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RESUMO

Este estudo tem por objetivo determinar as propriedades de atenuacio de nanocompdsitos na
faixa de energia entre 20 e 120 keV. Com o propésito de avaliar a eficiéncia dos materiais
nanoestruturados na atenuagdo da radiagdo os resultados obtidos serdo comparados aos dados
obtidos com o mesmo material na forma ndo-nanoestruturada. Os materiais nanoestruturados sao
caracterizados por terem um tamanho de cristalito inferior a 100nm e apresentar propriedades
diferenciadas em relacdo aos materiais convencionais. Os nanocompositos utilizados neste trabalho
foram obtidos a partir da agregacdo de nanoparticulas de 6xido de cobre (CuO) e 6xido de zinco
(ZnO) a cera de abelha alvejada. A concentrag¢do de nanoparticulas nos compostos foi variada entre
5% e 10%. Para fins de comparacdo, o 6xido de cobre e o 6xido de zinco, na forma nao-
nanoparticulada também foram agregados na mesma propor¢@o que os materiais nanoestruturados a
cera de abelha alvejada. Foram produzidas amostras com dimensdes 10 cm x 10 cm e 2 mm de
espessura. As propriedades de atenuacdo destas amostras foram avaliadas em feixes de raios X
produzidos por um equipamento de radiologia convencional, € por um equipamento clinico de
mamografia. Na regido de radiologia convencional foram realizadas medi¢des de kerma no ar para
diferentes espessuras de material para feixes de raios X gerados nas tensdes de 60 e 102 kV. Os
resultados obtidos mostraram uma leve tendéncia de maior atenuagdo da radiagdo pelo o 6xido de
cobre na forma nanométrica que o 6xido de cobre na forma ndo-nanométrica. Observou-se uma
tendéncia de maior atenuag@o pelo 6xido de zinco na forma ndo-nanoparticulada. A atenuacgdo da
radiacdo para feixes de mamografia foi avaliada nas tensdes de 22, 26 e 30 kV. Os dados obtidos
mostraram que para o 6xido de cobre na forma nanométrica a atenuacdo da radiacdo € maior em até
23% com relacdo as estruturas na forma ndo-nanométrica. Para o 6xido de zinco a atenuag@o para o
material ndo-nanométrico foi superior em até 7% relativo as estruturas na forma nanométrica. Os
resultados obtidos neste trabalho sugerem que os materiais nanoestruturados mostram um grande
potencial para aplicacio em protecdo radioldgica, pois podem ser facilmente incorporados a

diferentes compostos possibilitando o desenvolvimento de novos materiais.

Palavras-chave: Protecdo Radioldgica, Mamografia, Radiologia Convencional, Nanocomp®sitos



ABSTRACT

The aim of this study is to evaluate the attenuation properties of the nanocomposites in the
energy range between 20 and 120 keV. In order to evaluate the efficiency of nanostructured
materials in the attenuation of radiation the results will be compared to data obtained with the same
material in the non-nanostructured form. The nanostructured materials are characterized by having a
size of crystallites less than 100nm, and shows different properties with respect to conventional
materials. The nanocomposites used in this study were produced through the aggregation of
nanoparticles of copper oxide (CuO) and zinc oxide (ZnO) to beeswax. The concentration of
nanoparticles in the composite was varied between 5% and 10%. For comparison purpose the
copper oxide and zinc oxide in a non-aggregated nanoparticles were also agregated in a non-
nanoparticulated form to beeswax in the same proportion as for nanostructured materials. Samples
were produced with dimensions 10 cm x 10 cm and 2 mm in thicknesses. The attenuation properties
of the samples produced were evaluated at high energy X-ray beams, emmited by a X-ray
equipment used in conventional radiology, and the low energy x-ray beams are produced by a
clinical mammography equipment. The air kerma values, for different material thicknesses, were
measured with an ionization chamber for x-ray beam produced at 60 kV and 102 kV. Results shows
that the attenuation provided by the copper oxide is slighly higher for the nanoestrured materials
compared with for the non-nanoestrutured ones. In the case of the zinc oxide, the material in the
non-nanometric form shows an increasing of the attenuation relative to the nanoparticulates ones.
In the mammography energy range the study was carried out for beams generated at 22, 26 and 30
kV. It is observed that the copper oxide in nanometric structure attenuate at about 23% more
radiation than the same material in the non-nanoparticulate form. In the case of the zinc oxide the
attenuation is higher at about 7% for the material in the non-nanometric form. This study suggest
that nanostructured materials show great potential for application in radiological protection, because
it can be easily incorporated into different compounds allowing the development of new materials

for use in radiological protection.

Keywords: Radiological Protection, Mammography, Conventional Radiology, nanocomposites.
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1. INTRODUCAO

A crescente utilizacdo da radiagdo ionizante tanto para o tratamento quanto para o
diagnéstico de doengas acarreta na preocupagdo com a protecdo radiolégica, dada a necessidade de
se garantir que os limites de doses tanto de individuos ocupacionalmente expostos quanto de
individuos do publico sejam respeitados (CNEN, 2005). A utilizacdo de barreiras protetoras e de
dispositivos de protecdo individual (EPI’s) torna-se, desta forma, imprescindivel nos
estabelecimentos que fazem uso de radiag¢Ges ionizantes.

O desenvolvimento de materiais alternativos para aplicagdes em prote¢do radioldgica tem
motivado diversos estudos com o objetivo principal de minimizar custos e servir como alternativa
em projetos de blindagem e no desenvolvimento de EPI’s que sejam eficientes na absor¢do da
radia¢do e, principalmente, mais leves que aqueles disponiveis atualmente para o uso na rotina
clinica (ARCHER et al., 1994; NCRP 147, 2004).

Diversos trabalhos publicados na literatura mostram os esforcos de muitos pesquisadores no
sentido de desenvolver novos materiais para protecdo contra os efeitos danosos das radiagdes
ionizantes. A eficiéncia na atenuacdo da radiagdo por materiais poliméricos tem motivado diversos
estudos (FENG et al., 2002; LIN et al., 2000; LIU et al., 2004; FAN et al., 2008). Dentre os
compostos poliméricos avaliados estdo os compostos BaPbO3; (FENG et al., 2002), Pb>* (LIN et al.,
2000) Gd (LIU et al., 2004) e o composto BaPbOs/Al (FAN et al., 2008). Na andlise de Fan e

colaboradores (2008) foram utilizados raios gama(y ) com energia de 662 KeV do ¥7Cs e raios X

com energia média de 250 keV. Os resultados experimentais mostraram que, comparando com o

aluminio, o coeficiente de atenuagdo de massa (&/p) do composto BaPbOs/Al aumentou em
40,63% para fétons de raios X e 14,74% para f6étons de raios y .

A aplicagdo de materiais cerdmicos em projetos estruturais de calculo de blindagem também
tem motivado diversos estudos (KOBAYASHI et al., 1997, AMRITPHALE et al., 2007; NAVEER
et al., 2006). A investigacdo realizada por Kobayashi e colaboradores (1997) mostrou que o
carboneto de tungsténio possui excelentes propriedades para aplicagdo em radioprotecdo. Além
disso, este material possui densidade cerca de cinco vezes maior do que a densidade do aluminio.
Amritphale e colaboradores (2007) avaliaram as propriedades de atenuagdo dos compostos
poliméricos de bauxita vermelha e verificaram que estes podem ser utilizados como materiais
alternativos para calculos estruturais em instalacdes clinicas que possuem equipamento de
tomografia computadorizada.

O propdsito para o desenvolvimento de novos materiais atenuadores € a obtencdo de
compostos mais leves, flexiveis, resistentes, de menor custo e com propriedades de atenuacio

semelhantes, ou maiores, ao chumbo, que é o material padrdo utilizado atualmente. A leveza e a
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flexibilidade sdo importantes principalmente no desenvolvimento de dispositivos de protecdo
individuais que devem ser usados pela equipe clinica em procedimentos radiolégicos nos quais
ficam diretamente expostos a radiacdo, tais como em radiocirurgias, exames de fluoroscopia entre
outros. O interesse nesse caso seria a incorporacdo do material atenuador em tecidos ou latex, como
por exemplo, na fabricacdo de luvas e aventais que permitisse maior flexibilidade na manipulagcdo
dos instrumentos cirtirgicos por parte da equipe clinica envolvida.

Além da area hospitalar, a busca por materiais com boa eficiéncia de atenuagdo para
diferentes tipos de radiacdo, tais como particulas alfa, raios X, raios 7, elétrons, néutrons e prétons é
de extrema importancia em tecnologias espaciais e na fabricacdo de aeronaves, uma vez que os
dispositivos eletronicos e a tripulagcdo pode estar exposta a diversas formas de radiacdo (TAYLOR,
2007). Os dispositivos eletronicos podem ser danificados devido a exposi¢do a radiacdo ionizante.
Os materiais convencionais usados para blindagem de radiagcdes ionizantes apresentam baixa
resisténcia mecénica para serem utilizados em aplicacdes espaciais (FAN er al, 2009). A
caracterizacdo morfoldgica e estrutural de materiais nanoestruturados poderia, neste caso, fornecer
indicativos de materiais alternativos para blindagem que possuem alta resisténcia mecénica e alta
eficiéncia na atenuacio de radiagdes.

Neste trabalho, propomos estudar de forma inovadora uma relacdo entre a protecdo
radioldgica e a nanotecnologia. Atualmente a nanotecnologia tem sido aplicada com grande éxito
em muitas areas, especialmente no desenvolvimento de novos materiais para aplicacdes bioldgicas,
industriais e tecnoldgicas. Da mesma forma, estudos relacionados a aplicagdo de materiais
nanoestruturados para utilizacdo em blindagem para radiacdes ionizantes t€m sido publicados
recentemente na literatura (TAYLOR, 2007).

A aplicacdo de materiais nanoestruturados na blindagem contra os efeitos danosos da
radiag@o ionizante estd centrada principalmente no desenvolvimento de compostos que possuem
alto poder de atenuacdo para diferentes tipos de radiagdes, tais como néutrons, particulas alfa,
particulas B, prétons, elétrons, raios X e raios y (EL HABER et al., 2008). A comparacdo entre as
propriedades de atenuagdo dos materiais nanoestruturados e dos materiais empregados atualmente
deve ser avaliada em fun¢@o da energia da radiagdo a fim de determinar a sua efici€ncia de absorcao
da radiac¢@o em diferentes faixas de energia do espectro eletromagnético.

O objetivo deste trabalho € avaliar o potencial de atenuagdo de raios X por materiais
nanoestruturados e comparar com os resultados obtidos para o mesmo material na forma nao-
nanoestruturada. Os materiais utilizados neste trabalho sdo o 6xido de zinco (ZnO) e o 6xido de
cobre (CuO) na forma nanométrica e ndo-nanométrica, ambos agregados a cera de abelha alvejada.
Estes 6xidos na forma nanométrica possuem um grande potencial em diversas aplicagdes como

pigmentos anti-incrustantes, catalisadores para desidrogenacdo, preservacdo de madeira, fungicida e
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bactericida inorgénicos, aditivos em uma variedade de formulacdes de revestimentos protetores e
bloqueadores solares (BERGMANN et al., 2006).

No capitulo 2 sdo apresentados os conceitos tedricos fundamentais relacionados ao objeto de
estudo deste trabalho. Serdo abordados os conceitos basicos sobre os processos de producdo de
raios X, os processos de interagdo da radiacdo com a matéria, caracterizacdo de materiais por meio
de difraga@o de raios X, microtomografia computadorizada e tépicos em nanotecnologia.

A metodologia experimental utilizada neste trabalho serd apresentada no capitulo 3. Serdo
descritos os procedimentos de produgio e caracterizacdes experimentais das amostras de materiais
nanoestruturados e nao-nanoestruturados. Também serd apresentada a metodologia de avaliagcdo da
interagdo da radiacdo com os materiais na forma nanoparticulada e nao-nanoparticulada agregados a
cera de abelha alvejada.

