Objectivos do projecto

Os objectivos principais do projecto sdo: 1) dotar a microssonda nuclear do ITN com
uma estacdo analitica experimental de microfeixe externo, com varrimento, capaz de
produzir espectros e mapas contendo informagao estrutural e de composi¢dao do objecto
de andlise, com resolugdo espacial lateral de até 50x50 pmz, a partir das técnicas de
andlise por feixes de ides, em particular as espectrometrias de Emissdo de Raios-X
Induzida por Particulas (PIXE, Particle Induced X-ray Emission), e de Retrodispersao
de Rutherford (RBS, Rutherford Backscattering Spectrometry) e a Luminescéncia
Induzida por Feixes de Ioes (IBIL, Ion Beam Induced Luminescence. 2) A demonstracao
da aplicagao a resolu¢ao de problemas relacionados com a preservagdo e estudo de Bens
do Patrimoénio Cultural, em particular nos dominios das Ciéncias dos Materiais Historico-
-Artisticos.

O projecto tem ainda como objectivos subsequentes a divulgacdo pelas entidades
potencialmente interessadas — em particular museus, Universidades e outras institui¢des
nas areas das Ciéncias do Patriménio Cultural, Arqueometria e Conservacao e Restauro,
nomeadamente o IMC, Instituto dos Museus e da Conservacao — e a posterior captagao e
estabelecimento de trabalhos de colaboracdo, em projectos, parcerias, e/ou em resposta
a solicitagdes externas, para aplicacdo a resolucao de problemas nos dominios referidos.

Descricao da actividade desenvolvida

A. Actividade

Resumem-se as actividades técnicas e cientificas desenvolvidas no contexto do projecto,
respeitando aproximadamente a sua cronologia. Estas ndo incluem as accdes de
recrutamento, treino e acompanhamento da colaboradora contratada no ambito do
projecto, cujo envolvimento nas actividades descritas tem sido integral.

Revisdo e pesquisa bibliografica para estudo e discussdo das solu¢des adoptadas em
laboratérios congéneres (nomeadamente em laboratorios de referéncia como o AGLAE,
Accélerateurs Grand Louvre d'Analyse Elementaire, do C2RMF, Centre de Recherches
et de Restauration des Musées de France, no Museu do Louvre, em Paris, e o LABEC,
Laboratorio di Tecniche Nucleari Applicate ai Beni Culturali, do INFN, o Istituto
Nazionale di Fisica Nucleare, em Florenga), e concep¢cao das solucdes técnicas mais
adequadas ao caso em apreco, mantendo em perspectiva a qualidade pretendida e os
custos envolvidos.

Estudo das configuracdes e dimensdes possiveis para montagem dos componentes da
estacdo terminal de feixe externo, face a avaliacdo do espago fisico, obstaculos fixos e
disposi¢do material da microssonda nuclear do ITN (Instituto Tecnologico e Nuclear).

Planeamento, projecto e desenho das seccdes de extraccdo do feixe, colocacdo e
posicionamento de detectores, e do sistema de ejeccio de hélio no volume de
propagacdo externa do feixe.

Testes preliminares de alinhamento, transmissdo e focagem de feixe com a ponteira de
extrac¢do projectada e janelas em filme de policarbonato (com 6,3 um de espessura),
obtendo-se um feixe externo com dimensao transversal inferior a 400 um ao ar.

Em consequéncia dos testes: 1) ficou definitivamente estabelecida a op¢ao pela utilizacao
de janelas de extrac¢do de feixe em Si3N4, com espessura de 100 nm e 1x1 mm? de drea
util, como necessdria para conseguir-se a resolu¢do pretendida; 2) concepcao e execugao



de nova ponteira de extraccdo de feixe, com colocacdo e ajuste por deslizamento e
contacto, com centragem e fecho de vacuo por esmagamento de dois anéis de elastomero.
A colocacdo das janelas de transmissdo de feixe € feita por aposi¢do externa e colagem,
de forma mais simples, reprodutivel, segura e robusta com auxilio de equipamento
concebido para o efeito. A nova geometria permite maior proximidade da amostra a
saida de feixe e aos detectores, menores perdas de energia e melhor resolucao. Foram
fabricadas trés ponteiras do novo modelo, de modo a garantir uma troca ripida em caso
de danos ou ruptura na janela de extraccao.

Concepg¢do e estabelecimento do conceito de posicionamento de precisdao do alvo na
posicdo de irradiacdo por meio de uma mira laser — realizado pela observagdo da
convergéncia de duplo feixe laser na posi¢dao de irradiagdo, usando uma micro camara
de imagem — em montagem soliddria com a ponteira de extracc¢ao do feixe.

Selec¢cdo e aquisicdo de materiais e equipamentos para constru¢do e montagem dos
componentes dos sistemas referidos.

Aquisi¢ao de membranas em Si3N4, com 100 nm de espessura e 1x1 mm? de 4rea util,
em caixilho de Si com 0,2 mm de espessura ¢ 3 mm de didmetro para utilizacdio como
janela de extracc¢do de feixe.

