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Resumo do Projeto de Graduação apresentado à Escola Politécnica/UFRJ como parte dos 

requisitos necessários para a obtenção do grau de Engenheiro Nuclear 
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por Espectrometria Gama 

 

William Luna Salgado 

Dezembro/2025 

 

Orientadores: Prof. Dr. Ademir Xavier da Silva 

Curso: Engenharia Nuclear 

 

A determinação de radionuclídeos em diversas matrizes pode ser realizada usando a 

técnica de espectrometria gama com detectores HPGe que permite análises simultâneas 

de vários radionuclídeos sem a necessidade de separação química. Uma dessas matrizes 

que apresenta uma crescente demanda são aquelas de origem ambiental. Um parâmetro 

importante ao usar a detecção gama é a curva de eficiência de contagem, para isso, os 

sistemas de espectrometria gama deve ter esta grandeza muito bem estabelecida para que 

as medições tenham robustez e confiabilidade. A validação das medições envolve testes 

rigorosos de exatidão, precisão e rastreabilidade, com o objetivo de garantir a 

confiabilidade dos resultados obtidos. Portanto, a acreditação de ensaios laboratoriais é 

fundamental. Este trabalho apresenta os procedimentos de validação da determinação de 

radionuclídeos por espectrometria gama, incluindo a participação no ensaio de 

proficiência organizado pela Agência Internacional de Energia Atômica (AIEA). Estas 

amostras apresentam concentrações conhecidas de radionuclídeos naturais e 

antropogênicos que são fornecidas pela AIEA. Portanto, este trabalho visa avaliar o 

desempenho do Laboratório de Análises Ambientais e Simulação Computacional 

(LAASC). Os resultados encontrados confirmaram a robustez e a confiabilidade das 

técnicas utilizadas, contribuindo para a melhoria contínua da qualidade das análises 

realizadas no laboratório. 

 

Palavras-chave: Comparação interlaboratorial, Espectrometria gama, Amostras 

ambientais, Detectores semicondutores HPGe, Curva de eficiência de contagem. 
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Analysis of Radionuclides in Water Samples from IAEA Proficiency Tests Using 

Gamma Spectrometry 

 

William Luna Salgado 

December/2025 

 

Advisor: Ademir da Silva Xavier 

Course: Nuclear Engineering 

 

The determination of radionuclides in various matrices can be performed using gamma 

spectrometry with HPGe detectors, which allows the simultaneous analysis of several 

radionuclides without the need for chemical separation. One of the matrices with 

increasing demand is environmental samples. An important parameter when using 

gamma radiation is the counting efficiency curve; therefore, gamma spectrometry 

systems must have this quantity well established to ensure robustness and reliability in 

measurements. The validation of measurements involves rigorous tests of accuracy, 

precision, and traceability, with the goal of guaranteeing the reliability of the obtained 

results. Consequently, the accreditation of laboratory assays is essential. This work 

presents the validation procedures for the determination of radionuclides by gamma 

spectrometry, including participation in the proficiency test organized by the International 

Atomic Energy Agency (IAEA). These samples contain known concentrations of natural 

and anthropogenic radionuclides provided by the IAEA. Therefore, this study aims to 

evaluate the performance of the Laboratory of Environmental Analysis and 

Computational Simulation (LAASC). The results obtained confirmed the robustness and 

reliability of the techniques employed, contributing to the continuous improvement of the 

quality of the analyses performed in the laboratory. 

 

Keywords: Interlaboratory comparison, Gamma spectrometry, Environmental samples, 

HPGe semiconductor detectors, Counting efficiency curve. 
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CAPÍTULO I 

 

1. INTRODUÇÃO 

 

A qualidade em laboratórios é alcançada por meio da execução organizada e planejada de 

atividades técnicas e administrativas, desde a amostragem até a liberação dos resultados, 

garantindo que estes sejam precisos, exatos, rastreáveis e, consequentemente, confiáveis 

(CARDOSO, 2008; ABNT, 2015). A implementação de sistemas de gestão da qualidade 

em laboratórios de ensaio promove melhorias nos procedimentos empregados, desde a 

amostragem até a emissão dos resultados (HAYES, 1996). 

 

A competência técnica de um laboratório depende não apenas da infraestrutura e da 

qualificação de seus profissionais, mas também da implementação de sistemas de gestão 

da qualidade que assegurem a consistência e a confiabilidade das medições. A 

confiabilidade dos resultados das análises laboratoriais é cada vez mais exigida pelos 

clientes e órgãos reguladores, sendo a principal norma adotada para esse fim a ABNT 

ISO/IEC 17.025 (ABNT, 2017). Uma das formas mais eficazes de demonstrar a qualidade 

dos resultados laboratoriais é a participação em ensaios de proficiência (EP), que avaliam 

a habilidade de um laboratório em realizar determinados ensaios de modo competente 

(ROBERTS, 1999). 

 

Nos laboratórios de pesquisa nuclear, a confiabilidade dos resultados experimentais é um 

requisito essencial para garantir a segurança, a rastreabilidade e a credibilidade das 

medições realizadas. Em áreas que envolvem radiações ionizantes, o controle metrológico 

e a qualidade dos dados analíticos são fundamentais não apenas para o avanço científico, 

mas também para a conformidade com normas internacionais de proteção radiológica 

(ABNT, 2015). 

 

A implementação de ensaios de proficiência consolidou-se como uma ferramenta eficaz 

para verificar a competência técnica e avaliar o desempenho dos laboratórios. O ensaio 

de proficiência é um programa estruturado de comparação interlaboratorial que permite a 

avaliação de resultados de análises qualitativas e quantitativas. Funciona como um 

instrumento essencial de avaliação externa da qualidade, possibilitando que cada 
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participante compare seus resultados com os de outros laboratórios e, assim, gerencie seu 

desempenho do laboratório em relação aos processos analítico, englobando 

equipamentos, operadores técnicos e calibradores. Por meio desse programa, os 

laboratórios podem comparar seus resultados com valores de referência, demonstrando a 

confiabilidade de suas medições perante clientes, órgãos de acreditação e 

regulamentadores. Além disso, os ensaios de proficiência permitem identificar falhas e 

implementar ações corretivas ou preventivas que contribuem para a melhoria contínua 

dos processos laboratoriais (OLIVEIRA e MENDES, 2011; ABNT, 2024). 

 

Além disso, os programas de ensaio de proficiência desempenham um papel estratégico 

na gestão da qualidade, permitindo: 

 

 Avaliação externa da qualidade: Oferecem uma medida objetiva da precisão dos 

resultados analíticos de um laboratório em comparação com seus pares. 

 Identificação de oportunidades de melhoria: Facilitam a detecção de falhas em 

procedimentos, métodos ou equipamentos, favorecendo a adoção de ações 

corretivas e preventivas. 

 Fortalecimento da credibilidade: Demonstram a competência técnica dos 

laboratórios perante clientes, órgãos reguladores e organismos de acreditação. 

 Preparação para acreditações: Atendem a requisitos cruciais da norma NBR 

ISO/IEC 17025:2017, sendo indispensáveis para processos de acreditação. 

 Capacitação técnica: Promovem aprendizado contínuo e a troca de 

conhecimento entre laboratórios participantes. 

