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Introducao

Ormosils (Silicatos Organicamente Modificados) sdo
materiais hibridos com caracteristicas inorganicas e
organicas. O método escolhido para preparar estes
materiais foi o Processo Sol-Gel. Em nosso grupo
estamos interessados na quantificacdo de filmes
finos de Ormosils contendo Fosfotungstatos
(PW1,04)% e dopados com Titanio (Ti), para poder
correlacionar sua composi¢cdo com sua estrutura e
com suas propriedades (fotocataliticas e
fotocrdmicas) [1]. Este trabalho propBe o uso de
Fluorescéncia de Raios-X(XRF) nas modalidades de
Microfluorescéncia (UXRF) e de Incidéncia em
Angulo Rasante (GIXRF) assistidas por Radiacéo
Sincrotron. Microfluorescéncia de raios-X(uXRF)
fornece informacao detalhada sobre as distribuicdes
elementares ao nivel de tragos e bulk. GIXRF é uma
metodologia de analise de tracos, onde o feixe de
Raios-X priméario incide na amostra em angulo
rasante (<1°). Quando estas metodologias sao
assistidas por radiacdo Sincrotron melhora os
limites de deteccdo obtidos com o tubo de raios-X
de laboratério incrementando sua sensitividade e
reduzindo o ruido de fundo [2,3]. Nossa metodologia
estd baseada no estudo comparativo entre os
resultados obtidos por PXRF e GIXRF para o
dopante (Ti) e entre uXRF e ICP-OES para o
elemento majoritario Tungsténio(W).

Resultados e Discussao

Mostramos na seguinte figura e nas tabelas os
resultados da analise qualitativa e semiquantitativa
para os filmes finos de ormosils. Para o
mapeamento utilizamos o programa PyMca 4.0Para
os calculos pXRF utilizamos o programa WinAxil.
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Figural. Analise Qualitativa para Titanio: Mapeamento de
Ti contido em filmes de Ormosils por uXRF
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Tabela 1. Resultados obtidos para o Titanio (Ti) contido
nos filmes de Ormosils por u-XRF e GIXRF
GIXRF GIXRF

Ti
Amostra Média(ppm) Desvio padrio(ppm)
AT 511 56

Tabela 2. Resultados obtidos para o Tungsténio (W)
contido nos filmes de Ormosils por p-XRF e ICP-OES

w ICP-OES ICP-OES
Amostra Media(%) Desviopadrao(%)
AT 56.80 6.64
Tabela 3.Testes estatisticos aplicados para a comparacao
dos resultados obtidos por uXRF,GIXRF,ICPOES
Graus de Liberdade(gl)
[ Amostra | GIXRF [ IcPoES
s | a4
Ti GIXRF a=0.05 a=0.05
Amostra Desvio padrio(ppm)| Fcalculado| Feritico [tcalculad tcritico
A7 56 3.58 5.66 1.92 1.9799
w ICP-OES a=0.05 «=0.05
Amostra Desvio padrio(%) |Fcalculado| Fcritico [tcalculad. tcritico
A7 6.64 1.92 5.66 1.132 1.9799

1) uXRF possibilitou conhecer a distribuicdo
heterogénea do Titanio nos filmes de ormosils
2)Dos testes estatisticos realizados aos resultados
obtidos por uXRF e GIXRF(para Ti) e de uXRF e
ICP-OES(para W), deduzimos que nao existe
diferenca significativa entre estas metodologias
aplicadas aos filmes de ormosils.

Conclusoées

1)Sendo ainda resultados preliminares, WPXRF
assistida por radiacdo Sincrotron demonstrou ser
uma metodologia de andlise qualitativa e
semiquantitativa para os filmes de ormosils.
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