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« 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 Difragéo
— Aplicacdes

« Capitulo 6 - Ativacao Neutronica e Analises Isotopicas
— Principios Basicos da técnica de ativacdo neutronica
— Separacdo isotdpica e analises
— AplicacGes nas anéalises de objetos

« Capitulo 7: Métodos de Datacéao
— Dendocronologia
— Datacédo com radiocarbono
— Termoluminescéncia
— Espectroscopia de Massa com aceleradores
— Aplicacgdes nas analises de objetos

ewelbold



Em uma reagao nuclear dois nucleos se combinam formando

um terceiro nucleo
Particula incidente

@—

(0)
Particula espalha

-

N

Formacao de um
nucleo composto e
depois o seu
decaimento

J

\ Nucleo composto
_—— @
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1To+n :,1 BD, 1?N+p:)1 EO,
N=9+1=N=10; N=10+0=N=10;
Z=8+0=2Z=8; Z=T+1=7Z=8;



g ANV al g Particula incidente

Nucleo composto

/
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Particula espalhada

O decaimento do nucleo composto é por emissao de
particulas ou radiacao (gama) até o estado
fundamental ou se quebra emitindo particulas leves
(alfas) e resultando em um outro nucleo

7Q(n,y)'80 capture reaction "N(p,y)'®80
70(n,a)¥C transfer reaction  ""N(p,a)'#C
charge exchange  ""N(p,n)'7O
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Do atomo para o nucleo

~ O decaimento do nuicleo composto pode
OCOrrer por Varios processos: por emissao Radloactlwty
de particulas ou radiacdo (gama) até o

_estado fundamental
Decaimento alfa

Abha particke
(halum rucleus)
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Alpha particle o = *He
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OCOFrer por Varios processos: por emissao
de particulas ou radiacao (gama) até o
estado fundamental

Decaimento beta

,/ \\

—_— 7 . 9 —
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L ; Beta particle
Carbon-14 Nitrogen-14 telectron)

6-et>7-e"+1 - e

O decaimento beta () € a emissao de um
elétron (e-) ou um positron (e+) para
converter néutron em préton ou proton
em néutron dentro do nucleo

belore



OCOFrer por Varios processos: por emissao
de particulas ou radiacao (gama) até o
estado fundamental

Decaimento gama

i
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:
%
O decaimento gama (y) € a emissao de

radiacéo indo o nucleo do estado excitado
para o estado fundamental

bebore



N(t)= N(1) e

A: decay constant

time (days)

T3] (9%)

100.0000

91.7411

841642

772132

70.8362

64.9850

50.6188

54,6040

S0TFTT

46.0335

42.2217

27.4446

17.8351

11.5903

7.5321

3.1809

1.3434

0.5673

0.2396

01012

0.0427

éggaggggtﬁgaEWMHmmhmm-hg

0.0180

N[t [%]

100

a0

60

40

20

time [days]




A constante de
decaimento A é
Inversamente
proporcional ao tempo

de meia vida (T,5,)

A meia vida de uma
substancia radioativa
determina uma escala

de tempo mm) relogio



Se sua amostra possui 22920 anos
(corresponde a 4 vidas medidas do
14C). Originalmente haviam 1000
Isdtopos de 4C, quantos isétopos
temos hoje?

dating isotopes

N(t) = Nge ™
| | N (t) _ 1000 #22920
] o ow mx we - N (t) =1000e>""
i 'T”Z 0T693 g jgg_oooomano N (t) =1000*0,0625
N (t) = 62,5

/It 0,000121*22920=2,773



Isétopo Pai

Meia Vida

Filho Estavel

Uranio-235 704 Milhoes de anos Chumbo-207
Potassio-40 1.25 Bilhdes de anos Argonio-40
YN Urénio-238 4.5 Bilhdes de anos Chumbo-206
120k TOrio-232 14.0 Bilhdes de anos Chumbo-208
Lutécio-176 35.9 Bilhdes de anos Hafnio-176
Rubidio-87 48.8 Bilhdes de anos Estroncio-87
Samario-147 106 Bilhdes de anos Neodimio-143

Espectrometria de massa

Convencional
Aceleradores (AMS)