 

De acordo com a ABNT NBR ISO/IEC 17043 (ABNT, 2024), os ensaios de proficiência 

têm como principal objetivo avaliar o desempenho de laboratórios por meio de 

comparações entre medições de uma mesma amostra, realizadas sob condições 

controladas e supervisionadas por uma entidade organizadora independente. A 

participação em ensaios de proficiência é, portanto, um elemento estratégico para a 

melhoria contínua, permitindo identificar desvios, tendências ou falhas sistêmicas que 

poderiam passar despercebidas em controles interno. Ao possibilitar a implementação de 

ações corretivas e preventivas, os ensaios de proficiência fortalecem a credibilidade dos 

laboratórios perante clientes e órgãos reguladores, como exemplificado pelo programa 
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coordenado pelo Instituto Nacional de Controle de Qualidade em Saúde (INCQS, 2008). 

Assim, os laboratórios devem compreender a participação em ensaio de proficiência não 

como uma mera exigência legal, mas como elemento essencial de aprimoramento e gestão 

de qualidade.  

 

No Brasil, a participação em programas de proficiência é frequentemente exigida por 

organismos de acreditação, como o Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e 

Tecnologia (INMETRO), que adota como referência a norma ABNT NBR ISO/IEC 

17043. A adesão a esses programas representa não apenas uma boa prática de gestão, mas 

também uma condição necessária para a manutenção da acreditação junto à Rede 

Brasileira de Calibração (RBC) e à Rede Brasileira de Laboratórios de Ensaio (RBLE). 

 

No contexto nuclear, a importância dos ensaios de proficiência é ainda mais acentuada. 

Laboratórios que atuam com radionuclídeos, dosimetria, espectrometria gama, 

monitoração ambiental ou calibração de instrumentos de radiação dependem fortemente 

da exatidão de seus métodos para garantir a confiabilidade das análises. Resultados 

incorretos podem comprometer não apenas a qualidade científica das pesquisas, mas 

também a segurança radiológica de trabalhadores, do público e do meio ambiente. 

 

A Agência Internacional de Energia Atômica (AIEA) desempenha um papel central na 

coordenação de ensaios de proficiência voltados a laboratórios de pesquisa e de 

monitoração radiológica em todo o mundo. Por meio de programas internacionais de 

comparação, a AIEA busca assegurar que os resultados produzidos por diferentes 

instituições sejam comparáveis, rastreáveis e tecnicamente consistentes, fortalecendo a 

confiança nos dados utilizados para controle ambiental, proteção radiológica, calibração 

de instrumentos e pesquisas científicas.  

 

Neste trabalho, o Laboratório de Análises Ambientais e Simulação Computacional 

(LAASC) participou do ensaio de proficiência promovido pela AIEA (IAEA-TERC 

2024), com o objetivo de avaliar a confiabilidade dos resultados obtidos em suas 

medições. A análise dos dados provenientes desse ensaio permite verificar o desempenho 

do laboratório em relação aos valores de referência internacionais, identificar 

oportunidades de aprimoramento metodológico e fortalecer o sistema de gestão da 

qualidade. 
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1.1. Revisão Bibliográfica 

 

Segundo Camargo (2006), a NBR ISO/IEC 17025 é o sistema da qualidade mais 

reconhecido e amplamente utilizado em laboratórios de ensaios e calibração. Essa norma 

estabelece os requisitos que os laboratórios devem atender para demonstrar competência 

técnica e capacidade de produzir resultados tecnicamente precisos, confiáveis e 

rastreáveis. Entre os requisitos da norma destacam-se: a utilização de métodos validados, 

o emprego de materiais de referência certificados e a participação periódica em ensaios 

de proficiência. 

 

Roberts (1999) descreve os ensaios de proficiência como ferramentas que permitem 

avaliar a habilidade de um laboratório em obter resultados precisos, possibilitando a 

comparação de seu desempenho com o de outros laboratórios que analisarem os mesmos 

analitos. 

 

Segundo Thompson, Ellison e Wood (2006), a participação contínua em programas de 

ensaios de proficiência reduz a variabilidade interlaboratorial e fortalece a credibilidade 

dos resultados. Além disso, esses programas contribuem para a detecção de erros 

sistemáticos, para a capacitação técnica das equipes e para a consolidação de uma cultura 

de qualidade nos laboratórios. 

 

Apesar do aumento da demanda, a oferta de ensaios de proficiência no Brasil ainda é 

limitada. A maioria é disponibilizada por provedores internacionais, o que eleva os custos 

de participação. Ademais, a liberação alfandegaria das amostras importadas 

frequentemente apresenta entraves burocráticos, ocasionando atrasos ou degradação das 

amostras (INCQS, 2008). 

 

 

1.2. Justificativa e Motivação 

 

A participação em um ensaio de proficiência, ou exercício de comparação 

interlaboratorial, é uma ferramenta estratégica de valor inestimável para laboratórios de 

análises radiométricas voltados à pesquisa e desenvolvimento (P&D). Embora a pressão 
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regulatória seja menor do que em laboratórios comerciais, as motivações fundamentais 

estão ancoradas nos pilares da ciência: credibilidade, reprodutibilidade e inovação. 

 

A principal justificativa está na validação de novos métodos e na garantia da credibilidade 

científica. O núcleo de um laboratório de P&D é desenvolver, otimizar e aplicar novas 

técnicas analíticas. A participação em exercícios de comparação com amostras “cegas” 

permite avaliar de forma independente a exatidão e a precisão dos métodos, submetendo-

os a um teste robusto e internacionalmente reconhecido. Um bom desempenho neste 

cenário constitui selo de qualidade científica, fortalecendo publicações e colaborações. 

 

Por fim, a participação promove a comparabilidade de dados e integração internacional, 

harmonizando medições e fortalecendo redes de colaboração cientifica coordenadas por 

organismos como a AIEA.   

 

 

1.3. Objetivo 

 

O objetivo deste trabalho é verificar se os resultados obtidos pelo laboratório no Ensaio 

de Proficiência da AIEA (IAEA-TERC 2024) podem ser considerados confiáveis quando 

comparados aos valores de referência estabelecidos pela Agência. Busca-se, a partir dessa 

análise, avaliar o desempenho do laboratório frente aos critérios internacionais de 

qualidade e identificar possíveis melhorias em seus procedimentos analíticos.  

 

As etapas executadas para atingir esse objetivo foram: 

 

i. Inscrição para participação no ensaio de proficiência; 

ii. Definição dos parâmetros de medição das amostras recebidas; 

iii. Realizar a curva de calibração do sistema de medição; 

iv. Realizar as medições das amostras; 

v. Calcular a atividade específica dos radionuclídeos encontrados; 

vi. Submissão dos resultados encontrados; 

vii. Análise das conclusões e recomendações recebidas. 
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CAPÍTULO II 

 

2. FUNDAMENTOS TÉORICOS 

 

Neste capítulo, são descritos os fundamentos teóricos necessários para uma melhor 

compreensão da metodologia proposta neste trabalho. São abordados os seguintes 

tópicos: normas de ensaio de proficiência, interação da radiação eletromagnética com a 

matéria, atenuação da radiação gama e fundamentos dos detectores de radiação. 

 

 

2.1. Normas Internacionais 

 

Conforme discutido na Introdução, os ensaios de proficiência são instrumentos centrais 

para a gestão da qualidade em laboratórios de ensaio e calibração. Nesta seção, são 

apresentadas as principais normas que fundamentam esses programas e a avaliação de 

desempenho laboratorial. 

