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Sorgenti di luce

I/ fuoco é una sorgente di luce poco efficace per
guardare piccoli dettagli perché la sua intensita
luminosa é emessa in tutte le direzioni!

La luce prodotta da una torcia essendo
concentrata in un angolo solido piu piccolo
e piu brillante ed efficace.

La luce di sincrotrone ¢ una radiazione
estremamente brillante che ci
permette di ‘'vedere' anche cose che
non sono visibili ai nostri occhi
utilizzando i raggi X.




Acceleratori come sorgenti di
luce di sincrotrone
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Scopriamo insieme:

 Luce e spettro elettromagnetico

* Raggi X e atomi

 Luce di sincrotrone e acceleratori
 Applicazioni con raggi X




La Luce

La luce in tutte le sue forme - visibili e invisibili - riempie |'universo.
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Come si deve descriverla: onda? particella?

Puorou SELF-IDENTITY PROBLEMS -

Per gli scienziati & entrambe; cic dimostra |'importanza di un elemento che & sempre presente nelle nostre vite
malgrado la scarsa attenzione che noi le dedichiamo:

la luce é quasi come |'aria, la consideriamo una cosa scontata.
Un essere umano non si interroga sulla natura della luce piu di quanto un pesce non farebbe con |'acqua.

Certo, ci sono eccezioni, momenti particolari di gloria passeggera in cui apprezziamo la luce in tutta la sua
grandezza: |'arcobaleno, il tramonto, un fulmine nel cielo buio, il luccichio del mare al crepuscolo, la luce a tratti
nella foresta, la vetrata illuminata di una chiesa retroilluminata dal cielo terso; lo scintillio di una candela, che
rende tutto pil romantico; la torcia con cui si cerca di sistemare il quadro elettrico dopo un cortocircuito.

Di solito comunque noi non vediamo "la" luce, vediamo "attraverso la" luce. Non si puo apprezzare la bellezza di
una rosa pensando che il colore rosso é solo il frutto dell'interpretazione del nostro cervello di una specifica
lunghezza d'onda con picchi a distanza di circa 700 hanometri...

I/ potere della luce - Joel Achenbach - National Geographic - 2010




La luce

La /uce nella sua normale accezione e’ una piccola parte dello spettro elettromagnetico (insieme
di tutti i tipi di radiazione) che invece si estende dai raggi gamma fino alle onde radio.

La parte dello
s pet t ro
elettromagnetico
che chiamiamo luce
visibile e’ quella che
possiamo percepire
con i nhostri occhi e
ha lunghezze d'onda
comprese tra 380
nm e 780 nm.
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Di fatto la luce visibile é la parte dello spettro elettromagnetico alla quale i fotoricettori nelle
nostre retine sono sensibili. I| colore é la percezione visiva generata dai segnali nervosi che i
fotoricettori della retina inviano al cervello quando assorbono le radiazioni elettromagnetiche di

specifiche lunghezze d'onda.




Luci e

onde

La luce viene vista come un‘onda che si propaga in

maniera del tutto simile

alle onde del mare o a quelle

acustiche. Ogni onda é caratterizzata da una specifica
lunghezza d'onda ( la distanza tra due creste
consecutive di un'onda sinusoidale) che viene

rappresentata con la lettera greca lambda (A) e la sua

unita di misura é il nanometro (unita di lunghezza ed é
pari a 10° m ossia un miliardesimo di metro).
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Ai diversi colori corrispondono diverse lunghezze d'onda!




Spettro elettromagnetico e raggi X

Penetrates Earth's
N N
Atmosphere?
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La lunghezza d'onda (A) e la frequenze (v) (numero di oscillazioni effettuate dall'onda nell'unita di tempo) sono
strettamente connesse: pil alta & la frequenza pit piccola ¢ la lunghezza d'onda. Questo dipende dal fatto che la luce
si propaga ad una velocita costante ¢ (c = 299792 km/s) e la relazione che lega lunghezza d'onda e frequenza é:

AV = C.




Raggi X: un po’ di storia

L'8 novembre del 1895 - Wilhelm Conrad Réntgen scopri' casualmente una
radiazione ignota durante lo studio della ionizzazione dei gas per ottenere
maggiori informazioni sui raggi catodici (soltanto nel 1897, il fisico inglese
Joseph J. Thomson, dimostro' che tale radiazione consisteva di particelle
cariche negativamente cui si diede,in sequito, il nome di elettroni).

A causa del suo daltonismo Réntgen faceva i suoi
esperimenti al buio e per questo si accorse che un
foglio di carta su cui era stata scritta la lettera "A"
con una soluzione di platinocianuro di bario brillava
di luce, emessa da raggi invisibili provenienti dal
tubo da vuoto con cui stava lavorando. Nel tentativo
di scoprire le qualita dei raggi, egli si accorse che sul
foglio appariva |'ombra delle ossa della sua mano posta
nella traiettoria dei raggi stessi, e noto che tali raggi,
chiamati “X" in quanto sconosciuti, scaturivano dal
contatto dei raggi catodici con I'anticatodo nel tubo
(usato tubo di Crookes - catodo freddo).

AL ey Rerguess £2 47

Premio Nobel per la fisica nel 1901

Catodo caldo: filamento incandescente (ad esempio di Tungsteno),

elettroni emessi per effetto termoionico.

Anodo: metallico, opportunamente sagomato e di materiale pesante (W,

Mo, Cu) e con alto punto di fusione.
DDP molto elevate, 10-100kV e vuoto spinto.

Una carica accelerata emette radiazione E.M (Larmor).!

catodo anod




I meccanismi di produzione sono due:

*  La radiazione di frenamento (Bremsstrahlung).
Accelerazione dovuta allo scattering Coulombiano
nel campo del nucleo. Gli elettroni interagiscono
con il campo elettrico del nucleo e subiscono
una brusca decelerazione. Si produce uno
spettro continuo di frequenze/lunghezze d'onda,
fino ad un valore massimo vmax ( o minimo, Amin).

«  Se l'interazione dell'elettrone incidente avviene
con gli elettroni pid interni dell'atomo
bersaglio A seguito di questa interazione,
entrambi gli elettroni sono diffusi fuori
dall'atomo, cosi che nell'orbitale rimane un posto
libero o "lacuna". Successivamente uno degli
elettroni_pil esterni si sposta per colmare la
lacuna. E durante quest'ultimo processo che
I'atomo emette radiazione X con un'energia
che individua in maniera esatta il materiale di
cui € composto |'atomo bersaglio, da cui il nome
"radiazione caratteristica'. L'energia di queste
righe & proporzionale al quadrato del numero
atomico del materiale usato come anodo (xZ2
Legge di Moseley-1916).
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C. 6. Barkla Premio Nobel per la Fisica nel 1917: "for his discovery of
the characteristic Rontgen radiation of the elements”.




Atomi e raggi X

Se si vuole studiare la struttura della materia
a livello atomico e’ necessario utilizzare
radiazione elettromagnetica di lunghezze
d'onda dell'ordine di 0.1 nm (1A = 10-°m)

ossia i raggi X.

Studiare la struttura della
materia, composta di atomi di
vario tipo, significa ottenere
informazioni sulle sue
proprieta’ elettroniche,
strutturali e magnetiche.

Perche’ questo e’ importante?

10,000-
40,000 volts

Schermo di
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Lastra fotografica
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Atomi

I/ nostro mondo e popolato da notevoli diversita e forme di materiali: quello che puo
sorprendere € che questa grande varieta di materia sia composta da pochi e relativamente
semplici elementi chiamati atomi.
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struttura atomica della materia

CARBON

L 'atomo di carbonio.
| Grafite
Elemento
essenziale per la
vita, & per lo
pit fatto di spazio
vuoto.

Una nube di sei
elettroni, orbita
attorno al nucleo.

Un diamante grezzo e un blocco di grafite appaiono cosi diversi ma sono entrambi composti da
carbonio puro. Cio che conferisce al diamante la sua lucentezza é la sua diversa struttura
atomica. Foto: Wikipedia.




Raggi X e applicazioni
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Sorgenti di raggi X di alta
brillanza

|

Acceleratori di particelle

|

Luce di Sincrotrone



Luce di sincrotrone

La luce di Sincrotrone é uno strumento essenziale per le ricerche in molte discipline scientifiche.
Questo ¢ in gran parte dovuto alla combinazione di varie importanti caratteristiche delle sorgenti, quali la
brillanza, la stabilita, 'ampio spettro di energia accessibile, |le caratteristiche di polarizzazione e |'affidabilita

dei sistemi nel loro insieme.

I campi di ricerca in cui vengono usati i raggi X in particolare sono di interesse scientifico, sia fondamentale che
applicativo.

I raggi X sono importanti nello studio e caratterizzazione di nuovi materiali, nello sviluppo di moderne componenti

elettroniche e magnetiche, nelle produzione di energia, negli studi di biologia e del loro impatto in campo medico,
nella analisi non distruttiva di elementi legati all'ambiente naturale, alla conservazione e studio dei beni culturali, a
campioni considerati unici come materiali stellari o di interesse paleontologico.

