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RESUMO: Este trabalho investiga a dosimetria luminescente, medindo a quantidade de energia
depositada por radiagdo em um material, o qual, no presente trabalho, é o 6xido de aluminio (Al.Os)
dopado com Carbono e Magnésio. A sintese desse material emprega o uso de um reator hidrotermal.
Apos a sintese, 0 material é caracterizado por técnicas como difragdo de raios X (DRX) e microscopia
eletrénica de varredura (MEV), buscando determinar suas propriedades e compara-las com amostras de
referéncia. O estudo também envolve o desenvolvimento e analise de um reator hidrotermal de baixo
custo, utilizando o material PEEK, adequado para uso em micro-ondas devido as suas propriedades ndo
condutoras e de alta resisténcia mecanica. O projeto do reator, realizado no AutoCad, foi analisado pelo
método de elementos finitos (MEF), através do programa Inventor, com o intuito de garantir sua eficacia
e seguranca. O objetivo principal € sintetizar Al.O3:C,Mg e produzir pastilhas para uso em dosimetria,
com a caracterizacdo do material por meio de varias técnicas analiticas para obter um bom candidato a
dosimetro, além de obter um reator hidrotermal de baixo custo para baratear o processo.

PALAVRAS-CHAVE: Reator Hidrotermal; Dosimetria das Radiagfes; co-dopagem; DRX-MEV;
termoluminescéncia; éxido de aluminio.

Hydrothermal Synthesis and Characterization of Al:Qs:C,Mg for Luminescent Dosimetry
Applications

ABSTRACT: This work investigates luminescent dosimetry, measuring the amount of energy
deposited by radiation in a material, which in this work is aluminum oxide (Al20s) doped with carbon
and magnesium. This material is synthesized using a hydrothermal reactor. After synthesis, the material
is characterized using techniques such as X-ray diffraction (XRD) and scanning electron microscopy
(SEM), in order to determine its properties and compare them with reference samples. The study also
involves the development and analysis of a low-cost hydrothermal reactor using the PEEK material,
which is suitable for use in microwaves due to its non-conductive properties and high mechanical
strength. The design of the reactor, made in AutoCad, was analyzed using the finite element method
(FEM), through the Inventor program, in order to guarantee its effectiveness and safety. The main
objective is to synthesize Al.O3:C,Mg and produce pellets for use in dosimetry, characterizing the
material using various analytical techniques to obtain a good candidate for a dosimeter, as well as
obtaining a low-cost hydrothermal reactor to make the process cheaper.

KEYWORDS: Hydrothermal Reactor; Radiation Dosimetry; co-doping; XRD-SEM;
thermoluminescence; aluminum oxide.
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INTRODUCAO

Este estudo investiga a dosimetria luminescente, com foco na sintese e caracterizacdo do Al2Os3
dopado com C e Mg para uso em dosimetros. A sintese envolve o uso de sulfato de aluminio, ureia,
sacarose, e hidroxido ou cloreto de magnésio como precursores. Inicialmente, foi utilizada uma
abordagem tradicional com um reator hidrotermal convencional, confeccionado em ago inox. No
entanto, devido ao longo tempo de reagdo para sintese do Al,O3, procurou-se uma alternativa mais rapida
e eficiente para a sintese. A resposta para essa busca € o0 uso de um micro-ondas para realizar o
aquecimento. Esse método baseia-se na interacdo da radia¢do eletromagnética com os dipolos elétricos
das moléculas, resultando em aquecimento rapido e uniforme (Almeida, 2006).

Para viabilizar essa sintese no micro-ondas, foi selecionado o material PEEK (Poli(éter-éter-
cetona)) para a construcdo do reator, devido as suas propriedades isolantes, resisténcia a altas
temperaturas, e excelente estabilidade quimica (Wiebeck; Harada, 2005). O reator de PEEK foi
projetado e validado por meio do Método de Elementos Finitos (MEF), utilizando a anélise de tensées
de VVon Mises para assegurar sua eficacia e seguranca no processo de sintese.