 

A Norma ABNT NBR ISO/IEC 17025 (ABNT, 2017) estabelece os requisitos gerais para 

a competência de laboratórios de ensaio e calibração, abrangendo tanto aspectos de gestão 

quanto requisitos técnicos. Entre outros pontos, define exigências relativas à qualificação 

de pessoal, instalações, equipamentos, rastreabilidade metrológica, validação de métodos 

e garantia da validade dos resultados. A participação em ensaios de proficiência e em 

comparações interlaboratoriais é indicada como uma das ferramentas formais para 

monitorar o desempenho dos métodos e demonstrar a confiabilidade dos resultados, em 

conformidade com os requisitos da norma. 

 

A Norma ABNT NBR ISO/IEC 17043 (ABNT, 2024) estabelece os requisitos para a 

operação de programas de ensaio de proficiência, definindo o EP como a avaliação do 

desempenho de participantes em relação a critérios pré-estabelecidos, por meio de 

comparações interlaboratoriais. A norma especifica as responsabilidades do provedor de 

ensaios de proficiência, incluindo a preparação de itens de ensaio adequados, a 

distribuição controlada das amostras, a coleta estruturada dos resultados dos laboratórios 

e a realização de tratamento estatístico robusto para atribuição de valores de referência e 
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avaliação de desempenho. De forma geral, um programa de EP envolve a preparação de 

uma amostra de ensaio, seu envio aos laboratórios participantes, a análise sob condições 

de rotina, o reporte dos resultados ao provedor e a emissão de relatórios de desempenho 

individuais e consolidados. 

 

A Norma ISO 13528 (ISO, 2015) apresenta métodos estatísticos específicos aplicáveis a 

ensaios de proficiência, incluindo o cálculo de valores consensuais, aplicação de 

estimadores robustos, tratamento de outliers e critérios de aceitação baseado em Z-score. 

 

No Brasil, o INMETRO fornece diretrizes complementares aos laboratórios acreditados, 

reforçando a importância da participação em programas de proficiência para assegurar a 

conformidade com padrões internacionais. 

 

 

2.2. Fundamentos em Detectores de Radiação 

 

Detectores de radiação são dispositivos capazes de indicar e registrar a presença de 

radiação ionizante. De modo geral, são constituídos por um material sensível à radiação 

e por um sistema de leitura que converte os efeitos produzidos pela interação da radiação 

em uma grandeza mensurável.  Em muitos detectores, especialmente os detectores de 

ionização, esses efeitos são convertidos diretamente em um sinal elétrico, resultado da 

ionização produzida no material sensível. Exemplos incluem câmaras de ionização, 

detectores proporcionais e detectores semicondutores, como o Silício (Si), o CdZnTe 

(CZT) e, de forma destacada, o Germânio de Alta Pureza (HPGe), amplamente utilizado 

em espectroscopia gama devido à sua excelente resolução energética. 

 

Nesses dispositivos, os pares elétron–lacuna formados pela passagem da radiação são 

coletados por um campo elétrico, originando um pulso elétrico proporcional à energia 

depositada. Em outros tipos de detectores, como os cintiladores, filmes fotográficos, 

dosímetros termoluminescentes (TLD) e dosímetros de luminescência estimulada 

opticamente (OSL), a conversão dos efeitos da radiação ocorre por etapas intermediárias. 

Nesses casos, a interação da radiação produz fenômenos como emissão de luz, 

armazenamento de energia ou reações químicas, que posteriormente são transformados 
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em um sinal mensurável por dispositivos auxiliares, como fotomultiplicadores, 

fotodiodos ou sistemas de leitura óptica. 

 

O princípio fundamental de funcionamento de todos os detectores de radiação é a 

dissipação de energia pelas partículas ou fótons incidentes no meio sensível, produzindo 

efeitos físicos que podem ser medidos. Quando ocorre interação de um feixe de radiação 

com o detector, diferentes mecanismos, como os efeitos Fotoelétrico, Compton ou 

Formação de Pares, podem transferir total ou parcialmente a energia do fóton para o 

material sensível. A energia absorvida é então convertida em luz, nos detectores 

cintiladores, ou em portadores de cargas (pares elétron-íon ou elétron-lacuna), nos 

detectores gasosos e semicondutores. Para cada fóton que interage no volume sensível, é 

gerado um pulso de carga (ou um pulso de luz que posteriormente é convertido em carga), 

cuja altura é proporcional à energia transferida pelo fóton incidente. A contagem desses 

pulsos corresponde ao número de interações registradas, permitindo determinar tanto a 

intensidade quanto, em muitos casos, o espectro de energia da radiação. A escolha do tipo 

de detector depende da aplicação específica, do tipo e energia da radiação, bem como da 

sensibilidade, resolução energética e faixa de operação requeridas pelo processo de 

medição (KNOLL, 2010). 

 

2.2.1. Detectores Semicondutores de HPGe 

 

Os detectores semicondutores de Germânio Hiperpuro (HPGe) são amplamente 

empregados em espectrometria gama devido à sua alta resolução em energia e excelente 

desempenho na identificação de picos fotônicos. Um semicondutor é um sólido cristalino 

cuja resistividade situa-se entre a dos condutores (10-5 cm) e a dos isolantes (1012 

cm). Estes materiais apresentam propriedades que os tornam altamente úteis tanto na 

indústria quanto na pesquisa científica (VARGAS et al., 2002). 

 

Estruturalmente, um detector semicondutor consiste em um cristal monocristalino 

posicionado entre dois eletrodos aos quais se aplica uma diferença de potencial capaz de 

gerar um campo elétrico suficientemente intenso. Quando uma radiação ionizante 

interage com o cristal, toda ou parte de sua energia é transferida ao meio, promovendo a 

geração e a movimentação de pares elétron-lacuna. A probabilidade de interação aumenta 
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com o número atômico do material, o que torna o germânio particularmente adequado 

para detecção de fótons gama e X. 

 

Um dos principais desafios operacionais dos detectores de HPGe é a necessidade de 

resfriamento criogênico, geralmente com nitrogênio líquido, para reduzir o ruído térmico 

e garantir o desempenho do detector, maximizando a relação sinal-ruído (VARGAS et 

al., 2002). 

 

As principais características de desempenho de um detector incluem: 

 

 Repetitividade: concordância entre medições sucessivas sob as mesmas 

condições; 

 Reprodutibilidade: concordância entre medições realizadas sob diferentes 

condições; 

 Estabilidade: capacidade de manter suas características ao longo do tempo; 

 Exatidão e Precisão: grau de concordância com o valor verdadeiro e de 

concordância interna entre medições; 

 Sensibilidade: relação entre a resposta do instrumento e estímulo aplicado; 

 Eficiência: capacidade do detector de converter interações em sinais elétricos; 

 Resolução energética: habilidade de distinguir entre fótons com energias muito 

próximas, essencial para identificar picos gama em espectros complexos. 

 

Essas características influenciam diretamente a qualidade das análises espectrométricas e 

fundamentam o estudo de caracterização de amostras radioativas. No presente trabalho, 

destacam-se as propriedades mais relevantes: 

 

i. Calibração em Energia do Detector HPGe 

 

A calibração em energia é uma etapa fundamental na operação de sistemas de 

espectrometria gama com detectores HPGe. Após a definição das características 

construtivas e de desempenho do detector, torna-se necessário estabelecer a relação entre 

os canais do espectro e as energias reais dos fótons gama incidentes. Essa relação é obtida 

por meio de fontes radioativas padrão com energias bem conhecidas, permitindo construir 
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uma curva de calibração confiável que assegure a identificação precisa dos radionuclídeos 

presentes nas amostras. O procedimento envolve a aquisição de espectros de fontes 

certificadas, a determinação dos centróides dos fotopicos e o ajuste de uma função 

matemática que descreva a correspondência canal-energia. 

