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CONSTRUGCAO DE LAMPADAS DE CATODO OCO

lrene Akemy Tomiyoshi, Armando Mirage, Maria Silvia Gorski e Wanderley de Lima

RESUMO

A lampada ou descargs de catodo ¢ uma fonte de luz useds pers espectrofotometria de absor¢so ¢ fluorescln-
cia atdmica. Neste trabaiho descrevese aspectos como construcfo, limpezs ¢ fu.cionsmento. Verificou-se que o tempo
de vida des mesmas ¢ de aproximadements 500 hs. Além disso, determinouse O interveio de corrente pars o qusl a
auto-absorgdo da linha recomendada para andlise, ¢ desprezive!.

HOLLOW CATHODE LAMP-CONSTRUCTION ASPECTS

ABSTRACT

The hollow cathode discharge is a source ussd for absorption and fiourescence stomic spectrophotometry.
in this paper verious aspect like construction, clesnliness and opsration have besn described. The life time of the hollow
cathode discharge for specific current is about 500 hs. The rangs of current for the non significant seif-absorption of
the recommended wavelength has been determinated.

INTRODUCAO

A lampada de catodo oco {Figura 1) é um tipo especial de descarga usada como fonte de luz
em espectrometria de absor¢do atdmicall 0!, emissfo atAmica!7! e fluorescéncia atdmical'3}. Além disso,
é usada como fonte de &tomos metaestdveis!S! e fons metdlicos'2) para estudos de efeito optogalva-
nico'1.18) ¢ medidas espectroscopicas'S’. Este tipo de descarga é baseada nos efeitos de catodo oco e
“sputtering”’ catodico.

O efeito de catodo oco em catodo cilindrico nSo & muito bsm conhecido, mas \Warner ¢
Person!11), demonstram que o efeito de catodo oco em placas paralelas e anodo perpendicular ao catodo,
pode ser extendido para o caso cil(ndrico.

Em descarga em placas paralelas, quando um gds nobre é introduzido ¢ uma corrente continua
¢ aplicada entre as superficies opostas do catodo, uma descarga preenche o catodo dando origem a duas
regides de plasma: uma nuvem negativa quase neutra e umsa regifo de bainha do catodo muito estreita.
A nuvem negativa é assencialmente um campo livre, enquanto que a queda de voltagem ao redor da bainha
4 praticamente igual a voltagem do catodo oco!!'). Os elétrons que deixam o catodo sdo acelerados pelo
campo elétrico da bainha e entram na nuvem negativa com energia correspondente 4 voitagem do catodo
em diregdo ao anodo. O movimer.to destes elétrons antes de entrar na nuvem negativa tem a forms de
um feixe, entretanto todas as propriedades de feixe sdo perdidas e 0 movimento se torna aleatério devido
a colisBes ineldsticas, que produzem excitacles e ioniza¢Bes do gés nobre.



O resuttado liquido desta interprenetracdo do feixe de elétrons na nuvem negativa, ¢ denominado
efeito de cctodo oco e ocasiona 0 aumento de ionizagoes na bainha do catodo devido a elétrons emitidos
do lado oposto da cavidade ou uma redugdo do espago de carga positiva em frente do catodo, aumentos
das densidades de ions e radiacdo de estados quanticos z'to na regido da nuvem negativa, maior
ef.céncta na emissdo de elétrons secunddrics do catodo por fotons, ions e/ou atomos excitados metaes-
tdveis: apristonamento de elétrons rdpidos na cavidade do catodo; aumento do gradiente do campo na
bainha do catodo oco, de modo que aumenta a velocidade do ion no catodo e combinagbes destes
Processos.

O efeito de ‘sputtering’’ catodico consite na liberacdo de atomos neutros do catodo, normalmente
no estado fundamental, quando 1ons positivos criados na descarga sdo acelerados pelo potencial da bainha
e bombardeiam a superficie do catodo'’' Estes dtomos difundem-se das paredes do catodo para a
regido da nuvem negativa da descarga, onde podem ser excitados ou ionizado: pur impacto de elétrons
ou colisbes com atomos excitados. O “spu’tering” € o resultado da transferéncia de momento da particula
incidente para o dtomo do catodo''?’

