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Metode bazirane na sinhrotronskom
zracenju

Prof. dr Ljiljana Damjanovic¢-Vasili¢



Spektralni opseg sinhrotronskog
zraCenja

THE ELEGTROMAGNETIC SPEETRUIK
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Sinhrotronsko zracenje je
elektromagnetno zracenje koje
emituju naelektrisane Cestice pri
ubrzanom kretanju po kruznoj
putanii.
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Sinhrotronsko zracCenje



 Akceleratori su uredaji  koji  ubrzavaju

naelektrisane Ccestice pomocu elektricnog i
magnetnog polja do velikih brzina, cesto bliskih
brzini svetlosti.

Najznacajniji tip akceleratora — sinhrotron.

Sinhrotron je kruzni akcelerator gde orbite
ubrzanih naelektrisanih cestica imaju priblizno
konstantan radijus, pri cemu se frekvencija
elektricnog polja kojim se ubrzavaju ne menja, ali
se menja intenzitet magnetnog polja koje odrzava
stabilnost orbite.



Sve naelektrisane Cestice koje se krecu ubrzano, po krivoj
putanji, emituju elektromagnetno zraCenje i gube
energiju.

Energija koja se emituje na ovaj nacin raste sa porastom
brzine Cestice i otezava ubrzavanje Cestice.

Termin sinhrotronsko zracenje se koristi kada ubrzanje
menja pravac a ne brzinu (u magnetnom polju).

Prirodno sinhrotronsko zracenje je elektromagnetno
zracenje koje emituju objekti u svemiru: crne rupe,
pulsari.



Synchrotron .Ligh't .

“The Crab Nebula, or Messier 1, is one of
the most spectacular and intensively
studied objects in the sky. It is the remnant
of a supernova in AD 1054, observed as a
"guest star" by the Chinese in today's
constellation Taurus. It is among the
brightest remnants across a broad
wavelength spectrum. The Crab Nebula is
probably the best-known synchrotron
emission nebula. The synchrotron light is
what is primarily seen in the 2MASS
image.... "

http://www.ipac.caltech.edu/2mass/gallery/images_snrs.html



e Zracenje generisano u sinhrotronu je prvi put
detektovano 1947. godine u istrazivackim
laboratorijama kompanije General Electric u
Njujorku.

e Kako raste energija Cestica, mora se menjati
intenzitet magnetnog polja koje ih usmerava da bi
se Cestice kretale po istoj/sliénoj putaniji.
Promena magnetnog polja mora biti pazljivo
sinhronizovana sa promenom energije inace ce
snop cestica nestati. Odatle potice naziv
“sinhrotron”.



* Sinhrotronsko zracenje je elektromagnetno zracenje
koje se emituje kada naelektrisane cestice, najcesce
elektroni, koje se krecu brzinama bliskim brzini
svetlosti, menjaju pravac kretanja pod dejstvom
magnetnog polja.

e Sinhrotronsko zraCcenje — problem za fizicare koji se
bave ispitivanjima elementarnih cestica, ali od
izuzetnog znacaja za istrazivanja u oblasti materijala
(posebno nanomaterijala), fizickim i hemijskim
naukama, metrologiji, geonaukama, zastiti zivotne
sredine, bionaukama, medicini i farmaciji.



Sinhrotronsko postrojenje

1. Elektronski pistolj

(tu se generiSu elektroni)

2. Linerani akcelerator
(inicijalno ubrzanje elektrona)
3. PojaCavac (booster)

4. Skladisteni prsten

5. Snop zracenja

6. Stanica za izvodenje
eksperimenta

Preuzeto sa: http://www.synchrotron.org.au/synchrotron-science
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Preuzeto sa: http://www.esrf.eu/about/synchrotron-science/synchrotron
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Bending magnet
radiation
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Jedinstvene karakteristike sinhrotronskog zracenja
su:

- kontinualni spektar (od mikrotalasa do x-zraka)
- visok fluks i osvetljenost
- visoka kolimisanost snopa zracenja