No capitulo 4 sdo apresentados os resultados relativos a agregacdo dos materiais na cera de
abelha por meio de difragdo de raios X e imagens de microtomografia. Por fim sdo comparados e
discutidos os resultados de atenuacio obtidos para os materiais nanoestruturados com os resultados
obtidos para os mesmos materiais na forma ndo-nanoparticulada, quando expostos a feixes de raios
X de baixa e alta energia.

No capitulo 5 as conclusdes finais e as perspectivas futuras deste trabalho sdo apresentadas.

12



2. FUNDAMENTACAO TEORICA

Neste capitulo sdo apresentados os conceitos basicos sobre os processos de producdo de
raios X, os processos de interagdo da radiacdo com a matéria, caracterizacdo de materiais e topicos

em nanotecnologia.

2.1 Tubo de raios X

Os tubos de raios X s@o conversores de energia. Os tubos de raios X usados atualmente
tiveram origem nos tubos de Crooks (tubos de raios catddicos) com extremidades de platina ou
tantalo no terminal elétrico positivo (anodo), disposto em 45° em relacdo ao eixo do tubo, e
aluminio no terminal negativo (catodo), com extremidade livre voltada para o anodo, em forma de
disco cdncavo. Usando estes dispositivos, Wilhelm Conrad Rontgen descobriu os raios X, ou raios
Rontgen em seus estudos realizados no Laboratério de Fisica da Universidade de Wiirzburg
(WOLBARST, 1993).

Em um tubo de raios X a energia elétrica € convertida em outras duas formas de energia:
radiagdo X e calor. A maioria das interacdes eletromagnéticas resultam na formacdo de calor
embora este seja um produto indesejado, porém inevitivel. Os equipamentos de raios X sdo
projetados e construidos de maneira a maximizar a producdo de raios X e a dissipar o calor tdao
rapidamente quanto possivel. A Figura 2.1 apresenta um tubo de raios X utilizado em

radiodiagndstico.

Figura 2.1. Tubo de raios X utilizado em radiodiagnéstico (MARCONATO, 2004).
Um tubo de raios X contém dois elementos fundamentais: o catodo e o anodo. Estes

elementos estdo dispostos no interior de um invélucro de vidro dentro do qual € produzido alto

vdcuo e mantido a pressdes menores que 1,3x10° kPa (1,3x10™® atm). Este inv6lucro possui uma
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pequena 4rea com uma espessura de vidro menor que o restante do tubo, chamada janela, por onde
saem os fotons de raios X que serdo utilizados para a produgdo de imagens radiograficas.

O tubo de raios X é montado no interior de uma cupula protetora (Figura 2.2), cuja fungao,
além de oferecer suporte ao tubo de raios X, € absorver a radiacio que ndo ¢é utilizada na producdo
da radiografia. Dentro da ctipula, o tubo de raios X € imerso em Oleo isolante que possui a funcio

de protecdo elétrica e dissipagao térmica do anodo.

Isolartes cerdmicos

Ranhuras para alta transferéncia
de caor

Resfriamento
direto adleo

Dizco do dnodo
corn 200 rarn

Erwoltdrio metalico

Figura 2.2. Tubo de raios X de envoltério metilico utilizado em radiologia (MARCONATO, 2004)

A produgdo de raios X ocorre quando os elétrons liberados no catodo sdo acelerados em
direcdo ao anodo por uma diferenca de potencial. A interagdo com o anodo faz com que estes
elétrons sejam desacelerados rapidamente gerando os raios X e calor.

Apresentaremos a seguir as caracteristicas mais importantes de alguns elementos dos tubos

de raios X.

2.1.1 Catodo

O catodo € o terminal negativo do tubo de raios X responsavel pela emissdo dos elétrons que
serdo acelerados em direcdo ao anodo. Ele € constituido por um ou dois filamentos, que sao
utilizados um de cada vez dependendo da aplicacdo e do dispositivo focalizador. O filamento é um
fio enrolado em forma helicoidal, geralmente de tungsténio. O didmetro deste fio € de 2 mm e a
hélice tem 1 a 2 cm de comprimento € 2 a 5 mm de didmetro. Quando uma corrente elétrica passa
através deste filamento, a agitacdo térmica de seus atomos torna-se tdo grande que provoca a
emissdo de elétrons para fora do fio criando uma nuvem eletrdnica em volta deste. Este efeito é
chamado efeito termidnico. A nuvem eletronica criada € chamada carga espacial e serd responsavel
pelo feixe de elétrons que serd acelerado para o anodo. A temperatura necessaria para produzir o
efeito termidnico em uma taxa suficientemente alta para gerar os elétrons necessarios é de cerca de
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2200°C. Se o filamento for mantido nesta temperatura, parte do tungsténio pode evaporar e
depositar-se no interior do vidro (metalizacdo do tubo), o que pode ocasionar posteriormente
problemas de isolacdo interna (abertura de arco-voltaico). Assim, a corrente do tubo é mantida em
um valor inferior, tal que o filamento esteja pré-aquecido antes da irradiacdo ocorrer, porém numa
temperatura menor que a necessdria no momento de exposi¢do. Deste modo, a maioria dos
equipamentos radioldgicos possui botdes de duas etapas para o acionamento: a primeira etapa é
chamada preparo, quando a temperatura do filamento se eleva, e a segunda é chamada irradiagao,
quando a alta tensao entre o anodo e o catodo € acionada. Estes filamentos sdo montados no interior
de uma ctpula focalizadora, feita de niquel e mantida sob o mesmo potencial que o filamento.
Devido a geometria da ctipula, gera-se um campo elétrico entre o filamento e o anodo, o que

impede a dispersdo da nuvem eletronica (JOHNS et al., 1983).

2.1.2 Anodo

O anodo € o terminal positivo do tubo de raios X, sendo dois tipos encontrados na radiologia
diagnéstica: o anodo estaciondrio e o anodo giratério. Ele possui duas fungdes: converter a energia
eletrdnica em radiacdo X e dissipar o calor criado por este processo. Assim, o material do anodo
deve ser escolhido de forma a atender estas func¢des. A situag@o ideal seria aquela onde a maioria
dos elétrons criasse mais fétons de raios X do que calor. A fracdo do total de energia eletronica
convertida em radiacio X (eficiéncia) depende de dois fatores: o niimero atdmico (Z) do material do
anodo e da energia dos elétrons. Assim o anodo pode ser visto em duas partes: * Alvo: De material
com elevado nimero atdomico, o que garante maior nimero de elétrons orbitais € maior ntcleo,
proporcionando maior probabilidade de interacdes. O alvo é contido por um eixo de suporte; o qual
¢ um material com boa condutividade e capacidade térmica, apresentando volume muito maior que
o alvo para este propdsito. A maioria dos tubos de raios X para diagndstico utiliza o tungsténio
como alvo, pois possui um nidmero atdmico alto (Z=74) e sua efici€ncia na producio de raios X é
razoavelmente grande. Tem um alto ponto de fusdo (3380 °C) e uma baixa pressdo de vapor (ou
seja, poucos atomos de tungsténio evaporam do alvo nas temperaturas operacionais normais). Isto
permite que, mesmo com um alto bombardeio de elétrons em uma drea pequena do material
gerando altissimas temperaturas, o tungsténio ndo ird derreter nem evaporar. Atualmente, uma liga
de 90% de tungsténio e 10% de rénio tem sido utilizada por combinar as propriedades ja descritas,
resultando em uma resisténcia maior a quebras ou rachaduras resultantes do ciclo térmico ao qual o
material é submetido durante uma exposicdo. O anodo estaciondrio (Figura 2.3) € constituido por
uma pequena placa de tungsténio de 2 a 3 mm de espessura, que estd inserida num bloco de cobre.

A placa de tungsténio pode ser quadrada ou retangular com dimensdes maiores que 1 cm. O alvo de

15



tungsténio estd posicionado de modo a formar um angulo entre sua superficie e a direcdo de
incidéncia dos elétrons. Estes angulos séo tipicamente da ordem de 10 a 20 graus e sdo utilizados
para maximizar a quantidade de fotons que s@o emitidos na direcdo da janela do tubo (JOHNS et

al., 1983).

Elétrons acelerados Involucro

Censtiugho do catodo Bloco de cobre do anodo

Filamento ¢ Alvo de Tungsténio

Cavidade Focalizadora

Figura 2.3. Ilustracdo de um tubo de raios X de anodo estaciondrio(adaptado de JOHNS et al.,

1983).

O anodo giratério consiste, em geral, de um disco de molibdénio, grafite, ou de uma
combinag@o de ambos, com didmetro entre 50 e 125 mm (dependendo do modelo). Na superficie
deste disco encontrasse uma camada de uma liga de tungsténio e rénio, geralmente numa proporcao
de 90/10.

O disco deste alvo encontra-se rigidamente ligado ao rotor de um motor de indugdo. Este
rotor encontra-se dentro do tubo e o estator do motor situa-se do lado de fora, contornando uma das
extremidades do tubo. A grande vantagem na utilizag¢do de tubos de anodo giratério encontra-se no
fato de que cada parte do alvo € atingida pelo fluxo de elétrons somente durante um curto intervalo
de tempo. Na maioria dos equipamentos radioldgicos que utilizam tubos de anodo giratério, o

anodo gira cerca de 3.000 vezes por minuto.

2.1.3 Ponto Focal

Nem todo o anodo estd envolvido na produg@o dos raios X. A radiagdo é produzida numa
pequena regido na superficie do anodo conhecida como ponto focal. O tamanho do ponto focal sera
um dos fatores limitantes do poder de resolugdo (ou seja, da capacidade do sistema em identificar
estruturas pequenas) do equipamento. As dimensdes variam entre 0,1 mm e 2 mm e os tubos sio

construidos para terem tamanhos especificos de ponto focal de acordo com a aplicagdo desejada.
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Pontos focais pequenos geram imagens mais detalhadas e pontos focais grandes possuem uma
melhor dissipagdo de calor. O tamanho e a forma do ponto focal dependem, basicamente, do
tamanho do filamento e das caracteristicas de constru¢do do dispositivo de focalizagdo do tubo.
Muitos tubos de raios X possuem dois filamentos, um grande e um outro pequeno, permitindo a
producdo de imagens com maior ou menor poder de resolucdo, dependendo das necessidades do

diagnéstico (JOHNS et al., 1983).

2.2 Producao de Raios X

Os raios X sdo radiacdes eletromagnéticas com comprimento de onda entre 0,01 nm a 10 nm
aproximadamente. Os raios X s@o produzidos quando elétrons acelerados interagem com o anodo
do tubo de raios X. Os elétrons s@o gerados por emissao termidnica no catodo e acelerados por uma
diferenca de potencial aplicada entre o catodo e o anodo. A interacdo dos elétrons com os dtomos do
material do anodo resulta na conversdo da energia cinética dos elétrons em energia térmica e em
raios X (WOLBARST, 1993). Existem dois mecanismos de producdo de raios X, dependendo do
tipo de interag@o entre os elétrons e o alvo:

* radiac@o caracteristica, que envolvem a intera¢do entre o elétron incidente e um elétron
orbital ligado ao 4tomo no material do alvo.

* radiacdo de freamento, que envolve a interacdo do elétron com o nicleo dos dtomos do

material do alvo.

2.2.1 Radiacao Caracteristica

Elétrons acelerados em altas velocidades podem interagir com elétrons das camadas orbitais
(representadas pelas letras K, L, M, etc.) de um &tomo do alvo. Quando a energia do elétron
incidente € superior a energia de ligacdo do elétron no dtomo, este poderd remové-lo de sua 6rbita
criando uma vacancia. A maior probabilidade de ocorréncia desse processo € para a interacdo do
elétron incidente com elétrons ligados as camadas orbitais mais internas do dtomo. Para que o
atomo alcance a estabilidade, a vacédncia € preenchida por um elétron de um nivel de maior energia
proveniente de uma camada mais externa do dtomo. A energia excedente nesta transicdo € liberada
na forma de um féton de raios X caracteristico do elemento deste dtomo. Este processo é chamado
de fluorescéncia.

