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Resumo

A técnica de SAXS é um método analitico que possibilita a determinacdo de diversas
propriedades em nanomateriais, onde o colimador é a parte mais importante da
Optica deste tipo de equipamento, sendo sua fabricacdo um desafio. Software de
CAD 3D e 2D foram utilizados no desenvolvimento e fabricacdo de um bloco de
colimacao e testes comparativos foram realizados com fontes de raios X. Os testes
mostraram que a geometria do feixe colimado € condizente com os modelos
geométricos previamente resolvidos.
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DEVELOPMENT OF AN X-RAY COLLIMATION SYSTEM FOR SAXS
Abstract
SAXS technique is an analytical method that allows the determination of several
properties in nanomaterials, and the collimator is the most important part of the optics
this type of equipment, and its manufacturing is a challenge. 3D and 2D CAD
software were used in the development and manufacture of a collimation block and
comparative tests were performed using X-ray sources. Tests showed that the
geometry of the collimated beam is consistent with the previously resolved geometric
models.
Keywords: SAXS; X-ray optics; Collimation.
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1 INTRODUCAO

Com o aumento da utilizacdo de nanomateriais, busca-se cada vez mais a
criagdo de técnicas e equipamentos que determinem propriedades de interesse na
escala nanométrica. Desta forma, as técnicas de SAXS (Small Angle X-Ray
Scattering), permitem a analise de nanomateriais e determinam diversos parametros
como tamanho de nanoparticulas, densidade, morfologia e etc. Este trabalho
contribui na construcdo de um equipamento fundamental no estudo das
caracteristicas nanomeétricas de novos materiais, que sdo empregados largamente
na induastria por apresentarem propriedades diferentes em comparacdo com as
propriedades microscépicas. A técnica de SAXS abrange uma vasta gama de
aplicacbes e vem ganhando notoriedade entre os pesquisadores, tornando-se uma
ferramenta essencial. E precisa, ndo-destrutiva e geralmente requer apenas um
minimo de preparacdo da amostra. As areas de aplicacdo sdo muito amplas e
incluem  materiais  biolégicos, polimeros, coldides, produtos quimicos,
nanocompdésitos, metais, minerais, alimentos, produtos farmacéuticos e pode ser
empregado em pesquisas, bem como no controle de qualidade [1]. Diante deste fato,
a instrumentacdo utilizada nos equipamentos vem evoluindo durante décadas, e
com isso, novas possibilidades de uso incorporam a lista de novos campos de
aplicacdo. Nos dias atuais, a técnica de SAXS vem se destacando no campo da
investigacdo dos nanomateriais por se tratar de uma ferramenta poderosa, capaz de
desvendar a estrutura da matéria com informacdes sobre o formato e as dimensfes
das nanoparticulas, densidade da estrutura cristalina, bem como o grau de ordem ou
desordem do arranjo estrutural do sistema. Como as propriedades dos materiais
estdo relacionadas aos parametros de rede, e com os tipos de ligacbes que elas
estabelecem entre si, esta técnica é de suma importancia para se obter éxito na
criacdo de nanomateriais com as caracteristicas e propriedades desejadas.

Duas formas principais se destacam em como 0s raios X interagem ao incidir
sobre um objeto. Os raios X podem ser absorvidos e/ou espalhados de forma
distinta ao atingir um objeto, dependendo do elemento em que este é constituido [2].
Sem estes fenbmenos nao seria possivel analisar as caracteristicas observaveis de
cada material. Os espalhamentos provocados pela interacdo com a matéria estao
correlacionados com a densidade de elétrons que esta possui.

Existem varios equipamentos que utilizam camaras com fenda de colimacéo,
onde o feixe primario utilizado é linear [3]. Em geral, as camaras que utilizam este
tipo de colimacdo tém uma intensidade de fluxo de fotons suficientemente elevado
utilizando-se fontes de raios X convencionais em comparagcdo com instrumentacao
de colimagcao pontual [4]. As amostras que podem ser analisadas e o tempo das
medidas dependem principalmente da instrumentacdo utilizada no equipamento,
onde um dos principais sistemas que interfere neste aspecto € o sistema de
colimacéao.