Montagem das sec¢des de extrac¢ao do feixe, colocacdo e teste das janelas, testes da
capacidade de isolamento de vicuo e resisténcia mecanica, estitica e sob irradiacdo em
condicdes de extrac¢ao de feixe, com e sem varrimento.

Extraccdo de feixe e determinagdo da sua extensdo espacial — dimensdes transversais
(fwhm) — em condic¢des de funcionamento normal da microssonda nuclear: 75x70 um?” ao
ar, 65x60 pm” sob fluxo de He, na posicdo de andlise, a 3 mm de distAncia da janela de
extrac¢do do feixe.

Obtencdo dos primeiros espectros de raios-X e de particulas, de uma grelha calibrada,
em Cu, em atmosfera normal e sob fluxo de He, em modo estatico e com varrimento do
feixe para determinacgao de resolucao no alvo.

Elaboracgdo e apresentacdo do trabalho "External microbeam end-station at ITN nuclear
microprobe", na forma de painel, na conferéncia "ICNMTA 2006, 10™ International
Conference on Nuclear Microprobe Technology and Applications".

Aquisicao e teste de dois lasers de classe II (c.d.o. 635 nm) e mini camara de captura de
imagem para visualizacdo e referéncia nos alinhamentos com feixe e posicionamento
dos alvos.

Aquisi¢ao e teste de dois detectores de particulas, de Si do tipo PIPS, e incorporacdo de
um detector de raios-X do tipo SDD, com capacidade para elevadas taxas de contagens
sem degradacdo de resolucgdo, e respectiva electrénica.

Aquisicao e teste de dois caudalimetros, tubos de fluxo € um mandémetro redutor para o
sistema de inundacdo de He no volume de transporte externo de feixe e de radiagdo, e
revisao da concepgao do sistema.

Consultas prospectivas de avaliacdo das op¢des de aquisicdo de sistemas completos vs.
aquisicdo de componentes separados, para realizacao do sistema de posicionamento —
mesa XYZ — dos objectos a analisar.

Aquisicao de dois patins e calhas de deslizamento, aquisi¢cao de uma coluna elevadora,
motorizada Movoact, e uma mesa Newport, com deslocacdo XYZ micrométrica, para
realizacdo do sistema de suporte e posicionamento de amostras.



Aquisi¢do de motores passo-a-passo para movimentacdo da mesa XYZ sob controle de
computador.

Testes com amostras de composicdo conhecida: demonstracdo de fase operacional
robusta, pela capacidade de estabelecimento, de forma reprodutivel e rotineira, sob
condi¢des de funcionamento normal, de um microfeixe com dimensdes transversais
inferiores a 75x70 pmz, ao ar, em modo estatico ou com varrimento.

Elaboracdo e apresentacdo da comunicacdo oral "External micro PIXE/RBS analysis at
ITN" na conferéncia "Technart 2007, Non-destructive and microanalytical techniques in
Art and Cultural Heritage research".

Estabelecimento de contacto com o Museu Municipal de Arqueologia da Amadora, e
lancamento de estudo de um conjunto de vidros romanos provenientes do espolio desse
museu, com o objectivo de testar o sistema com objectos de estudo reais, dos contextos
histérico e artistico, e obtenc@o dos primeiros resultados de utilidade nesses contextos.
O estado de conservacao dos vidros — recuperados do sitio arqueoldgico da villa romana
da Quinta da Bolacha, no concelho da Amadora, e pertencentes a contextos referentes a
diferentes épocas de ocupacdo — desaconselhava a andlise em vécuo, apresentando-se a
utilizacdo do feixe externo como a op¢ao mais adequada para o seu estudo.

Elaboragao e apresentacdo do trabalho "External beam analysis of Roman glasses", na
forma de painel, na conferéncia "PIXE 2007, 11™ International Conference on Particle
Induced X-Ray Emission and its Analytical Applications".

Elaboracdo e apresenta¢do da comunicacgao oral "The New External Microbeam Facility"
na workshop "NTAIB 2008, Workshop on New Trends and Applications of Ion Beams".

Elaboracdo e do trabalho "Probing Roman Glasses with an External Beam", proporsto e
aceite para apresentacdo na forma de painel, na conferéncia "ICNMTA 2008, 11™
International Conference on Nuclear Microprobe Technology and Applications".

Estas actividades, com fotografias de pecas, equipamentos e sistemas desenvolvidos e
montados, encontram-se descritas € documentadas nos relatérios de progresso de
execugdo material que se anexam, sec¢des 1 a 3.