As linhas ou picos do espectro de energia de raios X provenientes da transi¢do dos elétrons

da camada L para a camada K sdo denominados de Ka. Os Kp correspondem a transi¢do da
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camada M para camada K (WOLBARST, 1993). A energia dos picos de radiacdo caracteristicos
para tubos de raios X com alvo de tungsté€nio (W) é de 69,5 keV. Os raios X caracteristicos do
molibdénio (Mo) possuem energia igual a 20,00 keV. Para alvos de rédio (Rh) os raios X

caracteristicos sdo emitidos com energias de 23,22 keV.

2.2.2 Radiacao de Freamento ou Bremsstrahlung

Elétrons em altas velocidades podem ser desacelerados ao atingir um alvo devido ao campo
Coulombiano dos nicleos, emitindo assim fétons com energia aproximadamente igual & energia
cinética perdida pelos elétrons nessa interacdo (Figura 2.4). A radiacdo emitida nesta interacéo é
chamada de radiacdo de freamento ou Bremsstrahlung e € responsavel pela parte continua do
espectro de energia de raios X. A energia mdxima dos fétons emitidos neste processo, em keV, é

igual ao potencial aplicado ao tubo de raios X.

EkEtron

Eq-

Féton

Figura 2.4. Producio de raios X por Bremsstrahlung (adaptado de JOHNS et al., 1983).

2.2.3 O Espectro de Raios X

O espectro de raios X emitido por um sistema é fundamental para otimizar a qualidade da
imagem e reduzir a dose de radiacdo recebida pelo paciente. O espectro corresponde a distribuicdo
do ndmero de fétons produzidos pelos processos de Bremsstrahlung e fluorescéncia em funcio da
energia da radiagdo. A energia maxima do espectro, em unidades de keV, € igual em magnitude a

tensdo de aceleracdo aplicada ao tubo de raios X (kVp).
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A forma do espectro emitido por um equipamento de raios X depende do material do alvo,
da filtracdo adicional e da tensdo aplicada ao tubo de raios X.

Na Figura 2.5 estd ilustrado o espectro de raios X produzido por um sistema com anodo de
tungsténio e tensdo de aceleragdo aplicada ao tubo de raios X de 100 kV. Pode-se observar neste
caso a presenca dos picos de radiac@o caracteristica do tungsténio e o espectro continuo, que inicia

em aproximadamente 15 keV e se estende até a energia de 100 keV.

5,00E+008

4,00E+008

3,00E+008

2,00E+008

Numero de Fétons

1,00E+008

0,00E+000 : : : :
0 20 40 60 80 100
Energia (keV)

Figura 2.5. Espectro de raios X produzido por um sistema com anodode tungsténio para uma
tensdo de 100 kV (adaptado de KUNZEL, 2006).

Na Figura 2.6 estd ilustrado o espectro de raios X produzido por dois sistemas, um com
anodo de molibdénio e outro com anodo de rédio, para a tensdo de aceleracdo aplicada ao tubo de
raios X de 35 kV. Para tubos de raios X com anodo de molibdénio e rédio a proporcdo de radiagio

caracteristica relativa ao espectro produzido por um tubo com anodo de tungsténio é maior.
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Figura 2.6. Espectro de raios X produzido por um sistema com anodo de molibdénio (curva em
preto) e um sistema com anodo de rédio (curva em vermelho) para uma tensio de 35 kV (adaptado
de KUNZEL, 2006).

2.3 Interacao da Radiacao com a Matéria

Os processos envolvidos na interagdo da radiagdo com a matéria s@o responsdveis pela
absorcdo total ou parcial da energia e/ou mudanga na trajetéria de propagag¢do dos fétons. Os
principais mecanismos sdo: espalhamento Rayleigh, efeito fotoelétrico, espalhamento Compton,
produgdo de pares e fotodesintegracéo. Para a faixa de energia usada neste trabalho (10 — 100 keV),

somente o espalhamento Rayleigh, efeito fotoelétrico e espalhamento Compton serdo considerados.

2.3.1 Efeito Fotoelétrico ou Absorcao Fotoelétrica

No efeito fotoelétrico, a energia total do féton € transferida para um elétron orbital, o qual é
ejetado do dtomo com uma energia cinética correspondente a diferenca entre a energia do féton

(hVv), menos a energia de liga¢do do elétron na camada orbital (B,) da qual é ejetado (Figura 2.7):

E . =hv-B,, (2.1)
onde & € a constante de Planck, V € a freqiiéncia da radiac@o e B, € a energia de ligacdo do elétron

orbital.
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Figura 2.7. Ilustracdo do efeito fotoelétrico (TAUHATA et al., 2003).

O efeito fotoelétrico predomina na regido de baixas energias e para elementos quimicos de
elevado nimero atdmico (Z). A probabilidade de interacdo é dada pela se¢do de choque fotoelétrica.

Na regido de energia menor que 100 keV o coeficiente de atenuagdo fotoelétrico, em unidades de

()
hy 2.2)

cm?/ g, pode ser expresso como (ATTIX, 1986):

I

T
P
2.3.2 Espalhamento Compton

O espalhamento Compton ocorre quando um féton com comprimento de onda A interage
com um elétron livre ou fracamente ligado, provocando uma transferéncia de energia cinética ao

elétron, que € deslocado por um angulo ¢, conforme ilustra a Figura 2.8. O féton também sofre um

espalhamento de um angulo 6 em relacdo ao ponto onde aconteceu a interagao.

Foton
espalhado

incidente

~
Foton Kj\v
S8

—.—h—

Elétron
deslocado

Figura 2.8 — Ilustragdo do espalhamento Compton (adaptado de JOHNS et al., 1983).
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Aplicando a equagdo da conservacdo de energia para esse processo obtém-se que (ATTIX,

1986)
hv, =hv, +T, (2.3)

onde hé a constante de Planck, v; a freqiiéncia do féton incidente e V; a freqii€ncia do féton
espalhado, T, corresponde a energia cinética do elétron apds a colisdo.
A energia do féton espalhado e do féton incidente podem ser relacionados através da

seguinte equacao:

, E
E = =
1+ (E/m,c*)(1-cos8)

2.4

Nesta equacao m, é a massa de repouso do elétron e ¢ corresponde a velocidade da luz.
A probabilidade de interacdo para o efeito Compton, em unidades de cmz/g, ¢ dada pela

seguinte expressao:

— = 0. 2.5)

Ny corresponde a constante de Avogadro, Z é o nimero atdmico e A nimero de gramas por mole do
material. O termo ¢, corresponde a se¢do de choque total de Klein-Nishina, por elétron, e pode ser

expressa como (ATTIX, 1986):

- :2m2{1+205{2(1+05)_ln(l+20{)}_ln(l+20{)_ 1+3a } 06

‘1o | 1+2 a 200 (1+2a)*

onde, &« =——, com hvem unidades de MeV e mac2 =0,511MeV corresponde a energia de

2,
m,c

o

repouso do elétron.
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2.3.3 Espalhamento Rayleigh

O espalhamento Rayleigh ocorre com a absor¢do de um féton incidente em um 4atomo e a
sua reemissdo em uma direcdo diferente, com um pequeno recuo do 4tomo, para garantir a
conservagdo do momento. Nesse processo ndo ocorre a transferéncia de energia do féton para o
atomo. O coeficiente de atenuagdo para o espalhamento Rayleigh pode ser expressa como (ATTIX,

1986):

o, . Z
G @7

onde Z corresponde ao nimero atdmico do material, 4 a constante de Planck e v a freqiiéncia do
foton incidente. O espalhamento Rayleigh € importante somente na regido de energia menor que 20

keV.
2.3.4 Coeficientes de Atenuacao

Quando um feixe de fétons de raios X monoenergético interage com um determinado
material absorvedor, os fétons podem ser espalhados, absorvidos ou transmitidos através do mesmo.
Para um mesmo material absorvedor com diferentes valores de espessura, o resultado da atenuacio
deve ser uma exponencial simples.

O coeficiente de atenuacdo por unidade de massa {ﬁj, em unidades de cmzlg, representa a

P
probabilidade de um féton interagir com um determinado material através dos efeitos fotoelétrico,

Compton e espalhamento Rayleigh (ATTIX, 1986):

o, O
+—+ £
p P

2.8)

SRS
D=

onde 7/p representa a contribui¢do na atenuagio devido ao efeito fotoelétrico, o, /p ao efeito

Compton e 0, /p ao efeito Rayleigh. A relagdo entre os fétons transmitidos pelo absorvedor (I) e

os fétons incidentes para um feixe de radiagdo monoenergético é dado pela relagao:

I=1, exp(—%xp) (2.9)
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onde x representa a espessura do absorvedor, em cm, e p a densidade do material, em unidades de
g/cm3 .
A Figura 2.9 ilustra o processo de atenuagdo para um feixe de radiagdo monoenergético com

intensidade inicial Iy e final L.

I

Intensidade relativa /I,

Espessura X

Figura 2.9 - Atenuacdo de um feixe de fétons por um material de espessura X (TAUHATA et al.,
2003).

Para um feixe de radiacdo polienergético a relacdo entre os fétons incidentes e transmitidos € dado

por:
I(E)=1,(E) e """ (2.10)

Para qualquer composto o coeficiente de atenuacdo por unidade de massa corresponde a
soma ponderada dos coeficientes para todos os dtomos que constituem este material e pode ser

€XPresso como:

El=sw £ 2.11)

onde w; representa a fracdo de cada um dos elementos presentes no material.

A Figura 2.10 apresenta a importancia relativa dos trés maiores tipos de interacdo da
radiacdo X ou gama com a matéria para a variacdo de nimero atdmico (Z) e da energia dos fétons.
As interagdes fotoelétricas predominam para todos os materiais em energias de fétons

suficientemente baixas, mas a medida que a energia cresce, o efeito fotoelétrico diminui mais
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rapidamente que o efeito Compton e este acaba se tornando o efeito predominante. Continuando a
aumentar a energia do féton, ainda que o efeito Compton decresca em termos absolutos, continua
aumentando em relacdo ao efeito fotoelétrico. Acima da energia de alguns MeV para o féton, a
producio de pares passa a principal contribuicdo para as interacdes de f6tons (KNOLL, 1989).

Na faixa de energia dos processos radiogréficos (20 — 125 kVp) apenas dois processos sdao
importantes: a absor¢do fotoelétrica e o espalhamento Compton. Dependendo da energia de um
féton de raios X e do nimero atdmico do objeto, o féton pode interagir com o objeto tanto por

efeito fotoelétrico como por efeito Comptom ou simplesmente atravessar o objeto sem interagir.

120
100 T
e
e
et 80T Produgdo de
§ . . Pares
ﬁ 60 4 Efeito thoeleﬂmo Dominante
- Dominante
=]
N

e
=

Efeito Compton
Dominante

]
=

0,01 0,05 0,1 05 1 5
Energia do Féton (WMeV)
Figura 2.10. Importancia relativa dos trés maiores processos de interacdo da radiagdo X

ou gama com a matéria. As linhas mostram os valores de Z e de hv em que
dois processos de interagdo tém igual probabilidade de ocorrer (TAUHATA et al., 2003).

2.3.5 Qualidade do Feixe de Raios X

A qualidade do feixe de raios X é expressa como a capacidade de penetracdo do mesmo e
pode ser expressa em termos de uma grandeza chamada camada semi-redutora (WOLBARST,
1993). A camada semi-redutora é definida como a espessura de um material especifico que atenua o
feixe de radiacdo de forma que a taxa de kerma no ar € reduzida a metade de seu valor inicial.