Um sistema de colimacdo linear consiste basicamente em duas aberturas
distanciadas uma da outra e alinhadas paralelamente entre si [5]. Ja o sistema de
bloco de colimacgéo blogqueia parte do feixe e é conseguida por trés elementos de
construgdo [6]. Dois blocos Bi1 e B2 e a aresta E, onde se projetam
perpendicularmente para fora do plano do papel, como apresentado na figura 1. E
fundamental que o plano F1 definido pelo bloco B1 coincida exatamente com o plano
F2do bloco B2[7].
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Figura 1. Sec¢do do sistema de colimagédo em bloco mostrando o arranjo das partes [2].

2 DESENVOLVIMENTO

Na fabricacdo do sistema de bloco de colimacdo, foram utilizadas chapas
grossas de ac¢o inox 304 de 10 até 20 mm de espessura e barras circulares. Este
material é bastante estavel a ambientes diversos e apresenta facilidade na
descontaminacdo devido ao manuseio do equipamento e amostras. A0 mesmo
tempo, este material contribui na protecdo radiolégica quando comparado a
materiais mais leves e de facil usinagem. Este tipo de material € largamente utilizado
em equipamentos similares encontrado no mercado, tanto na construgdo do corpo

do equipamento quanto no sistema optico.
2.1 Processos de Fabricacao

Maquinas que dispbem de sistemas de controle por comando numérico
computadorizado (CNC) integrado com sistemas de gerenciamento CAM
(Manufatura Assistida por Computador) foram utilizadas na usinagem do bloco de
colimacao. Os processos de usinagem como furagéo, corte por eletroeroséo a frio [8]
e fresamento foram realizados no LNA (Laboratério Nacional de Astrofisica).

2.2 Bloco de Colimacéo

A figura 2 apresenta o bloco de colimacéo projetado utilizando-se software 3D
e a peca real usinada. Este componente exige técnicas apuradas no acabamento de
superficies e precisbes mecanicas altissimas, tornando-a uma peca de dificil
fabricacdo. Devido a sua funcionalidade, os acabamentos superficiais exigidos, e
principalmente a sua tolerancia de forma, devem ser da ordem do comprimento de
onda dos raios X. Entretanto, precisdes mecanicas tao altas em pecas com dadas
dimensdes sado impossiveis de serem atingidas, restando entdo, empregar o maximo
de cuidado na execucédo da usinagem e nas varias etapas de acabamento superficial
realizada.
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Figura 2. (a) Bloco de Colimacéo Projetado e (b) a Peca Real Usinada.

2.2.1 Bloco Médio

O bloco médio (ponte) mostrado na Figura 3 é outra parte importantissima que
também requer os mesmos cuidados dispensados ao bloco de colimacédo. Este
componente integra a geometria 6ptica do equipamento, tendo suas arestas como
principais na colimacéo do feixe de raios X. Esta peca € aparafusada no bloco de
colimagdo conforme a posi¢ao estabelecida na figura 1 (B1).

Figura 3. Bloco Médio ou Ponte.

2.3 Dimensionamento

O dimensionamento do bloco colimador tomou como base os parametros
geométricos apresentados na figura 1.

2.4 Metodologia Experimental

Para a realizagdo dos testes comprobatorios do sistema de colimagéo, foram
utilizados um detector unidimensional sensivel a posicao e uma fonte de raios X de
Fe com linha de emissdo de fétons com energia de 5,9 KeV atrelado a uma
interface de um sistema de aquisicdo de dados. A caracterizagdo do detector foi
realizada para uma mistura gasosa Ar — C2He (75/25) operando a uma presséo de
2,5 atm acima da pressédo atmosférica. O detector opera baseado na técnica da linha
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de retardo para a determinacdo da posicdo de incidéncia dos fétons. Apbés o
levantamento da curva de ganho, foi definida a faixa de operacéo do detector com
uma tensdo de operagdo HV = 2300 V com Ganho = 10°. Foi levantada também a
resposta em homogeneidade do detector a iluminacdo direta de sua janela, a
linearidade (coeficiente da reta de conversdo b = 19,537 ) e feito o célculo da

resolugcdo em posicao intrinseca do detector (RES = 0,683 mm) [9].

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Determinacéo da Largura do Feixe Colimado

Com os parametros determinados na caracterizacédo do detector estabelecidos,
define-se a largura do feixe que atravessa o bloco de colimacao até o detector [10].
Para a realizacao deste experimento, posiciona-se o detector na vertical, de modo
que a largura do feixe possa ser medida. Todo o sistema foi alinhado, centralizado e
nivelado para garantr que a radiacdo ilumine a janela do detector
perpendicularmente. A Figura 4 mostra o esquema montado para a realizacdo dos
testes.

