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intensities were influenced by interference effects. The intensity changes depend on a
structure invariant tripletphase-relationship of the phases of the structure factors involved.
A special scan method is used to measure these changes. The triplet phase is exploited
from the three-beam profile. The experimentally deduced phases were used to solve
complex crystal structures which cannot be tackled by other known methods.
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diffraction work on binary alloy surfaces under different conditions. We will focus on the
influence of surfaces and interfaces and the dimensionality of the system on order / disorder
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Such advanced analytical methods require the installation of a synchrotron environmental
laboratory.

255



m Ausblick und Visionen fiir ANKA
Future Perspectives and Visions for ANKA

V. Saile, IMT;
D. Einfeld, K. Hesch, R. Rossmanith, R. Steininger, FGS;
H. O. Moser, Singapore Synchrotron Light Source (Singapur)

378

256



Vorgeschichte und Konzept der Karlsruher
Synchrotronstrahlungsquelle

V. Saile, IMT

Vorgeschichte

Anfang der 80iger Jahre wurden
am damaligen Institut fir Kern-
verfahrenstechnik (IKVT) Trenn-
diisen zur Trennung von Uraniso-
topen entwickelt. Die technische
Herausforderung bei dieser Tech-
nologie bestand darin, feine
Strukturen mit lateralen Dimen-
sionen im Mikrometerbereich bei
gleichzeitig grofRen Tiefen bis zu
einem Millimeter herzustellen.
Um diese Anforderungen erfillen
zu koénnen, wurde eine neue
Strukturierungstechnik auf der
Basis von Lithographie mit hoch-
energetischer Roéntgenstrahlung
entwickelt, die heute unter dem
Namen LIGA-Technik bekannt ist
[1]. Geeignete Strahlung fur diese
Anwendung wird ausschlief3lich
von modernen Teilchenbeschleu-
nigern als Synchrotronstrahlung
emittiert. Da schnell erkannt wur-
de, welch groRes Potential die
LIGA-Technik fur die Herstellung
von Mikrostrukturen hat, beschéf-
tigte sich bereits Mitte der 80iger
Jahre eine Arbeitsgruppe auf An-
regung des IKVT Leiters, Prof. Dr.
E. W. Becker, mit Planen fur den
Bau einer Synchrotronstrah-
lungsquelle am Kernforschungs-
zentrum [2]. Das Konzept fir die-
se Maschine mit dem Namen
KSSQ (Karlsruhe, Supraleitung,
Synchrotronstrahlungsguelle) be-
ruhte auf einer konsequenten An-
wendung von supraleitenden Ab-
lenkmagneten mit dem Ziel, bei
einer fur die LIGA-Technik opti-
mierten Spektralverteilung so-
wohl die Teilchenenergie als auch
den Platzbedarf fur die Maschine
zu minimieren. Das Ergebnis der
Studie war ein sehr kompakter

Ablenkmagneten und einer Elek-
tronenenergie von 1,44 GeV. Die-
ses innovative Konzept wurde
zwar noch einige Zeit weiterver-
folgt, eine Realisierung kam je-
doch nicht zustande.

Von KSSQ zu ANKA

In der ersten Halfte der 90iger
Jahre wurden am Forschungs-
zentrum Planungen fur eine eige-
ne Synchrotronstrahlungsquelle
erneut aufgenommen. Diesmal
wurden allerdings breitere An-
wendungsbereiche ins Auge ge-
fasst, bei denen zwar die Ront-
gentiefenlithographie immer noch
eine wichtige Rolle spielen sollte,
aber auch analytischen Anwen-
dungen der Synchrotronstrahlung
und Grundlagenforschung zum
Zuge kommen sollten. Dieses
Konzept hatte wichtige techni-
sche Konsequenzen: So musste
Platz fur eine groRere Anzahl von
Strahlfuhrungssystemen vorhan-
den sein, die Eigenschaften des

Elektronenstrahls, die Uber
Strahldimension und Divergenz
definiert werden, mussten erheb-
lich verbessert werden, um die
Anlage auch fir Anwendungen in
der Analytik und Grundlagenfor-
schung konkurrenzféhig zu ge-
stalten, und in den Ring mussten
mehrere gerade Driftstrecken fur
die Installation spezieller Syn-
chrotronstrahlungsquellen, der
sogenannten Insertion Devices
oder Wiggler bzw. Undulatoren,
integriert werden. Das Ergebnis
ausfuhrlicher Studien war ein
Speicherring konventioneller
Technologie mit normalleitenden
Magneten, mit 110 m Umfang, ei-
ner mittleren Teilchenenergie (2,5
GeV) und einem hohen gespei-
cherten Elektronenstrom von 400
mA. Das Projekt sollte insgesamt
einschliel3lich der Strahlfihrungs-
systeme mit Experimentier- bzw.
Belichtungsstationen sowie des
Gebaudes nicht mehr als 70 Mil-
lionen DM kosten. Im Sommer
1995 miindeten diese Uberlegun-
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Speicherring (s. Abb.1) mit 27 m  Abb.1: Anordnung der Komponenten fir den KSSQ-Speicherring
mit supraleitenden Ablenkmagneten.

Umfang, 4 supraleitenden 90°-
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gen in einen Vorschlag zum Bau
einer Synchrotronstrahlungsquel-
le im Forschungszentrum [3]. Im
Marz 1996 befurworteten die
Bundesregierung und das Land
Baden-Wurttemberg die Errich-
tung von ANKA, der Angstrém-
qguelle Karlsruhe. Eine spezielle
Errichtungsgruppe (PEA, Projekt
Errichtung ANKA) nahm die Ar-
beiten unverziglich auf und
konnte bereits im Jahr 2000 mit
dem Probebetrieb den Aufbau
der Vorbeschleuniger und des
Speicherrings erfolgreich ab-
schliel3en.

Nutzung von ANKA

Bereits der Titel des ANKA-An-
trags aus dem Jahre 1995 "Vor-
schlag zum Bau einer Syn-
chrotronstrahlungsquelle (ANKA)
im Forschungszentrum Karlsruhe
zur Forderung der industriellen

Umsetzung von Mikrofertigungs-
und Analytikverfahren” weist auf
die Zielsetzung des Projektes hin,
erstmals eine solche Syn-
chrotronstrahlungsquelle in
groRem Umfang fur Anwendun-
gen in der Industrie einzusetzen.
Um dies zu erleichtern, wurde auf
Anregung der Geldgeber Bund
und Land im November 1998 ein
wirtschaftlicher Geschaftsbetrieb,
die ANKA GmbH, mit den Gesell-
schaftern  Forschungszentrum
Karlsruhe und Land Baden-Wiirt-
temberg gegrindet. Nach der
Fertigstellung der ANKA-Anlage
durch das Forschungszentrum
wird sie 2001 komplett der ANKA
GmbH (bergeben. Die ANKA
GmbH wird die Anlage besitzen,
sie betreiben und durch Dienstlei-
stungen fir Kunden aus Indu-
strie, dem Forschungszentrum
und anderen wissenschaftlichen
Einrichtungen die Betriebskosten

erwirtschaften. Mit diesem neuar-
tigen Konzept stellt ANKA nicht
nur ein GroRgerat dar, das ver-
schiedene technische und wis-
senschaftliche Aktivitditen des
Forschungszentrums miteinan-
der verknipft, sondern auch ein
Service-Zentrum fir Industrie und
Wissenschaft insbesondere aus
dem suddeutschen Raum.

Die ANKA-Anlage mit einer
Grundausstattung von  acht
Strahlrohren ist auf Abb. 2 darge-
stellt. Ein neuntes Strahlrohr wird
vom Max-Planck-Institut fur Me-
tallforschung in Stuttgart errich-
tet, das dafir einen Standplatz
von der ANKA GmbH gemietet
hat. Die Anwendungen lassen
sich grob in zwei Bereiche eintei-
len:

e Die Strukturierung von Poly-
meren mit Réntgentiefenlitho-
graphie. Hierfir wird es an

Rontgen-
tiefen-
lithographie

Infrarot-
Spektroskopie

Rontgenabsorptions-
spektroskopie

Rontgen-
diffraktion

=

Vermietete Stellflache (MPI Stuttgart)

Rontgenfluoreszenz
(mit Topographie)

Protein-
kristallographie

5 10m

Abb. 2: Schematische Darstellung des 2,5 GeV ANKA-Speicherrings mit 500 MeV Injektor und Mess-

platzen.




ANKA drei Strahlrohre unter-
schiedlicher Charakteristik ge-
ben. Die Bestrahlungseinrich-
tungen sind in einem Rein-
raum untergebracht und wer-
den zur Fertigung von Mikro-
komponenten eingesetzt.

e Vier weitere Strahlrohre mit
Messplatzen dienen der (zer-
storungsfreien) Untersuchung
und Charakterisierung unter-
schiedlichster Materialien mit
Rontgenstrahlung. Typische
Fragestellung gelten der che-
mischen Zusammensetzung
oder der Anordnung von Ato-
men in Kristallen und Pulvern.
Diese analytischen Verfahren
mit Synchrotronstrahlung sind
auf3erordentlich leistungsstark
und weit verbreitet. Sie kon-
nen z.B. eingesetzt werden
zur Untersuchung von Konta-
minationen der Oberflachen
von Wafern fir die Halbleiter-
fertigung, zur Bestimmung der
Molekdulstruktur von Proteinen

oder Viren, oder der Atoman-
ordnung in Legierungen. Die
Anwendungsmaglichkeiten

sind nahezu unbegrenzt und
es wird die Aufgabe der ANKA
GmbH sein, dieses Potenzial
auch Industriefirmen zur eroff-
nen. Schliellich wird bei AN-
KA auch noch ein véllig ande-
rer Spektralbereich, das Infra-
rot, genutzt. Ein spezielles
Stahlrohr liefert Infrarotlicht fur
die Charakterisierung von Pro-
ben mit einem Interferometer
oder einem Infrarotmikroskop.

ANKA bietet nicht nur zahlreiche
Anwendungsmoglichkeiten  mit
den bereits vorhandenen Anla-
gen, sondern kann bei Bedarf
noch erheblich erweitert werden.
Bisher ist etwa ein Drittel der Ka-
pazitat an Strahlrohren installiert.
Weitere Anlagen zur Losung spe-
zieller Fragestellungen oder zur
Verfolgung neuer Ideen kénnen
ohne weiteres realisiert werden,

vorausgesetzt, die finanziellen
und personellen Ressourcen ste-
hen zur Verfigung.

Mit der bevorstehenden Inbe-
triebnahme der ANKA-Anlage
wachst auch das Interesse inner-
halb des Forschungszentrums an
einer Beteiligung und Nutzung.
Mehrere Projekte sind bereits fi-
nanziert oder stehen kurz vor der
Bewilligung, wie z.B. ein neuer
Experimentierplatz zur Untersu-
chung der elektronischen Struk-
tur von Festkoérpern und Ober-
flachen (WERA) oder ein Syn-
chroton-Umwelt-Labor (SUL). Die
enge Verflechtung von ANKA-AnN-
wendungen mit den Programmen
des Forschungszentrums ist auf
Abb. 3 dargestellt. Dieses Bild
macht sehr deutlich, wie das
Grofl3gerat ANKA bisher getrenn-
te Programme und Organisati-
onseinheiten “unter ein Dach”
bringt und damit eine bedeutsa-
me Integrationswirkung fur das
Forschungszentrum haben wird.

Umwelt-
analytik

Medizin-
technik

Material-

Mikrosystem-
technik

Nano-
technologie

forschung

Abb. 3: Verflechtung von ANKA-Anwendungen mit Programmen des Forschungszentrums.
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Zusammenfassung

Der erste Vorschlag zu einer Syn-
chrotonstrahlungsquelle am For-
schungszentrum stammt aus
dem Jahr 1986. Es hat dennoch
weitere 14 Jahre gedauert, bis
die hochmoderne ANKA-Anlage
im Jahr 2000 den Betrieb aufneh-

men konnte. ANKA wird fir zwei
weite Bereiche, die Fertigung von
Mikrokomponenten sowie fir
analytische Verfahren mit Syn-
chrotronstrahlung, zur Verfigung
stehen. Die Ziele des ANKA-Kon-
zeptes sind es, Synchrotronstrah-
lung auf Fragestellungen aus der
Industrie anzuwenden, Program-

me und Organisationseinheiten
des Forschungszentrums einzu-
binden sowie ein Grol3gerat fur
die Forscher aus Universitaten
und anderen Einrichtungen zur
Verfligung zu stellen.

[1] E.W. Becker, W. Ehrfeld,
P. Hagmann, A. Maner,
D. Minchmeyer,
Microelectronics Engineering
(1986), 53-56.

[2] D. Einfeld, O.F. Hagena,
G. Saxon, G. Stange,
KFK-Bericht 3976, Kern-
forschungszentrum Karlsruhe,
September 1985.

[3] H.O. Moser, D. Einfeld,
R. Steininger,
Voorschlag zum Bau einer
Synchrotronstrahlungsquelle
(ANKA) im Forschungszentrum
Karlsruhe zur Férderung der
industriellen Umsetzung von
Mikrofertigungs- und
Analytikverfahren,
Forschungszentrum Karlsruhe,
12. Juni 1995
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ANKA GmbH — Neue Wege mit Synchrotronstrahlung

R. Czolk, ANKA Angstromquelle Karlsruhe GmbH

Einleitung

Weltweit herrscht eine extrem
groRe Nachfrage nach Nutzung
von Synchrotronstrahlung und es
steht nicht ausreichend Strahlzeit
zur Verfigung. Der industrielle
Einsatz von Synchrotronstrah-
lung ist bisher allerdings eher
zuriickhaltend. Wie l&sst sich die-
ser vermeintliche Widerspruch
erklaren? Im wissenschaftlichen
Bereich und dort insbesondere
fur Arbeiten auf dem Gebiet der
Grundlagenforschung sind die
besonderen Eigenschaften die-
ser Lichtquelle als Instrument fir
Experimente sehr geschatzt und
etabliert. Dadurch ergibt sich hier
eine grofRe Nachfrage. Die Verga-
be von sog. Strahlzeit erfolgt an
den meisten Anlagen uber ein in
der Wissenschaft gewohntes An-
tragsverfahren (Einreichen von
Projektvorschlagen, Begutach-
tung der Vorschlage durch eine
Expertenkommission,  Bewilli-
gung der Projekte und Zuteilung
von Strahlzeit). Dies fUhrt mitun-
ter zu sehr langen Wartezeiten.
Dartber hinaus mussen die Er-
gebnisse der Experimente in der
Regel veroffentlicht werden. Die
Nutzung der Anlagen ohne Verof-
fentlichung ist meist nicht moglich
oder — sofern erlaubt — aul3erge-
wohnlich teuer. Aus diesen Grin-
den resultiert eine verhaltene
Nutzung der Industrie trotz poten-
tiellen Bedarfs. An dieser Stelle
sollte angesetzt werden als der
Bau der Synchrotronstrahlungs-
quelle ANKA in Karlsruhe vor vier
Jahren durch das Forschungs-
zentrum Karlsruhe und das Land
Baden-Wiurttemberg beschlos-
sen wurde. Es waren mehrere
Grunde dafur ausschlaggebend.
Zum einen koénnen die For-

ANKA

ANGSTROMQUELLE
KARLSRUHE GMBH

Abb. 1: Die ANKA GmbH will als wirtschaftlicher Geschéaftsbetrieb die indu-

strielle Nutzung von Synchrotronstrahlung vorantreiben.

schungs- und Entwicklungsarbei-
ten des Zentrums, die anwen-
dungsorientiert ausgerichtet und
auf den Einsatz von Synchrotron-
strahlung angewiesen sind (z.B.
Weiterentwicklung des rontgen-
tiefenlithographischen  Verfah-
rens (LIGA) im Programm Mikro-
systemtechnik), durch  den
schnellen Zugriff auf eine solche
Anlage effizienter durchgefuhrt
werden. Des weiteren werden
viele klein- und mittelst&ndische
Unternehmen in Hochtechnolo-
giebranchen, von denen es gera-
de in Baden-Wirttemberg eine
Vielzahl gibt, von einer solchen
industriell betriebenen Anlage in
unmittelbarer Nachbarschaft pro-
fitieren. Zu guter Letzt gaben be-
reits damals Firmen bekannt,
dass sie eine nach den Bediirf-
nissen des industriellen Einsat-
zes ausgerichtete Synchrotron-
strahlungsquelle nutzen werden.
Damit war der Grundstein fir die
Betreibergesellschaft ANKA
Angstrémquelle Karlsruhe GmbH
gelegt.

Zielsetzung und

Organisation der
ANKA GmbH

Ziel der ANKA GmbH ist ein wirt-
schaftliches Dienstleistungsan-
gebot, das gerade auch klein-
und mittelstdndischen Firmen
den Einsatz von Synchrotron-
strahlung fur deren innovativen
Produktentwicklungen  ermog-
licht. Auf den routinemagigen
Einsatz des ,Superlichts" bei in-
dustriellen Produktionsprozessen
ist die junge ANKA GmbH be-
stens vorbereitet. Neben einem
kundenorientierten Angebot, auf
das im folgenden naher einge-
gangen wird, ist das Unterneh-
men flexibel und marktorientiert
organisiert.

Angebot und

Geschaftsfelder der
ANKA GmbH

Das Angebot der ANKA GmbH
versucht die oben beschriebenen
Hemmnisse, die bisher einen
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breiteren, industriellen Einsatz
der Synchrotronstrahlung verhin-
derten, abzubauen. Da die ANKA
GmbH im Gegensatz zu anderen
Anbietern von Synchrotronstrah-
lung keine gemeinniitzige Ein-
richtung ist, gelten die gangigen
Kunden-Lieferanten-Beziehun-

gen: Nutzung von Strahlzeit wird
nicht Uber ein Antragswesen son-
dern wie in der Industrie Ublich
Uber Auftragsvergabe geregelt.
Nach Klarung der Anforderungen
erhalt der Kunde ein Angebot und
hat nach Beauftragung im Rah-
men der vereinbarten Konditio-
nen Zugriff auf die Synchrotron-
strahlungsquelle. Das Angebot
der ANKA GmbH setzt sich im
Wesentlichen aus den drei fol-
genden Bausteinen zusammen:

3,_1

e Aktuell stehen an der ANKA-
Anlage acht unterschiedliche
Fertigungs- und Messstatio-
nen zur Verfiigung. Diese kon-
nen von Kunden in Eigenregie
genutzt werden. Nach einer
technischen Einfiihrung wer-
den die Fertigungs- oder Ana-
lysenaufgaben von kundenei-
genen Fachleuten selbst
durchgefuhrt.

e Fir Spezialanwendungen, die
Synchrotronstrahlung benoti-
gen und fir die derzeit keine
Strahlrohre aufgebaut sind,
kénnen Kunden eigene Mess-
stationen an der ANKA-Ma-
schine mit beratender Betreu-
ung der Experten vor Ort auf-
bauen und betreiben. Die AN-

Abb. 2: Das kundenorientierte Dienstleistungsangebot der ANKA GmbH er-
maglicht innovative Produktentwicklungen durch Mikrofertigung und zer-
stérungsfreie Materialprifung.

KA GmbH stellt in diesem Fall
die Synchrotronstrahlung so-
wie die fur den Betrieb der
Messstation notwendige Infra-
struktur zur Verfiigung. Der
Aufbau und Betrieb erfolgt
durch den Kunden selbst.

e Sollten eigene Mitarbeiter des
Kunden keine Erfahrung ha-
ben mit Verfahren und Metho-
den, die auf Synchrotronstrah-
lung beruhen, so steht fir die
Klarung der kundenspezifi-
schen Fragestellungen ein Ex-
pertenteam der ANKA GmbH
im Sinne eines Rund-um-Ser-
vice bereit. Angefangen von
der Beratung bei der Wahl der
geeigneten Methodik Uber die
Durchfuhrung der notwendi-
gen Arbeiten bis zur Ausarbei-
tung und Interpretation der Er-
gebnisse betreuen die ANKA-
Fachleute den Kunden umfas-
send.

Die derzeit vorhandenen Ferti-
gungs- und Messeinrichtungen
zielen zum einen auf den Einsatz
der Synchrotronstrahlung zur
Herstellung von miniaturisierten
Bauteilen und zum zweiten auf
die Verwendung der Synchrotron-
strahlung bei rdntgenanalyti-
schen Methoden zur zerstérungs-
freien Prifung unterschiedlich-
ster Materialien und Werkstoffe.
Bei der Materialcharakterisierung
werden verschiedenste Stoffe
(z.B. Pulver, Beschichtungen, Ka-
talysatorwerkstoffe, Proteine) mit
réntgenanalytischen Methoden
untersucht. Durch den Einsatz
von Synchrotronstrahlung bei
diesen Methoden konnen auf-
grund der besonderen Eigen-
schaften des ,ANKA-Lichts" sehr
kleine Probenvolumina analy-
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siert, Oberflacheneffekte mit ex-
tremer Flachenauflésung gemes-
sen oder geringste Spuren von
Stoffen in der Probe nachgewie-
sen werden. Diese Informationen
sind flr vielfaltige Fragestellun-
gen wichtig und reichen von der
Untersuchung chemischer Pro-
zesse, die wahrend der Katalyse
oder Korrosion stattfinden utber
die Strukturanalyse von amor-
phem Material wie z.B. Glas bis
hin zur umweltrelevanten Spu-
renanalytik. Ein zweiter Aspekt
der Nutzung der besonderen Ei-
genschaften der Synchrotron-
strahlung ist die Fertigung von
Mikrobauteilen. Dabei kommt ein
lithographisches Verfahren (LIGA
= Rontgentiefenlithographie, Gal-
vanik, Abformung) zum Einsatz,
das dem bei der Herstellung von
Mikroprozessoren &hnelt. An

Stelle des konventionellen Lichts
wird Réntgenlicht benutzt, um fili-
grane Strukturen von einer Mas-
ke in eine Urform zu Ubertragen.
Auf diese Weise kénnen Bauteile
mit winzigen Detailstrukturen ver-
vielfaltigt werden. Durch diese
sogenannte Rontgentiefenlitho-
graphie lassen sich mechanische
Komponenten mit héchster Prazi-
sion erzeugen. Diese kommen
beispielsweise als Mikrolinsen
oder Mikrospiegel in der Tele-
kommunikation bei glasfaseropti-
schen Modulen zum Einsatz oder
sie kdnnen als feinmechanische
Bauteile wie Zahnrader in Minige-
trieben Verwendung finden. Auch
Diagnosegeréate fur medizinische
oder chemische Anwendungen
beinhalten inzwischen schon
feinste Strukturelemente, die auf
diesem Wege gefertigt werden.

Weitere Informationen zum Angebot der ANKA GmbH sind unter

folgender Adresse erhéltlich:

ANKA Angstromquelle Karlsruhe GmbH

Hermann-von-Helmholtz-Platz 1

D-76344 Eggenstein-Leopoldshafen

Telefon: 07247 82 6288
Telefax: 07247 82 6287

Email:
Internet:

info@anka-online.com
www.anka-online.com

Zusammenfassung

Die Ansiedlung der ANKA GmbH
in Karlsruhe stellt einen Standort-
vorteil fur die Industrie in Baden-
Wiirttemberg dar. Das Angebot
ermdglicht den Industriekunden
ihre Produkte zu verbessern, in-
novative Ideen zu realisieren und
sich an Zukunftstechnologien wie
der Mikrosystemtechnik oder Bio-
technologie zu beteiligen. Dies
wird insbesondere durch die en-
ge Verbindung zum Forschungs-
zentrum mit seiner wissenschaft-
lichen Kompetenz auf den Gebie-
ten Mikrosystemtechnik, Nano-
technologie, Materialforschung
und Medizintechnik gewahrlei-
stet.
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Entwurf und Aufbau des Speicherringes ANKA

D. Einfeld, FGS

Entwurf des
Speicherringes ANKA
Anforderungen der Nutzer

Der Entwurf des Speicherringes
ANKA ist durch die Anforderun-
gen der Nutzer bestimmt. Bei AN-
KA sind dies die Anforderungen
der Mikrofertigung und der Analy-
tik. Die Mikrofertigung fuhrt am
Speicherring ANKA den Ferti-
gungsabschnitt der Belichtung
der Wafer durch und hierfur
bendtigt sie ein homogen ausge-
leuchtetes Feld von Photonen mit
einer Wellenlange von 0,1 nm.
Dies entspricht einer Photonen-
energie von 12,4 keV. Die Anfor-
derungen der Analytik sind gege-
ben durch die Elemente, die in
den verschiedensten Verbindun-
gen untersucht werden sollen.
Hierbei wird die Photonenenergie
herangezogen, die bendtigt wird,
um ein Elektron der K-Schale zu
befreien (K,-Strahlung). Bei Sil-
ber und Cadmium betragt diese

Energie zum Beispiel 22,17 bzw.
23,17 keV. Entgegengesetzt da-
zu werden im Umweltbereich
Photonen im Infrarotbereich
bendtigt. Die Synchrotronstrah-
lungsquelle ANKA muss somit
Photonen im Energiebereich von
einigen meV bis etwa 25 keV be-
reitstellen.

Elektronen, die mit relativistischer
Geschwindigkeit in einem Ma-
gnetfeld abgelenkt werden, emit-
tieren die sogenannte Syn-
chrotronstrahlung. Diese besitzt
ein  kontinuierliches Spektrum
vom Infrarot bis zum Réntgenbe-
reich und der vertikale Offnungs-
winkel dieser Strahlung ist sehr
klein und entspricht dem des La-
sers.

Fir den Experimentator mit der
Synchrotronstrahlung ist wichtig,
wie grof3 die Zahl der Photonen
pro Zeiteinheit (N ) und Auflé-
sung (0,1 % BW) am Experimen-
tierort ist. Diese berechnen sich

Fluss [Ph/sec/0,1%BW/1mrad]

1,0E+14

1,0E+13

1,0E412

1,0E+11

bei 400 mA, verschied. Energien,
Fluss vertikal integriert, horizontal auf
1 mrad normiert

4 Photonenfluss bei ANKA am Ablenkmagnet

— 2,5GeV E(krit.) = 6236 eV

— 2,0 GeV E(krit.) = 3192 eV

1,5GeV E(krit.) = 1347 eV

—1,0GeV E(krit.) = 399eV
(

—0,5GeVE(krit.)= 50eV

10 100 1000

Photonen-Energie [eV]

10000 100000

Abb. 1: Photonenfluss der Synchrotronstrahlung eines 400-mA-Elektronen-
stromes abgelenkt im Magneten des Speicherringes ANKA bei den Energien
von 0,5; 1,0; 1,5; 2,0 und 2,5 GeV. Die entsprechenden kritischen Photonen-
energien sind angegeben.

nach der Schwinger-Theorie [2]

Zu:

Np= 2,458 - 103
Photonen

s-0,1%BW-mrad®

(1/A) -(©/mrad) -G,(/e,)

(E/GeV)-

1)
N, ist die Zahl der Photonen, die
pro Sekunde und 0,1%

Bandbreite in den horizontalen
Offnungswinkel von © =1 mrad
emittiert werden. E ist die Energie
der Elektronen in GeV, | ist der
zirkulierende Elektronenstrom in
A, O ist der horizontale Offnungs-
winkel in mrad und G, (g/g,) be-
schreibt die spektrale Abhangig-
keit der Strahlung. Dies ist eine
normierte Funktion, die durch die
kritische Photonenenergie ¢, ge-
geben ist. In Abb. 1 ist der Photo-
nenfluss N, fiir verschiedene En-
ergien am Beispiel des Spei-
cherringes ANKA dargestellt. Je-
weils angegeben sind die kriti-
sche Photonenenergie €, die per
Definition das Spektrum so auf-
teilte, dass oberhalb und unter-
halb von ihr die gleiche Strah-
lungsleistung emittiert wird. Die
Photonenenergie, bei der der
héchste Photonenfluss emittiert
wird, liegt in etwa bei €,,, =0,8 ..
Der Photonenfluss nimmt ober-
halb von ¢, stark ab und als Dau-
menregel kann angenommen
werden, dass eine Synchrotron-
strahlungsanlage bis zu Photo-
nenenergien von 3 bis 4 mal g,
genutzt werden kann. Die kriti-
sche Photonenenergie bei ANKA
muss somit bei einer Energie von
2,5 GeV um 6,2 keV liegen.

Die Abhéangigkeit der kritischen
Photonenenergie von den Ma-
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schinenparametern wie Energie
(E) und magnetischer Flussdichte
(B) im Ablenkmagneten ist gege-
ben durch:

€.=0,605 keV-(E/GeV)*-(BIT)
(2

Um ein mdglichst groRRes €, zu be-
kommen, wird die magnetische
Flussdichte mdoglichst grol3 ge-
wahlt. Aufgrund des Betriebes der
bereits vorhandenen Anlagen [3]
liegt die maximale Flussdichte bei
1,4 bis 1,6 Tesla; fur ANKA wurde
ein Wert von B,=1,5T festge-
legt. Somit ergibt sich fir ANKA
eine Endenergie von 2,5 GeV zur
Erreichung einer kritischen Photo-
nenenergie von 6,23 keV.

Brillanz der
Synchrotronstrahlung

Fir die analytische Nutzung von
ANKA kommt zusatzlich noch die
Forderung hinzu, dass die Bril-
lanz der  Strahlung mdglichst
grof3 sein sollte. Die Brillanz ist
ein auf den Strahlquerschnitt und
die Strahldivergenz bezogener
Photonenfluss:

Na

BI S 2 ) ’
453, T3,

®)

%, Z,sind die Standardabwei-
chungen der Querschnitte des
Elektronenstrahles und Z',, %',
sind die der Divergenz. Der Fak-
tor 412 in Gleichung (3) ist da-
durch gegeben, dalR die RMS-
Werte der entsprechenden Gro-
Ren verwendet werden.

Die Strahlquerschnitte und die Di-
vergenzen des Elektronenstrah-
les werden durch die Maschinen-
funktionen (Beta- (3,) und Disper-

sionsfunktion (n,)) im Ring be-
schrieben:

Z. =VeBR +to i und
Z, =8B, 4)

z, =8 Y, (%)

In den Gleichungen (4) und (5)
werden folgende Abkirzungen
verwendet:

1+a? 1
Yxy = Bxyy , axy:_fp’x,y
K-€
und = 5 6
& = T (6)

Wichtig zur Beschreibung des
Strahlverhaltens in dem Be-

schleuniger ist die sogenannte H-
Funktion:

H=ynZ+2ann+Bn.  (7)

Die Emittanz ¢, des Elektronen-
strahles (siehe Gleichung 4 und
5) ist gegeben durch die Integrati-
on der H-Funktion Uber die Ab-
lenkmagnete. Alle Gleichungen
(4,5, 6 und 7), die das Verhalten
im  Speicherring beschreiben,
sind durch die Beta- (3,) und die
Dispersionsfunktion (n,) gege-
ben. Die Betafunktion beschreibt
die Einhullende aller Betatron-
schwingungen in der Maschine
[4] und die Dispersionsfunktion
die Verschiebungen der Betatron-
schwingungen bei Energieande-
rungen (oz = AE/E) des Strahles.
Die Maschinenfunktionen von
ANKA sind in Abb. 2 dargestellt.
Eine Dispersionsfunktion tritt nur

0 5 10

25
—— horizontale
Betafunktion
04— N ; T 39
1 n I 1\
i \ i b i \ / '= ———- vertikale
15 Y [ [ I Betafunktion
\ [ A jo (By)
\ II \ ,| \‘ l’
| ! \ [ horizontale
10 H — A— — Dispersions-
! ' i S———1 \ ! L funktion
- /\ / \ / / 4w
5 \\ [II \\ '1,
\\ / \/ /
\\ / \\ /
oL ] W Tostiod )

Abb. 2: Die Maschinenfunktionen (Betafunktion

tion (€,) in der Einheitszelle des Speicherringes ANKA.

Die auf der Abzisse dargestellten Symbole charakterisieren die Magnete. Die
dicken Striche sollen die Sextupole darstellen. Deutlich ist die klassische
DBA-Struktur zu erkennen, bei der in den langen geraden Strecken, d. h.

aulerhalb der Ablenkmagnete, die Dispersionsfunktion null ist.

B, B,) und Dispersionsfunk-
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in der Richtung auf, in der der
Strahl abgelenkt wird. Bei ANKA
ist es die horizontale Richtung.

Die Forderung nach einer hohen
Brillanz (siehe Gleichung 3) wird
dann erfullt, wenn die Querschnit-
te und die Divergenzen des Elek-
tronenstrahles madglichst klein
sind. Dies bedeutet aber auf-
grund der Gleichungen [4] bis [7],
dass die H-Funktion des Spei-
cherringes mdglichst klein sein
sollte. Ein Minimum der H-Funkti-
on wird erreicht, wenn in den Ab-
lenkmagneten sowohl die Beta-
als auch die Dispersionsfunktion
ein Minimum durchlaufen und
hier ganz bestimmte Werte an-
nehmen. Abweichungen hiervon
fuhren zu gréReren H-Werten
und somit groReren Emittanzen.
Weiterhin gilt in erster Naherung,
dass die Emittanz proportional
zur dritten Potenz des Ablenkwin-
kels (o® der Ablenkmagnete und
zum Quadrat der Energie (E?) an-
steigt.

Wiggler und
Undulatoren

Eine hohe Brillanz kann anderer-
seits auch dadurch erzeugt wer-
den, dass man den Photonen-
fluss N, in Gleichung 3 erhéht.
Dies geschieht dadurch, dass
spezielle Ablenkmagnete (wie
Wiggler [5]) gebaut werden, in
denen der Elektronenstrahl meh-
rere Male (entsprechend der vor-
handenen Pole (Ny)) abgelenkt
wird. Der Elektronenstrahl durch-
l[&uft in dem Wiggler eine Bahn,
die einer Sinusschwingung ent-
spricht. Der Photonenfluss und
somit auch die Brillanz bei einem
Wiggler sind proportional der An-
zahl der Pole Np. Mit den Wigg-
lern ist es mdglich, die Brillanz

um den Faktor 10 bis 40 zu er-
héhen und zwar entsprechend
der Lange des Wigglers.

Wird die Amplitude der Elektro-
nenbahn in dem Wiggler sehr
klein, so kommt es zu Interferenz-
effekten der Synchrotronstrah-
lung und man spricht von den Un-
dulatoren [5]. Hierdurch wird die
Intensitat und damit die Brillanz
um mehrere Zehnerpotenzen er-
hoht.

Die modernsten Synchrotron-
strahlungsquellen sind dadurch
gekennzeichnet, dass sie 1. eine
kleine Emittanz und 2. lange ge-
rade Strecken zum Einbau von
Wigglern und Undulatoren ha-
ben. Wiggler und Undulatoren
werden gemeinsam auch als Ins-
ertion Devices bezeichnet. Ent-
sprechend der Anzahl M der In-
sertion Devices bzw. der langen
geraden Strecken wird der Spei-
cherring M-mal periodisch aufge-
baut. Der Bereich innerhalb einer
Periode wird als Einheitszelle des
Speicherringes bezeichnet. Ins-
gesamt folgt aus diesen Betrach-
tungen, dass zur Erreichung ei-
ner hohen Brillanz viele kleine
Ablenkmagnete und viele lange
gerade Strecken zum Einbau von
Insertion Devices benétigt wer-
den, d. h. je groRer die Brillanz,
um so gréRer wird der Umfang
der Maschine sein. Entsprechend
steigen mit der gewlinschten Bril-
lanz auch die Kosten der Anlage.
Aufgrund des begrenzten Finanz-
rahmens musste fir ANKA ein
Kompromiss gefunden werden.
Dieser sieht so aus, dass die Ma-
schine den Spektralbereich bis zu
25 keV abzudecken (E = 2,5
GeV) und einen hohen Photonen-
fluss zu liefern hat (I = 400 mA).
Fur die Brillanz werden mittlere

Werte gefordert und zwar ent-
sprechend einem Umfang der
Maschine von 110 m. Mit diesem
Umfang sollten Emittanzen von
50 bis 100 nm - rad erzeugt wer-
den kénnen. Die Hauptparameter
des Speicherringes ANKA sind in
Tab. 1 zusammengestellt.

