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RESUMEN

El sistema de detecci!én de un equipo XR 4.0 PHYWE fue calificado para realizar
analisis por ﬂuorescen'cia de rayos X. Para este fin, el detector de energia de rayos X y
el analizador multicanal fueron sometidos a ensayos. experimentales para verificar el
comportamiento lineal de la energia emitida por determinados elementos y el ntimero de
canales del analizador multicanal, asi como, la dependencia lineél entre el cuadrado del
ancho a media altura del nivel de energia de la linea caracteristica del espectro de rayos

X y su nivel de energié EO para determinados elementos.

Siguiendo las instrucciones del Manual de Experimentos del equipo XR 4.0 PHYWE,
se obtuvieron los espectros de fluorescencia de l4minas metélicas de cobre, niquel y
zinc, los cuales fueron analizados con el software Measure 4.6.18.4, proporcionado por
el fabricante, a fin de determinar los valores correspondientes de energia y los anchos a

media altura del nivel de energia de las lineas caracteristicas.

Los resultados experimentales han permitido comprobar las hipétesis planteadas en el
proyecto y, por lo tanto, calificar el sistema de deteccion de rayos X del equipo RX 4.0
PHYWE de la Facultaéi de Ciencias Naturales y Matemética por cuanto el detector de
energia de rayos X y el analizador multicanal se encuentran en éptimas condiciones de

operacion para ofrecer buenos resultados en analisis por fluorescencia de rayos X.

Palabras claves: Espectros de fluorescencia de rayos X, detector de energia, analizador
multicanal, equipo RX 4.0 PHYWE.



ABSTRACT

The detection system of an XR 4.0 PHYWE equipment was qualified to perform X-ray
fluorescence analysis. For this purpose, the X-ray energy detector and the multichannel
analyzer were subjected to experimental tests to verify the linear behavior of the emitted
energy. by certain elements and the number of channels of the multichannel analyzer, as
well as, the linear deﬁendence between the square of the width at half height of the
energy leve] of the cha!lracteristic line of the X-ray spectrum and its level of energy for

certain elements.

Following the instructions of the XR 4.0 PHYWE Equipment Experiments Manual, the
fluorescence spectra of metallic copper, nickel and zinc sheets were obtained, which
were analyzed with the Measure 4.6.18.4 software, provided by the manufacturer, in
order to determine the corresponding energy values and the widths at half height of the

energy level of the chatacteristic lines.

The experimental results have allowed to verify the hypotheses raised in the project and,
therefore, to qualify the X-ray detection system of the RX 4.0 PHYWE equipment of
the Faculty of Natural Sciences and Mathematics, because the X-ray energy detector
and tl3e Multichannel analyzer are in optimal operating conditions to offer good results

in X-ray fluorescence analysis.

Keywords: X-ray ﬂuoréscence spectra, energy detector, multichannel analyzer, RX 4.0
PHYWE equipment. ‘



INTRODUCCION

La fluorescencia de rayos X es una técnica espectroscopica de analisis, ampliamente
usada, para la determinacion de la composicion quimica de las sustancias en diversas
formas: solidas, liquidas o polvos. El equipo que lleva a cabo esta labor consta de tres
partes fundamentales: la fuente que genera los rayos X que inciden sobre la sustancia,
un detector que convierte los rayos X emitidos por la sustancia en una sefial electrénica
que puede ser medida y una unidad de procesamiento que, ademds de registrar la sefial,

calcula la concentracién de los elementos presentes en la sustancia.

Los equipos de Fluorescencia de rayos X poseen varios sistemas internos por lo que no
pueden calibrarse como si fuera una unidad; por el contrario, se deben realizar
diferentes pruebas para verificar que cada una de sus partes estd desempefiandose

correctamente. A este tipo de verificacion se denomina Calificacion de Operacion.

Resulta evidente que, para obtener buenos resultados en los analisis realizados con estos
equipos, el sistema de deteccién juega un papel muy importante. Una falla en su
fabricacion, un deterioro en su transporte, una mala instalacién o la falta de calibracién
conduce a que los resultados de los an4lisis realizados por estos equipos sean erroneos.
Por todo ello, es importante y necesario comprobar que el funcionamiento del sistema

de deteccion sea eficiente,

La Facultad de Ciencias Naturales y Matematica adquirié un equipo de rayos X - el XR
4.0 de la empresa PHYWE - que puede realizar analisis por fluorescencia de rayos X
cuando se usa un tubo de rayos X altamente energético con 4nodo de Tungsteno. Su
sistema de deteccién consiste de un detector de energia de rayos X y un analizador
multicanal; este sistema de deteccion, por lo anteriormente expuesto, debera calificarse

antes de entrar en operacion.

El manual del fabricante del equipo XR 4.0 PHYWE indica que en énsayos de
fluorescencia de rayos X, practicados a diversas muestras metalicas, la energia emitida

por estas muestras varia linealmente con el nimero de canales del analizador



multicanal, y ademds que, el cuadrado del ancho de energia a media altura del nivel de
energia de la linea caracteristica del espectro del material de la lamina, (AEFWHM)z ,

tiene un comportamiento lineal respecto al nivel de energia E,.

Por esta razén, se planteé el objetivo de Calificar la 6peraci6n del sistema de deteccion
del equipo XR 4.0 PHYWE para realizar andlisis por fluorescencia de rayos X,
verificando experimentalmente el comportamiento lineal de la energia emitida por

determinados elementos y el ntimero de canales del analizador multicanal y, ademas, la
dependencia lineal entre (AE gy )2 de la linea caracteristica de rayos X y su nivel de

energia E, para laminas metalicas de diversos elementos quimicos.

La importancia de la investigacién radicé en el hecho de que permiti6 reconocer que el
sistema de deteccién de rayos X del equipo RX 4.0 PHY WE, adquirido por la Facultad
de Ciencias Naturales y Matematica, se encontraba en dptimas condiciones de
operacion, de acuerdo a las especificaciones del proveedor, para ofrecer buenos

resultados analiticos por fluorescencia de rayos X.

El proyecto se justificé por el hecho que, una vez calificado el sistema de deteccion del
equipo, se podré aplicar la técnica de fluorescencia de rayos X en el estudio de

materiales desde el punto de vista académico y de investigacion.

Asimismo, el valor de la investigacién consistié en que los procedimientos que se
llevaron a cabo para la calificacion de operacién del sistema de deteccién de rayos X del
equipo XR 4.0 PHYWE para el anélisis por fluorescencia de rayos X, podrin ser
aplicados para la calificacién de operacién de otros equipos similares sin la ayuda de

personal técnico de los proveedores de los equipos.

10@



I. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

L.1. Descripcién de la realidad problemitica

La fluorescencia rayos X es una técnica espectroscopica, de analisis cualitativo y
cuantitativo, que se basa en la medicién de las longitudes de onda o las energias de los
rayos X de las lineas caracteristicas en un especto, que se obtiene cuando sobre una
muestra incide un haz de rayos X, con la finalidad de determinar su composicion

quimica [1].

Para aplicar esta técnica en el estudio de sustancias, es necesario contar con un equipo
de fluorescencia de rayos X, el cual consta de tres partes fundamentales: (1) la fuente
que genera los rayos X, (2) un detector que convierte los rayos X emitidos por la
sustancia en una sefial electrénica que puede ser medida; y (3) una unidad de
procesamiento que, ademas de registrar la sefial, calcula la concentracién de los

elementos en la sustancia [2].

Los equipos de Fluorescencia de rayos X generalmente pueden ser de dos tipos:
sistemas de fluorescencia de rayos X de energia dispersiva (EDXRF) y sistemas de
fluorescencia de rayos X de longitud de onda dispersiva (WDXREF). La diferencia entre
estos tipos se debe al sistema de deteccién de la radiacién usada. Los sistemas EDXRF
usan principalmente detectores de radiacion de estado sélido, mientras que los sistemnas

WDXRF usan detectores de gas y de centelleo [3).

Los equipos de Fluorescencia de rayos X pertenecen al tipo de instrumentos que, por la
gran cantidad de sistemas internos que poseen, no pueden ser calibrados como un todo,
por lo que es necesario realizar una serie de pruebas para verificar que cada parte
instrumental del equipo estd desempefiandose correctamente. Este tipo de verificacion

es conocida como Calificacion de Operacion [1].

Resulta evidente que, para obtener buenos resultados en los analisis realizados con estos

equipos, el sistema de deteccién juega un papel muy tmportante. Una falla en su
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fabricacién, un deterioro en su transporte, una mala instalacién o la falta de calibracidn
conduce a que los resultados de los anélisis realizados con estos equipos sean errdneos.
Por todo ello es importante y necesario comprobar que el funcionamiento del sistema de

deteccion sea eficiente.

La Facultad de Ciencias Naturales y Matematica adquirié un equipo de rayos X - el XR
4.0 de la empresa PHYWE — que, ademas de realizar analisis por difraccién de rayos X,
se puede emplear para realizar anélisis por fluorescencia de rayos X. En este caso, su
sistema de deteccion de rayos X consiste de un detector de energia de rayos X de estado
s6lido y un analizador multicanal; este sistema de deteccion, por lo anteriormente

expuesto, debié calificarse antes de entrar en operacién.

Segin el manual de experimentos del equipo XR 4.0 PHYWE, en ensayos por
fluorescencia de rayos X, se pudo observar que la energia emitida por determinados
elementos tenia un comportamiento lineal respecto al nimero de canales del analizador

multicanal y que existia una relacién lineal entre el cuadrado del ancho de energia a
media altura del nivel de energia - (AEFWHM)2 - de la linea caracteristica de rayos X y

su nivel de energia E para determinados elementos [4].

1.2, Formulacién del problema

Para realizar anélisis correctos por fluorescencia de rayos X con el equipo XR 4.0

PHYWE, se debi6 calificar la operacién de su sistema de deteccion; esto es, se debid

calificar la operacién del detector de energia de rayos X y del analizador multicanal

vertficando:

1. El comportamiento lineal de la energia emitida por determinados elementos respecto
al nimero de canales del analizador multicanal, y

2. La dependencia lineal del cuadrado del ancho de energia a media altura del nivel de

energia (AEFWHM)z de la linea caracteristica de rayos X respecto al nivel de

energia para determinados clementos.

Entonces, se pudieron plantear las siguientes preguntas:

<



¢Era posible la calificacién de operacion del sistema de deteccién del equipo XR 4.0
PHYWE para el anélisis por fluorescencia de rayos X?
(Tenia comportamiento lineal la energia emitida por determinados elementos

respecto al mimero de canales del analizador multicanal?
¢Existia dependencia lineal entre (AE gy )2 de la linea caracteristica de rayos X y

su nivel de energia E_ para determinados elementos?

1.3. Objetivos
Objetivo General

Calificar la operacion del sistema de deteccion del equipo XR 4.0 PHYWE para realizar

analisis por fluorescencia de rayos X.
Objetivos Especificos

1. Verificar el comportamiento lineal de la energia emitida por determinados

elementos y el numero de canales del analizador multicanal.
2. Verificar la dependencia lineal entre (AEFWHM)Z de la linea caracteristica de rayos

Xy su nivel de energia E, para determinados elementos.

1.4, Limitantes de la investigacién

La calificacién de operacién de un instrumento consiste en verificar, mediante pruebas,
que el instrumento funcionard de acuerdo a las especificaciones operacionales,
proporcionadas por el proveedor del instrumento, en un ambiente seleccionado. Por otro
lado, las técnicas espectroscdpicas son muy diversas y se usan para estudiar la
interaccion de la radiacién electromagnética con la materia por deteccidon de la
absorcidn o emisién de energia, la que puede ser de diferente frecuencia Y, por lo tanto,
de diferente longitud de onda. Entre estas técnicas tenemos la espectroscopia infrarroja,

la ultravioleta, la de luz visible, la de rayos X, la de rayos gamma, etc.
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Asimismo, los sistemas de deteccién de radiacién también son muy diversos entre los
que se pueden citar los detectores de gas, los de estado sélido y los de semiconductores.
Por lo expresado, la limitante teérica de la investigacion se circunscribié en el ambito de
la calificacion de operacién de los sistemas de deteccion de radiacién relacionados a
equipos de anilisis por espectroscopia de fluorescencia de rayos X. En este sentido,
nuestra refefencia tedrica se limitd, principalmente, a lo que se describia‘para sisternas
de fluorescencia de rayos X de energia dispersiva (EDXRF) [3] v en las Series de
Publicaciones PHYWE [4], [5] y [6], que hacen referencia al detector de rayos X de

Silicio.