 

Em geral, a resposta do sistema é predominantemente linear; portanto, um ajuste linear 

costuma ser suficiente. Contudo, quando se utiliza uma faixa de energias muito ampla ou 

quando pequenas não-linearidades do sistema são observadas, pode ser empregado um 

ajuste polinomial de segundo grau, de modo a reduzir os resíduos e aumentar a exatidão 

do modelo. A calibração em energia é, portanto, pré-requisito para qualquer análise 

espectrométrica, pois permite não apenas identificar os radionuclídeos presentes, mas 

também localizar corretamente os fotopicos que serão utilizados na construção da curva 

de eficiência apresentada na seção seguinte. 

 

ii. Eficiência de detecção 

 

Nem todas as partículas emitidas por uma fonte radioativa, como fótons gama ou raios X, 

atingem o volume sensível do detector, ou seja, a eficiência de contagem nunca é 100%. 

Por esse motivo, é fundamental caracterizar o detector por meio de sua curva de 

eficiência. A eficiência de detecção é definida como a relação entre o número de impulsos 

registrados pelo detector e o número de fótons emitidos pela fonte. Ela depende de 

diversos fatores, incluindo: 

 

 As características do sistema fonte-detector, como distância e orientação; 

 As propriedades físicas do cristal do detector, como dimensões, número atômico 

e densidade; 

 a geometria experimental; 

 A energia dos fótons incidentes, pois fótons de maior energia têm menor 

probabilidade de interação dentro do volume sensível. 

 

A determinação da eficiência de detecção é essencial para garantir medidas quantitativas 

precisas e para a calibração adequada do sistema espectrométrico. 
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As eficiências são classificadas em: 

 

 Eficiência absoluta: razão entre o número de sinais registrados e o número total 

de fótons emitidos pela fonte; 

 Eficiência intrínseca: razão entre o número de sinais registrados e o número de 

fótons que efetivamente incidem sobre o detector; 

 

As eficiências de detecção podem ser subdivididas em eficiência total e eficiência de 

fotopico. Na eficiência de fotopico, são considerados apenas os pulsos correspondentes à 

absorção total da energia do fóton incidente no detector, enquanto na eficiência total são 

contabilizados todos os pulsos registrados, independentemente de a energia do fóton ter 

sido totalmente absorvida ou não. Neste trabalho, será utilizada exclusivamente a 

eficiência absoluta de fotopico, pois ela fornece uma medida mais precisa da energia 

depositada no detector e é a mais relevante para análise de espectrometria de fótons gama 

e raios X. 

 

A eficiência absoluta de fotopico pode ser calculada pela Equação 1. 

 

𝜀(𝐸) =
𝑁(𝐸)

𝐴. 𝑚. 𝑡. 𝑃𝛾(𝐸). 𝑘𝑐
 

Equação 1 

 

Em que: 

 𝑁(𝐸) – contagem líquida registrada na região de absorção total de energia 𝐸; 

 𝐴 – atividade da fonte (Bq); 

 𝑃𝛾(𝐸) – probabilidade de emissão fóton na energia 𝐸; 

 𝑘𝑐 – fator de correção de decaimento; 

 𝑚 – massa da amostra (kg); 

 𝑡 – tempo de contagem (s). 

 

A correção de decaimento radioativo é necessária apenas quando a meia-vida do 

radionuclídeo é comparável ao tempo de medição. Para radionuclídeos de meia-vida 

longa, essa variação pode ser considerada desprezível.  
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A incerteza padrão da eficiência absoluta de fotopico é calculada pela Equação 2, 

desconsiderando as incertezas associadas ao tempo de contagem e ao fator de correção de 

decaimento, uma vez que essas contribuições são muito pequenas em comparação com 

os demais termos e, portanto, não influenciam de forma significativa o resultado final. 

 

𝜎𝜀 = √(
𝜕𝜀

𝜕𝐶
. 𝜎𝑁)

2

+ (
𝜕𝜀

𝜕𝐴
. 𝜎𝐴)

2

+ (
𝜕𝜀

𝜕𝑃
. 𝜎𝑃)

2

 

Equação 2 

 

Em que: 

 σN – incerteza associada às contagens; 

 σA – incerteza associada à atividade da amostra; 

 σP – incerteza associada à probabilidade de emissão da radiação gama pelo 

radionuclídeo. 

 

iii. Resolução em energia 

 

A resolução energética de um detector de radiação determina o alargamento1 do fotopico, 

ou seja, avalia a capacidade do detector de discriminar duas ou mais energias bem 

próximas no espectro. Esse comportamento é ilustrado na Figura 1. 

 

                                                

1 Embora seja comum associar esse efeito ao fotopico, o alargamento ocorre em toda a distribuição de 

altura de pulsos, uma vez que resulta das flutuações estatísticas no processo de detecção. 
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Figura 1: Resolução de um detector de NaI(Tl) para um dubleto de energia na situação 

da resolução ideal (alta resolução). 

(SALGADO, 2021) 

 

Diversos fatores podem contribuir para a degradação da resolução energética de um 

detector, entre elas: 

 

 Flutuação estatística do número de cargas coletadas; 

 Ruído eletrônico associado ao detector e à cadeia de amplificação; 

 Coleta incompleta de cargas e corrente de fuga 

 

Na prática, a resolução em energia de um fotopico é determinada pela medição da sua 

largura total à meia altura (Full Width at Half Maximum - FWHM). Esse valor 

corresponde à largura do pico, assumido como gaussiano do pico gaussiano, no ponto em 

que sua altura atinge 50% do máximo, descontada a linha de base do contínuo de radiação 

de fundo (DEBERTIN e HELMER, 1988). A definição matemática da resolução é 

apresentada pela Equação 3. 
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𝑅 =
𝐸

𝐸0
⇒ 𝑅 =

𝐹𝑊𝐻𝑀

𝐸0
 

Equação 3 

 

Em que: 

𝐹𝑊𝐻𝑀 – largura total à meia altura do fotopico; 

𝐸0 – energia central do fotopico. 

 

Na Figura 2, são exemplificados dois sinais obtidos por detectores com diferentes 

resoluções em energia. 

 

 

Figura 2: Comparação entre sinais com diferentes resoluções em energia. 

(SALGADO, 2021)  

 

 

2.3. Métricas de Avaliação 

 

Em conformidade com os requisitos da ISO/IEC 17043, os resultados reportados no 

Ensaio de Proficiência (EP) foram avaliados garantindo-se a confidencialidade da 
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analisados de acordo com os procedimentos da AIEA para ensaios de proficiência, sendo 

comparados a um valor de referência. De acordo com a pesquisa da AIEA, a eficiência e 

a correção de um laboratório em testes de proficiência são avaliadas em relação ao viés 

relativo (exatidão) e a incerteza de medição reportada (precisão). Os valores de referência 

são atribuídos independentemente para a maioria dos parâmetros, seja por formulação ou 

por medições de caracterização. 

 

2.3.1. Avaliação do viés relativo 

 

A exatidão é uma medida de quão próximo o resultado medido corresponde a um 

resultado de referência com base em um valor de corte predeterminado pelo fornecedor 

do teste. Um valor determinado é aceitável dentro da faixa observada para o Viés Relativo 

Máximo Aceitável (VRMA), uma faixa operacional definida para cada radionuclídeo. A 

avaliação dos resultados utiliza o Viés Relativo, definido pela Equação 4. 

