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Conteudo

1 O que se busca na microanalise?
. Como produzir microfeixes de raios X
. Principais parametros das analises

1 Exemplos de aplicacoes
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=, Determinacao elementar por XRF

Amostra heterogénea

o
-
-
- > Amostra
homogénea

J Normalmente o analista se interessa pela
concentracao média dos elementos na
amostra homogeneizacao da amostra

J Nesse caso, a determinacdo elementar é
precedida pela homogeneizacao da amostra
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cena|l O que se busca na microanalise?

J A microandlise se interessa pela heterogeneidade
J Por padrdes de distribuicdo espacial estaticos ou dinamicos

] Concentracdes locais ao invés de médias

Granito

™

Semente de soja
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= | Como obter um microfeixes de raios X

Feixe de Fluorescéncia
excitacdo de raios X —
N ———
-
-
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Aperture

Minimum diameter About 10 pm

Beam collimation  Almost parallel

Beam intensity Very low

Cost Low

Como produzir um micro feixe?

Mono capillary Poly capillary

High energy: 30 pm

10 ym Low energy: ???
Almost parallel Divergent
High High
Medium High
Scientific
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Parametros analiticos

] Corrente, tensdo, tempo de aquisicdo, vacuo?, filtro?

J Resolugdo lateral 32x25 64x50

X beam spacing: 69 um X beam spacing: 34 um
Y beam spacing: 69 um Y beam spacing: 34 um
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Nutricao de plantas

] Distribuicdo espacial de nutrientes em uma folha de laranjeira

Ca

C. R Carvalho,
Mestrado, USP-ESALQ, 2017
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Fitopatologia
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J Folha acometida por um espécie de ferrugem
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% | Ciéncia do solo

J Correlacao elementar
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Fig. 2. Quantitative spatial distribution of P (a; b) and scattering plots of
elements distribution maps between P and Al and between P and Fe (c; d; e; f).
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Sumario

(] Adequada para a investigacdo de heterogeneidades

J Analises pontuais, em linha ou bidimensionais

J Resolucdo lateral da ordem de milimetros a nanémetros

] Resultados qualitativos e quantitativos

1 Mais comum em sincrotron, mas vem se popularizando em

laboratodrios
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Conteudo

J Radiografia e tomografia

. Microandlise por fluorescéncia de raios X 2D e 3D
J XRF confocal

J Como se mede uma tomografia por atenuacao

J Tomografia por fluorescéncia de raios X

J Exemplos de aplicacdo
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Radiografia e Tomografia

] Do plano para o espaco
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https://upload.wikimedia.org/wikipedia/comm
ons/0/08/Webcam CT transmissions.ogv

ut.ac.za/faculty/health_sciences/radiography/
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https://en.wikipedia.org/wiki/Tomography#/media/File:TomographyPrinciple_Illustration.png
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Fluorescéncia de raios Xem 2D e 3D

) Artefatos na XRF

2D

>
X >

Sobreposicao de elementos na
dimensao horizontal
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- — - + Laboratory Microprobe X-Ray
Fluorescence in Plant Science:

Emerging Applications and Case
Studies

Eduardo S. Rodriguest, Marcos H. F: Gomes', Nadia M. Duran®, Jo&o G. B. Cassanji’,
Tatlana N. M. da Cruz', Analder Sant'Anna Neto?, Susllaine M. Savassa’,
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Confocal pu-XRF

J Emprego de elementos focalizadores

) Excita elementos e detecta fotons de uma
determinada regiao do espaco

2

CONFOCAL VOLUME W"””fﬂ-}
\

POLYCAPILLARY
ACCEPTANCE CONE

INCIDENT BEAM FROM
MONOCAPILLARY

S5
o
GEETR
44444
Dy e 5
5% ’
e 2
AP
-y v
L e o
SR 2

Sgsatny

Mater. Res. Soc. Symp. Proc. Vol. 852 © 2005 Materials Research Society

https://ati.tuwien.ac.at/forschungsbereiche/strahlenphysik/fo—

clAlagg Laboratdrio de Instrumentagdo Nuclear rschung/roentgenphysik/employed_methods/confocal_uxrf/



Como é feita uma tomografia?

