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INTRODUCCION

.El  desarrollo en los éﬁos sesentas de los detectores
semiconductores de Si(Li) de alta resolucién, con filtros
de entrada muy delgados y de electrdonica de bajo ruido, ha
hecho posible tener en la actualidad detectores de excelen-
te resolucidn.

La combinacién de inducir rayos-X por protones y el re-
gistro de los mismos con un detector de este tipo da por re
sultado una técnica de andlisis multielemental de alta sen-
51t1v1dad( )

La ef1c1enc1a de detecc1on de los detectores de alta re
solucibn de Si(Li) y Ge(Ll) es,de‘prlmord1al importancia pa-
ra trabajos cuantitativos._Se:puédeh;éitar algunas investiga
ciones donde se requiere conOcér(cbn‘estimaciones reales de
incertidumbre la eficiencia de deteccién(lz).' 7

La medida de secciones transversales para 11 1on1zac15n,

" de las capas mds internas usando protones Vo iones. pesados

_es importante para la confrontac1on de 1a

En el caso de anallslshde razas,de ‘elementos per fluo

rescencia de ravos-X etcitado con protones, aunque si bien -




en este caso se puede usar un estandar externo, éste debe
 .¢ontener una cantidad conocida del elemento bajo investiga
cibén., Irradiando la muestra conocida y desconocida bajo con
'diciones idénticas de haz, la cantidad de 1a muestra desco-
nocida puede ser obtenida por simple proporcidn. Esto supo-
ne que los blancos tienen una forma idéntica, esto es, la
misma composicifn elemental y el mismo grueso. Cualquier va
riacién en la muestra (composicidn, grueso, contaminantes)
causan diferencias significativas en la produccién de rayos-X,

El estindar debe ser usado cada vez que alguna condicidn
experimental cambie, por ejemplo la energia del haz, y debe
permanecer fijo cada vez que se repita la irradiacién.

Lo antericr conduce a considerar que la probabilidad de
. cometer errores en el andlisis cuantitativo a través de es-
tindares es mayor que si se tiene una curva de eficiencia
obtenida cuidadosamente.

L.a demanda en el uso de estos detectotés ha ido en au-
mento debido a su excelente resolucidén por lo -que se hace
necesario un conocimiento preciso’de‘ia;éficiencia de detec
cién de los mismos, e

Cada detector semiconductéf réSﬁiiéiﬁnico en su respues
ta en cuanto a eficiencié,'déﬁiddiéiié imposibilidad'de un
control preciso en la fabricacidﬁ'aé estos dispositivos.

Las curvas de eficiencia pr0porciénadas por los fabricantes

se calculan generalmente a partir de los coeficientes de ap



sorcidn de rayos-X. Esto es solo una estimacién burda de la
verdadera eficiencia ya que las especificaciones nominales
de fabricacién del grosor del contacto de oro, del grosor
de la capa muerta del Silicio, del grosor del filtro de Be-
rilio y de la profundidad de la deplesidn de la-regién acti
va, ademis de la medida del grosor de un filtro adicional de
mylar fueron utilizadas en el cdlculo de la eficiencia. Ta-
les cilculos no son lo suficientemente confiables ya que las
especificaciones antes mencionadas pueden introducir errores
de considerncién(z).‘Por tanto las curvas de calibracién pro
porcionadas por los fabricantes deben considerarse solo como
una aproximacién.

Se sabe que la eficiencia de esta clase de detectores es
funcién de la energia. En la regi6n de baja energia (E < 10 keV)
la eficiencia se 1ncrementa desde cero hasta que para valores
cercanos a 10 keV es ca51 constante. Para energias entre
10 keV y qukev.la respuesta en la eficiencia es aproximada-
mente constanfe y.gﬁ‘vhiof ns casi del 100%. Finalmente, pa-
ra energias mayores de 30 keV 1a ef1c1enc1a decrece logar g

micamente con la energia.

Aunque los valores de la energla que dellmltan estas re -
giones son caracteristlcos de cada detector,-el comportamleg
to general es bastante similar para todos ellos. Una gréficé

‘
tipica de eficiencia contra energia tiene la forma mostrada

en la figura 1. En dicha figura se muestra:la influencia de



,ﬂos;diferentes filtros de un sistema de detecci6n en la par-
 £e de baja-energfa, La parte de alta energfa estid determina-
da principalﬁente por el espesor de la zona sensitiva del de
tector.

Diversos grupos de investigadorestg'lo) se han preocupa
_db por la determinacién precisa de la curva absoluta de efi-
ciencia de los detectores de Si(Li). Esto ha dado lugar al
.desarrollo de diferentes métodos tanto experimentales como
semiempiricos para determinar la eficiencia de sus propios
sistemas, Sin embargo, la mayoria de ellos coincide en sefia
lar que €ste es un problema delicado.

Generalmente la determinacién experimental de la efi~
ciencia se lleva a cabo utilizando fuentes radiactivas cali
bradas cuidadosamente(ll’lz). Al utilizar s6lo este procedi
miento, la principal dificultad que se tiene es la carencia
dg fuentas radiactivas adecuadas que emitan fotones de baja
energfa- { <10 keV) y cuando se dispone de &stas no siempre
se tiene un conocimiento preciso de sus "razones de intensi
dad" (branching ratios KB/Ka) asf como de su autoabsorcidén,
“Como consecuencia de esto se puede obtener una curva de efi
Ciéncia con muy buena precisifn en 1la parte de energlas.
E, > 10 KeV, pero imprecisa en la regi6n de baja energia,

La curva de efiéienéia puede entonces determinarse a par
?iride los datos obtenidos con las fuentes calibradas, me-

djante un ajuste visual o ajustando una funcién semiempiri-



ca, Con 1a segunda opcién Gallagher y C1p011a( 2) propu51eron
una funcién basada en 5 pardmetros para describir el compor-
tamiento de la eficiencia de un detector de Si(Li} Lla utili
dad de esta funcién ha sido demostrada por diversos autores
cuando los parimetros, considerados libres, son determinados
por un ajuste de minimos cuadrados a partir de los puntos
experimentalmente medidos,

En este trabajo se determina la curva de eficiencia de
un sistema de deteccién de rayos-X mediante el desarrollo de
un nuevo método(”). Utilizando el modelo semiempirico de Ga
llagher y Cipolla se hace un anlisis del comportamiento dec
la eficiencia con respecto a la energia para determinar los
5 parfmetros que aparecen en la ecuacién que describe el
comportamiento de la eficiencia de detecci6n, de tal manera
que &stos no se correlacionen, ya que fisicamente pueden
considerarse independientes, Esto permite analizar la efi-
ciencia con reSpécto'd"zohas de baja y alta energias en fun
cién de 1o§‘Vélorés obtenidos para los parimetros predomi-.
nantes en cada jqné, Al hacer un ajuste de minimos cuadra-
dos por separado para cada zona se encontraron valores ex-
perimentales para los parfmetros, tales que al compararloé'
con aquellos que‘han sido calculados tedricamente, son logr
que hasta la fecha concuerdan mejor con €stos, Esto indicé

que el procedlmlento de anéllsls seguido es c0nf1able.