Considerando a lei de decaimento exponencial da radiacdo em fungdo da espessura do

material, a expressio para a camada semi-redutora pode ser obtida da seguinte forma:

I =1,exp(—p.x) (2.12)
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em que 4 corresponde ao coeficiente de atenuagio linear do material, em unidades de cm™'. Para
I, . . : : e : : .
I = EX ou seja, quando a intensidade do feixe de radiacdo foi reduzido a metade da intensidade

inicial pelo material atenuador, temos que:

0 (2.13)

A camada semi-redutora (CSR) € entdo dada por:

_In(2)

R=x. =
CS x% 4 2.14)

Na préitica a camada semi-redutora pode ser calculada através da média dos valores de

kerma no ar ou exposicdo utilizando-se a seguinte expressdo (ANVISA, 2005):

x,In2L, /L, —x,In(2L, / L,)
In(L,/L,)

CSR =

, (2.15)

em que, L, = leitura de exposi¢do imediatamente superior a Ly/2, L, = leitura de exposi¢do
imediatamente inferior a Ly/2, x, = espessura de Al correspondente a leitura L, e x;, = espessura de

Al correspondente a leitura Ly.

2.4 Grandezas Dosimétricas

2.4.1 Kerma no ar (K)

Um parametro utilizado para representar a transferéncia de energia para o meio por um feixe
de raios X € grandeza kerma no ar. O kerma no ar (k) é definido como a razdo entre a soma das
energias cinéticas iniciais de todas as particulas carregadas liberadas por fétons em um determinado

volume (dE;) e a massa contida nesse volume (dm) e pode ser expresso como:

K =—" (2.16)
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A unidade da grandeza kerma no ar no sistema SI é o joule por quilograma (J/kg), que

recebe o nome especial de Gray e é representada pelo simbolo Gy.

2.4.2 Exposic¢ao (X)

A grandeza exposicdo é uma medida da ionizacdo produzida no ar pelas particulas
indiretamente ionizantes e s6 pode ser definida para radiacio X ou gama. A exposi¢cdo ¢ definida
pelo quociente entre dQ e dm, onde dQ € o valor absoluto da carga total de ions de um dado sinal,
produzidos no ar, quando todos os elétrons (ou positrons) liberados pelos fétons no ar em uma

massa dm, s@o completamente freados no ar.

dQ
= —
X am .17

No Sistema Internacional de Unidades, a unidade para a exposi¢do é coulomb por

quilograma (C/kg) e sua unidade especial € o Rontgen (R).

2.5 Difracao de Raios X

A difragdo de raios X permite verificar as fases presentes nos materiais, sendo bastante
utilizado na caracterizagdo de materiais cerdmicos e metélicos. Nessa técnica (Figura 2.11), os
feixes de raios X sdo selecionados para alcancar um comprimento de onda menor que o
espacamento interplanar dos cristais do material a ser analisado. Esses feixes sdo difratados ao
atingir a amostra, sendo que os angulos de difracdo obtidos permitem descrever a estrutura dos
cristais (LAN VLACK, 1984; CULLITY 1959).

Considerando dois ou mais planos de uma estrutura cristalina, as condi¢des para que ocorra
a difracdo de raios X (interferéncia construtiva) vai depender da diferenca de caminho percorrido
pelos raios X e o comprimento de onda da radiag@o incidente. Esta relacdo € expressa pela lei de

Bragg,

ni=2dsen0 (2.18)
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onde A corresponde ao comprimento de onda da radiacdo incidente, “n” a um numero inteiro (ordem
de difracdo), “d” a distancia interplanar para o conjunto de planos hkl (indices de Miller) da
estrutura cristalina e 6 ao angulo de incidéncia dos raios X (medido entre o feixe incidente e os

planos cristalinos) (VAN VLACK, 1984, CAMPOS, 2005).

Figura 2.11. Principio da obtencdo da difragc@o de raios-X.

A intensidade difratada depende do ndmero de elétrons no 4tomo; adicionalmente, os
atomos sdo distribuidos no espago, de tal forma que os vérios planos de uma estrutura cristalina
possuem diferentes densidades de dtomos ou elétrons, fazendo com que as intensidades difratadas
sejam, por conseqiiéncia, distintas para os diversos planos cristalinos.

O padriao difratométrico pode ser observado como uma colecdo de perfis de reflexdes
(difracdes) individuais (ou picos difratados), cada qual com sua altura de pico, 4rea integrada,
posicdo angular, largura e caudas que decaem gradualmente a medida que se distanciam da posi¢ao
de altura midxima do pico. Estes perfis ndo estdo todos bem individualizados, sobrepondo-se
parcialmente uns aos outros em graus significativos (BRINATTI, 2001).

As informagdes obtidas de cada pico sdo a intensidade, a posi¢cdo angular (20) ou a distancia
interplanar (d) e o perfil. Cada composto cristalino apresenta um padrdo difratométrico
caracteristico, que permite a sua identificacdo através das posi¢cdes angulares e intensidades

relativas dos picos difratados.
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2.6 Microtomografia de Raios X (micro-TC)

A Tomografia Computadorizada (TC) € uma técnica ndo destrutiva que possibilita obter
informacdes sobre o posicionamento e a forma tridimensional (3D) de um detalhe do objeto
inspecionado e, entre outros, a estrutura interna do mesmo. Esta andlise € realizada obtendo as
projecdes do corpo de prova a partir de vérias direcdes. Isto pode ocorrer rotacionando o corpo de
prova segundo a dire¢do da radiagdo e com isso é medida, em cada passo, a atenua¢@o da radiacio
(Figura 2.12). Cada projecdo ¢ adquirida com o objeto rotacionado de certo dngulo em relagdo a

posicdo original, de modo que, se obtém uma proje¢ao para cada dngulo.

eixo de rotacdo

F

raios X

\

detector

amostra

| a |
Figura 2.12. Esquema do procedimento de Tomografia Computadorizada (LIMA et al., 2007).

Com respeito a Figura 2.12, através da modificacdo das distincias entre a amostra e a fonte
de raios-X (a) e entre a amostra e o detector (b), € possivel realizar o ensaio tomografico com
diferentes magnificagdes (M). Em outras palavras, modificando as distancias a e b € possivel fazer
as tomografias com a ampliagdo que se desejar. Porém, esse fator tem um custo: quanto maior for o
valor de M, menor serd a resolu¢do (R) do ensaio, mas o efeito de penumbra geométrica serd
amplificado. Esse ultimo efeito mencionado ocasiona uma sombra nas bordas da imagem,
prejudicando a qualidade da mesma. Logo, tem-se que considerar o custo/beneficio no momento de
escolher qual o fator de magnificacdo que deverd ser utilizado no ensaio.

Uma vez obtido o conjunto das projecdes do sistema TC, di-se entdo a necessidade de sua
reconstrugdo. O processo de reconstru¢do constitui num caminho matemdtico que envolve a
obtencdo dos coeficientes de atenuacdo. A escolha de qual método dever-se-4 utilizar depende tanto
das limitacdes do sistema de aquisicdo de dados quanto do tempo que se possui para O

processamento dos mesmos (RADON et al., 1971).
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Uma vez ja reconstruida, a imagem é mostrada em forma de uma matriz digital N x M
“pixels”, onde N representa o nimero de “pixels” existentes na vertical e M os da horizontal (Figura
2.13). Nessa figura tem-se a apresentagdo do “pixel”, que € a representagdo bésica de um elemento
bidimensional de uma imagem digital e o “voxel”, sendo uma representacdo tridimensional com a
terceira dimensao significando a espessura do corte da imagem. Para cada valor do “pixel” designa-
se um valor de cinza que € proporcional aos coeficientes de absor¢@o, ponto a ponto. Assim, tem-se
que a regido mais densa aparece mais escura e conseqilentemente a regido que € menos densa

aparece menos escura, ou seja, quanto mais denso mais escuro.

Figura 2.13. Representacdo de um “pixel” e um “voxel” numa imagem digital (LIMA et al., 2007).

Em suma, o processo tomogrifico consiste em rotacionar o corpo de prova em passos de
angulos iguais até completar uma volta de 360°. A cada passo, sdo adquiridos varios quadros
gerando-se, no final, uma imagem. Apds a captura das imagens as mesmas sao reconstruidas, para
que possa ser possivel sua visualizacdo tridimensional.

A microtomografia computadorizada tridimensional por transmissio de raios X (micro-TC),
possui os mesmos embasamentos da TC e € um avanco das técnicas de inspe¢do por raios X por ser
um procedimento ndo invasivo, com um alto poder de resolu¢do (da ordem de microns),
apresentando uma alta producdo de radiacdo e uma boa estabilidade da energia mdxima do tubo de
raios X. O diferencial dessa técnica estd relacionado ao tamanho do foco tubo de raios X. Este
parametro pode variar desde 4 a 1 mm (foco normal) até 100 a 1um (microfoco), passando pelas
dimensdes de 1 a 0,1 mm (minifoco) (NABEL et al., 1986). O pequeno didmetro do foco do tubo de
raios X € um atributo muito importante do ensaio de micro-TC. Isso ocorre porque quanto menor
for esse parametro melhor se dard a focalizagdo das estruturas inspecionadas, o que estd

intimamente relacionado com a qualidade da imagem adquirida no ensaio microtomogréfico.
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2.7 Nanotecnologia

O dominio da nanociéncia encontra-se compreendido na escala entre 0,1 e 100 nm. A
nanotecnologia compreende uma 4rea de pesquisa e desenvolvimento muito ampla e interdisciplinar
uma vez que se baseia nos mais diversificados tipos de materiais estruturados em escala
nanométrica, tais como polimeros, ceramicas, metais, semicondutores, compdsitos e biomateriais. O
foco central da nanotecnologia estd na sintese controlada de nanoestruturas e a subseqiiente
aplicagdo para o desenvolvimento de novos materiais, que envolvem desde o carreamento de
farmacos e o projeto de dispositivos eletronicos (DURAN et al., 2006).

Na escala nanométrica os materiais exibem novos comportamentos e caracteristicas que nio
se manifestam na escala macroscopica. As mudangas mais importantes de comportamento ndo sio
causadas apenas pela redugdo de tamanho, mas por novos fendmenos intrinsecos relacionados com
as forcas fundamentais (gravidade, atrito, eletrostdtica, van der Walls, etc.) que mudam de
importancia quando a escala é reduzida (FISHBINE, 2002; NICOLAU, 2000; RIETH, 2003;
SEEMAN, 2003).

Na escala macroscépica, a forca gravitacional e a forca de atrito predominam. A medida que
as dimensdes dos corpos diminuem, as forcas de atrito e gravitacional tornam-se menos
importantes, e a importancia da forca eletrostatica aumenta (FISHBINE, 2002; ROCCO, 2001;
SEEMAN, 2003). Dois aspectos importantes da forca eletrostatica que sdo predominantes em
nanotecnologia sdo as forcas de Van der Walls e Movimento Browniano.

Os efeitos quanticos devido a redugdo do tamanho, induzidos pela estruturacdo da matéria
em escala nanométrica, resultam na substitui¢do da estrutura eletronica normal por uma série de
niveis eletronicos discretos. Por exemplo, quando particulas magnéticas sdo reduzidas a dimensdes
muito pequenas, sua estrutura atdmica com niveis eletronicos discretos dd origem a novos
fendmenos como o superparamagnetismo, mudangas na propriedades Opticas, etc.

O aumento na 4rea superficial de nanomateriais provoca um aumento significativo na sua
reatividade. O aumento na reatividade pode proporcionar uma redu¢do na temperatura de
processamento em certos materiais finamente dispersos em até algumas dezenas de graus
centigrados reduzindo, portanto, gastos com energia, bem como possibilitando a moldagem a frio de
muitos materiais tradicionais.

Geralmente, as propriedades dos materiais nanoestruturados sdo superiores aos policristais
convencionais e séOlidos amorfos. Por exemplo, os materiais nanoestruturados podem exibir
aumento de resisténcia e/ou dureza, melhor dutilidade e/ou tenacidade, mdodulo de elasticidade
reduzido, melhor difusividade, maior calor especifico, e propriedades magnéticas superiores

relativos aos materiais convencionais (CAMPOS, 2005). O aumento da resisténcia mecanica destes
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materiais 0s torna atrativos para aplicacdo na blindagem de dispositivos eletronicos sujeitos a

exposicdo a radiag¢do ionizante em condicdes adversas (FAN ez al, 2008, 2009, TAYLOR, 2007).
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3. MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo estdo descritos os materiais e as abordagens metodoldgicas adotadas neste
trabalho, que envolvem as caracterizagdes experimentais das amostras produzidas e a avaliacdo da

interacao da radiagdo com os materiais € o meio escolhido.

