Capitulo 5

Resultados experimentales

5.1. Introducciéon

En este capitulo se muestran, finalmente, los resultados experimentales que se han
obtenido al filtrar el espectro de rayos-X proveniente del tubo por medio de la accion de
filtros. Los filtros que hemos disenado, construido y probado varian desde una lamina
delgada de Cu, éxido de cobre encapsulado entre placas de vidrio y finalmente 6xido de
cobre encapsulado en resina epoxica. Por tltimo, se explica la manera en que se calibra

y designa energia a los espectros obtenidos.

5.2. Arreglo experimental

Como se puede observar en la figura 5.1 el experimento esta formado por un tubo
de rayos-X OXFORD modelo XTF-5011 que en su interior tiene un blanco de plata
(dnodo), soportando un voltaje entre 5kV y 50kV y una corriente de 1mA; teniendo co-
mo un componente extra, un colimador cilindrico, hecho de Cu colocado en la ventana
de salida del haz, en cuyo centro se encuentra insertado otro tubo de aluminio con un

pequeno orificio de 2 mm de didmetro; ya que el aluminio tiene una baja capacidad de
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absorcién ayuda a que el haz de rayos-X llegue al filtro lo mas intacto posible, ademés
de que el tubo colima el haz, reduciendo el dngulo de salida, dejandolo finalmente con
un angulo menor a 25°. Se cuenta también con un fotodetector marca AMPTEK modelo
XR-100CR que contiene una ventana de Be que también tiene una baja capacidad de
absorcion pues al excitar la capa K esta arrojaria fotones con una energia de 0.1805
keV y que al registrarlo en la computadora estaria colocado el espectro muy a la iz-
quierda lejos de los espectros de energias mayores a 5keV. Lo que sigue inmediatamente
despues de la ventana de Be dentro del fotodetector es un fotodiodo de Si-PIN termo-
electricamente enfriado. Como tercer componente se cuenta con un amplificador marca
AMP-TEK modelo PX2CR que aumenta o disminuye el rango maximo de energia del
intervalo donde se genera un espectro en la pantalla de la computadora; que a su vez
esta dividido en 2047 canales. Si aumentamos la ganancia del amplificador, el rango
maximo del intervalo que va de un extremo de la pantalla de la computadora a otro,
serd menor a 50keV y esto permitird observar mejor los detalles de un espectro, re-
velando en algunas ocaciones si un espectro esta formado por dos. Por otro lado si lo
que nos interesa es ver toda la gama de espectros de 0 a 50keV, entonces una menor
ganancia sera requerida.

Para este experimento se han tomando espectros con una ganancia de 3, porque son
los espectros que muestran una mejor estructura asi como también esta ganancia nos
permite ver si un pico de algin espectro esta formado por varios picos. En la figura 5.2
se muestran los espectros resultantes para la misma muestra de Cu para los valores de

la ganancia 1,3,5y 7.
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Figura 5.1: arreglo experimental, los fotones incidentes tienen un angulo de 25° antes de

ser colimados, los filtros a) y b) de la figura 4.6 son colocados entre el tubo de rayos-X
v el detector.

Figura 5.2: Espectros de fluorescencia del Cu para diferentes ganancias; como se puede
apreciar, si cambiamos la magnitud de la ganancia cambiaremos también el ancho del
espectro caracteristico, pues el ancho de los intervalos cambian también. El espectro

verde es de ganancia 1, el violeta es de ganancia 3, el azul de ganancia 5 y el amarillo
de ganancia 7.
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5.3. Calibracién de energias

Para asignarle el valor de la energia correspondiente a cada pico de los espectros
que se han obtenido, ya sea por fluorescencia o por filtrado se han utilizado espectros
de fluorescencia de rayos-X de muestras de Ag, Au, Cu y Pb figuras 5.4 5.5 5.6; todas
ellas con una pureza mayor al 99% y menor al 100 %. Una vez que el fotodetector
XR-1000CR de AMPTEK ha registrado fotones provenientes de la fluorescencia de las
muestras el analizador multicanal traduce esta informacién en canales y es compilada
y mostrada en la pantalla de la computadora, donde gracias al programa PMCA es
posible observar los espectros de fluorescencia o de filtrado que se han tomado.

