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Vantaggi dei bersagli polarizzati di HD a spin congelato

- La frazione di protoni liberi polarizzati e
superiore a quella di qualunque altro bersaglio
polarizzato:

Fattore di diluizione molto elevato

- I nuclei di H e D possono essere polarizzati

indipendentemente ed & relativamente
semplice  cambiare la  direzione  di
polarizzazione — protoni e neutroni

polarizzati in un solo set-up

- H e D possono raggiungere un grado elevato
di polarizzazione:
95 % per H 70% per D
- In condizioni di spin congelato i bersagli
polarizzati possono essere trasportati a
freddo per essere utilizzati in condizioni
sperimentali semplici:
(B =7 Tesla ,T=4k B=1 Tesla , T=0.5K)

conservazione esperimento
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Bersaglio di HD a spin congelato

H-4 &’
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Tempi di rilassamento: > 1 anno

Procedura di polarizzazione = 3 mesi
Presa dati: = mesi

Contronidicazioni:
Procedure ed apparati molto complessi
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Tempi di rilassamento e concentrazione di orto-H2

Il tempo di rilassamento longitudinale HT, dei nuclei di H nell’HD dipende
fortemente dalla concentrazione di orto-H, nel gas di HD (c-oH.):

c-oH,=0

c-oH, =10
c-oH, =107
c-oH, =104
c-oH, =103

Vb

mesi
settimane
giorni
secondi

L'orto-H2 decade in para-H2 se la femperatura e inferiore a 176 K con un

tempo caratteristico di 6,8 giorni.

1. Partendo da una concentrazione di c-oH,*10-*in HD si polarizza il

bersaglio.

2. Si attende che tale concentrazione si riduca di 2 ordini di grandezza
per decadimento naturale (invecchiamento del bersaglio)
Si ottiene un bersaglio polarizzato a spin congelato.

E' necessario conoscere bene la composizione del gas di HD



Gas cromatografia: misura della differenze della conducibilita termica

rispetto ad un gas vettore (Neon) in funzione del tempo di trasporto.

Varian CP-3800 GC

Il tempo di trasporto %
e funzione della massa =
delle molecole £
@
(]
O
-
E necessaria una

distillazione doppia per
ridurre le contaminazioni
di due ordini di grandezza
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By Steve Whinsnant @ USC
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Spettroscopia Raman: diffusione di luce laser dagli stati rotazionali

J? h
E, =W "= = heb,J(J +1) by = —
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—— Wavenumber, v
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AE = heb,(J + 2)(J +3) = heb, J(J +1) = heb, (4 + 6)
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Set-up Raman
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Analisi di un campione di gas di HD (JMU-I)

Raman Spectrum

counts/$
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Set-up finale.

Media di 30 spettri da
60 s ciascuno:

Minimizzato il rumore di
fondo ed ottimizzato il
range dinamico



Intensita delle righe Raman : dipendenza dalla temperatura

M+ +2) [ hebJ(J +1)
2(2J + 1D(2J + 3) ( KT )

10,7) = 1) ) 25 2 g () )

Funzione di partizione
I, = Intensita del Laser ( heb, J(J + 1))

A(v) = funzione di risposta spe‘r’rrale oT) = Egs (V)(2J +1)exp o
f(J) = correzione di anarmonicita

Y = elementi di marice anisotropi N = numero totale di molecole
l 9<(J) = molteplicita di spin nucleare
Constante C
h b,J(J +1
1(J,T) = C—h(J) chyJ(J +1)
o(T) KT

3(J +1)(J +2)
2(2J +1)(2J +3)

dove  A(J) =g (J)(2J +1)

l[oo(J) _CN exp(~ hebyJ(J + 1)) Dipendenza esponenziale da:
h(j) 0 KT 1/ Tempeﬂr:a‘rura

CN eT possono essere determinate da un fit dei dati
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count/s

calibratead HD gas peak fit
N
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HD

Problema:

i picchi di alta intensita
(HD) presentano delle
code dovute al dritf
della carica verso i pixel
adiacenti

sottostima della
intensita totale dei
picchi piu intensi
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Temperature determination

X/ndf 3139. / 2

P1 6.816 + 0.3852E-04
P2 —-0.3470E-02 + 0.3708E-06

Temp 5(288.193 +/-0.0307973 )k

Lo (J heb, J(J +1
Xp( ) _ Aexp(— CD, ( + ))
h(j) KT
E(T)/Kg (KY)
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Contenuto dei picchi di gas HD

J | Tep(T)=AL,, | Igit(T)=AT,, (T)
(counts/s) (counts/s)

