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Visualisering, dypere analyse og store datamengder

TMT4301 Materialkarakterisering
« 3.-4.arsemne om lysmikroskopi, SEM og ragntgendiffraksjon
« Tradisjonelle forelesninger, gvinger og laboratorieoppgaver

Visualisering: eksempel pa bruk av VESTA freeware for a forsta
symmetry og krystallstruktur.

Dypere analyse: eksempel pa bruk av EVA og TOPAS til analyse av
regntgendiffraktogrammer — samme som i forskning og industri.

Store datamengder: eksempel pa a bruke Python til batch-raffinering av
mange diffraktogrammer fra ESRF med pafglgende visualisering.
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Visualisering, dypere analyse og store datamengder

Hvorfor inkludere digitale verktay Kriterier for a inkludere digitale
| emner og studieprogram? verktgy i emner og studieprogram?

Generiske ferdigheter

Emnets
lzeringsmal

Programmets
lzeringsmal

Digitale

forstaelse anvendelse

Generiske
ferdigheter

Nar det har merverdi, bade for studenter og oss.




 Scripting, hgyniva-programmering (Python)

« Store datamengder (Python, Matlab)

* Maskinlaering

* Informasjonssgk og kildekritikk (artikler, patenter, HMS!)
* Figurer, illustrasjoner, dokumenter, referanser et.c.

]

Generiske ferdigheter

Faglig Digitale Faglig
forstaelse anvendelse
[ verktay 1
* Threshold og bottleneck concepts * Analyse og syntese
« Visualisering og intuisjon * Ingenigrarbeid
« Kan erstatte tavle/pptx (?) * Forskning
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Vlsuallserlng med VESTA

e VESTA

. Visualization for Electronic and STructural Analysis

« Gratis, Windows/OSX/Linux og ENKEL installasjon — viktig kinderegg.

« @vinger, laboppgaver og forelesning i emner i alle arskurs pa IMA — kontinuitet.
« Mange anvendelser:

« 3D-visualisering av abstrakte konsepter— terskler og flaskehalser

« Bedre intuitiv forstaelse av krystallstruktur, overflater og symmetrielementer
« Kan simulere diffraktogrammer og beregne strukturfaktorer

« Kan lage figurer selv til presentasjoner, rapporter og oppgaver.

« Brukes ogsa i forskning (kjemisk binding og elektronstruktur)
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Visualisering gene[mewlmt vvvvvvvvvv O DO®D

» Matematisk forstaelse garanterer ikke = cno - QOB

i}/_SlskI/_kjer.n|sk/pralf(t|s_ll<(tfor?taelse o i - - O_ 00 DD

» Visualisering sveert viktig for mange for & v e Vel

. e o i s 0o OPEHE
internalisere forstaelsen 4 S NN

. VESTA en perle mht brukervennlighet og ol pOODD @@?

fleksibilitet — andre eksempler fins! R R I e 54

« Generelt: python interactive widgets med
sliderbars for viktige likninger og
modeller | et emne.

Qriginal
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Mz: Mz fﬂzs]
M3y Maz Mag

612, mi,
6-Fold rotation aboutZ,  Mirror perpendicular to Z,

* (Mange ressurser fins

:_j % 0 =100
o _fE 1 [CF 1 ﬂ]
00
allerede pa nett.) b S 1
My, My 0 my 0 O
a ["“12 Myy l]] = 0 my 0
0 0 my 0 0 my
Final result
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Dypere analyse med EVA og TOPAS

International tables for crystallography, vol. A

 |dentifisering av faser og kvantitativ
analyse av faser i en prgve.

* Rutine | materialindustri

» Rutine i forskning

« Bratt og bratt i 9. semester tidligere

 Stor forbedring etter at vi innfarte bruk av

4 b m-3m s Y2, V2 . .
4 a m3m 0,0,0 kommersiell programvare i TMT4301!

« Kommersiell programvare, lisens og installasjon krever mer av oss.

« Brukerterskel - krever gode forelesningsnotater og zoom-opptak av skjerm!
« Gar i dybden — men stor overfgringsverdi til andre metoder.

« Obligatorisk laboppgave med bruk av EVA og TOPAS + kort rapport.

« Anvendelse hjelper ogsa pa forstaelse.
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EVA

+ Import a diffractogram, .brml or .raw file.