Por otro lado, debido al tiempo que llevé realizar las diversas etapas del proyecto:
revision e interpretacion de la informacién bibliogréafica y su traduccién al castellano en
la mayoria de los casos, al montaje y el alineamiento de los equipos e instrumentos
usados en el desarrollo del trabajo experimental ¥y a la obtencion e interpretacion de los
espectros de fluorescencia de rayos X, se establecié el plazo de 18 meses como limite

temporal para el desarrollo de todo ¢l proyecto.

La limitante espacial de la investigacién establecid que ésta se debié realizar en la
Universidad Nacional del Callao, toda vez que el equipo XR 4.0 PHYWE se encontraba
instalado en el Laboratorio de Difractometria de Rayos X de la Facultad de Ciencias
Naturales y Matematica.
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II. MARCO TEORICO

2.1. Antecedentes: Internacional y Nacional
2.1.1 Antecedentes: Internacional

FUENTE MERINO, Ismael. [2015]. Puesta a punto de un equipo de fluorescencia de
rayos X portatil con fuentes radiactivas: Aplicaciones medicambientales. Tesis
Doctoral. Universidad de Cantabria.

Se puso en marcha y calibré un equipo portatil X-MET 2000 MetalMaster {Metorex)

para realizar medidas de Fluorescencia de rayos X por Dispersién de energia usando los

isdtopos radiactivos, 109Cd y 24'Am y quince muestras mono elementales. Este
dispositivo - que cuenta con un detector de alta resolucién de diodo de Si-PIN,
refrigerado por efecto Peltier y un analizador multicanal interno de 2048 canales - fue
probado con muestras patrones de acero inoxidables pafa probar su correcta calibracion
y usado en la caracterizacion elemental de suelos contaminados de la Comunidad de
Cantabria, determinando la presencia de metales por fluorescencia de rayos X, entre

otros métodos analiticos [7].

Para nuestro trabajo se usé un equipo XR 4.0 PHYWE instalado en el Laboratorio de
Difractometria de Rayos X de la Facultad de Ciencias Naturales y. Matematica y la
fuente de energia primaria provino de un tubo de rayos X con anodo de Tungsteno que
puede operar hasta 35 kV y 1 mA. El sistema de deteccion también consistié de un
detector de energia de diodo Si-PIN del equipo y un analizador multicanal de 4000
canales que permitieron la obtencion de los espectros de fluorescencia de rayos X de

varias muestras metélicas patrones.

ZAPATA Edith y otros. [2006). Calificacion de operacion de un espectrometro de
Jluorescencia de rayos X. Simposio de Metrologia.

Se elabord una guia genérica para la calificacion de operacion y de desempefio de un
espectrometro de fluorescencia de rayos X de longitud de onda dispersiva SIEMENS

SRS 3000 realizando varias pruebas que se aplicaron a los componentes principales que
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integran el instrumento: el tubo de rayos X con &nodo de Rh que puede operar hasta 60
kV, 150 mA, el gonidometro que tiene una precisién angular de 0,01° y el sistema de

deteccidn que consiste de un contador proporcional y un contador de centelleo [1].

En nuestro trabajo, se elaboraron las instrucciones a seguir para la obtencidn de los
espectros de fluorescencia de rayos X con el equipo XR 4.0 PHYWE, mejorando lo
indicado en el manual de experimentos proporcionado por la empresa PHYWE y poder
verificar el correcto funcionamiento del detector de energia de rayos X y el analizador
muiticanal con la finalidad de sélo calificar la operacion del sistema de deteccién del
referido equipo. Como se ha indicado, la fuente de radiacién fue un tubo de rayos X con
anodo de Tungsteno, el gonidmetro tenia una precision angular de sélo 0,1° y el sistema
de deteccion consistié de un detector de energia de estado solido y un analizador

multicanal.

PHYWE series of publications. TESS expert, Laboratory Experiments. [2005]. X-rqy
experiments. Gottingen: PHYWE Systeme GmbH & Co.

Constituye un manual donde se exponen los lineamientos e instrucciones para realizar
un conjunto de experimentos que se pueden llevar a cabo aplicando técnicas de
Difraccién y Fluorescencia de rayos X usando el equipo XR 4.0 PHYWE vy detectores
de radiacién, que pueden ser, un tubo contador de gas Geiger-Muller, un detector de
energia de estado sélido con un analizador multicanal y una cdmara digital de alta
resolucidn, como formas de sistemas de deteccién de los rayos X. La radiacién puede
provenir de tubos al vacio con anodos de Cobre, Molibdeno, Fierro y Tungsteno. Se
presentan resultados para los diversos experimentos que se exponen que pueden usarse

como referencia [4].

Para nuestro trabajo experimental, se usé también el equipo XR 4.0 PHYWE vy la fuente
de energia primaria provino del tubo de rayos X con anodo de Tungsteno. E! sistema de
deteccién usado consistié del detector de energia de rayos X de estado sélido y su

analizador multicanal. Los resultados experimentales fueron comparados con los que

qe;

presenta el manual.



2.1.2 Antecedentes: Nacional

No se encontraron referencias bibliograficas relacionadas al proyecto en el ambito

nacional al formular el proyecto.
2.2, Bases teéricas
2.2.1 Espectroscopia de Fluorescencia de rayos X

La espectrometria de fluorescencia de rayos X (XRF), es una técnica de analisis de
elementos cualitativo y cuantitativo, no destructivo, basado en la medicién de las
longitudes de onda o la energia de los rayos X, emitidas por una muestra después de ser
irradiada con rayos X [1], lo que permite determinar la composicion quimica de toda
clase de materjales sean éstos s6lidos, liquidos, polvos, etc. La florescencia de rayos X
también se puede utilizar para determinar el espesor y la composicién de capas y

recubrimientos metalicos.

El método de andlisis es rdpido, preciso y no destructivo ¥, por lo general, sdlo requiere
de una pequefia cantidad de muestra preparada. El rango de aplicacion es muy amplio e
incluyen las industrias del metal, cemento, aceite, polimeros, plasticos, farmacéutica y
de alimentos. Ademas, la fluorescencia de rayos X se usa en mineria, mineralogia,

geologia y para el analisis ambiental del agua y de materiales de desecho [31.

Los sistemas espectrométricos de fluorescencia de rayos X se pueden dividir en dos
grupos principales: los sistemas de energia dispersiva (EDXRF) y los sistemas de
dispersion de longitud de onda (WDXRF). Los elementos que pueden ser analizados y
sus niveles de deteccién dependeﬂ principalmente del sistema espectrométrico utilizado.
El rango de elementos en términos del nimero atémico para EDXRF va del Sodio (11)
al Uranio (92). Para WDXRF, el rango es atin mas amplio, del Berilio (4) al Uranio .
(92). El intervalo de concentracién va desde niveles de (sub) ppm al 100%. En términos

generales, los elementos con numeros atémicos altos tienen mejores limites de

Q¥

deteccion que los elementos mas ligeros f3].



La precisién y reproducibilidad del analisis por Fluorescencia de rayos X es muy alta.
Se pueden obtener resultados muy exactos si se disponen de buenas muestras estandar
constituidas por un solo elemento metalico, pero también en aplicaciones de la técnica

en las que no es posible contar con estas muestras estandar [3].

El tiempo empleado para realizar la medida depende del nimero de elementos a
determinar en el analisis y la exactitud que se requiere en los resultados, y varia entre
unos segundoé y 30 minutos. El tiempo de anélisis después de realizada la medida es de
solo unos pocos segundos, si el equipo dispone de un programa aplicativo instalado

apropiado [3].

La Figura N° 2.1 muestra el espectro tipico de la caparazén de un camarén medido con
EDXRF [8], donde se pueden observar claramente los picos que corresponden a grandes
valores de tasa de conteo. La mayoria de estos picos se deben a transiciones de
electrones a la capa K de los atomos de los elementosA presentes, C, O, Mg, 8i, P, S, Cl,
Ca, Fe, que son las Lineas Ko y KB. Un pico se debe a la transicién de electrones a la
capa L del Fierro, que es la linea Lo. Las posiciones de los picos determinan los

elementos presentes en la muestra, mientras que las alturas de los picos determinan las

concentraciones.
FIGURA N° 2.1 ) )
ESPECTRO EDXRF DE LA CAPARAZON DE UN CAMARON
OKa
Fe Ka
Fe Kb
40 6.0 8.0

KeV

Fuente: https://en.wikipedia.org/Wiki/Energy-dispersive_X-ray_spectroscopy
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a) Los rayos X

Los rayos X se pueden tratar como ondas electromagnéticas asociadas a sus longitudes
de onda o como haces de fotones con sus energias asociadas {3]. Todos los rayos X

representan una porcion muy enérgica del espectro electromagnético y tienen asociadas
longitudes de onda comprendidas entre 0,1 a 100 angstroms (A), donde 1A =10-10m .

Los rayos x limitan con la Iuz ultravioleta a longitudes de onda largas y con los rayos
gamma a longitudes de onda cortas. Los rayos X en el rango de 50 a 100 A se
denominan rayos X blandos debido a que tienen energias mas bajas y son absorbidos

facilmente. El rango de interés de los rayos X es aproximadamente de 0,1 a 100 A [9].

La relacion entre la frecuencia v de la radiacidn electromagnética y su energia
corpuscular E, es dada pdr: E=hv (2.1}
Donde: h = 6,62x10724 Js es la constante de Planck y v se expresa en Hertz,

Ademas, para todas las longitudes de onda A, se cumple que: v=c¢/A (2.2)
Donde: ¢=2,99782x108m/s es la velocidad de la luz en el vacio y A se expresa en A,
De (2.2) en (2.1):

gohe_(6,62x102475)(2,99782x108 m/s) _1,98636x10-24
A A - A

Donde: E se expresa en Joule y A en metros.

Considerando que: 1A =1071%m y 1eV =1,6021x10-19J, reemplazando estos valores

12,396
MA)

Observar que existe una relacion inversa entre la energia y [a longitud de onda; esto es,

se tiene la ecuacién de Duane-Hunt: E(eV)= (2.3)

longitudes de onda cortas corresponden a energias altas y longitudes de onda largas a
bajas energias. Las energias en el rango de las longitudes de onda de los rayos X son
124 keV (0,1 A) a 124 €V (100 A). Las magnitudes de las energias de los rayos X
sugirieron a los investigadores iniciales que los rayos X se producen desde el interior de
un atomo. Los producidos a partir de un material consisten en dos componentes
superpuestas distintas: la radiacién continua o radiacién blanca, que tiene una

distribucién continua de intensidades sobre todo el rango de las longitudes de onda, y la
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radiacién caracteristica, que se produce como un pico de intensidad variable a

longitudes de onda discretas [9].

Los rayos X poseen las siguientes propiedades: son invisibles; se propagan con la
velocidad de la luz; no son afectados por campos eléctricos y magnéticos; son
absorbidos de manera diferente cuando pasan a través de materiales de composicion,
densidad y espesor variable; son reflejados, difractados, refractados y polarizados; son
capaces de ionizar a los gases; son capaces de afectar a las propiedades eléctricas de los
solidos y los liquidos; son capaces de ennegrecer una placa fotografica; son capaces de
liberar fotoelectrones; son emitidos en un espectro continuo; son emitidos también en
un espectro de lineas caracteristicas del elemento quimico y tienen espectros

caracteristicos de absorcién del elemento quimico [9].
b) Interaccién de los rayos X con la materia

Cuando los rayos X inciden sobre la materia se pueden observar tres interacciones
principales: Fluorescencia, Dispersién Compton y Dispersion Rayleigh, como muestra
la Figura N° 2.2 [3].

FIGURA N° 2.2
INTERACCIONES DE LOS RAYOS X CON LA MATERIA

Fotén de rayos X incidente

Dispersion Rayleigh | Fluorescencia

Dispersion Compton :'

Y
Foton de rayos X transmitido

Fuente: Adaptada de Brouwer, Theory of XRF, 2010

Si un haz de fotones de rayos X incide sobre una porcién de material, una fraccién se
transmite, una fraccion se absorbe produciendo radiacién fluorescente y una fraccién se
dispersa. La dispersion puede ocurrir con una pérdida de energia, conocida como

dispersion Compton, y sin pérdida de energia, conocida como dispersion Rayleigh, La
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fluorescencia y la dispersion dependen del espesor d, la densidad p y la composicién del

material, y de la energia de los rayos X [3].