- visoka polarizovanost (moze biti linearna,
cirkularna ili elipticna)

- moguce je dobiti snop monohromatskog
zracenja visokog intenziteta

- emituje se u vrlo kratkim pulsevima
(tipicno krac¢im od nano-sekunde)



e Osvetljenost je definisana kao broj fotona koji su
emitovani po jednom kvadrathom milimetru izvora
po sekundi po uglu i po 0,1 % Sirine snopa. To je
mera "korisnog " zracenja koje nastane u toku
tipicnih sinhrotronskih eksperimenata.

e Osvetljenost zracenja koje proizvodi treca generacija

sinhrotrona iznosi:
~ 1019 fotona

smm’mrad?x10— =~ Al



Poredenje intenziteta X-zracenja dobijenog
pomocu katodne cevi i sinhrotrona razlicCitih
generacija
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Raspored eksperimenta — sinhrotronsko postrojenje
Diamond, UK

B24 cryo-TXM

i S 102 MX / 102/102-1 VMXi/VMXm
microfocus MX 124 103 MX

circular dichroism B23 104-1 monochromatic MX
long-wavelength MX 1123 104 MX: macromolecular crystallography
MIRIAM: IR microspectroscopy B22 // 105 ARPES

: ; ) 106 nanoscience
small-angle scattering and diffraction 122

107 surface and interface diffraction
B07 VERSOX: versatile soft X-ray beamline

high-throughpul SAXS B21
inelastic X-ray scattering 121 “©

\

LOLA: X-ray spectroscopy 120 N

109 SISA: surface and interface structural analysis
small-molecule single-crystal diffraction 119 e

core EXAFS B18
110 BLADE: X-ray dichroism and scattering
microfocus spectroscopy 118 N

test beamline B16 07’
materials and magnetism 116

XPDF: X-ray pair distribution function 115-1
extreme conditions 115

I11 high-resolution powder diffraction

[12 JEEP: joint engineering, environmental and processing

113 X-ray imaging and coherence

hard X-ray nanoprobe 114

‘ macromolecular crystallography ’ soft condensed matter engineering and environment

spectroscopy . materials surfaces and interfaces

Preuzeto sa: http://www.diamond.ac.uk/Beamlines.html



Primer istrazivaCke infrastrukture velikih dimenzija

KORISCENJE

Dosta stanica za eksperimente sa
naprednim i specificnim tehnikama
Omogucava korisnicima eksperimentalno « v !
Treme f; Skladisteni
Pristup omogucen na osnovu prOJekata =
koji prolaze proces recenzije

Mali procenat prijavljenih projekata dobije
vreme na sinhrotronskom postrojenju
(tipicno nekoliko dana)

Stanica za izvodenje
eksperimenta

Korisnici

MAXTV



Tri kategorije eksperimentalnih tehnika se
zasnivaju na sinhrotronskom zracenju

»>Spektroskopske tehnike

Koriste se za proucCavanje energije Cestica koje su emitovali ili apsorbovali
uzorci izlozeni sinhrotronskom zracenju; karakterizacija hemijskih veza i
dinamike elektrona.

»>Tehnike bazirane na rasejanju ili
difrakcione tehnike

Koriste se za odredivanje strukture kristala i velikih molekula kao Sto su
proteini.
»>Tehnike oslikavanja (imaging)

Koriste sinhrotronsko zracenje za dobijanje slika ispitivanih uzoraka sa finom
prostornom rezolucijom; oblasti primene: biologija Celije, litografija, IC
mikroskopija, radiologija i tomografija x-zracima.



Spektroskopske tehnike

* Nisko-energetske spektroskopske metode (Vakumska — UV (VUV)
spektroskopija, IC spektroskopija, terahercna spektroskopija, UV
fotoelektronska spektroskopija (UPS), foton-jon spektroskopija, itd.)

