts) (2)
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QDMPV-01 = (DPDMPV-01/3,374) 0,55417, DPDMPV-01 (mmH2O) e QDMPV-01 (m
3/h) (3)

3. RESULTADOS
A Figura 3 mostra os resultados das medidas de queda de pressão pelo 

DMPV-01 e pelo dispositivo. As Figuras 4 e 5 mostram a diferença (mmH2O) e a 
diferença (%) entre as medidas. Essa diferença muito provavelmente é decorrente do 
posicionamento do dispositivo no núcleo (posição 01), desfavorável na distribuição 
de vazão no núcleo. Entretanto, mesmo com essa posição desfavorável, pode-se 
observar da Figura 6 que a diferença percentual não é tão grande. Considerando 
que a relação entre DPDMPV-01 e vazão QDMPV-01 é aproximadamente quadrática 
(Equação 3), a diferença entre a vazão calculada usando DPDMPV-01 é da ordem 
de 3,3% maior (valor médio) quando comparada com o valor calculado usando 
DPnúcleo, conforme mostrado na Figura 6. A Figura 7 apresenta a curva ajustada 
aos dados de vazão calculados considerando as quedas de pressão medidas com 
DPDMPV-01 e DPnúcleo.

Figura 3 – Queda de pressão DPDMPV-01 e DPnúcleo versus vazão no primário do IEA-R1.
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Figura 4 – Diferença entre o DPDMPV-01 e DPnúcleo versus vazão no primário do IEA-R1.

Figura 5 – Diferença percentual entre o ∆PDMPV-01 e ∆Pnúcleo. versus vazão no IEA-R1.
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Figura 6 – Diferença percentual entre vazões com DPDMPV-01 e DPnúcleo (Eq. 3).

Figura 7 – Comparação entre as vazões calculadas com o DPDMPV-01 e DPnúcleo (Eq. 3).
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4. CONCLUSÕES
A medida de queda de pressão no núcleo DPnúcleo pode ser utilizada para se 

estimar a vazão média que está passando pelos elementos combustíveis do núcleo 
do IEA-R1. A vazão calculada utilizando a Equação 3 e o valor de DPnúcleo é 3,3% 
menor que a vazão que seria medida com o elemento instrumentado DMPV-01. 
Sabendo que existe essa diferença, o valor de vazão pode ser corrigido em +3.3% 
para se obter uma vazão média pelos elementos combustíveis mais próxima do 
valor real.
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RESUMO
Um elemento de combustível “dummy” instrumentado (DMPV-01) com as 

mesmas características geométricas de um elemento de combustível MTR foi 
projetado e construído para experimentos de medição de distribuição de vazão 
no núcleo do reator IEA-R1. Esse elemento instrumentado também foi usado 
para medir a distribuição de vazão entre os canais retangulares formados pelas 
placas do elemento combustível. Duas sondas com tomadas de pressão foram 
construídas e montadas dentro dos canais de escoamento para medir a queda de 
pressão, enquanto a velocidade de escoamento foi calculada usando uma equação 
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de queda de pressão para canais fechados. Este trabalho apresenta o procedimento 
experimental e os resultados da medição da distribuição de vazão entre os canais 
de escoamento. Os resultados mostram que a vazão nos canais periféricos é de 
10% a 15% menor que a vazão média. É importante conhecer a vazão nos canais 
periféricos devido a incertezas nos valores da vazão no canal aberto formado 
entre dois elementos combustíveis adjacentes. Essas vazões são responsáveis pelo 
resfriamento de placas externas do elemento combustível.

1. INTRODUÇÃO
O IEA-R1 é um reator de pesquisa do tipo piscina de 5 MW que utiliza 

elementos combustíveis tipo MTR (Materials Testing Reactor) no núcleo. Cada 
elemento combustível possui dezoito placas de combustível montadas em duas 
placas de suporte laterais, formando dezessete canais de escoamento internos 
independentes. O núcleo ativo do reator, em um arranjo 5x5, possui vinte elementos 
combustíveis padrão, quatro elementos combustíveis de controle e um irradiador 
central de Berílio, montados em uma placa matriz quadrada 10x8. A operação 
segura do reator é garantida, mantendo-se margens de segurança adequadas em 
quaisquer condições operacionais. Essas margens de segurança (DNBR, ONB, 
CHF e temperatura máxima da superfície das placas combustíveis) são verificadas 
na análise termo-hidráulica (ATH) do núcleo. Para realizar a ATH é necessário 
conhecer alguns parâmetros, como: distribuição do fluxo de calor, características 
geométricas, propriedades dos materiais e as vazões através dos elementos com-
bustíveis. As incertezas desses parâmetros também são necessárias para a ATH.

A vazão através dos elementos combustíveis é um parâmetro muito impor-
tante e é de difícil de determinação devido à complexidade geométrica do núcleo. 
A AIEA (Agência Internacional de Energia Atômica) TECDOC 233 [1] sugere 
que o cálculo da vazão através dos elementos combustíveis seja feito dividindo a 
vazão total do circuito primário do reator pelo número de elementos combustíveis. 
O valor de vazão obtido neste cálculo mostrou não ser uma boa aproximação para 
a ATH porque o núcleo possui elementos de combustíveis e outros componentes, 
como: refletores, irradiadores, plugues e ainda orifícios secundários, folgas 
e acoplamentos que desviam vazão. Um elemento de combustível “dummy” 
(DMPV-01) [2] foi projetado e construído para medir a distribuição da vazão entre 
os elementos de combustível do núcleo do reator IEA-R1. Ele é construído em 
alumínio com as mesmas dimensões de um elemento combustível padrão e possui 
tomadas de pressão estática na região de entrada e saída e possui uma tomada de 
pressão dinâmica no bocal de saída. Os valores medidos co DMPV-01 mostram 
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que a distribuição de vazão no núcleo é aproximadamente uniforme (diferença 
de 4% entre os valores máximos e mínimos) e que a vazão de resfriamento 
através dos elementos de combustíveis é menor que os valores calculado com 
base no TECDOC 233, indicando vazão de desvio por caminhos secundários [3]. 
A vazão primária total do IEA-R1 é de 681,3 m3/h (3000 gpm) e a vazão individual 
calculada do combustível, com base no TECDOC 233, é de 28,4 m3/h (125 gpm), 
enquanto a vazão média medida com o DMPV-01 é 19,8 m3/h, uma diferença 
aproximada de 43%.

Normalmente, a THA considera uma vazão uniforme através dos elementos 
combustíveis do núcleo do reator e, também, uma vazão distribuída uniformemente 
entre os canais de escoamento do elemento combustível. Isso não é completa-
mente verdade, por exemplo, há uma distribuição de escoamento nos dois casos. 
No primeiro caso, foi observada uma pequena diferença experimental (4%) entre 
os elementos combustíveis do IEA-R1. No segundo caso, também foi realizado 
um experimento e o procedimento e os resultados são objetos deste trabalho.

2. EXPERIMENTO
O elemento combustível DMPV-01 foi utilizado para realizar um experi-

mento para medir a distribuição de vazão entre os canais de escoamento (Figura 
1). Ele foi montado no circuito experimental (Figura 2) que possui uma placa 
de orifício calibrada e um transmissor de pressão diferencial calibrado (DPT1) 
para medir a vazão total através do DMPV-01. Um termopar do tipo K foi 
usado para medir a temperatura do fluido durante o experimento e correções de 
propriedades.

Duas sondas foram construídas com tubo de 2,5 mm de diâmetro em aço 
inoxidável com duas tomadas de pressão separadas a 475 mm de distância. Essas 
sondas foram montadas dentro dos canais de escoamento do DMPV-01, na região 
central do canal para medir a queda de pressão com dois transdutores de pressão 
diferencial calibrados (DPT2 e DPT3). A Figura 3 mostra uma seção reta de 
dois elementos combustíveis adjacentes e detalhes dimensionais dos canais de 
escoamento de um elemento combustível padrão do IEA-R1. Os experimentos 
foram realizados em três vazões: 21,9 m3/h, 18,7 m3/h e 14,4 m3/h. A velocidade 
de escoamento e as vazões no canal foram calculadas usando a equação de queda 
de pressão para canais fechados.
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Figura 1 – Elemento instrumentado DMPV-01.

Figura 2 – Circuito experimental, instrumentos e DMPV-01.
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Figura 3 – Seção reta de dois elementos combustíveis adjacentes.

3. RESULTADOS
A velocidade de escoamento nos canais (V) foi calculada usando a equação de 

queda de pressão para canais fechados (Equação 1), e os coeficientes de atrito para 
tubo liso (f) foi calculado usando as Equações 2 e 3 para regime de escoamento 
turbulento. A vazão no canal foi calculada com a Equação 4. Foram consideradas 
as seguintes condições nos cálculos: a) a geometria do canal é a mesma para todos 
os canais e b) a influência da sonda na área de escoamento do canal é insignificante.

DP = 0.5. f. (L/Dh). ρ. V2 (1)

f = 0.03164. Re-0.25    (tubo liso) (2)

Re = ρ. V. Dh / µ (3)

Q = V. A (4)

Para as Equações 1 a 4, DP é a queda de pressão medida pela sonda (N/m2), 
L é a distância entre as tomadas de pressão da sonda (0,475 m), Dh é o diâmetro 
hidráulico do canal (5,541 x 10-3 m), ρ é o fluido densidade (kg/m3), V é a veloci-
dade de escoamento média fluxo (m/s), f é o coeficiente de atrito, Re é o número 
de Reynolds, µ é a viscosidade dinâmica do fluido (kg/m.s), Q é a vazão do canal 
(m3/s) e A é a área de escoamento do canal (1,94 x 10-4 m2). A área de escoamento 
total (Atotal) na região do canal é de 0,0033 m2.
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A Figura 4 mostra a queda de pressão do canal em função da vazão volumétrica 
total no elemento dummy. Observa-se que a queda de pressão nos canais externos 
(1 e 17) é menor que nos outros, indicando uma vazão menor nesses canais quando 
comparados aos canais internos. A Figura 5 mostra a distribuição de vazão entre 
os canais de escoamento.

Na Figura 5 pode ser observado uma certa simetria na distribuição de vazão, 
como esperado. Observa-se também, em ambos os lados, que a vazão nos dois 
canais próximos das placas laterais apresenta valores de vazão de 10% a 15% 
menores que a vazão média. Essa diferença pode ser decorrente de efeitos de 
entrada e saída da região das placas. Essa informação de distribuição de vazão é 
muito relevante, pois a vazão nos canais periféricos é responsável pelo resfriamento 
das placas externas dos elementos combustíveis. Isso deve ser considerado na 
análise termo-hidráulica.

Figura 4 – Queda de pressão nos canais x vazão no DMPV-01.
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Figura 5 – Distribuição de vazão/velocidade entre os canais de escoamento.

4. CONCLUSÕES
Foram realizados experimentos para a medida de distribuição de vazão entre 

os canais internos de um elemento combustível do IEA-R1. A distribuição de vazão 
foi calculada usando os dados de queda de pressão medidos experimentalmente e 
a equação de queda de pressão para canais fechados. Os resultados mostram que 
a vazão nos canais periféricos é 10% a 15% menor que os centrais. Essa diferença 
pode ser decorrente dos efeitos de entrada e saída de escoamento. O resfriamento 
das placas de combustível externas é realizado pela vazão no canal interno e pela 
vazão no canal aberto formada por dois elementos combustíveis adjacentes. Esse 
último é um parâmetro de difícil determinação por tratar-se de um canal aberto. 
Geralmente um valor estimado é usado. Portanto, a vazão no canal interno é um 
importante parâmetro de entrada na análise termo-hidráulica do núcleo do IEA-R1. 
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RESUMO
Este trabalho apresenta o projeto do Sistema de Resfriamento de Emergência 

(SRE) do reator IEA-R1. Este sistema, com características passivas, utiliza 
bicos aspersores instalados em um distribuidor instalado acima do núcleo. 
Os bicos aspersores aspergem água sobre o núcleo em caso de ocorrência de um 
acidente de perda de refrigerante (LOCA) com esvaziamento da piscina. Também 
é apresentado o programa experimental executado para definir os parâmetros do 
sistema e demonstrar às autoridades de licenciamento (CNEN) que os limites de 
temperatura nos elementos combustíveis não são excedidos caso esse acidente 
ocorra. Experimentos de distribuição de vazão sobre os elementos combustíveis 
foram realizados usando um modelo de núcleo em escala 1x1, para definir as espe-
cificações da geometria do distribuidor e o posicionamento, quantidade e tipo de 
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bicos aspersores, bem como a vazão total necessária para o sistema. Experimentos, 
com placas aquecidas eletricamente simulando fluxos de calor correspondentes 
à curva de calor de decaimento do núcleo após operação com potência total de 5 
MW, foram realizados para medir a distribuição de temperatura de um elemento 
combustível na posição mais crítica do núcleo. Em todas as condições testadas, 
as temperaturas medidas ficaram abaixo do valor limite.

1. INTRODUÇÃO
O reator de pesquisa do tipo piscina IEA-R1 de 5 MW usa elementos de 

combustíveis MTR (Materials Testing Reactor) e foi projetado pela Babcok & 
Wilcox. O IEA-R1 é usado para várias pesquisas básicas, treinamento, aplicações 
industriais e principalmente para produção de radioisótopos para uso na medicina. 
Durante muito tempo ele operou em 2 MW com um núcleo de trinta elementos 
combustíveis. Para aumentar sua capacidade de produção, um programa de adap-
tação e melhorias foi feito e implementado durante 1996/1997 para possibilitar a 
sua operação em 5 MW com um núcleo reduzido de 24 elementos combustíveis. 
Novas análises de segurança foram realizadas e exigências foram feitas para a 
nova condição.

De acordo com Williams [1] e Gehre [2], vários reatores de pesquisa em todo o 
mundo passaram por programas de adaptação e melhorias com aumento de potência 
e por isso, suas condições de segurança foram reavaliadas porque novos requisitos 
regulamentares foram introduzidos ou por novos desenvolvimentos tecnológicos. 
Particularmente, o acidente de perda de refrigerante (LOCA) com a necessidade de 
remover o calor de decaimento do núcleo mereceu atenção especial. Webster [3], 
com base em dados experimentais, concluiu que os reatores de pesquisa do tipo 
piscina que utilizam elementos combustíveis do tipo MTR operando com níveis 
de potência de até 3 MW não requerem sistemas de resfriamento de emergência, 
uma vez que o fluxo máximo de calor de decaimento radioativo pode ser dissipado 
pelo resfriamento pelo ar por convecção natural sem atingir temperaturas inseguras 
nos combustíveis. No entanto, para potências acima de 3 MW, são necessárias 
medidas de segurança adicionais para garantir a integridade do núcleo se ocor-
rer um acidente de perda de refrigerante (LOCA − Loss of Coolant Accident). 
Os sistemas de resfriamento por aspersão de água instalados acima do núcleo 
estão entre os mais usados para esses casos.

Para projetar esse sistema, são necessários os seguintes parâmetros básicos 
de projeto: a) a vazão total do sistema necessária para remover efetivamente o 
calor residual usando aspersores; b) distribuição da vazão de aspersão no núcleo, 
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a fim de garantir que todos os elementos combustíveis, incluindo os elementos 
combustíveis de controle, sejam adequadamente resfriados; c) o tempo de operação 
mínimo do sistema de aspersão necessário para remover o calor residual durante 
o período inicial do acidente até que o fluxo de calor seja suficientemente baixo 
para que o núcleo possa ser resfriado por ar em convecção de natural. Esses dados 
são usados para dimensionar a capacidade dos tanques de armazenamento de 
água de emergência. Os parâmetros acima foram determinados ou verificados 
experimentalmente.

2. EXPERIMENTOS
Para validar os parâmetros de projeto escolhidos e, também, demonstrar as 

características de segurança do sistema às autoridades de licenciamento para obter 
a licença de operação a potência de 5 MW, foram realizadas duas experiências, 
a saber: Experimento de Distribuição de Vazão de Aspersão e Experimento com 
Placas Aquecidas.

2.1. Experimento de distribuição de vazão de aspersão

Este experimento foi realizado para definir o tipo, a quantidade e a posição dos 
bicos aspersores de um distribuidor a ser posicionado acima do núcleo do reator 
IEA-R1. O objetivo deste experimento foi medir do volume de água recebido por 
cada um dos componentes do núcleo durante um intervalo de tempo. Com este 
experimento, foi possível verificar e reduzir o efeito de sombreamento causado pelos 
elementos combustíveis de controle, que são mais altos que os elementos combus-
tíveis normais e que dificultam que a água atinja alguns elementos combustíveis.

O arranjo experimental é composto por uma seção de testes que representou 
a região central do reator. Além disso, um distribuidor em forma de U foi montado 
acima dessa seção de testes, o que permitiu testes com diferentes alturas, quan-
tidade, tipos e posição dos bicos de aspersão. A quantidade de água recebida por 
cada um dos elementos combustíveis foi medida por um quadro de mangueiras 
transparentes. O arranjo experimental é ilustrado pela Figura 1.

A seção de testes é composta por 72 elementos fictícios dispostos em uma 
configuração de matriz 9x8, simulando em escala natural os elementos com-
bustíveis, elementos de controle, elementos refletores e elementos de irradiação. 
Além dos componentes principais, também foram incluídas partes da estrutura 
de suporte do núcleo e os tubos de suporte dos detectores de nêutrons no núcleo. 
O núcleo ativo é representado na seção de teste por 25 elementos de combustível 
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em uma configuração de matriz 5x5, sendo 21 elementos combustíveis padrão e 
quatro elementos combustíveis de controle. Os elementos combustíveis simulados 
foram fabricados com estruturas de alumínio quadradas de 3x3 pol (76,2x76,2 
mm), que são as dimensões externas aproximadas dos elementos combustíveis. 
As alturas relativas de cada componente simulado foram mantidas em seu valor 
original. A extremidade superior dos elementos combustíveis simulados é aberta e 
a extremidade inferior é fechada com um conector para uma tubulação de plástico 
transparente de 6 mm de diâmetro usada para monitorar o nível da água em cada 
elemento. Os elementos combustíveis de controle simulados têm a extremidade 
superior fechada. A água de resfriamento entra por duas janelas retangulares 
laterais existentes, localizadas 5 mm abaixo da extremidade superior. As Figuras 
6 e 7 mostram esquematicamente a seção de teste, a identificação dos elementos 
combustíveis no núcleo e as posições dos bicos de pulverização.

Figura 1 – Desenho do circuito experimental e seção de testes.
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Figura 2 – Desenho esquemático da seção de testes do núcleo do IEA-R1.

Figura 3 – Distribuição de vazão de aspersão entre os elementos da seção de testes.
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2.2. Experimento com placas aquecidas

O objetivo deste experimento é demonstrar a eficácia do sistema de aspersão 
no resfriamento dos elementos combustíveis após a ocorrência de um acidente 
de perda total de água na piscina do reator. Para realizar o experimento de placas 
aquecidas sob a condição de núcleo descoberto, foi projetada uma seção de testes 
mostrada na Figura 4. A região aquecida é simulada por quatro placas conectadas 
em série e aquecidas eletricamente para simular as placas de combustível e os 
canais de resfriamento entre elas. As placas (625x59x1,4 mm) são feitas de uma 
liga de 80% Ni e 20% Cr com dez termopares não aterrados do tipo K e 0,5 mm de 
diâmetro revestidos em aço inoxidável. A posição e identificação dos termopares 
nas placas 2 e 3 podem ser vistas na Figura 4. As placas foram montadas no 
centro de uma estrutura de alumínio de 3x3 pol. com seção transversal quadrada 
e isoladas eletricamente com Celeron. Para simular completamente uma geometria 
de combustível do tipo MTR, também foram montadas doze placas de alumínio 
com 1,58 mm de espessura sem aquecimento nos dois lados das placas aquecidas. 
A alimentação elétrica é realizada por um retificador de corrente contínua com 
capacidade de 24 kW (12 VCC; 2000 A), que permite ajustes de energia em degraus. 
Um computador equipado com uma placa da National Instruments e o software 
LabView foram utilizados para aquisição de dados. Essa seção de testes aquecida 
foi colocada no circuito experimental mostrado na Figura 1.

Dois experimentos foram conduzidos, ambos durante um período de uma hora, 
denominados TESTE53 e TESTE55. O fluxo de calor imposto às placas aquecidas 
correspondeu ao fluxo de calor médio no canal no núcleo com a máxima energia 
integrada e não no fluxo de calor local máximo. Devido à geometria das placas 
e ao aquecimento elétrico direto, nenhum perfil axial do fluxo de calor pode ser 
simulado. Então, foi utilizado um fluxo de calor uniforme equivalente. O TESTE55 
é considerado mais conservador, pois representa um canal de combustível com 
40% mais energia do que a condição média do núcleo. A área em destaque na 
Figura 5a representa esse adicional de energia.

As Figuras 6a a 6d mostram o comportamento da temperatura das placas 
aquecidas durante os testes. Observa-se que o limite de temperatura de 450oC para 
as placas não foi atingido. O TESTE55, o mais crítico, considera uma condição 
muito extrema, com uma geração de calor 40% maior que o pior caso (canal quente) 
do reator. Os testes com as placas aquecidas foram acompanhados por técnicos 
da CNEN responsáveis pelo licenciamento para operação do IEA-R1 a 5MW.



Projeto e validação experimental do sistema de resfriamento de emergência do reator IEA-R1

93

3. SISTEMA DE RESFRIAMENTO DE EMERGÊNCIA DO IEA-R1
Com base nos resultados experimentais de distribuição de vazão de 

aspersão e nas temperaturas das placas aquecidas quando sujeitas a uma vazão 
de aspersão de 3,5 m3/h, o Sistema de Resfriamento de Emergência do reator 
IEA-R1 foi projetado. A Figura 7 mostra um desenho esquemático deste sistema, 
que consiste de dois reservatórios elevados com 75 m3 cada, capazes de fornecer a 
vazão de aspersão de 3,5 m3/h durante um período aproximado de 42 horas (sem que 
haja reposição), um distribuidor com sete bicos aspersores, tubulações e válvulas. 
Válvulas solenoides se abrem quando o nível da piscina diminuir abaixo de um 
certo valor. Existe também um conjunto de válvulas manuais do tipo esfera que 
podem ser acionadas da Sala de Emergência, caso as válvulas solenoides falhem 
por algum motivo. Um distribuidor adicional existe para a realização de testes 
periódicos e verificação da vazão de aspersão do sistema.

Figura 4 – Seção de Testes Aquecida.
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Figura 5 – Condições de fluxo de calor nos experimentos TESTE53 e TESTE55.

Figura 6 – Temperaturas nas placas aquecidas − TESTE53 e TESTE55.
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Figura 7 – Desenho esquemático do Sistema de Resfriamento de Emergência do IEA-R1.

4. CONCLUSÕES
Um programa experimental foi realizado para dar suporte ao projeto de um 

Sistema de Resfriamento de Emergência para o reator IEA-R1. Testes de distri-
buição de vazão de aspersão sobre uma seção de testes que simulou o núcleo do 
reator foram realizados. Destes testes foram definidos: o tipo, a quantidade e a 
disposição geométrica, além da vazão de aspersão. Testes com placas aquecidas 
também foram realizados para verificar o comportamento da temperatura das 
placas com a vazão de aspersão, e o limite de 450oC não foi atingido mesmo em 
condições muito desfavoráveis testadas. Com base nos resultados experimentais, 
foi projetado e construído um Sistema de Resfriamento de Emergência para o 
reator IEA-R.
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RESUMO
As técnicas de coincidência γ−γ consistem no uso de mais de um detector 

para registrar a radiação proveniente de alguma amostra, registrando-se apenas os 
eventosem que fótons foram registrados em mais de um detector. Essa técnica foi 
trazida ao Laboratório de Física Nuclear Aplicada (LFNA-CRPq) em decorrência 
da experiência em trabalhos anteriores em estrutura nuclear, e permite uma re-
dução significativa no BG dos espectros, bem como nas interferências espectrais 
encontradas. Neste trabalho será apresentada uma pequena introdução ao uso da 
técnica, bem como o estado atual de sua implementação no LFNA-CRPq, possíveis 
aplicações e perspectivas futuras.

Guilherme S. Zahn, Frederico A. Genezini, Iberê S. Ribeiro Jr.



Contribuições do Reator IEA-R1 para a Pesquisa Nuclear: WARP2 - II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

100

1. INTRODUÇÃO
Medidas de radiação em coincidência são uma ferramenta extremamente 

útil no arcabouço dos estudos de física nuclear [1,2]. Neste tipo de medida, um 
evento só é registrado caso um segundo evento seja registrado em outro detector, 
o que permite aumentar a compreensão do decaimento radioativo ou então reduzir 
significativamente o número de eventos registrados, em especial os eventos que 
não estejam associados ao decaimento radioativo da fonte em estudo.

Entre os diversos tipos de medidas em coincidência, a coincidência γ−γ 
caracteriza-se pelo uso de mais de um detector de fótons, sem o emprego de 
detectores de partículas. Este tipo específico de medida idealmente restringe-se 
a registrar decaimentosem que haja a emissão de mais de um fóton, reduzindo 
muito a quantidade de decaimentos que serão registrados, bem como suprimindo 
fortemente a presença de fótons de bremsstrahlung na medida.

Além destas características, a coincidência γ−γ permite estudar a estrutura 
nuclear do nuclídeo analisado, uma vez que a existência de uma coincidência 
exige que os fótons emitidos pertençam a uma mesma cascata de decaimento [3], 
sendo ferramenta fundamental neste tipo de estudo.

2. A TÉCNICA DE COINCIDÊNCIA GAMA-GAMA
Quando um núcleo radioativo decai, ele gera um núcleo-filho que, na maioria 

das vezes, está em estado excitado, emitindo uma ou mais radiações gama para 
decair até o estado fundamental [1]. Na Figura 1 temos um exemplo de decaimento 
radioativo, no caso do 60Co para o 60Ni; como se vê, neste caso há múltiplas 
possibilidades de combinação de emissões:

β- seguida de um γ (de 2506 ou 1332 keV, dependendo da energia do β) 
ou β- seguida de múltiplas emissões γ (1173+1332 keV, 347+2159 keV ou ainda 
347+826+1332 keV). Analisando as possibilidades, a emissão de 2506 keV jamais 
será emitida junto com outra radiação gama, a de 1173 keV sempre será emitida 
juntamente com a de 1332 keV (mas nunca com nenhuma outra), entre outras 
combinações possíveis. Isto significa que, quando este decaimento for analisando 
usando-se a técnica de coincidência γ−γ, a emissão de 2506 keV não será vista, 
enquanto as demais serão vistas sempre em pares (ou multiplicidades superiores), 
acompanhadas daquelas emissões que estejam na mesma cascata. Pode-se perceber, 
deste modo, que a técnica de coincidência gama-gama é fundamental no estudo 
da estrutura nuclear, uma vez que permite, pelo estudo dos pares de emissões 
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registrados em conjunto, determinar quais as cascatas possíveis e, a partir desta 
informação, inferir os estados excitados presentes na estrutura daquele núcleo*.

Para além da sua utilidade em estudos de estrutura nuclear, a técnica de 
coincidência γ−γ pode ser utilizada para distinguir entre emissões gama de 
energias muito próximas – por exemplo, uma emissão de aproximadamente 136 
keV pode acontecer tanto no decaimento do 75Se como do 181Hf; uma de 264 keV 
pode ocorrer tanto no decaimento do 75Se quanto do 182Ta, entre diversas outras 
interferências espectrais possíveis, de modo que o estudo das emissões detectadas 
coincidentemente permite diferenciar entre as possíveis origens. Além disso, a 
técnica de coincidência γ−γ também reduz massivamente o contínuo sob os picos 
e a influência dos raios-x de bremsstrahlung no espectro.

Figura 1 – Esquema de decaimento do 60Co, mostrando as emissões beta possíveis (setas 
diagonais à esquerda), os níveis excitados do 60Ni que podem ser povoados, bem como as 

emissões gama possíveis (setas verticais).

Fonte: Extraído de [4].

2.1 Experiências anteriores do LFNA com coincidência gama-gama

A equipe do LFNA é composta, essencialmente, por pesquisadores que 
desenvolveram seus primeiros trabalhos na área de estrutura nuclear, onde 
travaram contato com sistemas de coincidência de diversos tipos. Em especial, 
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os pesquisadores Frederico Genezini e Guilherme Zahn trabalharam durante sua 
formação com sistemas de coincidência γ−γ aplicados ao estudo da estrutura de 
diversos núcleos, tanto em experimentos em aceleradores de partículas [5] como 
em experimentos off-beam empregando radionuclídeos produzidos por irradiação 
com nêutrons [6-8].

Ao longo dos anos, a experiência adquirida com sistemas de aquisição para 
coincidência γ−γ, muito mais complexos que os sistemas de aquisição unipa-
ramétricos empregados em espectroscopia gama simples, serviu de apoio para o 
desenvolvimento de diversas aplicações de sistemas de coincidência para medidas 
em física aplicada [9,10].

2.2. Alguns resultados relevantes obtidos com o sistema de 
coincidência gama-gama e perspectivas futuras

No trabalho de Ribeiro Jr. [11], verificou-se que o uso da técnica de Análise 
por Ativação Neutrônica (NAA) com medidas em coincidência permitiu determinar 
com boa precisão e exatidão concentrações de Sc, Co, Cs, Se, As, La, Sb e Sm, 
mesmo em matrizes altamente complexas – ao custo de tempos de aquisição bem 
mais longos, é importante que se diga.

Uma possibilidade que está sendo estudada atualmente é a de medir elementos-
-traço em matrizes ricas em Na, Cl e P, nas quais geralmente o contínuo gerado 
por bremsstrahlung e Compton impede as análises. Outras potencialidades a serem 
exploradas são o uso do sistema de coincidência gama-gama para determinação 
direta do grau de enriquecimento de urânio, que dispensa considerações sobre o 
equilíbrio da cascata, e a determinação de atividades extremamente baixas.

3. CONCLUSÕES
O desenvolvimento de um sistema de detecção gama-gama em coincidência 

no LFNA apresentou diversas dificuldades ao longo do percurso, mas foi concluído 
satisfatoriamente. O uso do sistema mostrou-se positivo para a análise de diversos 
elementos por NAA, entregando resultados superiores ao da NAA convencional.

Os próximos desafios a serem enfrentados no uso desse sistema incluem a 
determinação de fontes extremamente fracas, em que a redução da contribuição da 
radiação de fundo obtida pela técnica pode ser extremamente valiosa, e também a 
determinação de elementos-traço em matrizes em que a contribuição dos efeitos 
Compton e bremsstrahlung impede a análise tradicional.
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RESUMO
Este trabalho teve o intuito de contribuir para a melhoria na qualidade dos 

valores de k0 e Q0 para as reações 74Se(n,γ)75Se, 113In(n,γ)114mIn, 186W(n,γ)187W 
e 191Ir(n,γ)192Ir. As medições das amostras irradiadas no reator IEA-R1 e das 
fontes padrão da Agência Internacional de Energia Atômica (IAEA, do inglês 
International Atomic Energy Agency) foram realizadas por espectrometria gama 
de alta resolução em detector de HPGe. A fim de investigar melhor as eficiências 
nos intervalos de energia em que não havia pontos experimentais, foi aplicado o 
Método de Monte Carlo. As contribuições originais deste trabalho foram: a análise 
de covariância associada ao Método dos Mínimos Quadrados, que foi utilizada para 
o tratamento adequado das incertezas para as reações 74Se(n,γ)75Se, 113In(n,γ)114mIn, 
186W(n,γ)187W e 191Ir(n,γ)192Ir estudadas neste trabalho, em que todas as incertezas 

Lívia F. Barros, Mauro da S. Dias, Marina F. Koskinas
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parciais envolvidas no processo foram utilizadas; a determinação experimental dos 
fatores de autoblindagem para nêutrons térmicos (Gth) e epitérmicos (Ge) utilizados 
nas determinações de k0 e Q0 para a reação 113In(n,γ)114mIn e na determinação 
experimental do fator de autoblindagem para nêutrons epitérmicos (Ge) utilizado 
na determinação de k0 e Q0 para a reação 186W(n,γ)187W, que não foram observadas 
na literatura, além da determinação de k0 obtida para a reação 186W(n,γ)187W 
na energia de 625,51 keV, que também não existe na literatura recomendada. 
Os valores de k0 e Q0 obtidos para todas as reações foram comparados aos valores 
encontrados na literatura.

1. INTRODUÇÃO
A Análise por Ativação Neutrônica (AAN) tornou-se uma técnica analítica de 

alta sensibilidade, excelente precisão e exatidão, adequada para análises quantitativas 
multielementares dos elementos que podem estar presentes em concentrações alta, 
média ou até como elemento-traço, em amostras provenientes dos mais variados 
campos de aplicação, sem a necessidade de separação radioquímica [1].

O Método k0 de AAN é uma alternativa ao Método Comparativo de Análise 
por Ativação com Nêutrons Instrumental, e elimina algumas desvantagens, como 
o uso de padrões. Este método faz uso de uma parametrização de conjuntos de 
dados nucleares experimentais ou teóricos em uma única grandeza que, por sua 
vez, pode ser determinada. A concentração dos elementos é calculada em relação a 
um elemento comparador, geralmente ouro, eliminando a necessidade de padrões. 
A técnica de análise por ativação com nêutrons no Método k0 pode ser considerada 
“quase absoluta”, em razão da sua excelente exatidão [2].

Pesquisadores de todo o mundo tem se empenhado em recalcular os parâmetros 
k0 e Q0 [3-11] no intuito de refinar a base de dados destas constantes nucleares, 
principalmente no que se diz respeito a dados anteriores obtidos por De Corte 
[12-16].

O objetivo do presente trabalho foi determinar os parâmetros k0 e Q0 
empregando-se o Método dos Mínimos Quadrados e a Metodologia da Matriz 
de Covariância [17] para o cálculo de incertezas, para as reações 74Se(n,γ) 75Se, 
113In(n,γ) 114mIn, 186W(n,γ) 187W e 191Ir(n,γ) 192Ir, casos de interesse por parte dos 
usuários de k0 [18].

Maiores detalhes deste trabalho estão na tese da autora L. F. Barros [19] e no 
artigo publicado intitulado “Determination of k0 and Q0 for 74Se, 113In, 186W and 
191Ir targets applying covariance analysis” [20].
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2. METODOLOGIA
O parâmetro k0 de um isótopo analisado, com referência ao comparador, é 

definido por [12]:

(k0,Au)a = 
MAuΘaσ0,aγa
MAΘAuσ0,AuγAu

 (1)

onde: Ma é a massa atômica do elemento, Θa é a abundância isotópica, σa é a 
secção de choque para nêutrons térmicos, γa é a probabilidade de emissão gama por 
desintegração para a transição considerada. Os subscritos “a” e “Au” correspondem 
à amostra (elemento de interesse) e ao ouro (comparador), respectivamente.

O parâmetro k0 foi determinado pela média ponderada com covariância dos 
valores de k0 obtidos pela Técnica da subtração cádmica pela Equação 2 e pela 
técnica que utiliza as amostras sem cobertura de cádmio pela Equação 3, para cada 
energia da radiação gama de cada reação estudada neste trabalho: 74Se(n,γ)75Se, 
113In(n,γ)114mIn, 186Ω(ν,γ)187W e 191Ir(n,γ)192Ir.

k0,i = ∙
Asp,i – 

(Asp,i ) Cd

FCd,i Gth,Au

Gth,i
∙

εp,Au

εp,i
Asp,Au – 

(Asp,Au ) Cd

FCd,Au

 (2)

k0,i = ·
Asp,i

Asp,Au

Gth,Au · f + Ge,Au · Q0,Au(α)
Gth,i · f + Ge,i · Q0,i(α) ·

εp,Au

εp,i

 (3)

onde o subscrito i corresponde ao elemento de interesse na energia de transição 
considerada e Au corresponde ao ouro (comparador), respectivamente. A taxa de 
contagem específica Asp = (Np / tm.S.D.C.W). Np é a área do pico de absorção total da 
linha gama considerada geralmente obtida por espectrometria gama com detector 
de HPGe (corrigida para tempo morto, fator geométrico, soma em cascata etc.); tm 
é o tempo de medida; S é o fator de saturação: S =1 ̶ exp( ̶ λtirr), com tirr: tempo de 
irradiação; D é o fator de decaimento: D= exp( ̶ λtd) com td: tempo de decaimento; 
C é o fator de contagem: C=[1 ̶ exp( ̶ λtm)]/λtm, com tm: tempo de medida, λ é a 
constante de decaimento radioativo e W é a massa. FCd é o fator de cádmio, Gth 
é o fator de correção para autoblindagem para nêutrons térmicos, Ge é o fator de 
correção para autoblindagem para nêutrons epitérmicos e εp é a eficiência de pico.

Q0,i (α) e o parâmetro Q0,i foram calculados a partir das Equações 4 e 5 [12]: 



Contribuições do Reator IEA-R1 para a Pesquisa Nuclear: WARP2 - II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

108

Q0,i(α) = 
FCd,Au RCd,Au – 1
FCd,i RCd,i – 1 ·

Gth,i

Gth,Au
· · Q0,Au(α)

Ge,Au

Ge,i

 (4)

Q0,i(α) = 
Q0,i – 0,429

(Er,i)
α +

0,429
(2α + 1) 0,55α (5)

onde α é o parâmetro relacionado com a distribuição de fluxo de nêutrons 
epitérmicos, aproximadamente dada por 1/E1+α [12]. O subscrito i corresponde 
ao elemento de interesse na energia de transição considerada e Au corresponde ao 
ouro (comparador), respectivamente.

A metodologia da matriz de covariância utilizada neste trabalho emprega 
para o cálculo de incertezas o uso da Matriz de Covariância [17,19,20], que é 
essencial para uma descrição completa das incertezas parciais envolvidas. Essa 
matriz contém a variância de cada um dos parâmetros e a covariância entre cada 
par de parâmetros.

3. PARTE EXPERIMENTAL
Foram realizados cinco grupos de irradiações, cada grupo com um par 

de coelhos, um com amostras sem cobertura de cádmio, outro com amostras 
com cobertura de cádmio e uma irradiação com o coelho com amostras de W com 
cobertura de cádmio, na posição de irradiação 24 A, prateleira 5 do reator IEA-R1 
do IPEN/CNEN-SP, irradiando-se cada coelho por 1 hora. Os fluxos de nêutrons 
térmico, epitérmico e rápido, na potência de 4,5 MW, são de aproximadamente 
3,6 × 1013; 7,2 ×1012 e 3,0 ×1012 n cm-2 s-1, respectivamente. A abertura dos coelhos 
das blindagens ocorreu no dia seguinte às irradiações [19].

Fontes pontuais padrão da IAEA de 60Co, 133Ba, 137Cs e 152Eu foram utilizadas 
para construir a curva de eficiência do detector de Germânio Hiperpuro (HPGe) 
CANBERRA, modelo GR1520, geometria coaxial fechada de eletrodo reverso 
com eficiência relativa de 15% e resolução 2,0 keV para a energia de 1332,5 keV 
do 60Co, utilizado no processo de medida das amostras. As eficiências também 
foram avaliadas pelo Método de Monte Carlo.

Os alvos selecionados para as irradiações foram materiais de referência 
certificada (fios, folhas metálicas e soluções padrão) do IRMM (Institute for 
Reference Materials and Measurements), do RE (Reactor Experiments), do Aldrich 
Chemical Company, da SPEX e da VHG Labs [19].
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4. RESULTADOS E DISCUSSÃO
Os resultados de k0 para as reações 74Se(n,γ)75Se, 113In(n,γ)114mIn,186W(n,γ)187W e 

191Ir(n,γ)192Ir obtidos são mostrados nas Tabelas 1, 2, 3 e 4, respectivamente [19]. Nas 
tabelas, o número entre parênteses correspondem à incerteza nos últimos dígitos.

Tabela 1 – Resultados finais do parâmetro k0 obtidos para a reação 74Se(n,γ) 75Se em suas 
respectivas energias em comparação com os valores recomendados da literatura

Energia 
(keV)

k0
Presente 
trabalho

k0
De Corte et 
al., 2003[15]

k0
Jaćimović

et al., 2010[21]

Diferença 
Relativa 
de k0 de 

Jaćimović 
e De Corte 

(%)

Diferença 
Relativa 
de k0 do 
Presente 

trabalho e 
De Corte

(%)

Diferença 
Relativa 
de k0 do 
Presente 

trabalho e 
Jaćimović

(%)
121,12 2,15(5)×10–3 1,94(1)×10–3 2,19(3)×10–3 12,9 10,8 −1,8
136,00 7,55 (24)×10–3 6,76(7) ×10–3 7,14(14) ×10–3 5,6 11,7 5,7
264,66 7,65(11)×10–3 7,11(5) ×10–3 7,57(14) ×10–3 6,5 7,6 1,1
279,54 3,31(5)×10–3 3,00(4) ×10–3 3,19(12) ×10–3 6,3 10,3 3,8

Os resultados finais de k0 obtidos neste trabalho para a reação 74Se(n,γ)75Se 
nas energias 121,12; 136,0; 264,66 e 279,54 keV concordam dentro das incertezas 
com o valor de Jaćimović e colegas [21].

Tabela 2 – Resultados finais do parâmetro k0 obtidos para a reação 113In(n,γ)114mIn em suas 
respectivas energias em comparação com os valores recomendados da literatura

Energia 
(keV)

k0
Presente 
trabalho

k0
De Corte et 
al., 2003[15]

k0
Arboccò et 
al., 2014 [7]

Diferença 
Relativa 
de k0 de

Arboccò e 
De Corte 

(%)

Diferença 
Relativa 
de k0 do
Presente 
trabalho 

e De 
Corte (%)

Diferença 
Relativa 

de k0
do 

Presente 
trabalho 

e Arboccò 
(%)

190,3 1,019(12)×10–3 1,06(1) ×10–3 1,02(1)×10–3 –3,8 −3,9 −0,1
558,4 2,724(35)×10–4 2,86(2) ×10–4 2,70(3) ×10–4 –5,6 −4,8 0,9
725,2 2,721(35)×10–4 2,90(2) ×10–4 2,70(3) ×10–4 –6,9 −6,2 0,8

Os resultados finais de k0 para a reação 113In(n,γ)114mIn nas energias de 190,3; 
558,4 e 725,2 keV estão de acordo com os valores da literatura de Arboccò e 
colegas [7] considerando-se as incertezas.
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Tabela 3 – Resultados finais do parâmetro k0 obtidos para a reação 186W(n,γ)187W em suas 
respectivas energias em comparação com os valores recomendados da literatura

Energia
(keV)

k0
Presente trabalho

k0
De Corte et al., 2003[15]

Diferença Relativa de k0
do Presente trabalho e De 

Corte (%)
479,53 3,22(7) × 10–2 2,97(3) × 10–2 8,4
551,53 7,32(15) × 10–3 6,91(3) × 10–3 5,9
618,77 9,16(19) × 10–3 8,65(4) × 10–3 5,9
625,51 1,583(34) × 10–3 n.r. -
685,77 3,98(8) × 10–2 3,71(2) × 10–2 7,2
772,89 5,99(12) × 10–3 5,61(4) × 10–3 6,7

n.r.: não reportado na literatura
Os resultados finais de k0 obtidos para a reação 186W(n,γ)187W nas energias de 

479,53; 551,53;618,77; 685,77 e 772,89 keV não concordam dentro das incertezas 
com os valores da literatura de De Corte e colegas [15]. O resultado final de k0 
obtido para a reação 186W(n,γ)187W na energia de 625,51 keV determinado neste 
trabalho não existe na literatura recomendada, portanto é uma contribuição 
original do presente trabalho.
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O resultado final de Q0 para a reação 74Se(n,γ)75Se concorda com os va-
lores da literatura apresentada de De Corte e colegas [15] e Mughabghab [22] 
considerando-se as incertezas e discorda dentro das incertezas do valor de Q0 de 
Jaćimović e colegas [21].

Tabela 6 – Resultado final do parâmetro Q0 obtido para a reação 113In(n,γ)114mIn em 
comparação com os valores recomendados da literatura

Q0
Presente 
trabalho

Q0
De 

Corte 
et al., 
2003
[15]

Q0
Arboccò 

et al., 
2014[7]

Q0
Mughabghab 

et al., 2003 
[22]

Diferença 
Relativa 

do 
Presente 

trabalho e 
De Corte 

(%)

Diferença 
Relativa 

do 
Presente 
trabalho 

e Arboccò 
(%)

Diferença 
Relativa

do Presente 
trabalho e 

Mughabghab 
(%)

Diferença 
Relativa 

de 
Arboccò e 
De Corte 

(%)

Diferença 
Relativa de 

Mughabghab 
e De Corte 

(%)

24,7(7) 24,2(4) 23,7(5) 27,15(330) 2,1 34,2 −9,0 −2,1 12,19

O resultado final de Q0 para a reação 113In(n,γ)114mIn concorda com a literatura 
apresentada de De Corte e colegas [15], Mughabghab [22] e Arboccò e colegas 
[7] considerando-se as incertezas.

Tabela 7 – Resultado final do parâmetro Q0 obtido para a reação 186W(n,γ)187W em comparação 
com os valores recomendados da literatura

Q0
Presente 
trabalho

Q0
De Corte et al., 

2003 [15]

Q0
Mughabghab

et al., 2003
[22]

Diferença 
Relativa do 

Presente trabalho 
e De Corte (%)

Diferença Relativa 
do Presente 
trabalho e 

Mughabghab (%)

Diferença Relativa 
de Mughabghab e 

De Corte (%)

13,0 (6) 13,7(2) 12,6(4) −5,1 3,2 −8,0

O resultado final de Q0 para a reação 186W(n,γ)187W concorda com a literatura 
apresentada de De Corte e colegas [15] e Mughabghab [22] considerando-se as 
incertezas.

Tabela 8 – Resultado final do parâmetro Q0 obtido para a reação 191Ir(n,γ)192Ir em comparação 
com os valores recomendados da literatura

Q0
Presente 
trabalho

Q0
Chilian et al., 2014

(Polytechnique)
[4]

Q0
Chilian et al., 
2014 (SCK• 

CEN)
[4]

Diferença Relativa 
do Presente 

trabalho e Chilian 
(Polytechnique)

(%)

Diferença 
Relativa do 

Presente 
trabalho e 

Chilian (SCK•
CEN) (%)

Diferença Relativa 
de Chilian 

(Polytechnique) e 
Chilian (SCK• CEN) 

(%)

3,20(10) 3,94(20) 3,47(10) −18,8 −7,8 13,5

O resultado final de Q0 obtido para a reação 191Ir(n,γ)192Ir está em desacor-
do com a literatura de Chilian (Polytechnique) [4] e Chilian (SCK•CEN) [4] 
considerando-se as incertezas.
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As matrizes de correlação obtidas neste trabalho podem ser consultadas na 
tese da autora L. F. Barros [19].

5. CONCLUSÕES
Neste trabalho foram realizadas as determinações experimentais de k0 e 

Q0 para as reações 74Se(n,γ) 75Se, 113In(n,γ) 114mIn, 186W(n,γ) 187W e 191Ir(n,γ) 192Ir. 
As incertezas associadas aos parâmetros k0 e Q0 para estas reações foram avaliadas 
com análise de covariância associada ao Método dos Mínimos Quadrados; este 
foi um dos aspectos inéditos deste trabalho que proporcionou um tratamento 
rigoroso das incertezas associadas aos parâmetros k0 e Q0 para estas reações. Por 
meio deste método estatístico rigoroso todas as incertezas parciais envolvidas no 
processo foram utilizadas.

A maioria dos valores de k0 e Q0 para as reações 74Se(n,γ) 75Se, 113In(n,γ) 114mIn, 
186W(n,γ) 187W e 191Ir(n,γ) 192Ir determinados neste trabalho teve concordância com 
os valores apresentados da literatura. O objetivo do presente trabalho de contribuir 
para a melhoria na qualidade dos valores de k0 e Q0 para as reações 74Se(n,γ) 75Se, 
113In(n,γ) 114mIn, 186W(n,γ) 187W e 191Ir(n,γ) 192Ir foi atingido.

AGRADECIMENTOS
Os autores agradecem ao Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares 

(IPEN-CNEN/SP) pela oportunidade do doutorado da autora L. F. Barros bem como 
ao CRPq (Centro do Reator de Pesquisas) e ao LMN (Laboratório de Metrologia 
Nuclear) do IPEN pelo uso das instalações. 

A autora L. F. Barros agradece à CNEN (Comissão Nacional de Energia 
Nuclear) pela bolsa de estudos recebida em seu doutorado para a realização deste 
trabalho.

REFERÊNCIAS

1. ZAMBONI, C. B. et al. Fundamentos de física de nêutrons. São Paulo: Editora 
Livraria da Física, 2007.

2. De Corte, F. The standardization of standardless NAA. Journal of 
Radioanalytical and Nuclear Chemistry, v. 248, p. 13-20, 2001.



Contribuições do Reator IEA-R1 para a Pesquisa Nuclear: WARP2 - II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

114

3. SNEYERS, L.; VERMAERCKE, P. Determination of Q0 and k0 factors for 
75Se. Journal of Radioanalytical and Nuclear Chemistry, v. 300, n. 1, p. 599-
604, 2014.

4. CHILIAN, C.; SNEYERS, L.; KENNEDY, G. Measurement of k0 and Q0 
values for iridium isotopes. Journal of Radioanalytical and Nuclear Chemistry, 
v. 300, n. 1, p. 609-613, 2014.

5. STOPIC, A.; BENNETT, J. W. Measurement of k0 values for caesium and 
iridium. Journal of Radioanalytical and Nuclear Chemistry, v. 300, n. 1, p. 593-
597, 2014.

6. JAĆIMOVIĆ, R. et al. The 2012 recommended k0 database. Journal of 
Radioanalytical and Nuclear Chemistry, v. 300, n. 1, p. 589-592, 2014.

7. ARBOCCOÒ, F. F. et al. Experimental determination of k0, Q0 factors, effective 
resonance energies and neutron cross-sections for 37 isotopes of interest in NAA. 
Journal of Radioanalytical and Nuclear Chemistry, v. 300, n. 1, p. 655-772, 2014.

8. ARBOCCOÒ, F. F. et al. Experimental determination of Q0 factors and effective 
resonance energies with a multi-channel approach: The α-vector method. Journal 
of Radioanalytical and Nuclear Chemistry, v. 302, n. 1, p. 631-646, 2014.

9. ARBOCCOÒ, F. F. et al. Experimental determination of k0, Q0, Er factors and 
neutron cross-sections for 41 isotopes of interest in Neutron Activation Analysis. 
Journal of Radioanalytical and Nuclear Chemistry, v. 296, n. 2, p. 931-938, 2013.

10. LIN, X. et al. Determination of k0-values for the reactions 94Zr(n,γ)95Zr and 
96Zr (n,γ)97Zr- 97mNb by irradiation in highly thermalized neutron flux. Applied 
Radiation and Isotopes, v. 67, n. 12, p. 2092-2096, 2009.

11. LIN, X.; HENKELMANN, R.; ALBER, D. Is there something wrong in the 
barium determination by k0-INAA? Journal of Radioanalytical and Nuclear 
Chemistry, v. 271, n. 1, p. 71-76, 2007.

12. DE CORTE, F. The k0-standardization method: a move to the optimisation of 
Neutron Activation Analysis. 1986. 464 p. Tese (Doutorado) − Ryksuniversiteit 
Gent, Faculteit Van de Wetenschappen, Bélgica.

13. DE CORTE, F.; SIMONITS, A.; DE WISPELAERE, A.; ELEK, A. J. k0 
–measurements and related nuclear data compilation for (n,g) reactor Neutron 
Activation Analysis. Journal of Radioanalytical and Nuclear Chemistry, v. 133, 
n. 1, p. 3-41, 1989.



Determinação de K0 e Q0 para as reações 74Se(n,γ) 75Se, 113In(n,γ) 114mIn, 186W(n,γ) 187W e 191Ir(n,γ) 192Ir

115

14. DE CORTE, F. et al. Recent advances in the k0-standardization of Neutron 
Activation Analysis: 118 extensions, applications, prospects. Journal of 
Radioanalytical and Nuclear Chemistry, v. 169, n. 1, p. 125-158, 1993.

15. DE CORTE, F.; SIMONITS, A. Recommended nuclear data for use in the k0 
standardization of neutron activation analysis. Atom. Nucl. Data. v. 85, n. 1, p. 
47-67, 2003.

16. DE CORTE, F. et al. k0 – measurements and related nuclear data compilation 
for (n,g) reactor Neutron Activation Analysis. Journal of Radioanalytical and 
Nuclear Chemistry, v. 133, n. 1, p. 43-130, 1989.

17.HELENE, O. Método dos mínimos quadrados com formalismo matricial. São 
Paulo: Editora Livraria da Física, 2006.

18. k0 INTERNATIONAL SCIENTIFIC COMMITTEE. k0-neutron activation 
users. 2019. Disponível em: http://www.kayzero.com/k0naa/k0naaorg/k0-ISC.
html.

19. BARROS, L. F. Determinação de k0 e Q0 para as reações 74Se(n,γ) 75Se, 
113In(n,γ) 114mIn, 186W(n,γ) 187W E 191Ir(n,γ) 192Ir. 2018. 165 p. Tese (Doutorado em 
Tecnologia Nuclear) − Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares (IPEN-
CNEN),Universidade de São Paulo (USP), São Paulo. Disponível em: http://
www.teses.usp.br/teses/disponiveis/85/85131/tde-21092018-143710/pt-br.php. 
DOI: 10.11606/T.85.2018.tde-21092018-143710.

20. BARROS, L. F. et al. Determination of k0 and Q0 for 74Se, 113In, 186W and 191Ir 
targets applying covariance analysis. Applied Radiation and Isotopes, v. 154, 
2019. Disponível em: https://doi.org/10.1016/j.apradiso.2019.108846.

21. JAĆIMOVIĆ, R.; STIBILJ, V. Determination of Q0 and k0 factors for 75Se and 
their validation using a known mass of Se on cellulose. Nuclear Instruments and 
Methods in Physics Research A, v. 622, p. 415-418, 2010.

22. MUGHABGHAB, S. F. Thermal neutron capture cross sections resonance 
integrals and g-factors. INDC(NDS)-440, International Nuclear Data Committee, 
2003.





CaPÍtULO 12

DESENVOLVIMENtO DE 
DEtECtORES DE NÊUtRONS 

SENSÍVEL À POSIÇÃO

1Instituto de Física da Universidade de São Paulo
Rua do Matão, 1371
05508-090 São Paulo − SP
lserra@if.usp.br

2Centro do Reator de Pesquisas – IPEN-CNEN/SP
Av. Professor Lineu Prestes, 2242
05508-000 São Paulo − SP

RESUMO
O Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares (IPEN) possui atualmente 

o maior reator de pesquisas nacional (IEA-R1), com algumas linhas de feixes 
de nêutrons disponíveis tanto para a inserção de novos instrumentos como para 
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utilização desses feixes na caracterização e testes de detectores. Desde 2015 
vem sendo desenvolvido, por meio de uma colaboração entre o IPEN e o Centro 
de Instrumentação e Física de Altas Energias (HEPIC) do Instituto de Física da 
Universidade de São Paulo (IF-USP), um protótipo de detector de nêutrons tér-
micos sensível à posição baseado em sistema de microestruturas multiplicadoras 
de elétrons em gás (GEM). Os experimentos têm sido realizados utilizando o 
feixe monocromático do difratômetro de nêutrons AURORA instalado no saguão 
experimental do reator IEA-R1.

1. INTRODUÇÃO
Detetores de nêutrons com alta resolução em posição, alta eficiência de 

detecção para nêutrons com comprimentos de onda no intervalo de 1Å a 10Å 
(energias da ordem de meV) e baixa sensibilidade para raios gama, são um dos 
principais componentes de instrumentos de espalhamento de nêutrons como 
difratômetros e espectrômetros. Por várias décadas o gás 3He, com alta seção de 
choque de absorção de nêutrons térmicos σa = 5333 barns, foi amplamente utilizado 
em detetores de nêutrons de grande área sensíveis a posição (n + 3He→ 3H + 1H 
+ 0,764 MeV) [1,2]. Entretanto, a grande demanda mundial, nos últimos anos 
estimada em mais de 4 vezes o suprimento total anual [3, 4], gerou uma escassez 
e consequentemente um enorme aumento no preço do 3He. A escassez do 3He 
praticamente estagnou a fabricação de novos sistemas detectores para nêutrons 
térmicos que exigem grandes volumes, sendo que hoje a busca por tecnologias 
que substituam o uso deste gás é o principal motivo de estudo nesta área [5,6,7].

Em 2015 uma colaboração entre o Instituto de Pesquisas Energéticas e 
Nucleares (IPEN) e o Centro de Instrumentação e Física de Altas Energias do 
Instituto Física da Universidade de São Paulo (HEPIC-IFUSP) deu início ao estudo 
de viabilidade e construção de detectores de nêutrons para técnicas de difração, 
espectroscopia, imagem e monitoramento de feixe. Inicialmente, foram construídos 
protótipos de um detector para monitoramento de feixe, utilizando um detector 
GEM (Gas Electron Multiplier) [8] e uma espessa camada do isótopo 10B (sa = 
3835 barns) com área de (10x10) cm2 como conversor [9,10] no qual o processo 
será explicado com um pouco mais detalhes adiante. Atualmente já se encontra 
em andamento a implementação das medidas de posição do nêutron incidente 
no detector, por meio da carga coletada em diferentes trilhas de cobre no anodo.

Os experimentos foram e continuam sendo realizados no saguão experimen-
tal localizado no 1º andar do reator de pesquisas (IEA-R1) do IPEN. Um feixe 
monocromático com comprimento de onda de 1,4 Å, proveniente do difratômetro 
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de nêutrons AURORA [11] e devidamente colimado por fendas de cádmio, vem 
sendo utilizado nos testes com os protótipos e resultados preliminares sugerem 
uma eficiência de detecção de aproximadamente 0,7%, o que está dentro do espe-
rado para uma única camada de 10B com 2 μmm de espessura. A baixa eficiência 
também é adequada para o propósito inicial de desenvolvimento de um protótipo 
sensível à posição para monitoramento de feixe. Após a implementação das 
medidas de posição, daremos início à construção de protótipos com camadas de 
10B depositadas sobre os GEM, com objetivo de aumentar a eficiência de detecção 
para outras aplicações em espalhamento de nêutrons.

2. PARTE EXPERIMENTAL E RESULTADOS
Nos subitens a seguir, serão apresentados brevemente um dos protótipos 

construído e utilizado nos primeiros testes e seu princípio de funcionamento, 
bem como os resultados preliminares para as eficiências de detecção em duas 
configurações do protótipo.

2.1. Protótipo de Detector

Na Figura 1 são apresentados, à esquerda, um esquema da seção transversal 
do protótipo de detector que tem sido utilizado nos testes realizado no saguão 
experimental do reator IEA-R1 e, à direta, uma simulação das linhas de campos 
geradas em um dos orifícios de um GEM.

Figura 1 – Esquema da seção transversal do detector (esquerda). Linhas de campo geradas 
em um orifício de um GEM (direita).
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Na parte superior da região J foi depositada uma camada de 10B4C que atua 
como conversor, sendo que o nêutron é detectado de modo indireto, no qual 
produtos da reação n + 10B → 7Li

+ 4He ionizam o gás na região K. A camada de Polipropileno (PP) aluminizado 
serve como cátodo do detector e absorve pequena fração da energia dos íons de 
4He2+ e 7Li3+. Os elétrons criados pelas ionizações na região K são arrastados em 
direção ao readout pelo campo elétrico e são multiplicados pelos GEM.

Os GEM utilizados no protótipo consistem em uma folha dielétrica de 50 
μmm de espessura, revestida com cobre em ambos os lados com furos de 50 μmm 
espaçados de 140 μmm (GEM S) ou 280 μmm (GEM LP) entre si. A diferença de 
potencial entre os lados condutores produz um campo elétrico intenso de modo 
a acelerar os elétrons, gerando novas ionizações (isto é, multiplicando-os). Tais 
cargas são colhidas no readout, seguindo para a eletrônica de aquisição de dados.

2.2. Eficiência de Detecção

A Figura 2 mostra dois espectros da energia (não calibrados) depositada pelos 
núcleos de 4He e 7Li no protótipo de detector para duas configurações, sendo que 
na configuração A foi utilizada uma zona de deriva (região K da Figura 1) com 
espaçamento de 22 mm e a na configuração B um espaçamento de 2 mm na zona 
de deriva.

Figura 2 – Espectro da energia depositada (em canais) pelos núcleos de 4He e 7Li para duas 
configurações do protótipo de detector.
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Foi utilizado o feixe de nêutrons monocromático com comprimento de onda 
de 1,4 Å do difratômetro Aurora instalado no IEA-R1. O fluxo de nêutrons de 
6,22(19)×104 n cm−2s−1 foi obtido pela irradiação de folhas de 197Au pela reação 
197Au(n, γ))198Au. A partir do fluxo, e das contagens obtidas nos espectros, foi 
calculada as eficiências de detecção para as configurações A e B e os resultados 
obtidos foram 0,63(4)% e 0,76(5)%, respectivamente.

3. CONCLUSÕES
O protótipo mostrou a viabilidade da aplicação de 10B4C em detectores a gás 

baseados em microestruturas para detecção de nêutrons. No estágio atual, devido 
à baixa eficiência, este protótipo pode ser utilizado como um monitor de fluxo 
de nêutrons no feixe. Futuramente após implementação do sistema de medidas 
de posição dos nêutrons incidentes, será possível utilizá-lo também como um 
monitor de perfil do feixe.

Com o aumento da eficiência, depositando-se novas camadas de 10B4C nas 
superfícies dos GEM, será possível expandir as aplicações deste tipo de detector 
para uso em diversos instrumentos de espalhamento de nêutrons. Neste contexto, 
pode ser possível uma melhoria no próprio difratômetro AURORA do IEA-R1, 
aumentando o intervalo angular das medidas e reduzindo consideravelmente o 
tempo total do experimento.

Os resultados obtidos nos experimentos realizados também mostraram que 
o feixe de nêutrons monocromático do difratômetro AURORA é adequado para 
medidas de caracterização de detetores de nêutrons sensível à posição.
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RESUMO
Neste trabalho, apresentamos uma retrospectiva dos radionuclídeos produzidos 

no reator IEA-R1, que foram padronizados no Laboratório de Metrologia Nuclear 
(LMN) do CRPq, IPEN-CNEN/SP. Para este propósito, o laboratório dispõe de 
sistemas de calibração primários, utilizando a técnica de coincidência 4πβ−γ, 
aplicando uma metodologia específica para cada radionuclídeo. Neste método, os 
elétrons e os raios-X são usualmente registrados por um detector 4π consistindo 
em um contador proporcional, cintilador plástico ou cintilador líquido. Os raios 
gama são registrados por meio de detectores semicondutores de HPGe ou de 
cristais de NaI(Tl). Neste trabalho são apresentados os diagramas eletrônicos 
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empregados, os métodos de análise de dados e de incertezas implementados por 
meio da aplicação da metodologia de análise de covariância, além da aplicação 
de métodos computacionais de simulação dos sistemas de medida pela técnica 
de Monte Carlo. A padronização de radionuclídeos em sistemas absolutos tem 
possibilitado a determinação de parâmetros nucleares, como: probabilidade de 
emissão gama por decaimento e coeficientes de conversão interna, entre outros, 
contribuindo para a melhoria nos dados nucleares, proporcionando a formação 
de recursos humanos de alto nível, por meio de mestrados, doutorados e pós-
-doutorados, além da participação em congressos e publicação de artigos em 
periódicos internacionais.

1. INTRODUÇÃO
O Laboratório de Metrologia Nuclear (LMN) do IPEN, desde a sua fundação 

em 1964, vem desenvolvendo métodos e sistemas de medida primários para 
padronização de radionuclídeos de uso em medicina nuclear, na pesquisa básica 
e aplicada, visando sua capacitação no atendimento da demanda de padrões com 
boa exatidão e na determinação de parâmetros nucleares de radionuclídeos, para a 
calibração de sistemas secundários como câmaras de ionização e espectrômetros 
gama.

Neste trabalho, apresentamos uma retrospectiva dos radionuclídeos produzidos 
no reator IEA-R1 e padronizados no LMN. Para este propósito, o laboratório 
dispõe de sistemas de calibração primários, utilizando a técnica de coincidência 
4πβ−γ, aplicando uma metodologia específica para cada radionuclídeo. Neste 
método, os elétrons e os raios-X são usualmente registrados por um detector 4π 
constituído por um contador proporcional, cintilador plástico ou cintilador líquido. 
Os raios gama são registrados por meio de detectores semicondutores de HPGe 
ou de cristais de NaI(Tl).

A análise de dados dos radionuclídeos padronizados é feita pelo uso de 
programas computacionais elaborados no próprio laboratório e a análise das 
incertezas é feita pela aplicação da metodologia de análise de covariâncias. 

A padronização de radionuclídeos em sistemas absolutos tem possibilitado a 
determinação de parâmetros nucleares, como: probabilidade de emissão gama por 
decaimento e coeficientes de conversão interna, entre outros, contribuindo para a 
melhoria nos dados nucleares, proporcionando a formação de recursos humanos 
de alto nível, por meio de mestrados e doutorados, e a publicação de artigos em 
periódicos internacionais.
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2. MÉTODO DE COINCIDÊNCIAS 4πβ−γ
O método de medida absoluta de atividade de radionuclídeos, referido como 

um método primário, é o método de coincidências 4πβ−γ, que é aplicável na pa-
dronização de radionuclídeos que emitem radiações distintas e simultâneas, como: 
β−γ, α−γ, RX−γ etc., envolvendo para isso o uso de dois detectores diferentes, um 
para cada tipo de radiação emitida simultaneamente. A determinação de atividade 
de uma fonte radioativa utilizando este método pode ser realizada com grande 
exatidão, dependendo apenas de grandezas observáveis [1,2].

Usualmente, o sistema de coincidências é constituído por um contador 
proporcional a gás fluente ou pressurizado, em geometria 4π, para a detecção 
de partículas beta, elétrons Auger, raios-X ou partículas alfa, associado a um ou 
dois detectores para a detecção da radiação gama coincidente, como cristais de 
cintilação ou detectores semicondutores. Outros detectores podem ser utilizados 
no lugar do contador proporcional, como: cintiladores líquidos, em que a geometria 
4π é obtida por meio de uma solução cintiladora contendo o material radioativo 
ou cintiladores plásticos em geometria 4π [3].

O planejamento para a medição da atividade de um radionuclídeo deve levar em 
conta o seu esquema de desintegração e a definição dos detectores mais indicados 
para esta medição, sendo que em sua maioria os esquemas de desintegração são 
complexos envolvendo vários ramos de decaimento, com variados tipos de emissões 
radioativas [4], nestes casos, aplica-se a técnica de extrapolação da eficiência [5,6], 
que consiste na variação da eficiência beta em função das contagens observadas 
e extrapolando-se a eficiência a 100%, obtém-se o valor da atividade.

A variação da eficiência beta pode ser feita de duas maneiras distintas: a 
primeira é variar a eficiência na própria amostra de modo a alterar a auto absor-
ção, o que pode ser feito pela adição de quantidades variadas de carregador ou 
adicionando absorvedores externos sobre a fonte; outro método de variação é a 
variação da eficiência por discriminação eletrônica [7].

2.1. Sistemas de coincidências 4πβ−γ

Os sistemas eletrônicos empregados pelo LMN, na padronização de radionu-
clídeos pelo método de coincidências 4πβ−γ, foram classificados como: Sistema 
eletrônico convencional, Sistema TAC (Time Amplitude Converter) e Sistema SCS 
(sistema de coincidências por software), sendo descritos a seguir.
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2.1.1. Sistema eletrônico convencional

Constituído de três partes principais que estão destacadas por cores distintas 
no diagrama de blocos apresentado na Figura 1.

A primeira parte (em vermelho) é constituída pelos detectores alimentados 
pelas fontes de alta tensão, e conectados aos pré-amplificadores e aos amplificadores.

A segunda parte (em verde) corresponde aos discriminadores para seleção 
dos gamas de interesse na via gama e para e eliminação do ruído eletrônico na 
via beta, conectados a módulos de porta e atraso, que permitem a fixação dos 
tempos mortos e de resolução e a um modulo lógico para registro das coincidências 
beta-gama dentro de um tempo de resolução pré-fixado.

A terceira parte (em azul) é constituída pelos contadores e pelo cronômetro/
temporizador para registro das contagens beta, gama e coincidência. A atividade 
é determinada por meio de um programa de computador denominado DILUI.