En la dispersion Compton o dispersién Incoherente, una parte de los rayos X incidentes
es dispersada por la muestra en ‘lugar de producir radiacién caracteristica. Esto ocurre
porque el foton rebota al chocar con un electrén, perdiendo una fraccién de su energia
que es tomada por el electrén, como se muestra la Figura N° 2.3 (a). La fraccién de

energia que se pierde depende del 4ngulo al que fue golpeado el electron [3].

FIGURA N° 2.3
DISPERSIONES COMPTON Y RAYLEIGH
Foton de rayos X Foton de rayos X  Fotén de rayos X Fotén de rayos X
incidente dispersado | incidente dlslaersado
L) o L]

electron stomo

atomo
{a) Dispersién Compton {b) Dispersion Rayleigh
Fuente: Bounakhla y Tahri. X-ray Fluorescence Analytical Techniques [10]

En el caso de la dispersion Rayleigh, los fotones de rayos X incidentes chocan contra
electrones fuertemente ligados, los que permanecen en su capa, pero comienzan a
oscilar a la misma frecuencia de la radiacién incidente. Como consecuencia de esta
oscilacion, los electrones emiten radiacién a la misma frecuencia y con la misma
energia que la radiacién incidente, como muestra la Figura N° 2.3 (b). Esto causa la

impresion de que la radiacién incidente es dispersada por el dtomo [3].

Las muestras con elementos ligeros, esto es, aquellos que poseen un bajo peso atémico,
dan lugar a una dispersion Compton alta y a una dispersién Rayleigh baja, debido a que
sus electrones se encuentran débilmente ligados. A medida que los elementos se

vuelven mas pesados la dispersion Compton disminuye, desapareciendo por completo

F

para los elementos pesados, y solo tiene lugar la dispersién Rayleigh [3].



¢} Produccién de la radiacién fluorescente caracteristica

Un 4tomo consiste de un niicleo, que contiene protones - que son particulas cargadas
positivamente - y neutrones - que son particulas sin carga - rodeado de electrones
distribuidos en capas u orbitales. La capa mas interna se denomina la capa K, seguida

por la capa L, la capa M, etc. La capa L tiene 3 sub-capas llamadas Ly, Ly y Ly La
capa M tiene 5 sub-capas M, My, My, My y My. Las capas K, L y M pueden

contener, respectivamente, 2, 8 y 18 electrones. La energia de un electrén depende de la
capa que ocupa y del elemento al que pertenece. Cuando particulas tales como fotones
de rayos X y electrones con energia suficientemente alta inciden sobre un atomo,
pueden expulsar un electrén de la 6rbita del 4tomo, como muestra la Figura N° 2.4 [3].

, FIGURA N° 2.4 ’
PRODUCCION DE LA RADIACION CARACTER{STICA

Fotén caracteristico O
Foton incidente

01 "Wt

‘.'l,’(’ 1ids
4 mwtﬁr‘fﬁlx

T T 3
@ by - E!ectrénem

Fuente: Adaptada de Brouwer, Theory of XRF, 2010
Este hecho produce una vacancia en una capa. En el caso que se muestra en la Figura
N° 2.4, la vacancia inicial se crea en la capa K, poniendo al 4tomo en un estado excitado
inestable con una energia més aita. Como el dtomo quiere restaurar la configuracion
original, transfiere un electrén de una capa exterior, tal como la capa L, para cubrir la
vacancia en la capa K. Puesto que, un electrén de la capa L tiene una energia més alta
que un electrén de la capa K; entonces, cuando un electrén de Ia capa L se transfiere a la
capa K, debe emitir ¢l excedente de energia como un fotén de rayos X. En un espectro

de fluorescencia de rayos X, esto se observa como una linea [3].

La energia de los rayos X emitidos por el 4tomo depende entonces de la diferencia de

las energias entre la capa con la vacancia inicial y la energia del electrén que cubre la
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vacancia. Cada atomo tiene sus niveles de energia con valores especificos, por lo que la
radiacion emitida por ¢ es caracteristica de ese atomo. Un atomo puede emitir energias
de diferentes valores debido a que los fotones incidentes pueden originar diferentes
vacancias que pueden ser cubiertas por diferentes electrones. El espectro de
fluorescencia de rayos X, que es la coleccidn de las lineas emitidas por un atomo, es una

caracteristica del elemento y se puede considerar como la huella digital del elemento

[3].

Para conseguir expulsar un electrén de un atomo, los rayos X incidentes deben tener un
mayor valor de energia que la energia de enlace del electrén. Si se logra expulsar un
electrén del dtomo, la radiacién incidente se absorbe, y cuanto mayor sea la absorcion
mas alta es la fluorescencia. Si, por otro lado, la energia de los rayos X incidentes es
demasiada alta, muchos fotones traspasaran al 4tomo y sélo unos pocos electrones de
éste serdn removidos. La Figura N° 2.5 muestra como varia el coeficiente de absorcion
masico del elemento con el valor de Ias energias de la radiacién incidente.

FIGURAN25 ,
COEFICIENTE DE ABSORCION EN FUNCION DE LA ENERGIA

1000000
c) L Bordes L
& 1000- /
O
= Borde K
1 1 ¥ 1 ¥
0 20 40 60 80 100

Energia (keV)
Fuente: Brouwer, Theory 6f XRF, 2010
Se puede observar que las altas energias de la radiacién incidente apenas se absorbe Y,
por consiguiente, el elemento produce una baja fluorescencia. Si la energia de los
fotones incidentes es mas baja y se aproxima al valor de la energia de enlace de los
electrones de la capa K, se absorbe mas radiacién. La absorcion mas alta se alcanza
cuando la energia del fotén de rayos X incidente esté Justo por encima del valor de la

energia de enlace del electrén a ser expulsado. Si la energia del fotén de rayos X
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incidente es menor que la energia de enlace, se puede observar un salto denominado el
borde de absorcion: la energia del fotén de rayos X incidente es demasiada baja para
expulsa;' electrones de la capa correspondiente, pero es demasiado alta para expulsar
electrones de las capas energéticamente mas bajas. La curva de fa Figura N° 2.5 muestra
el borde K correspondiente a la capa K, y los tres bordes L correspondientes a las sub-

capas LI‘ LI[ Y Lm [3].

La fluorescencia que se produce en un elemento es la relacién que existe entre los
fotones fluorescentes emitidos por el 4tomo y el nimero de vacancias iniciales que se
originaron. La Figura N°® 2.6 muestra la fluorescencia producida para las lineas K y L
como una funcién del nmimero atémico Z del elemento, donde se puede observar que la
fluorescencia producida es baja para los elementos muy ligeros, explicando por qué es
tan dificil analizar estos elementos por fluorescencia de rayos X [3].

FIGURA N° 2.6
FLUORESCENCIA PRODUCIDA PARA ELECTRONES K Y L

100

T

3

2

S K

g

a. L

3

&

@

S

i

0 1 ! T T T T T I 7
4] 10 20 a0 40 50 80 70 80 90 100

Fuente: Brouwer, Theory of XRF, 2010
La notacién Siegbahn y la notacién de la International Union of Pure and Applied
Chemistry (IUPAC) son las dos notaciones que se usan principalmente para designar las
diferentes lineas de un espectro de fluorescencia de rayos X. La notacion Siegbahn
designa una linea del espectro por el simbolo del elemento seguido del nombre de la
capa donde creé la vacancia inicial més una letra griega (o, B, v, etc.) que indica la
intensidad relativa de la linea. Por ejemplo, Fe Ko es la linea de Fierro mas intensa del

espectro debido a que un electrén de la capa K fue expulsado. Asimismo, la notacién

.



Slegbahn indica de que capa del atomo vieng el electron que llena la vacanc1a. En la
notac:on IUPAC una linea se desngna por. el snmbolo del elemento y el nombre de la
capa donde se produce la vacan01a 1mc|al segulda del nombre de la capa de donde viene
el electrén que cubre la vacanc1a Por ejemplo, Cr KLm es la radnacnon de cromo debido
a una vacancia produc:lda en la capa K llenada por un e]ectron de la capa Lw. En
general, las lineas K son mas mtensas que las ]meas L, que son. mas intensas que las
lineas M,y -asi suceswamente La mecamca cuantlca ensefia que no todas las
transxclones son-posibles [11], por ejemplo una trans1c1on desde la capa L;ala capa K.
Las transmlones permitidas. que los electrones pueden, expenmentar del estado mlcnal al
. estado fina] se espemﬁcan por tres reglas de seleccidn cuantlca (1) El camblo en el
numero cuantlco pr1nc1pa] 1 debe ser > 1; (2) El cambio en el numero cuéntico azimutal
£ solo puede ser 1; (3) El camb1o en el numero cuantlco de momento angular j sélo
puede ser +1 o O La Figura N° 2.7 muestra una VlSlO]‘l general de las lineas mas

1mportantes con sus p051bles transiciones en la notac10n de’ Slegbahn [3].-

FIGURA N° 2.7 -
LfNEAS MAS lMPORTANTES Y SUS TRAN SICIONES
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222Kl espectrémetro de fluorescencia (!e_ rﬁyos X

" Un espectrometro de ﬂuorescenc:la de rayos X consta de tres partes ‘fundamentales: (1)
la fuente ,que genera. los rayos X que puede ser un tubo de rayos X una fuente
radlactlva o un smcrotrén' (2) un detector de. rad1ac:6n que conwerte los rayos X
emitidos por los atomos de la mucstra en'una. senal“ electr{;mca que puede ser medida,
entre los cuales se pueden qtar un contador Gelger-Mt;llcr, un contador de centelleo y
un detector de radiacidn de estado sél:do de SlllClO, (3) una umdad de procesam1ento
que registra la seiial electrémca y calcula la concentramén elemental en la muestra con

un soﬁware convenicrite [2]

En la Figura Ne 2 8 se puede aprecnar la conﬁguraclén bésnca de un espectrémetro de
Fluorescencia de rayos X Un. tubo de ray_os X altamente energétlco, cuyo matenal del
 blanco del anodo es Tungsteno, genera la radiacion pnmana que incide sobrc la muestra
que. puede ser séilda hqmda 0 en polvo De la mteracclén dé la radlacmn incidente con
los atomos de la muestra se genera por d:spersnén, una rad1a016n secundana también
conocida como ﬂuorescencla de rayos X [1). o

*  FIGURAN°®2.8"
ESPECTROMETRO DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X

Fuente http //www2 uned es/cnstamlne/mmera[/metodos/xrfs htm

%

La radlaclén dtspersada por la muestra de longltud de onda A, d1fractada por un cristal

anallzador, de distancia mterplanar que cumple la ley de Bragg
nA= 2 dsen® (2.4)
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Donde: n es ¢l orden de la difraccién y 0 es el angulo de Bragg, segiin se establece en

[®]y [12}.

La técnica de la Fluorescencia de rayos X consiste en medir la longitud de onda o la
energia de cada una de las radiaciones caracteristicas emitidas por la muestra para
identificar los elementos que la componen y, asimismo, medir sus intensidades para

determinar sus respectivas concentraciones [12].

En la parte derecha de la Figura N° 2.8, se observa el esquema de un espectrometro de
fluorescencia de rayos X de longitud de onda dispersiva (WDXRF), en el que el
espectro de fluorescencia de rayos X policrométicos emitido por la muestra se
descompone en sus componentes monocromaticas en funcién de sus longitudes de onda,
cuando se difracta al pasar por un monocristal analizador de distancia interplanar
conocida. El haz de rayos X difractado para cada posicién angular del monocristal que
satisfaga la ley de Bragg incide sobre un detector de radiacién, generalmente un
detector proporcional de gas como un contador Geiger-Miiller o un detector de

centelleo, que convierte los fotones en impulsos eléctricos [12].

Midiendo el valor del dngulo de difraccion 20 de cada uno de las lineas o picos de
difraccion que constituyen el patron de difraccién de rayos X emitido por la muestra,
usando la ecuacidén (2.4) se puede determinar la longitud de onda X de cada una de estas
lineas puesto que se conoce la distancia interplanar d del cristal analizador. Del analisis
de las longitudes de onda de las lineas del patron se puede identificar la composicién
cualitativa de la muestra, mientras que de la medida de sus intensidades se puede

obtener la composicién cuantitativa. [12]

En un espectrémetro de fluorescencia de energia dispersiva (EDXRF), como el que se
muestra en la parte izquierda de la Figura N° 2.8, se usa semiconductores, generalmente
de Silicio dopados con Litio, como detector de los rayos X el que recibe el espectro total
de fluorescencia de rayos X emitido por todos los elementos de la muestra a la vez y lo
descompone en funcion de la diferencia entre sus energias. Por cada fotén de rayos X
que incide en el detector, éste genera un impulso eléctrico cuya altura sera proporcional

a la energia del fotén. Los diferentes impulsos eléctricos que se generan son
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amplificados, separados y almacenados en funcién de su valor con ayuda de un
analizador multicanal de altura de pulsos [12].