Konzept des Speicherringes
ANKA

Zur Erzeugung von Emittanzen
von 50 bis 100 nm - rad bei einer
Energie von 2,5 GeV werden Ma-
gnete mit einer Ablenkung von
22,5 Grad benétigt. Ein optimaler
Verlauf der Maschinenfunktion
(siehe Abb. 2) ergibt sich, wenn
zwischen 2 Ablenkmagneten ein
in horizontaler Richtung fokussie-
render Quadrupol (Q;) plaziert
wird. Hiermit ist es mdoglich, in
den anliegenden geraden Strec-
ken die Dispersionsfunktion zu
null zu machen, d. h. Elektronen
mit unterschiedlicher Energie
durchlaufen hier dieselbe Bahn.
Durch den Einbau von Quadru-
poldubletts Q, und Q, auf beiden
Seiten der Ablenkmagnete ergibt
sich die klassische ,Double-
Bend-Achromat (DBA)“-Struktur,
die beim Aufbau von vielen Syn-
chrotronstrahlungsquellen  ver-
wendet wurde [3]. Die Einheits-
zelle vom Speicherring ANKA ist
schematisch in Abb. 3 dargestellt;
sie erstreckt sich Uber einen Win-
kel von 90 Grad. Zur Optimierung
des Umfanges werden bei ANKA
in den Speicherring zwei unter-
schiedlich lange gerade Strecken
eingebaut. Die ,kurzen“, um gera-
de die bendtigten Komponenten
wie  Hochfrequenzresonatoren
und Injektionssystem unterzu-
bringen, und die ,langen®, die fur
den spateren Einbau von Undula-
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toren und Wigglern vorgesehen
sind. Wegen der unterschiedli-
chen Langen der geraden Stiicke
sind die Quadrupoldubletts in der
Einheitszelle mechanisch iden-
tisch aufgebaut, jedoch werden
sie mit unterschiedlichen Stro-
men betrieben und somit befin-
den sich in der Einheitszelle die
Dubletts Q,/Q, und Q,/Qs.

Aufbau der

Speicherringanlage
Aufbau der
Speicherringanlage

Der Aufbau der Speicherringanla-
ge ANKA st in Abb. 4 wiedergege-
ben. Die eigentliche Speicherring-
halle hat eine Flache von 60 x 60
m. Im Norden befindet sich ein
Anbau, der die Raumlichkeiten fur
den Betrieb der Anlage und die
Zufihrung der Medien enthalt.
Die Speicherringhalle wird durch
die Strahlenschutzmauer in zwei
Bereiche aufgeteilt; den inneren
Bereich, in dem die Synchrotron-
strahlung erzeugt und den aul3e-
ren Bereich, in dem die Syn-
chrotronstrahlung genutzt wird.

Die Elektronen werden im Mi-
krotron erzeugt und in diesem auf
eine Energie von 53 MeV be-
schleunigt. Im  Booster-Syn-
chrotron passiert der 2. Be-
schleunigungsprozess und zwar
auf eine Energie von 500 MeV.
Der Strom im Booster-Syn-
chrotron betragt im Mittel 5 bis 8
mA. Entsprechend den Umféan-
gen vom Booster-Synchrotron
und Speicherring reduziert sich
dieser Strom im Speicherring um
den Faktor 7. Vom Booster-Syn-
chrotron werden solange Elektro-
nen in den Speicherring injeziert,

@ 280122

1/2 lange
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Abb. 3: Schematischer Aufbau des Speicherringes ANKA durch Darstellung
der Einheitszelle (a), die einen Winkel von 90 Grad umspannt. Im unteren Bild
(b) sind die Positionen der Magnete und ihre AbmalR3e in einer halben Ein-

heitszelle dargestellt.
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Abb. 4: Aufbau der Speicherringanlage ANKA mit der Speicherringhalle und
dem Nordanbau. In der Speicherringhalle befindet sich die Beschleunigeran-
lage mit Injektor und Speicherring sowie die verschiedenen Experimentier-
einrichtungen fir die Analytik und Mikrostrukturtechnik. Der Nordanbau um-
fasst im wesentlichen die Raume fir die Medienversorgung und den Betrieb

der Maschine.
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Abb. 5: Aufbau der Einheitszelle des Speicherringes ANKA mit
der dispersiven Strecke DiSt, bestehend aus den Ablenkmagne-

ten B,/B, sowie B 4/B,, und den Quadrupoldubletts Q ,/Q, sowie

Q./Q,. Am Anfang und Ende der Einheitszelle befinden sich die
langen geraden Strecken und in der Mitte die kurze gerade
Strecke zur Unterbringung der Injektion und der Hochfrequenz-
resonatoren. Dargestellt sind auch die Positionen der Vakuum-
pumpen 'V ..
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Abb. 6: Darstellung der Hauptkomponenten des Speicherringes
ANKA mit den dazugehdrenden Subsystemen. Die Hauptkompo-
nenten des Speicherringes sind Injektor, HF-System, Magnete,
Vakuumsystem, Injektion, Netzgerate, Kihlung und Kontroll-
system.

bis insgesamt ein Strom von 200
bis 400 mA im Speicherring akku-
muliert wurde. Danach wird die
Energie der Elektronen im Spei-
cherring im 3. Beschleunigungs-
prozess von 500 MeV auf 2,5
GeV erhoht.

An den Vakuumkammern in den
Ablenkmagneten sind spezielle
Auslasssysteme eingebaut, um
die Experimentierstationen Uber
die Optikhiutte und das Frontend
an das Vakuumsystem des Spei-
cherringes anzuflanschen.

Aufbau des Speicherringes

Der reale magnetische Aufbau
der Einheitszelle des Speicherrin-
ges ANKA ist in Abb. 5 darge-
stellt, hierbei symbolisieren die
Pfeile die anzuflanschenden
Strahlrohre fir die Experimente.
Von den 4 kurzen geraden
Strecken (KuSt) werden 2 be-
nutzt zum Einbau von jeweils 2
Hochfrequenzresonatoren (Cavi-
ties) und dem Injektionssystem.
Die  Zusammenstellung  der
Hauptkomponenten mit den ent-
sprechenden Subsystemen ist in
Abb. 6 dargestellt. Im folgenden
sollen diese Komponenten naher
beschrieben werden. Die ent-
sprechenden Subsysteme sind
jeweils mit angegeben. Uber das
Kontrollsystem hat man Zugriff
auf alle Komponenten und ihre
Subsysteme.

Ablenkmagnete

Bei ANKA werden insgesamt 16
Ablenkmagnete mit einem Ab-
lenkradius von 5,56 m und einem
Ablenkwinkel von 22,5° bendtigt.
Zur Erreichung der Funktions-
fahigkeit des Speicherringes
missen die Ablenkmagnete spe-
zielle Anforderungen an die Ho-
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mogenitdt des Magnetfeldes er-
fullen, so darf sich das Magnet-
feld in horizontaler Richtung Uber
einen Bereich von + 25 mm nicht
mehr als AB/B = 5 - 10* und das
Integral des Magnetfeldes in
Langsrichtung nicht mehr als Al/l
=1 - 102 verandern. Zur Erzeu-
gung einer magnetischen Fluss-
dichte von 1,5 T wird der Magnet
mit einer Erregung aus 80 Win-
dungen und einem Strom von
687 A betrieben. Die Verlustlei-
stung bei einem Ablenkmagneten
betragt 17 kW. Diese wird Uber ei-
nen Kihlkreislauf abgefihrt.

Quadrupole

Die Quadrupole dienen zur Fo-
kussierung des im Speicherring
ANKA umlaufenden Elektronen-
strahls und haben eine Wirkung
auf den Elektronenstrahl wie Lin-
sen in der Optik auf den Licht-
strahl. Anders als in der Optik fo-
kussiert der Quadrupol in einer
Richtung und defokussiert in der
anderen. Bei ANKA gibt es zwei
Typen von Quadrupolen, die sich
jedoch nur in der magnetischen
Lange unterscheiden (390 und
320 mm). Die Quadrupole wer-
den mit einem maximalen Gradi-
enten von 18,9 bzw. 19,8 T/m be-
trieben, zu dessen Erzeugung bei
30 Windungen pro Pol ein Strom
von 325 bzw. 384 A bendtigt wird.

Sextupole

Die im Speicherring umlaufenden
Elektronen haben nicht alle exakt
die gleiche Energie; sie werden
somit in den Quadrupolen unter-
schiedlich stark fokussiert. Dies
wird durch die Chromatizitat be-
schrieben. Zur Kompensation der
Chromatizitat werden Sextupole
bendtigt. Insgesamt werden bei
ANKA zwei Typen von Sextupo-
len eingesetzt, einer zur Kompen-

sation der Chromatizitat in hori-
zontaler und der andere in verti-
kaler Richtung (siehe SH und SV
in Abb. 5).

Korrekturmagnete

Sowohl die Ablenkmagnete als
auch die Quadrupole haben ge-
wisse Abweichungen von ihren
Spezifikationen, die zu einer un-
gewlnschten Strahlablage im
Speicherring fuhren. Jegliche Ab-
weichungen von der idealen
Bahn des Elektronenstrahles sind
von den Experimentatoren uner-
wilnscht wegen der Abbildung
des Elektronenstrahles auf den
Eingangsspalt des Monochroma-
tors. Zur Korrektur dieser Abla-
gen werden die Korrekturmagne-
te bendtigt. Diese Magnete miis-
sen bei ANKA einen Kick von ma-
ximal 0,8 mrad erzeugen. Insge-
samt werden 32 horizontal- und
16 vertikalwirkende Korrekturma-
gnete bendotigt.

Vakuumsystem

Zur Speicherung des Elektronen-
strahls und zur Erreichung einer
ausreichenden Lebensdauer des
Strahles muissen die Elektronen
in einem Ultra-Hochvakuum um-
laufen. Zur Erzeugung einer Le-
bensdauer von 17 Stunden bei ei-
ner Energie von 2,5 GeV muss
der Druck geringer als 10° mbar
sein. Dieses Ultra-Hochvakuum
wird in einer speziellen Vakuum-
kammer, gefertigt aus Edelstahl,
mit einer Anzahl von Vakuum-
pumpen erzeugt. Das Vakuumsy-
stem bei ANKA besteht aus den
16 Dipolkammern und diversen
geraden Sektionen fur die gera-
den Strecken im Ring.

Netzgerate
Zum Betrieb der verschiedenen
Magnete werden hochprazise

Netzgerate benétigt. Es sind
Gleichstromnetzgerate mit einer
Genauigkeit von besser als 10,
Insgesamt werden 1 Netzgerat
zum Betrieb der Ablenkmagnete,
5 zum Betrieb der Quadrupole, 2
zum Betrieb der Sextupole und
48 fur die Korrekturmagnete
bendtigt. Weiterhin werden 400-
kW-Netzgerate zum Betrieb des
Klystrons und Hochspannungs-
netzgerate zum Betrieb der Vaku-
umpumpen benétigt.

Hochfrequenzsystem

Die im Speicherring mit relativisti-
scher Geschwindigkeit umlaufen-
den Elektronen werden in den
Ablenkmagneten radial beschleu-
nigt und emittieren hierdurch die
sogenannte  Synchrotronstrah-
lung. Der hierfur auftretende En-
ergieverlust muss den Elektronen
permanent nachgeliefert werden.
Dies wird in den Hohlraumreso-
natoren (Cavities) durchgefihrt.
Insgesamt werden bei ANKA 4
Cavities installiert und zwar in
Zweier-Gruppen. Zwei Cavities
werden Uber ein gemeinsames
Hohlleitersystem von einem 250
kW-Klystron betrieben. In einem
Cavity kénnen bis zu 500 kV er-
zeugt werden, d. h. insgesamt
steht bei ANKA eine Beschleuni-
gungsspannung von 2,0 MV zur
Verflgung.

Diagnostik

Mit den Diagnostikelementen wie
Strom-, Knopfmonitor, Stripline,
Scraper und Synchrotronlichtmo-
nitor werden die charakteristi-
schen Daten des Elektronen-
strahles (wie z. B. Strom, Positi-
on, Arbeitspunkt, Querschnitt,
Beta- und Dispersionsfunktion)
im Speicherring gemessen und
Uberwacht. Insbesondere muss
die Strahlposition konstant gehal-
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Parameter Einheit h-Optik f-Optik ten werden. Von den Nutzemn
wird diesbezuglich gefordert,
Umfang m 110,4 dass iiber einen langeren Zeit-
Hochfrequenz MHz 500 raum die Strahlposition tiber 1/10
Harmonischenzahl 184 des Strahlquerschnitts konstant
Injektionsenergie der Teilchen MeV 500 bleibt (bei ANKA sind dies etwa
Endenergie der Teilchen GeV 2,5 15 bis 30 pm).
Umlaufender Strom mA 400 Kontrollsystem
Relative Energieabweichung 0,91 - 10° Die Steuerung der gesamten Be-
Horizontale Emittanz pmrad 0,075 0,089 schleunigeranlage gesgh|eht
Horizontaler Arbeitspunkt 7,15 6,85 durch das Kontrollsystem_. Dieses
Vertikaler Arbeitspunkt &3 3,25 besteht aus Rechnem im Kon-

trollraum (Schaltwarte), den de-
Horizontale Betafunktion 0,56— 21,38 0,75 = 21,38 zentralen Rechnern an den ver-

Vertikale Betafunktion 1,3 = 18,76 1,2 = 18,45 schiedenen Komponenten und

Horizontale Dispersion m 0,969 dem Netzwerk, das alle Rechner
miteinander verbindet. Mit dem

= =

Momentum Compaction Factor 0,8 - 10? Kontrollsystem muss es auch
Horizontale Dampfungszeit ms 0,029 moglich sein, Zugriff auf alle
Vertikale Dampfungszeit ms 0,03 Funktionen der verschiedensten
Longitudinale Dampfungszeit ms 0,015 Elemente des Speicherringes zu

haben und diese grafisch darzu-

Dipolmagnete stellen.

Anzahl 16 .
Ablenkwinkel 0 225 Aufbau des Injektors
Gap (good field region) mm 40 Zur Erzeugung der gewiinschten
Polbreite (good field region) mm 100 Synchrotronstrahlung ~ miissen
Feldstarke T 15 die Elektronen eine Energie von
Ablenkradius m SES50U8 2,5 GeV erreichen. Im Speicher-
ring selbst werden die Elektronen
Quadrupolmagnete von 0,5 GeV auf 2,5 GeV be-
el 8 32 schleunigt. Die Energie der Elek-
Magnetische Lange o 390 320 tronen in einem Beschleuniger ist
e e 18,9 19,8 bestimmt durch das Umlaufinte-
Windungen pro Pol 30 26 gral Uber die magnetische Flus-
sdichte. 16 Ablenkmagnete mit
Aperturradius mm 35 einer Flussdichte von 1,5 T ent-
Polbreite mm 60,0 — 88,0 sprechen 2,5 GeV. Die Beschleu-
nigung von 0,5 GeV auf 2,5 GeV
Sextupolmagnete wird dadurch erreicht, dass die
Anzahl 8 16 Flussdichte in den Ablenkmagne-
Magnetische Lange mm 145 te_n von 0,3 T auf 1,5 T erhoht
Differentieller Gradient T/m? 734 619 v'\\//llrd. Parallel zur Zunahme des
Windungen pro Pol 20 18 agnetfe!des in d?n.AbIenkmz_i-
: gneten missen natdrlich auch die
ég%ﬁgﬁ?d'us mm 3&;(')5 Felder in den Quadrupolen, Sex-
tupolen und Korrekturmagneten
Tab. 1. Parameter des ANKA-Speicherringes erhodht werden.
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Die Beschleunigung der Elektro-
nen auf eine Energie von 0,5 GeV
bzw. 500 MeV geschieht in dem
Injektor, der im Inneren des Spei-
cherringes angebracht ist. Der In-
jektor besteht aus den Kompo-
nenten Elektronenkanone, 50-
MeV-Racetrack-Mikrotron, Injek-
tionsweg in das Booster-Syn-
chrotron,  Booster-Synchrotron
und Extraktionsweg vom Boos-
ter-Synchrotron zum Speicher-
ring. In der Elektronenkanone
werden Elektronen mit einer En-
ergie von 70 keV erzeugt und in
dem Linac des Racetrack-
Microtrons auf 5,3 MeV beschleu-
nigt. In dem Racetrack-Mikrotron
durchlaufen die Elektronen 10
mal den Linac und werden auf
insgesamt 53 MeV beschleunigt.
Von hier gelangen die Elektronen
Uber den Transferweg und das In-
jektionssystem in das Booster-
Synchrotron, in dem die Elektro-
nen in 350 ms auf eine Energie
von 500 MeV beschleunigt wer-
den. Uber schnelle Extraktions-
kicker gelangen die Elektronen in
den Extraktions-Transferweg,
von dem sie dann in den Spei-
cherring eingeschossen werden.
Die Transferwege sind statisch
auf die entsprechenden Energien
eingestellt. Elektronenkanone,

Mikrotron und Booster arbeiten
mit einer Frequenz von 1 Hz, d. h.
in jeder Sekunde wird in den
Speicherring ein Elektronenpuls
mit einer Lange von ca. 50 ns und
einem Strom von 5 mA einge-
schossen. Der Umfang im Spei-
cherring betragt 110,4 m entspre-
chend einer Umlaufzeit von 368
ns. Entsprechend diesen Umlauf-
zeiten verringert sich ein vom
Booster-Synchrotron einge-
schossener 5-mA-Strahl zu 0,67
mMA im Speicherring.

Zusammenfassung

Die  Hauptanwendungsgebiete
der Synchrotronstrahlungsquelle
ANKA werden die Belichtung der
Wafer fur die Ligatechnik und
analytische Untersuchungen in
Wissenschaft und Technik sein.
Hierfir wird ein Photonenspek-
trum bis zu 30 keV zur Verfigung
gestellt bei Emittanzen von 50 bis
100 nm - rad. Mit einem zirkulie-
renden Strom von 400 mA soll ein
hoher Photonenfluss zur Verfi-
gung gestellt werden. Der Spei-
cherring ANKA ist ein Beschleuni-
ger mit einer Energie von 2,5
GeV und einem Umfang von
110,4 m. Die Magnetoptik fir AN-
KA ist eine DBA-Struktur, die oft

bei Synchrotronstrahlungsquel-
len verwendet wird. ANKA hat
insgesamt 16 Ablenkmagnete, 4
lange gerade Strecken fir einen
weiteren Ausbau mit ,Insertion
Devices" und 4 kleine gerade
Strecken fiur die Unterbringung
der Hochfrequenzcavities und
des Injektionssystems. Der Injek-
tor von ANKA ist ein 500-MeV-
Booster-Synchrotron mit einem
53-MeV-Racetrack-Mikrotron als
Vorbeschleuniger. Die Wieder-
holfrequenz des Injektors betragt
1 Hz. Zur Zeit werden bei ANKA 9
Strahlrohre bzw. Experimentier-
stationen aufgebaut: Liga I, Il und
Ill, Absorption, Diffraktion, Flu-
oreszenz plus Topographie, Infra-
rot und ein Strahlrohr fur die Max-
Planck-Gesellschaft. Alle diese
Strahlrohre nutzen die Syn-
chrotronstrahlung von den Ab-
lenkmagneten.
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[4] H. Wiedemann,
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ISBN 3-540-56550-7

[5] R. Walker,
Insertion Devices: Undulators
and Wigglers, CAS-CERN
ACCELERATOR SCHOOL,
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Der Injektor der Speicherringanlage ANKA

D. Einfeld, M. Pont, FGS

Einleitung

Im Speicherring von ANKA soll
zur Erzeugung der gewiinschten
Synchrotronstrahlung ein  400-
mA-Elektronenstrahl bei einer
Energie von 2.5 GeV gespeichert
werden und seine Lebensdauer
sollte mehrere Stunden betragen
[1]. Diese Parameter werden in
mehreren Stufen erreicht. Die vor
dem eigentlichen Speicherring
liegenden Stufen werden zusam-
menfassend als ,Injektor" be-
zeichnet. Der Injektor liefert Elek-
tronenpulse von 500 MeV und 4
bis 8 mA an den Speicherring, in

2.5 GeV
Speicher-Ring

500 MeV
Booster-Synchrotron

500 MHz Hohlraumresonator

Abb. 1: Schematischer Aufbau des ANKA-

Injektors,

eingezeichnet sind das Mi-

krotron, der Injektionsweg, das Booster-
Synchrotron und der Ejektionsweg.

dem dann eine Stromakkumulati-
on und die Beschleunigung auf
die genannte Endenergie von
2.5 GeV erfolgt [2]. Der Injektor
selbst besteht wiederum aus zwei
Stufen, dem Vorbeschleuniger,
mit dem 53 MeV erreicht werden,
und einem sogenannten Booster-
Synchrotron. Zwischen den ein-
zelnen  Beschleunigungsstufen
wird der Elektronenstrahl Uber
Transferwegen gefuhrt, auf de-
nen die Strahlparameter geeignet
an die nachste Stufe angepasst
werden. Abb. 1 zeigt ein schema-
tischer Aufbau des Injektors.

Im folgenden sollen die Kompo-
nenten des Injektors naher be-
schrieben werden.

Der Vorbeschleuniger
des Injektors

Die Elektronenkanone und das
Mikrotron bilden als eine Einheit
den sogenannten Vorbeschleuni-
ger des Injektors. Die Elektronen-
kanone erzeugt durch Aufheizen
der Kathode den Elektronenstrahl
mit einer Impulsdauer von 5 ps.
Die Elektronenkanone ist auf-

gebaut aus einer sphérischen
LPierce Gun“ mit einer BaO-Ka-
thode. In der Elektronenkanone
werden die Elektronen auf 70 keV
beschleunigt. Von der Elektro-
nenkanone gelangt der Strahl
Uber den ersten Transferweg in
das Mikrotron. Der Transferweg
beinhaltet im wesentlichen einen
fokussierenden Quadrupol und
mehrere Solenoidspulen zum fo-
kussieren des Strahles.

Ein Mikrotron [3] (siehe Abb. 2)
besteht im allgemeinem aus ei-
nem Hochfrequenz — Resonator
zur Beschleunigung und einem
Magneten zur Ablenkung des
Strahles. Der Elektronenstrahl
wird durch den Magnet so abge-
lenkt, dass er mehrmals durch die
Beschleunigungsstruktur (Reso-
nator) durchlauft.

Besitzt der Magnet eine homoge-
ne magnetische Flussdichte, so
durchlauft der Elektronenstrahl
eine Kreisbahn mit dem Radius:

3.3356 E [GeV]

p[m]= B[T]

Magnet

Magnetische A+bschirmung zur Extraktion

Umlaufe

RF-Resonator

= 1

Elektronenstrahl

Elektronenquelle

Abb. 2: Typisches Mikrotron
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Entsprechend dieser Formeln be-
stimmt die Grol3e des Magneten
die Endenergie des Elektronen-
strahls. Um die Endenergie zu
vergrof3ern, wird bei dem Race-
track-Mikrotron der Resonator
durch einen Kkurzen Linearbe-
schleuniger ersetzt und der Ma-
gnet wird in zwei 180° Magnete
aufgeteilt. Eine solche Anordnung
wird bei ANKA genutzt [4] (siehe
Abb. 3). Der Linearbeschleuniger
ist vom Los-Alamos-Typ (seiten-
gekoppelt) und beschleunigt mit
stehenden Wellen. Er I&sst somit
eine Beschleunigung in beiden
Richtungen zu.

Nach dem ersten Durchgang
durch den Linearbeschleuniger
betrdgt die Energie der Elektro-
nen 5,3 MeV und die Elektronen-
geschwindigkeit ist nur 0.5% klei-
ner als die Lichtgeschwindigkeit.
Die Richtung des Elektronen-
strahls wird nach dem ersten
Durchlauf mit Hilfe von zwei klei-
nen Dipolmagneten und einem
der beiden Hauptdipole umge-
kehrt und der Strahl wird in
den Linearbeschleuniger zurick-
geschickt. Nach dem zweiten
Durchlauf im Linearbeschleuniger
betragt die Energie des Strahles
10,6 MeV und die Elektronenge-
schwindigkeit ist fast gleich der
Lichtgeschwindigkeit. Der Radius
im folgenden Dipol ist nun so
grol3, dass der Elektronenstrahl
den Linac rlckseits passieren
kann. Nun durchlauft der Elektro-
nenstrahl mehrmals den Linac
und die Dipolmagneten und zwar
bis er seine Endenergie von
53 MeV erreicht hat. Im Mikrotron
sind kleine horizontale und verti-
kale Korrekturmagnete einge-
baut, um die Strahlposition und

— Korrekturmagnete
~—_
‘//;:  E— Y
= —
} : o
Ablenkmagnet 5.3 MeV Linear- Ablenkmagnet

beschleuniger |

70 keV Elektronenkanone

6 MW Klystron

Abb. 3: Schematischer Aufbau des ANKA-Vorbeschleunigers, eingezeichnet
sind die Elektronenkanone, das Klystron und das Racetrack-Mikrotron.

-richtung in den Umlaufen von 1
bis 9 korrigieren zu kdnnen. Nach
zehn Durchlaufen des Linearbe-
schleunigers und neun Umlaufen
im Mikrotron wird bei einer Ener-
gie von 53 MeV der Elektronen-

strahl mit Hilfe eines 15°-Dipol-
magneten in den Transferweg
vom Mikrotron zum Booster ein-
gelenkt. Die Hauptparameter des
Mikrotrons sind in Tab. 1 zusam-
mengefasst.

Parameter Einheit

Injektionsenergie keV 70
Anzahl der Linac-Durchlaufe 10
Energiegewinn pro Umlauf MeV 15,8}
Elektronen-Endenergie MeV 58
Frequenz der Hochfrequenz GHz 3
Impulsstrom mA 10
Impulsdauer us 05-1,6
Wiederholungsrate Hz 1-10
Energie-Unscharfe <0,3%
Emittanz (hor./vert.) mm mrad <0,2

Tab. 1: Hauptparameter des Racetrack-Mikrotrons.
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Elektronenstrom [mA]

0.0 0.5 1.0
Zeit [ps]

15 2.0 2.5

Abb. 4: Signale von den Strommonitoren in
vom Mikrotron

Die Beschleunigung im Mikrotron
ist nur dann moglich, wenn be-
zuglich der Hochfrequenzphase
im Linearbeschleuniger folgende
Bedingungen eingehalten wer-
den:

1. Die Weglange zwischen dem
ersten und zweiten Durch-
gang durch den Linac muss
ein Vielfaches der Wellenlan-
ge (A\ys=10cm) im HF-Sy-
stem sein: (ALg = M Aye).

2. Die Weglange des ersten Um-
laufes in dem Mikrotron muss
ebenfalls ein Vielfaches von
A sein (AL, = P Agp).

3. Der Wegunterschied zwi-
schen den verschiedenen
Umlaufen muss ebenfalls ein
Vielfaches von A4 sein
(AL = 0 Ayp).

Die Zahlen m, pund wwerden als
Arbeitspunkt des Mikrotrons be-
zeichnet. Diese werden durch ei-
ne sehr genaue Positionierung

den verschiedenen Umlaufen

der beiden 180-Grad-Dipolma-
gnete und des Linacs zwischen
diesen Magneten erreicht. Wei-
terhin muss die magnetische
Flussdichte B, in den Dipolma-
gneten ganz bestimmte Werte
annehmen, damit die Bedingung
3. erflllt wird.

Die Hochfrequenz-Leistung zum
Betrieb des Linearbeschleunigers
wird von einem 6-MW-KIystron
Uber ein gepulstes Hochspan-
nungsnetzwerk erzeugt (Modula-
tor). Die Modulatorenergie wird in
einem  Impulsformer-Netzwerk
und Uber einen

gespeichert

1:10-Transformator entladen. Die
Hochfrequenzleistung wird zum
Linearbeschleuniger {ber einen
Wellenleiter transportiert, der mit
Schwefelhexafluorid (SF-6) ge-
fullt ist.

Mittels Geréaten zur Strahldiagno-
stik wird die Stromstarke, die Po-
sition und der Strahlquerschnitt
des Elektronenstrahls im Mi-
krotron bestimmt. Neun Strom-
transformatoren messen die
Stromstarke von Umlauf zu Um-
lauf. In den ersten Umlaufen
sind drei Fluoreszenz-Monitore
installiert und in den Umlaufen
von 5 bis 10 kann dber das Syn-
chrotronlicht die Lage des Elek-
tronenstrahls beobachtet wer-
den. Abb. 4 zeigt die entspre-
chenden Signale von den Strom-
monitoren in den verschiedenen
Umlaufen. Aus der Abbildung
kann man entnehmen, dass die
Verluste des Elektronenstrahls
von Umlauf zu Umlauf relativ ge-
ring sind [5].

Der aus dem Mikrotron ausge-
lenkte Strahl ist maximal 1.6 ps
lang und hat einen maximalen
Strom von 16 mA. Im Normal-
betrieb ist der Puls 1 ps lang bei
einem Spitzenstrom von 8 bis
10 mA. Die Parameter des aus-
gelenkten Elektronenstrahls sind
in Tab. 2 zusammengefasst.

Parameter Einheit  Spezifikation Erreicht bei
Inbetriebnahme
Strom mA 15 16
Impulsdauer us 1.0 1.6
Energie MeV 53 53
Wiederholungsrate Hz 10 6

Tab. 2: Eigenschaften des vom Vorbeschleuniger ausgelenkten

Elektronenstrahls
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Transferweg zwischen
Mikrotron und Booster

(Injektionsweq)

Aus geometrischen Griinden ist
es nicht mdglich, das Mikrotron
unmittelbar am  Booster-Syn-
chrotron zu positionieren. Somit
wird zwischen den beiden Be-
schleunigern ein Transferweg an-
gebracht. Dieser Transferweg hat
auch die Aufgabe, die Maschi-
nenfunktionen des Mikrotrons an
die des Booster-Synchrotrons an-
zupassen. Dies geschieht, wie in
Abb. 5 dargestellt, Gber 2 Dipol-
magneten und 5 Quadrupolen.

Das Booster
Synchrotron

Das Prinzip der Beschleunigung
ist im Booster-Synchrotron gleich

dem im Speicherring, daher ist
das Booster-Synchrotron aus den
gleichen Hauptkomponenten auf-
gebaut wie der Speicherring. Der
schematische Aufbau des Boos-
ter-Synchrotrons ist in Abb. 5 dar-
gestellt. Die Aufgabe des Boos-
ter-Synchrotrons ist es, die Ener-
gie der Elektronen von dessen In-
jektionsenergie (53 MeV) auf die
Injektionsenergie des Speicher-
ringes (500 MeV) zu beschleuni-
gen. Das Booster-Synchrotron
(siehe Abb. 5) besteht aus acht
45°-Rechteck-Dipolmagneten,
dazwischen gibt es vier kurze und
vier lange gerade Strecken, d. h.
das Booster-Synchrotron hat eine
4-fache Symmetrie. Die horizon-
tale Fokussierung des Strahls er-
folgt durch Quadrupole in den
langen Abschnitten, wahrend die
vertikale Fokussierung durch die

Injektions-Kicker

Extraktions-Kicker

Extraktions-Kicker

500 MHz
Hohlraumresonator

Abb. 5: Schematischer Aufbau des ANKA-Booster-Synchrotrons.

sogenannte Kantenfokussierung
der Dipolmagneten erfolgt. Im
Gegensatz zum Speicherring gibt
es im Booster-Synchrotron keine
Sextupole fir die Bekampfung
der sogenannten Head-Tail-Insta-
bilitaten, da die Stréme zu klein
sind. Die Hauptparameter des

Booster-Synchrotrons

sind in
Tab. 3 zusammengestellt.

Parameter Einheit

Endenergie MeV 500
Maximales Dipolfeld T 1,0
Umfang m 26,4
Umlaufzeit ns 88
Horizontaler

Arbeitspunkt Lol
Vertikaler

Arbeitspunkt Lot/
Horizontale

Chromatizitat —O
Vertikale

Chromatizitat — Ak
Vertikale Akzeptanz mm mrad| 17
Energie-Akzeptanz % 1,1
Momentum

Compaction Factor e
Horizontale Emittanz mm mrad| 0,15
Wiederholungsfrequenz Hz 1
Umlaufstrom mA >15
Extrahierter Strom mA >75
Impulsdauer des <56
abgelenkten Strahles ns -
HF-Frequenz MHz 500

Tab. 3:

Hauptparameter des Booster-

Synchrotrons bei der Endenergie von 500

MeV.
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Die Beschleunigung des Elektro-
nenstrahles geschieht durch ei-
nen 500 MHz Hohlraumresonator.

Der Elektronenstrahl wird in fol-
genden Schritten auf 500 MeV
beschleunigt:

1. Ein Elektronenstrahl mit einer
Energie von 53 MeV wird vom
Mikrotron erzeugt

2. Der Strahl wird im Booster-
Synchrotron Uber mehrere
Umlaufe gespeichert und es
kbnnen Strahlstrome bis zu
30 mA erreicht werden.

3. Der Elektronenstrahl wird von
53 bis zu 500 MeV innerhalb
von ca. 400 ms unter Er-
héhung der Magnetfelder in
den Dipolmagneten und Qua-
drupolen beschleunigt.

4. Der Elektronenstrahl wird aus
dem Booster innerhalb eines
Umlaufs ausgelenkt.

Dieser Vorgang wiederholt sich
mit einer Frequenz von 1 Hz.

Wahrend der Inbetriebnahme des
Booster-Synchrotrons wurde be-
obachtet, dass  beachtliche
Strahlverluste wahrend der er-
sten 50 Millisekunden nach der
Injektion auftreten und zwar
selbst dann, wenn die HF-Span-
nung so weit als moglich zurtick-
genommen wurde, um eine
groBe Energieunscharfe bei der
Anpassung der 3-GHz-Struktur
aus dem Mikrotron an die 500-
MHz-Struktur des Boosters zu
vermeiden. Im  Fach-Jargon
spricht man von ,beam-loading".
Das Problem wurde durch die In-
stallation einer schnellen Rick-
kopplungsschleife im HF-System
geldst, die die Ruckwirkung des
Strahls auf die Hochfrequenz-
spannung [6] reduziert. In Abb. 6
ist das zeitliche Verhalten des
Elektronenstromes bei ein- und
ausgeschalteter Ruckkopplungs-
schleife dargestellt.

Zur Beschleunigung der Elektro-
nen im Booster-Synchrotron und

I [mA]

20
15
,,,,,, FFL ein
10 4 || Pr90t00000000000000000000000000m000m000E0EE00E
5 4 FFL aus
0 T . T T T T T -
-100 0 100 200 300 400 500 600
Zeit[ms]

Abb. 6: Zeitliches Verhalten des Elektronenstromes bei ein- und ausgeschal-
teter Ruckkopplungsschleife dargestellt.

somit zur Erhdéhung der Energie
werden die Flussdichten in den
Magneten vergroRert. Dies ge-
schieht durch das ,Hochfahren*
der entsprechenden Netzgerate
mit einer Wiederholrate von 1 Hz.
Bei diesem Prozess entnehmen
die Elektronen aufgrund der
-Phasenfokussierung“ aus dem
500-MHz-HF-Resonator gerade
die Energie, um auf einem kon-
stanten Radius in den Dipolma-
gneten umzulaufen (wobei der
Verlauf des Hochfahrens frei ge-
wahlt werden kann). Die vertika-
len Korrekturspulen werden da-
gegen mit einem konstanten
Strom betrieben.

Der 500-MHz-HF-Resonator wird
mit einem 200-W-Transistorver-
starker betrieben und erzeugt
eine Beschleunigungsspannung
von maximal 30 kV [7]. Die Starke
des im Booster-Synchrotron
wahrend der Beschleunigung ge-
speicherten Stroms ist in Abb. 7
dargestellt. Aus der Abbildung ist
leicht zu entnehmen, dass die
Stromverluste  oberhalb  von
200 MeV (circa 200 ms) sehr ge-
ring sind [8].

Nach Erreichen der Endenergie
von 500 MeV wird der Elektro-
nenstrahl im Booster-Syn-
chrotron wahrend eines einzigen
Umlaufs mit Hilfe eines schnellen
Kickers, eines gepulsten Sep-
tums und von ,Bumpern“ (Zusatz-
windungen in vier Dipolmagne-
ten) in den Ejektionsweg ausge-
lenkt. Die Bumper verschieben
die Bahn des Strahles im Booster
wahrend der letzten 40 ms vor
dem Erreichen der Endenergie in
Richtung Ejektionsseptum und
der schnelle Kicker verschiebt die
Bahn so, dass die Elektronen
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durch das Septum in den Ejek-
tionskanal gelangen. Bei der er-
sten Inbetriebnahme wurde die
Bahn des Strahls durch das
Streufeld des Septummagnet so
gestért, dass Strahlverluste
wahrend der Auslenkung des
Strahls auftraten. Nach verbes-
serter Abschirmung des Septum-
feldes und der Installation von ei-
ner horizontalen Korrekturspulen,
deren Starke mit der Energie
hochgefahren wird, und mit de-
nen man die Bahn bei hoher En-
ergie korrigieren kann, kann man
fast 100 % des Strahls auslen-
ken. Kicker und Korrekturspulen
kénnen dabei in einem weiten
Bereich ohne Strahlverluste ver-
andert werden.

