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Verificação de presença de elementos 
pesados e outros metais em cosméticos 

através de análise de espectro de 
fluorescência de Raio-X 

Introdução (Motivação) 
• Há relatos de que diversos cosméticos apresentem metais, e 

especificamente elementos pesados, em sua composição. 
• A presença de determinados elementos nesses produtos é grave, 

devido ao fato de os mesmos serem tóxicos, e portanto é 
importante haver a possibilidade de identificá-los. 

• Uma técnica não-destrutiva para analisá-los é a de fluorescência de 
Raio-X.  A vantagem de uma análise não-destrutiva para esse tipo 
de produto é a possibilidade de evitar desperdícios e inutilização do 
mesmo, assim como a praticidade na maneira de preparar o 
material para se obterem os dados. 



Verificação de presença de elementos pesados 
e outros metais em cosméticos através de 

análise de espectro de fluorescência de Raio-X 
Método 

• Através do lançamento de um feixe de raio-x, com abrangência de diversas frequências, no material em 
questão, pode ser caracterizado o elemento que o compõe com base nas linhas de fluorescência 
característica do elemento, sendo Ka e Kb para elementos leves e La e Lb para os elementos pesados. 

• Será utilizado nesse experimento o equipamento Röntgengerät 554 800, com detector que mede fótons 
de até 35 keV, portanto o intervalo de elementos possíveis será limitado, podendo ser identificados 
apenas os que têm linhas de fluorescência da camada K e L com energia abaixo desse valor. O software 
utilizado para obtenção e análise dos espectros será o CassyLab. 

• Os elementos a serem estudados serão identificados pela energia das linhas de fluorescência comparadas 
a um padrão de espectro construído com as energias obtidas a partir de amostras de cada um dos 
elementos. A incerteza na identificação será dada pela incerteza do padrão ou pela coincidência nos 
valores de energia das linhas K e L de elementos distintos. 

• De acordo com a abrangência das energias possíveis de serem identificadas e de acordo com os elementos 
que comumente são encontrados nos cosméticos, foi definida a intenção de procurar elementos tais 
como: arsênico, cádmio, zinco, cromo e ferro, que têm possibilidade de identificação das linhas das 
camadas K e L, e mercúrio e chumbo, que apresentam apenas as linhas da camada L possíveis de serem 
identificadas . 
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Estudo de cristais de Quartzo por Difração 
de Raios X 

•  O feixe de raios-X gerado pode ser utilizado para obter informações 
de um cristal regular ao ser difratado por sua estrutura, que funciona 
como uma rede de difração. 

• A onda (ou feixe) incidente é refletida por átomos situados em planos 
distintos da rede cristalina. Parte do feixe é refletida gerando ondas que 
interferem entre si. As diferenças de caminho óptico ΔD entre ondas 
parciais dependem da camada de átomos que refletiu a onda. Para um 
ângulo de incidência θ em relação ao plano do cristal e espaçamento d 
entre planos cristalinos, a diferença de caminho percorrido vale: 

                                                                                        (I)  

• Se o comprimento de onda λ dos raios-X for um múltiplo desse valor, as 
ondas refletidas estarão em fase, e ocorrerá um máximo de difração. 
Tendo em vista essa condição podemos reescrever (I) como: 

•                                                                                          (II) 

•   

 

∆𝐷 = 2𝑑 sin𝜃 

𝑛𝜆 = 2𝑑 sin𝜃   

INTRODUÇÃO 



Estudo de cristais de Quartzo por Difração 
de Raios X 

• O objeto de estudo deste experimento será um mineral conhecido genericamente 
como quartzo, segundo mineral mais abundante na Terra, atrás apenas dos 
feldspatos. Quartzo é o nome comumente dado aos cristais de dióxido de silício 
(SiO2). Possui estrutura cristalina mais comum na forma trigonal composta por 
tetraedros de sílica, pertencendo ao grupo dos tectossilicatos. O quartzo existe em 
um grande número de variedades que diferem em forma e cor, podendo ser 
incolor se puro, mas pode assumir diversas cores devido às inclusões de impurezas 
em sua rede, como mostrados na tabela a seguir. 

•  Esse mineral pode ser encontrado na natureza em diferentes estruturas 
cristalinas, que são determinadas pela temperatura e pressão no momento da 
formação do cristal, aos quais se dá o nome de polimorfos. A estrutura mais 
usualmente encontrada a baixas temperaturas e pressão normal é chamada de 
quartzo-α. Se aquecido à pressão ambiente, o quartzo-α se torna quartzo-β acima 
de 573ºC e sua estrutura se modifica para hexagonal. No entanto esse processo é 
reversível, ou seja, se o quartzo-β for resfriado, volta para a forma do quartzo-β. 
Existem outras estruturas assumidas pelo quartzo acima dessa temperatura, como 
β-Tridmita hexagonal acima de 870°C e β-Crisobalita cúbica acima de 1470°C. 
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Estudo de cristais de Quartzo por Difração 
de Raios X 

•  Explorar possíveis semelhanças e diferenças entre 
minerais cristalinos de óxido de silício (SiO2), conhecidos como 
quartzos, utilizando a técnica de difração de raios X. 