‘ ar‘da e 1ndepend1ente los parﬁmetros

que detéfm{nan‘ 6n defba;a-energia s2 pueden de;ermi" :



‘

nar utilizando relacione§ KB/Ka de elementos que emitan ré
' yos-X a energfas menores de 10 KeV cuando son ionizados por
particulas cargadas. Esto proporciona mis informacifn acer
ca del comportamiento de la curva de eficiencia en la regifn
de baja energia y a su vez evita los problemas mencionados
anteriormente; para la regi6n de alta energfa se utilizaron

fuentes radiactivas calibradas,
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CAPITULO I
ANTECEDENTES DEL METODO PIXE

1.1, ANTECEDENTES,

Afin cuando los primeros experimentos en espectroscopia
de rayos-X se realizaron a principios de siglo, a pesar de
su gran potencial, esta t&cnioca analftica no habifa podido
‘ser desarrollada debido a dificultades de tipo préctico,

El prinéipal problema fue el uso de electrones como fuente
de excitacién, y problemas colaterales comd las de conse-
guir un alto vaclfo y lograr muestras conductoras,

A mediados de 1920 se desarrolld la fluorescencia de
rayos-X por fotones (XRF), que resolvia la mayorfa de los
problemas originados con el uso de electrones pero con una’
menor eficiencia de deteccién debido al empleo de equipos

primitivos, lo que dificultaba su aplicacién,

En 1970, Johansson y colaboradores(l) muestran experi
mentalmente que la combinacién de emisién de rayos-X indu-
cidos por protones, con energfas de alrededor de 2 MeV y.
st deteccién con el recientemente desarrollado detector de
Si(Li)} dispersivo en energfa, constituia un nuevo y podero
so método de anflisis multielemental no destructivo.

Paralelamente a la experiencia y &xitos experimentales

de Johansson, otros investigadores comenzaron a hacer estu-



Vdios teSricos respécto al proceso. de produccién de vacan
ﬁias de electrones en las capas més internas del ftomo, Co-
_mo resultado de ello, tres formulaciones fueron desarrolla-
das para explicar este proceso, La primera aproximacidn de
Born para ondas planas (PWBA)(IQ); la aproximacién de cho-
que binario (Binary Encounter Aproximation BEA)(IS) y el mé
todo de parfmetro de impacto('G). Las primeras dos de éstas,
son formulaciones de alta energla, en el sentido de que se
espera sean vilidas s6lo para energlas de la partfcula incj
dente mucho mis grandes que las energiés de amarre de los
electrones, La tercera es un tratamiento semiclésico que to
ma en cuenta la deflexién de la partfcula y describe a 1la
seccién transversal bastante bien pero ain no ha sido proba
da en detalle experiment#lmente. Estas teorlas sﬁponen que
* 1a produccién de vacancias en capas internas ocurre como un
resultado de la interaccién coulombiana directa entre 1la
partfcula cargada incidente y el electrén ligado. En parti-
cular la aproximacion de choque binario es verdaderamente
sencilla y clara para poder entender ffciimente los fen6me-
nos y en base a ello desarrollar la experimentacifn, Todas
estas teorias permitieron el cflculo de secciones eficaces
de ionizacién de capas internas, AsiI se desarrollsd un nue§o
método de anflisis, el método PIXE,

La alta sensitividad del m&todo sobre casi toda la ta-

bla perifdica (anflisis multielemental) y el tiempo relati-

vamente corto con que se realiza el anilisis de cada mues-



-tra, tanto como el hecho de podér ser el punto de partida
para una-nueva clase de investigaciones en diversos campos
han logrado que PIXE sea ampliamente usado en muchos 1abo-
ratorios nucleares importantes del mundo, coﬁo lo demues-
tra la publicacidn de gran cantidad de trabajos reportados

en los Gltimos 14 aﬁqs,(17-1°)

I.2. BREVE HISTORIA DEL METODO PIXE EN MEXICO,

1.2.a. Desarrollo de la Técnica en el IFUNAM. El gru
po de colisiones(lg) del IFUNAM mostr6 .interés en el desa
rrollo de técnicas analiticas nucleares desde 1972, cuando
este grupo se avoc6 al estudio bibliogrﬁfico y encontr§ que
la fluorescencia de rayos-X inducida por partfcula cargada,
" era la que-mﬁs se adaptaba a las caracterfsticas del equipo,
Este grupo realizé un gran nGmero de pruebas para investi-
gar tipo de soportes, espesores de muestras y sus caracte-
risticas, etc, con el fin de optimizar los resultados,

Posteriormente debido a las ventajas que presenta esta
técnica para andlisis multiespectrales, el Dr, J, Rickards
y el Dr, J,F, Ziegler, en 1975 en el IFUNAM, hicieron un éi
tudiﬁ de evaluacidﬁ de la sensitividad del mé&todo para acé-
leradores de baja energia, por el bajo costo del anteni-
miento y operacién de las méquinas, bombardeando muestras
de agua con un haz de H' a energias de 700 KeV(zo).

Encontraron que muchos elementos de inter&s pueden ser
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registrados en cantidades por abajo de una parte por billén
en exposiciones de 3 minutos. Describen en detalle los pa-
sos necesarios para la calibracién absoluta del sistema vy
el proceso de preparacién de la muestra en paises donde los
sustratos de alta pureza son dificiles de obtener. Asi, 1a
técnica puede introducirse, no solamente en laboratorios nu
cleares abandonados por la fraternidad nuclear, sino en la-
boratorios que cuentan con aceleradores de baja energia de-
dicados a la investigacién en fisica atémica y molecular.

Posteriormente en 1976(*') se realizé un estudio siste
mitico para utilizar la técnica PIXE a las energias del ace
lerador del IFUNAM. En 1977 otro trabajo fue realizado(zz)
para mostrar los resultados de los andlisis de espectros de
. rayos-X de muestras en diferentes campoes de interés., En el
mismo afio se realizaron estudios(za) en muestras de sangre
humana. Existe otro trabajo(zu) que estudia los efectos de
6xidos sobre sb6lidos conductores en los andlisis de PIXE en
la regifn de energias de cientos de keV.

Actualmente, basindose en el cambio brusco de la sec-
cién eficaz de ionizaci6n en la regibn de cientos de keV,
este grupotzs) intenta utilizar PIXE como una técnica de me

dicién de espesores en peliculas delgadas.

I.2.b. Desarrollo de la Técnica en el ININ.,  Simult4-
neamente a estos desarrollos de la Técnica-en.-el  IFUNAM,

"en el Centro Nuclear de México ININ (i956),;§§Viﬁiciaron los

1



, experimentos(26’27’2°) preliminares para desarrollar esta
importante técnica. El ININ cuenta con un acelerador Tandem
Van de Graaff modelo EN Tandem de mayor energia que el del
IFUNAM; de esta manera los estudios realizados con el Tan-
dem pueden complementarse con los desarrollados en el IFUNAM
y viceversa. Los experimentos consistieron en hacer un estu
dio sistemftico de la técnica a diversas energias. Este es-
tudio cualitativo incluy6 diversos aspectos del método como
el disefio de la cémara para realizar los experimentos, 1la
preparacién de blancos, el uso de un pafr6n interno, el uso
de distintos sustratos para sostener la muestra, un anilisis
de la sensitividad, reproducibilidad y absorcidn, hasta la
posible reduccidon del fondo de bremsstrahlung. Se desarro-
116 también un programa para la identificacién de picos vy
cllculos de éreas(zs).

Desde entonces se han hecho estudios en muestras de
agua, obsidiana y sangre, obteniéndose algunos resultados
aceptables.

Actualmente esta técnica estd siendo utilizada para

investigar y resolver problemas en superficies metédlicas.
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CAPITULO II
IONIZACION DE CAPAS INTERNAS. TEORIAS DE RAYOS-X.

IT.1 INDUCCION DE RAYOS-X Y EMISION CARACTERISTICA.

En general si una vacancia es creada, de alguna manera,
en la estructura atdmica, ésta serd inmediatamente ocupada
por otro electrén. Como resultado de ello la energia libe-
rada en la transicién serd emitida como un fotén, cuya ra-
diacifn electromagnética estari en la parte visible o0 no
visible del espectro, dependiendo de su energia.