Abb. 8 zeigt den zeitlichen Ver-
lauf des ausgelenkten Elektro-
nenstroms gemessen mit einem
Stromtransformator  in  dem
Strahlrohr zwischen Booster und
Speicherring. Die Umlaufzeit im
Booster-Synchrotron betragt
88 ns, die Dauer des Kickerpul-
ses ist 20-30 ns. Der ausgelenkte
Elektronenstrahl hat daher eine
Zeitdauer von typischerweise et-
wa 50 ns.

Transferweg zwischen

Booster und Speicher-
ring (Ejektionsweq)

Der Transferweg (Ejektionsweg)
zwischen  Booster-Synchrotron
und Speicherring hat die Aufga-
be, die Elektronen von einem
zum anderen Beschleuniger zu
fuhren und die Maschinenfunktio-
nen der beiden Beschleuniger
anzupassen. Entsprechend Abb.
1 geschieht dies Uber 2 Ablenk-
magnete und 9 Quadrupole.

Dipole/Quadrupole

(f——

0 200

Zeit [ms]

600

—

800 1000

15.0
13.0 1
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9.0 1
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5.0
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Elektronenstrom [mA]

Extraktion

-1.0 -
0 200
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Abb. 7: Strom im Booster wahrend der Beschleunigung sowie des Anstieges

der Strome im Dipol- und Quadrupol

0.5

Ausgelenkte Elektronenstroms
[mA]
S
ol

-100

0
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100
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Abb. 8: Ausgelenkter Elektronenstrom gemessen mit einem Stromtrans-

formator in den Ejektionsweg.
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Zusammenfassung

Der Injektor fur den Speicherring
ANKA soll einen Elektronenstrahl
erzeugen und die Elektronen auf
500 MeV beschleunigen, damit
sie in den Speicherring injeziert
werden konnen. Dies wird er-
reicht mit einer Kombination von
einem Mikrotron und einem
Booster-Synchrotron sowie den
dazugehdrenden Transferwegen.
Insgesamt wird dieser Komplex

als Injektorsystem von ANKA be-
zeichnet.

Das Mikrotron liefert einen Puls
von 1 us Lange und einem Strom
von 10 mA. Die Energie des Elek-
tronen ist beim Verlassen des Mi-
krotrons 53 MeV. Die Injektions-
weg transportiert diesen Strahl
zum Booster-Synchrotron, wo der
Elektronstrahl auf 500 MeV be-
schleunigt wird. Bei 500 MeV
transportiert ein anderer Trans-

ferweg, der sogenannte Ejek-
tionsweg, den Strahl zum Spei-
cherring. Die Folgefrequenz ist
1 Hz.

In diesem Beitrag werden die ver-
schiedenen Elemente des Injek-
tors und ihre Funktionsweise be-
schrieben.
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Das Hochfrequenzsystem von ANKA

F. Pérez, FGS

Einfuhrung

Die Synchrotronstrahlungsquelle
ANKA ist ein Elektronenspeicher-
ring, in dem Elektronen auf eine
Energie von 2,5 GeV beschleu-
nigt und bei dieser Energie fr ei-
nige Stunden gespeichert werden
kénnen. Ziel ist es, Synchrotron-
strahlung fur die Nutzung in den
Bereichen Mikrostrukturtechnik
und Analytik zur Verfigung zu
stellen.  Synchrotronstrahlung
wird von Elektronen tangential
emittiert, wenn diese in den Di-
polmagneten radial beschleunigt
werden [1]. Die Aufgabe des
Hochfrequenzfeldes ist es er-
stens, die Elektronen auf die no-
minelle Energie von 2.5 GeV zu
beschleunigen, und zweitens,
den Energieverlust der Elektro-
nen durch die Emission von Syn-
chrotronstrahlung auszugleichen,
wahrend die Elektronen fir meh-

rere Stunden bei der nominellen
Energie gespeichert werden [2].

Das Hochfrequenzsystem flr den
ANKA Speicherring umfasst zwei
Anlagen, die mit einer Frequenz
von 500 MHz arbeiten. Jede An-
lage besteht aus einem 250-kW-
Klystron, dem Wellenleitersy-
stem, dem Zirkulator, zwei Was-
serlasten, zwei Cavities, der Low-
Level-Elektronik, dem Kontrollsy-
stem und weiteren Peripherie-
geraten (Abb. 1). Im folgenden
werden diese Komponenten des
HF-Systems beschrieben.

Das HF-System

Im Speicherring ANKA kann bei
der Energie von 2,5 GeV ein
Elektronenstrom von maximal
400 mA gespeichert werden. Un-
ter diesen Bedingungen emittie-
ren die Elektronen in den Ablenk-
magneten Synchrotronstrahlung

mit einer Leistung von 265 kW
[3]. Um diesen Energieverlust
auszugleichen, sind im Speicher-
ring ANKA vier Cavities installiert.
In jeder Cavity wird ein Hoch-
spannungs-Wechselfeld der Fre-
guenz 500 MHz mit einer maxi-
malen Amplitude von 600 kV er-
zeugt. Bei jedem Umlauf nehmen
die Elektronen in den Cavities ge-
nau so viel Energie auf, wie sie
durch die Emission von Syn-
chrotronstrahlung verlieren.

Die Cavities sind aus hochleiten-
dem Kupfer hergestellt, so dass
in den Wanden Strome flieRRen,
die zu ohmschen Verlusten von
56 kW je Cavity fuhren. Um die
zum Ausgleich der Strahlungs-
verluste von 265 kW notwendige
Hochspannung konstant halten
zu kdnnen, missen diese ohm-
schen Verluste zusatzlich ausge-
glichen werden.

Klystron

Zirkulator

e-Strahl

Magisches T

Wasserlast

Abb. 1: 3D-Ansicht einer HF-Anlage.
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Insgesamt wird somit eine HF-
Leistung von etwa 500 kW (265

Parameter Einheit

kW fir die Strahlleistung und 225 Strahlenergie GeV 25
kW fur ohmsche Verluste in den -
Cavity-Wanden) bei einer Fre- Energieverlust pro Umlauf keV 662
quenz von 500 MHz bendtigt. | Strom (maximal) mA 400
Dafur sind zwei HF-Anlagen mit
je einem 250 kW-Klystron instal- Synchrotron Strahlleistung kw 265
liert, von denen jedes zwei Cavi- Umlauffrequenz MHz 2.72
ties speist. Abb. 1 zeigt eine 3D-
Ansicht einer solchen Anlage, | HF-Frequenz MHz 499.654
deren wichtigste Parame_ter in Al dEs Canites 4
Tab. 1 zusammengefasst sind.

Hochspannung pro Cavity kv 600
Verlustleistung pro Cavity kw 56
Eine Cavity ist ein metallischer | Gesamte Verlustleistung kW 224
Hohlkodrper, der als Resonator
ausgebildet ist. Bei entsprechend An_zahl eIl Klylstrons K 220
resonanter Anregung schwingt in LR (1) NRITE W S
dem Hohlkérper ein elektroma- Gesamte zur Verfligung
gnetisches Feld mit einer ganz stehende Leistung kW 500
bestimmten Frequenz, der soge- . i
nannten Eigenfrequenz, die Gesamte benotigte Leistung kw 489

durch die Geometrie des Hohl-  Tap 1: Hauptparameter des HF-Systems.
raumes bestimmt ist. Eine Cavity

ist mit einem Mikrowellenherd
vergleichbar, in dem Speisen

Einkopplung der Hochfrequenzleistung

durch Absorption von Mikrowel- g'c?]?gﬁggk' Kiihlun
len erhitzt werden. Ahnlich wer- g
den die Elektronen durch HF-Ab- .

. o Abstimm-
sorption ,erhitzt*, d.h. beschleu- motor
nigt, wenn sie die Cavities durch-
queren.

Strahldffnung
Anders als ein Mikrowellenherd

haben die Cavities der Beschleu-
niger eine zylindrische Form und
sind aus hochleitendem Kupfer
hergestellt. Um den Elektronen Vakuum-
auf ihrem Weg durch den Be- pumpe

schleuniger den Ein- und Austritt
zu ermdglichen, weist die Cavity
zwei axiale Offnungen auf. Weite-
re Offnungen dienen zur Ein-
kopplung der Hochfrequenzlei-
stung, als Durchfihrungen fir
Diagnostik Schleifen sowie zur
Installation einer Vakuumpumpe. Abb 2.: ANKA Cauvity.
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In Abb. 2 ist eine Cavity vonANKA
wiedergegeben. Die wichtigsten
Parameter der Cavities sind in
Tab. 2 zusammengefasst.

Bei ANKA werden 4 Cavities
bendtigt [4], um die Elektronen
mit einer Spannung von insge-
samt 2.4 MV je Umlauf zu be-
schleunigen. Die Cavities sind
paarweise in den Sektoren 2 und
4 der Maschine angebracht

Entsprechend der Frequenz des
HF-Systems weist der Elektro-
nenstrahl eine 500-MHz-Struktur
auf, d.h. die umlaufenden Elek-
tronen sind zu Paketen (,bun-
ches”) gebindelt. Die Pakete
(Ausdehnung etwa 10 mm, ent-
sprechend etwa 1.5% der HF-
Wellenlédnge) haben einen rGum-
lichen bzw. zeitlichen Abstand

von 0,6 m bzw. 2 ns voneinander.
Fur eine effektive Beschleuni-
gung der Elektronenpakete mis-
sen sie alle Cavities zur gleichen
Hochspannungsphase passie-
ren. Die Phasen der Cavities
mussen daher entsprechend syn-
chronisiert sein (siehe Abb. 3).

Die Phasenlage eines jeden Ca-
vity-Paares ist durch ihren geo-
metrischen Abstand festgelegt.
Die Phase in den beiden diame-
tral gegeniber liegenden Anla-
gen wird durch zwei ferngesteu-
erte Phasenschieber geregelt.
Die Einstellung dieser Phasen-
schieber muss wahrend des Be-
schleuniger Betriebes eingerie-
gelt werden, da je nach Betriebs-
art der tatsachliche Orbit des
Strahls geringfugig kirzer oder
langer sein kann.

Parameter Einheit Wert
Resonanzfrequenz MHz 499.654
Qualitatfaktor 40000
Querimpedanz MQ 8.3
Maximal Kupplungskoeffizient 3.5
Tab. 2: Parameter des Cauvities.
250 kw 250 kW
500 :VIHz A = (L=nA) / \* 360° 500 IMHz
./ L = Lénge eines Orbit v
Ap =180° Ap =180°
N (  Stah
/ N\ ” N .
90cm Cavities

—>

Wellenlangen = 60 cm
Frequenz = 500 MHz

Abb 3.: Die Phase die Cavities muss abgestimmt sein.

Das Klystron

Die insgesamt bendétigte Leistung
von 500 kW wird mit zwei Kly-
strons erzeugt. Ein Klystron ist
ein  Hochspannungsverstarker,
der ein HF-Signal ungeféhr
10.000 mal verstéarkt. Der Ein-
gangssender muss deshalb mit
ca. 25 W betrieben werden. Die-
se Leistung wird von einem Fest-
korperverstarker zur Verfligung
gestellt, welcher wiederum von
einem Signalgenerator mit genau
499,654 MHz angeregt wird.

Natlrlich muss dem Klystron, wie
jedem anderen Verstarker auch,
Energie zugefihrt werden. Das
geschieht bei ANKA durch ein 52
kV / 9 A Gleichstrom Hochspan-
nungsnetzgerat. Folglich wird in
einem Klystron eine Gleichstrom-
leistung von 400 kW (50 kV / 8 A)
in eine 500 MHz Wechselfeldlei-
stung von 250 kW umgewandelt.
Die Effektivitat des Klystrons be-
tragt somit ca. 60%. Die Spezifi-
kationen des Klystrons und des
Hochspannungsnetzgerates sind
in Tab. 3 und 4 zusammenge-
stellt.

Abb. 4 zeigt den Aufbau des Kly-
strons und einige Bilder seiner
Komponenten. Es  besteht
hauptséachlich aus einer Elektro-
nenkanone, mit der ein Elektro-
nenstrom erzeugt und mit den 52
kV des Netzgerates beschleunigt
wird, einer Eingangs-Cavity, in
der Eingangssender dem Elektro-
nenstrahl eine 500-MHz-Struktur
aufpréagt, drei Zwischen-Cavities,
wo die Buindelung der Elektronen
verstarkt wird, einer Ausgangs-
Cavity, aus dem die Wechselfeld-
Spannung ausgekuppelt wird
(250 kW bei 500 MHz), und zum
Schluss einem Kollektor, in dem
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Parameter Einheit Wert
Betriebfrequenz MHz 499.654
HF Ausgangsleistung kw > 250
Verstarkung dB > 40
Effizienz % > 62.5
Tab. 3: Hauptparameter des Klystrons.
Parameter Einheit Wert
Spannung kv —20 to -52
Strom A g
Stabilitat % +0.5
Welle, Spitze zu Spitze % <04

Tab. 4: Hauptparameter des Hochspannungsnetzgerates.

die Elektronen gesammelt wer-
den. An diesem Kollektor wird ei-
ne Leistung von 150 kW in War-
me umgesetzt. Auf der ganzen
Lange des Klystrons (4 m) wird
der Elektronenstrahl durch eine
Magnetspule fokussiert.

Das Wellenleitersystem

Das Wellenleitersystem fuhrt die
aus dem Klystron uber eine
Schleife entnommene HF-Lei-
stung zu den Cavities. Bei ANKA
wurde ein spezielles Wellenleiter-
system konstruiert, um zwei Cavi-
ties mit nur einem Klystron zu
speisen (siehe Abb. 1).

Elektronenkanonen

Austritts-
fenster

/ Austritt
\

Kollektor

Abb. 4: Aufbau des Klystron und einige Bilder seiner Komponenten.
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Die Komponenten des Wellenlei-
tersystems sind:

e Der Zirkulator, welcher verhin-
dert, dass Leistung von den
Cavities ins Klystron reflektiert
wird.

e Das ,magische T*, welches die
HF-Leistung zu gleichen Tei-
len und mit gleicher Phase auf
das Cavity-Paar verteilt.

e Zweiseitige Entkoppler, um die
zugefuhrte und reflektierte Lei-
stung zu Uberwachen. Hier
von sind vier erforderlich, von
denen eine nach dem Kly-
stron, eine nach dem Zirkula-
tor und zwei vor den Cavities
installiert sind.

e Zwei Wasserlasten zur Ab-
sorption der reflektierten Lei-
stung: Eine im dritten Arm des
Zirkulators und die andere
im vierten Arm des ,magi-
schen T*.

e Ubergéange, Biegungen und
gerade Leiterstrecken, welche
die Komponenten des Wellen-
leitersystems miteinander ver-
binden.

Der Mittelpunktsabstand zwi-
schen den beiden Cavities einer
HF-Anlage betragt 900 mm ent-
sprechend 1,5 Wellenlangen des
HF-Feldes. Deshalb wird die Lei-
stungs-Eingangs-Schleife an ei-
ner der beiden Cavities um 180°
gedreht, damit es zu der richtigen
Phasenbeziehung zwischen den
Cavities kommt. Die Phasendiffe-
renz zwischen den beiden Armen
der ,magischen T’'s* von ANKA
wurde zu weniger als 1° be-
stimmt.

Die Low-Level-Elektronik

Die Low-Level-Elektronik fir das
HF-System von ANKA besteht
aus vier Frequenzregelungen (ei-
ne fir jede Cavity), zwei Amplitu-
den- und Phasenregelungen (ei-
ne fir jede HF-Anlage), sowie
weiterem Zubehor, um die beiden
HF-Anlagen mit der Interlock-
Elektronik abzustimmen. Diese
Regelungsschleifen haben fol-
gende Aufgaben:

e Amplitudenregelung, um die
Spannung in den Cavities auf
dem Sollwert zu halten.

e Phasenregelung, um die Pha-
se in den Cavities konstant zu
halten; sie regelt hauptsach-
lich den Phasensprung, der
durch die Verstéarker verur-
sacht wird.

e Frequenzregelung, um die Ca-
vities auf die Frequenz des
Hauptoszillators (499,654
MHz) abzustimmen.

Beim Design der Low-Level-Elek-
tronik wurden die verschiedenen
Betriebsbedingungen von ANKA
beriicksichtigt, bei denen der
Strahl mit einer Energie von 500
MeV injiziert und im Speicherring
auf die Endenergie von 2.5 GeV
gerampt wird: Die Amplitude und
die Phase der Cavity-Spannun-
gen muss wahrend der verschie-
denen Phasen des Maschinenbe-
triebs (Injektion, Ramping und
Strahlspeicherung) konstant ge-
halten werden, und zwar unter
Bericksichtigung der Tatsache,
dass die gesamte Low-Level-
Elektronik Uber den Strahl gekop-
pelt ist und sich daher wechsel-
seitig beeinflusst.

Die Low-Level-Elektronik fir das
HF-System von ANKA, die wegen
der einfacheren Wartung und
Stérungsbeseitigung nach dem
Baukastensystem aufgebaut wur-
de, befindet sich in sechs Gestel-
len, d.h. in je drei Gestellen fir die
beiden Anlagen.

Interlock und Kontrolle

Um den sicheren Betrieb der HF-
Anlagen sicherzustellen, sollte ein
angemessenes Kontroll und In-
terlocksystem implementiert wer-
den [5]. Bei ANKA wurde fir die
Kontrolle und das langsame In-
terlock ein industrieller PLC Stan-
dard gewéhlt, und zwar das SPS-
System von BOSCH. Dieses Sy-
stem Kontroll die HF-Anlage von
den Hochspannungsnetzgeraten
bis zu den Interlock-Signalen der
Cavities und schaltet die Anlage
aus, wenn irgendein Fehler auftritt.

Das HF-System verfligt Uber drei
Kontrollebenen: Die Maschinen-
kontrolle mit einer Reaktionszeit
von 1 s, die Sender-Interlock-
Kontrolle mit einer Reaktionszeit
von 20 ms, und das schnelle In-
terlock mit einer Reaktionszeit
von 10 ps.

Die erste Kontrollebene basiert
auf Java flir Windows NT und
LonWorks, die zweite auf einem
industriellen PLC-System, und die
dritte wurde als Hardware-Elek-
tronik realisiert. Die Maschinen-
kontrolle Uberwacht das gesamte
HF-System, jedoch wird jede An-
weisung, die der Sender erhalt,
vom PLC-System gefiltert, wel-
ches die Aktion abhangig vom
Status des Interlocks ausfuhrt
oder nicht. Das schelle Interlock
lauft parallel und schaltet die An-
lage unabhéngig von den beiden
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Abb. 5: Interface Panels fur den Zugriff auf die Informationen des

SPS-Systems.

anderen Kontrollsystemen ab,
wenn ein Fehler auftritt.

Abb. 5 zeigt eines der Interface
Panels fur den Zugriff auf die In-
formationen des PLC-Systems.
Die Konfiguration einer der HF-
Anlagen ist schematisch darge-
stellt: Ein Klystron, das zwei Cavi-
ties durch das ,magische T des
Wellenleitersystems speist. Die
HF-Energie in Durchlassrichtung
und die reflektierte Energie an
den verschiedenen Punkten, an
denen sich die lenkenden Kupp-
lungen befinden, werden eben-
falls auf diesem Panel angezeigt.

Die Box oben in der Mitte des In-
terface Panels ermoglicht dem
Operateur folgende Aktionen:

e Ein- und Ausschalten der Hilfs-
mittel, d.h. der kleineren Netz-
gerate und anderer Periphe-
rie-Komponenten.

e Ein- und Ausschalten des
Hochspannungsnetzgerates
und Festlegung des Levels der
Betriebsspannung.

e Ein- und Ausschalten des HF-
Antriebs.

e Reset des Interlocks.

Die verschiedenen Interlock-Sig-
nale werden auf dem Panel in
neun Boxen zusammengefasst,
denen folgende Uberwachungs-
funktionen zugeordnet sind:

SER-KLYSTRON: Wasser- und
Luftkuihlungssignale.

GUN: Strom und Spannung der
Elektronenkanone.

HVPS: Hochspannungs-Versor-
gungs-Interlock.

PS-KLYSTRON: Versorgung fiir
die Spulen und die Vakuumpum-

pe.

RF-POWER: Interlock fur den
Uberschuss an HF-Energie.

WAVEGUIDE: Kiihlungs- und
Bogen-Detektor-Signale des Wel-
lenleiter-Systems.

CAVITY 1: Interlocks fur Cavity 1.
CAVITY 2: Interlocks fur Cavity 2.

FAST INTERLOCK: Schnelles
Interlock.

Die Sicherheit von allen Kompo-
nenten des HF-Systems ist ga-
rantiert durch dieses Kontroll-
und Interlock-System. Es ist ein
storungsfreies System, das HF-
System ist sicher bei Leistungs-
fehlern, bei Kurzschluss und
auch bei Bedienungsfehlern.

[1] H.Wiedemann,
“Particle Accelerator Physics”,
1 & Il. Springer-Verlag (1993 &
1995).

[2] “CAS RF Engineering for
Particle Accelerators”, Vol 1 & 2,
CERN 92-03 (1992)

[3] D. Einfeld, F. Pérez, S. Voigt,
A. Fabris, M. Svandrlik.
EPAC 98, Stockholm, p.1820.

[4] M. Bocciali, A. Fabris, C. Pasotti,
P. Pittana, M. Svandrlik,
D. Einfeld, F. Pérez, S. Voigt.
EPAC 98, Stockholm, p. 1817.

[5] D. Einfeld, F. Pérez, S. Voigt,
M. Humpert.
PAC 99, New York, p. 806




Das Vakuumsystem fir ANKA

D. Einfeld, E. Huttel, FGS

Allgemeine
Anforderungen

Die Lebensdauer des Elektronen-
strahls in einem Speicherring
wird durch die Streuung der Elek-
tronen am Restgas begrenzt. Um
eine Lebensdauer von mehr als
10 Stunden zu erreichen, ist ein
Vakuum im Bereich von 2 x 107
mbar notwendig. Drucke dieser
GroRRenordnung lassen sich im
allgemeinen mit der géangigen
UHV-Technik problemlos errei-
chen. Bei einem Elektronen-Spei-
cherring wird jedoch wéahrend des
Betriebes durch die Einwirkung
der Synchrotronstrahlung auf die
Kammerwand eine erhebliche
Gasmenge desorbiert. Dies ge-
schieht, in dem die Synchrotron-
strahlung Photoelektronen aus
der Wand abldst, die ihrerseits
Gasionen abldsen. Weiterhin ist
mit der Synchrotronstrahlung ei-
ne erhebliche thermische Lei-
stung verbunden, die ebenfalls
abgefihrt werden muss.

Die durch die Synchrotronstrah-
lung von der Materialoberflache
desorbierte Gasmenge ist abhéan-
gig von der Zahl der absorbierten
Photonen [1], die ihrerseits pro-
portional zur Energie und Strom-
starke der gespeicherten Elektro-
nen ist. Der Proportionalitatsfak-
tor wird als Desorptionskoeffizi-
ent n bezeichnet. Er gibt die Zahl
der Gasmolekule an, die pro auf
die Wand auftreffendes Photon
desorbiert werden. Er ist abhén-
gig vom Wandmaterial und der
absorbierten Photonendosis. De-
sorptionskoeffizienten der fir
Speicherringe  gebréauchlichen
Wandmaterialien sind aus Mes-
sungen bekannt. Der Desorpti-
onskoeffizient n hat fur Edelstahl

und Kupfer zu Beginn der Einwir-
kung der Synchrotronstrahlung
einen Wert von 0,01 und erreicht
nach langerer Exposition Werte
kleiner 10°°. Aluminium hat zu Be-
ginn der Exposition eine etwa 10
mal hohere Desorptionsrate als
Edelstahl und Kupfer, die sich mit
zunehmender Dosis aber an die-
se angleicht.

Der Druck ergibt sich aus der De-
sorptionsrate und der Sauglei-
stung S der Vakuumpumpen aus
folgender Formel:

p[mbar] = 30 n I[A] E[GeV]/S [l/s]

Far einen Elektronenstrom von
I=0,4A mit einer Energie
E = 2,5 GeV ergibt sich somit bei
einer realistischen effektiven
Saugleistung von S =10%l/s
und einem Desorptionskoeffizien-
ten n=10% ein Druck von
3 x 10° mbar. Die erwartete Ent-
wicklung des Desorptionskoeffizi-
enten und des Drucks als Funk-

tion der akkumulierten Dosis ist in
Abb.1 dargestellt.

Um den gewiinschten Druck zu
erreichen, ist nicht so sehr die in-
stallierte Pumpleistung entschei-
dend, als vielmehr die Reduzie-
rung der Gas-Desorptionsrate.
Die Reinigung des Wandmateri-
als erfolgt am besten durch l&n-
gere Einwirkung der Synchrotron-
strahlung.

Material der Vakuum-
kammer

Als Material fur Vakuumkammern
von Speicherringen findet Alumi-
nium, Edelstahl und Kupfer Ver-
wendung. Der Vorteil von Alumi-
nium liegt in der kostengunstigen
Herstellung von langen Kammern
durch Strangziehen, es ist hiermit
pradestiniert fir groRe Speicher-
ringe mit einem Umfang von
mehreren hundert Metern. Ein
weiterer Vorteil ist seine gute
Warmeleitfahigkeit, die eine bes-
sere Verteilung und Abfihrung

10
Lebensdauer
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Abb. 1: Erwartetes Verhalten des Druckes und der Elektronenstrahl-Lebens-

dauer fur ANKA.
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der Synchrotron-Strahlungs-
leistung bewirkt, sowie die Mdg-
lichkeit des Ausheizens durch Be-
schicken der Kihlkanale mit er-
hitztem Druckwasser. Ein Nach-
teil ist die bereits erwahnte hohe
Desorptionsrate. Auch ist ein
leckdichtes Verschweil3en von
Aluminium Kammern in UHV
Technik nicht einfach zu bewerk-
stelligen. Fur die Verbindungs-
flansche sind sowohl Aluminium
mit Al-Dichtscheiben als auch
Aluminium-Edelstahl-Ubergénge
mit Kupferdichtungen in Verwen-
dung.

Kupfer vereint die Vorteile der
guten Warmeleitfahigkeit mit ei-
ner niedrigen Desorptionsrate
und ware somit als Material der
Vakuumkammer besonders ge-
eignet. Allerdings lasst sich Kup-
fer nur einstrangig strangziehen.
Auch lasst sich das Anbringen
der Kuhlkanéle und die Verbin-
dung zu Edelstahlflanschen zu-
verlassig nur mit aufwandiger
Elektronenstrahl-Schweif3ung
oder Vakuumlétung bewerkstelli-
gen, was entsprechend hohe Ko-
sten verursacht.

Edelstahl (304L, 318LN) ist das
bevorzugte Standard-Material in
der Vakuumtechnik. Der Desorp-
tionskoeffizient ist niedrig. Vaku-
umkomponenten sind in grof3er
Vielfalt am Markt erhéltlich. Die
Festigkeit des Materials ist we-
sentlich hoher als die von Alumi-
nium und Kupfer. Die Fertigungs-
technik wird von vielen Herstel-
lern beherrscht. Von Nachteil ist
die schlechte Warmeleitfahigkeit,
die den Einbau spezieller Kupfer-
absorber erforderlich macht.

Die Vor- und Nachteile der ver-
schiedenen Materialien wurden
mit den Herstellern diskutiert. Die
Entscheidung, die Vakuum-Kam-
mer von ANKA aus Edelstahl fer-
tigen zu lassen, wurde schlief3lich
wegen der gunstigeren Angebote
und der groReren Erfahrung der
Hersteller mit diesem Material ge-
troffen.

Design der Vakuum-
kammer

Die Vakuumkammer ist im Be-
reich eines Ablenkmagneten in
eine Kammer zur Fihrung des
Elektronenstrahls und eine Vor-

kammer aufgeteilt, die durch ei-
nen Spalt getrennt sind. Die im
Ablenkbereich des Magneten
entstehende Synchrotronstrah-
lung tritt aus dem Bereich der
Kammer fur den Elektronenstrahl
aus und wird von einem separa-
ten Absorber in der Vorkammer
abgefangen. An dieser Stelle ist
daher eine entsprechend hohe
Pumpleistung installiert, um die
durch die Synchrotronstrahlung
desorbierte Gaslast abzupum-
pen. Bei ANKA sind pro Ablenk-
magnet zwei solcher Absorber in
Verbindung mit 500 I/s und 300 I/s
lonengetterpumpen installiert, die
insgesamt 90% der Strahlleistung
abfangen. Die verbleibenden
10% werden im weiteren Verlauf
in den geraden Vakuumkammern
direkt auf der Kammerwand ab-
sorbiert, wobei 150 I/s lonenget-
terpumpen im Abstand von ca.
1,5 m zum Abpumpen verwendet
werden. Abb. 2 zeigt in Draufsicht
eine Vakuumkammer im Bereich
des Ablenkmagneten mit den
Vorkammern, sowie die sich
anschlielende gerade Kammer.
Der Bereich eines Ablenkmagne-
ten ist auf der Fotografie in Abb. 3
zu sehen.

Haupt-Absorber

1501I/s
lonenpumpe

5001/

3001/s

150I/s

150 I/s

Abb. 2: Draufsicht auf die Vakuumkammer im Bereich des Ablenkmagneten, sowie auf die sich anschlieRende
gerade Kammer.
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Die Fuhrungskammer fir den
Elektronenstrahl hat im gesamten
Ring eine H6he von 32 mm und ei-
ne Breite von 70 mm. Die grof3en
Kammern im Bereich der Ablenk-
magneten haben eine Lange von
ca. 3 m, wobei die Breite an einem
Ende auf bis zu 0,5 m zunimmt.
Sie sind aus je einer oberen und
unteren 3 mm dicken Platte gefer-
tigt. Die Kammer flir den Elektro-
nenstrahl und die Vorkammer sind
durch einen 15 mm hohen, 30 mm
weiten Spalt getrennt, der durch
Tiefziehen einer Rinne in die obe-
re und untere Kammerhélfte er-
zeugt wurde. Wegen der grof3en
Spannweite an dem einem Ende
der Kammer sind hier Stutzrippen
an der Aullenseite angebracht,
um die Durchbiegung unter Vaku-
um auf < 0,5 mm zu reduzieren.
Die Dimensionierung der Stitzrip-
pen erfolgte unter Verwendung ei-
nes Finite Elemente Programms
ANSYS [2]. Alle Langsnéhte wur-
den mit Elektronenstrahl ver-
schweil3t, alle anderen Nahte
wurden ohne Fullmaterial WIG-
verschweif3t.

Zum Pumpen der Vakuumkam-
mern werden bei ANKA kommer-
zielle lonengetterpumpen einge-
setzt. lonengetterpumpen sind als
Dioden und Trioden erhéltlich. Di-
oden haben eine héhere Pumplei-
stung fir die meisten Gase, Trio-
den haben dagegen den Vortell,
dass sie auch Edelgase pumpen.
Da bei Synchrotron-Strahlungs-
quellen im wesentlichen nur mit
dem Anfall von H,, CH,, CO und
CO, zu rechnen ist, werden fir
ANKA Dioden verwendet. Die
Verteilung der Pumpen und das
zu erwartende Druckprofil wurden
vorausberechnet und optimiert.
Abb. 4 zeigt die Anordnung der
Pumpen im Bereich eines Qua-
dranten von ANKA.

16 x 500 I/s

500 I/
16 x 300 I/s 300 s
63x150 /s 150 I/s
22 250 I/s

Abb. 4: Anordnung der Vakuumpumpen an einem Quadranten von ANKA.
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Die im Bereich der Ablenkmagne-
ten abgestrahlte Synchrotronlei-
stung ist gegeben durch

PIW] =
8,9 x 10* (E [GeV])* | [A]/ r[m]

Hierbei ist E die Energie des
Elektronenstrahls, | dessen
Stromstarke und r der Krim-
mungsradius der Bahn des Elek-
tronenstrahls im Bereich der Ab-
lenkmagnete. Fir die Auslegung
von ANKA(E=2,5GeV,1=0,4A,
r = 5,559 m) ergibt sich somit eine
abzufiihrende Leistung von 250
kW. 90% dieser Leistung wird
durch die 2 x 16 Absorber der Va-
kuumkammern im Bereich der
Ablenkmagnete abgefangen. Pro
Ablenkmagnet sind je zwei Ab-
sorber installiert. Hierdurch lasst
sich die thermische Belastung
besser zu verteilen (diese liegt
bei 50 W/mm?im vorderen Teil
des Absorbers, wo aus geometri-
schen Griinden die hochste Bela-
stung auftritt. Weiterhin kann so
eine hohe Pumpleistung effekti-
ver installiert werden. Der Aufbau
eines Absorbers ist in Abb. 5 wie-

dergegeben. Er besteht aus zwei
gezahnten Kupferblocken. Die
Zahnung ermdglicht Ausdehnung
und reduziert so thermische
Spannungen bei Belastung. Die
Kihlung erfolgt tber Langloch-
bohrungen mit Innenrohr. Die
Temperaturverteilung wurde
ebenfalls mit dem Finite Elemen-
te Programm (ANSYS) berech-
net. Die auftretende Maximaltem-
peratur kann 260°C betragen. Mit
den hierbei auftretenden Span-
nungen sollten dennoch bis zu
10° Zyklen moglich sein.

10% der Synchrotronstrahlung
wird in der gekihlten Aul3enwand
der gerade Vakuumkammern ab-
sorbiert. Die maximale Belastung
liegt hier bei 2,5 W/mm? und re-
duziert sich mit dem Abstand vom
Ablenkmagneten auf unter 0,5
W/mm?. Thermische Berechnun-
gen ergaben, dass die maximale
Belastung fur eine reine Edel-
stahlwandung zu hoch ware. Die
Kammer im ersten Abschnitt nach
dem Ablenkmagneten wurde da-
her innen mit einer 3 mm starken
Kupfer-Sprengplattierung verse-
hen, die eine bessere Warme-
leitung und somit eine geringere
Maximaltemperatur bewirkt.

B—B C—C

X SR

Abb. 5: Aufbau der Hauptabsorber fiir die Synchrotronstrahlung.

Reinigung der Kammer

Die Kammern wurden beim Her-
steller nach Fertigung im Ultra-
schallbad mit einem alkalischen
Ldsungsmittel gereinigt, mit ent-
ionisiertem Wasser gesptilt und
getrocknet. Anschlielend wurden
die Kammern Vakuum gepumpt
und bei 200°C ausgeheizt.
Fur die Abnahme wurde Leck-
dichtigkeit von < 10° mbar |/s
und eine Abgasrate von
< 10 mbar | / (s cm?) gefordert.

Bei ANKA erfolgte die Montage
der Pumpen, Absorber, Druck-
sensoren etc., danach erneutes
Ausheizen, Lecksuchen, danach
Beluften mit Stickstoff und Monta-
ge am Ring. Bei den meisten
Speicherringen ist es ublich, die
Kammern im Ring in situ auszu-
heizen. Aufgrund der Erfahrun-
gen bei der Inbetriebnahme der
Synchrotronstrahlungsquelle
LELETTRA" [3] wurde dies bei
ANKA aber nicht vorgesehen.
Statt dessen wurde ganz auf die
Reinigung durch die Synchrotron-
strahlung selbst vertraut. Der Ver-
zicht auf eine in situ Ausheizvor-
richtung erlaubte geringere Pol-
abstédnde der Ablenkmagneten
und somit geringere Erregerstro-
me, was die Betriebskosten ent-
sprechend reduziert.

Eine weitere Moglichkeit der Vor-
behandlung der Vakuumkam-
mern ist die Reinigung durch
Glimmentladung in Ar/O, oder
He/O,, wie sie in Brookhaven und
Daresbury angewandt wird. Die
in Brookhaven durchgefuhrten
Messungen mit Testkammern er-
gaben eine wesentlich niedrigere
Desorptionsrate, der mittels Glim-
mentladung gereinigten Kam-
mern, zu Beginn der Exposition,
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die sich nach einer Dosis von
10?® Photonen/m? (entsprechend
0,1 Ah bei 2.5 GeV), an die nicht
mittels Glimmentladung gereinig-
ten Kammern angleicht [4]. Mes-
sungen am CERN ergaben kei-
nen Vorteil fur diese Reinigungs-
methode [5]. Um dies weiter zu
untersuchen, wurden fur ANKA
einige Kammern zusétzlich zu
Testzwecken in Daresbury mittels
Glimmentladung gereinigt. Der
Vergleich mit den anderen Kam-
mern erbrachte keinen Unter-
schied in der Desorptionsrate.

