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Determinacao de elementos e dindmica de plasma induzido por pulsos
ultracurtos pela técnica fs-LIBS

Henrique de Sousa Rodrigues Silva e Ricardo Elgul Samad
Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares - IPEN

INTRODUCAO

A técnica fs-LIBS (femtosecond-Laser
Induced Breakdown  Spectroscopy —
Espectrometria de Emissdo Optica com
Plasma Induzido por Laser de
femtossegundos) € uma técnica analitica
que consiste em focalizar o feixe de um
laser em uma amostra para induzir a
ablacdo da sua superficie e a formacao de
um plasma do material ejetado; através de
uma fibra Optica coleta-se a emissdo
luminosa do plasma, que € enviada para
um espectrometro que identifica 0s
compostos e elementos presentes na
amostra através da medida de suas linhas de
emissdo atdbmica, bem como permite a
montagem de curvas de calibracbes para
determinar  concentracdes elementares.
Possui como principais vantagens a
necessidade de pouco ou nenhum preparo
de amostras, bem como, em muitos casos,
a nao geracao de residuos. A utilizacdo de
pulsos de femtossegundos aprimora a
técnica por minimizar a dependéncia da
ablacéo na matriz  sob analise,
possibiltando a analise de qualquer
amostra solida.
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Figura 1- esquema de um arranjo de LIBS

OBJETIVO

Os objetivos deste projeto de Iniciacao
Cientifica séo:

1. Apresentar o aluno a teoria e as técnicas
experimentais utilizadas com lasers de
pulsos ultracurtos de alta intensidade e a
técnica de fs- LIBS.

2.Implementar uma montagem
experimental dedicada a técnica de fs-LIBS
no Laboratério de Laser de Pulsos
Ultracurtos de Alta Intensidade do Centro
de Lasers e Aplicagcdes (CLA) do Instituto
de Pesquisas Energéticas e Nucleares
(IPEN-CNEN/SP);

3. Desenvolver uma metodologia de analise
de espécies atdmicas em plasmas gerados
por pulsos de fs, otimizando os sinais
obtidos;

4. Validar o arranjo experimental e as
técnicas desenvolvidas utilizando amostras

METODOLOGIA

Para a realizagdo das medidas foi utilizado
um sistema laser de Ti:Safira em operacéo
no Laboratério de Laser de Pulsos
Ultracurtos de Alta Intensidade do Centro
de Lasers e Aplicacbes do IPEN.

Foram medidos espectros de emissao de 5
amostras certificadas pelo NIST, utilizando
pulsos de 400 uJ de energia. Nestes
espectros determinou-se a melhor linha do
Cadmio para montar uma curva de
calibracdo, que foi a linha de emissao do
Cdl em 288,122 nm. Mediu-se as éareas
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dessa linha nos espectros das 5 amostras,
e montou-se uma curva de calibracdo da
Area em funcdo da fracdo massica
(concentracdo) de Céadmio em cada
amostra.

RESULTADOS

A figura 2 mostra o espectro de uma das
amostras, na regiao de emisséo do Cd I. A
tabela 1 mostra a relagdo entre a
concentracdo de Cd em cada amostra e a
area da sua linha de emissdo em 288,122
nm.
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Figura 2: Espectro da amostra CRM 144 na
regido de emissédo da linha de

288,122 nm do Cd I.

TABELA 1: Areas das amostras, desvio
padréo e suas concentraces de Cd.
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Figura 3: curva de calibracéo do Cd

A Figura 3 apresenta os dados da Tabela

1, e neste grafico observa-se uma relagéo
linear, representada por uma fungao ajustada
aos pontos, entre a concentracdo e a
emissdo em 288,122 nm. E importante
ressaltar que o ponto (0.34,686.086) ficou
bem distante do ajuste, e provavelmente
esse desvio € devido a interferéncia da
emissdo do Mn I, que estd presente em
grande quantidade nesta amostra, e possui
forte emissdo em 288,11 nm, deslocada de

10 pm da linha do Cd, abaixo da resolucao
do espectrometro.

CONCLUSOES

Foi implementada uma montagem de fs-
LIBS no laboratorio de lasers de pulsos
ultracurtos do CLA. Com esta montagem
foram obtidos espectros de emissdo de
plasma de amostras certificadas, que
permitiram montar uma curva de calibracéo
para determinacdo de C&dmio. Devido a
presenca de outros elementos nas
amostras analisadas, é necessério atentar
para a resolucdo do equipamento para
identificar possiveis interferéncias na linha
gue esta sendo analisada.
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