Existen tres propiedades importantes en los sistemas de deteccién [3]:

L. Resolucidn: habilidad del detector para distinguir entre diferentes niveles de energia.

2. Sensibilidad: indicador de cuan eficientemente se cuentan los fotones que inciden en
el detector.

3. Dispersi()n: habilidad del detector para separar rayos X de diferentes energias. Una

alta dispersion significa que las energias diferentes estan bien separadas.

Si una linea caracteristica del espectro de fluorescencia de rayos X de nivel de energia

E, se mide con la ayuda de un detector de energia, el poder de resolucién del detector
se define como E, / AEpwp, donde AEpwpy es el ancho de la energia a la mitad de
la méxima altura de la linea. E! valor reciproco del cociente se denomina la resolucion.

Si las lineas caracteristicas del espectro de flucrescencia de rayos X de varios elementos

son analizadas con un detector semiconductor de Silicio, entonces los AEpwi

variarén linealmente con sus correspondientes niveles de energia E, [4].

La energia E, de un cuanto de rayos X incidente en el detector, se utiliza en el

semiconductor de Silicio para la generacién de pares electrén-hueco y para la excitacion
de fonones, la que se despreciar4 en el siguiente andlisis toda vez que el objetivo no es

determinar un valor absoluto para el poder de resolucién [4].

Si E; es la energia para producir un par electrén-hueco, el nimero promedio de pares

E

electrén-hueco que se producen durante la absorcion serd: a1 = E& (2.5)
i

Como la generacion de pares electron-hueco obedece a un proceso aleatorio, se puede
asumir que la fluctuacién estadistica ¢ del ntimero promedio de pares electrén-hueco
generados se puede representar por una distribucién normal. [4]
— Eo
o=,0= 5 (2.6}
1 .

Para el ancho total a la mitad del méximo de una distribucion normal se tiene:
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E
ARy, =[8Ln26=2,35 /E—O Q.7

1

Asumiendo que la linea del espectro con nivel de energia E_ también obedece a una

distribucién normal, en forma analoga, se puede considerar [4]:

AE An E
FWHM _. 1/2 =235 |20 28
i Az _j 55 | 5 29

o 1

Para el ancho total de energia a la mitad del maximo de la linea AEpymn» de la

ecuacion (2.6) resulta [4]: AEpyy ¢ |/ E,, , esto es: (AEpwpny)? < E, (2.9)

2.2.3 Calificacion de Operacién de un espectrometro de fluorescencia

Los equipos de Fluorescencia de rayos X pertenecen al tipo de instrumentos que, por la
gran cantidad de sistemas internos que poseen, no pueden ser calibrados como un todo,
por lo que es necesario realizar una serie de pruebas para verificar que cada parte
instrumental del equipo estd desempefisndose correctamente. Este tipo de verificacion

es conocida como Calificacion de Operacion [1].

La calificacion de operacion de un espectrometro de fluorescencia de rayos X es un

proceso que se debe realizar en cuatro etapas [1]:

(1) Calificacién de disefio: Se definen las especificaciones funcionales vy
operacionales del instrumento de acuerdo a su ficha técnica y su manual de
operacion y se detalla de manera especifica la seleccidn ofrecida por el proveédor
del instrumento.

(2) Calificacién de instalacion: Se establece que el instrumento se recibe tal como
estaba diseflado y especificado en el catélogo de la empresa proveedora, que se ha
instalado correctamente en el ambiente seleccionado y que este ambiente, que
debe reunir las condiciones eléctricas, climéticas, de flujo de agua, etc., es el
apropiado para la operacion del instrumento.

(3) Calificacién de Operacion: Se verifica, mediante pruebas, que el instrumento
funcionara de acuerdo a las especificaciones operacionales, proporcionadas por el

proveedor del instrumento, en el ambiente seleccionado.
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(4) Calificacidn de desempefio: Se demuestra que el instrumento se desempefia de

acuerdo a sus especificaciones apropiadas para su uso rutinario.

Puesto que el espectrémetro de fluorescencia de rayos X consta de varios dispositivos,
como el tubo de rayos X, el goniémetro, el detector de rayos X y circuitos analizadores,
es conveniente que las etapas de calificacién se realicen a cada uno de ellos de manera
independiente y, asimismo, se realicen preferentemente de forma secuencial; sin
embargo, en la practica se pueden realizar las etapas de la calificacion, operacion y

desempefio sin haber llevado a cabo la calificacién de disefio e instalacion [1].

En el presente trabajo sélo se calific la operacién del sistema de deteccién del equipo

XR 4.0 PHYWE constituido por un detector de energia y un analizador multicanal.
2.3. Conceptual

De los resultados del proyecto de investigacion, se puede establecer que la calificacién
de operacién de un instrumento o de un sistema es un proceso que debe realizarse
prioritariamente al instrumento o al componente del sistema més significativo y que
pueda garantizar su uso y su correcta operacién de funcionamiento de acuerdo a lo

indicado por el fabricante a fin de obtener los mejores resultados experimentales,
2.4. Definicion de términos bésicos

1. Calificacién de Operacién
Es una serie de pruebas que se realizan a un instrumento o parte de él para verificar que
estd desempefidndose correctamente de acuerdo a las especificaciones de operacion que

proporciona el proveedor [1].

2. Detector de fluorescencia de rayos X
Es un sistema electrénico que convierte los rayos X emitidos por una muestra en una
sefial electronica susceptible de ser medida (2). Cuatro tipos de detectores son usados

frecuentemente: el contador proporcional, el contador Geiger, el detector de centelleo y
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los detectores semiconductores [9]. Todos estos detectores producen un pulso eléctrico
cuando un fotén de rayos X ingresa al detector, y la altura de este pulso es proporcional
a la energia del fotén que ingresa. Los pulsos son amplificados y luego contados por un

analizador multicanal [3].

3. Resolucion de energia

Es la capacidad del detector para distinguir entre dos radiaciones de energia de valor
muy préximo. Como Ja amplitud de los pulsos medidos por el detector varia de acuerdo
a una distribucion de tipo gausiana, la resolucién del detector se define como el ancho
de la funcién tomada entre los puntos de respuesta a la mitad de la maxima altura, se le

denomina FWHM (full width at half maximum) y se expresa segin AEpywy / E, [4].

4. EDXRF

La Fluorescencia de rayos X de dispersién de energia (EDXRF) es uno de los dos tipos
generales de técnicas de fluorescencia de rayos X que se utilizan para aplicaciones de
analisis de elementos. Los espectrometros EDXRF tienen un detector que permite medir
las diferentes energias de la radiacién caracteristica que llegan directamente de la
muestra. El detector separan las diferentes energias de la radiacién caracteristica de cada

uno de los diferentes elementos de la muestra [3].

S. Radiacién Caracteristica fluorescente

Radiacion originada por el exceso de energia que se produce en la transicién de
electrones de un nivel de energia mayor a uno menor para ocupar las vacancias
producidas por la expulsién de electrones de las capas mas internas del atomo de una

muestra cuando es irradiado por un fotdn de rayos X o electrones de alta energia [2].
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I11. HIPOTESIS Y VARIABLES

3.1. Hipétesis

3.1.1 Hipétesis General

La calificacion de la operacion del sistema de deteccién del equipo XR 4.0
PHYWE para realizar andlisis por fluorescencia de rayos X depende del
desempefio correcto del detector de energia de rayos X y el analizador

multicanal.

3.1.2 Hipdtesis Especificas
1. La energia emitida por determinados elementos varia linealmente con el
numero de canales de! analizador multicanal.
2. El valor de (AEFWHM)Z de la linea caracteristica de rayos X varia

linealmente con el nivel de energia E,, para determinados elementos

3.2. Definicién conceptual de variables

Las variables identificadas en la hipdtesis general, se pueden definir conceptualmente

de la forma que se indica a continuacién:

Variable Independiente:
Desempefio correcto del detector: Resultados observables después de un proceso que
demuestra que el instrumento se desempefia de acuerdo a sus especificaciones

apropiadas para su uso rutinario,

Variable Dependiente:
Calificacién de operacion del sistema de deteccién: Serie de pruebas que se realiza al
sistema de deteccion para verificar que estd desempeftandose correctamente de acuerdo

a las especificaciones de operacién que proporciona el proveedor.
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3.3. Operacionalizacién de variables

VARIABLE DIMENSIONES ]NDI(_ZADORES INDICES METODO TECNICA
Variable Detector  de | Niveles de | E,«N Obtencion de | Experimental
Independiente | energia de | energia. , espectros de
Desempeiio estado solido Niimero de (AEpwpm ) < E,f fluorescencia
correcto  det de rayos X

canales,
detector de muestras

Anchos de metilicas

energfa a la

mitad del

maximo,
Variable Calificacién de | Pruebas a] | Coincidencia Comparacién | Observacién
Dependiente operacion  del | sistema de | de medidas | de resultados

. ) '| detector de | deteccion tealizadas con | con las del
Calificacién de o

. energia y del fas del | proveedor
operacion  del :

: analizador proveedor.
sistemna de .

) multicanal
deteccién
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IV. DISENO METODOLOGICO

4.1, Tipo y disefio de Investigacién

De acuerdo al propésito de la investigacion, el presente proyecto estuvo enmarcado en
el tipo de investigacién aplicada, cuantitativa y transversal. A esta investigacion le
correspondié el cédigo UNESCO 230120 y el cddigo del Plan Nacional CTI 04050201,

El disefio de la investigacion desarrollado fue experimental y consistié en obtener el
comportamiento del nimero de canales detectados por el analizador multicanal
asociados con los niveles de energia y los espectros de ‘emision por fluorescencia de
rayos X de diversas muestras metalicas patrones para observar la variacién de los
anchos de energia a media altura del nivel de energia de sus lineas caracteristicas
respecto a sus niveles de energia con la finalidad de realizar la calificacién del sistema
de deteccién del equipo XR 4.0 PHYWE para ser usado en el andlisis de materiales

diversos por fluorescencia de rayos X.
4.2. Método de investigacién

Tomando en consideracién lo descrito en el manual de experimentos del equipo [4] y
realizando algunas modificaciones convenientes, a continuacién se describe el método
seguido para la obtencion de los espectros de fluorescencia de rayos X de los elementos

de las laminas metélicas.

1. Se insertd el colimador tubular de 2 mm de diémetro a la salida del tubo de rayos X
de Tungsteno.

2. Se desplazé el brazo del goniometro, con el detector de energia en él, al lado
izquierdo del soporte del goniémetro y se llevé el detector de energia, en operacién
manual de la unidad de rayos X, a la posicién 90° en el modo acoplado 2:1, como

muestra la Figura N° 4.1,

be



FIGURA N° 4.1 ,
MONTAJE DEL COLIMADOR, EL GONIOGMETRO Y LA LAMINA

Fuente: Elaboracién propia. Fotografia del equipo.

3. Se ubicé la l4mina metalica en el soporte de muestras, quedando orientada a 45° de
la vertical, como muestra la Figura. N° 4.1,

4. Se aplicé un voltaje de operacién de 25 kV al tubo de Tungsteno y una corriente de
0,30 mA para que la tasa de conteo para cada una de las muestras sea menor o igual
a 300 cuentas/s. Se confirmaron los datos de operacidn presionando el botédn
"ENTER" de la unidad de rayos X Y se aseguro la puerta corrediza de la unidad,

3. En el programa Phywe measure 4, se seleccions el dispositivo Analizador de cuatro

canales debajo del ment Sensor, como muestra la Fi gura N° 4.2,
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, FIGURA N° 4.2
SELECCION DEL MULTICANAL EN EL PROGRAMA
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Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantalla del programa.
6. Al abrirse la ventana Analizador de cuatro canales, que se muestra en la Figura N°

4.3, se seleccion6 Foto de espectros y se presiond el botén Siguiente.

FIGURA N° 4.3
VENTANA DEL ANALIZADOR MULTICANAL

Analizador de cuatro ¢ X

~Por favor, effi un punto:
" Analizedor de un cans -

€ Nedicidn g2 infegracid

- Apstesycnﬂnd&n -

Permie la gmbaeiﬁn de espedms el rnndn mu‘lueannl. Los

espedms grabadns BE pucd:n retomar en - programa pﬂnmal
de measm o R .

