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Semelhante ao acelerador do Louvre - Paris

L OUVRE-FRANCA
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Analise PIXE Ceramicas Chimu (800AD-1476AD)
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S.C. Lima, M.A. Rizzutto, N. Added, M.D.L. Barbosa, G.F. Trindade, M.L.D.A. Fleming, “Pre-
Hispanic ceramics analyzed using PIXE and radiographic techniques”, Nuclear Instruments and
Methods in Physics Research B 269 (2011)3025-3031



Grupos A e B (B1,B2 e B3)concentracdo
dos elementos quimicos AL Si, K e Ti
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Paisagem . 1946

oden sobre tela sobre madeira

L3.9 X 4.2 4 Cm
Doacao Francisco Matarazzo Sobrinho
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Aplicacoes das Técnicas PIXE em Pinturas de Caval
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External-PIXE analysis for the study of pigments from a painting from the Museum of Cont
Art, M. A. Rizzutto, et al. Nuclear Instrum. MethB (2014), doi: 10.1016/j.nimb.2014.02
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RBS — Dependéncia da espessura (CuO alvo)
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Bom exemplo de PIXE + RBS

| Il/ianf}eo H. Tabacniks, Erich Saettone, Ricardo M. O. Galvao, José
F. D. Chubaci, Walter Alva (Museu Briining, Peru)

A cultura Mochica

* Viveram no Vale Mocha Valley, proximo aos Andes, norte do Peru, 1 AC to 7 AD.

» Sociedade com grande desenvolvimento tecnologico e artistico e uma organizac¢ao
bastante complexa.

 Eles inovaram nas praticas tecnologicas e metalargicas, com extensivo uso de cobre
em ornamentos, armas e utensilios.

* Desenvolveram sofisticado tecnologia de dourar o cobre com uma camada
extremamente fina de de ouro homogeneamente.

Em 1987 foi descoberto as Tombas Reais do senhor de Sipan

(Sipan = templo da Lua)
Esta descoberta permitiu melhor entender esta extraordinaria
cultura e sua histéria . (Walter Alva).
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Cultura Mochica
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Espectro RBS da mancha dourada e sua simulacao teérica
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Producao de luz

* Jonizacao dos atomos da amostra devido a energia depositada na irradiacao >

* Recombinacao dos elétrons e atomos ionizados.

* Desexecitacao e emissao de luz
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excitacao

E
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E,
E,

;ésl
N

Desexcitacdes
ndo radioativas

Emissao de luz

A

E = energia
h = cte. Plank
v = freqiiéncia
¢ = vel. luz no vacuo
A =long. de onda
= namero de onda

A luminescéncia pode ser causada pelo proprio material da amostra (intrinseco) ou por

impurezas presentes (extrinseco)

N
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Applications
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§ 06 Matriz do fossil foi

g o4 determinada como
> Calcita (CaCO,) com
0100 200 360. “460 500 600 700 800 900 1000 dopante Mn?* usando

Wavelength (nm) as informacodes de
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Aplicacoes

J. F. Curado in Collaboration with Geoscience
Institute of the University of Sao Paulo and
BAM)/Bessy 11

Low




Applications

Indexed images may help in the study of
distribution of elements more accurately

Smm




Intensity (a.u.)

Applications
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B.J. Luff, J.Phys.: Condens. Matter 2 (1990) 8089-8097.
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The blue region was

determined as pure

quartz (SiO,) using
IBIL [Luff-1990]
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Analise em ar (sem necessidade de vacuo);
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Beam exit window

Light
source

X-ray detector
Amptek XR-100CR

12.5-um Be window
4.4-mm2 x 500-um detection volume
145-eV resolution @ Fe-ko

Light spectrophotometer
Ocean Optics USB4000
200-1100nm Optical range
10-nm FWHM resolution
3648 pixels/16 bits ADC

1000-um apperture

X-ray P
detector

Light
detector

Projetado e

Particle detector construido no IFUSP
Camberra >

50-mm?2 active area COm recursos dO
100-mm depletion depth

12-keV resolution NAP-NAFNA

(7-mm air/12-um kapton foil)
~70-keV final resolution

Dr. Tiago Fiorini

—_—

HP-Ge plannar detector
Ortec GLP-10180/07P4

130-um Be window

80-mm2 x 7-mm detection volume
180-eV resolution @ 5.9-keV

HPGe
detector
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™
istema de feixe externo do +
mesa robotizada para analise de fosseis

AN

Estud em Paleontologia (Paléometria)
Mapas dos Fosseis

Gabriel Osés Dr. Tiago F. Silva

Prof. Setembrino Petri e equipe l‘écnica dO LAMF]
Prof. Mirian Liza Alves Forancelli Pacheco

Instituto de Geociéncias - USP




Aplicacoes

200 T 1T | I B | T T | T 1T | L L | | I B |

i . - Fe
. Histograma 1
I l Intensidade do 100%
150___ p1co de Ferro B 10%- @ External points
- - = [1Internal points
gt 1 g 1% i
c . 4 2
3 100-- : g
gL - = 1000 =]
2 g
- ] g
Limiar i 8 1004
i 5
4 © 10
_ o | | | | | | | 1
7 Al Ca Mn Fe Cu Zn Sr Pb
500 1,000 1,500 2,000 2,500 3,000 Element

Iron peak counts



FAY) M

.‘ﬁ T l‘ "; >
_ < |
-

pre
/

Fe

Dr. Tiago F. Silva
e equipe técnica do LAMFI Smm




Applications

Fossil in Calcite found in bottom of a lake
Low concentration of oxygen and high
concentration of minerals