Journal of

Materials Chemistry




Luce di sincrotrone

Particelle cariche come elettroni e positroni,
se accelerate, emettono radiazione.

v«c oor B=v/c«1

Quando particelle cariche, che si muovono a velocita’ relativistiche, in acceleratori
circolari di particelle come sincrotroni e/o anelli di accumulazione, sono costrette a
cambiare la direzione del loro moto sotto l'azione di campi magnetici, la radiazione che

emettono prende il nome di luce di sincrotrone.

vRc or B=v/c=1

Radiazione policromatica




Luce di sincrotrone: fisica

e Orbit ——————

— Orbit —— < _ _

B <<1 Situazione non-relativistica!

v« c or B=v/c«l

vac or B=v/cx1

P = 2 e?a*/(3c’) [W]

P = potenza totale emessa, a = accelerazione, e = carica
della particella

Una particella carica, se accelerata, emette
radiazione elettromagnetica. Una tale emissione era
stata predetta da Larmor, nel 1897 che ha ricavato,
a partire dall'elettrodinamica classica, la formula che
esprime la potenza P irradiata.

Quando particelle cariche, si muovono a velocita’ vicine a quelle
della luce, su una traiettoria curva, esse emettono radiazione
elettromagnetica nota come luce di sincrotrone. La radiazione e’
emessa nella direzione del moto, in uno stretto cono tangente
all'orbita degli elettroni.

4
2 Q%] E

3 R® | me

P

rad ~ 2

E nergia della particella, m = massa, R = raggio di curvatura della
traiettoria

1945 Schwinger




Luce di Sincrotrone “naturale'

NASA Hubble Space Telescope
image of the Crab Nebula (NASA,
ESA and Allison Loll/Jeff Hester
(Arizona State University)).

Magnetic lines of force
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La Nebulosa del Granchio é cio che rimane dell'esplosione di una
grande stella, la cui luce ha raggiunto la Terra nel 1054, e si trova
a 6500 anni luce da noi, nella costellazione del Toro.

Rappresenta uno degli oggetti del cielo piu studiati dagli astrofisici.

Si tratta di una nuvola di gas in espansione al
cui centro c'é cio che rimane del cuore della
stella originario: una stella di neutroni che
ruota 30 volte al secondo e ad ogni rotazione
emette un fascio di radiazione verso il nostro
pianeta, che costituisce la caratteristica
emissione pulsata delle stelle di neutroni
rotanti, da cui il nome pulsar.

NASA's Great Observatories' View of the Crab Nebula X-
Ray-blue: NASA/CXC/J.Hester (ASU); Optical-red and
yelllow: NASA/ESA/J.Hester & A.Loll (ASU): Infrared-

perple: NASA/JPL-Caltech/R.Gehrz (Univ. Minn.)

Nel 1953 Iosif Sklovskij propose che Ila
regione diffusa di colore blu fosse generata
soprattutto dalla radiazione di sincrotrone,
ossia la radiazione prodotta da particelle
cariche (in questo caso gli elettroni) che sono
costrette a muoversi a velocita prossime alla
velocita della luce in traiettorie curve da un
campo magnetico; tre anni dopo questa teoria
fu confermata dalle osservazioni. Negli anni
sessanta si scopri che la sorgente dei livelli di
curvatura degli elettroni é il forte campo
magnetico prodotto dalla stella di neutroni al
centro della nebulosa.




Luce di sincrotrone artificiale e acceleratori
circolari di particelle
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Gli anelli di accumulazione sono degli acceleratori circolari. Le particelle cariche vengono Light
accelerate per mezzo di campi elettrici e vengono mantenute sulle orbite circolari grazie
all'azione di campi magnetici. Le particelle sono confinate in un anello in cui c'e’ ultra alto vuoto.
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ASTRID (Aarhus - Denmark) http://www.isa.au.dk/animations/pictures/pic-index.asp

http://www.isa.au.dk/animations/Finalmovie/astrid_total_v2.mov



precisely calculable

Proprieta della
Luce di
Sincrotrone
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Intervallo spettrale coperto
dalla luce di sincrotrone!

THE ELECGTROMAGNETIEG SPECTRUK
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Evoluzione della brillanza in
funzione del tempo

Source peak brightness
photons / mm?2 / mrad? /s /0.1% bw
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La brillanza caratterizza le
macchine acceleratrici di terza
generazione, dette di bassa
emittanza, grazie alle ridotte
dimensioni delle sorgenti e
piccole divergenze angolari.
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How Bright Is the Advanced Light Source?
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Magneti sezioni dritte: ondulatori e wiggler

Il flusso e la brillanza della radiazione emessa possono essere aumentati,
mediante ‘insertion devices' (ID) (tipo wigglers e ondulatori multipolari) che
vengono installati in tratti rettilinei dell'anello (sezioni diritte)
opportunamente ricavate tra i vari magneti curvanti.




Confrontando le diverse brillanze
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Breve storia della
Luce di Sincrotrone



4" gen. - LINAC based accelerators 7

e
Breve storia della * -
. 39 gen. ulﬁmcgew ::lzr';jg:u:l/;gs tipo MAX IV
,uce d’ 39 gen. dedicata ESRF (France) 1994
e
s I ncr a rr on e Aumento della brillanza

2 gen. dedicata SRS (UK) 1981

15" gen. dedicata Tantalus I (USA) 1968

Sviluppo degli anelli di accumulazione
1960

Uso parassitico degli elettro-sincrotrone
1961

Prima osservazione della luce di sincrotrone

1947 General Electric Res. Lab. - 70 MeV Electro-

Synchrotron ( N.Y. USA)

Teorie e concetti J. Schwinger Nobel Prize 1965 Classical Relativistic quantum field theory

1897-1946




Luce di sincrotrone: Acceleratori di prima
generazione uso parassitico/dedicato

Nel 1947 fu osservata sperimentalmente,
per la prima volta, la radiazione prodotta
da un piccolo acceleratore circolare di
particelle, un elettrosincrotrone da 70 MeV,
costruito nei laboratori della General
Electric a New York, radiazione che fu
chiamata luce di sincrotrone.

Questa radiazione, per molto fempo, e stata
prevalentemente considerata come un
disturbo per le macchine acceleratrici,
proprio perché le particelle accelerate
perdevano parte della loro energia sotto
forma di radiazione e questa andava poi loro
rifornita.

Gli acceleratori di particelle sono stati
costruiti per altri tipi di applicazioni e la
loro evoluzione é dipesa inizialmente
proprio dalle crescenti esigenze
nell'ambito della fisica delle alte energie.

1947 General Electric Res. Lab. - 70 MeV Electron
Synchrotron - N.Y. USA

F.R. Elder, A.M. Gurewitsch, R.V. Langmuir, and H.C. Pollock, Radiation from Electrons in a Synchrotron, Phys. Rev. 71,829 (1947)
6. C. Baldwin and D.W. Kerst, Origin of Synchrotron Radiation, Physics Today, 28, 9 (1975)




Passaqggio dagli elettro-sincrotroni
aqgli anelli di accumulazione.

Prima e seconda generazione di anelli di accumulazione
dedicati



Sincrotroni e anelli di accumulazione

Injection \

RF source

Target fisso EXxtraction § - T
Sincrotrone Anello di accumulazione
Fascio di particelle di alta Interazione tra due fasci di
energia su un bersaglio fisso particelle di alta energia
E .y ® (ME)? E.y = 2E

Anello di accumulazione: collisione tra fasci di particelle piu efficiente

E= Energia delle particelle >> mc?; E y= Energia al centro di massa




Sincrotroni e anelli di accumulazione
Frascati: Elettro-Sincrotrone, ADA e ADONE

Frascati - CNEN (Comitato Nazionale Energia Nucleare)
Laboratory ElettroSincrotrone - (0.4-1.1) 6eV, C= 28 m
(1959-1975)

LNF ADA (Anello Di Accumulazione) - primo anello di
accumulazione elettrone -positrone (proposed by B. Touschek)
0.25 GeV, C= 5 m (1961-1964)

LNF ADONE (big ADA) anello di accumulazione da 1.5 GeV
per fascio, C = 105 m
(1969-1993)

1976-1993 LNF ADONE 1.5 GeV uso parassitico/dedicato
dopo gli esperimensti di fisica delle alte energie.




Terza generazione di anelli
di accumulazione

Sorgenti di luce di sincrotrone ottimizzate per
ottenere una elevata brillanza



Terza generazione: European
Synchrotron Radiation Facility - ESRF

. . * Alta brillanza e quindi bassa emittanza.
La luce di sincrotrone diventa una
radiazione veramente unica!

Ricerche utilizzando la radiazione prodotta
dagli ondulatori.

Macchine di alta energia capaci di generare
raggi X duri.

6randi facilities in grado di ospitare molte
linee di ricerca e molti utenti in parallelo.
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Sorgenti di luce di terza generazione

Elettra (2.4 GeV) - Trieste DIAMOND (3 GeV) - UK ALBA (3 6eV) - Spagna

In costruzione - Ultimate SR facilities

ap Tyl s T ., e =
Lund (3 GeV) - Svezia Sirius (3 GeV) - Brasile SSRF (3.5 GeV) Shanghai -Cina



Quarta generazione: laser
ad elettroni liberi o FEL

Dagli anelli di accumulazione ai FEL.



