AXIL - Instalacao e uso

A versdo atualmente em uso do programa AXIL foi distribuido livremente pela AIEA. A tela inicial do programa
identifica a fonte ¢ os autores do programa.

Com o tempo perderam-se os procedimentos de instalagdo automatica. Recomendamos portanto:

1) copiar o arquivo setup.ax para a raiz do disco C:

2) copiar todos os outros arquivos e diretorios para o disco C:

3) alterar o arquivo autoexec.bat incluido o caminho (path) c:\axil\bin

Analise de espectros pelo programa AXIL. Exemplo: RBS15536.SPE (Fe/Ni) .

Tela inicial do Programa Axil:

QXAS Quantitative X-ray Analysis System

Developed under the auspices of the

International Atomic Energy Agency

In cooperation with

The University of Antwerp, Belgium

La Direccion Nacional de Tecnologia Nuclear, Uruguay
La Direccion General de Energia Nuclear, Guatemala
Ruder Boskovic Institute, Yugoslavia

Instituto de Asuntos Nucleares, Colombia

Current Directory: C:\AXIL\BIN
Set directory: C:\AXIL\BIN

<Enter>=Save Change & done <Esc>=Done F1=HELP replace on <Ins>

As opgdes iniciais sdo mostradas na tela seguinte

|
| * System hardware setup

! * Execute DOS command

| * Spectrum analysis !
| * Simple quantitative analysis

| * Utilities |

Arrows: move selector box; <CR>: select item; <ESC> exit

Para a andlise, a op¢cdo Spectrum analysis ¢ selecionada, obtendo a proxima tela

e +

| Axil X-ray Analysis Package
oo +
| | Spectrum analysis |
| |
I | * Perform spectrum fitting

I | * Specify parameters for spectrum analysis

! | * X-ray library management

o +

Arrows: move selector box; <CR>: select item; <ESC> exit




A opcdo X-ray library management acessa o banco de dados com informagdes sobre as energias
de transi¢do (linhas K, L e M) dos elementos quimicos, que podem ser manipulados, referenciando seus valores em
tabelas diferentes. Deste modo corregdes, inclusdes podem ser feitas pelo usuario. Cabe ressaltar que sdo valores
bastante precisos e recentes. (ATENCAO: documente cuidadosamente qualquer alteracio pois mudangas no banco
de dados podem ter efeitos imprevisiveis os resultados).

Em Specify parameters for spectrum analysis estdo localizados os parametros iniciais da
analise, gerados por um arquivo texto editavel, *.INP, e manipulados de forma amigavel. Selecionando-o, a proxima
tela, refere-se a este arquivo, com a opg¢ao de selecionar um existente, criar um novo, ou modificar o atual.

! Current parameter file: C:\AXIL\BIN\jha.inp

* Select parameter file

* Create new parameter file

* Specify spectrum analysis parameters
* Specify experimental parameters

Arrows: move selector box; <CR>: select item; <ESC> exit

Todas as sub-opgoes podem ser vistas explorando Create new parameter file, salvo as rotinas de
leitura e gravag@o do arquivo. Deste modo, selecionando-o, apds indicar o caminho e nome do novo arquivo:

e Specify experimental parameters

e Specify spectrum analysis parameters

i Current parameter file: C:\AXIL\BIN\jha.inp

| * Select parameter file
| * Create new parameter file

| * | Specify experimental parameters

Excitation mode
Excitation conditions
Detector characteristics
Filter absorption

Funny filter absorption
Path length

Arrows: move selector box; <CR>: select item; <ESC> exit

Observagdo: Nas mudangas efetuadas, a tecla [Esc] ¢ utilizada para confirmar e ndo cancelar.

