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1. INTRODUCCION

La posibilidad de producir micro haces de rayos X para su uso como
microsondas de analisis data de los afios 60 [1]. El reciente desarrollo
de los elementos 6pticos de rayos X y de los detectores compactos,
ha permitido la fabricacion de sistemas de espectrometria portatiles
de reducido tamano. Ello permite llevar a cabo medidas mediante
microfluorescencia de rayos X ya no sélo en los laboratorios, sino
ademas en museos y otros lugares donde el traslado de los objetos a
analizar resulta totalmente imposible o presenta serias dificultades,
por su tamano, valor, estado de conservacion, etc. El potencial de
la técnica convencional de fluorescencia de rayos X (XRF) se ve asi
mejorado mediante la aplicacion de la microfluorescencia de rayos
X (u-XRF), pudiéndose incluso obtener mapas bidimensionales
de composicién e imagenes tridimensionales. La reduccién del
tamafo de haz hasta una escala micrométrica ha aumentado
significativamente la resolucion espacial analitica, beneficiandose
en particular el estudio del Patrimonio Cultural, donde los analisis
cientificos son cada vez mas importantes, como complemento a
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los estudios tradicionales, dado que se posibilita el estudio in-situ
de pequefios detalles como: soldaduras, incrustaciones, restos
presentes en los objetos, identificacién de pigmentos, etc.
Ademas, la posibilidad de realizar XRF confocal, sirve de alternativa,
en determinados casos, a la extraccion de muestras estratigraficas,
ya que permiten el analisis no destructivo en profundidad de los
objetos bajo estudio.

2. METODOLOGIA

El sistema de p-XRF portatil disefiado (FOTO 1) esta basado en
un tubo de rayos X comercial IMOXS - Modular X-Ray Source,
de la compafia alemana IfG [2]. Se dispone de dos anodos
intercambiables, de Rh y de W, pudiéndose polarizar hasta 30 kV
y obtener una corriente de hasta 800 pA. A la salida del haz de
rayos X se sitla un carrusel de diferentes filtros, dependiendo del
material a analizar. El sistema incorpora una 6ptica de policapilares
formada por la minilente policapilar 115MLS03 suministrada por
IfG [3], que permite el analisis con una resolucién espacial de unas
40 pm en la regién de 10 a 15 keV (FOTO 2).
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FOTO 1: Fuente: propia; Montaje del sistema del sistema de
microfluorescencia: (1) cabeza de medida; (2) sistema de movimiento
controlado por ordenador; (3) soporte de aluminio; (4) fuente de alimentacion
y control del tubo rayos X.

FOTO 2: Fuente: IfG; Caracteristicas de la lente policapilar 115MLS03 de IfG.
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La deteccién de los rayos X emitidos por la muestra bajo andlisis
se realizara con un detector portatil de rayos X del tipo super-SDD
refrigerado electrénicamente, modelo XR100-SDD fabricado por
Amptek [4], siendo el cristal de silicio de 500 pm de espesor y 25
mm? de area, con una resoluciéon nominal de 127 eV a 5,9 keV y
11,5 pm de peaking time, y la ventana de entrada de berilio de
12,5 ym. Este detector, de muy reciente aparicion en el mercado,
tiene un cristal de mayor espesor que el habitual de 450 pm v,
especialmente, un area activa muy superior a los 7 mm? de los
otros detectores SDD fabricados por Amptek. Esto permite mejorar
la tasa de recuento, obteniéndose espectros con mejor estadistica
en menor tiempo.

Para mantener una geometria fija (FOTO 3), se ha disefiado un
soporte de acero de manera que el tubo de rayos X se mantiene
sobre la perpendicular de la superficie de la muestra, mientras que
el detector SSD forma un angulo de 45° respecto de esa direccion.
El punto de andlisis sobre la superficie de la muestra queda
determinado mediante un sistema de dos micro-diodos laser,
montados en el soporte y alineados con el tubo sobre el plano
de focalizacion del policapilar. La imagen de la zona analizada se
obtiene con un microscopio VZM™ 1000i de Edmund Optics con
un campo de visidén de 1,92 mm a 0,48 mm y un aumento de 2,5x
a 10x, acoplado a una camara de video CCD. Ademas de todo
esto, sobre el soporte también estan montados una camara de
video tipo webcam para obtener una vision general de la muestra
analizada y un sistema de iluminacion de fibra 6ptica variable con
dos puntos de iluminacion.