1D view E3
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EVA - search and match
+ Choose the right elements and the right conditions

' | Rebuid | Chemical | # | = ale Chemical Filter #1 v | Database | # | |= | a[e Database Filter #1 v

| Database: Rebuild needed
Chemical Filter Database Filter Candidate List Selected Candidates
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EVA — search and match result

B 1D view E3
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+ Views
{- . Settings 1 Chemical Filter - 1 Database Filter
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TOPAS - use square root for y-axis scaling

¥ TOPAS - [Sample number 18_120_min_20-95_deg.raw] — O X
Fle View Fit Launch Tools ‘Window Help EESEMN* - & x
- - - . g o= P =
D DR A LA VBT o 4T «v]ud & Wk o
2 &{3 Global [Path | [C Cal File A . =n [°D 5
B Sample number 18_120_min_20-95_ a_l“ onv. step/ C'smp]' - lats] = ? d = 8y 15(
Global Stats/Convergence criterion ] | Rpt/Tesxt ] Loading C:\TOPASS\topas.inc

Loading C:\TOPASS\interface.inc

Display Path
¥  C:\Users\selbach\Documents\TMT4301\Practical\Sample number 18_1

< | > Ll A Interface Mode
Create Indexing Range ~ .
Create Charge-Flipping Range JH N |

Load Emission Profile for Selected Files
Load STR(z] for Selected Files
Load CIF(s] for Selected Files v !

< >
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Pawley — progressively add variables

+ Add more nodes to the background polynomial — be careful
+ The add variables affecting peak positions.

= I Sample number 18_120_min_20-95 ~———— -’
{1 Emission Profile Use Value Code =
~{_J Background Chebychev v @
- Instrument Order 5 4)
I T e himws e .
! {3 Global ' Corrections | Cylindncal sample [Sal:line]] Rpt/Text
= I S ample number 18_120_min_20-95_ ° ]
{2 Emission Profile Use Vvalue Code
- Background Peak shift
L Instrument Zero error 0 Refine
i E",:‘"E'Tf“:'“g sample displacement (mm) v -0.02463397 Refine
H-d Structures/hkl Phases DElETe NKIE on Retnemerit
[+ 209 Fe203 LP Search 0.4
200 MaCl Spacegroup 167
> a(R) 5.0355000 Refine |
ve Phase c(8) 13.7471000 Refine ||
pate str phase Scale 0.00000e +0CFix ]
Labe lalel Dl o
205 MNaCl Spacegroup 225
? a(R) 5,6406000 Refine |




Structures for Rietveld — atomic positions

- Fe203
; [ Sites
{_ Preferred Onientation

: {4 Str Output

() MaCl \
< >
Add Site(s) before selected site(z)
Add Site at bottam
Add Atom at selected site(s)
Paste INP to Node/Selections

i [l Background A | Values | [ Codes | | Enors | | Min | | Max | | Rpt/Test | il
L Instrument E— :
-~ Comections Ste Np x ¥ z Atom  Occ. Beg.
- Miscellaneous Fe 0  0.00000 0.00000 0.35500 Fe+3 1 1
- Stuctures/hkl Phases 0 0 0.699 0.00000 0.25000 02 1 1

389 Fe203
#3909 MaCl

56 Fe203 . .
- {1 Sites Values | | Codes | Errors | | Min | | Max |

_ Preferred Ornientation :

{4 Str Output = > ML y - Ao 2eg:
H-(F NaCl W Fe 0 Fix Fix Fix Fe4+3 Fix Fix

£ > 0 0 Fix Fix =114 0-2 Fix Fix
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Peak intensities wrong and B-factors too high...

