
ISSN 0101 3084

CNENISP

ipen Instituto de Pesquisas
Energéticas e Nucleares

CONSTRUÇÃO DE LÂMPADAS DE CATODO OCO

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

PUBLICAÇÃO IPEN 110 JULHO/1987

SÃO PAULO



PUBLICAÇÃO IPEN 110 JULHO/1987

CONSTRUÇÃO DE LÂMPADAS DE CATODO OCO

Irene Akemy Tomiyoshi, Armando Mirage, Maria Silvia Gorski e Wander ley de Lima

DEPARTAMENTO DE PROCESSOS ESPECIAIS

CNEN/IP

INSTITUTO DE PESQUISAS ENERGÉTICAS E NUCLEARES

SAO PAULO - BRASIL



Série PUBLICAÇÃO IPEN

IN IS Categories and Descriptors

E 42

CLEANING

FLUORESCENCE SPECTROSCOPY

HOLLOW CATHODES

PRODUCTION

Publicaçáb iprovada pfla CNEN «m 24.00.86.



CONSTRUÇÃO DE LÂMPADAS DE CATODO OCO

Irene Akemy Tomiyoshi, Armando Mirage, Maria Silvia Gorski e Wander ley de Lima

RESUMO

A lâmpada ou descarga dt catodo * uma fonte da luz usada para espectrofotometria da absorção « fluoresdn-

cia atômica. Neste trabalho descreva-te aspectos como construção, limpais e funcionamento. Verificou-te que o tempo

de vida das mesmas é da aproximadamente 500 hs. Além disso, determinou-se o intervalo de corrente para o qual a

auto absorção da linha recomendada para analise, * desprezível.

HOLLOW CATHODE LAMP-CONSTRUCTION ASPECTS

ABSTRACT

The hollow cathode discharge is a source used for absorption and flouratcence atomic spectrophotometry.

In this paper various aspect like construction, cleanliness and operation have been described. The life time of the hollow

cathode discharge for specific current is about S00 hs. The range of current for the non significant self-absorption of

the recommended wavelength has been determinated.

INTRODUÇÃO

A lâmpada de catodo oco (Figura 1) é um tipo especial de descarga usada como fonte de luz
em espectrometria de absorção atômica'101, emissJo atômica'71 e fluorescéncia atômica'131. Além disso,
é usada como fonte de átomos metaestáveis15* e tons metálicos'2' para estudos de efeito optogalvâ-
nico11'151 e medidas espectroscópicas191. Este tipo de descarga é baseada nos efeitos de catodo oco e
"sputtering" catódico.

O efeito de catodo oco em catodo cilíndrico níò é muito bem conhecido, mas Warner e
Person'11', demonstram que o efeito de catodo oco em placas paralelas e anodo perpendicular ao catodo,
pode ser extendido para o caso cilíndrico.

Em descarga em placas paralelas, quando um gás nobre é introduzido e uma corrente contínua
é aplicada entre as superfícies opostas do catodo, uma descarga preenche o catodo dando origem a duas
regiões de plasma: uma nuvem negativa quase neutra e uma região de bainha do catodo muito estreita.
A nuvem negativa é essencialmente um campo livre, enquanto que a queda de voltagem ao redor da bainha
é praticamente igual a voltagem do catodo oco'1 1 ' . Os elétrons que deixam o catodo sfo acelerados pelo
campo elétrico da bainha e entram na nuvem negativa com energia correspondente i voltagem do catodo
em direção ao anodo. 0 movimer.to destes elétrons antes de tntrar nt nuvem negativa tem a forma de
um feixe, entretanto todas as propriedades de feixe sfo perdidas e o movimento se torna aleatório devido
a colisões inelásticas, que produzem excitaçdes e ionizaçAes do gás nobre.



O resultado liquido desta interprenetração do feixe de elétrons na nuvem negativa, é denominado
efeno de cftodo oco e ocasiona o aumento de ionizações na bainha do catodo devido a elétrons emitidos
do lado oposto da cavidade ou uma redução do espaço de carga positiva em frente do catodo, aumentos
das densidades de ions e radiação de estados quânticos z'to na região da nuvem negativa, maior
ef.ciência na emissão de elétrons secundários do catodo por fótons, íons e/ou átomos excitados metaes-
táveis. aprisionamento de elétrons rápidos 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 combinações destes
processos

O efeito de "sputtering" catódico consite na liberação de átomos neutros do catodo, normalmente
no estado fundamental, quando íons positivos criados na descarga são acelerados pelo potencial da bainha
e bombardeiam a superfície do catodo17' Estes átomos difundem-se das paredes do catodo para a
•eqião da nuvem negativa da descarga, onde podem ser excitados ou ionizado; per impacto de elétrons
ou colisões com átomos excitados. O "sputtering" é o resultado da transferência de momento da partícula
incidente para o átomo do catodo'' 2 I

