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ReEsumMmo

Neste trabalho é desenvolvido um sistema de automatizacao de um novo porta-
amostras para a camara de reagdes nucleares do acelerador Tandem de 3 MV do Campus
Tecnoldgico e Nuclear do Instituto Superior Técnico (CTN/IST). Neste sistema, o novo
porta-amostras, com capacidade para 12 alvos igualmente distribuidos por 3 faces, é mo-
vimentado verticalmente até 50.8 mm com recurso a um linear feedthrough e em 360°
com uma plataforma rotacional. Estes componentes sao automatizados com recurso a
dois motores de passo comandados por um arduino. Uma interface desenvolvida em
Python permite ao utilizador controlar a movimentagao do porta-amostras remotamente
com uma precisao estimada de 0.1 mm na vertical e 0.3° angularmente. Adicionalmente,
construiu-se e montou-se na camara uma gaiola de Faraday para o novo porta-amostras
que permitira coletar os eletroes secundarios emitidos pelo alvo.

O sistema desenvolvido sera testado na camara de reacoes nucleares posteriormente
a este projeto devido a necessidade de se fabricar uma nova tampa para a mesma com o
design adequado para o novo sistema de automatizagao. Contudo, é proposto um conjunto
de amostras que permitirao efetuar testes de carga a nova gaiola de Faraday e verificar
a reprodutibilidade de resultados do novo sistema. Foi feito um conjunto de simulagoes
com os programas SIMNRA e ERYA-Bulk tendo em conta as condi¢des experimentais
atuais na camara de reagoes nucleares. Os resultados esperados sao apresentados para
uso futuro na testagem da camara de reacoes nucleares melhorada.

Os laboratorios de aceleradores de particulas de pequenas e médias dimensoes, como
o CTN/IST, sao espagos de exceléncia para a aplicacao de técnicas analiticas de feixe
de i0es (técnicas IBA), requisitadas pelas mais diversas areas do conhecimento como
medicina, conservacao e restauro, astrofisica, caraterizacdo de materiais, entre outras. A
eficiéncia dos equipamentos disponibilizados aos investigadores é determinante para a
disponibilidade de tempo de feixe. Neste contexto, a melhoria das linhas dos aceleradores

e a automatizagao do processo experimental sao exploradas sempre que possivel.

Palavras-chave: Porta-amostras automatizado, cimara de reagdes nucleares, medicao de

carga, gaiola de Faraday, técnicas analiticas de feixe de ides
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ABSTRACT

In this work an automatization system for a new sample holder for the nuclear re-
actions chamber of the 3 MV Tandem accelerator at Campus Tecnolégico e Nuclear of
Instituto Superior Técnico (CTN/IST) is developed. In this system, the new sample holder,
with a maximum capacity of 12 targets equally distributed over 3 sides, is moved verti-
cally, up to 50.8 mm, using a linear feedthrough, and rotated in 360° by a differentially
pumped rotatory platform. Both components are automatized with two stepper motors
controlled by an Arduino. An interface developed in Python allows the user to remotely
control the motion of the sample holder with an estimated accuracy of 0.1 mm vertically
and 0.3° angularly. An additional improvement to the chamber was made through the
construction and implementation of a new Faraday cup placed around the new sample-
holder. The new Faraday cup will allow the collection of secondary electrons emitted by
the target.

The developed system will be tested in the nuclear reactions chamber after this project
since it’s necessary to manufacture a new lid for the vacuum chamber with the appro-
priate design for the automatization system. Nevertheless, in this work a set of samples
is proposed in order to execute charge tests with the new Faraday cup and verify the
reproducibility of results in the new system. Several simulations of such samples were
carried out using SIMNRA and ERYA-Bulk with the current experimental conditions in
the nuclear reaction chamber. These results are presented for future use in the testing of
the improved chamber.

Small and medium particle accelerator facilities, such as CTN/IST, are landmarks in
the application of ion beam analysis (IBA) techniques, frequently requested by the most
diverse areas of knowledge such as medicine, art conservation, astrophysics, materials’
characterization, among others. The efficiency of the equipment accessible to investiga-
tors greatly determines beam time availability. Therefore, the improvement of beam lines

and automatization of the experimental process are continuously sought after.

Keywords: Automated sample-holder, nuclear reactions chamber, charge measurement,

Faraday cup, ion beam analysis
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INTRODUCAO

1.1 Motivagao

A importéancia dos laboratérios de aceleradores de particulas de pequenas e médias
dimensdes é inegavel no dia-a-dia da investigacao cientifica por toda a Europa [1]. Estas
instalacOes tém a capacidade de acelerar feixes de ides até energias na gama de poucos
MeV cujo um dos usos principais é na aplicagao de técnicas de feixe de ides, denomina-
das na literatura como Ion Beam Analysis (Técnicas Analiticas de Feixe de IGes) (IBA), a
diversos materiais. As técnicas de IBA sao uma ferramenta de rotina na caraterizacao de
materiais em diversas areas, nas quais se incluem a medicina, o estudo de artefactos histo-
ricos, a ciéncia dos materiais, a astrofisica, entre outras [2]. A sua popularidade tem vindo
a consolidar-se por serem consideradas técnicas nao destrutivas que podem chegar a sen-
sibilidades de pg/g e com analises até profundidades de dezenas de pm [3]. Atualmente,
pode ainda recorrer-se a feixes externos de i0es e feixes micrométricos que permitem

realizar um mapeamento 2D (e em alguns casos 3D) de composicdes elementares [3].

O foco principal nos aceleradores de grandes dimensoes consiste na fisica de parti-
culas e no estudo dos principios fundamentais da fisica nuclear, sendo as energias de
feixe demasiado elevadas para a aplicacao de técnicas de IBA. Os laboratérios de menores
dimensoes sao por isso essenciais para garantir que ha equipamento disponivel para as
restantes aplicagdes de fisica nuclear, além de também complementarem o trabalho feito
nos grandes aceleradores: desenvolvendo e testando instrumentacao, realizando experi-
éncias complementares que nao necessitam de feixes tao energéticos e proporcionando a
formacao e o desenvolvimento de competéncias a proxima geragao de investigadores na

area da fisica nuclear aplicada. [1]

Neste enquadramento, o Laboratério de Aceleradores e Tecnologias de Radiagao (LATR)
localizado no Campus Tecnolégico e Nuclear (CTN) do Instituto Superior Técnico é uma
instalagao muito valiosa do ponto de vista do progresso cientifico em Portugal na area da
fisica nuclear aplicada [2]. No LATR existem 3 aceleradores eletrostaticos lineares, um
do tipo Tandem de 3 MV, outro do tipo Van de Graaff de um estagio de 2,5 MV e um
implantador i6nico de 210 keV. Os dois primeiros tém varias linhas dedicadas a diversas



CAPITULO 1. INTRODUCAO

técnicas de IBA (figura 1.1), por vezes até simultaneamente na mesma camara de uma
dada linha, de modo a tirar partido das sinergias entre técnicas naquilo a que se designa
na literatura de total IBA e que permite colmatar os pontos fracos de uma técnica com
outra complementar [4].

O projeto descrito nesta dissertacao visa melhorar a linha de reagoes nucleares do ace-
lerador Tandem de 3 MV do CTN/IST, automatizando o novo porta-amostras da camara
de reagoes nucleares, com capacidade para 12 amostras com um didmetro de 10 mm. Com
0 novo sistema sera reduzido o numero de vezes que é necessario colocar ar dentro da
camara para trocar as amostras e sera garantido o alinhamento das mesmas em relagao ao
feixe com maior precisao. Desta forma, as amostras serao analisadas muito mais célere e
eficientemente, contribuindo para uma melhor gestao do recurso precioso que é o tempo

de feixe.
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Figura 1.1: Esquema das salas de aceleradores do LATR/ CTN. Esquema de cores: acelera-
dor Van de Graaf (verde), acelerador Tandem (amarelo), implantador iénico (laranja) [5].

1.2 Objetivo

Este projeto tem como objetivo principal automatizar o novo porta-amostras da ca-
mara da linha de rea¢des nucleares do acelerador Tandem de 3 MV do LATR/CTN (fi-
gura 1.2). Este sera comandado remotamente através de uma interface em Python, que
permitira ao utilizador posicionar a amostra a ser analisada na diregao do feixe. O mo-
vimento do porta-amostras sera executado com recurso a dois motores de passo que
acionam um linear feedthrough da LewVac e uma plataforma rotacional da Accu-Glass
Products Inc. possibilitando, respetivamente, movimentos na vertical e de rotacao até
360°. Estes componentes ja foram adquiridos, sendo necessario desenvolver pecas de
acoplamento dos motores e programar um Arduino para os comandar. Importa ainda
referir que ja tinha sido feita uma primeira tentativa de desenvolver o sistema de auto-

matizagao por Silva [6], contudo nao foi concluida e testada. Este trabalho surge entao na
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continuacao dessa tentativa, procurando aproveita-la e inova-la.

No projeto anterior [6], Silva tinha desenvolvido uma gaiola de Faraday para o porta-
amostras de modo a garantir uma coleta mais completa da carga recebida pela amostra.
Verificou-se que esta peca nao esta operacional, de modo que serda complementada ou
reconstruida. Contudo, esta assente que sera necessario adicionar a gaiola um beam stopper
e uma abertura para um canhao de eletrdes.

Apbs o sistema estar concluido, este devera ser testado. Planeia-se a verificagdo da
reprodutibilidade das condi¢oes experimentais, nomeadamente da consisténcia de fatores
criticos como as medigdes de carga e o alinhamento do porta-amostras em relagao ao
feixe. Tal devera ser averiguado através de uma série de medigoes experimentais em
padroes recorrendo as técnicas de feixe de ides de Rutherford Backscattering Spectrometry
(Espetrometria de Retrodispersao de Rutherford) (RBS) e Particle Induced Gamma-Ray
Emission (Emissao de Raios-y Induzida por Particulas) (PIGE). A gaiola de Faraday devera
ser incluida na testagem do novo sistema, para se avaliar o seu efeito na precisao da
medigao de carga.

Por fim, mediante o sucesso das melhorias na camara, planeia-se a aplicagao da técnica
de PIGE a azulejos portugueses do séc. XVII em colabora¢ao com a Dra. Marta Manso.
Estes azulejos foram analisados previamente por Energy Dispersive X-Ray Fluorescence
(Fluorescéncia de Raios-X Dispersiva em Energia) (EDXRF) recorrendo a um micro-feixe,
isto é, i-EDXRF. Deverao agora ser analisados também por PIGE a fim de se detetar
elementos leves invisiveis a técnica de u-EDXREF e testar a complementaridade entre estas

duas técnicas.
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Figura 1.2: Camara da linha de reac¢oes nucleares do acelerador Tandem de 3 MV do
LATR/CTN.

1.2.1 Estrutura da dissertacao

A presente dissertacao esta dividida em 6 capitulos, seguindo-se uma breve descri¢ao
do conteudo dos proximos capitulos.



CAPITULO 1. INTRODUCAO

No capitulo 2 sao apresentadas as técnicas de IBA que se podem aplicar na camara de
reagoes nucleares do acelerador Tandem do CTN/IST e o software ERYA-Bulk utilizado na
analise de amostras espessas de composi¢ao homogénea pela técnica de PIGE sem recurso

a padroes.

No capitulo 3 é feita uma descricao do equipamento experimental associado ao ace-
lerador Tandem do CTN/IST, com foco na camara de rea¢des nucleares. Sao também
descritas detalhadamente as novas pegas: a gaiola de Faraday construida durante este

trabalho e 0 novo porta-amostras concebido por Silva [6].

O capitulo 4 centra-se no novo sistema de automatizagao, apresentando-se todos os
componentes que compoem o sistema e o sof tware desenvolvido, com foco no funciona-
mento da interface e na comunicagao com o Arduino. Os cddigos desenvolvidos, esquemas
de ligagoes e desenhos técnicos de novas pegas podem ser consultados nos apéndices A,
B,C,DeE.

No capitulo 5 apresentam-se um conjunto de analises e simulagoes que serao um
ponto de partida para a testagem concreta do sistema desenvolvido. Com o objetivo de
preparar os testes de carga, sao apresentadas simulagoes dos resultados esperados para
diferentes energias de feixe com dois tipos de padroes: um alvo espesso de tungsténio (W),
recorrendo a técnica de RBS e utilizando o programa SIMNRA, e um padrao de fluoreto
de litio (LiF) em camada fina sobre cobre, analisados pela técnica de PIGE com recurso
ao programa ERYA-Bulk. De seguida, discutem-se os resultados obtidos na analise de
um fragmento de vidrado branco de um azulejo portugués do séc. XVII, abordando-se a
complementaridade entre as técnicas de u-EDXRF e PIGE com o programa ERYA-Bulk,

sem recurso a padroes.

Por fim, no capitulo 6 sao expostas as conclusoes e perspetivas futuras relativamente

a este trabalho.

1.3 Estado da arte

1.3.1 Automatizacao de camaras de rea¢oes nucleares

O porta-amostras é um dos elementos frequentemente automatizados, sendo a sua
geometria adaptada a camara e ao tipo de amostras a analisar. Os graus de liberdade
de movimento do porta-amostras sao definidos de acordo com o espago disponivel, o
posicionamento dos detetores e a técnica a aplicar [7]. Cada dire¢ao de movimento é au-
tomatizada recorrendo a motores de passo devido a sua elevada precisao, que pode ainda
ser melhorada com recurso a micro-stepping. Diferentes laboratérios optam por diferen-
tes solucoes de acordo com as suas necessidades. Kakuee et. al. [8] e Norman et. al. [9]
recorrem a um porta-amostras com geometria circular com capacidade para quase uma
dezena de amostras em conjunto com um sistema de engrenagens para fazer movimentar

o porta-amostras em 360° e chegar a todos os alvos. Podem ser adicionados mais graus
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de movimento, como incorporaram Kakuee et al. com a introducao de rotagao do porta-
amostras em torno de um eixo perpendicular ao feixe para definir diferentes angulos em
relacao aos detetores e a adicdo de um movimento de translagao até 10 mm que permite
compensar erros devido a variacao de espessura das amostras. Outras op¢oes incluem
porta-amostras com superficies retangulares, com uma ou mais faces, que recorrem a
movimentos de rotacao e translagao para trocar de amostras [7], sendo esta a tipologia do
novo porta-amostras a adotar no acelerador Tandem do CTN/IST. Ja Duerden et al. [10]
desenvolveram um porta-amostras para analises em larga escala (até 60 amostras simul-
taneamente) que é deslocado por um rolamento de modo a posicionar uma amostra no
centro da camara. Outra solugao possivel consiste no uso de estagios de movimento co-
mandados por gonidmetros por serem instrumentos compactos e poderem reunir numa

mesma peca varios graus de liberdade de movimentacao [7].

O processo de automatizagao pode estender-se além do porta-amostras. Os proprios
detetores também podem ser automatizados de forma a permitir varios angulos de inci-
déncia do feixe em relagao a amostra, algo bastante ttil para o estudo de secgoes nucleares
eficazes de reacoes nucleares em diferentes angulos. Esta automatizagao foi feita com su-
cesso por Kakuee et. al. [8] e State et. al. [11] com recurso a um rolamento nas quais se
montam plataformas, comandadas por motores, onde se colocam os detetores, permitindo
assim uma deslocacao em 360°. State et al. [11] reportam adicionalmente a monitorizagao
do vacuo em detetores AE - E telescopio. Ja Frost et al. [12] desenvolveram um sistema
automatico de medigao de carga pré-incidéncia do feixe na amostra. A medigao da carga
¢ efetuada antes da amostra com uma gaiola de Faraday que recebe o feixe desviado por
pratos defletores intermitentemente. Com o sistema desenvolvido é possivel, em tempo
real, monitorizar a carga coletada e ajustar a tensao de deflecao conforme necessario, no-
meadamente quando se troca de ido de feixe ou se muda a energia do mesmo. A lista de
automatizagdes nao esta esgotada, havendo outras para as quais nao sao aqui referidos
exemplos concretos, como a monitoriza¢ao da qualidade do vacuo na camara, o controlo
do inicio e término do bombardeamento do alvo e a correcao de parametros dos com-
ponentes eletrénicos com um circuito de feedback no decorrer do ensaio, assim como, a
implementacao de avisos ou a paragem automatica da experiéncia se necessario [7]. Um
unico microprocessador tem capacidade para fazer todas estas operagdes e o controlo
remoto destas fun¢des pode ser desempenhado numa interface em LabVIEW, C++ ou
Python, que posteriormente podera fazer uma transferéncia de dados para o programa

de analise de espetros.

1.3.2 Sistemas de medicao da carga

A medicao da carga coletada pela amostra é fundamental para o calculo de concen-
tracOes a partir das técnicas IBA e de especial relevancia quando se recorre a rotinas

de programacao que dispensam a utilizagao de padrodes, como é o caso do programa
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ERYA [13-15], utilizado com a técnica de PIGE na cdmara de reagoes nucleares do acele-
rador Tandem do CTN/IST [16] e cujo funcionamento sera descrito resumidamente na
seccao ??.

Sao adotadas diferentes formas de medi¢ao de carga em camaras de vacuo para IBA,
nas quais se privilegia a medicao precisa de correntes na gama dos pA a pA e de feixes
na gama de energia de alguns MeV. O método mais tradicional é a gaiola de Faraday.
Esta consiste numa cavidade condutora com uma abertura que permite a passagem dos
ides do feixe, quando este é intercetado pela gaiola. Os ides que embatem na gaiola
provocam uma movimentacao de eletroes na parede da gaiola em igual ntmero, isto ¢,
geram uma corrente elétrica equivalente a corrente de feixe. Esta corrente elétrica pode
ser medida diretamente, algo frequente em gaiolas de Faraday retrateis colocadas ao longo
da linha do feixe para monitorizagao esporadica da corrente do mesmo. No entanto, nas
camaras de IBA a corrente coletada pela gaiola é direcionada por um cabo elétrico para um
integrador de corrente que permite obter uma medida da carga total acumulada na gaiola.
Desta forma evitam-se erros devido a flutuagoes de corrente ao longo da experiéncia. Nas
camaras de IBA ¢é pratica geral colocar uma gaiola de Faraday no final da linha do feixe,
apods a amostra, de modo a recolher a carga que atravessa completamente uma amostra
fina.

Uma gaiola de Faraday bem dimensionada que intercete o feixe de ides deve garantir
a supressao dos eletroes secundarios emitidos pela interagao do feixe com as paredes da
gaiola ou efetuar a coleta desses mesmos eletroes para que possam ser contabilizados
no valor da medida de carga. Sem esta otimizagao a leitura do valor da corrente sera
sobrestimada pois fluxo de eletroes secundarios negativos viaja em sentido contrario ao
feixe que é de ides positivos. A otimizagao da gaiola de Faraday para lidar com estes

eletrdes, cujas energias sao tipicamente de alguns eV a poucos keV, é feita [17]:

1. Alongando a geometria da gaiola de Faraday na direcao do feixe, de modo a que
os eletrOes emitidos sejam recolhidos pelas paredes antes de escaparem. Kenny
recomenda que a dimensao longitudinal da cavidade, na direcao do feixe, seja pelo

menos 3 vezes superior a sua secc¢ao reta [7] .

2. Fazendo uma supressao elétrica através da aplicacao de uma tensao positiva as pa-
redes da gaiola para atrair os eletroes secundarios emitidos. Outra solugao possivel
consiste na utilizacdo de um elétrodo de supressao antes da abertura da cavidade.
Jeynes et. al. [18] sugerem uma geometria com duas cavidades sobrepostas e por-

tanto duas aberturas, cada uma com um elétrodo de supressao.

3. Fazendo uma supressao magnética através da aplicacdo de um campo magnético
uniforme, gerado por magnetos permanentes, de direcao vertical em relagao a traje-
toria do feixe. O campo magnético forca uma trajetoria de ciclotrao sobre os eletroes
mantendo-os na cavidade. Redondo et. al. [19] reportam a utilizacao deste tipo de

magnetizagao numa gaiola utilizada num implantador i6énico.
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De modo a medir a carga acumulada na amostra é bastante comum fazer uma recolha
de carga direta a partir do porta-amostras com este isolado do resto da camara. Desde
que a amostra seja condutora, a carga pode ser coletada a partir de um cabo elétrico que
faca a ligacao entre um integrador de corrente e o porta-amostras que geralmente é de
aco inox. Mais uma vez, a emissao de eletroes secundarios pode ser bastante relevante,
neste caso por interacao do feixe com a amostra, devendo por isso proceder-se a sua
supressao ou coleta. Varios laboratérios optam por fazé-lo recolhendo a carga das paredes
da camara de IBA além do porta-amostras, sendo nestes casos essencial garantir um bom
isolamento das paredes da cdmara em relagao a todos os componentes que esta suporta.
Esta foi a principal forma de medi¢ao de carga num exercicio descrito no TECDOC 1822,
emitido pela Agéncia Internacional de Energia Atomica em 2016 [14] e executado por 10
laboratorios para avaliar as incertezas em medidas semelhantes de PIGE efetuadas em
diferentes equipamentos experimentais. Este é também um método de medi¢ao adotado
no acelerador Tandem do CTN/IST, sendo que com este projeto se visa altera-lo com a
introdugao de uma gaiola de Faraday de cobre isolada de todo o sistema que envolve o
porta-amostras. Desta forma é possivel coletar os eletroes secundarios e evitar o ruido
elétrico das paredes da camara. Apesar desta melhoria ser recomendada em geral, como
se verifica no relatdrio [14], é muitas vezes descartada por ser dificil a coloca¢ao de uma
gaiola de Faraday na camara devido ao espago disponivel e a geometrias irregulares dos
seus componentes. Os laboratérios acabam por preferir polarizar positivamente o porta-
amostras, tal como a gaiola de Faraday [20-24], ou utilizar elétrodos de supressao em
frente ao porta-amostras [20] ou em torno do mesmo [25] polarizados negativamente de
modo a aprisionar os eletroes junto a amostra.

Uma outra abordagem reside na utilizacao de métodos de medicao indireta. Um
deles, com uma adesao significativa em varias experiéncias de PIGE [25-27], consiste na
utilizacao de um espetro de RBS para determinar a carga coletada, ja que frequentemente
as camaras de IBA retinem varios tipos de detetores que recolhem diferentes produtos
simultaneamente. Através do ajuste do espetro de RBS de uma amostra de composi¢ao
conhecida é possivel determinar a carga recebida pela amostra.

Outro método indireto com alguma relevancia consiste na utilizagdo de um beam
chopper, isto é, um elemento rotatorio que interceta intermitentemente o feixe antes de
este atingir a amostra [28]. Durante esta intercecao, o feixe pode ser recolhido diretamente
do beam chopper a semelhanca do que é feito numa gaiola de Faraday. Em alternativa,
pode recorrer-se a um sistema mais sofisticado em que é recolhido um sinal gerado pelas
particulas emitidas devido a interacao do feixe com o beam chopper recorrendo a um
Surface-Barrier Si Detector [26, 28].

