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Confeccao de dosimetro TL de LiF (Mg)
pela técnica de sinterizacao-*
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Resumo. Visando obter dosimetros de estado solido, que fossem sensiveis, reproduti-
veis, de facil manuseio e que pudessem ser empregados na dosimetria pessoal, foi de-
senvolvida uma técnica de obten¢do destes dosimetros no Brasil, utilizando-se po de
LiF. Diversos lotes de dosimetros compactados a frio e sinterizados foram investiga-
dos em fun¢do da concentracdo de material dopante e tempo de sinterizagdo.
Determinaram-se algumas caracteristicas termoluminescentes, que foram compara-
das com as dos dosimetros TLD-100 extrudados, usados como referéncia internacio-
nal. A metodologia experimental e os resultados com as respectivas andlises sdo des-
critos neste artigo.

Abstract. Manufacture of thermoluminescent dosimeter of LiF (Mg) by sintheriza-

_tion technique. With the aim of developing solid state dosimeters, which were sensi-
ble, reproducible, easy to handle and with the possibility to be used in personal dosi-
metry, we worked on a technique to produce these dosimeters, in Brazil, using LiF
powder. Many different baths of cold compacted and sinterized dosimeters were in-
vestigated as a function of the dopant concentration and the sinterization time. Some
termoluminescent characteristics were measured, and compared to those of the ex-
truded TLD-100 dosimeters, which are used as an international reference. The experi-
mental methodology and the obtained results, with their respective analyses, are the
subject of this paper.

INTRODUCAO tal, dosimetria de néutrons e outras

aplicacdes'" . Este apresenta um

O LiF, como material basico cons-
tituinte de dosimetros, é um fosforo
amplamente utilizado na dosimetria
termoluminescente (TL), sendo em-
pregado para medidas de doses em ra-
dioterapias, radiodiagndsticos, dosi-
metria pessoal, monitora¢ao ambien-

bom compromisso entre as diferentes
qualidades exigidas de um dosimetro,
tais como sensibilidade a radiagao io-
nizante, baixa dependéncia com a
energia da radia¢do, nimero atomi-
co efetivo equivalente ao do tecido
humano, resposta TL linear em um
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amplo intervalo de doses e pequeno
desvanecimento térmico a temperatu-
ra ambiente. Entre os dosimetros co-
merciais destacam-se os produzidos
pela Harshaw (EUA), sendo que a sua
utilizagdo é dispendiosa pelo fato de
serem produzidos fora do Brasil a um
alto custo. Este fato influenciou para
que fosse desenvolvida, em nosso
pais, a técnica de obteng¢ao de dosi-
metros na forma solida, compactan-
do-se LiF a frio com posterior sinte-
rizagdo, técnica esta estudada por
Niewiadomski® ',

Diversos lotes de dosimetros sinte-
rizados foram produzidos e estuda-
ram-se algumas de suas propriedades
TL comparando-as com as proprie-
dades dos TLD-100 extrudados, exa-
minando a possibilidade de empregar
os dosimetros na dosimetria pes-
soal®. '

PROCEDIMENTO
EXPERIMENTAL

Os equipamentos disponiveis que
foram utilizados na confec¢ao dos
dosimetros e na determinac¢ido de suas
caracteristicas TL foram forno elétri-
co, bomba de vacuo, controladores de
temperatura, prensa hidrdulica, com-
pactador, registrador X-Y e leitora .
TLD. 7

O LiF e o dopante, apds serem cui-
dadosamente misturados, foram co-
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locados em um tubo-de ago inoxidd-

vel revestido internamente por um ci-
lindro oco de grafite e fundidos sob
atmosfera de argdnio, em um forno
elétrico. Depois de obter-se uma fu-
sio homogénea da mistura a uma
temperatura de aproximadamente
1.000°C, durante trés horas, o produ-
to foi resfriado lentamente, pulveri-
zado em tamanhos de grio menor
que 0,074 mm e fundido novamente,
sofrendo um tratamento térmico
idéntico ao inicial. Apos esse trata-
mento térmico, o produto foi pulve-
rizado e os graos graduados entre
0,177 mm a 0,074 mm. Esse po resul-
tante foi dividido em por¢des de 150
mg para ser compactado individual-
mente em um compactador especial-
mente construido para esse fim. Este
permite produzir uma pastilha de 10
mm de didmetro, aplicando-se uma
pressao de aproximadamente 37.000
N/cm? durante um minuto. As pas-
tilhas obtidas apds a compactagao fo-
ram sinterizadas a 800°C em um tu-
bo de alumina com fluxo de argdnio,
por tempos varidveis, e apos foram
resfriadas lentamente. Depois de
obterem-se diversas fornadas de pas-