Figura 1 – Diagrama de blocos do sistema convencional de coincidência.

2.1.2. Sistema TAC (Time Amplitude Converter)

Com o passar do tempo e em função de problemas técnicos com os contadores, 
foi necessária uma modificação do procedimento de aquisição de dados surgindo 
assim o sistema TAC desenvolvido no LMN [8], que utiliza um módulo conversor 
de tempo em amplitude denominado Time to Amplitude Converter. Na Figura 2 é 
apresentado o diagrama de blocos que corresponde a este sistema.

No sistema TAC, a parte inicial (em vermelho) que contém os detectores, foi 
mantida sem qualquer alteração.
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A segunda parte (em verde) foi alterada para introdução de módulos de atraso 
para permitir o registro das vias beta, gama e coincidências, com diferentes atrasos 
nos tempos, para serem enviadas ao módulo TAC.

A terceira parte (em azul) foi totalmente modificada com a introdução do uso 
do módulo Multi Channel Analyzer (MCA) que registra as amplitudes enviadas 
pelo TAC, construindo um espectro correspondente às contagens beta, gama e 
coincidência. A atividade é determinada por meio de um programa de computador 
denominado CONTAC, Versão15.

Figura 2 – Diagrama de blocos do arranjo eletrônico do sistema TAC.

2.1.3. Sistema SCS (Sistema de Coincidências por Software)

Com a evolução dos microcomputadores surgiu a oportunidade de uma 
mudança radical no registro das medidas do sistema de coincidências, por meio 
da digitalização dos sinais, dando origem ao sistema SCS [9]. Este diagrama 
do sistema de coincidências por software SCS, foi desenvolvido no LMN e é 
apresentado na Figura 3.
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Figura 3 – Diagrama de Blocos do SCS.

Neste sistema, a parte em vermelho que corresponde aos detectores foi 
mantida como tal, no entanto, a parte em verde, que é a mais complexa e mais 
trabalhosa para ajustar as condições de medida, foi eliminada e a parte em azul foi 
substituída pelo sistema de coincidências por software, constituído por uma placa 
de aquisição de dados da National Instruments, modelo PC6132, gerenciada por 
um software desenvolvido em LabView 8.5 [10] e instalada em um computador 
tipo PC, utilizando plataforma Windows. A atividade é determinada por meio de 
um programa de computador denominado SCTAC, Versão 6 [11], e pelo programa 
CAT[12], por meio da reconstrução dos dados após a digitalização dos sinais de 
amplitude de pulso e tempo de ocorrência.

2.2. Sistema de espectrometria gama

O LMN, para complementação de suas padronizações possui além dos 
sistemas de coincidência 4πβ−γ, um espectrômetro gama, em geometria definida, 
com detector semicondutor de germânio hiperpuro (HPGe), calibrado com fontes 
radioativas padrões. A padronização de radionuclídeos em sistemas absolutos, em 
conjunto com a medida em espectrômetros de HPGe possibilitam a determinação 
de parâmetros nucleares, como: probabilidade de emissão gama por decaimento, 
coeficientes de conversão interna, entre outros, quando determinados com boa 
exatidão, são de grande importância e contribuem diretamente para a melhoria 
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do conhecimento dos esquemas de desintegração e portanto, na qualidade dos 
resultados em que estes radionuclídeos são empregados.

3. PADRONIZAÇÃO DE RADIONUCLÍDEOS PRODUZIDOS NO REATOR IEA-R1
Por meio do sistema de coincidências 4πβ−γ empregando os arranjos eletrônicos 

descritos, aplicando-se o método de coincidências, foi possível a padronização de 
inúmeros radionuclídeos,

Os primeiros radionuclídeos padronizados, produzidos no reator IEA-R1, 
empregando o sistema convencional foram 126I (n,γ) 127I, 31Si (n,γ)32Si e 41K (n,γ) 
42K, tendo sido também determinadas as probabilidades de emissão gama por 
decaimento dos raios gama mais intensos destes radionuclídeos, que apresentaram 
valores concordantes com a literatura [13-15].

Com a introdução do sistema TAC, foram padronizados outros radionuclídeos, 
sendo que estas padronizações foram efetuadas nos dois sistemas para validação 
do novo sistema. Entre os quais destacamos os radionuclídeos produzidos no 
reator IEA-R1 por meio de reações de captura: 185Re (n,γ) 186Re, 197Au (n,γ) 198Au, 
71Ga (n,γ) 72Ga, 241Am (n,γ) 242gAm, 137Cs (n,γ) 138Cs, 57Co (n,γ) 58Co e 63Cu (n,γ) 64Cu 
[16-21]. A partir destas padronizações, além da determinação das probabilidades de 
emissão gama por decaimento foi possível também a medida de algumas secções 
de choque de reações de captura de nêutrons em radionuclídeos radioativos [22].

Com a implementação do sistema SCS vários outros radionuclídeos produzi-
dos no reator IEA-R1 foram padronizados, desta vez aplicando-se duas técnicas 
distintas de variação da eficiência beta: pela colocação de absorvedores externos 
às fontes radioativas ou por discriminação eletrônica. Foram eles:181Ta (n,γ) 182Ta, 
165Ho (n,γ) 166Ho e 166mHo (n,γ) 167Ho [23-25].

4. MÉTODOS DE ANÁLISE DE DADOS
Visando à melhoria dos métodos de padronização de radionuclídeos, durante 

os últimos anos, a implementação dos métodos de análise dados e da determinação 
de incertezas por meio da aplicação da metodologia de análise de covariância. Esta 
metodologia é aplicada à incerteza final, considerando todas as incertezas parciais 
envolvidas nas medições e levando em conta todas as correlações possíveis entre 
cada par de incertezas [26,27]. No LMN, esta metodologia tem sido aplicada para a 
determinação das incertezas finais, seja da taxa de desintegração do radionuclídeos 
em estudo, na determinação da curva de eficiência gama do espetrômetro, bem 
como na determinação dos parâmetros nucleares [28].
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5. APLICAÇÃO DA TÉCNICA DE MONTE CARLO
Tendo em vista a melhoria do planejamento do método de padronização de 

um radionuclídeo, foram desenvolvidos métodos computacionais de simulação 
dos sistemas de medida pela técnica de Monte Carlo.

Para simular o método de coincidência aplicado ao sistema 4πβ−γ, o LMN 
desenvolveu um código chamado Esquema [29] que aplica a técnica de Monte 
Carlo por meio do código MCNP6 [30]. Este programa tem sido aplicado a diversos 
radionuclídeos utilizando-se os métodos de variação da eficiência beta por meio 
de absorvedores colocados na fonte radioativa ou por variação nos níveis de 
discriminação eletrônica da via beta [31].

Nos últimos anos, o programa Esquema tem sido aperfeiçoado para que 
pudesse ser aplicado a uma variedade maior de radionuclídeos que possuem um 
esquema de desintegração com especificidades não consideradas nas versões 
anteriores do programa [32].

O método de Monte Carlo é também usado para a determinação teórica da 
curva de eficiência do HPGe aplicada no cálculo de correções como: soma em 
cascata e auto absorção na fonte [33].

6. CONCLUSÃO
O Reator IEA-R1 tem sido essencial para as pesquisas desenvolvidas pelo 

LMN, ampliando o número de radionuclídeos padronizados pelo método absoluto 
e possibilitando a determinação de diversos parâmetros nucleares de interesse para 
a comunidade científica, com destaque para as probabilidade de emissão gama 
por decaimento cujo conhecimento com boa exatidão é de grande importância, 
uma vez que, implica diretamente na melhoria do conhecimento dos esquemas de 
desintegração e portanto, na qualidade dos resultados em que os radionuclídeos 
são empregados. As padronizações dos radionuclídeos produzidos no reator 
IEA-R1 e a determinação dos parâmetros nucleares deram origem a vários tra-
balhos apresentados em conferências ou aceitos para publicação em periódicos 
internacionais, além de ter contribuído para a formação de recursos humanos 
de alto nível, por meio da elaboração de inúmeras dissertações de mestrados e 
teses de doutorados do programa de Tecnologia Nuclear do IPEN-USP e a vários 
pós-doutorados financiados pelo CNPq (Conselho Nacional de Desenvolvimento 
Científico e Tecnológico).
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RESUMO
O presente trabalho apresenta uma retrospectiva dos diversos parâmetros 

para reações nucleares induzidas por nêutrons, que foram determinados pelo 
Laboratório de Metrologia Nuclear (LMN) do IPEN, utilizando o reator IEA-R1. 
Esses parâmetros incluem: secções de choque, integrais de ressonância, além 
dos parâmetros k0 e Q0, que são associados ao Método de Ativação Neutrônica 
(NAA). Para este propósito, o LMN dispõe de sistemas de calibração primários e 
secundários, que são necessários para a determinação da atividade do radionuclídeo 
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produzido na reação com nêutron. Os resultados destes estudos possibilitaram a 
melhoria da qualidade nos dados nucleares, a publicação de diversos trabalhos 
em periódicos internacionais, além da orientação de Mestrados e Doutorados.

1. INTRODUÇÃO
O Laboratório de Metrologia Nuclear (LMN) do IPEN, desde a o início da 

década de 90, vem determinando experimentalmente diversos parâmetros para 
reações nucleares induzidas por nêutrons, utilizando o reator IEA-R1. Esses 
parâmetros incluem: secções de choque, integrais de ressonância, além dos parâ-
metros k0 e Q0, que são associados ao Método de Ativação Neutrônica (NAA). 
Este trabalho apresenta uma retrospectiva dessas medidas. Para este propósito, 
o laboratório dispõe de um sistema de calibração secundário que utiliza detector 
semicondutor de HPGe. Em alguns casos, torna-se necessária a utilização de 
sistemas de calibração primários, por meio da técnica de coincidência 4πβ−γ, 
também disponíveis no LMN. Estes sistemas primários servem para gerar fontes 
padrões para o sistema secundário ou para determinar diretamente a atividade do 
radionuclídeo formado pela reação nuclear. A seguir são apresentadas as diferentes 
medidas de parâmetros efetuadas ao longo dos anos, classificadas pelo tipo de 
parâmetro e reação nuclear envolvida.

2. SECÇÕES DE CHOQUE E INTEGRAIS DE RESSONÂNCIA
No início da década de 1990, o LMN iniciou suas pesquisas de medidas de 

secção de choque no estudo das reações de limiar para o espectro de nêutrons de 
fissão do 235U, componente do núcleo do reator IEA-R1. Para reduzir a ativação 
produzida por meio de nêutrons térmicos e epitérmicos, as amostras são irradiadas 
no interior de um envoltório de cádmio, juntamente com um conjunto de amostras 
de referência, para as quais as secções de choque de limiar na região rápida sejam 
bem conhecidas.

As reações inicialmente estudadas foram:58Ni (n,2n)57Ni, 127I (n,2n) 126I, 55Mn 
(n,2n)54Mn, 63Cu(n,2n)62Cu e 31P(n,p)31Si. Em seguida, iniciou-se um programa 
de mestrado[1] em que foram estudadas as seguintes reações: 115In(n,n’)115mIn, 
232Th(n,f)P.F., 46,47,48Ti(n,p) 46,47,48Sc,55Mn(n,2n)54Mn, 51V(n,α)48Sc, 90Zr(n,2n)89Zr, 
93Nb(n,2n)92mNb, 24Mg(n,p)24Na, 56Fe(n,p)56Mn, 59Co(n,α)56Mn e 64Cu(n,α)60Co. 
Estes estudos, além da dissertação de mestrado, deu origem a duas publicações 
em periódicos internacionais [2, 3].
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Em continuidade, iniciou-se um programa de doutorado [4] versando sobre 
a medida da secção de choque e integral de ressonância para algumas reações de 
captura radiativa, em alvos de núcleos radioativos. Neste programa, foram incluídas 
as reações 137Cs(n,γ)138Cs, 57Co(n,γ)58Co e 241Am(n,γ)242gAm. Além do doutorado, 
estes estudos deram origem a várias publicações em periódicos internacionais 
[5-8]. Após estas medidas, o LMN participou de um estudo desenvolvido pelo 
Instituto de Física da USP, relacionado à determinação da secção de choque e 
integral de ressonância para a reação 41K(n,γ)42K, dando origem a uma publicação 
internacional [9].

A partir de 2017, iniciou-se um programa de mestrado[10] com o estudo 
da determinação da seção de choque térmica e integral de ressonância, para a 
reação 166mHo(n,γ)167Ho. Esta medida é particularmente complexa, uma vez que 
demanda a determinação da atividade por um método primário, com os núcleos 
radioativos 166mHo e 166H, agindo como interferentes. Este estudo já possibilitou 
uma publicação em periódico [11].

3. PARÂMETROS ASSOCIADOS À ANÁLISE POR ATIVAÇÃO NEUTRÔNICA
A partir de 2007, o LMN iniciou suas pesquisas relacionadas à determinação 

de parâmetros relacionados ao Método k0 de Análise por Ativação Neutrônica, 
aplicando a metodologia de Análise por Covariâncias para o tratamento das 
incertezas dos dados. Esta iniciativa foi pioneira na literatura e deu ensejo à 
determinação de diversos parâmetros relacionados com o Método k0 com análise 
rigorosa das incertezas. Inicialmente, associado a um programa de doutorado[12], 
foi determinado com precisão o parâmetro α [13], associado à forma do espectro 
de nêutrons epitérmicos, na posição 24A que fica próxima ao núcleo do reator 
IEA- R1, conforme mostra a Figura 1. Em seguida, nesta mesma posição, mediu-se 
os parâmetros k0 e Q0 para os núcleos 64Zn e 68Zn [14]. Em continuidade, iniciou-se 
um novo programa de doutorado[15], resultando na determinação de k0 e Q0 para 
os núcleos 74Se, 113In, 186W e 191Ir [16]. As posições das amostras para a irradiação 
de 2015, estão apresentadas na Figura 2.

4. OUTRAS APLICAÇÕES ESPECÍFICAS COM FEIXES DE NÊUTRONS
Durante o início dos anos 2000, foi desenvolvido no LMN um programa de 

doutorado [17] versando sobre a deconvolução de espectros de nêutrons aplicando 
Redes Neurais, utilizando como detectores de nêutrons: folhas de ativação e 
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Esferas de Bonner. Além do doutorado, este estudo deu origem a uma publicação 
em periódico internacional [18].

Durante a década de 1990 e início dos anos 2000, o IPEN desenvolveu um 
sistema de dopagem de silício para a produção de semicondutores, por meio da 
reação
31Si(n,γ)32Si→32P + β−. O

LMN participou deste desenvolvimento, que deu origem a duas publicações 
em periódicos internacionais [19,20].

No período de 2014 a 2015, o LMN participou de uma colaboração com o 
grupo de imageamento com nêutrons do IPEN, por meio da modelagem por Monte 
Carlo de um dos canais de irradiação do reator IEA-R1, utilizando o código MCNP. 
Este estudo deu origem a três publicações em periódicos internacionais [21-23].

Figura 1 – Configuração do reator IEA-R1 de outubro de 2014. A posição de irradiação 
utilizada (24 A) é indicada por uma seta.



Medidas de parâmetros associados a reações nucleares induzidas por nêutrons no reator IEA-R1

139

Figura 2 – Coelhos preparados para as irradiações realizadas no ano de 2015 (a); com 
amostras sem cobertura de cádmio (b); com amostras com cobertura de Cd (c); visão frontal 

do coelho.

5. CONCLUSÃO
O reator IEA-R1 tem sido essencial para as pesquisas do LMN, possibilitando 

a determinação de diversos parâmetros neutrônicos de importância em tecnolo-
gia nuclear e de interesse na comunidade científica, conforme verifica-se pelos 
trabalhos apresentados em conferências ou aceitos para publicação em periódicos 
internacionais. Além disso, tem sido muito importante na formação de recursos 
humanos de alto nível, contribuindo para os programas de mestrado, doutorado e 
pós-doutorado do IPEN/USP. Para o futuro, estão previstas as medidas de parâ-
metros associados ao método k0 e secções de choque, para núcleos que requerem 
uma melhoria na qualidade dos dados apresentados na literatura.
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RESUMO
O imageamento com nêutrons pode ser definido como um conjunto de técnicas 

que fazem uso do nêutron como radiação penetrante para investigar a estrutura 
interna de um objeto, e dentre estas estão as de radiografia (2D) e de tomografia 
(3D). O texto abaixo traz uma breve sinopse das atividades e dos resultados im-
portantes, referentes à estas técnicas, que foram obtidos pelo grupo de trabalho do 
IPEN-CNEN/SP, mediante a utilização do Reator Nuclear de Pesquisas IEA-R1, 
entre os anos de 1987 e 2019.

1. INTRODUÇÃO
As atividades referentes à técnica da radiografia com nêutrons se iniciaram 

na Divisão de Física Nuclear, antiga TFF, do IPEN-CNEN/SP em meados de 1987, 
mediante alguns estudos preliminares da viabilidade de se obter imagens em 

Grupo de imageamento com nêutrons
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polímeros, quando irradiados com nêutrons, oriundos do reator nuclear de pesquisa 
IEA-R1[1,2]. Estes estudos foram realizados inicialmente utilizando o feixe de 
nêutrons frios do canal de irradiação BH03, em que operava um espectrômetro 
tipo filtro de berílio-tempo de voo, obtendo-se os parâmetros para caracterização 
da técnica da radiografia com nêutrons em detetores de traços nucleares de estado 
sólido (SSNTD). A Figura1 mostra duas das primeiras imagens radiográficas 
(neutrongrafias) obtidas, publicadas em 1987[2]. Posteriormente, foram realizados 
outros testes de viabilidade utilizando o feixe de nêutrons térmicos do BH10,em 
que operava um espectrômetro três eixos. Neste canal foram necessárias algumas 
adaptações, como o emprego de filtros de chumbo para minimizar a intensidade da 
radiação gama vinda do núcleo do reator [3,4]. Entre 1987 e 1991, foram realizados 
vários trabalhos de aprendizagem neste canal de irradiação, permtindo estabelecer 
as condições experimentais acerca da obtenção de imagens radiográficas tanto 
em SSNTD como em filmes convencionais de emulsão utilizados normalmente 
em radiografias com raios-X [5-8].

Figura 1 – Primeiras neutrongrafias obtidas no BH03 do reator IEA-R1. Válvula tipo agulha 
(a); parafuso de aço (b).

Em 1992, o grupo de trabalho de radiografia com nêutrons do IPEN-CNEN/
SP instalou no BH08 do mesmo reator, um equipamento totalmente projetado e 
desenvolvido por seus componentes, e que ficou em operação até 1997. Em 1998 
foi otimizado no sentido de facilitar a manipulação e posicionamento preciso de 
amostras. Nesta mesma época foram feitos diversos testes de viabilidade para 
sua aplicação na inspeção de airbags, e de microrrachaduras em concreto [9]. 
A Figura 2 mostra os componentes do grupo de trabalho desta época. Desde então, 
o grupo de Imageamento com Nêutrons vem se dedicando ao aprimoramento desta 
técnica em um equipamento de excelência, tanto para pesquisas quanto para a 
formação de pessoal técnico/científico especializado [10-13].
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Figura 2 – Equipamento para radiografia com nêutrons instalado no BH08, 1998.

2. TRABALHOS REALIZADOS
Entre 1997 e 2009 o grupo de trabalho desenvolveu diversas atividades, para a 

obtenção de imagens com nêutrons no equipamento instalado no BH08, das quais:

• estabelecer as bases quantitativas para a obtenção de imagens com nêutrons 
utilizando SSNTD [13,14,19,24,25];

• implementar as bases para a obtenção de imagens com nêutrons utilizando 
filmes de emulsão [9,10,15,18,20,21,23,26];

• imageamento em tempo-real para o estudo de processos dinâmicos de 
movimento de líquidos mesmo se envoltos por espessas camadas de metais 
[16,17];

• radiografia com partículas alfa induzidas por nêutrons para o estudo de 
materiais extremamente finos (Figuras 3a e 3b) [22,27,28];

• radiografia com elétrons induzidas por nêutrons para o estudo de materiais 
extremamente finos (Figura 3c) [23,26].

Figura 3 – Radiografia induzida por nêutrons: colônia de bactérias (a); corte histológico 
tecido cerebral de camundongo (b); marca d’água em nota brasileira (c).
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Em 2009 se iniciou o projeto para construção e instalação de um equipamento 
para Tomografia com Nêutrons no BH08 e, em meados de 2010, este foi transferido 
para o BH14 do mesmo reator, onde está operacional desde 2011 [29]. A Figura 
4 é um diagrama deste equipamento, no qual estão destacados alguns dos seus 
componentes. A seguir estão apresentados exemplos de estudos realizados neste 
equipamento.

Figura 4 – Diagrama do equipamento para tomografia com nêutrons do IPEN-CNEN/SP.

• Paleontologia – Estrutura osteológia de peixe fóssil (IPEN-IGEo-USP) [30].

Figura 5 – Fóssil “Notelops Brama” e imagem 3D evidenciando suas estruturas osteológicas.

• Geologia – Distribuição de Crisocola em minérios (IPEN-IGEo-USP) [31].

Figura 6 – Minério (a); imagem geral 3D (b); fatia tomográfica evidenciando a crisocola 
(vermelho) (c).
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• Arqueologia – Conservação de vaso cerâmico indígena (Macuxí) com 
Paraloid [32].

Figura 7 – Vaso cerâmico indígena.

Figura 8 – Imagens 3D mostrando a localização(vermelho) do Paraloid.

3. EVOLUÇÃO DA TÉCNICA
O grupo de imageamento com nêutrons desenvolveu quatro métodos expe-

rimentais para a evolução da técnica: 1) determinação da divergência angular 
do feixe de nêutrons (penumbra); 2) avaliação do consenso de que a técnica de 
imageamento com nêutrons é não destrutiva; 3) verificação da viabilidade de 
identificação de materiais por tomografia; 4) avaliação da distribuição de água 
em células de combustível à hidrogênio [33,34].

4. TRABALHOS NO ESTADO DA ARTE
Geologia – Início dos estudos para determinação qualitativa e quantitativa 

da concentração de óleo em rochas reservatório de petróleo. A Figura 9 ilustra 
duas das imagens obtidas.
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Figura 9 – Imagens 3D: geral (a); distribuição de óleo (diversas cores) no interior 
do minério (b).

Round Robin – Em 2018, a Agência Internacional de Energia Atômica 
propôs a realização de uma atividade internacional entre os institutos que possuem 
equipamentos de excelência para tomografia com nêutrons, visando o estudo 
comparativo em um conjunto de amostras padrões desenvolvidos no Instituto 
Paul Scherrer. O IPEN faz parte dos laboratórios selecionados, para participar 
deste estudo.
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RESUMO
O conhecimento prévio da meia-vida de um radioisótopo possibilita o pla-

nejamento de experimentos e determinação de outras grandezas relacionadas a 
este radionuclídeo. Para aumentar a confiabilidade e precisão, foram realizadas 
medidas da meia-vida do 166gHo em detector semicondutor do tipo germânio 
hiperpuro (HPGe) no Laboratório de Metrologia Nuclear (LMN) do Centro do 
Reator de Pesquisas − IPEN (CRPq). O 166gHo foi produzido a partir da reação 
165Ho(n,γ)166gHo e as irradiações foram realizadas no reator IEA-R1 (IPEN/CNEN). 
A média dos valores encontrados para a meia-vida foi de T1/2 = 26,71 ± 0,12 h, 
que é compatível com os dados encontrados na literatura.

MEDIDa Da MEIa-VIDa DO 166GHo

Thales S. L. Morais, Marina F. Koskinas, 
Denise S. Moreira, Mauro S. Dias



Contribuições do Reator IEA-R1 para a Pesquisa Nuclear: WARP2 - II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

154

INTRODUÇÃO
A meia-vida é uma das grandezas físicas mais importantes para o estudo 

das propriedades dos radioisótopos e, portanto, sua determinação com precisão 
é imprescindível. O 166g Ho utilizado para esta medida foi obtido pela reação 
de captura radiativa 165Ho(n,γ)166gHo. Este trabalho é parte de um estudo mais 
abrangente das propriedades desse radionuclídeo que inclui os materiais e proce-
dimentos descritos a seguir.

EXPERIMENTAL
As amostras foram preparadas a partir da diluição de uma solução estoque 

de 166mHo, contendo carregador de 165Ho, proveniente do Electrotechnical 
Laboratory do Japão[1]. Inicialmente foi pipetada uma alíquota desta solução 
diluída em um pequeno recipiente de polietileno (Figura 1a). Após a secagem, 
o recipiente foi tampado e colocado dentro do invólucro de alumínio (“coelho”) 
(Figura 1b) e levado para ser irradiado na posição 24A do núcleo do reator IEA-R1 
do Centro do Reator de Pesquisas (CRPq) do IPEN-CNEN/SP por um período 
de, aproximadamente, uma hora.

Após o tempo de espera, para que a atividade do invólucro de alumínio fosse 
reduzida, foi retirado o recipiente de polietileno do coelho de alumínio e levado 
até o Laboratório de Metrologia Nuclear (LMN), localizado no mesmo Centro, 
para a preparação das amostras a serem medidas no espectrômetro. No LMN, a 
amostra contida no recipiente de polietileno foi dissolvida em HCl e, em seguida, 
pipetada em filmes de Collodion (Figura 1c). Após a secagem dos filmes, as 
amostras foram levadas a um detector semicondutor do tipo germânio hiperpuro 
(HPGe). Para se obter a meia-vida deste radionuclídeo, que é da ordem de 26h, 
foram feitas contagens em intervalos de tempo pré-estabelecido.

Figura 1 – Recipiente de polietileno (a); invólucro de alumínio (“coelho”) (b); amostra em 
filme de colódio (c).
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RESULTADOS
Foram realizadas medidas de meia-vida de duas amostras e o método utilizado 

foi a análise das contagens do pico de absorção total do 166g Ho equivalente a 
energia de 1379 keV.

Na Figura 2 é mostrado gráfico da taxa de contagem (em escala logarítmica) 
em função do tempo.

Figura 2 – Gráfico do logaritmo da taxa de contagem em função do tempo.

A partir dos valores obtidos para as taxas de contagens, após a aplicação das 
correções de empilhamento, tempo morto e tempo de decaimento, foi ajustada 
a reta apresentada no gráfico da Figura 2. A partir da inclinação dessa reta, foi 
calculado o valor apresentado na Tabela 1. Nesta tabela, estão apresentados os 
resultados das medidas, a média e o valor encontrado na literatura, com suas 
respectivas incertezas.

Pode-se observar que o resultado da média das medidas obtida no presente 
trabalho é compatível com os valor recomendado pela literatura [2] e também 
compatível com os resultados mais recentes [3].

Tabela 1 – Resultados das medidas,a média e dado da literatura

Medida Valor (h) Incerteza (h)
1 26,74 0,21
2 26,70 0,14

média 26,71 0,12
Nucleide.org [2] 26.795 0,029
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4. CONCLUSÃO
A média do valor encontrado para as medidas realizadas no presente trabalho 

foi de T1/2 = 26,71 ± 0,12 h que é compatível com os resultados da literatura. 
Porém, apresenta incerteza maior, sendo necessárias novas medidas para melhorar 
a precisão deste resultado.
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RESUMO
As algas marinhas comestíveis podem ser consideradas como alimento fun-

cional e contribuem para as necessidades nutricionais humanas, sendo benéficas 
para a saúde humana. As algas podem ser utilizadas como bioindicadoras de 
contaminação ambiental, pois possuem alta capacidade de absorver e armazenar 
determinados elementos potencialmente tóxicos como o As. Neste estudo, os 
elementos As, Br, Ca, Co, Cr, Fe, e Zn foram determinados pelo método de 
Análise por Ativação com Nêutrons Instrumental (INAA) em 21 amostras de algas 
marinhas comestíveis de quatro espécies Porphyra umbilicalis (Nori), Hijikia 
fusiforme (Hijiki), Laminaria sp (Kombu). e Undaria pinnatifida (Wakame) e 
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em 3 derivados de algas (agar, carragenana e alginato de sódio). Foi possível 
verificar que as algas são excelentes fontes de elementos essenciais como Ca, Cr, 
Fe e Zn. O grupo de algas marrons (Hijiki, Kombu e Wakame) apresentaram altas 
concentrações de As, principalmente a espécie Hijikia Fulsiforme, o que chama a 
atenção uma vez que arsênio é um elemento toxico e o consumo do mesmo pode 
acarretar problemas graves à saúde. Os derivados apresentaram concentrações 
menores para a maioria dos elementos exceto para Ca.

1. INTRODUÇÃO
Tradicionalmente, há muitas décadas, as algas marinhas fazem parte da 

dieta da população asiática, como Japão, China e Coreia. Com o passar do tempo, 
principalmente com o processo de migração para os países do ocidente no início 
do século XX, houve uma grande influência da cultura oriental sobre diferentes 
países [1]. No Brasil não foi diferente, cada vez mais os costumes orientais vêm 
se destacando na realidade do país, principalmente para a gastronomia, que con-
sequentemente proporcionou um aumento considerável de restaurantes orientais.

As algas são excelentes fontes de minerais e podem apresentar valores mais 
altos em relação a plantas vasculares e animais terrestres [2], pois absorvem 
substâncias inorgânicas do ambiente e as armazenam [3,4].

As algas também são usadas como bioindicadoras de contaminação ambiental 
devido às suas características morfológicas e fisiológicas, pois possuem alta ca-
pacidade de absorver e armazenar certos elementos potencialmente tóxicos [5,6]. 
O grupo de algas marrons, como Hijikia fusiforme (Hijiki), Undaria pinnatifida 
(Wakame) e Laminaria sp. (Kombu), tem maior capacidade de armazenar As em 
relação ao grupo de algas vermelhas (Porphyra umbilicalis (Nori)) [7].

As algas vermelhas da espécie são as mais utilizadas comercialmente na 
alimentação humana e animal, na extração de ágar (fabricação de gomas, laxantes, 
meio de cultura para bactérias), na extração de carragenana (uso em laticínios, 
na fabricação de geleias e geleias), como espessante em sopas, molhos e como 
substituto não calórico de amido e gordura) [8].

Em muitos países, as indústrias alimentícias empregam uma ampla gama de 
derivados de algas, que contêm altos níveis de fibra, ácidos graxos, polissacarídeos 
poliinsaturados, minerais, vitaminas e antioxidantes. As algas e seus derivados 
também têm impacto econômico em vários setores, como aquicultura, indústria 
farmacêutica, biomedicina, medicina veterinária, indústria de cosméticos e saúde 
pública [9,10].
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O objetivo deste estudo foi determinar a concentração de elementos essên-
cias e tóxicos como As, Br, Ca, Co, Cr, Fe, e Zn nas espécies de algas marinhas 
comestíveis e seus derivados pelo método de Análise por Ativação com Nêutrons 
(INAA), e verificar se os níveis encontrados estão de acordo com os limites 
recomendados para a saúde humana.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Preparação das amostras de algas e seus derivados

Vinte e quatro amostras de quatro espécies de algas comestíveis e seus deri-
vados foram adquiridas em centros comerciais da cidade de São Paulo. Todas as 
amostras de algas comestíveis foram importadas de quatro países diferentes. 
As amostras foram trituradas e homogeneizadas usando um liquidificador domés-
tico, equipado com lâmina de titânio, até obter uma consistência de pó. A Tabela 
1 mostra as diferentes espécies de algas (com seu nome comercial), suas origens 
e o número de cada espécie adquirida.
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2.2 Análise de Ativação com Nêutrons (INAA)

As amostras de algas e seus derivados, materiais de referência certificados 
e os padrões pipetados foram irradiados por 8 horas em fluxos da ordem de 4,5 
a 5,0x1012 n cm-2 s-1 no reator de pesquisa nuclear IEA-R1 do IPEN/CNEN-SP. 
Após tempos de decaimento que variaram de 5 a 15 dias foram identificados os 
seguintes radioisótopos: 76As, 82Br, 46Ca,60Co, 51Cr, 59Fe, 65 Zn.

As medições de raios gama foram realizadas usando um detector GC2018 
Canberra HPG acoplado a um analisador multicanal Canberra DSA-1000. 
Os espectros de raios gama foram coletados e processados usando um software 
de espectroscopia Canberra Genie 2000 versão 3.1. Os cálculos das concentrações 
conteúdo dos elementos foram realizados em uma planilha do Microsoft Excel.

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO

3.1 Validação do Método Analítico

A validação do método aplicado foi verificada por meio de análise de materiais 
de referência certificados, sendo eles Mixed Polish Herb (MPH-2 do Institute of 
Nuclear Chemistry and Technology (INCT) e o material de referência IAEA-413 
Algae). Os resultados mostraram erros relativos menores que 13% e desvios padrão 
relativos abaixo de 10%, como mostra as Tabelas 2 e 3.

Tabela 2 – Espécies de algas e derivados, países de origem e quantidades adquiridas

Algas marinhas e Derivados Origem Número de amostras
Porphyra umbilicalis (Nori) China 1
Porphyra umbilicalis (Nori) Coreia 2
Porphyra umbilicalis (Nori) Japão 2
Porphyra umbilicalis (Nori) EUA 1
Hijikia fusiforme (Hijiki) Japão 2
Hijikia fusiforme (Hijiki) China 2
Hijikia fusiforme (Hijiki) Coreia 1
Undaria pinnatifida (Wakame) China 3
Undaria pinnatifida (Wakame) Coreia 2
Laminaria sp (Kombu) Coreia 1
Laminaria sp (Kombu) Japão 2
Laminaria sp (Kombu) China 2
Ágar Brasil 3
Alginato de Sódio China 1
Carragenana 1
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Tabela 3 – Resultados obtidos para o material de referência Mixed Polished Herbs (MPH-2) 
por INAA

ELEMENTO Média ± DPa DEP REL% ER % VALOR
CERTIFICADO

As µg/kg 215 ± 26 12 13 191 ± 23
Br mg/kg 7,71 ± 0,84 11 0,03 7,71 ± 0,61
Ca mg/kg 12122 ± 1101 9,1 12 10800 ± 700
Co mg/kg 233 ± 14 6,0 11 210 ± 25
Cr mg/kg 1,79 ± 0,27 15 6,0 1,69 ±0,13
Fe mg/kg 504 ± 52 10 - 432b
Zn mg/kg 35 ± 3 8,6 4,5 33,5 ± 2,1

a: média e desvio padrão de 5 determinações b: valor informativo

3.2 Resultados dos Elementos Essenciais e Toxico nas Amostras de 
Algas Marinhas e Seus Derivados

Vinte e uma amostras de quatro espécies diferentes de algas comestíveis e 
três amostras de derivados de algas marinhas comestíveis foram analisadas por 
INAA de longa duração. Na Tabela 4 são apresentados os resultados médios para 
os elementos essenciais nas algas, obtidas após determinações em triplicatas. 
Todos os resultados apresentados estão relacionados ao peso seco das amostras.

Tabela 4 – Resultados obtidos para o material de referencia IAEA- 413 Algae

ELEMENTOS
VALOR OBTIDO 

Ma ± DP
(mg/kg)

DEP REL % ER%
VALOR 

CERTIFICADO
(mg/kg)

As 113,7 ± 8,1 7,1 10 127 ± 6,6
Br 1,89 ± 0,16 8,6 - -

Ca 3162 ± 240 7,5 0,6 3143 ± 112

Co 4,06 ± 0,17 4,1 4,3 4,24 ± 0,25

Cr 333 ± 22 6,6 12 377 ± 14

Fe 1305 ± 47 3,6 4,8 1370 ± 39

Zn 161,5 ± 9,6 5,9 4,4 169 ± 3,3

a: média e desvio padrão de 5 determinações

Foi possível observar a grande variabilidade entre as espécies de algas 
marinhas em relação ao seu conteúdo. Porphyra umbilicalis apresentou baixas 
concentrações de As e Ca em relação às espécies Hijikia fusiforme e Laminaria sp. 
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No entanto, a espécie Porphyra umbilicalis apresentou níveis maiores de Co em 
relação às outras espécies analisadas. Hijikia fusiforme apresentou as maiores 
concentrações para todos os outros elementos, porém nos chama a atenção os 
altos teores de As, que é considerado tóxico. Foi possível verificar também, dentro 
dessa mesma espécie, que o fator origem não interfere, pois apresentam níveis 
semelhantes dos elementos As e Ca.

As algas comestíveis, apesar de apresentarem elevadas concentrações de 
alguns elementos essenciais, não representam uma boa fonte desses elementos uma 
vez que o consumo de algas é muito baixo pela população brasileira. O elemento 
tóxico As não representa risco à saúde, pois o valor de ingestão dietética tolerável 
para As foi estabelecida como sendo de 2 a 7 µg/kg de peso corpóreo/dia a partir 
de um consumo diário de 3,3g. Considerando um adulto de 70 kg, o valor limite 
corresponde à ingestão tolerável de 140 a 490 µg/dia, valor muito superior aos 
obtidos para o consumo de algas.

4. CONCLUSÃO
A INAA provou ser útil para determinação dos elementos essenciais e toxico 

nas algas. As espécies analisadas mostraram-se seguras em relação ao As devido 
ao baixo consumo de algas pela população ocidental. Para os elementos essenciais 
Ca, Fe, Cr e Zn, as algas podem ser consideradas uma boa fonte desses elementos, 
porém o consumo deve ser maior, para assim alcançar os níveis recomendados pela 
legislação para esses elementos. Foi possível concluir que as concentrações dos 
elementos podem variar entre espécies e dentro de uma mesma espécie, dentro do 
mesmo local de origem, pois as algas são bem sensíveis às mudanças do ambiente 
o que pode interferir na absorção dos elementos.
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RESUMO
O Laboratório de Espectroscopia e Espectrometria das Radiações (LEER) 

realiza pesquisas em Física Aplicada na área da saúde, nutrição, meio ambiente e 
correlatas utilizando técnicas nucleares e atômicas. As investigações são realizadas 
utilizando as técnicas de Espectroscopia e Espectrometria de raios gama, Ativação 
Neutrônica e Fluorescência de Raios-X. O LEER atua também na área de Ensino 
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em Física, na implementação de métodos didáticos e na divulgação cientifica da 
física das radiações. Estas atividades envolvem estudantes de todos os níveis, de 
Iniciação Científica ao Doutorado, bem como Pós – doutorando e Cooperações 
de âmbito Nacional e Internacional com Instituições de referência (IF-USP, IBu, 
Unisa, UFF, Unifesp, HU-USP, Unicid, Unicamp, UNSL/San Luis-Argentina e 
Udelar/Montevideo-Uruguay). O programa de atividades estabelecido no LEER 
caracteriza-se pela interação entre as diferentes áreas da ciência que atuam no 
âmbito da saúde e meio ambiente, incluindo: Elaboração de propostas tecnológicas 
para a melhoria da qualidade vida de populações carentes e desprovidas de atendi-
mento médico; Caracterização multielementar de novos medicamentos, vacinas e 
soros (antivenenos); Elaboração de propostas que possam suprimir/minimizar ou 
agregar melhorias no uso de modelos animais; Estudo das alterações ecológicas 
e os processos ambientalmente danosos relacionando-os ao ecossistema que 
incorporem as dimensões físicas, químicas e toxicológicas. Esses temas compõem 
monografias, dissertações e teses contribuindo para formação recursos.

1. INTRODUÇÃO
O Laboratório de Espectroscopia e Espectrometria das Radiações (LEER), 

desde sua implantação em 2005, atua na área da saúde pública em várias vertentes. 
Essas pesquisas envolvem o uso de técnicas analíticas para o desenvolvimento de 
procedimentos alternativos que auxiliam a caracterização de patologias diversas 
e monitoramento de tratamentos. Várias disfunções podem ser monitoradas por 
meio da avaliação da variação da concentração específica de íons em fluidos 
corporais. O know-how desenvolvido, visando ao emprego de nêutrons para 
realização desses exames clínicos (dosagem de íons), permite seu uso em diversas 
áreas, como: Anatomia Patológica, Patologia Clínica e Hematologia atuando como 
ferramenta para pré-diagnóstico.

Nos últimos anos, a técnica de Análise por Ativação com Nêutrons (AAN) 
tem sido empregada no LEER na realização de análises bioquímicas, em humanos 
e animais de experimentação, com um diferencial importante: o uso de sangue 
total. Em decorrência, este procedimento clínico alternativo agrega simplificações 
e vantagens, comparativamente aos procedimentos usuais (elaborados com soro 
[1]), a saber:

• utilização de sangue total (clínica convencional utiliza, principalmente, soro 
e plasma) o que dispensa o uso de anticoagulantes excluindo, portanto, a 
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necessidade de separação soro − sangue o que reduz significativamente a 
quantidade de sangue a ser coletada (gotas);

• facilidades na realização dos testes bioquímicos quando a quantidade de 
amostras é escassa;

• determinação simultânea da concentração de vários íons de relevância 
clínica e nutricional, o que não é possível pelos procedimentos clínicos 
convencionais (requerem no mínimo 0,1 ml soro ou plasma por análise de 
íon);

• viabilidade de seu emprego em análises de demais fluidos corpóreos (soro, 
urina e saliva);

• precisão analítica para análise quantitativa de amostras e facilidade de 
manejo;

• procedimento não destrutivo: a amostra pode ser reavaliada sempre que 
requerido;

• armazenamento sem a necessidade de refrigeração;
• redução do rejeito hospitalar, pois elimina-se uso de vidraria, reagentes 

e anticoagulante, o que também minimiza os interferentes pré-analíticos 
(transporte, centrifugação, armazenamento).

Fazendo uso desta alternativa, o LEER atua, prioritariamente, em duas 
temáticas: prática clínica para uso em medicina de pré-diagnóstico e na medicina 
veterinária na realização de testes in vivo de modelo animal.

1.1 Prática Clínica

A utilização da técnica de AAN na análise de fluidos corpóreos auxilia pes-
quisas na área da saúde, tanto no entendimento como no diagnóstico de patologias 
diversas, além de beneficiar áreas correlatas como: clínica pediátrica, medicina 
esportiva e odontológica, nutrição, imunologia, genética, dentre outras. São vários 
os resultados já obtidos; uma síntese é apresentada a seguir.

Uso na medicina laboratorial com o objetivo de propor maior eficiência 
e rapidez no pre-diagnostico de disfunções de alta prevalência na população 
brasileira, caso da anemia ferropriva e hemocromatose, com foco na dosagem de 
ferro em sangue total [2].

Uso na clínica pediátrica para agregar benificios à pratica clínica realizada 
em crianças, principalmente as prematuras e recém-nascidos. A dimensão deste 
problema na clínica pediátrica pode ser avaliada quando se considera que um 
recém-nascido de 3 kg tem entre 280 ml a 300 ml de sangue, enquanto um 
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prematuro de ~1kg tem da ordem de 180 a 200 ml de sangue. Em decorrência, as 
coletas de sangue para exames laboratoriais e funcionais na prática pediátrica são 
as principais causas das transfusões em crianças prematuras pois, dependendo da 
disfunção ou tratamento a criança pode necessitar de duas a três coletas por dia 
(~9,2% dos nascimentos no Brasil são prematuros). Portanto, o estabelecimento de 
métodos alternativos, como o emprego da técnica de AAN, focando principalmente 
o uso de pequena quantidade de sangue, contribui com ações para humanizar o 
atendimento de saúde dos neonatos garantindo precisão diagnóstica com o mínimo 
sofrimento e exposição a riscos [3].

Uso na medicina esportiva com foco na avaliação de atletas submetidos à 
atividade física intensa e/ou de longa duração, dada a necessidade desses exames 
clínicos serem realizados com frequência semanal e, por vezes, durante o a 
realização do treino diário. Essas análises sanguíneas podem ser utilizadas como 
avaliação complementar do status clínico de atletas bem como para a proposição 
de novos protocolos de avaliação, ainda não descritos na literatura [4-7].

Uso em pacientes com disfunção renal. Esta alternativa atende também a 
avaliação clínica de pacientes que necessitam de tratamento dialítico. De acordo 
com o último Censo Brasileiro de Nefrologia, mais de 120 mil pacientes estão 
em diálise no país. Atualmente, mais de 750 unidades atendem pacientes com 
problemas renais, o que requer vários exames bioquímicos em soro (antes a após 
a diálise) ou seja, coletas sucessivas de sangue, principalmente para pacientes que 
realizam diálises várias vezes por semana. As análises em sangue total realizadas 
pelo procedimento de AAN podem minimizar a quantidade de material biológico 
coletado bem como simplificar os procedimentos laboratoriais [8].

Uso na odontologia com foco na saúde bucal. Nos últimos anos, o uso da 
saliva como um fluido de diagnóstico tem aumentado. A principal vantagem para 
utilização de saliva em diagnósticos específicos é o acesso fácil e a simplicidade 
na coleta (não-invasivo). As análises em saliva utilizando a técnica de AAN 
disponibilizam indicadores de normalidade para população para que se possa 
estimular, a curto/médio prazo, seu uso em avaliação de disfunções diversas de 
alta prevalência, caso da disfunção periodental e halitose [9-11].

1.2 Medicina Veterinária

Em 2012 com a criação da Rede Nacional de Métodos Alternativos (RENAMA), 
pelo governo federal, com foco em apoiar estudos realizados com métodos alter-
nativos que possam suprimir ou minimizar o uso de modelos animais, bem como 
oferecer alternativas que possam agregar melhorias em seu uso, que atendam as 
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demandas das boas práticas de laboratório (BPL), a técnica de AAN tem sido 
empregada para a realização de teste pré-clínicos de novos medicamentos, vacinas 
e outros insumos médicos, que envolvem testes in vivo, em modelo animal de 
pequeno porte.

Nos últimos anos, o LEER tem investido na implantação e padronização de 
protocolos e procedimentos para testes pré-clínicos in-vivo de modelos animal 
de experimentação de pequeno porte, em fluidos corpóreos (sangue total, soro e 
urina) para estimativa de íons de relevância clínica utilizando metodologia nuclear 
de AAN, agregando facilidades a essas análises laboratoriais. Essas medidas são 
realizadas em parceria com a Universidade Santo Amaro (Unisa/SP), Instituto 
Butantan (IBu/SP), Unifesp e o Centro do Genoma Humano (USP/SP). Um 
exemplo bastante produtivo é identificado na parceria com o IBu, cujo o objetivo 
é a adoção de ensaios in-vivo pelos métodos alternativos desenvolvidos no LEER, 
e aplicados com sucesso no desenvolvimento de soros e vacinas bem como na 
etapa de controle de qualidade desses insumos. Com a aplicação da técnica AAN 
elimina-se a etapa de sacrifício (caso dos camundongos e ratos) devido à pouca 
disponibilidade sanguínea (~1,0 a 2,0 ml e ~ 5,4 a 6,0 ml, respectivamente). Este 
procedimento contribui também na caracterização de materiais biológicos raros e de 
difícil obtenção, como o caso da produção de antivenenos de animais peçonhentos 
como lagartas, cobras e carrapatos [12-18]. Em complemento, este procedimento 
alternativo é empregado para investigar outras amostras biológicas que fornecem 
dados em áreas correlatas, como: Toxicologia, Imunologia, Genética, dentre outras.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
A coleta de sangue (50μl), pode ser feita por punção digital e ou venosa, o 

que elimina o procedimento de separação do soro − plasma bem como o uso de 
anticoagulante e reagentes. O procedimento para o preparo da amostra reduz-se 
a depositar o sangue em papel de filtro (Whatman – nº 41) imediatamente após 
a coleta. Para os exames laboratóriais na clínica pediátrica, a coleta de sangue é 
feita por punção digital (pelo teste do pezinho em recém- nascidos, utilizando a 
quarta gota).

No caso do preparo da amostra de soro, o sangue é coletado por punção venosa 
(~1 ml) em tubo seco e centrifugado para separação do soro (sem a adição de 
anticoagulantes ou reagentes) e preparo da amostra segue o mesmo procedimento 
descrito para o sangue total.



Contribuições do Reator IEA-R1 para a Pesquisa Nuclear: WARP2 - II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

172

No caso de preparo de amostras de saliva, o doador realiza uma prévia 
lavagem com água destilada. A coleta (~1 ml) é espontânea e sem estimulação, 
diretamente em recipientes de plástico esterilizados e seu preparo segue o mesmo 
procedimento descrito para o sangue/soro.

Desta forma, a amostra biológica (sangue total/soro/saliva) não necessita 
de armazenamento especial, nem refrigeração podendo ser guardada por longos 
períodos (anos), pois só depende da durabilidade do papel.

Para os testes in vivo, em função do modelo animal, tem-se o ponto de coleta 
de sangue diferenciado (via ocular, por punção via jugular etc.) e posterior deposito 
em papel de filtro.

Essas análises são realizadas utilizado o método instrumental de ativação, 
no qual a amostra e padrão (material de referência certificado) são irradiados 
simultaneamente, garantindo as mesmas condições. As amostras são irradiadas 
no reator IEA-R1 do IPEN e a avalição dos resultados é realizada pela análise de 
padrões certificados bem como pela análise comparativa dos resultados obtidos 
pela técnica de AAN com outro método analitico, a técnica de Fluorescência de 
Raios-X.

A instrumentação nuclear utilizada na aquisição dos espectros em energia 
da radiação-γ constitui-se de um espectrômetro-γ com detector semicondu-
tor de Germânio hiper–puro de 198cm3 associado a um multicanal ADCAM 
(ORTEC-918-A), controlado por um microcomputador. As medidas de raios-X 
são realizadas utilizando o espectrômetro X-123 SDD (Amptek®), com alvos de 
Ag e Au, e detector semicondutor de Silício do tipo “Silicon Drift” (25 mm2 x 
500 μm) com janela de Be (0,5 mil). A análise dos espectros de radiação gama 
e raios-X é realizada utilizando os programas fornecidos pelos fabricantes, bem 
como softwares desenvolvidos pelo LEER.

Estas investigações resultaram em diversos produtos tecnológicos aplicáveis 
a área de saúde e correlatas:

1. desenvolvimento de Processo em Prática Clínica para execução de análises 
bioquímicas em amostras de sangue total, soro e saliva;

2. elaboração de novos Protocolos Clínicos e Nutricionais em Medicina 
Esportiva;

3. processo alternativo para testes pré-clínicos (in vivo) de insumos médicos.

Estudos das alterações ecológicas e os processos ambientalmente danosos 
relacionando ao ecossistema, são também investigados pela técnica AAN. 
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Essas investigações incluem medidas de amostras solos, sedimentos e agentes 
transmissores de doenças (como algas e insetos) incorporando as dimensões 
físicas, químicas e toxicológicas [19-21].

3. CONCLUSÕES
Análises multielementares, que podem ser realizadas fazendo uso da técnica 

Análise por Ativação com Nêutrons, são de grande eficiência em investigações de 
sistemas biológicos devido sua simplicidade e precisão, uma vez que fornecem uma 
avaliação entre as interações metabólicas existentes entre os macro e microelementos 
no organismo. No âmbito da contribuição das análises ambientais fornecem dados 
que podem ser gerar conhecimento científico de processos e mecanismos que 
possibilitem dimensionar efeitos interferentes/poluentes auxiliando a promoção 
de programas de conservação.
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alimentos, como a ingestão de peixes contaminados com altas concentrações de 
As, Br, Co, Cr, Cs, Fe, K, Na, Se e Zn, entre outros elementos. Porém, muitos 
pescadores e familiares, por desconhecerem os riscos à saúde associado ao consumo 
de pescado de água contaminada, acabam se expondo a diferentes elementos tóxicos 
devido à dieta baseada em peixe como principal nutriente proteico. Diante da 
possível exposição dos pescadores do Riacho Grande – Represa Billings (Distrito 
de São Bernardo do Campo/SP) a elementos tóxicos, neste estudo foi realizada a 
quantificação de elementos tóxicos em amostras de peixes do gênero Astyanax 
(conhecido como lambari) coletados da Represa Billings. O peixe lambari teve 
maior relevância neste estudo, pois é consumido na forma de petisco, na qual o 
sujeito se alimenta de todo o organismo do peixe, tendo maior risco de contato 
direto com elementos tóxicos por meio da ingestão. Para análise foi utilizado 
à aplicação da Análise por Ativação com Nêutrons Instrumental (INAA). Este 
estudo é importante para obter visão espaço-temporal atualizada da contaminação 
por diversos elementos de interesse na região, como o As, Fe, Zn, entre outros 
e contribuir para a garantia da segurança alimentar no âmbito sanitário, no que 
diz respeitos aos contaminantes inorgânicos referidos pela Agência Nacional de 
Vigilância Sanitária (Anvisa).

1. INTRODUÇÃO
O reator IEA-R1 localizado em São Paulo, no Instituto de Pesquisas Energéticas 

e Nucleares, (IPEN − CNEN/ SP) é um reator de pesquisa do tipo piscina aberta, 
que foi projetado e construído pela empresa norte-americana “Babcock & Wilcox”, 
pelo programa átomos pela paz. O IEA-R1 é utilizado para produção de radioi-
sótopos, para o uso em medicina nuclear –como o Samário-153, utilizado como 
paliativo de dor em metástase óssea, Iodo-131 utilizado na terapia de câncer de 
tireoide e irídio-192 utilizado em técnicas de braquiterapia, também é utilizado 
em pesquisas em física nuclear, serviços em neutrongrafia e para irradiação de 
amostras e realização de análises multielementares.

Neste trabalho, O IEA-R1 foi imprescindível para a irradiação de amostras 
biológicas e realização de análises multielementares aplicando a técnica de 
Análise por Ativação com Nêutrons Instrumental (INAA). A INAA consiste 
em submeter a amostra a um fluxo de nêutrons, que através de diversas reações 
nucleares, formam-se isótopos radioativos, que então, podem ser medidos a partir 
das radiações emitidas. Os resultados da medição permitem a análise elementar 
qualitativa quantitativa e da amostra.
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Neste estudo a amostra submetida ao reator foi uma amostra biológica e 
sólida, obtida a partir da coleta de espécies do gênero Astyanax − conhecido como 
lambari −, na Represa Billings, na região do Riacho Grande, São Bernardo do 
Campo/SP. Na INAA há tratamento mínimo da amostra e após a irradiação, há a 
possibilidade de determinação simultânea de muitos radionuclídeos. Os elementos 
determinados foram As, Na, K, Br, Co, Cr, Se, Cs, Sc, Rb, Fe e Zn.

1.1 A análise por ativação neutrônica instrumental (INAA) utilizando 
o reator IEA-R1

A Análise por Ativação Neutrônica Instrumental é utilizada para determinar 
a medida da radioatividade de diversos elementos. Esta tem sido largamente utili-
zada, pois apresenta muitas vantagens em relação aos outros métodos analíticos e 
tem grande aplicabilidade, como exemplos, no uso na análise de cabelos, unhas, 
sangue, urina, tecidos de órgãos [1].

A INAA é uma técnica que fornece uma análise multielementar simultânea 
e não destrutiva, sendo um método vantajoso e um dos mais importantes dentre 
as técnicas de análise qualitativa e quantitativa de elementos traço, pois obtém 
altos níveis de precisão comparada a outras técnicas analíticas. O método pode 
ser comparativo ou absoluto. A medição pelo método absoluto utiliza alguns 
fatores nucleares, como fluxo de nêutrons, abundância isotópica do núcleo alvo, 
entre outros [2]. Já no método comparativo, a amostra é irradiada junto com uma 
quantidade conhecida do elemento que se quer determinar, no mesmo tempo 
e fluxo de nêutrons. Após a irradiação, tanto o padrão, quanto a amostra são 
medidos usando o mesmo sistema para espectrometria gama, permitindo que a 
concentração desconhecida possa ser diretamente calculada a partir das taxas de 
contagens da amostra e do padrão e conhecendo-se a massa de ambos [3,4]. Neste 
estudo foi utilizado o método comparativo.

Para a irradiação e medição da radioatividade de elementos de interesse: 
As, Na, K, Br, Co, Cr, Se, Cs, Sc, Rb, Fe e Zn por INAA. Foram pesados apro-
ximadamente 200 mg das amostras liofilizadas em balança analítica (Shimadzu 
AEM-5200) em invólucro de polietileno previamente descontaminado de 1,8 x 
1,8 cm (24 h em HNO3 Merck a 10% v/v) e selado (Selapack). Um procedimento 
semelhante foi realizado para dois materiais de referência certificados (MRC) IPEN 
TP-1 − tecido de peixe [5] e NIST SRM 1566b − Oyster Tissue [6]. As soluções 
padrão elementares (Spex CertiPrep) foram pipetadas em tiras de papéis de filtro 
(Whatman 40) usando pipetas Eppendorf com volumes previamente verificados. 
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Para alguns elementos, foi necessário diluir as soluções padrão em um balão 
volumétrico de 10 ml antes de pipetá-las.

As tiras de papel foram secas à temperatura ambiente, depois foram dobradas 
e colocadas em sacos de polietileno do mesmo tamanho de amostra. Cada lote de 
irradiação consistia em uma amostra ou MRC e padrões elementares. Eles foram 
irradiados no reator nuclear IEA-R1 (IPEN − CNEN/SP) na estação pneumática 
por 20 s sob fluxo térmico de nêutrons de aproximadamente 1,9 x 1012 cm-2 s-1. 
Após a irradiação, os elementos foram determinados por espectrometria gama de 
radionuclídeos desses elementos, realizada em um detector CANBERRA HPGe 
(modelo GC2018) acoplado ao analisador espectral digital CANBERRA DSA 
1000. Informações adicionais sobre os padrões pipetados e radionuclídeos usados 
para as determinações de elementos são mostradas na Tabela 1.

2. RESULTADOS E DISCUSSÃO
Para validação dos resultados obtidos experimentalmente pelo método 

comparativo da INAA, foram utilizados materiais de referência certificados NIST 
SRM 1556b Oyster Tissue e IPEN TP1 − tecido de peixe. Foi realizado o cálculo do 
índice-z para verificar se os resultados de análise estavam dentro do intervalo de 
confiança esperado. Foram considerados aprovados os valores de ambos os MRC, 
visto que os critérios para os valores de aprovação são |z| < 3, e todos os resultados 
estiveram dentro deste intervalo, o que significa que os resultados para os MRC 
ficou no intervalo de confiança de aproximadamente 99% do valor certificado 
[7], conforme tabela a seguir.

Tabela 1 – Parâmetros de radionuclídeos e padrões pipetados usados na INAA

Elemento Radionuclídeo Energia, keV Meia-vida Massa do element0 em 
padrão pipetado, µga

As 76As 559,1 26,32 h 2,453 ± 0,076
Br 82Br 776,52 17,68 min 1,219 ± 0,038
Co 60Co 1773,24 5,27 y 2,454 ± 0,035
Cr 51Cr 320,08 27,7 d 2,392 ± 0,046
Cs 134Cs 795,85 2,06 y 0,1226 ± 0,0016
Fe 59Fe 1099,25 44,5 d 499,4 ± 2,0
K 42K 1524,58 12,36 h 1497,4 ± 5,0
Na 24Na 1368,6 14,96 h 498 ± 2,0
Rb 86Rb 1076,60 18,66 d 9,71 ± 0,34
Sc 46Sc 889,28 83,81 d 0,245 ± 0,0016
Se 75Se 264,66 119,77 d 2,453 ± 0,038
Zn 65Zn 1115,55 243,9 d 24,52 ± 0,31

aIncerteza expandida, k = 2



Análise por ativação com nêutrons instrumental aplicada para a determinação de elementos tóxicos em peixes do gênero astyanax

179

A média dos resultados obtidos para cada elemento nas amostras de peixe 
da Represa Billings estão listados na Tabela 3. Os resultados estão separados 
em valores médios obtidos nos tecidos individuais e valores obtidos nas mistura 
das visceras (pool), isto é, orgãos internos, visto que o material foi analisado 
separadamente.

Resultados semelhantes foram obtidos para o elemento zinco em uma pesquisa 
na região do Riacho Grande, Represa Billings, uma vez que o zinco foi o elemento 
com maior concentração para o Astyanax spp [8]. Neste estudo e no estudo de 
[9], também é verificado que o valor do cromo apresenta amostras com valores 
abaixo do LQ (1,0 μg/kg-1), Os demais elementos (As, Br, Cs, Co, Fe, K, Na, Sc, 
Se e Rb) não foram analisados no estudo citado.

Tabela 2 – Frações de massa obtidas pelo INAA comparativo (valores médios e incertezas 
expandidas, k = 2, peso seco) e os valores certificados dos materiais de referência

CRM

Elemento
Oyster tissue 1556b NIST SRM Micropogonias furnieri TP-1 IPEN

Valor obtido
z-score

Valor obtido
z-score

(valor do certificado) (valor do certificado)

As (mg/kg-1)
não obtido 

experimentalmente -
7,135 ± 0,247

1,71
(7,6 ± 0,65) (5,9 ± 0,27)

Co (mg/kg-1)
3,43 ± 0,050

−0,41
0,168 ± 0,019

-
(0,371 ± 0,009) (N.D)

Fe (mg/kg-1) 222.750 ± 51,97 1,15 16,00 ± 2,263 1,67
(205,8 ± 6,8) (13,55 ± 1,05)

K (g/kg-1)
6,37 ± 1,59

−0,55
11,64 ± 1,68

−1,896
(6,520 ± 0,090) (12,55 ± 0,49)

Na (g/kg-1) 2,986 ± 0,150 −1,99 4,725 ± 0,247 -0,23
(0,330 ± 0,0053) (4,775 ± 0,145)

Rb (mg/kg-1)
2,680 ± 0,057

0,09
2,595 ± 0,686

-
(3,262 ± 0,145) (N.D)

Se (mg/kg-1)
1,815 ± 0,120

−0,83
2,650 ± 0,311

-0,75
(2,06 ± 0,15) (2,95 ± 0,14)

Zn (mg/kg-1) 1530.40 ± 378,86 1,39 20,050 ± 2,192 1,95
(1424 ± 46) (16,65 ± 0,50)
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Na análise, verificou-se que as concentrações de zinco eram maiores nas 
vísceras do que no músculo do peixe Astyanax spp, resultado semelhante também 
foi obtido por um trabalho realizado na represa Billings [9]. Os demais elementos 
(As, Br, Cs, Co, Fe, K, Na, Sc, Se e Rb) não foram analisados neste estudo.

A variação no teor de zinco foi de 101,10 a 105,10 μg/g na musculatura e 130 
μg/g nas vísceras. Na legislação brasileira, a resolução 269, de 22 de setembro de 
2005, recomenda pela Anvisa a ingestão diária de um adulto de 7 mg de zinco 
[10]. O zinco é um elemento essencial e útil no metabolismo, mas em casos 
de intoxicação alimentar, pode causar problemas pulmonares, febre, calafrios, 
gastroenterites, sonolência, náusea, desidratação e incoordenação muscular [9].

Tabela 3 – Fração de massa dos elementos em peso úmido em amostras de peixes (média ± 
desvio padrão, n = 3) e intervalo entre parênteses

Espécie
Elemento Astyanax fasciatus Astyanax bimaculatus

tecido pool de vísceras tecido pool de vísceras
As, *ND 0,08 ± 0,01 0,025 ± 0,03 0,08 ± 0,01mg kg-1 (< LD – 0,05)
Br, 13,5 ± 2,77 18,1 ± 0,22 11,59 ± 1,43 13,5 ± 0,17mg kg-1 (11,00 – 17,06) (10,58 – 12,61)
Cs, 0,25 ± 0,05 0,14 ± 0,004 0,28 ± 0,04 0,123 ± 0,004mg kg-1 (0,22 – 0,33) (0,25 – 0,32)
Co, 0,01 ± 0,0293 0,04 ± 0,003 0,04 ± 0,003 0,04 ± 0,003mg kg-1 (0,04 – 0,02) (0,036 – 0,04)
Cr, < LD 0,05 ± 0,02 < LD 0,03 ± 0,03mg kg-1

Fe, 34,53 ± 5,16 128,4 ± 2,6 35,15 ± 4,59 97,6 ± 2,4mg kg-1 (30,08 – 40,10) (30,10 – 40,20)
K, 10,64 ± 1,25 5,76 ± 0,33 10,92 ± 0,36 5,31 ± 0,3g kg-1 (8,56 – 11,38) (10,66 – 11,17)
Na, 1,67 ±0,24 1,46 ± 0,01 1,95 ±0,17 1,19 ± 0,004g kg-1 (1,46 – 2,02) (1,83-2,07)
Sc, < LD 0,01 ± 0,002 < LD 0,0051 ± 0,0001mg kg-1

Se, 1,03 ± 0,06 2,13 ± 0,05 0,8 ± 0,17 1,43 ± 0,09mg kg-1 (0,92 – 1,05) (0,68 – 0,92)
Rb, 12,25 ± 2,9 8,1 ± 0,19 14,17 ± 0,46 7,89 ± 0,19mg kg-1 (9,41 – 16,23) (13,85 – 14,50)
Zn, 103 ± 1,68 130 ± 1,3 62,25 ± 2,47 105,6 ± 1mg kg-1 (101,10 – 105,10) (60,5 – 64,0)

*ND – não determinado experimentalmente;
< LD = valor abaixo do limite de detecção



Análise por ativação com nêutrons instrumental aplicada para a determinação de elementos tóxicos em peixes do gênero astyanax

181

Para ambas as espécies, Astyanax fasciatus e Astyanax bimaculatus, os valores 
viscerais são mais altos do que na musculatura para os elementos Br, Fe, Se e Zn, 
o que indica que para esses elementos a maior concentração no visceral do peixe.

A ingestão diária de ferro é de 14 mg, Para o selênio, a recomendação diária é 
de 34 microgramas. E a ingestão diária recomendada de cromo é de 35 microgramas 
[10]. Outros elementos (As, Br, Cs, Co, K, Na, Sc e Rb) não são regulamentados 
por esta resolução. Devido à baixa incidência de estudos sobre esses elementos 
na literatura no contexto deste trabalho, os dados não puderam ser comparados 
com outros estudos.

3. CONCLUSÃO
O reator IEA-R1 foi imprencídivel para a análise multielementar dos tecidos 

e órgãos internos das amostras de peixe pela técnica de INAA. O procedimento 
para caracterização de tecidos comestíveis de peixes pelo INAA foi adequado, 
com índices z satisfatórios para os MRC utilizados sob a mesma condição de 
irradiação. Verificou-se que os elementos Br, Fe, Se e Zn apresentaram maior 
concentração nos órgãos internos em comparação ao tecido. A análise dessa 
diferença de acumulação é importante para este caso, pois o peixe lambari é 
digerido inteiro, sem remover as vísceras. Observou-se que a ingestão diária de 
cromo, ferro, selênio e zinco é recomendada, no entanto, o alto consumo pode 
se tornar prejudicial à saúde. Não existem estudos na literatura relacionados aos 
elementos Br, Cs, Co, K, Na, Sc e Rb na região de Riacho Grande. É importante 
analisar esses elementos para futuras correlações e comparações relacionadas 
à segurança alimentar. Novas análises aprofundadas serão realizadas em um 
futuro próximo, em outras espécies de peixe, assim como em mechas de cabelo 
de pescadores, para estas análises também sera utilizado o reator IEA-R1, também 
com a aplicação da técnica de INAA.
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RESUMO
Os estudos aqui apresentados são resultados de pesquisas realizadas por 

alunos de graduação e pós-graduação sob a minha orientação e pesquisadores 
colaboradores. Inicialmente, durante a década de 1990 até meados dos anos 2000, 
a técnica de INAA foi aplicada na caracterização de alimentos, frutos, cabelos e 
dietas de crianças da região Amazônica, em parceria com o Instituto de Pesquisas 
da Amazônia (INPA), para o conhecimento de seus constituintes nutricionais 
(microconstituintes e traços) e tóxicos, principalmente o mercúrio (Hg). Sabe-se 
que essa região sofre impacto por contaminação de Hg, decorrente de processos 
naturais e antrópicos. Ainda dentro dessa linha de pesquisa, em parceria com o 
grupo do Laboratório de Alimentos e Nutrição Experimental da FCF-USP/SP, foram 
desenvolvidos estudos de caracterização de vários alimentos e dietas de diferentes 
grupos populacionais, não somente em relação aos constituintes nutricionais, mas 
também em relação ao conteúdo de metais potencialmente tóxicos (Cd, Hg e Pb). 
Foram determinados os microconstituintes: Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, Se, Zn e os 
elementos traço: As, Br, Co, Cr, Cs, Rb, Sb e Sc. Mais recentemente, uma linha 
de pesquisa com interesse ambiental foi implementada, em parceria com a Cetesb, 
IO-USP e IGc-USP. O objetivo desse projeto foi estudar a distribuição de metais 
potencialmente tóxicos e outros elementos de interesse, em amostras de sedimen-
tos, utilizando-se a INAA. Dois projetos principais estão sendo desenvolvidos 
nesse tema: “Avaliação de metais tóxicos, traços e elementos de terras raras em 
sedimentos de reservatórios de abastecimento de água do Estado de São Paulo” 
e o outro, “Avaliação da extensão e histórico de poluição por metais e elementos 
traço em sedimentos de rios − estudo de caso, rio Tietê, ESP”. Outro estudo 
desenvolvido esteve relacionado à contaminação do complexo estuarino-lagunar 
de Iguape-Cananeia (ESP). Finalizando, está em desenvolvimento um projeto de 
pesquisa sobre a contaminação de ecossistemas marinhos costeiros por meio de 
programas de biomonitoramento, utilizando-se organismos marinhos, em parceria 
com o ICB-USP. Nesse artigo são apresentados e discutidos os resultados mais 
relevantes, obtidos dentro de cada linha de pesquisa, enfatizando a aplicação da 
técnica de INAA.