 

𝑉𝑖é𝑠𝑟𝑒𝑙𝑎𝑡𝑖𝑣𝑜 =
𝑥𝑟𝑒𝑝 − 𝑥 𝑟𝑒𝑓

𝑥𝑟𝑒𝑓
∙ 100 

Equação 4 

 

Em que: 

𝑥𝑟𝑒𝑓 – valor de referência; 

𝑥𝑟𝑒𝑝 – valor reportado pelo participante. 

 

O viés relativo é comparado ao Viés Relativo Máximo Aceitável (VRMA), determinado 

para cada analito considerando o método radioanalítico, o nível de radioatividade e a 

complexidade da análise. 

 

Se 𝑉𝑖é𝑠𝑟𝑒𝑙𝑎𝑡𝑖𝑣𝑜 ≤ 𝑉𝑅𝑀𝐴, o resultado é classificado como "Aceito" para exatidão. 

 

2.3.2. Avaliação da precisão (incerteza) 

 

A precisão está relacionada à adequação da incerteza de medição relatada pelo 

laboratório. Esta incerteza é verificada em relação à quantidade real de desvio entre o 

resultado do laboratório e o valor de referência. Com base nas boas práticas laboratoriais, 
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a incerteza relativa expandida deve ser capaz de abranger o viés relativo. Para isso, 

calcula-se a estatística 𝑃, definida pela Equação 5. 

 

𝑃 = √𝑢𝑟𝑒𝑓
2 + 𝑢𝑟𝑒𝑝

2 ∙ 100 

Equação 5 

 

Em que: 

𝑢𝑟𝑒𝑓 – incerteza do valor de referência; 

𝑢𝑟𝑒𝑝 – incerteza do valor reportado pelo participante. 

 

A estatística 𝑃 é então comparada ao Viés Relativo por meio da Equação 6. 

 

𝑉𝑖é𝑠𝑟𝑒𝑙𝑎𝑡𝑖𝑣𝑜 ≤ 𝑘 ∙ 𝑃 

Equação 6 

 

Em que: 

𝑘 – fator de abrangência (𝑘 = 2,58, correspondendo a 99% de confiança). 

 

Se o critério é atendido, o resultado reportado não diferente significativamente do valor 

de referência, considerando as incertezas de ambos os valores. A incerteza de medição 

reportada é grande o suficiente para cobrir o viés do método. 

 

Além disso, a estatística 𝑃 também é comparada ao VRMA (Equação 6). Se: 

 

𝑃 ≤ 𝑉𝑅𝑀𝐴 

Equação 7 

a incerteza de medição é considerada adequada para o uso. 

 

Quando ambos os critérios relacionados à precisão são atendidos, o resultado reportado é 

classificado como “Aceito” para precisão. Se qualquer um dos critérios falhar, o resultado 

é classificado como “Não Aceito” para precisão. 
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2.3.3. Classificação Final 

 

De acordo com esses dois critérios, a AIEA atribui a classificação final considerando 

simultaneamente exatidão e precisão: 

 

 “Aceito” – Tanto a exatidão quanto a precisão são cumpridas pelo resultado. Isso 

implica que o valor medido se correlaciona com o valor de referência enquanto a 

incerteza declarada pelo laboratório é suficiente para cobrir o viés, mas está dentro 

dos limites definidos pelo MARB; 

 “Não Aceito” – A qualidade não é exata. Isso pode acontecer se o radionuclídeo 

não for detectado, se o valor obtido não concordar com o valor de referência; 

 “Alerta” – É exato, mas não suficientemente preciso. Isso significa que o valor 

medido está próximo do valor de referência, mas a incerteza de medição declarada 

pelo laboratório é insuficiente (geralmente subestimando a incerteza de medição). 

O método está correto, mas deve ser revisado metrologicamente. 

 

Este sistema de avaliação tanto da eficácia da abordagem proposta quanto da 

confiabilidade do método é utilizado na AIEA, pois diferencia falhas metodológicas de 

falhas metrológicas. Esta abordagem permite uma avaliação holística do desempenho do 

laboratório tanto na proximidade com o valor real (exatidão) quanto na consistência 

interna da medição (precisão). Os critérios de avaliação de desempenho em ensaios de 

proficiência foram baseados nas diretrizes da AIEA, conforme descrito em AIEA 

TECDOC-1401 (AIEA, 2004). 
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CAPÍTULO III 

 

3. MATERIAIS E MÉTODOS 

 

O trabalho experimental está relacionado com a participação do Laboratório de Análises 

Ambientais e Simulação Computacional (LAASC) no Ensaio de Proficiência (EP) da 

Agência Internacional de energia atômica (AIEA). Neste capítulo são apresentados os 

materiais e os métodos utilizados nas medições das amostras, bem como o processo 

realizado para determinação de radionuclídeos naturais e antropogênicos em amostras de 

água. 

 

 

3.1. Detector HPGe 

 

A aquisição dos dados foi realizada utilizando um detector semicondutor de Germânio 

Hiperpuro (HPGe) modelo GC-3020 (marca Canberra) com eficiência relativa de 30%, 

diâmetro do cristal de 62 mm e comprimento de 40 mm. O detector apresenta resolução 

energética 1,2 keV a 122 keV e 2,0 keV a 1,33 MeV, relação pico-Compton de 54:1, 

FWHM típico em 1,33 MeV e tensão de operação positiva de 4500 V. O conjunto do 

detector pode ser visto na Figura 3. 

 

 
Figura 3: Detector de HPGe montado.  
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3.1.1. Sistema de Espectrometria Baseado em um Detector HPGe 

 

Um conjunto de módulos eletrônicos integrados foi utilizado para a aquisição e o 

processamento dos sinais gerados do detector. O módulo digital DSA1000 (Canberra) foi 

utilizado para a digitalização dos pulsos e a formação dos espectros de energia. O detector 

foi operado com tensão de polarização de 4,5 kV. Na Figura 4 é ilustrado o sistema de 

espectrometria adotado. 

 

 

Figura 4: Sistema de espectrometria. 

 

3.1.2. Geometria de Medição 

 

Para as medições, utilizou-se um frasco Marinelli de 1000 mL, fabricado em 

polipropileno de alta densidade. Esse tipo de frasco envolve o detector, maximizando o 

ângulo sólido e, consequentemente, a eficiência de deteção da radiação gama emitida pela 

amostra, reduzindo o tempo de contagem necessário. Essa configuração permite a análise 

de amostras com níveis muito baixos de atividade com maior precisão. A geometria de 

medição e o posicionamento do frasco Marinelli podem ser observados na Figura 5. 
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Figura 5: Aparato experimental montado ao redor do detector. 

 

 

3.2. DESCRIÇÃO DAS AMOSTRAS 

 

Para que um Ensaio de Proficiência seja eficaz e equitativo, a qualidade dos itens 

distribuídos aos participantes é fundamental. Os materiais de referência utilizados devem 

ser homogêneos e estáveis ao longo de todo o período de uso (ABNT, 2024), garantindo 

que todos os laboratórios recebam amostras com concentrações estatisticamente 

equivalentes (ROSENGREN e HENERYD, 1998). 

 

Para este ensaio de proficiência, foram enviadas duas amostras de água, cada uma com 

aproximadamente 500 g de massa líquida: 

 

 Amostra 1: contém atividade específica conhecidas de radionuclídeos naturais e 

antropogênicos. É utilizada como amostra de controle de qualidade; 

 Amostra 2: contém radionuclídeos desconhecidos pelos participantes, os quais 

devem ser identificados e quantificados. 
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Em ambas, as atividades específicas estão abaixo dos níveis de isenção, tanto em termos 

de concentração quanto de atividade total. 