As op¢des determinam as configuragdes gerais do arranjo experimental: feixe, geometria, sistema de
detecc¢do e absorvedores:

Excitation mode

As opgodes sdo: XRF (X-Ray Fluorescence)
EPMA (Electron Probe Micro Analysis)
PIXE (Particle Induced X-ray Emission)

Excitation conditions

F————— Set excitation conditions -—-————-———--—- +
| Primary excitation energy (KeV) : 2400.00 '
i Angle of incidence (degrees) : 35.0000 |
. Detector take-off angle (degrees): 25.0000 |




Respectivamente sdo os valores da energia do feixe em keV, o angulo de incidéncia medido entre a linha
do feixe e a normal do alvo, o angulo medido entre a normal do alvo ¢ a linha do detector.

Detector characteristics

o Set detector characteristics ---—-—--—-—--- +
! Beryllium window (micron) : 8.000000 |
' Gold layer (micron) : 0.030000

! Detector type : Si(Li) '
i Detector dead layer (micron) : 0.100000 i
i Detector active depth (mm) : 4.200000 i
I I
I I

Pulse pileup resolution time (micro sec) 0.200

Estas configuracdes dependem do tipo do detector, Si(li) ou Ge(Li), e representam as espessuras das janelas e do
cristal envolvido, e a resolug@o (tempo morto).

Filter absorption

+-—-- Specify absorbers between sample and detector ---+
Excitation mode : PIXE

I I
: Thickness (g/cm"2) : 0.01790

i Composition !
| element amount

' Be 100.000 !
! 0.00000 !
| 0.00000 |
i 0.00000 i
! 0.00000 !

As caracteristicas dos filtros absorvedores entre o alvo e o detector, tais como espessura € composigao
relativa. Tais filtros atuam na absorcao de fétons menos energéticos da faixa espectral de interesse, além de impedir
que atomos retroespalhados entrem no detector.

Funny filter absorption

tomm Funny filter absorption -------—-----——- +
: Thickness (g/cm”2) : 0.03410

i Hole fraction : 0.06360

! Composition |
| element amount

' C 120.000 !
! H 8.00000 !
' 0 64.0000 '
i 0.00000 i
! 0.00000 !
e +

Filtros absorvedores porosos (ou com furo), podem ser utilizados, diminuindo a incidéncia de fotons
recebidos pelo detector, assim temos um absorvedor, com sua espessura e composicdo, além da fragdo das
contribui¢des de cada poro. Um filme de polimero (C, H, O) ¢ utilizado neste caso.

Path length

+-—- Specify path between sample and detector ---+
i Path : Vacuum |
i Path length (cm) : 3.000000



O caminho percorrido pelo foéton gerado no alvo até o detector, € caracterizado pelo e a distancia,
correspondente, para o calculo da absorgao.

o +

! Current parameter file: C:\AXIL\BIN\jha.inp
et T T !

| * Select parameter file

L T N N s R e i s A e A s e e N R A N :H +
| * | Specify spectrum analysis parameters

D e e e !
+- Background parameters

*
* Calibration parameters

* Fitting control parameters
* Sample absorption

Arrows: move selector box; <CR>: select item; <ESC> exit

Background parameters

Smooth Filter Background

to—m————= Specify number of background iterations --------- +
. Default number of background iterations : 2000

Linear Background
tomm Specify number of linear parameters —----------- +
! Order of linear polynomial 2

Exponential Background

f-——— Specify exponential background parameters —-------- +
Order of linear polynomial : 0
Order of exponential polynomial : 5

The higher order terms of the Exponential polynomial
can be kept constant

i i
I I
i i
| Number of constant terms : 1

i Parameter 1: -1.7580 Parameter 5: -0.0009 |
! Parameter 2: -0.1159 Parameter 6: 0.00000 !
i Parameter 3: 0.18360 Parameter 7: 0.00000 |
i Parameter 4: -0.0197 Parameter 8: 0.00000 |
I I
i Initialize parameters automatically (y/n): n

' Energy near background maximum (keV) : 3.17630
e +

Bremsstrahlung Background
tm—————— Specify exponential background parameters -------- +
Order of linear polynomial : 0
Order of exponential polynomial : 5

