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Relatorio da Missao

A misséo realizou-se em Paris, Franca, de 22 & 26ldo de 2007, no ambito do projecto
“POCI/CTM/60685/2004 — MicroFEX: Microssonda emxesExterno”.

Dela participaram os Investigadores Luis M.C. Aleefaula Alexandra Rodrigues,
directamente envolvidos no projecto referido.

Nesta, visitou-se 0 AGLAE (Accélérateur Grand Laupour I'Analyse Elémentaire),
pertencente ao C2RMF (Centre de Recherche et Rasteudes Musées de France)
para discussdo de questdes e solucdes técnictgaeko desenvolvimento, instalacao
e utilizagdo de um feixe externo usando uma miorus nuclear. Foram abordados e
discutidos os problemas de alinhamento e focageniette®, medicdo de carga e
suporte dos objectos a analisar, assim como a dearda saida de feixe, o sistema de
detectores utilizados e o sistema de fluxo de hélio

Paralelamente, acompanhou-se e apoiou-se uma egpnpttuida por Augusta Lima
do Departamento de Conservacao e Restauro da Bdeuli@ Ciéncias e Tecnologia da
Universidade Nova de Lisboa e Ana Teresa Ramos @maamento de Quimica e
Bioquimica da Faculdade de Ciéncias da Universidield.isboa, que se deslocou
aguelas instalacdes, ao abrigo do programa EU-ARTEEGmM o projecto "Analysis of
archaeological filigrane glass from the MonastefySta. Clara-a-Velha, Coimbra
(Portugal)".

A instalacdo visitada explora um aceleradandem 6SDH-2 da NEC (National
Electrostatic Corporation), de 2 MV, estando o detxterno instalado na linha de feixe
a 30°. A linha de feixe externo tem as seguintescteristicas:
— Focagem assegurada por um sistema da Oxford Manobeonstituido por um
tripleto de quadrupolos
- Seccdo recta rectangular tipica com 100 x 10¢ pm plano de analise
(amostra), a 3-4 mm da janela de extraccdo, comilpbidade de diminuicdo
até 10 x 10 pf
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Fig. 1- Vista geral do fim-de-linha em funio

anen
A exploracao do feixe externo baseia-se em angéligseentar por:
— Espectrometria X (PIXE) com 2 detectores de Sigl46° do feixe
o Detector para baixas energias (0,5 — 10 keV) — GRS de 10 mn,

resolucao de 102 eV a 677 eV, com janela AP3 WitndRolymer MOXTEK,
com a seguinte composicao:

1 1 — Aluminio 30 nm

2 2 — Nitreto de boro 20 nm
3 3 — Polimero 300 nm
4

4 — Estrutura de silicio micromaquinada

Este detector tem acoplado um conjunto de 16 magnptara desvio das
particulas retrodispersas, de modo a evitar a degé do cristal detector.
Os magnetos usados sdo da GOUDSMNEaflux (NdFeB)

o Detector de altas energias — GRESHAM de 50°nmom conjunto de filtros
de raios-X

— Espectrometrig (PIGE) com detector HPGe da Ortec que ndo estéagremte
ou precisamente colocado junto a saida de feixe
o Utilizagdo de modulo electronico DSP CANBERRA 966@ara
processamento digital do sinal
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— [Espectrometria de particulas retrodispersas (RB®)detector colocado a 45°.

Fig.-é — Pormenor dos miignetoé no detector de danergias

Tanto os detectores de raios-X (incluindo um detdetN diode, arrefecido por efeito de
Peltier, para monitorizacdo do feixe) como o deipalas estdo colocados sobre mesas
de deslocamento com parafusos micrométricos déespee©OWIS. O detector de rai@s-
estd sobre uma placa de aluminio, colocada ao teddinha e que se desloca
paralelamente a esta sobre calhas.

Outras caracteristicas do sistema:
— Existéncia de uma valvula de corte rapido, colo@das dos quadrupolos.

- Janelas de extraccdo de feixe em nitreto de sil[BigNs) de 100 nm de
espessura com caixilho de silicio de 200 um dessspe.

1. Alinhamento do feixe e posicionamento da amostrdeitda uma correccdo do
alinhamento em cada dia de utilizagdo. O métoddaisansiste na centragem do
sistema relativamente ao feixe pelo desvio mecéamictubo de extraccdo por meio
de parafusos micrométricos a 90° (XX e YY’). Esiperacdo, tal como a de
posicionamento das amostras, é realizada usaridoradcéncia causada pelo feixe
numa lamela de vidro e é facilitada por um sistdméibra optica e uma camara de
video para iluminar e observar a zona a analisspectivamente. Quando as
amostras nao apresentam fluorescéncia causadafgiedy o posicionamento é
auxiliado pela utilizacdo de um laser verde colocad interior da linha, colinear
com o feixe. A luz emitida pelo laser incide no megponto da amostra que o feixe
de analise.