 

3.2.1. Caracterização da amostra 

 

As amostras foram preparadas com água potável diluída proveniente de Seibersdorf, 

Áustria. A água bruta foi dopada gravimetricamente com quantidades conhecidas de uma 

solução padrão, preparada a partir de soluções individuais certificadas de radionuclídeos. 

O lote de água foi acidificado para pH < 2 utilizando aproximadamente 0,05M HNO3, 

para estabilização química, e completamente homogeneizado antes do envase. Cada 

frasco contém cerca de 500 g de água.  

 

A água bruta apresenta urânio apenas em níveis traço (0,1 ng/g e 15 ng/g), 

correspondendo a uma atividade específica entre 1 mBq/kg e 190 mBq/kg para o 238U. 

Nenhuma quantidade adicional de urânio foi adicionada. 

 

Os valores de referência para a atividade específica e suas respectivas incertezas foram 

atribuídos com base na formulação e em medições independentes por espectrometria 

gama e cintilação líquida. Na Tabela 1 é apresentado os radionuclídeos presentes na 

Amostra 1. 

 

Tabela 1: Radionuclídeos presentes na Amostra 1. 

Radionuclídeo 
Concentração de  

Atividade (Bq/kg)* 

Incerteza 

(Bq/kg) 
241Am 104 5 

133Ba 17,5 0,9 

60Co 19,4 1,0 

137Cs 76,9 3,8 

* Data de referência: 01/01/2024. 

 

Os radionuclídeos da Amostra 2 não são divulgados previamente, pois sua identificação 

faz parte da atividade do ensaio de proficiência. 
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3.3. IDENTIFICAÇÃO DOS RADIONUCLÍDEOS 

 

A identificação dos radionuclídeos presentes nas amostras foi realizada utilizando 

detector HPGe, devido à sua elevada resolução energética e ampla aplicação em 

espectrometria gama. 

 

Após a preparação do sistema de aquisição de dados, as medições foram realizadas 

utilizando o detector já instalado na sua blindagem principal, composta por 10 cm de 

chumbo, 1,0 mm de estanho e 1,5 mm de cobre, esta estrutura é construída de modo a 

reduzir a contribuição da radiação de fundo. A geometria de medição foi definida 

posicionando-se as amostras, acondicionadas em frascos Marinelli, ao longo do eixo 

longitudinal do cristal, apoiado diretamente no corpo do detector (Figura 5), desta forma 

a distância entre a amostra e o detector foi mantida constante em todas as medições, 

garantindo a coerência na determinação da eficiência.  

 

Com o sistema previamente calibrado em energia, procedeu-se à calibração em eficiência 

do detector por meio da Amostra 1, que contém radionuclídeos com emissões gama 

distribuídas em diversas faixas de energia e atividades conhecidas (Tabela 1). Em 

seguida, foi realizada a calibração em eficiência do detector utilizando a Amostra 1, que 

contém radionuclídeos com emissões gama em diversas faixas de energia e atividades 

conhecidas. O espectro desta amostra foi adquirido por 80.000 segundos, garantindo 

incertezas estatísticas inferiores a 5%. 

 

A partir dos espectros, identificaram-se os fotopicos característicos de cada radionuclídeo 

e determinou-se a área de cada pico por meio da integração das contagens sob a curva, já 

descontada a contribuição da radiação de fundo. Com esses valores, calculou-se a 

eficiência absoluta de fotopico do detector para cada energia por meio da Equação 1, 

utilizando os radionuclídeos listados da Tabela 2. 
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Tabela 2: Energias e probabilidades de emissão gama. (LNHB, 2025) 

Radionuclídeo 
Energia 

(keV) 

Probabilidade de  

Emissão (%) 

Incerteza 

(%) 
241Am 59,541 35,92 0,17 

137Cs 661,655 85,01 0,20 

133Ba 

80,998 33,31 0,30 

276,399 7,13 0,06 

302,851 18,31 0,11 

356,013 62,05 0,19 

383,849 8,94 0,06 

60Co 
1173,228 99,85 0,03 

1332,492 99,9826 0,0006 

 

Com a curva de eficiência definida, prosseguiu-se à medição da Amostra 2 sob as mesmas 

condições experimentais. O espectro obtido foi analisado qualitativamente pra identificar 

os fotopicos presentes, comparando-se as energias detectadas com bases de dados 

nucleares (LNHB, 2025), considerando possíveis interferências e transições de menor 

intensidade. 

 

Após a identificação dos picos, realizou-se a análise quantitativa, calculando-se a 

atividade de cada radionuclídeo por meio da área dos fotopicos corrigidos pela eficiência, 

tempo de contagem e probabilidade de emissão, seguindo a Equação 1. Assim, foi 

possível determinar as atividades dos radionuclídeos presentes na Amostra 2. 

 

Após a identificação e quantificação das atividades dos radionuclídeos presentes na 

Amostra 2, procedeu-se à avaliação das incertezas associadas aos resultados obtidos. Para 

isso, foram consideradas as contribuições provenientes das contagens líquidas, da 

eficiência de detecção, das probabilidades de emissão gama e do tempo de medição. A 

incerteza padrão relativa da atividade foi então calculada utilizando a Equação 2, 

resultante da propagação das incertezas das grandezas envolvidas no cálculo da atividade, 

assegurando a rastreabilidade metrológica dos resultados.  

 

Em seguida, os valores obtidos foram avaliados conforme as métricas de desempenho 

estabelecidas no Ensaio de Proficiência, aplicando-se os critérios de veracidade e precisão 
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definidos pela AIEA. A análise foi realizada por meio do Viés Relativo, do Viés Relativo 

Máximo Aceitável (VRMA) e da estatística P, permitindo classificar o desempenho final 

das medições como “Aceito”, “Não Aceito” ou “Alerta”, de acordo com os requisitos de 

qualidade analítica do programa. 
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CAPÍTULO IV 

 

4. RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 

Este capítulo apresenta os resultados experimentais obtidos para a calibração do sistema 

de espectrometria gama e na análise Amostra 2, selecionada para avaliação no ensaio de 

proficiência. 

 

Embora o detector HPGe utilizado neste estudo já estivesse previamente calibrado em 

energia, apresentando resolução energética bem caracterizada e dentro dos parâmetros 

esperados para operação em rotina laboratorial. Da mesma forma, a resolução energética 

– fundamental para a adequada separação e identificação dos fotopicos – já se encontrava 

validada por meio de medições padronizadas com fontes de referência. No entanto, a 

curva de eficiência anteriormente disponível havia sido obtida em uma geometria distinta, 

baseada em medições com fontes pontuais posicionadas em um arranjo fixo e 

convencional, utilizado para testes de desempenho e verificações periódicas do detector. 

 

Como a eficiência de detecção depende fortemente da geometria experimental – incluindo 

distância fonte-detector, distribuição espacial da radiação e características do recipiente 

da amostra – essa curva prévia não poderia ser aplicada diretamente ao arranjo específico 

adotado neste trabalho. Assim, apesar de o sistema já possuir calibração em energia 

confiável e resolução bem estabelecida, tornou-se necessário determinar uma nova curva 

de eficiência, adequada à geometria real de medição das amostras do ensaio de 

proficiência. A elaboração dessa nova curva garante a rastreabilidade metrológica das 

atividades calculadas e permite que os resultados obtidos sejam quantitativamente válidos 

e comparáveis aos valores de referência. 