Destacam-se outros métodos menos convencionais mas ainda assim implementados
com sucesso. E o caso de Redondo et. al. [19] que reportam a constru¢ao de um monitor
de corrente diferencial para correntes na gama dos pA a mA. Ismail et. al. [29] opta-
ram por construir um sistema de medi¢ao indireta da corrente em tempo real composto

por um Beam Profile Monitor ligado a um osciloscopio digital cujo sinal é enviado para
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um software em C++. Ainda no contexto da monitorizagao de corrente em tempo real,
Redondo-Cubero et. al. [30] recorreram a um gaiola de Faraday posicionada antes da
camara colocada na linha do feixe a uma frequéncia de 10 Hz e Ishikawa et. al [31] utiliza-
ram um multiplicador de eletrdes para detecao dos eletroes secundarios emitidos por um
filme de carbono colocado no porta-amostras, antes da amostra, para posterior correlagao
da contagem de eletroes secundarios com a carga recebida pela amostra. Por fim, Xu et.
al. [32] baseiam-se na detecao de protdes emitidos por um filme de Kapton duma janela

de extragao posicionada antes da amostra.



2

TECNICAS ANALITICAS DE FEIXE DE IOES

Neste capitulo segue-se uma introducao das técnicas de IBA que podem ser executa-
das atualmente na linha de rea¢des nucleares do acelerador Tandem do CTN/IST: Elas-
tic Backscattering Spectrometry (Espetrometria de Retrodispersao Elastica) (EBS), Nuclear
Reaction Analysis (Analise de Reagoes Nucleares) (NRA) e Particle Induced Gamma-Ray
Emission (Emissao de Raios-y Induzida por Particulas) (PIGE), com énfase na técnica de
PIGE e software ERYA-Bulk devido a sua utilizagcao no projeto para analise de padroes e
azulejos.

Esta seccao foi escrita fundamentalmente com base nas aulas da unidade curricular de
Fisica Nuclear Aplicada lecionadas pela Professora Doutora Adelaide Jesus e nos capitulos

do livro recomendado para acompanhamento das mesmas [33-35].

2.1 Principios fisicos gerais

Nas técnicas de IBA sao detetados os produtos de intera¢des de particulas, tipicamente
de um feixe de ides com os atomos de um alvo em repouso no referencial de laboratério.
Estes produtos sao captados por detetores que, juntamente com o restante sistema ele-
tronico de detecao, permitem determinar a energia e fazer uma contagem das particulas
detetadas. Com esta informacao, é possivel construir espetros de contagens em funcao
da energia dos produtos. O objetivo consiste em obter uma analise qualitativa e quanti-
tativa da composi¢ao do alvo a partir dos espetros recolhidos. Dependendo da técnica,
é possivel determinar a composi¢ao elementar ou isotopica e a nivel superficial ou em
profundidade.

Para qualquer técnica de IBA sao fundamentais os conceitos de poder de paragem e

de secgao eficaz, apresentados de seguida.

2.1.1 Poder de paragem

Ao longo do percurso de um iao que penetra num dado alvo, a maior parte das colisoes
com a matéria sao dispersoes inelasticas com eletrdes e elasticas com os nucleos do alvo.

Estas interacoes acumuladas contribuem para uma perda de energia por parte do feixe.
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A perda média de energia por unidade de espessura atravessada, denomina-se poder de
paragem, S, sendo definido pela equacgao:
= —i—i (2.1)

O poder de paragem pode ser apresentado em func¢ao da espessura massica (poder
de paragem massico, S,,) ou da espessura atomica (poder de paragem atémico, Sy). No
primeiro caso, é obtido dividindo-se a equagao 2.2 pela densidade volimica massica
do material, p, surgindo em unidades de [MeV/(g/cm?)]. No segundo caso, obtém-se
dividindo a equagao 2.2 pela densidade volumica atémica do material, N, tendo entao
unidades de [MeV/(at/cm?)].

Por sua vez, o poder de paragem determina o alcance, isto é, a distancia média que
uma dada particula consegue atingir quando penetra um dado material. Por norma, o
alcance é determinado através da continuous slowing-down approximation (aproximagao
de desaceleracao continua) (CSDA), que assume que a perda de energia em cada ponto
é igual ao poder de paragem total. O alcance CSDA, Rcgpp, € entdo determinado pela

equacgao:

-1
Respa = de = (——) dE (2.2)

onde E¢ designa a energia final do feixe atingido o alcance, ou seja, estando os ides em
repouso (desprezando-se a agitagao térmica) e E; a energia inicial do feixe.

E importante ter em consideragio que a perda de energia de um ido por colisdes num
dado material é um processo estocastico. Portanto, quando um feixe de i0es monoener-
gético atravessa o material ha sempre alguma dispersao em energia em simultaneo com
uma perda de energia média do feixe como um todo. Este fendmeno é denominado de

straggling e é uma fonte de incerteza do valor de energia do feixe.

2.1.2 Secgao eficaz

No trajeto do ido através de um material podem ocorrer interacdes onde o ido perde
uma fragao significativa da sua energia e/ou sofre um grande desvio de trajetoria, em-
bora sejam muito menos frequentes comparativamente a interagdes que geram pequenas
perdas de energia. Estas interagdes podem ser de varios tipos: uma dispersao elastica
que resulte num desvio muito grande do percurso do iao, uma dispersao inelastica onde
parte da energia é transferida para o ntucleo dos atomos-alvo ou reagdes nucleares com
producao de novas espécies. Estas interacoes sao os eventos que se procuram detetar com
as técnicas de IBA apresentadas nesta seccao, estando cada tipo de interacao associada a
uma técnica especifica de IBA.

Um s6 iao interage com incontaveis atomos-alvo ao longo do seu trajeto. A probabi-

lidade de ocorrer um tipo de interagao especifico entre duas particulas é dada por um
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parametro denominado de secgao eficaz, 0. Experimentalmente, a seccao eficaz depende
da energia dos ioes e da direcao de dispersao dos produtos da interagao, podendo definir-

se pela razao:

Ty,
LNt

onde I, simboliza a taxa de particulas a incidentes, T}, a taxa de particulas b emitidas pela

o

(2.3)

intera¢ao com os nucleos do alvo detetadas e onde ¢ designa a espessura do alvo, de forma
que N -t corresponde ao numero de nucleos deste por unidade de area.

Geralmente as condigoes experimentais nao permitem detetar todas as particulas que
resultam da interacao do feixe com o alvo. Detetam-se apenas aquelas que se localizam
dentro de um pequeno angulo so6lido, dQ2, definido pela direcao (6, ¢) da trajetéria das
particulas emitidas apds a interagao em relacao a direcao do feixe incidente. Tal significa
que s6 uma fracao da taxa de particulas emitidas, dTj,, pode ser detetada e consequen-
temente apenas uma fracao da seccao eficaz, do, pode ser medida. Acrescenta-se ainda
que a distribuigao espacial das particulas emitidas nao é necessariamente isotropica, o
que leva a necessidade de se considerar uma funcao de distribui¢ao angular, W(6, ) que
relaciona diretamente a fracao de particulas detetadas com a fracao de angulo sélido,
dQ)/4m:

dQ
dTy, = W(0,p)— 24
b=WI(0,9) (2.4)
A partir das equacgoOes 2.3 e 2.4 é possivel definir a seccao eficaz diferencial, do/dQ

(frequentemente designada o(6), de modo a distingui-la da secgao eficaz total, 0):

do _ W(6,¢)
dQ  4nI,Nt

Se tivermos em conta que geralmente as sec¢Oes eficazes diferenciais sao independen-

(2.5)

tes de ¢ e que muitas delas sao mesmo de distribuigao isotrdpica, a secgao eficaz total

sera simplesmente:

do do
o = J‘d—QdQ = 47'(d—Q (26)

E fundamental o estudo das seccoes eficazes diferenciais das diversas reagoes para
que se possa fazer quantificacado em IBA e nesse sentido a literatura esta constantemente

a renovar e a adicionar secc¢oes eficazes as bases de dados, como o IBANDL.

2.2 EBS: Espetrometria de Retrodispersao elastica

Na técnica de EBS o objetivo consiste em detetar ides do feixe retrodispersos por
nucleos da amostra a analisar. Um caso especial desta técnica com bastante interesse € o
Rutherford Backscattering Spectrometry (Espetrometria de Retrodispersao de Rutherford)
(RBS), que estuda as interagoes em que os ides sofrem uma dispersao elastica puramente
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Coulombiana por parte dos niicleos do alvo. Esta interacao pode ser interpretada como
uma colisao bindria, como representado na figura 2.1 com uma geometria simplificada em
2D. Os i0es retrodispersos sao coletados por detetores de particulas e através dos espetros
obtidos é possivel retirar informacao sobre a composi¢ao do alvo e perfil de concentracao

isotopica em profundidade.

1
\ 1
| o |
vo
| Alvo, M, v, Bz i
2 !(emrepouso) V1, Eq; v\. |
——————————— ‘————————-4— SRR gt S
IR
i Particula \ ' T eel v, ¢ E
i 1,7 b1,
i incidente, M; B R ! 7
X Oap ! Particula
| ! retrodispersa
Antes Depois

Figura 2.1: Esquema de uma dispersao eléstica vista como uma colisao binaria em 2D
para simplificagao. E apresentado o antes e depois da colisdo no referencial de laboratério.
O alvo, a particula 2, tem massa M, e inicialmente esta em repouso, recuando apos a
colisao com velocidade v, e energia E,. A particula incidente do feixe, 1, tem massa M;
e vy; e Ep; inicialmente. Ap6s a colisdo, a sua trajetoria é alterada no angulo Oy, assim
como a sua velocidade e energia para vy ¢e Ey .

A energia com que o iao fica ap6s a dispersao de Coulomb depende do is6topo com
que interagiu e é determinada pelo fator cinematico, K. Este parametro permite realizar
a analise qualitativa da amostra visto que associa a massa de um isétopo presente no alvo

ao quociente entre a energia do ido ap0s a retordispersao e antes da interagao:

1 2
E ¢ (M%—Mfsin26)2+M1c056
K(G,Ml,Mz) - ~ = (27)
El,i M1 +M2

onde M; corresponde a massa do projétil (o iao do feixe), M, a massa do nucleo-alvo, 6
ao angulo de retrodispersao do projétil apos interagir com o atomo do alvo, E; ; a energia
cinética inicial de laboratério do projétil e E; ¢ a energia do projétil apos a interagao.

A técnica de RBS tem bastante sensibilidade a perda de energia das particulas no
percurso dentro da amostra, contabilizada através do poder de paragem. Esta sensibili-
dade é o que confere a técnica a capacidade de realizar uma anélise em profundidade.
Se tivermos a analisar apenas a superficie da amostra, podemos admitir que a energia
de um pico correspondente a um dado elemento num espetro de RBS é simplesmente
E, ¢ = KE;;, contudo, como esquematizado na figura 2.2, a uma profundidade x = 0 ha
perdas a contabilizar, que vao aumentando quanto maior a profundidade alcangada.
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E,

AE
cos(180°=6,p)

Eyr=K(E;; — AE) —

EU
—
Alvo ™y El.f = KE;
« i I
x 0

Figura 2.2: Esquema representativo da sensibilidade da técnica de RBS a profundidade.
AE designa a perda de energia de um ido do feixe (circulo azul) no percurso perpendicular
a superficie da amostra até a profundidade x onde o ido interage com um isétopo do alvo.
Apbs a interagao, o percurso do ido é desviado num angulo 6}, em relagao ao feixe e no
percurso de saida da amostra ha uma perda de energia de AE/cos(180 — O,p).

A seccao eficaz de uma dispersao elastica puramente Coulombiana (ou de Rutherford),
oRr, pode ser calculada com exatidao pela equacao (2.8), onde o indice 1 identifica o projétil
e o indice 2 o alvo, Z designa o numero atémico, M a massa, 6 o angulo de retrodispersao
do projétil e E a sua energia inicial. Esta é uma grande vantagem do RBS sobre as outras

técnicas, uma vez que a secgao eficaz nao é uma fonte de incerteza na equagao (2.9).

2

/ M . 0\
0(9]5)—(212262)2 4 (c036+ 1—(ﬁism9)) os)
SV Jsinto (g7 |

M,

Apos a identificacao dos is6topos presentes recorrendo a equacao 2.7, é possivel deter-
minar a densidade areal [atomos/cm?] de uma espécie i na amostra a uma profundidade

x, N;(x)t, através da equagao:

dY;[E(x)] = % -AQ - og[E(x),0] - N;j(x)tdx (2.9)

onde dY; designa o rendimento do is6topo i, isto €, o numero de particulas detetadas ou
contagens, obtidas a partir do espetro de RBS, Q a carga acumulada na amostra, g o estado
de carga do feixe, e o valor absoluto da carga do eletrao, AQ) o angulo sé6lido do detetor
de particulas, og[E(x), 0] a secgao eficaz diferencial de Rutherford para o angulo de retro-
dispersao 0 e energia do iao a profundidade x, E(x). Se a amostra for fina, a equagao 2.9
pode ser usada diretamente. Tratando-se de uma amostra espessa, é necessario integrar
a equacao em toda a profundidade e introduzir camadas de composicao diferente caso a
amostra nao seja homogénea em profundidade.

Quando o fendémeno se trata de uma retrodispersao elastica mas envolve o potencial

nuclear, a técnica é designada pelo seu nome geral de EBS. Nesta situacao lidamos com
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uma seccao eficaz nuclear que nao varia de forma suave e tao previsivel, apresentando
picos de ressonancia. A vantagem desta técnica reside em trabalhar com ides de energia
proxima da dos picos da seccao eficaz, o que permite acumular uma grande quantidade
de contagens. Se pretendermos tirar partido da técnica de RBS, o ideal é utilizar feixes
de particulas @, *He*, com energias de 1-2 MeV. Nestas condi¢des a interacio entre as
particulas do feixe e atomos do alvo com Z > 4 é essencialmente dispersao elastica com
seccao eficaz de Rutherford. Por outro lado, a técnica de EBS torna-se relevante com o
uso de feixes de protdes, 'H*, de 1-2 MeV, energias para as quais muitos elementos tém

secgoes eficazes nucleares de dispersao eléstica.

2.3 NRA: Analise de Reag¢oes Nucleares

Na técnica de NRA sao escolhidas energias e espécies para o feixe de modo a que a
particula incidente facilmente ultrapasse a barreira de repulsao eletrostatica de Coulomb
entre o 130 e o nicleo-alvo, propiciando a ocorréncia de reagdes nucleares. E também
possivel que para energias de feixe menores uma reagao nuclear se dé por tunelamento
quantico. Recorrendo aos mesmos detetores de particulas utilizados para EBS, na técnica
de NRA detetam-se particulas emitidas como produtos de reagoes nucleares.

Uma reagao nuclear consiste numa interacao que envolve o potencial nuclear do alvo.
Existe sempre um conjunto de particulas inicial que constitui o canal de entrada e um
conjunto de particulas pds-reagdao que constitui o canal de saida. Regra geral, no canal de
entrada encontram-se um ido acelerado, a, e um nucleo-alvo em repouso do ponto de vista
do referencial de laboratorio, X, e no canal de saida encontram-se um nudcleo mais pesado,
Y, e uma particula mais leve, b. Este tipo de reagoes nucleares pode ser representado

como:

a+X—b+Y (2.10)

Ou, alternativamente:

a(X,Y)b (2.11)

Atente-se que nao é obrigatorio que existam especificamente 4 particulas envolvidas
e que para um mesmo canal de entrada podem haver varios canais de saida, isto ¢, podem
existir varios resultados possiveis para a interagao entre as particulas iniciais.

As reacOes nucleares sao caraterizadas pelo parametro Q, obtido através de um ba-
lango energético da reagao. Este parametro permite determinar a viabilidade da reagao

perante as condigOes experimentais, nomeadamente a energia inicial do projétil a:

Q = Eﬁnal - Einicial
= (M, + My — My — M,)c? (2.12)
= E, +E., —Ec, —E,
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onde M designa a massa das particulas que participam na reagao e E. a sua energia
cinética. Quando Q < 0, a reagao apenas € viavel se a energia do projétil for superior ao

valor de Q, ao passo que quando Q > 0, a reagao é sempre viavel.

2.4 PIGE: Emissao de Raios-y Induzida por Particulas

Na técnica de PIGE sao detetados fotoes y provenientes de uma reagao nuclear entre
um ido e um nucleo da amostra. Os fotOes y emitidos sdo carateristicos de uma transi¢ao
entre niveis de energia nuclear. Cada isdtopo apresenta um diagrama de niveis de energia
nuclear tnico, da mesma forma que a estrutura de niveis atémicos é tnica para cada
elemento. Assim sendo, através da energia de um fotao y registada num espetro de PIGE
¢ possivel determinar qual o is6topo que o emitiu.

Quando se pretende recorrer a técnica de PIGE utilizam-se tipicamente feixes de pro-
toes de energias entre 1 e 5 MeV, que propiciam a ocorréncia de varias rea¢oes nucleares.
Tendo como canal de entrada protdes e um nucleo alvo genérico éX podem dar-se as

reagOes descritas na tabela 2.1.

Tabela 2.1: Resumo das carateristicas das reagdes possiveis com canal de entrada 4X + p.
Em termos de nomenclatura, * designa um nuclideo num estado excitado, E,,. a energia
do estado excitado e E. a energia cinética do protao no referencial de centro de massa, ou
seja, dada por E - méx/(mp + m;x)/ sendo os valores de energia disponivel no canal de
saida também relativos ao mesmo referencial.

Reacao nuclear Canal de saida  Q dareagdo no estado fundamental  E disponivel no canal de saida
Dispersao inelastica (p,p’y) ?X" +p’ Q=0 E.—Eexe 20

De transferéncia (p, ay) é:?X* +a Q= [m(/Z‘X) +m(p)— m(/Z‘jX) —m(a)]c? E.—Eexce+Q2>0
Captura radiativa (p,y) éﬂX +y Q= [m(éX) —m(p)— m(’éﬂx]cz)] E.+Q=>0

As reagdes de dispersao inelastica e de transferéncia tém duas fases: uma primeira
etapa em que é emitida a particula de produto da reacao, deixando o ntucleo num estado
excitado devido a conversao de parte da energia do projétil em energia interna do ntcleo
e uma segunda etapa na qual ocorre a desexcitagao do nucleo, resultando na emissao de
radiagao y. Com secgdo eficaz menor e por isso menos provavel, pode dar-se uma reagao
de captura radiativa em que se obtém como produtos, além do nuicleo descendente, um
fotao y.

As seccoes eficazes das reagOes nucleares sao mais altas para elementos leves confe-
rindo a técnica de PIGE sensibilidade maxima para a maioria dos elementos leves na
gama de 3 < Z < 20. Ha algumas excegoes notaveis, como o carbono, azoto e oxigénio, que
dificilmente se detetam com esta técnica. Para estes elementos o primeiro estado excitado
nuclear tem uma energia bastante elevada, acima de 4 MeV, o que dificulta muito, para
as energias de feixe disponiveis, a dispersao inelastica e por outro lado, verifica-se que
para estes elementos as dispersoes (p,ay) tém Q negativo. Estas sao as tinicas tendéncias

a apontar relativamente a sensibilidade da técnica, que varia muito ao longo da tabela
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periddica, uma vez que ao contrario do que se verifica em RBS nao ha uma evolugao suave
da secgao eficaz das reagdes nucleares. Esta apresenta variagoes bruscas devido a pre-
senca do potencial nuclear. A quantidade de dados disponiveis na literatura de fungdes
de excitagao varia muito consoante a reagao em estudo e o angulo de dispersao o que
pode dificultar a quantificacao acrescentando-se que frequentemente a seccao eficaz é o
parametro com maior incerteza na analise de uma amostra por PIGE, ja que as incertezas
sistematicas associadas a medicao da secgao eficaz por vezes se aproximam ou mesmo
ultrapassam os 10% [14].

Apbs a identificacao dos is6topos a partir do espetro, no caso de termos uma amostra
fina, a quantificacao em PIGE é feita com recurso a equagao:

dY;(E) = %-eabs(Ey)-a(E) fon fi-Ng-ATLdT (2.13)

onde dY;(E) é o rendimento do is6topo i no alvo fino, Q a carga de feixe acumulada na
amostra, e o valor absoluto da carga do eletrao, g o estado de carga do ido e ¢,5(E, ) a efi-
ciéncia absoluta do detetor de radiagao y. A eficiéncia absoluta é dada pelo produto entre
a fracao de angulo solido coberta pelo detetor, AQ)/4m, e a eficiéncia interna do detetor.
Esta altima depende da energia dos fotoes 3 que o detetor coleta. A equacao 2.13 pode ser
apresentada em func¢ao da densidade areal do elemento i, N;, a semelhanca da equagao
2.9 para RBS. Contudo, muitas vezes o interesse reside em calcular diretamente a fracao
massica do elemento, f,,, tendo em conta a abundancia do isétopo i na natureza, f;. Nesse
caso surgem o numero de Avogadro, N, a massa atomica do isétopo, A, e a espessura
massica ou densidade areal massica do alvo fino, dI', com dimensdes de massa/area.

Neste projeto, assim como em muitas analises, sao utilizadas amostras espessas. Torna-
se imperativo integrar a equagao 2.13 ao longo do alcance do feixe na amostra para poder

determinar o rendimento total do isétopo i:

0 Npeat [ lB)
Yi(E)—%'Eabs(Ey)'fm'ﬁ Na-4 jo Sm(E)

Esta integracao nao é simples dada a complexidade da seccao eficaz e do poder de

dE (2.14)

paragem massico, S,,, em funcao da distancia percorrida, sendo este ultimo descrito por
diferentes modelos de acordo com a energia do feixe, estudados exaustivamente por
Ziegler em [36]. Durante muito tempo, a forma de contornar este impasse passou pela
utilizacao de padroes, isto é, amostras de composicao conhecida [37]. Os padroes eram
incluidos no porta-amostras e submetidos as mesmas condi¢Oes experimentais que as
restantes amostras. A quantificacao era feita através da razao:
a a a
f—"; = S—; . Y—ip (2.15)
fm o Si Y
onde o indice p refere-se ao is6topo i no padrao e o indice a a0 mesmo isétopo na amostra
de composi¢ao desconhecida. Tal como anteriormente, f,,, S e Y representam a fracao

massica, o poder de paragem e o rendimento, respetivamente. No entanto, o método
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comparativo esta muito dependente da qualidade dos padrdes e requer que estes tenham
uma composicao proxima das amostras a analisar.

Atualmente, no acelerador Tandem do CTN/IST, a quantificacao pela técnica de PIGE
é feita com o auxilio do programa Emitted Radiation Yield Analysis (ERYA) [15, 38]. No caso
deste projeto, é utilizado o ERYA-Bulk, que resolve numericamente o integral da equagao
2.14 e permite determinar as fracoes massicas dos is6topos numa amostra homogénea,
fina ou espessa, sem recurso a padrdes. Ao utilizar um método absoluto, a garantia de
uma boa incerteza na quantificagao esta muito dependente de um grande controlo sobre

as condi¢oes experimentais, nomeadamente [39]:

* Ter uma precisao elevada na medida do valor de energia do feixe, o que acarreta a

necessidade de manter o feixe estavel durante a experiéncia;
* Efetuar uma medida precisa da carga acumulada no alvo;

* Fazer uma corregao do tempo morto da eletrénica do sistema de detegao associado
ao detetor de radiacao y. Ha sempre um tempo minimo de processamento apos a
rececao de um fotao y em que outros podem escapar se a taxa de fotoes a chegar ao

detetor for muito elevada;

* Determinar com a maior precisao possivel a curva de eficiéncia absoluta do detetor.