3.1 Preparacao das Amostras

A interagdo do 6xido de zinco e do 6xido de cobre, na forma nanoparticulada e ndo-
nanoparticulada, com cera de abelha alvejada (Figuras 3.1 e 3.2) foi realizada com o propdsito de
avaliar a eficiéncia dessas estruturas na atenuacio da radiagdo. As caracteristicas da cera de abelha
alvejada sdo apresentadas na Tabela 3.1. Os 6xidos de zinco e de cobre, na forma nanoparticulada e
ndo-nanoparticulada, foram fornecidos pelo Laboratério de Materiais Ceramicos da Universidade
Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS). As particulas mencionadas anteriormente foram
adicionadas em diferentes propor¢des a cera de abelha a fim de se avaliar o efeito na atenuagdo da
radiacdo. A propor¢do obtida para a ndo saturagdo das amostras foi de 5% para o 6xido de cobre e
10% para o 6xido de zinco.

A cera de abelha foi aquecida em banho-maria em um becker, em seguida, as
nanoparticulas foram incorporadas na cera dissolvida sob agitacdo, utilizando-se um agitador
mecanico. Apds a homogeneizacdo das misturas foram obtidas placas retangulares dos compdsitos
produzidos através de banhos de imersdo de S5s para cada placa em seu respectivo becker. Esses
procedimentos estdo ilustrados nas Figuras 3.1 e 3.2 e foram realizados junto ao Laboratério de

Nanotecnologia da UNIFRA.

)

; (a)

Figura 3.1. Ilustracdo da metodologia adotada para a associacdo da cera de abelha com particulas
na forma nanoparticulada e ndo-nanoparticulada de 6xido de cobre. A Figura (a) apresenta os
componentes utilizados na producdo das nanoparticulas (4cido amino acético e nitrato de cobre), (b)
particulas de 6xido de cobre, (c) cera de abelha alvejada e (d) placas produzidas a partir da
associacdo da cera de abelha com as particulas de 6xido de cobre.
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Figura 3.2. Ilustracdo da associacio da cera de abelha com particulas na forma nanoparticulada e
ndo-nanoparticulada de 6xido de zinco. A Figura (a) representa os componentes utilizados na
producido das nanoparticulas (dcido amino acético e nitrato de zinco), (b) particulas de 6xido de
zinco, (c) cera de abelha alvejada e (d) placas produzidas a partir da associac¢do da cera de abelha
com as particulas de 6xido de zinco.

Tabela 3.1 Caracteristicas da cera de abelha alvejada (Fonte: o fabricante).

Testes Especificagdes Resultados

. Escamas brancas amareladas
Descricao . Conforme
com odor caracteristico

Indice de acidez, mgKOH/g 5,00 -7,50 6,51
Indice de Saponificacio, .
mgKOH/g Minimo 26 28,74
Indice de iodo, cgl/g Méximo 8 2,12
Ponto de Fusdo, °C 55,0 -65,0 60,0

3.2 Caracterizacio das Amostras

As amostras produzidas neste trabalho foram caracterizadas usando as técnicas de difracéo
de raios X e microtomografia de raios X. Esses procedimentos experimentais foram realizados no
Laboratério de Quimica do Estado Sélido (LQES) do Instituto de Quimica da Universidade
Estadual de Campinas (UNICAMP).

3.2.1 Caracterizacao por Difracao de Raios-X

A técnica de difratdmetria de raios X foi empregada neste estudo para identificar as fases
cristalinas das amostras. Os espectros de difragdo de raios X produzidos pelas amostras, descritas no
item 3.1, foram realizadas empregando-se um difratdmetro de raios X Shimadzu XRD 7000
(Figura 3.3) utilizando-se radiacdo de CuK (alfa) (comprimento de onda = 1,5406A) operando a

30mA e 40kV com taxa de varredura de 2°/minuto.
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Figura 3.3. Difratdmetro de raios-X (Fabricante:Shimadzu, Modelo: XRD 7000).

3.2.2 Caracterizacao por Microtomografia de Raios X (micro-TC)

Com o objetivo de avaliar a dispersdo das particulas em cera de abelha, foram obtidas
imagens tomograficas das amostras produzidas. Essas imagens foram realizadas com o objetivo de
avaliar se a mistura produzida entre as nanoparticulas/cera de abelha e/ou particulas/cera de abelha
€ homogénea. Além de possibilitar a observacdo do nivel de agregacdo das nanoestruturas as
imagens obtidas forneceram indicativos iniciais do potencial de atenuacdo dos materiais
nanoestruturados.

As imagens tomogréficas foram obtidas junto ao Laboratério de Quimica do Estado Sélido
(LQES) do Instituto de Quimica da UNICAMP, que possui um equipamento de microtomografia
computadorizado Skyscan 1074 Portable Micro-CT Scanner (Figura 3.4). Esse equipamento possui
tubo de raios X com voltagem de 0 a 40 kV e corrente de 0 a 1000p A, dngulo de varredura de 180°

de rotagdo com intervalos em 60ms e tamanho de pixel de 40 ou 20 pm.

Figura 3.4. Equipamento de microtomografia computadorizada usado para obter as imagens
tomograficas.
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3.3 Atenuacao da Radiacao

Foram realizadas medidas experimentais de atenuagdo da radiac@o pelas amostras (placas),
utilizando-se camaras de ioniza¢do do fabricante Radcal, modelo 9015 (Laboratério de Raios X da
UNIFRA) (Figura 3.5). Utilizou-se uma camara de ionizagdo de placas paralelas, para medi¢gdes de
exposicdo em mamografia, e uma camara de ionizacéo cilindrica, para as medi¢cdes de exposi¢do em
radiografia convencional, ambas acopladas ao monitor modelo 9015. As caracteristicas destes

equipamentos sdo apresentadas na Tabela 3.2.

Figura 3.5. Camaras de ionizacdo cilindrica (a), de placas paralelas(b) e monitor 9015
(c) do fabricante Radcal (Laboratério de Raios X da UNIFRA).

Tabela 3.2 — Caracteristicas das cdmaras de ionizagdo utilizadas no trabalho (Fonte: o

fabricante).
Caracteristicas Céamaras de Ionizacdo
Fabricante Radcal Corporation | MDR  |Radcal Corporation / DMR
Tipo Cilindrica Placas paralelas
Modelo 10 x 5-6 10 x 5-6M

Série 15630 7288

Volume (cm?) 6,0 6,0

Material da Parede Policarbonato Poliéster Metalizado
Espessura da Janela (mg/cmz) - 0,7
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3.3.1 Medicoes de Atenuacao da Radiaciio em Radiologia Convencional

Os feixes de raios X utilizados, na faixa de energia usada em radiologia convencional, foram
produzidos por um equipamento clinico digital da marca Philips, modelo Duodiagnostic (Figura
3.6), com gerador trifdsico que opera na faixa de tensdo entre 40 e 125 kV, pertencente a Clinica
Radiolégica Caridade (DIX) de Santa Maria-RS. Este equipamento possui alvo de tungsténio (W) e

filtracdo inerente de 3 mm de aluminio.

Figura 3.6. Equipamento de raios X convencional usado para avaliar as amostras.

Os feixes de radiacdo produzidos por este equipamento foram caracterizados a partir das
medicdes de camada semi-redutora (CSR), que € determinada pela espessura de um material que
reduz a intensidade inicial do feixe & metade em uma dada tensao de aceleracdo do tubo de raios X,
bem como pela determinagdo experimental da exatiddo e reprodutibilidade da tensdo aplicada ao
tubo de raios X.

A caracterizacdo do feixe de raios X foi realizada através da obten¢do da camada semi-
redutora utilizando-se filtros de aluminio (com pureza de 99,0%), com espessuras de 0,05; 0,1; 0,5 e
Imm, conforme Figura 3.7. Primeiramente, posicionou-se a cAmara de ionizacdo (modelo 10x5-6)
dentro do campo de radiacdo, centralizada em relacdo ao feixe de raios X, tal que a distancia foco-
detector fosse de 60 cm, s6 entdo foram realizadas as trés primeiras exposicdes sem laminas de
aluminio. Estas trés primeiras exposi¢oes sdo realizadas para servirem como base para verificar os
valores da camada semi-redutora. Realizou-se, posteriormente, novas exposi¢des utilizando-se as
laminas de aluminio posicionadas a meia distincia entre a cAmara de ionizag¢do e o ponto focal do

tubo de raios-X, até que se obtivesse uma leitura de exposicao inferior a metade do valor inicial.
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O valor da camada semi-redutora foi determinado utilizando-se a equagédo abaixo:

x,In(2L, /L, — x,In(2L, / L,)
In(L,/L,) ’

CSR =

onde: L, = leitura de exposi¢do imediatamente superior a Ly2, L, = leitura de exposicdo
imediatamente inferior a Ly/2, x, = espessura de Al correspondente a leitura L, e x, = espessura de

Al correspondente a leitura L.

Tubo de raios-X

P Diafragma
d P
1o colimador

1
Filtros de ——'——*——
aluminio .—

! [ Feixe de
.' '-I < raios-X
‘ Camara de ionizacao

—

Eletrometro

Figura 3.7. Ilustracdo do modelo experimental para determinacio da camada semi-redutora.

Para a determinac@o da tensdo aplicada ao tubo de raios X posicionou-se o medidor de
tensdo (modelo 4082, sensor Accu-kv 40kV — 160 kV da marca Radcal Corporation) sobre a mesa,
alinhado com o tubo de raios X, logo foram selecionados dois valores distintos de tensdo (60kV, e
102kV) e um valor de corrente (100 mA). Em seguida, fez-se uma série de quatro exposi¢des para
cada combinag@o de kV com mA, com valores obtidos para cada série.

Para as medidas de atenuacdo dos compositos (Figuras 3.1 e 3.2) produzidos neste trabalho
foi utilizada a geometria ilustrada na Figura 3.8. As amostras e a camara de ioniza¢do foram
posicionadas a 30 e 60cm, respectivamente, do ponto focal, com objetivo de se reduzir a
contribuicao do espalhamento de raios X nas leituras obtidas. Os dados foram obtidos para técnicas
de exposi¢do de 60kV/80mAs e 102kV/80mAs. O tamanho do campo de radiagdo incidente nas
amostras foi de 5 x Scm”. Para cada tipo de amostra produzida, foram obtidos dados de atenuagdo

para espessuras de material de 2 mm.
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Medigao ao ar livre

Figura 3.8. Esquema usado para a realizacdo das medidas de atenuagio.

3.3.2 Medicoes de Atenuacao da Radiacido em Mamografia

O mamdgrafo é um aparelho de raios X dedicado especialmente a mamografia, que
proporciona flexibilidade no posicionamento do paciente, apresenta dispositivo de compressao,
baixa relacdo de grade. Os tubos de raios X empregados possuem pequeno tamanho de ponto focal
para que a radiografia da mama seja ampliada.

Os feixes de raios X para fétons com energia na faixa de mamografia foram gerados por um
equipamento mamogréfico clinico marca GE Medical System, modelo Senografe DMR, com
gerador trifdsico que opera na faixa de tensdo entre 22 e 49 kV com alvos e filtros de Molibdénio e
Rédio também pertencente a Clinica Radioldgica Caridade (DIX).

Como no equipamento de radiologia convencional, os feixes de radiacdo produzidos pelo
mamografo foram caracterizados a partir das medi¢cdes de camada semi-redutora (CSR) e da
determinagdo experimental da exatiddo e reprodutibilidade da tensdo aplicada ao tubo de raios X.