Si el electrdn es removido de una de las capas mis in-
ternas, otro electrén de una de las capas mas externas ocu-
_pari la vacancia y la energia serd emitida como un rayo-X

(fotdn). E1 rayo-X asi producido tiene una energia caracte
iistica de la Z del itomo.

Diversos procesos son usados péra remover un electrén
.de las capas mas internas del atomo. El proceso en el cual
estamos interesados es aquel en el que particulas -cargadas

(e, p, particulas o, ién pesado) inciden sobre el blanco -
golpeando un electrdén de la capa K y transfiriendo parte de
su energia cinética al electrdn. Como resultado de esta in
teraccidn se creari una vacauncia que serid ocupada con un
electr6n de una de las capas mds externas. El proceso fisi

co toma lugar en 2 pasos(3°) como lo ilustra la figura 2.

.13



IONIZACION EMISION
PARTICULAS INCIDENTES '

\ e

PROYECT!

&=,

Figura 2.- Principio del Método PIXE,

Los-rayos-X o lineas designadas como K surgen de una -
transici6n electrénica de las capas mas externas a una va--
‘cancia en la capa K. Las vacancias en la capa K pueden ser
llenadas por electrones provenientes de la capa L o M, Si
la transicibén ocurre debido a ur electrdn de la capa L, los
rayes X serdn denominados K, y si la transicidn ocurre de
uno de la capa M, los rayos-X serédn denominados Kz. Esto -
se ilustra en la figura 3. ‘

Los rayos-X o lineas designadas como L son el resuita-
do de transiciones de las capas mis exterras a una.vacancia
localizada en la capa L y serédn denominadas L, Lg, © L?; -
dependiendo de la capa desde donde provenga el electrfn que

estd llenando la vacancia en la capa L.

14



.Figurn 3.- Emisi6én de rayos-X K.

La figura 4 muestra el espectro caracteristico de 1los
fotones producidos por el decaimiento de electrones de la -

capa L (Ky) y de la capa M (Kg) a la capa K.

Nx
{ctas.)

E
1 I L 1 1 L L i > Kev.
7 8

Figura 4.- Espectro caracteristico correspondiente
registrado en un detector de $i-Li.

15



VSu localizacién indica una diferencia en energia que
permite identificarlos claramente. La anchura de cada pico
depende de caracteristicas intrinsecas del detector el cual
tiene una resoluci6n finita por lo que las transiciones en-

tre subcapas cuyas energias son casi idénticas, no son re-

sueltas por el mismo, asi por ejemplo la linea K, correspon

de realmente a dos lineas, I(ml y Kaz’ cuya diferencia en

energias no permite al detector separarlas.

Por otro lado, no todas las transiciones electrénicas
son permisibles y de estas (iltimas, algunas son mis proba-
bles que otras. Las transiciones mas probables y observadas
en PIXE son las del tipo dipolo eléctrico, cuyas probabili-
dades son gobernadas por las "reglas de seleccifn" las cua-

" les s6lo permiten transiciones en las que se cumple 1lo si-

guiente:
An = ilimitado
Al =
Amé = Q, + 1
R
Ay

~La flgura 5 muestra e1 dlagrama de niveles at6mi-

(31)

cos con las tran51c1ones perm1t1das

16
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DESCRIPCION DE LAS PRINCIPALES TEORIAS PAR

C1I.2.
' SECCIONES TRANSVERSALES DE IONIZACION,

Los procesos de la ionizacifn de las capas
nas por iones ligeros son actualmente bien conog
tendidos. E1 anfilisis cuantitativo de muestras
muestras gruesas requiere de valores exactos d
transversales de ionizacibén de la capa K y L. A

rias fueron desarrolladas como resultado de las

A CALCULAR

mis inter-
idos y en-
delgadas y
e secciones
lgunas teo-

investiga-

ciones tefricas realizadas que se hicieron al tﬂatar de com

prender el fenémeno de produccibn de vacancias i
particula cargada.

En principio la determinacidn experimental
ciones transversales pbdria ser usada para decid
dez.de la aplicacién de una teoria u otra, pero

“ experimentales(32) son importantes (10% o mis)

nternas con

de las sec-
lir 1a vali-
los errores

r los resul-

mpre coinci

tados de diferentes grupos experimentales no sie
den. Sin embargo, en la actualidad se cuenta c#n un gran
nmero de medidas de secciones transversales re%lizadas en
diferentes laboratorios del mundo, cuya confiab?lidad aumen
ta dia con dia debido al incremento en la preci%ién de 1los

equipos utilizados. Esto permite temer un patidén de refe-

rencia de creciente confiabilidad. |
|

SECCION TRANSVERSAL DE IONIZACION POR "PWBl". Para

describir la ionizacidn que se produce en las cdpas inter-

nas de los dtomos mediante el bombardeo con protones y par-

.
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ticulés alfa,; Merzbacher y H.W. Lewis(l“) desarrollaron un
tratamiento tedrico a primera aproximacidn de Borﬂ para on-
das planas (PWBA). la tedria supone que 1la produccién de
la vacancia atdémica interna es debida a la interaccién cou
lombiana del ion incidente con un electrén ligado y que tan
to la particula incidente como la inelisticamente dispersa-
da pueden ser descritas por ondas planas. El PWBA contem
pla el proceso como una transicién de un electrén desde su
estado inicial ligado a un estado final en el continuwo. La
produccidén de vacancias originadas con la transferencia de
e¢lectrones a orbitales desocupados es muy poco probable y
por lo tanto serin despreciables comparadas con las transi-
ciones de los electrones de sus respectivos orbitales hacia
el continuo.

Esta es una formulacién de alta energia, la que es véi-
lida cuando la energia de los iones incidentes es mis gran
de que la energia de amarre del electrbn, Para energias
mds bajas deben introducirse correcciones para obtener una
descripcidn cuantitativa del proceso. Basbas y colabora-
dorescaa) analizan estas discrepancias del PWBA para co-
lisiones a bajas velocidades e introducen en sus célculo;
los efectos de l1a deflexidén de la trayectoria de 1la paf-
ticula incidente debido a la repulsidén de los nficleos del
blanco y el cambio en la energia de amarre del electrdn de-

bido a la presencia de la particula incidente. La introduc
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cibén de estas modificaciones mejora sensiblemente los res?lr
tados.

SECCION TRANSVERSAL DE IONIZACION POR "SCA". Bang vy
Hansteen en 1959(15) publican los efectos producidos en 1la
seccidn transversal total debidos a la repulsidn nuclear de
la particula incidente. En esta aproximacifn semi-cldsica
(SCA) se utiliza el pardmetro de impacto y se toma en cuen-
ta la deflexi6én que sufre 1la trayectoria de la particula
incidente debido a los nficlecs del blanco. Sin estas correc
ciones esta teoria obtiene los mismos resultados para 1la

seccién transversal obtenida por la aproximacién de Born,

SECCION TRANSVERSAL DE IONIZACION POR "BEA". La  teo
ria de la aproximacién del encuentro binario (BEA) fue desa
rrollada por J.D. Garcia(ls) en 1970. En este tratamiento
las secciones transversales para produccidn de vacancias en
las capas mds internas de los dtomos por impacto de protén
son examinadas en una aproximacién de impulso y considera,
como la interaccién principal que producird 1la vacancia,
al intercambio directo de energia entre 1la particula inci-
dente cargada y el electrdn ligado. La colisidén es vista
asi, como la colisibén de la particula incidente de momento
k1 con un electrdn libre de momento kz. Por esta razbn el
método ha sido 1lamado aproximaci6én del encuentro binario,

Este modelo también toma en cuenta la repulsién nuclear de
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la particula incidente. En la aproximacién de impulso ~ ha
sido mostradocsk) que, para una subcapa dada, ésta obedece
una 1e9 de escalamiento, la cual establece que el producto
del cuadrado de la energia de amarre por la seccién trans-
versal es una funcidn universal de la energia incidente ex

presada en unidades de energia de amarre.