.' |Stgui | Cancelarl

Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantalla del programa.

7. Al abrirse la ventana Grabacion de espectros, mostrada en la Figura N° 4.4, en la

seccidn Histograma, del panel de controles ubicado en el lado derecho de la
G



ventana, se considerd Numero de canales en la ventana Conjunto de datos y 1 canal

en la ventana Anchura de intervalo [canales].

FIGURA N° 4.4
VENTANA GRABACION DE ESPECTROS

T3 ADCC Grabacitn de espae <Num. serie: 91608159-452-13452> - =] X
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" | Factor de smtticac
s
150 Vomeirs
Jrp—
1004 o memﬂ .
- Ilﬁm’!mde 'I
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 duracin: 2?4 - . - . Resdeduwc 0s o ‘ .- Cancetar I
" Distector: ‘No calibrade. .- Eouadbhc 1 <Candts kev+Okev G e -

Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantalla del programa.

8. A continuacién, en la seccion djustes ADCC, del panel de controles de la ventana
Grabacion de espectros, se selecciond Nivel 2 en la ventana Factor de amplificacion
y el 3% en la ventana Offset, con el fin de eliminar las sefiales de ruido de baja
energia. Para una segunda serie de medidas se selecciond Nivel 4 en la ventana
Factor de amplificacion.

9. En el Meni del panel de control de la unidad de rayos X, con el cursor de
desplazamiento se seleccioné la funcién Temporizador para programar el tiempo de

medida, segin se muestra en la Figura N° 4.5,
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_ FIGURAN®4,5
MENU DEL PANEL DE CONTROL

350KV 0.30mA GMBBOV

Fuente: Elaboracién propia. Fotografia del equipo.

10. Con el cursor de desplazamiento, se seleccioné la opcién Pardmetros de la funcién

Temparizador, como se muestra en la Figura N° 4.6.

FIGURA N° 4.6
OPCIONES DE LA FUNCION TEMPORIZADOR

11. Con la ayuda de los cursores de desplazamiento, se definié una Duracidn de 3

minutos (0:03:01) como tiempo de registro del espectro, segun se muestra en la
Figura N° 4.7,
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_ FIGURAN®47
DEFINICION DE LA DURACION DEL REGISTRO

380KV G.30mA_GMBOBY

Menu>Temporizador>Parémetros
PapAmatrgs o

puracien  0:03:01
Retrase  0:00:01

Fuente: Elaboracién propia. Fotografia del equipo.
12. En la funcién Temporizador, que se muestra en la Figura N° 4.8, con la ayuda de los
cursores de desplazamiento, se seleccioné la opcién Encendido del ment Estado.

) FIGURAN®48
OPCION ENCENDIDO DEL MENU ESTADO

Meni>Temporizador-Estado

Entendido " ]

Fuente: Elaboracién propia. Fotografia del equipo.
13. Concluida la programacion del Temporizador, se presiond el botén nicio del panel
de control de la unidad de rayos X, mostrado en la Figura N° 4,9, para dar inicio al
conteo del tiempo y, a la vez, encender el tubo de rayos X. Acto seguido, en la

seccion Control de la ventana Grabacion de espectros se presioné ¢l boton Star para

e

dar inicio a la obtencidn del espectro.



, FIGURA N°4.9
BOTON INICIO DEL PANEL DE CONTROL

Fuente: Elaboracién propia. Fotografia del equipo.

14. Concluido e tiempo asignado para la obtencién del espectro de ﬂuorescenma, se
apagd autométicamente el tubo de rayos X y en la ventana Grabacidn de espectros
se presiond el botén Srop. A continuacion, se presioné el botén Aplicar datos para

pasar el espectro obtenido al programa Phywe measure 4 para su edicién y analisis.

Para la obtencién de los espectros de energia se realizé el mismo procedimiento

descrito, tomando en cuenta lo siguiente para el paso 7:

15. Al abrirse la ventana Grabacion de espectros, mostrada en la Figura N° 4.10, en la
seccién Histograma, del panel de controles ubicado en el lado derecho de la
ventana, se consideré Energia en la ventana Conjunto de datos y 1 canal en la

ventana Anchura de intervalo [canales].



FIGURA N° 4,10
VENTANA GRABACION DE ESPECTROS

[T ADCC Grabacitin de espec <Num. serie SUKS159-452-12452> - o X
Impulsos -Controf—-
4 | smtrsmp . |
§ | | e |
| I~ Dorecinde ve . '
17 - : S TR ¢
‘ : e o -
1P =0
0.3 R :
rAjuates ADOC— =
Facior de anplificadi
0.6 - ’ ‘Ofissting Co
' ’ . ‘I'[ ~ ls
044 : ‘ ‘ Confintodedn
‘ - |Energia >
Anchura'de intervalo [Canai
‘1
0.2 . -
e = £
200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000  KeV
RAK+ b : .
Ampusos entorat 08 . . Proporcion de: 0.0 85 LT Avfzar datos | :
guadéi 225 0 Resmdsaw 05 . - - oo el T |
Detector. No cafibrade - - Ecuadbn: 4 <Canal> keV+0 kev L T - —

Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantalla del programa.
4.3. Poblacién y muestra

Dada la naturaleza de la investigacion no correspondi¢ determinar poblacién y muestra

porque no se realizé un tratamiento estadistico de datos.
4.4. Lugar de estudio y periodo desarrollado

El proyecto fue desarrollado en el Laboratorio de Difractometria de rayos X de la

Facultad de Ciencias Naturales y Matemética de la Universidad Nacional del Callo y

G

fue ejecutado en un periodo de 18 (dieciocho) meses.



4.5. Técnicas e instrumentos para la recoleccién de la informacion

La técnica usada en este trabajo de investigacién fue la espectroscopia de fluorescencia
de rayos X que permitié la medicién de las longitudes de onda y las energias de los
rayos X de los espectros de fluorescencia obtenidos cuando diversas muestras metélicas
fueron irradiadas con rayos X altamente energéticos. Esta técnica espectroscdpica
permite determinar la composicién quimica de toda clase de materiales cuyos elementos
constituyentes tengan un nimero atémico Z que esté comprendido entre los del Sodio
(11) y el Uranio (92) - ya sea que estos materiales se encuentren en estado sélido,

estado liquido, en forma de polvos, ete.

El instrumento que se usé para la recoleccién de los datos fue un equipo XR 4.0
PHYWE cuya fuente de energia primaria proviene de un tubo de rayos X con un blanco
de Tungsteno en el 4nodo, que pueden operar hasta 35 kV y 1 mA. Cuenta con un
gonidmetro, donde se ubica un porta muestra, que posee una precision angular de 0,1°,
el sistema de deteccion lo constituyen un detector de energia de rayos X de diodo Si-

PIN y un analizador multicanal de 4000 canales.

A continuacién, se describen los principios de operacién de los equipos usados en el
trabajo experimental del trabajo de investigacién y se muestran sus principales

elementos funcionales y de control.
4.5.1 Equipo XR 4,0 PHYWE

El equipo usado para la recoleccién de los datos fue un equipo de rayos X, modelo XR
4.0 PHYWE, cuya fuente de energia la proporcionan modulos intercambiables de tubos
de rayos X con 4nodos que poseen blancos de diferentes elementos que se insertan en la
unidad. La Figura N° 4.11 muestra los elementos funcionales y de control del equipo.
La unidad posee una fuente de alto voltaje que permite operar los tubos de rayos X ya

ella se conecta el goniémetro donde se montan las muestras.

.



FIGURA N° 4.11
EL EQUIPO XR 4.0 PHYWE

Fuente: Adaptada de PHYWE. TESS expert. 2005

® Compartimiento del Tubo de rayos X ® Panel de control

@ Abertura de salida de los rayos X ® Cajén de accesorios

® Puerta corrediza @ Panel interior de conexiones
@ Banco dptico Panel exterior de conexiones

La Figura N° 4.12, muestra los elementos funcionales del panel de control del equipo
XR 4.0 PHYWE que permiten, entre otras funciones, auto-calibrar el goniometro y
modificar los valores de operacién del tubo de rayos X en el caso de la operacién

manual del equipo.

FIGURA N° 4,12
PANEL DE CONTROL DEL EQUIPO XR 4.0 PHYWE

Fuente: PHYWE. TESS expert. 2005

43



@ Indicador de radiacién ® Seleccién de funcidn de ment

@ Encendido/apagado de iluminacién @ Seleccion de funcién de ment

€) Encendido/apagado de audio impulsos ® Confirmacién opcidn seleccionada
@ Bloqueo/desbloqueo de puerta @ Cursor de desplazamiento abajo
® Conectar/desconectar radiacién @ Cursor de desplazamiento arriba
4.5.2 Tubo de rayos X

El tubo de rayos X es un dispositivo que produce radiacién X de diferentes longitudes
de onda y energfas, dependiendo del material del blanco del 4nodo. Consisten de dos
electrodos encerrados en una vélvula de vidrio al vacio. El electrodo negativo o citodo
posee un filamento de tungsteno que, al ser calentado por una corriente, emite
electrones que son acelerados hacia el electrodo positivo o énodo cuando se establece
una gran diferencia de potencial entre los dos electrodos, Los clectrones provenientes
del catodo inciden sobre el anode, en una zona denominada el blanco, donde son
desacelerados dando lugar a la produccién de los rayos X, como muestra la Figura N°
4.13.

El tubo de rayos X que se usé en este proyecto viene montado de fabrica en una carcasa
de acero formando un médulo Y para evitar dafios por sobrecalentamiento, el tubo esté
encerrado en un cilindro de vidrio Duran que tiene tuberias laterales por donde ingresa
aire, proveniente de un ventilador, para su enfriamiento. El médulo esta equipado con
un conector para su conexion al alto voltaje y otro conector para hacer circular corriente
con la finalidad de calentar el filamento del catodo del tubo y producir electrones por

emisidn termoidnica.

Los parémetros de operacién del tubo se establecen a través de los conectores
correspondientes del dispositivo. Dos pasadores de metal ubicados a ambos lados del
tubo de rayos X, indicados como (1) en la Figura N° 4.13, activan un micro-interruptor
electrénico de seguridad que sélo se desbloquea para el funcionamiento del tubo de

rayos X cuando la puerta corrediza se encuentra correctamente cerrada.
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FIGURA N° 4,13
EL TUBO DE RAYOS X

— Catodo

= Filamento

Ventana
de Berilio

Rayos X

Blanco
- Anodo

Fuente: Adaptada de PHYWE. TESS expert. 2005

Las especificaciones técnicas del tubo de rayos X que fue usado en el proyecto son las

siguientes:

Angulo del blanco : 190

Valores méximos de operacién  : 35 kV/I mA

Voltaje de prueba :50kV

Dimensiones :26,7 x 14,8 x 20,3 cm

Lineas caracteristicas Tungsteno : Ka:: 58,650 keV y KPB: 68,173 keV

4.5.3 Goniometro

El goniémetro es el dispositivo que permite el montaje del detector de energia y el
porta-muestra y, asimismo, su rotacién en un rango de -10° a +170°. Posee dos motores

Paso a paso - uno para el porta-muestra y otro para el detector - que pueden funcionar

independientemente o acoplados.
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FIGURA N° 4,14
EL GONIOMETRO DEL EQUIPO XR 4.0 PHYWE

e

A 0™ s

Fucnte: Adaptada de PHYWE. TESS expert. 2005

La Figura N° 4.14 muestra los elementos funcionales del goniémetro, segiln se indica a

continuacién.

@ Soporte del detector de energia ® Barra guia del detector

@ Tornillo de fijacién del detector -+ ® Escala angular del detector
® Tornillo de fijacion a la guia @ Conectores del porta-muestra

@ Soporte de diafragma del detector Tornillo de fijado del goniémetro

4.5.4 El detector de energia de rayos X

El detector de energia de rayos X PHYWE, que se muestra en la Figura N° 4.15, ¢s un
instrumento que genera espectros de energia de radiacién ionizante y la importancia de
SU uso en espectroscopia se debe a que producen un nimero de pulsos que son
proporcionales a la cantidad de energia que absorben de los rayos X, con una mejor
resolucién de energia que otros tipos de defectores, ya sean de gas tales como, los
contadores proporcionales y los contadores Geiger-Miiller, o de estado sélido, tales

corno los contadores de centelleo.
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FIGURAN°4.15
DETECTOR DE ENERGIA DE RAYOS X PHYWE

Fuente: PHYWE. TESS expert. 2005

Este detector consiste en un diodo de Silicio tipo pin, el cual posee una region
semiconductora intrinseca (i) entre una regién semiconductora tipo p y otra regién

semiconductora tipo n, como muestra esquematicamente la Figura N° 4.16.