A resolucao numérica do integral da equacao 2.14 é feita recorrendo a uma simplifi-

cagao [14]:

Ey G(E) B 1 Eiq ~ 1
J. TE)dE - ;[S_kLk G(E)dE] = ;[S_ka(Ek,kﬂ)(EkH;Ek) (2.16)

Emin
onde o intervalo de energias [Ein, Eg| € dividido em k sub-intervalos de energia. A ampli-
tude de cada sub-intervalo deve ser tal que se pode assumir que o poder de paragem, Sk,
é constante em cada sub-intervalo. Para facilitar os calculos, o valor de amplitude deve
ser pequeno o suficiente para que se possa assumir que a sec¢ao eficaz varia linearmente
com a energia em cada sub-intervalo. Desta forma simplifica-se o integral a uma soma
onde o (Ey k1) corresponde a média entre o(Ex) e 0(Ek,1). A energia minima, E,;;,, cor-
responde a um valor de energia para o qual o rendimento do alvo espesso é menos de 1%
do rendimento medido a energia maxima do feixe, E;. Num alvo cujo alcance seja menor
que a espessura da amostra tem-se que E,;;, = 0. Ao longo dos anos em que tem sido
utilizado o ERYA foram acrescentadas e atualizadas as funcoes de excitacao de diversas
rea¢Oes de modo a criar uma base de dados robusta. A nivel do poder de paragem, o ERYA
faz uso dos parametros dos modelos de Ziegler, mas permite também introduzir fungoes
algébricas personalizadas que descrevam o poder de paragem ou tabelas do SRIM. [16] O
algoritmo do ERYA parte de uma tentativa inicial de composi¢ao da amostra introduzida
pelo utilizador. O c6digo permite ir otimizando esta composi¢ao inicial de forma a ten-

tar aproximar os rendimentos calculados com os rendimentos experimentais. Como em
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qualquer processo de computacao, uma maior precisao no ajuste requer mais iteragdes
do algoritmo, aumentando o tempo de computagao e também o risco de divergéncia dos

resultados.

A figura 2.4 apresenta a janela principal da interface do ERYA-Bulk. Antes de iniciar
0 ajuste, esta deve ser preenchida pelo utilizador, com os dados da amostra e condigoes
experimentais. As instrugoes detalhadas de utilizacao da interface pode ser encontradas

em [13], sendo representada uma rotina tipica de trabalho no fluxograma da figura 2.3.

A medida que o utilizador for realizando ajustes, devera melhorar a tentativa inicial
com base nos rendimentos calculados pelo ERYA. Contudo, é preciso manter sempre uma
atitude critica, visto que dependendo do tipo de amostra e da abundéncia dos elementos

ha rendimentos e matrizes de concentragdes simulados que podem nao fazer sentido.

Iniciar o ERYA

Correr o programa

1
| Escolha do n? de elementos I

Rotina de célculo do
rendimento (eq. 2.16)

2 -3
Escolha dos is6topos e riscas |
l Sim l

4

Escolher os isdtpos que vao ser ajustados. ] Rotina de ajuste do rendimento
calculado ao experimental

l

5
. . . Introduzir um n? identificativo da molécula para Atualizagdo do valor do rendimento
Ha moléculas? Sim—», . " = A "
cada is6topo membro. ajustado, fragdes massicas ajustadas e
incerteza do ajuste
Nao
} 6

Introduzir o parametro de calibragdo (devera ser

1 se ndo for necessario)
I Usara

¢ Na composi¢do ajustada ><€—N3ao
7 ~8 como tentativa?

Aceitar ajuste?

Introdugdo da 19 tentativa de composi¢do da
amostra (em fragdo atomica ou massica).

l 9
Inserir os rendimentos experimentais | Fechar o ERYA

l 10 =~ 11 =~ 12 =~ 13

Sim

Preencher as condi¢des experimentais: energia minima (0 por
defini¢do), energia do feixe, carga coletada e espessura da
amostra (0 se for uma amostra espessa)

} :

Definir o passo de energia para o célculo do rendimento
(1 keV, por defini¢ado)

Figura 2.3: Fluxo de trabalho no ERYA. Desenhado com base em [13, 14].
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on

File Database Tools Help

Elements | Detector | Yields | Composition | Fitting Error | Energy Table
Element

ERVA - Emission Radiation Yield Analysis

Gamma Peak (keV) Fit Fixed Ratio Cross-Section Mass Composition  Atomic Composition Theoretical Experimental Fitted
@ ® @ Group Number Calibration Parameter Initial Guess Initial Guess Yield Yield
23Na > aa0 - ? 1 0 0266667 108061.848766. 108061.648786
24Mg. ax 1369 v Fe? 1 0 0133333 17.705943 17.705943
T - 478 v ? 1 i 0.600000 362038627383 362038.627383
Q Number S Minimunm 5 Maximum 2000 Step Size Table Step .
Elements Energy(keV) Energy(keV) (keV) (kev)
o @ ®

P

@

Fitted Atomic
‘Composition

0.266667

0133333

0.600000

Figura 2.4: Janela principal da interface do ERYA-Bulk. Adaptado de [13].
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3

INSTRUMENTACAO EXPERIMENTAL

O trabalho decorreu no acelerador eletrostatico Tandem de Cockcroft-Walton de 3 MV
do CTN/IST, nomeadamente na cimara de rea¢es nucleares da linha de reagdes nucleares.
Nesta camara é possivel aplicar as técnicas de EBS, NRA e PIGE. Embora nao se realize a
técnica de Particle Induced X-Ray Emission (Emissao de Raios-X Induzida por Particulas)
(PIXE), ha uma flange preparada para um detetor de raios-X, que no passado ja esteve
em uso [40]. Neste capitulo segue-se uma descri¢ao do funcionamento do equipamento
experimental, com especial destaque para a camara de reagdes nucleares e os componentes

a adicionar a mesma: o novo porta-amostras e a gaiola de Faraday.

3.1 Setup no Tandem do CTN/IST

3.1.1 Funcionamento de um acelerador tandem de Cockcroft-Walton

Um acelerador tandem possui mais de um estagio de aceleracao (tipicamente 2 esta-
gios, existindo no entanto configura¢des com 3 e 4 estagios) [41]. A existéncia de multiplos
estagios permite atingir energias numa gama que vai de apenas alguns MeV a dezenas
de MeV com um unico acelerador eletrostatico.

Numa configuracao tandem, o 1° estagio de aceleracao consiste na aceleracao de ides
negativos gerados a partir de uma fonte de ides até um terminal de alta tensao positiva,
onde esta localizado um stripper, que tanto pode ser um meio gasoso (tipicamente argon,
como é o caso no acelerador Tandem do CTN/IST) ou um filme fino de carbono. Ao
atravessarem esta regido os i0es negativos sofrem um processo de stripping no qual a
interagao com o stripper origina a perda de eletroes das camadas externas do iao, fazendo-
o mudar de polaridade. O ido agora positivo segue para o 2° estagio de aceleracao, no qual
¢é acelerado desde o terminal de alta tensao positiva até a camara de rea¢oes nucleares.
Esta configuragao permite obter um feixe no qual os ides tém uma energia final dada pela

equacao [41, 42]:

Eout :Ein+eVT+quT (31)
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onde g é o estado de carga do ido apos o processo de stripping, Vr a tensao do terminal de
alta tensao, e o valor absoluto da carga do eletrao, E;, a energia com que os i0es entram no
acelerador, isto é, a tensao do elétrodo de extragao da fonte de ides multiplicada pela carga
total do iao, tendo geralmente o valor de 15 keV para um iao com um estado de carga
g =1 [43], eV7 a aceleracao do feixe de i0es negativos no 1° estagio, geVr a aceleracao do

feixe de ides positivos no 2° estagio e E,; a energia final dos ioes.

Os aceleradores tandem podem diferir no mecanismo utilizado para gerar a alta ten-
sdo positiva no terminal entre estagios. Os mais antigos e comuns sdo o gerador de Van de
Graaff e o gerador de Cockcroft-Walton desenvolvido por Greinacher em 1921 [44]. Este
ultimo consiste num circuito multiplicador de tensdao com uma cascata de diodos e con-
densadores de alta tensao, analogo ao do lado esquerdo da figura 3.1, e foi incorporado na
primeira configuracao de acelerador tandem, concebida por J.D. Cockcroft e E.T. Walton
em 1932 [45], sendo também o mecanismo utilizado no acelerador Tandem do CTN/IST
(figura 3.2) [42].
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Figura 3.1: Esquema de um acelerador de Cockcroft-Walton de um estagio. Do lado es-
querdo observa-se o esquema de circuito multiplicador de tensao composto pelas colunas
de condensadores, pushing column, P, e smoothing column, S. Do lado direito, esquematiza-
se o tubo de aceleracao, sendo que I designa a fonte de ides (ion source) e T o alvo (tar-
get) [44].

A producao da alta tensao no terminal de Cockcroft-Walton inicia-se gerando um
sinal de tensao AC através de um transformador de alta tensao. Este sinal segue para o
circuito multiplicador de tensao composto por duas colunas de condensadores: a pushing
column na qual os condensadores sao carregados durante a metade de amplitude negativa

de um periodo de tensao sinusoidal e a smoothing column na qual os condensadores
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sao carregados na outra metade positiva do sinal sinusoidal. Apds varios estagios de
multiplicagao de tensao (4, no caso da figura 3.1), a tensao no diodo final da cascata sera
idealmente 2nU, onde n é o namero de estagios. Contudo, ha sempre uma dada queda
de tensao média, AU, e algum ripple, U, dependentes da corrente DC obtida e que fazem
com que na verdade o valor de tensao final seja 2nUy — AU + 0U. Estes fatores podem ser
minimizados aumentando a frequéncia e a capacidade e reduzindo o numero de estagios
(que tipicamente fica entre 3 e 5) [44]. Para que a aceleracao do feixe seja feita da forma
mais uniforme possivel, o tubo de aceleracao é composto por varios elétrodos aos quais a
ligacao ao circuito de multiplicagao de tensao é feita por meio de cadeias de resisténcias.

Todo o circuito e tubo de aceleracao do acelerador Tandem do CTN/IST esta enclau-
surado num tanque de alta pressao (a 6 bar) de gas SFq4. Este gas tem uma tensao de
disrupcao 3 vezes superior a do ar e por isso permite atingir tensoes de 3 MV sem perigo

de descargas elétricas [46].

Tanque do acelerador. Tandem

Terminal de/alta tensdo
Cockcroft-Walton-de '3 MV

Figura 3.2: O acelerador Tandem de 3 MV do CTN/IST. Tem a forma de um "T" carate-
ristica de um acelerador tandem de Cockcroft-Walton. Os dois tubos que formam o "T"
unem-se na regiao onde esta o stripper que consiste num meio gasoso de argon. Adaptado

de [6].

3.1.2 Producgao do feixe de ioes

Os feixes de i0es utilizados na camara de reagoes nucleares sao produzidos por uma
fonte de i0es duoplasmao. Este tipo de fontes produz feixes de ides através de uma des-
carga elétrica de dois estagios num meio gasoso. A primeira descarga elétrica da-se através
de emissao termiodnica a partir de um filamento, o catodo, sendo que o elétrodo intermédio
da fonte age como anodo. A forma afunilada do elétrodo intermédio permite concentrar
as linhas do campo magnético gerado por um par de solenoides entre a abertura de saida
do elétrodo intermédio e o anodo principal da fonte. Uma segunda descarga da-se entre

o elétrodo intermédio, que agora se comporta como catodo, e o anodo principal da fonte.
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3.1. SETUP NO TANDEM DO CTN/IST

Devido ao intenso campo magnético, uma grande densidade de plasma fica confinada
nesta regiao de pequeno volume. Daqui os i0es que irao constituir o feixe de trabalho
no acelerador fluem em direcao ao elétrodo de extragao [47]. O meio gasoso da fonte é
selecionado de acordo com a composigao idnica que se pretende para o feixe. E frequente
a injecao de H; na fonte para gerar feixes de H™ e de CO, para gerar feixes de oxigénio,
conseguindo-se atingir intensidades de feixe de até 30 pA. A fonte idnica é alimentada
por uma fonte de alta tensao (15 kV) e a sua operacao é feita controlando a intensidade de
corrente no filamento (até 20 A) e nos solenoides (=~ 0.5 A), a densidade de gas injetado e

monitorizando a corrente de extragao (1 mA) e a tensao de disrupgao (=~ 100 V) [43].

Elétrodo de

o
° -
O  extragao
«<L
o
U - "~
S Pla Feixe de ides
O
o
Gas f‘
' [
[+ +|!

Figura 3.3: Esquema de uma fonte duoplasmao. Adaptado de [47].

3.1.3 Transporte e focagem do feixe de ioes

O transporte do feixe da fonte de iGes a camara de rea¢des nucleares processa-se em
duas etapas: a etapa de baixa energia (antes do feixe ser acelerado) e a etapa de alta
energia (apos o feixe ser acelerado). Os componentes principais das duas etapas constam
no esquema do sistema de transporte do feixe de ides da figura 3.4.

Na etapa de baixa energia o feixe sai da fonte e passa através dos seguintes com-
ponentes: um conjunto de lentes para focar o feixe, um magneto seletor que permite
selecionar as espécies ioénicas de razao de massa-carga (m/q) pretendida e defletores XY
para controlar a secgao reta do feixe. A focagem do feixe é feita no painel de controlo da
fonte duoplasmao ao passo que os outros dois componentes sao ajustados na consola de
controlo do acelerador Tandem.

Na etapa de alta energia, aps a saida do acelerador e até a linha de reagdes encontram-
se: um novo conjunto de defletores XY, quadrupolos eletrostaticos de focagem em x ey,
um magneto analisador de 90° que faz uma nova selecao de ides de razao m/q desejada,
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um tripleto de quadrupodlos magnéticos de focagem do feixe e um magneto de selegao
que permite defletir o feixe 22.5° em diregao a linha de reagoes nucleares. Ja na linha de
reagdes nucleares, o feixe comega por atravessar um colimador que consiste numa placa
de tantalo com varias aberturas (2, 3 e 5 mm) para definir o tamanho do feixe (figura 3.5),
seguindo para um conjunto de defletores XY e depois um dubleto de quadrupolos magné-
ticos, sendo que a entrada na camara de reagoes nucleares se efetua por outro colimador.

Estes componentes sao controlados a partir da consola de controlo do acelerador Tandem.

Etapa de baixa energia (BE) Etapa de alta energia (AE)

Fonte
duoplasmao

Magneto

Magneto
analisador 90°

seletor

 FCdo
magneto

tripleto

Magneto
defletor

FC: Faraday Cup (gaiola da Faraday) Linha de reaéées \ " Defletoresx ey
5

nucleares (LRN)

Camara de reagdes
nucleares (CRN)

Figura 3.4: Sistema de transporte do feixe de ides desde a sua geracao até a camara
de reagoes nucleares. O sistema de transporte é divido em duas etapas: a etapa de baixa
energia (antes do acelerador) e a etapa de alta energia (apds o acelerador). Todas as gaiolas
de Faraday (FC) utilizadas para medir a corrente do feixe ao longo do seu percurso estao
identificadas no esquema a azul, incluindo-se a propria camara de reagdes nucleares que
funcionava até este projeto como uma gaiola de Faraday para efeitos de medigao da carga.
Adaptado de [43].

A medicao de carga no set up do acelerador Tandem é feita essencialmente através de
varias gaiolas de Faraday ao longo do percurso do feixe. Contam-se 4 gaiolas de Faraday
ao longo de toda a linha, identificadas no esquema de transporte de feixe do acelerador
Tandem da figura 3.4. Na figura 3.6 encontra-se uma gaiola de Faraday de cobre utilizada
na linha de rea¢des nucleares.

E possivel também ter uma ideia da corrente do feixe utilizando a placa de tantalo
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3.2. CAMARA DE REACOES NUCLEARES

do sistema de colimadores (figura 3.5). Se esta for colocada manualmente de forma a
intercetar o feixe na zona sem furos da placa, a corrente coletada é recolhida por um
cabo elétrico vermelho ligado a placa (atras da placa no canto superior esquerdo na
figura 3.5) [38].

Fio para coleta
de carga

Cristal de
quartzo

Figura 3.5: Colimador de tantalo. Possui Figura 3.6: Gaiola de Faraday de cobre
3 aberturas (de 2, 5 e 3 mm) para passa- utilizada para medigoes de carga na linha
gem do feixe [38]. de Reag¢oes Nucleares [38].

3.2 Camara de Reacgoes Nucleares

3.2.1 Constituicao geral

A linha de reagoes nucleares termina numa camara de vacuo, designada camara de
reagoes nucleares, onde o feixe encontra o alvo. A cdmara tem uma geometria cilindrica
com 268 mm de didmetro externo e 4 mm de espessura de parede. Pelo esquema da
figura 3.8 pode-se perceber que flanges existem na camara e na figura 3.7 é possivel ver o

interior da mesma e os componentes principais que atualmente comporta [38]:

* Dois detetores de particulas Canberra Passivated Implanted Planar Silicon (PIPS) moé-
veis, um designado de MOVE e outro de MOVD para EBS e NRA. Cada detetor

2 e uma espessura efetiva de 100 um e esta colocado

tem uma area ativa de 50 mm
numa caixa de teflon inserida numa caixa de a¢o-inox com uma abertura de 6 mm
de diametro. Os detetores sao colocados no interior da caimara montados num braco
movel (figura 3.8 - H) comandado manualmente no exterior da camara. A mobi-
lidade dos detetores permite uma cobertura de angulos entre 84° e 165°, sendo
que estdo sempre a uma distancia fixa entre si que corresponde a um angulo de
21°. A resolugao dos detetores foi verificada experimentalmente neste projeto, com
uma fonte tripla-a (**' Am-23°Pu-244Cm), concluindo-se que tém uma resolucio de

26 keV para particulas a de 5486 keV emitidas pelo isotopo 24! Am;

* Um detetor cilindrico de cristal de germanio hiper-puro para a detecao de radia-
¢ao ¥, modelo GEM-45190-P HPGe manufaturado pela EG&G Ortec (figura 3.8 - E).

Este detetor é arrefecido através de um tanque com azoto liquido. Em termos de
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dimensoes, o cristal tem um diametro de 64.0 mm, comprimento de 62.6 mm e esta
colocado a uma distancia de 55.5 mm do alvo, fazendo um angulo de 130° com a

direcao do feixe;

* Um sistema de colimadores de metal com um suporte de PVC por onde o feixe entra
na camara (figura 3.8 - A). E uma pega fundamental que permite efetuar medigoes

da corrente do feixe e saber a largura da sec¢ao reta do mesmo;

* Um beam stopper composto por um tubo de a¢o-inox AISI304 que termina numa
chapa de tantalo, assentado num sistema de movimentagao vertical e horizontal
(figura 3.8 - C). E o destino final do feixe apds atravessar uma amostra fina (numa
amostra espessa, o feixe é travado na prépria amostra). E importante que este ides
fiquem aprisionados no beam stopper, pois tal impede que estas particulas voltem a
atingir novamente os detetores ou as amostras. Adicionalmente, a forma alongada
do beam stopper suprime também eletroes secundarios provenientes da interagao do

feixe com 0 mesmo;

* Um canhao de eletrdes que emite um feixe de eletroes direcionado ao alvo para
facilitar o escoamento de carga em amostras isolantes, ao introduzir eletrdes que
combinados com os ides do feixe a neutralizam. Quando se utilizam amostras iso-
lantes, mesmo com correntes baixas como da ordem de 10 nA, surgem pequenas
faiscas desde a amostra até ao condutor mais proximo. Importa referir que este
canhao de eletroes era colocado num suporte de aluminio que ficara sem efeito
apos este trabalho. O canhao de eletroes devera ser posicionado na nova gaiola de
Faraday.

No respeita o canhao de eletroes, o fluxo de eletroes emitidos podera afetar a me-
dida de carga, no sentido em que é mais uma corrente a considerar em dire¢ao ao porta-
amostras. No caso desta influéncia ser significativa, podera ser resolvida ligando eletrica-
mente entre si o canhado de eletrdes, o porta-amostras e a gaiola de Faraday e isolando o

conjunto da camara, como sugerido em [37].

Figura 3.7: Componentes principais da camara de reacoes nucleares. Adaptado de [38].
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Figura 3.8: Esquema de um corte horizontal da camara de rea¢des nucleares vista de
cima. Esquema de cores: agco-inox AISI304 (verde), outros metais (laranja), isolante (azul),
o’rings (vermelho) [48]. Quando foi feito este esquema a camara pertencia ao acelerador
Van de Graaff, tendo sofrido pequenas altera¢des a entrada, no colimador, quando foi
transferida para o acelerador Tandem [38].

E possivel fazer vicuo separadamente na camara e no resto da linha de reagdes nu-
cleares e em ambas ha a opgao de fazer apenas vacuo primario até cerca de 107> mbar
com uma bomba rotatéria ou alto vacuo de 10~ mbar com recurso a uma combinacio de
bomba rotatdria e bomba turbo molecular [38].

Atualmente a recolha de carga na cdmara ¢ feita com recurso a um integrador de
corrente. A carga recebida pelo porta-amostras e pela camara é recolhida através de cabos
elétricos e direcionada para o integrador de corrente por um cabo coaxial. Alternati-
vamente, recolhem-se espetros de RBS de amostras conhecidas e determina-se a carga

recebida pela amostra a partir do ajuste do espetro.

3.2.2 Eletronica do sistema de detegao

A nivel da eletrénica dos sistemas de detecdo, é apresentado um esquema feito por
Mateus [37] na figura 3.9. Tanto para os detetores de particulas, como para o de radiagao

gama, ha sempre um segmento do esquema comum que consiste em: detetor (Det) —
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pré-amplificador (PA) — amplificador (Amp) — conversor analdgico-digital (ADC). A

esta sequéncia, junta-se a carga integrada que vem do integrador de corrente num seg-

mento em paralelo: integrador de corrente (IC) — contador com pré-selecao C(ps) —

amplificador (Amp).

A principal diferenga entre os sistemas de detegdo reside em alguns componentes

adicionais no caso do detetor de radiagao gama, que desempenham a fungao de corregao

do tempo morto de analise (parametro ignorado no caso dos detetores de particulas por

ser constante e bastante baixo). Contudo, mesmo aplicando esta compensacao continua a

ser necessario trabalhar em condi¢oes de feixe estavel [37].