CUANTIFICACION EN EL METODO PIXE., J. L. Campbell y co-
laboradores(*?) utilizaron los resultados de medidas de sec
ciones transversales de ionizacidn para la capa K obtenidas
por diversos grupos experimentales realizadas en un amplio
rango de elementos. Ellos grafican los datos obtenidos a
energias de 2.0 y-2.5 MeV y las comparan con las curvas que
se obtienen de 1las teorias de aproximacién de onda plana
: (PWBA), aproximacifn de encuentro binario (BEA)} vy con la
aproximacién de onda plana modificada por Basbas (PWBAm).
Esto es mostrado en la figura 6.

Otro grupo de investigacidn en Brasilcas) realizé un
estudio experimental sobre la validez de las teorias aqui
expuestas e hizo una comﬁaracién entre ellas, Esto puede
observarse en la figura 7.

En las figuras 6 y 7 puede observarse el comportamien-
to de las diversas aproximaciones aquil descritas. De ellas
se deduce que BEA es la que mis se ajusta a casi todo el in
tervalo de masas y a las energias indicadas en los datos ex

perimentales por 1o que actualmente esta aproximacibn es con
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siderada como la mejor base tefrica de esta técnica por 1la
mayoria de los grupos experimentales. Johansson et.al.(ss)
por otro lado, enfatizan que la aproximacién BEA tampoco
ofrece la precisidn necesaria para PIXE. De aqui que ellos
aproximen la curva universal de Garcia utilizando un polino-
mie de 52 grado a 316 puntos experimentales de seccidn trans

versal de ionizacibén para la capa K y 158 puntos experimen-

tales para la capa L. Vease figura 8,
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I1.3. SECCION TRANSVERSAL PARA PRODUCGION DE RAYOS-X, o,
“.‘..Una particula cargada puede interaccionar con la nube
de electrones de un dtomo (interaccién coulombiana) dejando
este dtomo en un estado excitado y afin creando ienizacidn.

El proceso de ionizaci6n puede también ser acompafiado
por emisidbn Auger, esto indica que s6lo una proporcifn de
dtomos ionizados emitird rayos-X caracteristicos. La raz6én
entre la secci6n transversal de emisién de rayos-X, o,y la
seccidon transversal de ionizaci6n o; es denotada por ¢, w

es llamado el factor de produccién de fluorescencia, y k la

probabilidad de una transicidn,

Q

X - wk
I T

El siguiente ejemplo.i1u$tréﬁ1§f§p1i¢ééién de la rela-
cidn anterior. . “  |

Sea k., la linea bajo cdﬁsidéraciﬁn,_entonces op se-
rd la probabilidad de ionizaciéﬁ de la capa K, w la probabi
lidad de que la transicibn de la capa L a la capa K sea ra-
diativa y ka1 determiné la probabilidad de que ia transi;
cidn radiativa sea de LIII a K o sea del tipb ku1' asi
puede escribirse para este ejemplo

o_hk [}

x“al T %1%"%a1
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donde:

al

Seccién para producci6n de rayos-X, K.
Seccidén de jionizacién de la capa K.

Factor de produccidén de fluorescencia para
la capa K.

Probabilidad de transicifn relativa.
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CAPITULO III "~ "
FORMULACION DEL METODO PIXE

111.1. CALCULO DEL NUMERO DE RAYOS-X PRODUCIDOS.
Considérese un haz de particulas (protones) con distri
bucién espacial P(x,y) incidiendo en la direccién Z, sobre
un elemento de volumen dxdydz de la muestra conteniendo -
n(x,y,z) Atomos por unidad de volumen como la ilustra la si

guiente figura 9.

|

El nfimero de particulas que llegan al elemento de volu

men sera.
P(x,y)dxdy

Sea oyx(E) la seccién transversal para la produccidn -
de rayos-X por prdtones con energia E. |

Bajo estas consideraciones el nfimero total de fotones
emitidos por los dtomos contenidos en el elementc de volu-
men €s:

dNx =-0%(E)-P(x,y) n(x,y,z) dxdydz
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ConsideraﬁdGZIaff?éEciéh”dé'fdtones que viajan dentro
del angulo S6liﬁdiaéifdetéct6r (g%) cuya eficiencia es e y
siendo exp (-pk) la’probabilidad de que estaos fotones sean
absorbidos por la‘ptopia>muestra, donde & es la distancia
recorrida por los fofones dentro de é€sta y u el coeficien
te de absorcidn lineal, entonces la expresidn anterior pug
de reescribirsé como

do_ (E)

N, = 2 & —J== P(x,yIn(x,y,2)e " axdydzdE

Es necesgrio considerar la pérdida de energia que su-
fren los protenes al atravesar la muestra ya que la seccidn
transversal de choque es funcif6n de aquella.

Entonces eiinﬁmero total-de rayos-X producidos-conside
rando'todg'ei'i@lﬁﬁén}”ési'comq la ﬁafiaciéﬁ_@e*ia‘gﬁérgia,

seri:

"Si'ééfﬁcnétquOf

muestra, esto ‘es. .

Y si el haz tiene una distribucién espacial rectangular: =

2y



l*lac16n pa

Esta relacién pérmite céiéular la cantidad de rayos-X
en un elemento contenido en una muestra gruesa al irradiar
un blanco grueso con un haz uniforme.

Si ahora la muestra es suficientemente fina o delgada,
el efecto de absorcién asi como la pérdida de energia de
los protones en el blanco pueden despreciérse y la relacidn

reescribirse como

“haciendo g = Q (corriente): ~iélaéi6n7qdeda como

donde:
yﬁ = Ef1c1enc1 . re o
Q ='Angu10 SOlldO subtendldo por e1 detector;if~.

Q =‘F1UJO de protones por un1dad deiérea que;ﬂ;; [3 
llegan al blanco. FE : :

g. = Seccién transversal de producclon de

n = Ntmero de dtomos del elemento de 1nteres ‘e
“ la muestra. R
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‘El nimero de cuentas Nx en un pico del espectrc pro-
ducido por los rayos-X de una desexcitacién determinada
se obtiene sumando ql nlmero de cuentas en cada uno de los
canales que lo constituyen, Esto seria muy sencillo si la
radiacién de fondo fuera despreciable, pero en el caso mis
general, los picos se encuentran inmersos en una radiacidn
de fondo 1a cual deberd ser estimada y sustraida.

Existen programas de computacién(av'ae) que facilitan
el andlisis. Estos se basan en efectuar un ajuste al pico
por medio de una funcidn Gaussiana con funciones exponen-
ciales para las colas y un polinomio para el fondo.

Es conveniente hacer notar que, de las cantidades que

aparecen en la relacifén A, todas excepto N, y n, pueden

x
ser medidas experimentalmente o bien son conocidas, De
aqui que el método PIXE pueda ser considerado un mé&todo
cuantitativo. . .,

En el caso de muestras gruesas y no homogéneas, donde
se requieren correccionesylas‘;uales son dificiles de cal-
cular y de aplicar, podria ser conveniente usar un estfn-
dar interno. La muestra a analizar se contamina con al- 7
glin compuesto quimico adecuado cuya concentracién es cono-
cida. Otra posibilidad es usar una muestra estindar :dé
composicidn conocida la cual debe contener cantidades rela
tivas similares a la de ios principales cohponehtes de la
muestra por analizar. Ambas deben ser bombardeadas bajo

idénticas condiciones. La abundancia de los clementos en 1la

nuestra desconocida se obtendrd comparando la altura de 105
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picos ‘en ambos espectros y corrigiendo por los factores de’

respuesta del sistema de deteccibn para cada caso.

