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Abbildung 61: Links: Schnitt durch das Betragsquadrat der dreidimensionalen Fouriertrans-
formierten der Elektronendichte eines Makromolekiils. Rechts: wie links, jedoch fiir einen
in allen drei Raumrichtungen fiinf Elementarzellen grofien Kristall des gleichen Makromo-
lekiils der gleichen Orientierung. Die Intensitdt ist nach einer logarithmischen Farbskala
aufgetragen.
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Im Hamburger Synchrotronstrahlungslabor HASY -
LAB wird die von Positronen bzw. Elektronen in
den Speicherringen DORIS III und PETRA II emit-
tierte Synchrotronstrahlung in vielfiltiger Weise in
Grundlagen- und anwendungsbezogener Forschung
auf den Gebieten der Physik, Biologie, Chemie und
Kristallographie, in den Material- und Geowissen-
schaften sowie der Medizin eingesetzt. Dabei wird
das weite Spektrum der elektromagnetischen Strah-
lung vom sichtbaren Licht bis zum harten Ront-
gengebiet genutzt und ein Energiebereich von etwa
1eV bis zu 300keV iiberstrichen. Zusitzlich zum
Betrieb der Nutzereinrichtung beteiligt sich HASY-
LAB an der Ausbildung von Studenten der Physik
iiber eine enge Zusammenarbeit mit dem Institut
fiir Experimentalphysik der Universitit Hamburg.

Eine Aufenstation des Europidischen Labors fiir Mo-
lekularbiologie EMBL sowie drei Arbeitsgruppen
fiir strukturelle Molekularbiologie der Max-Planck-
Gesellschaft fithren an neun Messplitzen Untersuchun-
gen zur Bestimmung biologischer Strukturen durch.
Ein neuer Messplatz fiir Proteinkristallographie wurde
errichtet und von einem Konsortium, bestehend aus
dem EMBL, dem Institut fiir Makromolekulare Biolo-
gie (IMB) in Jena und dem Institut fiir Medizinische
Biochemie und Molekulare Biologie des Universitits-
krankenhauses Eppendorf (Hamburg) im Herbst 2001
in Betrieb genommen.

Das Engagement von EMBL fiir seine Auflenstation in
Hamburg hat kiirzlich stark zugenommen. Die Zahl der
verfiigbaren permanenten Stellen in der Auflenstation
wird von 29 im Jahr 2000 auf 38 im Jahr 2003 steigen,
die Labor- und Biirordume werden um 400 m? erweitert.

Nach zwei Jahren Vorbereitung hat die Biotech Firma
Thetis-Institut fiir biomolekulare Naturstoffforschung
IBN (Hamburg) ihre Arbeit auf dem DESY Gelidnde
aufgenommen. Thetis bietet in Hamburg das kom-
plette Spektrum der Wirkstoffentwicklung vom ma-

rinen Makro- und Mikroorganismus iiber Isolierung
und Strukturaufkldarung der aktiven Substanz, Toxi-
kologie, Struktur-Aktivitits- und Wirkstoff-Rezeptor-
Beziehung bis hin zu den ersten Phasen der klini-
schen Studien. Die technische Ausstattung der Firma,
einschlieBlich dreier NMR Spektrometer bei 500 und
800 MHz sowie zweier Massenspektrometer, erginzt
hervorragend die Messplétze fiir molekularbiologische
Strukturuntersuchungen am Speicherring DORIS III.

Im Rahmen eines wissenschaftlichen Kolloquiums im
Mirz 2001 bei DESY wurden die wissenschaftli-
chen Perspektiven und die technische Realisierung von
TESLA vorgestellt, wie sie auch im Technical Design
Report nachzulesen sind. Das Treffen mit mehr als
1000 Teilnehmern, 40% davon aus dem Ausland, hat
durch die neuen Forschungsmoglichkeiten, die durch
den Linearbeschleuniger und das X-Ray Free Elec-
tron Laser (XFEL) Labor in Reichweite kommen, eine
ungewohnliche Aufregung hervorgerufen.

Am Freie-Elektronen Laser der TESLA Test Faci-
lity (TTF) wurde die Sittigung des SASE Prozes-
ses am 10. September 2001 bei 98 nm erreicht. Dies
ist die kiirzeste Wellenldnge, die bisher von einem
Freie-Elektronen Laser erreicht wurde. Die Pulsleis-
tung von 1GW wurde erreicht bei einer Pulslidnge
von 30-100fs, die gemessene Pulsbrillanz von 10%
Photonen/(sec - mrad? - mm? - 0.1% Bandbreite) ist tat-
sdchlich um neun Grofenordnungen grofer als der
Wert, der heutzutage an den besten Synchrotronstrah-
lungsquellen der dritten Generation in diesem Wel-
lenldngenbereich erreicht werden kann. Die mittlere
Leistung betrug ungefiahr 5 mW, die mittlere Brillanz
10'7 Photonen/(sec - mrad®- mm? - 0.1% Bandbreite).
Die Strahlung wurde sorgfiltig charakterisiert und
alle Ergebnisse stimmen sehr gut mit der Theorie
iiberein. Dieser Erfolg wird weltweit als ein Durch-
bruch auf dem Weg zum 0.1 nm Rontgenlaser gesehen
(Abb. 62).
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Abbildung 62: Entwicklung der mittleren Strahlungspulsenergie entlang des Undulators.
Experimentelle Daten: Kreise, numerische Simulation: durchgezogene Linie. Rechts: Beu-
gung der 95 nm FEL-Strahlung am Doppelspalt, die mit einer CCD-Kamera auf einem
Ce:YAG Kristall beobachtet wurde. Die Spalte waren 200 um breit, 2 mm lang und 1 mm

voneinander getrennt.