* Spektroskopije mekih X-zraka
(Apsorpciona rendgenska spektroskopja (XAS), NEXAFS, emisiona
rendgenska spektroskopija (SXES), rezonantno neelasti¢no rasejanje X-
zracenja (RIXS), Ozeova spektroskopija, Fotoelektronska spektroskopija X-
zracenja (XPS), magnetni cirkularni dihroizam X-zracenja (XMCD)

e Spektroskopije tvrdih X-zraka
(EXAFS, Apsorpciona rendgenska spektroskopja (XAS), NEXAFS, XANES,
XMCD)



FTIC spektroskopija bazirana na
sinhrotronskom zracenju

 Sinhrotronsko IC (SR-IR) zracenje ima 10 —1000 puta
vecu osvetljenost od globara.

 To rezultuje u visokom signal/Sum odnosu, kracem
vremenu snimanja i boljoj prostornoj rezoluciji.



Synchrotron-based Infrared Microspectroscopy
(SIRMS)

STONY BROOK - State University of New York; Laboratory for Suface Analysis and
Corossion Sicence

mode

Beamline
U10B
National
Synchrotron
Light Source

Reflection

Infrared microspt
50meVio1eV

Biological studies




Sematski prikaz IRENI stanice za eksperimente, Medison, Viskonsin

Spectrometer
")

Condenser

M1 — 12 toroidalnih ogledala;
M2 i M4 — 12 ravnih ogledala;
M M3 — 12 paraboli¢nih ogledala
12 ZnSe prozora

| 60 x 40 um? povrSina uzroka
=ce NENE WY M2 0,54 x 0,54 um? efektivna
povrSina piksela

Objective

« Snima se duplo veca povrSina uzorka za isto ili krace vreme sa oko 100 puta
boljom prostornom rezolucijom u odnosu na koris¢enje samo jednog snopa
sihnrotronskog zracenja.

« Dizajniran da prosiri primene na ispitivanje uzoraka iz oblasti kulturnog nasleda
(male i ograniCene koliCine uzoraka); bioloSke i medicinske primene koje
zahtevaju analizu velikog broja uzoraka da bi rezultati bili statistiCki relevantni;

analize heterogenih materijala na mikrometarskoj skali.
Physics Reports 519 (2012) 51-96
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: . . alizarin (IRUG OD00103) —— gypsum (IRUG IMP00105)
Layered pigments in art —— egg yolk, aged (IRUG PRO0035) . calcite (IRUG IMP00240)

Appl. Spec. 66(59) (2012) 475
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Fig. 1 Optical micrograph of a thin section obtained for the sample
(ST-Ta-8) from Song Terus site (Indonesia, 60 ka) and showing the
localization of the area analyzed by FTIRM at SMIS beamline (SOLEIL.
France). 2 -1700 -1 1650

X (jam)

Fig.5 (a) Optical view of the analysed area of the sample from Bize-Tournal site (BZ-030-17) (15 000 BP) and corresponding FTIRM images of bone
properties (b-e). The individual images present the color-coded images of the spatial distribution of (b) collagen/phosphate (collagen/POy) ratio, (c)
carbonate/phosphate (CO4/POy) ratio, (d) acid phosphate/phosphate (HPO4/PO,) ratio, and (e) crystallinity values (1060/1075).

J. Anal. At. Spectrom., 2011, 26, 922-929



Moguce interakcije Foto-emisija  elektronska struktura
X-zracenja i uzorka (elektroni) & oslikavanje

difrakciia krlstqlografl!a
& oslikavanje

(\‘\‘\Y rasejanje  SAXS
M\/\/\ & oslikavanje

/\/\/\/\ apsorpcija

Spektroskopije
EXAFS
XANES

& oslikavanje

A A A

Sihrotronsko X-zracCenje ka detektoru

fluorescencija EXAFS
XRF oslikavanje

R. Bartolini, John Adams Institute, 12 November 2014



XPS — fotoelektronska spektroskopija
X-zracenja

A+hyv > A" +¢

M

m

E,=hv-E —w

gde je w radna funkcija spektrometra

Decreasing binding energy

Metoda za ispitivanje povsina



XPS eksperimenti se izvode u vakuumu da bi se
izbeglo rasejanje elektrona na molekulima gasa.