Figura 4. Esquema de Teste com a Camara de Bloco Mostrando a Fonte °Fe, o Bloco
Colimador e o Detector.

A abertura da fenda do bloco colimador foi ajustada para 1 mm e iniciado o
sistema de aquisi¢cado de dados com tempo de coleta de 40 h
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Figura 5. Espectro para Fenda de 1 mm de Abertura.

A figura 5 apresenta o espectro para a fenda de 1 mm de abertura. Fazendo a
analise grafica do espectro, observam-se picos secundarios emergindo do lado
esquerdo do grafico juntamente com o pico principal, chegando a uma contagem de
aproximadamente 150 e 300 respectivamente. Estes picos secundarios sao
originados devido ao efeito de sombra (que € indesejavel neste tipo de experimento).
Isto ocorre, pois o diametro da fonte é consideravelmente grande (diametro da fonte
radioativa >°Fe d = 5 mm).

A largura a meia altura do feixe divergente (PF) que indica a largura do feixe
gue atinge a janela ativa do detector pode ser encontrada fazendo a correcéo por b
(dividindo o valor encontrado por b) obtendo W = 1,369 mm. Como a resolucao
intrinseca do detector € conhecida e que FWHM = 3,225 mm, entéo, pela equacéo 1
temos que PF = 3,09 mm

RES = VFWHM? — PF? (1)

Comparando com a analise tedrica dos parametros geométricos estabelecidos
no software de CAD para esta configuracéo do sistema, a largura do feixe foi de 3,17
mm como mostra a Figura 6.

Figura 6. Andlise Geométrica da Largura do Feixe na Condicédo de Teste Teodrico para Fenda de 1

mm. Escala Vertical Ampliada em 10 Vezes.
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Avaliando os resultados do modelo tedérico com o modelo experimental,
observa-se que os valores encontrados sdo compativeis, apresentando uma
discrepancia de cerca de 2,5% que por sua vez pode estar associada a precisdo da
abertura da fenda e das distancias associadas ao sistema.

Para uma abertura maxima de 5 mm o espectro resultante € mostrado na
Figura 7 para um tempo de aquisicéo de 12 h.
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Figura 7. Espectro de uma Abertura de 5 mm para o Sistema de Bloco de Colimacéo.

Fazendo a analise gréafica do espectro da Figura 7 nota-se a formagéo de dois
picos distintos. Esta anomalia ocorre devido ao diametro da fonte como constatado
anteriormente. Comparando o espectro em analise com o anterior, observa-se que
0s picos secundarios para uma fenda de 1 mm sdo menos proeminentes do que
para uma fenda com 5 mm de abertura. Inferindo que, quanto menor for a abertura
da fenda menor é o efeito de sombra registrado. Isso indica que para fendas
micrométricas, que € o desejavel, este efeito prejudicial tenda a desaparecer.

A largura a meia altura do feixe divergente (PF) pode ser encontrada fazendo a
correcéo por b obtendo W = 4,139 mm e calculando FWHM = 9,747 mm, temos pela
expressao 1 que PF = 9,75 mm.

Pela analise dos parametros geométricos estabelecidos no software de CAD
para esta configuracéo do sistema, a largura do feixe foi de 10,62 mm como mostra
a Figura 8. Devido ao tamanho da abertura ser muito grande, o feixe incide sobre o
fundo da camara, limitando sua largura.
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Figura 8. Andlise Geométrica da Largura do Feixe na Condi¢do de Teste Tedrico com uma Abertura
de 5 mm. Escala Vertical Ampliada em 2 Vezes.

4 CONCLUSAO

Os testes realizados no sistema de bloco de colimacédo fazendo o uso de um
detector com localizacéo unidimensional iluminado por uma fonte de °Fe com fétons
de energia de 5,9 KeV, e com variacdo da fenda de 5 mm e 1 mm, apresentaram
erro de 8,9% e 2,5% respectivamente, em comparagdo com as analises teoricas
realizadas em software 3D. A diminuicdo do erro conforme se diminui a fenda é
absolutamente favoravel, visto que a resolu¢cdo do equipamento €& inversamente
proporcional a diminuicdo da abertura da fenda. Em medidas de SAXS, séo
utilizadas fendas muito menores do que as que foram configuradas para este teste,
e estes resultados apontam que nestas condi¢cdes serdo obtidas variacfes ainda
menores comparado com o modelo tedrico.
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