Una vez que ha sido mostrada toda una gama de espectros de fluorescencia de muestras
puras, se ha consultado una tabla como la del apéndice A, que corresponde a los valores
de la energia de las lineas de emisién de rayos-X para cada elemento. De esta forma se
asignan las energias a los picos que estemos seguros les corresponde esa energia de tran-
sicion, ayudandonos también por el hecho de que el voltaje que se la ha suministrado al
tubo de rayos-X nos dara picos no més alla de la energia que le estemos proporcionando
al tubo de rayos-X.

Tomando estos factores en cuenta, se consultan, unos datos que contienen las tablas
de las figuras 5.1,5.2 acerca de las probabilidades de transicién que sirven para decidir
entre una linea de emisiéon y otra cuando las transiciones son muy juntas. Toda esta
informacion ha sido utilizada para formar unas tablas que sirven para hacer una apro-
ximacion polinomial, como los muestran las figuras 5.3, 5.5, 5.6, 5.6; las cuales nos han
proporcionado las energias aproximadas para cada canal, y asi poder asignarles energias
a todos los picos de los espectros desconocidos.

En todos los espectros con un voltaje entre 5kV y 10kV y entre 10kV y 15kV que se

han obtenido, excisten picos cuya apariencia hace que no estemos muy seguros a simple
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Elemento | Canal Transiciones Probabilidad de transicion Energia (keV)

Ag 302 L. 0.0510 2.978

Ag 335 Loy 0.0160 2.984

Ag 422 L 0.0520 3.1509
Cu 1109 Koo 0.8310 8.027

Cu 1215 Kpg 0.8310 8.9052
Au 1338 Lo 0.3340 9.6280
Au 1579 L 0.3200 11.442
Pb 1453 Lo 0.3730 10.449
Pb 1736 Lg, 0.3600 12.6137

Tabla 5.1: Relacién canal-energia dependiendo de su probabilidad de transicion 5kV <
V < 10kV.

vista si estan formados o no de dos 0 mas picos. Por esta razon ha sido necesario simu-
larlos, sumando en algunas ocaciones mas de dos funciones lorentzianas expresadas de

la siguiente forma

Nalaal Na2aa2

ICuKal(iE) — 2

, 1 T) =
aal + (ZE o ECuKa1)2 CuKaQ( ) 2

Qoo + (1' - ECuKa2)2
Por lo tanto, la simulacion final del pico caracteristico estara formado por la siguiente

funcion

[total (.ZU) — [Cukal (.ZU) + ICuKaQ(x)-

Lo que se ha obtenido al reproducir los espectros en MATHCAD, figura: 5.8, es que
en algunas ocasiones como en el caso del cobre y de la plata, es necesario sumar dos
funciones lorentzianas figura 5.8, resultado de dos transiciones muy juntas de la capa K.
Por tltimo, tomando en cuenta todas estas ideas, ha sido posible asignarle una energia

a los espectros de fluorescencia y de filtrado que méas adelante se mostraran.
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Elemento | Canal Transiciones Probabilidad de transiciéon Energia (keV)
Ag 305 Lao 0.0510 2.978
Ag 336 Lo 0.0160 2.984
Ag 418 Lg, 0.0520 3.1509
Cu 1103 Koo 0.8310 8.027
Au 1335 Lao 0.3340 9.6280
Au 1581 Lg 0.3200 11.442
Pb 1449 Lao 0.3730 10.449
Pb 1729 Lg, 0.3600 12.6137