(CMC|

FE E—EE—
inibidor
Det — pa |— a —apc|
A
o L[ ||

carga acumulada

no alvo

Ler ]

L1c F—fws)

inibidor

[Det [|—{ pa — Ao |—]apc]|

Eletrdnica dos sistemas de detegdo de radiagdo

CMC - circuito de medida de carga
IC - integrador de corrente

C(ps) - contador com pré-selec¢do
Det - detector

FT - fonte de alta tensao

PA - pré-amplificador

A - amplificador

GI - gerador de impulsos

C - contador

ADC - conversor analégico digital

Eletrénica dos sistemas de dete¢do de particulas

IC - mtegrador de corrente

C(ps) - contador com pré-selecgao
Det - detector

FT - fonte de alta tensao

PA - pré-amplificador

A - amplificador

ADC - conversor analogico digital

Figura 3.9: Esquema do circuito de eletrénica de detecao de radiacao gama e de particu-

las [37].

3.2.3 Porta-amostras

Figura 3.10: Porta-amostras anterior.

Figura 3.11: Novo porta-amostras.
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As amostras sao colocadas no interior da camara num porta-amostras. O porta-amostras
atual tem capacidade para apenas 4 amostras e € dotado de movimento vertical manual (fi-
gura 3.11). No entanto, ja foi desenhado e fabricado por Silva [6] um novo porta-amostras
(figura 3.10) pensado para ser automatizado. Este novo porta-amostras tem capacidade
para 12 amostras quando utilizadas laminas de 10x30 mm? e 6 amostras quando uti-

lizadas laminas de 16x30 mm?

, visto que é possivel inserir 4 amostras ou 2 amostras,
respetivamente, em cada uma das 3 faces. Os pequenos espagos laterais entre duas faces
de colocacao de amostras servem para que o feixe que atravessa uma amostra na face
diametralmente oposta possa sair em direcao ao beam stopper. Cada uma das 3 pecas
laterais para inserir amostras pode ser desmontada. No topo do novo porta-amostras ha
uma pequena abertura onde foi aparafusado um vardo para o conectar ao sistema de
movimentac¢ao do novo porta-amostras descrito na secgao 4.2.

O feixe ira bombardear uma amostra de cada vez, nomeadamente, aquela que se
encontrar no topo da face do porta-amostras direcionada para o feixe, como ilustrado na

figura 3.12.

Vista de frente

Vista de tras

Figura 3.12: Posicionamento do feixe no centro da primeira amostra. O porta-amostras
tem 4 laminas de 10x30 mm? inseridas. E apresentada uma vista em perspetiva, de frente
e de tras. O feixe de iOes esta representado por um cilindro vermelho com 2 mm de
diametro a atravessar o centro da lamina do topo.

3.2.4 Gaiola de Faraday

Como vimos na seccao 1.3, a medicao da carga acumulada no alvo deve ser feita com
a maior precisao possivel.

A implementacao de medicao direta de carga na camara de reagoes nucleares do ace-
lerador Tandem do CTN/IST consistia em utilizar a propria cimara de reagdes como uma
gaiola de Faraday, recolhendo com um cabo coaxial a carga recebida pela camara e pelo
porta-amostras. Ao longo de anos de experiéncias verificou-se que surgem correntes de

fuga, especialmente relevantes quando se utilizam correntes de feixe da ordem dos nA. E
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também sabido que é particularmente dificil garantir o isolamento das paredes da cimara
ao nivel dos nA, especialmente se esta tiver muitos fios e componentes, como € o caso da
compacta e bem equipada camara de rea¢des nucleares. Até a humidade pode provocar
conducao indesejada em jungoes isoladas e a eletricidade estatica derivada de movimen-
tos dentro da camara pode acumular carga [7]. Neste contexto, surge a ideia de envolver
o porta-amostras numa gaiola de Faraday que recebe os eletroes secundarios emitidos.
Estes, em conjunto com a carga recolhida do porta-amostras, serao transmitidos pelo cabo
coaxial para o integrador de corrente. Garantindo um bom isolamento da gaiola de Fa-
raday em relagdo ao resto do sistema, espera-se uma minimizagao do ruido elétrico, um
aumento da precisao da leitura da carga que incide numa amostra e, consequentemente,

da precisao dos calculos de fragoes massicas.

A primeira gaiola de Faraday para a camara de rea¢des nucleares foi desenvolvida
por Mateus [37] quando a cdmara de reacOes nucleares ainda estava no acelerador Van
de Graaf. Contudo, a gaiola de Faraday entao concebida deixou de ser compativel com
a camara devido a adi¢ao do sistema de movimenta¢ao dos detetores de particulas [6,
38]. Passados alguns anos a trabalhar sem gaiola de Faraday, Silva [6] desenvolveu na sua
dissertacao de mestrado o primeiro protétipo de uma gaiola de Faraday para a camara
atual. Este trabalho partiu desse protétipo, comegando pela verificagao do alinhamento
da gaiola na camara. O porta-amostras tem de ser posicionado de forma a que uma das
3 faces esteja alinhada com o plano perpendicular a um feixe que passe no centro da
camara, visto que o feixe tem de colidir com a amostra precisamente no centro da camara.
Os calculos efetuados em programas como o ERYA tém como base esta condi¢ao para a
determinacao do angulo so6lido do detetor.

Figura 3.13: Gaiola de Faraday concebida Figura 3.14: Gaiola de Faraday concebida
por Mateus [37]. Utilizada quando a ca- por Silva [6]. Foi desenhada para o sis-
mara ainda fazia parte do acelerador Van tema de movimentacao do novo porta-
de Graaff e ndo tinha o sistema de movi- amostras, embora nao tenha chegado a
mentagao dos detetores de particulas. ser utilizada.
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Dado a camara ter dimensoes reduzidas e ainda faltarem pecas no sistema de auto-
matizagao do porta-amostras, foram feitas varias simulagoes 3D em SOLIDWORKS para
confirmar o alinhamento da gaiola. Desenhou-se uma versao simplificada da camara e
colocou-se o porta-amostras alinhado com o centro da camara (isto é, com o topo da pri-
meira amostra no centro da camara) e a gaiola. A simulagdo permitiu concluir que haviam
erros claros de alinhamento: (1) o furo para a passagem do porta-amostras estava na posi-
¢ao errada como se vé na figura 3.15a e era muito justo, deixando apenas cerca de 0.5 mm
de folga; (2) o furo de saida do feixe de i0es estava na posicao errada como se constata
pela figura 3.15b e (3) um furo concebido na eventualidade de uma implementagao da
técnica de PIXE tinha também a posicao incorreta em relagao ao centro da flange que

podera levar um detetor de raios-X.

Furo de saida
do feixe

Feixe

(a) Posicionamento da gaiola antiga. O porta- (b) Furo de saida do feixe descentrado em
amostras sai fora da abertura no topo da gai- relagdo ao feixe (ponto a vermelho).
ola e até da propria face de topo.

Figura 3.15: Simulagao da posi¢do da gaiola de Faraday desenvolvida por Silva [6] na
camara.

Apos varias tentativas de recentramento da gaiola, concluiu-se que as incoeréncias
eram demasiadas para que esta fosse aproveitada, tendo-se idealizado uma nova gaiola
que consta na figura 3.16. Neste novo protoétipo, foram corrigidas as posi¢oes de todos
os furos desalinhados e foi aumentada a folga entre o porta-amostras e a abertura da
gaiola para a passagem do mesmo para cerca de 2 mm. Foram ainda incluidos novos
elementos como um beam stopper acoplado a gaiola de Faraday, que devera terminar
numa pequena chapa de tantalo aparafusada e um tubo para colocagdao de um canhao
de eletroes direcionado para o centro da camara. A precisao ideal para o fabrico desta
peca vai além do que é necessario num elemento simples de blindagem e esta no extremo
das capacidades de uma oficina comum, mas ainda assim considerou-se essencial tentar
incorporar estes elementos. Foram discutidas diversas solu¢des com o Eng. Faustino da

oficina do Departamento de Fisica da FCT/UNL, dentro das possibilidades de maquinaria
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e materiais disponiveis. Apos varias tentativas sem sucesso no sentido de encontrar uma
forma mais regular para a gaiola, satisfazendo as restri¢des impostas pela geometria da
camara, decidiu-se manter a forma pentagonal irregular com dimensoes ligeiramente

diferentes.

Abertura para entrada
do porta-amostras Prolongamento para inserir
o canhdo de eletrbes

Abertura direcionada para o
visor da cdmara

Prolongamento
do beam stopper

Abertura para a entrada do
feixe de iBes e passagem de
particulas retrodispersas

Ranhura na base da gaiola
para a passagem de particulas
retrodispersas

Abertura para a
passagem de raios-X

Figura 3.16: Nova gaiola de Faraday idealizada. A legenda indica a funcionalidade de
cada abertura e prolongamento.

Centro da base da camara

Isolantes

Pé da gaiola (batente)
de suporte extra

Pés da gaiola enroscados -I
na base da camara

Figura 3.17: Fixacao da gaiola na camara. Aproveitou-se a base de ago inox ja existente
e com trés furos coincidentes com a base de cobre. Entre estes trés furos colocaram-se
pequenas pecas de plastico para isolamento da gaiola. Sao utilizados trés "pés" para
suportar a gaiola: dois que se encaixam na base de ago inox e enroscam na base da camara
fazendo 90° entre si e um batente para garantir suporte extra.

A gaiola nao pode tocar em nenhum componente e deve ficar com uma face paralela a

seccao reta do detetor gama e de forma a que cubra totalmente a area da mesma, visto que
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a constitui¢ao do espacgo atravessado pela radiagao y antes de atingir este detetor contribui
para o calculo da perda de energia da radiacao e é tida em conta na determinagao da
eficiéncia do detetor.

Para acoplar a gaiola a camara, manteve-se a solucao de duas bases, explorada por
Silva [6], mas nao concretizada e com pecas em falta. Como se vé na figura 3.17, utilizou-
se uma base de aco, inicialmente concebida por Mateus [37] para a sua gaiola, para fazer
a ligagao a base da camara com 2 parafusos de rosca M5 e um bastdo para suporte extra.
Por cima da base de aco, foi colocada a base de cobre concebida por Silva [6] para o
seu prototipo, fixa por 3 isolantes, de forma a isolar eletricamente a gaiola de Faraday da
camara. A gaiola por sua vez devera assentar na base de cobre por meio de um mecanismo
de encaixe (ndo representado na simulacao da figura 3.17), para que possa ser facilmente
colocada e removida.

Com base no desenho final, mandou-se construir a gaiola na oficina do Departamento
de Fisica da FCT/UNL. Face a precisao necessaria, decidiu-se primeiro construir a nova
gaiola com todas as aberturas necessarias (figura 3.16). S6 depois foram adicionados os
tubos para o beam stopper e canhao de eletroes, visto que a inclinagao destes elementos em
relagao as faces que os deverao comportar dificulta a sua execugao. A posteriori, fizeram-
se recortes extra na face que recebe o feixe e na face do detetor gama devido a sua possivel
interce¢ao com o percurso angular dos detetores de particulas moéveis.

A ligagao da gaiola a camara, com isolamento, é feita através dos seguintes elementos:
3 parafusos (os "pés" da gaiola), a base de ago da gaiola antiga concebida por Mateus, 3
pecas isolantes e a base de cobre concebida por Silva para a sua gaiola. A ligacao destas
pecas é representada na figura 3.18 e foram seguidos os seguintes passos na concegao do

sistema:
» Foram concebidas nas oficinas as pecas isolantes posicionadas entre as duas bases;

* Os "pés" da gaiola foram concebidos adaptando 3 parafusos com roscas M5 em
ambos os lados. A altura dos parafusos foi ajustada de acordo com a espessura das
bases e dos isolantes, de forma a que o furo de saida do feixe e o colimador por onde

o feixe entra na camara ficassem centrados;

* Os 3 "pés", que fazem a ligacdo da camara a base de aco, sao diferentes devido as
restrigdes da camara: o "pé" proximo da peca de movimentagao dos detetores de
particulas tem um lado liso que apoia na camara e outro com rosca M5 para prender
a base de cobre, 0 "pé" que fica por baixo do detetor gama tem uma rosca M5 para
aparafusar a camara e na outra face uma saliéncia nao roscada que encaixa na base
de aco e, por fim, o outro "pé" tem os dois lados roscados e é aparafusado a camara

e a base de aco;

* Foi concebido o mecanismo de encaixe da gaiola na base de cobre. Este consiste em
duas barras metalicas, com 1 mm de espessura entre si, soldadas na base, visiveis

na figura 3.18a;
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 Por fim, foram feitos alguns cortes na base de cobre para garantir que esta nao

interferia com o percurso dos detetores de particulas.

Todas as pecas que compoem a gaiola podem ser consultadas no apéndice C, assim
como os desenhos técnicos da mesma no apéndice B.
A montagem da gaiola de Faraday e sua colagao na camara de rea¢des nucleares deve

seguir os seguintes passos:

1. Aparafusar o "pé" que ficara do lado do manipulo de movimentagao dos detetores

de particulas a base de aco;
2. Fixar as 3 pecas isolantes entre as duas bases;
3. Aparafusar os restantes dois "pés" a camara;
4. Desviar os detetores de particulas para cima;

5. Colocar cuidadosamente na camara o conjunto bases+isolantes+"pé" previamente

montado;
6. Fixar com uma anilha e uma porca o "pé" visivel na base de ago;

7. Encaixar a gaiola de Faraday na base de cobre.

(a) Posicionamento das bases. (b) Posicionamento da gaiola (por encaixe).

Figura 3.18: Colocacao da nova gaiola de Faraday na camara de reagoes nucleares.
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4

SISTEMA DE AUTOMATIZACAO DO

PORTA-AMOSTRAS

Este capitulo é dedicado inteiramente ao desenvolvimento e funcionamento do sis-

tema de automatizagao do novo porta-amostras. Iniciar-se-a por uma descrigao geral do

sistema, seguindo-se uma apresentacao mais detalhada de todo o hardware e software que

o compoe e terminando-se com uma breve discussao de algumas questoes de resolugao e

calibragao do sistema. O leitor pode alternativamente aceder ao software no GitHub.

4.1

Descricao geral

O objetivo do sistema de automatizacao do porta-amostras é controlar o movimento

do porta-amostras remotamente através de uma interface intuitiva. O sistema de automa-

tizagao do porta-amostras é constituido por 8 componentes principais:

A interface de comando do porta-amostras;

Dois motores de passo hibridos de iman permanente de 2.8V, 0.44 N de torque, 1.8°
por passo e veio de 5 mm da RS PRO, referéncia N° 535-0489;

Um controlador de motores de passo, modelo G540 4-Axis Drive System da Gecko
Drive Motor Controls. Este equipamento tem capacidade para controlar até 4 mo-
tores de passo, mas neste sistema serao utilizados apenas os eixos X e Y. Entre as
carateristicas do controlador destaca-se o facto de converter cada passo do motor

em 10 micro passos, garantindo alta precisao de movimento;

Uma fonte de tensao da RS PRO de 48 V DC, 6.7 A e 300 W para alimentar o contro-

lador, que por sua vez alimenta os motores;
Um arduino Mega 2560;

Uma plataforma rotacional de bombeamento diferencial de 2 estagios com flange

DN40CF da LewVac. A plataforma rotacional vem com uma escala de Vernier que
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permite obter uma resolugao de 0.1° manualmente. Quando operada por um motor,

a plataforma rotacional tem uma resoluc¢ao de aproximadamente 0.3°;

* Um linear feedthrough montado numa flange CF275, modelo N° HTL-275-2 da Accu-
Glass Products, Inc. O linear feedthrough tem uma amplitude de movimento de 2 in
(50.8 mm) e capacidade maxima para uma carga axial e lateral a 50.8 mm da flange
de 51b (cerca de 2.27 kg). O linear feedthrough tem duas escalas: uma escala fixa com
uma resolugdo de 0.025 in (0.635 mm) e uma escala rotacional que permite atingir

uma resolucao de 0.001 in (0.0254 mm);

* O novo porta-amostras com capacidade para 12 amostras descrito na secgao 3.2.3.

O controlo do porta-amostras inicia-se com a introdu¢ao de uma posigao (z,0) por
parte do utilizador na interface Python, de acordo com o sistema de coordenadas da
figura 3.12. O programa calcula a distancia a percorrer para atingir esta posi¢ao tanto na
vertical como angularmente e posteriormente converte-a numa sequéncia de passos do
motor a enviar para o arduino. Esta sequéncia de passos ¢é interpretada pelo arduino e
sao enviados um conjunto de impulsos para o controlador dos motores que por sua vez
envia impulsos de corrente para cada uma das 4 fases dos dois motores. Os motores, um
acoplado a plataforma rotacional e outro ao linear feedthrough, fazem mover o respetivo

componente e por sua vez o porta-amostras.

Lado dos detetores Lado do detetor gama
de particulas
240° | g | 120°
00
— -1-| Omm
®
S
S
l-r! —
g VA
¥ 150.8 mm

Figura 4.1: Sistema de coordenadas adotado. A vermelho esta representada a secgao reta
do feixe, de modo que a face esquematizada do porta-amostras é perpendicular ao feixe.
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4.2 Hardware

4.2.1 Fixacao do porta-amostras

O porta-amostras entra na camara de reagoes nucleares acoplado a tampa, como é
possivel observar na figura 4.2. A plataforma rotacional é aparafusada a tampa e por
sua vez o linear feedthrough é aparafusado a plataforma rotacional. O porta-amostras é
conectado a extremidade do linear feedthrough por intermédio de uma peca de plastico (a
branco na figura 4.2) que garante o isolamento do porta-amostras em relagao ao resto do

sistema e a cAmara.

Linear feedthrough

/

Plataforma rotacional

7

Tampa

©
@

— |solante

' Lamina para
amostra
Porta-amostras —

Figura 4.2: Ligagao do porta-amostras aos componentes de movimentagao e da plataforma
rotacional e do linear feedthrough a tampa.

Ao contrario do porta-amostras antigo cujo seu centro entrava na camara alinhado com
o centro desta, o novo porta-amostras trifacial deve entrar na cdimara com um desvio em

relacdo ao centro da mesma, tal que uma das faces do porta-amostras fique perfeitamente
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centrada na cimara. Tendo em conta esta restri¢ao, Silva [6] mandou fabricar uma nova
tampa cuja flange tivesse o desvio necessario em relagao ao centro da camara. No entanto,
a tampa fabricada nao tem o desvio certo em relagao ao centro da camara, como € visivel
na simulagao da figura 4.3b. Existe um desvio de 11.18 mm do porta-amostras em relagao
ao centro da camara. Esta situacdao impossibilita a testagem do sistema de automatizagao,
visto que o alinhamento do sistema é crucial para calculos criticos como a eficiéncia dos
detetores. No apéndice B é possivel consultar o desenho da nova tampa com o desvio
corrigido. Esta devera ser fabricada de futuro, sendo a Gnica peca em falta para por o

sistema a funcionar na camara.

@a-a mostras

11.18 mrrr;‘I#i

Detetor de fotdes y /
(a) Vista de cima da camara com a tampa de- (b) Vista de cima do interior da camara com o
senhada por Silva. porta-amostras posicionado de acordo com a

tampa desenhada por Silva.

Figura 4.3: Desvio da flange da tampa desenhada previamente por Silva [6].

4.2.2 Fixacao dos motores

A ligacao dos motores ao linear feedthrough e a plataforma rotacional foi feita recor-
rendo a acopladores de baixo custo monetario, muito utilizados em impressoras 3D para
conectar vardes a motores de passo semelhantes aos utilizados neste sistema. Estes aco-
pladores tém ranhuras laterais que lhes conferem uma certa flexibilidade de modo a
contrariar as vibragoes laterais do motor quando em funcionamento. Foram adquiridos
2 acopladores com 19 mm de diametro maior, 25 mm de altura, um furo numa das bases
com 5 mm de didmetro e outro na base oposta de 6 mm de diametro. O furo de 5mm coin-
cide com o didmetro do veio do motor, ao passo que o furo de 6 mm num dos acopladores
teve de ser alargado para cerca de 6.5 mm para encaixar no veio da plataforma rotacional
e no outro acoplador para cerca de 9.5 mm para encaixar no veio do linear feedthrough.

Foram desenhadas e imprimidas duas pegas 3D para fixar os motores com aberturas

para a passagem dos veios e dos acopladores, cujos desenhos técnicos detalhados podem
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ser consultados no apéndice B. A principal funcao destas pecas é sustentar os motores,
num caso o que liga ao linear feedthrough e no outro o que liga a plataforma rotacional.
Perante a possibilidade de se poderem construir estes componentes com material de baixo
custo, tendo sido disponibilizada uma impressora 3D no CTN/IST, ainda que tenha sido
gasto algum tempo e material extra a testar prototipos na impressora 3D, tal nao justificou
a aquisicao de componentes especializados para a fixacao dos motores aos componentes
em causa desenvolvidos pelos fabricantes Accu-Glass Products, Inc. e LewVac. O uso
dos componentes desenvolvidos no CTN/IST tem boas perspetivas para uma solugao a
médio prazo, contudo o ideal seria o fabrico das pecas num material mais resistente e que

suportasse melhor as vibra¢oes do motor.

Foram testados alguns prot6tipos na impressora 3D, para ter uma nogao do tamanho
ideal dos furos e da capacidade de suporte do acido polilactico (PLA), o material utilizado
para impressao. A solugao final para a ligagao ao motor e encaixe na plataforma rotacional
consta na figura 4.4 (peca azul) e permite manter a manivela de movimenta¢ao manual
e simultaneamente a ligacao ao motor. A peca desenvolvida para o linear feedthrough é
apresentada na figura 4.5a (pega azul) e neste caso a solu¢ao tem um inconveniente a
apontar: sO se pode utilizar a manipulagao automatica e manual do linear feedthrough
alternadamente. Decidiu-se retirar o manipulo de movimentagdo manual que continha
uma escala de precisao da ordem da centésima de milimetro e aproveitar o veio que per-
mitia o seu encaixe para o acoplar ao motor e os 2 furos ao lado do veio para aparafusar a
peca de suporte do motor. Para referéncia, o manipulo é visivel no topo do linear feedth-
rough na figura 4.2 e o interior do topo do linear feedthrough sem o manipulo, com o veio
e os furos, na figura 4.5b. Se por algum motivo for preciso mexer manualmente no linear
feedthrough, por exemplo, para calibracao, é preciso desligar o motor e rodar o acoplador

pelas aberturas laterais da pega de suporte.

Plataforma

rotacional

Ligagdes para
bomba de vacuo

Manipulo de
| movimentagdo
manual

X iy
il
fu

AT

(a) Peca de suporte (a azul) montada na pla- (b) Peca de suporte (a azul) montada na pla-
taforma rotacional em vista lateral. taforma rotacional vista de cima.

Figura 4.4: Acoplamento do motor a plataforma rotacional.
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Peca de fixagdo
do motor

Acoplador

Linear feedthrough I

(a) Peca de suporte (a azul) montada no linear (b) Vista de cima do linear feedthrough sem o

feedthrough. manipulo de movimenta¢do manual e escala
secundaria. E possivel ver o veio do linear fe-
edthrough e os furos utilizados para apertar a
peca de suporte do motor.

Figura 4.5: Acoplamento do motor ao linear feedthrough.