Neste periodo efectuaram-se trés missdes de visita a laboratorios congéneres para
discussdo de questdes e solucdes técnicas, actividades documentadas nos respectivos
relatrios que se anexam:

v' CNA — Centro Nacional de Aceleradores, Sevilha, Espanha. Discutiram-se em
particular os problemas de alinhamento do sistema, focagem e medi¢do de
carga (em anexo, documento 1).

v' AGLAE - Accélérateur Grand Louvre pour l'Analyse Elémentaire, Paris,
Franca. Para além da discussdao de questdes técnicas de funcionamento do
sistema, foi prestado apoio a uma equipa de duas investigadoras, do Dep. de
Conservacao e Restauro da UNL e do Dep. de Quimica e Bioquimica da FC-
UL, na utilizacdo de tempo de feixe de microssonda nuclear atribuido no
ambito do programa EU-ARTECH (Access, Research and Technology for the
Conservation of The European Cultural Heritage), para o estudo "Analysis of
archaeological philigrane glass from the Monastery of Sta. Clara-a-Velha,
Coimbra (Portugal)" (em anexo, documento 2).

v' LABEC - Laboratorio di Tecniche Nucleari Applicate ai Beni Culturali, do
Istituto Nazionale di Fisica Nucleare, Florenga, Itdlia. Foram discutidos, em



particular, os problemas de alinhamento e focagem do feixe, medi¢do de carga e
suporte dos objectos a analisar. Discutiram-se ainda configuracdes de extrac¢ao
de feixe, sistemas de detectores e de injec¢do de hélio (em anexo, documento 3).



B. Anexos — Relatdrios de progresso na execucao material, técnica e cientifica

Secciio 1 — Progresso na execu¢ao material, técnica e cientifica 1° ano
1.1 — Resumo dos trabalhos desenvolvidos

Estudo do espago fisico, obsticulos, disposicdo, e dimensdes possiveis para montagem
dos componentes da estac@o terminal de feixe externo.

Discussao de geometria e desenho a adoptar para a cabeca de extrac¢do do feixe e
montagem da janela de transmissao do feixe.

Seleccao de materiais para primeiros testes de transmissdao de feixe, avaliagdo da
qualidade e dimensdes do feixe.

Aquisi¢cao de matérias-primas, consumiveis e equipamento.

Projecto e desenho vectorial assistido por computador das componentes do final de
linha do sistema de feixe externo:

- Flange de ligacdo a camara de vacuo

- Canal de saida de feixe

- Porta-janelas de saida de feixe

- Suportes estruturais para detectores de raios-X e de particulas e saidas de hélio.

Execucdo e montagem das pecas mecanicas elaboradas e primeiros testes com feixe
externo ao ar, com avaliac@o das capacidades de focagem.

1.2 — Detalhe

O projecto foi iniciado efectuando uma pesquisa bibliografica para estudar as diferentes
solugdes adoptadas em outros laboratorios (nomeadamente em laboratdrios de
referéncia como os do Louvre, Firenze e da Universidade de Surrey) e escolher, em
termos do bindmio eficiéncia-custo, a solu¢do mais adequada ao caso em aprego.

Foram projectadas, desenhadas e construidas vérias pecas mecanicas para implementar
a instalacdo experimental existente de modo a poder funcionar com um feixe externo.
Nomeadamente foram produzidos: adaptador de ligacdo a camara de vacuo; peca de
fixacdo das janelas para feixe externo; suportes estruturais para fixacdo e alinhamento
de detectores de radiagcao (fotografias destas pecas podem ser encontradas em anexo).

Como meio de separagdo vdacuo/atmosfera e de transmissdo de feixe, foram
seleccionadas e adquiridas janelas finas de nitreto de silicio (100 nm). Por atraso dos
fornecedores, estas membranas ainda nao puderam ser utilizadas. Em alternativa, foram
montadas e testadas janelas de Mylar de 6,3 um de espessura, e efectuadas as primeiras
experiéncias de alinhamento, transmissdo e focagem de feixe.

Nos primeiros testes atingiu-se uma dimensao de feixe externo inferior a 400 um em
atmosfera de ar a 14 mm da janela de transmissao.

Estes resultados permitem antecipar uma reducao acentuada nas dimensdes do feixe por
utilizagdo das janelas de nitreto de silicio com 100 nm de espessura, em atmosfera de
He a 3-4 mm de distancia, conforme previsto no projecto.

Foi ainda utilizada uma montagem proviséria com detectores de radia¢do a fim de obter
os primeiros espectros, verificar a possibilidade de integracdo com o sistema de
aquisicdo de dados j4 existente e estudar solu¢des de desenvolvimento.



As visitas a laboratorios internacionais, previstas na primeira fase do projecto, foram
adiadas por se ter concluido ser mais eficiente realizar testes prévios, que permitiriam o
confronto com problemas efectivos e o desenvolvimento de experiéncia e sensibilidades
especificas com vista a melhor percep¢do das solucdes adoptadas nesses laboratdrios.

Prevé-se assim que essas visitas sejam efectuadas no primeiro semestre de 2006.

Foi iniciada a consulta para aquisi¢do de equipamento, nomeadamente de detectores
compactos de raios-X, detectores de particulas e médulos de electronica associada.