A determinagdo da camada semi-redutora se deu através da utilizacdo de filtros de aluminio,
com pureza de 99,0%, com espessuras de 0,05 e 0,lmm e uma camara de ioniza¢do (modelo 10x5-
6M). A metodologia utilizada para a determina¢do da CSR foi a mesma adotada para radiologia
convencional. Para a determinacdo da exatiddo e reprodutibilidade da tensdo do tubo de raios X
posicionou-se o medidor de tensdo (modelo 4082, sensor Accu-kV 22kV — 40kV da Radcal

Corporation) sobre a mesa, alinhado com o tubo de raios X, logo foram selecionados trés valores
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distintos de tensdo (22kV, 26kV e 30kV). Em seguida fez-se uma série de quatro exposicdes para
cada valor de kV.

A geometria usada para as medidas de atenuacdo da radiacio em mamografia estd ilustrada
na Figura 3.9. As amostras também foram posicionadas a 30 cm do ponto focal bem como a cdmara
de ionizagdo foi posicionada a uma distancia de 60 cm do ponto focal. Os dados foram obtidos para
técnicas de exposicdo de 22kV/71mAs, 26kV/71mAs e 30kV/71mAs. O tamanho do campo de
radiagdo incidente nas amostras foi de 5 x Scm”. Para cada tipo de amostra produzida foram obtidos

dados de atenuacg@o para espessuras de material de 2 mm.

Figura 3.9. Ilustracdo do modelo experimental para andlise dos coeficientes de
atenuacdo dos diferentes materiais no sistema mamografico.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados os resultados obtidos neste trabalho, que envolvem a
caracterizacdo das amostras produzidas, caracterizacdo dos feixes de raios X empregados nos
estudos de atenuagdo da radiagdo e a atenuagcdo da radiagdo pelas amostras produzidas com

materiais nanométricos € nao-nanométricos.

4.1 Caracterizacio das Amostras

Conforme mencionado no capitulo anterior foram produzidas placas com 2 mm de espessura
conforme Tabela 4.1. A espessura de cada placa foi avaliada individualmente com auxilio de um
paquimetro. As placas também foram avaliadas individualmente quanto a atenuagdo da radiagdo
usando-se uma cdmara de ionizagdo. Os dados foram obtidos para a tensdo de 60 kV e produto
corrente tempo de 80 mAs. O maior desvio encontrado na atenuagdo da radiacdo entre as placas de
cada grupo foi de 0,9%. A Tabela 4.2 apresenta a média das leituras de kerma no ar para cada grupo

de amostras e os desvios apresentados.

Tabela 4.1 Grupos de placas produzidas para andlise da atenuagdo da radiacdo pelos
compositos.

) Nimero ) . Espessura das
Grupo Material Dimensoes
de placas placas (mm)
Grupo 1 Cera de abelha .+ ZnO (10%) 6 10 x 10 cm 2 mm + 0,Imm
nanoparticulado
Cera de abelha + ZnO (10%
Grupo 2 era ~e abetha . nO (10%) 8 10 x 10 cm 2 mm + 0,2mm
nao-nanoparticulado
Grupo 3 Cera de abelha.+ CuO (5%) 6 10 x 10 cm 2 mm #+ 0,1mm
nanoparticulado
Cera de abelha + CuO (5%)
Grupo 4 N ) 8 10 x 10 cm 2 mm + 0,2mm
nao-nanoparticulado
Grupo 5 Cera de abelha pura 6 10 x 10 cm 2 mm # 0,1mm

Tabela 4.2 - Média das leituras de kerma no ar para cada grupo de amostras.

Grupo Material kerma no Ar (mGy)
Grupo 1 Cera de abelha + ZnO (10%) nanoparticulado 6,476 = 0,05
Grupo 2 Cera de abelha + ZnO (10%) nao-nanoparticulado 6,327 £ 0,04
Grupo 3 Cera de abelha + CuO (5%) nanoparticulado 6,543 + 0,05
Grupo 4 Cera de abelha + CuO (5%) ndo-nanoparticulado 6,667 + 0,06
Grupo 5 Cera de abelha pura 6,899 + 0,04
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A estrutura cristalina das amostras e a dispersdo das particulas e nanoparticulas de 6xido de
zinco e 6xido de cobre na cera de abelha alvejada foi realizada por meio espectros de difragdo de

raios X e imagens de microtomografia computadorizada.

4.1.1 Caracterizacao por Difracao de Raios X

A Figura 4.1 apresenta o espectro de difragdo de raios X obtido para o 6xido de cobre na
forma nanoparticulada e ndo-nanoparticulada, ambas incorporadas a cera de abelha alvejada. O
espectro de difracdo foi obtido usando-se a linha Kol do espectro do cobre com comprimento de
onda A = 1,54184 A. Os niimeros na figura identificam os indices de Miiller, que foram obtidos
usando-se o programa computacional PCPDFWIN usando-se difratogramas padrdes para as

amostras de 6xido de cobre (NAIR. et al., 1991; SWANSON, et al., 1953).
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Figura 4.1. Espectro de difracio para o 6xido de cobre na forma nanoparticulada (curva em cor
verde) e do 6xido de cobre na forma ndo-nanoparticulada (curva em cor azul).
Observa-se na Figura 4.1 a presenca de picos alargados e pouco definidos para o 6xido de
cobre tanto na forma nanoparticulada como na forma convencional o que evidencia a baixa
cristalinidade das amostras.
Na Figura 4.2 o espectro de difragdo para o 6xido de zinco na forma nanoparticulada e néo-
nanoparticulada, respectivamente, sdo apresentados. Conforme mencionado no capitulo 3, os 6xidos
de zinco na forma nanoparticulada e ndo-nanoparticulada foram agregadas a ceras de abelha
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alvejada. Os numeros nos picos de difrac@o identificam os indices de Miiller (MCMURDIE, et al.,

1986).
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Figura 4.2. — Resultados obtidos na difrag¢@o de raios X para o 6xido de Zinco nanoparticulado
(curva em cor verde) e nao-nanoparticulado (curva em cor azul).

E possivel observar nesta figura que o espectro de difracio do 6xido de zinco na forma nio-
nanoparticulada apresenta picos alargados, o que sugere que o material possui baixa cristalinidade.
Para o caso do zinco na forma nanoparticulada, agregado a cera de abelha alvejada, verifica-se a
presenca de picos estreitos € bem definidos, indicando que o material possui alta cristalinidade. A
cristalinidade consiste no alinhamento de segmentos de cadeias cristalinas em um arranjo

tridimensional.

4.1.2 Caracterizacao por Microtomografia de Raios X (micro-TC)

As imagens formadas em tomografia computadorizada (TC) revelam o grau de atenuacgdo de
cada componente das amostras. Conforme discutido anteriormente, a atenuacdo da radiacdo é
altamente dependente do nimero atdmico do material, aumentando com o aumento do nimero
atdmico dos componentes da amostra. A diferenca de atenuacdo entre os diferentes componentes da
amostra € responsédvel pelo contraste da imagem radiogréfica. Dessa forma, a imagem tomogréfica

revela a distribuig¢do estrutural dos componentes na amostra analisada.
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A Figura 4.3 ilustra uma imagem de microtomografia de raios X para a cera de abelha pura
obtida com uma tensdo do tubo igual a 40 kV e 0,72 mAs. A andlise qualitativa mostra que nao
existe variacdo de tons de cinza na imagem, indicando que a distribuicio dos componentes na
amostra (cera de abelha) € uniforme. Pode-se observar ainda que nao existe a formacdo de poros ou

imperfei¢des na placa.

Figura 4.3. Imagem de microtomografia de raios X obtida para a placa de
cera de abelha pura, para uma tensao de 40 kV e 0,72 mAs.

As Figuras 4.4 e 4.5 ilustram a transmissdo dos raios X através das placas compostas de cera
de abelha agregada a 6xido de cobre a uma concentracdo de 5%, na forma nido-nanoparticulada e
nanoparticulada, respectivamente. No caso da Figura 4.4, os pontos escuros na borda direita da
imagem sio devido a imperfei¢des geradas na amostra no processo de corte da placa para anélise no
equipamento. No caso dessas imagens pode-se observar que a agregacio entre as nanoparticulas de

oxido de cobre e a cera de abelha € uniforme.
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Figura 4.4. Imagem de microtomografia de raios X obtida para a placa de 6xido de cobre
ndo-nanoparticulado, para uma tensdo de 40 kV e 0,72 mAs.

Figura 4.5. Imagem de microtomografia de raios X obtida para a placa de 6xido de cobre
nanoparticulado, para uma tensio de 40 kV e 0,72 mAs.

As Figuras 4.6 e 4.7 foram obtidas de amostras produzidas agregando-se 6xido de zinco, a
uma concentracdo de 10%, na forma nao-nanoparticulada e nanoparticulada a cera de abelha
alvejada. Na Figura 4.6 é possivel observar a formacao de pequenas bolhas de ar ao longo de toda a
amostra. Por outro lado, na Figura 4.7 € possivel observar que as nanoparticulas de 6xido de zinco
apresentam uma melhor agregacdo a cera de abelha, apresentando-se uniformemente dispersas ao

longo da amostra.
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Figura 4.6. Imagem de microtomografia de raios X obtida para a placa de 6xido de zinco
nao-nanoparticulado, para uma tensdo de 40 kV e 0,72 mAs.

Figura 4.7 Imagem de microtomografia de raios X obtida para a placa de 6xido de zinco
nanoparticulado, para uma tensdo de 40 kV e 0,72 mAs.

4.2 Atenuacao da Radiacao
4.2.1 Atenuacido da Radiacdo em Radiologia Convencional

Os espectros de raios X obtidos no sistema de raios X clinico foram caracterizados a partir

da determinagdo da camada semi-redutora, tensdo aplicada ao tubo de raios X e do produto
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corrente-tempo (mAs). A determinacdo experimental da tensdo aplicada ao tubo de raios X e da
camada semi-redutora € importante, pois estes parametros definem a qualidade do feixe de raios X e
fornecem indicativos do poder de penetragdo dos fétons em meios materiais. Os resultados obtidos

a partir de medigdes experimentais estdo dispostos na Tabela 4.3.

Tabela 4.3 Valores obtidos de camada semi-redutora e tensdo de pico do tubo de raios X
para o equipamento de radiologia convencional. As incertezas apresentadas correspondem ao desvio
padrdo dos valores experimentais.

A
Anodo kVp Nominal | kVp Experimental m ,S CSR (mmAl)
Nominal
w 102 102,7 £ 0,04 40 4,22 £ 0,05
" 60 60,15 = 0,02 40 2,68 £ 0,05

De acordo com os resultados apresentados na Tabela 4.3, € possivel verificar que a tensio
nominal e a tensdo experimental aplicada ao tubo de raios X apresentam uma diferenca de 0,68 %
na tensdo de 102 kV e de 0,25 % para a tensdo de 60 kV. Os valores de camada semi-redutora
calculados a partir dos valores de kerma no ar experimentais estdo em concordincia com as
recomendacdes do manual técnico da ANVISA (2006) para diferentes valores de KVp e tipo de
retificacdo do equipamento de raios X.

As Tabelas 4.4 e 4.5 ilustram os valores de kerma no ar atenuados pela cera de abelha pura,
cera de abelha agregada a 6xido de cobre na forma nanométrica e ndo-nanométrica e 6xido de
zinco, também na forma nanométrica e ndo-nanométrica nas tensdes de 102 e 60 kV,
respectivamente. As propor¢des de 6xido de cobre na forma nanoparticulada e ndo-nanoparticulada,
agregados a cera de abelha é de 5% enquanto que para o 6xido de zinco a propor¢do corresponde a
10%. Os valores de kerma no ar experimentais ilustrados nas Tabelas 4.4 e 4.5 também estdo
representados graficamente nas Figuras 4.8 e 4.9. A intensidade dos valores de kerma no ar estdao
relacionados com o grau de transmissdo da radiacido pelo material. Para o caso das Tabelas 4.4 e 4.5
verifica-se que os maiores valores de kerma no ar sdo obtidos para a cera de abelha pura o que
indica que este material atenua menos a radiacao que os demais compostos.