4.2.3 Ligacoes elétricas

Cada motor é conectado ao controlador através de um cabo DB9, do qual 4 fios estao
soldados as 4 fases do motor e ainda dois dos pinos de contacto estao ligados por uma
resisténcia de 1.8 k(). Este valor de resisténcia foi definido com base num requisito do
controlador segundo o qual, para todos os motores com corrente nominal até 3.5 A, se deve
colocar uma resisténcia dada por 1000 vezes o valor da corrente nominal em ampéres
entre os pinos 1 e 5 dos eixos de conexao dos motores ao controlador. Como o motor
utilizado tem uma corrente maxima de trabalho de 1.8 A, selecionou-se uma resisténcia
de 1.8 kQ.

O arduino é conectado ao controlador através de um cabo DB25. Os fios deste cabo
correspondentes a pinos de interesse foram soldados a pequenas pecas de encaixe nos
pinos do arduino e protegidos devidamente com mangas térmicas nas extremidades.

Por fim, o controlador é alimentado por uma fonte de 47 V DC. Esta fonte foi escolhida
de acordo com as especificagdes do controlador que recomendam a escolha de uma fonte
com uma tensao DC minima, U, tal que U = 32VL, onde L é a indutancia do motor.
Aplicando a equagao aos motores de 2 mH utilizados neste projeto, a tensao minima
da fonte tera de ser cerca de 45 V DC. Visto que s6 se faz uso de 2 motores, embora o
controlador tenha capacidade para 4, nao se justifica a necessidade de uma fonte de tensao
tao elevada, contudo esta ja tinha sido adquirida previamente e foi por isso utilizada.

A fonte de tensao é conectada ao controlador no terminal principal e é efetuada uma

conexao em curto-circuito entre os pinos 10 e 12, sem a qual o controlador nao trabalha
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por motivos de seguranga. Por outro lado, a fonte de tensao é também conectada a rede
e é utilizado um fusivel como prevengao a eventuais subidas de corrente que possam
danificar o controlador.

O leitor pode encontrar em apéndice um esquema detalhado de todas as ligacOes
efetuadas.

4.3 Software

O software é constituido pela interface em Python e pelo c6digo em C++ que comanda

o arduino.

4.3.1 Interface: codigo Python

A nivel de ferramentas de programacao, a interface foi desenhada recorrendo a bi-
blioteca Tkinter, ja utilizada na primeira versao da interface desenvolvida por Silva [6].
Nao foi sentida necessidade de mudar de biblioteca, mesmo havendo outras bibliotecas
mais avangadas como a PyQTS5, visto que a biblioteca Tkinter tinha os objetos necessarios
para desenhar a nova versao da interface. Simplificadamente, a biblioteca Tkinter permite
compor uma interface grafica com recurso a widgets, objetos como labels, buttons, frames...,
que podem ser controlados pelo programador e com os quais o utilizador pode interagir.
A estrutura fundamental de qualquer aplicagao Tkinter é a seguinte: (1) importam-se os
modulos Tkinter necessarios; (2) cria-se a janela principal da aplica¢ao; (3) adicionam-
se widgets a aplicagao e (4) executa-se o main event loop que percorre o cédigo desde a
defini¢ao da janela principal e vai dispondo os widgets criados.

Foram impostas grandes alteragdes a estrutura geral do cédigo em relagao a primeira
versao Silva [6], visto que esta nova versao é desenvolvida com recurso base em progra-
magao orientada a objetos. A interface grafica é criada e comandada a partir de 4 classes.
A primeira classe e principal designada “Interface” é responsavel por criar a janela da
aplicacao na qual serao depois inseridos frames "principais" que ocupam toda a janela.
Cada frame principal tem também a sua propria classe onde serao criados todos os wid-
gets a inserir no respetivo frame, incluindo outros frames para agrupar e posicionar certos
widgets. A aplicacdo desenvolvida tem 2 frames principais: o frame “Samples”, no qual o
utilizador define a posi¢ao dos pontos das amostras a analisar e ainda opcionalmente um
nome para cada ponto, e o frame “Move”, no qual o utilizador comanda o movimento do
porta-amostras entre os pontos definidos.

No frame “Samples” pode encontrar-se varios botOes e uma area para inserir a infor-
magao relativa a posicao dos pontos das amostras a analisar.

Podem ser adicionados tantos pontos quantos se queira. Os campos para o preenchi-
mento do primeiro ponto sao adicionados automaticamente com o iniciar da aplicagao.
Para adicionar campos para mais pontos basta clicar no botao “+”. E possivel apagar

o «

pontos utilizando o botao “-“, que permite apagar os campos relativos ao ultimo ponto.

41



CAPITULO 4. SISTEMA DE AUTOMATIZACAO DO PORTA-AMOSTRAS
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Figura 4.6: Fluxograma de agoes principais no decorrer do uso da interface. As agoes
realizadas pelo utilizador estao sinalizadas a azul.

A posicao (z, 0) a indicar é uma posigao absoluta. Para esclarecer possiveis duvidas

quando as escalas usadas no sistema, ao clicar no botao “Info” é possivel visualizar a

imagem da figura 4.1 que contém a informacao dos limites e dire¢oes de movimento

rotacional e vertical. As coordenadas z e 6 devem ser indicadas em mm e graus respetiva-

mente e podem ser nimeros inteiros ou decimais. Apesar de permitido, ndo se recomenda

ao utilizador inserir nGmeros com mais de uma casa decimal porque o sistema s6 tem

precisao decimal tanto em z como em 6. O utilizador tem ainda a opgao de dar uma label
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a cada ponto para facilitar a sua identificacdo. Se nao der qualquer label o ponto sera

automaticamente identificado com "-" no frame "Move".

Alternativamente ao preenchimento manual, o utilizador pode recorrer ao botao "Im-
port" que permite importar um ficheiro de texto com uma estrutura semelhante ao fi-
cheiro DataExample.txt e com as labels e posigdes dos pontos a analisar. E também possivel
salvar as posi¢oes introduzidas manualmente no programa num ficheiro semelhante ao

DataExample.txt, para uso ou referéncia futura, clicando no botao "Save".

O porta-amostras do sistema foi construido com vista a utilizar laminas standard de
10x30 mm? e de 16x30 mm? para inserir as amostras. Se o utilizador fizer uso de um
destes conjuntos de laminas, para facilitar pode recorrer ao botao “Standard 10” ou ao
botao “Standard 16”. Estes botoes preenchem automaticamente os campos das posi¢oes
z e 6 com os valores que garantem que o feixe passa pelo centro de cada amostra. Por
exemplo, querendo analisar 6 pontos e utilizando laminas standard de 10x30 mm?, com
o botao “Standard 10” as coordenadas, do primeiro para o ultimo ponto, serdo: (z, 0) =

[(5,0), (15, 0), (25, 0), (35, 0), (5, 120), (15, 120)].

Quando o utilizador estiver satisfeito com os dados introduzidos pode clicar no botao
"OK" para prosseguir para o frame "Move". Os campos das coordenadas sao campos de
preenchimento obrigatério com um numero o que significa que o utilizador é impedido
de prosseguir caso nao estejam devidamente preenchidos, sendo emitido um aviso como o
da figura 4.8. Consequentemente, se houverem pontos que nao foram precisos preencher,
o utilizador deve apaga-los.

¢ ¢
Import | Save| Standard 10| Standard 16 | Info Import | Save| Standard 10| Standard 16 | Info
Samples Samples
+ +
Nr. label (optional) zinmm 8in*® Nr.  label (optional) zin mm Bin*
1 - : |Amostra1-ponto1 |3 ’

: |Amostral-ponto2 7.5
: |Amostra 2 25
: |Amostra 3 35
: |Amostrad - ponto1 |5 120
: |Amostrad - ponto2 |8 120

o|le|a|a

@ W o oW o oo

(a) Frame "Samples" vazio, que surge quando (b) Exemplo de preenchimento do frame.

se inicia a aplicagao.

Figura 4.7: Frame principal "Samples".
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8 Please make sure all z and theta fields are filled with numbers.

OK

Figura 4.8: Aviso de preenchimento incompleto/errado das posigoes.

No frame “Move” o utilizador pode movimentar o porta-amostras de modo a ir para
um dado ponto a analisar ou ainda ir para uma outra posicgao.

O frame "Move" esta dividido em 3 secgdes: (1) a seccao homoénima "Move" onde se
pode andar para o préximo ponto a analisar ou para o ponto anterior de acordo com a lista
de pontos inserida em "Samples" através do botao ">" e do botao "<", respetivamente; (2)
a sec¢ao "Current position"” onde se encontra um mostrador da posi¢ao z e 0 atual e (3) a
seccao "Go To" onde é possivel inserir uma nova posi¢ao que nao tenha sido especificada

na lista de pontos a analisar.

i ¢
Info Info
e Move

Sample number: 0 of & Sample number 3 of &
Hl El g El

- Amaostra 4 - ponto 1

Current position Current position

0 -

Go to Goto

= mm = mm
Go Go
8 = : =

(a) Frame "Move" antes de se iniciar a movi- (b) Exemplo numa rotina de trabalho onde se
mentacao. Neste caso a movimentacao inicia- utilizam 6 amostras.
se com o sistema na posicao (0,0).

Figura 4.9: Frame principal "Move".

Durante a experiéncia, o utilizador pode decidir movimentar o porta-amostras entre
posicoes pré-definidas ou alternativamente introduzir uma posi¢ao na sec¢ao "Go To" e
pressionar o botao "GO" para que esse ponto seja colocado na linha do feixe. Quando
um dos botdes ">", "<" ou "GO" é premido, todos estes botoes ficam inativos até que a
posicao desejada seja atingida. Enquanto se processa o movimento, as coordenadas sao
atualizadas no mostrador em tempo real. Intuitivamente, o botao "<" nao tem efeito antes

de se ter passado pelo 1° ponto e o botao ">" nao tem efeito quando se esta no altimo
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ponto. Ha ainda um botao "Info" que permite consultar a lista de pontos inserida em

"Samples" caso seja necessario.

¢

Info

Move

7 J Sample number: 5 of 6 J
< =
Mr Lakel z (mm) B (degrees) Amostra 4 - ponto 1
1 Amostral-ponto1 3.0 0.0 L
2 Amostral-ponto2 7.5 0.0 rrent pasition
3 Amostra 2 25.0 0.0
3 &

4 Amostra3 30 00 £ 120.0
5 Amostrad-ponto1 50 120.0 =
6 Amostra4- ponto2 8.0 120.0

s mm
Go
& :

Figura 4.10: Menu "info" que permite visualizar os pontos pré-definidos no frame princi-
pal "Samples".

4.3.1.1 Arduino: codigo C++

O cédigo C++ do arduino estabelece a comunicagao entre o arduino e o computador.
Este codigo esta permanentemente a espera de receber uma sequéncia de carateres do
tipo: DIR X/STEPS X/DIR Y/STEPS Y/*. As fases do motor acoplado ao linear feedthrough
estao conectadas ao eixo X do controlador e as do motor acoplado a plataforma rotacional
ao eixo Y. A instrucao "STEPS" corresponde ao namero de passos que o motor tem de
efetuar e a instrugao "DIR" a direcao em que o veio do motor vai rodar. Relativamente as
instrucoes "STEPS X" e "STEPS Y", estas podem ser qualquer numero inteiro constituido
por até 6 carateres. No que respeita as instrugdes "DIR X" e "DIR Y", convencionou-se
que podem ter o valor 0 ou 1, sendo que correspondem respetivamente a uma rotagao
do veio do motor no sentido horario e anti-horario. No caso do motor acoplado ao linear
feedthrough, o valor 1 faz o linear feedthrough deslocar-se para baixo e o valor 0 mover-
se para cima. No caso do motor acoplado a plataforma rotacional o valor 1 faz a escala
da mesma movimentar-se no sentido positivo (de 0° para 360°) e o valor 0 no sentido
negativo (de 360° para 0°).

A transmissao dos sinais correspondentes ao movimento a executar para o controlador
¢ iniciada ap6s uma sequéncia completa de 4 instrugoes ter sido recebida, ou seja, apos
ter sido recebido o carater "*". Primeiro é sempre executado o movimento na vertical e de

seguida o angular, visto que os sinais a transmitir seguem a seguinte ordem:

* Um sinal constante que define a direcao do movimento vertical para a porta “DIR

X” do controlador;
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* Um conjunto de impulsos de 400 pm proporcional ao nimero de passos do linear
feedthrough para a porta “STEPS X” do controlador;

* Um sinal constante que define a direcao do movimento rotacional para a porta “DIR

Y” do controlador;

* Um conjunto de impulsos de 400 pm proporcional ao numero de passos da plata-

forma rotacional para a porta “STEPS Y” do controlador.

/‘\ Ao mudar de sentido para
baixo, voltamos a ter uma

_l_ - + o _1_ l folga e por isso so o trogo que
: 0. | [_)___ B falta para atingir a posicdo
2 desejada € percorrido.
10 4+ 10 4 10 —— 10—
204 204 20— 20—
30 -8 30 @ 30— 30—
40 - 40— 20— 40—
50 1 50 - 50—— ol
{ ’ J
Movimento para baixo 0 trogo a vermelho Compensagdo da folga
(sentido com a folga ndo é percorrido com o percurso a verde

manualmente corrigida) \ |
Y

Movimento para cima

Figura 4.11: Esquema exemplificativo da compensagao da folga mecanica do linear feedth-
rough durante um movimento automatizado (as escalas estao em unidades arbitrarias). O
ponto azul indica a posi¢ao de partida e o preto a posi¢ao que se pretende alcangar. As
setas indicam a distancia percorrida e o sentido, sendo que as setas azuis representam
percursos feitos sem compensacao da folga pelo c6digo e as setas verdes o percurso extra
implementado no c6digo que permite compensar a folga. A vermelho esta representada a
folga, nao correspondendo a qualquer movimento real do veio.

O namero de impulsos enviados é proporcional ao nimero de passos definidos na
sequéncia enviada pelo programa Python, mas nem sempre é exatamente igual. E comum
os componentes terem folgas mecanicas nos manipulos de movimentacao manual dos
mesmos, algo que é facilmente percetivel ao movimentar manualmente o linear feedth-

rough e a plataforma rotacional: ao rodar o manipulo num dado sentido, uma parte da
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primeira volta que é dada nao produz qualquer movimento do veio. Este fenémeno vai
portanto existir sempre que se muda o sentido de movimento. Assim sendo, convencionou-
se em cada componente um sentido no qual se compensa manualmente a folga aquando
da calibragao do componente para que a partida nessa direcao a folga esteja compensada
e apenas tenha de ser eliminada sistematicamente pelo programa quando nos movemos
no sentido contrario. Em ambos os componentes verificou-se que a folga mecanica nao
chega a meia volta do veio que acopla ao motor. Sabendo que o motor da uma volta com-
pleta em 2000 passos, para compensar a folga mecanica num dado sentido sao enviados
1000 impulsos extra quando é executado um movimento nesse sentido e de seguida mais
1000 impulsos no sentido contrario que nao tem folga. Este processo esta esquematizado
com medidas arbitrarias para a escala do linear feedthrough na figura 4.11, tendo-se con-
vencionado que para baixo se compensa a folga manualmente aquando da calibracao e
para cima o c6digo C++ compensa a folga em cada movimentagdo nesse sentido. No caso
da plataforma rotacional, a folga é compensada manualmente no sentido positivo e pelo

programa no sentido negativo.

4.3.1.2 Comunicacao entre a interface e o arduino

A comunicagdo entre a interface em Python e o arduino é bidirecional. O arduino
necessita de receber a sequéncia de passos determinada pelo programa Python quando o
utilizador indica que se quer mover para um dado ponto e o programa Python necessita
de ter informacao sobre o movimento em tempo real para poder atualizar a posi¢ao atual
nos mostradores de coordenadas z e 6 do frame "Move". As tabelas 4.1 e 4.2 resumem os
comandos enviados entre os dois programas e as acoes que permitem executar.

A escolha da baud rate a adotar na comunica¢ao entre o monitor série do arduino e
o codigo Python esteve dependente da velocidade desejavel para os motores e da veloci-
dade de processamento do coédigo Python. Os motores dao um passo a cada 400 ps, que
corresponde ao tempo de um impulso enviado para o motor. Sendo assim, a posi¢ao no
mostrador da interface deveria ser atualizada a cada 400 ps. Com uma baud rate de 2
milhdes tal é impossivel, devido ao tempo de processamento do programa da propria
interface Python. Mais acrescenta-se que uma baud rate de 115200, valor que se decidiu
utilizar, produz o mesmo resultado. O melhor que se consegue ¢é atualizar a posicao a
cada 4 ms que corresponde a serem enviados 10 impulsos ao motor. O utilizador nao tem
qualquer percegao da falta destes pontos ao observar o mostrador e em condigdes normais
nao havera qualquer problema e é possivel manter uma boa velocidade no sistema: o
linear feedthrough demora 1min34s a percorrer a escala toda de 50.8 mm e a plataforma
rotacional demora 1min36s a percorrer 360°. Contudo, adverte-se que podem haver al-
gumas implicagoes a nivel da posi¢ao guardada no ficheiro "LastPos.txt" se a interface
for fechada muitas vezes a meio da execugao de um movimento. O cédigo da interface
esta preparado para guardar a posi¢ao em que ficou o sistema, mas como descrito ante-

riormente sO recebe valores de 4 ms em 4 ms, de modo que pode ir-se acumulando um
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pequeno erro que eventualmente podera fazer diferenga ao ponto de ser necessario reca-

librar o sistema. E recomendado que se deixe o movimento do porta-amostras terminar

antes de fechar a interface.

Tabela 4.1: Comunicacao da interface Python para o porto série do arduino.

Comunicac¢ao Python — Porto série

Comando Codigo ASCII Acgao a executar

/ 47 Fim de uma instrugao da sequéncia de passos. Os carate-
res recebidos sao convertidos num numero.

* 42 Fim de uma sequéncia de passos (4 instruc¢des). Podem
comegar a ser enviados impulsos de acordo com a sequén-
cia de passos.

X1 48-57 Carater correspondente a um numero inteiro de 0 a 9.

Estes carateres sao concatenados e formam um namero
até ser recebido o comando "/".

115 “stop”: Sair dos ciclos for que enviam impulsos digitais
dos passos para os motores, no caso da interface ser des-
ligada durante o movimento.

Tabela 4.2: Comunicagao do porto série do arduino para a interface Python.

Comunicagao Porto série — Python

Comando Acgao a executar
u "up": Indica que a diregao do linear feedthrough é para cima.
d "down": Indica que a direcao do linear feedthrough é para baixo.
p "positive": Indica que a dire¢ao da plataforma rotacional é no sentido posi-
tivo (0° — 360°).
n "negative": Indica que a direcao da plataforma rotacional é no sentido
negativo (360° — 0°).
f “finished”: Indica que uma sequéncia de passos foi completamente trans-
mitida para os motores.
v "vertical": Indica o inicio do envio da sequéncia de impulsos para fazer
mover o linear feedthrough.
r "rotational": Indica o inicio do envio da sequéncia de impulsos para fazer
mover a plataforma rotacional.
X2 Corresponde a variavel “i”, o contador de passos (ou impulsos enviados)

dentro dos ciclos for. Este valor é comunicado em tempo real de 4 ms em
4 ms para o mostrador de posi¢do na interface.

4.3.2 Resolugao e calibracao do sistema

O sistema tem uma resolucao de 0.1 mm em z (que era a resolucao do sistema antigo

de movimentagao manual) e 0.3° em 6. Esta resolucao é adequada para o sistema em

causa pois a seccao reta do feixe tem, no minimo, de 1-2 mm de didmetro. A plataforma
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rotacional s6 permite ter resolucgdo até 0.3° quando motorizada, embora tenha uma reso-
lugao de 0.1° quando operada manualmente. Estas resolu¢oes foram confirmadas numa
série de testes feitos ao sistema todo montado na tampa, fora da camara. Foram feitos
percursos ao longo de toda a escala de cada componente: 5 percursos de 0° a 360° e 360°
a 0° no caso da plataforma rotatoria e de 0 a 50.8 mm e de 50.8 a 0 mm no caso do linear
feedthrough. Além disso, foram executadas varias rotinas de trabalho normais, passando
por varias posi¢des possiveis para as amostras.

E importante notar que o sistema apenas trabalha com posi¢des relativas tanto no
movimento vertical como no rotacional, requerendo-se uma calibragdo manual do sis-
tema, pelo menos da primeira vez que for utilizado. Essa calibragao ¢ feita colocando
a plataforma rotacional e o linear feedthrough no 0 das respetivas escalas e editando o
ficheiro intitulado “LastPos.txt”, nomeadamente, mudando as coordenadas para (0,0).
Desta forma o utilizador sabe que o programa considera esta posi¢do como a posigao
atual do sistema. A posicao 0 nas escalas do linear feedthrough e plataforma rotacional em
simultaneo correspondem ao zero do sistema de coordenadas (figura 4.1), o que equivale
a ter uma das faces do porta-amostras perpendicular ao feixe e o topo da primeira amostra
no centro da camara. Alerta-se o utilizador que é preciso corrigir a folga mecanica quando
se calibra o sistema. Tal é muito simples. No caso do linear feedthrough basta movimentar
ligeiramente para cima para além dos 0 mm até se sentir resisténcia (indicativa de mo-
vimento util) e s6 depois movimentar para baixo em dire¢ao aos 0 mm. Relativamente a
plataforma rotacional, movimenta-se ligeiramente para além dos 0° no sentido negativo
(sentido 360° — 0°) e depois em direcao aos 0° no sentido positivo. Naturalmente, a
calibragao pode ser feita manualmente para qualquer outra posi¢ao, desde que se retire a

folga mecanica da forma indicada.
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5

VALIDACAO E APLICAGCAO DO NOVO

SISTEMA DE AUTOMATIZA(;AO

Considerando o objetivo de validagao do novo sistema de automatizacao, planeou-se
a realizacao de testes de carga com um alvo fino de fluoreto de litio (LiF) sobre cobre e
um alvo espesso de tungsténio. Como primeira aplica¢ao do novo sistema, planeou-se a
medicao de azulejos do século XVII em varios pontos, dada a falta de homogeneidade do
vidrado azulejar.

Devido ao facto da tampa disponivel para uso no novo sistema de automatizacao do
porta-amostras nao ter as dimensdes adequadas, como explicado na sec¢ao 4.2, nao foi
possivel testar o novo sistema como planeado. Contudo, é de realcar que todo o restante
sistema de automatizagao esta operacional, e o desenho técnico para o fabrico da nova
tampa da camara de reagOes nucleares, o qual pode ser consultado no apéndice B, foi
objeto de estudo da corrente dissertacao. A esta situagao acrescenta-se que por motivos
de avarias técnicas de alguns componentes do acelerador Tandem do CTN/IST, nomeada-
mente, problemas na fonte de alimentagao da fonte de ides Duoplasmao e nas fontes dos
defletores XY na linha de alta energia, os tempos de maquina planeados e marcados no
acelerador ficaram sem efeito, impossibilitando a realiza¢ao das experiéncias planeadas.

Sendo assim, a validagao do sistema de automatizagao e da gaiola de Faraday tera
de ser feita postumamente a este projeto, reforcando-se que é imprescindivel para que o
sistema possa ser utilizado. Este capitulo apresentara as amostras escolhidas, incluindo
os azulejos que se pretendiam analisar para aplicacao do novo sistema, o procedimento
a seguir e simulacoes dos resultados esperados, de modo a facilitar as analises futuras e

acelerar o trabalho de testagem do sistema.