Falare

Decaimento Radioativo

mos mais deste assunto em

brevellll



- . As técnicas discutidas anteriormente para analise de materiais
eram baseadas na caracterizacao da estrutura atomica dos
elementos e associadas a assinatura das energias dos raios X
caracteristicos

.~ Tecnicas alternativas e complementares sdo baseadas em
assmaturas nucleares que sao baseadas em estruturas do nucleo
-4tomo, sua energia associada e a escala de tempo destes. Sendo
assim estas técnicas nao sao somente utilizadas para analise
elementar mas também para analise e € uma ferramenta poderosa
para analise de material bem como datacao de artefatos
MR Ty arqueoldgicos



As andlises por ativagao estdo baseadas em caracteristicas de

AP dec?, :—L PR

or

1/2

1/4
1/8

f_at|V|dade A (numero de decaimento / segundo) esta relacionada
a abundancia de determinando material (N)

In 0 tempo de meia-vida (T,,,) ou a constante
Tl/g — ~_ de decaimento sdo unicas para cada isotopo
A radioativo




523 IpiIcamente produzida a de reacoes
nucleares onde ha a troca do nimero de néutrons e prétons na
amostra nuclear.

Por exemplo: néutron induz radioatividade de um nucleo estavel de 238U

P-@ - @ P

ga U8 9, U o Pu¥
T,5,=23.5 min T,,2=2.355 days

Cada decaimento é associado com a emisséo de radiacao
caracteristicap ey




, Airport security - neutron activation
. techniques for plastic explosive search
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“¥N+n (thermal) = >N* = N+y (10.8 MeV)

-—8-@
2 10.8 MeV

14N(n,-l_,)15N -
prompt reaction

Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre
Dame, INUpdated: April 4, 2014



YA YR, E \Vantagens:
DI Neutrons podem penetrar muito profundamente dentro do
material

« NEutrons podem ser produzidos por aceleradores e reatores
~ = Neutrons induzem reacoes que tem alta seccao de choque

‘:1&tect0r

Charactenstic
decay radiation

N (TR

, , artifact
Desvantagens:
« Nao ha resolucao de profundidade




coracao de um reator nuclear e subseguentemente se espalha o
feixe de néutrons para interagir com os objetos
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Néutrons induzem fissdes do 22U em dois fragmentos de fisséo mais trés néutrons.
O Fluxo de néutrons multiplica a fissao e chega de 10° até 104 néutrons/cm?,
O processo de fissao é controlado por material que absorvem o néutron
Este material é colocado entre os elementos de uranio




Typical NAA-set-up
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A i Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre
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Possible applications:
. Plgment analysno

* Neutron radiography
' by neutron absorption
= Autoradiography

Requires neutron irradiation
of the entire painting using
homogenous neutron flux
followed by subsequent point

by point raster activation
measurement.

Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre
Dame, INUpdated: April 4, 2014




Technical approach with reactors

Neutron guide line is needed for providing sufficient neutron
flux (~10' neutrons/cm?/s) for activation of bulky materials

outside the reactor corel!

Sderw

47m J| __shielding dOQL, )

Experimenierhalle |

\‘\

und Versuchshalle

Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre
Dame, INUpdated: April 4, 2014



Activation with subsequent X-ray
and y-ray detection

PRINTING 15
IRRADIATED WITH
THERMAL NEUTRONS
s doo oy Aumnnmnﬁaapﬂmuuasn_i /FLI EXPUSURE FROM
Y Y :lf.r' film EKPOSEd b?‘ HS’ #1 amlﬂ'r_UHTlL
¥ 10 MIN,=
g ~AFTER IRRADIATION
-FILM EMULSION > g
il I - VARNISH o A ST cAMA A EFERGY
:q'- - - .".n i o i -, '_ "PﬂukNT LA‘(‘ER | (118
“ - s #1 4 HRS [
L sads as, c@  -PAINT LAYER 2 r 4 3/4 RS
Wt e % W IoEAS. W TH MANGANESE 1
R e R T S B 25 ~GROUND #14 23 ngg .
B < T P Ty 'gjhc}m,mwﬁ 2ND GAMMA RAY ENERGY
A T
CERSRSORS - detected with Ge | #5 DAY —
Y detector : 1
#6 2DAYS
4 DAYS
83Cu(n,y)%¢Cu, Cu(x)
#7 40AYS
2“2Hg(n,-*y)2“3Hg, Hg(x) BDAYS
_ _ N #8 BDAYS :
X-ray data provides pigment position S0 GAMMA RAY EVERGY
y-ray data provides pigment characteristics " DO !

Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre
Dame, INUpdated: April 4, 2014



Timescale and Radiation Sensitivity

Time period after
activation during
Radicactive which best
isctope formed images in
Chemical Asscciated during activation autoradiographs
alement plgment and its ha'f-life are produced
manganese umber, dark Mnse, 2.6 hours 0-24 hours
occher
copper malachite, Cu%, 5.1 minutes 0-20 minutes
azurite, verdigris Cu®, 12.8 hours 1-3 days
sedium glue, medium, Na?t, 15.0 hours 1-3 days
Canvas,
ultramaring
arsenic smalt, glass As™, 26.5 hours 2-8 days
phosphorus bone black F3#. 14,3 days §-30 days
mercury vermilion Hg#=, 48 days more than 25
days
cooalt smalt, glass Cof 5.3 years more than 25
days

Chemical elements and associated pigments most frequently ohserved in
autoradicgraphy of seventeenth-cenmury Durch and Flemish paintings.
The following pigments generally do not cause distincr images in antoradicgraphs: chalk, lead
white, ocher, lead-rin vellow, lakes, madders, and indigo.

Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre
Dame, INUpdated: April 4, 2014



Estudos de casns
St. Sebastian ca 1649

Painting in the Gemaldegalerie Berlin
original by Georges de |la Tour (1593-1652)
French Court Painter

Original in Louvre, question about authorshiy
of copy, George de la Tour himself or by
his son Entienne de la Tour?

Neutron radiated 10° n/cmZ3s

Neutron induced y activity is

recorded in two different time

steps: e.g.

1 day for ®4Cu (T,,=12.8h),

5 days for 2°°Hg (T,,,=46.6d)
and 32P (Tk%—14.2d

vitchael Wiescher Department of IS Universi?y of Notre
Dame, INUpdated: April 4, 2014




X-ray radiograph

Painter used white lead for brightly lit areas.
(white lead was the only medieval white paint available.)

Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre
Dame, INUpdated: April 4, 2014



X-ray radiograph (white lead paint is Neutron activation (lead is not
main absorber for x-rays — visible) activated — invisible)

Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre
Dame, INUpdated: April 4, 2014




1 day: Azurite distribution (°*Cu

i

Azurite (2CuCO5-Cu(OH),) is mainly visible in mourners veil.
Contour of body is reinforced with ivory black C+Ca,(PO,), (*?P)

azurite
+ CuCO,.Cu(OH), Dame, INUpdated: April 4, 2014

Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre




5 5 days: The long-lived component <%°Hg

The long-lived activity of 203Hg (vermilion HgS) is clearly recognizable in the red
dress and the lighter flesh colors. Also the body contour shows as 32P decay.

Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre
Dame, INUpdated: April 4, 2014



The Depiction of St. Sebastian

Analysis gives evidence that
painting is original copy by
Georges de la Tour himself!

 Paint stroke similar to the
one used in other paintings

» Clear outline and lack of
overlap between painted
areas indicates the use
of cartoons which is also
typical for Georges de la Tour

Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre
Dame, INUpdated: April 4, 2014




Napoleao 101 envenenado ¢
\2 Napoleon’s Death

7 viisissn o The circumstances of Napoleon's demise
- ' on 5 May 1821 have been shrouded by

suspicion. The generally held belief was
that he fell victim to carcinoma of the
"/7'3,4“"’“"/"”& stomach - the supposed cause of his
e — . father’'s death in 1785. But an analysis of

five otes of Napoleon’'s hair-taken after

1is death showed a largely enhanced leve

l.f H

Napoleon has
declared in his
will that ‘I die
before my time,
murdered by the
English oligarchy
and its hired
assassin’.

] 4 7 l

http-//www.sciencedaily. co)n /releases/2008/02/080211131357. htm
Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre
Dame INLlUIndated: Anril 4 2014




5As is the only-stablesisotope of Arsenic

severalbairsamaplas taken from Napoleon
at different stages of his life as well as from
piberpersons living at this period (The King
of Rome, Empress Josephine) were placed
In capsules near the core of the reactor at
the University of Pavia, Italy for neutron
activation. The Arsenic concentration was
AT RD I PRl determined from the 559 and 563 keV vy
activity from the activation product 7®As.

Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre
Dame, INUpdated: April 4, 2014



. Arsenic levels Sample
7 The Arsenic level in the hair was high but comparable with
" the typical level at that time. N.1
N.2
N.3
Aiglon (King of Rome, Napoleon'’s son) N.4
iglon ing ome, Napoleon's son
16 N.5
14 <|1 N ) 6
- i Average
o T 9
s T T Tt 1
5
5 — —
24— -
i "b'% *b'\ 'bq’ | ‘\"\ " . | b'l‘b
& & & 3 K o & &
& o o & & o Xy o

As (Mg/L)

1.0000
1.5000
2.0000
1.2500
1.1000
0.8000

128 + 43

Presently legally accepted limit: = > 10

Os niveis de arsénio nas amostras de cabelo de Napoledo de 200 anos atras foi 100 vezes maior

que a média detectada em amostras de cabelos de pessoas que vivem hoje.

Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre

O nivel médio de Arsénio nos cabelos do Imperador foi de 10 partes por milhdo (~10-15 ppm), no
entanto o nivel de arsénio nas amostras de pessoas que viviam hoje é de aproximadamente um
décimo de parte por milhédo (0.1 ppm)

Dame INLlIJndated: April 4 2014



"~ NAA é uma técnica padréo de andlise de amostras de arte e arqueologia
> Tipicamente é feita com reatores que produzem um fluxo grande de
néutrons, os quais possuem uma alta seccao de choque de ativacao
> A ativacao neutronica permite a analise isotopica que muitas vezes nao e
_ .possivel com estudos de raios X .
>~ _Analises isotopicas € uma ferramenta poderosa para estudos de
proveniéncias, a identificacdo da origem e da manufatura dos artefatos.
Ativacdo neutronica tambem oferece um estudo complementar a
radiografia, com raios X , porque oferece a possibilidade de criar imagens ,
o em 2 dimensoOes, da distribuicdo dos pigmentos de pintura e em outras
amostra.
4 A ativacao neutrdnica tem sua limitacéo ja que somente pode ser aplicada
. quando o neutro capturado produz isétopos radioativos com tempo de
meia vida apreciaveis e caracteristicos de decaimentos 3 e gama.




'Iocalmente devido a processos geologicos, climatologicos,
bioldgicos, quimicos e fisicos durante a historia da terra

Isotope Distribution, IsoscaW
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~1sotope landscape

Sao  previsdOes  das
razoes Isotopicas
elementares

As razoes isotopicas sao
expressas em %o COMO:

SVE = (M—ll*lOOO

padréo

ppartment of Physics, University of Notre

Dame INLlUIndated: Anril 4 2014



isotopicas e uma das Gnicas

capacidades de estudos de

proveniéncias.
As razoes isotopicas usados
- nestes estudos sao: *¥c/*’C

( Pb 204 )
208
\ Pb padréo )

204 Pb/ 208Pb
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Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre
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~ Andlise por ativacdo neutronica:

N&o é possivel pois a secdo de choque € extremamente fraca e
- 20Ph e 2PPb ndo possuem radiacdo de decaimento gama

caracteristico

204Pp(n,1)20Pb;

205Pp(n,1)2Pb;

POR TECNICAS DE SEPARACAO DE MASSA

i:&EPh

| 205.97444

METODO ALTERNATIVO: ANALISE ISOTOPICA

*Pb
ek

24.10%

“'Ph

206.97588
22.10%

“Ph

207.97663
S52.40%

ty=2 2. byrs

“*phy

Stable

Radiogenic Radiogenic Radiogenic Cosmogenic



e Particulas com velocidades
IPAR e v sd0 separadas pela razéo
'- A e m/q para um campo
magnetico, B, fixo e um
espectrometro de raio R:

\ Lower Nomentum

Michael Wiescher Department of Physics, University of Notre
Dame INLlUIndated: Anril 4 2014




'
j;:zjjf;, | Rl =—m =098 m Separated 204Pb, 208Pph beams