•  Serão analisados cristais de cores (e impurezas) distintas. 
Além da comparação entre as diferentes amostras, serão 
comparadas medidas de um mesmo cristal antes e depois de 
tratamento térmico para verificação de possíveis mudanças 
na estrutura cristalina. 
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Estudo de cristais de Quartzo por Difração 
de Raios X 

• Será utilizado o equipamento de Raios-X 554 800 (LD Didatic GmbH), que contém 
um tubo de raios-X com anodo de molibdênio controlado por microprocessadores 
(tensão máxima 35 kV, corrente máxima 1 mA), equipado com um goniômetro 
com suporte para cristal difrator, movido por motor de passo e um detector de 
radiação tipo Geiger-Muller. O equipamento pode ser controlado pelo software de 
controle e medida X-ray apparatus. 

• Este tipo de detector é bastante simples, e tem limitações, como o fato de não 
distinção de energia ou tipo de radiação que produziu o sinal, o tempo morto 
elevado e a eficiência de detecção dependente da energia do fóton. Nestes 
experimentos vamos supor que o detector empregado não muda a eficiência na 
faixa de interesse (10 a 35 keV), mas o efeito do tempo morto deve ser levado em 
conta. Sua estimativa e correção serão feitas do mesmo modo proposto no 
experimento anteriormente realizado com este aparelho. O tempo morto é 
estimado como o coeficiente linear da reta de inverso de contagem por inverso de 
corrente. A correção da taxa real se dá pela equação (IV) a seguir: 

MÉTODOS 

𝑅𝑅𝐸𝐴𝐿 =
𝑅𝑀𝐸𝐷𝐼𝐷𝑂

1 −  𝜏𝑅𝑀𝐸𝐷𝐼𝐷𝑂
 



Estudo de cristais de Quartzo por Difração 
de Raios X 

• Os possíveis problemas experimentais que apareceram até agora foram 
dificuldade de obter o difratograma de amostras muito finas e de pequena 
área, pois não ficam posicionadas de forma simétrica em relação ao eixo 
de giro do suporte de amostras. Será preciso realizar alguns testes iniciais 
para determinação do melhor método de alinhamento do feixe de raio-X e 
da amostra no suporte. 

• Na fase inicial de testes também houve problema em obter intensidade 
suficientemente alta no sinal detectado. Percebeu-se que a amostra não 
pode ser fina demais para que haja mais material para interagir com o 
feixe. Além disso, o detector foi aproximado em relação à configuração 
padrão do equipamento, aumentado a intensidade detectada. 

• O tratamento térmico das amostras será feito a altas temperaturas, por 
volta de 600°C e será realizado em um forno que se encontra no 
laboratório do LACIFID. 
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Estudo de cristais de Quartzo por Difração de Raios X 

• A análise experimental será muito semelhante à análise do experimento com raios 
X proposta pelo corpo docente no curso de física experimental V no segundo 
semestre de 2011. Isso se deve ao fato de o equipamento utilizado ser 
rigorosamente mesmo, porém, com pequenas diferenças de configuração como a 
aproximação do detector Geiger-Müller. 

• Serão extraídos os difratogramas das amostras naturais e tratadas termicamente 
de diferentes cores. Destes serão definidos os ângulos dos picos Kα e Kβ e por meio 
destes ângulos serão calculadas as distancias d entre os planos de difração do 
cristal (equação III). As distâncias calculadas serão comparadas para constatar se as 
distintas amostras possuem mesma estrutura, assim como as amostras antes e 
depois do tratamento térmico. Em síntese, basta que os picos Kα e Kβ sejam 
compatíveis entre as amostras. 

• O maior problema de experimental e de análise será conferir a calibração do 
equipamento. A calibração que o equipamento faz com o cristal de NaCl não é 
necessariamente válida para os cristais de quartzo. Uma maneira de conferir a 
calibração será obtendo a constante de Planck a partir de espectros com energias 
distintas. Será possível, então, estudar a curva de energia pelo inverso do 
comprimento de onda e obter a constante a partir do coeficiente angular. A 
efetividade da calibração pode ser feita comparando o resultado ao encontrado a 
partir de medidas com o cristal de NaCl disponível no laboratório didático. 
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• tabela periódica com energias de ligação e 
emissão 

http://xdb.lbl.gov/Section1/Periodic_Table/X-ray_Elements.html
http://xdb.lbl.gov/Section1/Periodic_Table/X-ray_Elements.html


 