0 | 5490105 |D2471820.2

1 [6283.7+05 |6305.4=0.2

2 |3702.4:05 |3691.7+0.14

3 |125715 05 |1255.60 +0.04

4 |- 258.84 +0.009

5 |- 32.973 +0.001

6 |- 2.6230 = 0.0001

7 |- 0.13114 = 0.00005
12




Counts/s

gas calibration factor at termal equilibrium

i X/ndf 523.8 / 3
e R 2565 Estrazione del prodotto
26525 - I CN per il gas di HD
26500 i ‘
26475 { CN = (26467+3) count/s
26450 |-
_ Ci aspettiamo miglioramenti
26425 |- nelle fluttuazioni di CN
; qualora si tenesse conto del
26400 |- contributo della carica di
drift.
26375 |-
26350 | ?

0 0.5 1 1.5 2 2.5 3

Peak number
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calibrated H2 gas peak fits

X/ndie182 ] 27

P1 34,14+ 0.6025E-01
P2 587.1 £ 0.4914E-02
P3 3.355% 0.6659E-02

P4 = 2993+ 0.2341E-01 l |2

Tre picchi:
Fit con una buona

X/ndt136.1 [/ 27
P1 11.36 & 0.5930E-01
- P2 354,44 0.1 -01
P3 3.486+ 0.2]61E-01
P4 2.842% 0. -01
C
10
x/ndl24.17 [/ 27
P1 4,887 + 0.5776E-01
P2 814.4% 0.2124E-01
P3 ~32554% 0.4726E-01
1 § P4 2,665+ 0.2353E-01
7 -1
6 cm
5 -
4
3
2 -
l il 1 1 l 1 il I 1 |
800 810 820
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e discriminazione
1590 600 del fondo

J Iexp(J)iAIexp Ifi‘r(J)iAIexp (J)

(counts/s) (counts/s)

1 |203.0+05 203.1 £0.3

2 28.2 +0.5 27.97 £0.04

3 |- 16.91 +0.02

4 |- 0.5782 +0.0008
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gas calibration factor at termal equilibrium
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1.001

Determinazione del prodotto
CN per il gas di H2

H2 totale : CN=500+4

Para-H2: CN=126+1
Npam/ N,,-=0,25+0,01

orto-H2: CN=374+4
N, +o/N;o-=0,75 +0,01
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calibrated D2 gas peak fit

X/ndf1165 [/ 17
P1 11.33+ 0.6358E-01
P2 179.2:% 0.1501E-01
P3 3574+ 0.2526E-01
3 2,870 & 0.35556-01
(2]
10 -
| ] L | | 1 1 | | | 1 I
170 175 180 185 190
X/9df2140 / 17
P1 12.65% 0.6215€-01
P2 414.7 % 0.9525€-02
P3 3483+ 0.2183E-01
P4 3.344 % 0.35606-01
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Cinque picchi:

Fit con una buona
discriminazione
del fondo

[

Iexp(J)iAIexp IfiT(J)iAIexp (J)
(counts/s) | (counts/s)

717+0.6 718 +0.5

48 6 +0.6 485 +04

78.41:0.6 |78.0 0.6

20.9 +0.6 21.3 0.1

16.8 +0.6 |16.6 =0.1

- 2.33 +0.01

- 0.963 = 0.007

N|ocfOo|bdh|lw | NV|—=]|O

- 0.0731+ 0.0005
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gas calibration factor at termal equilibrium

X’/nd0.1896 / 4

- P1 393.3+ 4.759
- T I\ )\ i Q
: I L 1 | 1 L l 1 1 l L 1 l L I 1 | L + 1 l l L 1 I 1
0 0.5 1 1.5 2 2.5 3 3.5 4
3 X' /0d3297E-01/ 2 i
s P1 262.4 + 3.746
B T
:_ | (I | L 1 I 1 ' | 1 | L [ I L1 1
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Determinazione del prodotto
CN per il gas di D2

D2 totale : CN=393+5H

Orto-D2: CN=262+4

N, .o/N,,.=0,66+0,02

Para-D2: CN=131+3
Nodd/NTozzolBBiOlOS

17



Determinazione delle concentrazioni : 2 metodi di normalizzazione

In letteratura sono riportati i sequenti rapporti tra le intensita dei picchi
dei diversi isotopi, di pari pressione parziale:

HD (J=1)/H2(J=1)= 0.58
D2(J=2)/H2(J=1)= 0.47

1)-fit- Nota la temperatura é possibile : -
calcolare i rapporti tra le costanti: ﬁ

counts/

H2 HD 2

CNyy / CNy, = Cop / € =0.98756
CNy, / CNp = Cp, / Cop =1.034 3

CNp / CNyo= Cpp / €= 0.95484 o JWL\Jb
da

WL
utilizzare per estrarre le

concentrazioni relative dei gas a N - S-S
partire dai valori del prodotto CN dato ;F TMi (I
dal fit.