Bereits wenige Wochen nach dem Erreichen der Sitti-
gung am TTF FEL wurden erste Ablationsexperimente
erfolgreich durchgefiihrt. Die gemessene Schwelle fiir
die Schiadigung von Spiegelmaterialien bei der Festle-
gung der Beamlines und der optischen Komponenten
fiir die VUV FEL Nutzereinrichtung, die im Jahr 2004
verfiigbar sein wird, ist hdher als angenommen wurde.
In einem weiteren Experiment wurde die Coulomb-
Explosion an freien Xenon-Clustern untersucht.

Die Vorstudien fiir die mogliche Verbesserung der Spei-
cherringe DORIS und PETRA wurden beendet und
in einem ersten Schritt mit Vertretern der HASYLAB
Hauptnutzergruppen diskutiert.

An den Workshops im Juli und an einem fiir alle Nut-
zer offenen Workshop im Oktober haben etwa 150 Nut-
zer teilgenommen. In Ubereinstimmung mit den Emp-
fehlungen des ,,Komitee fiir Synchrotronstrahlung®,
das die deutsche Synchrotronstrahlungsgemeinde re-
prisentiert, wurde ganz klar die PETRA-Option bevor-
zugt, unter der Vorraussetzung, dass der Betrieb des
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DORIS-Speicherringes in seiner momentanen Konfi-
guration fortgesetzt wird.

Die Leistung heutiger Quellen der dritten Generation
kann bei PETRA iibertroffen werden, wenn hier zusétz-
liche Dampfungswiggler eingebaut werden (Abb. 63).
Ein Abschnitt in der GroBe eines Achtels des 2.3 km
groBen Umfangs des PETRA-Speicherringes muss
komplett neu gebaut werden, um die Errichtung von
etwa 13 Undulatorstrahlrohren zu erméglichen.

In Ubereinstimmung mit den Empfehlungen des Erwei-
terten Wissenschaftlichen Rates und des Verwaltungs-
rates von DESY wurde die Entscheidung getroffen,
mit der Errichtung einer dedizierten Synchrotronstrah-
lungsquelle im PETRA-Speicherring im Januar 2007
zu beginnen. Detaillierte Designstudien fiir diese Ein-
richtungen sollen im Januar 2002 beginnen.

Als néchstes soll zwischen den Optionen entschieden
werden, entweder den existierenden Booster-Ring zu
modifizieren oder einen zweiten neuen Ring in den
existierenden PETRA-Tunnel einzubauen. Zusitzliche
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Abbildung 63: Brillianz eines durchstimmbaren Undulators, der fiir die Verbesserung
des PETRA-Speicherringes mit Dampfungswigglern vorgeschlagen wurde, im Vergleich zu
Werten existierender Speicherringe der dritten Generation.

Mittel fiir Hoch- und Tiefbau, Ausstattung und Perso-
nal werden benotigt, um dieses Projekt realisieren zu
konnen.

DORIS III wurde vom 15. Januar bis zum 17. Dezember
2001 mit Positronen bei einer Energie von 4.5 GeV und
einem Eingangsstrom von bis zu 150 mA im 5-Bunch
Modus betrieben.Typische Strahllebensdauern betru-
gen 10 Stunden zu Beginn und 20 Stunden am Ende
eines achtstiindigen Runs. 5358 Stunden geplanter de-
dizierter Strahlzeit wurden, getrennt durch jeweils eine
Woche fiir Wartung, in acht Blocke von etwa fiinf
Wochen gruppiert.

Zur Optimierung des DORIS-Betriebes wurden acht-
stiindige Maschinenschichten jeweils am zweiten, drit-
ten und vierten Donnerstag des jeweiligen Strahlzeit-
blocks eingefiigt. Im Juli 2001 wurden zusitzliche kurze
Shutdown-Zeiten eingeplant. Fiir Experimente, die eine
spezielle Zeitstruktur benétigten, wurde der Speicher-
ring im so genannten ,,Reduced Bunch Mode* fiir etwa
20% seiner Laufzeit betrieben. Auf Grund technischer
Probleme erreichte die Betriebseffizienz von DORIS II1

nur 91.7% und damit nicht die Leistung aus dem Jahr
2000 von 94.4%.