1.3 — Anexo

Pecas mecanicas construidas para criagdo de feixe externo e funcionamento com feixe
externo: adaptador de ligacdo a camara de viacuo com pegas de fixacdo das janelas para
feixe externo.

Fig.1 — peca de suporte da janela de transmissdo do feixe com isolamento entre vicuo e
atmosfera.
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Fig.2a) — pormenor da parte terminal da peca de suporte da janela de transmissao do feixe
com as pegas porta-janelas, e pega de fixacdo e troca rdpida de janelas.

Fig.2b) — outra vista de detalhe do conjunto mostrado em 1 e 2a).



Fig.3 — vistas de uma peca de suporte de janelas de SiN de transmissdo do feixe e da
peca de fixacdo correspondente.
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Fig.4 — desenho da peca de suporte em aco inox, para posicionamento e fixacdo dos
detectores (de particulas e de raios-X) com indicacdo da disposi¢do dos detectores e
cabeca de transmissao de feixe.



Seccéo 2 — Progresso na execucao material, técnica e cientifica 2° ano
2.1 — Resumo dos trabalhos desenvolvidos

Concepc¢do e desenho estdvel de ponteira de extrac¢do de feixe com porta-janelas de
transmissdo de feixe e sistema de montagem das janelas ultrafinas de nitreto de silicio.

Aquisi¢ao de matérias-primas, consumiveis e equipamento.

Execucdo, montagem e teste de componentes de fim de linha do sistema de feixe externo:
— Suporte para o detector de raios-X

— Suporte para o detector de particulas

— Campanula de retencdo e ejec¢ao de hélio para o detector de particulas

Alinhamento mecanico do sistema.

Estabelecimento das condicdes de operagao.

Realizacdo dos primeiros testes com janelas ultrafinas de nitreto de silicio (espessura de
100 nm) para extraccao de feixe.

Determinacao das dimensdes do feixe na posicdo do alvo, a 3 mm de distancia da janela
de extraccdo, em atmosfera normal e com inundag¢do com hélio da zona de andlise.

Obtencdo dos primeiros espectros de raios-X e de particulas, em atmosfera normal e
com inundacdo de hélio na zona analisada, com e sem varrimento de feixe.

Missao ao Centro Nacional de Aceleradores em Sevilha, Espanha.

2.2 — Detalhe

Foi concebida e executada uma nova ponteira de extrac¢do de feixe com um sistema de
encaixe fécil, seguro e robusto das janelas de transmissao de feixe. Esta ponteira é de
facil colocagdo e ajuste e assegura o fecho de vacuo por esmagamento de dois anéis de
elastomero. A nova geometria adoptada permite uma maior aproximac¢ao da amostra a
saida de feixe e aos detectores, diminuindo assim as perdas de energia e melhorando a
resolucdo. Foram fabricadas trés destas novas ponteiras (as imagens destas pecas
encontram-se em anexo), de modo a garantir a sua troca imediata no caso de ocorrer
algum dano na janela de nitreto de silicio.

A experiéncia mostrou que a geometria € dimensOes da ponteira conferem-lhe uma
condutancia suficientemente baixa para, em caso de ruptura da janela de transmissao,
evitar a sobrecarga imediata do sistema de vdcuo, permitindo o isolamento sem danos, e
sem necessidade de recorrer a sistemas de protec¢do complexos e onerosos.

Foi igualmente concebido e executado um sistema composto por duas pecas mecanicas
para uma montagem segura das novas janelas de nitreto de silicio na ponteira (as
imagens deste sistema encontram-se em anexo). Estas janelas, com 1 mm” de drea e
espessura de 100 nm, estdo montadas em caixilhos de silicio com espessura de 200 um,
sendo, por isso, muito friageis. O sistema de montagem concebido permite a colocacdo
das janelas na ponteira de forma simples, prética e eficiente, sem arriscar a integridade
estrutural das mesmas.

As novas janelas foram testadas tendo em conta os seguintes parametros:

— Solidez e resisténcia mecanica da colagem das janelas com cola epoxidica



— Resisténcia mecanica das janelas e isolamento de vicuo, sem feixe e sob irradiacdo,
em condicdes de extraccao de feixe.

— Extracc¢do do feixe através da membrana de SizNy4

Os resultados obtidos foram plenamente satisfatorios ja que a colagem por meio da cola
epoxidica € eficaz, a resisténcia mecanica das janelas e isolamento do vacuo sdo elevadas,
permitindo manter pressdes < 107 torr no interior do sistema por um niimero elevado de
ciclos de funcionamento, com uma extrac¢do eficiente e sem provocar uma dispersao
significativa do feixe.

Foram concebidos e executados suportes de aluminio para o detector de raios-X e de
latdo para o detector de particulas (as imagens destas pecas encontram-se em anexo).
Foi concebida e executada uma campanula de nylon para o detector de particulas, com a
funcao dupla de manter uma atmosfera de He na zona do detector e ejectar o mesmo gas
para a zona de andlise, diminuindo as perdas de energia e a dispersao das particulas.