Ergebnisse bei

Inbetriebnahme der
Anlage

Der Speicherring ist in 4 Sektoren
eingeteilt, die durch Schieberven-
tile voneinander getrennt werden
koénnen. Jeder Sektor wurde nach
der Montage mit vier Turbopum-

pen evakuiert. Nach ca. 24 h wur-
de ein Druck von 107 mbar er-
reicht. Nach Einschalten der lo-
nengetterpumpen wurde nach
weiteren 24 h ein Druck von
10® mbar erreicht, bis sich nach
einer Woche ein Enddruck von
2 x 10®° mbar einstellte. Bei Inbe-
triebnahme des Speicherrings
(I ca. 5 mA) stieg der Druck auf
bis zu 107 mbar an. In der Folge-
zeit wurde der Strom im Spei-
cherring soweit erhodht, dass
sich ein Druck von maximal
5 x 10°® mbar einstellte. Durch die
Einwirkung der Synchrotronstrah-
lung erniedrigte sich die Abgasra-
te der Kammern immer weiter, so
dass sich der Druck bei vergleich-
barer Stromstérke entsprechend
verringerte und die Lebensdauer
des Elektronenstrahls entspre-
chend zunahm. Die Entschei-
dung auf ein in situ Ausheizsy-
stem zu verzichten erwies sich
somit als richtig.

[1] O. Grébner, A.G. Mathewson,
H. Stori, P. Strubin, R. Souchet,
Vacuum 41 (1990) 1928

[2] www.cadfem.de/ software/ansys

[3] J. Miertusova, F. Giacuzzo,
5. EPAC (1996) i2527

[4] C.L. Foester,
Synchrotron Radiation News 11
(1998) 20

[5] A.G.Mathewson, E.Alge,
O.Grobner, R.Souchet,
P.Strubin,

J.Vac.Sci. Tech. A5(1987)2512




Das Magnetsystem von ANKA

M. Pont, FGS

Einleitung

Magnete werden in allen ringfor-
migen  Teilchenbeschleunigern
eingesetzt. Sie fihren den Elek-
tronenstrahl entsprechend der
Lorentzkraft auf einer kreisrun-
den Bahn und fokussieren den
Strahl sowohl raumlich als auch
hinsichtlich des Impulses oder
der Energie.

Man unterscheidet vier Arten von
Magneten: Dipolmagnete, Qua-
drupolmagnete, Sextupolmagne-
te und Korrekturmagnete. Die
Grundlagen dieser Magnete wer-

den im Folgenden beschrie-
ben [1].
Dipolmagnete

Dipolmagnete sind die Grund-
form der Magnete. Wie der Name
bereits sagt, verfiigen diese Ma-

gnete Uber zwei Pole, die ein
gleichmafiges Magnetfeld in ver-
tikaler Richtung quer zum Elek-
tronenstrahl erzeugen. Die Teil-
chen werden so entlang eines
Kreisbogens und, bei Vorhanden-
sein mehrerer Dipolmagneten,
auf einer kompletten Kreisbahn
geflhrt.

Der Querschnitt eines typischen
Dipolmagneten ist in Abb. 1 ge-
zeigt. Der Teilchenstrahl befindet
sich im Raum zwischen den von
dem C-férmigen Joch gebildeten
zwei Polen. Dieses besteht aus
qualitativ hochwertigem magneti-
schen Stahl. Das erforderliche
Magnetfeld wird durch den in den
beiden Spulen um die Pole
flieBenden elektrischen Strom er-
zeugt. Die offene Struktur ist not-
wendig, damit sich die vom Elek-
tronenstrahl erzeugte Synchro-

tronstrahlung radial nach auf3en
hin ausbreiten kann.

Das von einem solchen Dipolma-
gneten erzeugte magnetische
Feld lasst sich mit folgender Glei-
chung beschreiben:

H, 2N |
g

B= 1)

Hierbei ist |, die Permeabilitat im
Vakuum, N die Anzahl der Win-
dungen pro Spule, | der Strom
durch die Windungen, und g der
Abstand zwischen den Polen
(diese GrofRRe wird auch oft als
gap “g” bezeichnet).

Quadrupolmagnete

Der Quadrupolmagnet (s. Skizze
in Abb. 2) dient der Fokussierung
des Elektronenstrahls und damit
der Begrenzung seiner physikali-

Eisenjoch

Spule

[ — —— ¥ Gap
Spule

7
Elektronenstrahl
Vakuumkammer
Abb. 1: Schematischer Aufbau eines

Dipolmagneten. Eingezeichnet sind das
Eisenjoch, die Spulen mit den Windungen,
das ,gap“ g, die Vakuumkammer und der
Elektronenstrahl.

Vakuumkammer

Eisenjoch

Spule

Abb. 2: Geometrischer Aufbau eines Quadrupolmagneten. Einge-
zeichnet sind das Eisenjoch, die Spulen mit den Windungen, der
Polabstand ,a ., die Vakuumkammer und der Elektronenstrahl.
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schen Abmessungen sowohl in
der horizontalen als auch in der
vertikalen Ebene. Wie beim Dipol-
magnet verlauft der Elektronen-
strahl im Bereich zwischen den
Polen. Ein Quadrupolmagnet be-
sitzt vier Pole. Jeder Pol verfugt
Uber eine entsprechende Erreger-
spule. Der von diesen Polen er-
zeugte magnetische Fluss hebt
sich im Zentrum des Magneten
vollsténdig auf, weshalb hier das
Magnetfeld null ist. Ansonsten
nimmt die magnetische Flussdich-
te in jeder Richtung linear mit dem
sich vergréRernden Abstand vom
Zentrum zu. Teilchen entlang der
Mittelachse sind keinem magneti-
schen Feld und damit auch keiner
Einwirkung des Quadrupolmagne-
ten ausgesetzt. Vom Zentrum ent-
fernt liegende Teilchen werden je-
doch &hnlich der Brechung eines
durch eine Linse verlaufenden
Lichtstrahls in der Optik abgelenkt.
Der Quadrupolmagnet ist daher
ein Gradientmagnet. Seine Starke
wird durch den Gradienten der
magnetischen Flussdichte zwi-
schen den Polen bestimmt. Der
Gradient ist die den Quadrupol be-
stimmende Gr63e und er berech-
net sich aus den technischen Da-
ten des Quadrupols zu:

21, N1
Sl il

g[T/m] = )

0

Mo, N und | haben dieselbe Be-
deutung wie in Gleichung [1], a,
ist der Abstand vom Mittelpunkt
des Quadrupoles zu den Polen
(siehe Abb. 2).

Aus physikalischen Grinden ist
es nicht moglich mit einem Qua-
drupolfeld einen Elektronenstrahl
sowohl in horizontaler als auch in
vertikaler Richtung zu fokussie-
ren. Ist der Magnet so ausgelegt,

dass er horizontal fokussiert, er-
folgt eine Defokussierung in verti-
kaler Richtung und umgekehrt.
Allerdings kann die richtige Kom-
bination horizontal fokussieren-
der und vertikal fokussierender
Quadrupole an verschiedenen
Positionen entlang des Beschleu-
nigerumfangs eine Fokussierung
des Elektronenstrahls in beiden
Richtungen zur Folge haben. Es
sind also mindestens zwei ver-
schiedene Arten von Quadrupol-
magneten erforderlich. In den
meisten Synchrotronquellen wer-
den allerdings viele verschiedene
Arten von Quadrupolmagneten
eingesetzt, um die erforderliche
Elektronenstrahlform entlang des
Beschleunigers zu erzeugen.

Sextupolmagnete

Die Fokussierung in den Quadru-
polen hangt von der Energie der
Elektronen ab, d. h. die Quadru-
pole haben sogenannte chromati-
sche Effekte. Mit Hilfe von Sextu-
polmagneten wird die Anderung
der Fokussierung mit dem Elek-
tronenimpuls kontrolliert. Dieser
Magnet &hnelt dem Quadrupol-
magneten, verfugt allerdings tber
sechs statt vier Pole. Wie bei ei-
nem Quadrupolmagnet, ist im
Zentrum ein magnetisches Feld
von null vorhanden. Mit zuneh-
mendem Abstand zum Zentrum
andert sich das Magnetfeld qua-
dratisch dazu und somit wird der
Sextupol durch den differentiellen
Gradienten g' definiert. Dieser
berechnet sich aus den techni-
schen Daten zu:

g'=8“0—3N| @)
a,

Mo, N, 1 und a, haben dieselbe Be-
deutung wie beim Quadrupol. In
einem Beschleuniger missen die

chromatischen Effekte in horizon-
taler und vertikaler Richtung kom-
pensiert werden. Hierfir werden
wiederum verschiedene Typen
von Sextupolmagneten einge-
setzt. In Abhangigkeit von ihrer
Position im Beschleuniger vari-
ieren die Starken und Polaritaten
der Sextupole.

Korrekturmagnete

Korrekturmagnete werden auch
als Steuermagnete bezeichnet.
Gewohnlich handelt es sich um
kleine Dipolmagnete, mit deren
Hilfe der Elektronenstrahl abge-
lenkt werden kann. Bei der Ver-
wendung von vielen Korrektur-
magneten und kleinen Ablenkun-
gen (oft spricht man auch von
“kicks”) wird eine minimale Ab-
weichung der tatsachlichen von
der idealen Bahn im Beschleuni-
ger erreicht.

Bei ANKA eingesetzte
Magnete

Die im ANKA-Speicherring [2]
verwendeten Magnete sind in
Tab. 1 aufgefuhrt. Das Magnet-
system von ANKA besteht aus
16 Dipolmagneten, 40 Quadru-
polmagneten, zwei Arten von
Sextrupolmagneten und zwei von
Korrekturmagneten. Physikalisch
werden zwei Typen von Quadru-
polmagneten, namlich Q320 und
Q390, unterschieden. Sie unter-
scheiden sich in ihrer Lange und
der Anzahl ihrer Wicklungen, was
einen unterschiedlichen maxima-
len Magnetgradienten zur Folge
hat. Beide Typen der Sextupol-

magneten unterscheiden sich
ebenfalls in der Anzahl ihrer
Wicklungen.
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Magnettyp Bezeichnung Anzahl IMaximale Starke
(B, g und g’)
Dipolmagnet BEN 16 15T
Quadrupolmagnet Q320 32 18,1 T/m
Quadrupolmagnet Q390 17,9 TIm
Sextupolmagnet SH 551 T/m?
Sextupolmagnet SV 16 482 T/m?
Korrekturmagnet CORRH 28 0,066 T
Korrekturmagnet CORRV 16 0,060 T
Tab. 1: Bei ANKA eingesetzte Magnete.
Parameter Einheit Wert
Anzahl der Magnete 16
Nominales Magnetfeld T 1,50
Effektive Magnetlange mm 2183,1
~gap* mm 41
Jochlange mm 2130
Anzahl der Windungen pro Spule 40
Leiterquerschnitt mm? 15x 15
Kuhlkanaldurchmesser mm 7
Anzahl der A-Windungen A-Windungen 27500
Stromstarke A 687,5
Verlustleistung W 18800
Anzahl der Kreislaufe 4
Wasserdurchsatz [/min 4,70
Tab. 2: Parameter der Dipolmagnete.
Parameter Einheit Q320 Q390
Anzahl der Magnete 32 8
Nominaler Feldgradient T/m 18,10 17,85
Effektive Magnetlange mm 320 390
Nominaler integraler Gradient T 5,79 6,96
Offnungsradius mm 85 35
Jochlange mm 285 355
Anzahl der Wicklungen pro Spule 26 30
Leiterquerschnitt mm? 10x10 | 10x10
Kihlkanaldurchmesser mm 4 4
Anzahl der A-Windungen A-Windungen| 9412 9000
Stromstarke A 362 300
Verlustleistung W 2725 2367
Anzahl der Kilhlkanéale 2 2
Wasserdurchsatz I/min 1,2 11

Tab. 3: Parameter der Quadrupolmagnete.

Auslegung der Magnete

Da die Elektronen mehrere Stun-
den lang im Speicherring zirkulie-
ren, muss die Magnetfeldqualitat
hohen Anforderungen gentgen.
So ist beispielsweise fur den Di-
polmagnet ein innerhalb von we-
nigen Zehntausendsteln gleich-
malfiges Magnetfeld im Bereich
des umlaufenden Strahles erfor-
derlich. Um die notwendige Feld-
qualitéat zu erzielen, die mit Hilfe
von numerischen Simulationen
bestimmt wird, bekommen die
Magnetpole eine besondere
Form. Mit Ausnahme einiger sehr
einfacher Falle gibt es keine ana-
lytische Losungen fur die Form
der Magnetpole. Bei ANKA erfolg-
te die Auslegung der Magnetpole
mit Hilfe des zweidimensionalen
magnetostatischen Finite-Ele-
mente-Programms POISSON [3].

Die Dipol-, Quadrupol- und Sex-
tupolmagnete miuissen gekihlt
werden, um eine Uberhitzung der
Spulen zu verhindern. So wird
zum Beispiel in den Dipolmagne-
ten eine Leistung von 18,8 kW
verbraucht (siehe Tab. 2). Als
Kihlmittel wird demineralisiertes
Wasser verwendet. Die Magnete
wurden so ausgelegt, dass sie ei-
nem maximalen Temperaturun-
terschied von 15 Grad zwischen
Wasserzulauf und Wasserablauf
standhalten.

Auslegung der Dipol-
magnete

Die Dipolmagnete (siehe Abb. 1)
wurden fur ein maximales ma-
gnetisches Feld von 1,5 T ausge-
legt. Die Auslegungsparameter
des Dipolmagneten sind in Tab. 2
zusammengestellt.
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Auslegung der Quadrupol-
magnete

Die Quadrupolmagnete wurden
fur einen maximalen Magnetfeld-
gradienten von 20 T/m entworfen.
Die Auslegung erfolgte mit Hilfe
des zweidimensionalen Codes
POISSON. Das Joch besteht aus
identischen Vierteln. Beide Qua-
drupoltypen verwenden den glei-
chen Querschnitt. Sie haben je-
doch einen unterschiedlichen En-
ergiestrom und Windungszahl.
Die wichtigsten Parameter dieser
Magnete sind in Tab. 3 zusam-
mengefasst.

Auslegung der Sextupol-
magnete

Die Sextupolmagnete wurden fir
einen maximalen magnetischen
differentiellen Gradienten von
700 T/m? ausgelegt, obwohl sie
bei sehr viel geringerer Starke
eingesetzt werden. Beide Sextu-
poltypen nutzen den gleichen
Querschnitt, haben jedoch unter-
schiedliche Erregung und Win-
dungszahl. Die Parameter dieser
Magnete gehen aus Tab. 4 her-
VOr.

Auslegung der
Korrekturmagnete

Es wurden zwei Typen von Kor-
rekturmagneten verwendet. Ein
Typ erzeugt ein vertikales Ma-
gnetfeld, mit dessen Hilfe die
Bahn in der horizontalen Ebene
korrigiert wird. Der zweite Typ
von Korrekturmagneten wirkt in
vertikaler Richtung. Tab. 5 zeigt
die wichtigsten Parameter der
Korrekturmagnete. Die Starke
der Magnete ist so ausgelegt, um
auf die Elektronenbahn bei 2,5
GeV einen Kick von 1 mrad zu
Ubertragen.

Bau der Magnete

Die Magnete wurden aus lamel-
lietem Stahl gebaut. Die Dicke
der Lamellen betrug 1 mm. Fir die
Herstellung des Dipoljoches wur-
den die einzelnen Lamellen Ube-
reinander angeordnet, gepresst
und an den Ecken und Aul3ensei-
ten zu einem starren Block mitein-
ander verschweif3t. Auch das Joch
der Quadrupol- und Sextupolma-
gnete wurde entsprechend herge-
stellt. Zur Verbindung dieser La-
mellen wurde dann allerdings ein
Klebeverfahren eingesetzt. Der fur
die Spulen verwendete elektrische

Leiter besteht aus Cu. Er ist hohl
und kann daher mit Hilfe von Was-
ser gekuhlt werden. Bei dem Ab-
lenkmagnet, Quadrupol und Sex-
tupol fihren die elektrischen Ver-
lustleistungen zu einer Erwar-
mung der Spulen und somit hat
der Cu-Leiter der Windungen ei-
nen Kihlkanal. Bei nominaler Last
ergibt sich bei einer Druckdiffe-
renz von 10 bar eine Temperatur-
erhdéhung zwischen Eingang und
Ausgang von 15° Celsius. Die Ein-
gangstemperatur ist 19° Celsius.
Die Magnete sind mit einem Was-
serschalter und thermischen
Schaltern ausgestattet. Auf diese

Parameter Einheit SH SV
Anzahl der Magnete 8 16
Nominaler Feldgradient T/m? 551,10 | 481,7
Effektive Magnetlange mm 145 145
Nominaler integraler Gradient T/m 79,9 69,8
Offnungsradius mm 37,5 375
Jochlange mm 120 120
Windungen pro Spule 20 18
Leiterquerschnitt mm? 7X7 7x7
Kuhlkanaldurchmesser mm 3 S
Anzahl der A-Windungen A-Windungen| 4000 3420
Stromstarke A 200 190
Verlustleistung W 1020 827
Anzahl der Kiihlkanale 2 2
Wasserdurchsatz I/min 0,5 0,4

Tab. 4: Parameter der in ANKA eingesetzten Sextupolmagnete.

Parameter Einheit CORR H CORRV
Anzahl der Magnete 28 16
Nominales Magnetfeld T 0,066 | 0,060
Effektive Magnetlange mm 108 108
Jochlange mm 100 100
Anzahl der Spulen 1 2
Anzahl der Windungen pro Spule 2300 | 1890
Leiterquerschnitt mm? 1 1,96
Anzahl der A-Wicklungen A-Wicklungen| 2300 | 3780
Stromstérke A 1 2
Verlustleistung W 14,9 58,8

Tab. 5: Parameter der Korrekturmagnete.
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Weise wird ein Brand der Spulen
bei einem Ausfall der Kiihlung ver-
mieden. Die Korrekturmagnete
bestehen aus Hartstahl anstelle
von laminiertem Stahl. Sie werden
auBerdem nicht mit Wasser
gekuhlt, da ihre Verlustleistung
sehr gering ist.

Magnetische
Messungen

Wie bei der Auslegung der Ma-
gnete berichtet, miissen die Ma-
gnetfelder in dem Ablenkmagne-
ten bestimmte Homogenitatskri-
terien erfillen. Diese mussen ex-
perimentell bestimmt werden, um
spater uber ein Modell das Ver-
halten des Elektronenstrahles be-
schreiben zu kdnnen. Die magne-

magneten wurden mit Hilfe einer
Hall-Sonde vorgenommen. Sie
wurde mit einem NMR-System
auf einen Wert von besser als
+ 0,1 T kalibriert. Sie wurde auf
einer Bank montiert die es er-
laubt, in drei Richtungen Bewe-
gungen [4] durchzufihren und
zwar mit einer Genauigkeit von 5
pUm bei einer Auflosung von 1 pm.

Fur die Charakterisierung der
Quadrupol- und Sextupolmagne-
te wurde ein rotierendes Spulen-
system verwendet [5]. Hierbei ro-
tiert eine Spulenschleife um die
Mittelachse des Magneten und es
wird die induzierte Spannung als
Funktion des Rotationswinkels
ermittelt. Die Fourier-Analyse die-
ser Spannung gibt den integralen

tischen Messungen an den Dipol-  Gradient der Quadrupol- und
2,0
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Abb. 3: Magnetfeld eines typischen Dipolmagneten als Funktion der Stromstéar-
ke. Die gerade Linie zeigt das Verhalten eines idealen Magneten. Die Linie mit
den ausgefillten Punkten zeigt die fir den Magneten ermittelten Messwerte.
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Abb. 4: Transversalfeld eines typischen Dipolmagneten bei verschiedenen
Erregerstromen.

Sextupolmagnete sowie den Be-
trag der hoheren Multipolfelder
wieder. Das System verfiigt Uber
eine relative Genauigkeit von
besser als + 2 [110* fir die wich-
tigste Harmonische im Verhaltnis
zur Hauptkomponente.

Prototypen

Fir jeden Magnettyp wurde ein
Prototyp gebaut, um die Daten
zur  elektrischen  Versorgung,
Kihlung und Feldhomogenitét zu
ermitteln. Die Prototypen der
Quadrupol- und Sextupolmagne-
te wurden im Méarz 1998 und die
des Dipolmagneten im Juli 1998
geliefert. Die magnetische Ver-
messung der Magnete [6, 7]
zeigt, dass deren Spezifikationen
weitgehend erfullt wurden. Die
Magnete wurden daher mit nur
geringflgigen Modifikationen ge-
genlber den Prototypen gebaut.
Die wichtigsten Ergebnisse der
Messungen, die fir die Dipol-,
Quadrupol- und Sextupolmagne-
te erzielt wurden, sollen im fol-
genden dargestellt werden.

Abb. 3 zeigt die fur den Prototy-
pen des Dipolmagneten ermittelte
magnetische  Flussdichte als
Funktion des Erregerstroms. Am
Anfang ist ein linearer Zusam-
menhang zwischen Energiestrom
und magnetischer Flussdichte ge-
geben; bei hdheren Erregerstro-
men tritt eine Sattigung auf. Das
nominale Magnetfeld (B,=1,5T)
wird bei einem Strom erreicht, der
7 % Uber dem fur einen idealen
Magneten erwarteten Wert liegt.
Dies stimmt mit den Berechnun-
gen nach POISSON Uberein.

Abb. 4 zeigt den typischen Feld-
verlauf in transversaler Richtung
bei verschiedenen Stromstarken.
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Die Feldhomogenitat wurde hier
als relative Differenz zwischen
dem Magnetfeld B(x) und dem
Magnetfeld im geometrischen
Zentrum des Magneten B(x = 0)
berechnet:

B(x) — B(x=0)
B(x=0) )

Hier bezeichnet x die transversa-
le Richtung auf der Ebene der
Bahn. Bei kleinen Erregerstro-
men ergibt sich ein symmetri-
scher Feldverlauf. Mit steigen-
dem Erregerstrom tritt eine Qua-
drupolkomponente auf.

Tab. 6 zeigt den integralen Gradi-
enten fur die beiden Typen der
Quadrupolmagnete. Die Werte
sind in guter Ubereinstimmung
mit den theoretischen Betrach-
tungen.

Der Sextupolmagnet vom Typ SH
ben6tigt einen nominalen integra-
len Gradienten von 79,9 T/m.
Dieser wird bei einer Stromstarke
von 200 A erreicht. Andererseits
bendtigt der Sextupolmagnet
vom Typ SV einen integralen
Gradienten von 69,8 T/m, der bei
einer Stromstarke von 190 A er-
reicht wird. Die Differenz vom
Idealwert betragt fur beide Ma-
gnete etwa 1 %.

Die Messungen zum Elektri-
schen- und Kuhlverhalten zeigten
eine gute Ubereinstimmung mit
den Entwurfsberechnungen. Was
die mechanischen Toleranzen
betrifft, so wurden die Ausle-
gungstoleranzen fir die Dipolma-
gnete nicht vollsténdig erreicht,
da die Abweichung des Gaps zwi-
schen den Polen grofier als erfor-
dert war. Bei der spateren Serien-
produktion wurde diesem Aspekt
groBe  Aufmerksamkeit  ge-

Stromstarke [A] gL [T] fur Q320 gL [T] far Q390
100 1,72 2,41
200 3,41 4,77
300 5,04 6,97
400 6,09 8,09

Tab. 6: Integraler Gradient der Quadrupolmagnete Q320 und

Q390.

schenkt. Der Quadrupolmagnet
vom Typ Q390 und die beiden
Sextupolmagnete Sv und SH la-
gen innerhalb der festgelegten
Toleranzen, allerdings war die
Streuung der Polabstande fir
den Typ Q320 zu grol3. Dies wur-
de auf einen Defekt des Stapel-
geréts zurlckgefuhrt. Ein zweiter
Prototyp des Q320, der sich in-
nerhalb der festgelegten Toleran-
zen befand, wurde dann Mitte Ju-
ni 1998 geliefert.

Serienproduktion der
Magnete

Nach Abnahme der Prototypen
wurde die Serienproduktion frei-
gegeben. Die Produktion wurde
streng Uberwacht. Bereits im
Werk wurden vom ANKA-Perso-
nal Tests durchgefuihrt, um si-
cherzustellen, dass die Magnete
auch die festgelegten Toleranzen
einhalten.

Im Dezember 1998 befanden
sich bereits alle Quadrupol- und
Sextupolmagnete bei ANKA. Der
letzte Dipolmagnet traf im
Mai 1999 ein. Die Korrekturma-
gnete wurden im Juli 1999 gelie-
fert.

Sofort nach ihrem Eintreffen wur-
den die Magnete elektrischen,
magnetischen und mechanischen
Messungen unterworfen, um de-

ren Ubereinstimmung mit den
Spezifikationen zu Uberprifen.

Was die mechanischen Toleran-
zen betrifft, so wurden die Ausle-
gungstoleranzen bei den Dipol-
magneten nicht vollstandig er-
reicht. Die Abweichung des Gaps
zwischen den Polen war grof3er
als erforderlich. Auf3erdem lag die
Lange der Magnete nicht im Tole-
ranzbereich. Simulationen des
Strahlverhaltens innerhalb des
Magnetfeldes dieser Dipole zeig-
ten allerdings, dass die Fehler
durch den Einbau von Neben-
widerstanden in ausgewahlte Ma-
gnete korrigiert werden kénnte.
Die Quadrupol- und Sextupolma-
gnete lagen innerhalb der festge-
legten Toleranzbereiche.

Messungen der
Serienmagnete [7]

Bei der Messung der in der Seri-
enproduktion hergestellten Ma-
gnete ist von Bedeutung, wie weit
die technischen Daten der ver-
schiedenen Magnete voneinan-
der abweichen. Absolute Genau-
igkeit ist dabei weniger wichtig als
die Minimierung der Unterschie-
de zwischen den Magneten. Des-
halb soll im vorliegenden Ab-
schnitt ausschlieRlich auf die re-
lative Abweichung zwischen den
wichtigsten Parametern (Magnet-
feld, Magnetgradient) bei den
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verschiedenen Magneten einge-
gangen werden.

Dipolmagnete

Abb. 5 zeigt die relative Differenz
des mittleren integralen Feldes
bei den Dipolmagneten:

B(x) — =
S @
fur alle Magnete bei nominaler
Stromstarke. Die relative Diffe-
renz betragt maximal + 2 107,
Dies entspricht einer Abweichung
von der vorgesehenen Ablenkung
von + 0,8 mrad. Hierdurch wer-
den Abweichungen des Elektro-
nenstrahles vom Sollorbit durch-
gefiihrt. Diese werden jedoch mit
den Korrekturmagneten weitge-
hend kompensiert.

Quadrupolmagnete

Abb. 6 zeigt die relative Differenz
zwischen dem gemessenen inte-
gralen Gradienten und dem mitt-
leren integralen Gradienten. Fir
die 32 Quadrupole vom Typ Q320
bleibt die Abweichung Ag/g unter
+ 5 [J10°. Diese 32 Quadrupole
werden entsprechend der Ma-
gnetoptik weiter in vier Gruppen
mit jeweils acht Magneten unter-
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E—D'E 0,0005 1 O |_|H|_||_|I_||—||—||_|
= T T T T T T T T T T T T =T =
2 -0,0005 1 H [
<
-0,0015 1
005 +—T———————"—— "7
1 2 3 45 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16
Dipolmagnete

Abb. 5: Relative Abweichung vom mittleren Feldintegral fiir Dipol-

magneten bei 650 A.

teilt. AbschlieRBend liegt somit die
relative Differenz zum Mittelwert
fur diese drei Gruppen unter
1 010°. Lediglich fur eine Unter-
gruppe der Magnete steigt der
Wert auf + 3 (1103, was aber im-
mer noch der Spezifikation ent-
spricht. Fur die Quadrupole ergibt
sich eine relative Abweichung
des gemessenen integralen Gra-
dienten von unter + 4 (107,

Sextupolmagnete

Abb. 7 zeigt die relative Abwei-
chung von der mittleren integra-
len Sextupolkomponente fir die
Sextupolmagnete vom Typ SV
bei 200 A. Ahnliche Ergebnisse
wurden fiir SH beobachtet.

Korrekturmagnete

Nicht fur alle Korrekturmagnete
wurden Messungen durchge-
fuhrt. Fur eine Auswahl von Ma-
gneten wurden ahnliche Messun-
gen wie bei Dipolmagneten vor-
genommen. Die Ergebnisse zei-
gen eine gute Ubereinstimmung
mit den Entwurfswerten.

Einbau der Magnete in
den Speicherring

Im Mérz 1999 wurde mit dem Ein-
bau der Magnete in den Speicher-
ring begonnen. Abb. 8 zeigt ein
Foto wahrend dieser MalRnahme.
Die Magnete wurden dann verka-
belt und der Anschluss der Kihl-
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Abb. 6: Relative Abweichung vom mittleren integralen Gradienten fir die Q320-Quadrupolmagnete bei 350 A
Nominalstromstarke.
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wasserversorgung wurde durch-
gefuhrt. Im Dezember 1999 wa-
ren alle Magnete in Betrieb.

Zusammenfassung

Zur Herstellung von Synchrotron-
strahlung ist ein Strahl radial be-
schleunigter geladener Teilchen
erforderlich, die mit relativistischer
Geschwindigkeit auf einer Kreis-
bahn umlaufen. In ANKA handelt
es sich bei diesen geladenen Teil-
chen um Elektronen, die mit Hilfe
eines Magnetfelds entsprechend
der Lorentzkraft abgelenkt wer-
den. Die Ablenk- bzw. Dipolma-
gnete in einem Beschleuniger ha-
ben die Aufgabe, die Elektronen
um exakt 360 Grad abzulenken,
damit sie nach einem Umlauf wie-
der an den Ausgangspunkt
zurickkommen. Da der Elektro-
nenstrahl nicht punktférmig ist
und die magnetischen Felder von
den idealen Feldern abweichen,
werden weitere magnetische Ele-
mente bendtigt, um den Strahl
einzugrenzen und Verluste zu
vermeiden. In ANKA werden zur
Fokussierung des Elektronen-
strahls 40 Quadrupolmagnete
eingesetzt. Weitere 16 Sextupol-
magnete dienen zur Korrektur
hinsichtlich chromatischer Effekte
der Quadrupole. 40 kleine Dipol-
magnete (Korrekturmagnete)
werden bendtigt, um kleine Fehler
in den Ablenkmagneten bzw.
Fehlaufstellungen der Quadrupo-
le zu korrigieren.

Im vorliegenden Beitrag sollen
zunéchst die erforderlichen Para-
meter der verschiedenen magne-
tischen Elemente, die bei ANKA
eingesetzt werden, beschrieben
werden. Im Weiteren wird dann
auf deren Bau und Qualitatskon-
trolle eingegangen.

0,004
< 0,002 1
F
g -0,000 -
= 0,002 1
004 +——m———————————————
1 2 3 45 6 7 8 9 1011 12 13 14 15 16
SV Sextupolmagnete

Abb. 7: Relative Abweichung von der mittleren integralen Sextu-
polkomponente.
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Die gepulsten Magnete bei ANKA

D. Einfeld, E. Huttel, M. Pont, FGS

Grundlagen

Fir das Einfadeln eines Elektro-
nenstrahls aus einer Transportli-
nie in einen Speicherring, so wie
das Ausfadeln aus einen Ring in
eine Transferlinie, sind schnelle

(gepulste) Magnete notwendig,
die nur fUr eine Zeit, vergleichbar
mit der Umlaufzeit der Elektronen
im Ring, eingeschaltet sind. Zum
Fullen des Speicherrings wird bei
ANKA ein Elektronen-Puls von et-
wa 0.05 psec Lange und 5 mA

Injektion

1. Durchgang

Feldstarke

2. Durchgang

\ 4

Zeit
Septum
mwm ) ESSSSI\I ]
~ > _ - Ii
Kicker Kicker

Abb. 1: Oberer Teil: Zeitlicher Verlauf des Kickerimpulses. Wéhrend der In-
jektion hat die Kickerstéarke ihr Maximum. Beim weiteren Durchgang des
Strahls muss diese soweit abgefallen sein, dass die Vakuumkammer nicht
getroffen wird. Unterer Teil: Schematische Darstellung des Injektionsvor-
gangs: Der gespeicherte Strahl (rot) wird Uber Kicker in Richtung des Sep-
tums gelenkt, aus dem der injizierte Strahl (griin) eintritt. Weitere Kicker brin-
gen beide Strahlen zur Mitte der Vakuumkammer.

N Elektronen werden extrahiert
L
b= Elektronen treffen Septum
2
Zeit -
w Septum &
ESSSSSSSSN]
g >
ESSSSSSSYN]
Kicker

Abb. 2: Schematische Darstellung der Extraktion aus einem Speicherring.
Der Elektronenstrahl wird Uber einen Kicker mit besonders schnellem An-
stieg in Richtung Septum gelenkt. Elektronen, die den Kicker, wahrend des
Einschaltens durchlaufen, sehen nicht gentigend Feld und gehen verloren
(gebrochene Linie).

Amplitude aus dem Booster in
den Speicherring eingeschossen.
Der einlaufende Strahl wird tber
einen speziellen Magneten (Sep-
tum) parallel zum gespeicherten
Strahl gebracht. Dieser Magnet
ist so gebaut, dass sein Feld nur
den einlaufenden, nicht aber den
gespeicherten Strahl beeinflusst.
Der bereits gespeicherte Strahl
wird, wie in Abb. 1 schematisch
dargestellt, zum Zeitpunkt der In-
jektion, Uber schnelle Magnete
(Kicker) zum Rand der Vakuum-
kammer, nahe zum einlaufenden
Strahl, gelenkt. Einlaufender
Strahl und gespeicherter Strahl
werden dann Uber zwei weitere
schnelle Magnete zur Mitte der
Vakuumkammer gefiihrt. Das
Feld der Kicker-Magnete muf3
beim weiteren Durchgang am In-
jektionsort soweit abgeklungen
sein, dass die Einengung im Be-
reich des Septums nicht getroffen
wird. Der injizierte Strahl fuhrt
zunachst noch transversale
Schwingungen um den gespei-
cherten Strahl aus, die dann
durch Abstrahlung von Syn-
chrotronstrahlung gedampft wer-
den. Er wird somit in den gespei-
cherten Strahl integriert.

Das Ausfadeln eines Elektronen-
strahls aus einem Ring in eine
Transportlinie geschieht eben-
falls Uber einen schnellen Kicker
und einem Septummagneten.
Der gespeicherte Strahl wird tber
einen schnellen Kicker in Rich-
tung des Septums abgelenkt.
Elektronen, die wahrend des
Feldanstiegs den Kicker passie-
ren, erhalten keine ausreichende
Ablenkung und treffen auf die Va-
kuumkammer, wie in Abb. 2 dar-
gestellt. Um die Verluste zu mini-
mieren, muss der Extraktions-
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Kicker daher einen sehr schnel-
len Anstieg haben (kleiner als die
Umlaufzeit im Speicherring) und
wahrend einer Umlaufzeit mit
konstanter Starke anliegen.

Elektrische Schaltung

Elektrotechnisch sind die Kicker
zur Injektion und Septummagne-
te wie ein Schwingkreis mit In-
duktivitat und Kapazitat ausge-
legt. Ein Kondensator (C) wird
Uber ein Netzgerat aufgeladen
und Uber die Spule (L) des
Kickers, bzw. Septums entladen.
Die erforderliche Ladespannung
(U, ) ist durch die folgenden Glei-
chung gegeben:

U=mLl,/t
C =(t/m?/L

Der resultierende Stromimpuls
hat die Form einer halben Sinus-
welle mit der Lange (1). Flr den
Extraktionskicker lasst sich diese
Schaltung nicht verwenden, da
hier ein schneller Impulsanstieg
mit einem sich anschlieRenden
flachen Bereich bendtigt wird.
Hierzu wird ein Kabel Uber ein
Netzgerat aufgeladen. Uber ei-
nen Schalter wird dann das Kabel
Uber die Induktivitéat des Extrakti-
ons-Kickers und einen an das Ka-
bel angepassten Widerstand ent-
laden. Beim Schalten bricht die
Spannung am Schalter auf die
Halfte zusammen. Eine Span-
nungswelle lauft vom Schalter
zum anderen Ende des Kabels,
wird dort reflektiert und tber den
Widerstand vollstandig entladen.
Ladespannung (U,), Anstiegszeit
(1), und Pulsdauer (t) werden
durch die folgenden Gleichungen
beschrieben (L' und C’ sind die

Ladegerét

Ladekondensator |

(Kicker)

Schalter

Ladegerat Schalter

Verzigerungsleitung

Induktivitat Induktivitat
(Kicker)
Lastwiderstand

Abb. 3: Schematische Darstellung der Schaltungen fir Injektions- und
Extraktionskicker. Der Impuls des Injektionskickers hat die Form eines hal-
ben Sinus (siehe Abb. 1), der des Extraktionskickers eine gerundete Recht-

eckform (siehe Abb. 2).

spezifischen Induktivitaten und
Kapazitaten des Kabels per Me-
ter).