Am PETRA-Speicherring konnten im Berichtsjahr
3100 Stunden dedizierter Strahlzeit geliefert werden.
Dies wurde ermdglicht durch den Upgrade Shut-
down des Lepton-Hadron Beschleunigers HERA. Im
dedizierten Nutzerbetrieb betrdgt die Strahllebens-
dauer ungefihr 12 Stunden bei einem mittleren Strom
von 37 mA. 21 unterschiedliche Experimente konnten
durchgefiihrt werden.

Wihrend des viermonatigen Winter-Shutdowns 2000/
2001 wurden bei DORIS III neue Vakuumkammern fiir
die Quadrupol-Tripletts installiert, um die gegenseitige
mechanische Kopplung dieser Komponenten zu entfer-
nen. Da bis zu dieser Zeit die drei Injektions Kicker-
Magnete nicht fertig wurden, konnten nicht alle neuen
Vakuumkammern installiert werden. Dennoch konnte
die horizontale Bewegung des Strahlorbitals im Spei-
cherring um einen Faktor fiinf reduziert werden, was zu
einer signifikanten Verbesserung der Synchrotronstrah-
lungsstabilitit gefiihrt hat. Es ist geplant, im Winter-
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Shutdown 2002/2003 neue Kicker-Magnete zu instal-
lieren und die verbleibenden neun Vakuumkammern
einzubauen.

Der HASYLAB Jahresbericht 2001 ist wie in den
vergangenen Jahren als CD-Rom erschienen und im
Internet veroftentlicht worden (www-hasylab.desy.de/
science/annual_reports/2001_report/main.htm).

Im Jahr 2001 waren 252 Institute und etwa 1662 Wis-
senschaftler an der Vorbereitung und Durchfiihrung von
Experimenten am HASYLAB beteiligt. Auf dem Ge-
bietder Strukturbiologie arbeiteten 392 Wissenschaftler
aus mehr als 86 Instituten, hauptsédchlich aus Europa,
an den EMBL Messplitzen und nutzten die Infrastruk-
tureinrichtungen bei DESY (Abb. 64).

Beispiele fiir HASYLAB-eigene Forschung, die in den
letzten drei Jahren von HASYLAB Mitarbeitern und
Wissenschaftlern permanenter Gastgruppen auf dem
DESY-Gelidnde durchgefiihrt wurden, sind in einer
neuen Broschiire mit dem Titel ,,Research at HASY-
LAB* gesammelt worden. Das Heft ist im HASYLAB
Sekretariat erhiltlich. Ein wesentliches Ziel dieser Bro-
schiire ist es, Studenten und junge Wissenschaftler zu
tiberzeugen, sich an Forschung mit Synchrotronstrah-
lung zu beteiligen.

Im Jahr 2001 sind zahlreiche Auszeichnungen fiir For-
schungsarbeiten mit Synchrotronstrahlung verliehen
worden:

Herr Prof. Kenneth Holmes vom Max-Planck-Institut
fiir Medizinische Forschung Heidelberg hat den Eu-
ropean Latsis Award fiir seine Pionierarbeiten auf
dem Gebiet der Synchrotronstrahlung erhalten, sowie
den Gregori-Aminoff-Award fiir seine bahnbrechen-
den Entwicklungen auf dem Gebiet der Strukturun-
tersuchungen von biologischen Makromolekiilen wie
Muskelproteinen.

Herrn Prof. Jochen R. Schneider, HASYLAB, ist
der Preis der European Crystallographic Associa-
tion fiir seine Pionierarbeiten zur Anwendung von
y-Strahlungsspektroskopie und hochenergetischer Syn-
chrotronstrahlung sowie fiir seine Beitrége fiir die Ent-
wicklung eines Freie-Elektronen-Lasers verliechen wor-
den.

Herr Dr. Helmut Ehrenberg vom Institut fiir Materi-
alwissenschaften der TU Darmstadt hat den Max-von-
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Abbildung 64: Anzahl der Nutzer, die in den letzten
elf Jahren bei HASYLAB Experimente durchgefiihrt ha-
ben. (Nutzer, die mehr als einmal zur Messzeit kamen,
wurden nur einmal pro Jahr gezdhlt.)

Laue Preis der Deutschen Kristallographischen Gesell-
schaft und den Adolf-Messer Preis der TU Darmstadt
fiir seine auBergewohnlichen Arbeiten zur Pulverdif-
fraktometrie erhalten.

Herrn Dr. Harald Reichert vom Max-Planck-Institut fiir
Metallforschung in Stuttgart ist der Walter-Schottky-
Preis der Deutschen Physikalischen Gesellschaft fiir
seine innovativen Arbeiten, die zur Entdeckung von lo-
kalen fiinffachen Symmetrien in fliissigem Blei gefiihrt
haben, verliehen worden.

Herr Prof. Gerhard Materlik wurde zum Chief Exe-
cutive Officer der neuen englischen Synchrotronstrah-
lungsquelle DIAMOND am Rutherford Appleton La-
boratory berufen.