P
00

f

2) peak- Il rapporto tra le intensita sperimentali dei picchi, hormalizzato a
rapporto teorico per uguali pressioni parziali, fornisce il rapporto tra le
molecole dei gas, nell'ipotesi di equilibrio termico tra le varie specie.



HD commerciale

Misura CNyp CNy, CNp, H2/HD H2/HD D2/HD D2/
fit peak fit HD
peak
5 W-ott 6581 +3 [|234+4 |258+x6 [0.038«x |0.0384 + 0.036 = 10.0372 =
0.002 0.0002 0.003 0.0004
10 W-ott | 10437 2 |403 4 |378 x4 |0.0381 = [ 0.0373 = 0.037« 10.0373 =
0.0008 0.0002 0.002 0.0002
15 W-ott | 140853 |536+4 (5174 |10.0378 = [ 0.0380 = 0.037« 10.0371 =
0.0006 0.0004 0.002 0.0002
11 W-dec 0.0391 = | 0.03884 + |[0.038 + |0.0382 =
0.0006 0.00005 0.001 0.0001
12 W-dec 0.0386+ | 0.03884 + |[0.038+ |0.0382 =
0.0004 0.00005 0.001 0.0001

Le due tecniche forniscono risultati compatibili entro l'errore

Valentina Vegna - Roma- 10 Giugno 2010
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HD JMU I

Misura H2/HD H2/HD D2/HD D2/HD

fit peak fit peak
14 W-dec [0.0175+0.001 |0.0176 =0.0001 0.0135+0.003 |0.0137 =0.0003
14 W-dec [0.017 £0.001 0.0175 = 0.0001 0.0135+0.003 |0.0138 =0.0003
14 W-dec [0.0175+0.001 |0.0176 =0.0001 0.0135+0.003 |0.0138 =0.0003
4.5 W-jan |0.018 £0.003 0.0182 = 0.0003 0.014 = 0.006 0.0145 = 0.0006
14 W-feb | 0.0187 £0.0003 | 0.01874 = 0.00005 | 0.0152 =0.0007 | 0.0153 =0.0001
30x60s

La sensibilita ottenuta & pari a 5x10-° utile per misurare concentrazioni
dell'ordine di 104

Si osserva un rateo di dissociazione =0,07 %/mese

Valentina Vegna - Roma- 10 Giugno 2010
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Conclusioni
La techica di misura e stata ottimizzata fino ad una
sensibilita di 10
I risultati ottenuti sul gas commerciale e su quello
inviato per il fest sono coerenti ed indicano un rateo
di ricombinazione inferiore allo 0.1 %/mese.

Siamo pronti per le misure sistematiche. L'arrivo
del gas e previsto per i mesi di giugno e luglio.

Upgrade completati: =
-Nuovo Laser — 15 W

-Nuovo espansore del fascio
-Secondo specchio
-Test con il PM al posto della CCD (non migliora)
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HDice production

 Renovation of building space to create
HDice polarizing Lab -Feb 12/10

- North-Annex of Test-Lab 'y

- pits for cryostats/dilution refrigerators
and high-field magnets

- high-bay for
transferring targets

- UPS & diesel
generator backups

generator:

- polarize to frozen-spin
at 15tesla/ 0.012 K
Cryostat

-move to HallBin 0.1tesla/2 K pits
Transfer Cryostat

-holdin CLAS at~1tesla/0.1 K
with In-Beam Cryostat

7 Thomas Jefferson National Accelerator Facility
.geffe?son Lab



Dry run (warm) with
Transfer Cryostat

- HDice Lab to CLAS
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HDice In-Beam Cryostat for CLAS

designed for both y (w Start Counter) and e- (w mini-Torus) running

13 mW cooling at 0.3 K 4K

1K

in ASME code review HDice

Transfer
Cryostat

on-going construction P

HDice In-Beam Cryostat ////%
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Nuovo progetto: criostato per misure di NMR
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Nuovo progetto: criostato per misure di NMR

Acquistato nuovo criostato

con magnete ad  elevata
uniformita ed elevata stabilita
incluso:

verra consegnato direttamente al
JLAB.

®

Dobbiamo realizzare il nuovo
inserto per condensare HD ad
alta pressione.