Para medir a quantidade de material liberado por este processo definese o rendiinento de
“sputtering’” como sendo'! 2"

atomos liberados

10ns incidentes
O rendimento de "sputtering’’ depende:
a) energia do on incidente;
b} material alvo;
c) espécie de ion incidente;
d} temperatura do alvo;

¢) angulo de incidéncia do ion

CONSIDERAGCOES SOBRE EXCITACAO E IONIZACAO EM DESCARGA DE CATODO OCO

Na descarga de catodo oco ocofrem excitagGes e ionizagOes tanto do gés quanto dos atomos
metdlicos arrancados do catodo. Os atomos do gas sAc excitados e ionizados por impacto de elétrons e
constituem a nuvermn negativa da descarga. Os dtomos metdlicos sdo excitados por colisdes com dtomos

metaestdvers do gas e sdo ionizados principalmente por reag3es de troca de carga com os fons do gds!!1’
e também por reagdes do tipo Penning'7’

A+ X - X"+ A (rzacdo de troca de carga)

AT+ X - X" + A +e {reacdo tipo Penning)
onde:

A sdo os atomos do gas nobre

X s80 os 4tomos do metal



Alguns parametros sfo criticos para 3 descarga de catodo oco. Estes sko: geometria e tempera-
tura do catodo = tipo e press¥o do gas.

1. Efeito de Geometris

O efeito de geometria do catodo cilindrico n§o é muito bem conhecido, mas os critérios de
catodos de placas paralelas sio conhecidos como sendo vdlidos em primeira aproximagdo. Sturges e
Oskan'8! verificaram que em catodos de placas paralelas, para uma determinada corrente e pressio,
existem dois valores 6timos para distancia entre os catodos n@ gual a voltagem é minima e a eficiéncia
da descarga é maxima. Estes valores oscilam entre 3 @ 8 mm para profundidades menores que 20 mm.

2. Efeito da Temperatura do Catodo

A temperatura do catodo influencia os mecanismos de entrada dos dtomos na descarga de
.atodo oco e modifica a largura das linhas espectrais. Desta forma, a temperatura do catodo afetas a
temperatura do gds, ocasionando a largura Doppler das linhas espectrais. Refrigerando-se o catodo com ar,
dgua ou nitrogénio fiquido é possivel diminuir a temperatura do catodo e com isso limitar a largura
Doppler'9-'8)  Quando o catodo é refrigerado, a atomizagio é devida principaimente ao efeito de
sputtering. Em catodos ndo refrigerados, a4 temperatura pode ocasionar volatizagio do metal, influencian-
do a atomiza¢do. A lampada de catodo oco comercial ndo é refrigerada, mas a corrente utilizada é menor
que 20 mA. Nestas condigcdes a atomizacdu é devida principalmente ao efeito de sputtering, mas também
pode ocorrer volatiza¢gio. Em catodos quentes (T ~ 1800° C), a atomizagio & devida principalmente a
volatizagdo.

3. Efeito do Gés

O gds nobre usado para sustentar a descarga de catodo oco deve ser tai que nfo tenha linhas
uspectrais proximas das linhas de emissdo do metal, tenha rendimento de “‘sputtering” alto e estados
metaestaveis com energia suficiente para excitar o metal'7).

Dentre os gases nobre o He possui potencial de excitagio alto. mas pequeno rendimento de
“sputtering” O Ar possui rendimento de “‘sputtering’’ bom, mas potencial de excitagio baixo. O Ne
possui caracteristicas intermedisrias(4.6!.

4. Efeito de Pressfo do Gés

A press8o do gas estd relacionada com o livre caminho médio dos elétrons e dos fons do gds; este
por sua vez influencia as excitagdes e ionizagOes dos dtomos metdlicos arrancados do catodo e consequen-
temente a intensidade de emiss§o das linhas espectrais. A pressdo para a producio eficiente do espectro
atdmico em descarga de catodo oco varia de 0,1 a 10 Torr'7). Dessa forma, para um determinado gés
existe UM compromisso entre a geometria e a densidade de corrente para estabilizar a descarga'!4’.

PARTE EXPERIMENTAL
Aspectos ds Construcio da Limpade

Um desenho esquemético das 1dmpadas constru(das é mostrado ns Figura 1.

A confecclio da lampada inicia-se pela base de pyrex que possui 4 passadores de tungsténio,
soldados a hastes de ago-inox, envolitos em migangas isolantes, que sfo os elementos de sustentaclo do
anodo e do catodo. A base obtida atravds de uma forma, possui uma safde para conexfo com o sistema
de vécuo. O corpo da lampada, denominarda bulbo, apresents-se em dois formastos, dependendo do tipo
de janela 4ptica utilizada. O catodo cil(ndrico foi confeccionado em dois tamanhos diferentes, dependendo
do material. O anodo & um anel cilindrico. As micas sfo elementos isolantes usados para delimiter 8
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Figurs 1 - Desenho Esquemitico de Lémpada de Cetodo Oco




descarga na superficie do catodo.