titlhas com diferentes concentragdes
de Mg e tempo de sinterizagao, estas
foram colocadas dentro de embala-
gens de acrilico cujas paredes pos-
suiam 5 mm de espessura e irradia-
das com uma fonte de 9Co, para es-
tudo de suas propriedades TL em
fung¢do da dose recebida.

A emissio TL foi medida
utilizando-se um aparelho leitor da
Victoreen, TLD READER, modelo
2800, acoplado a um registrador da
ECB modelo RB103 série 341 para re-
gistrar as curvas de emissdo. O ciclo
de temperaturas empregado na leitu-
ra dos dosimetros teve um pré-
aquecimento da temperatura ambien-
te até 120°C, durante nove segundos.
A partir de 120°C até 255°C, numa
taxa de 10°C/s, o sinal TL emitido foi
medido pelo método integral. O tem-
po total de aquecimento foi de 23 a
24 segundos. As leituras foram feitas
com fluxo de nitrogénio na cimara de
aquecimento para evitar sinais espu-
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rios, e apds cada ciclo de leituras, os

dosimetros foram recozidos a 400°C
durante uma hora.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 mostra as curvas de
emissao dos dosimetros de LiF sinte-
rizados em tempos, respectivamente,
de 1 h,3 he6h, sendotodas as amos-
tras dopadas com 400 ppm de Mg e
submetidas a exposi¢do de 1R. Ana-
lisando as curvas de emissao dos TL,
pode-se concluir que o tempo de sin-
terizacao nao afeta a posi¢ao dos pi-
cos TL, visto que os mesmos nao sio
deslocados, aparecendo em uma mes-
ma temperatura para os diferentes
tempos de sinteriza¢do. Concluindo-
se que o tempo de sinteriza¢do n3o in-
flui na temperatura de ocorréncia dos
maximos de emissio, ou seja, na pro-
fundidade das armadilhas e na cria-
¢do de novas armadilhas com profun-
didades diferentes. O tempo de sinte-
rizagdo, porém, influi na sensibilida-
de do dosimetro. No intervalode 1 h
a 3 h a influéncia é consideravel, sen-
do que para tempos superiores a 3 h
praticamente o tempo de sinterizagao
ndo possui grande importancia. Dis-
so resulta os dosimetros de LiF (Mg)
nao necessitarem ser sinterizados por
tempos superiores a 3 h, como pode-
se ver na Figura 2. O aumento de sen-
sibilidade deve-se, provavelmente, ao
fato de o dosimetro tornar-se mais
transparente a luz. Outro fator que in-
fluencia a sensibilidade TL é a con-
centra¢ao de Mg, conforme pode-se
ver na Figura 3, onde um aumento na
concentragao de Mg acarreta um au-
mento na sensibilidade. Para concen-
tragdes superiores a 400 ppm de Mg
possivelmente havera satura¢do e a
sensibilidade decrescera devido a ini-
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bi¢do por concentragao, pois o Mg
para ser um centro de emissao efeti-
vo deve ter um espago livre minimo
de rede cristalina ao seu redor sem
que outro atomo de Mg esteja presen-
te. Deste modo, quando a concentra-
¢do de Mg no dosimetro aumenta, a
luminescéncia inicialmente aumenta,
atinge um maximo e entao comega a
diminuir para incrementos na concen-
tracao devido a interagdo entre os ato-
mos de Mg.