FEL o Free Electron Laser

Un enorme incremento della brillanza - no a nove ordini di grandezza di aumento della brillanza di
picco - rispetto ai valori ottenibili da sorgenti di luce di sincrotrone di terza generazione, arriva
dallo sviluppo e realizzazione di sorgenti di quarta generazione o laser a elettroni liberi.

35

10
—_ Negli XFEL, invece, come nei laser, si verifica la
g 10% produzione di impulsi di radiazione ultra-corti (decine di
< femtosecondi) grazie ad un processo di emissione stimolata
15 (SASE o Self Amplified Spontaneous Emission ) e coerente
e 10 di luce, prodotta pero da un fascio di elettroni relativistici,
= che attraversano un ondulatore e interagiscono con la
BT radiazione da loro stessi emessa.
£
LI 15
g 10 1 femtosecondo = 10-° s
[}
S
£ 1025 -
L Sorgente di Ondulatore Elettroni
a elettroni e LINAC
£ q0®
ﬁo Raggi-X
@
é 1021
a &
9 Visione schematica di un XFEL
10 )
10 10 10° 10" 10° 10°
Energy [eV]

T laser a elettroni liberi sono macchine acceleratrici in grado di emettere radiazione coerente, monocromatica,
estremamente brillante e collimata, proprio come i laser convenzionali.




Quarta generazione: sorgente LINAC e

Free Electron Lasers

Electrons in a FEL are not bound to atoms or molecules. The
“free” electrons traverse a series of alternating magnets,
called “undulators,” and radiate light at wavelengths depending
on electrons enerqgy, undulator period and magnetic field.

SASE FEL - Self Amplified Stimulated Emission

log(P/P,)1

TR TR TS
NN
THIRTR TR TR RN

bunch of electrons

~1 - 20 GeV

with increasing micro- %
modulation
saturation
/ *
exponential gain
——— s

Lethargy Exponential Growth Saturation
Spontaneous Emission Stimulated emission Absorption

Low Gain High Gain No Gain
Random electron phase Electron bunched at De-bunching

radiation wavelength

0.01 — 20 keV

radiation

electron dump

beam

+ The undulator induces transverse sinusoidal velocity in electrons

+ Energy exchange occurs between the transverse electron
current and transverse electric field of a co-propagating light

+ Depending on the phase of the light beam with the electrons’
wiggling motion, some electrons gain energy while others lose
energy — energy modulation —bunching of electrons along the
axial direction into micro-bunches with period equal to an optical
wavelength

* Micro-bunched electron beams radiate coherently at higher
power — amplification of the co-propagating light beam.

D. Nguyen, S. Russell and N. Moody, Theory and Practice of Free-Electron Lasers, 2009
T. Tschentscher, Free-electron lasers as sources of extremely brilliant x-ray radiation, 2011




Quarta generazione: FEL o free electron
lasers

Ultra-Small

Nature Technology

- a Head of a
Flea ﬁ’: { 3 . pin ~ 1mm
A 10 m+1mm &
Human hair )
~30 um wide Micro gears
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Ultra-Fast

Nature

Hydrogen
transfer time
in molecules
is~1ns

[y
Spin precesses ’
in 1 Tesla field +10ps
is 10 ps S

Shock wave propagates
by 1 atomin ~ 100 fs

100 fs

Water dissociates in ~10 fs

— o.o - 10fs

Light travels
1umin3fs

Bohr period of
valence electron
is~1fs

ANV
(@ 10" | 1fs ﬂjk—

Shortest laser
pulseis~1fs

Synchrotron
Radiation

nology

' Magnetic recording
time per bitis~ 2 ns

Optical network switching

time per bit is ~ 100 ps

Laser pulsed

10"s —1ps
P .’ current switch ~ 1ps




XFELs present and near future

| SACLA 2011
8.5 GeV, 60 Hz NC

PAL XFEL under
construction
10 GeV, 100 Hz NC

act0!
S Metens
yengtT = = o
T e

= e

SWISS FEL under
construction
5.8 GeV, 100 Hz NC

XFEL under construction
17.5 GeV, 2700 x 10 Hz SC

NC: normal conducting acceleration, SC: super conducting acceleration

S. Wakatsuki - Biosciences Division, SLAC, Structural Biology using XFEL: Status and future accelerator based infrastructure requirements -
Future Research Infrastructure, Opportunities and Challenges -Varenna, Italy, July 10, 2015




Sorgenti di luce estremamente brillanti e
coerenti

Produzione di impulsi di luce ultra-veloci

Gia in funzione diversi FEL da IR ad UV e
raggi X (LCLS Aprile 2009)

XFEL Europeo in costruzione

Possibilita di ‘filmare' in le reazioni
chimiche in tempo reale

Indagini strutturali delle singole biomolecole
senza senza crescere cristalli.

LcLS  http://www-public.slac.stanford.edu/Icls/abouticls. aspx




Luce di sincrotrone in Eur'opa
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Luce di sincrotrone@
INFN-Laboratori Nazionali di Frascati
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DA®NE come Collider (e*-e-) ma anche come
Sorgente di Luce di Sincrotrone
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DA®DNE collider - two interaction regions.
Energy = 0.51 GeV / beam
_>1500mA I _, > 1000 mA
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Beamlines @ DADNE

1) SINBAD - IR beamline (1.24 meV
-1.24 ¢eV)

2) DXR1- Soft x-ray beamline
(900-3000 eV)

Aperte ad utenti interni ed esterni

3) DXR2 - UV-VIS beamline (2-10eV)
nuovo setup.

XUV beamlines

4) Low Energy Beamline (35-200 eV)
pronta per il commissioning;

5) High Energy Beamline (60-1000eV)
pronta per il commissioning.

The Frascati d;—Factory ]
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Raggi X



Interazione raggi X-materia



Interazione radiazione-materia

Onde elettromagnetiche di diversa frequenza, manifestano
interazioni con la materia profondamente diverse.

La materia & composta di atomi con diverso numero atomico. Gli atomi
a loro volta sono composti da nuclei di protoni (cariche elettriche
positive) e neutroni (particelle prive di carica elettrica) e dagli
elettroni.

Vediamo come funziona l'interazione dei raggi X con la materia.




Produzione di coppia

E>1MeV

Interazione Raggi X - Materia

M5
M4
M3
M2
M1

Assorbimento fotoelettrico

2 a2 al

E = energia raggi X E

W MATERIA ~_—~_—~_» Trasmissione

n Bl

a2 al B3 Bl

Raggi - X %
Diffusione o Scattering
/A Lt S

Compton Thomson

Processi di decadimento

(\)
DO \
E

‘ .
Fluorescenza Elettroni Auger

Nell'interazione fra raggi X e materia si possono verificare diversi processi. I'effetto
fotoelettrico, la diffusione elastica (Thomson), la diffusione anelastica (Compton) e la
creazione di coppie elettrone-positrone.



Sezioni durto - o

— —

(e} S
v o
I =

Sezione d’urto (barns/atom)
I

Thomson

Cu Z=29

Photoelectric absorption

\\ Observed data

Electron positron

'

S
\ Y Photonuclear
., absotption

La sezione d'urto o misura la probabilita che si
verifichi un certo processo d'interazione.

o ¢ funzione dell'energia e nel intervallo delle
energie dei raggi X il processo dominante e’

quello fotoelettrico,
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Interazioni e tecniche spettroscopiche

XPs
& imaging

Emissione foto-
elettronica

) . Cristallografia
Diffrazione & imaging

Scattering SAXS

w basso angolo & imaging
Spettroscopia

P
/\/\/\/\ Assorbimento EXAFS, XANES

& imaging

AVAVAVA

Raggi X - Luce di sincrotrone

in funzione del rivelatore e
della tecnica usata

Fluorescenza EXAFS, XRF & imaging



Assorbimento raggi-X o XAFS

Xaay Energy feV)

Sample
lon chamber detector lon chamber detector
X-ray beam
Basic Experiment : I A S| I O —
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XRF o fluorescenza X

Primary
X-Ray Radiation Ct

La spettroscopia legata alla fluorescenza-X € uno
strumento che consente di determinare
qualitativamente e quantitativamente e in modo non
distruttivo, la composizione chimica di un campione,
attraverso l'analisi delle radiazioni X caratteristiche
emesse .

La radiazione proveniente dal campione viene rivelata in
funzione della sua energia (Energy dispersive. ED-XRF)
da rivelatori a stato solido tipo HPGe oSDD (Silicon
Drift Detectors).

Legge di Mosely : E = Z2

Backscattered Backscattered
X-Ray X-Ray
TEST SAMPLE
x10¢ Counts
16
14
12
10
8
6
4
2
2

6 8 10 12 14
Energy (keV)




Counts
Absorbance

detector acquires
X-ray fluorescence | ___..----t"
spectrum

-~ -

ELS

Kirkpatrick-Baez
mirrors focus the
monochromatic
X-ray beam to a
single point

Beam energy

Sample
Substrate
Kapton

Schematic illustrating a
typical configuration for
synchrotron XRF X-ray
analysis.

J. F. Collingwood et al. -
Review Article-2014
www.frontiersin.org




Scattering- diffrazione e raggi X

X-ray
beam

LR
.
-----
.......

