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CALIBRACAO DE UM SISTEMA DE FLUQRESCENCIA DE
RAIOS X POR REFLEXAO TOTAL COM MODULO REFLETOR
DUPLO

Nascimento Filho? V. F.; Parreira’>, P. S.; Espinoza V., E. P.;
Navarro’, A. A.

A técnica de fluorescéncia de raios X por reflexao total (TXRF) € uma variante
da técnica convencional de fluorescéncia de raios X por dispersdo de energia,
permitindo uma analise quimica instrumental e multielementar, através da medida
das intensidades dos raios X caracteristicos, emitidos pelos elementos constituintes
da amostra. Esta técnica se baseia em incidir sobre um suporte (por exemplo,
quartzo) sobre o qual esta depositada a amostra a ser analisada, um feixe de raios
X em um angulo suficiente pequeno, denominado angulo critico de reflexdo total.
Nesta condicdo o feixe incidente se propaga paralelamente a superficie do suporte,
sendo totalmente utilizado na excitagdo dos elementos da amostra, e consequente
produzindo raios X caracteristicos, e nao provocando a produgdo de espalhamentos
Rayleigh ou Compton.

O resultado disto € a obtengcdo de um espectro com baixa intensidade dos
picos de espalhamento coerentes e incoerente, provenientes da fonte de excitagéo,
bem como uma redugdo da regido do continuo sob o0s picos caracteristicos,
elevando consideravelmente a razao pico-background, com consequente diminuigdo
nos limites de detecgdo. Outra caracteristica desta técnica, em relagdo a técnica
convencional, esta na utilizagdo de pequenos volumes de amostras liquidas (da
ordem de microlitros) ou pequenas massas (da ordem de microgramas) de amostras
sblidas, apds digestao quimica, sendo portanto adequada na andlise de elementos
tragos em amostras de monitoramento ambiental, fluidos biolégicos e controle de
qualidade de produtos de alta pureza.

Para excitagao das amostras foi utilizado um tubo de raios X com alvo de Mo,
operado a 45 kV e 20 mA, com filtro de Zr, e a condi¢do de angulo de reflexao total
foi obtida com um médulo refletor duplo. Para a detecgao dos raios X foi utilizado um
espectrometro de aita resolugcado, com detector semicondutor de Si(Li), acoplado a
um analisador de pulsos multicanal.

A calibragdo do sistema foi feita a partir de uma solugdo estoque padréo,
contendo 100 ppm de Cr, Fe, Cu, Zn e Pb, preparando-se quatro solugbes de
trabalho, nas concentragbes de 2,17; 8,33; 15,38 e 31,25 ppm, respectivamente.
Com a intengéo de corrigir possiveis erros de geometria e instabilidades do sistema,
a estas solugdes foi adicionado itrio como padrao interno, nas concentragbes de
4,35; 8,33; 7,69 e 6,25 ppm, respectivamente, a partir de uma solugdo estoque
padrao contendo 100 ppm. Os limites de detecgao alcangados foram de 19,9, 6 e
4 ppb para os elementos Cr, Fe, Cu e Zn, respectivamente, analisados através dos
raios X caracteristicos K e 7 ppb para o Pb, analisado pelos raios X L,
considerando-se amostra de 50 microlitros depositada e seca sobre suporte de
quartzo e tempo de excitagao/detecgcao de 1000 segundos.
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