Efectuou-se a medi¢do das dimensdes do feixe, a uma distancia de 3 mm da janela de
extrac¢do, com condi¢des experimentais idénticas as condi¢des de operagdo normal da
microssonda, também as que sdo previstas para o funcionamento com feixe externo:

— Feixe: protoes

— Energia: 2 MeV

— Abertura dos anteparos objecto: (x,y) = (500 um,500 pm)

— Abertura dos anteparos de colimagao: (x,y) = (1 mm,1 mm)

— Corrente: = 1 nA (na janela de extrac¢ao do feixe)

— Sistema de explorac¢do/aquisicio: OMDAQ.

A membrana de SizN, foi substituida por uma placa de vidro para o alinhamento e
focagem iniciais. Com a ponteira de extrac¢do com a membrana de SizN, fotografou-se
a fluorescéncia produzida pelo feixe numa lamina de vidro com escala graduada (ver
imagens em anexo), colocada na posi¢do do alvo, a 3 mm da janela de extrac¢do do
feixe. Analisaram-se as imagens registadas. Recorreu-se ao software de tratamento e
andlise de imagem, ImageJ (shareware), para determinar a largura a meia-altura da
curva de distribui¢c@o de intensidade registada. Esta largura a meia-altura € tomada como

o parametro caracteristico, indicador das dimensdes do feixe na posi¢do de referéncia do
alvo.

Foram efectuadas medi¢des em atmosfera normal e em presenca de fluxo de hélio nao
controlado.

Na tabela 1 abaixo indicam-se os resultados obtidos.
Tabela 1: dimensoes do feixe no alvo
Altura  Largura
Sem hélio 75 um 70 um
Com hélio 65 um 60 um

Foram também recolhidos nas mesmas condi¢des de operagdo, em atmosfera normal,
espectros de raios-X e particulas, de uma grelha de cobre de 50 mesh (malha: 508 um),



por meio de varrimento do feixe (ver imagem obtida a partir dos raios-X em anexo),
utilizando o sistema de exploracdo de varrimento da microssonda. Nestes varrimentos
obtiveram-se mapas de distribui¢cdo de intensidade dos raios-X do cobre. Por anélise das
distribuicdes de intensidades registadas, entre 10% e 90% das diferencas maximo
(patamar)-fundo, calcularam-se as dimensodes do feixe em 60 pmx55 pum.

Os resultados mostraram assim, que € possivel obter um feixe com dimensdes transversais
de 75 umx70 pm ou inferiores, aproximando-se dos objectivos propostos, com recurso
apenas aos procedimentos habituais de alinhamento e focagem tipicos da utilizacdo da
microssonda em vacuo, sem complexidades adicionais. A constatacdo de que a ejeccao
de hélio em frente a saida de feixe resulta na diminui¢do de cerca de 15% nas dimensoes
do feixe na posicao do alvo, indica que serd possivel melhorar ainda mais o desempenho
do sistema e atingir os objectivos propostos para as dimensdes do feixe (50 pumx50 um).
Para tal prevé-se a utilizacdo da campanula ejectora para inundar toda a regido fronteira
aos detectores € ao alvo com um fluxo controlado de hélio, em conjunto com a
optimizacao da focagem do feixe.

Foram adquiridos 2 lasers (classe II, c.d.o. 635 nm) com feixes pontual e em linha
(largura nominal indicada pelo fabricante: 50 pm), que serdo utilizados no alinhamento
do feixe e posicionamento dos alvos.

Foram adquiridos 2 detectores de particulas, Camberra PIPS, e electronica de aquisi¢ao
e processamento de sinais.

Foi iniciada a consulta para a aquisi¢do de

— Camara de captura de imagem para visualiza¢do dos alvos e auxilio nas operagdes de
alinhamento e posicionamento,

— Equipamento para injecc¢ao controlada de hélio na campanula ejectora.

Foi efectuada uma consulta prospectiva para avaliagdo das opcdes aquisi¢do de um
sistema completo vs. aquisi¢io de componentes, para o sistema de posicionamento —
mesa XYZ de posicionamento — dos objectos a analisar.

Em Junho de 2006, visitou-se o Centro Nacional de Aceleradores em Sevilha, Espanha,
para discussdo de questdes e solucdes técnicas. Foram focados em particular os
problemas de alinhamento do sistema, focagem e medi¢do de carga. Em consequéncia
desta visita discutiram-se as possiveis solu¢des a adoptar, em particular, na medicdo de
carga do feixe e normalizacdo para efeitos de andlise quantitativa.