U =2RIy
T =L/R
t =I(LC)?

Die Schaltkreise fur beide Injekti-
ons- und Extraktionskicker sind in
Abb. 3 dargestellt. Als Schalter
werden fir Injektionskicker und
Septum Halbleiter (IGBT) ver-
wendet. Fir den Extraktions-
kicker muss wegen der hohen
Spannung von 20 kV ein Tyratron
(eine gasgefullte Réhre) verwen-
det werden.

Die fur die Injektion und Extrak-
tion bendtigten Feldstarken der
Kicker hangen von der Anord-
nung der Quadrupole und Dipole
im Speicherring, sowie von der
Energie der Elektronen und der
Position der Kicker im Ring ab.
Auf deren Berechnung soll hier
nicht eingegangen werden. Feld-
starke, Stromstarken und Span-
nungen sind fir Kicker und Sep-
tum in Tab. 1 wiedergegeben. Um
die bendtigte Spannungen mog-
lichst niedrig zu halten, muss die
Induktivitat klein sein. Das Ma-
gnetfeld wird daher mit nur einer
Stromschleife erzeugt. Stromlei-

Parameter Einheiten Extraktions- Irjektions- Injektions-
Kicker Kicker Septum
B Feld T 0.002 0.025 0.8
Strom A 160 1000 8000
Ladespannung V 20000 1600 210
Polabstand mm 26 46 11
Bogenlange m 0.4 0.2 0.523
Ablenkwinkel mrad 2 2 262
Pulslange usec 0.1 3 200

Tab. 1: Parameter der gepulsten Magnete bei ANKA
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Abb. 4: Querschnitt durch einen Injektionskicker des Speicher-
rings von ANKA. Die Vakuumkammer ist aus Keramik, um Wirbel-
strome durch den schnellen Kickerimpuls zu vermeiden. Aus
dem gleichen Grund wird fiir das Joch Ferrit verwendet. Das Ma-
gnetfeld wird mit nur einem Leiter erzeugt, um die Induktivitat

Keramik

klein zu halten.

ter und Joch befinden sich aul3er-
halb der Vakuumkammer. Das
Joch zur Fuhrung des Magnetfel-
des ist als Fenster um Spule und
Vakuumkammer  herumgefihrt.
Abb. 4 zeigt den Querschnitt ei-
nes Injektionskickers von ANKA.

Das Joch ist aus Ferrit herge-
stellt, um die bei den schnellen

Ferrit

Abb. 5: Injektionskicker des Speicherrings

von ANKA.

Strompulsen erzeugten Wirbelfel-
der zu reduzieren. Aus dem glei-
chen Grund ist es nicht moglich,
eine metallische Vakuumkammer
zu verwenden. Diese ist aus 6
mm dicker Keramik mit einer 2um
dicken Innenbeschichtung aus Ti-
tan. Die Titanschicht wurde durch
Spattern aufgetragen. Diese ist
notwendig, um fiur den gespei-

cherten Elektronenstrahl eine
gleichférmig leitende Umhllung
zu haben. Abb. 5 zeigt einen
Kicker vor der Montage.

Hauptkriterium eines Septum-
Magneten ist die Ablenkung des
ein- bzw. auslaufenden Strahls,
ohne den gespeicherten Strahl zu
beeinflussen. Weiterhin muss die
Trennung zwischen den beiden
Strahlkanalen (die Septumschie-
ne) maoglichst klein sein. Abb. 6
zeigt einen Querschnitt durch den
Septum-Magneten mit den bei-
den Vakuumkammern.

Der Magnet ist als C-Magnet aus-
gelegt, mit einer Stromschleife zu
beiden Seiten der Vakuumkam-
mer des einlaufenden Strahls.
Die Vakuumkammern sind im Be-
reich der Engstelle auf 0.5 mm
verjungt, der Stromleiter hat an
dieser Stelle ebenfalls eine Star-
ke von nur 0.5 mm, so dass sich
mit notwendiger Isolierung fir die
Septumschiene eine Dicke von

—>2

35 215 95
N
. . N -
i i
X \/?\ \II\ AN N
AuRerer Leiter Epoxi Innerer Leiter

Abb. 6: Querschnitt durch das Injektions-Septum. Der einlaufen-
de Strahl wird durch das 10-mm-Rohr in die Hauptkammer ge-
lenkt. Deren halbe Weite ist hier einseitig von 35 auf 27.5 mm ein-
geengt. Das Feld wird durch eine Leiterschleife (rot) erzeugt. Das
Joch (grun) fur das Magnetfeld besteht aus laminierten Blechen.
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etwa 2 mm ergibt. Zur Erregung
des fir die Ablenkung des einlau-
fenden Strahls notwendigen Ma-
gnetfeldes von 0,8 T ist ein Strom
von 7000 A notwendig. Diese
Stromstarke lasst sich tUber einen
ungekuhlten Stromleiter nur kurz-
zeitig anwenden, weshalb Sep-
tummagnete ebenfalls gepulst
betrieben werden. Beim Testen
des Septums zeigte es sich, dass
der Einfluss des Magneten auf

den gespeicherten Strahl gréRer
als erwartet war. Zur Reduzie-
rung des Einflusses musste der
Abstand des Stromleiters zum
Magnetjoch minimiert werden,
was Probleme bei der Isolation
ergab, zum anderen wurde p-Me-
tall zwischen Stromleiter und
Hauptvakuumkammer ange-
bracht, soweit dies mdglich war.
Abb. 7 zeigt eine Abbildung des
Septums.

Abb. 7:
Septums.

Abbildung des

Extraktions-
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Das Kontrollsystem fur den Beschleuniger von ANKA

H. Schieler, IK

Einfuhrung

Das Kontrollsystem dient zur
Fernsteuerung und Uberwa-
chung einer Vielzahl von Einzel-
vorgangen innerhalb der Be-
schleunigeranlage ANKA. Das
Kontrollsystem fir den Beschleu-
niger basiert auf Client- und Ser-
ver-PC’s mit dem Betriebssystem
Windows NT (Microsoft) sowie
dem LonWorks-Feldbus (Eche-
lon) mit intelligenten Knoten und

standardisierten  Ein-/Ausgabe-
(I/O-Interface-)Modulen, mit de-
nen die einzelnen Gerate direkt
an die Server-PC's angebunden
werden. Die Server-PC’s kommu-
nizieren Uber CORBA (Common
Object Request Broker Architec-
ture) mit den Client-PC’s im Kon-
trollraum. Die gesamte Benutzer-
oberflache fir die Operateure
wurde mit Programmen in der
Programmiersprache Java als
sog. Java Applets/Applications

Beschleuniger-Bereich

Gesteuerte Gerate

gl @l
i i ee o b
4 4

LonWorks Feldbus

T
LonWorks Feldbus

),

“— Server-PC
H =
(a' e
y 38
=
o
) 2 S
'—

& § !
Serielles ‘ Kommerzielles
Interface IIO Crate ‘ Interface
D INTRANET
Vorstand ==X
Geschéftsfiihrer D -

Operateure/Kontrollraum

S
% 5, 1./?;}
e ks ~
=5 B ~X INTERNET
T'Q\Q —
Gaste -
ﬂ Kunden =
Fremdfirmen-Service
o,

Abb. 1. Schematische Darstellung der allgemeinen Struktur des Kontroll-
systems. Der gelb unterlegte Bereich symbolisiert die Visualisierungs-Schicht,
der orange unterlegte Bereich dagegen die Feldbus- und die Prozess-
steuerungs-Schicht.

realisiert. Der erste reale Test des
Systems erfolgte in der Zeit zwi-
schen Oktober 98 und Méarz 99
mit der Steuerung und Uberwa-
chung des Vakuumsystems und
der Netzgerdate des 53-MeV-
Microtrons von ANKA. Im Verlauf
des letzten Jahres wurde das
Kontrollsystem durch die Einbin-
dung von Diagnostik-Elementen,
des Hochfrequenzsystems und
der ,gerampten” (d.h. dynamisch
dem Strombedarf fir ein veran-
derliches Magnetfeld folgenden)
Netzgerate vervollstandigt. Mo-
mentan wird das Kontrollsystem
weiter optimiert, wahrend es
gleichzeitig bei der Inbetriebnah-
me der gesamten Beschleuniger-
anlage, bestehend aus dem 53-
MeV-Microtron, dem 500-MeV-
Booster-Synchrotron und dem
2,5-GeV-Speicherring, erfolg-
reich eingesetzt wird.

Die allgemeine Struktur

des Kontrollsystems

Die Struktur des Kontrollsystems
wurde so geplant, dass das Kon-
trollsystem aus der Sicht eines
Operateurs so homogen wie
maoglich erscheint. Das Design
des Kontrollsystems erlaubt die
Verwendung der gangigen Intra-
net/Internet-Infrastruktur und
WWW-Technologien wie HTML/-
HTTP, WWW-Browser/-Server
mit Java und CORBA/IIOP (Inter-
net InterOrb Protocol). Die Ent-
scheidung hierfir wurde getrof-
fen, weil heutzutage WWW-
Browser (z.B. Netscape, Internet
Explorer) weit verbreitet sind und
weil die WWW-Standards dafur
sorgen, dass Informationen aller
Art auf den verschiedensten
Plattformen gleichermalRen ver-
fugbar und auf einheitlichen Be-
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nutzeroberflachen darstellbar

sind.

Technisch gesehen folgt das
Kontrollsystem einer 3-Schicht-
Standardarchitektur:

1) Feldbus-Schicht mit ihrer Ge-
rateanbindung dber Schnitt-
stellen

2) Prozesssteuerungs-Schicht mit
den Beschleuniger-Objekten
(z.B. ein Netzgerat)

3) Visualisierungs-Schicht mit der
graphischen Benutzeroberfla-
che.

Abstrakt gesehen besteht das
Kontrollsystem aus zwei Schich-
ten, die miteinander Uber die sog.
DeviceServer-Programme  ver-
bunden sind:

1) aus der Feldbus-Schicht mit
asynchroner, ereignisgesteu-
erter Prozessdatenerfassung
und Steuerung

2)aus der objektorientierten
Schicht mit ihrem Modell von
Geraten (Devices), in dem die
Benutzer/Operateure (Clients)
diese ansprechen, als ob diese
direkt vor lhnen stehen.

Abb. 1 zeigt schematisch die all-
gemeine Struktur des Kontrollsy-
stems.

In den folgenden Abschnitten
werden  die  verschiedenen
Schichten etwas genauer be-
schrieben. Darlber hinaus ge-
hende Details kann man aus [1],
[2], [3], [4] entnehmen.

Die Feldbus-Schicht

Der LonWorks-Feldbus ist ein lei-
stungsstarkes Datenerfassungs-
und Netzwerk-System, das bis

32000 intelligente Knoten Uber
I/O-Interface-Module direkt an ei-
nen Server-PC mit entsprechen-
dem LonWorks-Feldbus-Interfa-
ce unter Windows 98/NT anbin-
det. Das PC-Interface ist mit allen
Gerate-1/0-Interface-Modulen
durch ein zweiadriges Kabel ver-
bunden. Zur Verwaltung samitli-
cher Knoten wird auf dem Server-
PC das LonWorks Network Servi-
ce (LNS) Management Tool ver-
wendet. Die LonWorks-Technolo-
gie bietet dem Nutzer ein kom-
plettes Netzwerk-System in Hard-
ware und Software auf einem ein-
zigen Microprozessor (dem ,Neu-
ron“ Chip) und erspart diesem so-
mit jegliche Netzwerk-Program-
mierung in dieser Schicht.

Obwohl viele verschiedene Lon-
Works-Module kommerziell er-
haltlich sind, kann es durchaus
sinnvoll sein, eigene I/O-Interfa-
ce-Module auf der Basis des
Neuron-Chips zu entwickeln, um
individuellen Anforderungen bes-
ser gerecht zu werden. Nach ei-
ner sorgfaltigen Analyse der An-
forderungen an das ANKA-Kon-
trollsystem wurden drei Typen
von |/O-Interface-Modulen spezi-
ell fir ANKA entwickelt und pro-
duziert, welche die Anforderun-
gen Uberwiegend abdecken:

e Ariadne ist ein serielles Inter-
face-Modul, das die Standards
RS-232, RS-422 und RS-485
mit einer maximalen Baudrate
von 115 kbit/s unterstitzt. Es
hat 16 kByte tiefe Pufferspei-
cher an den Empfangs- und
Sende-Leitungen und eine ei-
gene Stromversorgungs-Ein-
heit fur 230-V-AC- (Wechsel-
spannung), ungeregelte
7-12-V-DC- (Gleichspannung)

und geregelte 5-V-DC-Strom-
quellen.

Zeus ist ein hochgenaues 1/O-
Interface-Modul mit einem 16-
Bit breiten ADC (Analog-Digi-
tal-Converter) mit 4 analogen
Eingangskanélen und einem
16-Bit breiten DAC (Digital-
Analog-Converter) mit einem
digitalen Eingangskanal, ei-
nem DAC-Trigger-Eingang
und mittels Optokopplern gal-
vanisch getrennten Digital-
Kanalen (8 Eingange und 8
Ausgéange). Die vier Analog-
Kandle mit einer nominellen
Rate von jeweils 1 kHz werden
auf den ADC gemultiplext. Bei
der Messung wird eine Genau-
igkeit von 0,3 LSB (Least Sig-
nificant Bit) erreicht. Der DAC
arbeitet mit einer maximalen
Rate von 10 kHz. Auf dem Mo-
dul befindet sich ein zusatzli-
cher Microcontroller speziell
fur die Steuerung der Booster-
und Speicherring-Netzgerate.
Dieser stellt einen mit dem
DAC-Trigger-Eingang syn-
chronisierten Funktionsgene-
rator, einen 32 kByte Daten-
Speicher fur DAC und ADC
und einen Selbsttest zur Verfi-

gung.

Hera ist ein reines Digital-1/0O-
Modul mit 24 Eingangen (50
mA), 8 vordefinierbaren Ein-
oder Ausgangen (50 mA) und
8 Ausgangen (solid state re-
lays, 1 A). Samtliche Ein-/Aus-
gange (I/0O) sind mittels Opto-
kopplern galvanisch getrennt.
Neben dem normalen Be-
triebsmodus kdnnen Uber die
Eingénge auch Frequenzen
gemessen werden. Hierzu
werden die Eingénge in einem
weiteren Betriebsmodus zy-
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klisch auf einen internen Fre-
quenzzahler (16-Bit  breit;
Messbereich 0-100 kHz; abso-
luter Fehler 1,53 Hz) geleitet.

Alle 1/0-Interface-Module wurden
mit SMD-Technologie und mit
den Abmessungen 160 mm x
100 mm (Europa-Format) ge-
baut. Sie bendtigen eine 5-V-DC-
Versorgungsspannung und ha-
ben die Ein-/Ausgangs-Verbin-
dungsstecker auf der Ruckseite
und die LonWorks-Verbindung
auf der Frontseite. Abb. 2 zeigt
die Module und ihren Einbau am
Beispiel eines Schranks (Racks)
mit Netzgeraten.

Die fur die Neuron-Chips ge-
schriebene Software, die sog.
Neuron-Programme, zur direkten
Ansteuerung der Geréte beinhal-
ten recht komplexe Funktionen
wie eine Zustandsmaschine und
Alarme, synchrones ,Rampen* in
0.1-ms-Schritten  und anderes
mehr. Die Kommunikation zwi-
schen Neuron und dem Server-
PC erfolgt mittels der LNS-Biblio-

thek mit ihren Netzwerkvariablen
und -aufrufen, was gleichzeitig
das Management des Feldbus-
Netzwerks erlaubt. Auf der Seite
des Server-PC'’s Ubernehmen die
sog. DeviceServer-Programme
(siehe folgender Abschnitt) u.a.
auch diese Aufgabe. Daruber hin-
aus werden beim Systemstart
samtliche bendtigten Laufzeit-
Konstanten aus einer zentralen
Datenbank, der sog. Statischen
Datenbank, geladen und auf die
richtigen Knoten verteilt.

Die Prozesssteuerungs-
Schicht

In der Prozesssteuerungs-
Schicht laufen die DeviceServer-
Programme, worin die zu steu-
ernden Gerate als Objekte mo-
delliert werden. Diese Objekte
(und damit auch die echten Gera-
te) sind an den entfernt stehen-
den Client-PC'’s (z.B. im Kontroll-
raum) nur Uber deren in der Soft-
ware-Schnittstelle offengelegten
Parametern zuganglich. Dies be-

deutet praktisch gesehen, dass
nur diejenigen Eigenschaften der
Gerate dem Nutzer/Operateur
zur Einsicht oder Manipulation of-
fengelegt werden, die fur die Kon-
trolle bzw. Steuerung der Anlage
erforderlich sind, und dies auch
nur in der vom Programmierer
vorgesehenen Form (z.B. kdnnen
sicherheitsrelevante Aktionen nur
nach nochmaliger Bestéatigung
ausgefuhrt werden). Alle anderen
Eigenschaften werden in der Re-
gel vor dem Nutzer/Operateur
verborgen gehalten.

Das Accelerator Control Interface
(ACI), eine von der Programmier-
sprache unabhangige Sammlung
von Software-Schnittstellen, die
als Objekte Uber das gesamte
Netzwerk verteilt sein kodnnen,
benutzt den CORBA Standard als
Netzwerk-Transportprotokoll.

Alle géngigen Beschleuniger-
komponenten wie Netzgerate,
Vakuum- und Hochfrequenzkom-
ponenten, Strahllage- und Strahl-
strommonitore, usw. sind darin

LonWorks 1/0-Interface-Module

Zeus e Hochgenaue 16-bit DAC und ADC
e Datenerfassung bis 10 kHz
e Funktionsgenerator
e Je 8 digitale Ein-/Ausgénge

Hera e 24digitale Eingange
e 8dig. Ausgéange (solid state relays)
o 8digitale Ein- oder Ausgange
o 16-bit-Z&hler

Ariadne e serielles Interface
(RS-232, RS-422, RS-485)
e Dis zu 112 kbit/s
o 32 kByte Pufferspeicher

Abb. 2: LonWorks I/O-Interface-Module und ihr Einbau am Beispiel eines der Schranke mit Netz-

geraten.
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durch ihre Funktionen und ihre
Parameter definiert. Jeder kon-
trollierbare ~ Parameter  (z.B.
Strom-Sollwert eines Netzgera-
tes), auch Gerateeigenschaft ge-
nannt, ist wiederum ein eigen-
standiges Objekt, fir das Aktio-
nen wie Lesen/Setzen, Inkremen-
tieren/Dekrementieren usw. im-
plementiert sind. Alle mit einer
Gerateeigenschaft verbundenen
Konstanten wie Minimum-/Maxi-
mum-Werte, Geratenamen und
-beschreibung, usw. erhalt man
direkt aus dem Obijekt, d.h. eine
Datenbankabfrage ist daher nicht
notwendig. Die Parameter wer-
den asynchron Uber sog. Monitor-
objekte aktualisiert

CORBA als Transportprotokoll
wurde wegen seiner objektorien-
tierten Struktur und wegen seiner
Unabhéngigkeit von Betriebssy-
stemen und Programmierspra-
chen gewahlt. Die Geschwindig-
keitsanforderungen und die Not-
wendigkeit mit externen Treibern
zu kommunizieren flhrte zur
Wahl von C++ als Programmier-
sprache fir die DeviceServer-
Programme auf den Server-PC’s.

Die Kommunikation zwischen Be-
nutzer/Operateur (Clients) und
Geraten (Devices) lauft vollstan-
dig asynchron ab. Die Antworten
der DeviceServer auf Anfragen
des Clients gehen uber Rickrufe
(Callbacks). Eine andere Art der
Callbacks sind die ,repeated call-
backs", die oben schon erwahn-
ten Monitore. Hierbei registriert
sich ein interessierter Client bei
einem oder mehreren DeviceSer-
ver, um gewilnschte Informatio-
nen mit einer bestimmten Aktuali-
sierungsrate automatisch zuge-
stellt zu bekommen.

Vereinfacht ausgedrickt ist die
Prozesssteuerungs-Schicht im
Wesentlichen ein Protokollum-
setzer zwischen dem LonWorks-
Feldbus, an dem die Geréate an-
geschlossen sind und den dber
das LAN (TCP/IP) und mittels
CORBA verbreiteten Objekten,
welche die tatsachlichen Gerate
fur den Benutzer/Operateur (Cli-
ent) modellieren. Hierbei erfillt
diese Schicht auch die Filter-
und Verteilfunktion im gesamten
System. Abb. 3 zeigt die auf ei-
nem Server-PC von 5 verschie-
denen DeviceServer bereitge-
stellten Gerate (exportierten Ob-
jekten).

Die Visualisierungs-
Schicht

Jeder Zugriff eines Benutzers/
Operateurs auf das Kontrollsy-

stem erfolgt Uber die graphische
Benutzeroberflache  (Graphical
User Interface, GUI), welches mit
der Programmiersprache Java
erstellt wurde und aus sog. ,Ap-
plets/Applications* zusammenge-
setzt ist. In diesen ,Applications”
wurden sog. ,Java beans® be-
nutzt, die bei Verwendung geeig-
neter Entwicklungsumgebungen
graphisch, d.h. ohne eine Zeile
Programmiercode, erstellt wer-
den konnen. Diese ,beans” kann
man als einzelne Steine eines
Baukastens verstehen, die man
untereinander zu einem Gesamt-
gebaude zusammensetzen kann,
indem man die von aulen zu-
ganglichen Software-Schnittstel-
len der ,beans” geeignet mitein-
ander verbindet.

Jede ,Application” kann aus zwei
Typen von ,beans” bestehen:
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Abb. 3: Bildschirm eines Server-PC's mit den von 5 verschiedenen Device-
Server-Programmen bereitgestellten Geraten (exportierten Objekten).
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e Visual beans* (GUI Objekte
wie Knopfe, Scrollbars, Anzei-
gen, Diagramme, ...);

e ,Accelerator beans* (auch
~Abeans“ genannt; jede ,Abe-
an“ reprasentiert ein reales
Beschleuniger-Element, z.B.
ein Netzgerat oder eine Vaku-
um-Pumpe).

Die Kommunikation zwischen Be-
nutzer/Operateur am Client-PC
und dem DeviceServer auf dem
Server-PC der Prozesssteue-
rungs-Schicht ist in solch einem
JAbean eingekapselt, d.h. fir
den Nutzer bleibt das Netzwerk
unsichtbar, und damit auch die

(L L) ]

Aufgaben der Netzwerk-Kommu-
nikation wie 6ffnen und schliel3en
einer Verbindung, Ubertragung
von Daten, Fehlerbehandlung
usw.

Wahrend die ,Abeans” selbst er-
stellt wurden, sind die meisten
sVisual beans“ kommerziell er-
haltlich. Daher ist die wesentliche
Arbeit beim Erstellen eines Be-
dienfeldes fir ein Geréat das ge-
eignete Verbinden des entspre-
chenden ,Abeans mit den
bendtigten ,Visual beans" in einer
graphischen Entwicklungsumge-
bung. Abb. 4 zeigt den Bildschirm
eines Client-PC’s mit drei geoff-
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neten ,Applications” fir die Netz-
gerate des Injektors von ANKA.

Das Kontrollsystem im
Betrieb

Das Kontrollsystem ist in ver-
schiedenen Ausbaustufen seit
Oktober 1998 im Betrieb. In der
ersten Stufe wurde mit je einem
Client- und einem Server-PC, so-
wie einem einzigen LonWorks-
Feldbus-Strang das 53-MeV-
Microtron getestet und in Betrieb
genommen. Nach der Einbindung
des 500-MeV-Booster-Synchro-
trons und des 2,5-GeV-Speicher-
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Ab. 4: Bildschirm eines Client-PC’s mit drei getffneten Applikationen fiir die Netzgerate des Injektors

von ANKA.
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rings mit ihren normalen und ,ge-
rampten“ Netzgeraten, des Vaku-
um- und Hochfrequenzsystems
und einigen Diagnostikelementen
besteht das Kontrollsystem heute
aus folgenden Hardware- und
Softwarekomponenten:

e 9 Client- und 9 Server-PC's,
alle mit dem Betriebssystem
Windows NT 4.0 Workstation
mit  Pll/266MHz  bis  PlIII/-
500MHz CPU's und 256 MB
RAM. Dazu kommen noch et-
wa 8-10 weitere Rechner mit
den verschiedensten Aufga-
ben (Personensicherheit, Do-
simetrie, 20 KV-Anlage, Hei-
zung/Klima/Luftung, Timing-
System, weitere Diagnostik-
Elemente, Teststdnde, Server
fur die NT-Doméne, usw.), die
Uberwiegend nicht dem hier
vorgestellten Kontrollsystem-
Konzept zuzurechnen sind. Al-
le Rechner sind untereinander
in einem strukturierten Fast-
Ethernet Netzwerk (100 Mbit)
Uber TCP/IP verbunden.

e Auf den Client-PC's lauft die
aus Java Applets/Applications
bestehende graphische Be-
nutzeroberflache. Dies sind im
wesentlichen Tabellen mit al-
len Geraten gleichen Typs

(z.B.: alle Netzgerate) oder
Schalttafeln, je eine fir jedes
Geréat. Alle Client-PC's sind
gleich konfiguriert und haben
jeweils samtliche Programme
verfugbar.

Die  DeviceServer-C++-Pro-
gramme laufen verteilt auf den
9 Server-PC's. Fir jeden
Geratetyp gibt es eine Device-
Server-Applikation. Diese fun-
giert als Software-Interface
zwischen dem Client GUI und
dem Geréat, indem sie Werte
zum Client und Befehle zum
Geréat weitergibt.

DeviceServer-Programme und
Client-Applikationen kommu-
nizieren mittels der CORBA-
Implementation ,Visibroker*
(Inprise).

Insgesamt 9 LonWorks-Feld-
bus-Interfacekarten in den 9
Server-PC's sind mit allen 199
I/O-Interface-Modulen (144
Zeus, 39 Ariadne, 16 Hera)
durch zweiadrige Kabel ver-
bunden. Dies ist der Feldbus,
Uber den die DeviceServer-
Programme mit den Interface-
karten und den zugehérigen
Geraten kommunizieren.

Momentan wird das Kontrollsy-
stem weiter optimiert, wahrend es
gleichzeitig bei der Inbetriebnah-
me der gesamten Beschleuniger-
anlage, bestehend aus dem 53-
MeV-Microtron, dem 500-MeV-
Booster-Synchrotron und dem
2,5-GeV-Speicherring, erfolg-
reich eingesetzt wird.

[1] M. Dach, S. Hunt, B. Jeram,
M. Juras, K. Kenda, I. Kriznar,
B. Lesjak, K. Mele, T. Milharcic,
M. Perko, M. Peternel, U. Platise,
M. Plesko, H. Schieler, M. Smolej,
R. Sabjan, G. Zkacik,
I. Verstovsek, B. Zorko, K. Zagar,
PCaPAC99 workshop, Tsukuba,
Japan (January 12-15, 1999)

[2] K. Kenda, I. Kriznar, M. Perko,

U. Platise, M. Plesko, M. Smolej,
PCaPAC99 workshop,

Tsukuba, Japan

(January 12-15, 1999)

[3] M. Plesko,

PCaPAC99 workshop, Tsukuba,
Japan (January 12-15, 1999)

[4] M. Dach, S. Hunt, M. Plesko,
G. Tkacik,
PCaPAC99 workshop, Tsukuba,
Japan (January 12-15, 1999)
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Strahlrohre und Messplatze an ANKA — Spektrum der

verfugbaren Anwendungsmaoglichkeiten

G. Buth, K. Cerff, S. Doyle, K. Hesch, Y.-L. Mathis, W. Mexner, R. Simon, R. Steininger, FGS;
M. Hagelstein, ANKA GmbH; H. O. Moser, Singapore Synchrotron Light Source (Singapur)

Einleitung

Das ANKA-Proposal vom Jahre
1995 enthielt einen Ansatz von
12 Mio DM fir Strahlrohre und
Messplatze, und bei diesem Be-
trag ist es im Verlauf des Projek-
tes ,Errichtung ANKA" von 1996
bis 2000 auch geblieben. Die Auf-
gabe bei der Auswahl und Be-
schaffung der Strahlrohre und
Messplatze bestand darin, aus
diesem vorgegebenen Budget
moglichst viele Messeinrichtun-
gen zu schaffen, die sich durch
eine grof3e Nachfrage seitens in-
dustrieller und wissenschaftlicher
Nutzer auszeichnen und damit ei-
ne Basis fur eine erfolgreiche Ge-

schaftstatigkeit der ANKA GmbH
bilden kénnen.

Das Ergebnis dieses Prozesses
aus Auswahl, Spezifikation, Be-
schaffung und schliel3lich Aufbau
von Strahlrohren und Messplat-
zen wird im folgenden so weit im
Detail dargestellt, dass ein poten-
tieller  Interessent beurteilen
kann, in welchem Mafle er damit
eigene Experimente durchfiihren
kann. Die beschriebenen Einrich-
tungen an Strahlrohren und
Messplatzen gehdren zur
Erstausstattung im Projekt ANKA.
Sie sind in Abb. 1 und Tab. 1 im
Uberblick dargestellt. Eine Aus-
nahme bildet die Einrichtung der
Max-Planck-Gesellschaft, die

Litho-
graphie lll
Litho-
graphie |
Litho-
graphie Il

Infrarot

diffraktion
(MPI-MF)

Proteinkristallo-
graphie

0246810m

Abb. 1: Layout von ANKA: Speicherring, Strahlrohre und Messplatze.

aullerhalb des ANKA-Budgets fi-
nanziert wurde und primar fur
Grundlagenforschung genutzt
werden wird.

Wie Abb. 1 zu entnehmen ist, gibt
es einen Block von drei Strahlroh-
ren fur die Rontgentiefenlithogra-
phie (LIGA-Verfahren), der sich in
einem Reinraum befindet. Diese
Strahlrohre waren die ursprungli-
che Motivation fur die Errichtung
einer Synchrotronstrahlungsquel-
le im Forschungszentrum. Ge-
dacht ist hier an die routinemafi-
ge Anwendung der Rdntgentie-
fenlithographie im Bereich der
Herstellung von Standardstruktu-
ren und von Rontgen-Arbeits-
masken sowie an die Weiterent-
wicklung von Prozessteilen wie
die ultratiefe Rontgenlithographie
[1]. Mit den Strahlrohren kann auf
diesem Gebiet sowohl die indu-
strielle Nachfrage befriedigt als
auch den Anforderungen der wis-
senschaftlichen  Weiterentwick-
lung geniigt werden.

Die weiteren Strahlrohre und
Messplatze (vgl. auch Tab. 1) die-
nen vorwiegend rontgenanaly-
tischen Zwecken:

Eine Einrichtung fiir Absorptions-
spektroskopie erlaubt die spektral
hochaufgeloste Messung von
Nahkantenprofilen (X-ray absorp-
tion near-edge structure XANES)
und EXAFS-Spektren (Extended
X-ray absorption fine structure)
im Bereich von 2,4 bis ca. 30 keV.
Diese Messungen haben ihre be-
sondere Bedeutung beispielswei-
se im Bereich der Umweltsanie-
rung und der Katalysatorentwick-
lung.

Am Diffraktionsstrahlrohr kann
Einkristall- und Pulverdiffrakto-
metrie durchgefihrt werden; bei-
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des sind Methoden, mit denen
besonders die chemische Indu-
strie Materialien charakterisiert.

Am Fluoreszenzstrahlrohr kon-
nen zwei Messplatze betrieben
werden, einer fur Mikrofluores-
zenz und Totalreflexionsfluores-
zenz, der andere fur Topogra-
phie. Die Bedeutung der Fluores-
zenzmethoden liegt besonders

im hochempfindlichen Element-

nachweis auf so verschiedenen
Gebieten wie der Forensik, der
Authentisierung wertvoller Objek-
te (Kunstgegenstande, Antiquita-
ten), der Archaometrie und der
Verunreinigungskontrolle bei der
Chip-Herstellung. Am Topogra-
phie-Messplatz wird die Qualitat
von Kristallen charakterisiert.
Dies ist hilfreich bei der Optimie-
rung der Herstellung von grof3en
Si- oder GaAs-Einkristallen. Ein

wichtiges Charakteristikum die-
ses Strahlrohrs im Unterschied
zu den anderen analytischen
Strahlrohren ist die Mdglichkeit,
entweder mit ,Weililicht“ zu arbei-
ten, d.h. das gesamte, im Ablenk-
magneten erzeugte Spektrum zu
nutzen, oder aus diesem Spek-
trum durch einen Multilayer-Mo-
nochromator einen relativ breiten
Bandpass von 2% auszuschnei-
den. Das Fluoreszenzstrahlrohr

Strahlrohr Methode Energie- Energie Strahlquer- FPhotonen-
bereich [keV] -auflésung schnittam  fluss [ph/s] /
(AE/E) Probenort  Leistung [W]
(mm?]
Litho | Rontgenlithographie 15-4 — 120 - 12 -/6
Litho Il Rontgen- 2-8 - 120 - 10 —/40
tiefenlithographie
Litho IlI Ultratiefe 5-40 - 120 - 7 —/100
Rontgenlithographie
XAS Absorptions- 2,4-30 2-10* 40 - 0,2 210"/ —
spektroskopie
Diff Diffraktion, 6-20 2-10* 1.-0,2 5-10%/-
Rontgenographie
Fluo Fluoreszenzanalyse, 1-30 2 -10? 2-05 3.10™
Topographie WeiRlicht:
10"/mm?/ —
PX Proteinkristallo- 4-20 5-10* 0,5-0,5 1-10%/-
graphie-
MF (MPI fur Diffraktion, auch 6—20 1-10° 1-1 1-10%/-
Metall- unter streifendem
forschung) Einfall
IR Infrarot- 4 — 10000 cm™ >0,1 cm* anpassbar >1-10%/-
Spektroskopie und
-Mikroskopie
WERA Weichrontgen- 0,20-1,4/ 2-10* 0,5-0,3 >2-10°/-
(geplant) spektroskopie, (A: 62 — 0,89 nm)
Elektronen-
spektroskopien,
Spektromikroskopie

Tab. 1: ANKA-Strahlrohre.
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wird zunéchst u. a. im Rahmen
eines EU-Projektes und einer
Forschungskooperation genutzt
werden.

Das Strahlrohr flr Proteinkristallo-
graphie dient der Strukturbestim-
mung biologischer = Makromo-
lekile. Diese Anwendung ist seit
einigen Jahren das Wachstumsge-
biet der Synchrotronstrahlung par
excellence und von groRer Bedeu-
tung flr die Pharma-Industrie und
die Entwicklung neuer Medika-
mente. Die nach der Sequenzie-
rung der menschlichen Gene im
Rahmen des Humangenom-Pro-
jektes jetzt anstehende Strukturbe-
stimmung und Funktionalitatscha-
rakterisierung der menschlichen,
aber auch anderer Gene ist hier
die treibende Kraft. Renommierte
Gruppen entlang des Oberrheins
werden im Rahmen der For-
schungskooperation ,BioRhine" an
diesem Strahlrohr arbeiten.

Das Strahlrohr fiir Oberflachendif-
fraktion wird vom Max-Planck-Ins-
titut fur Metallforschung in Stutt-
gart betrieben. Es dient der in-situ

Quellpunkt:

Horizontale
QuellgréRe:

5°-Ausgang des 1. und 3.
Ablenkmagneten jedes
Quadranten

0,345 mm

Charakterisierung  von  Ober-
flachen und Grenzflachen unter
variablen Gas- und Temperaturbe-
dingungen. Es werden Langzeit-
projekte des Instituts verfolgt, de-
ren Bandbreite von reiner Grund-
lagenforschung bis zur material-
wissenschaftlichen ~ Anwendung
von Grenzflachen reicht. Der
Messplatz soll diesem Institut und
kollaborierenden Arbeitsgruppen
schnellen und unbtrokratischen
Zugang zur Nutzung von Syn-
chrotronstrahlung erméglichen [2].