Em uma andlise preliminar dos
graficos de sinal TL em fung¢do do
tempo de sinteriza¢ao e da concentra-
¢do de Mg observa-se que o lote de
dosimetros que apresentou melhor
sensibilidade foi o dopado com 400
ppm de Mg e sinterizado no interva-
lo de 3 h a 6 h. Diversos dosimetros
provenientes desse lote e sinterizados
durante 3 h foram estudados para ve-
rificagao da linearidade do sinal em
fun¢do da exposi¢do gama, investi-
gando-se a curva de resposta TL em
fun¢do da irradiagio com %9Co.
Também estudou-se, pela curva de
emissao TL, a estabilidade & tempe-
ratura ambiente. Além disso, a unifor-
midade na produg¢ao, a resisténcia ao
manuseio e a reutiliza¢ao dos dosime-
tros foram investigadas.

Uma comparagao entre as sensibi-
lidades TL dos dosimetros sinteriza-
dos e dos TLD-100 extrudados foi fei-
ta, os resultados obtidos indicam que
os TLD-100 apresentam sensibilida-
de da ordem de 30% maior, isto de-
vido, principalmente, a presen¢a de ti-
tanio (Ti) como material dopante
além do Mg, pois o Ti é essencial na
producdo de altas sensibilidades
TL®. Os valores encontrados para
as sensibilidades estao tabulados na
Tabela 1, onde a resposta TL foi nor-
malizada para o dosimetro extrudado.

Tabels 1

SENSIBILIDADE RELATIVA DOS DOSIMETROS SINTERIZADOS E DOS
TLD-100 EXTRUDADOS.

Respasta TL
Amostra Peso (Mg) J;;?ol_:t:aizt, (valor medido/
peso dosimetro)
1. — TLD-100 extrudado 30 30 1-
- -2 — Dosimetros sinterizados 150 108 0.
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A curva de resposta TL em fungao
da-irradiagdo apresentou linearidade
no intervalo de 50 mR a 400 R, con-
forme se vé na Figura 4. Acredita-se
que, para exposi¢oes inferiores a 50
mR, os dosimetros também apresen-
tem resposta linear, pois estes pos-
suem comportamento idéntico ao
TLD-100 da Harshaw.

A curva de emissdo obtida apds ex-
por os dosimetros a IR de radiagio
gama, apresenta dois picos principais,
um a baixa temperatura (125°C) e ou-
tro em uma temperatura mais eleva-
da (230°C), sendo este ultimo de
maior intensidade.

A Figura S mostra a curva de emis-
sdo obtida para os dosimetros produ-
zidos em nosso laboratdrio e para
TLD-100. Analisando esta curva, em
relacdo a temperatura do pico prin-
cipal, pode-se concluir que o dosime-
tro sinterizado, assim como o TLD-
100, apresentam boa estabilidade a
temperatura ambiente, sendo despre-
zivel o desvanecimento térmico des-
se pico, devido a sua alta temperatura.

No teste de uniformidade de pro-
dugio, os dosimetros provenientes de
diferentes fornadas, apds serem irra-
diados e lidos, apresentaram um des-
vio padrao do valor médio menor que
10", enquanto que para os TLD-100
o desvio foi de 14%. Isto mostra que
a uniformidade de produc¢io dos do-
simetros foi boa em relacio a dos
TLD-100, de modo que o método uti-
lizado proporciona a obten¢do de do-
simetros homogéneos provenientes de
diferentes fornadas.

Os dosimetros, apds compactados
e sinterizados, apresentaram resistén-
cia a0 manuseio equivalente aos
TLD-100 extrudados, podendo ser
manipulados sem qualquer problema
de perda de pé.
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Figura 5 — Curva de emissao obtida para o TLD-100 e o do-
simetro sinterizado, irradiados com 1R de radiacdo gama.

Quanto a reutiliza¢do dos dosime-
tros sinterizados, estes, apds sercm
submetidos a ciclos de irradiag¢ao-lei-
tura-recozimento, cuja exposi¢ao va-
riou de IR a 10R para cada ciclo, ne-
nhuma mudang¢a na sensibilidade foi
observada para dez ciclos repetidos.
Conclui-se, entdo, que os dosimetros
podem ser reutilizaveis por no mini-
mo dez vezes sem necessidade de re-
calibrag¢do. Para os TLD-100 é reco-
mendada uma recalibragio do siste-
ma ap6s S0 ciclos'”. Na pratica, os
dosimetros termoluminescentes sao
reutilizaveis infinitas vezes, bastando
para isso uma recalibragdo do siste-
ma de leitura.
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