Objeto Detector
Feixe de analisado
raios X
A
| |

(=] u=] arl 0zl ool 0s 03 or 0z

] Registra-se uma radiografia em cada angulo de exposicao
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https://www.codeproject.com/Articles/1113200/Computed-Tomography-Generation-of-the-Sinogram-Ima




ﬁféi% A formacao do sinograma

J A obtencdo de um sinograma

1809

https://radiopaedia.org
/cases/tibial-and-fibular-fractures
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A formacao do sinograma

. Um algoritmo combina as projecdées numa imagem 3D

Sinograma
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ANALISE DA POROSIDADE DE SEDIMENTOS GEOLOGICOS
USANDO A TECNICA DE MICROTOMOGRAFIA COMPUTADORIZADA
Haimon Diniz Lopes Alves Dissertacdo de Mestrado UFRJ

Orientador: Ricardo Tadeu Lopes Rio de Janeiro Fevereiro de 2012
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géi% Tomografia por XRF

1 Ao invés de medir apenas a atenuacao,

registra-se também a XRF

nslacdo da amostra no espaco xyz

STRUM METH A277, 1989, 669-672

R Cesarel, S. Mascarenhas / l new tomographic device
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Fig. 1. Experimental setup for the fluorescence X-ray tomography.

Translacao da amostra no espaco xyz e ©

X-Ray Fluorescence Microtomography in Biological Applications
DOI: 10.5772/24535 -Prof. R.T. Lopes, UFRJ
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Passos de 3° em ©

Segmento analisado

e filtro enrolado Feixe de raios X 200 pm
co adsorvido

CT - transmissao CT = XRF zinco

8

X-Ray Fluorescence Microtomography
in Biological Applications
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Sinograma e projecao do elemento
calcio de um micro crustaceo

Sinogram Filtered Back Projection
Int. Int.
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analytical. . Passos de 20 pm, 200 projecdes, 14 s ponto

Laboratory Scale X-ray Fluorescence Tomography: Instrument

Characterization and Application in Earth and Environmental Science H-XRF: Applications and Trends
Brecht Laforce,*' Bram Vermeulen,“ Jan Garrevoet,” Bart Vekemans,” Luc Van Hoorelveke,§

Colin Tanssendand Taszlo Vincze!




M) Check for updates Three-dimensional X-ray fluorescence imaging
modes for biological specimens using a full-field
energy dispersive CCD camerat

Cite this: DOL 101038 /c5ja001598k

Bjérn De Samber, (92 Oliver Scharf,® Glinther Buzanich,® Jan Garrevoet,®
Pieter Tack, (2 Martin Radtke,® Heinrich Riesemeier,” Uwe Reinholz,® Roel Evens©
Karel De Schamphelaere,” Gerald Falkenberg,“ Colin Janssen® and Laszlo Vincze*®




D Imagem por XRF 3D de micro crustaceo
. Célcio na estrutura do exoesqueleto

] Cobre no sistema gastrico e hepato pancreas

Imagem 2 D

500 um

CT—XRF 3D

analyll.:l'lal'listry

Laboratory Scale X-ray Fluorescence Tomography: Instrument
Characterization and Application in Earth and Environmental Science

Brecht Laforce,™" Bram Vermeulen, Jan Garrevoet,” Bart Vekemans,
Colin _I:\nc.\un,” and Laszlo Vincze'



NP de Mo dentro de um animal

. Medidas in vivo: depuracao de NPs
https://iopscience.iop.org/article/10.1088/1361-6560/aad51e/pdf
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Time after NP injection

1 t]our 24 hours 4 weeks 14 weeks

0.91 0.72 0.21 0.02
Integrated fluorescence signal (relative 15 min)

permanecem

Fluorescence signal (a.u.)


https://iopscience.iop.org/article/10.1088/1361-6560/aad51e/pdf

Sumario

Desafios envolvidos nas medidas

) Estabilidade de posicdao da amostra e porta-amostra

J Fundo espectral causado pelo espalhamento da radiacao

] Correcao dos efeitos auto absorcao

Caracteristicas

J Permite acessar a estrutura dos materiais de forma pouco
invasivo (in vivo, condicoes dinamicas...)

] Resultados qualitativos e quantitativos

J Pode ser medida em bancada ou sincrotron

M1-XRF: Applications and Trends
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Current Opinion in Structural Biology
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