1. INTRODUÇÃO
Esse grupo de pesquisa é composto por alunos de graduação e pós-graduação 

sob a minha orientação e pesquisadores colaboradores, de outras instituições como 
a USP (ICB, IGc, IO-USP), Unifesp e Cetesb.
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Inicialmente, durante a década de 1990 até os anos de 2012, a técnica de 
INAA foi aplicada na caracterização de alimentos e frutos convencionais e não 
convencionais, da região Amazônica, para o conhecimento de seus constituintes 
nutricionais (microconstituintes e traços) e tóxicos, principalmente o mercúrio, 
em parceria com o Instituto de Pesquisas da Amazônia (INPA). Dentro desse 
objetivo, vários estudos foram realizados e diversos artigos foram publicados em 
revistas nacionais e internacionais [1-7], contribuindo, de forma significativa, para 
a caracterização desses alimentos. Vários estudos mostram que algumas regiões 
da Amazônia sofrem impacto por contaminação de mercúrio (Hg), decorrente 
de processos naturais e antrópicos. Dentro desses escopo, vários estudos foram 
publicados em relação ao teor de Hg total em dietas, cabelos de crianças e peixes 
de diferentes locais da região Amazônica. [8-10]. Ainda dentro do aspecto de 
contaminação por Hg, foram analisadas amostras dos peixes mais consumidos 
pela população de Cananeia, ESP, em parceria com o IO-USP. As amostras foram 
analisadas em relação ao conteudo de Hg total e metilmercurio, ácidos graxos e 
composição centesimal, sendo consideradas quatro diferentes espécies de peixes 
e também, amostras de cabelos de crianças dessa cidade [11-14]. Avaliou-se o 
conteudo de Hg total nos cabelos com base no consumo alimentar dessas crianças.

Ainda dentro dessa linha de pesquisa, em parceria com o grupo da Prof. Dra. 
Silvia M. F. Cozzolino do Laboratório de Alimentos e Nutrição Experimental da 
FCF-USP/SP, foram desenvolvidos estudos de caracterização de vários alimentos e 
dietas de diferentes grupos populacionais, não somente em relação aos constituintes 
nutricionais, mas também com relação ao conteúdo de metais potencialmente 
tóxicos (Cd, Hg e Pb). Dentro dessa linha de pesquisa os seguintes elementos 
foram determinados, como os microconstituintes: Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, Se, Zn 
e os elementos traço As, Br, Co, Cr, Cs, Rb, Sb e Sc. [15-24]

Paralelamente aos estudos já citados, iniciou-se uma linha de pesquisa 
com interesse ambiental, em parceria com a Prof. Dra. Sonia M.B. Oliveira do 
IGc-USP, em solos na Amazônia, com ênfase na contaminação por Hg [25-27]. 
A partir desse estudo, outros projetos surgiram, alguns com aplicação em estudos 
de geoquímica [28-30] e outros, usando os sedimentos como traçador de poluição 
por elementos terras raras (ETR) e padrão de distribuição desses elementos em 
lagos, lagoas e estuários [31-33].

Uma outra linha de pesquisa com interesse ambiental foi implementada, 
em parceria com a Cetesb. O objetivo desse projeto foi estudar a distribuição de 
metais potencialmente tóxicos e outros elementos de interesse, em amostras de 
sedimentos e solos. Estudos de sedimentos de estuários, lagos e rios, poluídos por 
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metais tóxicos, representam a compreensão dos fenômenos de transporte nesses 
ecossistemas complexos e possibilitam também traçar o histórico da poluição, por 
meio da análise de perfis sedimentares. Dois projetos estão sendo desenvolvidos 
nesse tema atualmente: “Avaliação de metais tóxicos, traços e elementos de terras 
raras em sedimentos de reservatórios de abastecimento de água do Estado de São 
Paulo”. Quatro reservatórios importantes, Rio Grande, Guarapiranga, Billings e 
Itupararanga já foram investigados, constituindo-se em dissertações de mestrado 
de alunos [34-38]. Os reservatórios de Graminha (Caconde), Taiaçupeba (Mogi 
das Cruzes/Suzano), Bariri- Braço Jaú (Rio Tietê), Carlos Botelho- Lobo Broa 
(São Carlos) e Córrego Marinheirinho (sub-bacia Turvo-Grande) estão em estudo. 
O outro projeto importante é “Avaliação da extensão e histórico de poluição por 
metais e elementos traço em sedimentos de rios − estudo de caso, rio Tietê (RT), 
ESP”, que contou com financiamento Fapesp (no processo: 2014/20805-6). O rio 
Tietê drena uma área composta por seis sub-bacias (Alto Tietê, Sorocaba / Médio 
Tietê, Piracicaba-Capivari-Jundiaí, Tietê/Batalha, Tietê/Jacaré e Baixo Tietê). 
Ao longo de sua extensão (1.100 km), suas margens abrangem 62 municípios. Esse 
rio apesar de toda a sua contribuição histórica, potencial hidrelétrico e importância 
econômica, é considerado um dos rios mais poluídos do mundo, principalmente 
no trecho que atravessa a Região Metropolitana de São Paulo (RMSP). Como 
resultado dos problemas de poluição observados nas últimas décadas, o objetivo 
deste estudo foi avaliar a concentração de metais e elementos maiores e traço, em 
amostras de sedimentos superficiais e perfis, em 34 pontos, desde a sua nascente 
(Salesópolis) até a sua desembocadura, no rio Paraná. Em todos esses estudos, 
metais tóxicos, elementos traço e terras raras foram avaliados, usando-se três 
técnicas analíticas (INAA, AAS e ICP OES), em amostras de sedimentos de fundo 
e perfis. A distribuição de alguns elementos maiores (Fe, K e Na), traços (As, 
Ba, Br, Co, Cr, Cs, Hf, Hg, Rb, Sb, Sc, Ta, Tb, Th, U e Zn) e terras raras (Ce, Eu, 
La, Lu, Nd, Sm, Tb e Yb) em amostras de sedimentos foi realizada usando-se a 
técnica de INAA. A técnica de ICP OES foi utilizada para determinar os metais 
Al, As, Ba, Cu, Cr, Fe, Mn, Ni, Se e Zn. Para os metais tóxicos Cd, Hg e Pb, foi 
aplicada a técnica de AAS (GF-AAS e CV-AAS). Os valores de concentração 
obtidos para os metais As, Cd, Cu, Cr, Hg, Ni, Pb e Zn foram comparados com 
os valores orientadores do Conselho de Ministros do Meio Ambiente do Canadá 
(CCME) (valores TEL e PEL), adotados pela Cetesb. O fator de enriquecimento 
(EF) e o índice de geoacumulação (IGeo), também foram utilizados para a ava-
liação da contaminação por sedimentos. A partir desses dados, foi realizada uma 
avaliação do acúmulo de metais e elementos traço nos sedimentos, bem como 
a avaliação de possíveis interferências adversas desses elementos na biota e na 
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qualidade da água desses ambientes. Verificou-se que os pontos de amostragem 
situados na RMSP (Alto Tietê) apresentaram altas concentrações para o semi metal 
As e os metais tóxicos Cd, Hg, Pb, Sb e Zn devido, principalmente, aos despejos 
de efluentes industriais e esgotos domésticos não tratados. Em geral, esses valores 
ultrapassaram os valores de TEL para Cd, Hg e Pb e o Zn, ultrapassou o valor 
de PEL, em alguns pontos. Os testes de ecotoxicidade com H. azteca, realizados 
em sedimentos dessa região, comprovaram a ocorrência de efeitos adversos a 
comunidade biológica, confirmando os dados de metais tóxicos. Os resultados 
da análise de sedimentos no trecho do Médio Tietê, apresentaram para os metais 
Cr, Cu, Ni e Zn valores abaixo de TEL ou entre TEL e PEL, para a maioria dos 
pontos amostrados. Novamente o Zn, em alguns pontos, ultrapassou o valor de 
PEL. Verificou-se que os tributários do Rio Tietê desempenham um importante 
papel na poluição desse rio, uma vez que transportam considerável quantidades 
de poluentes, como metais pesados. Todos esses tributários, desaguam suas altas 
cargas poluidoras no rio Tietê, adicionando-as ao já poluído rio. A análise dos 
sedimentos coletados em pontos da região do Baixo Tietê, ainda estão sendo 
analisados [39-41].

Um outro estudo de caso foi desenvolvido no Rio Cubatão, em parceria com 
a Dra Sueli Borrely do CTR-IPEN. A cidade de Cubatão constitui-se num dos 
maiores complexos industriais da América Latina e como consequência, com 
constante descarga de efluentes no rio Cubatão e seus tributários, ocasionando 
um cenário de degradação na bacia hidrográfica da região. O objetivo desse 
estudo foi avaliar os efeitos agudos e crônicos nas águas do Rio Cubatão e de seus 
tributários, Perequê e Pilão, por meio de ensaios ecotoxicológicos e análise de 
sedimentos. Por meio da técnica de INAA, a concentração de elementos traço e 
metais foram determinados, a saber: As, Cr, Hf, Mn, Ta, Th, U, Zn e os elementos 
terras raras (ETR) Ce, Eu, La, Lu, Nd, Sm, Tb e Yb. Os pontos de amostragem 
que indicaram efeitos negativos a biota por meio dos testes de ecotoxicidade foram 
coincidentes com os altos teores de metais pesados encontrados. A bacia do rio 
Cubatão é de extrema importância para o abastecimento de água da população 
e centros industriais da região da Baixada Santista [42]. Continuando essa linha 
de pesquisa, mais pontos foram amostrados em 4 campanhas, nos mesmos rios 
citados acima. Por meio dos valores de Fator de Enriquecimento (FE) e Índice de 
Geoacumulação (IGeo) encontrados para os metais em sedimentos, verificou-se 
interferência antrópica de baixa a extrema intensidade, principalmente para As, 
Br, Cr e Zn. Testes de ecotoxicidade também foram realizados e os resultados 
mostraram altos níveis de toxicidade, para os mesmos pontos com altos teores de 
metais pesados [43].
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Dentro do projeto intitulado “ Estudo ambiental de sistemas costeiros ex-
postos a importantes ações antrópicas na região Sudeste por meio de ferramentas 
biogeoquímicas” (FEBIOGEOQUIM CNPq 478890/2011-7), coordenado pela 
professora Elisabete S. Braga do IO-USP, duas regiões foram objeto de estudo: 
Baixada Santista e Cananeia, ambos no litoral de São Paulo. Foram analisadas 
a distribuição de elementos maiores, traço e metais pesados em amostras de 
sedimentos superficiais coletadas ao longo dessas duas regiões, em duas estações 
inverno e verão, em dois anos consecutivos, 2005 e 2006 [44,45].

Ainda na mesma parceria, outro estudo desenvolvido esteve relacionado à 
contaminação do complexo estuarino-lagunar de Iguape-Cananeia. Cananeia 
é considerada parte da Reserva Natural da Biosfera, devido à sua importância 
ambiental e cultural e é considerada não poluída. A região encerra o canal Valo 
Grande, construído há mais de 160 anos, que favorece a introdução de água doce 
do rio Ribeira de Iguape diretamente no sistema estuarino, contribuindo para 
importantes mudanças biogeoquímicas na região. O objetivo foi realizar um estudo 
comparativo dos impactos biogeoquímicos nessa área, com ênfase na influência 
do Valo Grande (Projeto VAGRA CNPq 552437/2007-7), analisando amostras de 
sedimentos coletados ao longo da região. Em todos esses estudos, os metais tóxicos, 
elementos maiores, traço e terras raras usando três técnicas analíticas (INAA, 
AAS e ICP OES) foram avaliados em amostras de sedimentos de fundo e perfis. 
A distribuição de alguns elementos maiores (Fe, K e Na), traços (As, Ba, Br, Co, 
Cr, Cs, Hf, Hg, Rb, Sb, Sc, Ta, Tb, Th, U e Zn) e terras raras (Ce, Eu, La, Lu, 
Nd, Sm, Tb e Yb) em amostras de sedimentos, foi realizada usando-se a técnica 
de INAA. A técnica de ICP OES foi utilizada para determinar os metais Al, As, 
Ba, Cu, Cr, Fe, Mn, Ni, Se, Zn e os metais potencialmente tóxicos Cd, Hg e Pb, 
pela técnica de espectrometria de absorção atômica –AAS (GF e CV). A partir 
desses resultados, foi possível verificar o potencial da análise de sedimentos, na 
avaliação de contribuições ambientais naturais e antropogênicas, em sistemas de 
águas costeiras [46].

Uma outra linha de pesquisa em desenvolvimento está relacionada ao estudo 
da contaminação de ecossistemas marinhos costeiros por meio de programas de bio-
monitoramento, utilizando- se organismos marinhos. Essa linha de pesquisa contou 
com a colaboração do Prof. Dr. Jose Roberto Machado Cunha da Silva, do ICB-USP. 
Num desses estudos, foram analisados tecidos de ouriços-do-mar de uma região 
chamada controle ou sem influencia antrópica e outra, com influência antrópica, 
provenientes da região de São Sebastião, São Paulo (espécie Lytechinus variegatus) e 
da região da Estação Comandante Ferraz, Antártica (espécie Sterechinus neumayeri). 
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Determinaram-se as concentrações dos elementos: As, Ba, Br, Ca, Co, Cr, Fe, K, 
Na, Rb, Sc, Se e Zn por meio da técnica de INAA e dos elementos tóxicos (Cd, 
Cu, Hg, Ni e Pb), por espectrometria de absorção atômica (AAS). Considerando a 
região de São Sebastião, a média de concentração dos elementos Ca, Cd, Cr, Cs, 
Cu, Fe, Hg, Ni, Pb, Rb, Sc e Zn foram maiores na região considerada contami-
nada, provavelmente devido as atividades do TEBAR e da descarga de efluentes 
domésticos, via emissário, principalmente para os metais Cd, Cr, Cu, Hg, Ni e 
Zn. Em Ilhabela (região controle), os elementos As e Se apresentaram maiores 
concentrações do que em São Sebastião (contaminada). Em vista dos resultados 
obtidos no presente estudo, o organismo ouriço-do-mar, espécies L. variegatus e 
S. neumayeri, podem ser utilizados para fins de biomonitoramento em ambien-
tes costeiros. Para a região Antártica, espécie S. neumayeri, as concentrações 
dos elementos Br, Cr, Cs, K, Se and Zn foram maiores na região da Estação 
Comandante Ferraz (considerado local contaminado) do que na região controle 
(Botany), indicando que existe algum impacto ambiental na área, sobretudo em 
relação aos elementos Cr, Cs, Se e Zn, os quais ainda podem estar relacionados 
ao incêndio em 2012 [47,48].

Ainda dentro dessa linha de pesquisa, estudou-se o perfil transcricional de 
metalotioneínas, parâmetros da imunidade inata e alterações histológicas no siri 
azul, Callinectes danae Smith, 1869 (Crustacea−Portunidae), após exposição ao 
chumbo (Pb). Metais como chumbo (Pb) podem constituir fonte de poluição difusa 
de difícil controle e remediação. Espécies cosmopolitas como os siris azuis do 
gênero Callinectes sp. podem indicar a disponibilidade de contaminantes por meio 
de biomarcadores (alterações em diversos níveis do organismo), desde molecula-
res, imunológicos até histológicos. Diversos trabalhos verificaram a presença de 
metais em Callinectes sp., todavia, aspectos imunológicos e histológicos referentes 
à exposição destes metais tem recebido pouca atenção, principalmente para 
espécie-alvo deste estudo, o Callinectes danae. Considerando o acima exposto, 
o presente projeto teve por objetivo avaliar parâmetros imunológicos inatos, bem 
como alterações histológicas em siris azuis (Callinectes danae) expostos a 2 μg/
mL de Pb pelos períodos de 24 horas, 48 horas e 96 horas. Várias publicações 
surgiram a partir desse estudo e outras estão em andamento [49-51].

2. CONCLUSÕES
A partir dos resultados de pesquisa apresentados, comprovou-se que a técnica 

de INAA tem contribuído, consideravelmente, como ferramenta analítica poderosa 
em estudos de interesse ambiental e nutricional, em diferentes campos da ciência. 
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Uma vez que a técnica de INAA é uma das aplicações mais importantes do reator 
nuclear de pesquisa do IPEN, pode-se afirmar que a utilização do reator tem 
contribuído, significativamente, para o progresso da pesquisa em nossa área de 
atuação, rendendo publicações nacionais e internacionais importantes e a formação 
de profissionais qualificados por meio do curso de pós-graduação em Tecnologia 
Nuclear − Aplicações, em parceria com a USP.
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RESUMO
Com o objetivo de apresentar as atividades desenvolvidas no Reator Nuclear 

de Pesquisa IEA-R1, realizou-se uma revisão a partir de alguns trabalhos nos quais 
foram determinadas a constituição inorgânica em plantas de uso medicinal por 
meio da técnica de Análise por Ativação Neutrônica Instrumental (INAA). Dentre 
estes trabalhos, são abordados os teores dos elementos tóxicos ao ser humano 
e a contribuição para a recomendação destas plantas como fontes minerais na 
dieta alimentar. A determinação e quantificação elementar foram feitas por meio 
da técnica de Análise por Ativação Neutrônica Instrumental. São apresentadas 
as concentrações de elementos essenciais e não essenciais (As, Ba, Br, Ca, Cl, 
Co, Cr, Cs, Fe, Hf, K, Mg, Mn, Na, Rb, Sb, Sc, Se, Ta, Th, Ti, U, V, Zn e Zr) em 
plantas medicinais escolhidas entre as mais utilizadas popularmente, dentre as 
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66 catalogadas para comercialização pela Anvisa. Conclui-se que estas pesquisas 
colaboram com o Programa Nacional de Plantas Medicinais e Fitoterápicos, 
promovendo o acesso e a qualidade das espécies estudadas.

1. INTRODUÇÃO
Para garantir o acesso seguro e o uso racional de plantas medicinais e fito-

terápicos é importante promover pesquisas, regulamentar o cultivo, identificar 
princípios ativos, investigar a correlação entre os fatores que afetam a formação, 
o crescimento e as características medicinais das plantas [1].

A análise da composição multielementar de plantas medicinais também é 
importante e necessária, visto que a maioria não possui controle de qualidade para 
elementos inorgânicos. Dessa forma, podem apresentar contaminação por metais 
pesados em consequência da absorção de elementos presentes no solo e nas águas, 
muitas vezes, contaminados pelo uso de fertilizantes, pesticidas, combustão de 
carvão e óleo, emissões veiculares, mineração, fundição, refinamento e incineração 
de resíduos urbanos e industriais [2-4].

Os elementos químicos têm um papel fundamental em todos os sistemas 
biológicos, pois participam dos processos metabólicos, como componentes de 
diferentes enzimas, catalisando interações químicas em células vivas [5]. Esses 
elementos podem afetar a produção dos princípios ativos, bem como interferir na 
ação terapêutica, desempenhar importante papel tanto no bem-estar quanto na 
cura de doenças, ou mesmo causar toxicidade aos seres humanos [6-8].

Nas pesquisas para o desenvolvimento de fitoterápicos, o foco principal 
é a caracterização do princípio ativo da planta para a comprovação científica 
das propriedades terapêuticas [9,10]. Entretanto, existem poucos registros com 
descrições das concentrações de macro e micronutrientes presentes em plantas 
utilizadas com fins terapêuticos. 

Neste sentido, visando contribuir para o estudo de plantas medicinais e 
às discussões das Políticas Nacionais de implantação de Plantas Medicinais e 
Fitoterápicos, voltadas à implementação da Fitoterapia no Sistema Único de Saúde, 
realizou-se a presente revisão dos trabalhos desenvolvidos no reator de pesquisa 
IEA-R1, entre 2008 e 2017, sobre a determinação dos constituintes inorgânicos 
presentes nas plantas medicinais mais utilizadas popularmente, dentre as 66 cata-
logadas para a comercialização pela Agência Nacional de Vigilância Sanitária [11].



Determinação de constituintes inorgânicos em plantas medicinais: uma revisão

199

2. APLICAÇÃO NA SAÚDE

2.1 Controle de Qualidade de Plantas Medicinais

A Organização Mundial de Saúde (OMS) estabelece padrões para o controle 
de qualidade de plantas medicinais incluindo a classificação, identificação botânica, 
determinação dos princípios ativos e identificação de contaminantes [12]. No Brasil, 
a Anvisa estabelece, entre os requisitos necessários para a obtenção de registro 
de fitoterápicos, a ausência de risco tóxico ao usuário e ausência de grupos ou 
substâncias químicas tóxicas, ou presença dentro de limites comprovadamente 
seguros [13].

A eficácia e a segurança do uso de plantas medicinais dependem de diversos 
fatores como coleta, cultivo e armazenamento; sendo que tais fatores podem 
influenciar na qualidade do produto, podendo ainda, ocasionar problemas de 
saúde à população [14].

A necessidade de assegurar o controle de qualidade nos produtos à base de 
plantas medicinais ocorre devido ao crescimento da poluição ambiental que afeta 
diretamente as plantas, que podem acumular certos tipos de elementos tóxicos ou 
não, tornando de grande importância pesquisas que determinem a concentração 
de elementos maiores, menores e traços devido a sua presença em processos 
metabólicos humanos [15].

Entre as 66 espécies catalogadas para pesquisa e comercialização pela 
Anvisa, nesta revisão encontram-se 58 espécies de plantas medicinais, sendo 
essas: Achillea millefolium L. (aquileia), Achyrocline satureioides Lam. DC. 
(macela), Aesculus hippocastanum L. (castanhea-da-índia), Ageratum conyzoides 
L. (mentrasto), Allium sativum L. (alho), Anacardium occidentale L. (cajueiro), 
Arctium lappa L. (bardana), Arnica erbená L. (arnica), Baccharis trimera (Less.) 
DC. (carqueja), Bidens pilosa L. (picão preto), Calendula officinalis L. (calendula), 
Caesalpinia erben Mart. ex Tul. (pau-ferro), Casearia sylvestris Sw. (guaçatonga), 
Cinnamomum verum J. Presl. (canela), Citrus aurantium L. (laranja amarga), 
Cordia erbenácea DC. (erva-baleeira), Curcuma longa L. (açafrão-da-terra), 
Cymbopogon citratus (DC.) Stapf. (capim-limão), Echinodorus macrophyllus 
(Kunth) Micheli (chapéu-de- couro), Equisetum arvense L. (cavalinha), Erythrina 
verna Vell. (mulungu), Eucalyptus globulus Labill. (eucalipto), Eugenia uniflora L. 
(pitanga), Glycyrrhiza glabra L. (alcaçuz), Hamamelis virginiana L. (hamamélis), 
Harpagophytum procumbens (Burch.) DC. ex Meisn (garra-do-diabo), Illicium 
verum Hook F. (anis estrelado), Lippia sidoides Cham. (alecrim-pimenta), Malva 
sylvestris L. (malva), Matricaria recutita L. (camomila), Maytenus ilicifolia 
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Mart. ex Reissek (espinheira-santa), Melissa officinalis L. (melissa), Mentha × 
piperita L. (hortelã-pimenta), Mentha pulegium L. (poejo), Mikania glomerata 
Spreng (guaco), Momordica charantia L. (melão-de-São-Caetano), Passiflora 
alata Curtis (maracujá-doce), Passiflora incarnata L. (maracujá), Paullinia 
cupana Kunth (guaraná), Peumus boldus Molina (boldo-do-Chile), Phyllanthus 
niruri L. (quebra-pedra), Pimpinela anisum L. (erva-doce), Plantago major L. 
(tanchagem), Polygonum punctatum Elliot (erva-de-bicho), Psidium guajava L. 
(goiaba), Punica granatum L. (romã), Rhamnus purshiana DC. (cáscara sagrada), 
Rosmarinus officinalis L. (alecrim), Salvia officinalis L. (sálvia), Sambucus nigra 
L. (sabugueiro), Schinus terebinthifolius Raddi (aroeira), Senna alexandrina Mill. 
(sene), Solanum paniculatum L. (jurubeba), Stryphnodendron adstrigens (Mart.) 
Coville (barbatimão), Taraxacum officinale F. H. Wigg (dente-de-leão), Uncaria 
tomentosa (Willd. ex Roem. & Schult.) DC. (unha-de-gato), Vernonia polyanthes 
Less. (assa-peixe) e Zingiber officinale Roscoe (gengibre). As amostras foram 
adquiridas em farmácias especializadas, casas de produtos naturais, mercado 
informal, ou seja, banca localizada em via pública provenientes do Estado de São 
Paulo (SP), Minas Gerais (MG), Parána (PR), Pernambuco (PE), Rio Grande do 
Sul (RS), Santa Catarina (SC), Itália (IT) e Alemanha (AL) e algumas espécies 
foram cultivadas [16-18]. 

2.2 Medidas por Análise por Ativação Neutrônica Instrumental

A determinação das concentrações dos elementos nas plantas medicinais deste 
estudo foi realizada nas amostras da planta seca. As concentrações de As, Ba, Br, 
Ca, Cl, Co, Cr, Cs, Fe, Hf, K, Mg, Mn, Na, Rb, Sb, Sc, Se, Ta, Th, Ti, U, V, Zn e 
Zr foram determinadas por Análise de Ativação Neutrônica Instrumental (INAA). 
INAA é uma técnica analítica sensível, rápida, não destrutiva e multielementar, 
que tem sido frequentemente usada para avaliar o conteúdo inorgânico em plantas 
medicinais nas pesquisas realizadas no IPEN [19-22]. 

Para as determinações, foram realizadas duas séries de irradiação, de 
acordo com o tempo de decaimento de cada radionuclídeo de interesse, formado 
nas amostras. Para a determinação dos elementos As, Ba, Br, Ca, Co, Cr, Cs, 
Fe, Hf, K, Na, Rb, Sb, Sc, Se, Ta, Th, U, Zn e Zr foram pesados de 100 a 150 
mg de amostra vegetal e 100 mg dos materiais de referência1 e também padrões 
sintéticos provenientes de solução-padrão (SPEX CERTIPREP). Estas amostras 

1 IAEA-336 Líquen, NIST 1573a Tomato Leaves, NIST 1547 Peach Leaves, NIST 1646a 
Estuarine Sediment, USGS STM-2 Table Mountain Syenite, RGM-2 Rhyolite Glass Mountain.
2 NIST 1573a Tomato Leaves, NIST 1547 Peach Leaves, NIST 1646a Estuarine Sediment.
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foram irradiadas sob um fluxo de nêutrons térmicos de 1012 n cm– 2 s– 1 por oito 
horas (irradiação longa). 

Para determinação de Cl, Mg, Mn, Ti e V, aproximadamente 70 mg de amos-
tra vegetal e 50 mg dos materiais de referência2 foram irradiadas na instalação 
pneumática com um fluxo de nêutrons térmicos de aproximadamente 1012 n cm– 2 
s– 1 por vinte segundos (irradiação curta). 

Após a irradiação esperou-se um período de decaimento que varia em função 
da meia-vida do nuclídeo a ser determinado. A detecção dos raios gama emitidos 
pelos nuclídeos formados na irradiação foi feita usando como sistema de contagem 
um detector de Ge-Hiperpuro, marca EG&G Ortec e equipamentos eletrônicos 
associados, com resolução de 0,88 keV e 2,09 keV para os picos de 122 keV e 
1332 keV do 57Co e 60Co, respectivamente. A análise dos espectros obtidos foi 
realizada utilizando o software VISPECT2 na linguagem TURBOBASIC. Para 
as irradiações longas, o tempo de contagem das amostras vegetais variou de uma 
a duas horas, para os materiais de referência, de trinta minutos a uma hora e de 
quinze minutos a uma hora para os padrões pipetados sintéticos. Para as irradiações 
curtas, as contagens foram feitas durante três minutos para as amostras de planta 
e dois minutos para os materiais de referência e padrões sintéticos.

A precisão e a exatidão da metodologia foram avaliadas pela análise dos 
materiais de referência certificados. O desvio padrão relativo (DPR) e o erro 
relativo (ER) variaram conforme apresentados na Tabela 1. 

Tabela 1 – Variação do desvio-padrão relativo (DPR) e erro relativo (ER) para os materiais 
de referência certificados

SRM 1646a USGS STM NIST 1547 NIST 1573a IAEA-336

DRP (%) 0,7 a 26 0,8 a 18 1 a 37 4 a 41 0,9 a 38

ER (%) 0,2 a 47 0,001 a 31 1 a 38 2 a 40 1 a 39

De modo geral, as concentrações encontradas nos materiais de referência, 
por meio da técnica de INAA, estiveram próximas dos valores certificados ou 
informados. Os erros relativos foram, em geral, inferiores a 20%, para a maioria 
dos elementos. Considerando-se os níveis de concentração a que estão relacionados, 
pode-se verificar que foram obtidas boas precisão e exatidão para a maioria dos 
elementos estudados. 
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2.2.1 Composições multielementares das plantas

Dentre os elementos determinados nestes trabalhos, apenas o arsênio (As) 
apresenta limite estabelecidos pela Organização Mundial de Saúde (OMS) [12] 
em plantas utilizadas como matéria-prima, na concentração de 1,0 mg kg-1. 
Foram encontradas concentrações mensuráveis de As nas amostras de mulungu, 
alecrim-pimenta, melissa guaraná, quebra-pedra, goiaba, romã, alecrim, sene, 
dente-de-leão e gengibre, porém abaixo do limite recomendado. As amostras de 
melissa proveniente do cultivo (variação de 0,33 a 1,65 mg kg-1) [18] e de Minas 
Gerais (variação de 0,93 a 2,01 mg kg-1) [17] excederam os valores estabelecidos 
pela OMS.

Os elementos Ca, K, Mg e Cl são essenciais para as plantas e foram os 
que apresentaram maior concentração nas espécies estudas. A concentração de 
cálcio variou de 347 a 23795 mg kg-1, o potássio variou de 113 a 81850 mg kg-1, o 
magnésio variou do limite mínimo de detecção (LID) a 11379 mg kg-1 e o cloro 
variou de LID a 18480 mg kg-1. 

Nas espécies analisadas foram encontrados quantidades significativas de 
microelementos essenciais e não essenciais, como Ba (4 a 242 mg kg-1), Br (1,66 a 
127,9 mg kg-1), Co (0,069 a 9,1 mg kg-1), Cr (0,5 a 256 mg kg-1), Cs (0,01 a 4,29 mg 
kg-1), Fe (26 a 12259 mg kg-1), Mn (2,4 a 1046 mg kg-1), Na (8 a 7718 mg kg-1), Se 
(0,15 a 0,8 mg kg-1), V (0,08 a 8,2 mg kg-1) e Zn (7,4 a 169 mg kg-1). A concentração 
média de Hf, Rb, Sb, Sc, Ta, Th, Ti, U e Zr foi de 0,38; 32; 0,02; 0,11; 0,04; 0,25; 
100; 0,28 e 38mg kg-1, respectivamente.

3. CONCLUSÕES
Nesta revisão foram apresentados os resultados dos trabalhos realizados no 

Reator IEA-R1, os quais determinaram a constituição inorgânica de 58 plantas 
de uso medicinal. As espécies que apresentaram concentrações relativamente 
altas foram poejo, dente-de-leão, malva, salvia, maracujá, e menstrato; enquanto 
foram encontradas baixas concentrações no alho, calêndula, guaçatonga, canela, 
laranja-amarga, alcaçuz, anis-estrelado, espinheira-santa, folha-de-goiaba e romã. 
A Análise por Ativação Neutrônica apresentou sensibilidade adequada para a 
determinação das concentrações para a maior parte dos elementos presentes nas 
amostras de plantas. As determinadas realizadas nas amostras apresentadas podem 
servir como indicativo do grau de contaminação das plantas medicinais, no caso de 
elementos potencialmente tóxicos, como indicativo da capacidade dessas plantas 
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de atuarem como suplementos alimentares de elementos essenciais e podem ser 
relacionadas a produção de metabólitos secundários em plantas de valor medicinal.
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RESUMO
O uso de argilas com finalidade medicinal e cosmética é milenar e no Brasil, 

poucos estudos são feitos referentes a caracterização elementar deste material. Este 
trabalho teve como objetivo mostrar as pesquisas realizadas no IPEN com o uso 
do reator IEA-R1 para caracterizar argilas de uso medicinal e cosmético avaliando 
sua composição, composição da matéria orgânica agregada e disponibilidade de 
seus elementos constituintes. Também foi realizado um estudo sobre a produção 
de peloide produzido artificialmente com águas minero-medicinais e do mar. Com 
os resultados obtidos foi possível concluir que a técnica de análise por ativação 
neutrônica é muito eficaz e permite resultados confiáveis sobre o material estudado.

Jefferson K. Torrecilha, Paulo F. de M. Gouvêa, Layla B. Soufia, 
João P. M. Martins, Paulo S. C. da Silva
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1. INTRODUÇÃO
Peloides têm sido usados como agentes terapêuticos em muitos spas e centros 

termais desde os tempos antigos. O termo “peloide” é usado para se referir a 
diferentes tipos de sedimentos ou depósitos, cuja composição inclui principalmente 
silicatos (micas, argilas e feldspatos), carbonatos, sulfatos, sulfetos e quantidades 
variáveis de substâncias orgânicas. Quando misturados com água do mar ou 
águas minero-medicinal é formada uma pasta que pode ser utilizada para fins 
terapêuticos e/ou estéticos [1].

O tratamento com peloide é chamado de “peloterapia”. Esses tratamentos são 
famosos por sua eficácia em todo o mundo, comumente para a cura de inúmeras 
síndromes, por exemplo, doenças da pele, doenças reumáticas e articulares [2]. 

Para obtenção do peloide, a argila passa por um processo de maturação, 
durante o qual sua oleosidade característica é adquirida, devido à mistura de 
componentes e ao crescimento de constituintes orgânicos que surgem da atividade 
biológica proveniente da crescimento de micro-organismos durante a interação 
entre a argila e a água [3-5].

Muitos autores estudaram algumas propriedades relacionadas à adequação à 
terapia em argilas de várias partes do mundo, como a Itália [6-9], Portugal [10-13] 
e Espanha [1, 14-16]. Além disso, algumas propriedades de peloides preparados 
com diferentes tipos de argila, diferentes tipos de água e diferentes condições de 
maturação também foram estudadas [5,17-24].

Neste sentido, varias pesquisas foram realizadas no IPEN, utilizando o 
reator IEA-R1 para caracterização de argilas e peloides naturais e artificiais de 
uso medicinal e cosmético, determinando sua composição elementar, elementos 
potencialmente tóxicos e composição orgânica. A utilização da técnica de análise 
por ativação neutrônica é propícia para essas análises visto que a determinação 
elementar é independente da forma química com que o elemento está presente, 
é uma técnica não destrutiva, simples e que utiliza quantidades relativamente 
pequenas de amostra, com alta sensibilidade para detecção de quantidades traço, 
mesmo em presença de elementos em quantidade da ordem de porcentagem.

2. ESTUDOS DE ARGILAS REALIZADOS NO IPEN COM O USO DO REATOR 

IEA-R1
Um dos primeiros trabalhos relacionados ao estudo de argila/peloide no IPEN 

foi iniciado em 2012 com uma dissertação de mestrado em um peloide chamado 
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“Lama Negra de Peruíbe” (LNP), proveniente da cidade de Peruíbe, litoral sul do 
estado de São Paulo, muito utilizado em tratamentos terapêuticos, principalmente 
osteoartrite [25].

Sabendo que quando usadas para fins terapêuticos ou cosméticos, as argilas 
não estão isentas de risco à saúde, devido à possível presença de minerais perigosos 
para o sistema respiratório, elementos tóxicos e radionuclídeos naturais, este 
trabalho de mestrado teve como objetivo determinar a composição mineralógica, 
elementar e avaliação de como esses elementos estão dispostos na composição do 
peloide, visto que alguns deles podem estar disponíveis para troca, com o paciente, 
podendo ser absorvidos pela pele, durante o procedimento de aplicação tópica 
da lama. Também foi realizada uma comparação deste peloide em sua forma in 
natura (LNPI), tal qual encontrada na natureza, e depois do processo de maturação 
(LNPM), que consiste no tratamento da LNP com água do mar.

Durante o período de estudo, foram publicados em congresso em 2013, 
resultados preliminares da concentração elementar desse peloide em suas formas 
in natura e maturada, bem como a variação na concentração desses elementos 
após o processo de maturação. Os resultados mostraram que na LNP (Tabela 
1) os elementos arsênio (As), bário (Ba), bromo (Br) e zinco (Zn) aparecem em 
concentração maiores, enquanto, cobalto (Co), cromo (Cr), lantânio (La) e rubídio 
(Rb), aparecem em concentrações menores quando comparados com peloides 
estudados em outras regiões do mundo. Também notou-se que há enriquecimento 
na concentração dos elementos arsênio (As), bromo (Br), cálcio (Ca), rubídio (Rb), 
selênio (Se), antimônio (Sb) e tântalo (Ta) na LNP maturada em relação a LNP 
in natura [26].

O trabalho de mestrado, concluído em 2014, mostrou, além dos resultados 
mencionados acima, que apenas o elemento sódio (Na) está em quantidade 
significativa para troca cutânea com o paciente. Este resultado indica, portanto, 
uma baixa probabilidade da ocorrência de absorção de elementos tóxicos pelo 
paciente durante o tratamento terapêutico, no qual o peloide é aplicado sobre a pele. 
Em 2015, foi publicado, em uma revista eletrônica, um estudo mais completo 
desse peloide [27]. Nele, verificou-se que os elementos cloro (Cl) e magnésio 
(Mg) são enriquecidos após a maturação, provavelmente devido à processos de 
precipitação ocorridos pela adição de água do mar e eliminação da fração não 
mineral, mais fina, causada pelas sucessivas trocas de água do mar, durante o 
processo de maturação. 

Em 2015, foi publicado em congresso um estudo sobre o comportamento dos 
elementos terras raras (ETR), na LNP [28]. Esses elementos, em sedimentos, são 
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utilizados como ferramentas para estudos ambientais, devido ao seu comportamento 
durante os processos geoquímicos. Eles também são amplamente aceitos como 
rastreadores de procedência confiáveis, porque são, em grande parte, imóveis e, 
portanto, se comportam de maneira conservadora em processos sedimentares. 
A concentração do ETR, obtida por análise por ativação neutrônica nas amostras 
de LNP indicou que as concentrações desses elementos não apresentam diferença 
na lama maturada quando comparada com a in natura, podendo-se concluir que os 
ETR estão presentes na lama em minerais que não são afetados pelo processo de 
maturação com água do mar. Além disso, mostraram uma distribuição semelhante 
à encontrada no NASC (North American Shale Composite) apenas para os ETR 
leves (lantânio - La, cério - Ce, neodímio - Nd, samário - Sm e európio - Eu) e não 
para os ETR pesados (térbio - Tb, itérbio - Yb e lutécio - Lu). Esse padrão pode 
estar relacionado à interação da LNP com a água do mar ainda em seu depósito. 
O estudo da razão elementar entre os ETR indicou que a sua proveniência, nessas 
amostras, provavelmente se deve a incorporação de material de origem terrestres 
ao sedimento marinho que deu origem à lama.

Além do estudo para caracterização do peloide de Peruíbe, uma tese de 
doutorado realizada entre 2014 e 2018 no IPEN teve como um dos objetivos 
caracterizar a LNPI, LNPM e maturada posteriormente irradiada, quanto a sua 
composição química, radiológica e microbiológica a fim de verificar a segurança de 
seu uso quanto à presença de: elementos tóxicos, radioativos e micro-organismos 
patogênicos [29]. Os valores obtidos para a concentração dos elementos menores e 
traço, feita por análise por ativação neutrônica (Tabela 1), indicaram que a jazida, 
amostrada em 10 diferentes pontos, apresenta uma boa homogeneidade, não 
apresentando diferenças estatisticamente significativas. Comparando-se as duas 
formas estudadas da LNP, in natura e maturada, apenas os elementos sódio (Na), 
bromo (Br), cobalto (Co) e itérbio (Yb) apresentaram diferenças estatisticamente 
significativas. Comparada a outros tipos de peloides encontrados em literatura, a 
LNP apresentou menores concentrações dos elementos colbato (Co), cromo (Cr), 
háfnio (Hf), rubídio (Rb) e os terras raras. Entre os elementos potencialmente 
tóxicos, o As apresentou valores de concentração inferiores aos valores de efeito 
provável comparados aos índices de qualidade de sedimento. No entanto, o teor 
de arsênio encontrado foi maior que o recomendado para argilas de uso farma-
cêuticos. Deve-se ressaltar, no entanto, que a LNP tem aplicação tópica e não é 
recomendada a sua ingestão.

Sabe-se que um dos fatores de forte influencia na eficácia do tratamento 
terapêutico envolvendo argilas é a matéria orgânica que está incorporada ao 
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peloides [30, 31]. A matéria orgânica nos peloides é principalmente derivada de 
bactérias e microalgas, que dão origem a processos bioquímicos. Essa situação 
destaca a necessidade de avaliar a composição química da matéria orgânica, 
fortemente influenciada pela atividade microbiana e pela disponibilidade de 
componentes orgânicos, a fim de fornecer alguns dados fundamentais que são úteis 
para entender os efeitos terapêuticos dos peloides. A matéria orgânica consiste em 
uma mistura de compostos em vários estágios de decomposição que resultam da 
degradação biológica de resíduos vegetais e animais e da atividade sintética de 
micro-organismos. Pode ser agrupada em substâncias húmicas e não húmicas. As 
substâncias não-húmicas são caracterizadas por apresentar uma composição quí-
mica definida, como os polissacarídeos, aminoácidos, proteínas e ácidos orgânicos 
de baixo peso molecular. Já as substâncias húmicas não possuem características 
químicas e físicas bem definidas e são divididas em ácido húmico (AH), ácido 
fúlvico (AF) e humina (HU), com base em suas características de solubilidade. 

No ano de 2019 foi apresentado em um congresso um estudo sobre a composi-
ção elementar da matéria orgânica que compõe a LNP [32]. Os resultados mostraram 
que os elementos mais comuns foram: cálcio (Ca), ferro (Fe), bromo (Br), zircônio 
(Zr), bário (Ba), zinco (Zn), cério (Ce) para as três frações de substâncias. Potássio 
(K) e rubídio (Rb) apresentam maior predominância na fração de ácidos húmicos e 
humina. A maior concentração de íons metálicos encontrada na fração dos ácidos 
húmicos demostrou o comportamento polieletrolítico dessas substâncias, que atuam 
como agentes complexantes, evidenciando que uma das principais propriedades 
da matéria orgânica da LNP é a capacidade de formar complexos e quelatos com 
elementos metálicos em diferentes grupos funcionais oxigenados, como os grupos 
carboxílico, fenólico e carbonil, que podem solubilizar o íon metálico presente 
em qualquer material sedimentar inorgânico. Estes resultados indicam que esse 
recurso pode ser uma maneira possível de incorporar esses elementos no corpo 
humano durante a aplicação de LNP através da absorção da pele.

Além de uso em tratamento terapêutico e cosmético, argilas também são 
utilizadas na indústria farmacêutica como excipientes, lubrificantes, diluentes, 
ligantes, dessecantes, emulsificantes, espessantes, para mascarar sabores indese-
jáveis, como agente isotônico e carregador de substâncias ativas. Em todas essas 
aplicações é importante garantir a segurança de seu uso. Assim, em 2016 foi 
publicado um estudo com o objetivo de descrever a composição mineralógica e 
química de oito argilas, em sua forma bruta (direto do depósito) provenientes de 
Campos Gerais (MG) (identificada como CG na Tabela 1) e seis argilas comerciais 
adquiridas em loja de produtos naturais em São Paulo (SP) (identificadas como 
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SP na Tabela 1), bem como determinar os parâmetros radiológicos decorrentes 
de seu uso externo e interno, tanto para fins cosméticos quanto farmacêuticos.

Os resultados mostraram que ambas as argilas de Campos Gerais e São Paulo 
apresentaram concentrações em nível traço dos elementos cádmio (Cd), césio (Cs), 
antimônio (Sb), selênio (Se), tório (Th) e urânio (U) e que esses elementos foram 
enriquecidos nas amostras comercializadas em comparação às argilas brutas.

Apesar da grande reserva natural de peloides espalhada pelo mundo, o uso 
desses peloides naturais em Spas e centros terapêuticos termais, para fins cosméticos 
e medicinais, pode levar a um esgotamento desse recurso ao longo do tempo e isso 
faz com que a produção de peloides artificiais se torne cada vez mais importante. 
Com base nessa informação, em 2015 iniciou-se uma tese de doutorado sobre pro-
dução de peloides com uso de dois tipos de bentonitas, sendo elas, bentonita cinza 
(BC – Tabela 1) e bentonita verde (BV – Tabela 1). Para a produção dos peloides, 
as argilas foram maturadas utilizando águas minero-medicinais provenientes de 
Águas de Lindoia (SP), Poços de Caldas (MG) e água do mar de Peruíbe (PE). 
Resultados preliminares divulgados em revista eletrônica [33] em 2019 mostraram 
que a bentonita verde a não maturada apresentou concentrações ligeiramente maiores 
dos elementos európio (Eu), ferro (Fe), potássio (K), rubídio (Rb) e escândio (Sc) 
e concentrações muito maiores dos elementos cobalto (Co), cromo (Cr), césio (Cs) 
e zircônio (Zn) que a bentonita cinza não maturada. Os elementos arsênio (As), 
bromo (Br), háfnio (Hf), lutécio (Lu), antimônio (Sb), selênio (Se), samário (Sm), 
tântalo (Ta), térbio (Tb), tório (Th) e zircônio (Zr) aparecem em concentrações 
mais elevadas na bentonita cinza não maturada.

Um aumento significativo na concentração de bromo (Br) e sódio (Na) foi 
observado nas amostras maturadas com água do mar de Peruíbe nos dois tipos 
de argila. Observou-se uma leve diminuição na concentração de cálcio (Ca) nos 
peloides obtidos pela maturação da bentonita cinza com água de Poços de Caldas e 
Peruíbe e nenhuma diferença foi observada pela maturação com água de Águas de 
Lindoia. Nas amostras de bentonita verde, a concentração de cálcio (Ca) diminuiu 
após o processo de maturação com os três tipos de água.

Portanto, é notável que a maturação favorece a mudança de concentração de 
alguns elementos, e que após o procedimento, os valores adquiridos são concor-
dantes com a peloides já estudados.
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3. CONCLUSÕES
O uso do reator IEA-R1 do IPEN possibilitou uma grande variedade de 

estudos de argilas e peloides naturais e artificiais para uso medicinal e cosmético, 
permitindo caracterizá-los quanto a composição elementar e verificar a concentra-
ção de elementos, sejam eles tóxicos ou não, elementos terras raras, composição 
elementar da matéria orgânica e a disponibilidade destes elementos para possível 
interação com o paciente durante a aplicação cosmética ou medicinal.

Tabela 1 – Valores médios das concentrações (média ± desvio padrão), em mg kg-1, (Ca, 
Mg, Fe, K e Na em %), obtidos por INAA nas amostras de lama negra de Peruíbe in natura 
(LNPI), lama negra de Peruíbe maturada (LNPM), argilas naturais de Campos Gerais (CG), 
argilas comerciais de São Paulo (SP), matéria orgânica em ácido húmico (AC), ácido fúlvico 

(AF) e humina (HU) e peloides artificiais de bentonita cinza (BC) e bentonita verde (BV)

As Ba Br Ca 
(%) Ce Co Cr Cs Eu Fe (%) Hf K (%)

LNPI 11 ± 4 456 ± 
163

104 ± 
39

0,6 ± 
0,2 65 ± 17 9 ± 3 63 ± 

19 5 ± 2 1,1 ± 
0,3

3,2 ± 
0,9 6 ± 4 2 ± 2

LNPM 10 ± 2 394 ± 
56

137 ± 
31

0,6 ± 
0,2

66 ± 
11 10 ± 2 68 ± 

14 5 ± 1 1,2 ± 
0,2

3,4 ± 
0,5 5 ± 1 1 ± 1

CG 2,1 ± 
0,9

589 ± 
537 3 ± 2 0,3 ± 

0,2
77 ± 
41 12 ± 14 66 ± 

38 2 ± 1 2 ± 2 3 ± 1 10 ± 4 1,3 ± 
0,5

SP 8 ± 8 313 ± 
239 2 ± 2 0,9 ± 

0,3
78 ± 
48 8 ± 5 38 ± 18 8 ± 2 1 ± 1 2 ± 1 9 ± 5 2 ± 1,3

LNPM 
(AH) 3 ± 5 36 ± 

53
1090 ± 

221
0,7 ± 
0,8

39 ± 
26 10 ± 3 20 ± 3 0,1 ± 

0,2
0,7 ± 
0,2

0,9 ± 
0,2

LNPM 
(AF) 8 ± 3 49 ± 

34
172 ± 

13
0,4 ± 
0,2 30 ± 1 7,7 ± 

0,6
78 ± 
12

3,7 ± 
0,9

0,2 ± 
0,2

1,5 ± 
0,1

1,2 ± 
0,4

0,2 ± 
0,2

LNPM 
(HU) 5 ± 0,9 413 ± 9 87 ± 

23
0,66 ± 
0,04 31 ± 2 5,5 ± 

0,9 40 ± 4 3,3 ± 
0,6

0,56 ± 
0,05

2,3 ± 
0,1

5,4 ± 
0,2

0,4 ± 
0,3

BC 8,6 ± 
0,6

384 ± 
28

263 ± 
443

0,8 ± 
0,3

99 ± 
17

1,4 ± 
0,1 6 ± 2 0,6 ± 

0,2
0,7 ± 
0,1

2,5 ± 
0,3 7 ± 1

BV 4 ± 2 440 ± 
34

78 ± 
131

1,5 ± 
0,4 86 ± 7 17 ± 2 68 ± 8 11 ± 2 1,5 ± 

0,2
4,5 ± 
0,6 3 ± 1 2,1 ± 

0,6

La Lu Mg 
(%) Mn Na 

(%) Nd Rb Sb Sc Se Sm Ta

LNPI 32 ± 8 0,3 ± 
0,1

1,7 ± 
0,9

276 ± 
123

1,7 ± 
0,4 30 ± 9 71 ± 

29
0,7 ± 
0,3 11 ± 3 0,8 ± 

0,6 5 ± 1 0,8 ± 
0,2

LNPM 33 ± 5 0,27 ± 
0,05

2,1 ± 
0,9

263 ± 
39

2,6 ± 
0,8 34 ± 9 70 ± 14 0,7 ± 

0,2 12 ± 2 1 ± 0,8 5,3 ± 
0,9

0,7 ± 
0,1

CG 51 ± 50 0,5 ± 
0,4

1109 ± 
1620

46 ± 
40

49 ± 
42

0,2 ± 
0,1 13 ± 7 0,3 ± 

0,1 11 ± 11

SP 39 ± 20 0,5 ± 
0,2

3055 ± 
2872

39 ± 
23

104 ± 
57

1,6 ± 
0,6 10 ± 4 1,3 ± 

0,6 7 ± 4

LNPM 
(AH) 18 ± 4 0,13 ± 

0,02 13 ± 8 16 ± 4 0,5 ± 
0,8

0,1 ± 
0,1

0,15 ± 
0,05

2,8 ± 
0,7

0,1 ± 
0,1

LNPM 
(AF)

11,4 ± 
0,9

0,08 ± 
0,005

4,1 ± 
0,4 7 ± 9 36 ± 5 0,5 ± 

0,1
13,3 ± 

0,5
0,16 ± 

0,2
3,04 ± 

0,2
0,2 ± 
0,1
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LNPM 
(HU) 20 ± 1 0,17 ± 

0,01
1,4 ± 
0,1 19 ± 4 76 ± 7 0,6 ± 

0,1
7,2 ± 
0,3

0,3 ± 
0,3

2,6 ± 
0,1

0,6 ± 
0,1

BC 49 ± 8 0,6 ± 
0,1 3 ± 2 47 ± 9 16 ± 4 1,2 ± 

0,2 6 ± 1 1,4 ± 
0,3 16 ± 5 2,5 ± 

0,3

BV 45 ± 6 0,32 ± 
0,03 1 ± 2 37 ± 2 202 ± 

20
0,4 ± 
0,3 17 ± 2 7,3 ± 

0,8
1,1 ± 
0,3

Tb Th Ti U V Yb Zn Zr

LNPI 0,5 ± 
0,1 10 ± 3 2612 ± 

2148 4 ± 1 71 ± 
24

1,6 ± 
0,4

81 ± 
34

298 ± 
149

LNPM 0,5 ± 
0,2 9 ± 1 1924 ± 

1948
3,5 ± 
0,8

70 ± 
22

1,6 ± 
0,3 91 ± 21 267 ± 

105

CG 1 ± 1 6 ± 3 2 ± 1 3 ± 2 311 ± 
160

SP 1 ± 1 15 ± 6 4 ± 1 3 ± 1 161 ± 
77

LNPM 
(AH)

0,4 ± 
0,2

0,05 ± 
0,08

3,4 ± 
2,4

0,7 ± 
0,2

69 ± 
14

84 ± 
88

LNPM 
(AF)

0,2 ± 
0,1

15,5 ± 
0,8

6,6 ± 
0,5

0,69 ± 
0,04

30 ± 
24

95 ± 
95

LNPM 
(HU)

0,3 ± 
0,1 7 ± 0,2 2,6 ± 

0,3
0,9 ± 
0,1 44 ± 4 143 ± 

79

BC 1,4 ± 
0,3 39 ± 7 13 ± 2 3,3 ± 

0,4 93 ± 9 288 ± 
40

BV 0,6 ± 
0,2 16 ± 1 5,4 ± 

0,8
1,7 ± 
0,1

165 ± 
67

180 ± 
80
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RESUMO
Nesta revisão são apresentados os principais trabalhos desenvolvidos para 

aprimoramento e aplicações de técnicas analíticas nucleares ao estudo de amos-
tras de interesse nas áreas do meio ambiente e da saúde. Aplicando a análise por 
ativação com nêutrons seguida de separação radioquímica (RNAA) e medições 
usando detectores de cintilação de iodeto de sódio foram determinados elementos 
poluentes coletados em filtros de papel. Os traçadores radioativos foram utiliza-
dos para estudo de formação de complexos, no desenvolvimento de métodos de 
separação radioquimica de elementos interferentes nas análises e na determinação 
da abrasividade de materiais dentários. Com o advento dos detectores de alta 
resolução de Ge, de microcomputadores e de softwares para análise de espectros 
gama surgiram novas perspectivas para aplicações da análise instrumental por 
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ativação com nêutrons (INAA) com a possibilidade de uma análise multielmentar 
nos mais variados tipos de matrizes. Foram realizadas análises de biomonitores 
da poluição aérea para identificação de fontes poluidoras e estudo da correlação 
entre os elementos poluentes e doença das populações. Na área da saúde, foram 
obtidos resultados de um grande número de amostras deas tecidos (cérebro, pulmão, 
osso, soro sanguíneo, cabelos, dentes) de humanos para o estudo de doenças, de 
materiais dentários, de produtos farmacêuticos (plantas medicinais, medicamentos 
sintéticos) e de amostras de nanopartículas. Os aspectos positivos que resultaram 
do desenvolvimento destas pesquisas foram a renovação e o crescimento de conhe-
cimentos que reverteram na minha formação de uma pesquisadora e formadora 
de recursos humanos.

1. INTRODUÇÃO
A caracterização de amostras de interesse nas investigações das áreas da saúde 

e do meio ambiente por meio de técnicas nucleares constitui uma das aplicações 
mais relevantes dos reatores nucleares de pesquisa. Dentre os diversos temas 
de pesquisa desenvolvidos com o uso do reator IEA-R1 estão os trabalhos que 
mostram o crescente aprimoramento de conhecimentos no campo de aplicações 
de técnicas nucleares e da qualidade dos dados obtidos nas análises dos mais 
variados tipos de matrizes. Além disso, convém ressaltar dos resultados gerados 
com a utilização do reator IEA-R1 tanto no desenvolvimento para trabalhos de 
publicação, na realização pesquisas de cooperação e no desenvolvimento de 
temas de dissertações e teses que resultaram na formação de recursos humanos 
especializados no campo nuclear.

Este trabalho apresenta uma breve revisão dos principais trabalhos desenvol-
vidos pela autora por meio do uso de traçadores radioativos, análise por ativação 
com separação radioquímica (RNAA) e análise instrumental por ativação com 
nêutrons (INAA).

2. PESQUISAS DESENVOLVIDAS NA ÁREA DO MEIO AMBIENTE E SAUDE
Nesta revisão os trabalhos desenvolvidos são apresentados divididos em 

dois grupos:

• análise por ativação com nêutrons com separação radioquímica (RNAA) 
juntamente com as aplicações de traçadores radioativos;
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• análise instrumental por ativação com nêutrons (INAA), sendo que este 
último de INAA foi subdividido em aplicações na área ambiental e da saúde.

2.1. Análise por Ativação com Nêutrons com Separação Radioquímica 
(RNAA) e Aplicações de Traçadores Radioativos

Nos anos de 1970 a RNAA foi aplicada para determinação As, Br, Hg, Sb e Se 
em material particulado do ar coletado em filtros [1]. As medições das atividades 
gama após separação radioquímica foram feitas usando analisadores multicanais 
acoplado a um cristal de cintilação de NaI(Tl). A qualidade destes resultados foi 
avaliada pelo rendimento químico determinado usando traçadores radioativos. 
Os dados obtidos apresentaram sensibilidade, entretanto o equipamento de con-
tagem disponível era muito simples sendo necessário empregar procedimentos 
trabalhosos e demorados para separar os radionuclídeos de interesse de todas as 
atividades interferentes.

Os traçadores radioativos foram aplicados no estudo da formação de comple-
xos entre lantanídeos e tetraciclina bem como foram verificadas as possiblidades 
de separação de diversos elementos usando este complexante. Empregando a 
extração com solventes dos complexos de tetraciclina e lantanídeos, foi estudada a 
formação de complexos mononucleares e determinadas as constantes de constantes 
de estabilidade dos complexos [2]. Usando traçadores radioativos foi verificada a 
possibilidade de separação entre Zn e Sc, U e Np e do U de elementos de terras 
raras, Th de Pa e Ba [3].

Os traçadores radioativos foram também utilizados no estudo de determinações 
de elementos tóxicos Ni e Pb que não apresentam características nucleares favoráveis 
para INAA pelo método chamado de radioareagente. Este método consiste em 
medir a atividade do traçador deslocado do complexo de EDTA marcado com o 
elemento de interesse para determinação [4,5]. Uma das vantagens dos métodos 
radioreagentes é a possibilidade de sua aplicação mesmo em laboratórios que não 
dispõem de reatores nucleares, pois o fornecimento de traçadores é suficiente para 
analisar um número grande de amostras ambientais.

Um trabalho de grande interesse desenvolvido não só na área de odontologia, 
mas também na indústria de cremes dentais, foi sobre a aplicação do método 
traçador 32P na determinação da abrasividade de dentifrícios e agentes abrasivos 
utilizados na produção de dentifrícios [6] e também na avaliação do desgaste da 
dentina pelos materiais restauradores [7].
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2.2. Análise Instrumental por Ativação com Nêutrons (INAA)

Com o advento dos detectores de alta resolução, microcomputadores, soft-
wares mais aprimorados para análise de espectros e não necessidade da etapa 
da dissolução de amostras irradiadas, os elementos químicos presentes numa 
amostra passaram a ser identificados pela meia-vida e a energia dos raios gama 
dos radionuclideos formados. Desta maneira a RNAA passou a ser utilizada para 
obtenção de dados mais exatos e precisos quando o elemento não poderia ser 
determinado instrumentalmente.

Com as novas perspectivas para aplicações da INAA e a possibilidade de 
uma análise multielementar e a possibilidade do controle dos resultados pelas 
análises de materiais de referência certificados (MRC), esta técnica foi aplicada 
nos mais variados tipos de matrizes dentre eles as amostras de interesse na área 
do meio ambiente e da saúde.

2.2.1. Aplicações da INAA em estudos de interesse ambiental

Para avaliar os potenciais riscos decorrentes da poluição atmosférica eram 
realizadas análises físico-químicas que fornecem dados da qualidade do ar no tempo 
da medição. Porém com o conhecimento da relação existente entre os poluentes 
do ar e os elementos acumulados nos biomonitores, a INAA tornou uma técnica 
bastante adequada para as pesquisas do meio ambiente, possibilitando análise 
de um grande número de amostras sem a necessidade de dissolução da amostra.

Consequentemente a aplicação de biomonitores (liquens, cascas de árvores 
e folhas de plantas superiores, tecidos de animais) tornou se bastante popular 
devido à vantagem de monitoramento de poluentes acumulados a um longo 
período de tempo e em extensas áreas geográficas. Saiki e colegas [8] aplicaram 
a INAA no estudo da variabilidade das concentrações de elementos acumulados 
no biomonitor Canoparmelia texana coletado com diferentes tempos de exposição 
em distintos pontos de amostragens. Para escolha de espécie apropriada para 
biomonitoramento, Coccaro e colegas [9] aplicaram a INAA na análise de C. 
texana, C. caroliniana, Parmotrema tinctorum, Parmotrema sancti-angeli e Usnea. 
A espécie C. texana aplicada no biomonitoramento do município de Santo André 
da Região Metropolitana de São Paulo indicou que as amostras da Estação Capuava 
e Escola Estadual José H. de Paula apresentam as mais elevadas concentrações 
de vários elementos [10].

Fuga e colegas [11] monitorando os poluentes atmosféricos pela análise 
de líquen C. texana da Região Metropolitana de São Paulo verificaram altas 
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concentrações de Ba e Mn nas vizinhanças de uma indústria petroquímica e de 
Co em São Miguel Paulista devido a sua emissão de uma indústria metalúrgica. 
Ferreira e colegas [12] verificaram concentrações mais altas de As, Ca, Co, Cr, 
Fe, Hf, Sb e Th em amostras da espécie C. texana coletadas na cidade industrial 
de São Mateus do Sul, PR, Brasil do que daquelas coletadas numa área limpa da 
Mata Atlântica, SP devido provavelmente às emissões de indústrias de cerâmica 
e de xisto de óleo.

Saiki e colegas [13] analisaram C. texana coletada em diversos pontos da 
cidade de São Paulo e verificaram há uma associação entre as concentrações 
determinados elementos neles presentes com a taxa de mortalidade devido às 
doenças cardio-respiratórias.

Com relação ao uso de plantas superiores no biomonitoramento da poluição 
aérea tem se o trabalho de Sumita e colegas [14] que avaliaram a possibilidade 
do uso da Tradescantia pallida no monitoramento da poluição aérea. Para isso 
esta espécie foi cultivada em vasos e exposta em pontos considerados altamente 
poluídos da cidade de São Paulo nos bairros de Congonhas e Cerqueira Cesar 
e em um ponto da região considerada limpa em Caucaia do Alto, SP. A análise 
multielementar da T. pallida indicou a potencialidade do seu uso como acumulador 
de poluentes aéreos. Em outro trabalho, a planta T. pallida foi analisada para 
estabelecer um protocolo adequado para amostragem e tratamento destas amostras 
para biomonitoramento da poluição ambiental [15].

Zampiere e colegas [16] aplicaram a INAA na avaliação do acúmulo de 
minerais em Aechemea blancetiana (Bromeliaceae) cultivadas in vitro em meios 
contaminados de Zn para determinação dos índices de translocação de Ca, Co, 
Fe, K e Zn e verificaram que a espécie apresenta tolerância a altos níveis de Zn, 
possibilitando a sua aplicação no biomonitoramento de áreas contaminadas de Zn.

Para biomonitoramento de alumínio em cascas de árvores, Noyori e colegas 
[17] demonstraram a aplicabilidade da INAA na quantificação do Al em cascas de 
arvores contendo Si e P que interferem na determinação de Al. Santos e colegas 
[18] estudaram diferenças de acumulo de elementos poluentes com a porosidade 
da casca, diâmetros do tronco das árvores e espessura da camada superficial da 
casca utilizada para análise.

Além do uso de plantas como biomonitores, fígados da Garça Branca 
Grande (Ardea alba) foram analisados na avaliação da contaminação na Região 
Metropolitana de São Paulo e foi verificado que os teores diversos elementos estão 
mais elevados ou dentro da faixa de valores da literatura para aves de regiões 
contaminadas [19,20].



Contribuições do Reator IEA-R1 para a Pesquisa Nuclear: WARP2 - II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

222

2.2.2. Aplicações de INAA em estudos de interesse na área da saúde

Com o aperfeiçoamento das técnicas analíticas e o conhecimento da função 
dos elementos químicos nos organismos humanos, INAA vem sendo aplicada para 
estudo da correlação existente dos teores de elementos com as doenças humanas. 
Os tipos de matrizes analisados foram os tecidos ou fluidos biológicos e produtos 
consumidos pelos indivíduos.

Dentre as pesquisas sobre elementos químicos em tecidos humanos, tem 
se a de cabelos de pacientes de uma clínica médica cujos valores obtidos foram 
comparados com os de grupo controle [21] e os de cabelos de idosos saudáveis 
que foram comparados com os valores estabelecidos pelos laboratórios clínicos 
ou dados da literatura [22].

A INAA foi também aplicada na análise de ossos humanos para uma com-
paração com os valores da literatura. Os elementos determinados foram Br, Ca, 
Cl, Cs, Cr, Fe, Mg, Mn, Na, P, Rb, Sr e Zn. O P foi determinado pela medida da 
atividade beta do 32P no detector Geiger Muller [23].

Na área da saúde odontológica, a INAA foi aplicada no estudo de dentes 
humanos por meio das análises de dentes de leite, permanentes e da dentina e 
esmalte individualmente [24]. Posteriormente foi feita uma comparação entre os 
teores de elementos presentes nos esmaltes e dentinas bem como entre dentes 
cariados e sem cáries [25].

Na INAA de amostras de tecido pulmonar de grupo de mineradores da 
usina de carvão e de um grupo controle foi verificado que elementos Sc, Hf, 
Th, U e lantanídeos da poeira da mina de carvão são retidos nos pulmões dos 
mineradores [26].

Com relação às análises de sangue humano, esta análise requer cuidados 
especiais na sua coleta e estocagem, entretanto ela é considerada como uma matriz 
bastante adequada para diagnose de doenças devido à possibilidade de obter 
amostras de um grande grupo de populações. Além disso, estas determinações não 
levam apenas ao conhecimento do papel que eles desempenham no metabolismo 
humano, mas também permite estabelecer uma base importante para a diagnose de 
doenças e intoxicações. Saiki e colegas [27] aplicaram a INAA na análise de soro 
sanguíneo de uma população de idosos saudáveis para um estudo comparativo com 
os valores os valores utilizados nas clinicas bem como para avaliar as diferenças 
nos teores dos elementos entre distintas faixas etárias e gêneros. Em outro trabalho, 
Saiki e colegas [28] avaliaram a correlação existente entre elementos presentes no 
soro sanguíneo e os parâmetros bioquímicos e hematológicos do sangue.
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No estudo de doenças neurodegenerativas, uma das hipóteses que têm ganhado 
considerável atenção é o envolvimento da toxicidade dos elementos traço. Assim, 
alterações nas concentrações dos elementos traço têm sido correlacionadas com 
desordens degenerativas neurológicas e a homeostase dos metais no cérebro 
tornando importante tanto para o funcionamento quanto para a prevenção de 
doenças cerebrais, uma vez que o cérebro é um órgão no qual se concentram 
diversos elementos. Leite e colegas [29] e Saiki e colegas [30] mostraram que há 
diferença entre as concentrações de elementos em diferentes partes do cérebro 
(hipocampo, frontal, temporal, occipital, parietal e cerebelo) para uma população 
normal e para indivíduos com declínio cognitivo.