Erste Experimente an Clustern
mit Gigawatt-Pulsen
aus dem VUV-FEL

Hochintensive Strahlung aus Lasern im sichtbaren und
infraroten Spektralbereich hat in den letzten Jahren
ganz neue Forschungsfelder in der Physik und Che-
mie erschlossen und wichtige Entwicklungen in der
optischen Technologie vorangetrieben. Bisher waren
diese leistungsstarken Laser auf den optischen und
angrenzenden ultravioletten Spektralbereich begrenzt.
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Der Freie-Elektronen Laser (FEL) fiir den Vakuum-
Ultravioletten Spektralbereich (VUV), basierend auf
dem SASE-Prinzip (,,self-amplification of spontaneous
emission®), liefert erstmals hochintensive Pulse im
VUV und ermoglicht damit die Untersuchung op-
tisch nichtlinearer Prozesse wie beispielsweise die
Multiphoton-lonisation.

Nur wenige Tage nachdem der FEL im September 2001
die Sittigung erreicht hatte, konnte mit ersten Experi-
menten an Molekiilen und Clustern mit FEL-Strahlung
begonnen werden. Ziel dieser Untersuchungen war, die
Wechselwirkung extrem intensiver VU V-Pulse mit Ma-
terie zu studieren. Die ersten Experimente wurden an
Edelgasatomen und Clustern durchgefiihrt. Der Ver-
gleich von kondensierter Materie in Form von Clustern
und Atomen in der Gasphase erlaubt es, intra-atomare
Effekte und kollektive Phiinomene, die durch die Kon-
densation hervorgerufen werden, zu unterscheiden.
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Abbildung 65: Schematische Darstellung des Cluster-
experimentes im Tunnel des VUV-FELs.

Die Experimente wurden am HASYLAB mit einer
Molekularstrahlapparatur durchgefiihrt, die am Tun-
nelende des TTF-Beschleunigers installiert war. Der
schematische Aufbau ist in Abbildung 65 darge-
stellt.
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Abbildung 66: Flugzeitmassenspektrum, das nach der lonisation von Xenon-Clustern aus
im Mittel 300 Atomen mit einem Schuss des FELs aufgenommen wurde. Die einzelnen
Linien konnen atomaren Xenon-lonen mit einer kinetischen Energie von einigen hundert eV
zugeordnet werden. Die Aufspaltung einiger Linien riihrt von der geringen Transmission
des Detektors fiir lonen mit einer hohen Geschwindigkeit senkrecht zum Detektor her.
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Ein gepulster Strahl von Edelgasclustern wird durch die
Expansion eines Gases bei hohem Druck durch eine
kleine Diise hergestellt. Die GroBe der Cluster kann
durch den Druck an der Diise kontrolliert werden. Der
Clusterstrahl tritt durch einen Skimmer in die Haupt-
kammer des Experimentes ein. Die FEL-Strahlung mit
einer Wellenldnge von 98 nm (Bandpass 0.5 nm) wird
mit einem elliptischen Spiegel auf den Clusterstrahl
fokussiert. Bei einem Fokusdurchmesser von 20 pum
und einer Pulslinge von etwa 100 fs betrdgt die Leis-
tungsdichte im Fokus bis zu 10'* W/cm?. Sie kann
um zwei GréBenordnungen reduziert werden, indem
der Clusterstrahl aus dem Fokus bewegt wird. Die bei
der Wechselwirkung mit dem FEL-Strahl erzeugten lo-
nen und Elektronen wurden mit Flugzeitspektrometern
nachgewiesen und mit einem digitalen Oszilloskop mit
einer Repititionsrate von 1 Hz registriert. Die Intensi-
tdt eines FEL-Pulses ist so hoch, dass ein komplet-
tes Flugzeitmassenspektrum in einem einzigen Schuss
aufgenommen werden kann.

Abbildung 66 zeigt ein Flugzeitmassenspektrum, das
nach der Beleuchtung von Xenon-Clustern mit einer
mittleren Clustergrole von 300 Atomen aufgenom-
men wurde. Uberraschenderweise werden lediglich ato-
mare Xenon-lonen mit bis zu achtfachem Ladungs-
zustand beobachtet. Dies steht in krassem Gegensatz
zu Experimenten mit geringer Leistungsdichte, bei de-
nen schwere Clusterionen nachgewiesen werden, deren
Masse der der neutralen Cluster entspricht. Die Linien
im Massenspektrum sind stark verbreitert und zum Teil
aufgespalten. Dies ldsst sich mit der hohen kinetischen
Energie der Ionen erkldren. Aus der Verbreiterung der
Linien und der Aufspaltung kann die Energie der lonen
bestimmt werden. Sie nimmt mit dem Ladungszustand
zu und betriigt bis zu 2.5keV bei Xe’*. Molekulare
Fragmente (Xe?*, Xe**, Xe**..) wurden bei der hochs-
ten Leistungsdichte von 10'* W/cm? nicht beobachtet.
Dies deutet darauf hin, dass die Cluster mehrfach ioni-
siert werden und anschlieBend komplett zerfallen. Bei
der lonisation werden einzelne atomare lonen erzeugt,
die sich aufgrund der Coulomb-Wechselwirkung ab-
stoBen. Diesen Prozess bezeichnet man als Coulomb-
Explosion (Abb. 67).

