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Objetivos

Este projeto tem como objetivo principal estudar
a sintese, caracterizacdo e cristalizacao de
vidros oxifluorofosfatos dopados com disprosio
para aplicacdo em materiais inorganicos
cintiladores de raios X 1. Em particular, estamos
interessados em desenvolver vitroceramicas
com a composi¢des no sistema ternario NaPOs-
CaF2-AlF3 para desenvolvimento de dosimetros
de radiacéo X.

Métodos e Procedimentos

Um vidro no sistema 99,7[60NaPOz:—-30CaF2>—10
AlF3]:0,3Dy203 foi preparado pelo método de
fus@o e rapido resfriamento. A fusdo da matéria
prima foi realizada em cadinho de platina na
temperatura de 925 °C por 15 min, vertido em
molde de aco inoxidavel pré-aquecido em 200
°C e mantidos nessa temperatura por 5h. Para a
sintese do vidro, foram utilizados os reagentes
hexametafosfato de sédio (NaPOs)s, 0 fluoreto
de calcio (CaFz), 6xido de disprésio (Dy203)
com purezas acima de 99% e o fluoreto de
aluminio (AIF3) obtido pelo método de fluoracéo
utiizando os compostos Oxido de aluminio
(Al203) e bifluoreto de amoénio (NHsHF2) cujo
calculo das massas dos reagentes foram
baseados na estequiometria da reacdo: 3
NHsHF2 + AO3 = 2 AlFs + 3 NH33H20. Na
etapa seguinte, a amostra foi submetida a
andlise térmica por Calorimetria Exploratoria
Diferencial (do inglés DSC), que permitiu
determinar as temperaturas caracteristicas do
vidro (temperaturas de transicdo vitrea e
cristalizacéo). Para a medida de DSC utilizou-se
10 mg de massa da amostra vitrea na forma de

bulk, o qual foi colocada em cadinho de aluminio
selado. Quanto aos parametros utilizados, a
medida foi feita entre 100 °C e 550 °C, com taxa
de aquecimento de 10 °C/min sob fluxo de N2 de
250 mL/min. Em seguida, uma vitroceramica foi
obtida ao realizar um tratamento térmico de
temperatura ambiente até a temperatura
correspondente a temperatura do méximo do
pico de cristalizacdo observado na curva de
DSC. O tratamento térmico foi realizado em
forno tubular horizontal com uma amostra em
bulk. A vitroceramica foi caracterizada por
difratometria de raios X, microscopia Otica,
eletrbnica e espectroscopia de energia
dispersiva (do inglés EDS). Por fim,
corroboramos os resultados de microscopia com
métodos utilizados para determinagdo do
mecanismo de cristalizacdo de vidros através de
medidas de DSC em regime nédo isotérmico.

Resultados

A Fig. 1 mostra a curva de DSC do vidro em
estudo. Os eventos térmicos em 312 °C
(endotérmico) e 500 °C (exotérmico) sdo as
temperaturas de transicdo vitrea (Tg) e
temperatura de maximo (Tp) de cristalizagéo,
respectivamente. A Fig. 2 (superior) mostra uma
imagem de microscopia eletrdnica de varredura
(MEV) obtida de uma seccdo polida da
superficie do vidro tratado em regime n&o-
isotérmico até 500 °C. A micrografia mostra a
microestrutura da vitroceramica onde é possivel
visualizar a distribuicdo de cristais e sua
morfologia com a fase cristalina CaF: — fase
identificada pelo difratograma de raios X da
vitrocerdmica e indexada através do banco de
dados cristalogréfico ICDS ficha n° 1000043
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(resultado ndo apresentado) — disperso no
volume da vitroceramica.
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Fig. 1. Curvas de calorimetria exploratéria diferencial (DSC)
do vidro sintetizado.

Fig. 2. Micrografia da secg¢do polida do vidro (superior) e
mapeamento quimico por espectroscopia de energia
dispersiva (EDS) dos elementos P, Na, Al, F, Ca, Dy
constituintes da composicao do vidro (inferior)

Na Fig. 2 (inferior) se observa o mapeamento
guimico dos P, Na, Al, F, Ca e Dy. Esse
resultado corrobora com o resultado de difracao
de raios X (DRX) uma vez que os elementos F e
Ca estéo presentes apenas na fase cristalina,
enquanto que, o vidro residual é constituido dos
oxidos dos elementos P, Na e Al. Vale ressaltar

que o0 elemento disprésio encontra-se
distribuido em ambas as fases da microestrutura
(vitrea e cristalina). Em particular, uma vez que
para aplicagbes fotbnicas, onde a disperséo
deve ser minima, € desejavel produzir
vitrocerdmicas com nucleacdo homogénea em
todo o volume do vidro e que os ions
opticamente ativo estejam mais concentrados
na fase cristalina para evitar emissdo
luminescente com alargamento nao
homogéneo. Por fim, os resultados de
microscopia eletrénica foram corroborados com
métodos de aproximagdo ndao-isotérmica
desenvolvidos por Augis&Bennett2. Entretanto
uma falta de acordo foi observada. Esses
resultados serdo apresentados e discutidos
durante a apresentagéo do poster.

Conclusodes

Concluiu-se que a sintese dos vidros
fluorofosfatos dopados com Dy,0; foi bem-
sucedida, destacando-se pela sua
transparéncia, estabilidade quimica e nucleagéo
volumétrica de cristais de CaF, contendo ions
Dy3*. Esses resultados indicam o potencial
desses materiais para uso como cintiladores em
dosimetros de radiagéo X.
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