Dentre amostras de interesse na área da saúde os produtos farmacêuticos 
incluindo os fármacos sintéticos, fitoterápicos e plantas medicinais vêm sendo 
analisados aplicando a INAA O estudo da composição elementar destes produtos 
merece especial atenção uma vez que muitos deles são comercializados sem a 
apresentação da prescrição médica em feiras livres, lojas de produtos naturais 
e podem conter elementos tóxicos ou elementos essenciais em quantidades não 
concordantes com as das bulas.

Vaz e colegas [31] determinaram Br, Ca, Cl, Cs, Fe, K, La, Mg, Mn, Na, Rb 
e Zn em extratos de plantas medicinais aplicando INAA e os elementos Hg e Se 
pela RNAA para identificação e de compostos responsáveis pelo efeito terapêutico 
das plantas. Yamashita e colegas [32] verificaram que há diferenças entre as três 
espécies da planta medicinal do gênero Casearia com relação às suas concentrações 
de elementos Cl, Co, Cs, Cr, La, Mn, Na e Sc indicando uma possível diferença 
também nos seus efeitos farmacológicos. Também Moreira e colegas [33] anali-
saram ervas medicinais (Ginseng, Gingo biloba, Centella asiática, Amoreira e 
Aloe vera) de diferentes procedências e idades das plantas para estudo da relação 
entre o conteúdo elementar e seus efeitos terapêuticos.

Dentre os trabalhos sobre análise de medicamentos sintéticos, as concen-
trações de Br, Ca, Co, Cr, Fe, K, La, Na, Sc e Zn foram determinadas em nove 
amostras de aspirina comercializados na cidade de São Paulo e comparados com 
os valores da literatura [34].

Aplicando a INAA os elementos Br, Ca, Cl, K, Mg, Na, Rb, Se e Zn foram 
determinados em venenos de três espécies de serpentes ( jararacuçu, cascavel e 
jararaca) para o conhecimento do papel dos elementos na sua ação farmacológica 
[35] e em venenos de três subespécies de cascavel para avaliar as suas atividades 
biológicas [36].
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Recentemente Paes e colegas [37] sintetizaram, para aplicações biomédicas, 
as nanopartículas de óxido de ferro recobertas com óleo de açaí e empregaram a 
INAA na determinação de ferro.

3. CONSIDERAÇÕES GERAIS
Esta revisão fornece uma visão das publicações desenvolvidas por meio do 

uso do reator nuclear IEA-R1 no estudo de amostras de importância na área da 
saúde e meio ambiente. A técnica analítica nuclear de ativação com nêutrons é 
uma importante ferramenta para quantificação de elementos e os dados obtidos 
mostram a evolução na sua qualidade bem como o crescimento de suas aplicações 
em temas de pesquisa de atualidade. Devido à alta sensibilidade, precisão e exatidão 
dos resultados a INAA pode ser considerada como uma das técnicas de melhor 
escolha para quantificação de um grande número de elementos nos vários tipos de 
matrizes. Assim os aspectos mais positivos que resultaram do desenvolvimento 
destas pesquisas foram o crescimento de conhecimentos que reverteram na minha 
formação de pesquisador e da formação de recursos humanos especializados.
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RESUMO
Durante as últimas décadas, a crescente demanda por segurança alimentar 

tem estimulado pesquisas sobre o risco associado ao consumo de alimentos 
contaminados por pesticidas, elementos tóxicos e /ou toxinas. Por outro lado, 
também há a preocupação de saber se os alimentos de uma determinada dieta 
estão suprindo a ingestão de elementos nutricionalmente importantes para a saúde. 
Desde 1982, o Laboratório de Análise por Ativação tem realizado pesquisas na área 
nutricional e tem empregado os métodos de Análise por Ativação com Nêutrons, 
Espectrometria Gama, Espectrometria de Absorção Atômica e Espectrometria de 
Emissão Atômica para avaliar os teores de elementos essenciais (Ca, Cl, Co, Cr, 
Cu, Mg, Mn, Fe, K, I, Na, Se e Zn), tóxicos (As, Cd, Hg e Pb) e de radionuclídeos 
naturais das séries do 238U e 232Th presentes em diversos alimentos e em dietas 

V. A. Maihara
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de grupos populacionais de crianças, estudantes, trabalhadores e de cidade como 
São Paulo e Poços de Caldas.

1. INTRODUÇÃO
A segurança alimentar é uma das principais preocupações em todo o mundo. 

Durante as últimas décadas, a crescente demanda por segurança alimentar tem es-
timulado pesquisas sobre o risco associado ao consumo de alimentos contaminados 
por pesticidas, elementos tóxicos e/ou toxinas. A necessidade de dietas saudáveis 
e de boa qualidade requer a capacidade de detectar a presença desses possíveis 
contaminantes, bem como conhecer a composição dos elementos nutricionalmente 
importantes nos alimentos mais consumidos por uma população.

Desse modo, o desenvolvimento e o aperfeiçoamento de técnicas analíticas 
têm aumentado, substancialmente, o conhecimento do papel dos nutrientes na 
saúde humana. Sabe-se que os nutrientes podem se tornar limitantes pelo consumo 
de dietas inadequadas e também pelo desequilíbrio ambiental, que acarreta um 
aumento da concentração dos elementos nocivos.

Em 1982, os estudos sobre os teores de elementos essenciais e tóxicos em 
alimentos foram iniciados com a dissertação de mestrado de V. A. Maihara, cujo 
título foi Aplicação do método de Análise por Ativação com Nêutrons à determi-
nação multielementar de amostras de alimentos, defendida em 1985 [1]. A partir 
desse estudo foram iniciados inúmeros projetos de pesquisas com a finalidade de 
aplicar o método para a análise de diversos alimentos importantes, assim como 
estudar dietas de diversos grupos populacionais brasileiros.

Além dos estudos de dietas, o grupo do LAN analisou diversos alimentos, que 
podem ser considerados como bioindicadores do meio ambiente, como cogumelos 
e algas marinhas. Outros importantes trabalhos de destaque foram a determinação 
de elementos essenciais e tóxicos em amostras de colostro de leite materno e 
amostras de alimentos infantis industrializados. Outra contribuição relevante 
desenvolvida pelo grupo nessa área foi a produção de um material de referência 
de tecido de peixe, que teve o apoio institucional da Agência Internacional de 
Energia Atômica (AIEA).

Esses estudos foram realizados em colaboração com grupos de pesquisas de outras 
instituições, como o Departamento de Alimentos e Nutrição Experimental da Faculdade 
de Ciências Farmacêuticas da USP, as Divisões de Bromatologia e de Equipamentos 
Especializado do Instituto Adolfo Lutz/SP, do Centro de Química de Alimentos 
e Nutrição Aplicada do Instituto de Tecnologia de Alimentos (ITAL/Campinas), 
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Hospital das Clínicas da USP/SP e Agência Internacional de Energia Atômica, 
IAEA/Viena. Muitos desses estudos foram desenvolvidos como parte das 
Dissertações e Teses dos alunos de pós-graduação de Mestrado e Doutorado do 
Curso de Pós-graduação do Ipen-CNEN/SP.

A seguir serão descritos alguns desses estudos realizados nesses 35 anos 
no Laboratório de Ativação na área de nutrição aplicando, principalmente, a 
metodologia de Ativação com Nêutrons.

2. ESTUDOS SOBRE A COMPOSIÇÃO DE ELEMENTOS ESSENCIAIS E TÓXICOS EM 

ALIMENTOS

2.1. Aplicação do método de Análise por Ativação com Nêutrons à 
determinação multielementar de alimentos da dieta da população 
brasileira: leite em pó, pão francês, arroz e milho

Os objetivos desses estudos foram estabelecer a composição de elementos 
essenciais de diferentes alimentos básicos, que fazem parte da dieta da população 
brasileira, pelo método de Análise por Ativação com Nêutrons Instrumental (INAA). 
Desse modo, contribuir com dados para a Tabela de composição nutricional de 
alimentos brasileiros. As concentrações dos elementos As, Br, Ca, Cl, Co, Cr, Fe, 
I, Mg, Mn, Na, Rb, Se e Zn foram determinadas nas amostras de alimentos por 
INAA. Além desse método foi aplicado o método de Ativação com separação 
radioquímica, que permitiu a determinação dos elementos Hg, Cd, Cu e La. 
Os resultados foram publicados em artigos [1-4].

2.2. Estudo da composição mineral e dos elementos traço essenciais 
em amostras de leite e derivados por Espectrometria de Emissão 
Atômica com Plasma Induzido e Análise por Ativação com Nêutrons

A importância do trabalho para a saúde pública deve-se ao fato do leite 
ser um dos principais alimentos consumidos principalmente por crianças nos 
primeiros anos de vida. Dessa maneira torna-se fundamental o desenvolvimento 
de metodologias que permitam verificar a qualidade da composição mineral desse 
alimento e de seus derivados, sob o ponto de vista nutricional e toxicológica. Este 
trabalho tem como objetivo o desenvolvimento e o aprimoramento dos métodos 
de análise dos minerais e elementos traço essenciais em leites e derivados. Foram 
utilizados os métodos de espectrometria de emissão atômica com plasma induzido 
(ICP-AES) e a análise por ativação com nêutrons (INAA) para a determinação 
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dos seguintes elementos: Br, Ca, Cl, Cr, Cu, K, Fe, Mg, Mn, Na, P, Rb, Sc, Se e 
Zn. Diferentes procedimentos de mineralização das amostras foram estudados, a 
saber: a) utilização de forno de microondas focalizado; b) via úmida convencional; 
c) via seca convencional. A digestão parcial com uso de ácido clorídrico diluído 
permitiu a determinação de minerais e elementos traço (Ca, Cr, Cu, Fe, K, Mg, 
Mn, Na, P e Zn) em amostras de leite e produtos lácteos, sendo os resultados 
comparáveis aos obtidos com uma digestão completa da matéria orgânica e com 
a técnica de AANI, que não requer tratamento de amostra, com boa exatidão e 
repetibilidade. [4].

2.3. Avaliação dos teores de elementos essenciais no leite materno 
de mães de recém- nascidos prematuros e a termo e em fórmulas 
infantis

Estudo da composição de nutrientes em leite materno tem fundamental 
importância, uma vez que o leite materno é a primeira e única fonte de todos os 
nutrientes necessários para as funções biológicas e para o crescimento acelerado 
que ocorre nas crianças recém-nascidas. Elementos essenciais têm importância 
para os recém-nascidos, por serem indispensáveis ao crescimento, desenvolvi-
mento e manutenção de tecidos saudáveis. O objetivo deste estudo consistiu em 
contribuir para o conhecimento dos teores dos elementos essenciais Ca, Cl, Fe, 
K, Mg, Mn, Na, Se e Zn no leite materno (colostro) de mães de neonatos a termo 
e pré-termos. As amostras de colostro foram coletadas de forma manual do pri-
meiro ao quinto dia após o parto no Hospital Estadual de Sapopemba/SP. Após 
a coleta, as amostras foram congeladas e liofilizadas. Foram também analisadas 
as principais fórmulas infantis comercializadas na Cidade de São Paulo. Para a 
determinação dos elementos essenciais foi utilizado o método de INAA. Para os 
elementos determinados foram observados larga diferença em ambos os grupos. 
Análises multivariadas foram aplicadas e os resultados foram separados em dois 
clusters. Entretanto a separação não está relacionada com a idade gestacional. 
Em relação às fórmulas infantis, os resultados obtidos foram concordantes com 
os valores impressos nos rótulos e também estavam dentro dos intervalos reco-
mendados pela Anvisa e pelo Codex Alimentarius e, portanto, adequados para 
as necessidades nutricionais dos bebês [5]. Esse estudo foi contemplado com a 
aprovação do projeto CNPq 474509/2008- 7: “Aplicação do método de análise 
por ativação em leite materno e em fórmulas infantis- determinação dos teores 
de Ca, Cl, Fe, K, Mg, Mn, Na, Se e Zn”.
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2.4. Determinação de elementos essenciais e tóxicos em alimentos 
comerciais infantis por INAA e Absorção Atômica

A Organização Mundial da Saúde (OMS) recomenda que os bebês sejam 
amamentados de forma exclusiva, pelo menos, seis meses após o nascimento. Após 
este período, recomenda-se a introdução de alimentos complementares, a fim de 
atender as quantidades nutricionais, minerais e energéticas necessárias às crianças. 
Produtos alimentares destinados a lactentes formam uma parte importante da 
dieta de muitos bebês, por isso é muito importante que esses alimentos contenham 
quantidades suficientes de minerais. Alimentação complementar inadequada é uma 
das principais causas das altas taxas de desnutrição nos países em desenvolvimento. 
Neste estudo, níveis dos elementos essenciais: Ca, Cl, Co, Cr, Fe, K, Mg, Mn, Na, 
Se e Zn e dos elementos tóxicos: As, Cd e Hg foram determinados em amostras 
de vinte e sete diferentes produtos alimentares por Análise por Ativação com 
Nêutrons Instrumental (INAA) e Espectrometria de Absorção Atômica (AAS). 
As amostras de alimentos (27) para bebês foram adquiridas em supermercados e 
drogarias da cidade de São Paulo. Os elementos essenciais (Ca, Cl, Co, Cr, Fe, K, 
Mg, Mn, Na, Se e Zn) e tóxicos (As, Cd e Hg) foram determinados e a maioria das 
concentrações obtidas dos elementos essenciais estava abaixo das recomendações 
da OMS, enquanto as concentrações dos elementos tóxicos foram inferiores ao 
limite superior tolerável. As concentrações baixas dos elementos essenciais obtidas 
nessas amostras indicam que as crianças não devem ser apenas alimentadas com 
esses alimentos comerciais [6].

2.5. Determinação de Elementos Essenciais em Vinhos por Análise 
por Ativação com Nêutrons

Estudos apontam que o consumo diário e moderado de vinho contribui de 
forma significativa para as necessidades dos elementos essenciais para o corpo 
humano, bem como traz benefícios para a saúde como a prevenção de inúmeras 
doenças e maior expectativa de vida, relacionados em particular com a ingestão 
de antioxidantes como os compostos polifenólicos. Embora a indústria do vinho 
no Brasil esteja entre as 15 maiores do mundo, ainda são poucos os estudos 
analíticos dos elementos no vinho se comparado a outros grandes produtores. 
Este estudo teve como objetivo avaliar alguns procedimentos para preparação 
de amostras de vinho tinto para determinar elementos essenciais (Ca, Co, Cr, 
Fe, K, Mg, Mn, Na, V e Zn) por INAA e comparar os resultados com o método 
de ICP OES. Três procedimentos de preparação da amostra foram estudados: 
liofilização, evaporação e calcinação. Os parâmetros estudados foram precisão, 
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exatidão e limite de detecção. Foram aplicados testes estatísticos de ANOVA e 
Tukey Kramer para verificar as diferenças estatísticas entre as médias obtidas pelos 
três procedimentos de preparação do vinho para INAA com as médias obtidas por 
ICP OES. Foi observado que cerca de 60% dos resultados obtidos por liofilização 
foram concordantes com aqueles obtidos por ICP OES [7].

2.6. Análise de Amostras de Cogumelos e de Algas Marinhas 
Comestíveis por INAA e GF AAS

Neste trabalho foram determinados por INAA os elementos As, Br, Co, Cr, Cs, 
Fe, K, Na, Rb, Se e Zn presentes em cogumelos comestíveis dos gêneros Agaricus, 
Lentinus e Pleurotus adquiridos em grandes centros de compra (supermercados), 
mercados municipais da cidade de São Paulo e diretamente dos produtores da 
região de Mogi das Cruzes, Suzano, Juquitiba e Mirandópolis. Observou-se uma 
variação na concentração dos elementos determinados nos diferentes gêneros,em 
que algumas amostras apresentaram o elemento arsênio, em baixas concentra-
ções, possivelmente de uma contaminação no cultivo pelo uso de pesticidas nos 
substratos dos quais os cogumelos retiram seus nutrientes. Apesar da variação na 
concentração dos elementos, os cogumelos podem ser considerados como boa fonte 
nutricional, principalmente devido aos baixos teores de Na, sendo também uma 
boa fonte de K, Fe e Zn. O método de FG AAS foi aplicado para a determinação 
de Cd nessas amostras, que mostrou que os níveis desse elemento estavam abaixo 
do valor considerado prejudicial à saúde humana [8].

Foram analisadas as seguintes espécies de algas comestíveis: Nori (Porphyra 
umbilicalis); Hijiki (Hijikia fusiforme); Kombu (Laminaria sp.) e Wakame (Undaria 
pinnatifida) dos seguintes países: China, Estados Unidos, Japão e Coreia do 
Sul, adquiridas na cidade de São Paulo. Os métodos empregados foram INAA e 
ENAA (Análise por Ativação com Nêutrons Epitérmicos). A ENAA permitiu a 
determinação do elemento iodo. Os resultados mostraram que as algas marinhas 
comestíveis podem ser usadas na alimentação para suprir necessidades de alguns 
minerais, principalmente o I. Porém, o grupo de algas marrons apresentam teores 
elevados de As, Na e I, que indicam que o consumo desse grupo deve ser controlado 
para evitar possíveis problemas de saúde [9].
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3. CARACTERIZAÇÃO DE DIETAS EMPREGANDO ESTUDOS EM PORÇÃO EM 

DUPLICATA E DE DIETA TOTAL − APLICAÇÃO DO MÉDODO DE ATIVAÇÃO COM 

NÊUTRONS
Segundo a Comissão do Codex Alimentarius da FAO/WHO existem três 

métodos confiáveis para estimar as ingestões dietéticas de nutrientes e contami-
nantes: análise de alimentos individuais, análise de dietas de pequenos grupos 
populacionais pelo método de porção em duplicata e análise de dieta de população 
pelo método de Dieta Total.

No método da porção em duplicata a dieta é composta a partir de duplicatas 
de todo alimento e bebida consumidos no período de estudo por um pequeno 
grupo populacional. As porções coletadas durante um período (de 24h a 3dias 
consecutivos) são misturadas de modo a formar uma dieta completa. Este estudo 
apresenta a vantagem das análises serem realizadas em alimentos realmente 
consumidos por um indivíduo, e os dados de consumo de alimentos não são 
necessários. Nesta técnica os dados obtidos se restringem a pequenos grupos de 
indivíduos. No LAN foram realizados estudos da porção em duplicata com grupos 
de crianças e idosos [10], de estudantes universitários [11] e de trabalhadores [12] 
aplicando a INAA para determinar os elementos essenciais. Com os valores de 
concentração e da quantidade dos alimentos consumidos foi possível estimar as 
ingestões dietéticas desses importantes elementos para os indivíduos dos grupos 
estudados e compará-las com valores recomendados estabelecidos por organismos 
de saúde pública. O projeto Fapesp:1999/12196- 8 (1999-2001): “Estudo de dietas 
consumidas por trabalhadores de indústrias em relação aos seus constituintes 
nutricionais e contaminantes metálicos” foi aprovado no contexto dessa pesquisa.

A partir de 2013, estudos foram iniciados sobre caracterização de dietas utili-
zando o método de Estudo de Dieta Total (EDT). Esses estudos utilizam dados de 
consumo de pesquisas nacionais para a elaboração de dietas de diferentes regiões 
do Brasil. Foram utilizados dados da POF (Pesquisa de Orçamento Familiar) 
do IBGE dos anos 2002-2003 e de 2008-2009 do consumo alimentar da região 
sudeste. No EDT as dietas são compostas por alimentos que são rotineiramente 
consumidos pela população, baseando-se nos dados de pesquisas, preparação dos 
alimentos como prontos para o consumo. Os alimentos são agrupados segundo 
similaridades em sua composição nutricional e preparados segundo hábitos normais 
do grupo em estudo. Por fim, os diversos grupos de alimentos são analisados e os 
resultados de ingestão dietética dos elementos são avaliados segundo critérios de 
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recomendação nutricional de órgãos de saúde pública. As pesquisas envolvendo 
o EDT foram contempladas com os apoios dos seguintes projetos de pesquisas 
apoiadas pelo CNPq e Fapesp: Projeto CNPq: 401994/05-8 (2005-2008): “Estudo de 
Dieta Total de São Paulo: Avaliação de Ingestão Dietética de Elementos Essenciais 
(Ca, Fe, Na, Se e Zn), Tóxicos (As, Cd, Hg) e Micotoxinas (Aflatoxinas B, G e 
M1, Fumonisina B1, Ocratoxina A e Desoxinivalenol)”; Fapesp 2013/08869-6 
(20013-2015) “Estudo de dieta total: Estimativa de ingestão dietética de elementos 
tóxicos (arsênio, cádmio, mercúrio e chumbo) e essenciais (cálcio, cobre, cromo, 
ferro, manganês, magnésio, potássio, sódio, selênio e zinco), segundo a Pesquisa 
de Orçamento Familiar 2008-2009 [13-15].

A importância destes projetos de pesquisa evidencia-se, na relevância da 
elaboração e análise direta de dietas utilizando dados nacionais de consumo 
alimentar brasileiro para estimativa de ingestão dietética dos elementos tóxicos 
e essenciais. Vale salientar que os dados obtidos são os primeiros obtidos para 
dietas brasileiras utilizando a metodologia de EDT.

4. DETERMINAÇÃO DE RADIONUCLÍDEOS ARTIFICIAIS E NATURAIS NOS 

COGUMELOS E DIETAS
Diferentes espécies de cogumelos têm a capacidade de reter altas concen-

trações de radionuclídeos e metais provenientes do solo. Foram determinados os 
conteúdos de 137Cs, 40K, 238U e 232Th, com a finalidade de estabelecer seus valores 
de referência, em cogumelos comestíveis comercializados em São Paulo-Brasil, 
e compará-los com teores de cogumelos provenientes de outras do mundo. 
As atividades específicas obtidas para o 137Cs, presente nos cogumelos comestí-
veis pesquisados, estão abaixo dos limites máximos estabelecidos pela portaria 
regulatória 3.01/006 estabelecida pela CNEN, para alimentos em geral. Já para 
os radionuclídeos naturais, não existem valores de limites estabelecidos nessa 
portaria, porém, em comparação com valores reportados na literatura, pode-se 
concluir que os cogumelos não oferecem riscos à saúde humana em relação à 
presença desses radionuclídeos [15].

O estudo de ingestão de radionuclídeos naturais e do acúmulo de doses por 
meio do consumo de alimentos por uma população brasileira é praticamente ine-
xistente no Brasil, especialmente utilizando a metodologia de EDT. Nesse contexto, 
foram avaliadas as ingestões dos radionuclídeos naturais em dietas de São Paulo 
e de Poços de Caldas, essa última considerada área de elevada radiação de fundo 
(HBRA). As determinações dos radionuclídeos foram realizadas aplicando-se 
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as técnicas de análise por espectrometria gama (40K), separação radioquímica 
seguida de contagem alfa e beta total (210Pb, 226Ra e 228Ra) e espectrometria alfa 
(210Po, 228Th, 230Th, 232Th, 234U, 235U e 238U) [16].

5. CONCLUSÃO
As pesquisas na área de nutrição envolvendo a aplicação do método de Análise 

por Ativação com Nêutrons mostraram-se altamente promissoras, permitindo 
a obtenção de dados considerados importantes para a avaliação nutricional de 
inúmeros grupos populacionais em relação ao conteúdo de elementos essenciais 
e, principalmente, tóxicos presentes em dietas e alimentos brasileiros.
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RESUMO
A poluição no meio ambiente tem sido intensificada com o aumento da urba-

nização em países em desenvolvimento e tem alcançado a mesma extensão que nos 
países desenvolvidos. Nas áreas metropolitanas, o problema da poluição representa 
uma grave ameaça à qualidade de vida da população. Tem-se observado, portanto, 
uma preocupação maior em estudar as alterações que essa poluição provoca no 
ambiente urbano. A Região Metropolitana de São Paulo (RMSP), também conhecida 
como Grande São Paulo, é a maior região metropolitana do Brasil, com cerca de 
21,5 milhões de habitantes, com graves problemas ambientais, entre os quais está 
a deterioração da qualidade do ar, devido às emissões atmosféricas de indústrias 
de alto potencial poluidor e por uma frota de mais de oito milhões de veículos. 

Ana M.G. Figueiredo
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A análise por ativação com nêutrons tem-se mostrado uma ferramenta muito útil em 
estudos ambientais, sendo um método nuclear muito utilizado na determinação de 
metais em vários compartimentos do meio ambiente. Há vários anos, o Laboratório 
de Análise por Ativação com Nêutrons vem desenvolvendo estudos sobre esse 
tema, em colaboração com o Instituto de Botânica, Instituto de Geociências da 
Universidade de São Paulo, Instituto de Geociências da Universidade de Campinas 
e com a Companhia Ambiental do Estado de São Paulo (Cetesb), resultando em 
publicações em periódicos nacionais e internacionais, apresentações em congressos, 
dissertações de mestrado e teses de doutorado. Neste trabalho, apresentam-se os 
resultados desses estudos, que têm contribuído para um melhor conhecimento do 
potencial poluidor de metais na RMSP.

1. INTRODUÇÃO
A qualidade do ambiente urbano é de vital importância, uma vez que a maioria 

da população vive agora em cidades. O aumento da poluição por metais no meio 
ambiente, provenientes de emissões veiculares, incineradores, resíduos industriais, 
deposição atmosférica de poeira e aerossóis e outras atividades, vem causando 
severos distúrbios no ciclo geoquímico natural dos ecossistemas. Com o ambiente 
urbano se tornando o ecossistema dominante, onde a maioria dos indivíduos irá 
passar sua vida, é cada vez mais importante entender o comportamento de tais 
ecossistemas. Nos últimos anos, os solos urbanos têm sido alvo de estudos em 
várias partes do mundo, incluindo sua caracterização química e implicações à 
saúde humana [1-4].

São Paulo é uma megalópole com uma população de cerca de 21 milhões 
de habitantes e uma das dez regiões metropolitanas mais populosas do mundo, 
que teve um rápido e desordenado crescimento nos últimos anos. Muitas áreas 
residenciais e comerciais foram estabelecidas próximas a grandes vias, rodovias 
e indústrias. A contaminação por metais é uma importante questão ambiental em 
São Paulo, e existem poucas informações a este respeito. Desde o início dos anos 
2000, o Laboratório de Análise por Ativação com Nêutrons realizou estudos para 
a determinação de metais em diversos compartimentos da Região Metropolitana 
de São Paulo. Apresentam-se aqui, resumidamente, os trabalhos realizados e seus 
principais resultados.
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2. AVALIAÇÃO DA POLUIÇÃO ATMOSFÉRICA POR METAIS NA REGIÃO 

METROPOLITANA DE SÃO PAULO UTILIZANDO A BROMÉLIA TILLANDSIA 

USNEOIDES L. COMO BIOMONITOR
Amostras de T. usneoides, provenientes de uma área de Mata Atlântica 

conservada, foram expostas em estações de amostragem da Cetesb: Santana 
(ST), Parque Dom Pedro II (DP), Ibirapuera (IB), Congonhas (CG), Cerqueira 
César (CC) e Pinheiros (PI), São Miguel Paulista (SM), Santo André (SA) e São 
Caetano do Sul (SC) e Mauá (MA). Esses locais foram escolhidos em função dos 
níveis de contaminação do ar, principalmente em relação a material particulado. 
Depois de dois meses de exposição, as amostras de Tillandsia usneoides foram 
levadas para análise e substituídas por novas, garantindo, dessa maneira, um 
monitoramento contínuo dos pontos escolhidos durante um período de dezoito 
meses. A determinação dos teores dos elementos de interesse nos biomonitores 
foi realizada pela técnica de análise por ativação com nêutrons. Os elementos Pb, 
Cd, Cu, Ni e V, que são importantes do ponto de vista da poluição atmosférica, 
foram determinados por ICP-MS.

Elementos relacionados ao tráfego, como Zn, Sb e Ba, apresentaram altas 
concentrações na plantas expostas em locais próximos a avenidas com trânsito 
pesado e podem ser relacionados a fontes veiculares. Para Cd, V, Zn, Ni e Co, os 
maiores teores foram observados em zonas industriais e podem ser associados à 
presença de fontes de emissão antrópicas.

Os resultados obtidos mostraram uma concentração significativamente alta 
de Co e Ni nas plantas expostas em uma área industrial (São Miguel), onde existe 
uma indústria de processamento de metal, que produz cerca de 600 ton/ano de Co 
e 16.000 ton/ano de Ni. Cobre e cromo se apresentaram igualmente distribuídos 
em regiões industriais e em locais próximos a avenidas com tráfego intenso, 
sugerindo que estes elementos podem ser associados tanto a fontes veiculares 
como industriais.

Este trabalho foi uma parceria com o Instituto de Botânica e o Internationales 
Hochschulinstitut Zittau, na Alemanha. Foi tema de uma tese de doutorado [5] e 
de um capítulo de livro [6], e foi publicado em periódico internacional [7].

3. METAIS EM SOLOS URBANOS DA REGIÃO METROPOLITANA DE SÃO PAULO
Recentemente, os solos urbanos têm despertado a atenção de muitos cientistas, 

levando a estudos de sua descrição e composição em todo o mundo. Muitos estudos 
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têm mostrado um aumento importante nas concentrações de metais em solos de 
grandes cidades, devido ao aumento da poluição por metais no meio ambiente. 
Em áreas urbanas, a poeira do solo pode ter efeitos tóxicos como consequência 
da inalação ou ingestão pelos seres humanos. Apresentam-se a seguir estudos 
realizados em solos urbanos da Região Metropolitana de São Paulo utilizando 
como técnica analítica a Análise por Ativação com Nêutrons.

3.1. Metais em Parques da Cidade de São Paulo

No presente estudo, foi realizada uma caracterização geral da mineralogia 
e geoquímica dos solos superficiais de parques do município de São Paulo, em 
colaboração com o Departamento de Parques e Áreas Verdes da Prefeitura de São 
Paulo. As concentrações de metais como Pb, Cu, Cr, Zn, Co, Ba, As e Sb, foram 
determinadas em amostras de solos superficiais coletados em parques públicos 
de São Paulo. Foram utilizadas as técnicas de análise por ativação com nêutrons 
instrumental (INAA) e fluorescência de raios-X (XRF), para a análise de metais 
totais. Procedimentos de estatística multivariada foram empregados para identificar 
as origens dos metais e procurar discriminar contribuições antrópicas e naturais.

Os resultados obtidos neste estudo indicam que os solos de parques públicos 
de São Paulo apresentam níveis de concentrações dos elementos As, Ba, Cr, Cu, 
Pb, Sb e Zn maiores que os valores considerados como de referência para solos 
de São Paulo, de acordo com a Cetesb. Os parques que apresentaram valores de 
concentração dos elementos estudados mais próximos dos valores orientadores 
da Cetesb para solos limpos foram: Alfredo Volpi, Carmo, Guarapiranga e Raul 
Seixas e Raposo Tavares. Por outro lado, os solos do parque Buenos Aires foram 
os que apresentaram maiores teores dos metais analisados, o que indica ser o mais 
influenciado por atividades antrópicas. As altas concentrações dos elementos Pb, 
Cu, e Zn encontradas nos solos do Parque Buenos Aires demonstram como a 
influência do intenso tráfego de veículos pode afetar a qualidade do solo dos centros 
urbanos. Os resultados obtidos levam a concluir que os elementos Cu, Pb, Sb e Zn 
têm origem antrópica e são originados das atividades do tráfego, principalmente 
nos parques da região central da cidade. Os altos teores obtidos indicam um risco 
potencial à qualidade do solo e águas subterrâneas, com possíveis consequências 
para a saúde da população.

O trabalho foi realizado em parceria com o Instituto de Geociências da 
USP e com o Instituto de Geociências da Unicamp, e foi financiado pela Fapesp. 
Os resultados obtidos neste estudo foram tema de duas iniciações científicas, 
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foram apresentados em congressos nacionais e internacionais, e foram publicados 
em periódico internacional [8].

3.2. Metais em Solos Adjacentes a Avenidas da Cidade de São Paulo

O presente trabalho teve como objetivo quantificar os teores de elementos de 
interesse ambiental como As, Ba, Co, Cr, Sb e Zn em solos superficiais (0-5 cm 
de profundidade) coletados em canteiros vicinais às principais avenidas da cidade 
de São Paulo, a saber, Marginal Pinheiros, Marginal Tietê, Avenida Rebouças/
Consolação, Radial Leste, 23 de Maio, Jacu Pêssego, Tiradentes/Santos Dumont.

Os resultados mostraram, exceto para Co, concentrações mais elevadas do 
que os valores de referência para solos de São Paulo, de acordo com a Companhia 
Ambiental do Estado de São Paulo (Cetesb). Os solos urbanos de São Paulo 
apresentaram teores mais elevados dos elementos estudados, quando comparados 
a estudos similares em outras cidades. Os teores de As e Cr indicam uma origem 
antrópica. As elevadas concentrações de Ba, Sb e Zn nos solos urbanos indicam 
origem veicular. Como esperado, os solos próximos às Marginais Pinheiros e 
Tietê apresentaram os teores de metais mais elevados, uma vez que estão entre 
as avenidas de tráfego mais intenso do mundo.

Este trabalho foi parte de um projeto de pós-doutorado financiado pela 
FAPESP, tema de duas iniciações científicas, os resultados obtidos foram apresen-
tados em congressos nacionais e internacionais, e foram publicados em periódico 
internacional [9].

3.3. Avaliação da Contaminação de Solos e Água Subterrânea por 
Eelementos Potencialmente Tóxicos em um Pátio de Recolhimento de 
Veículos. Estudo de Caso: Ribeirão Pires − SP

A superlotação dos pátios de recolhimento de veículos (PRV) é, atualmente, 
um assunto em pauta no cenário brasileiro. O objetivo deste trabalho foi estudar 
os teores totais de elementos potencialmente tóxicos (EPT) e elementos-traço (ET) 
no solo e água subterrânea em um PRV localizado no município de Ribeirão Pires. 
Para atingir este objetivo, foram analisados o solo superficial, os testemunhos 
de três sondagens de solo e a água subterrânea de três poços de monitoramento. 
A fração em massa da maioria dos EPT no solo superficial foi superior aos valores 
de qualidade de solo regulamentados pela Companhia Ambiental do Estado de São 
Paulo (Cetesb), exceto Co, Cu, Mo e Zn. No solo foram observados alguns pontos 
que apresentaram níveis elevados (hotspots) para grande parte dos EPT, sugerindo 
fonte veicular. O Índice de Geoacumulação indicou que o solo pode ser considerado 
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de minimamente a moderadamente poluído, para a maioria dos elementos, exceto 
para As e Ba que apresentaram maior acumulação que os demais elementos. 
O conteúdo de As no solo pode representar um risco ecológico de potencial 
moderado a alto. O fator de enriquecimento apontou para um enriquecimento 
significativo de As e Pb. Os resultados de EPT e as abordagens estatísticas indicaram 
que As, Ce, Co, Cu, Mn, Nb, Ni, Pb e Zn são principalmente de fontes antrópicas.

O conteúdo da maioria dos EPTs no solo superficial não representa um po-
tencial risco à saúde humana, exceto Cr. O conteúdo de quase todos elementos na 
água subterrânea foi abaixo dos limites de recomendação de água potável, exceto 
os conteúdos de Mn e Fe. Para concluir, apesar das condições aparentemente 
degradadas do PRV estudado, neste momento, não foi observada contaminação 
grave de solo e águas subterrâneas.

Este trabalho foi tema de uma tese de doutorado [10], resultou em apresen-
tações em congressos internacionais e duas publicações em periódicos interna-
cionais [11-12].

4. ESTUDO DE BIOACUMULAÇÃO DE METAIS TÓXICOS E ELEMENTOS TRAÇO EM 

AMOSTRAS DE MACRÓFITAS AQUÁTICAS FLUTUANTES DO RESERVATÓRIO 

GUARAPIRANGA, SÃO PAULO – SP, BRASIL
As macrófitas desempenham um papel de extrema relevância em ambientes 

aquáticos, pois acumulam elementos metálicos e podem ser utilizadas para biomo-
nitoramento desses ecossistemas, principalmente quando se trata de um importante 
reservatório para abastecimento público de água, assim como o Reservatório 
Guarapiranga, considerado um dos principais mananciais da Região Metropolitana 
de São Paulo, e responsável pelo abastecimento de água para atender cerca de quatro 
milhões de habitantes. Este reservatório, no entanto, vem apresentando um sério 
quadro de poluição causado principalmente por despejos de esgotos e poluição 
difusa. Neste estudo, foram avaliados os teores dos elementos potencialmente 
tóxicos As, Cd, Cr, Cu, Hg, Ni, Pb e Zn e outros elementos de interesse, em quatro 
espécies de macrófitas aquáticas flutuantes (E. crassipes, P. stratiotes, S. herzogii 
e S. molesta), em sedimentos e em amostras de água coletadas em três pontos 
do Reservatório Guarapiranga em duas campanhas de coleta, com o objetivo de 
avaliar a extensão da contaminação por elementos metálicos neste ecossistema.

Os teores dos elementos potencialmente tóxicos determinados em amostras 
de água mostraram- se abaixo dos limites de quantificação das técnicas analíticas 



Aplicação da análise por ativação com nêutrons a estudos de poluição urbana na Região Metropolitana de São Paulo

247

aplicadas, para todos os elementos analisados. Em relação aos resultados das 
espécies químicas analisadas nas amostras de macrófitas, foram verificados valores 
acima dos valores de referência para plantas vasculares aquáticas. A Análise de 
Variância (ANOVA) mostrou diferenças estatisticamente significativas entre os 
pontos de coleta. No geral, a ANOVA não indicou diferenças estatisticamente 
significativas em relação ao acúmulo dos elementos analisados entre as espécies 
de macrófitas.

Para as amostras de sedimentos, os resultados foram comparados aos valores 
limites reportados pelo The Canadian Council of Ministers of the Environment e a 
valores de referência locais. A maioria dos elementos analisados excedeu os valores 
de TEL (Threshold Effect Level), as concentrações de Cr, Cu e Zn excederam 
os valores de referência regionais e as altas concentrações de Cu excederam o 
valor de PEL (Probable Effect Level). O índice de geoacumulação demonstrou 
sedimentos moderadamente poluídos por Zn e de moderadamente a altamente 
poluídos por Cu. A contaminação de cobre no reservatório é explicada pela frequente 
aplicação deste metal na forma de sulfato de cobre, como algicida, em especial 
no ponto de coleta que está localizado próximo ao local onde a Companhia de 
Saneamento Básico do Estado de São Paulo (Sabesp) realiza a captação de água 
no reservatório. A comparação entre os teores dos elementos (As, Cd, Cr, Cu, 
Hg, Bi, Pb e Zn) analisados nas amostras de sedimentos e macrófitas evidenciou 
que há transferência dessas espécies químicas presentes nos sedimentos para as 
macrófitas e, consequentemente, a bioacumulação por essas plantas aquáticas. 
Os resultados podem indicar potencial risco da qualidade da água no reservatório.

O trabalho foi realizado em parceria com a Cetesb, foi tema de uma dissertação 
de mestrado [13], e foi apresentado em congressos nacionais e internacionais [14-16].

5. IDENTIFICAÇÃO DE FONTES DE CONTAMINAÇÃO URBANA EM POEIRAS DE 

TÚNEIS DA CIDADE DE SÃO PAULO POR MEIO DE CARACTERIZAÇÃO 

ELEMENTAR E ISOTÓPICA
Neste trabalho, foram analisadas poeiras coletadas em dois túneis da cidade 

de São Paulo – os túneis Jânio Quadros (JQ) e do Complexo Viário Maria 
Maluf (MM) – com vistas à sua caracterização elementar e isotópica, afim de 
identificar as prováveis fontes dos elementos encontrados e de estimar a contami-
nação desses ambientes por elementos potencialmente tóxicos à saúde humana. 
As poeiras foram coletadas no verão e no inverno de 2017, das porções de entrada 
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e saída (túnel MM) e da calçada de pedestres e da pista de rodagem (túnel JQ). 
As amostras coletadas foram secas e fracionadas em três frações granulométricas: 
2 mm, 150 µm e 63 µm. As concentrações elementares foram determinadas por 
INAA e por GFAAS para 28 elementos e, a caracterização isotópica, por TIMS 
(Pb) e por MC- ICP-MS (Zn).

A análise isotópica de Pb indicou origem predominantemente veicular para 
esse elemento, especialmente na exaustão. Para o Zn, a análise indicou origem 
veicular, mas não proveniente da exaustão. A análise estatística demonstrou a 
presença, em ambos os túneis, de uma fonte formada por elementos de origem 
geológica natural (elementos terras raras, U e Th), e de fontes de origem veicular: 
Pb e V são apontados como resultantes da queima de combustíveis fósseis; Pb e Ti 
como originários das tintas de demarcação viária; Sb, Ba e Zn como originários de 
freios; e Zn como originário também do desgaste de estruturas de aço e de pneus. 
Os elementos associados ao tráfego veicular apresentaram-se significativamente 
enriquecidos no ambiente, sendo que as frações mais finas apresentaram as maiores 
concentrações, o que dá origem a preocupações com relação à saúde humana, 
visto serem essas frações altamente inaláveis.

O trabalho foi realizado em parceria com o Instituto de Geociências da USP. 
Foi tema de uma dissertação de mestrado [17] e foi apresentado em congressos 
nacionais e internacionais [18- 20].

6. CONCLUSÕES
Os estudos apresentados contribuíram para um melhor conhecimento da 

poluição por metais em diversos compartimentos da Região Metropolitana de 
São Paulo. A circulação veicular se mostrou a principal responsável pelo aporte 
de elementos potencialmente tóxicos e nocivos à saúde humana, mostrando a 
importância de políticas públicas visando a redução das emissões veiculares e a 
introdução de meios de transporte alternativos menos poluentes.
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RESUMO
A demanda crescente por água tem feito de seu reuso planejado um tema 

atual e de grande importância. A reutilização de água pode ser direta ou indireta, 
decorrente de ações planejadas ou não. Íons metálicos podem ser removidos de 
soluções aquosas por processos como filtração, flotação, membranas de troca 
iônica, extração com solventes, eletrodeposição, coagulação e adsorção. Essa 
última pode ser considerada um método efetivo e barato quando comparado aos 
demais. Nos últimos anos, a utilização de materiais alternativos de alta capacidade 
de adsorção, como argila e biomassa, tem sido estudada para esta finalidade. Uma 
forma de determinar a eficiência de um material como adsorvente é por meio de 
isotermas de adsorção que indicam a quantidade máxima de material que pode 
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ser adsorvido por grama de adsorvente. A Análise por Ativação Neutrônica é 
um método analítico com grade potencial para determinação da concentração 
dos elementos tanto no adsorvente quanto no adsorvato. O uso de um fluxo de 
nêutrons proveniente de um reator nuclear de pesquisa, tal qual o IEA-R1, é capaz 
de determinar com alta precisão e exatidão a concentração de um dado elemento 
em uma amostra de forma quase que independente da sua forma física ou química, 
sendo, portanto, muito útil em estudos de adsorção. 

1. INTRODUÇÃO
A crescente demanda dos recursos hídricos em suas diversas aplicações 

tem feito com que sejam desenvolvidas alternativas para o reuso da água. Esta 
reutilização pode ocorrer de maneira direta ou indireta a depender do fim a que 
se propõe. Entre os principais métodos de remoção de elementos, principalmente 
íons metálicos, de soluções aquosas estão a filtração, flotação, membranas de 
troca iônica, extração com solventes, eletrodeposição, coagulação e adsorção. 
O descarte de efluentes em corpos hídricos é regulamentado pelas Resoluções 
Conama 537/2005 e 430/2011[1] que definem os valores de concentração máxima 
permitidos. Desta forma, os efluentes devem receber tratamento antes de serem 
lançados no meio ambiente de modo a atender a legislação vigente. 

A utilização de materiais adsorventes para remoção de íons metálicos em 
tratamento de efluentes tem se mostrado uma alternativa simples e de baixo custo. 
A capacidade de adsorção de um determinado material varia com condições como 
pH, tempo de contato e concentração dos íons metálicos em solução [2]. Esses 
devem ser avaliados a fim de maximizar a eficiência do processo. 

O uso das argilas e de biomassa, para adsorção de elementos químicos 
potencialmente tóxicos, como alternativa para tratamento de água para reuso, 
tem sido largamente empregado em testes para remoção destes elementos em 
concentrações variadas. 

A análise por ativação neurônica instrumental (INAA) é uma técnica altamente 
sensível para determinação e identificação de elementos químicos em diferentes 
matrizes, não depende da forma química dos elementos a serem determinados, 
não há necessidade de digestão das amostras, dispensa a necessidade de um 
branco na maioria dos casos, pode ser usada para amostras biológicas, geológicas 
e ligas metálicas, além de ser uma técnica multielementar, de alta sensibilidade 
e com capacidade de identificar concentrações em níveis de até µg kg-1 [3,4,5]. 
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A técnica, porém, necessita de um reator nuclear de pesquisa, como o IEA-R1, 
que opera no Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucelares (IPEN/CNEN-SP). 

O princípio da INAA é baseado na interação de um núcleo alvo com nêutrons, 
para induzi-lo a produzir uma reação nuclear, cujo produto emite radiação gama 
característica para cada radioisótopo formado, o que permite a identificação e a 
quantificação do elemento químico em estudo. A radiação gama [2] emitida é 
medida com o auxílio de um detector gama constituído de um cristal de germâ-
nio hiperpuro, com capacidade para descriminar as energias emitidas por cada 
radioisótopo e identificá-los. Muitas podem ser as fontes de nêutrons, contudo, 
para a INAA o mais recomendável é um reator nuclear de pesquisa. A interação 
que ocorre no núcleo do reator pode se dar com nêutrons térmicos ou epitérmi-
cos, com produção de reações do tipo (n, γ), nas quais o núcleo alvo recebe um 
nêutron e emite radiação gama. Está reação é a mais utilizada devido a sua maior 
probabilidade de ocorrência, não somente com nêutrons térmicos, como também 
os epitérmicos. 

Para a realização de uma análise pela técnica de INAA, uma amostra e um 
padrão ou material de referência certificado (MRC), com concentração conhecida, 
são irradiados conjuntamente, sob o mesmo fluxo de nêutrons. A irradiação para 
determinação das concentrações de radionuclídeos de meia-vida curta pode ser 
realizada em períodos de tempo variando de 5 a 60 segundos. Para os radionuclídeos 
de meia-vida média e longa, as amostras podem ser irradiadas por até 8 horas. 
Em ambos os casos é necessário aguardar um período de decaimento para então 
realizar a medida das radiações gama emitidas pelo material irradiado. Após a 
medida da radiação gama, a determinação da concentração na amostra é feita 
pela comparação da área do pico do elemento que se quer quantificar na amostra, 
com a área do pico desse mesmo elemento presente no padrão. A identificação 
das energias dos picos de radiação gama nas amostras e nos padrões é feita 
utilizando-se um software específico e os cálculos podem ser feitos utilizando-se 
uma planilha do tipo Microsoft Excel® [6]. 

A INAA tem sido empregada para estudos de adsorção de íons metálicos em ar-
gilas e em biomassa, para tratamento de efluentes, no Centro do Reator de Pesquisas 
(CRPq) do Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares (IPEN/CNEN-SP) e o 
objetivo deste trabalho é apresentar as pesquisas realizadas nesta área.
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2. MATERIAIS E MÉTODOS

2.1. Argilas

Nos estudos realizados para o uso de argila como adsorvente, foi empregado 
o argilomineral caulinita, por ser um dos mais abundantes encontrados no Brasil. 
As amostras foram secas e moídas com almofariz e pistilo e passadas em peneira 
de 75 µm (200 ABNT). Foram testadas as capacidades de adsorção de caulinita 
pura [7,8], caulinita misturada com bentonita e caulinita e misturada com carvão 
ativado [8]. 

Para determinação da composição elementar dos elementos traço presentes nas 
amostras de argilas estudadas, por INAA, aproximadamente 100 mg de amostra e 
dos materiais de referência STM-2, proveniente do United State Geological Survey, 
e HISS-1, proveniente do National Research Council, Canadá, foram precisamente 
pesados, selados em sacos de polietileno já descontaminados e encaminhados 
para irradiação por tempo de 8 horas sob fluxo de nêutrons de 1012cm-2s-1no reator 
IEA-R1 do IPEN/SP.

2.2. Biomassas

Nos estudos realizados para uso de biomassa como adsorvente, foram 
empregadas as macrófitas (plantas aquáticas) Eichhornia crassipes (raiz) [9], 
Eichhornia crassipes, Egeria densa, Pistia stratiotes e Salvinia auriculata (planta 
toda) [2]. Após a coleta, as amostras de macrófitas foram secas em estufa ventilada, 
a temperatura entre 50ºC e 60ºC, moídas e passadas em peneiras de 150 µm, 
armazenadas em sacos de polietileno devidamente esterilizados para posterior 
uso. A composição química das amostras de biomassa foi determinada por INAA 
por irradiação por tempo de oito horas, sob fluxo de nêutrons de 1012cm-2s-1 no 
reator IEA-R1 do IPEN/SP. Como padrões, foram utilizadas soluções certificadas 
SPEX CERTIPREP.

2.3. Modificação Química do Adsorvente

A capacidade de adsorção de um material pode ser aumentada pelo trata-
mento químico da amostra com variados reagentes de forma a aumentar sua área 
superficial. Assim, as amostras de argila foram ativadas (tratadas quimicamente) 
com soluções ácidas diluídas [7,8,9] ou com solução alcalina diluída [2].
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2.4. Otimização dos Parâmetros de Adsorção

Para determinar as melhores condições de adsorção, foram testadas as 
influências da variação do pH da solução contendo o adsorvato [2,7,8,9], efeito da 
proporção adsorvente/adsorvato [7], efeito do tempo de contato entre adsorvente e 
adsorvato [2,7,8,9], efeito da concentração inicial do adsorvato [2,7,8,9], efeito da 
competição iônica [7] e o efeito da força iônica [7]. Os resultados obtidos no estudo 
dos parâmetros de adsorção foram empregados para determinação das isotermas 
de adsorção de Langmuir [2,7,8,9], Freundlich [2,7,8,9] e Durbinin-Radushkevich 
(D-R) [7,10], que são apresentadas na sequência.

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO
Na Tabela 1 são apresentados os valores obtidos para as isotermas de 

Langmuir, Freundlich e Durbinin-Radushkevich (D-R) para a adsorção dos íons 
de Cd (cádmio), Pb (chumbo), Cu (cobre), Zn (zinco), Ni (níquel) e Cr (cromo) em 
caulinita pura [7]. 

Os resultados apresentados na Tabela 1 indicam que o modelo D-R descreve 
o processo de adsorção como um efeito de preenchimento dos poros, relaciona-
dos à energia livre de adsorção, mostrando que as interações resultantes foram 
interações físicas, devido aos valores apresentados serem inferiores a 8 kJ.mol-1. 
Os resultados apontam que os melhores ajustes ocorrem para os íons Cd2+, Pb2+ e 
Zn2+, segundo o modelo de Longmuir. Para o modelo de Freundlich os melhores 
ajustem ocorreram para os íons Cd2+, Pb2+ e Cu2+ [7].

Tabela 1 – Constantes das isotermas de Langmuir, Freundlich e Durbinin-Radushkevich 
(D-R) obtidas com os dados experimentais para os modelos de adsorção [7]

Íon
Isoterma de Langmuir Isoterma de Freundlich Isoterma D-R
Q0 

(µg·g-1)
KL 

(L·mg-1) R2 n KF 
(µg·g-1) R2 qmáx 

(µg·g-1)
β 

(mol2·kJ2)
β 

(kJ·mol-1) R2

Cd 96,15 3,586 0,8167 1,25 130 0,961 4,177 –0,0006 5,00 0,9249
Pb 192,3 0,945 0,8476 0,88 143 0,956 5,111 –0,0023 2,67 0,9471
Cu 344,82 0,805 0,537 1,45 1,55 0,888 5,199 –0,0023 2,67 0,8639
Zn 667 5,00 0,8433 7,18 701 0,199 6,784 –0,001 4,08 0,3846
Ni 166,66 6,667 0,4713 1,82 218 0,258 5,268 0,0002 2,88 0,2281
Cr 56,49 9,834 0,5632 2,92 65,14 0,265 3,884 –0,0003 7,07 0,2544

Na Tabela 2 são apresentados os valores dos parâmetros de Langmuir e 
Freundlich obtidos no estudo da adsorção de Co (cobalto) em caulinita misturada 
com 10% de carvão ativado. Os resultados apontam que o modelo que melhor 
explica o processo é o de Langmuir, todavia, ambos os modelos foram satisfatórios, 



Contribuições do Reator IEA-R1 para a Pesquisa Nuclear: WARP2 - II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

258

indicando que o processo de adsorção pode ocorrer tanto em modelo de monoca-
mada quanto em modelo de múltiplas camadas [8].

Tabela 2 – Parâmetros obtidos a partir dos modelos de isotermas de Langmuir e Freundlich 
para os íons cobalto [8]

Langmuir Freundlich
Q0(mg g-1) KL(L mg-1) RL R2 Kf(mg g-1) n 1/n R2

0,0105 32,2 0,093 – 0,440 0,9
0,6 30,2 1,81 0,55

31 0,598

Na Tabela 3 são apresentados os valores para as isotermas de Langmuir e 
Freundlich para adsorção de Cd (cádmio), Co (cobalto) e Zn (zinco) em biomassa 
de raiz de Eichhornia crassipes. Neste caso, o modelo de Langmuir não apresentou 
valores significativos para adsorção dos íons de Cd e Co [11]. Resultados mais 
favoráveis para o Co foram obtidos pelo modelo de Freundlich, sendo a capaci-
dade de adsorção da ordem de 80% [9]. Para os íons de cádmio, a isoterma de 
Langmuir foi a que apresentou melhores resultados de acordo com este estudo, 
indicando reação espontânea e com alta energia de ligação. Os íons de zinco não 
demonstraram afinidade com a biomassa estudada.

Na Tabela 4 são apresentados os resultados obtidos a partir dos estudos 
realizados com as biomassas secas das macrófitas aquáticas Eichhornia crassipes, 
Egeria densa, Pistia stratiotes e Salvinia auriculata para adsorção dos íons Cu 
(cobre), Mn (manganês) e V (vanádio) em soluções aquosas. Os parâmetros deter-
minados para as isotermas de Langmuir e Freundlich, indicam que a biomassa que 
apresenta as melhores condições para adsorção foi a obtida a partir das amostras 
de S. auriculata para Mn e V. As biomassas de Eichhornia crassipes, Egeria 
densa e Pistia stratiotes mostraram-se adequadas apenas para a adsorção de V.

Tabela 3 – Parâmetros das isotermas de Longmuir e Freundlich para os testes de adsorção em 
biomassa de Eichhornia crassipes dos íons cádmio, cobalto e zinco [9]

Isoterma de Langmuir
Q0 (mg g-1) KL (L mg-1) RL R2 significância

Co –0,0310 –6,605 –0,18 a –77,25 0,24 T > t
Cd 0,26 21,83 0,007 a 0,031 0,879 T > t

Isoterma de Freundlich
Kf (mg g-1) n R2 significância

Co 1,096 0,72 0,79 T > t
Zn 0,025 –0,521 0,23 T > t
Cd 0,08 –2,47 0,345 T > t
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Tabela 4 – Parâmetros das isotermas de Longmuir e Freundlich para as biomassas de E. 
crassipes, E. densa, P. stratiotes e S. auriculata [2]

Langmuir Freundlich
Q0

(mg g-1)
KL

(L mg-1) RL R KF
(mg g-1) n R

Isoterma de adsorção para Mn
S. auriculata 0,0021 20,64 0,14 0,83 2663 0,81 0,86

Isoterma de adsorção para V
E. Crassipes 0,015 30,81 0,09 0,86 47,89 3,17 0,82

E. densa 0,043 0,85 0,73 0,43 42,54 1,21 0,91
P. stratiotes 0,084 0,44 0,83 0,20 37,63 1,23 0,84
S. auriculata 0,075 2,14 0,53 0,51 13,15 1,31 0,93

4. CONCLUSÕES
De acordo com os estudos realizados pode-se concluir que que a caulinita 

pura pode ser aplicada a remoção dos íons Zn2+, Cu2+, Pb2+, Ni2+, Cd2+, Cr 3+. Para 
os testes realizados com caulinita ativada quimicamente e em mistura com carvão 
ativado, os resultados para adsorção dos íons cobalto em solução aquosa foram 
satisfatórios, mesmo na presença de íons interferentes. O uso da biomassa obtida 
a partir da raiz da macrófita E. crassipes tratada com ácido clorídrico diluído se 
apresentou como alternativa de baixo custo, rápida e eficiente para remoção de 
íons Zn2+ e Co2+ de soluções aquosas. Os resultados obtidos a partir dos testes 
realizados com as biomassas secas de macrófitas de E. crassipes, E. densa, P. 
stratiotes e S. auriculata para adsorção dos íons Cu2+ não foram favoráveis em 
nenhum dos testes realizados com ativação química alcalina, os testes realizados 
com as mesmas biomassas para os íons de manganês e vanádio se mostraram 
favoráveis, indicando a possibilidade de uso destes recursos para tratamento de 
efluentes com estes elementos para águas de reuso.
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RESUMO
A Laguna de Peña, localizada no litoral leste do Uruguai, é um pequeno 

corpo d’água doce que corresponde a uma faixa sedimentar estreita chamada 
“La Angostura”, possui uma extensão desde o oceano Atlântico até a Laguna 
Negra, nas coordenadas 34º00’13.63”S − 53º 33’10.38”O. Na segunda metade 
do século XX, foi criado o Parque Nacional Santa Teresa, localizado na região 
da Laguna de Peña, o que trouxe uma forte modificação na cobertura vegetal da 
área de estudo. Para estimar uma possível influência humana na área, foi coletado 
um testemunho de sedimento no centro da lagoa, em 2016, com o objetivo de se 
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fazer a análise química inorgânica dos sedimentos determinando os elementos 
As, Ba, Ce, Co, Cr, Cs, Eu, Fe, Hf, K, La, Lu, Na, Nd, Rb, Sb, Sc, Sm, Tb, Th, U, 
Yb e Zn pela técnica de análise por ativação com nêutrons instrumental (INAA). 
As amostras e materiais de referência foram irradiados por um período de seis 
horas, sob um fluxo de nêutrons térmicos de 1012 n cm s-1, no Reator de Pesquisa 
IEA-R1 do IPEN. Os resultados obtidos de concentração dos elementos químicos 
foram comparados com os valores de referência da Crosta Continental Superior 
(UCC), e do Folhelho Norte-Americano (NASC); alguns elementos como As, 
Cr, Cs, Lu, Sb e U, apresentaram valores acima dos valores de referência citados. 
Com os resultados obtidos das concentrações dos elementos foi possível estimar 
o fator de enriquecimento.

1. INTRODUÇÃO
Desde sua origem, há cerca de 4,5 bilhões de anos, a Terra seguiu uma 

evolução determinada pelas forças geológicas. Nos últimos três bilhões de anos, 
a vida floresceu em nosso planeta de modo lento, inicialmente. A espécie humana 
apareceu há 200 mil anos e evoluiu a ponto de desenvolver a civilização que do 
planeta [1].

Desde os anos 80, alguns pesquisadores começaram a definir o termo 
Antropoceno como uma época em que os efeitos da humanidade estariam afetando 
globalmente nosso planeta [1]. Paul Crutzen [2] foi um dos principais autores, que 
nos anos 2000, auxiliaram na população do termo discutindo o que seria essa 
nova era geológica da Terra.

Segundo Galuszka [3] a relação entre as alterações naturais e as proporcionadas 
pela ação antrópica nas espécies químicas é uma questão que envolve implicações 
importantes em algumas áreas, por exemplo, geologia, biologia e geoquímica.

Existe no Uruguai, particularmente na região sudeste, várias investigações 
que apontam a presença de impactos humanos sobre diferentes ambientes no 
período do Holoceno [4,5].

A compreensão dos impactos causados pela sociedade humana sobre as 
mudanças ambientais é um dos pontos centrais das pesquisas na atualidade [6,7].

Para auxiliar nessa compreensão, o presente trabalho caracterizou inorgani-
camente um testemunho de sedimento, determinando os elementos As, Ba, Br, 
Ce, Co, Cr, Cs, Eu, Fe, Hf, K, La, Lu, Na, Nd, Rb, Sb, Sc, Se, Sm, Ta, Tb, Th, U, 
Yb, e Zn pela técnica de análise por ativação com nêutrons instrumental, prove-
niente do litoral leste do Uruguai, mais precisamente do corpo d’água chamado 
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Laguna de Peña. Com os resultados obtidos da concentração química inorgânica 
tentou buscar uma possível influência antrópica no local estudado verificando se 
os elementos químicos determinados estavam enriquecidos quando comparados 
aos valores de referência da Crosta Continental Superior [8].

2. METODOLOGIA

2.1. Área de estudo

A Laguna de Peña, localizada no litoral leste do Uruguai, é um pequeno 
corpo d’água doce que corresponde a uma faixa sedimentar estreita chamada 
“La Angostura” e possui uma extensão desde o oceano Atlântico até a Laguna 
Negra, nas coordenadas 34º00’13.63”S − 53º 33’10.38”O. Na segunda metade do 
século XX, foi criado o Parque Nacional Santa Teresa, localizado na região da 
Laguna de Peña, o que trouxe uma forte modificação na cobertura vegetal da 
área de estudo [4,5].

2.2. Amostragem e pré-tratamento das amostras

O testemunho de sedimento foi coletado na área central da Laguna de Peña 
utilizando-se um amostrador de sedimentos manual. O testemunho foi seccionado 
a cada 2 cm, as amostras foram pesadas e secas em estufa a 60ºC e peneiradas 
em malha 0,0063 mm com água superpura.

2.3. Análise por ativação com nêutrons instrumental – INAA

No presente trabalho, foram analisados os elementos As, Ba, Br, Ce, Co, 
Cr, Cs, Eu, Fe, Hf, K, La, Lu, Na, Nd, Rb, Sb, Sc, Se, Sm, Ta, Tb, Th, U, Yb, e 
Zn. As amostras e materiais de referência foram irradiados por um período de 
6h, sob um fluxo de nêutrons térmicos de 1012 n cm-2 s-1 no Reator de Pesquisa 
IEA-R1 do IPEN. Aproximadamente 200 mg das amostras de sedimento e 180 mg 
dos materiais de referência foram pesados e submetidos à irradiação por 6 horas; 
para a validação dessa metodologia foram utilizados os materiais de referência 
Montana II Soil − SRM 2711a e Sedimento Marinho – SEM 2702, ambos do Nist 
e Sedimento de Lago – IAEA-SL-3 da IAEA.

A determinação dos elementos As, Br, La, Nd, Sb, Sm, Tb, U e Yb foi 
realizada após 7 dias da irradiação das amostras e os demais elementos após 15 
dias. Utilizou-se um detector germânio hiperpuro (HPGe) com janela de berílio 
modelo GMX 25190 com 23% de eficiência relativa e resolução 2,1 keV relativo 
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ao 60Co, da marca ORTEC, associado a um sistema eletrônico e programa de 
análise de espectros InterWinner-WinnerGamma 6.0 da ORTEC [9].

2.4. Avaliação do enriquecimento do sedimento

O fator de enriquecimento (FE) é um método utilizado para analisar a in-
fluência antropogênica em um determinado ambiente, verificando se um elemento 
químico está enriquecido quando comparado com valores de referência. Neste 
método utiliza-se elementos que se mantêm imóveis durante o intemperismo, como 
o Al, ou que variem pouco como Hf e Sc, como normalizadores. Os valores de 
referência utilizados foram os da Crosta Continental Superior (CCS) [8] e o cálculo 
do fator de enriquecimento seguiu os procedimentos propostos por Damatto [10].

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO
Na Tabela 1 são apresentados os valores médios, mínimo e máximo de 

concentração em mg kg-1, dos elementos determinados e também os valores de 
referência da Crosta Continental Superior-CCS [8]. Os elementos As, Br, Cr, Lu, 
Nd, Sb, Sc, Se, Sm, Tb, U, e Yb apresentaram valores superiores aos da CCS, 
indicando o enriquecimento desses elementos no ambiente estudado.

Na Figura 1 são apresentados os resultados dos elementos que apresentaram 
valores de concentração acima da CCS, em função da profundidade.

Na Figura 2 é apresentado o FE dos elementos estudados, exceto para o 
elemento Nd pois o mesmo apresentou concentração detectável somente em 
algumas fatias do testemunho.

Utilizando a classificação proposta por Sutherland [11], observou-se que os 
elementos químicos Ba, Ce, Co, Eu, Fe, K, La, Lu, Na, Rb, Sc, Tb, Th, Yb apre-
sentaram baixo enriquecimento (valores < 2), os elementos Cr, Cs, Sm, Se U, Zn 
enriquecimento moderado (valores 2 a 5) e os elementos As, Sb e Br apresentam 
enriquecimento muito alto (valores > 5 a 40). Nenhum elemento apresentou valores 
acima de 40, ou seja, enriquecimento muito severo.
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Tabela 1 – Valores médios, mínimo e máximo de concentração em mg kg-1, dos elementos 
determinados

Elemento Média Min Máx CCS Elemento Média Min Máx CCS
As 11,6 5,0 18,4 2 Na 4,51 2,49 5,78 2,57
Ba 478 255 999 668 Nd 35 26,6 52,8 25,9
Br 28 11,3 66,5 1,6 Rb 123 81 218 110
Ce 79 43 141 65,7 Sb 1,0 0,7 2,0 0,31
Co 21 7,6 45,5 11,6 Sc 18,6 8,1 40,7 7
Cr 64 41 153 35 Se 1,63 0,99 3,04 0,083
Cs 13 4 30 5,8 Sm 9,0 5,61 20,9 4,7
Eu 1,8 0,6 4,3 0,95 Ta 0,78 0,57 1,08 1,5

Fe (%) 5,04 2,2 11 3,09 Tb 1,11 0,61 1,76 0,5
Hf 4,6 2,7 7,9 5,8 Th 12 7 18 10,3

K (%) 1,16 0,5 1,6 2,9 U 4,77 2,89 9,70 2,5
La 38 17 79 32,3 Yb 3,6 2,3 7,9 1,5
Lu 0,59 0,36 1,25 0,27 Zn 153 31,2 508 52
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Figura 1 – Elementos com valores de concentração superiores ao CCS em função da 
profundidade.
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4. CONCLUSÃO
O presente trabalho realizou uma caracterização inorgânica dos sedimentos 

da Laguna de Peña localizada no Uruguai, utilizando a técnica de análise por 
ativação com neutros, instrumental e com os resultados obtidos de concentração 
calculou-se o fator de enriquecimento dos elementos com relação aos valores da 
Crosta Continental Superior. Verificou-se que entre todos os elementos estudados 
somente o As apresentou valores considerados muito altos de enriquecimento em 
praticamente todas as fatias analisadas da coluna sedimentar e os elementos Cr 
e o Se apresentaram enriquecimento moderado. Esses resultados de valores de 
enriquecimento sugerem uma ação antrópica na Laguna de Peña que poderiam 
ser comprovados com mais estudos nos arredores da Laguna, como no solo e água 
e não somente do sedimento.

Figura 2 – Fator de enriquecimento dos elementos estudados em função da profundidade.
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RESUMO
Existem elementos químicos que são necessários para a manutenção das 

vias metabólicas dos organismos, quando essenciais pequenas quantidades são 
suficientes, porém se os elementos estão em concentrações maiores do que as 
necessárias ou se não são essenciais podem acabar se acumulando no organismo 
e trazendo malefícios. O acúmulo desses elementos pode ocorrer nos organismos 
marinhos por meio da alimentação ou da contaminação ambiental e pode ser um 
grande problema, principalmente, para os indivíduos que possuem vida longa e 
que estão no topo da teia trófica, como é o caso de algumas aves marinhas. Como 
as aves marinhas são organismos sensíveis a mudanças no meio ambiente, sendo 
considerado um dos grupos de vertebrados mais ameaçados devido os impactos 
antrópicos causados nos oceanos, esse trabalho teve como objetivo quantificar 
Hg e Se em penas do Petrel-gigante-do-sul (Macronectes giganteus) e Br, Cl, Cu, 
K, Mg, Mn, Na e V em penas do Albatroz-de- sobrancelha-negra (Thalassarche 
melanophris) e da Pardela-preta (Procellaria aequinoctialis) por meio da INAA. 
As penas de Petrel-gigante-do-sul foram coletadas no Arquipélago das Shetland do 
Sul, Antártica, enquanto as penas da Pardela-preta e do Albatroz-de-sobrancelha-
negra foram coletadas no sul do Brasil em parceria com o Projeto Albatroz. Nas 
penas do Petrel-gigante-do-sul as concentrações obtidas de mercúrio variaram 
entre 2,6 e 14,4 mg kg-1, e a de Se, entre 1,5 e 10,4 mg kg-1. As concentrações de 
Hg foram mais altas do que as encontradas em estudos similares, provavelmente 
essa alta concentração se deve a dieta dessa espécie que é composta por presas de 
níveis tróficos maiores. Enquanto os resultados obtidos nas penas da Pardela-preta 
e do Albatroz-de-sobrancelha-negra não foram mais altos que os de outros estudos 
encontrados na literatura, com exceção do Br. Também, não foram encontradas 
diferenças significativas entre as médias dos elementos encontradas nessas duas 
espécies.

