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INTRODUCAO

A linha de luz Paineira, localizada no Sirius/LNLS, emprega a técnica de difracdo de

raios-X (DRX) para caracterizagdo de amostras policristalinas (Figura 1). A linha opera entre 5 e
30keV e é equipada com infraestrutura especializada para experimentos de difragdo: sopradores
de ar para controle de temperatura (-193°C até 950°C), cela capilar com sistema plug-and-flow
possibilitando estudos de reagbes solido-liquido e solido-vapor, além da possibilidade de
acoplamento de um espectrébmetro de massas e um micro GC na saida da cela capilar. Somado a
toda infraestrutura da linha esti4 o detector Pimega 450D que tem a capacidade de coletar um
padrdo de DRX completo (até 109° em 26) em até 50 segundos. A Paineira retne, portanto, as
condigbes ideias para a realizacdo de experimentos in situ [1]. Nesse tipo de estudo, as
transformagdes estruturais das amostras durante condigdo de reagdo podem ser mapeadas.

Considerando um experimento envolvendo reacédo de reducdo e que faca uso de controle de
temperatura, seriam produzidos, aproximadamente, 72 medidas de DRX a cada hora de

experimento.
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Figura 1. Fotos da linha de luz Paineira; a) hutch experimental e b) cela de reagéo.
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Nesse contexto, surge o Iguape (Interface Grafica para Usuarios da Paineira),
uma interface gréafica (GUI) que permite a visualizagdo e analise de parametros estruturais,
em tempo real, de dados coletados durante o estudo. O programa permite aos usuarios da
Paineira 0 acompanhamento da evolugdo das amostras, além de facilitar a decisdo durante
0s experimentos.

Além de mostrar os padrées de difracdo de raios-X coletados, o Iguape também
oferece acompanhamento da evolugdo de parametros analiticos importantes na
caracterizacdo de amostras policristalinas: largura a meia altura (FWHM), area integrada e
posicdo de um dos picos de difracdo. Esses pardmetros sé@o obtidos a partir de um ajuste

de pico, em um intervalo angular selecionado pelo usuario.

METODOLOGIA

O Iguape foi desenvolvido em Python na versao 3.12.4. A interface gréfica foi construida
utilizando o pacote PyQt5, uma ferramenta robusta para desenvolvimento de GUI em Python [2].

O programa opera monitorando a pasta onde os dados das medidas de difracdo sdo
armazenados. Assim que uma medida é finalizada, o seu dado é lido e armazenado em um
pandas Data Frame. Toda a logica de monitoramento, processamento e armazenamento de
dados foi feita utilizando os pacotes pandas e numpy do Python [3, 4].
A partir do Data Frame construido, os dados sdo acessados e, entdo, é possivel construir as
rotinas graficas e de ajuste de dados para obtengcédo dos pardmetros do pico de difracdo. As

rotinas graficas foram feitas utilizando a biblioteca matplotlib [5].

A biblioteca Imfit permite a construcdo de modelo para o ajuste de dados, incluindo a
possibilidade de adicionar uma fungdo para contabilizar efeitos de background [6]. Apos
construido o modelo, os dados sao submetidos a um ajuste através do método dos minimos

quadrados e dessa forma, os parametros do pico de difracdo séo obtidos.
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Figura 2. Diagrama da légica de operagéo do. Iguape



RESULTADOS

Na janela principal do Iguape, os padrdes de DRX sdo exibidos em um gréfico de intensidade
(unidades arbitrarias) versus angulo de espalhamento (26). As curvas sédo separadas por um offset
no eixo das ordenadas e mapeadas por um gradiente de cor, que pode ser normalizado pela
temperatura ou ordem de aquisicdo de cada medida, como mostrado na Figura 3 a). Logo abaixo da
figura principal, os resultados sdo organizados em 3 gréaficos contendo os parametros mapeados:
FWHM, area integrada e posigéo do pico de difracéo, isso pode ser visto na Figura 3 b).

Para sele¢&o do pico a ser analisado, ao apertar o botdo ‘Select Peak Fitting Interval ’, uma
janela com a primeira medida realizada é exibida. Nessa janela, o usuéario pode escolher o intervalo
angular através de uma ferramenta do tipo span, clicando no ponto inicial e arrastando até o tamanho
desejado. A area selecionada fica destacada em vermelho. Esse processo € ilustrado na Figura 4.

Quase toda operacdo do programa ocorre através dos widgets exibidos na Figura 3 c).
Através deles, o usudrio consegue, por exemplo, adicionar os novos padr8es de difragdo medidos
em um unico clique, através do botéo ‘Refresh’, selecionar o intervalo de ajuste de dados e também
salvar os graficos e dados exibidos.

A Figura 3 apresenta os dados obtidos em um experimento com uma amostra de CeO2 e uso
de temperatura, realizado durante o comissionamento cientifico da Paineira. O ajuste do pico mais
intenso revela como a evolugédo dos parametros analisados apresenta tendéncias. Isso oferece ao

usuério a capacidade de analisar qualitativamente, em tempo real, 0 experimento.

CONCLUSOES

O desenvolvimento de um programa que confere a possibilidade de visualizacdo e
processamento de uma grande quantidade de dados e em tempo real, durante experimentos in situ
na Paineira, foi bem sucedida. O Iguape confere aos usuarios a possibilidade, com somente alguns
cliques, de acompanhar a evolucdo de amostras durante os experimentos, 0 que o torna uma
ferramenta muito Util no contexto da Paineira, ja que durante esse tipo de experimento a quantidade

de medidas feitas pode tornar a analise de dados um trabalho dificil.
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