The higher order terms of the Exponential polynomial
can be kept constant

I I
i i
| |
| Number of constant terms : 1

i i
' Parameter 1: -1.7580 Parameter 5: -0.0009 |
i Parameter 2: -0.1159 Parameter 6: 0.00000 |
i Parameter 3: 0.18360 Parameter 7: 0.00000 '
! Parameter 4: -0.0197 Parameter 8: 0.00000 '
| i
| Initialize parameters automatically (y/n): n

i Energy near background maximum (keV) : 3.17630 '




Calibration parameters

Fomm - Specify calibration constants ----------------

Energy calibration : E = ZERO + Channel * GAIN

Resolution calibration : FWHM"2 = NOISE"2 + 2.35 * FANO * E

|
|
1
| ZERO (eVv) : -233.63 NOISE (eV) : 100.099
|
|
1

D ZERO (eV) : 0.20000 D_NOTSE (eV) : 0.10000
GAIN (eV/ch): 19.7400 FANO-factor : 0.10500
D _GAIN (eV/c) : 0.20000 D_FANO : 0.01000

Fitting control parameters

t—————————— Set fitting control parameters —--—----—-————----
Least squares iteration will terminate if one of the
following conditions is met

Minimum chi-square 0.500
Maximum number of iterations 20

If optimise mode is used, results of the fit will be

|
|
|
|
|
|
|
1
! Minimum difference in chi-square 0.001
|
1
| used as starting values for the next fit.

|

|

|

|

Sample absorption

e Set sample absorption --———-—--------- +
! Sample thickness (g/cm”™2) 0.00000

| I
| Sample composition :

| element amount element amount |
! 0.00000 0.00000 !
| 0.00000 0.00000 !
| 0.00000 0.00000 i
! 0.00000 0.00000 !
! 0.00000 0.00000 !
- +

A primeira op¢do de Spectrum Analysis ¢ Perform Spectrum Fitting, onde é possivel

observar um breve resumo das condi¢des da anélise.

AXIL Spectrum analysis

! Model file: C:\AXIL\BIN\P24Y3B.INP !

]
1 * Analyse Spectra |
1 * Select model '
1 * Save model i

Parameters of current model
Atmosphere is VACUUM
4 elements using 4 groups of lines
List of Elements:
Al Fe Ni Cu
Background model: BREMSSTRHALUNG of order 5

Energy calibration: zero = -129.17 eV gain = 40.51 ev/ch
Resolution calibr : noise= 100.1 eV fano factor = 0.105
Region of interest: 1 -- 512

Arrows: move selector box; <CR>: select item; <ESC> exit

Cada analise possui condi¢des especificas, calibragdo, regido e elementos quimicos de interesse, além dos
parametros de simulacdo de fundo. No entanto, para analises semelhantes ¢ possivel criar modelos de anélise, salva-
los (Save model) e posteriormente seleciona-los (Select model), encurtando o tempo da analise, com condigdes

prévias para a simulagéo espectral.




A opcdo Analyse Spectra abre uma
tela grafica, com trés comandos, LOAD, STOP e
@BATCH, respectivamente, recuperar um arquivo
* . SPE, terminar a se¢do, € carregar um arquivo
texto, com uma prévia rotina de comandos tipo
macro. Esta ultima opgdo e a selegdo de um modelo
prévio podem sistematizar o processo de analise
para amostras semelhantes. Os comandos (janela
superior direita) podem ser selecionados com o
apontador do mouse ou através da linha de comando
>>,

O comando LOAD possui as opgoes
SPEC=<nome do arquivo> e DIR_SEL,
respectivamente para ler um determinado espectro
(seu caminho e nome) e selecionar o arquivo no
diretdrio corrente.