A caracterizacdo das amostras sintetizadas foi realizada através de técnicas como difracdo de
raios X (DRX) para determinar as fases cristalinas (Fonseca Filho; Lopes, 2013), microscopia eletrdnica
de varredura (MEV) para analise morfologica (UFSCar, 2024), e espectroscopia de raios X por energia
dispersiva (EDS) para analisar a composicdo quimica das superficies. Além disso, técnicas de analise
termogravimétrica (TGA) e analise térmica diferencial (DTA) podem ser aplicadas para estudar
variagOes de massa e efeitos térmicos em diferentes temperaturas (UFSC, 2023). O objetivo final é
sintetizar e caracterizar pastilhas de Al.Os:C,Mg para uso em dosimetria, comparando sua performance
com amostras de referéncia.

MATERIAL E METODOS

Sintese hidrotermal do p6 do Al,03:C,Mg:
Os materiais utilizados para a sintese sdo mostrados na Figura 1:
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Figura 1: (A) Reator Hidrotermal; (B) Estufa de Secagem; (C) Base Agitadora, (D) Balan¢a de preciséo;
(E) Manta para a forja.

A sintese foi realizada utilizando um reator hidrotermal, balanca de precisdo, base agitadora
magnética, estufa de secagem e manta para forja. Inicialmente, os reagentes— Hidréxido de Magnésio
(ACS CIENTIFICA) em 1%, Sulfato de Aluminio (14 a 18 @,0) (ACS CIENTIFICA) em 9,0015g , Sacarose
(0,1 wt%) (ACS CIENTIFICA) em 3,0125g, Ureia (EXODO CIENTIFICA) em 3,0125g e Agua Deionizada—
foram pesados com a balanca de precisdo e misturados no reator, o qual fora envolvido na manta de
forja para diminuir as perdas por calor.. O reator foi colocado na base agitadora e aquecido a 120°C por
2 horas e depois deixado em repouso por 32 horas. O material obtido foi seco na estufa a 50°C por 12
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horas. O composto obtido foi entdo enviado e analisado por DRX e TGA no LCT - Laboratério de
Caracterizagao Tecnoldgica da USP para verificar sua composicao e estrutura.

Simultaneamente, foi projetado um reator em PEEK, com o uso do software Inventor e analise
de elementos finitos para garantir a resisténcia a pressdo e temperatura presentes na reacdo. Em seguida,
iniciou a confecgdo de um protétipo em Nylon do reator. O tarugo de nylon e 0 maquinario utilizado
séo mostrados na Figura 2.
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Figura 2: Aparelhagem utilizada na confeccéo do protétipo do reator hidrotermal. (A) Torno Mecanico Mascote
MS-205X1000, (B) Fresadora Clark VSE, (C) Tarugo de Nylon, (D) Torno Mecanico Mascote MS-205X1000.

Com todas as ferramentas e materiais preparados, a usinagem da tampa do prot6tipo foi iniciada
no Torno Mecéanico CNC, seguindo uma programacao prévia com base no projeto da tampa. O tarugo
de Nylon foi fixado e 0 processo de usinagem ocorreu automaticamente. Em seguida, o tarugo foi
cortado no torno Mascote MS-205X1000 e o furo central foi criado e alargado para permitir a usinagem
interna, a qual foi feita em seguida até atingir o didmetro desejado. A rosca interna foi feita e testada a
rosca da tampa usinada pelo CNC, devido sua maior precisdo. O desbaste externo foi realizado para
alcancar as dimensdes finais e acabamento, seguido pelo fresamento do encaixe para chave fixa,
garantindo o fechamento adequado da tampa do reator, conforme projeto mostrado na Figura 3.

.0

Figura 3: Projeto do reator hidrotermal em PEEK realizado no programa Inventor.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Apbs o envio do composto produzido no reator hidrotermal para analise de DRX, obteve-se o
resultado mostrado na Figura 4, onde é possivel observar que a caracterizagdo por DRX para o 6xido de
aluminio mostrou que a reacdo ndo foi completa, como sinalizam os picos marrom e rosa, que exibem
as fases baseadas no sulfato de aluminio e que coincidem com a linha vermelha. A analise também nao
mostrou nenhum sinal dos dopantes, indicando que o material ndo atingiu a fase luminescente. Foi
possivel comprovar também que a amostra apresentava uma grande fase amorfa, indicando que o
material ndo ficou inteiramente cristalino.
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Figura 4: Grafico DRX para o Al,03:C,Mg. Fonte: LCT - Laboratorio de Caracterizacdo Tecnoldgica — USP.