A visita ao Laboratério LABEC (Laboratorio di Tecniche Nucleari Applicate ai Beni
Culturali) do INFN (Istituto Nazionale di Fisica Nucleare) de Florenca, Italia,
programada para o fim de 2006, nao pode realizar-se devido a limitacdes da equipa
local, prevendo-se que se possa realizar no primeiro trimestre de 2007. Do mesmo modo
prevé-se que se possa realizar, no primeiro semestre de 2007, uma visita similar ao
C2RMF-AGLAE (Centre de Recherches et de Restauration des Musées de France,
Accélerateurs Grand Louvre d'Analyse Elementaire), Museu do Louvre, Paris, Franga.

Em Julho de 2006, os resultados obtidos até a0 momento, no que respeita aos aspectos
técnicos, em particular as dimensdes conseguidas para o feixe na posi¢ao do alvo, e a
apresentacdo dos primeiros espectros obtidos, foram divulgados em forma de painel
através da participacdo na conferéncia internacional ICNMTA, International Conference
on Nuclear Microprobe Technology and Applications, conforme planeado.



2.3 — Anexo

Pecas mecénicas construidas para extraccio de feixe e funcionamento com feixe externo:
nova ponteira de extrac¢do e sistema auxiliar de montagem das janelas de SizNs na
ponteira.
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Figuras 7 e 8: Sistema de montagem das janelas de SizN, na ponteira.



Figuras 9, 10 e 11: suportes para os detectores de raios-X e particulas e campanula de

ejeccao de He para o detector de particulas.
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Figuras 12 e 13: Fluorescéncia do feixe na escala sobre vidro, sem e com fluxo de hélio,

respectivamente.
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Figura 14: Mapa de PIXE da grelha de cobre de 50 mesh. (periodo da malha: 508 pum)

Pode observar-se claramente a defini¢ao conseguida.



Seccio 3 — Progresso na execucao material, técnica e cientifica 3° ano

3.1 — Resumo dos trabalhos desenvolvidos

Aquisi¢ao/incorporagdo de equipamentos e respectivos testes:

— 2 caudalimetros de ar Ki — Key Instruments, mod. MR3000 (Fig. 1, anexo 1)

— mini-cdmara de captura de imagem com iluminacio ARTRAY, mod. ARTCAM-34 MC
(Fig. 2 no anexo 1)

— detector de raios-X SDD arrefecido por efeito de Peltier com electrénica associada,
Bruker AXS, X Flash Spectrometer, com capacidade para elevadas taxas de contagens
sem degradacgdo de resolucgao, e respectiva electronica.

—mesa Newport, mod. M-562-XYZ, com deslocagdo XYZ micrométrica por parafusos
SM-13 (Fig. 3, anexo 1)

Participagdo na conferéncia internacional “Technart 2007, Non-Destructive and
Microanalytical Techniques in Art and Cultural Heritage Research”, realizada em
Lisboa, Portugal, com apresentacao de uma comunicagao oral.

Inicio do estudo de um conjunto de vidros romanos provenientes do Museu Municipal
de Arqueologia da Amadora.

Participacdo na conferéncia “PIXE 2007, 11"™ International Conference on Particle
Induced X-Ray Emission and its Analytical Applications”, realizada em Puebla,
Meéxico, com apresentacdo de comunicacio em painel.

Missoes ao AGLAE, Accélérateur Grand Louvre pour I'Analyse Elémentaire, em Paris,
Franca, e ao Laboratorio di Tecniche Nucleari Applicate ai Beni Culturali pertencente
ao Istituto Nazionale di Fisica Nucleare, em Florencga, Itdlia.

Projecto e aquisicdo de componentes para um sistema de suporte e posicionamento
(XYZ) dos objectos a analisar.

3.2 — Detalhe

Foram adquiridos dois caudalimetros de ar, para fluxos de 1-10 1/min, para controlo
preciso do fluxo de hélio injectado na campanula ejectora do detector de particulas. Este
sistema tem por objectivo a melhoria da resoluc¢do do sistema pela reducdo das fontes de
ruido e interferéncia (os elementos naturalmente presentes na atmosfera).

Foi adquirida uma mini-camara de video ARTRAY, mod. ARTCAM -34MC, com
sistema de captura de imagem por CCD e software de visualizagdo, para utilizacdo na
visualizacao dos alvos e da marca laser de referéncia, nas operacdes de alinhamento e
posicionamento. Este equipamento possui iluminacio propria e adquire imagens a cores
que podem ser guardadas directamente num computador através de uma ligacdo USB2,
permitindo assim o seu posterior uso para comparagdo com os dados obtidos da
microssonda. A sua resolu¢ao méaxima é de 640 x 480 pixeis (0,34 MPx) e, mediante a
utilizacdo de um conjunto de espacadores, € possivel atingir uma magnificacao de 115x.