Metodo Laue : dopo il cristallo viene posta la pellicola
fotografica per misurare i fasci che sono diffratti dal
cristallo. I fasci diffratti con interferenza costruttiva
giacciono su un cono che la pellicola fotografica interseca,
dando una figura di diffrazione a spot. I cristalli possono
essere visti come dei ‘“reticoli” con “fenditure” (gli atomi
diffondenti) poste a distanze tali da dare una figura di
diffrazione. L'interazione dei raggi X con gli atomi, (in
realta con i loro elettroni) disposti periodicamente nei
cristalli e aventi distanze interatomiche confrontabili con
la lunghezza d'onda dei raggi X stessi, fa si che i cristalli
si comportino come un reticolo di diffrazione
tridimensionale rispetto ai raggi X.

Diffraction
pattern

X-ray
dectector

Scattered
X-rays

| N. Jones, Nature 505, 602 (2014)|

Sample

Interferenza distruttiva:
d Onde in opposizione di fase
!
I

Raggi X incidenti

Interferenza costruttiva:
I .

] Onde in fase

]

La diffrazione si verifica quando I'onda incontra un ostacolo di dimensioni comparabili
alla sua lunghezza d'onda e gli spot regolarmente spaziati, sono distanziati fra loro in
modo inverso (reciproco) rispetto agli intervalli fra gli "oggetti” originari .




Dagli acceleratori alle
applicazioni



Advanced
Materials
sl o

Fundamental Building Biological

? o Sciepces

Blocks of Nature . Li rcesamL ) o i

Accelerators
and Beams
Tools of Discovery

COURTESY OAK RIDGE NATIONAL LABORATORY.

E. Malamud Ed., Accelerators and Beams tools of discovery and innovation (http://www.aps.org/units/dpb/news/edition4th.cfm) 2013




Alcune applicazioni di rilievo
usando raggi X
(luce di sincrotrone)

Beni culturali

Imaging

Bio-Cristallografia  : -




Raggi X: applicazioni nel campo
dei beni culturali




Raggi X e Vincent van Gogh

Vincent van Gogh, Patch of Grass, Paris
1887, Kroller-Muller Museum, Otterlo, The
Netherlands, (KM 105.264; F583/JH1263).

Radiografia X in trasmissione Riflettografia infrarossa (IR)

J. Dik et al., Visualization of a Lost Painting by Vincent van Gogh Using Synchrotron Radiation Based X-ray Fluorescence Elemental Mapping, Anal. Chem. 2008, 80, 6436




Raggi X, fluorescenza e Vincent van Gogh

La spettroscopia legata alla fluorescenza-X é uno
strumento che consente di determinare qualitativamente
e quantitativamente e in modo non distruttivo, la
composizione chimica di un campione, attraverso l'analisi
delle radiazioni X caratteristiche emesse .

La radiazione proveniente dal campione viene rivelata in
funzione della sua energia da rivelatori a stato solido.

Xray fluorescence radiation

Primary X-radiation

Electron

Primary
X-Ray Radiation F

)B(?Ig:scattered Radiazione di sincrotrone - XRF: nero bassa
4 intensita - bianco alta intensita.

Backscattered
X-Ray

TEST SAMPLE J. Dik et al., Visualization of a Lost Painting by Vincent van Gogh Using Synchrotron
Radiation Based X-ray Fluorescence Elemental Mapping, Anal. Chem. 2008, 80, 6436




Raggi X e Vincent van Gogh

recon-
struction

a) Ricostruzione Sb (bianco giallastro) e Hg (rosso vermiglio) (b) Dettaglio da Vincent van Gogh, Head of a Woman, Nuenen 1884-85 Kro ller-Muller
Museum, Otterlo (KM 105.591;F154/JH608). (c) Dettaglio da Vincent van Gogh, Head of a Woman, Nuenen 1884-85, Van Gogh Museum, Amsterdam (F156/
JH569). Elementi da pigmenti di vernice specifici hanno permesso di ottenere una 'foto a colori' del lavoro nascosto.

Vincent van Gogh (1853-1890), is best known for his vivid colors and his short but highly productive career. His productivity is even higher than
generally realized, as many of his known paintings cover a previous composition. Van Gogh avrebbe spesso riutilizzare la tela di un dipinto
abbandonata per dipingere una nuova composizione. Questi dipinti nascosti offrono una visione unica e intima nella genesi delle sue opere.

J. Dik et al., Visualization of a Lost Painting by Vincent van Gogh Using Synchrotron Radiation Based X-ray Fluorescence Elemental Mapping, Anal. Chem. 2008, 80, 6436




Recto :

detectors

Motor stage

Raggi X e Vincent van Gogh

detectors

Vincent Van Gogh (1853-1890) - Natura
morta con fiori di campo e rose

Sotto al dipinto ne e stato scoperto un
altro con due lottatori rappresentati
secondo i canoni della Scuola di Belle
arti di Anversa, dove |'artista studio.
Quando si trasferi a Parigi, il pittore
olandese ne parlo al fratello e decise di
ricoprirlo con il disegno di un vaso di
fiori.

(a) Photograph of Van Gogh's Flower Still Life
(Kréller-Miiller museum, Otterlo, Netherlands).
(b) X-ray radiograph showing the wrestling
scene. The scanning areas for synchrotron
radiation (SR) (blue rectangles) and mobile (red
rectangles) macroscopic X-ray fluorescence
(MA-XRF) scanning areas are indicated.

(c) Arrangement of XRF detectors employed
during the SR experiment.

(d ) MA-XRF Zn maps mounted on an X-ray
radiograph.

(e) Photograph of a hand from Van Gogh's The
Potato Eaters.

(f)Zn,

(g) Ba,

(h) Hg maps from the left hand of the wrestler
on the right.

K. Janssens et al., The Use of Synchrotron
Radiation for the Characterization of Artists’
Pigments and Paintings, Annu. Rev. Anal. Chem.
(2013) 6, 399-425




Raggi X e Rembrandt

Foto- Credit: Andrea Sartorius, © J. Paul Getty Trust Foto- Credit: Andrea Sartorius, © J. Paul Getty Trust

Attraverso un'analisi macro-XRF con raggi X (NSLS, DESY) é stato scoperto il ritratto di una donna sotto il
quadro |'Uomo Anziano in Costume Militare di Rembrandt opera della collezione del Museo J. Paul Getty
di Los Angeles.

M. Alfeld et al. Revealing hidden paint layers in oil paintings by means of scanning macro-XRF: a mock-up study based on Rembrandt’s “An old man in military
costume”, J. Anal. At. Spectrom., 2013, 28, 40




In precedenza erano state usate tecniche a infrarossi e raggi
X, non sufficienti per individuare |'immagine sottostante, questo
perché pare che Rembrandt abbia usato gli stessi pigmenti per
realizzare sia il dipinto nascosto che quello visibile.

Foto- Credit: Andrea Sartorius

M. Alfeld et al. Revealing hidden paint layers in oil paintings by means of scanning macro-XRF: a mock-up study based on Rembrandt
costume”, J. Anal. At. Spectrom., 2013, 28, 40
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Papiri di Ercolano letti senza srotolarli
grazie ai raqggi X

I papiri di Ercolano 'sopravvissuti' alla
disastrosa eruzione del Vesuvio del 79
d.C. sono circa 800 rotoli recuperati
durante la campagna di scavi voluta nel
1754 dal re Carlo di Borbone,
all'interno di una villa sepolta sotto oltre
15 metri di cenere, da allora chiamata
"Villa dei Papiri'.

La carbonizzazione ha reso i rotoli fragili
e i tentativi di leggerli fatti finora, con
I'apertura meccanica, li hanno
inevitabilmente rovinati o distrutti.

A rendere possibile la lettura senza
aprire i rotoli & una tecnica non invasiva,

chiamata tomografia a raggi X a Sezione del' papiro. La sequenza di
contrasto di fase, utilizzata presso la lettere 'stata frovata in un
' . . frammento di uno strato interno.
struttura EUI"OPGG di la luce di (Credit: CNRS-IRHT UPR 841 /
Un particolare ingrandito del papiro sincrotrone, ESRF ( Eur'opean ESRF / CNR-IMM Unité de Naples)
decifrato. PHerc.Paris.4. La zona it il i
fotografata e'di 5em. (Credit: E. Brun) Sy nchrotron GRI“ C;C:":g I’Zn Fac:llfy) , di