FIGURA N° 4.16
ESQUEMA DE UN DIODO DE Si TIPO pin
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Fuente: Adaptada de Cullity & Stocks, Elements of X-Ray Diffraction, 2014

Las regiones semiconductoras tipo p y tipo n poseen portadores de carga que,
respectivamente, pueden ser huecos o electrones Y, por lo tanto, dan origen a pequefias
corrientes. Cuando los rayos X pasan a través de la ventana de Berilio ¢ inciden sobre la
region intrinseca del detector, los fotones de rayos X interactian con el cristal mediante

el efecto fotoeléctrico, transfiriendo completamente su momentum lineal a un electrén
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de la banda de valencia del cristal, creando asi huecos libres en esta banda vy electrones
libres en la banda de conduccidn; en la practica, se crean alrededor de mil pares
electron-hueco. Por consiguiente, el niimero de portadores de carga moéviles es
proporcional a la energia de los electrones ¥, por lo tanto, a la energia de los cuantos de
rayos X [6].

El alte voltaje aplicado a través de las caras opuestas del cristal de silicio hace que los
electrones y los huecos sean conducidos a estas caras, creando un pequefio pulso de
carga en el circuito externo. Este pulso de carga es proporcional a la energia de los
rayos X y es pre-amplificado por un transistor de efecto de campo (FET) antes de ser

amplificado por un analizador multicanal al tamafio de una sefial que pueda ser avaluada

[6].

El detector de energia de rayos X PHYWE ha sido disefiado para usarse con un
analizador multicanal que le proporciona no sélo el voltaje de operacién requerido para
el preamplificador que esté integrado en el detector de energia de rayos X, sino también
le proporciona el voltaje de polarizacién de 66 V para el diodo detector. El voltaje de
operacién y ¢l voltaje de polarizacién del detector de energia se obtienen del conector

de ocho pines ubicado en el analizador multicanal. [6]
4.5.5 Analizador Multicanal

El analizador multicanal PHYWE es parte del sistema de instrumentos, conjuntamente
con el detector de radiacién, usados para la generacion de espectros de altura de pulsos
que cotresponden al espectro de energia de la radiacién ionizante. EI analizador
multicanal clasifica los pulsos de voltaje entrantes seglin su altura del pulso y les asigna
un intervalo de valores para el canal de altura de pulsos. El contenido de un canal en
particular corresponde entonces al ndmero de sefiales de voltaje registradas, cuyas
alturas de pulso estdn dentro del intervalo del valor asignado a ese canal. El registro de
cada nuevo pulso de voltaje que tiene una altura de pulso que est dentro del intervalo

del valor respectivo aumenta el contenido del canal en una unidad. El espectro resulta

.Q

ser el grafico que muestra el contenido del canal versus los canales [5].



Si se utiliza un detector de radiacién ionizante cuya altura de pulso es proporcional a la
energia del evento registrado, entonces el espectro de la altura de pulsos se correlaciona
con el de la energia de la radiacién medida. La tasa de conteo puede ser de hasta 2,000
eventos por segundo. El anélisis multicanal que se realiza con el analizador multicanal
. se controla mediante una computadora que tiene instalado el software measure 4.6.15.3

correspondiente a este instrumento [5].

El analizador de altura de pulsos en si tiene 4.000 canales con el mismo ancho de
intervalo de voltaje, cada uno, y procesa las alturas de los pulsos dentro de un intervalo
de voltaje de 0 Va4 V. Los pulsos incidentes que tienen diferentes alturas de pulso se
descartan, por lo que a cada canal le corresponde a un intervalo de altura de pulsos de 1
mV. Solo los pulsos que estin asignados a ese intervalo de altura de pulsos por el pre-
amplificador, el amplificador principal y el compensador de paso se registran. Fl
aruplificador principal extiende linealmente el intervalo de altura de pulsos de la
entrada; el compensador de paso lo desplaza linealmente a voltajes mas altos. Ademas
de su uso como analizador multicanal, este dispositivo también proporciona voltajes de
operacion y Voltéjes de polarizacién a un pre-amplificador que se haya conectado o a un
detector de energia de rayds X. Estos volt'ajes de operacién y de polarizacion se pueden

configurar y tomar directamente del dispositivo [5].

Como se ha observado, el analizador multicanal estd disefiado para separar pulsos
provenientes de un detector de radiacién sobre el que incide radiacién de muchas
longitudes de onda, ordenando los pulsos de acuerdo con su tamafio o amplitud. El
analizador multicanal es en realidad un microprocesador de propésito especial con tres
funciones principales:

1. Digitalizacién. Es un convertidor de pulsos analégicos a digital, convirtiendo la
informacion analdgica contenida en cada pulso - su amplitud en voltios - en formato
digital, lo que es adecuado para que sea procesado por la computadora.

2. Clasificacién y almacenamiento, Estas operaciones se realizan en la memoria del
analizador multicanal. Si el rango de energia de rayos X a examinar se extiende por
ejemplo de 0 a 20 keV y el analizador tiene 1000 canales, entonces cada canal abarca un

rango de energia de 20 eV. El canal niimero 295 recibiria la informacién del convertidor
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sobre cualquier actividad de pulsos en el rango de 5880-5900 eV. Por lo tanto, este

canal obtendria informacién - niimero de cuentas - sobre una porcidn vertical cerca del

centro de la distribucién de pulsos.

3. Pantalla. El contenido de la memoria del analizador multicanal — nlimero total de

cuentas en cada canal - se puede visualizar como cuentas versus el nimero de canal, lo

que representa las cuentas versus la energia de los rayos X [9].

La Figura N° 4.17 muestra los elementos funcionales y de operacion del analizador

multicanal PHYWE.
FIGURA N°© 4.17 )
ELEMENTOS FUNCIONALES Y DE OPERACION DEL ANALIZADOR
MULTICANAL PHYWE

Fuente: Adaptada de PHYWE. Multichannel Analysert. 2005

@ Interruptor principal

@ Conector de cable de alimentacién

® Selector de entrada

@ Entrada de cable BNC del detector

® Entrada de cable BNC externo

® Salida analégica a osciloscopio

@ Entrada de cable BNC de sefiales TTL

Toma de voltajede £ 12V

@ Toma de voltaje de polarizacion
@ Entrada de detector de energia

@ Puerto USB

@ Selector de voltaje de polarizacion

@ Indicador encendido/apagado
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4.5.6 Muestras metalicas

Las muestras que se usaron para la calificacién de la operacién del detector de energia
de rayos X y el analizador multicanal se muestran en la F igura N° 4.18 y corresponden a
laminas metalicas de diversos materiales: Cobre, Niquel y Zinc, cuyas dimensiones son
76 x 40 mm.

, FIGURA N° 4.18
LAMINAS METALICAS DE Cu, Ni y Zn

Fuente: Autoria propia. Fotografia de las 1aminas

4.6. Andlisis y procesamiento de datos

A continuacion se describe el método seguido para procesar los datos que fueron
obtenidos en los espectros de fluorescencia de rayos X con la finalidad de determinar el
namero de canales correspondientes a las lineas caracteristicas Ko y KB de los
espectros de fluorescencia de rayos X de las laminas de cobre, niquel y zinc, usadas en
el proyecto y, asimismo, los anchos de energia a media altura del méaximo del nivel de

energia y poder realizar el analisis correspondiente.

1. Se abrié el espectro de fluorescencia de rayos X con el programa Phywe measure
46153 y en el meni Medida, se selecciono la funcién Opciones de

representacion..., que muestra la Figura N° 4.19, para abrir su ventana de dialogo.
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FIGURA N° 4,19
MENU Medida DEL PROGRAMA PHYWE MEASURE 4.6.15.3
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Fuente: Elaboraci6n propia. Captura de pantalla del programa.
En la ventana Opciones de representacion..., se selecciond Lineas rectas en la
ventana Interpolacion y luego se hizo clic en el botén OK, como muestra la Figura
N° 4.20.

FIGURA N° 4,20
VENTANA OPCIONES DE REPRESENTACION
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Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantalla del programa.
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El espectro de fluorescencia mostré el aspecto de la Figura N° 4.21.

] FIGURA N° 4,21
INTERPOLACION LINEAL DEL ESPECTRO DE FLUORESCENCIA
e '
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantalla del programa.

3. Haciendo uso del icono de acceso directo Zoom @

4, se selecciond la seccion del

espectro para ampliarla, como muestra la Figura N° 4.22 y asi obtener la curva se

muestra en la Figura N°© 4.23.
) FIGURA N° 4,22
AREA SELECCIONADA DEL ESPECTRO
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Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantalia del programa.



-, FIGURAN®4.23
AMPLIACION DEL AREA SELECCIONADA DEL ESPECTRO

Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantalla del programa.

4, Con el icono de acceso directo Seleccionar H, se selecciond el area

correspondiente a la linea Ka del espectro, como muestra la Figura N° 4.24.

FIGURA N° 4.24
SELECCION DE LA LINEA Ko. DEL ESPECTRO
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantalla del programa.
5. En el menu Andlisis se seleccion6 la funcién Ajuste de funcion..., que se muestra

en la Figura N° 4.25, para hacer aparccer la ventana correspondiente.
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FIGURA N° 4.25
MENU ANALISIS

}.‘4 Anaﬁsrs de curva... :

m Bxtras .. Ventana AyudaA v

4. Anaﬁmdeplcom L

};ﬁ Mostrar ptomedto
M’ Mnsm:r pend' mte..
14 MostranntegraL.

h Mostrar extremos...” ER -
]._{'_r Obtmerelpumoeqmva!ent&.. -

J& Modifi ccibndecanal... -
¥ Transformada de. Founm.. o

.. Bjuste de funcidn..
“‘S‘Caicuiarprnmed?o... e
$ Suav:zar... P o

&Cmta:

_.Strgi'-}{"'

Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantalia del programa.

En la ventana Ajuste de funcion, se selecciond distribucién normal normalizada, en

la opcion Funcidn, se movi6 el cursor a una posicién determinada del Error

relativo max. y se hizo clic en Calcular para hacer aparecer los valores de g, b yc,

la Dispersién y el nlimero de Jteraciones, como muestra la Figura N° 4.26.

FIGURAN°426
VENTANA AJUSTE DE FUNCION
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Fuente: Elaboraci6n propia. Captura de pantalla del programa.
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Se hizo clic en el botén Afadir nueva curva y luego en el botén Cerrar, para cerrar

la ventana, El programa mostrd la curva en azul que muestra la Figura N° 4,27,

FIGURA N° 4.27
CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DE LA LINEA Ka
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7. Con el icono de acceso directo Seleccionar 1 -4, se selecciond ¢l darea
correspondiente a la linea KB del espectro, como muestra la Figura N° 4.28.

FIGURA N° 4.28
SELECCION DE LA LINEA KB DEL ESPECTRO

Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantalla del programa.

8. Se repitieron los pasos 5 y 6 para afiadir la curva de Distribucién Normal para la

3

linea KB, como muestra la Figura N° 4.29,



FIGURA N°© 4.29
CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DE LA LINEA Kp
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantalla de! programa.
9. Se hizo clic en algin lugar del 4rea de trabajo para hacer aparecer sélo las dos
curvas de distribucion normal y el espectro, como muestra la Figura N° 4.30.

FIGURA N° 4,30
CURVAS DE DISTRIBUCION NORMAL Y EL ESPECTRO
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantalla del programa.
10. Se oculté la curva del espectro original haciendo clic en el icono impulsos de color
rojo ubicado en la barra de iconos de acceso directo para mostrar solamente las

curvas de distribucién normal correspondientes a las lineas Kot y KP del espectro,

@

como muestra la Figura N° 4.31.



FIGURA N° 4.31
CURVAS DE DISTRIBUCION NORMAL DE LAS LINEAS Kc, Y KB
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantalla de! programa.
11. Se hizo clic en el icono Impulsos de color verde, ubicado en la barra de accesos
directos, para ocultar la curva de distribucién normal correspondiente a la linea KB,

como muestra la Figura 4.32.

FIGURA N° 4,32
CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DE LA LINEA Ko
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantalla del programa.



12. Con el icono de acceso directo Seleccionar [-H:J, se selecciond el area

correspondiente a la curva de distribucidén normal de la linea Ko del espectro,

como muestra la Figura N° 4.33.

FIGURA N° 4.33
SELECCION DE LA CURVA CORRESPONDIENTE A LA LINEA Ka
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantalla del programa.