 

 

4.1. Curva de Calibração em Eficiência 

 

Conforme descrito, a primeira etapa consistiu na medição da Amostra 1 utilizada como 

material de controle de qualidade. Essa amostra possui atividade conhecida e composição 

radionuclídica certificada, o que permite obter de forma rastreável a curva de calibração 
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em eficiência do detector HPGE. A medição foi realizada por 80.000 segundos, 

garantindo estatística adequada para a determinação das áreas líquidas dos fotopicos. O 

espectro obtido é apresentado na Figura 6. 

 

 

Figura 6: Espectro gama da Amostra 1 medido com o detector HPGe. 

 

A análise do espectro permitiu identificar com clareza os principais fotopicos presentes, 

os quais foram associados aos radionuclídeos certificados no material de referência. A 

elevada resolução energética do detector HPGe, combinada ao longo tempo de aquisição, 

resultou em picos bem definidos e com baixa superposição entre linhas próximas, 

condição essencial para a determinação confiável das áreas líquidas. Após a identificação 

dos picos, suas áreas líquidas foram determinadas por ajuste adequado das regiões de 

interesse. A partir dessas áreas, calculou-se a eficiência absoluta de fotopico, conforme 

expressa na Equação 1. Na Tabela 3 apresentam-se os radionuclídeos identificados, suas 

energias características, probabilidades de emissão, contagens líquidas, atividades 

corrigidas e as eficiências experimentais determinadas para a geometria utilizada, 

incluindo as incertezas associadas a cada valor. 
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Tabela 3: Eficiência de detecção obtida a partir da medição da Amostra 1. 

Radio- 

nuclídeo 

Energia 

(keV) 

Probab. de 

Emissão (%) 

Contagens 

Líquidas 

Atividade* 

(Bq/kg) 

Eficiência 

(%) 
241Am 59,541 35,92 (17) 18559 (184)  104 (5) 1,24 (6) 

133Ba 80,998 33,31 (30) 6002 (127) 16,6 (9) 2,72 (16) 

133Ba 276,399 7,13 (6) 1401 (84) 16,6 (9) 2,96 (24) 

133Ba 302,851 18,31 (11) 3444 (95) 16,6 (9) 2,83 (17) 

133Ba 356,013 62,05 (19) 10281 (123) 16,6 (9) 2,50 (14) 

133Ba 383,846 8,94 (6) 1402 (77) 16,6 (9) 2,36 (19) 

137Cs 661,657 85,01 (20) 38711 (201) 75 (4) 1,51 (8) 

60Co 1173,228 99,85 (3) 6485 (86) 17 (1) 0,93 (5) 

60Co 1332,492 99,9826 (6) 5846 (78) 17 (1) 0,84 (5) 

* Atividade corrigida para a data do experimento. 

 

Dessa forma, obteve-se um conjunto de pontos experimentais representativos da resposta 

do detector ao longo da faixa energética de interesse.  Com os pares (Energia, Eficiência) 

listados na Tabela 3, construiu-se a curva experimental de calibração em eficiência. Para 

representar o comportamento funcional da eficiência em função energia, ajustou-se os 

dados utilizando uma função polinomial-logarítmica, modelo amplamente utilizado para 

detectores HPGe devido à sua boa aderência ao comportamento físico da resposta 

espectrométrica. Na 

 

Figura 7 são apresentados os pontos experimentais e a curva de ajuste. 
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Figura 7: Curva de calibração em eficiência do detector HPGe. 

A função ajustada utilizada para a interpolação das eficiências não medidas diretamente 

é apresentada na Equação 8. 

 

ln(𝜀) = −56,34 + 26,94 ∙ ln(𝐸) − 4,44 ∙ ln(𝐸)2 + 0,23 ∙ ln (E)3 

Equação 8 

 

A curva ajustada apresentou um coeficiente de regressão R2 = 0,9978, indicando 

excelente aderência entre o modelo e os dados experimentais. O comportamento 

observado – alta eficiência em baixas energias, seguida de uma queda acentuada e 

posteriormente mais suave – é característico de detectores HPGe. Esse padrão resulta de 

efeitos como auto-absorção no cristal, atenuação na janela e nos materiais adjacentes ao 

volume sensível. A curva de eficiência obtida e validada constitui, portanto, uma 

ferramenta essencial para a quantificação dos radionuclídeos presentes na Amostra 2. 

 

Em situações específicas nas quais dois radionuclídeos apresentam transições gama em 

energias idênticas ou muito próximas, a eficiência de detecção é a mesma, pois depende 

exclusivamente da energia do fóton. Assim, nesses casos particulares, seria teoricamente 

possível realizar comparações relativas entre atividades sem a necessidade explícita da 

curva de eficiência, uma vez que o termo de eficiência se cancela ao se comparar picos 

de mesma energia. Apesar disso, esse procedimento possui aplicabilidade limitada e não 



Capítulo IV – Resultados e Discussões 

 29 

substitui a curva de eficiência em análises quantitativas absolutas, especialmente em 

contextos metrológicos ou de ensaios de proficiência. 

 

 

4.2. Análise Qualitativa e Quantitativa 

 

Esta etapa do trabalho tem como objetivo identificar e calcular a atividades presentes na 

amostra de interesse, por isso, a Amostra 2 foi medida sob as mesmas condições 

experimentais de geometria, posicionamento e tempo de aquisição utilizadas na 

calibração. O espectro obtido é apresentado na Figura 8. 

 

 

Figura 8: Espectro gama obtido da Amostra 2. 

 

A identificação qualitativa dos radionuclídeos presentes por meio da comparação das 

energias dos fotopicos observados com dados tabulados de emissão gama. Foram 

identificadas as seguintes emissões: 

 

 152Eu – 121,782; 344,278; 778,904; 964,057; 1085,837; 1112,076; 1408,013 keV. 

 22Na – 1274,537 keV, além do pico de 511 keV. 



Capítulo IV – Resultados e Discussões 

 30 

 226Ra – 295,224 e 351,932 do 214Pb; 609,312 keV do 214Bi. 

 

As incertezas associadas às atividades foram estimadas levando-se em consideração as 

contribuições instrumentais, estatísticas de contagens e erros inerentes ao ajuste da curva 

de eficiência. 

 

A identificação do 226Ra foi realizada por meio dos picos de emissão do 214Pb e do 214Bi 

descendente diretos, presentes na série radioativa natural do Urânio-238, o que é 

congruente com a composição esperada. Já os radionuclídeos 22Na e do 152Eu possuem 

origem exclusivamente antropogênica, o que demonstra que a amostra foi 

deliberadamente enriquecida para fins de controle de qualidade – prática comum em 

ensaios de proficiência. 

 

 152Eu (T1/2 = 13,5 anos) é um produto típico de ativação neutrônica em reatores 

nucleares e é amplamente utilizado em testes interlaboratoriais por apresentar 

diversas linhas gama bem distribuídas e intensas no espectro. 

 

 22Na (T1/2 = 2,6 anos), produzido em aceleradores de partículas (cíclotrons), 

fornece um pico de alta energia (1274,5 keV), desafiando a interpolação da curva 

de eficiência em altas energias e possibilitando a avaliação da identificação do 

pico de 511 keV. 

 

A análise quantitativa foi realizada aplicando-se Equação 8 às áreas líquidas dos picos 

identificados, utilizando as eficiências interpoladas a partir da curva de calibração. As 

atividades específicas determinadas são apresentadas na  Tabela 4 . 

 

Tabela 4: Atividades específicas dos radionuclídeos presentes na Amostra 2. 