V. Mocella et al.,, Nature Communications - DOI: 10.1038/ncomms6895- Gennaio 2015

https://www.youtube.com/watch?v=d3aWBgNYOCU




Papiri di Ercolano letti senza srotolarli
grazie ai raqgi X

scritte in greco, la lingua in cui, anche nel

La nuova tecnica, XPCT (X-ray Phase Contrast Tomography) é simile a una TAC medica e permette di
distinguere tra materiali che hanno limitato contrasto tra loro, come i papiri carbonizzati e |'inchiostro
nero. Applicata a due papiri arrotolati, ha prodotto delle immagini tridimensionale, nella quali alcune lettere

del testo spiccavano sulle fibre carbonizzate del papiro grazie allo spessore (pochi micron) dell'inchiostro a
base di herofumo utilizzato dall'antico amanuense. Si tratta di due brevissime frasi (24 lettere in tutto)

mondo romano, venivano scritte le opere filosofiche.
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Un prospetto dell’alfabeto di lettere greche
scovate dagli studiosi nella parte interna di
un papiro carbonizzato ( PHerc.Paris.4), dove
le diverse spire erano pil separate, viene
riportato sulle prime due righe, mentre
sulla terza viene riportata I'immagine IR delle
stesse lettere ottenute invece da un papiro
che é stato srotolato (PHerc. 1471) e usato
come riferimento.
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V. Mocella et al., Nature Communications - DOI: 10.1038/ncomms6895- January 2015
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Imaging biomedico

Con i termini radiologia o imaging biomedico o diagnostica per
immagini ci si riferisce branca della medicina che si occupa di
fornire immagini dell'interno del corpo umano, allo scopo di

fornire informazioni utili alla diagnosi.
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Radiografia a contrasto di fase

Vantaggi con la luce di sincrotrone: e d

Alta intensita ed ampio spettro implica la possibilita’ di m‘m“ oF
selezionare I'energia ottimale per la specifica applicazione
e quindi ridurre le dosi;

Piccole divergenze e dimensioni della sorgente oltre alla

grande distanza sorgente-campione grantiscono: coerenza
spaziale, la possibilita di utilizzare tecniche di imaging
sensibili alla fase .

Nelle radiografie convenzionali si misurano solo
variazioni dell'ampiezza del fascio X trasmesso

quindi c'e’ poco contrasto in presenza di materiali
che assorbono poco, nella radiografia a contrasto di
Per campioni biologici ‘'soft’ nell'intervallo di energia del fase si sfrutta la coerenza spaziale si registrano
fotone 15 -25 KeV variazioni di fase tra il fascio X incidente e quello
diffratto dal campione ed e’ fondamentale che la

6~ 10¢; p~ 1010

distanza campione rivelatore d sia grande.
effetti di fase (rifrazione) >> effetti di assorbimento

Indice di rifrazione n = 1 -0+ ip

Immagini di un involucro di nylon da
imballaggio con bolle d‘aria, usando: a)
sistema di imaging a raggi X convenzionale
(assorbimento) e b) PB-PCI (propagation-
based phase-contrast imaging). L'esaltazione
dei conforni in b) permette di visualizzare
dettagli non visibili in a).

B. Kaulich et al., Cooperazione Trieste - Melbourne sullimaging avanzato con luce di sincrotrone, 2006




Luce di sincrotrone, raqggi X e imaging

Obbiettivo della moderna radiologia e’ quello di migliorare i metodi radiografici

includendo la rivelazione di elementi di basso contrasto e di piccole dimensioni

cosa resa possibile anche dalle nuove tecniche messe a punto usando la luce di
sincrotrone

Radiografia a contrasto di
fase amplificata dalla
diffrazione

Radiografia convenzionale Radiografia a contrasto di
in assorbimento fase

6. Tromba - ELETTRA- Sincrotrone Trieste




Analyzer Based Imaging (ABI) o
radiografia con cristallo analizzatore

R. Fitzgerald, Physics Today 53, 23 (2000)




Luce di sincrotrone e medicina

Esame senologico - TC Tomografia computerizzata Esame senologico -ABI Analyser Based x-ray
convenzionale produce immagine 3D Imaging, 3D, risoluzione 7 volte migliore.

La tecnica ABI (Analyzer Based Imaging), usando una dose simile a quella di esame
mammografico, che corrisponde ad 1/4 di quella necessaria per fare una Tomografia
Computerizzata convenzionale, garantisce risoluzioni molto migliori. Si possono chiaramente
osservare delle micro calcificazioni-piccoli depositi di minerali- che possono indicare la
presenza di fumori e se ne possono definire in modo pit accurato forma e margini.

A. Bravin - E.S.R.F. Grenoble




Imaging e paleobiologia

Paleontologi dell’ Universita di Renne in Francia e ricercatori che lavorano presso la
facility di luce di sincrotrone ESRF a Grenoble hanno scoperto la presenza di 356
animaletti, inclusi in un pezzo (2 kg) di resina fossile di albero, completamente
opaco, di 100 milioni di anni fa (periodo medio-Cretaceo)

Imaging e
assorbimento
convenzionale

Ambra fossile opaca

Imaging e

contrasto di
M. Lak, D. Neraudeau, A. Nel, P. Cloetens, V. Perrichot

and P. Tafforeau, Phase Contrast X-ray Synchrotron Imaging: fase
Opening Access to Fossil Inclusions in Opaque Amber,
Microscopy and Microanalysis, (2008), 14:251-259




Imaging e paleobiologia

Sempre ad ESRF usando la microtomografia X a contrasto
di fase e’ stato possibile effettuare una visualizzazione 3D
dei microorganismi inclusi nel campione di resina fossile.

a) Gastropod
Ellobiidae. b)
Myriapod Polyxenidae;
¢) Arachnid; d)
Conifer branch
(Glenrosa). e) Isopod
crustacean Ligia; f)
Insect hymenopteran
Falciformicidae.

Scarabeo del
Cretaceo

M. Lak, D. Neraudeau, A. Nel, P. Cloetens, V. Perrichot and P. Tafforeau, Phase Contrast X-ray
Synchrotron Imaging: Opening Access to Fossil Inclusions in Opaque Amber, Microscopy and
Microanalysis, (2008)




MILLION YEARS AGO

0.1
1.9
7

12

Microtomography shows Neanderthal teeth grew faster than human
ones (2010 Proc. Natl. Acad. Sci. 107 20923)

3D imaging of rare hominid fossil Australopithecus sediba reveals
new human ancestor (2011)

hrotron image of whole fossil hominid skull (2006)

me)\enp imaging of our earliest pre-human ancestor — the Toumai skull

First published picture of a fossil using synchrotron microtomography:
lower molar of a close relative to orangutan (2003 Nature 422 61)

Microtomography resolves jaws of last ammonites, bringing clues
about their extinction (2011 Science 331 7)

Laminography of snake with legs offers clues as to whether snakes e\
from land or sea creatures (2011 J. Vert. Paleontol. 31 1)

3D structure of 356 animal inclusions revealed in 2 kg of opaque amber
\’?OOR Microsc. Microanal. 14 —)51\/

Holotomography reveals oldest evidence of reproduction using sperm in
microscopic bivalve crustaceans (2009 Science 324 1535)

Oldest and only fossil brain rev -':gaim'i in an ancient shark-like creat
by holotomography (2009 Proc. Natl. Acad. Sci. 106 5224)

Internal structures of :‘OSQH 'ﬂ‘e‘ae revealed with 3D phase-contrast
nicrotomography (2005 J. Bot. 92 1152

Sut

show ct \mp

Image credits (top to bottom): Van Gogh Museum, Amsterdam; Mary Rose Trust; Royal Museum of Fine Arts, Antwerp; American Chemical Society;
C Reyes-Valerio; D Bagault C2RMF; P Tafforeau, ESRF; P Tafforeau, ESRF; A Houssaye; P Tafforeau, ESRF; A Pradel/CNRS; P Tafforeau, ESRF.

arine Cotte - Synchrotron culture

cultural heritage - ESRF News




Rosalind Franklin e la struttura del DNA

Campione di DNA

=

Fasco di raggl X

Queste macchie

sono prodotte
dai raggi X
diffratti

/

Fonte di raggi X Schemo d piombo Pelicola fotografica




Cristallografia con raggi X

2014 |

anno internazionale della
cristallografia

L’Anno Internazionale della Cristallografia ha commemorato il centenario
della nascita della cristallografia a raggi X, grazie al lavoro di Max von
Laue (premio Nobel nel 1914) e William Henry e William Lawrence Bragg.

La cristallografia e’ fondamentale nello studio e sviluppo di nuovi materiali, in mineralogia e
anche nella ideazione di nuovi farmacil! Volendo sviluppare un nuovo farmaco per combattere
un batterio o un virus specifico si deve prima individuare una molecola in grado di bloccare le
proteine (enzimi) che possono danneggiare cellule umane. Conoscendo la struttura della
proteina si possono ideare farmaci, che possono legarsi ai siti attivi della proteina e quindi
disattivare la funzione proteica dannosa.
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Raggi X e cioccolata

I/ burro di cacao, il piu importante ingrediente del cioccolato, forma sei tipi differenti di cristalli, ma solo uno
fonde piacevolmente in bocca ed ha quella lucentezza superficiale e croccantezza che lo rendono cosi buono.
Purtroppo questo cristallo "goloso” non é cosi stabile e tende a trasformarsi nella forma piu stabile, opaca, con una
tessitura morbida, che fonde lentamente in bocca, producendo una sensazione sgradevole e sabbiosa in bocca.
Fortunatamente la trasformazione é lenta, ma se il cioccolato é conservato per lungo tempo in un luogo tiepido,
puo formare delle “infiorescenze”, sottili residui bianchi risultanti dalla ri-cristallizzazione del burro di cacao.
I mastri cioccolatai usano complessi processi di cristallizzazione per ottenere la forma cristallina desiderata dai
buongustai e dai consumatori.