Na pr. srednji slobodni put elektrona koji imaju
kineticku energiju od 100 eV na atmosferskom pritisku
(10° Pa) u vazduhu je oko 3 x 10/ m.

Za veliki broj sistema je vazno da se ispitaju u realnim
uslovima (in situ ili operando).

1990-tih godina su izvedeni prvi XPS eksperimenti sa
sinhrotronskim zracenjem na pritiscima bliskim
ambijentalnom (3000 Pa i manje) — Near Ambient
Pressure XPS — NAPXPS
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Figure 4. (a) Au 4f HAXPES of Au(111) on mica using 7.94 keV X-
rays at environmental pressures 1 to 100 kPa. Each spectrum was
recorded in an acquisition time of 10 min. (b) Relative intensity of the
Au 4f ), peaks as a function of pressure. (c¢) Au 4f spectrum recorded
in an acquisition time of 30 min. The Shirley background was
subtracted from the spectra, and the plots were fitted with a Voigt

function. Reproduced with permission from ref 15. Copyright 2017
IOP Publishing,

2017. godine su
snimljeni prvi XPS
spektri na pritisku od
jedne atmosfere
primenom
sinhtrotronskog
tvrdog X-zracenja
energije ~ 8 keV.

Acc Chem. Res. 2018, 51, 719727



e XPS daje informacije o hemijskom sastavu i
strukturi povrsina i granicnih povrsina. A izvodenje
eksperimenta u uslovima bliskim realnim je od
izuzetnog interesa u brojnim oblastima kao sto su
kataliza, skladistenje gasova, baterije, biomaterijali
itd.

* |n situ merenja omogucavaju razmevanje osobina
materijala i funcionalnosti uredaja, kao i
degradacione mehanizme



Pd 3d (@)| | Valence band (b)
chv=7.94 keV 3dg, =303 K y

Intensity
Intensity
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Binding Energy /eV Binding Energy / eV
Pd3dy, . (c)] |Pd3ds;  (d)
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Figure 5. (a) Pd 3d;,, and 3d,,, HAXPES of Pd nanoparticles using
7.94 keV X-rays at the hydrogen pressures of 1 and 10* Pa at the
temperature of 303 K. (b) Valence band HAXPES with the same
conditions as in panel a. (¢) Pd 3d;,, HAXPES of Pd nanoparticles in
the hydrogen pressure increasing process from 1 to 10* Pa. (d) Pd
3ds;, HAXPES of Pd nanoparticles in the hydrogen pressure

decreasing process from 10* to 1 Pa.
HAXPES-hard X-ray photoelectron spectroscopy Acc Chem. Res. 2018, 51, 719727



Mikroskopija pomodu X-zracenja ima rezoluciju izmedu elektronske i opticke
mikroskopije. | ima veliki broj spektroskopskih tehnika koje se mogu koristiti u te
svrhe.

L-SR-XPS je izuzetno pogodne metoda za ispitivanje povrsina i fenomena na
granicnim povrsinama na skali ispod um.

Fig. 7 Left Mo 3d image

AR RARRE R AR SS s RAs aam s a—
(10x10 pum?) of aligned MoS, E i ) h :p
nanotubes grown on Si sub- L s \ u\“\
strate. Right S 2p spectra taken 9 ax N P
at different parts along the P /f\ N\,,,_:
nanotube bundles. The fitting - :
components indicate different - sidewalls P
bonding configurations of S )

within the nanotube structure.
The bottom S 2p spectrum is of
the MoS, compound
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* Nanotube imaju raznovrsne mehanicke i elektronske osobine zbog svoje niske
dimenzionalnosti i izrazene anizotropije Sto omogucava njihovu Siroku primenu.