Die lonisationsprozesse hingen stark von der Leis-
tungsdichte der Strahlung ab (Abb. 68). Bei reduzierter
Leistungsdichte nimmt die Intensitdt von hochgelade-
nen lonen ab. Dies zeigt, dass bei den hohen Leistungs-
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Abbildung 67: Schematische Illustration der lo-
nisationsdynamik von Edelgasclustern. Bei modera-
ter Leistungsdichte (bis 10° W/em?) dominiert die
Fragmentation in einige wenige Bruchstiicke. Bei
sehr hoher Leistungsdichte (> 10> W/em?) zerfiillt
der Cluster komplett durch Coulomb-Explosion.

dichten optisch nichtlineare Prozesse in den Clustern
induziert werden. Bei groBen Clustern werden mit dem
FEL bis zu 250 eV pro Atom deponiert, dies entspricht
der Absorption von etwa 20 Photonen pro Atom. Dieser
Wert kann aus der kinetischen Energie der Xenon-Ionen
bestimmt werden. Die lonisationsdynamik héngt stark
von der GroBe der Cluster ab.

In Abbildung 69 sind Massenspektren von Cluster-
strahlen und einem Atomstrahl verglichen. Wéhrend
in groBen Clustern aus bis zu 30000 Atomen die
hoher geladenen lonen iiberwiegen, zeigt sich, dass
Xenon-Atome unter den gleichen Bedingungen ledig-
lich einfach ionisiert werden. Dies bedeutet, dass die
Atome im Cluster die FEL-Strahlung wesentlich in-
tensiver absorbieren als in isolierten Atomen. Neben
Atomen und Clustern wurden auch Molekiile unter-
sucht (N, H,O). Ganz generell zeigen die Messun-
gen, dass die lonisation in Molekiilen und Clustern
viel effektiver als in isolierten Atomen ablduft. Ver-
mutlich erfolgt die starke Absorption durch sequentiell
ablaufende Multi-Photonprozesse. Mogliche Absorp-
tionsprozesse in Clustern sind inverse Bremsstrah-
lung und Plasmonen-Absorption. Effektive Absorption
und Dissoziation von Clustern, insbesondere Coulomb-
Explosion, ist ein Phiinomen, das auch bei der Bestrah-
lung von Clustern mit Hochleistungs-Infrarot-Lasern
beobachtet wird. Die lonisation erfolgt im Infraroten
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Abbildung 68: Flugzeitmassenspektren von Xenon-
Clustern, aufgenommen bei verschiedenen Leistungs-
dichten.

vorzugsweise durch Feldionisation. Im VUV sind ver-
mutlich andere Prozesse dominant, insbesondere die
Multi-Photonabsorption, da die Feldionisation wegen
der hohen Frequenz der Strahlung nicht so effektiv
ist. Zur detaillierten Interpretation der Ergebnisse sind
weitere Experimente und theoretische Arbeiten not-
wendig.

Die ersten Experimente belegen, dass auch bei kurzen
Wellenldngen optisch nichtlineare Prozesse eine wich-
tige Rolle spielen. Sie zeigen dariiber hinaus, dass der
VUV-FEL vollig neue und aufregende Forschungsmog-
lichkeiten im Bereich der nichtlinearen Optik und der
Multi-Photonprozesse erodffnet.
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Abbildung 69: Flugzeitmassenspektren von Xenon-
Clustern unterschiedlicher Grofie im Vergleich mit ei-
nem am Atomstrahl aufgenommenen Spektrum. Die fiir
ruhende lonen berechneten Flugzeiten sind im oberen
Teil der Abbildung markiert. Die Verschiebung der Li-
nien ist ein Maf fiir die kinetische Energie der lo-
nen. Man erkennt deutlich, dass hohere Ladungszu-
stinde und die kinetische Energie der lonen mit der
Clustergrofie zunehmen.

Texturuntersuchungen
mittels hochenergetischer
Synchrotronstrahlung

Die meisten technisch genutzten Werkstoffe sind viel-
kristallin. Sie bestehen aus sehr vielen kleinen Kris-
talliten, die zusammen das polykristalline Gefiige
bilden. Da die meisten Eigenschaften von Kristal-
len anisotrop sind, hingen die Eigenschaften des
vielkristallinen Stoffes auBler von denen der Kristal-
lite auch von der rdumlichen Anordnung und der
Orientierung der Kristallachsen der Kristallite im
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Abbildung 70: Schematischer Aufbau der Beugungsapparatur zur Gefiigeabbildung. Sie
enthdlt eine Bragg-Winkel Blende und einen kontinuierlich beweglichen Fldchendetektor,
dessen Bewegung mit Probentranslation oder -rotation gekoppelt werden kann. Auch zeitliche
Verinderungen oder der Einfluss duflerer Parameter konnen abgebildet werden.