,III.Z.‘PRINCIPIOS BASICOS DEL METQDO PIXE.

El método consiste en hacer pasar, un haz de particu-
ias cargadas (protones, particulas o o iones pesados) a
' través de una cdmara de dispersién hasta un blanco que se
enﬁuentra en ella. La intensidad del haz Se logra hacer
uniforme por medio de una laminilla muy'delpada llamada di
fusbr. También se pueden utlllzar, con e1 mismo propbsito,
dos pares de placas deflectoras electrostatlcas barriendo
el haz(as) en dos d:xecc1ones perpendlculares. El haz via
'Ja a través de todos estos elementos para encontrar final-
mente al blanco .en donde se produce la interaccion. El

‘ blanco es t1p1camente una hoja delgada de un materlal cuy055 L

por la muestra pasan a través‘de,

la camara llegando finalmente al detector de ,»__7“
pulsos generados en el detector son- anallzados en un multl,‘f'”

canal. La figura 10 presenta:un dlagrama esquemﬁtlco clé

sico del arreglo experimental usado por la mayorla de los
grupos de 1nvest1gac1on que desarrollan PIXE en Sus labora S

torios.
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La intensidad de la linea de los rayos-X es proporcio-
nal al nfimero de 4tomos correspondientes en la muestra. Un
detector de rayos-X tipo Si-Li, dispersivo en energia per-

"mite la medida simultinea de los rayos-X caracteristicos
emitidos por la muestra en el anilisis; sensible en la re-
gién de 1.5 a 25 KeV mide principalmente lineas K para
elementos con 13 < Z < 45 y Lineas L para elementos con

10 <2507,

ANALISI;v

UALITAT]VO DE ELEMFNTHS Una vez producida
1a 1nteracc1on, el detector de S;-Ll,‘dispérsivéféﬁ‘ener-

‘ giq, permlte»la med1da simulténea de~1bs:rayés—xlcaracterig
?;ticos emitidos por'ia muestra. Los phlsds.pr6Venientes del
detéctor son amplificados y después'régistrados por un ana-
lizador de altura de pulsos.: Este médulo electrbnico produ
ce una grdfica donde cada linea’ de rayos -X. caracteristicos

se convierte en un fotopico en la mlsma. En ésta se tiene

en el eje vertical 1la 1nten51dad Aqs&rayds-x.y en el

eje horizontal la energ1a respectlv n el 1enguaje téc-
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de la fuente, de grupos de partlculas con energia bien def1
‘nida permite hacer una calibracidn en enernla para_ elf eje
X. De esta manera cuando se obtenga el espectro produc1do
por una muestra desconocida se podré asociar- de_y;nmed1ato
una energia a cada pico, de acuerdo a su pdéicién. Final-
. mente los picos pueden ser identificados a partir de la ve-
rificacidén simple de energia en comparacibén con tablas apro
piadas(ag).

En la identificaciﬁn de los elementos y la determina-
cion de 1a abuﬁdancia de ‘éstos, se deben ‘tomar en conside-

racibn, tanto en® la exper1mentac16n como en el an51151s de

los datos, la. preqenc1a de 'nterferenc;as'e

"1osrp1;os;rry."

la producciﬁn,de,fon

INTERFERENCIAS: E

aracteristlcas

ela electrénlca

internasidel’detectbr asi com

F1 efééfo ’aparece cuando 10

;11egan al detectéffx?‘

'j‘depos1tan toda su energ]a‘d ntro deyun t1empo que es. éortd

comparado con el. tlempo d

espuesta y tlempo de resoluc16n



‘trado en el espectro cbn;ﬁné energia equivalente a la suma -
 de las energias de 1oékdoé rayos-X due participéron en el
evento, Su identificacién es relativamente simple, pues
como se dijb su energia es la suma de las energias de los
decaimientos mis intensos. Este mismo efecto produce un
continuo en todo el espectro debido a la deteccidn simulta
nea de rayos-X de diferentes energias y forma parte del
fondo.

Los "picos suma" ocurren cuando la razén_de cqntgqyéej

los rayos-X detectados es relativamente alta:»mayor:“”

i kaé'r'ESte efecto pricticamente puede eliminarse s
,zon de conteo se mantiene por debajo de este va1

~Los picos de escape se originan cuando

'racterlstlco de energia E 1llega a-la'zona 5

detector Yy produce una fluorescencia en el

energia es de 1 740 KeV.  Este rayo X*IK de

prpbabiiidédfdefescap

‘,1‘37

e incrementa’cuando:la energia*de15~;;



~ rayo-X caracteristico es pequﬁa, ya que si ésto sucédé; su
energia se deposita mds cerca de 1la superficie del défe¢£q} 
aumentando asi la probabilidad de escape. . | .
Este efecto hace necesario un cuidado especial en,la‘_
identificacidon de los picos, ya que un cierto nfimero de pi-:f
cos de escape caen muy cerca de los valores de eﬁergia de -
los picos de otros elementos traslapindose con ellos. Con
menor posibilidad puede ocurrir la absorcidn de un fotdn de
baja energia en la capa muerta con el escape simultdneo de
un rayo-X K, del silicio hacia 1a zona activa. Tales even

tos dan origen a 1a.detecciénlde,ﬁn rayo-X del silicio. Fi-

nalmente, cabe aclara' "el escape de rayos -X X del sili--

cio solo es p051b1e cuando la energia del rayo X caracteris

tico es mayor que la energla de 1a orllla'derabsorclﬁn LKL
del silicio, esto es, mayor de 1 838 KeV ey
Para el germanio, los p1cos de es_ap' producen cuan

do la energia del rayo-X caracterlstlco es mayor que la

energia de los rayos-X K del german 11 101 KeV) . Esto
coloca la energia de escape del germanlo en aprox1madamente

9.87 KeV para un escape'K con 1os c0n51gu1entes problemas

de jdentificacifn y traslape en”un 1ntervalo de energias muy.

1mportante a partlr dei

La superp051c1on de lineas.ocurre. cuando se reglstran

- rayos-X de elementos

lineas K (Z) con lineas?K (Z
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Al realizar el andlisis cuantitativo este tipo de interfe-
rencias tiene que ser eliminado a menos que el traslape en
tre los picos permita identificar los mﬁximoé con lo que
- podrian separarse mediante un mé&todo grédfico. Otro tipo de
interferencias, aunque menos frecuente, también debe ser
mencionado., Este es aquel en que un pico de rayos-X L de
un elemento pesado puéde coincidir en energia con los ra-
yos-X K de un elemento ligero. Sin embargo no es dificil
identificar esta situacidn, pues la distancia entre los

picos o y B son diferentes.

PRODUCCION DE FONDO CONTINUO. En el método PIXE las
trazas de elementos a determinar estdn siempre inmersos en
un volumen de material que soporta la muestra; a este mate
rial se le 1lama matriz. Un ejemplo de esto es el tejido
orginico en que se encuentran alojados los elementos de in
terés en una muestra bioldgica. Por tanto la informacién
obtenida no solo proviene de las trazas de los elementos de
interés, sino también de aquellos que :constltuyen la ma-

triz. A esta radiacidén se le 1lama rad1ac1on de fondo cona,,

tinuo.