Comparando-se os valores de kerma no ar obtidos para o 6xido de cobre na forma
nanoparticulada e ndo-nanoparticulada, para as tensdes de 102 e 60 kV, verifica-se que a
transmissdo da radiacdo pelo material aumenta com a tensdo aplicada ao tubo de raios X. Esse
comportamento na atenuagdo com a energia da radiacdo é esperado, pois a probabilidade de
interacdo dos raios X com o material por meio do efeito fotoelétrico diminui com o aumento da
energia.

Para o feixe produzido com 60 kV a probabilidade de interacdo por efeito fotoelétrico é

maior, ocorrendo dessa forma uma maior atenuagdo da radiacdo.
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Tabela 4.4. Valores de kerma no ar, em unidades de mGy, para uma tensdo de 102 kV, 80
mAs e drea do campo de radiagdo igual a 5 x 5 cm. Os dados foram obtidos em um equipamento
clinico da marca Philips que opera na faixa de energia de radiologia convencional. Na coluna 2
estdo ilustrados os valores de kerma obtidos com placas de cera pura, cera e 6xido de cobre nao-
nanométrico (coluna 3), cera e 6xido de cobre nanométrico (coluna 4), cera de abelha agregada a
oxido de zinco ndao-nanométrico (coluna 5), cera de abelha agregada a 6xido de zinco nanométrico
(coluna 6). Os dados foram obtidos para uma distancia de 60 cm foco-detector e 30 cm placas-
detector. As incertezas apresentadas correspondem ao desvio padrdo das medidas experimentais.

Kerma no Ar (mGy)
Espessura
(mm) Cera de Abelha Cera + CuO (5%) | Cera + CuO (5%) | Cera+ ZnO (10%) | Cera + ZnO (10%)

Pura NAO Nanométrico Nanométrico NAO Nanométrico Nanométrico
0 21,33 £ 0,01 21,33 +£0,01 21,33 £ 0,01 21,33 £ 0,01 21,33 £ 0,01
2 20,45 +0,08 20,39 +0,02 20,30 £ 0,03 19,65 + 0,03 19,71 £ 0,01
4 19,95 £ 0,05 19,38 £ 0,04 19,23 £ 0,01 17,99 £ 0,02 18,08 £ 0,04
6 19,25 £ 0,04 18,42 £ 0,01 18,32 £ 0,01 16,51 £ 0,01 16,62 £ 0,02
8 18,64 £ 0,04 17,58 £ 0,02 17,31 £ 0,02 15,22 £ 0,02 15,41 £ 0,03
10 18,03 £ 0,01 16,77 £ 0,03 16,70 £ 0,01 14,25 £ 0,04 14,30 £ 0,03
12 17,42 £ 0,02 16,00 £ 0,04 15,91 £ 0,04 13,35 £ 0,05 13,41 £0,04

Tabela 4.5. Valores de kerma no ar, em unidades de mGy, para uma tensdo de 60 kV, 80
mAs e drea do campo de radiagdo igual a 5 x 5 cm. Os dados foram obtidos em um equipamento
clinico da marca Philips que opera na faixa de energia de radiologia convencional. Na coluna 2
estdo ilustrados os valores de kerma obtidos com placas de cera pura, cera e 6xido de cobre nao-
nanométrico (coluna 3), cera e 6xido de cobre nanométrico (coluna 4), cera e 6xido de zinco nao-
nanométrico (coluna 5), cera e 6xido de zinco nanométrico (coluna 6). Os dados foram obtidos para
uma distancia de 60 cm foco-detector e 30 cm placas-detector. As incertezas apresentadas
correspondem ao desvio padrdo das medidas experimentais.

Kerma no Ar (mGy)
Espessura
(mm) Cera de Cera + CuO (5%) | Cera + CuO (5%) | Cera +Zn0O (10%) | Cera + ZnO (10%)

Abelha Pura | NAO Nanométrico Nanométrico NAO Nanométrico Nanométrico
0 7,168 £ 0,03 7,168 £ 0,03 7,168 £ 0,03 7,168 £ 0,03 7,168 + 0,03
2 6,905 + 0,06 6,739 £ 0,01 6,676 £ 0,03 6,381 + 0,01 6,443 £ 0,01
4 6,637 + 0,05 6,322 + 0,04 6,284 + 0,02 5,629 + 0,02 5,659 + 0,03
6 6,385 + 0,03 5,919 + 0,04 5,859 + 0,01 4,971 £ 0,03 5,018 + 0,04
8 6,150 £ 0,04 5,561 + 0,02 5,459 £ 0,02 4,412 £ 0,04 4,499 + 0,02
10 5,920 + 0,01 5,228 + 0,03 5,171 £ 0,04 4,004 + 0,03 4,042 +0,05
12 5,697 £ 0,02 4,913 £ 0,04 4,893 £ 0,02 3,639+ 0,02 3,648 £ 0,01
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TENSAO APLICADA : 102 kV

—M— Cera Pura

—1#— Cera + CuO Nanométrico (Concentracéo 5%)
—A— Cera + CuQ NAQ Nanométrico (Concentraco 5%)
—W— Cera + ZnO Nanométrico (Concentragao 10%)

Kerma no Ar Normalizado

Espessura do Material Atenuador (mm)

Figura 4.8. Valores de kerma no ar normalizado pelo valor maximo, em fungao
da espessura do material atenuador, para tensdo de 102kV.

TENSAQ APLICADA : 60 kV

—M— Cera Pura
—#— Cera + CuO Nanométrico (Concentracio 5%)
— A Cera + CuO NAO Nanométrico (Concentraco 5%)
—W— Cera + ZnO Nanométrico (Concentracsio 10%)

Cera + ZnO NAQ Nanométrico (Concentragso 10%)

Kerma no Ar Normalizado

Espessura do Material Atenuador (mm)

Figura 4.9. Valores de kerma no ar normalizado pelo valor maximo, em fungao
da espessura do material atenuador, para tensao de 60kV.
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Os resultados apresentados nas Figuras 4.8 e 4.9 mostram uma leve tendéncia de maior
atenuacdo da radiacdo pelo o 6xido de cobre na forma nanométrica que o 6xido de cobre na forma
ndo-nanométrica. A maior diferenca encontrada foi de 1,83% na tensdo de 60 kV. Para o caso do

6xido de zinco verificou-se uma diferen¢a de no méaximo 1,93% na tensio de 60 kV .

4.2.2 Atenuacao da Radiacao em Mamografia

Os espectros de raios X usados nos estudos de atenuagdo, gerados pelo equipamento clinico
de mamografia, foram caracterizados a partir da determinagdo da camada semi-redutora e da tensdo
aplicada ao tubo de raios X. Os resultados obtidos a partir de medi¢des experimentais estdo

dispostos na Tabela 4.6.

Tabela 4.6 Valores da tensdo nominal (coluna 2), tensdo experimental aplicada ao tubo de
raios X (coluna 3), produto corrente-tempo nominal (coluna 4), na coluna 5 a camada semi-redutora
(CSR) relativo aos feixes de raios X produzidos pelo equipamento de mamografia.

: kVp Nominal | kVp Experimental mAs CSR
Anodo/Filtro .
kV) kV) Nominal (mmAl)
Mo/Mo 30 29,29 + 0,02 50 0,39 £ 0,05
Mo/Mo 26 24,97 £ 0,01 50 0,37 £0,05
Mo/Mo 22 21,13 £ 0,06 50 0,35 £ 0,05

De acordo com o manual técnico da ANVISA (2006), os valores de camada semi-redutora
em mamografia, para um tubo de raios X com anodo de molibdénio e filtro de molibdénio,
considerando diferentes valores de kVp e tipo de retificacdo do equipamento de raios X estdo em
conformidade com os valores encontrados, tendo em vista que para uma tensdo de 29 kV o valor
minimo da CSR para gerador trifdsico deve ser 0,32 mm de Al.

A partir dos resultados apresentados na Tabela 4.6, é possivel verificar que a tensdo nominal
e a tensdo experimental aplicada ao tubo de raios X apresentam uma diferenca de 2,36% na tensio
de 30kV, 3,96% na tensdao de 26kV e de 3,95% para a tensdo de 22kV, estando assim em
conformidade com o manual técnico da ANVISA (2006) que preconiza uma variagdo méaxima de +

10%.

* . . ey . ~ . -~ . . . ~
No entanto na faixa de energia utilizada a diferenca na atenuagdo da radiacdo por materiais nanoparticulados e nao-
nanoparticulados € pouco significativo.
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As Tabelas 4.7, 4.8 e 4.9 ilustram os valores de kerma no ar atenuados por cera de abelha
pura bem como para o 6xido de cobre na forma nio-nanoparticulada e na forma nanoparticulada
agregados a cera de abelha, 6xido de zinco na forma ndo-nanoparticulada e nanoparticulada
agregados a cera de abelha, nas tensdes de 22, 26 e 30 kV. A propor¢do de 6xido de cobre na cera
de abelha é de 5% e de 6xido de zinco é de 10%. Os resultados obtidos estdo ilustrados
graficamente nas Figuras 4.10, 4.11 e 4.12.

Os resultados mostram que a atenuacdo da radiacdo diminui exponencialmente com o
aumento da espessura do material. Além disso, a atenuag@o da radiacdo pelos materiais aumenta
com a diminuicdo da tens@o aplicada ao tubo de raios X.

Comparando-se os valores de kerma no ar obtidos para o 6xido de cobre na forma
nanoparticulada e ndo-nanoparticulada, para as tensdes de 22, 26 e 30 kV, verifica-se que a
atenuacdo pelo material nanoparticulado € maior.

Para o caso do 6xido de zinco verifica-se que a atenuacio da radiag@o pelo material na forma
ndo-nanoparticulada é maior. No entanto, a diferenca de atenuagdo pelo 6xido de zinco é menos

significativa que para o caso do 6xido de cobre.

Tabela 4.7 Valores de kerma no ar, em unidades de mGy, para uma tensao de 30 kV, 71
mAs e drea do campo de radiagdo igual a 5 x 5cm’. Os dados foram obtidos em um equipamento
clinico da marca GE que opera na faixa de energia de mamografia. Na coluna 2 estdo ilustrados os
valores de kerma obtidos com placas de cera pura, cera e 6xido de cobre ndo-nanométrico (coluna
3), cera e 6xido de cobre nanométrico (coluna 4), cera e 6xido de zinco ndo-nanométrico (coluna 5),
cera e 6xido de zinco nanométrico (coluna 6). Os dados foram obtidos para uma distancia de 60 cm
foco-detector e 30 cm placas-detector. As incertezas apresentadas correspondem ao desvio padrio
das medidas experimentais.

Kerma no Ar (mGy)
Espessura
(mm) Cerade Cera + CuO (5%) Cera + CuO (5%) | Cera+ZnO (10%) | Cera + ZnO (10%)

Abelha Pura NAO Nanométrico Nanométrico NAO Nanométrico Nanométrico
0 7,434 £ 0,03 7,434 +£0,03 7,434 +£0,03 7,434 +£0,03 7,434 +£ 0,03
2 6,710 £ 0,04 6,456 + 0,01 5,542 + 0,03 3,758 + 0,01 3,940 + 0,02
4 5,904 + 0,05 5,428 + 0,02 4,089 + 0,04 1,964 + 0,04 2,210+ 0,03
6 5,206 + 0,03 4,677 £ 0,03 3,048 £ 0,02 1,079 £ 0,03 1,274 £ 0,04
8 4,630 + 0,02 3,787 £ 0,02 2,348 + 0,02 0,599 + 0,04 0,767 + 0,03
10 4,130 £ 0,02 3,237 £ 0,03 1,816 £ 0,03 0,375+ 0,03 0,460 + 0,05
12 3,626 + 0,02 2,694 + 0,01 1,406 £ 0,01 0,223 £ 0,04 0,291 £ 0,04
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Tabela 4.8 — Valores de kerma no ar, em unidades de mGy, para uma tensao de 26 kV, 71
mAs e drea do campo de radiagdo igual a 5 x 5cm?. Os dados foram obtidos em um equipamento
clinico da marca GE que opera na faixa de energia de mamografia. Na coluna 2 estdo ilustrados os
valores de kerma obtidos com placas de cera pura, cera e 6xido de cobre ndo-nanométrico (coluna
3), cera e 6xido de cobre nanométrico (coluna 4), cera e 6xido de zinco ndo-nanométrico (coluna 5),
cera e 6xido de zinco nanométrico (coluna 6). Os dados foram obtidos para uma distancia de 60 cm
foco-detector e 30 cm placas-detector. As incertezas apresentadas correspondem ao desvio padrio
das medidas experimentais.