>> LOAD SPEC=C:\SPE\RBS15536.SPE
mostra a seguinte tela:

RBS15536.SPE ¢ um espectro evaporado
de Fe/Ni, com contaminantes Al e Cu, possivelmente
de evaporagdes anteriores.

Primeiramente vamos definir a regido de
interesse com o comando ROI, que possui sub-
comandos BEG (inicio), END (fim) e AUTO, o
exemplo mostrado a seguir ilustra-o:

>> ROI BEG=20 END=250

5

Axil

LOAD
STOP
EDATAI

[0 |
GANCEL

Spectrun RBS15536 .SPE
RBE15536 FerNi 3
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Axil

LOAD
STOP
DISPLAY
ROI
CALIB
X-LINES
KLH-HARK
FIT

PLOT
@BATCH
BACKGRND
SCAT_ROI

[e0 |
CANCEL

Spectrun RBS15536 .SPE

Channel 2Z50: emergy= 4.761 Kel, 0. counts
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Begin chawnel: 20 End channel: 250

>>R01 BEG=20 END=250

ROI

+=move r
<=move 1
t=junp r
4=junp 1
Fi=set_B
FZ=zet E
BEG=

channc1#
END=

channel#t
AUTO

[e0 |
CANCEL

E possivel ajustar o inicio (BEG) e o fim (END) da regido de interesse, movendo as marcas através das setas
direcionais e fixa-las com as teclas de fungdo <F1> e <F2>.

Toda a visualizagdo grafica é configurada
através do comando DISPLAY, o exemplo a seguir
ilustra-o, visualizando a regido de interesse:

>> DISPLAY ROI

Outros sub-comandos ajustam a vizualizagao:

Spectrun RB315536.SPE
RBS15536 FerNi 3
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>>DISPLAY ROI_

Display

BEG=
bey chan
END=
end chan
HIN-
min cnts
HaH=
max cwts

[e0 |
CANCEL

BEG= Canal inicial (x minimo) SPECTR Vizualiza integralmente o grafico
END= Canal final (x maximo) RESIDUAL Visualiza o residuo do ajsute
MIN= Minimo de contagens (y minimo) | LIN Escala y linear

MAX= Maéximo de contagens (y maximo) | LOG Escala y logaritma




Com o comando CALIB ¢ possivel efetuar

. . Bpevleun KB3155636.SFE
uma nova cahbragéo, um ajuste fino para os Cl:;amnel 161 snergy= 6.393 KeV, 1949, l:.uunts ‘ —0
pardmetros ZERO (Energia inicial), GAIN (Energia |§ s oo 1
por canal), NOISE (Ruido), FANO_F (Fano Factor), |i EEEEE %
ou identificando as emissdes e conseqiientemente |§ e o F1SE_CAL
indicando-as, tecla <F1>, em energia (F1=E Cal). |' " T : F3-ipxa
As teclas <F2>, <F4> e <F5> identificam as T _ e
emissdes Ka, KP e Lo respectivamente, neste canal, ' . 'GEENE:::
apos a calibragdo. e g T e T TS e
Channel Humker oo
Eero:—129. eV Gain®' 40.0 eV ch: Noise:@ 100, eV Fano: 105 num
Nesta andlise um primeiro ponto MAarca a [user krce Line or enoray For calibration point 1
emissdo Fe-Ka no canal 161, e outros pontos Fe-Kf3
em 177, Ni-Ka em 188 e Ni-Kf3 em 207.
Feito a calibragdo, ¢ possivel identificar as g wsEsse e
diversas emissdes, pelo comando KLM-MARK, que ¢ [ pT—
situa através de marcas as emissdes provenientes dos | § ™" oo
varios elementos quimicos. & 1oatnetd
i e (o]
Na tela anterior, claramente ¢ possivel '
identificar que os dois picos a direita sdo as emissodes 1s
do Ni. Movendo pelas teclas direcionais ¢ possivel
identificar outras emissdes, pelo casamento entre as B e e PR T
marcas ¢ os maximos do grafico. Note que as alturas siement 2o m
destas marcas possuem uma razio entre as emissdes, | x

calculadas a partir dos dados de atenuacgao.