La radiacién de fondo continuo prOducidé{porT»Una,ma-‘n,

4 s 40 . . .
triz t1p1ca( ) se debe principalmente a‘

i) Bremsstrahlung debido a electroneS'sqcundArioS;
ii) Bremsstrahlung debido al proyect11 ;
iii) Dispersién Compton de rayos y debido a estadOS'

nucleares excitados,
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~1) -Bremsstrahlung debido a electrones secundarios.
"Esta radiacibn se origina debido al frenamiento de los
electrones que fueron expulsados de los dtomos en el inte-
rior del blanco al ser golpeados por los protones inciden-
tes y constituye la principal contribucidén al fondo en 1la
regidn de baja energia donde se localiza su valor midximo.
Experimentalmente(uu) se encuentra que el fondo decrece rid

pidamente para energias de los rayos-X mayores que:

. 4n
Em MA;El

ya que esta energia Em es la mixima energia que puede ser
transferida a un electrdn libre de masa m por una parti-
cula de energia E, y de masa MA,. De aqui que, si la
energia de los rayos-X caracteristicos de algunos elemen-
tos es menor que Em’ se tengan severés limitaciones en cuan
to a la cuantificacidn de las concentraciones de tales ele

mentos.

ii) Bremsstrahlung debido al proyectil. Durante 1a
‘interaccidén del proyectil (Zi, Ay, E,) con los nficleos (Z,A)
de la matriz ocurren grandes aceleraciones que dan lu-
gar a una produccién directa de bremsstrahlung. La seccién

transversal para este proceso esti dada(“l) por la fdormula
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y constituye la contribucidn principal al fondo en la re-
gién de alta energia (Ex > Em). Si las razones carga-masa
del nficleo y del proyectil son iguales, este fondo desapa-

rece.

iii) Dispersién Compton de Rayos y debido a estados’
nucleares excitados. Cuando las particulas incidentes tie
nen una energia suficientemente alta excitan los nficleos
en el blanco, estas reacciones nucleares producen rayos vy
los cuales interaccionan con el detector o sus alrededores
mediante efecto Compton produciéndose rayos-X, los cuales
generan un fondo continuo plano en la regién de alta ener
gia. La cantidad de esta radiacién producida depende de
la composicibn exacta del blanco ya que algunos nficlidos
tienen wna seccifn transversal alta para emisidon y. BEste
fondo frecuentemente llega a ser tan importante como el
producido por el bremsstrahlung del proyectil. A energias
de bombardeo mayores de 3 MeV, la produccitn de rayosFy se
incrementa notablemente, de ahi que energias menores de es
te valor sean las mfs convenientes. '

AGn cuando el detector esté blindado, la radiacidn vy
producida en la cdmara de blances puede alcanzarlo después
de dispersiones miiltiples, por lo que este fondo de radia-
cidn dependerid del arreglo experimental usado y serd dife-

rente para diferentes arreglos experimentales.
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IT1.3. SENSITIVIDAD DEL METODO.

"Existen diferentes maneras de definir la Sensitividad
de un método analitico. En PIXE el problema es encontrar
y medir la concentracidn de pequefias cantidades de diver
sos elementos en una cierta matriz. Se define la sensiti-
vidad o limite de deteccidn como la cantidad més baja de
concentracidén de los elementos de interés que puede ser
registrada. Debido a que las trazas de estos elementos es-
tén sieémpre inmersos en la matriz es inevitable una radia-
¢idn de fondo continuo, producto de la interaccifn de 1la
particula incidente con la muestra como ya se discutid an-
teriormente. Evidentemente este fondo influye en la sensi-
tividad obtenida, Para poder cuantificar un elemento su fo
topico debe sgrgir por encima del fondo de una manera sig-
nificativa. Bn la literatura(ao) convencionalmente se ha
establecido que el nGmero de cuentas en el fotopico Np de-

be satisfacer 1la relacidn

donde N es el nfimero de cuentas en el fondo.
Otros factores que limitan la sen91t1v1dad son 1a an4r

chura media de la resolucién del detector, el ca11entam1en,

to de la muestra y la carga de la muestra.,' {
Estimaciones teéricas(') para el limite +inferior de

.. X g el ey
deteccidn muestran que este valor es del:orden de-10 -° gr

con posibilidad de mejorarlo.
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CCAPITULO. IV

'CALIBRACION DEL  SISTEMA DE MEDICION DE RAYOS-X.

; La—eflcientl

- del detector y locallzado a la profundidad promedic de inte

: acc16n Z(E) parn fotones de energia E., A primera aproxima-
cién y_para~f1neh pridcticos G(E) = %% donde A8 es la fraccién
de énpulo séiido-ﬁista.por el detector. e, es el prodhcto de
la eficiencia 1ntrinseca e del volumen sensitivo del detec-

tor suponiendo coleccidén de carga completa y de varios facto-

res de correccidén como son.la atenuacidén en los materiales ex

ternos del deteétor;féire,’véntana de Be, etc), al contacto
delgado de oro sobré"la cara del detector y a la capa muerta
entre el oro y el vdiuﬁen sensitivo, En otras palabras la
eficiencia de un sistema puede definirse como la razén del
nfimero de fotones ionizantes que producen pulsos al nimero
de fotones incidentes;

Bajo estas consideraciones se puede establecer una ex_

presién analitica para la eficiencia de deteccién de un arre

glo experimental para deteccién de rayos-X.
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Sea un haz de fotones de 1nten51dad I, que incide sobre

el volumen sen51t1vo (de espesor t ] de un detector de Si(Li)

el Lual ha 1aJ'do a través de varios flltTOS como se muestra

'eh‘la 51gu1ente flgura

it — huk"

B, Capl myerfa
di{ v
> ——
¢ I 2L =31

©0 > (-] _—
FUENTE ‘

aylay o

" ’ AU Io"[

Representandovpor—l el ndmero de fotones QUe,atraviesaﬁ
el volumen sen51t1vo del detector sin iﬁtefaccionar, se. tie
ﬁefquef I;- I es el nﬁmero de fotones absorhldos por el mis-

‘mo, esto es, que han 1nteracc1onado produc1end

1on1zac16n Yy
en’ consecuenc1a pulsos. y;

La razén del nﬂmero de fotones n la zona sensi-

tlva,51n 1nteracc;gnarial’

ella es



I -1

I

=1 - ¢ ¥fts S (a)
[a) N

Sea 100 el ntmero de fotones que emitié la fuente en

“'el fAngulo sb6lido contenido por el detector.
La raz6n del nimero de fotones que llegaron a la zona
sensitiva con respecto al niimero de fotones que salieron

de la fuente es:

1
= Mt e MBetBe e Fautau e Hesitesi
00

que se puede escribir como:

0 o gEilhuiti)

(b)

lo cual es por definicién
relatlvalgr,i-‘

,:Finalmeﬁté:ei‘pfbdu¢t ‘de’




‘.dcrwrnc}er &t oy

V ‘C6ﬂ'féspeéto a los coeficientes de abéorcién fotoeléc
fficﬁ(“s),sé sabc que estos son directamente proporcionales
"a las secciones transversales del proceso fotoeléctrico pa-
ra rayos y (o rayos-X) de energia relativamente baja, vya

qﬁe éste es su modo principal de interaccién. 7

Por otro 15&0 ninguna expresién analitica es completa
mente valida para expresar la probabilidad de absorcién fo
toeléctrica por 4tomo en todos los rangos dg energia de los
rayos-X asi como para todos los niimeros atbémicos Z del ma-
terial, sin embargo una expresidn aproximada para la proba
bilidad de absorci6n fotoeléctrica es:

. z.“
¢ = const X =y

Ey

donde el exponente n varia entre 4 y 5 de acuerdo a la ener
gia de interés del rayo-X'y el exponente de Ex también es-
t4 sujeto a variaci6n. Ha sido mostrado(“s) que la seccidn
transversal para el efecto fotoeléctrico es proporcional a
E“S‘S utilizando la aproximacidn de Born para fotones con
energias mis grandes que las energias de amarre de los elég
trones atdmicos y mucho menores que la energia en reposo de
los electrones. También la inépeccién de secciones transver
sales basadas en datos experimentales en una buena aproxima

cibén muestran que uaEﬁB con B =-2,9,
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Bajo estés consideraciones se puede representar el ex
ponente que representa la atenuacién en los  absorbedores
de baja Z, u;t;, en la expresién II en funcibn de dos pa-
rdmetros o y B, donde en o estdn incluidas las caracteris-
ticas de los materiales de los absorbedores y en f_1la va-
riacidén en el exponente de la energia. De 1la misma manera
'al exponente que representa la atenuacién en la zona sen-
sitiva u .t en funcién de dos paradmetros vy y &, donde en
Y estén incluidas las caracteristicas del material de la

‘zona sensitiva y en § la variacifn en el exponente de 1la

energia._

Asi




a la energia para un sistema’

rayos-X.