Credit: DESY

Svenja K. Reinke et al., Tracking Structural Changes in Lipid-based Multicomponent Food Materials due to Oil Migration by Microfocus Small-Angle X-ray
Scattering, ACS Appl. Mater. Interfaces 2015, 7, 9929




Biocristallografia e passato

DNA the molecule of life

W) -

Trillions of cells A
Each cell:

# 46 human
chromosomes

* 2 meters of A
DNA
* 3 billion DNA N

chromosomes

subunits (the
bases: A, T, C, G)

* Approximately
30,000 genes
code for proteins
that perform most )
life functions protein »

| G. A. Ordway and D. J.Garry, J Exp Biol 2004 |

1962
Nobel Prize in Physiology or Medicine was awarded jointly to F. H. C. Crick, J. D. Watson and M. H. F. Wilkins "for their
discoveries concerning the molecular structure of nucleic acids and its significance for information transfer in living material”.
The first solved protein crystal structure was myoglobin and M. Perutz and Sir J. C. Kendrew, awarded the Nobel Prize in
Chemistry for their structural studies on globular proteins (hemoglobin and myoglobin, respectively)

1964

Nobel Prize in Chemistry was awarded to Dorothy Crowfoot Hodgkin "for her determinations
by X-ray techniques of the structures of important biochemical substances” (penicellin,
insulin, vitamin B12).

Penicellina modello
3D - Wikipedia

Insulina- Wikipedia




Luce di sincrotrone e progressi
nella biologia strutturale

The number of protein structures solved is
now increasing linearly

Cumulative number of structures in the PDB
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Premi Nobel in Chimica: recenti

2009 "for studies of the structure and function of the ribosome"

Biocrystallography vs. Structural Biology
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VYenkatraman Thomas A. Steitz Ada E. Yonath

Ramakrishnan

Ricerche effettuate con l'uso della luce di sincrotrone

Premi Nobel piu recenti sono stati assegnati a Venkatraman Ramakrishnan, Thomas Steitz e Ada Yonath per
aver rivelato i segreti alla base del funzionamento della macchina molecolare, il ribosoma, responsabile della
sintesi delle proteine, sono tra i composti organici piu complessi e sono i costituenti fondamentali di tutte le
cellule animali e vegetali e bersaglio ideale per gli antibiotici




Premi Nobel in Chimica: recenti

2012 "for studies of G-protein-coupled receptors”

Biocrystallography vs. Structural Biology

Ricerche effettuate con l'uso della luce di sincrotrone

G-Protein Coupled Receptor (blue) sits within lipid bilayer
(green) to respond to hormone (yellow)- Image by W. Decatur

Premi Nobel piu recenti sono stati assegnati anche a Robert Lefkowitz e Brian Kobilka per uno studio che ha rivelato in dettaglio il
funzionamento di una importante famiglia di recettori cellulari (recettori accoppiati alle proteine 6) che governa gran parte delle
funzioni del corpo umano. Esistono migliaia di recettori accoppiati a proteine G, ognuno in attesa del suo particolare messaggero. Alcuni
riconoscono gli ormoni e regolano il metabolismo. Altri riconoscono i neurotrasmettitori che portano il segnale nervoso da un neurone al
successivo. Il nostro senso della vista utilizza un sistema di proteine G sensibile alla luce e il nostro senso dell'odorato utilizza migliaia di
recettori, ognuno in grado di riconoscere |'odore di una diversa molecola. Ogni recettore che riceve un segnale é accoppiato ad una
particolare proteina G che lo trasmette all'interno della cellula.




Peso molecolare:
1kDa = 1000 g mol-*

Ribosome 2.5 MDa

M. Bolognesi, Univ. Milano, Biologia strutturale, Conf. Luci di sincrotrone, CNR, 2014




X-rays Reveal New Path In Battle Against
Mosquito-borne Iliness

A structural biology research has
uncovered how small insecticidal
protein crystals that are naturally
produced by bacteria might be
tailored to combat dengue fever
and the Zika virus.

The small size of the crystals—50
unit cells per edge, on average—has
impeded structural characterization
by conventional means. Here we
report the structure of Lysinibacillus
sphaericus BinAB solved de novo by
serial-femtosecond crystallography
at an X-ray free-electron laser.

The larvicide is currently ineffective against the

The mosquito larvicide BinAB is composed of two

proteins, BinA (yellow) and BinB (blue). Inside
bacterial cells, BinAB naturally forms nanocrystals.
Using these crystals and the intense X-ray pulses
produced by SLAC's Linac Coherent Light Source,
scientists shed light on the three-dimensional
structure of BinAB and its mode of action.

Aedes mosquitos that transmit Zika and dengue
fever, and therefore not used to combat these species
of mosquitos at this time. The new information
provides clues to how scientists could design a
composite toxin that would work against a broader
range of mosquito species, including Aedes.

SLAC National Accelerator Laboratory - Linac Coherent Light Source (LCLS), a DOE Office of Science user facility

J.-P. Colletier et al., Nature 2016 - doi:10.1038/naturel19825




Assorbimento di raggi X

« Linea DXR1 @ DAFNE

« Spettroscopia XAFS: XANES e EXAFS
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L 'intervallo dei raggi X molli
ossia lunghezza
d'onda tra 0.3 nm e 5 nm
riveste una particolare
importanza come strumento di
indagine poiche’ -corrisponde
alle dimensioni della
struttura microscopica della
materia (atomi, molecole e
strutture cristalline).



Linea DXR1

Poiche' la linea di luce e’ collegata
all'anello di accumulazione, dove gli
elettroni viaggiano in ultra alto vuoto tutti
gli elementi ottici sono inseriti in
contenitori compatibili con I’ alto vuoto e
tutti i movimenti meccanici sono spesso
molto sofisticati proprio per le loro
condizioni di funzionamento.

Elemento fondamentale della
linea e’ -il monocromatore,
cioe' un sistema che permette
la selezione delle energie per il
particolare esperimento
progettato




Monocromatore

Luce visibile: prisma

Silicon Crystal

Collimated White
light

>
Outgoing
Monochromatic
Light

Silicon Crystal

. Incident
“-vé?__-:p.’ane wave
—e 9 o “eflte o7
0.0
LS © @ f.\ 8 @
dsin®

A-~":~' ".

P
2d usin v}

Constructive interference
when

nA =2d sin 6
Bragg’s Law

Raggi X: cristalli

nA=2dsinf "=




Linea DXR1

Altri elementi
fondamentali sono i
rivelatori e la
camera nella quale
verranno inseriti i
campioni da
studiare.
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Spettroscopia di assorbimento
XAFS



Assorbimento dei raggi X

Nel processo fotoelettrico i raggi
X vengono assorbiti dagli atomi.

Nell’ atomo guesto causa la
transizione di un elettrone
(fotoelettrone) ad uno stato non
legato.

Affinche’ questo accada
I’ energia della radiazione
incidente E deve essere maggiore
all’ energia di legame E,
dell’ elettrone.

Continuum
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La differenza E-E, rappresenta I'energia cinetica del fotoelettrone.
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Coefficiente di Assorbimento

Un fascio di raggi X
monocromatico, di

intensita’ I, che lo [
attraversi uno strato di Monochromatie
maferia/e di Spessor‘e d x-ray beam

viene assorbito secondo

una nota legge:

I = IenEd

Dove I e’ |’intensita’ trasmessa dallo strato
attraversato, u dipende dal materiale e dall’ energia E
ed e’ noto come coefficiente di assorbimento.



Applicazioni possibili

La spettroscopia di assorbimento di raggi X e’ una sonda della
struttura geometrica locale ed elettronica delle specie atomiche nella
materia, garantisce selettivita’ chimica e non richiede nessun
specifico stato fisico del campione.

Large molecules, Crystalline Non-crystalline
clusters solids solids

®o o o
® O 0O

® O 0@
® O 09

La sensibilita’ alla specie atomica e I’ indipendenza dallo stato di aggregazione
rendono questa tecnica di grande utilita’ in molti campi della ricerca; le
applicazioni si estendono dalla fisica dello stato solido, alla chimica della
catalisi, alla scienza dei materiali, alla biofisica, alla geofisica etc.




Soglie di assorbimento

La dipendenza dalla
energia del coefficiente di Soglie Ls, L,, L, Ge
assorgimento e’ monotona
decrescente tranne che in

corrispondenza di alcune
energie discrete in cui
compaiono delle brusche
discontinuita’ dette soglie
di assorbimento.

Coefficente di assorbimento

Le posizioni in energia
delle soglie corrispondono
alle energie di legame E,. Energia (keV)

Quando I’ energia dei raggi X e’ -sufficiente ad eccitare un elettrone 1s del
livello elettronico piu’ -profondo, si parla di soglie K, se si verifica una
transizione al continuo di un elettrone 2s o 2p si parla di soglie L e cosi’ via.