Foi incorporado um detector de raios-X do tipo SDD (Silicon Drift Detector) arrefecido
por efeito de Peltier, BRUKER AXS X Flash, cujas caracteristicas permitem gerir
elevadas taxas de contagens, mantendo uma resolucdo de 134 eV. Este equipamento,
apesar de possuir electrénica independente (BRUKER AXS mod. 2104), pode ser
ligado ao sistema OMDAQ da microssonda, o que possibilita a sua utiliza¢dao sincrona
com o sistema de varrimento da mesma, tornando vidvel a obtencdo de mapas de raios-



X em feixe externo. Esta € uma vantagem importante por permitir tirar partido de um
modo de funcionamento mais rdpido, preciso e reprodutivel, para além de mais seguro
para as pecas em andlise. Os primeiros resultados obtidos com este sistema foram
produzidos durante o estudo que se iniciou com um conjunto de vidros romanos
provenientes do Museu Municipal de Arqueologia da Amadora, conforme se descreve
abaixo.

Durante o periodo em referéncia efectuaram-se testes ao sistema de feixe externo com
amostras de composi¢ao conhecida. Os testes permitiram demonstrar que foi atingida a
fase operacional robusta, com capacidade de fornecer, de forma reprodutivel e rotineira,
um microfeixe com dimensdes de 70x70 pmz, em modo estatico ou com varrimento. Os
resultados obtidos na fase de testes permitiram a elaboracdo de um resumo que foi
proposto a conferéncia "Technart 2007, Non-Destructive and Microanalytical
Techniques in Art and Cultural Heritage Research", em Lisboa, tendo sido seleccionado
pela organizagdo para uma apresentacdo como comunicagdo oral, intitulada "External

Micro PIXE/RBS Analysis at ITN" (c¢f. anexo 2).

Subsequentemente foi estabelecido contacto com o Museu Municipal de Arqueologia da
Amadora, e dado inicio a um estudo de um conjunto de vidros romanos provenientes do
espolio desse Museu, com o objectivo de testar o sistema com objectos de estudo reais,
de contexto histérico ou artistico, e obter os primeiros resultados de utilidade nesse
contexto. Estes vidros foram recuperados de um dos sitios arqueoldgicos do concelho da
Amadora, a villa romana da Quinta da Bolacha, e pertencem a contextos arqueoldgicos
referentes a diferentes épocas de ocupacdo. Foram, por isso, estudados com o intuito de
serem caracterizados materialmente e procurar uma relacdo entre a sua composicdo e
essas mesmas épocas de ocupacgao da villa. O seu estado de conservagdao ndo permitia a
andlise em vdcuo, pelo que a utilizacdo do feixe externo se apresentava como a op¢ao
mais adequada para o seu estudo.

Os resultados preliminares obtidos neste estudo deram origem ao trabalho intitulado
"External beam analysis of Roman glasses", que foi proposto para apresentacio na
conferéncia "PIXE 2007, 11™ International Conference on Particle Induced X-Ray
Emission and its Analytical Applications”, em Puebla, México. O trabalho foi
seleccionado para apresentacdo na forma de painel, tendo-lhe sido atribuido o prémio de
melhor painel (cf. anexo 3).

Em Julho de 2007, dois membros da equipa efectuaram uma missao técnica ao AGLAE,
Accélérateur Grand Louvre pour 1'Analyse Elémentaire, em Paris, Franca, para
comparacdo e discussdo de solugdes técnicas. Aproveitando a experiéncia detida foi
prestado apoio a uma equipa de duas investigadoras, do Dep. de Conservagdo e
Restauro da UNL e do Dep. de Quimica e Bioquimica da FC-UL, na utilizacdo de
tempo de feixe atribuido no ambito do programa EU-ARTECH, para o estudo "Analysis
of aercheological philigrane glass from the Monastery of Sta. Clara-a-Velha, Coimbra
(Portugal)".

Em Novembro de 2007, visitou-se o Laboratorio di Tecniche Nucleari Applicate ai Beni
Culturali, do Istituto Nazionale di Fisica Nucleare, em Florenca, Itdlia, para discussdo
de questdes e solucdes técnicas relativas, em particular, a problemas de alinhamento e
focagem do feixe, medicdo de carga e suporte dos objectos a analisar. Discutiram-se
ainda configuracdes de extrac¢do de feixe, sistemas de detectores e de injec¢do de hélio.
E de notar que a estratégia seguida no laboratério do INFN para o desenvolvimento,
instalacdo e utilizacdo do feixe externo com base na microssonda nuclear, € muito
semelhante a que foi adoptada pela equipa do ITN.



Em consequéncia destas visitas, estabeleceram-se as solugdes a adoptar, 1) na medicao
de carga do feixe, 2) quanto ao procedimento de normaliza¢do para efeitos de andlise
quantitativa, e 3) para o sistema de suporte e posicionamento dos objectos a analisar.

Avaliada a possibilidade de aquisi¢do de um sistema completo de posicionamento com
3+3 graus de liberdade, XYZ, motorizado, foi esta abandonada dada a orcamentacdao
apresentada se ter revelado demasiado onerosa. Assim foi decidido manter-se a op¢do
inicial de aquisi¢do de componentes para um sistema semi-motorizado baseado em
deslocamentos grosseiros motorizados, e deslocamentos finos manuais, nas trés
direc¢des espaciais XYZ.