* XPS spektri pokazuju da se lokalna hemijska i elektronska struktura znatno

razlikuje na razlicitim delovima ispitivanih MoS, nanotuba.
Anal Bioanal Chem (2007) 389:1121-1132



* Objasenjenje mehanizma degradacije koji dovodi do tamnih tacaka na
povrsini katode OLED-a.

Fig. 9 Top Al 2p, C Is and In
3d maps in a damaged region of
the Al cathode, (a ‘dark’ spot in
the OLEDs). Since the deposited
In film screens the Al 2p emis-
sion these parts appear darker in
the Al 2p map. The concentra-
tion profile of In deposited on
the Al cathode surface around
the hole in shown in the right
panel. Bottom XPS spectra tak-
en inside the hole (/), on the Al
cathode in the vicinity of (2) and
far away (3) from the hole. The
top spectrum, corresponding to
the anode (ITO), is shown for
the sake of comparison with
spectrum |
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e Lateralne nehomogenosti u topografiji i hemijskom sastavu povrsine su glavni
razlog za strujne udare koji dovode do prekida rada katode i Citavog uredaja.
Anal Bioanal Chem (2007) 389:1121-1132



Apsorpcija X-zracenja

Apsorpcija X-zracenja je deSava pri interakciji upadnog snopa sa cvrstim uzorkom,
pri cemu se intenzitet zracenja koje je proslo kroz uzorak smanjuje prema relaciji:

In Lo _ X = X

| HR = Hy, P

gde x je debljina uzorka, 1i I, je intenzitet propustenog i upadnog snopa,  je linearni
apsorpcioni koeficijent koji zavisi od vrste elementa i broja atoma na putu snopa, p,,
je maseni apsorpcioni koeficijent Cije su jedinice cm?/g nezavisan od fizickog i
hemijskog stanja elementa, p je gustina.

Maseni apsorpcioni koeficijent raste sa talasnom duzinom zracenja zbog Cega
dugotalasno zracenje ima manju prodornu mo¢ od kratkotalasnog.

Dugotalasno X-zra¢enje => meko (300 eV do 10 keV)
Kratkotalasno X-zracenje => tvrdo (iznad 10 keV)



Aposorpcioni spektri X-zraCcenja nemaju linijsku strukturu vec se sastoje iz traka sa
oStrim ivicama sa strane vecih talasnih duzina koje odgovaraju apsorpciji granice npr. K
serije (apsorpcija energije koja je jednaka energiji jonizacije iz K-nivoa) i kontinualnog
dela spektra koji pokazuje da su elektroni presli iz vezanog (kvantovanog) u slobodno
(nekvantovano) stanje. Spektri imaju finu strukturu jer se visi nivoi (L nivo i viSi) sastoje
1z viSe podnivoa.

Absorption Coefficient
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Sematski prikaz procesa fotoekscitacije (levo) i Veza izmedu energetskih prelaza
dozvoljeni prelazi (desno) koji dovode i apsorpcionih ivica.

do emisije karakteristicnog X-zracCenja.
Physics Reports 519 (2012) 51-96 Adv. Mater. 2014, 26, 7849-7872



Apsorpcioni spektri folija od prelaznih metala —
selektivnost prema hemijskim elementima
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Ostre apsorpcione ivice na dugotalasnoj strani



Apsorpcija X-zracenja (XAS)

__ continuum
¥ T
~ valence /v
—0—0—
core core Uspesno identifikuje
excitation razli¢ite hemijske vrste.
c
8 12¢
=
2
ﬁ 0g r
5
o
= %% —— Fe metal
E — Fe,0,
Soat —— nano
0 , : . ] |
TO70 710 7150 7190 630 640 650

Energy (eV)



Prednosti XAS

e Selektivhost prema hemijskim elementima (ponekad i prema
poloZaju u materijalu)

* Dobijanje informacija o lokalnom okruzenju svakog elementa
u ispitivanom materijalu

e QOsetljiva na parcijalne gustine slobodnih stanja u blizini
Fermijevog niova

* Visoka koncentraciona osetljivost (10 do 100 Cestica po molu)

e Relativno kratko vreme eksperimenta kada se koristi
sinhrotronsko zracenje (od milisekunde do nekoliko sekundi)

 Mala zapremina uzorka potrebna za analizu (obi¢no je
dovoljno manje od 30 mg/cm?)