5.1 Testes da carga

Para verificar a reprodutibilidade das medidas, nomeadamente a consisténcia da medi-
cao de carga, sugere-se a utilizacao de um padrao de LiF (camada fina) sobre Cu (camada

espessa) com a técnica de PIGE e um alvo espesso de tungsténio com a técnica de RBS. O
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padrao de LiF nao poderia ser aplicado para RBS, visto que a interagao de protoes com o
litio e o flaor envolve geralmente o potencial nuclear no processo de dispersao elastica.

O procedimento a seguir consiste em recolher a carga no porta-amostras e nas paredes
da camara para diferentes valores de corrente de feixe, esperando o tempo necessario
para que seja acumulado o mesmo valor de carga em cada ensaio. Se os rendimentos
experimentais de uma risca nos espetros de PIGE forem iguais aos rendimentos simulados
pelo ERYA para essa risca, dentro de um valor de incerteza pré-estabelecido, pode-se
validar a reprodutibilidade das medidas. Escolheu-se a risca de 478 keV do “Li pois esta
risca estd muito bem definida numa regido do espetro de LiF com um rendimento de
radiagao de fundo baixo, sendo por isso ideal para obter um valor fiavel de area. Além
disso, a seccao eficaz desta risca nao apresenta ressonancias para as energias de feixe
utilizadas. Intervalos tipicos de valores de corrente de feixe para testes de carga vao de
10 nA a 300 nA [38], sugerindo-se que se efetuem varios ensaios neste intervalo.

Com o alvo de tungsténio, pretende-se determinar o valor de carga acumulada na
amostra a partir do ajuste do espetro de RBS. O tungsténio tem uma massa elevada (183
u.m.a.) o que implica que a seccao eficaz de dispersao elastica é praticamente em exclu-
sivo de Rutherford. Acrescenta-se que a amostra é composta apenas por um elemento,
o que facilita o ajuste. A medicao de carga a partir do ajuste de espetros RBS é um mé-
todo também frequentemente utilizado no Tandem, dai ser importante assegurar a sua
concordancia com a medida direta de carga a partir do porta-amostras e da gaiola de
Faraday.

E aconselhavel que se repita o mesmo conjunto de medidas com o novo sistema au-
tomatizado, com e sem a gaiola de Faraday, de modo a verificar a reprodutibilidade do
novo sistema e o efeito da gaiola de Faraday.

Com base em medidas de espetros de PIGE com padrdes de LiF sobre Cu utilizados
por Fonseca [38] para testes de carga, simulou-se no ERYA as contagens esperadas para
vérias energias de feixe fora das ressonancias do '°F para as riscas 110 keV e 197 keV que
surgem num espetro PIGE de LiF. Antes de efetuar estas simulagdes, contudo, determinou-
se a espessura exata da amostra em pg/cm?, visto que o processo de evaporagio do LiF
pode dar origem a amostras com alguns pg/cm? de diferenca. Para tal ajustou-se no
ERYA a risca de 478 keV do “Li ao seu rendimento experimental, fazendo variar apenas
o parametro da espessura da amostra e mantendo os outros parametros constantes. Nao
foram necessarias muitas iteragoes visto esta ser uma amostra simples e de composicao
bem definida. Concluiu-se que a amostra escolhida tinha uma espessura de 38 + 1 g/cm?.
Portanto, para as simulagoes a varias energias partiu-se de uma medicao a 1600 keV,
corrente de 16 nA, carga acumulada de 3 nC e espessura de 38,8 ng/cm? que esta dentro
do intervalo de valores proposto para a espessura e permite obter a melhor concordancia
entre o rendimento simulado e esperado da risca de 478 keV para 1600 keV de energia
de feixe. Os rendimentos esperados sao apresentados na tabela 5.1. A incerteza absoluta
do rendimento simulado face ao experimental da risca de 478 keV do 7Li é de 3%.

Para o alvo de tungsténio, utilizando o SIMNRA, fez-se uma simulagao simples do
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espetro de RBS de uma amostra espessa pura de tungsténio para as varias energias usa-
das para as simulagoes do LiF. Os resultados sao apresentados no grafico de figura 5.1.
Considerou-se a nivel de condi¢des experimentais um angulo de dispersao de 150°, uma
carga de 1 nC e um angulo sélido de 3,65 msr e uma resolucao de detetor de particulas
de 26 keV, calculada a partir de uma reta de calibracao estabelecida com recurso a uma
fonte radioativa de 24! Am-23°Pu-244Cm. A reta de calibracio obtida, utilizada também

no SIMNRA, ¢é dada pela equagao:

E(keV)=(13.1+0.2) x canal — (42 + 85) (5.1)

Tabela 5.1: Simulag¢ao no ERYA-Bulk das areas esperadas para as riscas de 478 keV do
"Lie 197 keV do 'F. Na simulagio considerou-se numa carga acumulada de 3 1C e uma
espessura de LiF de 38.8 ng/cm?.

Energia do feixe (keV) ’Li-478keV !°F-197 keV

1600 6867 689

2100 10491 6025
2500 12799 11259
3100 16556 18988
3600 17112 44035

Simula¢do SIMNRA - alvo espesso de W

9000000 g

8000000 3 —— 1600 keV
—— 2100 keV
7000000  sookev

E 3100 keV
6000000 J

5000000 3 \W
] —
4000000 3 \\

3000000 E l

3600 keV

Contagens

2000000 3

1000000 3 L L
03 . .

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Energia do feixe (keV)

Figura 5.1: Simulacao no SIMNRA do espetro RBS esperado para o alvo espesso de W
para diferentes energias.
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5.2 Analise por PIGE de vidrados de azulejos portugueses

5.2.1 Motivagao e objetivos

A analise quantitativa de vidrados decorativos contribui para o estudo da tecnologia
de producao de azulejos, entre outras pecas de ceramica, ao longos de séculos, assim
como, para a determinagao do local de origem dos artefactos. Trata-se de informacao de
grande utilidade para os historiadores de arte e para o desenvolvimento de estratégias de
preservacao e conservagao de vidrados historicos.

Nesta secgdo o foco serdo analises efetuadas no ERYA-Bulk de espetros de PIGE cole-
tados no acelerador Tandem do CTN/IST de uma amostra de um fragmento de vidrado
branco de um azulejo portugués do séc. XVII proveniente da Casa de Santa Maria, em
Cascais.

ey

Figura 5.2: Padrao azulejar de um corredor da Casa de Santa Maria, Cascais, Portugal.
Fotografia tirada por Camila Mortari.

Para ter uma visao completa, os vidrados sao estudados com recurso a mais do que
uma técnica, sendo frequente a combina¢ao de p-XRF ou u-PIXE, u-Raman e SEM-EDS,
por vezes completada ainda por algum tipo de microscopia 6tica [49-53]. Os feixes mi-
crométricos sao ideais em conjunto com um equipamento de varrimento para fazer um
mapa de por¢oes de amostras nao-homogéneas como € o caso dos vidrados azulejares.

A preferéncia do p-PIXE em relacao ao u-XRF em varios casos resume-se ao facto
de apenas a primeira técnica permitir a detecao do sédio, dado que nos vidrados portu-

gueses a presenca de Na,O é quase sempre assinalada [54]. O XRF destaca-se pela sua
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portabilidade [55] e facilidade de operacao em comparagao com o PIXE. O p-Raman é a
técnica de eleigao para a identificacao dos diferentes minerais existentes no vidrado, no-
meadamente, aqueles associados aos diferentes pigmentos, por comparagao dos espetros
de Raman obtidos para os pigmento na amostra em estudo e com os do mineral puro. A
técnica de microscopia SEM-EDS é utilizada para estudar a heterogeneidade do vidrado
e da interface entre o vidrado e o corpo ceramico, permitindo detetar inclusoes minerais
e bolhas de gas [49]. A microscopia 6tica também surge como complemento para avaliar
a dispersao dos diferentes pigmentos no vidrado [49].

A analise efetuada neste trabalho tem por base medigoes de 3 pontos feitas por micro
Energy Dispersive X-Ray Fluorescence (\-EDXRF) e um espetro PIGE coletados previa-
mente a este projeto no ambito da investigacao de vidrados de azulejos. As técnicas de
XRF tém por base a detecao de raios-X emitidos na desexcitacao de um atomo do qual foi
ejetado um eletrao de uma camada interna. Sendo assim, esta técnica permite fazer uma
quantificagao elementar, tal como o PIXE, ao passo que a técnica de PIGE distingue entre
isotopos.

A técnica de p-EDXREF foi aplicada recorrendo a um espetrometro Tornado M4 da
Bruker, equipado com uma lente policapilar a saida do tubo de raios-X que permite focar
o feixe até uma secgao reta de 25 pm de diametro. O tubo de raios-X de janela lateral é
composto por um anodo de rédio, um catodo percorrido por uma corrente até 600 pA e
uma tensio aplicada entre ambos de 50 kV. E utilizando um silicon drift detector (SDD)
dispersivo de energia com uma area eficaz de 30 mm?
142 eV para a risca Mn-Ka [56].

O objetivo principal neste trabalho sera utilizar a técnica de PIGE para a determinagao

e uma resolucao em energia de

da fracao massica de Na,O. Contudo, com esta aplicagao pretende-se também testar a
compatibilidade entre as duas técnicas no estudo deste tipo de artefactos, dado que os
vidrados histéricos tém uma certa falta de homogeneidade carateristica e a técnica de
XRF usa um micro-feixe, ao passo que a técnica de PIGE implementada no acelerador
Tandem do CTN/IST recorre a um feixe milimétrico (1-2 mm de diametro).

Outro tipo de vidrados poderao também vir a beneficiar da técnica de PIGE. Embora
o caso de estudo deste trabalho seja o vidrado azulejar portugués, os esmaltes (vidrado
aplicado em metal) surgem como candidatos, tanto na identificagao de s6dio como de
boro, presente em 0xido de boro (B,03) [57], outro elemento leve que escapa a técnicas
como o XRF e PIXE.

5.2.2 Constituicao geral de um vidrado ceramico

O azulejo é constituido por um corpo em ceramica revestido numa face por um vi-
drado que serve de suporte a pintura decorativa com recurso a pigmentos. O vidrado
forma-se durante o processo de cozedura do azulejo com a mistura que contém os cons-
tituintes do vidrado, visto que o vidro se obtém pelo arrefecimento, sem cristalizar, de

um ou mais compostos fundidos. Apenas alguns compostos tém a capacidade de formar
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uma rede vitrea sem a adi¢do de outros elementos, como é o caso da silica (SiO,), em-
bora existam alguns 6xidos que formam vidro quando emparelhados com um segundo
oxido [58].

Num vidrado o SiO, é quase sempre o componente maioritario, chegando mesmo
a corresponder a mais de metade da composicao do mesmo. No entanto, a silica tem
um ponto de fusao muito elevado (mais de 1700°C). Por este motivo sao adicionados
outros 6xidos a mistura, designados de fluxos, cuja fun¢ao é baixar o ponto de fusao da
silica de modo a reduzir a temperatura de cozedura da mistura. Destacam-se como fluxos
o 6xido de chumbo (PbO), 6xido de sddio (Na,O) e o 6xido de potassio (K,O). Além
destes compostos, outros 6xidos encontrados frequentemente incluem o 6xido de calcio
(Ca0), 6xido de estroncio (SrO), 6xido de bario (BaO), 6xido de magnésio (MgO), 6xido
de aluminio (Al,03) e 0 6xido de Zinco (ZnO). Em vidrados historicos o 6xido de estanho
(SnO,) é utilizado como opacificante, sendo o principal responsavel pela cor branca opaca
dos vidrados. Ja em vidrado mais atuais, do séc. XX ou XXI, o 6xido de Zircénio (ZrO,)
costuma ser o opacificante, devido ao seu custo monetario mais baixo [56, 58].

Importa referir que os vidrados nao sao obtidos pela juncao dos compostos menciona-
dos no seu estado puro mas sim pela fusao e combinagao de minerais, entre os quais os
mais comuns sao a argila para o corpo do azulejo (nomeadamente, em Portugal, o Caulino
(Al,05.25i0,.2H,0)), e no vidrado branco sao encontrados, quartzo (SiO,), feldspatos
((K, Na Ca)(Si, Al)4Og) e cassirite (SnO;). Os pigmentos também correspondem a deter-

minados minerais e a sua cor provém de um dado elemento. [38, 52]

5.2.3 Revisao da literatura: composicao de vidrados azulejares portugueses

Foi feita uma revisao da literatura relativa a analise de vidrados brancos de azulejos
portugueses historicos, maioritariamente dos séc. XVI e séc. XVII [49-51, 53, 59, 60] com
um exemplo do séc. XIX [52]. Resumiram-se os resultados na tabela 5.2 e as respetivas
informacoes gerais sobre as amostras na tabela 5.3.

A composicao massica do vidrado (tanto brancos como as outras cores) é dominada
pelo SiO; e PbO, cuja fracao massica combinada costuma estar entre 70-80%. Verifica-se
que a concentracao de PbO varia inversamente com a SiO, como explicitam Coutinho et.
al. [52]. Em vidrados de origem hispano-mourisca do séc. XVI-séc. XVII a fracao massica
de PbO chega a ser igual ou até superior a de SiO; [60].

Em varios vidrados brancos (e também azuis) o terceiro componente que prevalece
€ 0 SnO,, com valores mais elevados que nas outras cores, chegando aos 10% e com um
caso notavel de cerca de 18% medido por Ferreira et. al. [54]. Este € um trago distintivo da
influéncia de produgao azulejar islamica. Devido a maior concentragao de SnO, as cores
branca e azul sao mais opacas. Coentro et. al. [49] refere que fragdes massicas de SnO,
superiores a 5% estao associadas a uma cor branca visivelmente mais homogénea, pura e
opaca.

Por ordem de fragao massica, seguem-se em o K,O e, sempre que a técnica permita
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detetar, 0o Na,O. As analises de Pereira et. al. [53] e Coentro et. al. [49] destacam-se pela
concentracao de K,O ser mais elevada que a de SnO,, realcando-se que em ambos os
casos nao foi possivel quantificar o Na,O.

O Al,03, CaO e Fe, O3 sao componentes de presenca assidua nos vidrados com fragoes
massicas que podem chegar ainda acima de 1%. Como componentes de traco (sempre
abaixo de 1% na literatura revista), encontram-se frequentemente o TiO,, Cl, MgO, MnO
e CuO. Coentro et. al. [49] e Pereira et. al. [53] nao registaram a presenca de Cl e MgO, e
Coentro et. al. foi o Gnico artigo que observou alguns tragos de CoO em vidrados brancos,
o 6xido responsavel pela cor azul, e ZnO. Também ha registos de As,O3, em concentragdes
de 0.1-0.3% [49] e 1-3% [59] e tracos de NiO (<0.2%) [49, 59].

Tabela 5.2: Quantificacao de vidrados brancos de azulejos portugueses apresentada por
varios artigos. Sao apresentados o valor minimo e maximo registado para cada compo-
nente. As informagoes sobre as amostras estdo na tabela 5.3.

Composto Artigo
Coentro et. al. [49] Coentro et. al. [50] Coentro et. al. [51] Coutinho et. al. [52] Ferreira et. al. [59] Leal et. al. [60] Pereira et. al.* [53]
SiO, 58.0-72.0 38.4-50.2 38.7-45.5 38.6-58.1 36.48-37.84 38.5-44.5 62.0-72.3
PbO 13.0-32.2 26.1-40.6 35.3-45.5 13.65-43.38 33.78-39.10 37.9-45.1 15.7-29.5
SnO, 1.60-7.10 6.49-13.68 5.31-7.69 7.90-12.41 8.29-18.15 4.65-10.63 2.9-3.2
K,0 3.53-9.97 1.86-4.29 1.96-3.64 3.51-6.21 0.36-0.56 1.16-3.35 3.0-7.5
Na,O 1.14-3.06 1.89-2.63 1.18-1.86 0.37-3.51
Al,O3 0.35-0.60 1.81-4.77 1.23-2.73 3.34-6.45 6.19-8.31 1.73-2.72
CaO 0.51-4.50 1.49-4.06 1.23-3.09 0.48-2.53 0.00-0.70 0.69-3.36 0.5-0.6
Fe,03 0.22-0.45 0.48-1.02 0.36-0.74 0.22-0.40 0.36-0.91 0.23-0.66 0.2-0.3
Cl 0.00-0.55 0.36-0.74 0.15-0.28 0.32-0.47 0.10-0.73

MgO 0.51-1.82 0.31-0.67 0.39-0.90 0.00-3.24 0.10-0.55

TiO, 0.08-0.37 0.09-0.20 0.09-0.15 0.10-0.17 0.05-0.25 0.00-0.18
As,0; 0.12-0.29 1.15-3.01

ZnO 0.02-1.40

MnO 0.01-0.04 0.00-0.05 0.02-0.08 0.10-0.14 0.00-0.04

CoO 0.01-0.29 0.00-0.04

NiO 0.01-0.15

CuO 0.01-0.13 0.00-0.64 0.06-0.12 0.00-0.20 0.00-0.30

* Pereira et. al. registaram 0.7-1.2% como "outros" compostos.

Tabela 5.3: Informagoes gerais sobre as amostras de vidrados brancos de azulejos portu-
gueses encontrados na literatura. A quantificacao é resumida na tabela 5.2.

Artigo Local Datagao N° amostras
Coentro et. al. [49]  Museu Nacional do Azulejo, Lisboa séc. XVII 16
Coentro et. al. [50]  Mosteiro de Santa Clara-a-Velha, Coimbra séc. XV-séc. XVI 10
Coentro et. al. [51]  Mosteiro de Santa Clara-a-Velha, Coimbra séc. XVI 2
Palécio Nacional de Sintra séc. XV-séc.XVI 1
Coutinho et. al. [52] Palacio Nacional da Pena, Sinta séc. XIX 4
Ferreira et. al. [59]  Santo Antonio da Charneca séc. XVI 2
Leal et. al. [60] Colegao de azulejos hispano-mouriscos do Museu de Lisboa - Teatro Romano  séc. XVI-séc. XVII 9
Pereira et. al. [53] Painéis do Mosteiro de Tibaes, Braga séc. XVII 2

5.2.4 Simula¢oes no ERYA-Bulk

A analise do vidrado de azulejo branco foi efetuada no programa ERYA-Bulk de acordo
com o fluxo de trabalho apresentado no fluxograma da figura 2.3 na secgao 2.4.

Foram analisados em separado os 3 pontos medidos por XRF, construindo-se para
cada ponto a tentativa de composi¢ao inicial fornecida ao ERYA com base nas medidas
de XRF. Na técnica de XRF é detetada a radiacao de fluorescéncia que varia de acordo
com a espécie atomica. Foi necessario calcular, dada a f,, xgrr obtida por XRF de cada
atomo detetado, qual a f,, do 6xido a que pertence no vidrado. Este calculo encontra-se
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no apéndice F e foi efetuado através do peso massico de cada atomo na molécula do tipo

A,O,. A fracao de oxigénio em cada 6xido € dada por:

fu(0)= == g () (5.2)

Na tentativa de composicao inicial incluiram-se todos os 6xidos com fra¢oes massicas

superiores a 0.5%.

Tabela 5.4: Fracoes massicas de cada 6xido determinadas a partir das fracoes massicas
obtidas por XRFE.

fm XRE (%) . . f,,(O) calculada (%) f,, calculada (%)
Elemento Ponto1 Ponto2 Ponto 3 Oxido associado Ponto1l Ponto2 Ponto3 Pontol Ponto2 Ponto3
Si 31.54 30.64 27.80 Si02 35.93 34.91 31.67 67.5 65.5 59.5
Pb 15.50 16.32 20.11 PbO 1.197 1.260 1.553 16.7 17.6 21.7
K 2.403 2.730 3.034 K20 0.648 0.736 0.818 3.05 3.47 3.85
Al 2.655 2.735 2.286 Al203 2.361 2.432 2.034 5.02 5.17 4.32
Sn 5.292 5.784 5.061 SnO2 1.083 1.183 1.035 6.38 6.97 6.10
Ca 0.448 0.254 2.648 CaO 0.179 0.101 1.057 0.63 0.36 3.71
Fe 0.418 0.424 0.499 Fe203 0.180 0.182 0.215 0.60 0.61 0.71
Ti 0.107 0.217 0.121 TiO2 0.071 0.145 0.081 0.18 0.36 0.20
Mn 0.009 0.011 0.011 MnO 0.003 0.003 0.003 0.01 0.01 0.01
Ni 0.005 0.005 0.006 NiO 0.001 0.001 0.002 0.01 0.01 0.01
Cu 0.011 0.014 0.015 CuO 0.003 0.003 0.004 0.01 0.02 0.02
Zn 0.194 0.185 0.241 ZnO 0.047 0.045 0.059 0.24 0.23 0.30
(@) 41.39 40.65 38.13 o* 41.7 41.0 38.5

O espetro de PIGE utilizado na analise foi obtido com um feixe de protoes de 3200.1 keV
e foi recolhida uma carga de 0.6 nC. No espetro foram identificadas 5 riscas: !°F - 110 keV,
19F - 197 keV, °Na - 440 keV, 3'P - 1266 keV e uma risca de 1779 keV tipicamente associ-
ada ao ?8Si mas que pode ter contribuicdes do 3!P e 27 Al. Para a simulagao no ERYA nao
se utilizou a risca de 110 keV visto que esta numa regido com muito fundo do espetro.
A risca de 1779 keV também foi ignorada, porque o namero de contagens é muito baixo
além de que também é uma risca gerada pelas reacdes 2’ Al(p,y)?8Si e 3! P(p,ay)?8Si, ndo
se conseguindo ter a certeza da contribuicdo do 2’ Al e 3!P.

Tentou-se manter as fracoes de acordo com a analise de XRF nos elementos identifi-
cados por esta técnica a medida que se ia fazendo o ajuste da contribuicao do Na,O, P e
F de modo a obter uma boa concordancia entre os rendimentos de PIGE experimentais e

calculados, parametro apresentado na tabela 5.5.

Tabela 5.5: Razoes entre os rendimentos experimentais e os rendimentos simulados pelo
ERYA.

Ysimul/ Yexp
Ponto1l Ponto2 Ponto3

9F_197keV  0.9995 0.9995 0.9985
23Na - 440 keV  0.9995 0.9995 0.9987
31p_1266keV  0.9997  0.9994 0.9906

Isétopo/Risca
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Os detalhes da simulacao feita pelo ERYA podem ser consultados no apéndice F. As
fracoes massicas, em percentagem, obtidas na simulagao final sao apresentados na ta-
bela 5.6. Os valores sao apresentados com a incerteza da média e ignorou-se a incerteza
do ajuste que anda sempre na ordem de 107® ou menos. A incerteza estatistica associada
a area do pico y € estimada em 2% e a incerteza sistematica associada ao detetor y em
7% e a colecao de carga em 5%. Obtém-se entao uma incerteza experimental total de 9%,

dada pela raiz quadrada dos quadrados das diferentes contribuigdes.