Absorption Cross Section (Mb)

Soglie di assorbimento

X-ray Energy (eV)
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XAFS - X ray Absorption Fine Structure

Nella materia condensata un esame
attento delle singole soglie di
assorbimento, in un intervallo che —
puo’ estendersi fino a oltre 1000 '\/J\/\/\A RbNO,

eV dopo la soglia, mostra la ’ ‘
presenza di una struttura fine
0.8 EXAFS

oscillante a cui e’ stato dato il nome | | -
dl. EXAFS. © l |

12 "M-—\ Rb vapor

e — —

Questa struttura oscillante e’ - W |
assente nei gas monoatomici. | J
Questo indica che essa e’ dovuta —
alla interazione del fotoelettrone '
dell’atomo assorbitore con gli
atomi circostanti.
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Origine della Struttura Fine

Outgoing + backward (c)

scattered wave

7o) o) = Ifo) + [0F)

U~ T~

Eg Energy E,

>
Energy

In sistemi monoatomici
I” elettrone che si allontana
dall’ atomo assorbitore
puo’ -essere visto come una
onda sferica,

Nei sistemi poliatomici la
struttura fine che si
osserva e’ dovuta alla

interferenza tra
funzione d’onda del
fotoelettrone uscente

dall’ atomo assorbitore e

quella diffusa dagli
atomi vicini.

I/ fenomeno di interferenza dipende dall’ambiente che circonda I’ atomo
assorbitore ed e’ funzione dell energia: grazie a questo fenomeno la
struttura fine custodisce informazioni strutturali locali.



XAFS e carbonio

Diamante Grafite

J. Robertson, Prog Solid St. Chem 21, 199 (1991)
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XAFS - XANES & EXAFS
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XANES

La zona vicino alla soglia (edge) di
assorbimento prende il nome di
XANES o X-ray Absorption Near
Edge Structure. Essae’ copre
I'intervallo energetico da pochi
eV prima della soglia a circa 50
eV dopo la soglia. In questo
intervallo il fotoelettrone ha
energia confrontabile ai livelli
elettronici liber:i.

Di fatto le XANES danno molte
informazioni e permettono di
studiare sia le strutture
elettroniche atomiche che quelle
della parte bassa della banda di
conduzione.
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Definizioni relative alle XANES
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Regione di pre-soglia
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Transizioni elettroniche a stati vicino al
livello di Fermi: danno informazioni sulla
struttura geometrica locale attorno
all'‘atomo assorbitore
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In presenza di fransizioni s --> p (soglia K) e
struttura tetraedrica (non centrosimmetrica),
ibridizzazioni tra livelli p e d rendono possibili

transizioni di dipolo da cui dipende
I'intensita’del picco pre-soglia.




Regione di soglia

ENERGY

L’aumento della intensita’ del picco della — 1 T 7T

soglia L; noto come ‘white line’ fornisce, per
gli elementi 4d e 5d, informazioni sulla Lz EDGE
occupazione dei livelli d.

A A IB VB VB VB VIB VIl VI Vil 1B B A NMA VA VIA VIA VA

ABSORPTION COEFFICIENT

L'intensita’ del picco di soglia aumenta al decrescere

dell’'occupazione del livelli d. In Au i livelli 5d sono pieni.
Phys. Rev. B 36 (1987) 2972




XANES e stati di ossidazione
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Le XANES sono sensibili al tipo

di legame chimico.




XANES e chimica
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Le XANES sono sensibili al tipo di legame chimico.




EXAFS

La parte che si estende lontano 04 1
dalla soglia di assorbimento e’ - MW\N\/\’\\
denominata EXAFS o Extended X- | |

—k
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Informazioni strutturali e osservazione
dei dati
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EXAFS - Cenni di analisi dei dati

0.2
35

c
s
= L
o 25 r g
8 .

15

1k

8300 8400 9900 10400 4 8 12 16 20

Energy (eV) wavenumber (A-)
' |
¢ e data

i 1 & 1st sh.
o 2nd sh.
s * — Jra sh. ,
= ' t
— Various paths at
E the 4th shell distance
=

Rame metallico- Struttura
cubica a facce centrate FCC




EXAFS - Cenni di analisi dei dati

Fourier Transform Amplitude

Radial Coordinate (A)




EXAFS - Cenni di analisi dei dati

[10K a-Ge

EXAFS signals

Fourier
transforms




Normalized xu(E) (a. u.)

Ky (K)

| 1 I I 1
T T T T T T T
| Cu_foil | } —~ Cu_foil
i a Cu O % ‘ 0 § sk 1
2 o o1 3 U3 /
I CuO € QO "© § \ |
c_ -g CuO
Cu s
I} 1 1 1 1 L 1 \ ! L 1 1 1
8800 9000 9200 9400 9600 9800 10000 8960 8980 9000 9020 9040
Energy (eV) Energy (eV)
T T T T T T i ¥ ! ! ! '
Cu_foil -
g L
S| cufoil
Cu O &
R =

W\W | 8 » F- - CU‘O/X\/\/ "
\ N "‘ = ™ Sar——
CuO ! P [
|\ N |
] 1 1 1 &

' ———
1 1 1
3 4 S 6

: : Cuz0 CuO 1 I
% 8 8 10 1 12 14 16 Lattice parameter Cubic Monoclinic 0 I 2
k(A7) a=427 A a=4.6837 A R (A)

b=3.4226 i\
EXAFS  pms9.54°

Shortest distances

Fourier Transform

dcuo 1.84 A 195 A
0-0 68 A 62 A
Cu metal FCC a= 3.614 ok 202 A 390 A




Development and trends in synchrotron studies
of ancient and historical materials

Madonna with Child, St Sebastian,
St John the Baptist and two donors,
Boltraffio, between 1467 and 1471,
Louvre museum (credits: C2RMF)
studied at beamline ID21 at the ESRF;
the dress of the donor, originally red,
shows a severe darkening (a). The
painting has been partially cleaned in
1995 (b). Cross-sections of tiny
fragments reveal that the grey layer is
only superficial (c). XRF mappings show
the presence of S and Hg in both

€ : red and grey layers, while Cl appears
; Point 2 only in the grey layer (d). Cl K-edge

e i XANES reveals the presence of

3 5 different chlorinated species and in

& E particular mercury chloride type

S : compounds in point 1 resulting from

I | _ the reaction of chlorine on the

S i Point1 | original HgS pigment (e) [56,57].
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519 (2012) 51-96




Misure di assorbimento

t
I = Ige Mt A I I

Se si misura |" intensita’ -della radiazione incidente sul campione I, e quella trasmessa
dal campione di spessore t ossia I e se ne fa il logaritmo naturale, si ottiene:

p(E)t = —In(I/Io)

W, ossia il coefficiente di assorbimento dipende 4
fortemente dalla energia dei raggi X incidenti (E), pZ

dal numero atomico (Z), dalla densita’ del l"l’ ~
materiale (p) e dalla massa atomica (A). AE3




Cenni sulla preparazione del campione

Per misure in trasmissione bisogna avere
campioni omogenei e di appropriato
spessore (ux ~1-2 dove ora x e’ lo
spessore del campione ) ossia il campione
non deve essere ne’ troppo spesso ne’
troppo sottile altrimenti il rapporto
segnale/rumore non e’ ottimale. I/
campione non deve avere buchi quindi
usando polveri bisogna ridurre al minimo 5 ; 5 3 1 &

la dimensione dei grani. u

ux=2=u, px=1In(l,/1)

dove u,, e’ il coefficiente di assorbimento di massa e pe’ la densita’ del materiale.

Signal to Noise

2=, px =L, TX= 1,4 =

La quantita’ in grammi m di campione da depositare su un supporto di area A.




Conclusioni

La ricerca scientifica basata su luce di sincrotrone deve molto del
suo successo all'impatto che ha avuto in diverse discipline
scientifiche.

La luce di sincrotrone é stata inizialmente molto usata nella fisica della
materia, ma successivamente il suo uso si e rapidamente esteso allo studio
della chimica, la geofisica, la biologia, le scienze ambientali e la medicina
e piu recentemente l'archeologia e le scienze dei beni culturali,

Oggigiorno, sostanzialmente tutte le discipline scientifiche sono
interessate alla generazione e alluso della luce di sincrotrone e la maggior
parte dei paesi industrializzati si sono dotati di acceleratori per produria.




Grazie per la vostra attenzione!
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-Diffrazione e Monocromatore a
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- Rivelatori per raggi X e Camera ad
ionizzazione




Produzione di anti-materia: positroni

elettrone bersaglio di W

‘ elettrone
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Irraggiamento

campo
magnetico
Y Creazione
'\A‘\di\coppie e-e+
&
verso
I'acceleratore

M. Calvetti, Antiparticelle accelerate, Asimmetrie 7, 16-21 (2008)




Luce: onda e particella

La natura della luce é oggetto di diatriba da secoli. diversi esperimenti hanno osservato con
successo sia la particella che I'onda, ma sempre in maniera distinta e mai contemporaneamente.
Per Newton la luce era una particella, per Huygens invece un'onda. A fine ‘800 nelle equazioni di
Maxwell sembrava aver trionfato la natura ondulatoria della luce ma nel 1905 Einstein mostra
che la luce é costituita da particelle (quanti) che chiama fotoni.

Solo successivamente, con la meccanica quantistica si comprende che i fotoni sono sia particelle
che onde.