1. INTRODUÇÃO
As aves marinhas são bastante sensíveis a mudanças no meio ambiente e a 

impactos cumulativos devido a sua grande longevidade [1], isso faz com que elas 
sejam o grupo de vertebrado mais ameaçado devido aos impactos causados nos 
oceanos por ações humanas. Ser sensível às alterações faz com que elas sejam 
comumente usadas para o monitoramento da poluição marinha [2]. Estudos 
ecológicos com indicadores biológicos são proeminentes em pesquisas de moni-
toramento do meio ambiente. Embora as variações físicas, químicas e biológicas 
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sejam características intrínsecas dos ecossistemas e os dados físico-químicos 
sejam indispensáveis para a avaliação das mudanças em um determinado ambiente, 
parâmetros biológicos podem fornecer informações mais detalhadas sobre o 
verdadeiro efeito das flutuações ambientais na vida dos organismos [3].

Nos estudos de monitoramento ambiental com aves, a pena é um dos principais 
tecidos para a quantificação de elementos químicos, isso porque é possível coletá-la 
das aves vivas causando um menor impacto aos indivíduos. Os elementos são 
depositados na pena a partir da corrente sanguínea durante o seu crescimento, 
alguns não ficam ligados estruturalmente, mas outros, como, por exemplo, o Hg, 
é ligado à queratina durante o crescimento das penas [4]. Além das penas serem 
uma matriz adequada para a quantificação de elementos, a pena é a maior rota de 
eliminação de Hg nas aves marinhas [5].

O Hg e outros elementos, como o Pb e Cd, não possuem função alguma no 
metabolismo, outros mesmo que essenciais, como, por exemplo, Cu, Na, K, Zn, 
em concentrações maiores que as necessárias acabam se tornando tóxicos [6,7]. 
Devido à importância da quantificação de elementos químicos em penas de aves, 
França e colegas [8] quantificaram dezoito elementos por meio da k0-INAA em 
penas de diferentes espécies de aves de distintos ecossistemas, e concluíram que 
os resultados por meio dessa técnica foram satisfatório e condizentes, eles encon-
traram altas concentrações de Hg, Cr, Ni e Sb na Lagoa Olho D’Água em Recife, 
um dos pontos de coleta mais poluídos. Haskins e colegas [9] fizeram um estudo 
comparativo com partes diferentes da mesma pena de Urubu-de-cabeça-vermelha 
(Cathartes aura), quantificaram As, Cr, Hg, Se e Sb por meio da INAA e ICP-MS 
e não observaram diferenças significativas entre os dois métodos.

Devido à importância da quantificação dos elementos químicos em penas 
de aves marinhas, esse trabalho teve como objetivo quantificar Hg e Se em penas 
de Petrel-gigante-do-sul (Macronectes giganteus) e Br, Cl, Cu, K, Mg, Mn, Na e 
V em penas do Albatroz-de-sobrancelha-negra (Thalassarche melanophris) e da 
Pardela-preta (Procellaria aequinoctialis). Essas três espécies pertencem a ordem 
dos Procellariiformes e as quantificações foram realizadas por meio da INAA.

Além da pena ser uma matriz adequada para a quantificação dos elementos 
de interesse, a INAA possui várias vantagens para essa análise. Segundo Movalli e 
colegas [10], a INAA é uma técnica adequada para quem não tem como substituir 
a amostra, como no caso de amostras de museus ou com a massa pequena, pois 
a INAA é um método não destrutível e pode utilizar massas muito pequenas 
para que seja realizada. Além disso, a INAA possui limites de detecção muito 
baixos, com alta sensibilidade e faz com queseja uma alternativa para a medição 
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de elementos traços e com uma única análise é possível determinar diversos 
elementos de uma vez [10].

2. MATERIAL E MÉTODOS

2.1. Coleta das amostras

Para a realização desse estudo, foram usados três tipos de penas de 
Petrel-gigante-do-sul (primária, secundária e dorsal), as penas primárias e 
secundárias do Petrel-gigante-do- sul foram fornecidas pelo Laboratório de 
Ornitologia e Animais Marinhos (LOAM) da Universidade Unisinos. As penas 
dorsais foram coletadas por meio de um estudo colaborativo entre LOAM 
(Unisinos) e o Laboratório de Marinha Química Orgânica (LabQOM) do Instituto 
Oceanográfico da Universidade de São Paulo. Já do Albatroz de-sobrancelha-negra 
e da Pardela-preta foram utilizadas penas primárias que foram coletadas em 
parceria com o Projeto Albatroz, essas amostras foram obtidas de aves mortas 
acidentalmente pela pesca de espinhel pelágico no sul do Brasil, entre latitudes de 
27ºS e 34ºS e longitudes de 47ºW a 52ºW entre julho de 2006 e junho de 2008.

As penas de Petrel-gigante-do-sul foram coletadas na Ilha Rei George (62º11’ 
S, 58º27’ W) e Ilha do Elefante (61º13’S, 55º21’ W), essas ilhas pertencem ao 
Arquipélago das Shetland do Sul. As penas dorsais foram coletadas em novem-
bro e dezembro de 2012 e as primárias e secundárias foram coletadas em 
novembro de 2011.

2.2. Preparo das amostras e dos padrões sintéticos dos elementos de 
interesse

Após chegarem ao laboratório as penas foram limpas com acetona P.A. para 
que fossem removidos os contaminantes que estivessem presos à superfície e foram 
moídas em moinho criogênico (6770 Freezer/Mill SPEX SamplePrep).

Para a quantificação de Hg e Se nas penas de Petrel-gigante-do-sul foram 
pesadas alíquotas entre 30 e 100 mg. E para a quantificação de Br, Cl, Cu, K, Mg, 
Mn, Na e V nas penas do Albatroz-de-sobrancelha-negra e na Pardela-preta foram 
pesadas alíquotas de 100 mg. Também, foram pesadas alíquotas de materiais de 
referência certificado (MRC) para o controle analítico dos dados.

Os padrões dos elementos de interesse foram preparados a partir de soluções 
com concentrações conhecidas (SPEX CertiPrep), essas soluções foram pipetadas 
em papel filtro e secas à temperatura ambiente. Para o padrão de Hg, antes de 
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pipetar a solução padrão de Hg foi pipetada uma solução de tiocetamida para 
evitar a perda do Hg por volatilização durante a irradiação.

2.3. Quantificação dos elementos de interesse por INAA

Para a quantificação de Br, Cl, Cu, K, Mg, Mn, Na e V por INAA as alíquotas 
das amostras foram irradiadas junto com os padrões dos elementos de interesse 
e o MRC na Estação Pneumática do Reator de Pesquisa IAEA-R1 por trinta 
segundos. E, para a quantificação de Hg e Se, o lote de irradiação também era 
composto pelas alíquotas das amostras, o MRC e os padrões de Hg e Se, porém, 
foram irradiados por uma hora no Núcleo do Reator de Pesquisas IAEA-R1.

Para ambas as irradiações as medições da radiação gama foram realizadas em 
um detector de germânio de alta pureza Canberra e os espectros foram coletados e 
processados pelo programa Canberra Genie 2000. A Tabela 1 apresenta os dados 
dos radionuclídeos quantificados neste estudo. As concentrações dos elementos 
foram calculadas usando uma planilha (Microsoft Excel).

Tabela 1 – Dados dos radionuclídeos usados para a quantificação dos elementos [11]

Elemento Radionuclídeo Meia-vida Energia (keV)
Br 82Br 17,68 min 616,3
Cl 38Cl 37,24 min 1642,7
Cu 66Cu 5,10 min 1039,2

Hg
197Hg 2,67 dias 77,34
203Hg 46,61 dias 279,20

K 42K 12,36 h 1524,4
Mg 27Mg 9,46 min 843,3
Mn 56Mn 2,58 h 846,8
Na 24Na 14,96 h 1368,6

Se 75Se 119,77dias
136,0

264,66
400,66

V 52V 3,75 min 1434,1
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3. RESULTADOS E DISCUSSÃO

3.1. Quantificação dos elementos nos materiais de referência 
certificados

Os elementos de interesse também foram quantificados em MRC para que 
houvesse o controle analítico dos dados obtidos. O material IAEA 085 produzido 
pela Agência Internacional de Energia Atômica foi analisado para a quantificação 
de Hg, o material de tecido de peixe para as quantificações de Hg e Se e o material 
de tecido de mexilhão para as quantificações de Br, Cl, Cu, K, Mg, Mn, Na e V. 
Os materiais de referência de tecido de peixe e tecido de mexilhão foram produzidos 
no Laboratório de Ativação com Nêutrons do Centro do Reator de Pesquisas do 
Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares. A Tabela 2 apresenta os dados 
obtidos para os MRC.

Tabela 2 – Resultados obtido, em mg kg-1, nos materiais de referência certificados

MRC Elemento Valor Certificado Valor Obtidob

IAEA 085 Hg 23,2 (22,4 – 24,0)a 22,4 ± 1,3

Tecido de peixe
Hg 0,88 ± 0,12c 1,09 ± 0,03
Se 2,95 ± 0,14c 3,20 ± 0,67

Tecido de mexilhão

Br 250 ± 42c 224 ± 73
Cl% 3,62 ± 0,43c 3,94 ± 0,64
Cu 11,7 ± 1,5c 13,4 ± 0,73
K% 0,81 ± 0,11c 0,740 ± 0,0066

Mg% 0,360 ± 0,0043c 0,34 ± 0,021
Mn 23,4 ± 3,1c 21,2 ± 0,73

Na% 2,27 ± 0,36c 2,19 ± 0,18
V 2,89 ± 0,82c 2,52 ± 0,10

a: valor certificado ± intervalo de confiança; b: média ± desvio padrão; c: valor certificado ± 
certeza expandida, k=2.

3.2. Quantificação dos elementos nas penas das aves

A Tabela 3 apresenta as concentrações de Hg e Se quantificadas nas penas 
primárias, secundárias e dorsais do Petrel-gigante-do-sul obtidas por meio da 
INAA Já a Tabela 4 apresenta as concentrações dos elementos de interesse nas 
penas do Albatroz-de- sobrancelha-negra e da Pardela-preta.
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Tabela 3 – Concentrações de Hg e Se em penas de Petrel-Gigante-do-Sul

Elemento
Hg Se

Pena X̅  ± DP Min − Max n X̅  ± DP Min − Max N
Dorsal 4,0 ± 1,2 2,8 − 7,0 7 4,0 ± 1,2 2,4 – 6,1 7

Primária 7,1 ± 3,4 2,6 – 11,4 7 5,6 ± 2,8 2,9 – 10,4 7
Secundária 6,7 ± 4,4 2,6 – 14,4 7 3,3 ± 1,4 1,5 – 6,2 7

Tabela 4 – Concentrações dos elementos de interesse nas penas de Albatroz-de-sobrancelha-
negra e da Pardela-preta

Pardela-preta Albatroz-de-sobrancelha-negra

Elemento X̅  ± DP Min − Max n X̅  ± DP Min − Max n

Br (mg kg-1) 0,34 ± 0,16 0,13 − 0,57 10 2,0 ± 1,3 0,12 − 3,6 10

Cl (g kg-1) 14,3 ± 5,2 4,3 − 21,3 10 14,4 ± 6,9 6,7 − 26,7 10

Cu (mg kg-1) 1,7 ± 1,2 0,76 − 4,6 9 1,4 ± 0,91 0,03 − 1,9 4

K (g kg-1) 1,0 ± 0,55 0,39 − 2,4 10 0,96 ± 0,35 0,50 − 1,4 10

Mg (g kg-1) 1,1 ± 0,17 0,81 − 1,4 10 1,2 ± 0,25 0,85 − 1,6 10

Mn (mg kg-1) 0,88 ± 0,79 0,17–3,0 10 0,66 ± 0,25 0,36 − 1,3 10

Na (g kg-1) 4,3 ± 1,5 2,4 − 6,7 10 5,8 ± 1,9 3,4 − 9,2 10

V (mg kg-1) 0,12 ± 0,09 0,01 − 0,28 8 0,19 ± 0,14 0,02 − 0,43 6

Dada sua toxicidade e a tendência a bioacumular, o Hg se tornou uma grande 
preocupação para instituições políticas e agências ambientais [12]. O Hg também 
é uma neurotoxina potente que pode causar deficiências reprodutivas, afetar o 
período de incubação e causar danos fisiológicos nas aves marinhas [13,14].

Entretanto, nas penas das aves, as concentrações de Hg não representam as 
concentrações dos órgãos internos no momento da amostragem, mas as concen-
trações que esses indivíduos possuíam antes da última muda [15]. Acredita-se que 
o Hg acumulado nos órgãos internos deixa esses tecidos antes do início da muda 
e se acumula no sangue, quando ocorre a muda, o Hg seria acumulado nas penas 
como uma forma de excreção [16].

Além da pena, a eliminação de elementos por meio do ovo também é conside-
rada uma rota de desintoxicação de elementos. Ackerman e colegas [17] observaram 
uma relação entre o Hg e o Se encontrado em ovos de aves com tecidos internos 
da mãe, Se encontrado em ovos foi correlacionado com a concentração de Se no 
fígado das mães, e o Hg se correlaciona com sangue, rim, músculo e fígado.

O Se é necessário em quantidades muito pequenas, por exemplo, ele é usado 
no sistema imunológico, concentrações ligeiramente superiores às necessárias 
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para a homeostase tornam o Se tóxico [18,19]. A concentração necessária desse 
elemento varia de acordo com a espécie, concentrações entre 1 mg kg-1 e 4 mg 
kg-1são considerados basais, o excesso pode causar comprometimento da condição 
corporal e pode afetar a reprodução em aves adultas [18,19].

Elementos como Cu, K, Na, Fe são essenciais e são encontrados no sistema 
biológico dos organismos para a manutenção das atividades metabólicas, mas 
mesmo tendo função metabólica, se estiverem em quantidades maiores que o 
necessário, podem se acumular e se tornar prejudiciais [20, 21]. Nas aves marinhas, 
existe uma glândula, chamada glândula de sal, que é responsável por eliminar 
o excesso de sal no organismo da ave, uma vez que elas ingerem água salgada 
[22], mas o Na é o principal eletrólito usado no controle osmótico do plasma [23] 
e concentrações adequadas de Na e K são necessárias para a operação da bomba 
de sódio-potássio, que está envolvida no processo natural de contração muscular, 
incluindo o músculo cardíaco [24]. No entanto, em altas concentrações, os íons 
Na+ se acumulam e podem causar uma maior retenção de água, levando a um 
aumento no líquido extracelular e no sangue, como resultado, há um aumento do 
trabalho cardíaco [23]. Altas concentrações de K em aves podem causar fraqueza 
muscular, paralisia e problemas cardíacos [23].

Não há leis sobre concentrações máximas de elementos em animais selvagens 
para evitar efeitos deletérios, mas as concentrações podem ser comparadas com 
outros estudos já realizados. Quando comparado com outros estudos as concentra-
ções de Cu e Mn são inferiores às encontradas para o Albatroz-de-sobrancelha-negra 
e para a Pardela-preta [25-27]. No entanto, as concentrações de V encontradas para 
essas duas espécies são semelhantes entre este estudo e o estudo de Andersone 
colegas [27].

Foi realizado um teste t para comparar as concentrações de Br, Cl, Cu, K, 
Mg, Mn, Na, V encontradas no Albatroz-de-sobrancelha-negra e na Pardela-preta, 
não foram encontradas diferenças significativas (p < 0,05) para a maioria dos 
elementos, com exceção do Br que foi encontrado em maior concentração no 
Albatroz-de-sobrancelha- negra. O Br é um elemento que ocorre naturalmente, 
pode ocorrer em diferentes formas nas águas do mar e na crosta terrestre, pode 
causar irritação na pele, membranas mucosas e tecidos [19]. Br está presente 
em alguns compostos utilizados em retardantes de chama utilizado em muitos 
produtos, como plásticos e espuma [28, 29]. O uso desses compostos é crescente 
e alguns estudos mostraram que são capazes de causar danos à vida selvagem, em 
aves eles podem causar, por exemplo, alterações reprodutivas e afetar a tireoide 
[28,29]. Já o Cl, Cu, K, Mg, Mn, Na, V são elementos essenciais para atividades 
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metabólicas, concentrações semelhantes para a maioria dos elementos podem ser 
devida a alimentação semelhante nessas duas aves marinhas, ambas se alimentam 
principalmente de peixes, crustáceos, cefalópodes, além das descartes de pescas 
[30,31].

As concentrações de Se encontradas no Petrel-gigante-do-sul são semelhantes 
às encontradas em outros estudos da literatura, mas se comparadas com a concen-
tração de Se no sangue dessa espécie a da pena é cerca de vinte vezes menor [16]. 
Enquanto a concentração de Hg nessa espécie foi maior que do que as encontradas 
em outras aves marinhas, porém, González-Sólis e colegas [16] também encontraram 
concentrações semelhantes de Hg no sangue do Petrel-gigante-do-sul, segundo 
os autores as altas concentrações de Hg no sangue podem estar relacionadas ao 
período de pré-muda.

4. CONCLUSÕES
Os objetivos propostos por esse estudo foram cumpridos. O Hg e Se foram 

quantificados nos três tipos de pena de Petrel-gigante-do-sul e altas concentrações 
de Hg foram encontradas nas três penas, dessa forma esses resultados podem 
corroborar com a hipótese de que as penas são uma via de eliminação de Hg 
para as aves marinhas. As concentrações de Cl, Cu, K, Mg, Mn, Na e V foram 
quantificadas no Albatroz-de- sobrancelha-negra e na Pardela-preta e não apresenta 
concentrações mais altas que as encontradas na literatura, com exceção do Br, que 
ficou mais alto no Albatroz-de- sobrancelha-negra e pode causar efeitos deletérios 
nas aves. Os resultados obtidos podem colaborar para um banco de dados sobre a 
concentração de elementos nessas aves e dessa forma contribuir para a proteção 
dessas espécies, uma vez que grandes esforços são realizados para proteger os 
Procellariiformes.
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RESUMO
O estudo da distribuição de metais nos sedimentos é muito importante do 

ponto de vista da poluição ambiental. Um dos objetivos do estudo da poluição 
por metais em sedimentos estuarinos é o registro histórico de atividade antró-
pica. O reservatório de Ponte Nova, localizado na bacia superior do rio Tietê, 
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na região sul do estado de São Paulo, cobre uma área de 25,7 km2. Um perfil de 
sedimentos foi coletado na barragem em agosto de 2018, e dois, em fevereiro 
de 2019, cortados a cada 2,5 cm, totalizando treze amostras em agosto (P1) e 
em fevereiro de 2019, dezessete amostras (P1) e dezenove amostras no ponto 2. 
A análise instrumental por ativação de nêutrons (INAA) foi aplicada às amostras 
de sedimentos para determinar elementos majoritários (Fe, K e Na), traços (As, 
Ba, Br, Co, Cr, Cs, Hf, Rb, Sb, Sc, Ta, Tb, Th, U, Zn e Zr) e terras raras (Ce, Eu, 
La, Lu, Nd, Sm, Tb e Yb). Os resultados foram avaliados por comparação com 
as Diretrizes Canadenses de Qualidade de Sedimentos (TEL e PEL) e pelo Fator 
de Enriquecimento (EF) em relação aos valores de referência. EF > 1,5 foi obtido 
para As em ambas as campanhas. Em comparação com os valores de orientação 
do Canadá, Cr e Zr excederam o TEL em algumas amostras. Outros elementos 
analisados não mostram enriquecimento e estão abaixo dos valores de TEL. 
Os resultados indicam que não há uma contribuição antropogênica importante 
dos elementos analisados no reservatório.

1. INTRODUÇÃO
Nas últimas décadas, o estudo de perfis de sedimentos demonstrou ser uma 

excelente ferramenta para estabelecer os efeitos de processos naturais e antrópi-
cos em sistemas aquáticos. Vários estudos utilizaram perfis de sedimentos para 
descrever a história de diferentes contaminações ambientais.

Sedimentos são camadas de materiais relativamente finos que cobrem o fundo 
de rios, córregos, lagos, reservatórios, baías, estuários e oceanos. Eles geralmente 
consistem em uma mistura de minerais com frações granulométricas finas, médias 
e grossas, incluindo argilas, silte e areia, agregados a materiais orgânicos. Sua 
composição pode variar entre sedimentos compostos exclusivamente de minerais 
ou materiais predominantemente orgânicos. Sedimentos são depósitos de uma 
variedade de detritos biológicos, químicos e poluentes no corpo de água [1-8].

Muitos contaminantes podem deixar sua assinatura em sedimentos, tendo 
como condição sua estabilidade na coluna de sedimentos. Embora a maioria dos 
metais possa ser estudada, os metais mais comumente aplicados na indústria, 
como Cd, Cr, Cu, Fe, Hg, Ni, Pb e Zn, são os mais estudados [4].

Mortatti e colegas [9] avaliaram a concentração e distribuição de metais 
pesados em sedimentos de fundo da bacia superior do rio Tietê. Nascimento e 
Mozeto [10] propuseram concentrações de referência regionais de metais e meta-
loides em sedimentos do fundo da bacia do rio Tietê, que, para alguns elementos, 
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provaram ser muito diferentes dos valores de referência globais. Favaro e colegas 
[7] estudaram a distribuição de metais em sedimentos de fundo de vários pontos 
do rio Tietê, de Salesópolis a Porto Feliz, e Alegre e colegas [11] avaliaram perfis 
de sedimentos de cinco pontos do rio Tietê, de Salesópolis a Suzano, incluindo 
um ponto no reservatório de Ponte Nova, mostrando taxas mais altas de poluição 
por metais em Mogi das Cruzes e Suzano.

Para avaliar a situação do reservatório de Ponte Nova em relação à conta-
minação por metais e verificar um registro histórico de atividade antrópica, três 
perfis de sedimentos foram analisados quanto a elementos principais e traços.

Os resultados foram comparados com os valores de orientação e os valores 
de base para uma melhor compreensão da distribuição de cada elemento no perfil, 
de acordo com sua posição geográfica e comportamento químico.

2. MATERIAL E MÉTODOS

2.1. Área de estudo

O reservatório de Ponte Nova está localizado em Salesópolis, na bacia superior 
do rio Tietê, foi construído em 1972 para abastecimento público de água e controle 
do fluxo do rio na Região Metropolitana de São Paulo. Segundo o Departamento 
de Águas e Energia (DAEE), o Reservatório de Ponte Nova fornece 3,4 mil litros 
por segundo de água. O espaço ao redor do reservatório é usado principalmente 
para atividades agrícolas, pastagens naturais e agricultura nas áreas rurais dos 
municípios de Mogi das Cruzes, Suzano e Itaquaquecetuba. Essa área apresenta alta 
ocupação demográfica [8]. A vegetação da região cobre cerca de 1,3% da floresta 
Mata Atlântica. A preservação da floresta nativa ajuda a manter a qualidade da 
água e do clima, que na região é classificada como mesotérmica (verões chuvosos 
e invernos secos).

2.2. Amostragem e Preparação de Amostras

Foram coletados três perfis de sedimentos, um perfil em agosto de 2018 e 
dois perfis em fevereiro de 2019, com o apoio da Agência Ambiental do Estado 
de São Paulo (Cetesb). A localização dos pontos de amostragem é apresentada na 
Figura 1. Os perfis de sedimentos foram cortados a cada 2,5 cm in situ, totalizando 
para o ponto 1: treze amostras de sedimentos (agosto/2018), dezessete amostras 
(fevereiro/2019) e dezenove amostras no ponto 2 (fevereiro/2019). As amostras 
de sedimentos foram secas a 40ºC em uma estufa no IPEN, trituradas em um 
almofariz de ágata e homogeneizadas antes da análise.
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Figura 1 – Pontos de amostragem Reservatório Ponte Nova.

2.3. Análise Instrumental de Ativação de Nêutrons (INAA)

Para INAA, 100 mg das amostras de sedimentos e os materiais de referência 
basalto BE-N e granito GSN (GIT-IWG) foram precisamente pesados e selados 
em sacos de polietileno duplo pré-limpos, para irradiação. Amostras e materiais 
de referência foram irradiados por oito horas, um fluxo de nêutrons térmicos de 
3 a 5x 1012 n/cm2 s no reator de pesquisa nuclear IEA-R1 no IPEN. Os elementos 
analisados foram As, Ba, Br, Ca, Ce, Co, Cr, Cs, Eu, Fe, Gd, Hf, K, La, Lu, Na, 
Nd, Rb, Sb, SC, Se, Sm, Ta, Tb, Th, U, Yb, Zn e Zr. A precisão e exatidão dos 
resultados foram verificadas pela análise do material de referência (SOIL-7 IAEA).

Se a pontuação zeta for ≤ 2, o resultado individual da amostra de controle 
(material de referência) estará no intervalo de confiança de 95% do valor-alvo. 
Para o material de referência analisado no presente estudo, todos os resultados 
estavam abaixo de 2. A incerteza dos resultados foi propagada a partir da incerteza 
dos parâmetros envolvidos nos cálculos: estatísticas de contagem; massas das 
amostras; materiais de referência e incerteza dos valores certificados dos materiais 
de referência.
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Figura 2 – Controle de qualidade dos elementos analisados no material de referência (SOIL-7 
IAEA).

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO
Para a avaliação da qualidade dos sedimentos, a Cetesb adotou os valores-guia 

TEL (Nível de Efeito Limiar) e PEL (Nível de Efeito Provável), estabelecidos 
pelo Conselho Canadense do Ministério do Meio Ambiente CCME [12] para a 
concentração total de arsênio, cromo, e zinco, a fim de avaliar possíveis efeitos 
à biota. TEL indica a concentração abaixo da qual há uma ocorrência rara de 
efeitos na biota e PEL indica a concentração acima da qual há ocorrência frequente 
de efeitos adversos na biota. Os valores de Cr excederam o limite de TEL nos 
primeiros cortes de 0-10 cm para a primeira campanha (P1-Agosto) e na segunda 
campanha (P1-Fevereiro) de 0-27,5 cm, já para P2 todos os cortes excederam o 
limite de TEL. Para As e Zn, todos os resultados ficaram abaixo dos valores de 
TEL nas duas campanhas (Figura 3).

Neste estudo, valores de Fator de Enriquecimento (FE) > 1,5 foram obtidos 
para As, Ba e Zn, para todos os pontos estudados, como pode ser observado na 
Figura 4, e os resultados indicaram possível contribuição antropogênica. O Cr foi 
o único elemento com FE < 1,5, indicando que não há contribuição antropogênica.

Sutherland [13] propôs cinco categorias para o Fator de Enriquecimento: FE 
< 2 baixo; FE entre 2 e 5 moderado; FE entre 5 e 20 significativo; FE entre 20 e 
40 muito alto e FE > 40 extremamente alto. De acordo com este critério, o grau 
de poluição dos elementos As e Zn nesse reservatório podem ser considerados 
moderados e contaminação significativa de Ba no ponto 2.
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Figura 3 – Resultados para As, Cr e Zn comparados aos valores-guia TEL e PEL.

Figura 4 – Fator de Enriquecimento obtido para os elementos analisados por INAA.
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4. CONCLUSÕES
Os resultados mostraram que o reservatório estudado não apresentou, em 

geral, uma contaminação significativa dos elementos analisados. Em comparação 
com dados da literatura deste ecossistema, não houve uma mudança importante 
nas concentrações de metais nos sedimentos. O elemento Cr excedeu o valor de 
TEL, mas não apresentou EF > 1,5, o que não evidencia contaminação. Fatores de 
Enriquecimento maiores que 1,5 foram obtidos para Arsênio em todos os pontos 
estudados, o que pode sugerir origem antrópica, já para o Bário somente no ponto 
2, mas este comportamento pode ser observado ao longo do perfil, podendo 
indicar que as concentrações deste elemento são características geológicas do 
local estudado.
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RESUMO
Os Produtos de Combustão de Carvão são materiais produzidos em usinas 

termelétricas que contêm radionuclídeos de ocorrência natural derivados da 
matriz de carvão, enriquecidos em até uma ordem de magnitude em relação aos 
níveis originais. A avaliação do impacto radiológico dos ambientes circundantes 
das usinas termelétricas é de fundamental importância para monitorar os níveis 
de radiação, a qual as pessoas estão expostas direta ou indiretamente, visto que 
níveis aceitáveis podem ser ultrapassados com essas atividades. A análise de 
ativação de nêutrons foi usada para determinar 238U e 232Th e a espectrometria de 
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raios gama para determinar os conteúdos de 226Ra, 228Ra, 210Pb e 40K presentes no 
carvão, nas cinzas sílico-aluminosas, nos materiais zeolíticos sintetizados a partir 
de cinzas e em amostras de solo coletadas nas proximidades de Usina termelétrica 
de Figueira, localizada no Paraná. As concentrações de atividade foram comparadas 
com a média mundial das diferentes amostras. A análise de ativação de nêutrons 
também foi utilizada para avaliar os riscos radiológicos decorrentes da presença 
de cinzas sulfatadas e clínquer em materiais de construção. As cinzas sulfatadas 
podem substituir o gesso natural em matrizes cimentícias.

1. INTRODUÇÃO
O carvão, como a maioria dos materiais encontrados na natureza, contém 

quantidades traço dos radionuclídeos primordiais decorrentes das séries U e Th e 
40K e são designados na literatura por “NORM”, acrônimo de Naturally Occurring 
Radioactive Materials (Materiais Radioativos de Origem Natural) [1].

A combustão de carvão realizada nas usinas termelétricas causa um aumento 
dos radionuclídeos naturais nos produtos gerados que incluem cinzas volantes, cinzas 
de fundo, escória de caldeira e resíduos de dessulfurização de gases de combustão, 
os quais podem apresentar um fator de enriquecimento de radionuclídeos de até 
dez vezes [1-3]. Nesse caso ocorre a formação do que se denomina “TENORM”, 
acrônimo de Technologically Enhanced Naturally Occurring Radioactive Materials, 
ou radionuclídeos naturais tecnologicamente aumentados. Em geral, o nível de 
exposição individual a partir de NORM é trivial, mas o nível de exposição a partir 
de TENORM pode ser perigoso [1].

A Usina termelétrica de Figueira (UTF) utiliza a tecnologia de combustão com 
carvão pulverizado gerando cinzas sílico-aluminosas, cuja composição química 
é de sílica e alumina, principalmente. Os Produtos de Combustão de Carvão 
(PCC) da UTF apresentam concentração de urânio maior que a média mundial e, 
portanto, os potenciais impactos radiológicos nos ambientes circundantes devem 
ser frequentemente monitorados [4-5].

O carvão brasileiro é mais rico em cinzas (teor de 20% a 50% em massa) 
e mais pobre em carbono quando comparado ao carvão mundial e a disposição 
adequada dos PCC é uma séria preocupação ambiental. Apenas 30% das cinzas 
leve é aplicada como matéria-prima na produção de cimento. As cinzas restantes 
são dispostas em aterros, nas proximidades de minas abandonadas ou em bacias 
de decantação. Consequentemente, as pilhas de cinzas aumentam continuamente 
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e esse local não controlado de descarte de resíduos pode levar à contaminação 
ambiental radiológica [5].

Uma alternativa para reduzir o impacto ambiental é a reciclagem, transfor-
mando os produtos de combustão de carvão em um produto de valor agregado. 
As cinzas de carvão sílico- aluminosas podem ser convertidas em zeólitas devido 
ao seu alto teor de silício e alumínio. A conversão alcalina clássica produz material 
zeolítico contendo misturas de fases zeolíticas e uma quantidade significativa de 
cinzas de carvão não convertida (20% a 65%) [6]. A avaliação dos radionuclídeos 
que permanecem no produto sintetizado se faz necessária para determinar o 
adequado uso desse material.

Outro processo de combustão do carvão é realizado em leito fluidizado 
com abatimento do enxofre via alimentação de compostos de cálcio que reagem 
com o SOx dentro do leito, a chamada dessulfurização de gases de combustão 
in situ [7]. O processo por via úmida utiliza calcário como adsorvente e os PCC 
são constituídos principalmente de sulfato de cálcio hidratado. Esses resíduos, 
conhecidos como cinzas sulfatadas ou gesso FGD, podem ser usados como aditivo 
retardador do tempo de pega substituindo o gesso natural nas matrizes cimentícias 
do cimento Portland [8]. O cimento Portland é constituído de clínquer que também 
contém pequenas quantidades de radionuclídeos naturais. Assim, é importante 
determinar a radiação das amostras de gesso FGD e de clínquer para avaliar os 
possíveis riscos radiológicos para a saúde humana devido ao uso desses materiais 
no setor da construção civil.

2. ANÁLISE DE RADIONUCLÍDEOS
A análise de radionuclídeos foi realizada em amostras de carvão, produtos 

da combustão de carvão, material zeolítico e clínquer para avaliação do risco 
radiológico que essas amostras podem causar no meio ambiente e à saúde humana. 
As concentrações da atividade de 238U e 232Th foram obtidas por análise de ativação 
de nêutrons com irradiação de amostras no reator de pesquisa nuclear IEA-R1. 
Os demais radionuclídeos da série do uranio e tório (226Ra, 210Pb, 228Ra) e 40K foram 
determinados por espectrometria de raios gama [9].

2.1. Aplicação em Carvão e nos Produtos da Combustão do Carvão

As concentrações de radionuclídeos realizada em amostras de carvão e 
PCCs da Usina termelétrica de Figueira coletadas em 2015 estão listadas na 
Tabela 1 [9]. As concentrações 232Th e 40K estão na faixa da concentração média 
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de radionuclídeos naturais presentes no carvão, enquanto os valores obtidos para 
238U e 226Ra estão acima desses valores [10].

Tabela 1 – Concentrações da atividade para amostra de carvão (CA), cinzas pesadas (CP), 
cinzas leves retidas no filtro ciclone (CLC) e cinzas leves retidas no filtro de mangas (CLM)

Bq kg–1

CA CP CLC CLM

238U 216 ± 38 683,5 ± 76 867,5 ± 143 1479 ± 305

232Th 28 ± 2 83 ± 5 80 ± 5 87 ± 5

226Ra 180 ± 32 484 ± 84 661 ± 115 1086 ± 189

210Pb < 155 291 ± 171 806 ± 300 1891 ± 514

228Ra 27 ± 7 77 ± 24 67 ± 21 111 ± 34

40K 192 ± 13 597 ± 39 489 ± 33 718 ± 47

As frações de cinzas apresentaram concentrações variando de 683,5 a 1479 
Bq kg-1 para 238U e 80 a 87 Bq kg-1 para 232Th. Os níveis de enriquecimento dos 
radionuclídeos estavam entre 0,8 a 1,8. As cinzas leves apresentaram concentração 
da atividade específica muito mais elevada do que a existente no carvão original, 
uma vez que a atividade aumenta com a diminuição do tamanho das partículas.

As concentrações da atividade médias mundiais de cinzas volantes são 240 
Bq kg-1 para 226Ra, 70 Bq kg-1 para 232Th, 265 Bq kg-1 para 40K e 200 Bq kg-1 para 
238U [10]. As cinzas leves apresentaram maior concentração de atividade do que 
os valores padrão para todos os radionuclídeos, exceto 232Th.

Em 2006, as concentrações dos radionuclídeos de 238U, 232Th, 226Ra e 40K de 
amostras da mesma usina foram avaliadas por espectrometria de raios gama [4]. 
As amostras de carvão e das cinzas foram coletadas durante 1 ano perfazendo 
um total de 24 amostras. Na avaliação da radioatividade no carvão e nas cinzas 
foram observadas concentrações acima da média mundial para a série do uranio 
(831 a 2609 Bq Kg-1) [10]. O fator de enriquecimento dos radionuclídeos em todas 
as cinzas esteve entre 2 e 3.

De acordo com a Diretriz Brasileira CNEN-NN 4.01 [11], a UTF foi classificada 
na Categoria III, devido aos níveis de radioatividade entre 8.776 a 10.700 Bq Kg-1 
nas amostras coletadas em 2006 [3-4]. Em 2015, o valor total das concentrações 
também estava dentro do limite para a classificação na Categoria III.

As concentrações de radionuclídeos em zeólitas sintetizadas a partir de cinzas 
pesadas, cinzas leves retidas no filtro ciclone e cinzas leves retidas no filtro de 
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mangas foram determinadas [9]. Os valores das concentrações de atividade eram 
similares aos das cinzas de carvão utilizadas como matéria-prima na síntese dos 
materiais zeolíticos, exceto para 210Pb e 40K.

2.2. Aplicação em Amostras de Solo Próximas de Usina Termelétrica 
a Carvão

A combustão do carvão resulta na liberação de elementos radioativos 
naturais no meio ambiente e na redistribuição desses elementos radioativos no 
solo superficial, principalmente nas proximidades de usinas a carvão. A usina de 
carvão de Figueira está em operação desde 1963 e somente em 1998 foi instalado 
um sistema de filtros para coleta de cinzas volantes.

Duas amostras de solo deformadas foram coletadas a uma distância de 500 
m da UTF em direção contrária ao vento. A amostra 1 (Solo-1) estava no centro 
de uma área de pastagem e a amostra 2 (Solo-2) estava próxima ao rio Laranjinha 
[9]. As concentrações de atividades foram 70 ± 12 Bq kg-1 para 238U e 48 ± 3 Bq 
kg-1 para 232Th no Solo-1 e 28 ± 8 Bq kg-1 para 238U e 23 ± 1 Bq kg-1 para 232Th no 
Solo-2. As concentrações de atividades da amostra do Solo-1 foram maiores devido 
às propriedades de predominância de fração argila, a qual apresenta propriedades 
de adsorção e, menor teor de umidade.

Em estudo anterior, amostras de solo foram coletadas em dezesseis pontos 
ao redor da Usina termelétrica de Figueira, situados na direção dos oitos pontos 
cardeais, a uma distância de 1 e 3 km da termoelétrica e nas profundidades de 0 a 
25 cm (horizonte A) e de 25 a 50 cm (horizonte B). As concentrações dos radionu-
clídeos foram avaliadas por espectrometria de raios gama [12]. A concentração dos 
radionuclídeos variou de < 9 a 282 Bq/kg para as séries de uranio e tório e de < 59 
a 412 Bq/kg para o 40K. A influencia da usina foi observada apenas nas amostras 
de solos coletadas na distancia de 1 km no horizonte A e não foi significativa nas 
amostras coletadas no horizonte B e na concentração do 232Th nos dois horizontes.

Comparando-se as amostras de solo coletadas em um intervalo de dez anos, 
observou-se que as concentrações de radionuclídeos ficaram bastante próximas, 
com exceção de 210Pb, que apresentou valores mais altos nas amostras mais recentes.

2.3. Aplicação na Avaliação em Amostras Destinadas à Construção 
Civil

Os resultados obtidos para as concentrações de atividade no gesso FGD e no 
clínquer estão listados na Tabela 2 [13]. Amostras de gesso FGD foram coletadas 
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na Usina Termelétrica Presidente Médici, localizada em Candiota e a amostra de 
clínquer foi fornecida pela Associação Brasileira de cimento Portland.

Conforme os resultados mostrados na Tabela 2, o gesso FGD apresentou 
menor concentração de atividade do que os valores padrão para todos os radio-
nuclídeos presentes em cinzas volantes do tipo sílico-aluminosas [10]. Tanto os 
valores de concentração de atividade de cinzas, quanto os valores do clínquer 
variam de acordo com as regiões de onde as amostras são extraídas e, por isso, 
comparações não são possíveis. As atividades específicas de 226Ra, 232Th e 40K no 
cimento, de acordo com o relatório da Comissão Europeia, são 40, 30 e 400 Bq 
kg-1, respectivamente [14]. Assim, além do próprio caráter radiológico do cimento 
bruto, a adição de cinzas de carvão poderá causar um aumento não desprezível 
no conteúdo de radioatividade.

Tabela 2 – Concentrações da atividade em amostras de gesso FGD e clínquer

Bq kg–1

238U 232Th 226Ra 210Pb 228Ra 228Th 40K

clínquer 20 ± 1 11,5 ± 0,5 21 ± 1 49 ± 9 11,0 ± 0.5 11 ± 1 280 ± 13

gesso FGD 50 ± 6 38 ± 2 28 ± 3 117 ± 22 26 ± 1 36 ± 2 161 ± 9

3. CONCLUSÕES
A maior preocupação com o enriquecimento tecnológico da radioatividade 

natural do carvão é o aumento do nível do fundo radioativo do local onde os 
produtos da combustão são dispersos e depositados, com o consequente incre-
mento do risco decorrente de uma potencial exposição a este tipo de material. 
A concentração de atividade do 238U estava acima da média mundial em todas 
as amostras da Usina Termelétrica de Figueira e, portanto, estudos sistemáticos 
devem ser mantidos para monitorar as implicações radiológicas da operação 
dessa usina. Além disso, os potenciais riscos inerentes de aplicações das cinzas 
de carvão também devem ser considerados. Em geral, não há dados disponíveis 
sobre os níveis de radioatividade presentes em produtos da combustão do carvão 
e clínquer usados no cimento Portland. A análise da concentração de atividade 
dos radionuclídeos é essencial para o desenvolvimento de normas e diretrizes 
relativas ao uso e gerenciamento de materiais de construção no Brasil.
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RESUMO
A cidade de Votuporanga está situada na região noroeste do Estado de 

São Paulo, sendo banhada pelo Rio São José dos Dourados e pelos Córregos do 
Marinheiro, Boa Vista, Paineiras e Queixada. O córrego do Marinheiro é responsável 
por cerca de 36% do abastecimento público do município. A Cetesb coletou em 
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2016, um perfil de sedimento de 98 cm de profundidade nesse reservatório, para 
fins de monitoramento da qualidade do sedimento. No presente estudo avaliou-se 
a concentração e a distribuição dos elementos As, Br, Co, Cr, Cs, Fe, Hf, K, Na, 
Rb, Sb, Sc, Ta, Th, U, Zn e dos elementos terras raras (ETR) (Ce, Eu, La, Lu, Nd, 
Sm, Tb e Yb) nesse perfil, utilizando-se a técnica de Análise por Ativação com 
Nêutrons Instrumental (INAA). Esse estudo teve por objetivo, acrescentar dados 
de concentração para elementos importantes, não só do ponto de vista ambiental, 
mas também completar com a determinação da concentração dos ETR, ainda 
inexistentes para essas amostras. As ferramentas de Fator de Enriquecimento (FE) 
e de Índice de Geoacumulação (IGeo), foram utilizadas para avaliar a presença de 
fontes de poluição antrópicas nas amostras de sedimento, utilizando-se os valores 
de concentração da última fatia do perfil, como valores basais regionais. Os valores 
de concentração encontrados para As, Cr e Zn, foram comparados aos valores 
orientadores (TEL e PEL), estabelecidos pelo CCME (Canadá) e adotados pela 
Cetesb, para avaliação da qualidade de sedimentos. As concentrações de As e Zn, 
ao longo do perfil, foram superiores aos valores recomendados para TEL e para 
Cr, foram superiores aos valores de PEL, indicando que o sedimento apresenta 
qualidade regular para As e Zn, porém, muito ruim para Cr. Entretanto, esses 
valores parecem estar intimamente relacionados à composição das rochas da bacia 
de drenagem da região, segundo a Cetesb.

1. INTRODUÇÃO
O crescimento socioeconômico, industrial e populacional atinge diretamente 

no aumento da demanda pelos recursos naturais. A crise dos recursos hídricos tem 
levado o ser humano a buscar alternativas para suprir as necessidades relacionadas 
à escassez de água [1].

As barragens são estruturas físicas construídas para o represamento de um 
curso de água [2]. Os reservatórios são formados a partir do represamento dos 
rios e acumulam água para diversas finalidades, como o abastecimento público 
e industrial, uso na irrigação agrícola, controle de enchentes e para a produção 
de energia elétrica. Apesar dos inúmeros benefícios de caráter público-social, o 
represamento provoca mudanças no fluxo e na velocidade das águas, caracterizando 
um ambiente lêntico, onde as partículas em suspensão acumulam-se no fundo de 
reservatórios e formam o sedimento [3].

O sedimento tem sido cada vez mais utilizado em estudos de avaliação da 
qualidade de ecossistemas aquáticos, por retratar condições históricas da influência 
de atividades antrópicas sobre esses ambientes, nem sempre detectáveis pelo uso 
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de variáveis da água. A presença de contaminantes no sedimento potencializa a 
transferência destes para a coluna d’água [3].

A Cetesb realiza desde 2014, a coleta de perfis sedimentares em alguns rios 
e reservatórios, com o objetivo de avaliar a distribuição de metais, elementos 
maiores e traço, em profundidade, correlacionar o perfil obtido com o histórico 
de uso e ocupação do solo e, consequentemente, com potenciais contribuições 
antrópicas [4].

Em parceria com a Cetesb, um grupo de pesquisadores do IPEN-CNEN/
SP, tem estudado vários reservatórios de abastecimento do estado de São Paulo, 
complementando os dados obtidos pela Cetesb para metais pela técnica de ICP 
OES, com dados de concentração para outros elementos de interesse, do ponto 
de vista ambiental, incluindo os elementos terras raras, utilizando a técnica de 
ativação com nêutrons instrumental (INAA)[5-8].

Continuando essa linha de pesquisa, o presente estudo teve como objetivo de-
terminar a concentração e distribuição de metais, elementos traço e elementos terras 
raras (ETR) em um perfil sedimentar do reservatório do Córrego Marinheirinho 
(Votuporanga), pela técnica de INAA. As ferramentas de fator de enriquecimento 
(FE) e Índice de Geoacumulação (IGeo), foram utilizadas para avaliação de níveis 
de contaminação em sedimentos e também os valores orientadores (TEL e PEL), 
estabelecidos pelo CCME (Canadá) e adotados pela Cetesb, para avaliação da 
qualidade de sedimentos.

2. MATERIAIS E MÉTODOS

2.1. Área de Estudo

A cidade de Votuporanga está localizada na região noroeste do Estado de 
São Paulo, próxima à cidade de São José do Rio Preto (86 km) e distante cerca 
de 520 km de São Paulo, capital. A população foi estimada em 94.547 habitantes, 
segundo os dados do IBGE (2019) [9]. O município é banhado pelo Rio São José 
dos Dourados e pelos Córregos do Marinheiro, Boa Vista, Paineiras e Queixada. 
A SAEV Ambiental é uma autarquia municipal responsável pela gestão da água, 
esgotos e meio ambiente do município.

A captação de água do Reservatório do Córrego do Marinheirinho é responsá-
vel por cerca de 36% do abastecimento público do município. As obras da represa 
de captação do Córrego Marinheirinho foram concluídas em 1974 e atualmente 
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reserva um volume estimado de 480 mil m3 de água [10]. Em seus limites estão 
o Horto Florestal e propriedades rurais.

A Cetesb coletou no ano de 2016 um perfil de sedimento de 98 cm de profun-
didade do reservatório do Córrego do Marinheirinho para fins de monitoramento 
da qualidade do sedimento. As determinações das concentrações de metais foram 
realizadas por espectrometria de emissão ótica com plasma (ICP OES) e publicadas 
nos relatórios anuais da Cetesb [4].

2.2. Amostragem e preparação de amostras

O perfil de sedimentos foi coletado pelos técnicos especializados do Setor 
de Amostragem de Ambientes Aquáticos Cetesb e os dados geográficos estão 
descritos na Tabela 1. O perfil coletado foi fatiado a cada 2,5 cm com o auxílio de 
um extrusor, no sentido do topo para a base do perfil e as frações foram acondi-
cionadas em sacos plásticos, devidamente identificadas. Os sedimentos coletados 
foram secos em estufa a 40ºC até massa constante, macerados em almofariz de 
ágata, peneirados em malha de 200 mesh e armazenados em frasco tipo Falcon.

A Figura 1 apresenta a localização do ponto de amostragem, no reservatório 
Córrego do Marinheirinho.

Tabela 1 – Dados da amostra do perfil de sedimentos coletado no Reservatório do Córrego do 
Marinheirinho

Reservatório 
(Código Cetesb)

Coordenadas geográficas 
do ponto de amostragem Data da coleta

Número de frações
(Profundidade do 

perfil, cm)
Córrego do 

Marinheirinho
(RMAR 02900)

20º24’19’’
49º57’24’’ 23/08/2016 01 a 39

(97,5)
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Figura 1 – Localização do ponto de amostragem, reservatório do Córrego do Marinheirinho.

2.3. Procedimento Experimental

Cerca de 150 mg de amostras de sedimentos (duplicata) e materiais de 
referência certificados foram colocados em embalagens de polietileno e seladas. 
As amostras e materiais de referência foram submetidos à irradiação por um ciclo 
diário (cerca de 6 a 7 horas), sob um fluxo de nêutrons térmicos de 1 a 5x 1012 n 
cm-2 s-1, no Reator de Pesquisa IEA-R1 do IPEN/CNEN-SP. 

Os materiais de referência utilizados para verificação da confiabilidade dos 
resultados, em termos de exatidão e precisão foram: Soil-5 (IAEA), Lake Sediment 
(IAEA-SL-1) e BEN (Basalt-IWG-GIT), que possuem valores certificados de 
concentração para quase todos os elementos analisados.

A espectrometria gama foi realizada em um espectrômetro gama da marca 
CANBERRA com um detector de Ge hiperpuro e eletrônica associada, com 
resolução de 0,88 kev e 1,90 kev para os picos do 57Co e 60Co, respectivamente.

A primeira contagem das amostras e materiais de referência foi realizada 
após um tempo de decaimento de sete dias. Os radioisótopos de T½ (tempo de 
meia-vida) intermediária 76As, 82Br, 42K, 24Na, 124Sb e U (239Np), foram determinados. 
A segunda contagem foi realizada após um tempo de decaimento de vinte dias, 
para determinar os radioisótopos de T½ longa: 131Ba, 60Co, 51Cr, 134Cs, 59Fe, 181Hf, 
86Rb, 124Sb, 46Sc, 182Ta, Th (232Pa) e 65Zn.
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O critério de Zeta-score foi usado para avaliar o método de INAA, analisando-
-se os materiais de referência certificados, que foram utilizados como padrões. 
Para aprovação dos resultados, os valores de Zeta-score devem estar entre −2 e +2.

2.4. Fator de Enriquecimento (FE) e Índice de Geoacumulação (IGeo)

O fator de enriquecimento (FE) e o índice de geoacumulação (IGeo), são 
ferramentas de avaliação de nível de poluição em solos e sedimentos [11,12]. 
De acordo com Sutherland [13], 2,0 < FE < 5,0, são indicativos de enriquecimento 
moderado, enquanto valores FE < 2,0, representam depleção ou baixo enriqueci-
mento. Os níveis basais, usados como valores de referência, corresponderam aos 
valores de concentração, para todos os elementos analisados, presentes na última 
fatia do testemunho (MA-39).

Para a normalização, a Cetesb e outros pesquisadores utilizam o Sc como 
elemento normalizador, por ser estável, não apresentar fontes potenciais de 
contaminação e ter origem litogênica. Optou-se por usar o mesmo elemento 
normalizador, no presente estudo.

Os valores de IGeo são classificados de acordo com os níveis de poluição, 
classificados como: < 0, nível basal; 0 a 1, não poluído; 1 a 2, moderadamente 
poluído; 2 a 3, moderadamente a poluído; 3 a 4, poluído a muito poluído; 4 a 5, 
muito poluído e > 5, altamente poluído [11,12].

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO
A Tabela 2 apresenta os resultados de concentração para todos os elementos 

analisados (valores médios, desvios padrão da média, mínimos e máximos), em 
todas as frações do perfil sedimentar, obtidos pela técnica de INAA. Em geral, 
todos os elementos analisados apresentaram variações de concentração, ao longo 
do perfil, como pode ser observado pelos valores mínimos e máximos obtidos. 
Os elementos Br, Fe e Sb, se apresentaram mais enriquecidos nas fatias mais 
superficiais do perfil. O semi metal As e o metal Zn, apresentaram um padrão 
semelhante de comportamento, com valores crescentes de concentração da base 
para o topo, em geral. Os demais elementos Co, Cr, Cs, Hf, Rb, Ta, Th, U junta-
mente com os elementos ETR (Ce, Eu, La, Lu, Nd, Sm, Tb e Yb), mostraram um 
enriquecimento no meio do perfil (entre as profundidades de 35 a 55 cm, em geral).

A Figura 2 apresenta os resultados obtidos na análise do perfil usando os 
valores orientadores para qualidade de sedimento TEL e PEL, estabelecidos pelo 
Conselho Canadense do Ministério do Meio Ambiente (CCME) [14] e adotados 
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pela Cetesb. TEL (Threshold Effect Level) indica a concentração abaixo da qual 
há uma ocorrência rara de efeitos adversos para biota e PEL (Probable Effect 
Level), a concentração acima da qual há ocorrência frequente desses efeitos. 
No presente estudo, quando As, Cr e Zn foram comparados aos valores TEL e 
PEL, verificou-se que:

• As: os valores de concentração ultrapassaram o valor de TEL (5,9 mg kg-1), 
somente em algumas das fatias mais superficiais do perfil e nas fatias MA-26 
e Ma-27 (65,0 e 67,5 cm de profundidade), com decréscimo de concentração 
considerável, a partir do ponto Ma-29 (72,5 cm);

• Cr: os valores de concentração ultrapassaram o valor de PEL (90 mg kg-1), 
em todas as fatias do perfil;

• Zn: os valores de concentração ultrapassaram somente os valores de TEL 
(123 mg kg-1) e em algumas fatias situadas no meio do perfil (Ma-17 a 
Ma-28: 42,5 a 70 cm de profundidade).

Os valores de concentração acima de TEL para As e Zn e acima de PEL para 
Cr, também foram encontrados pela Cetesb [4], na análise desse mesmo perfil de 
sedimento, utilizando-se a técnica analítica de ICP OES, para a determinação da 
concentração desses três elementos. De acordo com a Cetesb, as concentrações 
de As e Cr apresentaram oscilações, devido ao regime fluvial do rio. Após a 
construção da barragem (Ma-28, 70 cm profundidade), assim considerado pela 
Cetesb, a partir dos resultados obtidos, as concentrações dos elementos no sedi-
mento permaneceram estáveis ao longo dos últimos quarenta anos, indicando uma 
relação com as rochas da bacia de drenagem da região, ou seja, sem contribuição 
antrópica para os elementos analisados.

Os valores de FE calculados utilizando o Sc como elemento normalizador e 
os valores de concentração da última fatia do perfil (97,5 cm de profundidade), 
como valores regionais basais, resultaram em valores de FE < 2,0 para todos os 
elementos analisados, em todas as fatias do perfil sedimentar, indicativo da não 
ocorrência de efeitos antrópicos para esses elementos no reservatório em estudo. 
Os valores de IGeo, confirmaram os resultados obtidos para os FE, com valores 
de IGeo < 1,0, indicativo de sedimento não poluído, para os elementos analisados.
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Figura 2 – Valores de concentração de As, Cr e Zn, em comparação com os valores TEL e 
PEL, ao longo do perfil sedimentar, reservatório Córrego do Marinheirinho.
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4. CONCLUSÕES
A técnica de INAA, por meio do uso do reator nuclear de pesquisa, contribuiu 

para a determinação da concentração de metais, elementos traço e ETR com 
exatidão e precisão, em um perfil de sedimentos do Reservatório do Córrego 
Marinheirinho, para fins de monitoramento da qualidade dos sedimentos.

Os elementos analisados apresentaram variações de concentração ao longo 
do perfil, com enriquecimento nas fatias mais superficiais do perfil para os 
elementos Br, Fe e Sb. Os ETR mostraram-se enriquecidos no meio do perfil, 
entre as profundidades de 35 a 55cm, comportamento observado também para 
os elementos Co, Cr, Cs, Hf, Rb, Ta, Th e U. Não foi encontrada uma explicação 
para o comportamento desses elementos durante esse período.

Comparando-se os valores de concentração de As, Cr e Zn com os valores 
orientadores de TEL e PEL, foi observado que As ultrapassou TEL nos sedi-
mentos superficiais e em algumas fatias do meio do perfil, entre 60 e 67,5 cm de 
profundidade. O valor de PEL para Cr foi ultrapassado em todo o perfil analisado. 
O Zn ultrapassou o valor de TEL na região entre 42,5 a 70 cm de profundidade 
do perfil. Em geral, os resultados indicaram que o sedimento apresenta qualidade 
regular para As e Zn, porém muito ruim para Cr. Entretanto, verificou-se que as 
concentrações dos elementos permaneceram estáveis ao longo dos anos, indicando 
uma provável relação com as concentrações das rochas presentes na bacia de 
drenagem da região.

Os valores de fator de enriquecimento FE mostraram um baixo enriquecimento 
dos elementos determinados no perfil sedimentar, indicando uma ocorrência 
geológica sem contribuição antrópica. Os cálculos de IGeo indicaram a qualidade 
do sedimento analisado, classificado como não poluído, devido aos baixos valores 
apresentados neste estudo (IGeo < 1,0). Esses dois fatores foram calculados a 
partir de valores basais da região e então, nem mesmo para o Cr, que apresentou 
altos valores de concentração, parecem ser indicativos de influência antrópica, 
mas sim ocorrência natural da região em estudo.
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RESUMO
A análise por ativação é uma técnica analítica altamente sensível para a 

determinação de praticamente todos os elementos químicos em níveis traço ou 
ultra traço. É quase totalmente independente da forma e do ambiente químico 
do elemento, da matriz da amostra e na maioria dos casos não é necessária a 
utilização de “branco” para as análises. Entre as diversas variantes da análise por 
ativação, destaca-se a Análise por Ativação de Nêutrons Instrumental (INAA, 
sigla em inglês). Em amostras de água, os materiais dissolvidos e particulados 
têm composição determinada pela geologia local, cobertura vegetal e uso do solo, 
carregando, assim, a assinatura geoquímica da região. A INAA tem sido amplamente 
utilizada para determinações multielementares em amostras de diversas matrizes 
por ser uma técnica sensível e confiável para determinações em níveis ambientais. 

Lucas Sanzaneze Gonçalves de Souza, Jonathan Pereira de Oliveira, 
Jefferson Koyaishi Torrecilha, Paulo Sergio Cardoso da Silva
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No entanto, sua aplicação tem sido relativamente pouco utilizada para determinações 
em amostras de água. Nesse sentido trabalhos realizados no IPEN com análise 
por ativação no reator IEA-R1 têm mostrado que a técnica é capaz de determinar 
concentrações de elementos em níveis da ordem de µg g-1 e ng g-1 com grande 
precisão e exatidão.

1. INTRODUÇÃO
A disponibilidade dos recursos hídricos para determinados tipos de uso 

depende fundamentalmente da qualidade físico-química, biológica e radiológica 
dos aquíferos. O estudo hidrogeoquímico tem por finalidade identificar e quan-
tificar as principais propriedades e constituintes químicos das águas. Ao lixiviar 
solos e rochas, a água pode ser enriquecida em elementos químicos em solução, 
provenientes da dissolução de minerais. O conjunto de todos os elementos que a 
compõe permite estabelecer padrões de qualidade, classificando-a de acordo com 
seus limites estudados e seus diferentes usos.

Os materiais dissolvidos e particulados da água têm composição determinada 
pela geologia local, cobertura vegetal e uso do solo, carregando a assinatura 
geoquímica da região [1]. As fontes naturais de metais para os corpos hídricos 
ocorrerem por processos de intemperismo e escoamento superficial. Por outro lado, 
a composição da água também pode ser afetada por fontes de origem antrópica que 
estão relacionadas à múltiplas atividades humanas, como mineração, atividades 
industriais e agricultura.

Muitos elementos estão presentes na água em níveis traço, podendo, entretanto, 
desempenhar papeis essenciais à vida. A ausência ou presença de elementos espe-
cíficos na água, mesmo em concentrações muito baixas, afeta suas características 
de diversos modos [2]. Sendo, portanto, necessário a identificação e quantificação 
desses elementos.

A análise por ativação é uma técnica analítica altamente sensível para a de-
terminação de praticamente todos os elementos químicos em níveis traço ou ultra 
traço, nos mais diversos tipos de matrizes. É quase totalmente independente da 
forma e do ambiente químico do elemento e na maioria dos casos não é necessária 
a utilização de “branco” para as análises [3]. Entre as diversas variantes da análise 
por ativação, destaca-se a Análise por Ativação de Nêutrons Instrumental (INAA, 
sigla em inglês). Essa técnica é comumente empregada na análise qualitativa e 
quantitativa em medicina, criminologia, astronomia, geologia, alimentos entre 
outras [4,5]. 
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A INAA tem como princípio usar nêutrons para ativar o núcleo do átomo alvo, 
ou seja, induzi-lo a produzir reações nucleares. Os produtos dessas reações emitem 
radiações que são características de cada elemento, permitindo a identificação e 
quantificação do elemento químico em questão. Geralmente a radiação analisada é 
a radiação gama [3] e sua medida é feita com a utilização de espectrômetros gama 
de Ge-hiperpuros, capazes de discriminar as energias emitidas pelos radioisótopos 
formados na ativação.

Embora existam várias fontes de nêutrons (reatores, aceleradores e os radioi-
sotópicos emissores de nêutrons), a mais adequada para análise por ativação são 
os reatores nucleares de pesquisa. Dentre os diferentes tipos de reatores nucleares 
existentes, e dependendo da posição no interior do reator e dos materiais utilizados 
como moderadores de nêutrons de fissão primária, a distribuição de energia e o 
fluxo de nêutrons podem variar consideravelmente sendo bastante ampla e geral-
mente é dividida em três componentes principais: nêutrons térmicos, epitérmicos 
e rápidos. A reação nuclear (n, γ), na qual o núcleo absorve um nêutron e emite 
radiação gama, é a mais comumente empregada devido à sua maior probabilidade 
de ocorrência, tanto com nêutrons térmicos quanto com nêutrons epitérmicos. 
O processo envolvido na ativação é esquematicamente ilustrado na Figura 1.

Figura 1 – Ilustração da sequência de eventos para uma reação (n, γ).

Na INAA as amostras são irradiadas juntamente com padrões ou materiais de 
referência certificados (MRC), cujas concentrações são conhecidas, sob o mesmo 
fluxo de nêutrons [6]. Desta forma, a concentração do elemento de interesse pode 
ser determinada comparando-se as áreas dos picos no espectro obtido da amostra 
com a do MRC de acordo com a seguinte expressão:
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Cai = 
(AaimpCpi)e

λ(ta – tp)

Apima

Sendo:
Cai: concentração do elemento i na amostra (mg kg-1 ou %)
Cpi: Concentração do elemento i no MRC (mg kg-1 ou %)
Aai: Atividade do elemento i na amostra (cps)
Api: Atividade do elemento i no MRC (cps)
ma e mp: massas da amostra e do MRC, respectivamente (g)
λ: Constante de decaimento do radioisótopo (t-1)
ta-tp: diferença de tempo (t) entre as contagens da amostra e MRC. 

Para determinação das concentrações de radionuclídeos de meia-vida curta, 
da ordem de segundo a algumas horas, as amostras são irradiadas por períodos 
de até 30 s. Para determinação das concentrações de radionuclídeos de meia-vida 
intermediária e longa, ou seja, da ordem de alguns dias a vários anos, normalmente 
as amostras são irradiadas por períodos que vão de horas a dias. As amostras e os 
materiais de referência são acondicionados em recipientes, denominados “coelhos”, 
de plástico para ativação curta e de alumínio para ativação longa, completamente 
vedados, que são posicionados próximos ao núcleo de reator e expostos ao fluxo de 
nêutrons especificado. Após a irradiação, aguarda-se um período de decaimento 
que depende da meia-vida do nuclídeo a ser quantificado pela espectrometria gama. 
Normalmente, são feitas duas séries de contagens, sendo que a segunda é feita 
após tempo suficiente para o decaimento dos nuclídeo de menor meia-vida, que 
foram determinados na primeira contagem, e não aparecerão como interferentes 
na segunda série de contagem.

Embora a INAA seja uma potente ferramenta para determinação de elementos 
em baixas concentrações, sua aplicação para determinação de elementos traço em 
água é relatada em poucos trabalhos encontrados na literatura.

O presente artigo relata a utilização da técnica de análise por ativação 
neutrônica instrumental em amostras de água, realizadas no Centro do Reator de 
Pesquisas (CRPq), com a utilização do reator IEA-R1.

2. MATERIAIS E MÉTODOS
Para determinação da concentração de elementos traço em água, um volume 

variando entre 100 mL e 1 L da amostra foi concentrado por evaporação até a 
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secura, em chapa aquecedora, a uma temperatura de aproximadamente 70ºC, para 
evitar perdas de elementos mais voláteis, como arsênio e selênio. O resíduo seco 
da amostra é retomado em ácido nítrico 0,1 mol L-1, transferido para uma cápsula 
plástica e novamente evaporado até a secura sob lâmpada de luz infravermelho. 
Para os padrões, uma alíquota foi pipetada diretamente na cápsula plástica e seca 
sob lâmpada infravermelho. Uma alternativa a este procedimento é pipetar a 
amostra e os padrões em tiras de papel de filtro e secar sob lâmpada infravermelho. 

As cápsulas, ou papeis de filtro, contendo o resíduo sólido da amostra e 
dos padrões foram acondicionadas nos coelhos e enviadas para irradiação no 
reator IEA-R1 sob fluxo de nêutrons de 1 a 5 x 1012 cm2 s-1, por períodos de vinte 
segundos e oito horas, para as ativações curta e longa, respectivamente. Em todos 
os casos, foram realizadas análises de banco para correção dos resultados obtidos 
em função das baixas concentrações esperadas.

As contagens das atividades induzidas foram realizadas por espectrometria 
gama utilizando-se detectores de Ge-hiperpuros. A análise dos espectros foi 
realizada com a utilização de softwares Vispect2 e CAX, para identificação 
das linhas de transição de cada nuclídeo formado bem como para integração do 
número de contagens de fótons gama emitidos durante o período de contagem.

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO
Na Tabela 1 são apresentados os valores de limites de detecção obtidos para 

as determinações elementares em amostras de água por INAA, praticadas no 
laboratório de análise por ativação do Centro do Reator de Pesquisas (CRPq) 
do IPEN. 

Tabela 1 – Limites de detecção obtidos na INAA para os procedimentos de pipetagem em 
papel de filtro e secagem em cápsula plástica

Elemento Papel (n=2) Cápsula (n=2) Elemento Papel (n=2) Cápsula (n=2)
As 0,002 0,003 Na(%) 0,00001 0,00001
Br 0,003 0,002 Nd 0,02 0,02
Ce 0,002 0,002 Rb 0,01 0,01
Co 0,0003 0,0003 Sb 0,001 0,0005
Cr 0,004 0,003 Se 0,002 0,002
Cs 0,0008 0,0007 Sm 0,0002 0,001
Eu 0,0001 0,0001 Tb 0,0005 0,0004

Fe(%) 0,00002 0,00002 Th 0,0004 0,0004
Hf 0,0005 0,0004 U 0,002 0,002

K(%) 0,0010 0,0004 Yb 0,0006 0,0005
La 0,001 0,0009 Zn 0,01 0,01
Lu 0,0001 0,0001 Zr(%) 0,2 0,3
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Silva e colegas [7] realizaram uma caracterização dos elementos traço de 
amostras de águas minerais do Balneário de Águas de Lindoia. Neste trabalho, 
também foi realizada uma validação da metodologia pela análise de soluções 
de concentração conhecida dos elementos. Os resultados são apresentados na 
Tabela 2. Verifica-se que houve boa concordância entre os valores medidos e os 
esperados. Quanto às amostras de Águas de Lindoia, foi observado que a água 
desta localidade é hiposalina, com os elementos cálcio (Ca), bromo (Br), sódio 
(Na) e magnésio (Mg) apresentando as concentrações mais elevadas. Também 
foram determinadas as concentrações dos elementos ferro (Fe), bário (Ba), cobalto 
(Co), césio (Cs), európio (Eu), lantânio (La), lutécio (Lu), rubídio (Rb), escândio 
(Sc), selênio (Se), urânio (U), zinco (Zn), vanádio (V) e manganês (Mn), todos na 
ordem de alguns µg g-1. 