Tabela 5.6: Composigao do vidrado branco determinada pelo ERYA.

fm (0/0)
Composto
Pontol Ponto2 Ponto3 Meédiados 3 pontos Meédia dos pontos 1 e 2
SiO, 66.6 64.8 58.8 63+5 66 +1
PbO 16.5 17.4 21.4 18+ 3 16.9+£ 0.5
SnO, 3.01 3.41 3.80 34+04 3.2+0.2
Na,0O 0.67 0.66 0.64 0.66 + 0.02 0.67 £ 0.01
Al,O3 4.95 5.11 4.27 4.8+0.5 5.03 +£0.08
K,O 6.29 6.90 6.02 6.4+0.5 6.6 +0.3
CaO 0.62 0.35 3.66 242 0.5+£0.1
Fe,05 0.59 0.60 0.70 0.63 + 0.07 0.60 + 0.01
F 0.02 0.02 0.02 0.02 £ 0.00 0.02 £ 0.00
P 0.59 0.58 0.56 0.58 = 0.02 0.59 £ 0.01
O 0.20 0.15 0.15 0.17 £ 0.03 0.18+0.03

Fazendo a média dos valores determinados pelo ERYA para os 3 pontos verificamos
que o CaO tem um valor muito incerto, determinando-se que pode ir de 0% a 2%. Este
resultado era esperado visto que na analise de XRF a fracao massica de calcio é signifi-
cativamente mais elevada no ponto 3 em relagao aos restantes pontos (ponto 1 - 0.45%,
ponto 2 - 0.25% e ponto 3 - 2.65%). Para perceber que impacto isso pode ter no ajuste dos
elementos medidos por PIGE fez-se a média dos valores obtidos no ERYA para os pontos 1
e 2. Verifica-se que as concentragoes determinadas de Na,O, P e F sao compativeis dentro
da incerteza com as concentra¢oes determinadas para a média dos 3 pontos. Sendo assim,
admitimos que a variacdo elevada da concentracao de Ca no ponto 3 é absorvida por
outras variagoes nos restantes elementos medidos por XRE. O valor de Na,O obtido fica
abaixo dos 1%, algo também registado por Leal. et. al. [60]. Nas outras analises em que
foi possivel detetar o Na,O [50-52] obtiveram-se valores acima de 1% e no maximo um
pouco superiores a 3%. Os dados de XRF relativos a esta amostra tinham a particulari-
dade da fragao massica de K,O ser maior que a de SnO,, algo também verificado por
Coentro et. al. [Coentro201] e Pereira et. al. [53].

O fosforo e o flaor surgem nas analises deste trabalho, embora nunca tenham sido
registados na literatura consultada. O P,O5 é também um 6xido capaz de formar vidro
tal como o SiO; e pode ser uma eventual fonte de fésforo. O flior surge em concentragoes

muito pequenas, podendo ser apenas produto de alguma contaminagao, contudo sabe-se
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que o flior pode substituir o oxigénio na rede vitrea de SiO, devido a proximidade das
massas dos dois elementos [58].

Importa ressaltar que na técnica de pu-XRF se utilizam micro-feixes e na técnica de
PIGE um feixe de 1-2 mm. Para ter uma maior certeza no que respeita a compatibilidade
das duas técnicas seria aconselhavel analisar mais pontos da amostra numa regiao de
1-2 mm. Acrescenta-se que os azulejos portugueses sao caraterizados como amostras
irregulares, nas quais as concentragdes podem ter variagdes apreciaveis na escala dos mm,
sendo por isso aconselhado fazer medicoes de varias partes de um mesmo azulejo. Com
maior acumulagao de carga, espera-se também que seja possivel ter riscas relativas ao
Silicio mais bem definidas. Este elemento é identificavel pelas duas técnicas e pode ser
importante para corroborar a analise feita no ERYA.

Este estudo sugere que pode haver uma compatibilidade entre as técnicas de XRF e

de PIGE, contudo, esta deve ser explorada em maior detalhe.
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CONCLUSAO

Projetou-se e fabricou-se uma gaiola de Faraday para o novo porta-amostras, de modo
a que a recolha da carga possa ser feita diretamente pelo porta-amostras e pela gaiola
de Faraday, em vez do porta-amostras complementado pelas paredes da camara de va-
cuo, sendo esta ultima sujeita a captar ruido eletronico e gerar correntes de fuga. A gai-
ola de Faraday ja foi colocada na cdmara. De momento ainda nao tem o beam stopper,

encontrando-se operacional para amostras espessas.

Programou-se em Python uma interface que permite controlar remotamente o porta-
amostras com uma precisao de movimento vertical de 0.1 mm e de movimento angular
de 0.3°. Fabricaram-se ainda dois suportes para os motores de passo de forma a garantir
o seu acoplamento a plataforma rotacional e ao linear feedthrough que asseguram, respeti-
vamente, a movimentac¢ao angular e linear do porta-amostras. A ligacao entre a interface
e os motores foi feita através de um programa em C++ implementado num Arduino que

comunica com o controlador dos motores.

Identificou-se um desvio de 11,2 mm na posi¢ao da flange na tampa da camara de
vacuo desenvolvida anteriormente para o novo sistema de automatizacao. Nao sendo
possivel a reconstrucao da tampa em tempo atil, o novo sistema foi apenas testado fora da
camara de reacoes nucleares para confirmar a precisao e reprodutibilidade do movimento
do porta-amostras. De futuro a tampa devera ser fabricada de acordo com o desenho

técnico desenvolvido no ambito desta dissertacdo, a ser consultado no apéndice B.

Dada a presente situa¢ao, de modo a tentar concluir o maximo possivel do plano de
trabalhos, propos-se a realizacao de testes de carga, com e sem a gaiola de Faraday, uti-
lizando o sistema de movimentacao e porta-amostras antigo. De seguida, poderia entao
proceder-se a analise dos vidrados de azulejos, numa primeira aplicagdo do novo sistema
de movimentacao. Nao se conseguiu executar esta plano por motivos exteriores ao projeto,
incluindo algumas avarias no acelerador, sendo por isso apresentadas varias simulagoes
dos resultados esperados para os testes de carga com base num alvo espesso de tungsté-
nio e num padrao de LiF sobre cobre e simulou-se também a composi¢ao prevista dos

vidrados brancos de azulejos portugueses do séc. XVII.

O alvo de tungsténio foi simulado com o programa SIMNRA, reconstruindo-se para as
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condi¢Oes experimentais atuais o espetro esperado de RBS. As restantes amostras foram
analisadas com o programa ERYA-Bulk.

As simulagdes com o padrao de LiF basearam-se em valores medidos antes deste
projeto, nomeadamente espetros de PIGE para a risca de 478 keV do ’Li. Apresentaram-
se os valores simulados para o rendimento da risca de 478 keV do “Li e de 197 keV do '°F,
para varias energias fora dos picos de ressonancia das riscas do '?F. A risca de 110 keV
do '°F ndo é muito fidvel dado estar numa regido de dificil remogao do ruido de fundo do
espetro de PIGE.

Estas simulagdes sao uma proposta de um ponto de partida para a futura testagem
do sistema de movimentagao, assim que a tampa da camara de rea¢des nucleares seja
reconstruida.

A analise dos azulejos de vidrado branco feita no ERYA-Bulk partiu de uma matriz
inicial proposta com base nos dados de XRF e outros isétopos identificados previamente
a este trabalho em espetros de PIGE. As concentracoes foram determinadas garantindo a
concordancia com os resultados de XRF para os 6xidos maioritarios, focando-se no ajuste
do Na,O que nao é observavel por XRF.

Os valores de Na,O obtidos foram inferiores a 1%, tendo sido reportado por Leal et.
al. [60] valores desta ordem para o 6xido de s6dio. No entanto, seriam necessarios mais
espetros tanto de XRF como de PIGE num maior nimero de pontos da amostra. Primeira-
mente, para comprovar a complementaridade entre as duas técnicas e, em segundo lugar,
para ter uma nogao das varia¢des das concentragoes ao longo da amostra, nomeadamente
em relacao ao valor de Ca que variou significativamente nas analises de XRF.

A analise efetuada a nivel das amostras de azulejos portugueses sera incorporada num
poster para a conferéncia TECHNART 2023, cujo foco é a aplicacao de técnicas analiticas
a artefatos historicos e artisticos. O resumo submetido no ambito do poster pode ser
encontrado em anexo.

De futuro, espera-se que o novo sistema de automatizacao esteja ao dispor na camara
de reagdes nucleares apds a sua testagem. Refor¢a-se a importancia deste investimento, ao
permitir medigoes mais céleres e com reprodutibilidade comprovada. A gaiola de Faraday
adiciona ainda a potencialidade de fazer medidas abaixo dos 10 nA sem problemas de
fuga de corrente, garantindo menos danos nas amostras mais sensiveis e contribuindo

assim para a qualidade da técnica de PIGE como uma técnica nao-destrutiva.
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Vista de frente, sendo visiveis 0s recortes Vista de tr4s, onde consta a abertura para o
extra na abertura de passagem do feixe e na beam stopper.
face voltada para o detetor gama.

Pecas de um dos 3 isolantes da
gaiola e exemplo de como se
encaixam.

Os 3 pés da gaiola e roscas para fixacdo na
base de aco.

Encaixe soldado na base de cobre. Gaiola encaixada na base de cobre.
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import tkinter as tk

from tkinter import ttk

from tkinter import messagebox
from tkinter import filedialog
import serial

import time

import threading

import sys

import tkinter.font as font
from PIL import ImageTk, Image
import numpy as np

BHHHHAHHHHRRHHHHHAAHHRRRRHHHAAAHARRRH## GLOBAL VARIABLES #H#HHHAHHHHHRHHHHHAHHH AR R R R HHH AR BRI

#Linear feedthrough
mm_per_step = 0.0003175 #steps_per_mm = 3150 (=1.000125 mm)

#Rotatory platform
degrees_per_step = 0.0018008 #steps_per_degree = 555.3

#0ther variables
last_position = [0.00, 0.00] # Last position of the system:
# last_position[@] = z and last_position[1] = theta

BRIttt ARDUINO # S
arduino = serial.Serial('COM4', 115200) # Connect to arduino

def Steps(steps_x, dir_x, steps_y, dir_y):
"""Transmit step sequence to arduino: dir_x/steps_x/dir_y/steps_y/x"""

info = [steps_x, dir_x, steps_y, dir_yl
print(info) # CHECK

arduino.write((str(dir_x) + "/"
+ str(steps_x) + "/"
+ str(dir_y) + "/"
+ str(steps_y) +
x").encode())

return info
HHBH IS READ/WRITE LastPos. txt file ########H#IHIHH I

def read_last_position():
""""Read the information on LastPos.txt file and save it to data."""

with open('LastPos.txt', "r") as f:
global data
data = f.readlines()
last_position[0] float(datall].strip("\n").strip("z: "))
last_position[1] float(datal2].strip("\n").strip("theta: "))

def write_last_position():
"""Write the updated last position in LastPos.txt file.

with open('LastPos.txt', 'w') as f:
datall] = str("z: ") + str(round(last_position[@],6)) + "\n"
datal2] = str("theta: ") + str(round(last_position[1],6)) + "\n"
f.writelines(data)

HHHH SRR R . INTERFACE  #HHHHH  H H HH H  H

class Interface(tk.Tk): # Inherit methods of tk.Tk
# Create the window "Interface". This window will be the container of all interface frames.

read_last_position() # From LastPos.txt
print("Last position: z = %s mm, theta = %s deg." % (last_position[@], last_position[1])) #CHECK

def __init__(self):
tk.Tk.__init__ (self)

# Configuration of the interface window
file:///private/var/folders/j6/_r6fhzzn0s19vs6dlz51tbcr0000gp/T/tmp26gwyt64 .html 1/10
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self.resizable(False, False) # Window size can't be changed
self.title("Sample-holder contoller")

self.frame = None
self.switch_frame(Samples) # Switch to the first frame

def switch_frame(self, frame_class):
"""Destroys the current frame and replaces it with a new one."""

new_frame = frame_class(self)

if self.frame is not None:
self.frame.destroy()

self.frame = new_frame

self.frame.pack(fill="both", expand=True)

def on_closing(self):
"""Creates a window to ask the user if he wants to quit.
It is activated when the user clicks the cancel button."""

if messagebox.askokcancel("Quit", "Do you want to quit?"):
arduino.write("s".encode()) # send the char "s" to arduino so it stops the steps loop
Steps(0,0,0,0) # send 0/0/0/0/% to arduino to set all directions to @
write_last_position() # write the last position in the LastPos.txt file
self.destroy() # Destroy main window, i.e., destroy the app
arduino.close() # End communication with arduino

class Samples(tk.Frame):
#Create the frame "Samples". In this frame the user specifices
#the label and position of the samples to be analyzed.

#Class variables

nr_samples = 1 # nr of samples

label = {} # labels dictionary {sample nr: label}

z = {} # z coordenates dictionary {sample nr: z}

theta = {} # theta coordenates dictionary {sample nr: theta}
samples = [label, z, thetal # list with all info

def __init__(self, parent):
tk.Frame.__init__ (self, parent) # class Interface is the parent

#parent.geometry("430x400") # resize Interface window
HHARHHARRH AR R HH AR HAR R H AR RS AR SRR HHHE SUB FRAMES  ####AHH AR RS H AR H AR R AR R AR R AR R SRR RS

# Create top buttons area
self.buttons_area = tk.Frame(self)
self.buttons_area.pack(side="top", fill="x", padx=2, pady=4)

# Define main area
self.input_area = tk.LabelFrame(self, text="Samples")
self.input_area.pack(side="1left", padx=3, pady=3)

# Define scrollable area to put samples' info

self.main_frame = tk.LabelFrame(self.input_area, borderwidth=0, bordercolor=None)

self.main_frame.pack(side="1left", ipadx=3, ipady=3)

self.my_canvas = tk.Canvas(self.main_frame, height=400, width=400)

self.my_canvas.pack(side="1left", fill="x")

# Add a scrollbar to the canvas

self.my_scrollbar = tk.Scrollbar(self.main_frame, orient="vertical",
command=self.my_canvas.yview)

self.my_scrollbar.pack(side="right", fill="y")

# Configure the canvas

self.my_canvas.configure(yscrollcommand=self.my_scrollbar.set)

self.my_canvas.bind('<Configure>"', lambda e:

self.my_canvas.configure(scrollregion = self.my_canvas.bbox("all")))

# Create another frame inside the canvas

self.second_frame = tk.Frame(self.my_canvas)

# Add that new frame to a window in the canvas

self.my_canvas.create_window( (0@, 0), window=self.second_frame, anchor="nw")

# Add and delete sample buttons area
self.side_area = tk.LabelFrame(self, borderwidth=0, bordercolor=None)
self.side_area.pack(side="right", ipadx=3, ipady=3, fill="both")
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HHHARAHHRRRHHHHARAARRRRHHHHHAHR R AR HHHAHHE BUTTONS #AAHHHRHHHHHHHHH BB R HHHAHHHRRRRHHHAAHH R RS

#Create Start button
self.btn_start = tk.Button(self.side_area, text = "OK", background="1light blue",
activebackground="dark green",
command = lambda: self.save(parent))
self.btn_start.pack(side="bottom", padx=4, pady=3)

#Create Import button

self.btn_import = tk.Button(self.buttons_area, text = "Import",
command = lambda: self.import_from_file())

self.btn_import.pack(side="1eft", padx=4, pady=3)

#Create Save sample button

self.btn_save = tk.Button(self.buttons_area, text = "Save", width=3,
command = lambda: self.save_to_file())

self.btn_save.pack(side="1left", padx=4, pady=3)

#Create "Standard 10" button

self.btn_center_position_10 = tk.Button(self.buttons_area, text = "Standard 10", command
lambda: self.fill_with_center_positions_10())

self.btn_center_position_10.pack(side="1left", padx=4, pady=3)

#Create "Standard 16" button

self.btn_center_position_16 = tk.Button(self.buttons_area, text = "Standard 16", command =
lambda: self.fill_with_center_positions_16())

self.btn_center_position_16.pack(side="1eft", padx=4, pady=3)

#Create "Standard 10" button
self.info = tk.Button(self.buttons_area, text = "Info",

command = lambda: self.show_image_with_directions())
self.info.pack(side="1eft", padx=4, pady=3)

#Create add new sample button

self.btn_add_sample = tk.Button(self.side_area, text = "+", width=3,
command = lambda: self.add_sample())

self.btn_add_sample.pack(side="top", padx=4, pady=10)

#Create delete sample button

self.btn_delete = tk.Button(self.side_area, text = "-", width=3,
command = lambda: self.erase_sample())

self.btn_delete.pack(side="top", padx=4, pady=0)

SEEREA R R s R R R s s LABELD snbE R s s e R s s e s R e

#Define labels permanent labels

tk.Label(self.second_frame, text="Nr.").grid(row=0, column=0)
tk.Label(self.second_frame, text="label (optional)").grid(row=0, column=1)
tk.Label(self.second_frame, text="z in mm").grid(row=0, column=2)
tk.Label(self.second_frame, text= u"\u@3B8 in \N{DEGREE SIGN}").grid(row=0, column=3)

HUAHHBRHHHHRRHAHHRRAHH BRI HRRAAH R E ENTRIES #HH AR R R R R R

# Define lists to store user entires

self.ent_label = []

self.ent_z = []

self.ent_theta = []

self.ent = [self.ent_label, self.ent_z, self.ent_thetal

# Define list to store the nr of sample
self.lbl_nr = []

# Define the 1st sample fields

self.nr_samples =1

self.lbl_nr.append(tk.Label(self.second_frame, text="%2d: " % self.nr_samples))
self.lbl_nr[@0].grid(row=1, column=0)

self.ent[0].append(tk.Entry(self.second_frame))
self.ent[1].append(tk.Entry(self.second_frame))
self.ent[2].append(tk.Entry(self.second_frame))
self.ent[0][0].grid(row=self.nr_samples, column=1)
self.ent[1][0].grid(row=self.nr_samples, column=2)
self.ent[2][0].grid(row=self.nr_samples, column=3)
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HEHHHHHHHHH R FUNCTIONS ACTIVATED BY THE BUTTONS #####HHHHHHHHHHHHHHHHH A

def save(self, parent):

"""Save the samples information (label, z and theta) to the Sample class variables.

This way they can be accessed by other classes such as "Move", the next frame.

self.check_entry_filling()

# Store values of label, z and theta
for i_list in range(0, 3):
for i, e in enumerate(self.ent[i_list]):

if i_list == 1 or i_list ==
Samples.samples[i_list] [i+1] = float(e.get())
else:
if(e.get() == ""):
Samples.samples[i_list] [i+1] =
else:

Samples.samples[i_list][i+1] = e.get()

print
print
print
print

f'List of samples label: {Samples.samples[0]}") # CHECK
f"List of samples z: {Samples.samples[1]}") # CHECK
f"List of samples theta: {Samples.samples[2]}") # CHECK
"Number of samples: %s" % (Samples.nr_samples)) # CHECK

—~ e~~~

parent.switch_frame(Move) # Switch to next frame

def import_from_file(self):

"""Import the sample information from a .txt file such as the file "ExampleData.txt.
The entry fields will be automatically filled with the information from the file."""

info = []

file_name = filedialog.askopenfilename()
if file_name == '':
return None

with open(file_name, 'r') as f:
f.readline()
for line in f.readlines():
info.append(line.split(","))
print(info) # CHECK

# Clear all current entry fields

for i in range(@, self.nr_samples):
self.ent[0][i].delete(@, tk.END)
self.ent[1][i].delete(@, tk.END)
self.ent[2][i].delete(@, tk.END)

# Create new entry fields if the file has more samples than current number

# of samples. Fill the entries with the info in the file.
if self.nr_samples < len(info):
print("Sample nr: " + str(self.nr_samples)) # CHECK
print("Lenght of info: " + str(len(info))) # CHECK
for i in range(@, len(info) - self.nr_samples):
self.nr_samples = self.nr_samples + 1

"-" # If no label is given the label is "-"

self.lbl_nr.append(tk.Label(self.second_frame, text="%2d: " % self.nr_samples))

self.lbl_nrlself.nr_samples-1].grid(row=self.nr_samples,
self.ent[0].append(tk.Entry(self.second_frame))
self.ent[1].append(tk.Entry(self.second_frame))
self.ent[2].append(tk.Entry(self.second_frame))
self.ent[0] [self.nr_samples—1].grid(row=self.nr_samples,
self.ent[1] [self.nr_samples—1].grid(row=self.nr_samples,
self.ent[2] [self.nr_samples-1].grid(row=self.nr_samples,
print(i) # CHECK

Samples.nr_samples = self.nr_samples

for i in range(@, len(info)):
self.ent[0] [i].delete(@, tk.END)
self.ent[0] [i].insert(@, infolil[1])
self.ent[1][i].delete(@, tk.END)
self.ent[1][i]l.insert(@, infolil[2])
self.ent[2][i]l.delete(@, tk.END)
self.ent[2][i].insert(@, infoli]l[3])
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def save_to_file(self):
"""Save the information in the entry fields to a .txt file. This file will have the same
structure as the ExampleData.txt file and it can be imported to the program."""

self.check_entry_filling()

f = filedialog.asksaveasfile(mode='w"', defaultextension=".txt")
if f != None:

f.write("Nr\tLabel\tz(mm)\ttheta(degrees)\n")
for i in range(@, Samples.nr_samples):
if self.ent[0][i].get() == "":
self.ent[0] [i].insert(0, "-")
fowrite('%s\t%s\t%s\t%s\n' % (i+l, self.ent[0][i]l.get(), self.ent[1][i].get(),
self.ent[2][i].get()))
self.ent[@] [i].insert(Q, "")

def erase_sample(self):
"""Erase last sample entry fields."""

if self.nr_samples > 1:
self.nr_samples = self.nr_samples - 1
Samples.nr_samples = self.nr_samples
print(self.nr_samples)

self.lbl_nr[-1].destroy()
self.lbl_nr.pop(-1)

for i_list in range(0, 3):
self.ent[i_list][-1].destroy()
self.ent[i_list].pop(-1)

self.my_canvas.configure(scrollregion=self.my_canvas.bbox("all"))

def add_sample(self):
"""Add a new sample entry fields after the last sample entry fields."""

self.nr_samples = self.nr_samples + 1
Samples.nr_samples = self.nr_samples
print(self.nr_samples)

tk.Label
tk.Entry
tk.Entry
tk.Entry

self.lbl_nr.append
self.ent[0].append
self.ent[1].append
self.ent[2].append

self.second_frame, text="%2d: " % (self.nr_samples)))
self.second_frame))
self.second_frame))
self.second_frame))

AAAA
—_— e~ o~ —~

self.lbl_nrlself.nr_samples-1].grid(row=self.nr_samples, column=0)
self.ent[0] [self.nr_samples-1].grid(row=self.nr_samples, column=1)
self.ent[1] [self.nr_samples-1].grid(row=self.nr_samples, column=2)
self.ent[2] [self.nr_samples-1].grid(row=self.nr_samples, column=3)

self.my_canvas.configure(scrollregion=self.my_canvas.bbox("all"))

def fill_with_center_positions_10(self):
"MMEill the z and theta fields of the first 15 samples with the coordenates
of the position of the centers of 30mmx1@mm standard sample pieces.'"""