Posebno od interesa za ispitivanje: kristalnih i neuredenih (amorfnih, staklastih, tecnih,
gasovitin) multikomponentnih materijala, kao i in situ ispitivanja dinamike procesa (fazni
prelazi i hemijske reakcije).
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« Za XANES se koristi I naziv NEXAFS (Near-
Edge X-ray Absorption Fine Structure)

* ODbicno region oko 30-100 eV oko apsorpcione
lvice I to je region u kojem su najvece promene
apsorpcionog koeficijenta za X-zracenje.

* Tipicho XANES se koristi za tvrdo X-zraCenje, a
NEXAFS za meko X-zracCenje.
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XANES spektri daju informacije o elektronskim stanjima atoma koji je apsorbovao
zracenje.

Crystallography Reports, 2006, Vol. 51, No. 6, pp. 908-935.



Absorption, arb. units

1.5} ls = 4p
(@)

<
S
1

(b)

1 1 1 | |
7706 7708 7710 7712 7714
X-ray energy, eV

Fig. 8. K-edge XANES spectra of cobalt in La; _ ,Sr,CoO;3
x=0.0-0.5):(—)x=0.0,(---)x=0.2, (-~ ) x=0.3, () FIT,
(—) x=0.5.

Cetiri signala u blizini aposrpcione granice:
1. Prelaz 1s —4d

1. Pre apsorpcione granice je signal koji
odgovara 1s—3d prelazu (cepanje 3d stanja
usled oktaedarnog kristalnog polja na t,; i

ey Podnivoe; dalje cepanje 3d nivoa se javlja
usled Jan-Telerovog efekta)

3. Zamena La3* sa Sr?* rezultuje promenama
u spektru iznad 7715 eV sto se objasnjava
modifikacijom lokalne strukture Co jona.

4. Crveni pomeraj signala pre apsorpcione
granice od 1eV je neoCekivan rezutlat jer bi
zamena Co3* sa Co** sa porastom sadrzaja
Sr trebalo da rezultuje porastom energije
veze usled porasta efektivhog pozitivhog
nelektrisanja jezgra. Zbog toga se dobijeni
rezultat povezuje sa promenom u
zaklanjanju pobudenog elektrona

od strane ostalih elektrona u 3d(t,,) stanju.

Crystallography Reports, 20006, Vol. 51, No. 6, pp. 908-935.



* Materijali koji se baziraju na ugljeniku i silicijumu su najvazniji materijali u istoriji
naucnog i tehnoloskog razvoja (primene: elektronika, fotonika, senzori,
biotehnologije, kataliza, solarne ¢elije, baterije, itd. )

e Zaprimenu je neophodno poznavanje strukture povrsine, granicne povrsine, kao i
elektronske strukture ovih materijala.

* XANES omogucava pracenje stanja valentnih i provodnih zona, kao i defekata u
zabranienim zonama nanostruktura Ci Si.

Promene elektronske strukture grafena pri

razliitim tretmanima se mogu pratiti pomocu

XANES.

GRA-200

GRA-300
"_/.,-’/—’u.,‘_‘_.-
GRA-400

N-dopiran grafen je odliCan nosaC za nanocCestice
Pt (10 puta veca katalitiCka aktivnost u poredenju
sa komercijalnim Pt/C katalizatorom).

GRA-500

Intensity(a.u.)