Torrecilha e colegas [8] determinaram a concentração inorgânica presente 
em quatro fontes de água minerais de Água de Lindoia e em três de Poços de 
Caldas e encontraram que as águas de Poços de Caldas apresentam um maior teor 
de elementos dissolvido, como bário (Ba), cloro (Cl), potássio (K), sódio (Na), 
rubídio (Rb) e selênio (Se). 

Souza e Silva [9] estudaram a validação para determinação da concentração 
de urânio em água por análise por ativação analisando padrões sintéticos pre-
parados por diluição de solução padrão de urânio. Os autores encontraram uma 
boa concordância entre os valores esperados e os valores medidos, embora com 
uma tendência negativa, ou seja, os valores medidos ficaram sistematicamente 
mais baixos que o esperado, com erro relativo variando entre 9% e 27%. Neste 
trabalho também foram determinadas as concentrações de U em água de torneira 
coletadas em diferentes regiões da cidade de São Paulo e foi verificado que as 
concentrações nessas amostras foram da ordem de μg L−1. 
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Tabela 2 – Validação da metodologia de INAA para amostras de água

Concentração
esperada

Concentração
medida

µg g-1

Ba 0,42 0,57 ±0,03
Ca 20 17 ±3
Br 52 35,0 ±0,5
Fe 1 1,04 ±0,02
Na 1 1,63 ±0,04
Mg 0,52 0,75 ±0,06
ppb
Co 2,6 2,27 ±0,04
Cs 2,6 2,2 ±0,2
Eu 1 1,10 ±0,04
La 26,1 25,0 ±0,5
Lu 1 0,97 ±0,05
Rb 52 59 ±3
Sc 1 0,701 ±0,005
Se 52 59,9 ±0,7
U 26,3 27 ±2
Zn 104 135 ±5
Mn 52 87 ±2

4. CONCLUSÕES
A análise por ativação mostrou-se uma poderosa ferramenta para determinação 

de quantidades traço em amostras de água, apresentando resultados satisfató-
rios em relação ao desvio padrão relativo obtido nas medidas, principalmente 
considerando-se que em amostras de água muitos elementos estão presentes na 
ordem de μg L−1. O procedimento de preparo da amostra, para análise, é bastante 
simples, porém salienta-se que devido às baixa concentrações esperadas é fun-
damental a realização de um branco para correção dos resultados. 
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RESUMO
A INAA foi utilizada no estudo do uso de líquens Canoparmelia texana 

como bioindicador ambiental de radionuclídeos e metais em região impactada por 
NORM, na proposta de uso da tartaruga de água doce Trachemis scripta elegans 
como bioindicadora ambiental em áreas urbanas de São Paulo e com o objetivo de 
caracterização química elementar dos produtos derivados da Nicotiana tabacum 
L. Foram determinados nas irradiações realizadas no reator IEA-R1 do IPEN, 
os elementos As, Ba, Br, Ca, Ce, Co, Cr, Cs, Eu, Fe, Hf, K, La, Lu, Na, Nd, Rb, 
Sb, Sc, Se, Sm, Ta, Tb, Th, U, Yb e Zn usando os materiais de referência lichen, 
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folhas de pêssego, folhas de tomate, peixe e mexilhão. Os resultados indicaram a 
possibilidade do uso da espécie de liquens como bioindicador de radioatividade e 
metais, pois as concentrações máximas obtidas de 53 ± 5 mg kg-1, 79 ± 8 mg kg-1, 
135 mg kg-1 para os elementos Hf, Ta e ΣETR, foram maiores que as concentrações 
1,51 ± 0,05 mg kg-1, 1,70 ± 0,22 mg kg-1 e 8,5 mg kg-1 da amostra considerada 
background, respectivamente, indicando o enriquecimento dos elementos citados. 
Nas amostras da tartaruga de água doce, os referidos elementos químicos foram 
determinados no casco, tecido epidérmico córneo, músculo, rim, coração e pulmões 
e as maiores concentrações foram para os elementos Ca, K e Na. Nas amostras 
de escudo epidérmico e casco foi observada a presença de Zn que pode ser uma 
característica da espécie ou uma contribuição do ambiente, sendo necessário mais 
amostras para a verificação da possibilidade de uso da espécie como bioindicador. 
Nos produtos derivados da Nicotiana tabacum L. comercializados em algumas 
regiões do Brasil, como cigarros, charutos, fumo de corda e rapé, os elementos 
que apresentaram maiores concentrações foram Ba, Br, Ca, Ce, K, e Zn.

1. INTRODUÇÃO
As possibilidades de utilização do reator IEA R-1 na aplicação da análise 

por ativação com nêutrons térmicos têm fomentado várias pesquisas ambientais. 
Utilizando padrões específicos irradiados juntamente com a matriz estudada e 
posteriormente realizando-se a espectroscopia gama a partir das medidas em 
detectores HPGe do Laboratório de Radiometria Ambiental, a caracterização de 
vários elementos permitiu a conclusão em diversos estudos ambientais. No período 
de 2007 a 2010, a hipótese de utilização de líquens da espécie Canoparmelia 
texana como bioindicadora de radioatividade ambiental e metais motivou uma 
série de medidas gama passiva, alfa e beta total precedidas de um procedimento 
radioquímico e da técnica de INAA com a utilização do reator IEA-R1 em 
amostras de líquens e de solo em duas regiões impactadas por NORM. Leonardo 
e colegas [1-3] apresentaram resultados dessas análises. No período de 2016 a 
2018, o reator IEA-R1 foi utilizado novamente para a caracterização elementar da 
espécie exótica de tartaruga de água doce Trachemis scripta elegans procedente 
de parques urbanos, recebida eutanasiada da prefeitura da cidade de São Paulo 
devido à controle populacional. As investigações da possibilidade de utilização 
de tal espécie como bioindicador ambiental para metais tem sido estudado [4-6]. 
Além de estudos ambientais, a aplicação da técnica de INAA permitiu contribuição 
para estudos na área de saúde com a determinação de concentrações significativas 
de elementos em produtos derivados da planta Nicotiana tabacum L na análise 
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dos principais produtos comercializados no Brasil, como cigarros, charutos, fumo 
de corda e rapé [7,8].

2. APLICAÇÕES AMBIENTAIS
O estudo de bioindicadores de poluição ambiental encontra-se desenvolvido 

em países da Europa [9] e relativamente novo no Brasil. Nas condições ambientais 
específicas do país e para aplicações não só para metais, como o caso de poluição 
radioativa, o campo de pesquisa se mostrou inédito e promissor. As particularidades 
dos liquens e as possibilidades do estudo em tartarugas possibilitam investigação 
ambiental em regiões impactadas, seja por NORM ou em ambientes urbanos.

2.1. O Líquen Canoparmelia texana como Bioindicador Ambiental

Os líquens são uma associação simbiótica entre uma alga ou uma ciano-
bactéria e um fungo. Como a superfície em contato com o ambiente é isenta 
de uma camada protetora (cutícula) e de camada cerosa, seu conteúdo hídrico 
varia segundo a umidade ambiente, havendo assim a possibilidade de absorção 
de partículas de poluição ambiental que se acumula no espaço intercelular [10]. 
Em ambientes poluídos, a espécie de líquens Canoparmelia texana prevalece em 
relação às demais espécies e apresenta grande superfície folhosa, ou seja, maior 
área de absorção.

Dois locais de estudo em regiões impactadas por NORM foram escolhidos: as 
imediações de indústrias de chumbo e estanho metálico localizado no município 
de Pirapora do Bom Jesus – SP e nas proximidades das pilhas de fosfogesso, 
resíduo da produção de fertilizantes fosfatados, em Cubatão − SP.

Os líquens coletados em vários pontos, incluindo o ponto considerado 
background, foram submetidos à pré-tratamento com a remoção mecânica de 
impurezas com auxílio de microscópio binocular. Aproximadamente 200 mg de 
cada amostra e padrões foram irradiados por 16 horas sob fluxo de (4,5 ± 0,5).1012 
n.cm-2 s-1 e contados em duas séries de medidas defasadas em uma semana. Com 
o auxílio dos materiais de referência IAEA-Lichen-336, BEN-Basalt IWG-GIT, 
USGS MAG-1 e IAEA-Soil 7, foram analisados os elementos As, Ba, Br, Ca, 
Ce, Co, Cr, Cs, Eu, Fe, Hf, K, La, Lu, Na, Nd, Rb, Sb, Sc, Se, Sm, Ta, Tb, Th, 
U, Yb e Zn.

Dos elementos analisados, as concentrações mais relevantes em comparação 
aos resultados das amostras consideradas background foram obtidas na região 
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impactada por NORM devido a indústria de produção de chumbo e estanho 
metálico e são apresentados na Tabela 1 a seguir.

Tabela 1 – Concentração (mg kg-1) de Hf, Ta e do ΣETR em amostras de líquens em Pirapora 
do Bom Jesus e ΣETR em Cubatão

Pirapora do Bom Jesus Cubatão
Hf

(mg kg-1)
Ta

(mg kg-1)
ΣETR

(mg kg-1)
ΣETR

(mg kg-1)
Conc. máxima 53 ± 5 79 ± 8 135 146

Concentração bg 1,51 ± 0,05 1,70 ± 0,22 8,5 16

2.2. Estudos da tartaruga de água doce Trachemis scripta elegans 
como bioindicadora ambiental

A espécie de tartaruga de água doce Trachemys scripta elegans (Wied-Neuwied, 
1839) é exótica, de origem americana, sendo introduzida comercialmente de modo 
ilegal no Brasil como animal de estimação. Considerada invasora, a agressividade 
característica de animais adultos faz com que os mesmos sejam costumeiramente 
abandonados pelos proprietários em parques das cidades, geralmente em locais 
que podem estar contaminados. De fácil adaptação, essa espécie pode competir 
com espécies nativas motivando a prefeitura a realizar um controle. O estudo 
visou avaliar a concentração de elementos acumulados nos animais para detectar 
possíveis contaminantes presentes nos corpos d’água que possam vir a interferir 
na saúde humana e qualidade ambiental. Para tanto, amostras de tecidos de 10 
fêmeas doadas pelo DEPAVE, já eutanasiadas e congeladas, foram submetidas 
na técnica INAA utilizando materiais de referência IAEA-Lichen – 336, Tomato 
Leaves do NIST e Soil 3 da IAEA.

Os resultados obtidos indicam concentrações características nos diferentes 
tecidos devido suas funções específicas. A concentração relevante encontrada foi 
do elemento Zn (valor máximo 255 ± 8 mg kg-¹) em amostras de escudo epidérmico 
que, em comparação a 64 ± 2 mg kg-¹ de Zn encontrado no osso e do valor de 
referência da Crosta Continental Superior 52 mg kg-1. O resultado pode indicar 
uma característica da espécie ou uma ação antrópica no ambiente, necessitando 
de mais estudos.
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2.3. Caracterização Química Elementar dos Produtos Derivados da 
Nicotiana tabacum L

Os derivados do Nicotiana tabacum L são os produtos comercializados mais 
consumidos no mundo, por exemplo, o cigarro, o charuto e o narguilé [11,12]; entre 
esses produtos destaca-se o cigarro, por ser o mais consumido e ser considerado 
um dos produtos de consumo mais lucrativos do mundo. Os efeitos danosos que 
estes produtos causam a saúde humana são há anos intensivamente discutidos e 
muitos estudos são realizados mundialmente relacionando o uso dos derivados 
do tabaco com diversas doenças [13-15].

A fumaça do cigarro é constituída de duas fases, a particulada, que é com-
posta por nicotina e alcatrão, sendo esse último composto de várias substâncias 
cancerígenas, e a fase gasosa, composta por substâncias tóxicas, como monóxido 
de carbono, dióxido de carbono, óxidos de nitrogênio, amônia, nitrosamidas 
voláteis, cianeto de hidrogênio, compostos voláteis de enxofre e hidrocarbonetos, 
As, Ni, Cd, substâncias radioativas como o 210Pb e 210Po, entre outros [16,12,17].

No estudo dos derivados da N. tabacum L. foram analisados os cigarros 
convencionais, cigarros aromatizados, cigarros de palha, charutos, rapés e fumo de 
corda desfiado e em rolo (Tabela 2), totalizando 82 amostras. As diversas amostras 
foram adquiridas em estabelecimentos comerciais públicos e os elementos As, 
Ba, Br, Ca, Ce, Co, Cr, Fe, K, La, Na, Rb, Sm, Sc, Th e Zn, foram determinados 
pela técnica de INAA. Os maiores valores de concentração foram obtidos para 
os elementos Ca, K, Ba, Br, Ce e Zn e as amostras que apresentaram as maiores 
concentrações desses elementos foram os de cigarros de palha e fumos de corda [7,8].

Tabela 2 – Concentração obtidas nos derivados do Nicotiana tabacum L

Cig. não aromatizado Cig. aromatizado Cig. de palha Charuto Fumo de corda
Ca (%) 3,1 2,4 3,6 4,1 2,5
K (%) 3,5 < 0,3 2,4 3,8 3,5

Ba (mg kg-1) 140 121 112 102 123
Br (mg kg-1) 56 49 55 111 67
Zn (mg kg-1) 38 38 64 68 74
Ce (mg kg-1) 2,9 1,8 6,1 1,8 5,4

3. CONCLUSÕES
Matrizes biológicas podem fornecer informações sobre possíveis contamina-

ções ambientais por elementos químicos inorgânicos e consequentemente dados 
relevantes para a saúde humana. A técnica analítica de análise por ativação com 



Contribuições do Reator IEA-R1 para a Pesquisa Nuclear: WARP2 - II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

328

nêutrons instrumental tem se mostrado eficaz nas determinações dos principais 
elementos de interesse em estudos ambientais.
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RESUMO
A operação normal de uma instalação nuclear ou radiativa envolve a libe-

ração de efluentes radioativos líquidos e/ou gasosos. No Instituto de Pesquisas 
Energéticas e Nucleares (IPEN) existem diversas instalações nucleares e radiativas, 
desenvolvendo atividades no campo da física nuclear, radioquímica, engenharia 
nuclear, produção de radioisótopos e radio fármacos, aplicação de técnicas 
nucleares na indústria entre outras. A Gerência de Radioproteção do IPEN esta-
beleceu um programa de amostragem dos efluentes radioativos para determinar 
a quantidade de material radioativo (termo fonte) liberada para o meio ambiente 
e detectar imediatamente, qualquer liberação não planejada acima dos limites 
operacionais pré-estabelecidos. O controle radioativo dos efluentes gasosos e do 
ar atmosférico ambiental do Instituto foi implementado em 1988 e é realizado pelo 
Laboratório de Radiometria Ambiental – Centro de Metrologia das Radiações. No 
controle dos efluentes gasosos são analisados semanalmente, por espectrometria 

Luiz H. Gabriel, Carlos E. C. Rodrigues, Paulo R. Nogueira, Sandra 
R. Damatto, Vera L. K. Isiki, Luiz F. L. Teixeira, Marcelo F. Máduar e 

Marcos M. Alencar



Contribuições do Reator IEA-R1 para a Pesquisa Nuclear: WARP2 - II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

332

gama de alta resolução com detector de germânio hiperpuro, filtros de celulose 
e de carvão das instalações radioativas do IPEN, como o Centro do Reator de 
Pesquisas IEA-R1 e também o Centro de Aceleradores e Cíclotron e a Diretoria 
de Radiofarmácia – Prédio I e II. Desde a operação do controle dos efluentes 
gasosos há trinta anos, mais de 3000 filtros foram analisados e os radionuclídeos 
determinados na maioria das amostras durante esse período de amostragem no 
Centro do Reator de Pesquisas IEA-R1 foram 131I e 123I. Os resultados obtidos das 
análises dos filtros do controle dos efluentes gasosos são publicados em relatório 
de avaliação periódica e disponibilizados internamente via intranet. Todos os 
resultados obtidos, de 1988 a 2018, confirmam que a liberação de efluentes gasosos 
radioativos da operação normal das instalações nucleares e radioativas do IPEN 
está sendo adequadamente controlada e que o impacto radiológico causado por 
essa liberação é insignificante quando comparado aos limites recomendados pela 
regulamentação atual da CNEN de 2005.

1. INTRODUÇÃO
No Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares (IPEN) há diversas instala-

ções nucleares e radiativas, desenvolvendo atividades no campo da física nuclear, 
radioquímica, engenharia nuclear, produção de radioisótopos e radiofármacos, 
aplicação de técnicas nucleares na indústria e radioproteção e monitoração ambiental.

A atividade normal de uma instalação nuclear ou radiativa, assim como 
qualquer outra atividade humana, apresenta certo risco, pois, em geral, envolve a 
liberação de efluentes radioativos líquidos e/ou gasosos; uma completa remoção 
dos radionuclídeos contidos nestes efluentes, antes de serem liberados para o meio 
ambiente, não é praticamente possível.

A Gerência de Radioproteção da instituição, por meio da Supervisão de 
Radioproteção de cada instalação estabelece o programa de amostragem dos 
efluentes radioativos [1] para determinar a quantidade de material radioativo, termo 
fonte, liberada para o meio ambiente e detectar imediatamente qualquer liberação 
não planejada acima dos limites operacionais pré- estabelecidos.

O controle de efluentes é, portanto, uma monitoração de caráter preventivo, 
pois uma vez determinado o termo fonte da instalação e as características do meio 
ambiente receptor, é possível avaliar a dose de radiação recebida pelos indivíduos 
do público e, em particular, pelo grupo crítico, antes que o material radioativo 
seja lançado no meio ambiente.



Monitoração radiológica dos efluentes gasosos do reator IEA-R1 do IPEN

333

Para demonstrar que as doses de radiação proveniente da liberação dos efluentes 
radioativos permanecem abaixo dos limites estipulados, em um grau de risco 
aceitável para a população em geral, durante a operação normal das instalações, 
são realizadas medidas in-loco do nível de radioatividade. Estas medidas são 
realizadas na forma de um programa de monitoração radiológica ambiental [2,3]. 
Portanto, o objetivo primário de um programa de monitoração radiológica ambiental 
é o controle radiológico, um controle de caráter confirmatório, que irá estimar se 
as suposições feitas no cálculo de dose, a partir do termo fonte, estão corretas.

Os laboratórios do Laboratório de Radiometria Ambiental (LRA) do Centro 
de Metrologia das Radiações (CMR) foram instituídos a partir dos anos 1980. 
O LRA estabeleceu e realiza rotineiramente o Programa de Monitoração Radiológica 
Ambiental do IPEN, desde a sua implementação em 1988, além de realizar a coleta 
e medida dos efluentes radioativos gasosos do IPEN, onde estão inclusos os gera-
dos pela operação rotineira do reator IEA-R1. Portanto, o objetivo deste trabalho 
foi apresentar os resultados obtidos da analise dos efluentes gasosos, coletados 
em filtros de papel e carvão, liberados para o meio ambiente e provenientes da 
operação do Reator de Pesquisas IEA-R1.

2. METODOLOGIA

2.1. Amostragem e Medida dos Filtros de Papel e Carvão

Os efluentes radioativos gasosos são coletados por meio da amostragem de 
arsemanal, utilizando filtros de papel e carvão ativado (Figura 1a e 1b), coletados 
na chaminé do reator IEA-R1 (Figura 2).

Os filtros de papel e carvão ativado são analisados por espectrometria gama 
com detector de germânio hiper puro e eletrônica associada a um analisador 
multicanal. A análise dos espectros gama foi realizada com o código InterWinner 
[5]. Nesses filtros, os radionuclídeos 123I e 131I foram determinados a partir do termo 
fonte anual das instalações do IPEN [6].

A metodologia de medida por espectrometria gama é verificada anualmente 
no Programa Nacional de Intercomparação (PNI) coordenado pelo IRD-CNEN/
RJ [7], cujas medidas realizadas no LRA apresentam resultados satisfatórios.

Os resultados das análises dos filtros são compilados e avaliados anualmente 
na forma de um relatório de avaliação das doses efetivas nos grupos críticos da 
população decorrentes da operação rotineira das instalações do IPEN [8] e de 
um relatório de avaliação do Programa de Monitoração Radiológica Ambiental 
do IPEN [9].



Contribuições do Reator IEA-R1 para a Pesquisa Nuclear: WARP2 - II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

334

Figura 1 – Amostragem de ar no reator IEA-R1; amostrador de ar (a); filtros de carvão e papel 
(b).

(a) (b)

O impacto radiológico provocado pela operação da instalação nuclear e 
radiativa funcionando nas dependências do IPEN é avaliado considerando a 
influência da operaçãonormal na comunidade circunvizinha, isto é, avaliando a 
dose nos indivíduos do público [10].

2.2. Estimativa da dose efetiva no grupo crítico no ano de 2018

A modelagem da dispersão na atmosfera dos efluentes gasosos e aerossóis 
liberados pelo reator IEA-R1 em operação rotineira foi feita com o uso dos dados 
meteorológicos locais correspondentes ao máximo período contínuo de operação 
da torre meteorológica situada no campus do IPEN. No período compreendido 
entre os anos de 2000 e 2006 predominaram os ventos provenientes do setor SSE, 
durante 19,94% do tempo, medidos à altura de 30 m. A média geométrica da 
velocidade dos ventos deste setor foi de ua = 2,86 m/s [11,12]. A Figura 3 apresenta 
uma imagem aérea do campus do IPEN e seu entorno [13].
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Figura 2 – Mapa descritivo das instalações do IPEN, em destaque o Centro do Reator de 
Pesquisas [4].

Figura 3 – Imagem aérea do campus do IPEN e seu entorno [13].
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O grupo crítico da população para a exposição aos efluentes gasosos e ae-
rossóis foi definido como sendo constituído pelos trabalhadores e frequentadores 
do Parque Esporte para Todos, que é a área externa ao campus mais próxima às 
chaminés das instalações do IPEN no setor NNW. A distância mínima do local 
aos pontos de liberação é de 450 m lineares.

Para efluentes gasosos e aerossóis, e considerando que não há atividade 
agrícola na zona de influência das instalações, as vias de exposição do indivíduo 
à radiação a serem consideradas são:exposição interna pela inalação do material 
na nuvem radioativa;irradiação externa a partir de depósitos de radionuclídeos no 
solo;irradiação externa decorrente da imersão do indivíduo na nuvem radioativa [14].

A liberação de efluentes gasosos e aerossóis é feita pela chaminé no edifício do 
Reator de Pesquisas IEA-R1 e ocorre na zona atmosférica de deslocamento. Nesse 
caso, recomenda-se [14] o uso do modelo de pluma gaussiana com médias por setor.
Os resultados obtidos para as análises dos filtros de papel e carvão dos efluentes 
gasoso são publicados em um relatório de avaliação periódica, disponibilizado 
internamente via intranet e encaminhados anualmente ao IBAMA e CNEN.

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO
Nos trinta anos de operação do PMRA (Programa de Monitoramento 

Radiológico Ambiental) os resultados das análises têm mostrado que os níveis 
de dispensa de rejeitos radioativos gasosos, do Reator de Pesquisas IEA-R1, estão 
dentro do permitido pela norma da CNEN [11]. Para exemplificar os resultados 
de concentração de atividade dos filtros de papel e carvão provenientes do reator 
IEA-R1, na Figura 4 são apresentados os resultados de medida de 123I e 131I dos 
referidos filtros do ano de 2018. A atividade total liberada de 131I para a atmosfera 
em 2018 foi estimada em 2,7 × 105 Bq [6]. Adotando a hipótese conservativa na 
qual o indivíduo estivesse submetido simultaneamente à exposição decorrente de 
todas as vias de exposição e todos os radionuclídeos considerados, a dose efetiva 
no grupo crítico da população decorrente da descarga de efluentes gasosos e 
aerossóis radioativos pelo reator IEA-R1 foi estimada em 2,2 × 10‒7 mSv durante 
o ano de 2018. Este valor pode ser considerado insignificante do ponto de vista de 
proteção radiológica, pois é seis ordens de magnitude inferior ao limite de dose 
anual máximo admissível para indivíduos do público [11], que é de 1 mSv/ano.
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Figura 4 – Concentração de atividade dos radionuclídeos 123I e 131I, ano de 2018, e 
correspondentes níveis de dispensa de cada radionuclídeo.

4. CONCLUSÕES
Todos os resultados históricos obtidos até o momento, desde a implementação 

em 1988 do Programa de Monitoração Radiológica Ambiental do IPEN, confirmam 
que a liberação de efluentes gasosos radioativos da operação normal do reator 
IEA-R1 do IPEN está sendo adequadamente controlada e o impacto radiológico 
causado por liberação gasosa de material radioativo é insignificante quando 
comparado aos limites recomendados pela regulamentação atual da Comissão 
nacional de Energia Nuclear.
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RESUMO
O armazenamento de rejeitos provenientes de atividades antrópicas é uma 

preocupação devido a possíveis problemáticas ambientais. A CNEN define 
indústrias NORM, como aquelas que lidam com materiais radioativos de origem 
natural, incluindo os processos de transformação de matérias-primas que podem 
ocasionar um aumento na concentração não intencional dos radionuclídeos 
naturais. A obtenção de nióbio é proveniente da mineração de rochas sendo um 
metal de importância econômica devido a sua utilização em ligas para melhorar 
as propriedades físicas de aços. O resíduo da mineração do nióbio contém traços 
de radionuclídeos que devem ser armazenados cumprindo as normas estabelecidas 
enquanto as indústrias NORM, responsáveis pela mineração, buscam alternativas 
para sua utilização. O resíduo de interesse deste trabalho é um carbonato obtido 
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por meio da extração de nióbio e o Brasil não possui normas sobre os limites 
que possibilitem o uso deste material. O estudo busca apresentar a concentração 
dos elementos As, Ba, Br, Ce, Co, Cr, Cs, Eu, Fe, Hf, K, La, Lu, Na, Nd, Rb, Sb, 
Sc, Sm, Ta, Tb, Yb e Zn presentes no carbonato, que foram obtidas por análise 
instrumental de ativação de nêutrons, utilizando o reator IEA-R1. As amostras 
foram bombardeadas com nêutrons térmicos, sob um fluxo da ordem de 1012 n 
cm-2 s-1 por oito horas. A técnica apresenta alta sensibilidade para detecção de 
quantidades traço e não necessita de grandes quantidades de amostras.

1. INTRODUÇÃO
O Brasil possui um grande patrimônio mineral e sua exploração tem alta 

importância na matriz econômica do país. A indústria extrativa mineral foi 
impulsionada por altos investimentos desde o início do século XX e o Brasil é o 
principal produtor mundial de nióbio (Nb) e tântalo (Ta), o segundo na produção de 
magnesita, o terceiro na extração de minério de ferro (Fe), bauxita, grafita e crisotila, 
tendo também destaque na produção de rochas ornamentais e revestimentos [1].

A atividade mineradora faz parte do PIB nacional e fornece insumos para 
diversos setores industriais. Historicamente, a mineração faz parte da biografia 
nacional e a ocupação territorial tem se amplificado em virtude da ampla variedade 
de recursos naturais existentes desde a década de 1970 [2].

Contudo, a extração de um mineral provoca vulnerabilidade socioambiental, 
a qual se diferencia de outras atividades antrópicas [3], devido à geração de 
resíduos que devem ser armazenados adequadamente para mitigar problemáticas 
socioambientais. Portanto, a questão ambiental é um importante desafio na área 
da mineração. 

Nos últimos anos os resíduos provenientes de mineração aumentaram não 
apenas em quantidade, mas também em diversidade. A Lei nº 12.305, de 2 de 
agosto de 2010, que institui a Política Nacional de Resíduos Sólidos (PNRS), traz 
em seu Capítulo II, Art. 3º, as definições para resíduos sólidos, que são:

Materiais, substâncias, objetos ou bens descartados resultantes de atividades huma-
nas em sociedade, a cuja destinação final se procede, se propõe proceder ou se está 
obrigado a proceder, nos estados sólido ou semissólido, bem como gases contidos 
em recipientes e líquidos cujas particularidades tornem inviável o seu lançamento na 
rede pública de esgotos ou em corpos d’água, ou exijam para isso soluções técnica 
ou economicamente inviáveis em face da melhor tecnologia disponível (Brasil, 2010, 
p.11) [4].
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Mundialmente, resíduos de mineração são utilizados na agricultura. A mine-
ração de bauxita dá origem ao resíduo que é aplicado como condicionador de solo, 
no cultivo da cana-de-açúcar, para melhorar a disponibilidade de macronutrientes 
[5]. O resíduo da mineração de vermiculita, um mineral formado pela hidratação 
de minerais basálticos, tem sido aplicado como fertilizante alternativo ao potássio 
[6]. O fosfogesso, um rejeito resultante da fabricação de fertilizantes fosfatados, é 
usado na agricultura como condicionador de solo, devido à sua alta solubilidade, 
melhora a disponibilidade de nutrientes para a planta e reduz a erosão do solo [7-9].

Na agricultura, o processo de calagem − adição de calcário ou cal virgem ao 
solo − aumenta o desempenho de culturas em solos ácidos, em regiões tropicais e 
subtropicais, devido ao aumento do pH, tornando o fósforo mais disponível, além 
de apoiar o desenvolvimento microbiano e diminuir ou extinguir a fitotoxicidade 
de outros elementos, como como alumínio e manganês. A calagem é vantajosa 
para aumentar a capacidade da absorção de água pela planta, bem como absorção 
de nutrientes [10,11]. Considerando o uso do carbonato resultante da mineração 
de nióbio na agricultura e com investigações adicionais, o objeto de estudo deste 
artigo é caracterizar a composição elementar desse carbonato visando sua aplicação 
como insumo agrícola.

2. MATERIAIS E MÉTODOS

2.1. Amostras

Duas amostras de carbonato de cálcio resultante do processo de extração 
do nióbio, “CAPH1” e “CAPH2”, foram coletadas em novembro de 2012, e 
em dezembro de 2016 ocorreu uma nova coleta de seis amostras, “CABURF”, 
“CA0612”, “CA1212”, “CA1412”, “CA2112” e “CA2312”. Todas as amostras 
foram coletadas e fornecidas pela indústria NORM, CMOC International Brasil, 
localizada em Catalão – GO.

2.2. INAA para determinação de alguns macros e micronutrientes

A análise por INAA é uma técnica simples para detectar quantidades traço 
em amostras de diversas matrizes, por causa da sua alta sensibilidade para níveis 
de baixas concentrações, como µg g-1 e ng g-1, possuindo também alta seletividade 
e especificidade. É um método multielementar, não destrutivo, preciso e exato e 
não necessita de grandes quantidades de amostras. Foram determinadas as con-
centrações dos elementos As, Ba, Br, Ce, Co, Cr, Cs, Eu, Fe, Hf, K, La, Lu, Na, 
Nd, Rb, Sb, Sc, Sm, Ta, Tb, Yb e Zn presentes no carbonato. As amostras foram 
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pesadas, empacotadas em embalagens de polietileno juntamente com materiais de 
referência certificados. Em seguida, foram enviadas ao reator nuclear de pesquisa 
IEA-R1 do IPEN-CNEN/SP e bombardeadas com nêutrons térmicos, sob um 
fluxo da ordem de 1012 n cm-2 s-1 por 8 horas. A atividade induzida, nas amostras 
e padrões, foi determinada por espectrometria gama utilizando-se um detector 
de Ge-Hiperpuro para medida da radiação gama.

2.3. Difração de Raio-X (DRX)

A difração de raio-X é uma técnica de aplicação direta para determinação e 
identificação de estruturas cristalinas presentes em amostras, em que um feixe de 
raios-X, que possui um comprimento de onda conhecido, incide sobre a amostra e é 
difratado pelo retículo dos átomos dos cristais presentes. O sinal do feixe difratado 
é recolhido por um detector que registra o ângulo (θ) entre o plano atômico e os 
feixes incidente e difratado [12].

3. RESULTADOS E DISCUSSÕES

3.1. Difração de Raio-X (DRX) 

No gráfico da Figura 1 está apresentado o difratograma obtido pela análise 
de difração de raio-X mostrando que os principais constituintes do carbonato 
são a calcita, a ankerita e a hidroxiapatita. O difratograma foi obtido da amostra 
“CAPH1” de carbonato de cálcio, a qual foi coletada em novembro de 2012. Nesta 
análise foi utilizado o método em pó e como resultado foi obtida uma representação 
gráfica do arranjo atômico no retículo cristalino [12]. 
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Figura 1 – Difratograma de uma amostra de carbonato analisada neste estudo.

3.2. INAA

A INAA fornece resultados referentes aos elementos maiores e traço presentes 
na amostra. Para insumos agrícolas, estes elementos podem ser divididos em 
essenciais (micro e macronutrientes), não essenciais e tóxicos. 

Entre os micronutrientes essenciais determinados nas amostras de carbonato, 
verificou-se que Co e Cr estão na mesma ordem de grandeza da média desses 
elementos encontrados na crosta continental superior (UCC, do inglês Upper 
Continertal Crust) [13] enquanto o Zn foi determinado em concentrações variando 
de 10 a 18 vezes às da média da crosta.

As amostras de carbonato apresentaram alta concentração de bário, superior 
ao valor permitido para esse elemento, para a utilização de lodo de esgoto na 
agricultura, conforme estabelecido pela resolução Nº 375 do CONAMA [14], 
cujo valor máximo é de 1300 mg kg-1. O acúmulo de Ba no solo devido ao uso de 
corretivos agrícolas e o seu risco potencial ainda não foram bem determinados.

 Outro grupo de elementos que não apresentam função essencial, mas que 
podem trazer benefícios para o crescimento das plantas são os elementos terras 
raras (ETR). Os elementos terras raras (ETR) podem ocorrer naturalmente em 
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diferentes minerais ou de forma antrópica devido a diferentes atividades como a 
mineração, atividades industriais ou resíduos de esgoto.

A presença de ETR no solo consegue melhorar a produção e a qualidade das 
plantações, sendo seus benefícios observados em diferentes estágios de crescimento 
de plantas, contudo, não são conhecidos os seus possíveis riscos à saúde [15]. 
A presença de ETR no solo pode ainda alterar a disponibilidade de alguns nutrientes 
para plantas (milho e feijão verde), por exemplo a absorção de Ca, Na, Zn e Mn 
que podem ser diminuídas em uma concentração acentuada de La e Ce [15].

4. CONCLUSÕES
A utilização do reator IEA-R1 é de suma importância para realizar análises, 

como a INAA, sem a necessidade de perda de amostras ou utilização de grandes 
quantidades. O emprego desta técnica permitiu avaliar o teor de elementos traço 
em amostras de carbonato resultantes da mineração de nióbio com vistas à sua 
aplicação como corretivo de solo para uso agrícola. 

Verificou-se que este material possui quantidades de cobalto e cromo, que são 
elementos essenciais às plantas, em quantidades equivalentes à média encontrada 
na crosta continental superior. Apresenta altas concentrações de zinco, bário e 
ETR. No entanto estes valores ainda devem ser mais bem estudados no sentido 
de determinar se podem representar algum risco à saúde humana pelo consumo 
de alimentos plantados com o uso deste carbonato. 
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RESUMO
O uso de bioindicadores no monitoramento da contaminação por elementos 

traço providencia evidências diretas da biodisponibilidade e do acúmulo de 
elementos tóxicos no ambiente e dispõe de recursos para avaliação ecológica que 
pode promover a conservação de espécies de aves. O fígado da garça-branca-grande 
(Ardea alba) pode ser considerado um bioindicador adequado para a avaliação 
da contaminação ambiental na Região Metropolitana de São Paulo (RMSP) 
porque a espécie é considerada residente na região e apresenta grande capacidade 
de bioacumulação de contaminantes, em virtude de ocupar o topo das cadeias 
alimentares aquáticas. O presente estudo vem sendo desenvolvido por meio de 
doações de animais adultos mortos pela Divisão de Fauna Silvestre da Prefeitura 
de São Paulo. O método da Análise de Ativação Neutrônica (AAN) possibilitou 
a determinação de treze elementos traço (Br, Cl, Co, Cs, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, 
Rb, Se e Zn). Para tanto, foram realizadas irradiações sob diferentes fluxos de 
nêutrons térmicos e por diferentes períodos de tempo no reator nuclear de pesquisa 
IEA-R1 do IPEN-CNEN/SP. Os elementos tóxicos Cd e Hg foram determinados 
pelo Método de Espectrometria de Absorção Atômica (AAS). Os resultados 
obtidos indicaram concentrações médias elevadas de Cu, Hg, Fe e Zn e alguns 
espécimes apresentaram teores tóxicos destes elementos. A análise temporal no 
período de 2006 a 2013 também mostrou que os elementos Cu, Fe, Mn e Zn tiveram 
um leve aumento nos últimos anos. Em relação às diferenças entre os sexos das 
garças, as fêmeas apresentaram menores níveis de Br, Co, Cs, Rb, Se e Zn. Estes 
resultados confirmam que o monitoramento com fígados da garça-branca-grande 
é uma excelente ferramenta para o controle da contaminação por elementos traço 
na RMSP além de fornecer dados ecotoxicológicos que podem contribuir para a 
conservação da avifauna local.

1. INTRODUÇÃO
A produção e o lançamento no ambiente de elementos traço são uma das 

grandes ameaças para a saúde do ecossistema [1]. Elementos traço podem bioa-
cumular e biomagnificar na biosfera, acarretando efeitos deletérios em espécies 
que ocupam altos níveis tróficos, incluindo os seres humanos [2].

A grande vantagem do uso de bioindicadores no monitoramento da con-
taminação por elementos traço é que estes providenciam evidências diretas da 
biodisponibilidade e do acúmulo de elemento tóxicos no ambiente, o que não é 
possível apenas pela análise de componentes abióticos [2].
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Garças e egretas são consideradas bioindicadores adequados para o monito-
ramento da contaminação ambiental, uma vez que elas ocupam o topo da cadeia 
alimentar, e tendem a acumular altas concentrações de elementos tóxicos nos 
seus tecidos. Adicionalmente, a utilização de aves como bioindicadores dispõe de 
recursos para avaliação ecológica que pode promover a conservação de espécies 
de aves [3].

Na Região Metropolitana de São Paulo (RMSP) o lançamento de efluentes 
industriais libera metais tóxicos e ocorre a deposição de Cu, Fe e Mn por meio de 
outras fontes antrópicas. Os sedimentos apresentam concentrações elevadas de Ni, 
Zn, Cd, Pb e Cr [4]. Estas condições alarmantes incentivaram os primeiros estudos 
sobre o uso do fígado da garça-branca-grande (Ardea alba) como bioindicador da 
contaminação por elementos traço na região.

Após extensivas pesquisas, conclui-se que devido está espécie ser conside-
rada residente, estar no topo das cadeias alimentares dos ambientes aquáticos da 
região e o fígado apresentar altos níveis de elementos traço, este órgão pode ser 
considerado um bioindicador valioso no monitoramento de elementos traço na 
RMSP [5]. Além de, fornecer informações úteis para a conservação da espécie, 
visto que tem fornecido informações ecotoxicológicas de grande relevância por 
meios de avaliações de potenciais efeitos relacionados aos níveis de contaminantes 
e possíveis relações entre parâmetros biológicos (sexo e massa) e a contaminação.

2. A IMPORTÂNCIA DO REATOR NUCLEAR IEA-R1 NA DETERMINAÇÃO DE 

ELEMENTOS TRAÇO NO FÍGADO DA GARÇA-BRANCA-GRANDE
O uso do reator nuclear IEA-R1 possibilitou a aplicação do método da Análise 

por Ativação Neutrônica (AAN) na determinação de elementos traço nas amostras 
de fígados, que se mostrou bastante adequado devido ao seu caráter multielementar, 
que possibilitou a determinação de vários elementos traço, adicionalmente os 
valores de limites de detecção obtidos indicaram a alta sensibilidade do método 
o que permitiu a quantificação dos elementos traço Br, Cl, Co, Cs, Cu, Fe, K, Mg, 
Mn, Na, Rb, Se e Zn [6].

Irradiações longas foram realizadas por 16 h sob um fluxo de nêutrons 
térmicos de cerca de 2-4 x 1012 cm-2 s-1 do reator nuclear IEA-R1 para determi-
nação de elementos com meia-vida superior a 14,96 h (Br, Co, Cs, Fe, Na, Rb, 
Se e Zn). Três séries de medições foram realizadas após 7, 15 e 20-25 dias de 
tempos de decaimento e usando tempos de contagem variando de 36000 a 50000 
s. Irradiações curtas foram usadas para meias-vidas menores que 12,4 h (Cl, Cu, 
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K, Mg e Mn), e o tempo de irradiação foi de 15 s e 20 s para o Cl sob um fluxo 
térmico de nêutrons de 6,6 x 1012 cm-2 s-1. Neste caso, duas séries de medições 
foram realizadas para tempos de decaimento de 5 e 90 min e tempos de contagem 
variando de 300 a 3600 s.

Em relação aos elementos tóxicos, o mercúrio foi determinado por CV AAS, 
utilizando- se o espectrômetro Perkin Elmer FIMS (Flow Injection Mercury System) 
que faz a determinação por injeção em fluxo, enquanto o cádmio foi determinado 
por ET AAS utilizando-se o espectrômetro Perkin Elmer AAnalyst 800.

3. AMOSTRAGEM E RESULTADOS DO USO DE FÍGADOS DA GARÇA- BRANCA-

GRANDE NO MONITORAMENTO DA CONTAMINAÇÃO POR ELEMENTOS TRAÇO 

NA RMSP
Os fígados de ardeídeos são amplamente utilizados no monitoramento da 

contaminação ambiental principalmente por apresentar alto potencial de con-
centração de elementos tóxicos [5,7-9]. No entanto, a grande desvantagem é que 
a amostragem é esporádica e muitas vezes a quantidade de fígados obtida não é 
estatisticamente significativa [5].

Neste estudo, esse obstáculo vem sendo superado com a utilização de fígados 
de espécimes doentes ou machucados encontrados na região por populares e 
levados à Divisão Técnica de Medicina Veterinária e Manejo da Fauna Silvestre 
da Prefeitura do Município de São Paulo. Apesar de tratados, esses espécimes não 
resistiram e vieram a óbito ou os mesmos sofreram eutanásia pela impossibilidade 
de tratamento e cura.

O presente projeto foi aprovado pelo Comitê de Ética em Pesquisa, C.E.P do 
Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares, IPEN sob o nº. 30/CEPA-IPEN/
SP. Também para a obtenção das amostras para o projeto foi aprovada a licença 
pelo Instituto Brasileiro do Meio Ambiente e dos Recursos Renováveis (IBAMA), 
sob nº 62453/2018.

O monitoramento com fígados da garça-branca-grande indicou contaminação 
local por Co, Cs, Fe, Mn e Zn [5] e ao longo do tempo (2006-2013) foram obser-
vadas grandes variações nos níveis anuais para Br, Cd, Cs, Cu, Fe, Hg e Mn, que 
podem estar ligadas a fatores biológicos como reprodução, muda e gênero [10]. 
No entanto, as diferenças anuais na diversidade e densidade de itens alimentares 
podem contribuir primeiramente para a variação anual na exposição [11].
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Ao final do período, observou-se um leve aumento nos teores de Br, Cu, Fe, 
Mn e Zn, que podem estar relacionados à deposição ambiental que ocasiona a ex-
posição da garça- branca-grande e suas presas a estes elementos na região [5,12,13].

O Cd apresentou queda nos últimos dois anos, mas esse resultado ainda não 
pode ser explicado. O fato é que a grande variação entre os anos nas concentrações 
demonstrou a importância de longos períodos de monitoramento (10-20 anos) para 
discernir as tendências claras dos contaminantes [11,14].

Alguns espécimes apresentaram teores tóxicos de Cu, Fe, Hg e Zn para ardeí-
deos ou outras aves silvestres que podem provocar efeitos adversos. Concentrações 
para Br, Co, Cs, Rb, Se e Zn apresentaram diferenças significativas entre machos 
e fêmeas. As fêmeas tinham concentrações menores que os machos.

As causas das diferenças nas concentrações entre os sexos são complicadas 
de estabelecer devido à sua natureza multifatorial. Diferenças metabólicas, dieta 
longevidade, vias de desintoxicação entre outros fatores podem estar envolvidos 
[15]. Mas de qualquer forma, a possibilidade da transferência materna de Se para 
os ovos representa uma importante questão ecotoxicológica devido à preocupação 
com a teratogênese [16].

Não foram observadas correlações entre as massas corporais e os níveis dos 
elementos. Mas, como esta é a primeira análise dessa natureza, novos estudos 
sobre os efeitos da contaminação sobre a saúde das aves são encorajados.

Os resultados obtidos até o momento demonstraram a importância da 
continuidade do monitoramento de elementos traço na RMSP ao longo do tempo 
com fígados da garça- branca-grande. No entanto, é importante considerar que, 
as concentrações de elementos traço e os limiares de toxicidade variam entre 
diferentes espécies e diferentes tecidos [17,18]. Portanto, ocorre a necessidade de 
incluir novos tecidos de aves para avaliação dos níveis de outros elemento como 
As, Cr, Ni e Pb, que não foram determinados nas amostras de fígados. Nesta 
questão, é importante observar que a possibilidade do uso do Reator Nuclear 
IEA-R1 para a aplicação do método da Análise por Ativação Neutrônica (AAN) 
será de grande valia.

4. RECOMENDAÇÕES
Os resultados obtidos indicam a importância da continuidade do monitoramento 

de elementos-traço em fígados da garça-branca-grande. No entanto, é necessário 
a inclusão de análises de outros tecidos de aves para verificar a importância 
elementos traço não determinados no fígado, como o Pb e As, que são tóxicos. 
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Estes novos estudos devem também estar atrelados à avaliação dos efeitos dos 
contaminantes para a saúde e reprodução das aves, visando contribuir para a 
conservação da avifauna local.
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RESUMO
O Grupo de Estudos Arqueométricos do CRPq, formado por estudantes de 

Mestrado e Doutorado, utiliza-se da análise por ativação com nêutrons instrumental, 
INAA, para desenvolver projetos, em colaboração, com arqueólogos de vários 
estados (São Paulo, Pará, Sergipe, Mato Grosso do Sul, Rio de Janeiro, entre outros) 
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em cerâmicas arqueológicas. Os estudos visam três objetivos principais: 1) explorar 
e detectar diferenças na composição química entre sítios arqueológicos de uma 
mesma região geológica; 2) avaliar a composição química da matéria-prima usada 
na fabricação dos objetos; e 3) buscar explicação e identificar os fatores compor-
tamentais que influem na variabilidade da composição química. Além da INAA, 
o Grupo trabalha com laboratórios, de outras instituições (Unifesp, IF-USP), de 
difração de raios-X (DRX), termoluminescência (TL), ressonância paramagnética 
eletrônica (EPR), entre outras técnicas analíticas. Os resultados das análises são 
interpretados por meio de análise de agrupamento, análise discriminante, análise 
de componentes principais, densidade de kernel, análise Procrustes, redes neurais, 
para citar apenas alguns dos métodos estatísticos usados. Os estudos poderão 
fornecer informação sobre centros de produção, redes de comunicação, processos 
tecnológicos, fontes de matéria-prima, padrões pré-históricos de mobilidade, entre 
outros, das comunidades, os que darão fundamento para responder questões, 
como: “quando”, “por quê” e “onde”.

1. INTRODUÇÃO
A interface entre arqueologia e estudos físico-químicos, tem recebido múltiplos 

nomes ao longo da história da ciência, e isso tem dependido, em grande medida, 
da formação acadêmica do autor que desenvolve o estudo (arqueólogos, físicos, 
químicos, geólogos, pedólogos etc.). Os termos mais gerais são aqueles dados pelas 
ciências que oferecem as ferramentas técnicas, como é o caso da geoquímica e 
da química analítica [1-3].

Uma das propostas iniciais para integração da arqueologia com os campos da 
física e da química, foi o termo “arqueometria” (archaeometry), utilizado desde 
pelo menos 1958 com a publicação em inglês do periódico especializado homônimo 
[4]. O termo começou a ficar popular a partir da década de 1960, com o primeiro 
simpósio celebrado em Londres, e envolveu uma rápida profissionalização de 
especialistas. Hoje em dia, o uso da expressãoarqueometria (junto com “ciências 
arqueológicas”) está ligado à incorporação na pesquisa de métodos e ferramentas, 
advindas das ciências naturais e exatas, e, junto a seus correspondentes campos, 
para análise dos materiais [5]. A definição mais abrangente de arqueometria é a 
do uso da ciência dos materiais na ciência da conservação (dos objetos de valor 
arqueológico e histórico, das obras de arte etc.) e na arqueologia [4].

Arqueometria é o termo mais difundido, mas não é o único. Mais recentemente 
foi introduzido o termo “microarqueologia”, por parte do químico Weiner [5]. Para 
o autor, a microarqueologia é simplesmente o estudo do registro arqueológico 
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microscópico, composto tanto pelos materiais com os que os artefatos macroscópicos 
estão feitos quanto pela matriz sedimentar onde eles estão enterrados [5]. Trata-se 
de um registro microscópico, somente acessível, por métodos e instrumentos 
específicos, desenvolvidos na interface dos problemas arqueológicos com a física, 
a química, a biociência, a geociência, a matemática, entre outros.

O Grupo de Estudos Arqueométricos do Centro do Reator de Pesquisas (CRPq), 
IPEN – CNEN/SP, fundado na década dos anos 1990, estuda esse registro não 
visível ao olho nu na pesquisa arqueológica corrente, fundamentalmente por meio 
da análise por ativação com nêutrons instrumental, INAA [6], mas também por 
outras técnicas analíticas, com o intuito de contribuir a desvendar problemas de 
cunho arqueológico. O Grupo sempre esteve formado por estudantes de mestrado, 
doutorado e post-doutorado, provenientes de diferentes formações académicas 
de graduação e pós-graduação. Têm desenvolvido, ao longo dos anos, diversas 
colaborações com arqueólogos e outros profissionais que trabalham com material 
arqueológico, tanto no âmbito nacional, em diferentes estados (São Paulo, Pará, 
Sergipe, Mato Grosso do Sul, Rio de Janeiro, entre outros), quanto no âmbito 
internacional (por exemplo, Peru, Palestina).

O Grupo trabalha em três grandes temáticas:

1. Estudo da formação de sítios arqueológicos. Procura-se entender a relação 
entre os diferentes depósitos sedimentares que fazem parte de um ou de 
vários sítios arqueológicos. A aplicação de técnicas como o INAA tem por 
objetivo a procura de diferenças elementares majoritárias, minoritárias e 
de traços entre os depósitos que apenas contém materiais naturais e os 
depósitos que contém, além da composição natural (por exemplo, areia, 
argila), materiais que são resultado de atividades humanas, como cinzas de 
fogueira e ossos de animais consumidos. Com esse intuito é realizada uma 
exploração inicial de grupos composicionais, num conjunto de amostras de 
sedimento, que possam dar indícios de um aporte antropogênico, podendo 
ser aprimorada com outras análises elementares, mineralógicas e outras, 
segundo os objetivos do estudo. A pergunta geral a responder seria: é 
possível distinguir quimicamente o aporte das comunidades do passado 
na formação do sítio arqueológico que hoje vemos?

2. Caracterização da matéria-prima de artefatos arqueológicos. Procura-se 
compreender as características químicas da cerâmica, a partir do estudo 
da composição da pasta de diferentes fragmentos provenientes de um ou 
de vários sítios arqueológicos. Neste caso, visa-se a estabelecer diferenças 
elementares majoritárias, minoritárias e de traços mediante INAA, que 
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possam discriminar pastas cerâmicas, e cujas diferenças possam ser 
esclarecidas devido ao uso de diferentes fontes de argila, por uma mesma 
comunidade, ao estabelecimento de redes de troca entre comunidades de 
sítios distintos, à possibilidade de contato com comunidades de outra filiação 
cultural etc. Os resultados, complementados com análises mineralógicas e 
de temperatura de queima, podem informar sobre a tecnologia utilizada na 
elaboração da cerâmica. A pergunta geral a responder é: existem diferentes 
fontes ou origens culturais na cerâmica do(s) sítio(s) arqueológico(s)?

3. O comportamento por trás dos resultados. Em última instância, o Grupo 
procura fornecer subsídios, tanto no tema 1 quanto no tema 2, para a 
compreensão de diferentes aspectos davida das comunidades do passado, 
por exemplo, contribuição à formação do sítio [7], aprovisionamento de 
matérias-primas, redes de troca e mobilidade [8], dando fundamento para 
responder questões mais abrangentes, como “quando”, “por quê” e “onde”. 
O Grupo trabalha hoje com sedimento de abrigos sob rocha ocupados 
por grupos indígenas do Sudeste do Brasil; com material cerâmico de 
comunidades indígenas da Amazônia brasileira; e, também, com material 
cerâmico de comunidades da Idade de Bronze na Palestina.

2. PROCEDIMENTO ANALÍTICO, INAA
A análise por ativação com nêutrons se baseia no bombardeamento com 

nêutrons dos elementos presentes numa amostra para produzir isótopos radioativos 
artificiais os que são identificados e quantificados [9,10]. A versão instrumental 
da análise, INAA, não requer a dissolução da amostra com reagentes químicos. 
A fonte de nêutrons usada pelo grupo é o reator nuclear de pesquisas IEA-R1do 
IPEN-CNEN/SP, onde os nêutrons são produzidos como resultado da fissão 
induzida por nêutrons no uranio 235U.

A interação do nêutron incidente com o núcleo alvo do átomo, mediante 
uma colisão inelástica ou captura (entre outros), produz um núcleo composto em 
estado altamente energético, que volta para condições estáveis de forma imediata. 
O radioisótopo resultante emite partículas ou raios gama atrasados (delayed gamma 
rays) característicos de cada elemento num processo espontâneo e estatístico de 
transformação de átomos, conhecido como decaimento radioativo e governado 
pela meia-vida do radioisótopo [10]. A meia-vida é o período necessário para o 
decaimento da metade do número de átomos radioativos iniciais, que pode ir desde 
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minutos até muitos anos, no caso dos elementos determinados em amostras de 
sedimento e de cerâmica.

No caso do sedimento, amostras com massa aproximada de 1g são, inicialmente, 
maceradas com almofarizes e pistilos de ágata. Depois de utilizados, os almofa-
rizes e pistilos, são lavados com detergente, enxaguados com água deionizada e, 
finalmente, lavados com uma solução de água Milli-Q® com aproximadamente 10 
ml de ácido nítrico a 20 % purificado por destilação. As amostras são peneiradas 
em peneiras de polímero com abertura de 100 mesh, para obtenção de um pó de 
granulometria fina [7].

No caso da cerâmica, a preparação inicial da amostra consiste na lavagem com 
água Milli- Q®, na remoção da superfície externa com uma escova de cerdas finas 
e, na secagem ao ar. Depois, a superfície externa da cerâmica é eliminada com 
lima rotativa de carbeto de tungstênio, adaptada a uma furadeira com velocidade 
variável. Cerca de 500 mg de amostra, na forma de pó são obtidos mediante a 
realização de pequenos orifícios na parte interna do fragmento, evitando-se que 
a broca atravesse suas paredes [1,11].

O pó obtido em cada caso é levado à estufa numa temperatura de 105ºC por 
24 horas para secagem. A preparação do pó para a irradiação é da ordem de 100 
a 150 mg, os que são pesados em invólucros de polietileno, colocados em folhas 
de celofane, selados com seladora manual e envoltos em folhas de papel alumínio. 
Uma série de seis a oito amostras preparadas, juntamente com, aproximadamente, 
100-150 mg do material de referência Standard Reference Material – NIST-SRM 
1633b − Constituent Elements in Coal Fly Ash e do candidato a material certifi-
cado RM-ISE-2015-1- International Soil-Analytical Exchange do Department of 
Environmental Sciences, Wageningen University, Netherlands analisado por 41 
laboratórios de NAA, são empilhadas, envoltas numa folha de alumínio, coloca-
das num invólucro cilíndrico de alumínio (“coelho”) e irradiadas com nêutrons 
térmicos, por oito horas, no reator IEA-R1 do IPEN-CNEN/SP sob um fluxo de 
nêutrons da ordem de 1,33 × 1012 cm-2 × s-1.

As amostras são medidas duas vezes, a primeira após seis a sete dias de 
decaimento, para determinar As, K, La, Lu, Na, Nd, Sb, Sm, U e Yb e, após 25-30 
dias, para determinar Ba, Ce, Co, Cr, Cs, Eu, Fe, Hf, Rb, Sc, Ta, Tb, Th e Zn [7, 11].

2.1. Interpretação estatística dos resultados

O Grupo estuda os resultados por meio de diversos métodos estatísticos, 
como análise de agrupamento, análise discriminante, análise de componentes 
principais, redes neurais, análise de Procrustes, entre outros. Por meio desses 
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métodos, a equipe procura que os resultados apresentem dados de significância 
para a discriminação de grupos composicionais, tanto no estudo de processos de 
formação de sítios arqueológicos, quanto no estudo de matéria-prima da cerâmica.

Uma inspeção inicial dos resultados é o estudo dos outliers ou valores anó-
malos devidos à não homogeneidade da amostra, contaminação, erros na medida 
etc. Este estudo é realizado mediante diferentes testes (por exemplo, distância 
de Mahalanobis). A seguir, é realizada uma análise de conglomerados (cluster 
analysis), com o propósito de classificar num dendrograma as amostras dentro 
dos grupos e entre grupos, e de estabelecer a distância entre elas para formar 
diferentes grupos.

Posteriormente, a análise discriminante é realizada para explorar as diferen-
ças encontradas mediante a combinação linear das variáveis independentes que 
possam discriminar melhor os grupos. O Grupo tem utilizado também as redes 
neurais artificiais [2] os quais permitem visualizar dados em estruturas bi ou tri 
dimensionais, mediante construção de mapas de nós (ou neurônios) com um vetor 
peso de igual dimensionalidade que os dados, para estabelecer correlação entre 
os vetores peso representativos de cada neurônio.

Depois disto se procede a uma seleção de variáveis (elementos), necessária 
quando se trabalha com um conjunto grande de dados, pois a adição de variáveis, 
não informativas, a respeito da estrutura dos dados pode obscurecer a percepção 
dos padrões de interesse. O Grupo utiliza a análise de Procrustes, para selecionar 
um subconjunto de variáveis que retenha a maior parte da estrutura multivariada 
dos dados e eliminar variáveis com discrepância acima de um valor crítico 
específico [12].

3. COLABORAÇÕES. DATAÇÃO, MINERALOGIA E DETERMINAÇÃO DE 

TEMPERATURA DE QUEIMA
O Grupo utiliza os métodos de termoluminescência (TL) e Luminescência 

Opticamente Estimulada (LOE), em colaboração com pesquisadores da Universidade 
Federal de São Paulo (Unifesp), e do Instituto de Física da Universidade de São 
Paulo (IF-USP), com o objetivo de determinar a idade absoluta das amostras de 
cerâmica e do sedimento. O princípio analítico, das duas técnicas, reside nos 
defeitos acumulados nos grãos de quartzo pelas radiações ionizantes do ambiente 
deposicional, onde eles sofrem transferência de elétrons entre níveis e deixam 
lacunas que permanecem na nova posição, por milhares de anos. Os grãos são 
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aquecidos TL ou impactados com luz contínua (LOE), para que estimulem a 
recombinação de elétrons e lacunas e assim medir a luz emitida no processo [13,14].

A preparação das amostras, realizada numa sala com lâmpada vermelha, 
envolve lixar a camada superficial das cerâmicas para remover impurezas e eli-
minar a fração da amostra que esteve exposta à luz branca. A seguir, o fragmento 
é macerado em um almofariz e o pó peneirado para obter uma granulometria de 
80 mesh. O pó é colocado em um béquer de teflon, com 15 mL de H2O2 30 % v/v, 
permanecendo em repouso por três horas, para eliminar toda a matéria orgânica 
presente na amostra. Posteriormente, lava-se com água Milli-Q® a fim de retirar 
todo o peróxido de hidrogênio por decantação. Os carbonetos são eliminados com 
a adição de 15 ml de HF e há repouso por 45 minutos; depois de enxague com água 
Milli-Q®, 15 ml de HCl são adicionados num repouso de uma hora para remoção 
de fluoretos. Por fim, após um último enxague, a amostra é secada em estufa a 
104ºC durante trinta minutos e o material de caráter magnético é removido com 
ímã de Nd. A amostra é irradiada com uma fonte de 60Co [14].

Também, em colaboração com pesquisadores da Unifesp, o Grupo realiza 
difração de raios-X (DRX). A DRX consiste na determinação das fases cristalinas 
dos minerais presentes na amostra, mediante o uso de uma fonte incidente de 
raios-X, que ao impactarem com os elétrons dos átomos, sofrem um espalhamento 
coerente e permitem determinar a distância entre os planos ao interior do retículo 
cristalino. O objetivo do uso da técnica é determinar a composição mineralógica 
das amostras (de sedimento e de cerâmica) para encontrar a presença ou não dos 
minerais que as possam diferenciar.

Para a DRX, o pó obtido na preparação do INAA é transferido com uma 
espátula de polietileno para o centro de um porta-amostra de quartzo de dimensões 
20 x 20 x 0,5 mm, sendo removido o excesso de material. O porta-amostra é depois 
inserido no goniômetro do difratômetro de raios-X.

Por fim, o Grupo realiza a determinação da temperatura de queima da 
cerâmica, um importante aspecto da tecnologia envolvida na fabricação desse 
material, e que pode ajudar a desvendar diferentes práticas culturais [15]. Utiliza-
se o método de ressonância paramagnética eletrônica, EPR, também conhecida 
como ressonância de spin eletrônico, ESR. A técnica de EPR se baseia num 
princípio analítico, que envolve a medida da absorção de radiação de micro-ondas, 
por espécies paramagnéticas, àqueles materiais com elétrons desemparelhados. 
Em termos gerais, o método mede a energia que se precisa para alinhar spins 
(movimentos dos elétrons) sob a influência de um campo magnético externo. No 
caso da cerâmica, mede-se a alteração do Fe+3, submetido a diferentes temperaturas.
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Após macerados os fragmentos e peneirados numa granulometria de 200 
mesh, são separadas 10 alíquotas para cada amostra, e transferidas para cadinhos 
de porcelana, para queima em mufla a partir de 400ºC, em incrementos de 50 a 
950ºC, por trinta minutos. Nove alíquotas são queimadas em mufla e uma é mantida 
ao “natural” (não queimada) para cada amostra. O intervalo escolhido, baseia-se 
no fato de a maioria das cerâmicas arqueológicas apresentarem temperatura de 
queima entre 450ºC e 900ºC [15].

4. CONCLUSÕES
Este trabalho apresenta as principais técnicas analíticas e os métodos estatísti-

cos para a interpretação dos resultados, os quais o Grupo de Estudos Arqueométricos 
do IPEN- CNEN/SP vem realizando. Para alcançar esses objetivos, o Grupo tem 
trabalhado em colaboração com grupos de pesquisas de diferentes instituições.
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RESUMO
Com o objetivo de colaborar com o registro de trabalhos em diferentes 

áreas do conhecimento prestado pelo reator IEA-R1 ao longo de anos, faz-se 
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aqui o relato de sua participação na área de Oceanografia, na qual as análises 
realizadas em parcerias com colegas do IPEN foram gratificantes em termos de 
produção científica e formação de discípulos junto ao conhecimento do ambiente 
costeiro e marinho. Entre 2006 e 2017 diferentes matrizes ambientais da região 
costeira como sedimentos, tecidos de peixes, plantas aquáticas e mesmo cabelos 
de crianças de cidades costeiras foram analisadas em pesquisas conduzidas por 
pesquisadores do IPEN e do IO-USP. Os resultados destes esforços conjuntos 
forneceram importantes dados para a avaliação ambiental, mostrando novas 
técnicas analíticas aos alunos e formando um banco de dados expressivo para a 
avaliação da evolução de cenários diante das mudanças globais. Durante essas 
parcerias, os horizontes de pesquisa se ampliaram contando com a disponibilidade 
analítica do reator IEA-R1 e dos especialistas do IPEN, fazendo toda a diferença 
na geração de vários trabalhos de formação além de diversas publicações, e ainda 
continuamos realizando outras pesquisas em conjunto. No decorrer destes anos, 
amostras vindas do litoral Sul de São Paulo (Complexo estuarino-lagunar de 
Cananeia-Iguape), sistemas estuarinos de Santos-São Vicente foram analisadas 
quanto aos elementos maiores, traços e terras raras. A coleta de amostras costeiras 
no âmbito de projetos de pesquisa já envolve muitas dificuldades de infraestrutura 
como embarcações, bases de apoio à pesquisa no litoral e infraestrutura analítica, 
pois uma vez coletadas as amostras, o sucesso do esforço passa pela competência 
analítica. Poder gerar dados de química analítica contemplando uma gama de 
elementos de forma não destrutiva e utilizando equipamento tão sofisticado como 
o reator IEA-R1 assegura a manutenção de uma excelente parceria em estudos 
ambientais na área de Oceanografia, sobretudo na vertente química que alimenta 
essa ciência multidisciplinar. 

1. INTRODUÇÃO
A Oceanografia é uma área de estudo multidisciplinar que utiliza de várias 

ferramentas para obtenção de dados ambientais para serem incluídos em um 
conjunto de interpretações que permitem saber cada vez mais sobre o ecossistema 
marinho costeiro. No conjunto de ferramentas utilizado, características físicas, 
químicas, biológicas e geológicas são levantadas nas fases dissolvidas e também 
na fase particulada mineral e orgânica. Estas últimas então, podem ser constituídas 
por sedimentos superficiais, testemunhos sedimentares, tecidos de peixes, tecidos 
de plantas, até mesmo cabelos humanos, que em conjunto, tanto podem avaliar a 
condição ambiental, como também fazer o elo com os hábitos da sociedade e os 
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riscos a que estão expostos organismos vivos. Os dados de elementos traços podem 
caracterizar ambientes e mostrar processos de bioconcentração, bioacumulação e 
biomagnificação em diferentes matrizes, permitindo a contribuição científica com 
forte vertente ambiental e valor para a sociedade. Os dados podem ser utilizados 
na preservação ambiental, na análise de risco de contaminação, na caracterização 
de backgrounds. Enfim, a análise de diferentes matrizes ambientais de forma não 
destrutiva e com resultados simultâneos para muitos elementos utilizando o reator 
IEA-R1 constitui uma excelente ferramenta em estudos oceanográficos como tem 
sido desenvolvido em associação entre pesquisadores do IPEN-SP e IO-USP, sendo 
alguns deles apresentados adiante. O estado de São Paulo apresenta diferenças de 
ocupação em sua região costeira refletindo no grau de influência antrópica que 
gera impactos no sistema hídrico. A região dos estuários de Santos-São Vicente 
é conhecida como fortemente impactada devido a presença do maior porto da 
América Latina, um polo industrial com vertente petroquímica e de produção de 
aço, a eliminação de esgotos industriais e domésticos, inclusive fazendo uso de 
emissários submarinos. Este contexto faz desta área um foco para estudos das 
componentes abióticas e bióticas do sistema quanto aos elementos maiores, traços 
e terras raras. Normalmente, como contraponto aos estudos ambientais, regiões 
pouco impactadas pela ação do homem, servem de locais de estudo de sistemas 
naturais quanto aos teores dos grupos de elementos citados acima, assim a região 
de Cananeia integra o complexo estuarino-lagunar que está sob maior grau de 
preservação. O setor norte deste sistema, devido a abertura do Canal do Valo Grande 
apresenta um grau de exposição maior às ações antrópicas, recebendo aportes de 
materiais via transporte pelo Rio Ribeira de Iguape. Assim seu setor norte, embora 
não tão impactado quanto Santos, mostra sinais de alteração em seu conjunto de 
elementos e em sua ciclagem biogeoquímica. Considerando o foco de interesse 
em estudos ambientais costeiros, esses dois sistemas foram palco de estudos de 
elementos maiores, traços em organismos aninais como peixes e plantas, bem 
como na matriz “sedimento”, a qual interage com a água e a biota, fazendo parte 
de uma visão integrada de ciclagem biogeoquímica de elementos em sistemas 
mais e menos impactados pelas ações humanas. Este interesse gerou uma série de 
pesquisas em conjunto entre Instituto Oceanográfico da Universidade de São Paulo 
e o Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares que serão resumidas a seguir.
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2. TRABALHOS DE OCEANOGRAFIA COSTEIRA SUBSIDIADOS PELOS DADOS DO 

IEA-R1
Entre 2008 e 2017, vários trabalhos ambientais com ênfase à Oceanografia 

foram subsidiados por dados obtidos no reator IEA-R1, tanto com orientação por 
membros do IPEN como do IO-USP, entre eles destacaremos alguns em parceria 
entre a Dra. Elisabete Braga junto aos colegas do IPEN, mais especificamente com 
a Dra. Deborah Inês Teixeira Fávaro, Dra. Bárbara Mazzilli, Dra. Mitiko Saiki, Dr. 
Paulo Sergio Cardoso da Silva e mais recentemente, estamos dando continuidade 
às parcerias de pesquisa também com o Dr. Edson Gonçalves Moreira voltados 
à área costeira. A Tabela 1 mostra alguns trabalhos.