Neste ambito foi j4 adquirida uma mesa Newport, de posicionamento fino, com
deslocacdes XYZ micrométricas, com precisdao de 1 um sobre uma amplitude total de
deslocamento de 13 mm em cada eixo.

Iniciaram-se as consultas a fornecedores para aquisicdo dos restantes componentes para
a montagem do sistema de posicionamento com 3+3 graus de liberdade, XYZ, semi-
motorizado, que permitird terminar o projecto conforme planeado.

3.3 - Anexo
ANEXO 1: equipamento adquirido no ambito do projecto

Fig. 1 Fig. 2 Fig. 3
Fig.1 — Caudalimetro de ar Ki-Key Instruments, mod. MR3000.

Fig.2 — Mini-camara de captura de imagem com iluminacdo ARTRAY, mod. ARTCAM-
34 MC

Fig.3 — Mesa Newport, mod. M-562-XYZ, com deslocagdo XYZ micrométrica por meio
de parafusos SM-13.



ANEXO 2: Certificado de apresentacdo de comunica¢do oral na conferéncia Technart 2007
(http://technart.cii.fc.ul.pt/)

T EC H NART 2007 SpfSOCJEDADE PORTUGUESA DE FISICA

Certificate

This is to certify that
Rodrigues, Alexandra

presented the oral presentation entitied

EXTERNAL MICRO PIXE/RBS ANALYSIS AT ITN

on the Non-destructive and Microanalytical Techniques in Art and
Cultural Heritage Research (Technart 2007), held in Lisboa,
Portugal, from the 25 to 28 April, 2007.

Organizing Committee

ANEXO 3: Certificado de atribui¢@o de prémio de melhor painel
(http://www fisica.unam.mx/pixe2007/)

2007

ELEVENTH INTERNATIONAL CONFERENCE ON PIXE
AND ITS ANALYTICAL APPLICATIONS
PIXE 2007

THE INTERNATIONAL ADVISORY COMMITTEE AWARDS
External beam analysis of Roman glasses

BY
P.A. Rodrigues, L.C. Alves, G. Encarnagio, R.C. da Silva

AS THE BEST POSTER OF SESSION PI

PUEBLA, MEXICO, MAY 25-29, 2007

g CD% é THE JURY

¥ Barney L. Doyl




C. Anexo — Apresentacao de trabalhos
Comunicag¢des Orais apresentadas

TECHNART 2007 - NON-DESTRUCTIVE AND MICROANALYTICAL
TECHNIQUES IN ART AND CULTURAL HERITAGE RESEARCH, Lisbon,
Portugal, 25-28 April, 2007: “External Micro PIXE/RBS Analysis at ITN”, P.A.
Rodrigues, L.C. Alves, M. Vilarigues and R.C. da Silva; 2007.

Comunicacoes Orais (aceites) preparadas para apresentacio

NTAIB 2008 — WORKSHOP ON NEW TRENDS AND APPLICATIONS OF ION
BEAMS, Sacavém, Portugal, 1-3 April, 2008: “The New External Microbeam
Facility”, P. A. Rodrigues. L. C. Alves, M. Vilarigues, R. C. da Silva; 2008.

Comunicacoes apresentadas em Painel

ICNMTA 2006 — 10TH INTERNATIONAL CONFERENCE ON NUCLEAR
MICROPROBE TECHNOLOGY AND APPLICATIONS, Singapore, 9-14 July,
2006: “External Microbeam end-station at ITN Nuclear Microprobe”, L.C. Alves,
P.A. Rodrigues, M. Vilarigues, R.C. da Silva; 2006.

PIXE 2007 — 11TH INTERNATIONAL CONFERENCE ON PARTICLE-
INDUCED X-RAY EMISSION AND ITS ANALYTICAL APPLICATIONS,
Puebla, México, 25-29 May 2007: P.A. Rodrigues, L.C. Alves, G. Encarnacao, R.C.
da Silva; “External beam analysis of Roman glasses”, 2007 — distinguida com o
prémio de melhor painel da sessdo.

Comunicacdes (aceites) preparadas para apresentacio em Painel

ICNMTA 2008 — 11TH INTERNATIONAL CONFERENCE ON NUCLEAR
MICROPROBE TECHNOLOGY AND APPLICATIONS, Debrecen, Hungary, 20-
25 July, 2008: “Probing Roman Glasses with an External Beam”, P.A. Rodrigues,
L.C. Alves, G. Encarnacdo, R.C. da Silva; 2008.

FISICA 2008 - 16* CONFERENCIA NACIONAL DE FISICA E 17°
ENCONTRO IBERICO PARA O ENSINO DA FISICA, Caparica, Portugal, 3-6 de
Setembro, 2008: “Feixes de protdes na andlise de objectos de arte ou arqueoldgicos:

microssonda de feixe externo”, P.A. Rodrigues, L.C. Alves, M. Vilarigues, G.
Encarnacdo, R.C. da Silva; 2008.