- En el ment Andlisis se seleccioné la funcién Andlisis de pico..., como muestra la
Figura N° 4.34,

FIGURA N° 4.34
VENTANA ANALISIS
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantalla del programa.
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14. En la ventana Andlisis de picos se ﬁj6 un valor de Tolerancia, y se hizo clic en el
botdn Calcular para completar los datos de la ventana. Luego, se hizo clic en el
botén Mostrar resultados, como muestra la Figura N° 4.35,

FIGURA N° 4.35
VENTANA ANALISIS DE PICOS
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Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantalla del programa.
15. Con el botén Cerrar se oculté la ventana y se logré mostrar los valores mdximo
(nimero de canales) y altura de la curva, como muestra la Figura N° 4.36.

’ FIGURA N° 4.36
NUMERO DE CANALES CORRESPONDIENTE A LA LINEA Ka
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantalla del programa.
16. Se hizo clic en el icono fmpulsos de color verde para hacer aparecer la curva
-correspondiente a la linea KB del espectro y se oculté la curva correspondiente a la

linea Ko, haciendo clic en el icono /mpulsos de color azul, para mostrar sélo la

¥e

curva correspondiente a la linea KB, como muestra la Figura N° 4.37.



FIGURA N°© 4.37
CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DE LA LINEA KB
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantalla del programa.
17. Se repitieron los pasos 12 al 15 para mostrar los valores mdximo (numero de

canales) y altura de la curva que corresponden a la linea Kp del espectro, como

muestra la Figura N° 4,38,

FIGURA N° 4.38
NUMERO DE CANALES CORRESPONDIENTE A LA LINEA Kp
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Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantalla del programa.
18. Se hizo aparecer la curva correspondiente a la linea Ko para obtener en un mismo

grafico los valores del nimero de canales correspondientes a cada una de las lineas

Q)

del espectro, como muestra la Figura N° 4.39.



FIGURA N° 4.39
NUMERO DE CANALES DE LAS LINEAS Ko Y KB
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Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantalla del programa.
Para determinar e] ancho de energia a media altura del maximo del nivel de energia
en los espectros de energia, se hizo clic en el icono Examinar y tomando como
referencia el valor maximo de la ordenada Y2, que corresponde al mimero de
impulsos, se desplazaron los puntos 1 y 2 de tal forma que las lineas paralelas
horizontales correspondan a los valores Y2 e Y1 = Y22 y las lineas paralelas
verticales intercepten a la curva en los valores X1 y X2, con los cuales se puede

definir el AX, como muestra la Figura N° 4.40,

, FIGURAN® 440
DETERMINACION DEL ANCHO DE ENERGIA A MEDIA ALTURA
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Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantalla del programa.



V. RESULTADOS

5.1. Resultados descriptivos

5.1.1 Resultados de la determinacién del mimero de canales correspondientes a las

lineas caracteristicas del espectro de fluorescencia.

Con el método descrito en la seccién 4.6, se han realizado las curvas de Distribucién
Normal a las graficas que corresponden a los espectros de fluorescencia de rayos X
obtenidos experimentalmente, las que muestran los nimeros de canales
correspondientes a las lineas caracteristicas Ko y KB de los espectros de los materiales
que constituyen las laminas de cobre, niquel y zinc, usadas en el proyecto, para los
niveles de amplificacién considerados en el trabajo experimental, con la finalidad de

realizar el andlisis de los resultados, segin se indican en las siguientes Figuras:

_ FIGURAN°5.1
CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DEL NUMERO DE CANALES PARA EL
COBRE. FACTOR DE AMPLIFICACION: NIVEL 2

Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantallas del programa.



. FIGURAN°5.2
CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DEL NUMERO DE CANALES PARA EL
COBRE. FACTOR DE AMPLIFICACION: NIVEL 4
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Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantallas del programa.

 FIGURAN°53
CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DEL NUMERO DE CANALES PARA EL
NIQUEL. FACTOR DE AMPLIFICACION: NIVEL 2

Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantallas del programa.




. FIGURAN°54
CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DEL NUMERO DE CANALES PARA EL
NIQUEL. FACTOR DE AMPLIFICACION: NIVEL 4
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Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantallas del programa.

_ FIGURAN®5.5
CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DEL NUMERO DE CANALES PARA EL
ZINC. FACTOR DE AMPLIFICACION: NIVEL 2
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Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantallas del programa.
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FIGURA N° 5.6
CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DEL NUMERO DE CANALES PARA EL
ZINC. FACTOR DE AMPLIFICACION: NIVEL 4
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Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantallas del programa,

Las energias de transicion de las lineas caracteristicas Ko y KB de los elementos
estudiados, encontradas en [14] , se han representado en funcién del niimero de canales
del analizador multicanal que le corresponden experimentalmente, a cada linea, en

forma sistemdtica en la Tabla N° 5.1.

TABLA N° 5.1 ‘
ENERGIAS DE LAS LINEAS Ko Y KB DE LOS ELEMENTOS Y EL NUMERO DE
CANALES DETERMINADOS EXPERIMENTALMENTE

Energia Nuimero de canales
Elemento Linea -
keV Nivel 2 Nivel 4
Ko 8,04 758 1710
Cobre
KB 8,90 855 1901
Ka 7,47 687 1571
Niquel
KB 8,26 776 1752
. Ka 8,63 826 1849
Zinc
Kp 9,57 973 2067

Fuente: Elaboracién propia

Los valores de la Tabla N° 5.1 se han representado en la Figura N° 5.7
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. FIGURAN°5.7
ENERGIA VS NUMERO DE CANALES
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Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantallas del programa.

Se puede observar de la grafica de la Figura N° 5.7, que las energias asociadas a las
lineas caracteristicas de los espectros de fluorescencia de rayos X de los elementos de
las laminas usadas en el proyecto, muestran un comportamiento lineal en funcién del

nimero de canales del analizador multicanal.

5.1.2 Resultades de la determinacién de los cuadrados de los anchos a media altura
del nivel de energia correspondientes a las lineas caracteristicas del espectro

de fluorescencia.

Con el método descrito en la seccidén 4.6, se han realizado las curvas de Distribucién
Normal de las energias y los anchos a media altura del nivel de energia a las lineas
caracteristicas Ko y KB de las graficas que corresponden a los espectros de
fluorescencia de rayos X de las laminas de cobre, niquel y zinc, usadas en el proyecto,

segun se indican en las siguientes Figuras:
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FIGURA N°5.8

CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DE LA ENERGIA DE LA L{NEA Ko. DEL

COBRE Y EL ANCHO A MEDIA ALTURA
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantallas del programa.

FIGURAN° 5.9

CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DE LA ENERGIA DE LA LINEA K DEL

COBRE Y EL ANCHO A MEDIA ALTURA
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantallas del programa.



FIGURA N° 5.10
CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DE LA ENERGIA DE LA LINEA Ko DEL
NIQUEL Y EL ANCHO A MEDIA ALTURA
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantallas del programa.

FIGURA N° 5,11
CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DE LA ENERGIA DE LA LINEA KB DEL
NIQUEL Y EL ANCHO A MEDIA ALTURA
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantallas del programa.



FIGURA N°5.12

CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DE LA ENERGIA DE LA LINEA Ka DEL
ZINC'Y EL ANCHO A MEDIA ALTURA
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantallas del programa.

FIGURAN°S13
CURVA DE DISTRIBUCION NORMAL DE LA ENERGIA DE LA LINEA K DEL
ZINC'Y EL ANCHO A MEDIA ALTURA
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Fuente: Elaboracion propia. Captura de pantallas del programa.

Las energias de transicidén de las lineas caracteristicas Ko, y KB de los elementos
estudiados, encontradas experimentalmente, y los cuadrados de los anchos a media

altura del nivel de energia se han representado en forma sistemética en la Tabla N° 5.2,
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’ ) TABLA N° 5.2
ENERGIAS DE LAS LINEAS Ko Y KB DE LOS ELEMENTOS Y SUS ANCHOS A

MEDIA ALTURA
Energia AErwim (AErwim)®
Elemento Linea

keV keV (keV)?
Ko 8,0000 0,5324 0,2834

Cobre
Kp 8,8936 0,7314 0,5349
Ka 7,4720 0,5302 0,2811

Niquel
Kp 8,3329 0,6292 0,3959
_ Ko 8,6310 0,5340 0,2852

Zing .

Kp 9,6486 0,6768 0,4581

Fuente: Elaboracién propia

Los valores de la Tabla N° 5.2, para las lineas Kot se han representado en la Figura N°
5.14

FIGURA N°5.14 '
CUADRADO DE ANCHOS A MEDIA ALTURA VS ENERGIA PARA LAS
LINEAS Ko,
{E)z
(keV)2
Temmm |
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Los valores de la Tabla N° 5.2, para las lineas KB se han representado en la Figura N°
5.15.
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| FIGURA N°5.15 ,
CUADRADO DE ANCHOS A MEDIA ALTURA VS ENERGIA PARA LAS
LINEAS KB
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Fuente: Elaboracién prbpia. Captura de pantallas del programa.
Se puede observar, de las lineas de regresion adicionadas a las gréficas de las Figura N°
5.14 y Figura N° 5.15, que los cuadrados de los anchos de energia a media altura de los

niveles de energia - (AEFWHM)Z - asociadas a las lineas caracteristicas Ko, y Kot de los

espectros de fluorescencia de rayos X de los elementos de las léminas usadas en el

proyecto, pueden suponer un comportamiento lineal en funcién de la energia.

5.2, Resultados inferenciales

Puesto que no se ha realizado un tratamiento estadistico de datos, no se han analizado
¢stos més alla de los resultados presentados en la seccion anterior con el fin de poder
tomar decisiones y realizar predicciones.

5.3. Otro tipo de resultados estadisticos

Toda vez que no se ha realizado un tratamiento estadistico de datos, no se han analizado

éstos por otros tratamientos estadisticos.
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VL DISCUSION DE RESULTADOS

6.1. Contrastacién y demostracién de la hipétesis con los resultados

En el proyecto se formulé lalHipc’)tesis General que establecia que la calificacién de la
operacién del sistema de deteccion del equipo XR 4.0 PHYWE para realizar andlisis por
fluorescencia de rayos X dependia del desempefio correcto del detector de energia de
rayos X y el analizador multicanal; lo que permitié formular las siguientes dos Hipotesis
Especificas:

(1) La energia emitida por determinados elementos varia linealmente con el nimero de
canales del analizador multicanal.

(2) El valor del cuadrado del ancho de energia a la mitad del maximo del nivel de
energia - (AEpywipy )2 - de la linea caracteristica de rayos X varia linealmente con el

nivel de energia E para determinados elementos.

Se pudo observar, de la grafica de la Figura N° 5.7, que las energias asociadas a las
lineas caracteristicas de los espectros de fluorescencia de rayos X de los elementos de
las laminas de cobre, niquel y zinc, usadas en el proyecto, muestran un comportamiento
lineal en funcién del nimero de canales del analizador multicanal, lo que demuestra la

validez de la primera hipétesis.

Por otro lado, se pudo observar de las lineas de regresion adicionadas a las graficas de la

Figura N° 5.14 y la Figura N° 5.15, que los cuadrados de los anchos de energia a media
altura de los niveles de energja - (AEpwyn)? - asociadas a las lineas caracteristicas Ko

y Ko de los espectros de fluorescencia de rayos X de los elementos de las 14minas de
cobre, niquel y zinc, usadas en el proyecto, pueden suponer un comportamiento lineal

en funcién del nivel de la energia, lo que demuestra la validez de la segunda hipétesis.

Por lo anteriormente expuesto, la demostracion de la validez de las dos hipétesis
especificas, permite demostrar la validez de la hipétesis general, lo que califica la

operacion del sistema de deteccién del equipo XR 4.0 PHYWE.
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6.2, Contrastacién de los resultados con otros estudios similares

En la Tabla N° 6.1, se muestran los valores determinados experimentalmente del
numero de canales correspondientes a cada energia asociadas a las lineas caracteristicas
de los espectros de ﬂuorescenc_ia de rayos X de los elementos de las laminas de cobre,
niquel y zinc, usadas en el proyecto, y los valores mostrados en [4], citado en las

referencias bibliograficas.