Study : Organic material replaced by elements like Fe, Cu and Zn

High

Low




interferencia

Técnica acial sensibilidade

Microscopia . excelente
sim excelente excelente
Raman (molecular)

aumenta como

boa (molecular) am

pobre

SEM-EDX nao boa (elementar) excelente boa sem
XRF sim boa (elementar) boa boa pouca
PIXE/PIGE sim boa (elementar) pobre boa sem
IR sim boa (molecular) fraca boa ruim
UV-VIS sim pobre (molecular) fraca boa fraca
: : moderada
Microscopia .
stica sim (elementar e boa fraca sem

molecular)
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e Capitulo 5 — Analises composicionais e estruturais

— Principios Basicos das técnicas de infravermelho, Raman e
Difracao
— Espectrometria Raman

— Espectrometrias de Infravermelho com Transformada de
Fourier

— Estrutura cristalina e Difracao
— Aplicacdes

e Capitulo 6 - Ativacao Neutronica e Analises Isotopicas
— Principios Basicos da técnica de ativagdo neutronica
— Separacao isotopica e analises
— Aplicagdes nas analises de objetos

e Capitulo 7: Métodos de Datacao

— Dendocronologia
— Datac¢ao com radiocarbono
— Termoluminescéncia
— Espectroscopia de Massa com aceleradores

— Aplicagdes nas analises de objetos
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AS _n_i vibra

Espectro Infravermelho(absorcao)
— 'sdao originados por fétons na
regiao de IR que sao absorvidos
por transicoes entre dois niveis
vibracionais das moléculas em um
estado eletrénico fundamental.

(V) - I(v)

Dodem 2 opservadcd

Espectro Raman (espalhamento)
- tem sua origem na polarizacao
eletronica causada por luz: UV,
visivel ou IR préximo.

lvim

(v)
l Espalhamento

Raman (n&o-elastico)
v Espalhamento

Rayleigh (elastico)

Espectroscopia Raman é baseada na deteccéo de luz espalhada. E uma
técnica que usa uma fonte monocromatica de luz (laser de v) que ao
atingir um objeto, é espalhada por ele, gerando luz de mesma energia ou
de energia diferente da incidente



analisar os componentes moleculares dos materiais
principalmente os pigmentos

stretching bending SCISSOrNG twisting

Stretching vibrations Bending vibrations
Mear Near Near

KA XK KK

Symmetric Asymmetric In-plane rocking In-plane scissoring  Out-of-plane wagging  Out-of-plane twisting
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Infrared modes
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« Raman ganhou o prémio Nobel de Fisica em
1930

No espalhamento Rayleigh (elastico), a interacao da molécula com o féton
nao provoca mudancas nos niveis de energia vibracional e/ou rotacional
da molécula. Assim as frequéncias da luz incidente e espalhada sao as
mesmas.

No espalhamento nao-elastico entre o féton incidente e a moléculas ha
mudanga nos niveis das energias vibracionais e ou rotacionais por um
incremento (AE), e é possivel obter muitas informagoes importantes sobre a

composicao quimica do objeto a partir dessa variacao de energia.

Lei de conservacdo de energia: as energias dos fétons incidente e
espalhado sao diferentes
=V

v

incidente espalhado



Double monochromator
Raman grating spectrometer

Invention of the CCD

History

Studies on scattering of kght

E[ﬂdictiun 0 s!l'la é&aman affact

iscovery of the Compton effect

Discovery of the Raman effect

MNaotions on the use of the Raman effect for chemical analyses

Resonance Raman spectra

First laser Raman spectra
Stimulated Raman effects
Hyper Raman spectra

Basic principles of Raman microscopy
surface-enhanced Raman scattering

FT-Raman spectroscopy with NIR excitation
First use of CCD detectors for Raman spectroscopy




Se a molécula absorve energia AE é positiva, v;,;igente > Vespalhado » €5tas sao

Anti-Stokes do espectro.

Virtual

energy A

states = =

4

Desafio esta em
filtrar a transigcao Vibrational
fraca do sinal &

4
Raman do sinal 3
forte da transicao 2
do espalhamento " \
. 0
Ray lei 9 h Infrared Rayleigh Stokes Anti-Stokes
absorption scattering Raman Raman

scattering scattering



* O espectro de Raman é plotado em cm-.
* O espectro Raman é o comprimento da onda
espalhada em relacao ao da radiacao de excitacao
(laser)
* As leituras sao feitas na regiao do visivel e do NIR.

O laser de 785nm é aceito como o melhor, porque:
a) Bom espalhamento Raman

b) Alta sensibilidade com o detector CCD
c) Reducao ou sem efeito de fluorescéncia



4 E uma técnica complementar ao infravermelho

4 Assim como o infravermelho, o espectro Raman pode ser usado para
identificagao (“finger print”)

4 Fornece informag6es sobre vibragbes homo - nucleares simétricas como os

estiramentos —c=c- e —s=s- que sao fracas ou inativas no infravermelho

Os anéis aromaticos possuem bandas fortes

As amostras precisam de pouca ou nenhuma preparacgao

E uma técnica ndo destrutiva. Analise “in situ”

vV Vv .V

O vidro é um bom material para ser usado como
janela para medidas por Raman
4 Nao requer acessorios especiais
4 Nao ha interferéncia de umidade
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O laser fornece uma fonte de exmtagao
monocromatico. Fétons emitidos sao oticamente focados em rede de
difracao para analise espectroscopica e sao registrados por um detector
CCD
A analise microscopica possui resolucao de ~0,5um
Amostras precisam ter no minimo o tamanho de ~5x10"mm?3 ou 10-°g



EZRaman®-I1-Dual-G
Laser 785nm e 532nm

785 nm (6 cm! resolugédo
com espectro no intervalo
de 100 até 2200 cm-1) e o
laser de 532nm (6.5 cm-1
resolucdo com espectro no

intervalo de 100 até 3100
cm-1).