Gefiige ab. Die Eigenschaften der Kristallite kon-
nen als bekannt vorausgesetzt werden, wenn man
die chemische Zusammensetzung der Stoffe und da-
mit die Kiristallstrukturen kennt. Grofe, Form, An-
ordnung und Orientierung der Kristallite, das heif3t
die Orientierungsstereologie, hingen aber entschei-
dend von der Vorgeschichte des Materials ab, zum
Beispiel von dessen technologischen Herstellungs-
parametern.

Um die Eigenschaften eines vielkristallinen Stoffes ver-
stehen zu konnen, muss man daher die Gefiigeparameter
kennen, das heiflt drei Orts- und drei Orientierungsko-
ordinaten jedes Kristalliten {xyz, wy{};.

Die Ortskoordinaten allein kann man mit mikrosko-
pischen Methoden bestimmen (quantitative Metallo-
graphie). Die Orientierungskoordinaten allein erhilt
man mit konventionellen Beugungsmethoden (Tex-
turanalyse). Beide Parameter gleichzeitig liefert die
Elektronenbeugungs-Raster-Mikroskopie. Wegen der
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geringen Eindringtiefe der Elektronen ist diese Tech-
nik aber auf die Oberfliche des Materials beschriankt,
die nicht immer représentativ fiir das gesamte Material
ist.

Die Beschrinkung auf die Oberfliche besteht bei der
im Folgenden skizzierten Methode der Beugungs-
Abbildung des Gefiiges mittels hochenergetischer
Synchrotronstrahlung nicht. Zur kontinuierlichen Ab-
bildung verschieden orientierter Schnittflichen und
Projektionen des sechsdimensionalen Orientierungs-
Ortsraumes wird ein kontinuierlich bewegter Fldchen-
detektor verwendet. Diese Technik wurde bereits friiher
mit photographischem Film als Flichendetektor und
konventioneller Rontgenstrahlung angewendet. Die er-
forderliche Orts- und Winkelauflosung erreicht man
aber nur aufgrund der hohen Brillianz von Synchrotron-
strahlung und bei Eindringtiefen, die grof3 gegeniiber
der KorngrofBe sind. Dies ist nur mit kurzwelliger Strah-
lung moglich, wie sie zum Beispiel an der Beamline
BWS5 im HASYLAB zur Verfiigung steht.
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Abbildung 71: Orientierungs- und Ortsabbildung eines
kornaufgeldsten Gefiiges. Die Probe ist ein rekristalli-
siertes Nickelblech.

Der schematische Aufbau des Instrumentes ist in Ab-
bildung 70 skizziert. Ein fein ausgeblendeter, bereits
monochromatisierter Rontgenstrahl fillt auf die po-
lykristalline Probe und erzeugt dort ein System von
Debye-Scherrer Kegeln. Mit Hilfe einer Bragg-Winkel
Blende wird daraus nur ein Sektor eines Kegels (hkl)
ausgeblendet und féllt auf den Flichendetektor. Die-
ser wird wihrend der Belichtung kontinuierlich in
y-Richtung bewegt, wihrend gleichzeitig die Probe in
drei Richtungen {xyz} verschoben und um drei Win-
kel {wx ¢} gedreht werden kann. Dadurch wird ein be-
liebiger ,,Pfad* des Orientierungs-Ortsraumes auf die
Detektorkoordinate y abgebildet. Die zweite Koordi-
nate des Fliachendetektors ist der Orientierungswin-
kel y (speziell wurden solche Orientierungs-Orts Pfade
benutzt, bei denen nur um o gedreht wird).

Abbildung 71 (oben) zeigt einen Orientierungsscan ei-
nes rekristallisierten Nickel-Bleches. In ihm sind die
Normalrichtungen der Netzebenen (hkl) der Kristal-
lite durch ihre Winkelkoordinaten {wy} abgebildet.
Die dritte Winkelkoordinate, die Drehung { um den
Beugungsvektor, die zur eindeutigen Beschreibung der

X-ray beam dilrection to sheet
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0)=I-90° 0=0° u)=|90°
Y (M)

10 mm |
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Abbildung 72: Orientierungs- und Ortsabbildung
nicht-aufgeloster Gefiige: Orientierungsabbildung ei-
nes kaltgewalzten Nickelbleches (oben) und Ortsabbil-
dung eines Rippenrohres aus Kupfer (unten).

Kristallorientierung erforderlich ist, bleibt dabei un-
erkannt. Aulerdem muss man fiir diese Technik in
y-Richtung eine breite Blende verwenden. Dann blei-
ben die Ortskoordinaten x und y unerkannt. Nur die
z-Koordinate der Kristallite kann durch die Blende
festgelegt werden.

Abbildung 71 (unten) zeigt einen Ortsscan desselben

Nickel-Bleches in y-Richtung. Hier sind ebenfalls die
Normalrichtungen der Ebenen (hkl) zu sehen, jedoch
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nur von denjenigen Kristalliten mit o = 0°. Jeder Kris-
tallit reflektiert den Rontgenstrahl, wihrend er durch
den Strahlquerschnitt lauft. Neben dem Orientierungs-
winkel y zeigt Abbildung 71 unten daher die Ortsko-
ordinate y des Kristalliten und seinen Durchmesser in
dieser Richtung. Auch hier bleibt der dritte Orientie-
rungswinkel {r unerkannt. Die z-Koordinate ist durch
die Blendenoffnung in dieser Richtung festgelegt. Die
x-Koordinate bleibt jedoch unerkannt.