Tabela 1 – Tabela resumida de trabalhos realizados com subsídio do IEA-R1

Categoria Autor/orientador e
co-orientador Título Ano

1. Iniciação 
científica

1.Andrea L. Oliveira
Orientadora: Dra. Elisabete 
S. Braga (IO-USP)
Apoio: Dra. D. I. T. Fávaro
(IPEN)

Avaliação da concentração de metais 
em tecidos de Ariides e sua ictiofauna 
acompanhante de maior relevância ao 
consumo humano em dois sistemas 
estuarinos no estado de São Paulo

2007

2.Leonardo S. Kuniyoshi
Orientadora: Dra. Elisabete 
S. Braga (IO-USP)
Apoio: Dra. D. I. T. Fávaro
(IPEN)

Avaliação da concentração de Zn, Co, 
Cr e As em tecidos da ictiofauna de 
dois sistemas estuarinos no período de 
inverno (São Paulo, Brasil)

2008

2. Mestrado

1.Leonardo S. Kuniyoshi
Orientadora: Dra. Elisabete 
S. Braga (IO-USP)
Apoio: Dra. D. I. T. Fávaro
(IPEN)

Bioacumulação de elementos traços 
e expressão de micronúcleos em 
Cathorops spixii (bioindicador) como 
ferramenta de avaliação da influência 
antrópica em dois setores do complexo 
estuarino-lagunar de Cananeia-Iguape 
(SP) 

2011

2.Carlos Eduardo Stein
Orientadora: Dra. Elisabete 
S. Braga (IO-USP)
Apoio: Dra. Mitiko Saiki e 
Dra. Deborah I. T. Fávaro
(IPEN)

Estudo do papel da Spartina alterniflora 
como espécie bioindicadora de 
contaminação por elementos traço 
no Complexo Estuarino-Lagunar de 
Cananeia-Iguape (SP)

2011
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3. 
Doutorado

1.Paulo Sergio Cardoso da 
Silva
Orientadora: Dra. Bárbara 
Pacci Mazzilli (IPEN)

Avaliação do impacto ambiental das 
pilhas de fosfogesso de Cubatão em 
sedimentos das regiões de Santos, São 
Vicente e Cubatão

2004

2.Juliana S. Azevedo
Orientadora: Dra. Elisabete 
S. Braga (IO-USP)
Apoio: Dra. Deborah I. T. 
Fávaro
(IPEN)

Biomarcadores de contaminação 
ambiental em Cathorops spixii nos 
estuários de Santos/São Vicente e 
Cananeia (São Paulo, Brasil) 

2008

3.Eduardo P. Amorim
Orientadora: Dra. D. I. T. 
Fávaro
(IPEN)

Avaliação da concentração de metais 
e outros elementos de interesse em 
amostras de sedimentos dos estuários de 
dos estuários de Santos/São Vicente e 
Cananeia (estado de São Paulo, Brasil)

2012

4.Vitor G. Chiozzini
Orientadora: Dra. Elisabete 
S. Braga (IO-USP)
Co-orientadora: Dra. D. I. 
T. Fávaro
(IPEN)

Estudo da abundância, proveniência 
e padrões de distribuição elementar 
em sedimentos de superfície e perfis 
sedimentares no complexo estuarino-
lagunar de Cananeia-Iguape, São Paulo-
Brasil com ênfase aos elementos Terras 
raras e seus significado ambiental.

2017

4. Pós-
Doutorado

1.Luciana A. Farias
Supervisão Dra. Elisabete 
S. Braga (IO-USP)
Apoio- Dra. D. I. T. Fávaro
(IPEN)

Estudo comparativo dos impactos 
biogeoquímicos na região do complexo 
estuarino-lagunar de Cananeia-Iguape, 
com ênfase à influência do Valo Grande

2010

2.Glaucia B. B. Berbel
Supervisão Dra. Elisabete 
S. Braga (IO-USP)
Apoio- Dra. D. I. T. Fávaro 
(IPEN)

Impact of harbour, industry and sewage 
on the phosphorus geochemistry of a 
subtropical estuary in Brazil

2015

2.1. Mais de Informações dos Trabalhos Realizados

2.1.1. Reator IEA-R1 – IPEN

A análise multielementar das matrizes ambientais como músculos, fígado, 
brânquias, plantas, sedimentos dos trabalhos realizados em parceria foram feitas 
no Laboratório de Análise por Ativação Neutrônica (LAN-CRPq) – IPEN/CNEN, 
com supervisão dos parceiros do IPEN já citados. O material de diferentes 
matrizes, uma vez seco e acondicionado em recipiente adequado foi levado para 
Laboratório. Após os diferentes tempos de exposição para cada material esperou-se 
o chamado tempo de decaimento, para a realização das medidas. As contagens, 
ou medidas da atividade gama induzida foram realizadas no espectrômetro de 
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raios gama, composto por um detector germânico hiperpuro GMX20190 da marca 
CANBERRA acoplado a um analisador multicanal S-100 e um microcomputador. 
As demais análises foram feitas em outros equipamentos. O material digerido para 
determinação de Pb e Cd foi analisado por espectrometria de absorção atômica 
com atomização eletrotérmica Forno de Grafite (Analyst 800 − Perkin-Elmer), 
enquanto a determinação do Hg foi realizada por espectrometria de Absorção 
Atômica com Geração de Vapor a Frio (equipamento de CV AAS − FIMS Perkin-
Elmer, Flow Injection Mercury System) no Laboratório de Análise por Ativação 
Neutrônica (LAN-CRPq).

2.1.2. Avaliação da concentração de metais em tecidos de Ariides e 
sua ictiofauna acompanhante de maior relevância ao consumo 
humano em dois sistemas estuarinos no estado de São Paulo

O trabalho de iniciação realizado em 2007 por Oliveira [1] realizado no âmbito 
do Projeto “Matéria Orgânica na avaliação de impacto ambiental no meio marinho 
– bioquímica, bioacumulação e biotoxinas” − MOBIO (Fapesp 2005/50769-2) em 
Cananeia e Santos (SP) avaliou metais em 33 exemplares referentes a quatro espécies 
de peixes: Genyatremus luteus, Menticirrhus americanus, Micropogonias furnieri 
e Chaetodipterus faber que mantêm algum tipo de associação com o sedimento, 
devido a seus hábitos alimentares. As análises de Co, Zn e Cr nos tecidos dos 
peixes foram irradiadas quatro horas, sob um fluxo de nêutrons térmicos de 1012n 
cm-2 s-1, no Reator de Pesquisa IEA-R1 do IPEN/CNEN-SP. Dorm-1 (músculo de 
peixe) e Dolt-1 (fígado de peixe) da NRCC − Canadá e Orchard Leaves (folhas) 
NBS 1571-NIST, foram utilizados para obtenção das concentrações dos metais nas 
amostras de músculos e brânquias. De um modo geral, os valores de metais foram 
maiores nos peixes encontrados em Santos, sendo os valores de Zn estiveram todos 
acima do recomendado pelo CONAMA, enquanto os valores de Cr, apenas poucos 
exemplares mostraram-se acima dos recomendados pela legislação.

2.1.3. Avaliação da concentração de zinco (Zn), cobalto (Co), cromo 
(Cr) e arsênio (As) em tecidos da ictiofauna do sistema estuarino de 
Santos e São Vicente (São Paulo, Brasil) no período de inverno

Kuniyoshi [2,3] estudou o efeito de bioacumulação de alguns metais, com 
função de micronutrientes e tóxicos em espécies da ictiofauna acompanhante 
na captura de Cathorops spixii (bagre) realizada no âmbito do Projeto MOBIO. 
As regiões do sistema estuarino de Santos/São Vicente e Baía de Santos e 
Cananeia foram amostradas considerando a diferença de impacto antrópico a 



Estudos ambientais na área de oceanografia costeira realizados com o uso de dados processados no reator IEA-R1

375

que são submetidas, sendo a primeira conhecida por intensa atividade antrópica 
pela presença do porto, área industrial e ocupação urbana. Os tecidos dos peixes 
foram analisados e as concentrações encontradas foram também associadas aos 
parâmetros ambientais, e medidas biométricas, sendo verificadas alterações 
nucleares eritrocitárias como presença de micronúcleos e aspectos anômalos no 
próprio núcleo celular. As alterações foram observadas com maior frequência nos 
peixes amostrados em Santos e São Vicente, associados aos maiores valores de 
metais (Zn, Co, Cr) e o semimetal As. A avaliação da contaminação de organismos 
marinhos por metais se faz necessária pelo fato de os metais representarem um 
risco à biodiversidade das áreas estudadas e porque muitos desses organismos são 
consumidos pelos seres humanos, o que os torna uma ameaça à saúde humana.

2.1.4. Bioacumulação de elementos traços e expressão de 
micronúcleos em Cathorops spixii (bioindicador) como ferramenta de 
avaliação da influência antrópica em dois setores do complexo 
estuarino-lagunar de Cananeia-Iguape (SP)

Neste estudo os peixes estudados por Kuniyoshi [4,5] apresentaram níveis 
seguros para o consumo humano considerando os elementos analisados quando 
confrontados com a legislação nacional que controla a qualidade do pescado, 
exceção feita para o As sobretudo nos peixes coletados em Cananeia o que pode 
estar associado ao ambiente mais salino encontrado no sul do sistema. No caso 
dos teores de Pb e Hg, os maiores valores foram observados nos peixes vindo de 
Iguape durante os dois períodos sazonais (inverno e verão), enquanto em Cananeia 
os valores de As e Cr foram mais altos em ambos períodos sazonais. O Hg, Cd 
e Co apresentaram maiores valores no verão em ambas as estações sazonais, o 
que pode estar associado ao maior metabolismo portanto bioacumulação neste 
período. Associado aos valores de metais no peixe alvo, foi observada a presença 
de micronúcleos no sangue destes peixes fazendo associação com o local de origem 
e o teor de meais nos tecidos. 

2.1.5. Estudo do papel da Spartina alterniflora como espécie 
bioindicadora de contaminação por elementos traço no Complexo 
Estuarino-Lagunar de Cananeia-Iguape (SP)

Stein [6,7] estudou raízes e folhas de Spartina alterniflora uma gramínea que 
é encontrada ao longo do complexo estuarino-lagunar de Cananeia-Iguape (SP), 
porém, com mais dificuldade de ser encontrada onde a salinidade é muito baixa. 
Assim, no norte do sistema, devido ao aporte do Rio Ribeira no Mar Pequeno, 
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os campos de Spartina se tornaram mais escassos. Com o objetivo de avaliar a 
bioacumulação, os valores de Br, Ca, Fe K, Zn, Cr, Rb, Sb, La foram analisados nas 
partes aéreas e raízes da Spartina no âmbito do Projeto do Instituto Nacional de 
Ciência e Tecnologia de Transferência de Materiais Continente-Oceanos – CNPq-
INCT – TMCOcean –CNPq nº 573.601/2008-9 e também do Projeto VAGRA, 
proc. CNPq 552437/2007. O setor de Iguape (norte) o mais alterado devido à 
entrada de água doce pelo Valo Grande atingindo o Mar Pequeno. Os valores no 
sistema radicular, com maior contato com o sedimento apresentou, de um modo 
geral maiores valores em elementos traços e metais. 

2.1.6. Avaliação do impacto ambiental das pilhas de fosfogesso de 
Cubatão em sedimentos das regiões de Santos, São Vicente e 
Cubatão

Silva [8] realizou uma avaliação da contaminação de sedimentos das regiões 
de Santos, São Vicente e Cubatão por meio de uma caracterização química e 
radiológica de amostras coletadas nos estuários de Santos e São Vicente e da 
Baía de Santos com a colaboração do Instituto Oceanográfico da USP. O trabalho 
permitiu a identificação dos pontos da região cujas concentrações são influenciadas 
por atividades antrópicas. Foi concluído que as pilhas de fosfogesso, geradas pelas 
indústrias de fertilizantes, e as atividades siderúrgicas são as principais fontes 
antrópicas para o aumento da concentração de atividade dos radionuclídeos e da 
concentração de elementos terras raras e metais traço. Outras atividades, como 
o descarte de material dragado do Porto de Santos e descarte de efluentes pelo 
emissário submarino, também contribuem para as alterações ambientais da região.

2.1.7. Biomarcadores de contaminação ambiental em Cathorops spixii 
nos estuários de Santos/São Vicente e Cananeia, São Paulo, Brasil

Azevedo [9-12] estudou o uso de biomarcadores de contaminação ambiental 
em Cathorops spixii em dois estuarinos do estado de são Paulo, sob diferentes 
graus de influência antrópica, sendo eles o estuário de Santos/São Vicente e 
o complexo estuarino de Cananeia-Iguape. Embora o trabalho tenha avaliado 
biomarcadores, os estudos decorrentes da captura e analise de elementos nestes 
organismos justificam o uso desta espécie como bioindicador de contaminação 
por metais traço, uma vez que concentrações de metais essenciais (Zn, Fe, Cu) e 
não essenciais (Co, Hg, MeHg), foram superiores aos limites estabelecidos pela 
legislação brasileira (Anvisa, 1998) e internacional (EPA, 1999) encontrados 
no tecido muscular de indivíduos amostrados na Baía de Santos. Isto mostra a 



Estudos ambientais na área de oceanografia costeira realizados com o uso de dados processados no reator IEA-R1

377

capacidade de bioacumulação destes metais nos diferentes tecidos avaliados. 
A análise dos diferentes biomarcadores em C. spixii do estuário de Cananeia e do 
Sistema estuarino de Santos/São Vicente mostraram evidência de um estuário com 
baixa influência antropogênica e outro submetido à influência, principalmente de 
compostos oriundos da atividade industrial e descarte urbano;

2.1.8. Avaliação da concentração de metais e outros elementos de 
interesse em amostras de sedimentos dos estuários de Santos/ São 
Vicente e Cananeia, estado de São Paulo, Brasil.

No estudo de Amorim [13] foram determinados vários elementos (As, Ba, Br, 
Co, Cr, Cs, Fe, Hf, Na, Rb, Sb, Sc, Ta, Th, U, Zn), (Ce, Eu, La, Lu, Nd, Sm, Tb, 
Yb) e também Cu, Pb e Hg em e sedimentos provenientes de catorze pontos de 
coleta no sistema estuarino de Santos-São Vicente e baía de Santos (SP), Brasil. 
O período de coleta foi entre 2005 e 2006, observando pequena varação sazonal 
nos valores. Em geral, as concentrações totais de Zn e Cr estiveram mais altas 
que as recomendadas pela legislação ambiental nacional sobretudo no verão. 
O estudo mostrou, além de valores mais críticos de metais um enriquecimento 
em ETR e U indicando a atividade antrópica mas acentuada no Canal de Santos. 
A baía de Santos mostrou valor mais preocupante na área do emissário submarino 
de esgotos, enquanto o canal de São Vicente mostrou valores menores de concen-
tração para a maior parte dos elementos avaliados na parte mais interna, onde os 
valores foram mais acentuados havendo associação com a maior concentração 
de sedimentos pelíticos. 

2.1.9. Estudo da abundância, proveniência e padrões de distribuição 
elementar em sedimentos de superfície e perfis sedimentares no 
complexo estuarino-lagunar de Cananeia-Iguape (São Paulo-Brasil) 
com ênfase aos elementos terras raras e seus significado ambiental

O trabalho de Chiozzini [14] mostra a distribuição dos elementos terras raras 
(ETR) nos sedimentos ao longo do complexo estuarino-lagunar de Cananeia-Iguape 
(SP), acompanhado de informações hidroquímicas, com o propósito de verificar 
as características da variabilidade natural e possíveis alterações de origem antró-
pica, sobretudo devido à influência do Valo Grande, que promoveu o desague do 
rio Ribeira de Iguape no interior do complexo. Considerando a distribuição dos 
elementos As, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cs, Fe, Hg, P, Rb, SP, Sc, Th, U, Zn, Zr e ETR, 
os pontos com sob menor ação hidrodinâmica e maior deposição de sedimentos 
finos foram os que apresentaram maiores concentrações, estando sobretudo na 
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região norte do complexo, onde a influência do Valor Grande é mais acentuada. 
Valores de Pb, P e Sb mais elevados que os naturais mostram provável input de 
origem antrópica de tais elementos através do Valo Grande, enquanto valores altos 
de metais como ETR, As e Cr, associados a também elevados valores de Zr e Hf, 
confirmam o enriquecimento natural em minerais pesados em direção à parte 
externa do sistema estudado. O conhecimento das concentrações e distribuição 
destes elementos podem ser usadas na avaliação e prevenção de risos ambientais 
e na tomada de decisão pelo poder público.

2.1.10. Estudo comparativo dos impactos biogeoquímicos na região 
do complexo estuarino-lagunar de Cananeia-Iguape, com ênfase à 
influência do Valo Grande

O objetivo geral do trabalho de Farias [15-21] foi contribuir à avaliação 
do impacto ambiental nos setores norte e sul do sistema estuarino-lagunar de 
Cananeia-Iguape conhecendo os processos de bioacumulação de elementos tóxicos 
a que estão sujeitos os produtos da ictiofauna disponíveis à alimentação humana 
nos dois setores de estudo, norte sob maior influência antrópica e sul sob menor. 
Considerou-s também a origem dos peixes consumidos, origem local ou externa e 
o grau nutricional do alimento e de exposição da população humana aos possíveis 
riscos à saúde. O cabelo das crianças foram analisados quanto ao teor de mercúrio 
total e no músculo dos peixes foram determinados Ca, Fe, Na, K, Se e Zn por 
AAN (Análise de Ativação Neutrônica) sendo o Cd e Pb avaliado por GF-AAS. 
Os resultados mostraram que apesar da diferença no grau de influência antrópica 
entre os setores em relação à exposição ao Hg, a quantidade e a frequência na 
ingestão de peixe foi determinante para a bioacumulação do elemento nas crianças 
participantes do estudo, embora as localidades apresentarem os níveis abaixo do 
preconizado pela Organização Mundial da Saúde o valor de 50 mg kg-1 de Hg 
encontrado em cabelos de grupos com alto consumo de peixe, já está associado 
a 5% de risco de danos neurológicos em adultos (WHO, 1991), não induziram a 
sintomas visíveis relacionados à intoxicação pelo elemento.

2.1.11. Impact of harbor, industry and sewage on the phosphorus 
geochemistry of a subtropical estuary in Brazil

Este trabalho de Berbel [22] estudou diferentes especiações químicas de 
fósforo em sedimentos estuarinos considerando um estuário altamente impac-
tado (Sistema Estuarino Santos-São Vicente). Além das cinco especiações, de 
fósforo, o ferro total foi determinado via ativação neutrônica utilizando o IEA-R1. 
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Os dados integrados foram usados para verificar a contribuição do fósforo ligado 
a oxi-hidróxido de ferro na composição dos sedimentos na região considerada. 
A influência do impacto antrópico no Canal do Porto e nas proximidades do 
emissário submarino de esgoto foi confirmada pelas maiores concentrações dos 
elementos estudados nestes locais. O trabalho terminou com uma publicação no 
Marine Pollution Bulletin [22].

3. CONCLUSÕES
A importância dos estudos ambientais realizados em parcerias que permitam 

a maior abrangência regional da pesquisa, com multiplicidade de enfoques e 
dispondo de excelentes ferramentas analíticas são fundamentais para contribuir 
às ações de preservação, proteção e gestão ambiental. A oportunidade de usar 
o IEA-R1 associado com a competência dos profissionais do IPEN aumentam a 
qualidade e abrangência dos trabalhos de Oceanografia, ciência multidisciplinar que 
nasceu com visão ampla e global para o estudo de sistemas costeiros e oceânicos 
integrados com temas muito atuais como as mudanças climáticas e mudanças 
globais. Esta parceria resultou até o momento na produção de pesquisa e recursos 
humanos com excelente qualidade.
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RESUMO
A análise por ativação com nêutrons (INAA) é uma das técnicas analíticas 

instrumentais que mais contribuiu para o desenvolvimento da geoquímica analí-
tica. Esta técnica analítica multielementar de elevada sensibilidade é particular-
mente atraente para determinar as frações mássicas de um conjunto expressivo 
de elementos, especialmente de traços, de amostras geológicas pulverizadas. 
A única preparação requerida é a pulverização dos materiais de interesse, sem a 
necessidade de empregar procedimentos de dissolução de amostras complexos, 
demorados e com possibilidade da digestão ser incompleta. A colaboração de 
pesquisa entre o IPEN e o IG/Unicamp, iniciada em 1986, foi propiciada pela 
possibilidade de empregar o reator IEA-R1 como um dos componentes essenciais 
para realizar análises por INA. A colaboração entre as instituições se intensificou 
com a aquisição de um sistema completo de detecção de radiação gama que foi 
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instalado no IPEN. Desenvolvimentos posteriores e a disseminação de outras 
técnicas analíticas diminuíram drasticamente o uso da INAA em geoquímica 
analítica, mas algumas das características da técnica permanecem únicas. Uma 
das mais relevantes é o seu princípio físico de medição que por ser distinto do 
de outras técnicas comumente empregadas, permite a comparabilidade de resul-
tados e a verificação da presença de tendência associada a determinada técnica. 
Desta forma, a INAA deveria continuar a ser empregada em nichos importantes 
da metrologia aplicada à geoquímica, dentre eles a caracterização de materiais 
de referência.

1. INTRODUÇÃO
A geoquímica analítica trata determinação da composição elementar e isotópica 

de amostras de materiais geológicos. Esta subárea do conhecimento desenvolveu-se 
rapidamente a partir da introdução das técnicas analíticas instrumentais. A Análise 
por Ativação com Nêutrons Instrumental (INAA), foi uma das técnicas analíticas 
que desempenharam um papel relevante para o desenvolvimento da geoquímica 
analítica na segunda metade do XX. Este sucesso se deveu às características da 
INAA, dentre as quais se pode destacar a ausência de preparações demoradas, 
complexas e frequentemente incompletas das amostras, a capacidade analítica 
multielementar e limites de quantificação adequados para determinar muitos 
elementos traço. Estas razões motivaram a aceitação e a popularização da INAA 
tanto em laboratórios de pesquisa como nos comerciais na área de geologia. Para as 
matrizes de interesse mais comuns nesta área, com a INAA é possível determinar 
as frações mássicas de dezenas de analitos, dentre eles, elementos terras raras 
(ETR), do grupo da platina (EGP), Hf, Ta, Th e Au.

2. ALGUMAS PESQUISAS REALIZADAS
A INAA realizada no IPEN após a irradiação de amostras no reator IEA-R1 

foi a base para um longo período de colaboração entre o Instituto de Geociências 
da Unicamp e pesquisadores do atual Laboratório de Análise por Ativação com 
Nêutrons do Centro do Reator de Pesquisas do IPEN. O início desta colaboração 
ocorreu com um estágio realizado naquele laboratório em 1986, durante o qual esta 
autora teve a oportunidade de aprender os fundamentos da INAA e da aplicação 
desta na geoquímica analítica, especialmente para a determinação de frações 
mássicas de elementos terras raras e outros traços em amostras de rochas. Como 
resultado desse estágio, houve uma publicação científica [1].
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Durante a década seguinte, a colaboração se intensificou pela participação 
da Dra. Ana Maria Figueiredo (IPEN) num projeto do Instituto de Geociências/
Unicamp, financiado pelo do Programa de Apoio ao Desenvolvimento Científico 
e Tecnológico (PADCT) pelo qual foi adquirido um detector de Ge hiperpuro, 
analisador multicanal e acessórios. Este sistema foi agregado à infraestrutura 
analítica do Laboratório do IPEN em 1995, e mediante convênio entre as duas 
instituições (IPEN e Unicamp), foi utilizado durante doze anos para a determi-
nação de elemento-traço, principalmente os ETR, para pesquisas do IG/Unicamp 
e também a determinação de EGP em projeto de pesquisa em financiado pela 
Fapesp [2,3]. Os principais resultados da colaboração entre as instituições foram 
o atendimento de parte das necessidades analíticas de vários projetos de pesquisa, 
que por sua vez auxiliaram na formação de estudantes de pós-graduação, na 
produção de dissertações, teses e publicações em anais de eventos e periódicos. 
Durante aquele período mais de um grupo de pós-graduandos do IG/Unicamp 
tiveram a oportunidade de visitar o IEA-R1 e conhecer a infraestrutura associada, 
e aprender com palestras dos pesquisadores do IPEN os fundamentos da INAA.

O encerramento oficial das atividades do convênio de colaboração ocorreu em 
2001. Nesta época o IG buscava implementar novos laboratórios, com instrumentos 
de espectrometria de massas para atender novas demandas analíticas.

Nas duas últimas décadas houve uma retração significativa no uso da INAA 
em geoquímica analítica como um todo, conforme demonstram dados da partici-
pação no Teste de Proficiência GeoPT organizado pela International Association of 
Geoanalysts (IAG). Um exemplo é o GeoPT 45, realizado no primeiro semestre de 
2019, no qual somente um laboratório, dentre os aproximadamente cem laboratórios 
internacionais participantes, submeteu resultados de INAA, para 42 elementos. 
Por sua vez, um laboratório canadense de serviço (Activation Laboratories), que 
iniciou suas atividades em 1978 ainda oferece análises de INAA, para algumas 
aplicações específicas.

A permanência da INAA como ferramenta analítica disponível, inclusive no 
Brasil, é extremamente desejável pelas características únicas da técnica, espe-
cialmente a possibilidade de realizar medições baseadas num princípio analítico 
distinto dos demais majoritariamente em uso. Esta é uma recomendação em certas 
áreas da metrologia, como a produção de materiais de referência certificados, 
cuja caracterização elementar dos materiais candidatos idealmente é realizada 
com base em mais de um princípio de medição. Adicionalmente a INAA pode 
ser considerada um método primário de medição.
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3. CONCLUSÕES
As décadas de colaboração entre pesquisadores da Supervisão de Radioquímica 

do IPEN e do Instituto de Geociências da Unicamp ocorreram porque o reator 
IEA-R1 propiciou a realização de análises por INAA de amostras geológicas. 
Os resultados destes estudos estão distribuídos em publicações diversas que regis-
tram a geração de conhecimento e a formação de recursos humanos qualificados 
para a ciência brasileira.
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RESUMO
Nesse trabalho foi desenvolvido um método alternativo para determinação 

do fator de interferência do 153Sm como uma função do tempo de decaimento em 
virtude de interferência espectral de raios-X do 239Pu. Para realizar esse estudo 
foram irradiados dezoito padrões sintéticos de Sm e U no reator IEA-R1. Os fatores 
de interferência foram determinados experimentalmente para diferentes tempos de 
decaimento afim de ajustar uma função/curva teórica para os dados experimentais. 
Ao final será introduzido uma nova possibilidade de determinação do fator de 
interferência para o 153Sm utilizando medidas em coincidência gama-gama que 
apresenta a possibilidade de eliminar as interferências dos raios-X do 239Pu.

Iberê S. Ribeiro Jr., Frederico A. Genezini e Guilherme S. Zahn 
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1. INTRODUÇÃO
A Análise por ativação Neutrônica (NAA) é uma técnica analítica empregada 

na determinação de diversos elementos em diferentes tipos de matrizes e constitui 
uma das mais importantes aplicações do reator nuclear IEA-R1. No entanto, em 
amostras de origem geológica, que geralmente possuem U em sua composição, a 
determinação de alguns elementos pode ser afetada quando o radioisótopo utili-
zado nas análises é também formado pelo pela fissão do 235U. A magnitude dessa 
interferência depende da razão de fluxo de nêutrons epitérmicos e térmicos, que 
é um parâmetro que característico de cada reator (e que também sofre variações 
função da posição de irradiação).

A determinação do Sm por NAA é realizada utilizando o radioisótopo 153Sm 
que também é um produto de fissão do 235U, e, portanto, deve ser determinado 
um fator de interferência para esse elemento para obtenção de melhores resul-
tados analíticos. 

A determinação do Sm torna-se um caso mais complexo, porque o radioisótopo 
153Sm também sofre interferência de raios-X do 239Pu, produzido pela captura 
neutrônica do 238U. Além do mais, essa interferência de raios-X varia com o tempo 
de decaimento, pois as meias-vidas envolvidas na produção e decaimento do 239Pu 
é diferente da meia-vida do 153Sm.

A determinação de fatores de interferência para o 153Sm tem sido amplamente 
estudada na literatura [1-5], no entanto não foi encontrado nenhum estudo que 
considere a interferência dos raios-X do 239Pu. 

Nesse trabalho será apresentado um método alternativo para a determinação 
de um fator de interferência dependente do tempo de decaimento que considera 
a interferência dos raios-X do 239Pu para ser aplicado na determinação de Sm por 
NAA em amostras com altos teores de U.

1.1 Fator de Interferência de Produtos de Fissão do U

O fator de interferência de produtos de fissão do U (F) é definido como a 
razão entre a atividade específica do radionuclídeo formado pela fissão do 235U e 
a atividade específica do radionuclídeo utilizado na NAA:

FX = 
AU

X
mU

AX mX

 (1)
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Onde, mX e mU são as massas do elemento de interesse e do U, respectiva-
mente; AU

X e AX são as atividades induzidas pela fissão do U e pela reação n,γ do 
elelemento que será determinado. 

O fator de interferência determinado por meio da Equação 1 é denominado 
na literatura como “fator de interferência experimental” [6-7], e pode ser obtido 
preparando padrões de U e do elemento de interesse com massas conhecidas, 
irradiando junto estes padrões e utilizando um sistema de aquisição apropriado 
para a medida de atividade induzida nestes padrões.

As atividade induzidas AU
X e AX (na Equação 1) podem ser calculadas usando 

valores experimentais dos fluxos de nêutrons térmicos e epitérmicos (ɸte e ɸep, 
respectivamente), utilizando as Equações 2 e 3:

AU
X = · σth

U235 (n · f) · ɸth +  σep
U235 (n · f) · ɸep 1 – e–λX · ti·

mU · a235U · NA · fX · Iγ · ε
MU

�
�
�

�
�
�

�
�
�

�
�
�

 (2)

AX =  · σth
X(n,γ) · ɸth +  σep

X(n,γ) · ɸep 1 – e–λX · ti·
mX · aX · NA · fX · Iγ · ε

MX

�
�
�

�
�
�

�
�
�

�
�
�

 (3)

Onde os índices X e U referem-se ao elemento de interesse e U, respectivamen-
te; M é o peso atômico; a é a abundância isotópica; NA é a constante de Avogadro; 
f é o rendimento de fissão cumulativo; Iγ é a intensidade da transição gama; ε é 
a eficiência de detecção; σth

U235(n,f) e σep
U235(n,f) são as seções de choque térmica e 

epitérmica, respectivamente; λ é a constante de decaimento do radioisótopo; σte
X(n,γ) 

e σep
X(n,γ) são as seções de choque para captura de nêutrons térmicos e epitérmicos, 

respectivamente e ti é o tempo de irradiação.
A determinação do fator de interferência pode ser realizada teoricamente 

substituindo as Equações 2 e 3 na Equação 1, obtendo-se a seguinte expressão:

F = 
MX · a235U · fX · σth

U235(n,f) + · σep
U235(n,f)ɸep ɸth

�
�
�

�
�
�

�
�
�

�
�
�

MU · aX · σth
X(n,γ) + · σep

X(n,γ)ɸep ɸth

�
�
�

�
�
�

�
�
�

�
�
�

 (4)

1.2 Fator de Interferência para o 153Sm.

A determinação da presença de Sm por NAA normalmente é realizada 
utilizando a transição gama de 103 keV do radioisótopo 153Sm (t1/2 = 46,75h) que é 
formado pela reação n,γ do isótopo 152Sm. No entanto, esse radioisótopo também 
é formado pela fissão do 235U. A determinação de um fator de interferência para 
o Sm torna-se mais complexa, pois a transição gama de 103 keV também sofre 



Contribuições do Reator IEA-R1 para a Pesquisa Nuclear: WARP2 - II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

390

interferência espectral de raios-X de 103 keV emitido pela conversão interna da 
camada Kα1 do 239Pu, que é produzido na irradiação do U, conforme mostrado 
na Figura 1.

Figura 1 – Produção de 239Pu durante a irradiação do U por um fluxo de nêutrons.

Devido à essa interferência adicional de raios-X do 239Pu a Equação 1 precisa 
ser reescrita para o Sm da seguinte maneira: 

F153Sm = = ·
AU

153Sm + A239Np 
XRay

A153Sm

mSm

mU

·
mSm

mU

A103keV
total

A153Sm

 (5)

Como a meia-vida do 239Np é maior do que a meia-vida do 153Sm o fator de 
interferência para o 153Sm aumenta com o tempo de decaimento. Considerando as 
interferências devido a formação de 153Sm pela fissão do U e os raios-X do 239Pu 
pode ser determinado um fator de interferência teórico efetivo como uma função 
do tempo de decaimento utilizando a Equação 6:

F153Sm (td) = +·
MSm · a235U · f153Sm

A = (2,52 ± 0,12) × 10-5 B = (2,33 ± 0,07) × 10-27

MU · a152Sm

k f235U

k152Sm
(n,γ) k152Sm · (1 – e–λ153Sm · ti)(n,γ)·

N0
239Np · e–td · (λ239Np – λ153Sm)IXRay

 · λ239Np · MSm

I γ · a152Sm · N0

������������� �����������

F153Sm (td) = +·
MSm · a235U · f153Sm

A = (2,52 ± 0,12) × 10-5 B = (2,33 ± 0,07) × 10-27

MU · a152Sm

k f235U

k152Sm
(n,γ) k152Sm · (1 – e–λ153Sm · ti)(n,γ)·

N0
239Np · e–td · (λ239Np – λ153Sm)IXRay

 · λ239Np · MSm

I γ · a152Sm · N0

������������� �����������
 (6)

Onde para simplificação alguns termos relacionados com a fissão do 235U e 
a ativação do 152Sm foram agrupados:

k f235U = σth
U235(n,f) · ɸth + σep

U235(n,f) · ɸep;

k152Sm = σth
152Sm(n,γ) · ɸth + σep

152m(n,γ) · ɸep
(n,γ) ;
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Onde td é o tempo de decaimento; Ix-ray é a intensidade absoluta do raio-X 
emitido pelo 239Pu e N0

239Np é o número de átomos de 239Np formados após a 
irradiação. O parâmetro N0

239Np é uma função do tempo de irradiação e pode ser 
calculado pela Equação 7.

N0
239Np(ti) =

mU · a238U · NA

C = (–1,513 ± 0,002) × 1025

MU · λ239Np · (λ239Np –λ239U)
(n,γ)· k238U ·

�����������������

λ239Np · · λ239U · 1 – e–λ239U · ti 1 – e–λ239Np · ti�
�
�

�
�
�

�
�
�

�
�
�

�
�
�

�
�
�

N0
239Np(ti) =

mU · a238U · NA

C = (–1,513 ± 0,002) × 1025

MU · λ239Np · (λ239Np –λ239U)
(n,γ)· k238U ·

�����������������

λ239Np · · λ239U · 1 – e–λ239U · ti 1 – e–λ239Np · ti�
�
�

�
�
�

�
�
�

�
�
�

�
�
�

�
�
�  (7)

Onde:

k238U = σth
238U(n,γ) · ɸth + σep

238U(n,γ) · ɸep
(n,γ)

Utilizando os parâmetros nucleares presentes na Tabela 1 e conhecendo-se 
a razão entre fluxo de nêutron epitérmicos e térmicos é possível determinar um 
fator de interferência teórico efetivo (que considera também a interferência de 
raios-X do 239Pu) dependente do tempo por meio da Equação 6.

Tabela 1 – Parâmetros nucleares utilizados no cálculo do fator de interferência do Sm

Reação nuclear
Abundância 
Isotópica

[8]

Massa 
Atômica

Seção de choque 
para captura 
de nêutrons 
térmicos (bar)

[9]

Seção de choque 
para captura 
de nêutrons 
epitérmicos 
(bar)

[9]

Rendimento 
de fissão 
cumulativo 
[10]

Meia-Vida 
[11]

152Sm(n,γ)153Sm 0,267 150,36 206 (6) 2970 (100) 0,001477 1,92855(5) 
239Np(n,γ)240Np - - 68 (10)* 455* - 2,356 (3)
238U(n,γ)239U 0,992745 238,029 2,680 (19) 277 (3) - 0,01629(3)
235U(n,f) 0,0072 238,029 582 275 -

2. PARTE EXPERIMENTAL

2.1. Preparação de Padrões Sintéticos

Padrões sintéticos oriundos da empresa Spex Certiprep foram diluídos em 
água purificada, em seguida, foram pipetados 50 μL dessas soluções em papel 
filtro Whatman Nº 40, que foram posteriormente secados em temperatura ambiente 
em um dissecador por um período de 24 h. As massas de Sm e U foram (em nano 
gramas) de 10010 ± 20 e 10030 ± 203.
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2.2. Preparação dos Monitores de Fluxo

Foi utilizada a técnica da razão de Cádmio para determinação do fluxo 
de nêutrons epitérmicos e térmicos. Irradiou-se uma liga de Al-Au certificada 
(IRMM-530R) com 0,1% de Au. Essas ligas tinham massas de aproximadamente 
3,5 mg e foram previamente higienizadas utilizando álcool isopropílico. 

2.3. Irradiações

Foram realizadas um total de dezoito irradiações dos padrões de Sm e U 
para a determinação dos fatores experimentais por um período de oito horas na 
posição 14b prateleira 3 do reator IEA-R1. Os padrões sintéticos foram irradiados 
dentro de um mesmo dispositivo de irradiação e as medidas se iniciaram com 
aproximadamente quatro dias de decaimento após a irradiação.

Foram realizadas oito irradiações dos monitores de fluxo por um período de 
quatro horas mantendo-se a mesma posição de irradiação dos padrões sintéticos. 

2.4. Medição das Atividades

A espectroscopia gama dos padrões sintéticos foi realizada utilizando um 
detector de germânio hiperpuro (HPGe) acoplados à um processador digital 
de espectro DSA1000, ambos da Canberra. Os valores de incertezas e taxas de 
contagens (cps) utilizados nas determinações dos fatores de interferência foram 
fornecidos pelo software Gennie 2000 versão 3.1.

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO
Os valores obtidos para o fator de interferência experimental sofreram 

variação de 0,0384±0,003 (com três dias de decaimento) até 0,123±0,003 (para 
vinte dias de tempo de decaimento), esse fato mostra a magnitude da interferência 
dos raios-X do 239Pu.

Foram obtidos os valores de (5,37±0,39) x 1012 cm-2s-1 para o fluxo de nêutrons 
térmicos e (6,93±0,58) x 1010 cm-2s-1 para nêutrons epitérmicos. Com esses valores 
foi calculado o fator de interferência efetivo dependente do tempo de decaimento 
utilizando a Equação 6.

Na Figura 2 são apresentados os fatores de interferência experimentais 
determinados para diferentes tempos de decaimento (pontos) e a curva dos valores 
calculados teoricamente utilizando a Equação 6.



Determinação de sm por análise por ativação neutrônica em amostras geológicas: de arriscada a trabalhosa

393

Os resultados apresentados na Figura 2 indicam que os valores obtidos pelas 
duas metodologias apresentam concordância entre si considerando os erros envol-
vidos nas medidas. A faixa de incerteza obtida para o fator de interferência teórico 
efetivo foi maior do que as incertezas dos fatores determinados experimentalmente 
em virtude do número de variáveis utilizados nos cálculos e também em virtude 
dos elevados valores de desvio padrão relativo obtidos para os fluxos de nêutrons 
epitérmicos e térmicos.

Figura 2 – Fatores de interferência obtidos para o 153Sm em função do tempo de decaimento.

É importante ressaltar que o fator de interferência teórico obtido com a 
Equação 4 (método tradicional) não considera a interferência de raios-X do 239Pu, e 
portanto, não sofre variação com o tempo de decaimento e o valor obtido por essa 
metodologia foi de (6,03 ± 0,66) x 10-5, enquanto o valor obtido experimentalmente 
para três dias decaimento foi de 0,0384±0,003, ou seja, o fator de interferência 
experimental para esse tempo de decaimento é aproximadamente seiscentas vezes 
maior do que o calculado teoricamente pelo método tradicional, mostrando que a 
maior parte da interferência é proveniente dos raios-X do 239Pu.

3.1. Perspectivas de Trabalhos Futuros

Durante o período de 2014 até 2018 foi desenvolvido no laboratório de Física 
Nuclear Aplicada localizado no prédio do reator IEA-R1 um sistema de aquisição 
em coincidência gama-gama digital composto por dois detectores HPGe e um 
digitalizador v1724 da marca CAEN. Medidas em coincidência gama-gama 
apresentam a capacidade de eliminar o problema de interferência dos raios-X do 
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239Pu porque são apenas registrados eventos que cheguem em ambos os detectores 
em um intervalo de tempo muito curto. 

O 153Sm apresenta um decaimento em cascata gama cujas energias envolvidas 
são de 69 e 103 keV e probabilidade de 1,44%, apesar da baixa probabilidade foi 
possível detectar essa cascata em medidas preliminares com o sistema desenvolvido. 
Essas medidas preliminares apontam para a possibilidade de determinação de um 
fator de interferência experimental para o 153Sm sem interferência dos raios-X do 
239Pu utilizando espectroscopia em coincidência gama-gama.

4. CONCLUSÕES
Verificou-se nesse trabalho que o fator de interferência para o 153Sm aumenta 

com o tempo de decaimento devido aos raios-X do 239Pu, portanto o fator de 
interferência teórico obtido pela Equação 4 não pode ser aplicado no caso do 
153Sm. Além do mais, a interferência oriunda dos raios-X do 239Pu é maior do que 
interferência produzida pelo 153Sm formado pela fissão do U, portanto, um fator 
de interferência efetivo para o 153Sm deve considerar essa questão.

O fator de interferência teórico dependente do tempo de decaimento proposto 
nesse estudo forneceu valores similares aqueles obtidos pelas medidas experimen-
tais, indicando que essa metodologia (utilizando a Equação 6) pode ser aplicada 
para determinação de um fator de interferência efetivo e correção na concentração 
de Sm por NAA em amostras com altos teores de U.

As medidas preliminares em coincidência gama-gama encorajam um estudo 
mais detalhado para eliminação de interferência dos raios-X do 239Pu na determi-
nação de um fator de interferência para o 153Sm.
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RESUMO
Apresentam-se os resultados de uma colaboração de mais de trinta anos entre 

o grupo de Geotermia e Geofísica Nuclear do Instituto de Astronomia, Geofísica 
e Ciências Atmosféricas da USP e o Laboratório de Análise por Ativação com 
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Nêutrons do IPEN-CNEN/SP, para o estudo de diferentes amostras de rochas 
extrusivas e intrusivas da Província Magmática do Paraná (PMP), utilizando a 
Análise por Ativação com Nêutrons como técnica analítica. Estes estudos contri-
buíram muito para o conhecimento dos processos petrogenéticos envolvidos nesse 
importante magmatismo, e foram essenciais para o entendimento do processo de 
separação América do Sul- África. Esta frutífera colaboração resultou em trabalhos 
publicados em revistas nacionais e internacionais, e na formação de alunos de 
iniciação científica, mestrado e doutorado.

1. INTRODUÇÃO
A ruptura de continentes está geralmente associada a expressivos processos 

vulcânicos que modificam a estrutura e composição química da litosfera conti-
nental. Há vários registros, muito vem documentados, desses eventos, os quais 
originaram grandes províncias ígneas, que são caraterizadas por: a) cobrir com 
lava grandes áreas (superiores a 5 x 104 km2); b) apresentar enorme volume de 
rochas extrusivas (geralmente basálticas) (acima de 1 x 105 km3); c) ter altas taxas 
de efusão, com duração de máximo 50 Ma (mais frequentemente inferiores a 5 
Ma) e d) apresentar atividade de natureza intrusiva associada, que pode ser na 
forma de soleiras e/ou de enxames de diques máficos.

O estudo de províncias de basaltos continentais, bem como dos processos 
geodinâmicos que originaram essas manifestações, tem sido tema intensamente 
debatido na literatura nacional e internacional. Como resultado dessas investigações, 
foram propostos diferentes modelos para explicar a origem dessas províncias, 
sendo que até o presente momento não existe um consenso sobre a sequência 
dos processos tectônicos e sua associação à ocorrência de zonas de fraqueza 
na litosfera e à presença de grandes anomalias térmicas (plumas mantélicas). 
A participação de diferentes componentes mantélicos (litosféricos e/ou astenosféri-
cos) no magmatismo é ainda um assunto de grande discussão na literatura recente.

Nesse contexto, a Província Magmática do Paraná (PMP) é muito importante 
por constituir uma das maiores manifestações de basaltos continentais do mundo. 
Esse magmatismo precedeu a separação continental América do Sul – África, 
ocorrendo na forma de intenso vulcanismo na Bacia do Paraná (volume da ordem 
de 700.000 km3), associado a uma expressiva atividade ígnea de caráter intrusivo, 
representada por soleiras, que se situam principalmente na parte nordeste da pro-
víncia, e pelos enxames de diques do Arco de Ponta Grossa, de Florianópolis (Ilha 
de Santa Catarina e área continental adjacente), do Espinhaço Meridional (MG) 
e da Serra do Mar (Vale do Paraíba e região costeira dos Estados de São Paulo e 
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Rio de Janeiro [por exemplo, 1-7]. Embora muitos estudos tenham sido realizados 
na PMP, existe ainda uma grande controvérsia sobre os processos envolvidos na 
gênese dessas rochas.

Os Elementos Terras Raras (ETR) e outros traço incompatíveis, como U, Th, 
Ta e Hf, servem como importantes traçadores dos processos atuantes durante a 
geração e evolução dos magmas. A Análise por Ativação com Nêutrons Instrumental 
(INAA) tem sido usada como uma ponderosa ferramenta nesses estudos, devido 
à sua alta exatidão e precisão na determinação desses elementos, permitindo a 
análise de concentrações da ordem de mg kg-1 a ng kg-1, sem necessidade de ataque 
químico da amostra.

Este trabalho tem por objetivo apresentar o resultado de uma colaboração de 
mais de 30 anos entre o grupo de Geotermia e Geofísica Nuclear do Instituto de 
Astronomia, Geofísica e Ciências Atmosféricas da USP e o Laboratório de Análise 
por Ativação com Nêutrons do IPEN-CNEN/SP, utilizando a técnica de Análise por 
Ativação com Nêutrons para a análise de diferentes amostras de rochas extrusivas 
e intrusivas da PMP. Estes estudos contribuíram muito para o conhecimento dos 
processos petrogenéticos envolvidos nesse importante magmatismo. Esta frutífera 
colaboração resultou em trabalhos publicados em revistas nacionais e internacionais, 
e na formação de alunos de iniciação científica, mestrado e doutorado.

2. METODOLOGIAS ANALÍTICAS
A metodologia de análise por ativação requer amostras pulverizadas a uma 

granulometria inferior a 100 mesh. O processo de moagem, que é uma etapa 
bastante cuidadosa para evitar processos de contaminação da amostra, foi sempre 
realizado na sala de preparação de amostras do Laboratório de Geofísica Nuclear 
do Departamento de Geofísica, utilizando um moinho de ágata mecânico e peneiras 
de aço inoxidável para o controle da granulometria.

Para a irradiação, cerca de 100 mg de cada amostra pulverizada foi acondi-
cionada em envelopes de papel alumínio comercial ou em cápsulas de polietileno. 
Materiais de referência geológicos internacionais certificados foram utilizados 
como padrão para os cálculos de concentração por meio de análises comparativas. 
As alíquotas, consistindo de amostras e padrões, foram submetidas à irradiação 
sob um fluxo da ordem de 1012 n cm-2 s-1, por períodos que variaram de 16 (ativação 
térmica) a 24 (ativação epitérmica) horas.

As medidas da atividade gama induzida foram iniciadas cerca de cinco 
dias após o término da ativação, sendo que a duração de cada contagem variou 
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entre 50 e 200 minutos. Para a determinação dos elementos traço anteriormente 
citados, foi necessário efetuar pelo menos três séries de medidas, duas delas em 
alíquotas ativadas com nêutrons epitérmicos e uma naquelas irradiadas com 
nêutrons térmicos.

3. HISTÓRICO E PRINCIPAIS RESULTADOS ALCANÇADOS
Conforme mencionado, as primeiras pesquisas realizadas na PMP através da 

cooperação científica entre o IAG e o IPEN foram iniciadas no início da década 
de 1980, sendo que até então a província tinha sido muito pouco investigada. Por 
causa dessa parceria, no âmbito de dois projetos de mestrado [8,9], foi possível 
determinar as concentrações de ETR e outros elementos traço nos derrames da 
PMP, algo inédito naquela época, já que esse tipo de análise só era realizado no 
exterior. Os resultados desses trabalhos foram apresentados em vários congressos 
nacionais e internacionais e também publicados em dois periódicos de grande 
relevância na área [10,11].

Entre meados da década de 1980 e início da década de 1990, os estudos dos 
derrames da PMP se intensificaram, sendo que a determinação de terras raras e 
outros elementos incompatíveis foram fundamentais para verificar que as rochas 
são divididas em diferentes grupos (magmas-tipo), os quais não ocorrem de modo 
aleatório na província. A região norte da PMP é caracterizada pela presença de 
basaltos com concentrações relativamente altas de TiO2 (> 2%), P2O5, terras 
raras leves e alguns outros elementos traço incompatíveis (Ba, Rb, U, Th, Ta e 
Hf). Associadas a esses basaltos ocorrem, de modo bem subordinado, rochas 
ácidas que são denominadas como tipo Chapecó. A região sul é dominada por 
basaltos e andesitos basálticos com teores relativamente baixos de TiO2 (> 2%), 
P2O5 e elementos traço incompatíveis (incluindo terras raras leves), os quais 
são associados em campo a rochas ácidas denominadas do tipo Palmas. Essa 
provincialidade geoquímica foi atribuída a grandes heterogeneidades no manto 
litosférico subcontinental.

Os dados ainda mostraram que, contrariamente ao observado nos derrames da 
região norte, as rochas básicas, intermediárias e ácidas Palmas sofreram processos 
significativos de contaminação crustal, evidenciados pelas maiores concentrações 
de elementos fortemente incompatíveis, como terras raras leves, U, Th e Ta. Esse 
estudo resultou em uma tese de doutorado [12], publicação de um capítulo de livro 
[13] e publicação de resumos vários em anais de congressos.
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Paralelamente ao estudo da PMP foram realizados trabalhos de determinação 
de vários elementos traço em diferentes materiais geológicos de referência, como o 
basalto BB-1 e granitos GB-1 e GS-N, que resultaram em várias apresentações em 
eventos científicos realizados no Brasil e no exterior (com publicações de resumos 
e resumos expandidos), como também publicações em periódicos nacionais e 
internacionais [14-16].

A partir da década de 1990 as pesquisas foram ampliadas, passando a 
abranger as rochas intrusivas da PMP, que ocorrem como soleiras nos Estados de 
São Paulo, Minas Gerais e Paraná, cujo estudo foi realizado no âmbito de duas 
dissertações de mestrado [17,18], com a publicação de vários resumos em anais 
de eventos científicos. O estudo das rochas das soleiras de São Paulo e Minas 
Gerais revelou grande semelhança com os derrames que também ocorrem na 
mesma região e que a cristalização fracionada foi o processo responsável pela 
variabilidade composicional observada.

Os derrames basálticos situados na borda norte-noroeste da província (SP, MG 
e GO), que haviam sido pouco investigados nos estudos anteriores, foram alvo de 
novos estudos de uma tese de doutorado [19], projetos de iniciação científica e/ou 
trabalhos de conclusão do curso de graduação em Geofísica [20,21] e publicações 
de artigos em revistas de impacto na área de Geociências [5,6]. Os resultados 
químicos, aliados a dados isotópicos, permitiram propor um novo modelo para a 
geração dos basaltos da PMP, no qual o processo de fusão ocorreu em manto afetado 
por metassomatismo, devido a antigos processos de subducção e fechamento de 
paleo-oceanos, que resultaram na amalgamação do Gondwana Ocidental.

Ainda com relação às rochas intrusivas, foram realizadas análises em rochas 
dos enxames de diques de Florianópolis, da Serra do Mar, cujos resultados 
constituíram uma tese de livre docência [4]. Análises adicionais em rochas desses 
dois enxames, como também naquele do Espinhaço Meridional, envolveram três 
alunos de graduação em projetos de iniciação científica, resultando em um trabalho 
de conclusão de curso [22], uma dissertação de mestrado [23], e vários resumos 
e resumos científicos em eventos científicos. Atualmente, uma mestranda está 
investigando os diques de baixo TiO2, raros no Enxame da Serra do Mar, com 
ocorrência na região de Nova Friburgo (RJ).

Os resultados das análises de mais de sessenta amostras do Enxame de 
Florianópolis foram publicados recentemente em periódico internacional impor-
tante na área de Geociências [7] e mostraram que a grande maioria das rochas 
são básicas e apresentam altas concentrações de titânio (TiO2 > 3%), com carac-
terísticas semelhantes aos derrames do tipo Urubici. As determinações de terras 
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raras e outros elementos traço incompatíveis foram essenciais para mostrar, que 
diferentemente dos derrames, uma grande parte dos diques sofreu intenso processo 
de contaminação com as rochas encaixantes da crosta continental. Além disso, os 
dados mostram que o manto que originou essas rochas sofreu metassomatismo 
com componentes carbonatíticos, o que também havia sido verificado para os 
diques do Espinhaço Meridional.

4. CONCLUSÕES
A cooperação entre o IAG e o IPEN promoveu grande avanço no conhecimento 

científico da Província Magmática do Paraná, fundamental para entender como 
foi o processo de separação América do Sul – África, importante na exploração 
dos recursos minerais das bacias marginais da região sul e sudeste do Brasil.

Embora a PMP tenha sido o alvo principal dessa colaboração, cabe destacar 
que rochas formadas em outros ambientes geológicos foram também analisadas em 
projetos iniciação científica e de conclusão de curso [24]. Publicações de resumos 
expandidos em anais de eventos científicos e em periódicos internacionais foram 
também efetuadas [por exemplo, 25-28].

Além dos grandes avanços científicos proporcionados por esta longa parceria, 
a capacitação de recursos humanos em nível de graduação, mestrado e doutorado, 
em uma área ainda carente de profissionais, constitui um grande legado para a 
sociedade brasileira.
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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 

Luiz F. L. Teixeira
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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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RESUMO
Neste trabalho é mostrado como INAA pode ser utilizada com sucesso para 

a solução de problemas analíticos que foram solicitados ao LAN (Laboratório de 
Análise por Ativação). Num primeiro caso, mostrou-se o desempenho da INAA 
como uma “técnica de referência”: 1) os valores das concentrações de As, Cd, Cr 
e Se, obtidos por INAA para fertilizantes minerais serviram como referência para 
checar os valores de concentrações obtidos pelo procedimento desenvolvido para 
determinar esses elementos por GF AAS e ICP OES nos mesmos fertilizantes; 2) 
os valores das concentrações de Au em carvão, obtidos por INAA serviram para 
avaliar a exatidão do procedimento de extrações em meio etanólico e alcalino do 
complexo Au(CN)3 do carvão ativado e posteriormente a determinação do Au por 
meio da espectrometria de absorção atômica de chama. Em outros casos, INAA 
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foi aplicada para avaliar a eficiência de purificação da “Técnica de Refinamento 
Zonal” empregada para a purificação de cristais para serem utilizados como 
detectores de radiação X e gama e, também para avaliar a incorporação de nano 
partículas de Ag em cateter. Além do que mostrou ser uma opção para análise 
multielementar em matrizes orgânicas.

1. INTRODUÇÃO
A análise por ativação com nêutrons foi descoberta em 1936, quando Hevesy 

e Levi verificaram que amostras contendo certos elementos de terras raras se 
tornavam altamente radioativas após serem expostas a uma fonte de nêutrons 
[1,2]. A partir dessa observação e, com o aprimoramento dos sistemas de detecção 
de radiação, o surgimento dos detectores de Ge hiperpuro, tem-se a técnica de 
análise por ativação com nêutrons instrumental (INAA) que vem sendo aplicada 
atualmente. Esta é uma técnica analítica multielementar que se baseia na interação 
de um dado material com nêutrons, seguida da medição da radioatividade induzida.

No caso deste estudo considera-se a radiação gama, portanto a reação nuclear: 
(n,ɣ). Sendo assim, a sensibilidade da INAA está relacionada com a intensidade 
do fluxo de nêutrons incidente (reator IEA-R1); abundância isotópica do nuclídeo 
de interesse; probabilidade de ocorrência da interação com nêutrons medida pela 
secção de choque para a reação; eficiência do detector para a medida da radiação 
gama; meia-vida e energia característica do radionuclídeo formado. Todos estes 
parâmetros permitem que a INAA seja uma técnica analítica muito sensível e 
específica para muitos elementos nas mais diversas matrizes. Esta característica 
faz com que a INAA seja considerada uma “técnica de referência” quando novos 
procedimentos estão sendo desenvolvidos ou quando outras técnicas analíticas 
produzem resultados que não estão de acordo com o esperado [1].

Tendo em vista o que foi exposto o objetivo deste trabalho foi mostrar o 
desempenho do Laboratório de Análise por Ativação do IPEN-SP (LAN) para 
solucionar alguns problemas analíticos que foram solicitados por pesquisadores 
de outros laboratórios. Em alguns desses casos, os materiais analisados foram: 
1) fertilizantes minerais e orgânicos, por solicitação do IQUSP, EMBRAPA e 
LANAGRO; 2) carvão ativado, determinação de Au, por parte do IQUSP.

Por ser uma técnica não destrutiva, requerer pequena quantidade de amostra e, 
por conseguinte, o mínimo de manipulação dessa amostra, o LAN é regularmente 
solicitado pelo laboratório de crescimento e purificação de cristais – IPEN, para 
participar de vários estudos para avaliar a eficiência de purificação da “Técnica de 
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Refinamento Zonal” empregada para a purificação de cristais para serem utilizados 
como detectores de radiação X e gama [3]. Outro estudo recente, solicitado pelo 
laboratório de processamento e modificação de polímeros por irradiação – IPEN, 
avaliou o nível de incorporação de nanopartículas de Ag em cateter de poliuretano 
revestido com óxido de titânio.

2. ESTUDOS REALIZADOS
No primeiro caso são listados alguns estudosem que os resultados obtidos 

por INAA serviram como referência para avaliar o desempenho de novos pro-
cedimentos analíticos. No outro caso INAA foi aplicada para análise de alguns 
materiais em que a quantidade de amostra disponível era muito pequena ou que 
a matriz seja muito complexa.

2.1. Resultados de INAA como “referência”

2.1.1. Análise de Fertilizantes minerais e orgânicos

As determinações elementares em fertilizantes minerais apresentam um grande 
desafio analítico devido às variações e complexidade dos constituintes do material 
uma vez que são fabricados com matérias primas de fontes diversas, desde rochas 
minerais a subprodutos e resíduos industriais como as escórias metalúrgicas.

Os valores para as concentrações de As, Cd, Cr e Se obtidas por INAA para 
fertilizantes minerais serviram como referência para checar os valores de concen-
trações obtidos pelo procedimento desenvolvido para determinar esses elementos 
por GF AAS e ICP OES nos mesmos fertilizantes [4,5]. Neste estudo foi usado 
um material de referência: Trace Elements in Multi-Nutrient Fertilizer (SRM 695, 
NIST), para avaliar a exatidão do INAA. E um fertilizante mineral fornecido 
pelo LANAGRO (Laboratório Nacional Agropecuário), o MRR, que constitui 
numa mistura de micronutrientes (mix-micro) adicionados aos macronutrientes 
(NPK) e a nutrientes secundários (Ca, Mg e S). Na Tabela 1 são apresentados os 
resultados das concentrações de As, Cd, Cr e Se para o SRM 695, obtidos por 
INAA. A partir dos dados da Tabela 1 verificou-se que os valores obtidos para o 
SRM foram concordantes com os valores certificados, a um nível de confiança 
de 95%, quando aplicado o teste t-Student. Este fato indica que as concentrações 
dos elementos no MRR, obtidas por INAA, pode estar próximas da verdadeira e 
neste caso, servirem como um valor de referência.
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Tabela 1 – Determinação de As, Cd, Cr e Se por INAA (n=5) no SRM 695

Elemento V. encontrado (µg/g ± DP) V. Certificado (µg/g ± DP)
As 186 ± 14 200 ± 5
Cd 19 ± 5 16,9 ± 0,2
Cr 236 ± 17 244 ± 6
Se 3 ± 1 2,1 ± 0,1

DP – desvio padrão

O LAN fez parte do “Ensaio colaborativo de Fertilizantes” em 2016,no qual 
as amostras de fertilizantes a serem analisadas eram: 1) amostra de fertilizante 
mineral de aplicação via solo fornecido pela Labfértil; Amostra de fertilizante 
orgânico fornecida pelo Instituto Agronômico de Campinas. Neste caso, foram 
determinados Ca, Fe, Mn, Zn ao nível de g/100g e As, Cr ao nível de mg/kg no 
fertilizante mineral. No fertilizante orgânico foram determinados As e Cr ao 
nível de mg/kg.

Outro ensaio que o LAN participou promovido pela Embrapa Pecuária do 
Sudeste foi composto por 6 diferentes matrizes de fertilizantes: três de diferentes 
misturas mineral, uma de mistura organomineral, uma de “mix micro” (5%B, 
5%Cu, 10%Mn, 10%Zn) e um fertilizante orgânico, proveniente de lodo de esgoto 
(ETA-Jundiai), seco e homogeneizado. Os elementos determinados por INAA, 
neste caso, foram: As, Co, Cr, Fe, K, Mo, Na e Zn. Vale ressaltar que INAA é 
uma técnica analítica muito específica e sensível para o As. A sensibilidade para 
o As, nas condições experimentais utilizadas, foi de 5,4 cps/seg.

2.1.2. Determinação de Au em resíduos de carvão ativado

O ouro é um metal nobre, de alto valor agregado, bastante utilizado devido 
às suas propriedades físicas e químicas intrínsecas. Por isso, é um elemento 
muito explorado pelas empresas mineradoras que em alguns casos, utilizam 
carvão ativado para extrair ouro dos minerais do ambiente [6,7]. Este carvão é 
lavado com solução contendo cianeto para a recuperação da maior quantidade do 
metal, porém quantidades residuais de ouro permanecem no substrato, tornando 
o carvão ativado residual ainda um material bastante atrativo para a indústria 
mineradora [8]. Assim, a determinação exata e precisa da concentração de ouro 
neste material é muito importante, visto que este parâmetro é o que orienta os 
valores do mercado. As características nucleares da reação: 197Au (n,ɣ) 198Au 
são extremamente favoráveis (secção de choque – σ=0,16 E07 Milibarns), isto 
faz com que INAA seja uma técnica analítica específica e muito sensível para a 
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determinação de Au. Neste estudo INAA foi utilizada para avaliar a homogeneidade 
de 5 amostras (concentração em Au no intervalo de: 30 a 800 mg/kg) e, também 
avaliar a exatidão do procedimento de extrações em meio etanólico e alcalino do 
complexo Au(CN)3 do carvão ativado e posteriormente a determinação do Au por 
meio da espectrometria de absorção atômica de chama.

2.2. INAA aplicada para análise de diferentes materiais

2.2.1. Análise de cristais para serem utilizados como detectores de 
radiação X e gama

Um grande interesse tem sido focado no desenvolvimento de detectores 
semicondutores de radiação X ou gama que podem ser operados à temperatura 
ambiente. As características desses materiais semicondutores são ter alto número 
atômico (Z) e bandas de energia proibida (Eg) largas. Compostos como: HgI2, PbI2, 
TlBr, BiI3 são materiais atrativos para uso como semicondutores. O denominador 
comum dos materiais semicondutores, que operam à temperatura ambiente, é a 
dificuldade de crescer cristais com alta perfeição cristalográfica, tendo pureza 
química e estequiometria. A presença de impurezas ou contaminantes é decorrente 
da purificação incompleta do material semicondutor e, influencia diretamente na 
eficiência do detector.

O Laboratório de crescimento e purificação de cristais – IPEN desenvolveu 
uma metodologia para a preparação dos sais de: PbI2, TlBr e BiI3 para o crescimento 
dos cristais, visando sua aplicação como detector de radiação. Esta metodologia 
consistiu de: 1) purificação dos sais comerciais (PbI2, TlBr e BiI3) com graus de 
pureza de 99 a 99,999% de pureza por meio da técnica de “purificação por refina-
mento zonal”; 2) avaliação da eficiência de purificação por meio da determinação 
de impurezas presentes nos materiais por INAA [9-14]. Verificou-se que INAA 
permitiu verificar significante redução de impurezas, de acordo com os números 
de passos de purificação. No caso do PbI2 foram quantificados: Ag, Au, Br, Co, 
K, Mn, Na e W; para TLBr foram quantificados: Ag, Co, Fe e Zn e, para o BiI3 
foram quantificados: Ag, As, Br, Cr, K, Mo, Na e Sb.

2.2.2. INAA aplicada para avaliar a incorporação de nano partículas 
de Ag em cateter

INAA foi aplicada para avaliar o nível de incorporação de nano partículas 
de Ag em cateter de poliuretano revestido com óxido de titânio, por solicitação do 
“Laboratório de processamento e modificação de polímeros por radiação – IPEN”. 
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INAA apresenta boa especificidade para a determinação de Ag, por meio do fotopico 
de 657 keV do radionuclídeo 110mAg de 252 dias de meia-vida. Neste caso, a Ag foi 
determinada em “fio de polietileno” de aproximadamente 2,5 cm, pesando cerca 
de 30 mg. Os resultados permitiram avaliar a aderência da prata de forma regular 
na superfície do cateter, aumentando assim o efeito antibacteriano do material.

2.2.3. INAA aplicada para análise multielementar em matrizes 
orgânicas

O LAN é frequentemente solicitado para analisar materiais como o extrato 
líquido de petróleo e alguns subprodutos, como: borrachas, na forma de pasta 
sólida, plásticos na forma de grânulos e coque de petróleo [15]. INAA permitiu 
a determinação das concentrações Br, Cl, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, V e Zn em 
extrato de petróleo. A presença de V, Fe e Cu no petróleo, mesmo ao nível de traço, 
é danosa para o processo de refino. INAA é um método sensível e relativamente 
rápido para a determinação de V, Cl e Cu, o resultado pode ser obtido em cerca 
de vinte minutos. As concentrações de Ba, Br, Cl, Cr, Fe, K, Mn, Sb e Zn foram 
determinadas em várias amostras de borracha e plástico. Já no “coque de petróleo 
foram determinados As, Ba, Br, Ca, Ce, Cl, Co, Cr, Fe, La, Mg, Mn, Pr, Sb, Sm, 
V e Zn.

3. CONCLUSÕES
A INAA continua tendo seu espaço para a solução de diversos problemas 

analíticos.
Embora que, com o desenvolvimento tecnológico, tenham surgido ou tenham 

sido aprimoradas muitas técnicas analíticas muito competitivas, principalmente 
quanto a sensibilidade e rapidez, para a determinação multielementar.
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RESUMO
O IPEN/CNEN-SP possui um reator de pesquisa denominado reator IEA-R1, 

em operação desde 1957. Para garantir a operação segura do reator a instituição 
IPEN/CNEN/SP mantém uma equipe de proteção radiológica constituída de 
um supervisor de proteção radiológica credenciado pela CNEN e uma equipe 
de técnicos especializados em proteção radiológica. A equipe atual é a mesma 
desde 1995, quando o reator iniciou a operação de forma contínua operando de 
segunda-feira a quarta-feira, totalizando 64 horas contínua, garantindo a segurança 
dos IOE (Indivíduos Ocupacionalmente Expostos) (1) e contribuindo para que o 
reator opere de maneira segura minimizando a ocorrência de incidentes. O objetivo 
desde trabalho é relatar um histórico da atuação da equipe de proteção radiológica 
e descrever resultados das técnicas utilizadas para minimizar as doses dos IOE.