Das Infrarot-Strahlrohr schliel-
lich bietet die einzige Mdglichkeit
an ANKA, Molekile zu charakteri-
sieren sowie Schwingungs- und,
im nahen Infrarot, elektronische
Niederenergie-Anregungen in
Festkorpern zu untersuchen. Die-
ses Strahlrohr wird zum einen im
Rahmen des ,Synchrotron-Um-
weltlabors®, einer vom BMBF ge-
forderten Nutzereinrichtung fur
Umweltanalytik, eingesetzt wer-
den. Zum anderen entsteht z.Zt.
eine Forschungskooperation mit
dem Max-Planck-Institut fiir Fest-
korperforschung in Stuttgart, bei

11,25°-Ausgang des 1.

jedes Quadranten

0,227 mm

und 3. Ablenkmagneten

der die Methoden der Fourier-
transform-Interferometrie, der In-
frarot-Mikroskopie und -Ellipso-
metrie angewandt werden sollen.

Um bei dem begrenzten Budget
ein Maximum an Messeinrichtun-
gen herauszuholen, wurde grofi3-
ter Wert auf die Standardisierung
und Modularisierung der Kompo-
nenten gelegt. Aus dem gleichen
Grund wurde das sogenannte M*-
Konzept verwirklicht, das es er-
mdglicht, Messplatze dank ihrer
eingebauten Mobilitdt und Modu-
laritét leicht und schnell von ei-
nem Strahlrohr zu einem anderen
zu transportieren. Davon wird ei-
ne erhebliche Flexibilisierung und
Verbesserung der Auslastung
von Strahlrohren und Messplat-
zen erwartet.

Fur alle Strahlrohre der Erstaus-
stattung liegen die Strahlungs-
quellpunkte in Ablenkmagneten.
Die GroRRe der Quellflachen und
der Strahlungsdivergenz fir die
drei gegenwartig verwendeten
Standardquellpunkte sind in Tab.
2 angegeben.

’5°-Ausgang des 2. und
4. Ablenkmagneten
jedes Quadranten

0,352 mm

Horizontale

Divergenz: 0,383 mrad 0,418 mrad 0,466 mrad
Vertikale
QuellgroRe: 0,143 mm 0,122 mm 0,101 mm
Vertikale

0,0367 mrad 0,0367 mrad 0,0367 mrad

Divergenz:

Tab. 2: Quellenausdehnung und Divergenz der Synchrotronstrahlung (jeweils angegeben als Stan-
dardabweichung der Verteilungsfunktion) an den verschiedenen Strahlrohrquellpunkten unter
Berucksichtigung der Dispersion des Elektronenstrahls und der inharenten Strahlungsdivergenz.

310



Der spektrale Photonen-Fluss
und die Brillanz (Quotient aus
dem Photonenfluss und dem Pro-
dukt aus Quellflache und Diver-
genz) sind in Abb. 2 dargestellt.
Der Fluss ist fir einen horizonta-
len Offnungswinkel (,Akzeptanz-
winkel) der Strahlrohroptik von
10 mrad angegeben. Es wird also
die Strahlung nicht eines einzigen
Quellpunkts, sondern eines ge-
wissen Abschnitts der Elektro-
nenbahn verwendet.

Die Steuerung und Datenerfas-
sung aller relevanter Parameter
von Strahlrohren und Messplat-
zen wird von einem Kontrollsy-
stem Ubernommen, dessen wich-
tigste Eigenschaften im Abschnitt
.1echnische  Ausfihrung der
Strahlrohre: ... Realisierung” dar-
gestellt werden.

Uber die nachstehend beschrie-
benen Strahlrohre und Messplat-
ze der Erstausstattung von ANKA
hinaus ist ein weiterer Zubau von
Strahlrohren und Messplatzen
teils im Gange, teils absehbar. So
wird mit der Weichréntgenanaly-
tikanlage WERA das erste Strahl-
rohr entstehen, mit dessen Hilfe
der bisher an ANKA nicht zugang-
liche Spektralbereich der
Weichréntgen- und VUV-Strah-
lung (0,89 - 62 nm; 1,4 - 0,2 keV)
genutzt werden kann [3]. Die Ent-
wicklung des supraleitenden Mi-
niundulators (Supramini) ermég-
licht die Planung des Syn-
chrotron-UmweltLabors SUL, mit
dem hochbrillante, mikrofokus-
sierte Synchrotronstrahlung im
Spektralbereich von 1,4 bis uber
20 keV fur Absorptionsspektro-
skopie, Fluoreszenzanalyse und
Diffraktometrie am selben Mikro-
Fleck for umweltanalytische
Zwecke verfugbar gemacht wer-

1E+13 5 ATIKA

Brillanz [ Photonen /s mm? mrad?]
1% Energie-Bandbreite

Fluss [Photonen/s]
bei 0,1% Energie-Bandbreite

2,5 GeV Ringenergie
400 mA Ringstrom
o 1E+12 5 3
g
1E+11 . . .
1E+2 1E+3 1E+4 1E+5

Photonenenergie [eV]

Abb. 2: Photonenfluss und Brillanz von Ablenkmagnet-Strahlrohren

ANKA als Funktion der Photonenenergie.

den soll [4]. Nachfolgend wird
zunéchst ein allgemeiner
Uberblick uber die technische
Realisierung der ANKA-Strahl-
rohre gegeben; daran schlie3en
sich Darstellungen der einzelnen
analytischen Methoden an.

Technische Ausfuhrung
der Strahlrohre:

Grundlagen und Rea-
lisierung

Die Strahlrohre an ANKA sind, mit
Ausnahme des Infrarotstrahlroh-
res, fur Anwendungen und Expe-
rimente im sogenannten ,Hart-
rontgenbereich”, typischerweise
zwischen 2,5 keV und 30 keV,
konzipiert [5]. Experimente mit
Réntgenphotonen in diesem En-
ergie- bzw. Wellenlangenbereich
geben Aufschluss sowohl dber
physikalische Prozesse, die mit
der Bindungsenergie atomarer
Spezies zusammenhéngen, als
auch Uber die raumliche Anord-
nung der Atome zueinander in
Flussigkeiten und Festkorpern.

In diesem Abschnitt werden die
Hauptmerkmale der verschiede-

nen Rontgenstrahlrohre von AN-
KA beschrieben und die techni-
schen und rontgenoptischen
Merkmale, die fir die vorgesehe-
nen Experimente wesentlich sind,
beschrankt auf das zum allgemei-
nen Verstandnis Notwendige er-
lAutert. Eine vollstandige Be-
schreibung der Eigenschaften
des Uber zahlreiche optische Ele-
mente  propagierenden  Syn-
chrotronlichts wirde den Rah-
men dieses Beitrags sprengen.
Die technische Ausfuhrung des
Infrarotstrahlrohrs  wird wegen
dessen Sonderstellung im Kapitel
Uber die Infrarot-Methoden abge-
handelt.

Grundlagen

Das am starksten hervorstechen-
de Merkmal von Synchrotron-
strahlung ist die hohe Strahlungs-
intensitat. Sie ist um Gré3enord-
nungen hoher als bei herkdmmli-
chen Quellen elektromagneti-
scher Strahlung mit kontinuierli-
chem Strahlungsspektrum und
Uberdeckt einen sehr grof3en
Photonenenergiebereich (vom In-

an
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fraroten bis zu den harten Ront-
genstrahlen). Je nach Anwen-
dung werden daraus mit geeigne-
ten Monochromatoren schmale
Energiebander selektiert. Fiur die
meisten Nutzer sind noch drei
weitere Eigenschaften des Syn-
chrotronlichts, die mit der Kon-
zeption und Realisierung des
Speicherringes und des Strahl-
rohres eng verknipft sind, von
besonderen Interesse:

e hohe Flussdichte an der Probe
(d.h. ein moglichst groRer
Photonenfluss in einem mdg-
lichst kleinen  Strahlquer-
schnitt)

e hohe Energieauflésung des
auf die Probe fallenden Strahls

e geringe Divergenz des auf die
Probe fallenden Strahls

Die gleichzeitige Erfullung aller
dieser Eigenschaften ist nur be-
dingt mdglich. Bei der Konzeption
einer Strahlfuhrungsoptik fur ein

Experiment muss also in der Re-
gel ein Kompromiss zwischen
Photonenfluss, Energieauflésung
und Strahldivergenz gefunden
werden.

Synchrotronstrahlung wird von
hochenergetischen Elektronen in
einem engen Lichtkegel in Vor-
wartsrichtung abgestrahlt,
wahrend das Elektronenpaket in
der gekrimmten Bahn eines Ab-
lenkmagneten radial beschleu-
nigt wird. Der Offnungswinkel die-
ses Kegels ist von den Maschi-
nenparametern des Beschleuni-
gers (Speicherringes) abhangig;
typische Werte flir ANKA sind in
Tab. 2 angegeben. Der Strahl ist
stark kollimiert und lauft nur lang-
sam auseinander.

Das Ziel einer Strahloptik ist es,
den Strahl mit mdglichst gerin-
gem Verlust an intrinsischer Qua-
litat fur das vorgesehene Experi-
ment zu konditionieren. Zu die-
sem Zweck werden Komponen-

Reflektivitat

1
0,9 1 v RURN—
0,8 1
0,7 1
0,6
0,5 1 —Rh, 0,1 Grad
0.4 ] —=Rh, 0,15 Grad
’ Rh, 0,2 Grad
0.3 ~Rh, 0,3 Grad
0,2 —-S5i0,,0,2 Crad
0,1 1
0 . : ; .
1000 6000 11000 16000 21000 26000
Energie [eV]

Abb. 3: Reflektivitat und Abschneideenergie fir Rhodium- und SiO

»-Ront-

genspiegel als Funktion des Einfallswinkels. Die Diskontinuitaten in den Kur-
ven kommen von den entsprechenden Absorptionskanten des Materials.

ten wie Spiegel, Kristallmono-
chromatoren oder Mehrschicht-
monochromatoren in den Strah-
lengang eingesetzt, die die Auf-
gabe haben, ein breites oder
schmales Energieband aus dem
weil3en Strahl zu extrahieren und
dieses zum Experiment zu
fuhren. Im Gegensatz zu Kompo-
nenten wie Fenstern und Blen-
den, die eine Abschwachung
oder geometrische Beschran-
kung des Strahls verursachen,
wirken Spiegel und Monochroma-
toren direkt auf die Phasenraum-
und Energieeigenschaften des
Strahls.

Ein Rontgenspiegel wirkt in erster
Linie als Tiefpassfilter, d.h. er re-
flektiert nur Réntgenquanten mit
einer Energie, die kleiner ist als
die sogenannte Abschneideener-
gie (Abb. 3). Die Abschneideen-
ergie ist eine Funktion sowohl
des Materials als auch des An-
stellwinkels der Spiegelober-
flache zum Strahl und kann des-
halb innerhalb des nutzbaren
Spektrums eingestellt werden,
um den hochenergetischen Anteil
des Strahls effizient zu unter-
dricken.

Spiegel konnen, mit entspre-
chend gekrimmten Formen,
auch als fokussierende oder kolli-
mierende Elemente verwendet
werden. Ublicherweise werden
gebogene Spiegel eingesetzt, um
den Strahl in der vertikalen Rich-
tung zu fokussieren. Dieses kann
entweder mit einem Spiegel mit
festem Krimmungsradius und
dementsprechend fixierter Brenn-
weite erreicht werden oder mit ei-
nem Spiegel mit variabler Brenn-
weite, der mit einem Biegeme-
chanismus ausgestattet ist. Der
Biegeradius fir Ubliche Strahl-
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rohrlangen und Einfallswinkel be-
tragt typischerweise 1 bis 2 km.
Der Vorteil bei variablem Biegera-
dius besteht darin, dass der
Brennpunkt nicht auf einen einzi-
gen Punkt festgelegt ist sondern
fur Experimente, die andere opti-
schen Bedingungen bendgtigen,
optimiert werden kann.

Zur Auskopplung eines monochro-
matischen Strahls aus dem konti-
nuierlichen Synchrotronstrah-
lungsspektrum werden mit weni-
gen speziellen Ausnahmen fast
immer  Doppelkristallmonochro-
matoren verwendet. Dieser Mono-
chromatorentyp, dessen Funktion
in Abb. 4 dargestellt ist, bietet den
Vorteil, dass der Strahl vertikal um
nur einige Millimeter bis Zentime-
ter versetzt wird, was unter ande-
rem den Strahlrohraufbau wesent-
lich vereinfacht. Es ist so aul3er-
dem moglich, durch Verschiebung
eines der Kristalle (meist des
zweiten) die Ausgangshohe des
Strahls Uber den gesamten Ener-
giebereich des Monochromators
hinweg konstant zu halten.

Der Doppelkristallmonochroma-
tor (haufig mit dem englischen
Begriff DCM abgekuirzt) mit Kri-
stallen in paralleler Anordnung
bietet durch die schmalbandige
Reflexion der Kristalle eine hohe
Energieauflésung (typischerwei-
se 0,04%). Am haufigsten werden
Siliziumkristalle mit den Netz-
ebenen (111) oder (311), seltener
(511), verwendet, da dieses Ma-
terial in der notwendigen Reinheit
und Grol3e als Einkristall verfug-
bar ist. Die Wahl der Gitternetz-
ebene hangt vom bendétigten Auf-
I6sungsvermogen ab. Die Reflex-
ionskurven (Abb. 5) zeigen, dass
die hoherindizierten Netzebenen
deutlich bessere Auflosung (klei-

Abb. 4: Funktionsweise des Doppelkristallmonochromators. Die durchgelas-
sene Wellenlange A ist vom Einfallswinkel des Strahls ~ © abhangig und wird
durch die Braggsche Gleichung bestimmt: AMA) = 2d sin ©. Fir die Energie E
der durchgelassenen Strahlung gilt: E(keV) = 6,199/(d sin ©). Fur Silizium be-
tragt der Abstand d der 111-Netzebenen 3,1356 A. Bei flachem Winkel ist die
Energie hdher (Wellenlange kleiner) als bei steilem Winkel. Der Versatz V zwi-
schen ein- und austretendem Strahl bleibt durch Verschiebung des zweiten
Kristalls konstant (L2 < L1).
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Abb. 5: Reflexionskurven fur Silizium-Einkristalle: (a) Die Reflexionskurven
von hoéherindizierten Bragg-Reflexen zeigen kleinere Halbwertsbreiten, die
zu einer besseren Auflésung des Monochromators fithren. (b) Durch leichtes
Dejustieren von zwei gleichen Kristallflachen (hier: Si 111) gegeneinander
wird das Auflésungsvermogen des DCM ebenfalls verbessert.
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nere Halbwertsbreiten) bieten, al-
lerdings auf Kosten einer redu-
zierten integralen Intensitat.

Die optimale Anordnung der opti-
schen Komponenten  eines
Strahlrohrs zueinander wird in er-
ster N&herung recht gut durch die
Gleichungen der herkémmlichen
geometrischen Optik beschrie-
ben. Allerdings ist die Realisie-
rung dieser Anordnung von eini-
gen weiteren Faktoren abhangig:

e den raumlichen Gegebenhei-
ten des Strahlrohres und der
benachbarten Einrichtungen

e der praktischen Verfligbarkeit
der optischen Elemente selber
(Spiegel und Monochromator-
kristalle zum Beispiel kdnnen
nur bis zu bestimmten Gren-
zen bei den physikalischen
Parametern mit der notwendi-
gen Genauigkeit hergestellt
werden)

e der auftretenden Warmelast
durch die einfallende Syn-
chrotronstrahlung, die zur Ver-
schlechterung der optischen
Eigenschaften durch Verzer-
rung von Kristall und Spiegel-
oberflachen fihrt

e der detaillierten rontgenopti-
schen Betrachtung der Strahl-
rohroptik, bei der das abwei-
chende Verhalten des Ront-
genlichts vom normalen geo-
metrischen Fall beriicksichtigt
wird.

Realisierung

Bedingt durch den Finanzrahmen
des Projektes einerseits und die
erwarteten Nutzeranforderungen
andererseits wurde bei der Reali-
sierung der RoOntgenstrahlrohre

von Anfang an versucht, mit einer
kleinen Zahl von Strahlrohren ein
Maximum an Flexibilitdt bei den
Experimentiereinrichtungen  zu
erreichen [5]. Dieses wurde durch
die Verwendung von durchge-
henden Standards bei den opti-
schen, mechanischen und Steue-
rungselementen sowie durch ei-
ne Kernauswahl von Strahlrohr-
optiken realisiert. Diese Kernaus-
wahl umfasst:

e eine Strahloptik ohne Fokus-
siereinrichtung mit optionalem
Einsatz eines breitbandigen
Mehrschichtmonochromators,
geeignet fur Experimente im
weilen (polychromatischen)
oder quasipolychromatischen
Modus

e eine monochromatische Strahl-
optik mit Energieauflésung und

e eine monochromatische Strahl-
optik mit Fokussierung in der
horizontalen Ebene, optimiert
fur hohen Fluss mit gleichzeitig
geringer Divergenz

e eine Strahloptik mit sowohl
vertikaler als auch horizontaler
Fokussierung, um einen mog-
lichst kleinen  Strahlquer-
schnitt, d.h. hohe Flussdichte
an der Probe, zu erreichen.

Um diese Strahlrohre optimal zu
nutzen, sind die zugehdrigen Ex-
perimentiereinrichtungen soweit
mdglich nach einem Standard-
modell, dem sog. ANKA-M3-Kon-
zept, entwickelt worden. Dieses
.Mobile Modulare Messplatz-
Konzept" legt definierte mechani-
sche und steuertechnische Be-
dingungen fest, die daflr sorgen,
dass ein solcher Messplatz an

hoher monochromatischer  praktisch jedem ANKA-Strahlrohr
Reinheit schnell und genau aufgestellt und
Speicherring
N uslassstfer;]sﬁer )
= Strahllagemonitor

Blende

Fokussierender
Doppelkristallmonochromator

Fokussierender
Spiegel

Intensitats- /

Polarisationsmonitor Expe riment

Abb. 6: Schematische Darstellung eines Strahlrohrs mit fokussie-
render Optik. Die von der Quelle ausgehende Strahlung wird am
Monochromator horizontal (sagittal) und am Spiegel vertikal (me-
ridional) fokussiert. Es besteht in beiden Féllen die Mdglichkeit,
durch Anderung der entsprechenden Biegeradien die Fokusbe-
dingungen am Probenort zu &ndern. Die Darstellung ist rein sche-
matisch; die genaue Zahl und Reihenfolge der Komponenten wird
auf Grund der jeweils geforderten Strahleigenschaften festgelegt.

314



eingerichtet werden kann. Durch
dieses flexible Messplatzkonzept
sind die einzelnen Experimente
nicht, wie bei anderen Syn-
chrotronstrahlungsquellen tblich,
an ein bestimmtes Strahlrohr ge-
bunden, sondern kénnen bei Be-
darf an ein anderes Strahlrohr
transferiert werden, um die dort
gegebenen Strahlungscharakteri-
stika zu nutzen.

Der Zweck eines Strahlrohres mit
seinen optischen Elementen, Va-
kuumbauteilen usw. ist es, einen
spektralen Ausschnitt der Syn-
chrotronstrahlung in definierter
Weise, mit maRiger bis starker
Modifizierung der Strahlungsei-
genschaften zu einem Experi-
ment zu fuhren. Dafir werden
verschiedene Komponenten und
Baugruppen eingesetzt, die die
notwendigen und gewunschten
technischen und optischen Be-
dingungen fir das Strahlrohr er-
fullen. Dazu gehoren:

e Personensicherheit (Strahlab-
sorber, Blei- und andere Me-
tallkollimatoren)

e Vakuumbetrieb und Vakuum-
sicherheit (Pumpen, Mess-
réhren, Fenster)

e geometrische und rontgenopti-
sche Definition des Strahls
(Fenster, Blenden, Monochro-
matoren, Spiegel)

e Beobachtung und Registrie-
rung der Strahleigenschaften
(Form, Lage, Intensitat, Ener-
gie / Wellenlange, Polarisati-
onsgrad).

Die beiden ersten Punkte sind an
jedem, die beiden folgenden
Punkte nur an einigen Strahlroh-
ren gegeben. Ein WeiRlicht- bzw.
polychromatisches Strahlrohr,

das fur rontgentopographische
Anwendungen  konzipiert ist,
bendtigt z.B. weder Spiegel noch
Monochromator. Zusétzlich zu
den verschiedenen ,aktiven“ me-
chanischen Komponenten wer-
den in der Regel auch ,passive”
Komponenten wie Vakuumrohre
und Faltenbalge bendtigt, die fur
ein abgeschlossenes Vakuumsy-
stem und fur die notwendigen
Freiheitsgrade zur Justage der
Komponenten untereinander sor-
gen. Abb. 6 zeigt eine schemati-
sche Darstellung des Strahlen-
ganges in einem Strahlrohr.

Es ist hilfreich, das gesamte
Strahlrohr von der Strahlungs-
guelle im Ablenkmagneten bis
zum Experiment in zwei wesentli-
che Funktionsgruppen, namlich
das sog. ,Frontend“ und die ei-
gentliche Optik, aufzuteilen. Das
.Frontend “ dient als Verbin-
dungsstick zwischen dem Spei-

cherring und der nachfolgenden
Optik des Strahlrohres. Seine
Funktionen sind:

e die Auskopplung der Syn-
chrotronstrahlung aus dem
Ablenkmagneten durch einen
entsprechenden Auslass in
der Dipolmagnet-Vakuumkam-
mer

e die Begrenzung des fur die
nachfolgende Optik zur Verfu-
gung stehenden Strahlquer-
schnittes durch eine gekuhlte
Apertur (Kollimator)

e die Gewabhrleistung der Vaku-
umsicherheit des Speicherrin-
ges und der Personensicher-
heit fur das nachfolgende
Strahlrohrteil

Abb. 7 zeigt die technische Aus-
fuhrung eines typischen ANKA-
Frontends. Die Baugruppe befin-
det sich zum gréRten Teil inner-

_ ca. 6370 mm
ca. 8085 mm zum Quellpunkt

Abb. 7: Standardausfiihrung des ANKA-Frontends. Diese Baugruppe ist bei
allen Strahlrohren an ANKA im wesentlichen baugleich. Die Dipolvakuum-
kammer des Speicherringes schlief3t sich an den auf der linken Seite des Dia-
gramms gezeigten Flansch an. Die Strahlrohroptik beginnt nach dem letzten

Ventil des Frontends auf der rechten Seite der Abbildung.
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halb der Strahlenschutzmauer.
Nur der letzte Teil durchquert die
Mauer und trennt unmittelbar da-
nach mittels Fenster oder Vaku-
umventil den Frontendbereich
vom Optikbereich.

Abb. 8 zeigt am Beispiel des AN-
KA-Proteinkristallographiestrahl-
rohrs die technische Realisierung
der Optik der Strahlrohre. Die we-
sentlichen optischen Elemente
sind hier der vertikal fokussieren-
de Rontgenspiegel und der hori-
zontal fokussierende Doppel-
kristallmonochromator. Der An-
stellwinkel der Spiegeloberflache
zum Strahl bewirkt bei diesem
Strahlrohr eine Abschneideener-
gie von 20 keV. Bei Grundenergi-
en ab 7 keV wird dadurch die drit-
te Harmonische des Monochro-
mators stark unterdriickt. Zu-
gleich ist der Spiegel mit einem
Biegemechanismus fur vertikale
Fokussierung mit  variabler

Brennweite ausgestattet. Der Mo-
nochromator ist flr den Energie-
bereich zwischen 4 keV und 20
keV ausgelegt und mittels eines
sagittalen  Biegemechanismus
am zweiten Kristall in der Lage,
den Strahlungsfacher horizontal,
ebenfalls mit variabler Brennwei-
te, zu fokussieren. Eine Tabelle
mit den Entwurfsparametern des
Strahlrohrs findet sich im einlei-
tenden Kapitel. Diese resultieren
aus einer Simulation des Strahl-
durchgangs durch die Strahlrohr-
komponenten mit Ray-Tracing-
Methoden [6].

Die Steuerung der verschiedenen
Komponenten des Strahlrohrs
und des jeweiligen Experiments
erfolgt durch das sog. Strahlrohr-
Kontrollsystem. Auch hier wurde
im Sinne von wechselseitiger
Kompatibilitat und Kosteneffizi-
enz Wert auf durchgehende
Standards gelegt (vgl. M3-Kon-

zept). Das Kontrollsystem basiert
auf jeweils einem Industrie-VME-
Bus-Rechner pro Strahlrohr mit
dem Echtzeit-Betriebssystem
0S/9. Die Ansteuerung der
Strahlrohr-Elektronik erfolgt
hauptsachlich dezentral Gber den
CAN-Feldbus. Ziel des Konzep-
tes ist es, dicke Kabelbindel
nach Mdoglichkeit zu vermeiden
und die Signale ,vor Ort* einzu-
sammeln. An das VME-System
wird dann lediglich noch ein drei-
adriges Steuerkabel angeschlos-
sen, Uber das alle Signale z.B.
zum Steuern der Ventile und
Schrittmotoren laufen. Fir einzel-
ne Gerate mit hdherem Datenauf-
kommen kommen zusatzlich der
GPIB-Bus, RS232, RS485 und
30-MHz-Zé&hler zum Einsatz. Ins-
gesamt reduzieren sich durch
dieses Konzept die Anzahl der
notwendigen = Computerschnitt-
stellen auf 2-5 pro Strahlrohr, wo-
bei es aber aufgrund des VME-

gekiihlte Vertikal-/
Horizontal-Blende

nach unten reflektierender
Rh/Si-Spiegel mit Bieger

Gekihltes

Be-Fenster

Optikhutten-
bleiwand

Doppelkristallmonochromator
mit horizontal fokussierender  Strahlenschutz-
Biegeeinrichtung shutter
Blende I

||

Vakuumventil

Polarisations-
monitor
Kaptonfenster
_‘ 1 M /

M*-Messplatz

Kamera/
Fluoreszenzschirm

Abb. 8: Technische Ausfuihrung des ANKA-Proteinkristallographiestrahlrohrs. Der Strahl trifft von links auf den
Spiegel und wird abhéngig vom Einfallswinkel um einige mrad nach unten reflektiert. Die Optik ist so konzi-
piert, dass damit an der Probe eine 1:1-Abbildung der vertikalen QuellgréRe und eine (verkleinernde) 3:1-
Abbildung der horizontalen QuellgréRRe erreicht wird.
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Busses keine Beschréankungen
beim Systemausbau gibt.

Die eigentliche Steuer-Software
sieht an der Oberflache &hnlich
wie ein Windows-System aus.
Darunter steckt aber dank des
Echtzeit-Betriebssystems  eine
Software, die alle Steueraufga-
ben des Strahlrohrs parallel ohne
Wartezeiten erledigen kann. Die-
se multiprozessorfahige Steuer-
Software (auch wenn derzeit nur
ein  Prozessor zum Einsatz
kommt) wurde mit dem Entwick-
lungssystem Gamma der Fa.
RST erstellt. Um innerhalb von
eineinhalb Jahren 9 Strahlrohre
parallel in Betrieb setzen zu kén-
nen, wurde ein modulares Soft-
ware-Konzept gewahlt, das zu
dem modularen ANKA-Konzept
passt. So besteht die Software
des Steuerrechners aus kleinen
autarken Einheiten, die nach Be-
darf Uber eine Datenbank fur das
jeweilige Strahlrohr angepasst
und konfiguriert wird. Fir den
Nutzer hat dieses den Vorteil,
dass eine Strahlrohr-Komponen-
te, z.B. ein Spiegel oder ein
Schlitz-System, an allen Strahl-
rohren gleich bedient wird. Die
komplette Strahlrohr-Steuerung
ist auch von einem PC aus uber
das LAN mit Hilfe eines Java-Pro-
gramms moglich, das die kom-
plette Benutzeroberflache wie-
dergibt.

Die eigentliche Experiment-
Steuerung lauft ebenfalls tber ei-
nen PC. Dieser greift Uber eine
100 Mbit TCP/IP LAN-Verbin-
dung auf den VME-Steuerrech-
ner zu. Fir sdmtliche Strahlrohr-
und Experiment-Steueraufgaben
steht ein Satz von Funktionen
(DLL) zur Verfiigung, tber die mit
einer beliebigen Programmier-

sprache auf alle Funktionen des
Steuerrechners zugegriffen wer-
den kann. Derzeit werden mit die-
sen Funktionen Anwendungen fiir
Standard-Messaufgaben erstellt,
so dass auch Nutzer ohne spezi-
fische Software-Kenntnisse mit
den Strahlrohren arbeiten kon-
nen.

Rontgenabsorptions-
spektroskopie (XAS)

Die Rontgenabsorptionsspektro-
skopie (XAS, X-Ray Absorption
Spectroscopy) ist eine der klassi-
schen Methoden der Analytik mit

Synchrotronstrahlung, zugleich
aber auch ein neues, wichtiges
Instrument fur die Festkorperfor-
schung [7]. Die aufRergewdhnli-
che Strahlungscharakteristik der
Synchrotronstrahlung wie das
strukturlose Spektrum lber einen
gro3en Photonenenergiebereich,
die hohe Intensitét und die hohe
Leuchtdichte sind Voraussetzun-
gen fur die effiziente Nutzung die-
ser Methode. Experimente an La-
bor-Réntgenquellen werden
praktisch nicht durchgefihrt, da
die intensiven charakteristischen
Linien der Kathodenstrahlréhren
nicht genutzt werden kdénnen.

Die Rontgenabsorptionsspektro-
skopie wird primar zur strukturel-
len Charakterisierung verwendet.
Ein entscheidender Vorteil der
unter der Bezeichnung EXAFS
(Extended X-ray Absorption Fine
Structure) oder moderner XAFS
bekannten Methode ist die Ermitt-
lung chemisch spezifischer Paar-
korrelationsfunktionen. Die lokale
Geometrie um das durch die Ab-
sorptionskante definierte Zen-
tralatom kann auch fir Systeme
bestimmt werden, in denen die

strukturellen Komplexe nicht wie
in einem Kristall streng periodisch
angeordnet sind. Bestimmt wer-
den konnen die Abstande zu be-
nachbarten Atomen, die Koordi-
nationszahlen und die statische
und dynamische Ordnung aus
der Feinstruktur auf der hoch-
energetischen Seite von Absorp-
tionskanten. Seit der Einflhrung
einer einfach anzuwendenden
Theorie zur Extraktion dieser
strukturellen Parameter erfahrt
die Rontgenabsorptionsspektro-
skopie einen grofRen Aufschwung

[8].

Eine weitere wichtige Information
Uber den Zustand des interessie-
renden Elements im zu untersu-
chenden Material ist der Position
der Absorptionskante zu entneh-
men, da sie vom Oxidationszu-
stand des absorbierenden Atoms
abhangt.

Theoretische Grundlagen

Die Absorption von elektroma-
gnetischer Strahlung ist der zen-
trale physikalische Prozess. Die
Absorptionsspektren im Réntgen-
bereich werden dominiert von Ab-
sorptionskanten, welche die Ein-
satzschwellen der Innerschalen-
Photoionisation anzeigen. Oszil-
lationen des Absorptionskoeffizi-
enten erstrecken sich Uber einen
Energiebereich von einigen 100
eV bhis zu einigen keV oberhalb
der Kante; die in den Oszillatio-
nen zum Ausdruck kommende
Feinstruktur ist die ,XAFS*. Ront-
genabsorptionsspektren von me-
tallischem Eisen und Eisen der
Oxidationsstufe 11l in dem Mineral
Hamatit sind exemplarisch in den
Abb. 9 und 10 gezeigt.
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Ein gebundenes Elektron einer in-
neren Schale wird in unbesetzte
Orbitale gerade oberhalb des Fer-
mi-Niveaus angeregt bzw. dem
Atom entrissen (lonisation). An K-
Kanten werden 1s-, an den L;-, L,-
und Ls;-Kanten 2s-, 2p,,- und 2p,,-
Elektronen ionisiert. Das auslau-
fende Photoelektron hat von der
Kante an die kinetische Energie
E..=7i?k*/(2m) und nach der de-

Absorption

0 15 80 85
Photonenenergie [keV]

Abb. 9: Absorptionsspektrum von metalli-
schem Eisen an der Fe-K-Kante. Die inten-
sive Feinstruktur hinter der Absorptions-
kante wird EXAFS (Extended X-Ray Ab-
sorption Fine Structure) genannt.

Absorption

70 15 80 85
Photonenenergie (keV)

Abb. 10: Absorptionsspektrum des Mine-
rals Hamatit ( a-Fe,0;) an der Fe-K-Kante.
Im Vergleich zum Spektrum des metalli-
schen Eisens ist die Feinstruktur weniger
ausgepragt, was auf die Sauerstoff-Nach-
baratome mit geringerer Streukraft zurtick-
zufihren ist. Charakteristisch fur dieses
Mineral ist die starke sog. ,weil3e Linie"
oberhalb der Kante.

Broglie-Beziehung  Welleneigen-
schaften mit der Wellenzahl
k=217A. Die Interferenz der im Kon-
tinuum auslaufenden Elektronen-
welle mit der an den Nachbarato-
men gestreuten Welle fihrt zur
Modulation des Absorptionskoeffi-
zienten. Dieser wird bestimmt von
der Dichte der erlaubten Endzu-
stande (Dipolauswahlregel) und
dem Betragsquadrat des Uber-
gangsmatrixelementes zwischen
der Wellenfunktion des Endzu-
standes und des Anfangszustan-
des (Fermis ,Goldene Regel*). Die
strukturellen Parameter, namlich
die Koordinationszahl N; und der
Abstand R;, sowie der Parameter
zur Beschreibung der thermischen
und statischen Unordnung (De-
bye-Waller-Faktor) o, kdnnen der
Feinstrukturfunktion x als Funktion
der Wellenzahl k des Photoelek-
trons enthommen werden:

N; —202k?
X(K) =2_ 5 |fn;(TLK) | €7
ijR]Z‘ effj |

~2R;IN(K)
e

sin (2kR; + @, (K))

Die physikalisch bedingten Terme
Streuamplitude fe;(Ttk), mittlere
freie Weglange der Photoelektro-
nen A(k) und Phasenverschie-
bung @.4(k) sind erforderlich und
werden berechnet oder Uber Re-
ferenzmessungen bestimmt. Die
EXAFS-Feinstruktur ist  eine
Summe aus einzelnen Streuer-
eignissen, beschrieben durch ei-
ne Amplituden- und eine Phasen-
funktion. Mit wachsender Wellen-
zahl k nimmt die Amplitude stark
ab, die Reichweite der Photoelek-
tronenwelle im Material ist auf ca.
10 A beschrénkt.

Eine detaillierte Einfuhrung in die
Datenauswertung und in die

Theorie findet der interessierte
Leserin [9, 10].

Anwendungen

Ahnlich wie bei den kristallogra-
phischen Methoden der Struktur-
bestimmung wird auch die XAFS-
Spektroskopie interdisziplinar
von allen naturwissenschaftli-
chen Fachrichtungen genutzt. Ei-
nen besonderen Schwerpunkt bil-
det die Charakterisierung von na-
nokristallinem oder amorphem
Material, wie die Untersuchung
von Metallpartikeln von Katalysa-
toren. Besonders aussagekréaftig
sind die Untersuchungen unter
realen Funktionsbedingungen
des Katalysators, also bei erhoh-
tem Druck und erhdhter Tempe-
ratur. Sowohl die Struktur der ak-
tiven Partikel als auch die Wech-
selwirkung mit dem Trégermateri-
al stehen dabei im Mittelpunkt.
Auch fir Koordinationschemiker
und im Bereich der Umweltanaly-
tik stellt die Réntgenabsorptions-
spektroskopie  ein  wichtiges
Werkzeug dar. Mit Hilfe der struk-
turellen Feinheiten von radioakti-
ven Elementen in Wechselwir-
kung mit Mineralen, die in Béden
vorkommen, und mit organischen
Stoffen kann deren Mobilitat be-
stimmt werden [11]. Nicht zu ver-
gessen sind die Untersuchungen
an Metallatomen in Proteinen, z.
B. die Struktur um Co des Koen-
zyms B12 [12] oder von Fe im
Hamoglobin [13].