Wegen der hohen Brillianz der Synchrotronstrahlung
konnen Blendengroflen im Mikrometer-Bereich einge-
setzt werden. Damit konnen Korngroflen dieser Gro-
Benordnung aufgelost werden. Auch Materialien mit
noch kleineren KorngréBen konnen mit dieser Me-
thode untersucht werden. Dann iiberlappen sich die
Reflexe der einzelnen Kristallite, und man sieht nur
noch Dichteverteilungen von Kristalliten.

Abbildung 72 (oben) zeigt die Orientierungsdichte der
Normalrichtungen der Ebenen (hkl) eines kaltverform-
ten Nickel-Bleches. Das entspricht einer (hkl) Polfigur
der konventionellen Texturmesstechnik. Ein Beispiel
mit starker Ortsabhidngigkeit der Orientierungsdichte
ist in dem Ortsscan in Abbildung 72 (unten) zu sehen.
Es ist ein Rippenrohr aus Kupfer, das hier mit einer
Ortsauflosung von 0.1 mm abgebildet wurde.

Untersuchung zur Struktur-
bestimmung von einzelnen
makromolekularen Partikeln
mit XFEL-Strahlung

Ein Verstindnis der Funktion von Biomolekiilen auf
molekularer oder atomarer Basis ist in den meisten
Fillen ohne die Kenntnis der dreidimensionalen Mo-
lekiilstruktur nicht méglich. Diese bildet die Grund-
lage fiir viele weitergehende Untersuchungen beziiglich
moglicher Interaktionen mit anderen Molekiilen.

In den meisten Fillen wird diese Information neben
der NMR-Spektroskopie und der Elektronenmikrosko-
pie durch die Proteinkristallographie zur Verfiigung ge-
stellt. Auf dem Weg von der Kenntnis eines Gens zum
Verstiandnis der Funktion des darin kodierten Proteins
ist neben der Expression in einem geeigneten Orga-
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nismus die Kristallisation der Biomolekiile eines der
am schwierigsten zu tiberwindenden Hindernisse und
damit der geschwindigkeitsbestimmende Schritt. Jede
Methode, die dieses Problem umgehen konnte, und die
dennoch die dreidimensionale Struktur mit hinreichen-
der Genauigkeit zu bestimmen in der Lage ist, wire
von sehr groem Nutzen.

In bestimmten Fillen sind dazu die bereits er-
wihnte NMR-Spektroskopie bzw. die Kryo-Elektro-
nenmikroskopie in der Lage. Erstere ist sowohl in ihrer
Genauigkeit als auch in der Grofle des zu bestimmen-
den Molekiils beschrinkt, letztere ist immer noch weit
davon entfernt, in den Bereich der atomaren Auflosung
vorzustofBen.

Eine vollig neue Moglichkeit wird sich durch die kur-
zen und sehr intensiven Rontgenstrahlungspulse des
TESLA-XFELSs ergeben. Molekulardynamische Rech-
nungen des Verhaltens eines einzelnen Proteinmole-
kiils unter Einwirkung eines sehr kurzen und inten-
siven Rontgenpulses und unter Beriicksichtigung der
inelastischen Wechselwirkung mit der Strahlung erge-
ben folgendes Bild:

— Die auf Grund der inelastischen Wechselwirkun-
gen mit der Strahlung auftretenden Strukturinde-
rungen wihrend der Zeit des Pulses sind um so
kleiner, je kiirzer die Zeit ist, in der eine gege-
bene Anzahl von Photonen auf die Probe trifft. Da
es sich bei der iiberwiegenden Anzahl der inelas-
tischen Streuprozesse um Photoionisationen han-
delt, bedeutet dies, dass die das Molekiil zerstorende
Coulomb-Explosion durch die Trdgheit der Atom-
kerne vergleichsweise ,,langsam® in Gang kommt.
Der quantitative Zusammenhang istin Abbildung 73
wiedergegeben.

— Da im allgemeinen die inelastischen Wechsel-
wirkungsquerschnitte mit zunehmender Photonen-
Energie abnehmen, sind hohere Energien von Vor-
teil.

— Beider fiir den XFEL zu erwartenden Pulslinge von
100 fs sind die zu erwartenden Strukturdnderungen
bei einer Photonen-Energie von 12keV und einer
FluBdichte von etwa 5 x 10'° Photonen auf einer
Fliche von (100 nm)? noch tolerabel.