¥ TOPAS - [Sample number 18_120_min_20-95_deg.raw] — Oa X
Fle View Fit Launch Tools Window Help EEHSEMN* - 7 x
e = 3
Dﬁe@e@@@/k&wﬁgnom*&ﬁ W A MW WS o
& Stuctures/hkl Phases - r PO -
-8 Fe203 Values [Eodes] Em:n's] Min [Max] le#Text] A »l o Ei' ‘;)(
139 NaCl Site Np x y Z Atom  Occ. Beq. Space group 225 is centrosymmetric A
= Fe203 Na 4 0.00000 0.00000 0.00000 Na+1l 1 11.06 Humber of equivalent positions 132
. {13 Sites d 4 0.50000  0.50000  0.50000 I 1 0 Time 0.06 Pwp 36.203  0.000 MC 0.00 0
Protemed Oiieriati ' ' ' -1 e 1 Time 0.07 Rwp 3€.203 -0.000 MC 0.30 3
4 Pretened Unentation 2 Time 0.11 Rwp 36€.203 -0.000 MC 1.28 3
| 3 Str Output = > 3 Time 0.14 Rwp 3€.203 -0.000 MC 0.81 2
= MaCl - -—= 0.14€ seconds ---
{1 Sites Values | | Codes EI’IDI'S‘] Min [Max] Errors calculated
1 Preferred Orientation — i — —
1 StrDutput + P ¥ - cc. Q.
v Na 4 Fix Fix Fix Na+l Fix B_NaC v
< > a 4 =12 =1/2 =12 -1 Fix B_NaC XD 35,2034
Add SI[E[S] hE[DIE SEIECtEd SIte[S] 5_¢vi 36|203_ " |nte rface Mode .............................
Add Site at battom J& 36,2031
Add Atorn at selected site(s) = | 36,203
Paste INP to Node/Selections _‘t} B8, 203 eI
36,2034
NI 382031
< > 0
] Fe203 24.29%
250 NaCl 7561 %
2004
150+
100+ J
» b .h_ﬂll Jlk )& L Jl\. ﬂ be A ‘hl,ﬁ.JL'L JU\ PN JVL
0_
50 1 ||Hl
S -, o PE—— V- N L -
i i
-1004 [
| | | | | | | | (| | | | | I | | | Il Il | |
S G N G VN U S NS GHIP N D UL G
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| X = 50.43265 Sqrt(y) = 248.2478 | d = 1.808054




Rietveld refinement — final result

% TOPAS - [Sample number 18_120_min_20-95_deg.raw]

- O X
Fle View Fit Launch Tools Window Help EEHEHSEMN* - &8 %
- - ; ; = — e = 3
D AR e/ N2V IBE off £F x 7 MMMl S o
= @13 Global ~ | All range dependent | | Rwps | [ Path | [ Dis A 0§ P
: ) play | | Rpt/Text i ay] .
=M Sample number 18_120_min_20 gecep (2P l . “ ¥ [ g ! » M B2 oY 4
-1 Emission Profile Use Value Code Error Min ~ 2 Time 0.10 Rwp $.363 -1.338 MC 0.0€ 1 ~
[ Background Background 3 Time 0.15 Rwp 9.360 -0.003 MC 1.0l 2
" — - 4 Time 0.1% Rwp 2.35% -0.00L MC 1.32 1
: - |n8llum§nt Chebychev v @ === 0.15]1 seconds ---
1 Caomections ey 13 RS
-1 Miscellaneous - e i et
i 1/XB 1000 Refi 0 arameter(s) close to limit(s).
1 Stuctures/hkl Phases X ‘kg — sine Check for LIMIT_MIN and LIMIT_MAX in Grid/Text
138 Fe203 Goniometer radii Errors calculated
208 MaCl Primary radius (mm) 280
= Fe203 Secondary radius (mm) 230 »
: {3 Sites v Equatorial Convolutions - , i
< > . — Eq DE 134 :
Add Stucture A Porllt detector — ""L 12,54 Interface MOde
Add Peaks Phase R _ JH, 127 5
Add bkl Phaze Linear PSD v = | 11 5]
Luad STH[S] 2_|,.h angular rm@ QFLPSD (D) 3 le 0 ._.;[? 11 R 1 g ] 1 0 [ 0 0 0 0 4 1 0 4 0
Luad CIF[S] FDS amh (G) 0.4 le 0 1u1la_ ......................................................................................
Load INP, PAR Beam spil u » ]
spill, sample length (n 20 Fix 0 c ] i
Load d Is - DIF, XD v, . : v || N} ss : . . . .
< sy le > 0 1 2 3 4 5
2604 Fe202 5867 %
2404 NaCl 4333%
2204
2004
1804
160+
1404
1204
1004
804
604
U !
2] 1 | b M M
0 e w - ‘-nqr‘"r—-r % ? Aprptetirms i o s . v S~ " i
-204 | | | | | | | | [ | | | | I | (I | | I I | |
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X = 55.86934 Sart(y) = 275.1981 | d = 1.66898
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Rietveld refinement - results