Das Anwendungsspektrum um-
fasst weiterhin die Untersuchung
magnetischer Materialien, da
zum Teil starker Dichroismus in
der Transmission der magneti-
sierten Proben von linear oder
zirkular polarisierter  Strahlung
beobachtet werden kann. Weite-
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re Spezialverfahren sind ausfihr-
lich in den Proceedings der im
Rhythmus von drei Jahren statt-
findenden internationalen XAFS-
Konferenzen beschrieben.

Rontgendiffraktometrie

Das Diffraktometrie-Strahlrohr
von ANKA wurde fir hochauflo-
sende Beugungsverfahren an
Einkristall- und polykristallinen
Proben konzipiert. Die fokussie-
rende Strahloptik und die techni-
sche Ausfuhrung des Diffrakto-
meters bieten zusatzlich die Mog-
lichkeit, Mikrostruktureigenschaf-
ten von Werkstoffen ortsaufgelost
zu untersuchen, z.B. Eigenspan-
nungszusténde oder Texturen.

Grundlagen der Methode

Die Basis aller Arten von Ront-
genbeugung ist die Reflexion die-
ser kurzwelligen Strahlung an
den Netzebenen eines Kristallgit-
ters. Da die Wellenlange der
Roéntgenstrahlung in der selben
GrolRenordnung wie die Abstande
der Atome im Kiristallgitter liegt,
kommt es zu Interferenz zwi-
schen den an den verschiedenen
Netzebenen reflektierten Ront-
genstrahlen: Der durch den Ab-
stand d,,, der benachbarten Netz-
ebenen bedingte Phasenunter-
schied der reflektierten Wellen
(Gangunterschied) ist gleich der
Wellenlange A oder einem ganz-
zahligen Vielfachen n A (n=1, 2,
...) davon. Der Gangunterschied
ist vom Winkel © des Strahls zur
Netzebene abhéngig, was zur so-
genannten Braggschen Glei-
chung fuhrt [14]:

niA=2d, sin(®)

Abb. 11: Beugung des Rdntgenstrahls an benachbarten Netz-

ebenen eines Kiristallgitters.

Abb. 11 zeigt schematisch das
Prinzip der Beugung und die Be-
ziehungen zwischen den abgelei-
teten GroR3en.

Da zwei der Grofzen, namlich A
und 6, bekannt sind, kann die drit-
te, namlich der Abstand d,, der
Netzebenen, bestimmt werden.
Fir die Analyse realer, dreidimen-
sionaler Kiristallstrukturen muss
die Braggsche Gleichung erganzt
werden, da das Verhaltnis der
Netzebenen zueinander in drei
Dimensionen sonst nicht ausrei-
chend definiert ist. Die entspre-
chende Formulierung des Bragg-
schen Gesetzes ist von Laue

0=0

ausgearbeitet worden [15]. Die
Bestimmung der geometrischen
Struktur eines realen Kristallgit-
ters ist durch die Lésung der drei
Laue-Gleichungen gegeben.

Ein weiterer bei der Kristallstruk-
turbestimmung zu bericksichti-
gender Faktor ist die Streukraft
der einzelnen Atome. Diese ist
von der Zahl der Elektronen (die
fur die Streuung der Rontgenwel-
le am Atom verantwortlich sind)
und von dem Streuwinkel abhan-
gig (Abb. 12).

Dies bedeutet, dass die Intensitat
des vom Kiristallgitter gebeugten
Strahls sowohl von der Gesamt-

Streukraft [Anzahl Elektronen]

40
35- - g
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Abb. 12: Streukraft der Elemente Kohlenstoff, Silizium, Eisen und
Yttrium als Funktion des Quotienten aus Streuwinkel (Winkel zwi-
schen einfallendem und gestreutem Strahl) und Wellenlénge. Die

Streukraft in Vorwartsrichtung (
Elektronen des Atoms.

¢ = 0) entspricht der Anzahl der
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zahl der Elektronen als auch von
der Richtung des gebeugten
Strahls abhéngig ist. Der sog.
Strukturfaktor F,,, der die gesam-
te Streukraft der Elektronen bein-
haltet, gibt Aufschluss Uber die
Elemente und deren Positionen
im Kristallgitter. Dieser Faktor be-
steht aus einer Fourier-Reihe der
Streukraft f, aller einzelnen Ato-
me (n=1...N) und ihrer Position im
Kristallgitter fir jede mdgliche
Rontgenreflexion hkl, wobei h, k,
und / (,Millersche Indices") die
Richtung der reflektierenden
Netzebene bezeichnen:

Fra = 2T, exp (211 (hx, +ky,+12,))

Die Aufgabe der Rontgenstruk-
turanalyse ist es, aus der Rich-
tung und der Intensitat der Beu-
gungsreflexe ein damit konsi-
stentes Modell aus Gitterabstan-
den und Strukturfaktoren zu kon-
struieren.

Anwendungen

Beugungsmessungen mit
Synchrotronstrahlung

Im Bereich der Einkristallstruktur-
analyse gibt es eine Reihe von
Fragestellungen, bei denen Mes-
sungen an Synchrotronstrah-
lungsquellen deutliche Vorteile
gegeniiber normalen Labormes-
sungen bieten. Die hohe Inten-
sitat der Strahlung bietet fur Mes-
sungen mit hohen Anforderungen
an Genauigkeit und Zahlstatistik
wesentliche Verbesserungen.
Solche Anwendungen sind bei-
spielsweise:

e die Bestimmung von Elektro-
nenladungsdichte und Elektro-
nenverteilungfunktionen — die
Quantifizierung der Elektro-
nenverteilung mittels Rontgen-
methoden ist stark von der ge-
nauen Bestimmung schwa-
cher Reflexe abhangig

e die Charakterisierung ther-
misch-diffuser Streueffekte, die
ihren Ursprung in Gitter- und
Molekilschwingungen haben

e die Strukturbestimmung Kklei-
ner bis mikroskopischer Kri-
stalle im Bereich von wenigen
(10 pm)3.

Beim sog. ,anomalen Dispersi-
onsverfahren* wird die starke An-
derung der Streukraft eines
Atoms in der Néhe der Absorpti-
onskante genutzt, um die Positi-
on im Kristallgitter zu lokalisieren.
Da die Streukraft und die Energie
der Absorptionskante element-
spezifische Eigenschaften sind,
erhoht die Kombination von Beu-
gungsdaten, die bei verschiede-
nen Wellenldangen gewonnen
wurden, den Kontrast zwischen
den Elementen erheblich. Damit
lassen sich die Streuzentren im
Kristallgitter feststellen [16]. Die-
ses Verfahren, das mit dem MAD-

Intensitét [willk. Einheiten]
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Abb. 13: (a) Pulverbeugungsdiagramm von Marmesin, einer Ausgangsubstanz fir pharmazeutische Produkte
[17]. Der vergréRerte Ausschnitt rechts zeigt die erhebliche Verbesserung der Auflésung, die durch den Einsatz
von Synchrotronstrahlung (blaue Kurve) erreicht wurde, verglichen mit einem an einer Labor-Réntgenquelle
gewonnenen Datensatz (rote Kurve). Die abgebildete Kristallstruktur (b) ist aus dem Beugungsdiagramm ge-
wonnen worden.
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Verfahren der Proteinkristallogra-
phie (vgl. Abschnitt ,Makromole-
kulare  Kristallographie*) ver-
wandt ist, kann mit vertretbarem
Aufwand nur an einer Syn-
chrotronstrahlungsquelle durch-
gefuhrt werden.

Bei der Untersuchung niedersym-
metrischer polykristalliner Mate-
rialien (Pulverbeugung, vgl. Abb.
13) entstehen durch die reduzier-
te rdumliche Symmetrie zahlrei-
che Beugungslinien unter sehr
ahnlichen Beugungswinkeln. Da-
durch wird die Trennung Uberlap-
pender Reflexe und die Bestim-
mung der Integralintensitat er-
schwert. Die hohe Parallelitat
bzw. geringe Divergenz der Syn-
chrotronstrahlung  stellt  hier
natirlich einen besonders wichti-
gen Vorteil dar und erlaubt eine
wesentlich genauere Struktur-
aufklarung.

Auch bei der Charakterisierung
von Nanomaterialien kommen
Pulverbeugungsmessungen mit
Synchrotronstrahlung zum Ein-
satz. Erste Untersuchungen der
Struktur von superparamagneti-
schen nanokristallinen Eisenoxi-
den wurden in einem Experiment
an der European Synchrotron
Radiation Facility (ESRF, Greno-
ble) durchgefuhrt. Die Ergebnisse
der Beugungsmessungen (Abb.
14) geben Aufschluss sowohl
Uber die Kristallstruktur des y-
Fe,0; als auch Uber die Teilchen-
groRe des Nanomaterials [18].

Eigenspannungsmessungen

Die mit Synchrotronstrahlung er-
reichbare Ortsauflésung sowie
die Mdoglichkeit, die Photonenen-
ergie frei zu wahlen, bietet beson-
dere Vorteile fur die Mikrocharak-

terisierung von Proben, z.B. hin-
sichtlich Gitterdefekten, Stapel-
fehlern und internen Spannungs-
zustanden. Die réntgenographi-
sche Bestimmung von Mikrover-
zerrungen basiert auf Anderun-
gen der Gitterkonstanten, d.h.
des Abstands zwischen atomaren
Ebenen im Material, die sich als
Verschiebungen oder Verbreite-
rungen der Beugungsprofile
auRern [19]. Die Abweichung der
Lage und Form der Rontgenrefle-
xe vom spannungsfreien Zustand
gibt Aufschluss Uber die vorhan-
denen Spannungen (Abb. 15).

Stark beanspruchte Werkstoffe
und Bauteile brauchen oft eine
physikalisch oder chemisch mo-
difizierte Oberflache zum Erzie-
len bestimmter Gebrauchseigen-
schaften. Beispiele sind das Auf-
bringen von Korrosions-Schutz-
schichten oder die Erzeugung
von Eigenspannungen durch Par-
tikelbeschuss. Der Verlauf der

Intensitat

10 20 30
Beugungswinkel [Grad]

Abb. 14: Beugungskurve eines nanokri-
stallinen Eisenoxids (obere Kurve, blau)
und die berechnete Kurve der Modell-
substanz y-Fe,O,;, Magnetit (untere, rote
Kurve) [18].

Spannung in einem Flugzeug-
bauteil, das einer speziellen Ku-
gelstrahl-Behandlung unterzogen
worden war, wurde mittels hoch-
energetischer Roéntgenbeu-
gungsaufnahmen am (311)-Re-

dy
Spannungsfrei
d>d,
Gleichm&Rige 34
Spannung
d>d,
Spannungs- m /\
verteilung d<d; -
Beugungswinkel
[Grad]
Abb. 15: Schematische Darstellung von Eigenspannungen in
kristalinen Materialien und ihrer Auswirkungen auf die
Beugungsreflexe.
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flex von Aluminium an der ESRF
ermittelt [20]. Die Ergebnisse zei-
gen (Abb. 16), dass die Kompres-
sionsspannung sehr nahe an der
Oberflache gering ist, dass sie
aber bis ca. 0,125 mm Tiefe stark

steigt und sich bis ca. 0,25 mm
Tiefe wieder abbaut. Bei Tiefen
von mehr als 0,25 mm herrscht
Zugspannung, die bis ca. 2 mm
Tiefe langsam abnimmt. Das Ziel
weiterer Rontgenuntersuchungen

39'3 T | T |
2e-3 —rﬁ

le-31

IC)
i

Relative Gitterabstandsénderung
(proportional zur Spannung)

-1e-3 T t

Tiefe [mm]

Abb. 16: Tiefenverlauf der durch ,shot-peening“ (Kugel-/Sandstrahl-Behand-

lung) erzeugten Spannung in einem Rumpfbauteil eines Flugzeuges [20]. Die
Verformung der Oberflache durch Bestrahlung erzeugt eine kompressive
Spannung, die Rissbildung verhindert.

2-Kreis-
Analysator

Probenhalter

2-O-Kreis

Polarisations-
Monitor des
Strahlrohrs

Kappa-Kreis

Abb. 17: Das 4+2-Kreis-Kappa-Diffraktometer fir Beugungsmessungen an

ANKA.

ist, den Tiefenverlauf der Span-
nung in verschiedenen Phasen
der Behandlung zu charakterisie-
ren, um die Prozessparameter
der Kugelstrahl-Behandlung zu
optimieren.

Technische
und experimentelle
Besonderheiten

Als vielseitiges Messinstrument
fur ein breites Spektrum von Beu-
gungsmessungen steht ein 4-
Kreis-Kappa-Diffraktometer  mit
zusatzlichem 2-Kreis-Sekundar-
monochromator (Analysatorein-
richtung) zur Verfiigung. Zu den
vorgesehenen Messverfahren
gehdren sowohl alle gangigen
Einkristalluntersuchungsmetho-
den in 4-Kreis-Geometrie als
auch Pulver- und Polykristallit-
Beugungsmessungen in flacher
(sogenannter ,Bragg-Brentano*-)
Geometrie und in Kapillartrans-
missionsgeometrie. Das Instru-
ment ist in Abb. 17 dargestellt.

Den Kern der Strahloptik bildet
ein Doppelkristallmonochromator
mit einem horizontal (,sagittal”)
fokussierenden zweiten Kristall.
Diese Fokussierung hat gegen-
Uber herkédmmlichen Rontgen-
spiegeloptiken den Vorteil, dass
ein  verhaltnismalig  groRRer
Strahlfacher (d.h. viele Photonen)
aufgefangen und auf die Probe
fokussiert werden kann, was zu
einem deutlich erhdhten Fluss an
der Probe flhrt. Als letztes Ele-
ment im Strahlrohr befindet sich
in unmittelbarer Né&he vor der
Probe ein Polarisationsmonitor,
der aus zwei unter 90° zueinan-
der ausgerichteten Szintillations-
zahlern besteht. Dieser Monitor
registriert das Verhdltnis der in
der vertikalen und der horizonta-
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len Ebene polarisierten Intensité-
ten des Strahls, um die Strahlpo-
larisation nachtraglich in die ge-
messenen Beugungsintensitaten
einrechnen zu kodnnen. Die we-
sentlichen Eigenschaften der Op-
tik sind in Tab. 3 zusammenge-
stellt.

In der ersten Projektphase be-
stand aus Kostengriinden noch
nicht die Moglichkeit, das Gerat
fur zeit- oder temperaturaufgelo-
ste Messungen auszuristen. Es
ist jedoch geplant, gewisse Zu-
satzgerate wie 2-dimensionale
Detektoren sowie Heiz- und Kihl-
einrichtungen zu beschaffen, um
damit kinetische und temperatur-
abhangige Strukturanalysen zu
ermoglichen.

Rontgenfluoreszenz-
analyse

Am Fluoreszenz- und Topogra-
phiestrahlrohr wird eine Expe-
rimentierstation fur Réntgen-Flu-
oreszenzspektroskopie  betrie-
ben. Diese Einrichtung dient vor

allem dem (Element-)Spuren-
nachweis.
Grundlagen der Methode

Rontgenstrahlen sind in der La-
ge, innere Elektronen von Ato-
men in unbesetzte Orbitale gera-
de oberhalb des Fermi-Niveaus
oder ins Kontinuum anzuregen.
Beim Ubergang von Elektronen
aus hoheren Orbitalen auf die
nun freien inneren Platze wird
dann Fluoreszenzstrahlung aus-
gesandt. Die anregenden ROnNt-
genphotonen kdénnen im Prinzip
jede Energie oberhalb der Ab-
sorptionskante der entsprechen-
den Elektronenschale des betref-
fenden Elements aufweisen; al-

Parameter

QuellgréRe (Standard-
abweichung der Verteilung)

Wert

ca. 0,35 mm x 0,1 mm
(Breite x Héhe)

Monochromator-Probe

Abstand ca.15m
Quellpunkt — Monochromator
Abstand ca.7,5m

Monochromatorkristalle

flaches Si(111)-Paar oder
Si(111)-Paar mit sagittal
fokussierendem zweitem Kristall

maximaler horizontaler
Akzeptanzwinkel des
Monochromators

ca. 5 mrad

Energiebereich

6 — 20 keV (flache Monochromatorkristalle),

6 — 18 keV (fokussierend)

Energieauflésung,
AE/E bei 10 keV

~ 4 x 10*(sagittal fokussierender
Kristall),
~ 2 x 10*(flache Kiristalle)

Fluss an der Probe bei 10 keV

ca. 5 x 10 Photonen / Sekunde bei 400 mA

Ringstrom

Tab. 3: Charakteristische Werte der Optik des Diffraktionsstrahlrohrs.

lerdings ist der Absorptionskoeffi-
zient direkt an der Absorptions-
kante am hochsten (vgl. Kapitel
~Rontgenabsorptionsspektrosko-
pie*). Die emittierte Fluoreszenz-
strahlung, die inneren Elektro-
nentbergangen des Atoms ent-
spricht, ist hingegen diskret und
elementspezifisch. Es gibt zwei
fundamentale Messmodi, nam-
lich die Fluoreszenz-Mikroskopie
und die Totalreflexions-Réntgen-
fluoreszenzanalyse (TXRF). Bei
der Fluoreszenz-Mikroskopie
wird die Probe mit einem eng kol-
limierten, polychromatischen
Rontgenstrahl abgerastert,
wahrend bei TXRF die Probe von
einem rdumlich ausgedehnteren
Strahl mit einer gewissen Wellen-
lAngenbandbreite ausgeleuchtet

wird. Die erste Methode ergibt ei-
ne hohe raumliche Auflésung, die
zweite hingegen eine extrem ho-
he Nachweisempfindlichkeit spe-
ziell fur Oberflachenschichten.

Anwendungen

Beide Methoden arbeiten zer-
storungsfrei, schnell und préazise
und eignen sich fiir homogene
und inhomogene Systeme glei-
chermafien. Die Fluoreszenz-Mi-
kroskopie dient Elementnachwei-
sen auf sehr unterschiedlichen
Gebieten. In der Geologie und
Mineralogie konnen rasch Ele-
mentvorkommen und Verunreini-
gungen ermittelt werden.
Elementspurennachweise haben
fur Echtheitszertifizierungen und
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Forensik grof3e Bedeutung. Die
Bestimmung von Elementverhalt-
nissen in archaologischen Pro-
ben erlaubt es beispielsweise,
den entsprechenden Fundort mit
gof. entfernten Erzlagerstatten in
Bezug zu setzen und so Schluss-
folgerungen Uber fruhzeitliche
Handelsverbindungen zu ziehen.
Die Totalreflexions-Rontgenflu-
oreszenzanalyse dient vor allem
der Analyse der chemischen Zu-
sammensetzung von  Ober-
flachen. Von besonderer Bedeu-
tung ist die Analyse der Verunrei-
nigungen auf Oberflachen von Si-
Wafern fur die Chip-Herstellung.

Technische Besonderheiten

Die Messstation arbeitet unter
Vakuum und besteht im Wesentli-
chen aus zwei Behaltern: einem
groBen Vakuumgefal? als Pro-
benkammer und einem davorge-
schalteten Abschirmgehause,
das Elemente zur Strahlformung
und -detektion (Blende, lonisati-
onskammer) enthalt.

Bei der Fluoreszenz-Mikroskopie
wird die zu untersuchende Probe
mit einem rdumlich fein kollimier-
ten, polychromatischen Rontgen-
strahl beleuchtet. Je nach Bedarf
kann dieser auch durch Réntgen-
kapillaren auf einen Durchmes-
ser bis hinab zu 2 um fokussiert
werden. Die Probenoberflache
steht typischerweise in einem
Winkel von 45° zum Primarstrahl
und wird durch diesen abgera-
stert. Dies ermdglicht eine Pro-
benverstelleinheit, die in der La-
ge ist, die Probe in um-Schritten
in horizontaler und vertikaler
Richtung relativ zum feststehen-
den Einfallsstrahl zu bewegen.
Die Fluoreszenzstrahlung wird
von einem energieauflésenden

Detektor nachgewiesen. Eine
nachgeschaltete Anzeigeelektro-
nik, im Wesentlichen bestehend
aus einer Verstarkerkette und ei-
nem Vielkanalanalysator, ermog-
licht die spektrale Darstellung
der Fluoreszenzstrahlung und
damit eine Elementaranalyse.
Der Detektor steht in einem Win-
kel von 90° zur Primarstrahlrich-
tung in der Horizontalebene. So
wird eine besondere Eigenschaft
der Synchrotronstrahlung ausge-
nutzt, namlich die fast lineare Po-
larisation des Synchrotronlichts
in der Horizontalebene. Die o.g.
Geometrie ist die einzige, in der
dann der sogenannte Polarisati-
onsfaktor fir elastisch gestreute
Rontgenstrahlung exakt gleich
Null ist. Das bewirkt einen mini-
malen Rausch-Untergrund durch
elastische Streuung und somit
ein optimales Signal-zu-Rausch-
Verhéltnis, das ein bis zwei
GroRRenordnungen besser ist als
das, was mit Laborquellen er-
reicht werden kann. Entspre-
chend geringere Substanzmen-
gen konnen mit dieser Experi-
mentierstation am Speicherring
ANKA nachgewiesen werden.
Zur optischen Kontrolle der Pro-
benoberflache und der Messpo-
sition auf der Probe dient eine
optische  Hochleistungs-Mikro-
skopkamera.

Bei der Totalreflexions-Réntgen-
fluoreszenzanalyse (TXRF) wird
die Probe von einem raumlich
ausgedehnteren Strahl (typisch: 2
mm hoch x 0,1 mm breit) mit einer
Wellenlangenbandbreite von ubli-
cherweise 2 % ausgeleuchtet. Die
Probenoberflache muss glatt sein
und steht unter einem flachen
Winkel relativ zum einfallenden
Strahl. Dies bewirkt, dass der

groRte Teil der von der Probe ela-
stisch gestreuten Strahlung in den
spekular reflektierten Strahl ge-
langt und damit nicht zum Unter-
grund der Fluoreszenz-Messung
beitragt. Wie im Falle der Fluores-
zenz-Mikroskopie verbessert ein
geringerer elastischer Untergrund
das Signal-zu-Rausch-Verhéltnis
und senkt damit die Nachweis-
grenzen der zu detektierenden
chemischen Elemente. Ziel ist es,
Verunreinigungskonzentrationen
bis hinab zu 10® Atomen/cm?
nachweisen zu koénnen. Anders
als bei einigen vergleichbaren
Einrichtungen an anderen Syn-
chrotronstrahlungsquellen  kdn-
nen mit dieser Messstation an
ANKA auch leichte Elemente wie
Al, Na, Mg nachgewiesen wer-
den, da ein weitestgehend fen-
sterloses Arbeiten moglich ist. Der
Nachweis der Fluoreszenzstrah-
lung erfolgt wie im Falle der Flu-
oreszenz-Mikroskopie mit dem
energieauflosenden Detektor, die
Darstellung der Messdaten und
die Elementaranalyse erfolgen
wie oben geschildert.

Topographie

An der zweiten Experimentiersta-
tion am Fluoreszenz- und Topo-
graphiestrahlrohr werden kristalli-
ne Materialien mittels Rontgento-
pographie untersucht. Diese Me-
thode ermdoglicht es, Kristallfehler
wie Stapelfehler, Stufen- bzw.
Schraubenversetzungen, Korn-
und Zwillingsgrenzen bis hin zu
Agglomeraten von Punktdefekten
aufzudecken oder auch ferroelek-
trische bzw. -magnetische Doma-
nen nachzuweisen [21]. Dabei
kdnnen groRRe Bereiche der Pro-
be zerstdérungsfrei analysiert wer-
den.
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Grundlagen der
Methode

Die Brillanz der Synchrotron-
strahlungsquelle mit ihrer breiten
Energieverteilung entspricht be-
sonders gut den Anforderungen
der an ANKA angewandten Laue-
Topographie [22]. Dabei wird po-
lychromatische, hochkollimierte
Rontgenstrahlung auf die zu ana-
lysierenden Kristallbereiche ge-
richtet. Die Strahlung wird dann
von den verschiedenen Netzebe-
nenscharen entsprechend der
Beugungstheorie reflektiert, in
Form der bekannten Laue-Refle-
xe (vgl. Kapitel ,Rontgendiffrakto-
metrie*). Wahrend die Anordnung
der Laue-Reflexe durch die Git-
terstruktur bedingt ist, findet sich
die gesuchte Information uber
Fehler der Kristallstruktur in der
Feinstruktur der einzelnen Beu-
gungsreflexe selbst. Diese Fein-
struktur entsteht durch Absorpti-
ons- oder dynamischen Kontrast
an den Spannungsfeldern auf-
grund von Storungen des Kristall-
gitters. Die Spannungsfelder von

Versetzungen reichen zum Bei-
spiel mehrere pm weit.

Anwendungen und
technische Realisierung
des Messplatzes

Zu den Anwendungen der Ront-
gentopographie zahlt der Nach-
weis Kleinster Defektkonzentra-
tionen in nahezu perfekten Kri-
stallen (z.B. Halbleitern) oder die
Kontrolle von prozessinduzierten
Spannungen  in  integrierten
Schaltkreisen oder Wafern.

Da diese Methode Strahlung mit
groRer Energiebandbreite und
hoher Kollimation benétigt, wur-
de der Messplatz, der in Zusam-
menarbeit mit dem Kristallogra-
phischen Institut der Universitat
Freiburg konzipiert wurde, in
groRtmaoglichem Abstand von der
Quelle (30m) aufgebaut. Die we-
sentlichen Komponenten sind in
Abb. 18 skizziert. Die Geometrie
des Priméarstrahls wird mit einem
Kreuzblendensystem (1) einge-
stellt. Die Probenhalterung mit
zwei Translations- und zwei Ro-

tationsachsen erlaubt es, die
Probe beliebig zu orientieren und
bietet einen seitlichen und verti-
kalen Verfahrweg von 150 mm
bzw. 25 mm (3). Die Beugungs-
reflexe der Probe werden entwe-
der hinter der Probe detektiert
(Durchstrahlgeometrie, (4)) oder
in Rilckstreugeometrie aufge-
nommen (2). Als Detektor dient
ein hochstauflésender Rontgen-
film (Kornung < 0,03 pm), da
Halbleiterdetektoren in Auflésung
und Pixelzahl noch unzureichend
sind. Ein  Fluoreszenzschirm
dient zur Vorjustage (5). Der ge-
samte Messplatz ist auf einem
.M3-Tisch* aufgebaut. Der Tisch
besitzt drei motorisierte Tischbei-
ne zur Verstellung von H6éhe und
Neigung und kann im Rahmen
des mobilen Konzepts auch an
anderen Strahlrohren eingesetzt
werden.

Mit dem Aufbau lasst sich die
Messgeometrie sehr leicht an die
unterschiedlichen Anwendungen
und Fragestellungen anpassen.
Man unterscheidet hierbei:

@

Primérstrahl k= === Jr.

.,

{
| z
B

Abb. 18: Schematische Darstellung des Topographie-Messaufbaus an ANKA.
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1.Large-Area-Durchstrahl-
Geometrie
(Strahlquerschnitt bis
10 mm x 10 mm)
fur die Ermittlung von Bur-
gers-Vektoren, Versetzungs-
dichten sowie der Anordnung
und Verteilung von Verset-
zungen und Spannungsfel-
dern. Abb. 19 zeigt die Geo-
metrie der Methode. In Abb.
20 ist ein Beispiel fur die Be-
stimmung der Versetzungs-
dichte dargestellt [23].

2.Large-Area-Ruckstrahl-
Geometrie
(Strahlquerschnitt bis
10 mm x 10 mm).
Diese Methode wird einge-
setzt, wenn die Absorption
der Probe zu stark fir das
Durchstrahlverfahren ist, z.B.

wenn Epitaxieschichten bzw.
Bauelementstrukturen ohne
stérenden Substrateinfluss
untersucht werden sollen.

3.Section-Durchstrahl-

Geometrie

(Strahlquerschnitt ca.

10 mm x 0,015 mm).

Der extrem schmale Streifen
des einfallenden Lichtes er-
laubt eine tiefenaufgeloste
Charakterisierung von Verset-
zungen, Spannungen und Pra-
zipitaten im Querschnitt von
Wafern oder Bauelementen.

4.Section-Rickstrahl-

Geometrie
(Strahlquerschnitt ca.

10 mm x 0,015 mm)

erlaubt oberflachennahe De-
fekte mit hdchster Ortsaufl6-

sung tiefenabhéngig zu cha-
rakterisieren.

5.Grazing-Incidence-
Geometrie
(Strahlquerschnitt ca.
2 mm x 2 mm auf der Probe)
ermdglicht es, das wellenlan-
genabhangige Tiefenprofil
von Spannungen z.B. in Bau-
elementen in Oberflachen-
nahe zu bestimmen. Abb. 21
zeigt das Prinzip der Metho-
de. Die Oberflache des Kri-
stalls wird unter sehr flachen
Winkeln bestrahlt. Als Bei-
spiel ist in Abb. 22 der Nach-
weis von Spannungsfeldern
in integrierten Schaltkreisen
gezeigt [24]. Solche Span-
nungsfelder kbnnen zu einem
friihzeitigen Ausfall des Bau-
elements fuhren.

Primarstrahl

Doppelschlitz
¥

(kontinuierliche Réntgenstrahlung)

Kristall

ﬁ_ Rontgenfilm

hikil,
Pb-Absorber

hakol,

Goniometer

Abb. 19: Prinzip der Durchstrahlgeometrie.

Primérstrahl
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.

(kontinuierliches Spektrum)

R(‘jntgenfilm—i

hik,

- hokl,

semsanssmes VETKippung

L. 1L mvania (= 0-10°

Kristall
*.

Abb. 21: Prinzip der Grazing-Incidence-Geometrie.

Abb. 20: Quantitative Ermitt-
lung von Versetzungsdichten
in GaSbh:Te; nach 4 mm Wachs-
tum (floating zone) betragt die
Versetzungsdichte ~ 3000/cm 2
(oben); nach 16 mm Wachstum
betragt die Versetzungsdichte
weniger als 1000/cm 2 (unten).
Die Aufnahmen wurden am
HASYLAB gemacht [23].
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Daruber hinaus eignet sich der
Messaufbau auch fur andere ab-
bildende Methoden wie Radio-
graphie und mit einem zuséatzli-
chen CCD-Detektor auch fir
Réntgentomographie.

Makromolekulare
Kristallographie

Ein weiteres RoOntgenanalytik-
Strahlrohr bei ANKA ist der Kri-
stallographie  von  Makromo-
lekilen, insbesondere von Pro-
teinkristallen, gewidmet. Die
Funktionsweise ist ahnlich wie
bei dem Roéntgendiffraktometrie-
strahlrohr, jedoch wird den be-
sonderen Eigenschaften von Ma-
kromolekulkristallen (kleine Kiri-
stallite, grof3e und komplexe Ele-
mentarzellen, thermische Emp-
findlichkeit) Rechnung getragen.

Abb. 22: Untersuchungen von
prozessinduzierten Spannun-
gen in Bauelementen: Span-
nungen in 86 um Tiefe, hervor-
gerufen durch rickseitigen

Grundlagen der Methode

Die zur Anwendung kommende
experimentelle Methode ist im
Prinzip bereits im Kapitel ,Rént-
gendiffraktometrie” beschrieben
(vgl. Abb. 11). Die innere Struktur
eines Kristalls wird durch Beu-
gung von Roéntgenstrahlung an
dessen atomaren Netzebenen
untersucht. Im Unterschied zum
Strahlrohr fur Diffraktion sind die
experimentellen Gegebenheiten
an diesem Strahlrohr auf die Un-
tersuchung makromolekularer
Kristalle, also Kristalle mit sehr
grol3er Elementarzelle im Bereich
(5-50 nm)?, hin optimiert. Die ab-
gebeugte Strahlung wird deshalb
mit Flachenzahlern registriert
(Abb. 23). Ublicherweise befin-
den sich auf einer einzelnen Auf-
nahme mit dem Flachenzahler,
auf dem sogenannten ,frame*, ei-
nige hundert Intensitdtsmaxima,
sogenannte diffraction spots".
Ein vollstandiger Datensatz um-
fasst wiederum bis zu einigen
hundert ,frames", wobei der zu
untersuchende Kristall von einem

Lframe" zum nachsten jeweils um
einen kleinen Winkel rotiert wird,
um so Information Uber die dreidi-
mensionale Struktur des Kristalls
zu erhalten. Praziser: Der Detek-
torflache entspricht im reziproken
Raum ein Ausschnitt der Ober-
flache der Ewaldkugel; bei Rotati-
on des Kristalls rotiert dieser Aus-
schnitt ebenfalls, und dadurch
wird ein zur Strukturbestimmung
wesentlicher Teil des reziproken
Raumes abgetastet. Bedingt
durch die groRRe bei der Daten-
sammlung anfallende Datenmen-
ge und die meist sehr komplexe
atomare Struktur makromolekula-
rer Kristalle ist die Auswertung
dieser kristallographischen Auf-
nahmen sehr rechenaufwendig.
Die Darstellung der mathemati-
schen Methoden wiirde den Rah-
men dieses Artikels sprengen; ei-
ne hervorragende Einfiihrung in
proteinkristallographische Metho-
den unter Einschluss des mathe-
matischen Handwerkszeugs fin-
det sich in [25]. Naheres Uber die
Proteinmolekiile selbst und deren
Struktur ist in [26] zu finden.

Synchrotron-
licht

Mono-

Detektor

Kristall

Dok

Kontakt (oben) und Spannun-
gen in 38 um Tiefe hervorgeru-
fen durch eine dielektrische Ab-
deckung des Bauelements (un-
ten). Diese Messungen wurden
am Hasylab durchgefuhrt [24].

Abb. 23: Prinzipschema der proteinkristallographischen Methode. Aus der
einfallenden Synchrotronstrahlung wird vom Doppelkristallmonochromator
eine bestimmte Wellenlénge herausselektiert und fallt auf die Probe. Die von
den Netzebenen des Kristalls abgebeugten Rontgenreflexe enthalten nach
Richtung und Intensitat Information Uber die molekulare Struktur des
Probenkristalls.
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Natirlich kann man kristallogra-
phische Aufnahmen von Makro-
molekilen auch mit Hilfe von
Roéntgenréhren machen, und in
der Tat ist dies noch haufig der
Fall. Neben einer hdheren Strahl-
brillanz und damit verbunden ei-
ner in der Regel besseren Aufl6-
sung bietet die Messung mit Syn-
chrotronstrahlung aber einen wei-
teren entscheidenden Vorteil: Die
Photonenenergie bzw. die Wel-
lenlange der auf die Probe auftref-
fenden Strahlung kann frei ge-
wahlt werden. Dies erlaubt es, ein
spezielles  kristallographisches
Verfahren anzuwenden, das mit
Roéntgenréhren nur rudimentar
und unter hohem Aufwand reali-
siert werden kann, das sogenann-
te ,Multiple Anomalous Dispersi-
on“ (MAD)-Verfahren. Dieses be-
ruht darauf, dass bestimmte in die
Kristallstruktur der Probe einge-
baute Atome mit der einfallenden
Strahlung bei einer bestimmten
Wellenlange in Resonanz geraten
und dabei ihr Streuverhalten dras-
tisch andern, vgl. auch Abb. 3, 10.
Dieses Verhalten kann beispiels-

weise zur Bestimmung der Streu-
phasen und damit zur Losung des
Phasenproblems verwendet wer-
den — man spricht deshalb auch
von ,MAD Phasing".

Bekanntlich ist es mit Rontgen-
methoden nur mdglich, die Inten-
sitaten der von der Probe abge-
beugten Reflexe zu messen; die
Streuphasen bleiben der unmit-
telbaren Beobachtung unzugang-
lich. Um aus den Messdaten auf
die innere Struktur des Kristalls
zurtickschlieRen zu kdnnen, ist
aber die Kenntnis von beidem
notwendig, namlich der Intensita-
ten und der Streuphasen. In der
Vergangenheit sind verschiedene
experimentelle und mathemati-
sche Verfahren entwickelt wor-
den, um die Streuphasen zu be-
stimmen; die wichtigsten sind in
[25] beschrieben, darunter auch
das oben bereits erwahnte MAD-
Verfahren, das durch die zuneh-
mende Verfiigbarkeit von Syn-
chrotronstrahlung standig an Be-
deutung gewonnen hat und wei-
ter gewinnen wird. Eine einge-

Anzahl der Eintrage
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Abb. 24: Anzahl der Eintrage geldster Strukturen in der Protein Data Bank
(Quelle: PDB).

hende mathematische Darstel-
lung des MAD-Verfahrens ginge
Uber den Rahmen dieses Artikels
hinaus. Anstelle dessen sei das
Verfahren anhand eines einfa-
chen optischen Analogons veran-
schaulicht: Man stelle sich den
Probenkristall aus lauter grauen
Atomen in verschiedenen Grau-
stufen aufgebaut vor. Zusatzlich
seien einige rote Atome einge-
baut. Bei Beleuchtung beispiels-
weise mit grinem Licht heben
sich die roten Atome nicht beson-
ders von den grauen ab, ihre
Identifikation und die Bestim-
mung ihrer Lage fallt schwer. Be-
leuchtet man den Kristall jedoch
jetzt mit rotem Licht, scheinen die
roten Atome aufzuleuchten und
heben sich deutlich von der Mas-
se der grauen Atome ab; ihre Po-
sitionen werden bestimmbar.