Nell'esperimento un impulso di luce laser é stato sparato su un nano-filo metallico. La luce sul filo
ha cominciato a circolare come un'onda, su due direzioni opposte fino al punto in cui le onde si sono
scontrate. Dallo scontro e nata una nuova onda, che resta pero sempre nella stessa zona di spazio.
A questo punto, spiega Carbone, “abbiamo sparato un flusso di elettroni vicino al nano-filo: urtando

I'onda stazionaria gli elettroni sono stati accelerati, rallentati o deflessi”. Quindi un microscopio
ultraveloce ha fotografato la posizione in cui si & verificata la variazione di velocitd, visualizzando
I'onda. Nello stesso tempo sono state immortalate anche le particelle: quando gli elettroni passano
vicino all'onda stazionaria, colpiscono le CImr"rlcelle della luce e queste subiscono un cambiamento di
velocita che appare come uno scambio di ‘pacchetti’ di energia tra elettroni e fotoni. La presenza

dei pacchetti e la spia che gli elettroni hanno interagito con un'altra particella, quella della luce.

L. Piazza, T.T.A. Lummen, E. Quinonez, Y. Murooka,B. W. Reed, B. Barwick & F. Carbone, Simul/taneous observation of the
quantization and the interference pattern of a plasmonic near-field, Nature Communications, DOI: 10.1038/ncomms7407, 2015




La luce

La luce nella sua normale accezione e’ quella parte dello spettro
elettromagnetico (insieme di tutti i tipi di radiazione) che e’ visibile

dall’ occhio umano.

Di fatto la luce visibile e’ solo una piccola parte dello spettro
elettomagnetico. Le altre parti dello spettro sono note come onde radio,
microonde, radiazione ultravioletta, raggi X e raggi gamma.

Lunghe=z—=a d'onda (in nanometi) -
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Radiazione, luce e onde

I vari tipi di radiazione rappresentano in senso piu’ ampio particolari tipi
di luce classificati in base alle loro definite frequenze e lunghezze d’onda

associate.
La lunghezza d'onda e L x P A "
la distanza tra due Luce rossa
creste consecutive di 1 = 680 nm W
un'onda sinusoidale,
essa viene b A ;;: X ;;\
rappresentata con la ol 250N 75
Ie’rErF;r'a greca lambda Luce verde s By, RN /- AN
(M) e la sua unita di A =550 nm Ser” ~- i
misura & il nanometro Pkt
( unita di lunghezza ed .
e pari a 10° m ossia un li"“’z;"')da
miliardesimo di metro). 3 ot
A = lunghezza d'onda

I nostri occhi percepiscono i cambiamenti di frequenza della luce visibile,
attivando la percezione cerebrale, sotto forma di cambiamenti di colore



Spettro elettromagnetico
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Energia di un fotone [in elettronvolt]

Lo spettro elettromagnetico e costituito da un insieme continuo di frequenze (v). La
frequenza o numero di oscillazioni effettuate dall’ onda nell’ unita di tempo, si misura in
Hertz (Hz). Connessa con la frequenza ¢ la lunghezza d’onda (1.):

Av = ¢ dove ¢ e lavelocita’ della luce.

Queste due grandezze sono connesse con |’ energia trasportata dall’ onda: I’ energia
associata alla radiazione elettromagnetica ¢ infatti direttamente proporzionale alla
frequenza.



2015 - Anno Internazionale della Luce

Lok

‘ INTERNATIONAL

YEAR OF LIGHT

L 2015
Ve’

L’Assemblea Generale delle Nazioni Unite ha proclamato il 2015 Anno Internazionale della Luce e delle
Tecnologie Basate sulla Luce.

Nel 2015 ricorrono i sequenti anniversari della fisica:
1000 anni dalla pubblicazione del primo libro sull'ottica di Alhazen (1015);

«  200esimo anniversario della teoria ondulatoria della luce di A.-J. Fresnel (1815);

« 150esimo anniversario della teoria elettromagnetica della luce di Maxwell (1865);

« 100 anni della teoria generale della relativita di A. Einstein (1915);

« 50 anni della scoperta della radiazione cosmica di fondo (microonde) di A. Penzias e R. Wilson (1965)
e dello sviluppo delle fibre ottiche per la comunicazione.

« 1 anno dall'assegnazione del premio Nobel per la Fisica a I. Akasaki, H. Amano e S. Nakamura per
I'invenzione dei diodi efficienti a emissione di luce blu che hanno permesso la realizzazione di fonti
luminose bianche brillanti e a risparmio di energia ossia i LED.

Eventi realtivi all’Anno Internazionale della Luce: http://www.sif.it/attivita/iyl2015




Energia

Radiazione = onda elettromagnetica = campo
elettromagnetico oscillante, che si propaga
trasportando energia.

L ‘energia si misura in eV - electron volt definito
come l'energia cinetica guadagnata da un elettrone
passando in una differenza di potenziale di un Volt.

Electron
=

1eV =1602 x 1012 Joules *‘




Diffrazione X da cristalloe

2dsinf=nA

Per misurare la distanza interatomica di un cristallo (d) occorre una ‘luce’ con lunghezza d'onda (1)
confrontabile con le dimensioni della struttura atomica .I fronti d'onda riflessi dai piani consecutivi (1 e
2) si sommano se le differenze dei loro cammini (ABC) sono un multiplo intero n di A. Con una semplice
costruzione geometrica si ottiene la legge di Bragg! Poiche'il seno non puo’ avere una valore > 1, la minima
distanza investigabile e': nA/2. Di fatto per investigare un parametro strutturale occorre una A minore
della sua grandezza!
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Monocromatore a doppio cristallo

Bragg's
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Struttura delle proteine

Le proteine sono tra i composti organici piu’ complessi e sono i costituenti fondamentali di
tutte le cellule animali e vegetali.

Le proteine hanno una organizzazione tridimensionale di atomi (struttura) molto complessa a
cui e’ associata sempre una funzione biologica.

Le proteine sono macromolecole che consistono di una o piu catene polipeptidiche aggregate

in una struttura tridimensionale articolata su 4 livelli.
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Rivelatori per raggi X

Classificazione principale

CONTATORI

contano singoli fotoni di
una certa energia

Alcune proprieta’:

INTEGRATORI

Tipo di misura

generano segnali la cui
ampiezza e proporzionale
al flusso di fotoni

Efficienza di
rivelazione
Frazione percentuale
di fotoni che produce
un segnale rivelabile
rispetto
al numero totale di
fotoni che entrano nel
rivelatore

Informazione

Flusso, energia, posizione, tempo, ...

Intervallo dinamico
Intervallo di livelli di
segnale entro il quale il
rivelatore fornisce

una risposta lineare

Rumore (noise)

Fluttuazioni del segnale rivelato dipendenti da cause diverse, che

impongono un limite all'intensita minima di fotoni rivelabile

Efficienza quantica
Numero di portatori di
carica/fotone

Risoluzione




INTEGRATORI

Caratteristiche principali

O Rumore di lettura
read out noise

O Elevata dinamica

O Sorgenti luminose

Integratori

Processo primario: assorbimento

Fotoionizzazione

Rivelatori a gas: schema di principio

Finestra trasparente ai Raggi x ASSOPbimenTO in un un

/ gas - ioni + elettroni

Gas \
T +b o | Tone positivo
/ Fotoelettrone di energia:
Anodo ©
/ E=LE,-FE,
Catodo




Camera ad ionizzazione

G - anello L' anello di guardia riduce le
distorsioni del campo elettrico ai

di guardia or : ,
confini della regione attiva.

]

G$:

A - Anodo . : :
Gli elettroni prodotti dalla
C - catodo i :
ionizzazione vengono raccolfi
dall'anodo.
Gli ioni, che hanno una mobilita molto
minore di quella degli elettroni

vengono raccolti dal catodo

_—G
A

“ > Zona attiva

c
.
— )
Numero, N, di coppie || N =~ _——

La scelta del gas e della finestra viene !
ottimizzata in funzione dell‘intervallo di elettrone-ione prodotte: <V >
i

lunghezze d'onda di operazione del rivelatore

IR

<V_> Potenziale di ionizzazione efficace, cioé
: un valor medio tra i potenziali di

Nel caso il flusso di fotoni sia
completamente assorbito entro la ionizzazione di piu elettroni dello stesso
camera la corrente misurata, i, e': atomo

I, - intensita della radiazione incidente (ph/s)

i — N e — ] T ‘)/ e T - trasmittanza della finestra
0 Y - efficienza di fotoionizzazione del gas (elettroni/ph)




http://web.infn.it/Dafne_Light/
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INFN-LNF Synchrotron Radiation Facility
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DAFNE-Light is the Synchrotron Radiation Facility at the Laboratori Nazionali di
Frascati (LNF).

Three beamlines are operational using, in parasitic and dedicated mode, the intense
photon emission of DAFNE, a 0.51 GeV storage ring with a routinely circulating
electron current higher than 1 Ampere. Two of these beamlines (DXR1 and DXR2)
have one of the DAFNE wiggler magnets as synchrotron radiation source, while the
third beamline (SINBAD-IR) collects the radiation from a bending magnet. New XUV
bending magnet beamlines are nowadays under construction.

The beamlines DXR1 and SINBAD-IR are open to external users.