=

{1l Emission Profile
~-{ | Background

A | Walues | Codes || Enors | | Min | | Max | | Rpt/Text

- Instrument Site Np x ¥ z Atom Occ Beq.
{4 Comections Fe 12 0.00000 0.00000 0.35507 Fe+3 1 00,4949
-l Miscellaneous 0 18 0.69341 0.00000 0.25000 02 1 0,494%
H-d Stuctures/hkl Phases
[+ 200 Fe203 p N
1238 NaCl |
=@ Fe203 Walues | iD:u:les] Em:-rsl Min [Ma:-: |
i 5ies Site : Atom O Be
1 Prefered Orientation X y L - -
=3 St Output v | Fe 12 0.00000 0.00000  0.00004 Fe+3 0 0.02096
> 0 18 0.00037 0.00000 0.00000 -2 0 0.020%6
i ﬂ T:i ﬁt';;t:'egfhkl Phases A Values | | Codes ] Errors ] Min [Man | | Rpt/Text
*g00 Fe ; ’ ' i
- 348 NaCl Site Np x ¥ z Atom  Occ. Beq.
=) Fe203 Na 4 0.00000 0.00000 0.00000 Na+1l 1 0.5961
{_d Sites C 4 0.50000 0.50000 0.50000 Cl-1 1 0.5961
_ Prefered Ornientation
: {_d Str Output 5 =
= MaCl _
. Sites Values | | Codes | | Enors ‘ Min | | Max |
_ Preferred Orientation — . :
=3 St Output Site Np X ¥ z Atom Occ. Beq.
W Ma 4  0.00000 0.00000 0.00000 Na+1 O 0.0329
> a 4 0.00000 0.00000 0.00000 C-1 O 0.0329




Store datamengder i TMT4301

° V| bru ker ree”e fOFSannngata A mixture of solid Nb.Os, NaOH and water is injected into a small capillary. This capillary is then

pressurized (250 bar) and heated to 210 °C, causing the contents to start reacting according to the

fl’a ES RF, 250 datasett following reaction equation:
% NbOs (s) + NaOH (aq) — NaNbO:s (s) + % H,0

« Kjgrer TOPAS fra Jupyter
Notebook, batch reflnement med Since the capillary is transparent to X-rays, we can “watch” this reaction in situ (as it happens) by

shining X-rays through the capillary and its contents and detecting the diffracted X-rays. The detector

tekSt-”']put |Stedenfor manuelt ett records a 2D image of the diffracted X-rays, which is processed into line diffractograms. The line

diffractograms are like finger prints, giving us information about the contents inside the capillary at

Og ett dlffl'a ktOg ram med G U I . the time the image was recorded.

Area detector 2D diffractogram

 Man kan gjare «bare» 250
datasett manuelt, men ikke 5- Ofaciedand
6000... e

1

* Obligatorisk gvingsoppgave — L .
givende for studentene, men - o o 2Ll Ly
krevende for oss. o e
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Store datamengder i TMT4301

Filenumber: 33

&
= 1 F i iy

Flenumber




Store datamengder i TMT4301

A mixture of solid Nb.Os, NaOH and water is injected into a small capillary. This capillary is then
pressurized (250 bar) and heated to 210 °C, causing the contents to start reacting according to the
following reaction equation:

Sluttresultat skal se slik ut: % Nb2Os (s) + NaOH (ag) — NaNbOs (s) + % H,O
1.0 A
80 -
S _
o 0.8 1 o NaNbOs £ ¥
w o NaxNb;06-H>0 T 6071
T 0.6 - o |
3 0 :
© o 40 -
N 0.4 - 5 s
© o [
= N 20 - .
S 0.2 - @ ’
= o NaNbOs
0.0 i | | | I | 0 ! T Naszjzoﬁ . H2IO v I . |
5 10 15 20 25 5 10 15 20 25

Heating time (min) Heating time (min)

Stor takk til Susanne Linn Sk'|aervz Oﬂ Gerhard Hennini Olsen!



Store datamengder generelt

Viktigste generiske ferdighet i umiddelbar
fremtid?

Data science: verden mangler ikke data,
men informasjon...

Emnets
lzeringsmal

Programmets

Vi har mengder med forskningsdata som ElrgEmE:]

kan brukes.

Maskinlzering vil bli integrert i flere og flere
fag, men krever nok og gode nok
treningsdata, valideringsdata og testdata

Generiske
ferdigheter




Visualisering, dypere analyse og store datamengder

* Python Jupyter Notebook
« Store datamengder — reelle forskningsdata

]

Generiske ferdigheter

Faglig Digitale Fagggl
forstaelse anvendelise
[ verktay 1
Vesta til: EVA og TOPAS til
 Visualisering og figurer  Identifisering av faser i prave
« Simulering og beregning « Kvantitativ analyse
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