if len(self.ent[1]) > 12:
nr = 12

else:
nr = len(self.ent[1])

for i in range(@, nr)

if(i == 0):

z =5

theta = 0
elif(i % 4 == 0):

z =5

theta += 120
else:

z += 10
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def

def

self.ent[1][i].delete(@, tk.END)
self.ent[1][i].insert(0, str(z))
self.ent[2][i]l.delete(@, tk.END)
self.ent[2][il.insert(@, str(theta))

fill_with_center_positions_16(self):
"UUEITL the z and theta fields of the first 12 samples with the coordenates
of the position of the centers of 3@mmx16mm standard sample pieces."""

if len(self.ent[1]) > 6:
nr =6

else:
nr = len(self.ent[1])

for i in range(@, nr)

if(i==0):

z =18

theta = 0
elif(i % 2 == 0):

z =18

theta += 120
else:

z += 16
self.ent[1][i].delete(@, tk.END)
self.ent[1][i].insert(0, str(z))
self.ent[2][i].delete(@, tk.END)
self.ent[2][i].insert(@, str(theta))

show_image_with_directions(self):
"""Creates a window where it shows an image with the direction of rotation of the
sample-holder and the scale of vertical movement."""

self.info_wd = tk.Toplevel(self)
self.info_wd.lift()

# Create an object of tkinter ImageTk

self.img = ImageTk.PhotoImage(Image.open("porta_amostras.jpg").resize((400,400)))
# Create a label to display the image

self.label = tk.Label(self.info_wd, image = self.img)

self.label.pack()

BB AUXTLIAR FUNCTIONS #### S A A

def

check_entry_filling(self):
"""Check if the values of z and theta are numbers and if so get those entries."""

for i_list in range(1, 3):
for i, e in enumerate(self.ent[i_list]):
try:
float(e.get()) # z entry
float(e.get()) # theta entry
except ValueError:
messagebox.showerror("Error: Invalid entry",
"Please make sure all z and theta" +
"fields are filled with numbers.")
return None # Exit the save function

class Move(tk.Frame):

def

__init_ (self, parent):
tk.Frame.__init__ (self, parent)

parent.geometry("260x300")
parent.protocol("WM_DELETE_WINDOW", parent.on_closing)

self.top_area = tk.Frame(self)
self.top_area.pack(side="top", fill="x")

self.btn_samples_info = tk.Button(self.top_area, text="Info",
command = lambda: self.open_samples_info_window())
self.btn_samples_info.pack(side="1left", padx=2, pady=2)

self.move_area = tk.LabelFrame(self, text="Move")
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self.move_area.pack(side="top", expand=True, fill="both")

#Define main area
self.sample_area = tk.Frame(self.move_area)
self.sample_area.pack(side="top", expand=True)

self.nr = @ #sample number

self.btn_previous = tk.Button(self.sample_area, text="<",
command = lambda: self.go_to_previous_sample())
self.btn_previous.grid(row=0, column=0, padx=2, rowspan=2)

self.current_sample_area = tk.Frame(self.sample_area)
self.current_sample_area.grid(row=0, column=1, padx=4, pady=2)
tk.Label(self.current_sample_area, text="Sample number: ").grid(row=0, column=0)
self.lbl_nr = tk.Label(self.current_sample_area, text=self.nr)
self.lbl_nr.grid(row=0, column=1)

tk.Label(self.current_sample_area, text="of").grid(row=0, column=2)
tk.Label(self.current_sample_area, text=Samples.nr_samples).grid(row=0, column=3)
self.current_label_area = tk.Frame(self.sample_area)
self.current_label_area.grid(row=1, column=1, padx=4, pady=2)

self.1lbl_label = tk.Label(self.current_label_area, text="-")
self.lbl_label.grid(row=0, column=1, rowspan=3)

self.btn_next = tk.Button(self.sample_area, text=">",
command = lambda: self.go_to_next_sample())
self.btn_next.grid(row=0, column=2, padx=2, rowspan=2)

#z and theta coordinates monitor area
self.coordinates_area = tk.LabelFrame(self, text="Current position")
self.coordinates_area.pack(fill="both", expand=True, side="top")

self.coordinates = tk.Frame(self.coordinates_area)
self.coordinates.pack(anchor="'c', expand=True)

# z coordenate monitor
self.z_coordinate = tk.Frame(self.coordinates)
self.z_coordinate.pack(side="'1left"')
tk.Label(self.z_coordinate, text="z:").grid(row=0, column=0, padx = 2)
self.lbl_z = tk.Label(self.z_coordinate, text="{:.1f}".format(last_position[@]),
relief="ridge", bg="black", fg="yellow", font=("Arial", 15))
if(last_position[@] == 0):
self.lbl_z.config(text="0.0")
self.lbl_z.grid(row=0, column=1)

# theta coordenate monitor
self.theta_coordinate = tk.Frame(self.coordinates)
self.theta_coordinate.pack(side="'1left', padx=10)
tk.Label(self.theta_coordinate, text="\u@3b8:").grid(row=0, column=2, padx = 2)
self.lbl_theta = tk.Label(self.theta_coordinate, text="{:.1f}".format(last_position[1]),
relief="ridge", bg="black", fg="yellow", font=("Arial", 15))

if(last_position[1] == 0):

self.lbl_theta.config(text="0.0")
self.lbl_theta.grid(row=0, column=3)

#go to area
self.coordinates_area_2 = tk.LabelFrame(self, text="Go to")
self.coordinates_area_2.pack(fill="both", expand=True, side="top")

self.coordinates_2 = tk.Frame(self.coordinates_area_2)
self.coordinates_2.pack(expand=True)

tk.Label(self.coordinates_2, text="z:").grid(row=0, column=0, pady=4)
self.ent_z_2 = tk.Entry(self.coordinates_2)
self.ent_z_2.grid(row=0, column=1, pady=4)
tk.Label(self.coordinates_2, text="mm").grid(row=0, column=2, pady=4)

tk.Label(self.coordinates_2, text="\u@3b8:").grid(row=1, column=0, pady=4)

self.ent_theta_2 = tk.Entry(self.coordinates_2)

self.ent_theta_2.grid(row=1, column=1, pady=4)

tk.Label(self.coordinates_2, text="\N{DEGREE SIGN}").grid(row=1, column=2,
pady=4, sticky='w')

self.btn_go = tk.Button(self.coordinates_2, text="Go", command = lambda: self.go_tol())
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self.btn_go.grid(row=0, column=3, padx=6, rowspan=2)

self.background(self.receive_from_arduino) # Begin thread

HHHHHHHHHHH AR HHH FUNCTIONS ACTIVATED BY THE BUTTONS #HHHHHHHHHHHHHHHHHHHHHHHHHHAA A

def open_samples_info_window(self):

"""Creates a window with info about each mode.

self.info_wd = tk.Toplevel(self)

self.info_wd.grab_set()

self.info_wd.lift()

self.info_wd.resizable(False, False) # Window size can't be changed

tk.Label(self.info_wd, text="Nr").grid(row=0, column=0)
tk.Label(self.info_wd, text="Label").grid(row=0, column=1)
tk.Label(self.info_wd, text="z (mm)").grid(row=0, column=2)
tk.Label(self.info_wd, text="\u@3b8 (degrees)").grid(row=0, column=3)

for i in range(@, Samples.nr_samples):

tk.Label(self.info_wd, text=str(i+l)).grid(row=i+1, column=0)
tk.Label(self.info_wd, text=Samples.samples[@][i+1]).grid(row=i+1, column=1)
tk.Label(self.info_wd, text=str(Samples.samples[1][i+1])).grid(row=i+1, column=2)
tk.Label(self.info_wd, text=str(Samples.samples[2][i+1])).grid(row=i+1, column=3)

def go_to_previous_sample(self):
"""Go to previous sample: move the sample-holder so that the previous sample is positioned

in the beam line and actualize 1bl_nr and 1bl_label to values of the previous sample.'"""

if self.nr > 1:

# Get sequence of steps and direction to transmit to motors
self.generate_motor_steps(last_position[@], float(Samples.samples[1l][self.nr-1]),
last_position[1], float(Samples.samples[2][self.nr-1]))

# Actualize fields

self.nr =1

self.lbl_nr.config(text=self.nr)
self.lbl_label.config(text=Samples.samples[0] [self.nr])

self.btn_previous.config(state = 'disabled')
self.btn_next.config(state = 'disabled')
self.btn_go.config(state = 'disabled')

def go_to_next_sample(self):
"""Go to next sample: move the samples-holder so that the next sample is positioned
in the beam line and actualize 1lbl_nr and 1lbl_label to values of next sample."""

if self.nr < Samples.nr_samples:

#Get sequence of steps and direction to transmit to motors
self.generate_motor_steps(last_position[@], float(Samples.samples[1l][self.nr+1]),
last_position[1], float(Samples.samples[2][self.nr+1]))

#Actualize fields

self.nr += 1

self.lbl_nr.config(text=self.nr)
self.lbl_label.config(text=Samples.samples[0] [self.nr])

self.btn_previous.config(state = 'disabled')
self.btn_next.config(state = 'disabled')
self.btn_go.config(state = 'disabled")

def go_to(self):
"""Go to a new position entered by the user."""

# Store values of z and theta entries

try:

next_z = float(self.ent_z_2.get())
next_theta = float(self.ent_theta_2.get())

except ValueError:

messagebox.showerror("Error: Invalid entry")
return None # Exit the go_to function
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# Get sequence of steps and direction to transmit to motors
self.generate_motor_steps(last_position[@], next_z,
last_position[1], next_theta)

if Samples.nr_samples == 1:
self.nr = 0
self.btn_previous.config(state = 'disabled')

self.btn_next.config(state = 'disabled')
self.btn_go.config(state = 'disabled')

HHAH AR AUXTLIAR FUNCTIONS ##### SR A A

def generate_motor_steps(self, current_z, next_z, current_theta, next_theta):
"""Define motor steps to move to next sample"""

steps_x = round(abs(next_z - current_z) / mm_per_step)
steps_y = round(abs(next_theta - current_theta) / degrees_per_step)
print("motor steps y: " + str(steps_y * degrees_per_step))

if(current_z < next_z):
dir_x 1

else:
dir_ x =0

if(current_theta < next_theta):
dir_y = 0

else:
dir_y =1

Steps(steps_x, dir_x, steps_y, dir_y)

print("VERTICAL MOVEMENT ")
print("Inicial position: %s" % (current_z)) # CHECK
print("Final position: %s" % (next_z)) # CHECK
print("Distance: %s" % (abs(next_z - current_z))) # CHECK
print("ROTATIONAL MOVEMENT ")
print("Inicial position: %s" % (current_theta)) # CHECK
print("Final position: %s" % (next_theta)) # CHECK
print("Distance: %s" % (abs(next_theta - current_theta))) # CHECK

HHAH R POSITION MONITOR FUNCTIONS ######H AR A

def background(self, func):
global th
th = threading.Thread(target=func)
th.daemon = True # Daemon threads run in the background and end when the program is exited
th.start()

def receive_from_arduino(self):
"""Recieves the information sent to arduino's Serial Monitor and controls the z and theta
position monitors in the interface.'"""

rotate = False
clockwise = False
down = True

while(True): # Endless loop activated by Daemon thread
if(arduino.inWaiting() > 0):
rc = arduino.readline().decode("utf-8").strip('\n"').strip('\r")

if(rc == 'v'):
rotate = False
continue

if(rc == 'r'):
rotate = True
continue

if(rc == 'd'):
down = True
continue
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if(rc == 'u'):
down = False
continue

if(rc == 'n'):
positive = False
continue

if(rc == 'p'):
positive = True
continue

if(rc == 'f'):
self.btn_previous.config(state = 'normal')
self.btn_next.config(state = 'normal')
self.btn_go.config(state = 'normal')
continue

if(rotate == False):
if(down):
last_position[@] = last_position[@] + (mm_per_step * int(rc))
if(round(last_position[0],1) == 0):
self.lbl_z.config(text = "0.0")
else:
self.lbl_z.config(text = "{:.1f}".format(last_position[0]))

if(down == False):
last_position[@] = last_position[@] - (mm_per_step * int(rc))
if(round(last_position[0],1) == 0):
self.lbl_z.config(text = "0.0")
else:
self.lbl_z.config(text = "{:.1f}".format(last_position[@]))

if(rotate):
if(positive):
last_position[1l] = last_position[1l] + (degrees_per_step *x int(rc))
#print(last_position[1])
if(round(last_position[1],1) == 0):
self.lbl_theta.config(text = "0.0")
elif(round(last_position[1],1) == 360):
last_position[1l] = 0.0
else:
self.lbl_theta.config(text = "{:.1f}".format(last_position[1]))

if(positive == False):
last_position[1l] = last_position[1l] - (degrees_per_step *x int(rc))
#print(last_position[1])
if(round(last_position[1],1) == 0):
self.lbl_theta.config(text = "0.0")
elif(round(last_position[1],1) == 360):
last_position[1l] = 0.0
else:
self.lbl_theta.config(text = "{:.1f}".format(last_position[1]))

if(round(last_position[0],1) == 0):
self.lbl_z.config(text = "0.0")
if(round(last_position[1],1) == 0):
self.lbl_theta.config(text = "0.0")
if _ _name__ == "__main
app = Interfacel()
app.mainloop!()
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/%
This program establishes the communication between the arduino and the computer.
It is constantly looking to recieve a sequence of movements of the form:

'direction_linear_movement/steps_linear_movement/direction_rotation/steps_rotation/x'

The first 2 instructions are to be transmitted to the stepper motor connected to the linear feedthrough.

The last 2 instructions are to be transmitted to the stepper motor connected to the rotatory platform.
The '/' is an end marker that sinalizes an instruction as been recieved.

The 'x' is an end marker that sinalizes the end of a group of 4 instructions: the information is

only transmitted to the stepper motors once a full sequence of movement (the 4 instructions) has been
recieved.

The direction instructions can only be 1 or 0.
The steps instructions can be any integer.

*/

const int numChars = 6; // max number of chars per sequence of movement
char receivedChars|[numCharsl; // array to store the chars of the received data

boolean newData = false; // check if full sequence of numbers as been recieved
const int 1 = 4; // max number of instructions per sequence of movements
long datalll; // array to store the recieved data converted to integers

// Linear feedthrough (motor 1) pins

const int LINEAR_STEPS = 3; // Arduino pin connected to steps of X axis in the gecko motor driver
const int LINEAR_DIR = 4; // Arduino pin connected to dir of X axis in gecko motor driver

// Rotatory platform (motor 2) pins

const int ROTATION_STEPS = 5; // Arduino pin connected to steps of Y axis in gecko motor driver
const int ROTATION_DIR = 6; // Arduino pin connected to dir of Y axis in gecko motor driver

long 1i;

int j;

bool stopRotation = false;
int t = 200;

void setup() {
Serial.begin(115200);
pinMode (LINEAR_STEPS, OUTPUT);
pinMode (LINEAR_DIR, OUTPUT);
pinMode (ROTATION_STEPS, OUTPUT);
pinMode (ROTATION_DIR, OUTPUT);

}

void loop() {
recvMoveSeq();
exeMovement () ;

}

void recvMoveSeq()<{

static byte ndx
static byte n =
char endMarkerl
char endMarker?2
char rc;

0;
'/'; // end each steps and dir: /
'x'; // end sequence of movements: x

Inn ol

if (Serial.available() > 0){
rc = Serial.read();

if(rc == endMarker2){
n=20;
newData = true;

telse if(rc == endMarkerl){
receivedChars[ndx] = '\@'; // terminate the string
ndx = 0;
dataln] = atol(receivedChars);
n++;

telsed{
receivedChars[ndx] = rc;
ndx++;
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void exeMovement() {

if (newData == true) {
Serial.println('v'); // send "v" (of "vertical) to Python code

// send motors a constant positive signal to indicate the movement is down
if(datal@] == 1){

digitalWrite(LINEAR_DIR, HIGH);

Serial.println('d'); // send "d" (of "down") to Python code
}

// send motors a constant positive signal to indicate the movement is up
if(datalo] == 0){

digitalWrite(LINEAR_DIR, LOW);

Serial.println('u'); // send "u" (of "up") to Python code
¥

if(datal1l]l > 0){

// send motors a pulse of 400us for each step

for(i = 1; i <= datalll; ++i){
if(Serial.read() == 's'){stopRotation = true; break;}
digitalWrite(LINEAR_STEPS, HIGH);
delayMicroseconds(t);
digitalWrite(LINEAR_STEPS, LOW);
delayMicroseconds(t);

if(i % 10 == 0){Serial.println(10);} // send Python code "10" indicating 10 steps were taken

if(i == datall]){Serial.println(i % 10);} // send Python the number of steps from penultimate

// to last step
}

// if the movement is up, erase the mechanical gap by moving half a motor turn up and then down

if(datalo] == 0){

for(j = 1; j <= 1000; ++j){
digitalWrite(LINEAR_STEPS, HIGH);
delayMicroseconds(t);
digitalWrite(LINEAR_STEPS, LOW);
delayMicroseconds(t);
if(j % 10 == 0){Serial.println(10);

¥

digitalWrite(LINEAR_DIR, HIGH);
Serial.println('d');

for(j = 1; j <= 1000; ++j){
digitalWrite(LINEAR_STEPS, HIGH);
delayMicroseconds(t);
digitalWrite(LINEAR_STEPS, LOW);
delayMicroseconds(t);

if(j % 10 == 0){Serial.println(10);}
, ¥
b
Serial.println('r'); // send "r" (of "rotation") to Python code
if(datal2] == 1){

digitalWrite(ROTATION_DIR, HIGH);

Serial.println('n'); // send "n" (of '"negative direction (3602 —> 09)") to Python code

¥
if(datal2] == 0){

digitalWrite(ROTATION_DIR, LOW);

Serial.println('p'); // send "p" (of "positive direction (02 -> 3609)") to Python code
}

if(datal3] > 0){

for(i = 1; i <= datal31; ++i){
if(Serial.read() == 's' or stopRotation == true){break;}
digitalWrite(ROTATION_STEPS, HIGH);
delayMicroseconds(t);
digitalWrite(ROTATION_STEPS, LOW);
delayMicroseconds(t);
if(i % 10 == 0){Serial.println(10);
if(i == datall]l){Serial.println(i % 10);}
¥

// if the movement is in the negative direction, erase the mechanical gap by moving half

// a motor turn in the negative direction and then in the positive direction
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if(datal2] == 1 and stopRotation == false){
for(j = 1; j <= 1000; ++j){
digitalWrite(ROTATION_STEPS, HIGH);
delayMicroseconds(t);
digitalWrite(ROTATION_STEPS, LOW);
delayMicroseconds(t);
if(j % 10 == 0){Serial.println(10);}
}

digitalWrite(ROTATION_DIR, LOW);
Serial.println('p"');

for(j = 1; j <= 1000; ++j){
digitalWrite(ROTATION_STEPS, HIGH);
delayMicroseconds(t);
digitalWrite(ROTATION_STEPS, LOW);
delayMicroseconds(t);
if(j % 10 == 0){Serial.println(10);}

b

newData = false;
stopRotation = false;
Serial.println('f'); // send "f" (of "finished") to Python
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REGISTO DA ANALISE FINAL DO VIDRADO BRANCO DE UM

A

APENDICE F.

2.

A

AZULEJO PORTUGUES DO SEC. XVII NO ERYA-BULK
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Quantification of 17" century Portuguese tile glazes
through a standard free PIGE technique

Inés Oliveira®, Marta Manso®®_ Camila Mortari®® and Jodo Cruz®® and
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(1) NOVA School of Science and Technology, NOVA University Lisbon, Campus Caparica, 2829-516,
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(3) VICARTE, Physics and Conservation & Restoration Departments, NOVA School of Science and
Technology, NOVA University Lisbon, Campus Caparica, 2829-516, Caparica, Portugal.
(4) LIBPhys-UNL, Physics and Conservation, NOVA School of Science and Technology, NOVA University
Lisbon, Campus Caparica, 2829-516, Caparica, Portugal.
(5) Faculty of Fine Artes, University of Lisbon, Largo da Academia Nacional de Belas Artes 4, 1249-058
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(6) HEI-Lab: Digital Human-Environment Interaction Lab, Luséfona University, Lisbon, Portugal.

lon Beam Analysis (IBA) techniques use accelerated light ion beams with energies up to a
few MeV and with diameters of micro to a few milimeters to probe samples at its near-surface
and accomplish a multi-elemental quantification in a non-destructive way. Proton Induced
Gamma Ray Emission (PIGE) is an important IBA technique which allows for the detection
of light elements (Z < 23), namely Li, B, F, Na, Al, Si and P [1].

Until recently, PIGE had been mainly implemented with standards that needed to have a
similar composition to that of the sample under analysis in order to achieve acceptable
uncertainties. Such a requirement called for the development of a standardless PIGE analysis
method and thus the software Emitted Radiation Yield Analysis (ERYA) was created [2, 3].
Through the integration of the excitation functions of the relevant gamma-ray inducing
nuclear reactions registered in a database, the code determines the expected gamma-ray yields
and concentrations of each element. The analysis can be enhanced with an improvement of
the initial composition given to the program by the user. Therefore, in this work, we present a
case study to investigate the potentialities of this standardless PIGE technique allied to micro
X-Ray Fluorescence (u-XRF) for the determination of the surface composition of Portuguese
white tile glazes from the 17" century. Although XRF is a powerful and practical tool for the
analysis of historic artefacts it does not allow for the detection of light elements. For instance,
the presence of NaxO is expected in the glazes since it was one of the main fluxes used in
Portuguese tile production, with p-PIXE analysis reporting Na,O mass fractions of up to 3%
or more [4, 5]. We focus on the determination of the Na;O concentration in the white glaze.
The PIGE spectrum was acquired at the CTN/IST (Sacavém, Portugal) using a proton beam
of 1600 keV produced by a Duoplasmatron source and accelerated by a Cockcroft-Walton 3
MeV Tandem accelerator. The u-XRF data from 3 different points of the same sample was
colected using a U-EDXRF Tornado M4 setup from Bruker. The PIGE data revealed the
presence of F, P aside from Na and the ERYA analysis determined for each of these elements
average mass fractions of: 0.67 £ 0.01 for Na2O, 0.59 £ 0.01 for P and 0.02 £ 0.00 for F. The
estimated experimental uncertainty is evaluated in 9%.



As future prospects, this study should be amplified to a greater number of points and samples
for more reliable conclusions regarding the compatibility of the two techniques. Ultimately,
the characterization of these pieces contributes to a more complete study of Portuguese glaze
production over time.

[1] M. Chiari, Applied Sciences, 13(5), 2023.
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[4] S. Coentro, R. Trindade, J. Mirdo, A. Candeias, L. Alves, R. Silva, V. Muralha, Journal of Archeological
Science, 41, 2014, 21-28.

[5] A.S. Leal, L.C. Alves, S. Coentro, S. Pereira, C. Relvas, T. Ferreira, J. Mirdo, L. Fernandes, V.S. Muralha,
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