Etspas de Montagem

a} ConfeccSo da base e do bulbo;

b Soldado ‘Te’ para sustentagdo do catodo;

¢) Fixagdo do Catodo;

d} Introdugdo de isoladores elétricos;

e} Introduc8o das micas, sobrepondo-se as migangas de vidro;
) Solda do anodo 3 hastes de sustenta¢3o;

g) Solda do bulbo & base;

h) Testes de vazamento com “‘leak detector™.

ApOs estas etapas a 13mpada é conectada ao sistema de vicuo. A pressSo de 10”7 Torr, esta é
desgaseificada a 150° C por aproximadamente uma hora. Em seguida faz-se limpeza por “‘sputtering’’,
que consiste na introducio do gds a baixas pressSes (~1 Torr). A conexdo com o sistema de vécuo ¢ selads
e acopla-se o soquete de adaptacdo do equipamento onde serd usado.

Medidas de Tempo de Vida

Para estas medidas as lampadas foram ligadas 8 h/dia e sua estabilidade verificada por meio de
osciloscdpio, modelo 7633 de Tektronix.

Medidas de Intensidade Relativa

Estas medidas foram feitas utilizando-se um espectrornetro Optico, modelo 1802 da Spex. O
sinal da fotomultiplicadora do espectrometro é amplificado pelo eletrdbmero modelo 610 CR da Keithey
Instruments e os espectros obtidos pelo registrador modelo 7100 BN da H. P. O desenho esquemético
do arranjo experimental é mostrado na Figura 2,
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Figura 2 - Esquems do Arranjo Experimental

RESULTADOS E DISCUSSOES

Foram construidas ldmpadus de Cu, U, Al, Fe, Mg, Ni, We Ta.
As condicBes de operacio e as janelas usadss sfo mostradas na Tabels |.



Tabela |

Condicdes de Operacdo e Janelas Usadas nas Lampadas

Comprimento de Tensdo de Tensdo de Corrente de Pressio do
Elemento Onda Recomendado Partida Operacéo Operagdo Gés Gés Janela
(nm) {volts) {volts) (mA)

Cu 3248 290 2N 5.0 6,0 Ne Borosilicato
U 5915 280 231 8,0 6,0 Ne Borosilicato
U 591.,5 290 240 8,0 3.0 Ar Borosilicato
Al 396,2 290 202 7,0 6.0 Ne Borosilicato

Fe 3720 280 220 6,0 6,9 Ne Borosilicato

Mg 2852 270 150 7,0 6.0 Ne Quartzo
Ni 3415 240 195 8.0 6.0 Ne Quartzo

Ta 33,1 280 200 7,0 6.0 Ne Quartzo




O tempo de vida destas lampadas é de ~ 500hs quando usadas nas correntes especificadas. O
estudo por espectrometria dptica mostrou que as regides de emissio do gds residual no interferam nas
linhas espectrais recomendadas para andlises por espectrofotometria de absorcdo atomica (Figuras 3 e 4).
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Figurs 3 — Espectro da Lémpada de Catodo Oco de Cobre A :327,4nm
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Figura 4 — Espectro da Limpada de Catodo Oco d¢ Cobre A : 324,8nm

Foram feitos grétinos de intensidads relativa das linhes de identificaclo em funco da corrente
Ja ldmpada e verificouse o intervalo de corrente para o qual a tunglo é linear. Estes dados estfo na
Tabela ) (Figura B6).



Tabela I

Intervalo de Corrente para o qua! Existe Linearidade entre a intensidode Relativa e a Corrente

l Comprimento de Onda Intervalo de Corrente
Elemento
{nm) (mA)
Cu ' 3248 3I<i< 8
U 591,5 5 <iI <15
Al 396,2 7<1 <15
Fe 3720 5 <1 <158
Mg 285,2 5 <1 <10
Ni 3415 7<1<10
Ta 331,1 5 i <10
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Figura 6 — Gréfico da Intensidade Relativa em Funcio de Corrente da Limpada
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CONCLUSAO

Atualmente as limpadas construidas estfo sendo utilizadas no espectrofotdmetro de absorclo

atdmica do Departamento de Engenharia Quimica do |PEN (MQ).
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