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1 Fundamentos.

Relatério das tarefas realizadas no laboratério de implantacdo iGnica pelo aluno de iniciagdo
cientifica Morvan Franco, sobre orientacdo do professor Dr. Johnny Ferraz Dias e coorientacdo
da doutoranda Carla Eliet. A introducdo refere-se a uma breve discricdo da técnica usada, bem
como a comparacdo com a técnica RBS.

¢ Introducao
2.1 - Andlise de materiais por feixe idnico.

O método de analise por Pixe (Préton Induced X Ray Emission) fazem parte de um
conjunto de métodos nuclear-espectroscépicos. Esse método utiliza feixe de ions (H*, He")
com energia da ordem de alguns MeV e dezenas de nA de corrente. Com este método
podemos determinar a composi¢cdo elementar da amostra.



e -0 método propriamente dito.

No método Pixe, induz-se a emissdo de raio X caracteristico de uma amostra,
irradiando-a com um feixe de ions(prétons) com alguns MeV de energia. Os raios X sdo
detectados com um detector de Si e refrigerados em nitrogénio liquido e o sinal
armazenados em um analisador multicanal, a posterior “reducdo “dos espectros de raio X
identifica e qualifica os elementos constituintes na amostra. Limitado pela absorcdo na
janela do detector, o método Pixe é capaz de identificar e quantificar elemento com Z > 10.

e - Fundamento fisico do método Pixe.

O método Pixe baseia essencialmente na espectroscopia de raio X em que o feixe de
fons incidente é usado para ionizar camadas eletronicas internas(K ou L) do dtomo alvo(
dtomos da amostra). Quando as vacdncias resultantes sdo preenchidas espontaneamente
por elétrons mais periféricos ocorre a emissdo de raio X caracteristico . Transi¢cbes para
camadas mais internas, a camada K, sdo denominados raio X K. Transigbes para a camada
L sdo os raios X L e assim por diante.

O método de Pixe geralmente é mais sensivel para elementos de baixo numero atémico
(Z < 40), enquanto a técnica em RBS (RETRO ESPALHAMENTO RUTHERFORD) é
extremamente sensivel com lato numero atémico.
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O espectro acima, fig — 01,sdo das amostras de vinho tinto e vinho e vinho branco as
curvas de contagem versus calibracdo mostram os elementos presentes na amostra, a analise
guantitativa so é possivel a partir de uma curva de calibracao.

¢ Procedimento de preparacdao de amostra

No caso de preparacao de amostras sdélidas para a técnica de andlise por pixe é
utilizado uma prensa hidraulica e a amostra é submetida a uma pressao de 2 a
3 tom para ser compactada, antes , a amostra deve estar homogénea para que
o feixe de ions ndo ataque a amostra em uma regido que tem apenas parte dos
elementos da amostra e sim o maximo de homogeneidade. Os caso de
amostras ndo sélidas é um desafio para torna-as sélidas para poderem ser feito
a difracdo.



4 — Calibragoes

Antes de mais nada, precisamos de uma calibracdo de padrdes, ou seja,
precisamos de uma curva que ajuste os parametros de uma dada amostra para que o
seja usado como embasamento para outros pontos que estdo nesta regido e termos
acesso a parametros com informagdes implicitas que s6 a partir da curva de calibragao
podemos avaliar. A calibragdao consiste na estatistica a partir da contagem de
cintilacdes por energia, a partir disso podemos poderemos ter acesso as informacdes
como energia versus canal e a contagem quantitativa dos elementos presentes na
amostra (determinacdo das concentragcdes elementares a partir das areas dos picos do
espectro Pixe).

4.1 - procedimento de calibragdo;

Nesse caso usamos um programa (Origin) para gerarmos uma tabela de
calibracdo. Para determinar as concentra¢des elementares a partir das areas dos picos
do espectro este programa trabalha com o método dos minimos quadraticos que é o
melhor ajuste para um conjunto de dados de modo que a soma dos quadrados das
distancias entre a curva ajustada e a experimental seja menor possivel. Também esta
disponivel no banco de dados deste programa as informacdes sobre os detectores,
parametros de padronizagdo de (H) e calibracdo (A1, A, As, Az e As) além das
caracteristicas das amostras (finas, grossas, matrizes,...) onde os parametros A, A,
referenciam-se a calibragao de energia enquanto A, e As estao ligados a largura dos
picos.



fig - 02

A figura-02 mostra a curva de calibracdo para a amostra de espoleta.
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O pixe é uma técnica fundamentada diretamente no tipo de amostra( difracdo de raio X

caracteristico ) com aplicagcdo, em geral, em analise de amostras multielementares,

homogéneas, finas ou grassas , tendo a facilidade de preparacdo ( como no caso da

preparagdo de amostra para microscopia de transmissdo —geralmente usado na analise

estrutural) , com grande emprego de are de biologia e agronomia na pesquisa de elementos

pendentes.