El procedlmlcnto‘uéualmente seguldo para callbrar ex- -
perimentalmente un detector;de rayos X es medlante el 'uso
de fuentes radlact1vas callbradas, Sin embargo, la caren-
cia de un nfimero apropiado de fuentes radiactivas que emi-
tan fotones de baja energia (< 10 keV) impide realizar una
determinacifn precisa en esta regidén. A estas energlas,
1a dependencia de la auto-absorcitén de la fuente con respec
to al método usado en su preparacién(7) es importante, 1o
cual complica atin mds el proceso de calibracidn. Esto in
dica claramente que se debe tener especial cuidado en 1la
regién de baja encrgia al calibrar el Sistema.

En el desarrollo que en segulda se presenta’ se ut111-f

za el modelo semiempirico de Gallagher yLC1p011a para des

cribir el comportamiento de la. ef1c1enc1a con respecto a

la energia de un detector de.S’

unc:wn propuesta

para describir dicha ef1c1enc1 ‘S'parémetros 11

“bres los cuales permlten anallzar 1a curva por regiones de

baJa y alta energias. Med1ante:un aJuste de minimos cuadra
dos de los valores experlmentales medldos se obtienen los
valores de 1los parametlos predomlnantes en cada regifn. En

la reglén de baJa energ1a estos se._determinan utilizando

rclac1ones KB/K de ‘kntos que emiten rayos -X a energias

'menores de 10 keV‘ obtenlendose con ello mis 1nformac16n

"acerca del comportamlent !de 1a curva de ef1c1enc1a en es-
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ta regidn, principalmente la raz6n de cambio de la efi-
;iencié'conrla energia. En la regidn de alta energia se
utilizaron fuentes radiactivas calibradas.

El procedimiento experimental seguido permite obtener
los paréhetros de ajuste de una manera mds independiente,

minimizando asi la interrelacidn entre ellos.

IV.]I_DETERMINACION DE LOS CINCO PARAMETROS.

IV.1.a.- REGION DE BAJA ENERGIA.
La dependencia funcional en energia 1ntroduc1da por

Gallagher y Clpolla( ) para. la. ef1c1enC1a absoluta del de

tector puede ser escrita como . .7

tiva del detector so_,wbsorbldos, a51 lo

decen a este crlterlo son aquellos para 1 §‘enﬂfﬁh§)él${

o0 reescrito en otra forma

a9



-1/8

E < (2 1n 10)" /8178 @)

esta desigualdad corresponde aproximadamente a la regibn
de E < 19 keV.
Bajo esta consideracifn la eficiencia del detector pue

de ser estimada aproximadamente dentro del 1% de error como:
e = Q exp(- a/EB) (3)

Esta relacién contiene los pardmetros o y f para 1la
eficiencia en la parte de baja energia que deben ser deter
minados.

' El planteamiento matemitico que se desarrolla ensegui-
da, para determinar o y 8, supone conocidas las relaciones
~de eficiencia € /eK . Esto es posible ya que las razones
de intensidad KQ/KB,asemiempiricas de Selen o las tedricas
de Scofield(""), estdn tabuladas y la relacién de 4reas de
los fotopicos AK /AKa se obtienen experimentalmente. Por

lo tanto la relacidn de eficiencia para los picos Ku y KB

se puede obtener como:

En consecuencia fue preciso irradiar diferentes elemen -
tos que tuvieran transiciones XK comprendidas entre. 3.y

10 keV.
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Si la ecuacidén (3) se expresa en forma logaritmica y

se deriva con respecto a la energia, se tendri

dE E(B+1)

dlne _ af (@)

Calculando esta derivada en E = % (Eg +E ) seve
a Koo
que la expresidén se puede aproximar por:'. -

- lney
B SRR

1§5K

dlne _ of -, Alne _
’AE

‘A'al segundo miembro- de la ecuacién (5). Fi

i




'nalmente; tbﬁéﬁdq g : 11egd*a'1a expresibn

(6)

A partir de 105 valores experimentales obtenidos para
A, asi como de los valores conocidos de E, se pueden deter
minar los valores de los pardmetros o y B mediante un ajus
te lineal de minimos cuadrados. De los valores obtenidos
para a y B asi como de los valores de la eficiencia obteni
dos experimentalmente para los fotopicos de fuentes cali_
bradas, cuyas energias satisfacen la ecuacidn (2), se de-
terminan los correspondientes valores de @ a partir de la
ecuacidn (3); el mejor vélor,dé Q 'se obtiene promediando

estos iltimos.

Iv. 1b REGION DE ALTA ENERGIA

Para determlnar los parame ros Y y 6 105 cuales ca-:

guiente manera:

donde

dé.éﬁuiVQUé r Bl .
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YeZem@/E) (7)
En 1la regién de alta enérgia (E> 19 eV) se puede con
siderar con muy buena aproximacién. que exp(u/EB) = 1. Con
esto, el término en Y queda independiente de a y B.
A partir de ,
Y= expCwE)

se tiene

de donde

In [ln @ ]\'&)] .. RO
parametros- Y Yféﬁ"{”d e alta -

energia pueden ser determinado misma ‘manera

fueron calculados los,de:bAjé,

neal de minimos cuadrados de In:
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IV.2." DESARROLLO EXPERIMENTAL.

En esfe trabajo se determiné la curva de eficiencia
del.sistema de deteccién de rayos-X del Instituto de Fisica
de la UNAM que se utiliza para realizar experimentos con
la técnica PIXE. E1 detector de Si(Li) estd acoplado di-
rectamente a la cimara de investigaci6n, de manera que los
finicos materiales entre la fuente de fotones y el detector
son una hoja delgada de mylar y un filtro de berilio de é&s-
te, La distancia entre la fuente y el detector es de 5 cm,
Es recomendable que esta distancia sea la misma al momento

de realizar experimentos subsecuentes (figura 12).

IV.2.a.- REGION DE BAJA ENERGIA.

Los blancos utilizados para determinar los pardmetros
a y B en esta regidn fueron preparados depositando una go-
ta de solucidn estédndar de Tritisol (E. Merck, Darmstadt),
sobre un soporte de cinta scotch, para cada uno de los si-
guientes elementos: K, Ca, Ti, Mn, Fe, Co, Ni y Cu. Se bom
bardearon con un haz de protones de 600 keV provenientes
del acelerador Van de Graaff de 700 keV del Instituto de TFi-
sica de la UNAM, produciendo vacancias en la capa Ky en
consecuencia sus respectivas lineas K.