Toyoda, Eduardo Yoshio; Santos, Eduardo Wilson; 
Rodrigues, Vicente; Borbon, Ricardo; Pereira, Edinir S.
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1. HISTÓRICO
O reator-IEA-R1, por ter mais de cinquenta anos de operação, sofreu várias 

modificações para se adequar as normas de proteção e segurança nuclear. A partir 
de 1995 devido a operação contínua a 5 MW alguns sistemas foram trocados ou 
substituídos e durante estas operações a Equipe de Proteção Radiológica teve 
envolvida para garantir a segurança dos IOE. Citamos algumas operações em 
que envolveram maiores riscos:

Introdução de uma válvula automática de segurança na saída da água do 
primário. Nesta operação foi necessário que um mergulhador entrasse na piscina 
do Reator para posterior montagem desta válvula (Figura 1); 

Figura 1 – Mergulhador dentro da piscina do Reator.

Retirada dos elementos combustíveis queimados e posterior transporte ao 
Estados Unidos da América (figura 2);

Figura 2 – Transporte de elementos combustíveis queimados.

Substituição do sistema de retratamento da água da piscina do Reator (Figura 3).
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Figura 3 – Retirada de resinas e carvão do sistema de retratamento.

A atuação da Proteção Radiológica permitiu que estas operações fossem 
devidamente planejadas e realizadas com máxima segurança sempre levando em 
consideração a minimização das doses dos IOE.

No entanto a proteção radiológica tem a função de estar alerta para ajudar a 
operação do Reator a evitar incidentes que venham a comprometer a segurança 
do reator e também evitar que os IOE venham a receber doses acima dos limites 
permitidos pela norma da CNEN [1].

 Nestes 62 anos de operação nenhum acidente mais grave aconteceu a ponto de 
ter que acionar o plano de emergência radiológica do Ipen. Incidentes ocorreram, 
mais antes que causassem maiores consequências, foram devidamente solucionados 
com atuação sempre conjunta das equipes de Proteção Radiológica e Operação do 
Reator. Podemos citar o pior incidente que foi o vazamento de produtos de fissão 
de um elemento combustível que exigiu uma atuação exemplar dos operadores 
e equipe de Proteção Radiológica, seja na minimização das doses ou na rápida 
solução para descobrir que tipo de evento estava ocorrendo.

Em relação às doses dos IOE nestes 62 anos de operação o evento mais 
importante foi a introdução do conceito ALARA (“As Low As Reasonable 
Achievable”) [2]. Na prática, por meio da implementação do Princípio ALARA 
as doses de radiação individuais são minimizadas. Além dos limites de dose 
estabelecidos pelas normas da CNEN, são impostos níveis de controle locais. Para 
cumprir o princípio ALARA, estabeleceu-se um valor de restrição de dose [3] de 
3,0 mSv/ano para os IOE. Para cumprir este valor foi estabelecido um programa 
de monitoramento individual dos IOEs que permitem a avaliação do cumprimento 
do valor de restrição de dose e possibilitam fornecer informações a respeito de 
alterações nos valores de exposição que necessitam medidas corretivas. 
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2. MÉTODOS UTILIZADOS
Desde o início da operação do Reator todos os IOE sempre foram monitorados 

individualmente por Dosímetros Termoluminescentes. Os Dosímetros temolu-
minescentes (TLD) são perante o órgão licenciador CNEN o sistema oficial de 
dosimetria e são utilizados pelo IOE durante um período de um mês, após este 
tempo ele é devolvido ao laboratório que determina o valor da dose e emite um 
relatório. Este relatório fica a disposição da CNEN, do setorem que o IOE trabalha 
e do serviço de proteção radiológica. Neste relatório de acordo com a norma da 
CNEN [3] o nível de registro é de 0,2 mSv/mês (a partir de 2019 este valor passou a 
ser de 0,1 mSv/mês), ou seja, abaixo deste valor os valores não são registrados e são 
substituído pela letra M. Caso um IOE tenha M nos doze meses do ano o seu valor 
anual é considerado como zero. Isto gerou um problema para implantação do nível 
de referência adotado de 3,0 mSv/ano. Caso um IOE recebesse 0,19 mSv nos doze 
meses do ano a dose anual seria de 2,28 mSv, mas como vimos anteriormente por 
estar abaixo do nível de registro anual seria computado como zero. Esta situação 
dificulta a análise das evoluções das doses do IOE abaixo de 2,28 mSv/ano, pois 
dá a entender que se for computado como zero nenhum procedimento deve ser 
tomado para evitar que o IOE atinja o valor de 3,0 mSv/ano.

A solução foi introduzir um dosímetro que permitisse obter valores inferiores 
a 0,2 mSv por mês e que também pudesse servir como dosímetro de alerta, isto é, 
com função relacionada com a tarefa. Na época foi adquirido um dosímetro ele-
trônico de fabricação da Eurisys denominado Dosicard. Atualmente o dosímetro 
eletrônico é o DMC 2000 S da MGP (Figura 4). 

Figura 4 – Modelo de dosímetro MGP.
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3. RESULTADO E DISCUSSÃO
O dosímetro eletrônico foi adotado em 2006 e, com isto, pudemos identificar 

as atividades e os IOE que recebiam as maiores doses de radiação. Foi desenvolvido 
um trabalho [4] que examina as doses a partir daquela data. As atividades no 
Reator se dividiam em: operação, manutenção, irradiação, tratamento de água e 
roteção radiológica. Naquela época grupos de IOE eram responsáveis por cada 
atividade e algumas atividades eram exercidas por pessoas que não operavam o 
reator como aqueles ao tratamento de água, operação e a proteção radiológica. 
Neste primeiro momento o grupo que recebia as maiores dose era o grupo de 
irradiação. Na Figura 5 é dada a média de dose dos IOE por tarefa referente ao 
período de 2006 a 2014 quando o reator operou de forma contínua.

Figura 5 – Média da dose dos IOE por tarefa.

Estudos mostraram que a dose poderia ser dividida se não houvesse pessoas 
dedicadas a cada atividade. As operações que envolviam as maiores doses como 
a retirada de amostras tiveram o número de pessoas aumentado, trabalhando 
em forma de rodízio. Na Tabela 1 é mostrada a distribuição percentual da dose 
por grupo de trabalho e a Figura 6 mostra a dose individual acumulada em um 
determinado mês por cada IOE e a contribuição de cada atividade por IOE.
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Tabela 1 – Distribuição percentual da dose acumulada em um ano por grupo de trabalho

Área de Atividade Dose (mSv) Número de 
pessoas

Dose Média 
(mSv)

Percentual 
Médio

Visita 0,16 3 0,05 27%
Operação 1,01 26 0,04 20%
Manutenção 0,00 3 0,00 0%
Radioproteção 0,08 5 0,02 8%
Irradiação 0,77 19 0,04 21%
Retratamento da água 0,09 2 0,05 23%
Atividade não Rotineira 0,04 25 0,00 1%
Total 2,16 NA NA 100%

Figura 6 – Dose acumulada em um ano.

Na Figura 7 é mostrada a evolução das doses coletivas de 2006 a 2018.
Observamos que a dose coletiva também vem diminuindo desde 2011, mesmo 

com o aumento da Potência do Reator. Sabemos que o aumento da potência implica 
no aumento do nível de radiação no saguão da piscina, no entanto devido aos 
procedimentos adotados pela Supervisão de proteção radiológica este fator não 
contribuiu para as doses dos IOE. 
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Figura 7 – Dose Coletiva de 2006 a 2018.

4. CONCLUSÕES
A atuação conjunta entre a operação e equipe de Proteção Radiológica foi 

fator primordial para garantir a segurança do Reator e garantir que as doses 
dos IOEs estejam dentro do programa ALARA. Apesar da equipe de Proteção 
Radiológica não pertencer ao Centro do Reator de Pesquisa (CRPq) o grau de 
profissionalismo das duas equipes (Operação e Proteção) permitiu a interação e 
o respeito, principalmente quando o assunto envolve segurança.

A importância do programa de monitoramento e controle total das atividades 
dos IOEs é fator essencial para que o programa ALARA apresente resultado espe-
rado. A economia e a segurança alcançado pela equipe de Proteção Radiológica do 
Reator resultou em mais credibilidade e motivou a equipe a perseguir melhorias 
que viabilize a operação de forma segura e que a sociedade possa se beneficiar 
desta atividade.
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RESUMO
O levantamento de dados da experiência operacional do reator IEA-R1 é 

fundamental para o desenvolvimento de uma Análise Probabilística de Segurança 
para esta instalação. Os dados necessários para esta análise são, principalmente, 
taxas/probabilidades de falha de equipamentos, frequências de erros humanos na 
execução de procedimentos e frequências de ocorrência de eventos anormais que 
possam iniciar um acidente e comprometer a operação segura do reator. Estes 
dados podem ser extraídos dos registros efetuados durante a operação do reator 
e durante as atividades da equipe de manutenção. O processo de coleta e análise 
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dos dados da experiência operacional do reator IEA-R1 tem sido executado por 
vários profissionais do IPEN e incentivado pela gerência de operação do reator. 
Planilhas eletrônicas do Microsoft Excel, específicas para armazenar registros 
de falhas, ocorrências anormais/ não usuais, tempos de operação e número de 
demandas dos principais equipamentos da instalação, vêm sendo atualizadas e 
as informações mais relevantes incluídas no Relatório Mensal de Atividades do 
Reator IEA-R1, que é um documento interno gerado pelo Serviço de Operação do 
Reator de Pesquisa IEA-R1 (SEORE) do Centro do Reator de Pesquisas (CRPq) 
do IPEN. Neste trabalho são apresentados os formulários de coleta de dados e os 
principais relatórios gerados a partir das análises realizadas com os dados obtidos 
em campo.

1. INTRODUÇÃO
No período de Março de 2001 a Junho de 2004, o IPEN manteve um contrato 

com a Agência Internacional de Energia Atômica (AIEA) referente ao Projeto 
Coordenado de Pesquisa intitulado “Atualização e Expansão da Base de Dados de 
Confiabilidade da AIEA para Aplicação em Análise Probabilística de Segurança 
(APS) de Reatores de Pesquisa”. Participaram deste projeto onze países membros 
da AIEA e o Brasil foi representado por um grupo do IPEN composto de nove 
pesquisadores, dentre os quais seis integrantes do Centro de Engenharia Nuclear 
(CEENG) e três do Centro do Reator de Pesquisas (CRPq).

Com base nos objetivos estabelecidos pela AIEA, o grupo do IPEN passou 
a trabalhar no desenvolvimento de uma Base de Dados de Confiabilidade de 
Componentes específica para os reatores de pesquisa IEA-R1 (tipo piscina – 5 
MW) e IPEN/MB-01 (conjunto crítico – potência nominal máxima de 100 W). 
As características gerais desta base de dados (definição conceitual, estrutura e 
conteúdo), a descrição do processo de coleta de dados nos reatores de pesquisa do 
IPEN e os principais resultados obtidos durante a execução do projeto da AIEA 
foram documentados em vários relatórios técnicos e artigos científicos [1-6]. No 
final do projeto, em Junho de 2004, foram fornecidas para a AIEA as estimativas 
das taxas/probabilidades de falha de componentes dos reatores de pesquisa do 
IPEN, que foram calculadas com base no histórico operacional de janeiro de 1999 
a dezembro de 2003 para o reator IEA-R1 e no histórico de outubro de 1997 a 
março de 2004 para o reator IPEN/MB-01.

No caso do reator IEA-R1, o processo de coleta e análise dos dados da 
experiência operacional continua sendo executado até hoje e é incentivado pela 
gerência da instalação. Planilhas eletrônicas do Microsoft Excel, específicas 
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para armazenar registros de falhas, ocorrências anormais/ não usuais, tempos 
de operação e número de demandas dos principais equipamentos da instalação, 
vêm sendo atualizadas e as informações mais relevantes incluídas no Relatório 
Mensal de Atividades do Reator IEA-R1, que é um documento interno gerado 
pelo Serviço de Operação do Reator de Pesquisa IEA-R1 (SEORE) do Centro do 
Reator de Pesquisas (CRPq) do IPEN.

Além das atividades realizadas no CRPq, no CEENG foi produzido um 
trabalho acadêmico que teve por objetivo desenvolver um sistema computacional 
que fizesse o gerenciamento dos dados coletados no reator IEA-R1 [7]. Além de 
facilitar a entrada e atualização dos dados da experiência operacional do reator 
IEA-R1, este sistema permite que a base de dados seja acessada por pesquisadores 
do IPEN por meio da Intranet/Internet.

2. PLANILHAS ELETRÔNICAS DESENVOLVIDAS PARA COLETA E ANÁLISE DOS 

DADOS DA EXPERIÊNCIA OPERACIONAL DO REATOR IEA-R1
A coleta e análise de dados referentes à experiência operacional do reator 

nuclear de pesquisa IEA-R1 vem sendo conduzida, desde 2001, por uma especialista 
em Análise Probabilística de Segurança (APS) do CEENG e por pesquisadores 
do CRPq.

Apesar de o reator IEA-R1 operar há mais de sessenta anos, não foi possível 
recuperar toda a informação referente à sua experiência operacional, pois os 
registros mais antigos estão incompletos e são de difícil interpretação. Além 
disso, em 1976, o reator IEA-R1 já havia passado por uma reforma significativa, 
inclusive com a duplicação do Sistema de Resfriamento do Reator. Outra reforma 
importante ocorreu em 1996, na qual as alterações visaram ao aumento da potência 
de operação do reator de 2 MW para 5 MW. Deste modo, considerou-se razoável 
estabelecer como meta a recuperação do histórico desta instalação a partir do 
ano de 1999.

As planilhas eletrônicas (Microsoft Excel) usadas durante o processo de 
coleta e análise dos dados referentes ao reator IEA-R1 são descritas a seguir. Em 
linhas gerais, existem três tipos de planilhas desenvolvidas para este trabalho:

• Tipo I − planilhas para entrada, organização, avaliação preliminar e 
armazenamento dos dados brutos;

• Tipo II − planilhas intermediárias / memoriais de cálculo; e
• Tipo III − planilhas finais / relatórios.
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2.1. Planilha de Falhas e Ocorrências Anormais/Não Usuais

Esta planilha é do Tipo I e contem o levantamento e a avaliação preliminar 
de eventos registrados como falhas ou situações anormais/ não usuais ocorridas 
durante a operação do reator ou durante atividades de manutenção.

Um modelo desta planilha, preenchida com ocorrências registradas em 
janeiro de 2013, encontra-se na Tabela 1. Para o preenchimento desta planilha, 
alguns procedimentos e critérios básicos devem ser seguidos e estão apresentados 
na ref. [5].

2.2. Planilha de Tempo Acumulado de Operação e Número de 
Demandas dos Principais Componentes

Esta planilha é do Tipo I e na Tabela 2 é apresentado um modelo preenchido 
para dois componentes do reator (mesa de controle e bomba B101-A do circuito 
primário de resfriamento).

Os tempos acumulados de operação dos principais componentes são obtidos 
por meio da leitura de horímetros instalados no reator e são registrados, sema-
nalmente, em planilhas específicas. Do mesmo modo, os números acumulados 
de demandas dos componentes são registrados nestas planilhas, após a leitura 
de contadores. A tarefa de leitura de horímetros e contadores nas áreas do reator 
IEA-R1 é realizada por operadores desta instalação duas vezes por semana: na 
segunda-feira, antes do início das atividades no reator; e na sexta-feira, após o 
encerramento do expediente na instalação. Atualmente, encontram-se instalados 
21 horímetros no reator IEA-R1, para a obtenção dos tempos exatos de operação 
de seus principais componentes e 16 contadores para obtenção do número exato 
de demandas de alguns componentes. Além disso, a planilha eletrônica mostrada 
na Tabela 2 possui um campo específico para anotação do tempo de operação 
do reator (operation data sheet), obtido a partir dos registros manuais feitos nas 
folhas de operação. Estes registros podem ser usados para se estimar o tempo de 
operação e o número de demandas de componentes que não possuem horímetros 
ou contadores instalados. Com base nesta planilha, é possível obter resultados 
semanais, mensais e anuais relacionados ao tempo de operação do reator e ao 
tempo de operação e número acumulado de demandas dos principais componentes.
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2.3. Memorial de Cálculo Contendo Especificações Técnicas e o 
Histórico de Operacão e Falhas dos Componentes

Este memorial de cálculo é uma planilha do Tipo II e foi desenvolvido para 
que as ocorrências referentes a falhas de componentes do reator pudessem passar 
por uma compilação especial na base de dados. Este memorial de cálculo reúne 
dados coletados nas planilhas descritas nos itens 2.1 e 2.2, além de incluir dados 
relativos às especificações técnicas dos componentes identificados. As especificações 
técnicas dos componentes devem ser obtidas em documentos arquivados no CRPq.

2.4. Planilha de Cálculo das Taxas/Probabilidades de Falha dos 
Componentes

Os valores médios das taxas/probabilidades de falha e os respectivos inter-
valos de confiança, para cada tipo de componente, são calculados por meio de 
algoritmos desenvolvidos pelo grupo de APS do CEENG. A planilha que contem 
estes algoritmos é do Tipo III, pois fornece resultados finais da análise efetuada 
com os dados da experiência operacional do reator IEA-R1.

Um exemplo da planilha de taxas/probabilidades de falha de componentes 
do reator IEA-R1 é ilustrado na Tabela 3, a qual está vinculada aos dados do 
memorial de cálculo descrito no item 2.3. O código do tipo de componente e o 
código do modo de falha estão baseados na padronização da AIEA [8-9] que 
também é usada nas planilhas descritas nos itens 2.1 e 2.3.

2.5. Outros Tipos de Relatórios Gerados a partir dos Dados da 
Experiência Operacional do Reator

Os principais relatórios (planilhas do Tipo III) gerados a partir da base de 
dados, e que têm sido usados pelos analistas do grupo de APS e pelo pessoal 
responsável pela operação e manutenção do reator IEA-R1, são apresentados a 
seguir.

• Relatório de Avaliação Preliminar de Segurança das Ocorrências Anormais/ 
Não Usuais Registradas durante a Operação do Reator IEA-R1 − Este 
relatório é gerado a partir da planilha de falhas, ocorrências anormais/ 
não usuais descrita no item 2.1 e tem sido incluído no Relatório Mensal de 
Atividades do Reator IEA-R1, que é um documento interno gerado no pelo 
Serviço de Operação do Reator de Pesquisa IEA-R1 (SEORE) do Centro 
do Reator de Pesquisas (CRPq) do IPEN. Um exemplo deste relatório é 
apresentado na Tabela 4.
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Tabela 4 – Exemplo da tabela gerada a partir do levantamento de falhas, ocorrências 
anormais/ não usuais, incluída no Relatório Mensal de Atividades do Reator IEA-R1

DADOS DE FALHAS EM EQUIPAMENTOS / OCORRÊNCIAS NÃO-USUAIS NO REATOR IEA-R1

Oper.
No.

Data (dd/
mm/aa) Hora Ocorrências Registradas no Logbook Avaliação preliminar do evento

24 11-mai-15 08:00
Painel de comando das bombas do 
Sistema de Retratamento: dijuntor 
desarmou e foi necessário religá- lo.

falha em componente de painel de 
comando associado ao Sistema de 
Retratamento de Água; ao longo 
do tempo, se a circulação de água 
na superfície da piscina não for 
restabelecida, pode haver aumento do 
nível de radiação no saguão da piscina; 
evento não compromete a segurança do 
reator durante a operação.

27 18-mai-15 08:57

SCRAM do reator devido a um sinal 
espúrio de vazão baixa no circuito 
primário; a bomba do circuito primário 
não havia desligado; reator religado às 
9h08; reator crítico às 9h25; ver evento 
ocorrido em 27/04/2015 às 8h53.

SCRAM do reator devido a perda de 
vazão no circuito primário; precursor 
de evento iniciador de acidente; é 
recomendável que a causa da geração 
deste sinal de vazão seja investigada.

28 19-mai-15
Sistema de Retratamento: indicador de 
vazão apresentava medida de 0,13 gpm 
com o sistema já desligado.

falha em componente do painel de 
indicação dos parâmetros operacionais 
dos sistemas de Tratamento e 
Retratamento de Água; evento não 
implica em falha no funcionamento 
destes sistemas e não compromete a 
segurança do reator durante a operação.

25-mai-15

câmara de fissão: falha no isolamento e 
no conector; foi necessário efetuar a troca 
e não houve operação do reator nesta 
data.

falha / funcionamento degradado de 
componente associado à instrumentação 
nuclear do reator; ruído eletrônico na 
câmara de fissão causa oscilação nos 
canais nucleares na partida do reator, 
podendo gerar sinal de SCRAM por 
período na partida; este tipo de evento 
pode impedir que o reator seja ligado.

30 26-mai-15 08:40

SCRAM do reator devido a um sinal 
espúrio de vazão baixa no circuito 
primário; reator religado às 8h46; reator 
crítico às 9h04; ver eventos ocorridos nos 
dias 27/04 e 18/05/2015.

SCRAM do reator devido a perda de 
vazão no circuito primário; precursor 
de evento iniciador de acidente; é 
recomendável que a causa da geração 
deste sinal de vazão seja investigada.

30 26-mai-15 13:48

SCRAM do reator devido a um sinal 
espúrio de vazão baixa no circuito 
primário; reator religado às 14h01; reator 
crítico às 14h18; ver eventos ocorridos 
nos dias 27/04, 18/05 e 26/05/2015 (8h40).

SCRAM do reator devido a perda de 
vazão no circuito primário; precursor 
de evento iniciador de acidente; é 
recomendável que a causa da geração 
deste sinal de vazão seja investigada.

27-mai-15 07:50 retirada de mancha no EC# 226

ação corretiva para evitar a ocorrência de 
evento iniciador de acidente (bloqueio de 
canal de resfriamento); em geral, este tipo 
de problema não está associado à falha 
de componente; na maioria das vezes, a 
ação corretiva para retirada de mancha 
(objeto/resíduo) na região do núcleo deve 
ser tomada com o reator desligado (não 
há registro em RMC).
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31 27-mai-15 10:13

SCRAM do reator devido a um sinal 
espúrio de vazão baixa no circuito 
primário; reator religado às 10h25; reator 
crítico às 10h45; ver eventos ocorridos 
nos dias 27/04, 18/05 e 26/05/2015 (2x); é 
provável que a falha esteja associada ao 
sensor ligado ao circuito de SCRAM.

SCRAM do reator devido a perda de 
vazão no circuito primário; precursor 
de evento iniciador de acidente; é 
recomendável que a causa da geração 
deste sinal de vazão seja investigada.

31 27-mai-15 13:29

SCRAM do reator devido a um sinal 
espúrio de vazão baixa no circuito 
primário; reator religado às 13h34; reator 
crítico às 13h53; ver eventos ocorridos 
nos dias 27/04, 18/05, 26/05 (2x) e 
27/05/2015.

SCRAM do reator devido a perda de 
vazão no circuito primário; precursor 
de evento iniciador de acidente; é 
recomendável que a causa da geração 
deste sinal de vazão seja investigada.

• Relatório de Tempos de Operação e Número de Demandas de Componentes 
do Reator IEA-R1 − Este relatório é gerado a partir da planilha de tempo 
acumulado de operação e número de demandas dos principais componentes, 
descrita no item 2.2, além de incluir informações extraídas da planilha 
citada no item 2.1 sobre o número de ocorrências de SCRAM e perda de 
energia elétrica externa para a instalação. Na Tabela 5 são apresentadas, 
como exemplo, algumas tabelas correspondentes ao período de 1999 a 2014.

• Neste ponto, alguns exemplos práticos podem ser dados, pois reforçam a 
importância da utilização dos dados armazenados na base descrita neste 
trabalho para o gerenciamento da operação e manutenção do reator IEA-R1. 
São estes:
• No ano de 2014 houve uma substituição do compressor do Sistema de 

Ar Comprimido que fica instalado na Sala dos Geradores. As leituras do 
horímetro e do contador deste equipamento ficaram suspensas por alguns 
meses, até que estes instrumentos fossem reinstalados no local adequado. 
Com base no levantamento do número de demandas e tempo acumulado 
de operação do compressor do Sistema de Ar Comprimido, foi possível 
detectar que, na semana de 17 a 24 de março de 2014, estava ocorrendo 
um número excessivo de liga/desliga e tempo de funcionamento deste 
equipamento durante a operação do reator. Numa investigação posterior 
mais detalhada das causas dos eventos associados ao compressor, foi 
possível detectar um vazamento na linha de ar comprimido do sistema.

• Com base nos tempos acumulados de operação das bombas do circuito 
primário de resfriamento (ver Tabela 5), foi possível verificar que o 
circuito A foi mais usado na operação do reator do que o circuito B. 
Considerando que não há uma justificativa técnica adequada para 
este tipo de procedimento e que, ao contrário, isto pode levar a um 
desgaste maior nos equipamentos do circuito primário A, foi feita 
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uma recomendação para que a gerência de operação do reator IEA-R1 
promovesse um rodízio mais adequado destes circuitos ao programar 
as operações semanais.

Tabela 5 – Exemplo de relatório de tempos de operação e número de demandas de 
componentes do reator IEA-R1 para o período de 1999 a 2014

Ano

Tempo de 
operação 
do reator 

(hora:min:seg)

Tempo de 
operação 
do reator 
(horas)

Número de 
operações 
do reator

Operações 
do reator 
– Plena 

Potência

Operações 
do reator 
– Baixa 
Potência

Número de 
SCRAMs

Perda de 
Energia 
Elétrica 
Externa 
(LOSP)

1999 2445:57:30 2445,96 65 49 16 26 9
2000 2705:06:00 2705,10 69 57 12 21 17
2001 1923:42:00 1923,70 55 49 6 23 7
2002 1767:15:30 1767,26 73 50 23 10 8
2003 1606:11:00 1606,18 54 44 10 35 4
2004 2491:48:00 2491,80 77 46 31 17 8
2005 2873:56:00 2873,93 57 49 8 22 14
2006 2735:07:00 2735,12 70 50 20 38 19
2007 1440:27:00 1440,45 42 30 12 20 3
2008 2790:33:00 2790,55 68 52 16 30 15
2009 2584:33:00 2584,55 77 64 13 56 29
2010 2467:15:00 2467,25 63 46 17 26 11
2011 2709:04:00 2709,07 59 49 10 27 13
2012 2222:54:00 2222,90 53 44 9 26 15
2013 1487:41:00 1487,68 33 24 9 21 7
2014 1265:41:00 1265,68 29 21 8 16 5
Total 35517:11:00 35517,18 944 724 220 414 184

Tempo Calendário Acumulado Valores Médios

Horas Dias Semanas
Horas de 

operação / 
ano

Número de 
operações / 

ano

SCRAM/
ano LOSP/ ano

8760 365 52 2.445,96 65,00 26,00 9,00
17520 730 104 2.575,53 67,00 23,50 13,00
26280 1095 156 2.358,25 63,00 23,33 11,00
35040 1460 208 2.210,50 65,50 20,00 10,25
43800 1825 260 2.089,64 63,20 23,00 9,00
52560 2190 312 2.156,67 65,50 22,00 8,83
61320 2555 364 2.259,13 64,29 22,00 9,57
70080 2920 416 2.318,63 65,00 24,00 10,75
78840 3285 468 2.221,06 62,44 23,56 9,89
87600 3650 520 2.278,01 63,00 24,20 10,40
96360 4015 572 2.305,87 64,27 27,09 12,09
105120 4380 624 2.319,32 64,17 27,00 12,00
113880 4745 676 2.349,30 63,77 27,00 12,08
122640 5110 728 2.340,27 63,00 26,93 12,29
131400 5475 780 2.283,43 61,00 26,53 11,93
140160 5840 832 2.219,82 59,00 25,88 11,50
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Ano

Mesa de Controle
Bomba do Circuito Primário de 
Refrigeração (B101-A / tag CP-

BOM-01)

Bomba do Circuito Primário de 
Refrigeração (B101-B / tag CP-

BOM-02)

No. de 
deman-

das

Dados da 
folha de 
operação 
(horas)

Horímetro 
(horas)

No. de 
deman-

das

Dados da 
folha de 
operação 
(horas)

Horímetro 
(horas)

No. de 
deman-

das

Dados da 
folha de 
operação 
(horas)

Horímetro 
(horas)

1999 71 2544:03:00 2544,05 27 1101:49:00 1101,82 34 1327:00:00 1327,00
2000 83 2834:37:00 2834,62 36 1284:35:00 1284,58 39 1477:03:00 1477,05
2001 71 2004:26:00 2004,43 59 1540:08:00 1540,13 16 378:15:00 378,25

2002/1 16 407:58:00 407,97 16 383:20:00 383,33 0 0:00:00 0,00
2002/2 52 1419:32:00 1595,50 15 462:04:00 466,48 26 885:41:00 894,44
2003 58 1646:32:30 1930,58 8 282:17:00 286,65 38 1161:40:00 1275,69
2004 78 2602:52:00 2725,50 58 1722:03:00 1746,71 23 711:23:00 727,80
2005 63 2962:45:00 3058,67 19 1109:08:00 1057,34 114 1581:34:00 1872,78
2006 85 2814:52:00 2939,04 42 1267:46:00 1314,91 83 1355:51:00 1307,99
2007 45 1481:00:00 1567,49 19 272:44:00 282,69 44 1149:48:00 1177,41
2008 82 2897:19:00 3027,00 59 2335:36:00 2355,65 31 445:46:00 395,29
2009 105 2693:34:00 2809,11 72 2080:07:00 2171,89 48 558:17:00 457,78
2010 67 2556:15:00 2717,06 55 1717:13:00 1768,49 39 734:22:00 721,81
2011 63 2831:53:00 2941,10 37 1713:48:00 1708,45 53 1051:47:00 1046,35
2012 55 2344:27:00 2424,99 58 1958:10:00 2013,31 19 334:13:00 335,50
2013 57 1478:00:00 1603,46 23 848:11:00 866,69 31 608:16:00 543,78
2014 51 1198:58:00 1473,94 52 608:25:00 619,60 22 572:06:00 533,34
Total 1101 36719:03:30 38604,51 655 20687:24:00 20968,73 660 14333:02:00 14472,26

3. CONCLUSÕES
É importante destacar que as taxas/ probabilidades de falha de componentes 

geradas com os dados armazenados e processados na base de dados apresentada 
neste trabalho podem ser aplicadas diretamente em análises de confiabilidade 
dos sistemas do reator IEA-R1 e na Análise Probabilística de Segurança (APS) 
desta instalação. Além disso, estes dados podem ser úteis para o gerenciamento 
da operação e manutenção do reator IEA-R1, principalmente no que diz respeito 
às decisões sobre a segurança desta instalação.
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RESUMO
No Este estudo piloto é resultado de um projeto de doutorado em colaboração 

com CRPq (Centro do Reator de Pesquisas) e o NIT IPEN-CNEN/SP (Núcleo de 
Inovação Tecnológica do Instituto de Pesquisa Energéticas e Nucleares da Comissão 
Nacional de Energia Nuclear) sob o campo do conhecimento da qualidade dos 
indicadores de C,T&I (Ciência, Tecnologia & Inovação). Instituições de alto nível de 
governança, reforçam e legitimam a função de desenvolvimento e inovação ante as 
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transformações científicas, tecnológicas, econômicas, sociais, históricas, políticas, 
geográficas, ambientais, produtivas ao longo do tempo. Coloca como cerne o papel 
da gestão ao mapear fenômenos da formação da identidade histórica ao passo 
que pavimenta os caminhos para a construção do futuro mais estrutural, alçado 
em tecnologias emergentes para soluções de problemas de cidades inteligentes. 
As tecnologias nucleares, de uso pacífico, apresentam propriedades de convergência 
e habilitadoras nos mais diversos pontos de sistemas produtivos. Utilizando-se 
informações divulgadas no Plano Diretor da AIEA (Agência Internacional de 
Energia Nuclear) e do IPEN de 2012 a 2018 aplicou-se metodologia DEA associada 
aos componentes principais da Tripla Hélice Híbrida, respaldada no equilíbrio 
das relações. Como resultado desta iniciativa, foram constatadas sinergias totais, 
evidenciando o fluxo da interface das relações entre Governo, Universidade e 
Indústria, propondo de forma inédita a aplicação metodológica conjunta DEA Tripla 
Hélice ao CRPq para regular transições entre passado e futuro das Instituições 
de Ciência e Tecnologia para países em desenvolvimento.

1. INTRODUÇÃO
Estudos do futuro têm sido referenciados na literatura como desafio estratégico 

em antecipar tendências e preparar as instituições de forma a aumentar a taxa 
de sobrevida e permanecer ao longo do tempo minimizando efeitos colaterais 
sistêmicos e, exposição à vulnerabilidade do ambiente [1,5,10].

Nesta perspectiva, ao longo dos desdobramentos socioeconômicos foram 
propiciados diversos mecanismos administrativos, legais, econômicos, sociais, 
políticos e institucionais consistindo na trajetória para alavancar a economia de 
países em desenvolvimento na criação de sinergias, parcerias, redes e colaborações 
[2,3,4,9].

Diversas são as tecnologias convergentes e habilitadoras, ou tecnologias 
embarcadas no modelo chave-fechadura advindas das técnicas nucleares pacíficas, 
haja visto o marco de fundação do IEA-R1 e a trajetória institucional do IPEN-
CNEN/SP protagonizando a oferta de soluções ao campo da saúde, especialmente 
ao diagnóstico e tratamento de câncer, reforçando e legitimando sua importância ao 
desenvolvimento social regional, nacional e internacional [7] neste campo científico.

Embora este estudo aponte interesse por estudos do futuro [1], preconizou 
de forma inédita a análise DEA (Análise Envoltória de Dados) [2,3,4] associada 
aos componentes principais G-U-I (Governo-Universidade-Indústria) do conjunto 
Tripla Hélice [4], relacionando os fatores produtivos e sinérgicos do CRPq. Foram 
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delineadas e caracterizadas as melhores práticas, colocadas à disposição de ges-
tores públicos, desenvolvedores de políticas públicas, cientistas, empreendedores, 
estudantes e demais interessados.

A capacidade de planejar e compreender fenômenos do passado constitui-se 
um ferramental poderoso na criação de sinergia em ambientes dinâmicos na era do 
conhecimento [9]. Remarca a importância da visão estratégica da administração 
para a regular transição entre a identidade histórico-cultural e a complexidade da 
sociedade em seu entorno para o século XXI [1,4,9].

2. METODOLOGIA E RESULTADOS
O objetivo deste estudo piloto foi caracterizar o Centro do Reator Nuclear 

de Pesquisas (CRPq) de uma ICT (Instituição de Ciência e Tecnologia) do IPEN-
CNEN/SP USP de forma a validar a aplicação conjunta dos modelos encontrados 
na literatura científica como mais bem estabelecida em momentum de transforma-
ções para países em desenvolvimento alinhada às políticas de cooperação para o 
desenvolvimento da AIEA (Agência Atômica Internacional) [6].

Por meio de método DEA comparativo longitudinal de dados disponíveis 
no Plano Diretor IPEN de 2012 a 2018, aplicou-se uma proxy de componentes 
principais G-U-I (Governo-Universidade-Indústria). Foram catalogadas as entradas 
(In) e saídas (out) de um sistema produtivo para diagnóstico da função expressa.

Os dados coletados manualmente do Plano Diretor IPEN foram inseridos 
em planilha eletrônica Excel® e auditados após consolidação. Suplementos para 
análise de dados e otimização da função foram aplicados. Realizou-se plotagem de 
gráfico de dispersão com o melhor cenário, expressando a função linear apresentada 
ao sistema produtivo do CRPq, bem como seu coeficiente de Determinação R2 e 
coeficiente de correlação R.

Na plotagem, foi demarcada a fronteira de eficiência do sistema produtivo, 
envolvendo todo o conjunto de dados obtidos pela função DEA.

Para a classificação das proxys, foram realizadas análises do sistema mercadoria 
da teoria de recursos, de acordo com a literatura econômica contábil da economia do 
conhecimento e intangibilidade [1]. Quatro cenários foram construídos, valendo-se 
de entrada de dados no ano de 2012 apresentado resultados no mesmo ano em 2012 
(t = 0). Os demais cenários foram elaborados considerando as entradas do sistema 
de 2012 com saídas do sistema nos anos de 2013 ou 2014 ou 2015, ou seja, t+1; 
t+2, t+3 respectivamente. A melhor correlação e simplificação da função linear 
foi apresentada no t=0. Os demais resultados foram descartados.
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Por fim, foram compiladas tabelas para indicação do fluxo aos componentes 
principais G-U-I e cálculo dos índices de sinergia encontrados.

2.1. Resultados e Análise Envoltória de Dados

De acordo com dados do plano diretor da AIEA (Agência Internacional de 
Energia Atômica) [6], gráfico 1 foram mapeadas as áreas temáticas prioritárias 
dos biênios (2015- 2016) e (2018-2019) para cooperação e desenvolvimento de uso 
pacífico da tecnologia nuclear.

Figura 1 – Mapa de áreas temáticas prioritárias para cooperação e desenvolvimento da 
agência atômica internacional.

Fonte: Elaborado pelos autores.

Utilizando dados do Plano Diretor CRPq IPEN-CNEN/SP de 2012 a 2018 
aplicadado a metodologia DEA foi gerado o Gráfico 2. A imagem da função F(x) 
é representada pelo eixo “y”, denotando os resultados consolidados (out) ou saídas 
do sistema produtivo. O eixo “x” é representado pelas entradas consolidadas do 
sistema produtivo.
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Figura 2 – DEA aplicado ao CRPq IEA-R1.

Fonte: Elaborado pelos autores.

O cenário t=0 apresentou o coeficiente de determinação linear R2 = 0,8013 e 
correlação = 0,8951. Ou seja, as entradas e saídas do Sistema produtivo do CRPq 
de 2012 a 2018 são computados dentro do mesmo ano. A relação entre entradas 
e saídas do sistema é explicada em 80,13% pelo algotitmo (1):

y = 1,047x + 149.242 (1)

O Plano Diretor para cumprir com a função de planejamento, pode-se utilizar 
desta ferramenta para a construção de cenários futuros, conferindo linearidade 
temporal objetiva das decisões estratégicas do CRPq para construção de cenários 
futuros.

2.1.1. Aplicação componentes principais: DEA, Tripla Hélice e Sinergia

Dada a reta de regressão linear que estabelece a relação de equilíbrio entre 
os pontos o gráfico 1, ou seja, onde estabelece congruência de área, a medida de 
sinergia total foi calculada como o resultado das saídas(s) eixo (y, out) menos 
as entradas(s) eixo (x, in). A diferença entre produtividade e eficiência é que a 
eficiência expressa a relação ótima entre recursos consumidos e resultados gerados, 
enquanto a sinergia do sistema é dada pela diferença total.

A Tabela 1 distribui os componentes da Tripla Hélice G-U-I (Governo-
Universidade- Indústria) como protagonistas do conjunto do sistema e posiciona 
a Universidade como maior geradora de sinergia, seguida pela indústria, enquanto 
o Governo é caracterizado como mantenedor deste sistema positivo, realizando 
o papel ancoragem, mantenedor e fomentador. Estas descobertas aplicadas no 
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CRPq corroboram a teoria da literatura científica Tripla Hélice, otimizado pela 
aplicação DEA de um sistema produtivo.

Tabela 1 – Componentes principais DEA Tripla Hélice do CRPq

DEA Tripla Hélice out in Total Geral Sinergia
G 3.495.672 6.402.181 9.897.853 −2.906.509
U 5.753.838 476 5.754.314 5.753.362
I 2.247.211 159 2.247.370 2.247.052

Total Geral 11.496.720 6.402.816 17.899.536 5.093.905

A Tabela 2 demonstra a matriz da relação DEA aos componentes principais 
Tripla Hélice em relação ao total geral consolidado. É possível verificar que o 
governo se caracteriza principalmente como provedor chave, fomentador de 
recursos ao sistema produtivo, enquanto a indústria e a universidade surgem 
como hélices fechaduras, configurando uma sinergia total do sistema CRPq DEA 
Hélice(s) de 28%.

Tabela 2 – Sinergia CRPq DEA Hélice(s)

DEA Tripla Hélice out in Total Geral Sinergia
G 35% 65% 100% −29%
U 100% 0% 100% 100%
I 100% 0% 100% 100%

Total Geral 64% 36% 100% 28%

A Tabela 3 demonstra índices da análise vertical, indicando a distribuição do 
sistema sinérgico até a sexta hélice. Verifica-se que a relação da interface CRPq-
Universidade é um componente-chave de sinergia do sistema para o surgimento 
de novas hélices, sendo responsável em 50% dos resultados gerados totais.

Tabela 3 – Análise vertical CRPq DEA Hélice(s)

DEA Tripla Hélice out in Total Geral Sinergia
G 30% 100% 55% −57%
U 50% 0% 32% 113%
I 20% 0% 13% 44%

Total Geral 100% 100% 100% 100%



Caracterização do modelo de planejamento e operação de reatores nucleares de ensino, pesquisa & produção

455

3. CONCLUSÕES
As áreas temáticas de prioridade de uso pacífico da tecnologia nuclear para 

cooperação e desenvolvimento são: segurança (25%), saúde e nutrição (24%), 
alimentação e agricultura (20%) e capacitação e treinamento gerencial (15%). 
Energia, água e meio-ambiente e aplicações industriais completam o restante (16%).

O modelo de interação DEA Tripla Hélice Híbrido é adequado a realidade do 
CRPq; foi constatado que a sinergia total do arranjo de colaboração G-U-I CRPq 
IPEN-CNEN/SP foi de 28%. A sinergia é explicada principalmente pelo fluxo de 
interação do Governo, posicionado como chave-mestra, tendo a Universidade e a 
Indústria como receptoras fechaduras para do desenvolvimento das competências 
precisas na economia do conhecimento do século XXI.
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RESUMO
O Laboratório de Metrologia Nuclear (LMN) desenvolve sistemas de medida, 

metodologias e ferramentas de software como suporte às atividades principais. 
Entre os sistemas, podem-se citar os que utilizam métodos secundários para 
a determinação da atividade de amostras radioativas, utilizando câmaras de 
ionização, bem como os que utilizam métodos primários para a padronização 
de radionuclídeos, empregando arranjos de deteção compostos por contadores 
proporcionais, cintiladores e detetores de germânio hiperpuro (HPGe). A elabo-
ração de software está usualmente associada à aquisição e análise de dados, para 
cálculos, ajuste de dados experimentais (fitting), ou a funções coadjuvantes, como 
a calibração de sistemas, simulação e previsão de resultados pelo método de Monte 
Carlo. Os programas até então desenvolvidos operam em modo local (offline) e a 

Franco Brancaccio, Mauro S. Dias, Marina F. Koskinas, 
Denise S. Moreira e Fábio de Toledo



Contribuições do Reator IEA-R1 para a Pesquisa Nuclear: WARP2 - II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

458

configuração necessária à sua correta operação é efetuada por arquivos de texto 
(ASCII) pouco amigáveis, contendo parâmetros e opções (flags). A portabilidade 
de dados (transporte e utilização em diferentes máquinas e plataformas) constitui 
outra dificuldade inerente à abordagem offline. A proposta do presente trabalho 
consiste em desenvolver aplicações baseadas em Web, disponibilizando serviços 
e informações, respectivamente, em servidores de software e de Bancos de 
Dados (Data Base – DB). Um dos principais requisitos deste projeto consiste em 
estabelecer formatos padrão para os dados (esquemas) e uma linguagem amigável 
(human friendly) para sua representação (notação), compatível com ambiente Web/
DB. A expressão “Ambiente de Arquivos” sintetiza a dupla definição, esquema/
notação, tema deste trabalho.

1. INTRODUÇÃO
O Laboratório de Metrologia Nuclear (LMN), fundado em 1964, desenvolve 

diversas atividades, como:

• SERVIÇOS:

• produção de amostras radioativas padronizadas;
• ensino em Pós Graduação (Mestrado e Doutorado);

• METROLOGIA [1-6]:

• mapeamento do fluxo neutrônico do reator IEA-R1;
• padronização de radionuclídeos e amostras radioativas;
• determinação de parâmetros nucleares:
• seções de choque para nêutrons;
• intensidades de transições gama;
• meias-vidas de radionuclídeos e de transições metaestáveis.

• ATUALIZAÇÃO E DESENVOLVIMENTO [7-26]:

• sistemas e metodologias de medida;
• software (aquisição/análise de dados; calibração; simulação; ferramentas 

auxiliares).

O desenvolvimento de software, classe à qual pertence o presente trabalho, 
pode ser subdividido em categorias, de acordo com a finalidade:
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• calibração de sistemas e obtenção de curvas de eficiência de deteção;
• aquisição de dados em sistemas de medida para obtenção de “informação 

bruta”;
• análise de dados de aquisição para obtenção de parâmetros, gráficos, 

tabelas etc.;
• ajuste de dados experimentais (fitting);
• simulação para obtenção de dados e previsão de resultados pelo método 

de Monte Carlo.

Como em outras atividades, o desenvolvimento de software busca por novas 
tendências e ferramentas. Em trabalho recentemente aceito para publicação 
(outubro de 2019) [26], descreve- se o programa de análise de coincidências por 
software, denominado Coincidence Analysis Task (CAT), primeiro aplicativo do 
LMN escrito em linguagem C++ a utilizar orientação a objetos, Object-oriented 
Programming (OOP). Técnicas OOP ampliam o conceito de reutilização de código, 
com a criação de classes e ferramentas para o encapsulamento de informações e 
funcionalidades, disponibilizadas em bibliotecas para uso em outros aplicativos. 
CAT inclui bibliotecas de uso geral, como:

• elementos e sistemas (descrição e configuração de sistemas, arranjos e 
componentes);

• elementos químicos e (rádio)isótopos (número atômico e de massa; 
constantes);

• grandezas físicas (prefixo, unidade, valor, incerteza), com sobrecarga de 
funções matemáticas para suporte à propagação de incertezas.

• pulsos elétricos (sinais de deteção das radiações: altura e instante de 
ocorrência);

• espectros de distribuição de energia (histogramas);
• distribuição de tempos de coincidências beta/gama;
• tabelas de dados de extrapolação de eficiência de contagem beta;
• ajuste linear de dados de extrapolação.

O programa CAT foi, assim, brevemente apresentado, por constituir a matéria 
escolhida para desenvolvimento do ambiente de arquivos. O projeto tem o objetivo 
de contemplar diferentes áreas e aplicações, tendo início com a reformulação de 
CAT, para a criação de uma nova versão Web, denominada Wild CAT (WCAT).
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2. AMBIENTE DE ARQUIVOS
O software desenvolvido no LMN segue basicamente o paradigma procedi-

mental, que utiliza funções e rotinas, em código estruturado. Como mencionado, 
CAT introduz conceitos de OOP, incluindo bibliotecas que podem ser “ligadas” 
(linking) a qualquer programa em tempo de compilação, de modo a disponibilizar 
toda funcionalidade incorporada (algoritmos e funções; classes e objetos; etc.), 
sem a necessidade de reescrever ou incluir código fonte (reutilização de código 
objeto, previamente compilado).

Independentemente da abordagem adotada, os programas operam em modo 
offline e os parâmetros necessários devem ser editados manualmente pelo operador/
usuário. Os arquivos de entrada e saída (dados, configurações e resultados) possuem 
formato texto (ASCII) sem padrão definido (custom), dificultando o intercâmbio 
de dados entre programas e a sua utilização (dados e programas) em máquinas 
ou plataformas diferentes.

Para contornar os problemas apontados é necessário adotar estratégias como 
a padronização de formatos para dados e arquivos (compatível com diferentes 
linguagens e plataformas), a utilização de Bancos de Dados (Data Base – DB) e 
o uso de abordagem de desenvolvimento baseada em Web.

Para representação de dados escolheu-se o padrão JSON (JavaScript Object 
Notation) [27], por atender aos requisitos mencionados:

• suportado pelas principais linguagens de programação, como JavaScript 
(nativo), Node.js (idem), C++ e Python [28-31], entre muitas outras;

• amplamente utilizado em ambiente Web como formato de intercâmbio de 
mensagens e dados;

• sua versão em notação binária, BSON [32] (Binary JSON), é utilizada por 
gerenciadores DB como MongoDB [33], ferramenta também adotada neste 
projeto.

O formato JSON baseia-se na estrutura {“chave”: “valor”}, como mostra 
a Figura 1, na qual se define um objeto “range”, representando um intervalo de 
valores de tensão elétrica (V), em ponto flutuante. Incluem-se uma faixa principal, 
[0.0, 10.0], uma região de sobre escala, (10.0, 13.0), além de informações auxiliares: 
cabeçalho, conjunto de autores [array] e versão.
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Figura 1 – Versão inicial de objeto “range” em notação JSON, idealizado para o programa 
WCAT.

A complexidade dos objetos em formato JSON varia conforme a necessidade. 
Como exemplo, apresentam-se três versões simples de um objeto “pessoa”, contendo 
apenas o nome completo como informação:

• “pessoa”: {“nome”: “Joaquim Leme”};
• “pessoa”: {“primeiroNome”: “Joaquim”, “sobrenome”: “Leme”};
• “pessoa”: {“nome”: {“primeiro”: “Joaquim”, “família”: “Leme”}}.

Deste modo, o objeto “pessoa” poderia incluir outros atributos, como peso, 
estatura, data e local de nascimento, endereço, e-mail, formação, profissão, local 
de trabalho, interesses etc.

2.1. Informações e Representação JSON

Toda informação em WCAT será representada em notação JSON, para 
armazenamento em bancos de dados MongoDB. Enumeram-se abaixo algumas 
categorias de objetos JSON idealizados para WCAT, com exemplos ilustrativos 
quando possível:

• variáveis: “count”: {“value”: 27479};
• objetos: “pulse”: {“height”: [7.13, “V”], “timeStamp”: [12345678.9, “ns”]}.
• arquivos (DB):
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• elementos e itens (descrição de sistemas de medida e de análise: detetores, 
módulos eletrônicos e software; amostras e fontes radioativas etc.);

• constantes físicas e parâmetros (meias-vidas de decaimento; intensidades 
de emissão gama; seções de choque etc.);

• configuração de aquisição (data; descrição; id da amostra alvo; tempo 
de medida; id do operador; nomes dos arquivos de dados etc.);

• dados de aquisição (arquivos de dados: valores obtidos para análise 
posterior), compostos por registros dos pulsos de deteção nuclear: 
[amplitude, instante], como no exemplo acima (objeto “pulse”);

• configuração de análise (id da medida; data; data de referência; parâ-
metros; id do operador; nomes dos arquivos de resultados etc.);

• resultados de análise (espectros: beta, gama e distribuição de tempos 
de coincidências; tabela de extrapolação; dados de ajuste; relatório 
síntese etc.).

2.2. Desenvolvimento de Software

A abordagem de desenvolvimento Web também permite efetuar a hospedagem 
de software, oferecendo acesso a programas ou serviços. Utilizando navegadores 
(browsers) ou aplicativos apropriados, em diferentes plataformas ou dispositivos 
(desk ou laptops, tablets, smartphones), é possível acessar as informações armaze-
nadas e executar qualquer tarefa disponível, como fitting de dados experimentais, 
elaboração de gráficos, análise de conjuntos de dados, entre outros.

A padronização (ambiente de arquivos) também é requisito para que diferentes 
serviços tenham acesso compartilhado a dados (ver exemplo no final desta seção).

Algumas vantagens das técnicas de desenvolvimento Web são apresentadas 
na Tabela 1,em que se efetua, de forma simplificada, o confronto entre duas 
abordagens, conforme as seguintes considerações:

• a abordagem de programação adotada até o presente (conforme descrição 
no início da seção 2) recebe a denominação “Convencional”;

• à proposta de dados e serviços globalmente acessíveis, denomina-se “Web”;
• estabelece-se um paralelo entre as abordagens (dispostas em duas colunas), 

situando-se horizontalmente os critérios de comparação (linhas).
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Tabela 1 – Comparação entre abordagens de desenvolvimento de software, aqui denominadas 
Convencional e Web

Convencional Web
Instalação de Programas:
Necessária em todas as máquinasem que se 
deseja executá-los.

Instalação local de Programas: Browser ou 
aplicativo de acesso Web (ver Hospedagem 
em Servidores).

Plataforma:
Normalmente monoplataforma (Windows, 
Linux ou Mac);
É necessário (re)compilar e instalar o 
programa em cada plataforma.

Plataforma:
Multiplataforma
(todas: Windows, Linux, Mac e móveis); 
Compilação única (Deploy em Servidor).

Operação em Modo Offline:
Dados e parâmetros acessíveis apenas 
localmente, por meio de discos, memórias 
flash etc.;
Programas: v. Instalação de Programas.

Hospedagem em Servidores:
Dados e parâmetros acessíveis globalmente, 
em bancos de dados (DB);

Programas acessíveis em browsers ou 
aplicativos com acesso Web.

Execução:
Poucos programas executam todas as tarefas, 
às vezes, apenas um programa generalista 
(configuração monolítica).

Execução:
Serviços executam tarefas especializadas, 
como:
leitura de dados, análise e cálculo; ajuste de 
dados (fitting); gráficos; edição de dados em 
DB etc.

Manutenção e Atualização: Trabalhosa, 
exigindo recompilação e reinstalação 
completas em todas as máquinas.

Manutenção e Atualização: Somente o 
serviço alterado deve ser reinstalado no 
respectivo servidor.

A Figura 2 esquematiza as diferenças entre as abordagens de programação 
apresentadas na Tabela 1 e sintetiza as diferentes categorias de dados de um 
processo de medida e análise.
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Figura 2 – Representação das abordagens de programação (a) e (b) e categorização dos dados 
de medida e análise (c).

(a) Convencional, com acesso local (restrito) a dados e programas;
(b) Web, onde dados e serviços são acessíveis globalmente;

(c) Tipos de dados de um processo (descritivos; parâmetros; resultados).

Serviços hospedados em Web (Tabela 1 e Figura 2) são normalmente inde-
pendentes, podendo-se utilizar diferentes linguagens em sua codificação (Java, 
JavaScript, Python, C++ etc.). Entretanto, diferentes serviços podem estabelecer 
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comunicação para intercâmbio de dados que compartilham o mesmo formato 
(esquema). Como exemplo, considere-se o seguinte cenário:

• Data: conjunto de dados, em formato padrão, obtidos em uma medida;
• Result: esquema padrão para dados, idealizado para a produção de gráficos;
• MyCalc: serviço de processamento:

• Entrada: objeto Data;
• Saída: objeto CalcResult (resultado, com esquema Result);

• MyFit: serviço para ajuste de dados experimentais (fitting):

• Entrada: objeto com esquema Result (obtidos com MyCalc ou outros);
• Saída: objeto FitResult (resultado, com esquema Result);

• MyGraph: serviço que produz gráficos:

• Entrada: objetos com esquema Result (obtidos com MyCalc, MyFit, 
ou outros);

• Saída: objeto de imagem, GraphResult (resultado: gráfico desejado);

Neste exemplo, os objetos CalcResult (saída de MyCalc) e FitResult (saída 
de MyFit) compartilham o esquema Result, também utilizado para os dados de 
entrada do serviço MyGraph, de modo que este último pode gerar curvas para 
os dois resultados (processo e ajuste). O esquema Result encapsula a informação 
necessária à obtenção de gráficos: dados; título; eixos (nomes; tipo: linear, logarít-
mico); categoria (dispersão; linhas; barras; histograma; pizza; área; 2D, 3D); etc. 
O serviço MyGraph pode ser utilizado por qualquer outro que entregue objetos 
com esquema Result. Em particular, observa-se que o mesmo esquema pode 
ser utilizado para funções distintas (neste caso, fitting e gráfico: MyFit utiliza o 
esquema Result para seus objetos de entrada e de saída).

3. CONCLUSÃO
Este trabalho apresenta os requisitos para desenvolvimento de aplicações 

Web, bem como as medidas adotadas pelo LMN para atingir esse objetivo. 
Destaca-se a necessidade de padronização dos formatos da informação, para 
permitir o intercâmbio de dados entre serviços e o acesso a bancos de dados 
(DB), estabelecendo-se o formato JSON como língua franca. Como projeto 
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piloto, optou-se por converter o programa CAT para análise de coincidências por 
software em uma nova versão Web, denominada Wild CAT (WCAT). Arquivos e 
variáveis internas utilizados por CAT estão sendo alterados para o formato JSON 
(dados de entrada e saída; configurações; etc.). Testes de software estão em curso 
(programação Web; MongoDB; inter-process communication, IPC; processos child; 
produção de gráficos; big numbers para compressão de dados em base 64; data 
fitting; etc.). Funcionalidades previstas para inclusão em CAT serão desenvolvidas 
como serviços em WCAT, como busca de picos, compensação de contagem de 
fundo (linha de base), gráficos e ajuste de dados experimentais a qualquer função 
matemática (CAT dispõe somente de ajuste à função de primeiro grau). Os serviços 
desenvolvidos em WCAT ficam disponíveis a outros projetos, citando-se como 
exemplo a aplicação Web prevista para Análise de Ativação Neutrônica, que poderá 
utilizar os serviços de busca de picos e cálculo de áreas, para a determinação da 
composição das amostras alvo e a quantificação de elementos de interesse.
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RESUMO
Neste trabalho, uma metodologia teórico-experimental foi desenvolvida para 

análise de iodo-125 por espectrometria gama no Detector de Germânio de Alta 
Pureza (HPGe) da ORTEC. As amostras de iodo-125 foram produzidas por ativação 
neutrônica no reator nuclear IEA-R1 a partir de xenônio-124 encapsulado em 
compartimentos de alumínio sob o fluxo da ordem de 5x1013 nêutrons.cm-2.s-1 por 
um período de 60 horas. Depois de serem irradiadas, as capsulas foram abertas e 
lavadas em meio alcalino para extração do iodo depositado nas paredes internas. 
A amostra final foi armazenada em frascos padrões de acrílico para a análise em 
espectrometria gama. Para calibração do HPGe as eficiências no fotopico foram 
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medidas entre 0 e 700 keV usando uma fonte de calibração certificada (bário-133) 
com atividade bem conhecida. A curva de eficiência foi determinada para uma 
faixa de energia que cobrisse a região de interesse para o iodo-125e os subprodutos 
gerados na reação nuclear. No processo de ativação, iodo-126 foi formado como 
subproduto indesejado, e esse radionuclídeo foi medido. Com o detector calibrado, 
foi feita a análise da pureza radionuclídica das amostras para certificar os padrões 
de qualidade internacionais estabelecidos para medicamentos radioativos.

1. INTRODUÇÃO
O iodo-125 é um radionuclídeo atraente e utilizado para uma variedade de 

aplicações médicas devido às suas características nucleares favoráveis, dentre 
elas a braquiterapia. A meia-vida do iodo-125 fornece vantagens logísticas para 
facilitar o fornecimento a locais distantes do local de produção do reator. Ele é 
o radioisótopo preferido em procedimentos de radioimunoensaio para estimar 
concentrações nanomolares de biomoléculas como hormônios e drogas em matrizes 
biológicas complexas [1].

O iodo-125 produzido para utilização em pesquisas laboratoriais apresenta 
pureza radionuclídica maior ou igual a 99,1%, a quantidade de iodo-126 dever ser 
de no máximo 0,9% [2].

Na produção de iodo-125 para uso no corpo humano são exigidos padrões de 
qualidade mais rigorosos, estes padrões estão estabelecidos em regulamentações 
como a 21CFR361.1 do USFDA (United States Food e Drug Administration), que 
trata de medicamentos radioativos para braquiterapia [3], e a Diretiva Europeia 
93/42/EEC modificada pela diretiva 2007/47/EC sobre dispositivos médicos [4]. 
Dos fabricantes que produzem o iodo-125 ultrapuro se destacam a canadense 
McMaster e a alemã Eckert & Ziegler BEBIG, que apresentam as seguintes 
características de pureza radionuclídica:

Tabela 1 – Comparativo de duas fabricantes de iodo-125 ultrapuro

MacMaster Eckert & Ziegler BEBIG
Iodo-125 > 99,9% Iodo-125 ≥ 99,9%

Iodo-126 < 0,005% Iodo-126 ≤ 0,005%

Fontes: MACMASTER, 2018. ECKERT & ZIEGLER BEBIG, 2018. COSTA, O. L, 2015.

É obrigatório e indispensável a quantificação do iodo-126, pois ele é um 
contaminante indesejável da reação nuclear que apresenta altas energias de emissão 
gama (388,6 keV, 666,3 keV) e tempo de meia-vida de 12,9 dias [5]. Essa energia 
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proporciona altas doses radioativas às células do corpo humano, sendo considerada 
maléfica para o tratamento.

No Brasil, a Comissão Nacional de Energia Nuclear (CNEN), por meio 
do Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares (IPEN), importa e distribui 
sementes de iodo-125 para clínicas e hospitais em todo território nacional, para 
o tratamento de câncer conhecido como braquiterapia intersticial, na qual uma 
pequena fonte radioativa de iodo-125 é implantada dentro do volume do tumor, ou 
muito próxima a ele [6]. Com o intuito de diminuir os custos deste procedimento 
médico e viabilizar sua disponibilidade para hospitais da rede pública de saúde foi 
feito um estudo e desenvolvido uma nova tecnologia de fabricação de sementes 
de iodo-125 [7, 8] utilizadas em procedimentos de braquiterapia no Brasil. Para 
fechar o ciclo de nacionalização deste produto, tornou-se necessário também a 
produção nacional do iodo-125. O iodo-125 é fabricado em poucos lugares do 
mundo, que disponham de um reator nuclear com um alto fluxo de nêutrons, e 
equipe técnica que domine o know-how da produção [2].

1.1. Rota de Produção do Iodo-125

O iodo-125 é produzido em reator nuclear a partir do xenônio-124. Ele decai 
por captura eletrônica e conversão interna para o telúrio-125 (Figura 1). No 
processo, emite fótons de 27 keV, 31 keV e 35 keV [5], com energia média de 29 
keV. Em virtude da baixa energia média de emissão, seus fótons têm pouco poder 
de penetração. O isótopo possui uma meia-vida de 59,4 dias [2].

Figura 1 – Rota de produção do iodo-125 em reator.
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No decorrer da reação nuclear, paralelo à formação de iodo-125 é produzido 
iodo-126 como subproduto. Isso ocorre devido à seção de choque do iodo-125 
formado ser maior que a seção de choque do xenônio-124 que ainda está presente 
na amostra sofrendo irradiação. Assim, a probabilidade do iodo-125 receber um 
nêutron é maior. É possível observar que a relação entre a quantidade produzida 
de iodo-125 e iodo-126 apresenta grande vantagem para o iodo-125 nas primeiras 
horas de irradiação, esta vantagem diminui gradativamente com o aumento do 
período de irradiação como pode ser visto na Figura 2 [9]. Depois de terminada 
a reação nuclear o mais indicado para eliminar a contaminação de iodo-126 seria 
esperar que ele decaísse e diminuísse sua atividade na amostra irradiada.

Figura 2 – Produção de iodo-125 a partir de um alvo de xenônio natural.

2. METODOLOGIA

2.1. Sistema de Carga de Gás

Para o preenchimento das cápsulas com xenônio foi construído um sistema 
de carga de gás (Figura 3) [2]. Este sistema é composto por:

• Cilindro de gás para carga (hélio para teste de vazamento, ou xenônio para 
irradiação);

• Armadilha fria de nitrogênio líquido (N2L);
• Cilindro de nitrogênio para ventilação do sistema;
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• Válvulas de abertura/fechamento de cilindro (VC1 e VC2);
• Regulador de pressão para o gás de carga;
• Válvulas manuais (VM1, VM2 e VM3);
• Válvulas com atuador pneumático da Swagelok, modelo 4BK série 1, para 

gases de alta pureza (VP1, VP2, VP3 e VP4);
• Manovacuômetro;
• Sensor de vácuo tipo Pirani;
• Bomba de vácuo mecânica.

Figura 3 – Diagrama do Sistema de carga de gás em tubo de alumínio.

2.2. Ativação Neutrônica no Reator Nuclear IEA-R1

Depois de encapsuladas, foram enviadas ao reator duas amostras de xenônio 
natural (XEN001.1, XEN002.1) para irradiação. As amostras foram colocadas no 
dispositivo Eira 15 posição 34A e prateleiras 4 e 5 respectivamente, e submetidas 
a um fluxo da ordem de 5x1013 nêutrons.cm-2.s-1 por um período de sessenta horas.

2.3. Abertura da Cápsula e Recuperação do Gás

A Figura 4 representa um diagrama do Sistema de abertura das cápsulas de 
alumínio para recuperação do gás xenônio [2]. O sistema é composto por:

• Câmara de vácuo;
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• Suporte para a cápsula;
• Talhadeira;
• Válvula de vácuo manual (que aciona a talhadeira);
• Válvulas de vácuo (VM1, VM2 e VM3 para controle da pressão no sistema);
• Tubo de alumínio;
• Armadilha fria de nitrogênio líquido (N2L);
• Sensor de vácuo tipo Pirani;
• Bomba de vácuo mecânica; e
• Capela de fluxo laminar equipada com filtro HEPA com carvão ativado e 

exaustor.

Figura 4 – Diagrama do Sistema de abertura das cápsulas de alumínio para recuperação do 
gás xenônio.

2.4. Lavagem das cápsulas com NaOH e análise radionuclídica

Depois da abertura da cápsula, foi feita uma lavagem com NaOH para extração 
do iodo adsorvido nas paredes internas. A solução formada foi armazenada em 
frascos padrões de acrílico e analisada por espectrometria gama com Detector 
de Germânio Hiperpuro.
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O Detector foi configurado para a análise em questão e calibrado com uma 
fonte de bário-133 para abranger todo o espectro energético da amostra, de 0 à 
700 keV. A análise fornece a medida da atividade da amostra, sendo essa grandeza 
essencial para o cálculo de pureza radionuclídica.

3. RESULTADOS
Cada amostra foi medida por um período de seiscentos segundos no espec-

trômetro gama e apresentaram os seguintes resultados (Tabela 1).

Tabela 1 – Valores para atividade de iodo-125 e iodo-126 produzidos

Atividade 
de iodo-125 
por volume 
de solução

(Bq/µL)

Atividade de 
iodo-126 por 

volume de 
solução
(Bq/µL)

Atividade total 
iodo-125 (Bq)

Atividade total 
iodo-126 (Bq)

Pureza 
de 

iodo-25 
(%)

XEN001.1 57305 ± 31 34,59 ± 0,02 (229,22 ± 0,12)x105 (13,84 ± 0,01)x103 99,94

XEN002.1 75791 ± 41 30,00 ± 0,02 (303,17 ± 0,16)x105 (12,00 ± 0,01)x103 99,96

4. CONCLUSÕES
Foi demonstrado que é possível a produção do radionuclídeo iodo-125 no 

reator IEA-R1 do IPEN por meio do método de ativação neutrônica. O sistema 
projetado para fazer a abertura das cápsulas e o sistema de detecção radionuclídica 
demonstraram grande reprodutibilidade e exatidão em seus resultados. Sendo assim, 
o IPEN tem plenas condições de iniciar sua fabricação própria do iodo-125 para 
aplicações medicinais e medicamentos radioativos, nacionalizando a produção.
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CONTRIBUIÇÕES DO REATOR IEA-R1 
PARA A PESQUISA NUCLEAR

WARP2: II Workshop Anual do Reator de Pesquisas

fe

Inaugurado em 1958, o reator IEA-R1 tem na pesquisa uma de suas principais fun-

ções, onde desenvolve trabalhos nas mais diversas áreas, indo desde a compreensão 

da própria operação de um reator nuclear, até estudos sobre a estrutura interna do 

núcleo atômico. 

Dentre as diversas linhas de pesquisa trabalhadas no IEA-R1, destacam-se, por 

exemplo, os trabalhos com a técnica de análise por ativação neutrônica, os trabalhos 

relacionados à metrologia das radiações, bem como os estudos voltados à compreen-

são de estruturas de materiais, como o imageamento com nêutrons, a difração de 

nêutrons ou os estudos de interações hiperfinas. 

O IEA-R1 também se destaca pela contribuição à física médica, com a produção e 

estudo de radioisótopos, tendo papel de destaque na formação de recursos humanos 

e produzindo extensa bibliografia no meio acadêmico. 

A sinergia entre produção, pesquisa tecnológica e científica e formação de recursos 

humanos, faz do reator IEA-R1 um dos equipamentos mais importantes e prolíficos 

na área científica no Brasil, com mais de 60 anos de história já escrita, e com muita 

história a escrever.
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