Deste modo, neste exemplo, os possiveis elementos quimicos sdo Al, pico a esquerda, Fe, dois picos
centrais, Ni, dois picos a direita e Cu, em baixa quantidade, sob a emissdo Ni-Kf3. E ainda, como temos um méaximo
de contagens ~10° e a distribui¢do obedece a fun¢do de Poisson, o erro cometido estd em ~30, e assim, picos
menores, ndo necessariamente sdo emissoes caracteristicas.

Para incluir os elementos previamente observados, utiliza-se o comando X-LINES e ADD:

>> ADD AL FE NI CU

Spectrun RBS15536 .SPE
RBS15536 Fe-Ni 3

| [ ADD_ELEH

1888
| . el=yruup
| ener,rin

SUM

e
CANCEL

E ainda possivel, inserir apenas uma
determinada linha espectral, exemplo a seguir insere
a emissdo Ka do cobre:

RIS EEANG I
I
L]
]

1@

>> ADD CU-KA

Outra opgdo ¢ a inclusdo dos picos-soma, ja . ie. ree P
que existe a probabilidade de dois fotons entrarem |, a ve wr cu
no detector sem distin¢do, devido a resolugdo do J

tempo morto.

>> ADD SUM

X-LINES ainda possui os sub-comandos REMOVE e SHOW. O primeiro remove elementos da simulagdo,
sua sintaxe ¢ semelhante ao comando ADD. Exemplo:

>> REMOVE AL (Remove o elemento Al)
>> REMOVE CU-KA (Remove a linha Ka do Cu)
>> REMOVE SUM (Remove os picos-soma)

Podem ocorrer, escape de um foton de energia igual a transi¢do do Si, devido ao cristal de Si(Li), deste
modo, o foton incidente tem energia menor em 1,740keV e pode-se incluir a estatistica destes fenomenos com a



inclusdo do caractere + ap6s o elemento, linha ou soma. Usa- ~ Feectewn Rs15536.5PE
.. . . . . Shi
se * para corrigir a forma de pico € incluir p1Ccos escape. List of K-ray lines in the fitting nodel -
11
Line group energy rel.int. L4y
. . . . <Py Up»
>> ADD NI+ (Adiciona os picos-escape do Ni) LAk Al 1t 1000000 Lo o2
>> ADD NI* (Adiciona corre¢do de forma de pico e os Zrek o S oo Pt \ P
icos- i I NI-R AL 7.478 562242 [0 ]
p cos eSCﬁpe do N ) KAz 7.461 228370
KBl 8.265 119388
SHOW mostra os elementos, seus grupos de linhas espectrais, # 0k dnt 5048 -Soz800
com suas energias e relagdes relativas: e 03 oo
Sum peaks
>> SHOW "
Com suas teclas de navegacao.
O préximo passo ¢ a indicagdo do espectro de fundo, a opgdo BACKGRND:
e LINEAR (PARAM= ordem do polinémio)
e EXPON (PARAM= oredem da exponencial)
e BREMS (PARAM= ordem da fungdo)
e FILTER (PARAM= numero de iteragdes)
>> BACKGRND BREMS PARAM=4 (Background funcdo de Bremsstrahlung de ordem 4)
E estamos prontos para obtermos a primeira aproximacao do ajuste.
O comando FIT N= numero de iteracdes,
, . . . Spectrun RBSISFI-EB.SPE Iteration 3: ChiSquare = 2.3; Dif = —.01x
nos da o ajuste com os pontos experimentais. Antes ~posiesse Femi s ‘ i
vamos incluir o elemento Si na analise (>> X- .i: 100 M_LTER=
= nunber
LINES (..) ADD SI). Z
h
?

>> FIT N=40

pode-se visualizar o residuo do ajuste.