GRA-600

Zagrevanjem grafena i uree na temperaturama

manjim od 300 °C dolazi do vezivanja uree kao

s 0 5 s lZvora azotaza grafen. Prelaz of uree do amino
Photon Energy(eV) vrsta se deSava na oko 400 °C, a na viSim

Figure 2. Comparison of C K-edge XANES spectra of GO, GRA-200 (gra-

phee trested st 200°0), GRA-300, GRA-0, GRAseand cRasoo e t@[MPErAtUramMa nastaju vrste koje ngovaraju

inset shows the TEM image of GRA-500. Reproduced with permission.[*’]

Copyright 2012, Elsevier. piridInSkom i grafltnom tipu doplranja.

Adv. Mater. 2014, 26, 77367806



Xik)

Extended X-ray Absorption Fine Structure
(EXAES)

Oscilacije zavise od tipa, pozicije | broja susednih atoma.
Monoatomski gas ne pokazuje finu strukutru.
Obuhvata oblast od 400 do 2000 eV od apsorpcione ivice.

Samo elasticno rasejani elektroni doprinose signalu EXAFS —
lokalno uredenje
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Teorija rasejanja: ukoliko
atom koji apsorbuje zraCenje
Ima susedni atom dolazi
do rasejanja fotoelektrona na
susednom atomu. Dva talasa

Emerging wave Emerging + b\ackscattered waves (| n|C|J al ni | USled rasejanj a)
o) fy=1fo) + 1) interferiraju, a fazna razlike je

(c)

odredena meduatomskim

H \J\ H \J\m\_\ rastojanjem i elektronskim
talasnim vektorom, k.

i > | =
EU’ ’SV Eo, BV
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Fig. 9. Temperature dependence of the Li-edge EXAFS
spectra ;((k}k2 of rhenium in ReO5 [28].

Fig. 10, Temperature dependence of the Fourier trans-
formed L3-edge EXAFS spectra ;((k);f(2 of rhenium in ReO4
[28].

Crystallography Reports, 20006, Vol. 51, No. 6, pp. 908-935.



Vizuelizacija sakrivene slike Vinsenta Van Goga
primenom XRF elementnog mapiranja u
kombinaciji sa XANES merenjima

Primenom uobicCajenih metoda

kao Sto su IC reflektografija ili
radiografija X-zracenja (detekcija
X-zracenja koje je proslo kroz uzorak)
nisu dobijeni zadovoljavajuci rezultati
(Pb iz preparature jako apsorbuje

| ne omogucava dovoljan kontrast).

Figure 1. (a) Vincent van Gogh, Patch of Grass, Paris, Apr—June 1887, oil on canvas, 30 cm x 40 cm, Kréller-Miller Museum, Otterlo, The
Netherlands (KM 105.264; F583/JH1263). The red frame indicates the field of view in images b and c (rotated 90° counter-clockwise). (b) X-ray
radiation transmission radiograph (XRR), paint sample location indicated in the blue frame (Figure 4). (c) Infrared reflectograph (IRR).

Anal. Chem. 2008, 80, 6436—6442
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Figure 2. (a) Distribution of Pb L measured with SR-based XRF
(black, low intensity; white, high intensity). (b) Hg L showing distribu-
tion of vermillion. (c) Sb K showing distribution of Naples yellow, paint
sample location indicated in the blue frame (Figure 4). (d) Zn K
showing distribution of zinc white, mostly corresponding with surface i :
painting but some overlap with concentrations of SbK (nose, ear, 30450 J— — 30600

Normalized Intensity (a.u.)

neck).
Energy (keV)

XANES spektri tri dela slike i Cistih jedinjenja
Anal. Chem. 2008, 80, 6436-6442



Tehnike bazirane na rasejanju
zracenja

e Difrakcija tvrdih X-zraka

(Difrakcija X-zracenja (XRD), difrakcija praha, difrakcija na monokristalu, povrsinska
difrakcija, stojeci talas X-zracenja (XSW))

 Makromolekulska kristalografija
* Rasejanje tvrdih X-zraka

* Rasejanje mekih X-zraka