Diese Berechnungen geben eine Abschitzung fiir die
Stabilitidt biologischer Proben unter dem Einfluss kur-
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Abbildung 73: Probenschidigung als Funktion der
Pulslinge fiir verschiedene Photonenanzahlen pro Puls
und als Funktion der Photonen-Energie. Als Bewer-
tungskriterium R wurde der Unterschied zwischen den
Beugungsbildern ungestorter und unter Strahlungs-
einwirkung modellierter Proben herangezogen. In a)
wurde hierbei vernachliissigt, dass die Strahlenschd-
digung nicht nur die Atompositionen sondern auch die
Elektronenhiille selbst dndert. Der Unterschied zwi-
schen a) und b) macht deutlich, dass bei sehr kurzen
Pulsen die Atomkerne ,,sehr lange* auf ihren Positio-
nen verharren, bevor die Coulomb-Explosion einsetzt.
In c) wurde die Anzahl der elastisch gestreuten Pho-
tonen konstant gehalten und die Energieabhdingigkeit
der Schédigung untersucht.

zer, intensiver Rontgenpulse und dienen als Grund-
lage fiir weitere Betrachtungen. Berechnet man unter
Beriicksichtigung dieser Ergebnisse und unter idea-
lisierten experimentellen Bedingungen die gestreute
Intensitit eines XFEL-Pulses an einem einzelnen Ma-
kromolekiil, so ist diese sehr gering. Die Situa-
tion dndert sich bei der Beugung an grofien ma-
kromolekularen Komplexen, wie zum Beispiel der
Hiille eines Virus. Selbst in diesem Fall ist die
gestreute Intensitit klein, sie sollte jedoch ausrei-
chen, um die Orientierung des Molekiils wihrend
der Belichtung aus den Streudaten mit hinreichen-
der Genauigkeit zu rekonstruieren (Abb. 74). Die
dazu notwendigen Verfahren wurden bereits fiir die
Einzelpartikel-Rekonstruktion in der Tieftemperatur-
Elektronenmikroskopie entwickelt. Dadurch sollte es
moglich sein, die dreidimensionale Streudichtevertei-
lung eines derartigen makromolekularen Komplexes
aus einer grolen Anzahl von Einzelaufnahmen zu re-
konstruieren.

Das bei der Strukturlésung von Kristallen auftretende
Phasenproblem, das hei3t nur die Amplituden und nicht
die Phasen der gebeugten Wellen sind experimentell
zuginglich, wirkt sich bei den nicht translationsperi-
odischen Streudichteverteilungen nichtkristalliner Ob-
jekte weniger gravierend aus als bei Kristallen. Zur
Illustration ist in Abbildung 61 der Unterschied der In-
tensititsverteilung im reziproken Raum von einem ein-
zelnen Makromolekiil und einem Nanokristall des glei-
chen Molekiils gezeigt. Es wird deutlich, dass fiir einen
Kristall Intensititen nur an den reziproken Gitterpunk-
ten gemessen werden konnen. Damit verringert sich der
Informationsgehalt im Vergleich zu einem nicht trans-
lationsperiodischen Objekt dramatisch. Neuere Arbei-
ten haben gezeigt, dass es durch numerische Verfah-
ren relativ einfach moglich ist, die Elektronendichte
aus einer kontinuierlichen Streudichteverteilung zu be-
stimmen.

Die Beugung eines sehr intensiven Rontgenpulses an
einem derart kleinen Objekt wie einem einzelnen Vi-
rus stellt besondere Anforderungen an die Reduzierung
des experimentell bedingten Untergrunds der Messung.
Hierbei kann man auf die bereits gut entwickelte Tech-
nik der Elektrospray-Massenspektrometrie zuriickgrei-
fen. Mit diesem Verfahren ist es moglich, einzelne Par-
tikel mit einer Hydrathiille definierter Dicke in einen
Vakuumrezipienten zu injizieren. Die technisch an-
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Abbildung 74: Streubild der Hiille eines BTV-Virus fiir einen Puls von 5 - 10'° Photonen fo-
kussiert auf 0.1 um; Photonen-Energie: 12.4 keV; Detektorabstand 1800 mm, Pixelgrife:
0.78 mm; die Intensitdt ist nach einer logarithmischen Farbskala aufgetragen. Die In-
tensitdten sind als Funktion der Pixelkoordinaten in X-und Y-Richtung aufgetragen. Nur
durch das Mitteln einer sehr grof3en Anzahl derartiger Beugungsbilder kann die komplette

3D-Streudichte rekonstruiert werden.

spruchsvolle Aufgabe wird sein, den Partikelstrahl mit
dem fokussierten XFEL-Strahl zur Deckung zu bringen.
Das Clusterexperiment am TTF1 hat jedoch gezeigt,
dass dies durchaus machbar ist. Da in einer derarti-
gen Anordnung die Wechselwirkung zwischen Strah-
lung und Probe im Vakuum ohne Probenhalter statt-
findet, sollte der zusitzliche Streuuntergrund minimal
sein.
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Die mit einem derartigen Verfahren erreichbare Auf-
16sung, das heifit die Prézision der Atompositionen,
hingt im Wesentlichen von zwei Faktoren ab: von der
Streuung der Atomanordnungen der einzelnen Parti-
kel untereinander und von der Genauigkeit, mit der im
Nachhinein die Orientierung jedes einzelnen Partikels
festgestellt werden kann. Vor allem der zweite Punkt
ist derzeit Gegenstand theoretischer Untersuchungen.