Com os resultados obtidos na anélise de elementos finitos pela tenséo de VVon Mises, mostrados
na Figura 5, podemos concluir que o projeto do reator com o material PEEK (Poli(éter-éter-cetona))
atingiu a tensdo de Von Mises maxima de 10,9 MPa.
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Figura 5: Resultado da andlise por M.E.F. do Reator Hidrotermal confeccionado em PEEK.

Com base na pesquisa de Silva e Costa (2019), a qual aborda diversas caracteriza¢cdes do material
PEEK, obtém-se algumas propriedades mecanicas importantes para analisar a viabilidade do projeto. A
curva tensdo versus deformacdo, mostrada na Figura 6, mostra que o limite eléstico para o material é
alcangado por volta de 80 Mpa, bem acima dos 10,9 MPa atingidos na simulacao.

Os resultados obtidos na simulacdo MEF, juntamente com os dados obtidos na literatura (PEEK
virgem, vide Tabela 1), permitem concluir que o reator é apto para trabalhar nas condic¢Ges de pressdo e
temperatura da reagdo hidrotermal, devido as tensdes de Von-Mises (10.9 MPa maxima) obtidas na
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simulacdo ndo ultrapassarem o limite de escoamento do PEEK encontrados na literatura, possibilitando
a confecgdo do projeto. Além disso, com a criacdo do protétipo utilizando o material Nylon, foi possivel
corroborar que os equipamentos dos laboratérios do IFSP-SPO estdo aptos para a usinagem do projeto
final com material PEEK, pois um bom acabamento superficial e tolerancias dimensionais foram
atingidas.
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Figura 6: Curva Tenséo x Deformacgdo do PEEK  FONTE: Silva e Costa (2019).
Tabela 1: Propriedades mecénicas do material PEEK. Fonte: Incomplast.com.br
Propriedade Mecanica Norma Valor
I 1
Tensao de escoamento a tragdo DIN 53455 / ASTM D638 /ISOR 90 MPa
527
Tensdo de ruptura a compressao | ASTM D695 | 118 MPa
Tensdo de ruptura a flexdo | ASTM D790 | 170 MPa
Moédulo de elasticidade a tracido DIN 53457 / ASTM D638 / ISO 3600 MPa
R527
Médulo de elasticidade a flexdo | DIN 53457 / ASTM D790 | 4100 MPa

CONCLUSOES

Neste trabalho sintetizou-se 0 Al,O3:C,Mg utilizando o método de sintese hidrotermal. Embora
o0 reator tenha funcionado bem e o 6xido formado tenha ficado com a granulagdo bem fina, apds a
caracterizacdo por DRX foi possivel concluir que a reacdo nao foi completa, aparecendo fases do sulfato
de aluminio, o que caracteriza um resultado ndo satisfatorio, pois o material ndo chega a fase
luminescente e fica amorfo. Como os dopantes Carbono e Magnésio sdo a principal fonte para o
armadilhamento de elétrons, o fato deles ndo aparecerem no ensaio de DRX indica que ndo houve
dopagem na rede cristalina e a fase luminescente ndo foi atingida. Esse desfecho ruim pode estar
relacionado as porcentagens de dopagem e/ou as temperaturas e taxas de aquecimento utilizadas.

Como proposta de melhoria, cabe apontar a possibilidade de calcinar o material para obter
melhores resultados. E recomendével repetir o ensaio diversas vezes, variando as temperaturas e 0s
tempos de reacdo. Por outro lado, o futuro uso do reator PEEK no forno de micro-ondas pode aumentar
em muito a taxa de aquecimento e favorecer a producéo do Oxido de Aluminio.
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