El soporte utilizado produce un fondo pequefioc a estas
energias del protdén e impide la penetracidon de la gota depo
sitada. De esta manera la autoabsorcidn en el blanco es ca-

. si despreciable, excepto por posible cristalizacién. El pro
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cé%o dg‘secado se réaliié utilizando una lampara de luz in-
'frﬁrfoja para acelerar &ste y minimizar con ello los efec-
tos de cristalizaci6én. AGn asi alguna forma de cristaliza-
cién debe esperarse de las diferentes soluciones y se supo-
ne que su principal consecuencia es un incremento en las
fluctuaciones de las razones individuales de eficiencia
€k /EK las cuales pueden ser absorbidas mediante el ajuste
liﬁeal de minimos cuadrados propuesto.

En la figura 13 se muestra un espectro tipico obtenido
con titanio. Los espectros de cada uno de los elementos
fueron graficados de los datos obtenidos experimentalmente.
De ellos se determinaron directamente las dreas bajo la'cug
va que corresponden a las lineas Ky, ¥ KB con objeto de ga-
‘rantizar la mejor razdn entre las areas de 1los fotopicos
AK /AK . Utilizando estos valores y las relaciones tefri-
caz KB/Ka de Scofield fue posible determinar para cada ele-

mento la razdén de eficiencia ey /eK .
B o

En la seccifn anterior se demostr6 la relacién matemd
tica de la razdn de eficiencia con los parimetros a y B a
través de la ecuacidén (3). Los valores de A (ecuacion 6)
han sido graficados en funcidn de E en escalas iogaritmicés
en la figura 14, de donde se obtienen, por medio de un ajus
te lineal de minimos cuadrados 1los valores de los pard

metros o y B.
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"IV.Z{p;- REGIO& DE ALTA ENERGIA.

" Para deterhinar la regidn de alta energia de 1la curva
de eficiencia se usaron fuentes de fotones de intensidad
calibrada de 2%1Am,57Co0,'37Cs v '3%Ba de 1 mm de diimetro
- encapsulados en poliestireno. Se calculé la eficiencia pa-
ra cada una de las lineas de decaimiento de una determina-

da energia de la siguiente relacién:

N, = €Iy (uCi)BrT

. mineXp(-ux)ex?(-}F) X 3.7 x 10" x 60 (A)

Donde:

N, - es.el\nﬁhétbfﬁgi

X ast_Xéfégisiyaaﬁéipérélla linea

Cconsiderada.
To -vih.intensidad inicial’dé'la Eﬁente en uCi.
ﬁr -:la intensidad relativa de la radiacién.
rTg - el tiempo de exposicién de la fuente.
q;u* --el factor de correccibn, W el coeficiente de ab-
sorcidén de masa del poliestireno a la energia
particular del fot6n y x el grueso del poliesti-

reno (x = Q); el factor vZ es debido a la geome-

tria de 45°.
At _ - inet ' e
e =-e T - el factor de decaimiento (t = tiempo trans
currido desde el momento en que se *¢alibr6f 1a

fuente hasta el momento de_usarse};:lvida-_media

" del radionficlido)
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_spelatliﬁéficiencia € y se de
termihé“su valo utilizando‘lafﬁgdida experimental de Ny.

»fLas_lnten51dades de 1as d1ferentes lineas de 1las fuentes

 ?9JAm,17Co 13"Cs y "3Ba fueron tomadas de la referencia
;(“5 “7) 'Los coef1c1entes de atenuacién fueron obtenidos
: de valores tabulados( ). Las lineas de la fuente de ?*%!Anm

",une fueron utlllzadas son LL’ L LB.y LY del Neptunio (Np);

'del 57Co:lﬂs 1ineas L yj”*;del'Fe;idel '37Cs las lineas L,

§3.2 810

BéJlnsflineas'KQ. KB’ Y Yy

‘energia.‘Un aJuste 11nea1kd /uadrados fue realiza-

do ‘para determlnar Y y 5. Lj figura 13 muestra esta linea.
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CAPITULO "V =~

RESULTADOS. Y CONCLUSTONES

V.1. RESULTADOS: &

:fffﬁliéjﬁgféﬂiinéél de minimos cuadrados usado para obte-
'Jnef.lbstbarémetros a Y B de baja energia y vy y & de alta
vf'enefgié son mostrados en las figuras 14 y 15, respectivamen-
'_Vté. Los valores calculados para ellos incluyendo Q ;e han

enlistado en la Tabla I.

Puesto que e1 ob3et1vo prlncxpalyde este trabajo es la
dcterm1nac1on de . ' 3devdetecc1on de
rayos- X los 51gu1entes resultados<se obtuvieron con 1los

datos anterlores

La flgura 16 muestra 1a cury eteficiencia obtenida.
Los~puntos experimentales sonklas“l}ﬁéasfde decaimiento en
Vla fégiﬁn de energias mayores'deiilikeV‘provenientes de las
 fuentes de fotones de intensidad calibrada_usadas en la de-
“terminacién de los parémetrosfy'y'sxdé’élta energia. Las

lineas de decaimiento en la reglon de energias, menores - de

11 keV no fueron tomadas en cuenta debldo ai' in;éppiddhf

bres en la correccidn por absorclén.

Para ver1f1carw1a" a curva de
la
obre nucleopo -

btenidos utilizando esta fuen



te ca11brada Con esta normallzac16n los puntos experimenta-
les de ambas fuentes c01nc1den y la eficiencia para el foto-
. plcq M del.Np caen muy blen sobre.la curva de eficiencia del

detector.
.V,2, CONCLUSIONES,

El modelo empleado contiene el ingulo s6lido y los pa-
rémetros de baja y alta energias., Los parametros B y § se
‘espera que tengan valores aproximados de 3.0(7). Los valores
obtenidos péra estos pardmetros por otros autores estin en_
listados en la Tab;a I1. En todos los casos el valor para el

parémetro 8. es muy cercano a 3.0 dentro de apioximadamente

20%, Sin embargo, en el valor del parimetro 8 se tieme, en

todos los casos, una diéétepéncia notable,

'Diféréh?r 'ntan que la d15crepanc1a en la

ebea’ algunos efectos no tomados

cién” es que la absorc16 21 ofd,“ as1

ffcomo en la capa muerta del detector no‘ s:despreciable. CamE:

(7]

lbell y su grupo enfatlzaron que la colecc16n de carga des

@ pués de la 1nteracc16n en 1a reg16n actlva deb detector pue-_

de tener alguna 1nf1uenc1a en este parametro"81n embargo es";
diffcil, 5*;“0 ’ E s
dencia en baja energia:

’.mﬁsfpléusibié par



de baja energia obtepido con fotones provenientes de fuentes
calibradas, és, por una parte, la ausencia de un nGmero con-
veniente de fuentes radiactivas que produzcan fotones de esa
energia, y por otra, el problema de autoabsorcién., Para mini
mizar la interdependencia entre los parimetros se proponen,
pof tanto, dos regiones de energia y una determinacién inde-
pendiente de los pardmetros en estas regiones. Para suminis-
trar mds informacidén acerca del compoftamiento de la curva
de eficiencia en 1a regién E < 10 keV se propone sean usadas
las razones de intensidad Ks/Ka para las lineas K de elemen-
tos ionizados por impacto de protones.

Con este método se han obtenido valores para B y § que

concuerdan muy bien con los valores predichos por la teoria.
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TABLA I

RESULTADOS OBTENIDOS EN ESTE ESTUDIO

PARAMETRO VALOR

s.i1)x 107"
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TABLA 11

OTROS RESULTADOS PARA LOS PARAMETROS B Y '§

PARAMETRO Ref (2) Ref (3) Ref (5) Ref (6)
B 1.32li 0.20 9,5 + 1.8 | 1.75 + o0.31 [ 4,631 & 9.156
$ 3.62 = 0.0u‘ 2.4? to,11 3,27 & 0,12 | 3,225 & 0,040
.
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