FOTO 3: Fuente: propia; Sistema portatil
de u-XRF en configuracion no-confocal.
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Todo el sistema portatii se completa ademas con un sistema
motorizado de 3 ejes (XYZ) para el movimiento de la muestra a
analizar, con motores de paso de 1,25 pm (paso completo) o 0,156
pm (1/8 de paso) y controlado por ordenador, de la casa STANDA [5].

3. RESULTADOS

Las primeras medidas realizadas con el sistema, consistieron en
la evaluacion del tamafio del haz. Este suele ser certificado por el
fabricante de la 6ptica para los distintos rangos de energia mediante
el barrido sobre un colimador de diametro muy inferior al haz. En
la practica, el tamafo del haz se suele medir mediante el barrido
del haz sobre el borde de una hoja de cuchilla afilada [6], como
aparece en la FOTO 4 para el sistema presentado. La anchura a
mitad de altura (FWHM) de la derivada del perfil que se obtiene
permite calcular el tamafio del haz. En este caso, se obtienen 54,6
pm para la energia de los rayos K-X del Fe sin filtrar el haz y 43,1
pm para el haz filtrado con 1 mm de Al. Dado que la resolucion
espacial varia con la energia de los rayos X, esta mejora se puede
explicar por el filtrado de la zona de baja energia del espectro de
excitacion en el segundo caso.
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FOTO 4: Fuente: propia; Medida del tamano del haz de la lente 115MLS03
acoplada al sistema iMOXS, con anodo de Rh a 50 kV, (a) sin filtro a la salida
de la ventana del tubo y (b) con filtro de 1 mm de Al. Las medidas se han
realizado mediante barrido lateral sobre el filo de una cuchilla de bisturi de
acero.

Por otro lado, con este sistema se estan llevando a cabo
aplicaciones en Patrimonio Cultural, como el analisis de soldaduras
en joyeria tartésica. En la FOTO 5 se muestra la medida de un punto
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de soldadura de un hilo de oro en una joya. El punto de impacto del
haz de rayos X queda determinado mediante la interseccion de los
haces de los dos microlaseres de los que consta el sistema. La vista
general de la muestra se aprecia mediante la webcam montada en
la cabeza de medida (en la foto, abajo a la izquierda), mientras que
una vision mas precisa de la zona analizada se obtiene mediante la
imagen del microscopio (abajo a la derecha). La radiacién emitida
por la muestra provocada por la excitacién de los rayos X del tubo,
es recogida por el detector SDD y registrada en forma de espectro
de energia. El andlisis cuantitativo de los espectros permite obtener
la cuantificacion elemental de los puntos analizados incluso a nivel
de traza (ppm) con gran precision (2-5%).

FOTO 5: Fuente: propia; Nota pie de imagen: Medida de un punto de
soldadura de un hilo de oro en una joya tartésica.

En la FOTO 6 aparece la medida de los elementos decorativos de
uno de los sellos del collar perteneciente al Tesoro del Carambolo.
La cuantificacion de los distintos puntos analizados en el collar
aparece representada en el diagrama ternario Ag-Au-Cu de la
derecha de la figura, permitiendo identificar la composicion de los
diferentes elementos y los posibles puntos de soldadura. El andlisis
de los puntos de soldadura podria permitir a su vez establecer los
métodos de soldadura utilizados para la elaboracién de las piezas
del tesoro.
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FOTO 6: Fuente: propia; Nota pie de imagen: Medida de los elementos
decorativos de uno de los sellos del collar perteneciente al Tesoro del
Carambolo. El grafico ternario representa la cuantificacion de los puntos
analizados.

4. CONCLUSIONES

El nuevo sistema portatii de micro-fluorescencia de rayos
X presentado en este trabajo constituye una herramienta
extremadamente Util para las aplicaciones en Patrimonio Cultural
debido a su caracter no destructivo, a su gran sensibilidad
elemental y a la alta resolucién espacial que alcanza, ademas de
contar con la posibilidad realizar las medidas in-situ en el lugar
donde se encuentren las piezas, trasladando el sistema en lugar
de trasladar éstas, con todo lo que ello suele conllevar (gastos en
seguridad, podlizas de seguros, etc.) aun en el caso de ser posible.
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