Tabla 5.2: Relacion canal-energia dependiendo de su probabilidad de transicion para
un 10kV <V < 15kV.
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Figura 5.3: Ajuste polinomial para la calibracién de energias con un voltaje entre 5kV
v 10kV.
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Figura 5.4: Ambas grdficas corresponden a espectros de fluorescencia (EFA) de muestras
de una pureza mayor al 99% y menor al 100 % tanto de la Ag como del Cu. Para
asignarle energias se ha usado la tabla de lineas de emision del Apéndice A.
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Figura 5.5: La figura de la izquierda corresponde a un espectro de fluorescencia de una
muestra de Au, que tiene una pureza mayor al 99 % y menor al 100 % para un voltaje
entre 10kV y 15kV. La figura de la derecha corresponde al ajuste polinomial que se hizo
utilizando la tabla del apéndice A, para asignarle energia a los picos del Au.
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Figura 5.6: La figura de la izquierda corresponde a un espectro de fluorescencia de una
muestra de Pb con una pureza entre 99 % y 100 %, utilizando un voltaje entre 10kV y
15kV. La figura de la derecha corresponde al ajuste polinomial que se hizo para asignarle
energia a los tres picos del Pb.
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Figura 5.7: La figura de la izquierda corresponde a todos los espectros de fluorescencia
para la calibracion de energias, y sus respectivas ubicaciones segin la energia que tie-
nen. La grafica de la derecha es al ajuste polinomial de todos los espectros segiin sus

caracteristicas.
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Figura 5.8: Simulacion del pico K del Cu a partir de los picos kq1 y k2, para un voltaje
entre 10kV y 15kV utilizando funciones lorentzianas simuladas en MATHCAD.

5.4. Resultados experimentales usando un filtro de
lamina delgada de Cu

Se ha obtenido un espectro de filtrado para un voltaje entre 5kV y 10kV figura: 5.9,
la magnitud del coeficiente de atenuacién de los atomos del filtro de Cu disminuye en
comparacion con los demas espectros de filtrado, pues para un voltaje entre 5kV y 10kV,
el nimero de fotones por canal registrado es mayor en comparaciéon con los espectros
de filtrado obtenidos para voltajes mayores; atenuando en mucho menor cantidad los
fotones provenientes del tubo de rayos-X, por lo tanto, fotones con una energia entre
bkeV y 10keV han tenido una gran probabilidad de interactuar con los dtomos del filtro
de Cu.

La radiacion filtrada se muestra en la figura: 5.9 mostrando un espectro formado por
dos picos, el pico menos energético pero con mayor nimero de fotones tiene una energia

de 8.05keV, y el més energético pero con un menor nimero de fotones tiene una energia
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Figura 5.9: La figura de la izquierda es el espectro del tubo de rayos-X entre 5kV y
10kV. La figura de la derecha muestra la radiacion filtrada del tubo de rayos-X para
un voltaje entre 5kV y 10kV aproximadamente usando una lamina delgada de Cu.

de 8.79keV.

Para un voltaje entre 10kV y 15kV se ha obtenido un espectro de filtrado de rayos-X,
donde el coeficiente de atenuacion se ha incrementado para el intervalo de voltaje que
se ha utilizado. Por lo tanto, la radiacién del tubo de rayos-X ha sido atenuada con
mayor eficacia y, el nimero de fotones por unidad de area del pico con energia 7.42keV
es menor que el del pico con una energia de 8.06keV.

Se ha observado también que el tiltimo espectro filtrado con una lamina delgada de Cu,
no parece estar formado por dos picos como el espectro anterior figura 5.9. Como se

puede ver en la figura 5.10 este espectro es muy simétrico comparado con el anterior.
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Figura 5.10: La figura de la izquierda refleja datos experimentales que representan el
espectro del tubo de rayos-X entre 10kV y 15kV. La figura de la derecha son datos
experimentales que muestran la radiacion filtrada del tubo de rayos-X para un voltaje
entre 10kV y 15kV, aproximadamente, usando una lamina delgada de Cu.