’ TABLA N° 6.1 )
ENERGIAS DE LAS LINEAS Ko Y KB DE LOS ELEMENTOS Y EL NUMEROQ DE
CANALES
Nimero de canales
Energia : :
Elemento | Linea Experimental Referencial
keV Nivel 2 | Nivel4 | Nivel 2 | Nivel 4

Ka 8,04 758 1710 802 1813
Cobre

Kp 8,90 855 1901 909 2027

Ko, 7,47 687 1571 731 1671
Niguel

KB 8,26 776 1752 828 1857
2 Ka 8,63 826 1849 877 1973

in¢
KB 9,57 973 2067 995 2208

Fuente: Elaboracién propia

Teniendo en cuenta que la tasa de conteo constituye un evento aleatorio, el anlisis de
los resultados muestra que los valores obtenidos experimentalmente del ntimero de
canales por cada factor de amplificacién, identificadas como Nivel 2 y Nivel 4,
corresponden, muy aproximadamente, a los valores mostrados en [4]. La pequefia
discrepancia, ademés de lo indicado anteriormente, se debid a que no se considerd una

mayor corriente de operacion en el tubo de rayos X.

En la Tabla N° 6.2, se muestran los valores determinados experimentalmente de las
energias correspondientes a las lineas caracteristicas de los espectros de fluorescencia

de rayos X de los elementos, cobre, niquel y zinc, de las laminas usadas en el proyecto
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con sus respectivos anchos de energia a media altura del nivel de energia y los valores

mostrados en [4], citado en las referencias bibliograficas.

' TABLA N° 6.2
ENERGIAS DE LAS LINEAS Ko Y KB DE LOS ELEMENTOS Y SUS ANCHOS A

MEDIA ALTURA
Energia AErwmm
Elemento | Linea keV keV
Experimental | Referencial | Experimental | Referencial
Ka 8,00 8,03 0,532 0,371
Cobre
Kp 8,89 0,731
Ko 7,47 7,46 0,530 0,369
Niquel
Kp 8,33 0,629
Ka 8,63 8,62 0,534 0,377
Zinc
Kp 9,64 0,676

Fuente: Elaboracién propia

El andlisis de los resultados muestra que los valores de energia obtenidos

experimentalmente para las lineas Ka, corresponden, con un margen de error muy

pequefio, a los valores dados en [4]. No fue posible establecer la comparacion de los

valores de energia para las lineas K porque éstas no se proporcionan en [4], pero si

corresponden, con mucha aproximacién a los. valores proporcionados en [14]. La

discrepancia entre los valores de los anchos a media altura de los niveles de energia se

debi6 a que en el trabajo experimental la tasa de conteo fue muy baja, lo cual puede

corregirse aumentando la corriente de operacién del tubo de rayos X con la finalidad de

aumentar la altura de la linea caracteristica de tal forma que el ancho de energia a media

altura de los niveles de energia se reduzcan.

6.3. Responsabilidad ética de acuerdo a los reglamentos vigentes

No aplica en este caso, por Ia naturaleza del proyecto.
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CONCLUSIONES

Habiendo realizado el anslisis de los resultados, en relacién a la determinacién de los
niveles de energia de los elementos, el niimero de canales del analizador multicanal y
los anchos de energia a media altura de los niveles de energia correspondientes a las
lineas caracteristicas Ko y KB de los espectros de fluorescencia de rayos X de las

laminas de cobre, niquel y zinc, usadas en el proyecto, se pudo concluir lo siguiente:

1. El método expuesto para la determinacién del nimero de canales del analizador
multicanal correspondientes a las lineas caracteristicas Ko, y KP de los espectros de
fluorescencia de rayos X, descrito con mucho detalle en este informe final,
constituye una muy buena referencia a considerar en la ejecucion de otros trabajos

que en el futuro se deseen realizar aplicando esta técnica con el equipo XR 4.0
PHYWE.

2. Los valores determinados experimentalmente del niimero de canales asignados por
el analizador multicanal a las lineas Ko y KP de los espectros de fluorescencia de
rayos X de las laminas de cobre, niquel y zinc, usadas en el proyecto, son aceptables
respecto a los mostrados en [4], puesto que la tasa de conteo que realiza el

analizador multicanal es un proceso completamente aleatorio.

3. Se ha podido observar grificamente que las energias asociadas a las lineas
caracteristicas de los espectros de fluorescencia de rayos X de los elementos de las
laminas de cobre, niquel y zinc, usadas en el proyecto, muestran un comportamiento
lineal en funcién del ntimero de canales de! analizador multicanal, lo que demuestra
nuestra hipétesis planteada en el proyecto. Esto es una buena evidencia de un buen
funcionamiento del detector de energia de rayos X y el analizador multicanal que
constituyen el sistema de deteccién del equipo XR 4.0 PHYWE.

4. Teniendo en cuenta que la tasa de conteo constituye un evento aleatorio, el analisis

de los resultados muestran que los valores de energia obtenidos experimentalmente
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para las lineas Ka, corresponden, con un margen de error muy pequeifio, a los

valores mostrados en [4].

Se pudo observar graficamente que los cuadrados de los anchos de energia a media
altura de los niveles de energia - (AEpwp )? - asociadas a las lineas caracteristicas

Ka y KB de los espectros de fluorescencia de rayos X de los elementos de las
laminas de cobre, niquel y zinc, usadas en el proyecto, pueden suponer un
comportamiento lineal en funcién de la energia, lo que demuestra nuestra segunda
hipétesis especifica planteada en el proyecto. Esto también es una buena evidencia
del buen funcionamiento del detector de energia de rayos X y el analizador

multicanal que constituyen el sistema de deteccién del equipo XR 4.0 PHYWE.

Por lo indicado anteriormente, se pudo calificar 1a operacién del detector de energia
de rayos X y del analizador multicanal que constituyen el sistema de deteccion del
equipo XR 4.0 PHYWE por cuanto este sistema funciona bajo las especificaciones

operacionales establecidas por el fabricante.
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RECOMENDACIONES

. Debido a Ia potencia que suministra la Unidad de rayos X XR 4.0 expert PHYWE
no es recomendable obtener los espectros de fluorescencia con factor de

amplificacién de Nivel 1 del analizador multicanal.

- Para los trabajos experimentales relacionados con la fluorescencia de los rayos X, es
conveniente usar un tubo de rayos X cuyo blanco esté constituido por un elemento

como ¢l Tungsteno, que proporciones una radiacién altamente energética.

Para mejorar los valores experimentales del nimero de canales asignados por el
analizador multicanal a las lineas Ko y KB de los espectros de fluorescencia de
rayos X, seria conveniente aumentar la tasa de conteo incrementando la corriente de

operacion del tubo de rayos X de Tungsteno.

. Para mejorar los valores experimentales de las energias asociadas a las lineas
caracteristicas Kot y KB de los espectros de fluorescencia de rayos X y los anchos de
energia a media altura de los niveles de energia, también serfa conveniente aumentar
la tasa de conteo incrementando la corriente de operacion del tubo de rayos X de

Tungsteno.
Cuando se adquiera un equipo o un instrumento seria conveniente realizar la

calificacién de su operacién para verificar estd desempefiéndose correctamente de

acuerdo a las especificaciones de operacién que proporciona el proveedor.
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ANEXOS

Anexo N° 1. Matriz de consistencia
Anexo N° 2, Espectros de ﬂuoreséencia de rayos X obtenidos
¢ FiguraN° A.1.-

Espectro de Fluorescencia del Cobre. Factor de amplificacién: Nivel 2
¢ FiguraN° A.2.-

Espectro de Fluorescencia del Cobre. Factor de amplificacion: Nivel 4
o FiguraN° A3.- | |

Espectro de Fluorescencia del Niquel. Factor de amplificacion: Nivel 2
e FiguraN° A4.-

Espectro de Fluorescencia del Niquel. Factor de amplificacién: Nivel 4
e FiguraN°® A5.-

Espectro de Fluorescencia del Zinc. Factor de amplificacién: Nivel 2
» FiguraN° A6.- |

Espectro de Fluorescencia del Zine. Factor de amplificacién: Nivel 4

Anexo N° 3. Longitudes de onda y energias para las radiaciones caracteristicas
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ANEXON° 1

Titalo del Proyecto de Investigacién: “CALIFICACION DE O

Matriz de Consistencia

PARA ANALISIS POR FLUORESCENCIA DE RAYOS X»

PERACION DEL SISTEMA DE DETECCION DEL EQUIPO XR 4.0 PHYWE

PROBLEMA

OBJETIVOS

HIPOTESIS

VARIABLES

METODOLOGIA

Problema General

¢Es posible la calificacion de
operacibn  del  sistema de
deteccion del equipo XR 4.0
PHYWE para el anilisis por
fluorescencia de rayos X?

Problemas Especificos

(Tiene comportamiento lineal la
energia emitida por determinados
elementos respecto al nimero de
canales del analizador
multicanal?

¢(Existe dependencia lineal entre

(ABpwam)?de I

caracteristica de rayos X y su

linea

nivel de energia E_, para

determinados elementos?

Objetivo General

Calificar la operacion del sistema
de deteccion del equipo XR 4.0
PHYWE para realizar analisis por
fluorescencia de rayos X,

Objetivos Especificos

Verificar el comportamiento
lineal de la energia emitida por
determinados elementos y el
nimero de canales del analizador
multicanal.

Verificar la dependencia lineal

entre (AEFWHM)zde la linea
caracteristica de rayos X y su
nivel de energia E, para

determinados elementos.

Hipétesis General

La calificacién de la operacion
del sisterna de deteccion del
equipo XR 4.0 PHYWE para
realizar analisis por fluorescencia
de rayos X depende del
desempeiio correcto del detector
de energia de rayos X y el
analizador multicanal.

Hipatesis Especificas

La - coergia  emitida  por
determinados  elementos  varia
linealmente con el mimero de
canales del analizador multicanal.

E! valor de (AEFWI-{M)2 de la

linea caracteristica de rayos X
varia linealmente con el nivel de

energia E_ para determinados
elementos

Variable Independiente:
Desempeiio correcto del detector.
Variable Dependiente:

Calificacién de operacién del
sistema de deteccion

Nivel de Investigacién

Investigacion  descriptiva  y

correlacional.
Tipo de Investigacién

Investigacion aplicada,
cuantitativa y transversal.

Diseiio de la Investigacién

Investigacion con disefio
experimental, que consiste en
obtener los espectros de emisién
por fluorescencia de rayos X de

diversas  muestras  metalicas
patrones  para  observar la
variacion de sus niveles de

energia con el niimero de canales
del analizador y los anchos a
media altura de sus lineas
caracteristicas.
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ANEXO N° 2,

ESPECTROS DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X OBTENIDOS
FIGURA N° A.1
ESPECTRO DE FLUORESCENCIA DEL COBRE.,
. FACTOR DE AMPLIFICACION: NIVEL 2
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FIGURA N° A.2
ESPECTRO DE FLUORESCENCIA DEL COBRE.,
FACTOR DE AMPLIFICACION: NIVEL 4
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FIGURA N°® A.3
ESPECTRO DE FLUORESCENCIA DEL NIQUEL
FACTOR DE AMPLIFICACION: NIVEL 2
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FIGURA N° A4
ESPECTRO DE FLUORESCENCIADEL NIQUEL
FACTOR DE AMPLIFICACION: NIVEL 4
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Fuente: Elaboracién propia. Captura de pantallas del programa.
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FIGURAN® A5
ESPECTRO DE FLUORESCENQIA DEL ZINC
FACTOR DE AMPLIFICACTON: NIVEL 2
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FIGURA N° A.6
ESPECTRO DE FLUORESCENCIA DEL ZINC
FACTOR DE AMPLIFICACION: NIVEL 4
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ANEXO N° 3.

LONGITUDES DE ONDA Y ENERGIAS PARA LAS RADIACIONES

CARACTERISTICAS

Radiation A A E (keV)
Ag Ka 0,5608 22,103
KB 10,4970 24,942

Pd K& 0,5869 21,125
KB, 0,5205 23,819

Rh K& 0,6147 20,169
KB, 0,5456 22,724
Mo K& 0,7107 17,444
KBy 0,6323 19,608

2n K& 1,4364 8,631
KB, 1,2952 9,572

Cu K@ 1,5418 8,041
K, 1,3922 8,905

Ni K@ 1,6591 7472
KB, 1,5001 8,265

Co K& 1,7905 6,925
KB, 1,6208 7,629

Fe K& 1,9373 6,400
KB, 1,7565 7,038
Mn K& 2,1031 5,895
KB, 1,9102 6,490

Cr K& 2,2909 5,412
KB, 2,0848 5,947

Ti K& 12,7496 4,509
KB, 2,5138 4,932

Fuente: Internacional Tables for Crystallography, Vol. C. 2006
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