Para medir a quantidade de material liberado por este processo define-se o rendimento de
"sputtering" como sendo*1 2 I

átomos liberados

ions incidentes

O rendimento de "sputtering" depende:

a) energia do ion incidente;

b) material alvo,

c) espécie de ion incidente;

rí> temperatura do alvo,

e) ângulo de incidência do íon

CONSIDERAÇÕES SOBRE EXCITAÇÃO E IONIZAÇÃO EM DESCARGA DE CATODO OCO

Na descarga de catodo oco ocorrem excitações e ionizações tanto do gis quanto dos átomos
metálicos arrancados do catodo. Os átomos do gás são excitados e ionizados por impacto de elétrons e
constituem a nuvem negativa da descarga. Os átomos metálicos sfo excitados por colisões com átomos
metaestáveis do gás e são ionizados principalmente por reações de troca de carga com os ions do gás'11'
e também por reações do tipo Penning'71

A" + X X • A

A' • X • X* • A (rjacão de troca de carga)

A" + X • X* + A + e~ (reação tipo Penning)

onde:

A são os átomos do gás nobre

X sfo os átomos do metal



Alguns parâmetros sib críticos para a descarga de catodo oco. Estes são geometria e tempera-

tura do catodo » tipo e pressão do gás.

1. Efeito de Geometria

0 efeito de geometria do catodo cilíndrico nâo é muito bem conhecido, mas os critérios de
catodos de placas paralelas sâo conhecidos como sendo válidos em primeira aproximação. Sturges e
Oskan'8', verificaram que em catodos de placas paralelas, pftra uma determinada corrente e pressão,
existem dois valores ótimos para distância entre os catodos ns qual a voltagem é mínima e a eficiência
da descarga é máxima. Estes valores oscilam entre 3 à 8 mm para profundidades menores que 20 mm.

2. Efeito da Temperatura do Catodo

A temperatura do catodo influencia os mecanismos de entrada dos átomos na descarga de
_atodo oco e modifica a largura das linhas espectrais. Desta forma, a temperatura do catodo afeta a
temperatura do gás, ocasionando a largura Doppler das linhas espectrais. Refrigerando-se o catodo com ar,
água ou nitrogênio líquido é possível diminuir a temperatura do catodo e com isso limitar a largura
Doppler19 16> Quando o catodo é refrigerado, a atomizaçâb é devida principalmente ao efeito de
sputtering. Em catodos nâo refrigerados, a temperatura pode ocasionar volatizaçío do metal, influencian-
do a atomizaçâb. A lâmpada de catodo oco comercial nâo é refrigerada, mas a corrente utilizada é menor
que 20 mA. Nestas condições a atomizaçSo é devida principalmente ao efeito de sputtering, mas também
pode ocorrer volatizaçàb. Em catodos quentes (T ~ 1800° C). a atomizaçâb é devida principalmente a
volatizacab

3. Efeito do Gás

0 gás nobre usado para sustentar a descarga de catodo oco deve ser tal que nâo tenha linhas
espectrais próximas das linhas de emissão do metal, tenha rendimento de "sputtering" alto e estados
metaestáveis com energia suficiente para excitar o metal171

Dentre os gases nobre o He possui potencial de excitaçâb alto, mas pequeno rendimento de
sputtering" O Ar possui rendimento de "sputtering" bom, mas potencial de excitaçáo baixo. O Ne

possui características intermediárias'4-6I.

4. Efeito de Pressão do Gás

A pressão do gás está relacionada com o livre caminho médio dos elétrons e dos ions do gás; este
por sua vez influencia as excitações e ionizações dos átomos metálicos arrancados do catodo e consequen-
temente a intensidade de emissão das linhas espectrais. A pressão para a produção eficiente do espectro
atômico em descarga de catodo oco varia de 0,1 a 10 Torr'7 ' . Dessa forma, para um determinado gás
existe um compromisso entre a geometria e a densidade de corrente para estabilizar a descarga114'.

PARTE EXPERIMENTAL

Aspectos de Construção da Limpada

Um desenho esquemático das lâmpadas construídas é mostrado na Figura 1.

A confecção da lâmpada inicia-se pela base de pyrex que possui 4 passadores de tungstônío,
soldados a hastes de aço-inox, envoltos em miçangas iso'antes, que sâo os elementos de sustentação do
anodo e do catodo. A base obtida através de uma forma, possui uma saída para conexão com o sistema
de vácuo. O corpo da lâmpada, denominada bulbo, apresenta-se em dois formatos, dependendo do tipo
de janela óptica utilizada. 0 catodo cilíndrico foi confeccionado em dois tamanhos diferentes, dependendo
do material O anodo é um anel cilíndrico. A i micas sfo elementos isolante» usados para delimitar a



I - Jonelc tie pirex
2 - Bulbo
3 - Anodo

4 - Miçcnga de isolarão elétrica
5 • Mica

6 - Colodo

7 - Tubo do isciopõo elétrico

8 - Hastes de »U6fonfacão

9 - Pluo

Figun 1 - Dasenho Eiquatnático da Lâmpada da Catodo Oco



descarga na superfície do catodo.