UQUID HELLW
LEVEL PROGE

ns
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Misure preliminari sull'elettronica di Kloe per i SiPM

Tek25.0GS/[s ET§ " 1T223 ?_cqs - q

ST DUNRE UL SRS TN TS ORI

HV=70V

Segnale di fondo

1x1 mm?

16:26:24
" Tek HLIH 4.00G5/s ET 803 Acqs
[ T —

T 1A: 32.2ns

Guadagno preamplificatore: x50

: : : : : i : : : : {@: 20.7ns
........... e P R .

HV=70.5V

Segnale di fonds | b i

G| TGO A 1aas ORI Y 3 Jun 2046
16:30:30
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Misure pr'eliminar'i sull'elettronica di Kloe per i SiPM

Tek 1.00(33/[5 . 1T181 ﬁ_cqs Persistence' 250ms
prtet i ]
e e
i . : I : : A 132ns 1 pi
: : : 1 : : @ 8ons, : Display Style

gl 3x3 mm?

Vectors

Dots

Guadagno preamplificatore: x50

| ; e

| { Intensified
............ Lol oot o] Ssamples

i . . I . : : ) : Infinite
............ IR I I Persistence

I

|

l- 200".1?9. RERRRREERE & S 50‘o'ris‘ i '\" ,12_ 'o'm\'/'" variable
| : 4 i .
St)"‘-’ Fllter i
settings
<Disptay> | <Normat> i VT

Preamplificatore  modificato  per

adattarlo alla capacita del rivelatore
3x3
Test da completare.

Intensity |
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Attivita future

Annalisa — Jlab per un anno a partire da Agosto 2010

Valentina — Forward tagger in collaborazione con Genova
HD-ice - analisi Raman

Irene — Concorso per accedere alla scuola di dottorato.

Valentina Vegna - Roma- 10 Giugno 2010
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HD

~98% HD ~15% HZ <0.5% DZ

Distillazione dell’HD

commerciale contiene

Processo di distillazione
Steve Whinsnant @ USC

10

Vapor Pressure (atm)

Insulating

_ Operating
Temperature

15 20 25 30 35
Temperature (°K)
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vacuum
mp-out
Compressor
head
-
To over-pressure L_ﬁ
bufier tanks
(2 X 90L)
15t stage - 359K

2" gage - 200K ——

Hyfiled _|

cold-finger

Stedman packing

Viewing ports ———
\

Boil-up heater

12 moli

35 psi

Al heat shield
connected to

35%K stage

Controller

Pump-out

Glass beads

Insulating
vacuum space

- /’
Still pot

Cryopump

461 tanks <
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L4

X

\

.

/
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Distillazione dell’HD

Ho Rich Gas Purified HD Gas D, Rich Gas
Extraction Extraction Extraction
> - —» | - >
~2.3 moles : ~6.2 moles : ~3.5 moles
100 | I I
= o a B
: Still pot :
! empties ;
| |
10 | EndRGA |
s 1 monitoring !
& i :
§ | : K:
< : :
S 1| i In fre settimane si possono:
u ! . . . . l
5 . distillare 6-7 moli riducendo:
' |la concentrazione di orto-!
.+ H,and para-D, di un fattore:
01| / ' 10 E
Extrapolated E I ; :n\fe,red
.l |
-u I .
0.01 .| \ 3
| | | I I I I [ | - | |
| I I | I | I I | I | |
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
Gas Extracted from the Still (Moles) By Steve Whinsnant @ USC
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Problemi

Disassociation and Recombination
in Carbon Steel Tank at ~200 PSI

Il gas di HD conservato ad alta
pressione  in  recipienti  non
trattati tende a dissociarsi e a

ricombinarsi in H,e D,, ad un
rateo misurato di 0.14% /mese

Ci sono indicazioni che la
conversione inversa para-H, —
orto-H, si verifichi con tempi
caratteristici molto lunghi, in

Concentration (%)

condizioni normali. 2 | _
Concentration
. X Doubling-time = 18.1 months .
Misure accurate del 1k i
contenuto di orto-H, e [ )
para-D, in HD e
altamente desiderabile 0 ! !
0 5 10 15

Time since first measurement (Months)
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Optics configuration

nano-Raman spectrometer
aperture less SNOM .

e ,micro-Raman

I laser I confocal microscope

: spectro- :

[ Z "

i NFEXX 1 evep PNITY

[ A - [

I < I ""-

: L : J:é subtractive/aditive ‘ Q A

| ; | HE double monochromator | i

| ' nano- | 7 G3

| o |

| |

: : photo-

: I : multiplier

I objective N = L LN, cooled

: lense samp le CCD

I sample

|

| nanometric Lk

: XYZ stlos ------------------ Al lasel

1 4y
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