250

>> DISPLAY RESIDUAL

58 180 158
Channel HNHumber
Utilizando a linha de comando abaixo, [PFIT "1

Spectrum RBS15536 .SPE I[teration 3: ChiSquare = Z2.3: Dif = —.01x
RB815536 Fes/Ni 3

Display
F
H BEG=

beg chan

END=

1

end chan
HIN=
nin cnts

nAK=
nax cnts

SR

RO
SPECTR
RES IDUNL
LIN

LOG

5@ 109 15@

P>DISPLAY RESIDUAL _

2008

258 G0
Channel Number CANCEL

O comando REPORT relata os resultados do ajuste, possuindo as opgdes:

SHOW Informagdes do espectro BRIEF

PRINT Imprime relatoério da analise FULL
SAVE Relatorio em arquivo texto DUMP

Resultados do ajuste
Parametros do ajuste e resultados




>> REPORT BRIEF

Epectrun RBS15536.5FE Iteration 3: ChiSquare = 2.3: Dif = -.01x
Shou
AXIL 1BM-PC V3.00 0Z2-91-1980 2171425 <12
Spectrun: GiNSPENRBS15536.5PE 363.s5 <4>
{Pg Up>
<Pg Dn>
Fitting Region: chammels 30 — 250; ChiSqr = z.3 <Home>
<End>
Line Ener. (KeV) Peak area st.dev. Chi_sg {Esc>
Al-HKa 1.487 326. * 19. 1.07
Si-Ka 1.740 42, + 8. 1.60 [0 |
Fe—Ka 6.399 g9832. £ ar. 1.87 CANCEL
Ni-Ka 7.472 10027. = 94. 1.11
3
3>

>> REPORT FULL

Spectrum RBS15536.SPE Iteration 3! ChiSquare = 2.3 Dif = -.01x
Shouw
AXIL IBM-PC U3.00 092-01-1980 21:17:52 L1
Spectrum: C:!\SPE\RBS15536.SFE 363.s <4
<Py Up>
<Pg Im>
Fitting Region: chammels 30 - 250 3 iterations done {Home>
ChiSquare = 2. last change = - .0Lx Lambda= 1.E-05 <End>
<Esc>
CALIBRATION DATA
Initial estinate Final estimate CANCEL
ZERD (eW) -92.4 * 106.0 -9Z.4 4.1
GAIN (eV”ch) 40.309 * Z.000 40.309 * .023
det NMOISE (eV) 152.5 * 40.0 152.5 * 10.6
FAND factor 061 & - 650 061 * .015
PEAX DATA
# Line E(KeV) rel. int. peak area st. dev chi—sq
chanit fuhm (eV) backgr tot. abs
1Al M 26, 10.
KAl 1.487 1.00000 Zze. 2 19. 1.1
39.183 158.73 18. 1.35E95
Z 8i-K 4z, 8.
KAl 1.740 1.00000 4z. * 10. 1.6
45.459 129.76 2%. 9.53E-24
2 Fe-K 10797, 1 106 .
KAl 6.399 .B2484 883z. » 89. 1.9
161.049 177.65 198. 1.63E901
HKB1 7.059 .17516 1876. * 24. 1.9
177.414 180.04 211. 2.57E-01
4 Ni—K 11856. * 111.
KAl 7.478 .56063 6647. 64. 1.1
187.808 181.54 190, 3.19E-01
KAz 7.461 .28513 3380, 2 4. .
187.386 181.48 199, 3.16E-01
KB1 8.265 15424 1829. * 20. Z.1
207.332 184.33 93, 4.28E-01

O comando PLOT envia os dados do grafico para a impressdo (depende da impressora e em geral ndo funciona):

>> PLOT

Para finalizar a analise:

>> STOP

Para finalizar o programa deve-se pressionar a tecla ESC vérias vezes, retrocedendo todos os menus navegados
inicialmente.