Radionuclídeo 
Atividade 

(Bq/kg) 
Incerteza 

152Eu 14,5 0,9 

22Na 20,1 0,9 

226Ra 10,9 0,4 
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4.3. Avaliação de Desempenho  

 

Para a avaliação de desempenho no ensaio de proficiência, as atividades específicas 

determinadas neste estudo foram comparadas com os Valores de Referência e suas 

respectivas incertezas fornecidas pela entidade provedora do ensaio de proficiência 

IAEA-TERC 2024. Na Tabela 5 é apresentada a comparação entre as atividades medidas 

e os valores de referência, bem como a classificação do desempenho (Aceito ou Não 

Aceito. 

 

 

 

 

Tabela 5: Comparação entre os valores calculados e os valores de referência. 

Radio-

nuclídeo 

Ativ. Medida 

(Bq/kg) 

Valor Referência 

(Bq/kg) 

Resultado 

Exatidão Precisão Classificação 

152Eu 14,5 ±0,9 14,8 ± 0,7 A A Aceito 

22Na 20,1 ±0,9 19,1 ±1,0 A A Aceito 

226Ra 10,9 ±0,4 13,0 ± 0,7 A N Alerta 

210Pb – 10,2 ± 0,9 N N Não Aceito 

 

O cenário ideal seria obter, para todos os radionuclídeos, classificação ‘Aceito’ tanto em 

exatidão quanto em precisão; no entanto, a presença de um ‘Alerta’ e um ‘Não Aceito’ 

em radionuclídeos notoriamente desafiadores é compatível com a experiência relatada em 

programas internacionais de proficiência. 

 

Observa-se que os valores obtidos para 152Eu e o 22Na apresentaram excelente 

concordância com o valor de referência, sendo classificados como “Aceito”. No entanto, 

o radionuclídeo 226Ra teve resultado aprovado na exatidão da medida e reprovado na 

precisão, por isso a classificação final foi “Alerta”. O VRMA aceito para estes 

radionuclídeos foi de 20% de acordo com o relatório dos resultados emitidos pela banca 

organizadora do ensaio de proficiência. 
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O radionuclídeo 210Pb não apresentou nenhuma linha característica no espectro, motivo 

pelo qual não pôde ser identificado. Esta ausência está de acordo com as limitações 

intrínsecas da sua linha de emissão gama (46,5 keV), pois tem uma baixa probabilidade 

de emissão, cai em uma faixa de energia que torna o detector HPGe menos eficaz e devido 

a efeitos significativos de autoatenuação, bem como pelo ruído eletrônico e de fundo 

(IAEA, 2004; IAEA, 2015). O impacto de tudo isso fará com que o pico não revele 

significância estatística acima do nível de decisão e, portanto, o pico será classificado 

como Não Aceito. A dificuldade observada neste ensaio é amplamente reconhecida na 

literatura técnica. Estudos recentes demonstram que a determinação de 210Pb por 

espectrometria gama continua sendo um dos maiores desafios analíticos da radioquímica 

ambiental, devido precisamente à baixa energia e à baixa intensidade da linha de emissão, 

bem como à significativa autoatenuação em matrizes ambientais (REN et al., 2024; 

LANDIS, 2025). Pesquisas internacionais relatam consistentemente casos em que o pico 

de 210Pb não pôde ser detectado ou apresentou grande incerteza, mesmo em laboratórios 

experientes, reforçando que a não observação do pico não implica falha operacional, mas 

limitações físicas e metrológicas bem documentadas (JODŁOWSKI et al., 2016; 

MISIAK et al., 2012; HUA et al., 2012). No contexto específico deste ensaio de 

proficiência, apenas 14% dos laboratórios participantes conseguiram identificar o 210Pb, 

e somente 2% obtiveram a atividade correta, segundo os relatórios de desempenho 

publicados pela Agência Internacional de Energia Atômica. O VRMA de 30% atribuído 

a esse radionuclídeo é compatível com essa reconhecida complexidade analítica e 

demonstra que os resultados obtidos neste trabalho estão dentro das tendências 

internacionais de desempenho para 210Pb em ensaios interlaboratoriais. 

 

No entanto, de forma geral, os resultados obtidos demonstram que o sistema está 

adequadamente calibrado e que as principais linhas foram corretamente identificadas e 

quantificadas. Além disso, o desempenho global é coerente com o esperado em ensaios 

de proficiência que empregam amostras desafiadoras contendo radionuclídeos naturais e 

artificiais. 
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CAPÍTULO V 

 

5. CONCLUSÕES 

 

O estudo permitiu estabelecer de forma confiável o procedimento de identificação e 

quantificação de radionuclídeos naturais e antropogênico em matriz aquosa utilizando 

espectrometria gama com detector HPGe. Embora o sistema já apresentasse a calibração 

em energia e a resolução energética devidamente ajustadas, a alteração da geometria 

experimental tornou necessária a determinação de uma nova curva de eficiência, 

construída a partir da medição de uma amostra padrão com atividade certificada. 

 

A análise do espectro da Amostra 1 (Amostra conhecida) possibilitou determinar as áreas 

líquidas dos fotopicos e, a partir delas, calcular as eficiências absolutas nas diferentes 

energias. As incertezas associadas a essas eficiências foram avaliadas considerando as 

contribuições estatísticas (flutuação Poisson das contagens), instrumentais (resolução 

energética e estabilidade do sistema) e as incertezas provenientes da atividade certificada 

do padrão. A curva de eficiência ajustada por função polinomial–logarítmica apresentou 

excelente aderência (R2 = 0,9978), refletindo o comportamento físico esperado para 

detectores HPGe. Tal comportamento decorre de efeitos de autoabsorção no cristal, 

atenuação nos materiais adjacentes ao volume sensível e da probabilidade de interação à 

medida que a energia dos fótons aumenta. 

 

Com a curva de eficiência devidamente estabelecida, foram determinadas as atividades 

específicas da Amostra 2. Os radionuclídeos 22Na e 152Eu tiveram como classificação final 

o resultado “Aceito” e possuem origem antropogênica, o que era esperado por ser tratar 

de um ensaio de proficiência. A presença do 226Ra confirmou a contribuição da série 

natural do 238U, consistente com a origem da matriz aquosa analisada, no entanto, sua 

classificação como “Alerta”, apesar da exatidão no cálculo da atividade, o valor da 

incerteza foi subestimado. O radionuclídeo 210Pb não foi identificado, pois não apresentou 

nenhuma linha de emissão, por isso seu resultado foi “Não Aceito”. Uma possível causa 

é devido à baixa eficiência de contagem para a energia (46,539 keV) juntamente com a 

baixa probabilidade de emissão desta energia (4,25 %). 
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As incertezas das atividades calculadas também foram obtidas por propagação completa, 

incluindo as incertezas da eficiência, da probabilidade emissão gama e da estatística de 

contagem líquida e tiveram um resultado satisfatório, exceto para o 226Ra em que foi 

considerada subestimada. 

 

De forma geral, o resultado final apresentou incerteza na faixa de 5%, demonstrando que 

todo o procedimento, desde a aquisição espectral até a quantificação, foi bem-sucedido e 

confiável. Em outras palavras, o teste pode ser considerado um sucesso, permitindo 

identificar e quantificar os radionuclídeos presentes com elevada precisão. 

 

Como trabalho futuro, recomenda-se implementar correções de autoatenuação, tanto por 

meio de medições experimentais quanto utilizando simulações Monte Carlo e aumentar 

o tempo de contagem, a fim de reduzir as incertezas sistemáticas associadas ao processo 

de quantificação e aumentar a confiabilidade dos resultados obtidos. 
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