5.5. Resultados experimentales usando un filtro de
oxido de cobre encapsulado en dos placas de
vidrio.

Se ha obtenido un espectro de filtrado del tubo de rayos-X con un voltaje entre
10kV y 15kV. La radiacién del tubo de rayos-X ha sido fuertemente atenuada debido
a que el coeficiente de atenuacion del filtro de Cu se ha incrementado, pues el niimero
de fotones por canal que ha sido detectados, es el menor de todos los espectros de
filtrado, utilizando entre 10kV y 15kV aproximadamente, disminuyendo fuertemente la
probabilidad de que un fotén atraviese el filtro y logre ser detectado. Por otro lado,
se ha obtenido un haz cuasimonoenergético que consta de dos picos bien definidos. El

menos energético tiene un mayor nimero de fotones con una energia igual a 7.48keV,

T
1800
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Figura 5.11: La figura de la izquierda muestra el espectro del tubo de rayos-X entre
10kV y 15kV, mientras que la figura de la derecha representa la radiacion filtrada del
tubo de rayos-X para un voltaje entre 10kV y 15kV aproximadamente, usando un filtro
de oxido de cobre encapsulado en dos placas de vidrio.

mientras que el segundo pico de mayor energia 8.21keV tiene un menor ntmero de
fotones comparado con el primer pico, figura 5.11.

El filtro que se ha usado consiste de polvo de 6xido de cobre compactado entre dos
placas de vidrio, el grosor de la oblea de 6xido de cobre se obtiene de [ = 2> — x. Para
este intervalo de voltaje la magnitud del coeficiente de atenuacién de los d&tomo de Cu
estd en su minimo valor pero, como el filtro tiene un grosor relativamente grande, si
recordamos la funcién que describe el decaimiento de la intensidad cuando ésta atraviesa

un ancho de materia z: I = Iye ", podremos saber que el filtro es muy grueso para

fotones con energias entre 10kV y 15kV.
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5.6. Resultados experimentales usando un filtro de
oxido de Cu encapsulado en resina epodxica

Para un voltaje entre 5kV y 10kV se ha obtenido un espectro figura: 5.12 filtrando
la radiacién proveniente del tubo de rayos-X, utilizando un filtro de resina epéxica que
encapsula una delgada capa de 6xido de Cu de un grosor de 2.880 mm =+ .0005 mm.
Como se puede observar, no toda la radiacion proveniente del tubo de rayos-X por abajo
de los 8.06keV ha sido completamente filtrada. Por otra parte, por arriba de los 8.76keV
de energia se ha obtenido un pequenio escalén que no ha conseguido ser filtrado.

Por otro lado, la estructura del espectro filtrado esta compuesta por dos picos de los
que, como en los casos anteriores, el menos energético (8.06keV) es el que contiene un
mayor nimero de fotones, mientras que el pico de mayor energia que se ha obtenido
(8.76keV) tiene un menor nimero de fotones.

Para un voltaje entre 10kV y 15kV el espectro filtrado que se ha obtenido muestra una
mayor simetria que el anterior pero ain asi se ha podido apreciar que el espectro final
puede estar compuesto por dos picos. Finalmente, el filtro ha atenuado la radiacion
proveniente del tubo de rayos-X con energias menores a 8.04keV, mientras que para
energias mayores a ésta, se observa como en el caso del espectro anterior, que aun
predomina un pequeno escalon figura 5.13 que no se ha logrado filtrar completamente,
aunque el nimero de fotones que contiene ese escalén es mucho menor comparado con

los picos principales.
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Figura 5.12: Para un voltaje entre 5kV y 10kV aproximadamente se ha obtenido un
espectro del tubo de rayos-X (figura izquierda). La figura de la derecha son datos
experimentales que muestran la radiacion filtrada del tubo de rayos-X para el mismo
voltaje, usando un filtro de 6xido de cobre encapsulado en resina epoxica.
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Figura 5.13: A la izquierda se muestra el espectro del tubo de rayos-X para un voltaje
entre 10kV y 15kV, con sus respectivas energias para cada pico importante. La figura
de la derecha son datos experimentales que muestran la radiacion filtrada del tubo de
rayos-X para el mismo voltaje, usando un filtro de 6xido de cobre encapsulado en resina
epoxica.