Kerma no Ar (mGy)
Espessura
(mm) Cerade Cera + CuO (5%) Cera + CuO (5%) | Cera+2ZnO (10%) | Cera + ZnO (10%)

Abelha Pura NAO Nanométrico Nanométrico NAO Nanométrico Nanométrico
0 4,483 + 0,04 4,483 + 0,04 4,483 + 0,04 4,483 + 0,04 4,483 + 0,04
2 3,854 + 0,03 3,781 +£ 0,01 3,153 £ 0,02 2,039 +£ 0,03 2,349+ 0,03
4 3,380 + 0,04 3,103 £ 0,01 2,254 + 0,01 1,033 £ 0,02 1,346 £ 0,03
6 2,928 + 0,01 2,616 £ 0,04 1,639 £ 0,03 0,542 + 0,03 0,737 £ 0,04
8 2,582 £ 0,02 2,111 £ 0,02 1,233 £ 0,02 0,294 + 0,04 0,425 £ 0,05
10 2,273 £ 0,04 1,765 £ 0,03 0,940 + 0,04 0,173 £ 0,05 0,254 + 0,05
12 1,998 £ 0,02 1,436 £ 0,03 0,711 £0,03 0,090 + 0,04 0,150 + 0,06

Tabela 4.9 Valores de kerma no ar, em unidades de mGy, para uma tensao de 22 kV, 71
mAs e drea do campo de radiacdo igual a 5 x 5cm?. Os dados foram obtidos em um equipamento
clinico da marca GE que opera na faixa de energia de mamografia. Na coluna 2 estdo ilustrados os
valores de kerma obtidos com placas de cera pura, cera e 6xido de cobre ndo-nanométrico (coluna
3), cera e 6xido de cobre nanométrico (coluna 4), cera e 6xido de zinco ndo-nanométrico (coluna 5),
cera e 6xido de zinco nanométrico (coluna 6). Os dados foram obtidos para uma distancia de 60 cm
foco-detector e 30 cm placas-detector. As incertezas apresentadas correspondem ao desvio padrio
das medidas experimentais.

Kerma no Ar (mGy)
Espessura
(mm) Cerade Cera + CuO (5%) Cera + CuO (5%) | Cera+2ZnO (10%) | Cera + ZnO (10%)

Abelha Pura | NAO Nanométrico Nanométrico NAO Nanométrico Nanométrico
0 2,216 £ 0,05 2,216 £ 0,05 2,216 £ 0,05 2,216 £ 0,05 2,216 £ 0,05
2 1,857 £ 0,03 1,809 £ 0,01 1,431 £ 0,02 0,887 + 0,03 0,996 + 0,03
4 1,574 + 0,03 1,430 £ 0,03 0,978 £ 0,03 0,387 + 0,04 0,539 + 0,04
6 1,345 + 0,02 1,174 £ 0,04 0,668 + 0,05 0,185 + 0,06 0,260 + 0,06
8 1,154 + 0,03 0,914 + 0,05 0,483 + 0,07 0,089 + 0,08 0,141 £ 0,05
10 1,001 £ 0,04 0,739 + 0,05 0,348 + 0,05 - 0,071 £ 0,06
12 0,854 + 0,04 0,581 + 0,06 0,255 + 0,06 - -
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Kerma no Ar Normalizado

Kerma no Ar Normalizado

TENSAQ APLICADA : 30 kV

1,0 1

—M— Cera Pura

—#— Cera + CuO Nanométrico (Concentragio 5%)
—A— Cera + CuQ NAO Nanométrico (Concentragdo 5%)
—W— Cera + ZnO Nanométrico (Concentragao 10%)
Cera + ZnO NAQ Nanométrico (Concentragéo 10%)

Espessura do Material Atenuador (mm)

Figura 4.10. Valores de kerma no ar normalizado pelo valor maximo, em fungio
da espessura do material atenuador, para tensdo de 30kV.

TENSAQ APLICADA : 26 kV
1,0

—M— Cera Pura

—#— Cera + CuQ Nanométrico (Concentracdo 5%)
— A Cera + CuO NAO Nanométrico (Concentracgo 5%)
—W¥— Cera + ZnO Nanométrico (Concentracio 10%)

Cera + Zn0 NAO Manométrico (Concentragio 10%)

Espessura do Material Atenuador (mm)

Figura 4.11. Valores de kerma no ar normalizado pelo valor maximo, em fungio
da espessura do material atenuador, para tensao de 26kV.
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TENSAQ APLICADA : 22 kV

—M— Cera Pura
—#— Cera + CuQ Nanométrico (Concentragio 5%)

Cera + CuO NAQ Nanométrico (Concentragdo 5%)
—W— Cera + ZnO Nanométrico (Concentragdo 10%)
Cera + ZnO NAO Nanométrico (Concentracdo 10%)

Kerma no Ar Normalizado

| | | e |
0,0 II T i T II T II T I T II 1
2 4 6 8 10 12

Espessura do Material Atenuador (mm)

Figura 4.12. Valores de kerma no ar normalizado pelo valor mdximo, em fungéo
da espessura do material atenuador, para tensdo de 22kV.

Os resultados de atenuag@o para o 6xido de cobre na forma nanométrica mostraram uma
eficiéncia de atenuagdo da radiagdo superior em até 23% com relagdo as estruturas na forma nao-
nanométrica. Este fato pode ser explicado devido a melhor incorporagdo das particulas nanométricas
a cera de abelha. Para o 6xido de zinco obtive-se uma atenuacdo para o material ndo-nanométrico
superior em até 7 % com relagdo as estruturas na forma nanométrica.

Os resultados obtidos neste trabalho mostram que existe uma variacdo na interacdo da
radiacio com a matéria na regido de baixa energia entre materiais nanoestruturados e nao-
nanoestruturados. A diferenca encontrada pode ter origem nao apenas na redugio de tamanho das
particulas.

Para o 6xido de cobre verificou-se um aumento na atenuagio da radiacdo com a redugdo do
tamanho enquanto que para o 6xido de zinco houve uma reducdo na atenuacdo da radiagdo para o
material na forma nanométrica. Portanto, além da reducdo de tamanho a distribuicdo de cargas
superficiais nas nanoparticulas e a dispersdo das mesmas na cera de abelha também desempenham
um papel importante na interagdo da radiagdo com a matéria. Os resultados obtidos neste trabalho
sugerem que a aplicacdo das nanoparticulas, levando-se em conta as propriedades das mesmas,

podem ser associadas a outros materiais para otimizar o custo da protecdo radioldgica.

54



5. CONCLUSOES E PERSPECTIVAS

Neste trabalho foram produzidas placas compostas de 6xido de zinco (ZnO) e 6xido de
cobre (CuO), ambos na forma nanométrica e ndo-nanométrica, associadas a cera de abelha alvejada.
As placas apresentam 2 mm de espessura com dimensdes 10 cm x 10 cm. A dispersio dos 6xidos na
cera de abelha foi avaliada por meio de imagens de microtomografia computadorizada e a
cristalinidade das amostras por meio de espectros de difracdo de raios X. As imagens de
microtomografia evidenciaram que a dispersdo das particulas de o6xido de cobre, na forma
nanométrica e ndo-nanométrica, foi uniforme ao longo de toda a placa. Para o caso da associagdo do
oxido de zinco a cera de abelha, a dispersdo do material nanoestruturado foi uniforme enquanto que
para o material ndo-nanoestruturado verificou-se a formacdo de bolhas de ar ao longo da amostra.
Os espectros de difragdo de raios X mostraram que para o caso da agrega¢do do 6xido de cobre a
cera de abelha nas duas amostras possuiam baixa cristalinidade. Por outro lado, para a amostra de
6xido de zinco ndo-nanoestruturado os espectros de difracdo de raios X revelaram baixa
cristalinidade enquanto que para as amostras de Oxido de zinco na forma nanoestruturadas
apresentaram picos estreitos e bem definidos evidenciando a alta cristalinidade da amostra. Os
resultados obtidos comprovam a viabilidade do método empregado para a associagdo dos
compdsitos na forma nanométricas e ndo-nanométricas a cera de abelha alvejada.

As propriedades de atenuacio das amostras produzidas foram avaliadas em feixes de raios X
de alta energia, produzidos por um equipamento de radiologia convencional, e baixa energia
produzidos por um equipamento clinico de mamografia. A caracterizagdo dos feixes produzidos
por estes equipamentos foi realizada por meio da determinag¢do experimental da camada semi-
redutora e da tensdo aplicada ao tubo de raios X.

Na regido de radiologia convencional foram realizadas medi¢des de kerma no ar para
diferentes espessuras de material nas tensdes de 60 e 102 kV. Os resultados obtidos para as medidas
de kerma no ar transmitido em funcdo das espessuras de material dos diferentes compdsitos
empregados neste estudo para a faixa de energia utilizada em radiologia convencional mostraram
uma leve tendéncia de maior atenuagdo da radiagdo pelo o 6xido de cobre na forma nanométrica
que o 6xido de cobre na forma ndo-nanométrica. A maior diferenca encontrada foi de 1,83% na
tensdo de 60 kV. Para o caso do 6xido de zinco verificou-se uma diferenca de no maximo 1,93% na
tensdo de 60 kV. Observa-se uma tendéncia de maior atenuacao pelo 6xido de zinco na forma nao-
nanoparticulada.

Na regido de mamografia foram realizadas medicdes de kerma no ar para diferentes
espessuras de material nas tensdes de 30, 26 e 22 kV. Os resultados de atenuacdo da radiacdo para

feixes de mamografia para o 6xido de cobre na forma nanométrica mostraram uma eficiéncia na
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atenuacdo da radiagc@o superior em até 23% com relacdo as estruturas na forma ndo-nanométrica.
Para o 6xido de zinco obtivemos uma atenuacdo para o material ndo-nanométrico superior em até
7% com relacdo as estruturas na forma nanométrica. Os resultados mostram que a atenuacdo da
radiacdo diminui exponencialmente com a espessura do material. Além disso, a atenuacdo da
radiacdo pelos materiais aumenta com a diminui¢@o da tensdo aplicada ao tubo de raios X.

As diferencas encontradas podem ter origem ndo apenas na reducdo do tamanho da
particula. Para o 6xido de cobre verificou-se um aumento na atenuagio da radiagdo com a reducio
do tamanho enquanto que para o 6xido de zinco houve uma redug@o na atenuagdo da radiacido para
o material na forma nanométrica. Portanto, além da redu¢do de tamanho a distribuicdo de cargas
superficiais das nanoparticulas e a dispersdo das mesmas na cera de abelha também devem
desempenhar um papel importante na interacdo da radiagdo com a matéria.

Pretendemos posteriormente agregar esses materiais a outros compostos de maior dureza a
fim de avaliar a resisténcia mecanica das amostras assim como avaliar a eficiéncia na atenuacio
para diferentes formas de radiacdo e em altas energias. A avaliacdo destas propriedades pode
fornecer indicativos de aplicacdo destes materiais no campo espacial para blindagem de dispositivos

eletrbnicos evitando assim a exposicao a radiagdes ionizantes.
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