0 Existem 2 camaras: uma apontada a area de andkddMO© NH i = 15
Macro — e a outra colocada de topo para que setoniaei a aproximacao da
amostra a saida de feixe

o Sistema de fibra 6ptica — SCHOTT KL1500.
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Fig. 3 — Vista do tubo de extraccdo de feixq‘t:odichfpéo da localizagéo dos parafusos
micromeétricos para centragem do sistema relativéaremfeixe.
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Figs. 4 e 5 — Camara de video e respectivo sistEm@osicionamento (indicados pelas
setas amarelas).

2. Focagem: a linha tem um tripleto de quadrupolos pafocagem. Esta operacéao é
facilitada pelo sistema da camara de video e cabdibda 6ptica, utilizando a
fluorescéncia provocada na lamela de vidro.

3. Monitorizacéo do feixe e medicéo de carga: usassaios-X emitidos na passagem
dos protbes pela janela de extraccdo do feixe,cadl a 45° de modo a serem
apenas visiveis pelo detector Pdidbde, colocado a 45° no plano vertical. Note-se
que n&o se recorre a técnica de RBS para efeitoedigdo/normalizacio a carga. E
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igualmente efectuada a medicéo directa da cormtéeixe, em vazio, mediante
amostragem por fio condutor colocado antes da sidaixe. No final do ultimo
dia de feixe, mediu-se a carga directamente arp#etuma gaiola Faraday (neste
caso, constituida por um tubo de grafite com cdecd0 mm de diametro e 70 mm
de comprimento), colocada em frente ao feixe, @csa tipica de analise.

Figs. 6 e 7 — Pormenor do detector Rilde para monitorizacdo do feixe (indicado
pela seta amarela) e respectivo sistema de pasicento.
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1 — Saida de feixe
2 — Detector Si(Li) baixas energias
3 — Detector Si(Li) altas energias

4 — Detector HPGe
5 — Detector PINliode
6 — Quadrupolos

7 — Camara de video
8 — Cabo de fibra optica

Fig. 8 — Vista geral do fim-de-linha com indicagas principais elementos.
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4. Suporte: para a colocacdo dos objectos a anafisargonstruido um sistema
motorizado de deslocacdo XYZ (Fig. 3), especificatmeoara o fim pretendido. O
posicionamento é primeiramente feito a méo, de mgasseiro, sendo depois
ajustado, utilizando os controlos dos motores deigiio. O movimento do conjunto
pode ser bloqueado, com o auxilio de traves hidosu Este sistema de suporte é
também utilizado como sistema de varrimento dasstag) permanecendo, pois, 0
feixe estatico.
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Fig. 9 — Sistema utilizado para suporte das an®strearrimento mecanico

5. Sistema de fluxo de hélio: o sistema de hélio égado ao detector de baixas
energias e ao detector de particulas, quando siteem funcionamento. E a partir
das campanulas ligadas aos detectores que o hélala a regido de andlise. E
utilizado um fluxo de 2 L/min, quando se traballeancprotdes, e 5 L/min, quando
se utilizam particulas alfa. O fluxo de hélio éoauticamente reduzido para 0,5 L/min
guando ndo esté a ser adquirido qualquer espeétt@ maior economia.

o Controlador digital de fluxo massico AALBORG DFC.26
o0 Torneiras e tubos LEGRIS, em poliuretano.

Foi desenvolvidsoftware especifico em LABVIEW, para controlar todas asrapées
necessarias a analise das amostras:
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— Abertura e fecho da valvula de corte do feixe

— Ligar/desligar iluminacao

— Ligar/desligar o laser

— Posicionamento da amostra

— Controlo do fluxo de hélio

— Determinagao das condigdes experimentais

— Aquisicao dos espectros

— Disposi¢éo da informacéo de cada aquisicdo em fidhaélculo.

Foi também desenvolvido usoftware, TRAUPIXE, a partir do GUPIX, para associar
0S espectros provenientes dos dois detectores idg-Xae efectuar o respectivo

tratamento automatico. A analise quantitativa étatela a partir do programa GUPIX,
em base DOS sob Windows 95/98 (ultima versao).

Os Executantes da Missao

Luis Manuel Cerqueira Alves Paula Alexandra Pintadlfiyues
(Investigador Auxiliar) (Bolseira)

O Investigador Responséavel

Rui M.C. da Silva
(Inv. Principal)