Etapas da Montagem

a) Confecção da base e do b u l b o ;
b> Solda do " T e " para sustentação d o ca todo;
c) Fixação do Catodo;
d) In t rodução de isoladores elétr icos;
e) In t rodução das micas, sobrepondo-se as miçangas de v id ro ;
U Solda do anodo à hastes de sustentação;

g) Solda do bu lbo à base;
h) Testes de vazamento c o m " leak de tec to r " .

Após estas etapas a lâmpada é conectada ao sistema de vácuo. A pressão de I O " 7 To r r , esta é
desgaseificada a 150° C por aprox imadamente uma hora. E m seguida faz-se l impeza por " spu t te r i ng " ,
que consiste na int rodução do gás a baixas pressões ( ~ 1 Torr ) . A conexão c o m o sistema de vácuo é selada
e acopla-se o soquete de adaptação do equipamento onde será usado.

Medidas de Tempo da V ida

Para estas medidas as lâmpadas f o ram ligadas 8 h/dia e sua estabil idade verif icada por meio de
osci loscópio, modelo 7633 de Tek t ron i x .

Medidas de Intensidade Relat iva

Estas medidas fo ram feitas uti l izando-se um espectrõrnetro óp t i co , modelo 1802 da Spex. O
sinal da fo tomul t ip l i cadora do espectrômetro é ampl i f icado pelo eletrõmero modelo 6 1 0 CR da Kei they
Instruments e os espectros obt idos oelo registrador modelo 7100 BN da H. P. O desenho esquemático
do arranjo exper imental é mostrado na Fiyura 2.
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Figura 2 - Esquem* do Arranjo Experimental

RESULTADOS E DISCUSSÕES

Foram construídas lâmpadas de Cu, U, A l , Fe, Mg, Ni, W e Ta.

As condições de operação e as janelas usadas sfo mostradas n» Tabela I



Tabela I

Condições de Operação e Janelas Usadas nas Lâmpadas

Elemento

Cu

U

U

Al

Fe

Mg

Ni

Ta

Comprimento de

Onda Recomendado

Inm)

324,8

591.5

591,5

396,2

372.0

285.2

341,5

331,1

Tensão de

Partida

(volts)

290

280

290

290

280

270

240

280

Tensão de

Operação

(volts)

211

231

240

202

220

150

195

200

Corrente de

Operação

ImA)

5,0

8.0

8.0

7,0

6,0

7,0

8,0

7,0

Pressão do

Gás

6,0

6,0

3.0

6,0

6,0

6,0

6,0

6.0

Gás

Ne

Ne

Ar

Ne

Ne

Ne

Ne

Ne

Janela

Borosilicato

Borosilicato

Borosilicato

Borosilicato

Borokílicato

Quartzo

Quartzo

Quartzo



O tempo de vida destas lâmpadas é de - 5OOhs quando usadas nas correntes especificadas. O
estudo por espectrometria óptica mostrou que as regiões de emissío do gás residual ná*o interferem nas
linhas espectrais recomendadas para análises por espectrofotometria de absorção atômica (Figuras 3 e 4).
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327,4 nm

— Cu

JÜUul
800,0 nm 805.6nm

Filtro BP 033 Oriel

Detetor < Fotomultipllcadoro da Bausch / Lomb

Cat. N2 35 -53 -15920

Blaze > 16 pm.

Figura 3 - Espectro da Limpada de Catodo Oco d* Cobra X :327,4nm
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Figura 4 - Espectro da Lâmpada de Catodo Oco 4e Cobre X : 324,81)111

Foram feitos grátiroi de intensidade relativa das linhas de identificação em função da corrente
da lâmpada e verificou-se o intervalo de corrente para o qual a função é linear. Estes dados estáo na
Tabela II (Figura 5).



Tabela II

Intervalo de Corrente para o qual Existe Linearidade entre a Intensidade Relativa e a Corrente

Elemento

c
u
Al
Fe

Mg
Ni

Ta

Comprimento de Onda
(nm)

324,8
591,5
396,2
372,0
285,2
341,5
331,1

Intervalo de Corrente
(mA)

3 <
5 <
7 <
5 <
5 <
7 <
5 <

< 8
< 15
< 15
< 15
< 10
< 10
< 10

6 0

3 0

4 0

Cu

te

IO

10 15

túrrtfif (m* I

20

Figura S - Gráfico da Intensidade Relativa em Função da Corrente da Lâmpada
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CONCLUSÃO

Atualmente as lâmpadas construídas estão sendo utilizadas no etptctrofotômetro de absorção
atômica do Departamento de Engenharia Química do IPEN (MQ).
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