Anwendungen

Makromolekule,  insbesondere
Proteine, spielen nicht nur eine
entscheidende Rolle bei allen Le-
bensvorgangen, sie sind dartiber
hinaus auch von groRer industri-
eller Bedeutung beispielsweise
als Pharmaka, Waschmittelzusat-
ze, Bestandteile von Kosmetika,
fur die Papierherstellung oder in
der  Lebensmittelverarbeitung.
Die Kenntnis ihrer molekularen
Struktur erlaubt vielfach die Auf-
klarung der Struktur-Wirkungsbe-
ziehung und oftmals auch deren
Optimierung. Das zunehmende
Interesse, das die Strukturauf-
klarung biologischer Makromo-
lekile findet, dokumentiert sich in
der schnell wachsenden Zahl von
EintrAgen aufgeklarter Strukturen
in der Protein Data Bank (PDB) —
derzeit (31. 11. 2000) betragt ihre
Zahl 13551 (Abb. 24).
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Ein Anwendungsbeispiel ist das
fettspaltende Enzym »Lipasex,
das aus Bakterien (Chromobac-
terium viscosum) gewonnen und
Waschmitteln als Fettldser zuge-
setzt wird. Die dreidimensionale
Struktur dieses aus 319 Residu-
en (Anzahl der auf einer Kette
aufgereihten Aminoséauren) be-
stehenden  Molekils  wurde
zunachst mit Hilfe kristallographi-
scher Instrumente an Roéntgen-
réhren bis zu einer Auflésung von
0,22 nm bestimmt, dann mit Hilfe
von Synchrotronstrahlung auf
0,16 nm verbessert. Je besser
die Aufldsung, umso mehr Struk-
turdetails konnen in einer Karte
der  Elektronendichteverteilung
ausgemacht werden, umso si-
cherer ist die Bestimmung der
Atomkoordinaten. Im Falle der Li-
pase konnte durch Aufklarung der
molekularen Struktur (Abb. 25)
und inshesondere von Struktur-
details des aktiven Zentrums (des
Ortes, an dem die Fettaufspal-
tung katalysiert wird) sowie des-
sen naherer Umgebung auf die
enzymatische Wirkungsweise
des Molekuls zurtickgeschlossen
werden [27].

Ein weiteres Anwendungsbeispiel
mehr von grundlegendem Inter-
esse ist die Strukturaufklarung
von Ribosomen. Dies sind riesige
makromolekulare Komplexe mit
Molekulmassen von 4,5 MDa in
Saugetierzellen (Da = Dalton;
Atommasseneinheit, entspricht
einem Zwolftel der Masse des
Isotops *2C) bzw. von 2,3 MDa in
prokariotischen Zellen, in denen
sie zu einem Drittel aus Proteinen
und zu zwei Dritteln aus rRNA be-
stehen. Ihre Funktion ist die Kata-
lyse der sequentiellen Polymeri-
sation von Aminosauren entspre-

chend der Information, die in der
MRNA codiert ist. Sie bestehen
aus einer grof3en und einer klei-
nen Untereinheit. Deren Struktur
ist bislang nur teilweise aufge-
klart, aber durch den Einsatz von
Synchrotronstrahlung ist in den
letzten Jahren ein gewaltiger
Fortschritt erzielt worden. Die
,150S" genannte Untereinheit
des in heiBen Quellen heimi-
schen Archaobakteriums »ther-
mus thermophilus« konnte bis zu
einer Auflésung von 0,9 nm auf-
geklart werden; das scheint grob
zu sein im Vergleich zu den bei
der Lipase erzielten Werten, ist
aber angesichts der RiesengréiRe
der Ribosomen eine phantasti-
sche Detailgenauigkeit. Der Ein-
satz der oben geschilderten
MAD-Methode mit TagBr,, als
Marker spielte dabei eine ent-
scheidende Rolle. Es sollte noch
erwahnt werden, dass die Auf-
klarung der Ribosomenstruktur
auch bedingt durch die Vielfalt
der Kristallstrukturen eine groRRe
Herausforderung in experimen-
teller Hinsicht war, die von der
Gruppe um Ada Yonath meister-
haft bewaltigt wurde [28]. Es lohnt
ein Blick in diese Veroffentli-
chung, auch wegen der interes-
santen darin abgebildeten Struk-
turen.

Technische Besonderheiten
des Strahlrohrs

Der hier verwendete Monochro-
mator ist, anders als bei den mei-
sten anderen ANKA-Strahlroh-
ren, mittels eines sagittalen Bie-
gemechanismus am zweiten Kri-
stall in der Lage, den Strahlungs-
facher auch horizontal mit varia-
bler Brennweite zu fokussieren.
Eine Tabelle mit den Designpara-

Abb. 25: Atomare Struktur der Lipase aus

Chromobacterium viscosum

, dargestellt

als Bandermodell, das nur die wesent-

lichen Strukturmerkmale zeigt. Die
B-Strange gelb darge-

ces sind rot, die
stellt.

metern des Strahlrohrs findet sich
im einleitenden Kapitel (Tab. 1).
Diese resultieren aus einer Simu-
lation der Strahlrohrperformance
mit Ray-Tracing-Methoden [6].

Die Experimentierstation, die auf
einem M3-Tisch aufgebaut ist, be-
steht im Wesentlichen aus einem
Goniometer (zum Durchdrehen
des Probenkristalls im Strahl), ei-
nem Flachendetektor zum Regi-
strieren der vom Kiristall abge-
beugten Strahlung (vgl. auch
Abb. 23) und einer Gasstrom-Ge-
friereinrichtung. Letztere soll die
durch die Réntgenstrahlen im Kri-
stall erzeugten Strahlenschaden
minimieren und somit dafiir sor-
gen, dass die Struktur der Kristal-
le lange intakt bleibt und somit
nach Maoglichkeit die Daten-
sammlung aller ,frames" bei den
verschiedenen Energien an ein
und demselben Kristall erfolgen
kann.

a-Heli-
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Infrarot-Methoden

Die Ablenkmagnete an ANKA lie-
fern im Réntgenbereich die hdch-
ste Strahlungsintensitat. Durch
Ausnutzung des sog. ,Kantenef-
fekts®, d.h. des Anstiegs des
Felds am Rande des Magneten,
konnte jedoch auch ein Strahlrohr
realisiert werden, das Infrarot-
strahlung hoher Intensitat fur
Spektroskopie, Mikroskopie und
Ellipsometrie bereitstellt.

Methodentiberblick

Infrarot ist der Spektralbereich,
dessen Photonenenergien den
intermolekularen (Fernes Infrarot,
FIR: Wellenlangen von ca. 30 um
bis in den mm-Bereich) und intra-
molekularen (Mittleres und Na-
hes Infrarot, MIR und NIR: Wel-
lenlangen ca. von 3 — 30 pm bzw.
vom sichtbaren Licht, ca. 800 nm,
bis ca. 3 um) Wechselwirkungen
entsprechen. Mittels Infrarotspek-
troskopie koénnen die molekula-
ren Baugruppen komplexer Ver-
bindungen anhand ihrer Schwin-
gungsabsorptionsspektren identi-
fiziert werden. R&aumliche Auflo-
sung kann durch starke Fokus-
sierung des anregenden Strahls
erreicht werden (Mikrospektro-
skopie). So kénnen kleine Parti-
kel untersucht oder grofR3ere, in-
homogene Proben bildgebend
abgerastert werden. Alternativ ist
es auch moglich, die Probe bei
vorgewahlter Wellenlange mit ei-
nem Infrarot-Mikroskop abzubil-
den (IR-Spektromikroskopie). Die
Ellipsometrie mit Infrarotstrah-
lung erlaubt es, direkt die komple-
xe Dielektrizitatsfunktion einer
Probe zu bestimmen. Die Metho-
de ist besonders empfindlich hin-
sichtlich der optischen Eigen-

schaften von dinnen Filmen. Im
Gegensatz zu den anderen Arten
von Reflexionsmessungen sind
bei der Ellipsometrie weder Refe-
renzmessungen noch Datenex-
trapolationen zu hohen und tiefen
Photonenenergien notig.

Der Einsatz von Synchrotron-
strahlung fir die o.g. Infrarot-Me-
thoden bietet wesentliche Vorteile
gegeniiber der Verwendung von
Licht aus konventionellen, thermi-
schen IR-Quellen:

e Synchrotronstrahlung  Uber-
deckt den gesamten infraroten
Spektralbereich

e Insbesondere bei Wellenlan-
gen oberhalb von 50 pm (Wel-
lenzahlen < 200 cm™) steht ein
hoherer Photonenfluss  zur
Verfugung

e Im gesamten Spektralbereich
steht eine um Zehnerpotenzen
héhere Brillanz (Quotient aus
Photonenfluss und dem Pro-
dukt aus Quellflache und Di-
vergenz) zur Verfigung

e Die Strahlung ist stark in der
Ebene des Elektronenspei-
cherrings polarisiert

e Die Strahlung weist aufgrund
des gepulsten Elektronen-
strahls im Speicherring eine
inharente zeitliche Struktur im
Nanosekundenbereich auf.

Damit sind sowohl Abbildungen
am jeweiligen Beugungslimit der
gewahlten Wellenlange als auch
ellipsometrische Messungen im
gesamten infraroten Spektralbe-
reich und zeitaufgeldste Messun-
gen maoglich.

Anwendungen

Die oben ausgefuhrten, an ANKA
verflgbaren Infrarot-Methoden
haben auRerst vielfaltige Anwen-
dungsbereiche. Dazu zahlen z.B.
die Charakterisierung von Mate-
rialien wie Kristallen und diinnen
Filmen oder Adsorbaten bzw.
Substrat-Adsorbat-Wechselwir-
kungen, Polymeren bzw. Wech-
selwirkungen in Polymer-Lamina-
ten oder die Bestimmung von
Partikelkontaminationen.  Auch
die chemische Charakterisierung
biologischer Systeme und Sub-
stanzen, z.B. im Hinblick auf die
Identifizierung von Biomolekilen,
auf Wirkungsmechanismen und
zeitliche Ablaufe, ist ein wichtiges
Anwendungsgebiet. Damit ver-
wandt sind Untersuchungen von
Umweltproben, z.B. hinsichtlich
(vor allem organischer) Kontami-
nanten und deren ggf. biologi-
schen Abbau. Die Bedeutung die-
ses Arbeitsgebiets wachst z.Zt.
stark an, so dass hierflr ein eige-
ner Messplatz am Infrarot-Strahl-
rohr von ANKA aufgebaut wird.
Weitere IR-Anwendungen sind
forensische Untersuchungen
(Spurennachweise bei Drogen,
Fasern etc.) und Experimente zur
Modellierung von Vorgangen im
Innern von Himmelskorpern.

Technische Realisierung an
ANKA

Im Rahmen des Budgets fiir die
Errichtung von ANKA wurde
zunachst nur das Strahlrohr fir
die Infrarot-Methoden realisiert.
Die zugehorigen Messplatze (ei-
ner fur das Max-Planck-Institut
fur Festkorperforschung in Stutt-
gart, einer fir das BMBF-Projekt
~Synchrotron-Umweltlabor) sind
einer nachfolgenden Erweiterung
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vorbehalten. Ihr Aufbau wird z.Zt.
vorbereitet. Abb. 26 zeigt die teils
bereits vorhandenen, teils ge-
planten Anlagen.

Das Kernstiick beider Messplatze
ist jeweils ein Michelson-Interfero-
meter, das den Spektralbereich
von 4 bis 10000 cm™ (Energie: 0,5
meV — 1,24 eV; Wellenlange: 2,5
mm bis 1 pum) mit einer Aufldsung
von bis zu 0,1 cm™ zuganglich
macht. Es ist mit hochempfindli-
chen Detektoren  (flissig-He-
gekihlte Bolometer; fllssig-N,-
gekihlte Halbleiterdetektoren —
HgCdTe und InSh; Germanium-Di-
oden) und entsprechenden Strahl-
teilern (Mylar-Filme, Mehrschicht-
systeme, KBr und CaF,) ausge-
stattet. Zur Vermeidung stérender
Signale durch die IR-Absorption
von Wasser und CO, wird das ge-
samte Spektrometer evakuiert. Am
Ausgang wird ein Fluss von 10%
Photonen pro Sekunde bei 0,1%
Bandbreite erreicht.

Beim Messplatz fir das Syn-
chrotron-Umweltlabor wird am
Spektrometer-Ausgang ein Infra-
rot-Mikroskop ~ angeschlossen,
das im Spektralbereich von 600
bis 10000 cm™ arbeitet. Hier wer-
den zwei hochempfindliche Halb-
bleiter-Detektoren (ein flussig-N,-
gekuhlter HgCdTe-Detektor und
ein InSb-Detektor) zur Verfligung
stehen. IR-Absorption  durch
Wasser und CO, wird durch eine
N,-Spllung vermieden. Es sind
verschiedene Objektive sowohl
fur Transmissions- als auch fur
Reflexionsmessungen und eine
Probenpositionierung mit 1 pm
Genauigkeit vorgesehen.

Beim Ellipsometrie-Messplatz des
Max-Plank-Instituts fur Festkorper-
forschung fuhrt der Strahlengang
aus dem Interferometer zu einem

FTIR-Spektrometer
IR-Mikroskop

SUL Ellipsometer

MPI-FKF

Abb. 26: Infrarot-Strahlrohr und -Messplatze an ANKA. Das be-
reits realisierte Strahlrohr ist rot dargestellt. Griin ist der geplan-

te Messplatz fir das Synchrotron-Umweltlabor, blau der geplante
Messaufbau des Max-Planck-Instituts fur Festkdrperforschung

abgebildet.

Ellipsometer mit einem vorgesehe-
nen Frequenzbereich von 4 bis
6000 cm™ und dafir optimierten
Bolometern. Das Gerat arbeitet
unter Vakuum zur Vermeidung von
Hintergrundabsorption; ein Kryo-
stat erlaubt Messungen bis hinun-
ter zu einer Temperatur von 4 K.
Daneben wird an diesem Mess-
platz eine Hochdruck-Messeinrich-
tung (Diamant-Ambosszelle) auf-
gebaut werden, die Experimente
bei Driicken bis 50 GPa (bei optio-
naler Kihlung bis 6 K), z.B. zur
Charakterisierung druckinduzierter
Phasen- und Strukturumwandlun-
gen, ermdglichen wird.

Zusammenfassung

Mit der Inbetriebnahme der Syn-
chrotronstrahlungsquelle ~ ANKA
steht am  Forschungszentrum
Karlsruhe ein vielfaltiges Instru-
mentarium an Methoden fur die
Mikrofertigung und die Analytik mit
Synchrotronstrahlung zur Verfi-
gung. Nutzer aus Industrie und

Wissenschaft haben somit Zugang
zur ganzen Bandbreite der Ront-
gentiefenlithographie, zu vielen
wichtigen Methoden der Rontgen-
analytik  (Absorptionsspektrosko-
pie, Pulver- und Einkristalldiffrakto-
metrie, Makromolekulare Diffrakto-
metrie, Rontgenfluoreszenzanaly-
se und Roéntgentopographie) und
zu der besonders leistungsfahigen
Infrarot-Spektroskopie und -Mikro-
skopie mit Synchrotronstrahlung.
Strahlrohre und Messplatze konn-
ten durch konsequente Standardi-
sierung mit einem sehr guten
Preis-Leistungs-Verhaltnis  reali-
siert werden. Die Modularitat spezi-
ell der Messplatzaufbauten erlaubt
die flexible Nutzung der unter-
schiedlichen Strahlungseigen-
schaften der einzelnen Strahlrohre
fur die verschiedenen Methoden.
Die Steuerung von Strahlrohren
und Messplatzen ist so angelegt,
dass auch unerfahrene Nutzer sich
relativ rasch damit vertraut machen
und ihre Experimente durchfiihren
kénnen.
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Rontgentiefenlithographie an ANKA

J. Mohr, S. Achenbach, M. Bérner, F.J. Pantenburg, V. Saile, IMT

Einleitung

Neben der Analytik stellt die
Rontgentiefenlithographie  zur
Herstellung von Mikrostrukturen
nach dem LIGA-Verfahren die
Hauptanwendung des ANKA
Speicherringes dar. LIGA ist ein
Kunstwort aus den Anfangsbuch-
staben der 3 Prozessschritte Li-
thographie, Galvanik und Abfor-
mung. Im ersten Schritt, der Li-
thographie, werden durch Be-
strahlung eines strahlenempfind-
lichen Kunststoffs (Resist) mit
Synchrotronstrahlung Mikrostruk-
turen mit hohem Aspektverhaltnis
hergestellt, wobei die Struktur-
hdhen bis zu mehreren Millime-
tern und die Strukturabmessun-
gen nur wenige Mikrometer be-
tragen kénnen [1]. Diese beson-
deren Eigenschaften fihrten in
der Vergangenheit zu einer Viel-
zahl von verschiedenen Mikro-
strukturprodukten, wobei fur die
Bestrahlung die Strahlungsquel-
len der Universitat Bonn oder der
BESSY GmbH eingesetzt wurden.

In einer ersten Ausbaustufe baut
das Institut fir Mikrostrukturtech-
nik (IMT) drei Strahlrohre fur die
Rontgentiefenlithographie an AN-
KA auf. Die Strahlrohre sind da-
bei so ausgelegt, dass alle Struk-
turierungsaufgaben von geringer
Strukturhdhe (bis ca. 100 pm,
insbesondere fir die Maskenher-
stellung), von mittlerer Struktur-
hohe (bis ca. 500 um, fur die rou-
tinemafige Fertigung von Mikro-
strukturen) und von grof3en
Strukturhéhen (im Millimeterbe-
reich, fur explorative Entwicklun-
gen) durchgefuhrt werden kén-
nen. Um die Sauberkeitsanforde-
rungen mikrotechnischer Ferti-
gungsmethoden zu erfillen, sind

die Strahlrohre in einem separa-
ten Reinraum aufgebaut.

Anforderungen der Ront-

gentiefenlithographie

Bei der Rontgentiefenlithographie
mit Synchrotronstrahlung wird ein
rontgenempfindlicher Resist (Po-
lymethylmethacrylat = PMMA)
Uber eine Maske lokal mit Ront-
genstrahlung belichtet. Durch die
Belichtung erfolgt eine chemi-
sche Modifikation des Resists
(Hauptkettenbruch bei PMMA
und damit Reduktion des Moleku-
largewichtes), so dass die be-
strahlten Bereiche in einem ge-
eigneten  Entwickler selektiv
geldst werden konnen [2]. Auf-
grund der extremen Parallelitat
der Rontgenstrahlung ist eine der
herausragenden Eigenschaften
der Rontgentiefenlithographie,
dass mit ihr hohe Strukturen her-
gestellt werden kdnnen, deren
Wande nur minimale Abweichun-
gen von der Senkrechten aufwei-
sen. Damit besitzen die Struktu-
ren eine Uber der Strukturhéhe
gleichbleibende Qualitat. Die er-
reichbare Qualitat der Mikrostruk-
turen hangt entscheidend von
den Eigenschaften der Syn-
chrotronstrahlung ab. Direkten
Einfluss auf die Steilheit der
Strukturwande nehmen die Diver-
genz der Synchrotronstrahlung
sowie die Beugung der Strahlung
an der Absorberkante und die
Reichweite der Fotoelektronen in
den von der Maske abgeschatte-
ten Resistbereich. Winkelfehler
aufgrund der Divergenz der
Strahlung liegen im Bereich von
weniger als 0.1 mrad. Beugung
und Fotoelektronen sind in Bezug
auf die Kantenunschérfe gegen-
laufige Effekte. Wahrend der

Beugungseinfluss mit zunehmen-
der Wellenlange zunimmt, nimmt
der Einfluss der Fotoelektronen
mit zunehmender Wellenlange ab
(Abb. 1). Eine minimale Kan-
tenunschéarfe von etwa 0,1 pm er-
gibt sich fur beide Effekte bei ei-
ner charakteristischen Wellenl&n-
ge von etwa 0.3 nm [3].

Indirekten Einfluss auf die Qua-
litdt hat das RoOntgenspektrum
Uber die Erzeugung von Fluores-
zenzstrahlung aus der Masken-
membran und Uber die Erzeu-
gung von Sekundarelektronen
aus der Haft- und Galvanikstart-
schicht, sowie Uber den Lei-
stungseintrag in Maske und Re-
sistschicht.

Fluoreszenzstrahlung entsteht
insbesondere dann, wenn das
zur Strukturierung genutzte Syn-
chrotronstrahlungsspektrum im
Bereich von sogenannten Ab-
sorptionskanten (starker Sprung

-
o

Foto-

elektronen
Beugung

Kantenscharfe A X [um]
o

0,01 T T
0,01 0,1 1,0

Charakteristische Wellenldnge [nm]

10,0

Abb. 1: Einfluss der Fotoelektronen und
der Beugung an der Absorberkante in Ab-
hangigkeit von der charakteristischen
Wellenlédnge des Synchrotronstrahlungs-
spektrums auf die Kantengenauigkeit von
roéntgenlithographisch erzeugten 500 pm

hohen Mikrostrukturen.
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im Absorptionsspektrum des Ma-
terials aufgrund der Tatsache,
dass ein Ubergang eines Elek-
trons in die nachste Schale statt-
finden kann) des Maskenmem-
branmaterials liegt. Dies trifft auf
das als Membran der Maske ver-
wendete Titan zu, dessen Kante
bei 0.497 nm und somit in dem
von ANKA zur Verfigung gestell-
ten Rontgenspektrum liegt. Die

Abb. 2: Verrundung der Mikrostruktur an
der Strukturoberseite aufgrund Schadigung
des Resists durch isotrope Fluoreszenz-
strahlung aus der Maskenmembran, die im
vom Absorber abgeschatteten Bereich ab-
gelagert wird.

Fluoreszenzstrahlung wird homo-
gen Uber dem Raumwinkel abge-
strahlt und fuhrt somit zu Schadi-
gungen auch unter dem Absor-
berbereich. Damit ergibt sich eine
verrundete  Oberflachenkante
(Abb. 2). Wahrend dieser Effekt
bei Arbeitsmasken aus Beryllium
vernachlassigt werden kann, ist
der Effekt bei Masken aus Titan,
die bei verschiedenen Anwen-
dungen (z.B. justierte und gekipp-
te Bestrahlungen) derzeit zwin-
gend notwendig sind, nur durch
eine Modifikation des Spektrums
vermeidbar.

Da das Substrat in der Réntgen-
tiefenlithographie in der Regel
aus einem Metall besteht, das ei-
nen deutlich héheren Absorpti-
onskoeffizienten als das Resist-
material besitzt, steigt in der
Grenzflache Resist-/Haftschicht
der Wirkungsquerschnitt fur die
Produktion von Sekundarelektro-
nen stark an. Diese Elektronen
fihren zu einer verstarkten Zer-
stérung des Resists in der Grenz-
schicht. Wahrend der Effekt in

den bestrahlten Bereichen keine
Rolle spielt, kann er in den von
den Absorbern abgeschatteten
Bereichen einen drastischen Ein-
fluss auf die Haftung der Struktu-
ren haben, sofern durch den Ab-
sorber die Strahlung nicht ausrei-
chend absorbiert wird (Abb. 3).
Um insbesondere bei hohen
Strukturen den Goldabsorber
noch in vertretbarer Dicke zu hal-
ten, ist es notwendig, den Anteil
hochenergetischer Photonen im
Spektrum zu vermindern [4].

Die Synchrotronstrahlung wird in
den Absorbern und im Resist ab-
sorbiert und fuhrt zu einer Erwar-
mung von Maske und Resist
(Abb. 4). Fur die Bestrahlungsbe-
dingungen an ELSA (2,7 GeV, 35
mA, Scangeschwindigkeit 10
mm/sec) wurde fir den Fall einer
Berylliummaske eine maximale
Temperaturerhéhung von 1,3 °C
simuliert. Fur eine Titanmaske
betragt die Temperaturerhdhung
19 °C. In diesem Fall werden Ver-
ziige zwischen Maske und Sub-
strat, die die Qualitat der Struktu-

Abb. 3: Vergleich der Resisthaftung von 100 pum dicken Resiststrukturen nach dem Entwicklungsprozess fur
unterschiedliche Absorberdicken (links 7,5 um, rechts 3,5 um), was eine unterschiedliche Sekundarelektro-
nenproduktion in der Oberflachenschicht des Substrates bewirkt und damit eine unterschiedliche Haftung der

Mikrostrukturen.
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Abb. 4: Simulierte Temperaturverteilung auf einer Titanmaske bei Bestrahlung am Elektronenstretcherring
ELSA der Universitat Bonn (2,7 GeV, 35 mA, 200 um Resistdicke, Scangeschwindigkeit 20 mm/sec) fur die im
linkenTeil des Bildes gezeigte Maskenstruktur (schwarz: Absorber). Die errechnete maximale Temperatur-

erhdhung betragt 19 °C.

ren negativ beeinflussen, von bis
zu einem Mikrometer beobachtet.
Der Leistungseintrag an ANKA ist
im Vergleich zu ELSA um mehr
als eine GrolRenordnung hdoher,
so dass in diesem Fall auch die
Temperaturerh6hung und damit
die Verziige deutlich héher aus-
fallen (Abb. 5).

Strahlrohrdesign

Wie die Diskussion der qualitats-
bestimmenden Faktoren zeigt, ist
es inshesondere notwendig, das
Spektrum durch Herausfiltern ei-
nes mehr oder weniger grofRen
Anteils an hochenergetischen
Photonen zu beschneiden und
den Leistungseintrag zu vermin-
dern. Dies lasst sich durch den
Einsatz von Filter und Rdntgen-
spiegel im Strahlrohr ermogli-
chen, die unter sehr flachem Win-
kel von der Synchrotronstrahlung
getroffen werden. So kommt man
beispielsweise mit einem Ni-Spie-
gel und Winkeln von grof3er 8

strahlungsinduzierte Temperatur [K]

ANKA: 2.5 GeV, 15 kGs, | =200 mA,
Ni-Spiegel, Eindringtiefe 495 um,
Hub 28 mm, (in Max)

Be-Maske (1)
—— PMMA unter Be-Membrane (2)
—— PMMA unter Goldabsorber (3)

o

10 15 20 25
Winkel [mrad]

Abb. 5 : Berechnete strahlinduzierte Temperaturerh6hung auf einer Be-Maske

bei Bestrahlung an ANKA (2,5 GeV, 200 mA, Resistdicke 500 um, Scange-

schwindigkeit 20 mm/sec) als Funktion der Winkeleinstellung des Spiegels im

Strahlrohr.

mrad zu Temperaturerhéhungen,
die im Hinblick auf Verzige ak-
zeptabel sind. Aus diesem Grun-
de sind die drei Rontgentiefen-
lithographiestrahlrohre mit ent-
sprechenden metallbeschichte-
ten, wassergekuhlten Silizium-

spiegeln ausgestattet. Abb. 6
zeigt exemplarisch den Aufbau
des Strahlrohres LITHO 2. Das
Frontend ist bei allen ANKA-
Strahlrohren einheitlich und be-
steht aus einem wassergekuhlten
Kupferblock als Beam-Shutter, ei-
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Abb. 6: Schematischer Aufbau des Lithographiestrahlrohres LITHO 2 an ANKA. Ausgehend vom Quellpunkt
(links, aul3erhalb des Bildes) erkennt man den Frontend-Bereich der mit der Strahlenschutzmauer abschlief3t.
Nach der Spiegelkammer und den Strahlmonitoren befindet sich der Scanner, der in einer Strahlenschutzhitte

im Reinraumbereich an ANKA untergebracht ist.

nem Ringabschlussventil, einer
Schnellschlussklappe, einem

Strahlmonitorsystem und einem
Strahlkollimator. Im Falle der LI-
GA-Strahlrohre ist der Kollimator
so ausgelegt, dass an der Stelle
der Probe, die sich etwa 15 m
vom Strahlquellpunkt in der Be-
strahlungsapparatur befindet, in

Abb. 7: Blick auf die beiden Strahlrohre LITHO 1 und LITHO 2 im

horizontaler Richtung ein Strahl
von 125 mm Breite zur Bestrah-
lung der Probe zur Verfiigung
steht. Daran schliel3t sich die
Strahlrohroptik mit dem metallbe-
schichteten Si-Spiegel an (Abb.
7). Der Neigungswinkel zum
Strahl des Spiegels wird fur das
jeweilige Strahlrohr so eingestellt,

Bereich der optischen Aufbauten. Im Vordergrund ist die Vaku-
umkammer des Spiegels von LITHO 2 zu erkennen. Im Hinter-
grund erkennt man die Strahlmonitore beider Strahlrohre.

dass nur Photonen bis zu der fiir
die Strukturierung tolerierbaren
Energie (Cut-Off Energie) reflek-
tiert werden. Dabei muss aller-
dings berlcksichtigt werden, dass
die Bestrahlungszeit bei fester
Dicke und abnehmender Cut-Off-
Energie Uberproportional zu-
nimmt. Die Cut-Off Energie wird
deshalb abhéangig von den Ergeb-
nissen der ersten Experimente fur
LITHO 1 (Bestrahlung von Mas-
ken und Strukturen bis ca.100
pum) zwischen 1 und 4 keV und fiir
LITHO 2 (Bestrahlung von Proben
bis ca. 500 pm) zwischen 2 und 8
keV liegen. Im Falle von LITHO 3
wird ein Doppelspiegelsystem
eingebaut, das es erlaubt den
Winkel variabel einzustellen.
Durch Herausfahren der Spiegel
kann auch das gesamte Rontgen-
spektrum genutzt werden. Dari-
ber hinaus soll mit diesem Strahl-
rohr, das auch der Weiterentwick-
lung der Bestrahlungsbedingun-
gen dient, untersucht werden, in-
wieweit ein Scannen des Strahles
mit einem Spiegel mdglich ist.
Wahrend in diesem Fall das
Strahlrohr horizontal verlauft, sind
die beiden anderen Strahlrohre
um den doppelten Winkel des
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Spiegelwinkels geneigt. Nach
dem Spiegel befindet sich ein va-
riables Schlitzsystem, mit dem
der Strahl in seiner Breite auf die
Maskenbreite angepasst wird, um
die Warmebelastung des Spie-
gels und der Maske zu vermin-
dern. Ein anschlielendes
Berylliumfenster trennt das UHV-
Vakuum des Rings und der Spie-
gelkammer von dem Hochvaku-
um des restlichen Strahlrohres.
Ein weiterer Positions- und Inten-
sitatsmonitor erlaubt die direkte
Kontrolle des vom Spiegel reflek-
tierten Synchrotronstrahls. Das
Strahlrohr wird mit einem Ront-
genscanner (Hersteller: Fa. Jen-
Optik) abgeschlossen. Der Scan-
ner enthalt eine Filterkammer, um
das Spektrum im niederenergeti-
schen Bereich an die Proben-
dicke anpassen und das geforder-
te Dosisverhéltnis einstellen zu
kdnnen. Ein zweites Berylliumfen-
ster trennt das Hochvakuum-
strahlrohr vom Scanner, der unter
einem Druck von 100 mbar Heli-
um betrieben wird. Der Scanner
dient dazu, Maske und Probe pe-
riodisch durch den Strahl zu be-
wegen, um in vertikaler Richtung
Flachen bis 100 mm ausleuchten
zu kénnen. Er enthalt aulerdem
zusatzliche Vorrichtungen, um ju-
stierte und gekippte Bestrahlun-
gen durchzufihren. Damit ist die
Herstellung von komplexen wie
z.B. beweglichen LIGA-Struktu-
ren oder Prismenstrukturen mog-
lich.

Obwohl im Rahmen des LIGA-
Verfahrens die Fertigung von Mi-
krostrukturkomponenten bei gro-
Ben Stickzahlen durch Abfor-
mung erfolgt, stellt die Rontgen-

tiefenlithographie ein wichtiges
Fertigungsverfahren dar, wenn es
darum geht Prototypen herzustel-
len, um den Aufwand fir die Her-
stellung eines Abformwerkzeu-
ges zu vermeiden. Sie findet
auch ihren Einsatz bei Kompo-
nenten, die durch Abformung bis-
her nicht herstellbar sind, wie z.B.
bewegliche Strukturen. Durch die
direkte Verfligbarkeit der Ront-
genquelle wird ihre Bedeutung
auch bei der Fertigung von Kom-
ponenten in mittlerer Stiickzabhl
zunehmen.

LIGA-Komponenten finden vor al-
lem Anwendung in der Fluidik,
der Sensorik, der Aktorik und der
Optik. Im folgenden werden ex-
emplarisch einige in der Vergan-
genheit vom IMT durch LIGA-
Technik hergestellte Komponen-
ten beschrieben.

Fluidische Anwendungen

Fur Mikrostrukturen, die in der
Fluidik Anwendung finden, ist die
freie Strukturierbarkeit im Rah-
men der Rontgentiefenlithogra-
phie in Verbindung mit sehr glat-
ten Seitenwanden (mittlere Rauh-
igkeit R, < 50 nm) von besonde-
rer Wichtigkeit. Damit lassen sich
Fluidplatten mit beliebiger Kanal-
geometrie realisieren, die im Be-
reich der Biotechnologie eine im-
mer groRere Bedeutung gewin-
nen. Die Batchfertigung von sehr
kleinen Strukturen mit hoher
Packungsdichte auf einem Sub-
strat erlaubt dariber hinaus die
Realisierung von fluidischen Ele-
menten mit hoher Systemlei-
stung. Beispiel hierflr ist ein bi-
stabiler Schalter wie er mit Hilfe
der Rontgentiefenlithographie
realisiert wurde [5].

Mikromechanische
Anwendungen

Mikromechanische Komponen-
ten in LIGA-Technik finden so-
wohl in der Sensorik als auch als
miniaturisierte Stellglieder (Akto-
ren) Anwendung. Dabei ist das
durch Rontgentiefenlithographie
realisierbare  Aspektverhaltnis
und die groRe Strukturhéhe von
besonderem Vorteil fur die Her-
stellung von aktorischen Kompo-
nenten. Entscheidend bei der
Herstellung von Sensoren und
Aktoren ist die Anwendung der
Opferschichttechnik [6], die es er-
laubt, sowohl feststehende als
auch bewegliche Strukturen ne-
beneinander zu realisieren. Auf-
bauend auf dieser Technik wur-
den z.B. hochempfindliche Be-
schleunigungssensoren [7] und
Gyrometer [8] (Abb. 8), elek-
trostatische Linearaktoren [9]
oder Mikromotoren [10] realisiert.
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Abb. 8: Durch Rontgentiefenlithographie
und Galvanik hergestellte Struktur eines Gy-
rometers, das nach dem Coriolisprinzip ar-
beitet. Die Anregung erfolgt elektrostatisch
Uber Kammstrukturen (rechter und linker
Bereich). Uber die im Zentrum befindlichen
Kammstrukturen wird die Auslenkung kapa-

zitiv ausgewertet.
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Optische Anwendungen

Die Mdglichkeit LIGA-Strukturen
in optischen Anwendungen zu
nutzen, ergibt sich aus der opti-
schen Transparenz der Werkstof-
fe im sichtbaren und nahen infra-
roten Spektralbereich sowie
durch die hohe Préazision der
Strukturen selbst aber auch der
hohen Positionsgenauigkeit der
Strukturen zueinander und der
geringen Rauhigkeit der Struktur-
seitenwande. Es lassen sich so-
mit sogenannte mikrooptische
Banke realisieren, die einerseits
Flhrungsstrukturen aufweisen,
die als Halteelemente fur hybrid
einzusetzende  mikrooptische

Bauelemente dienen und die an-
dererseits einfache optische Ele-
mente wie Zylinderlinsen, Mikro-
prismen und geometrische Teiler
aufweisen. Beispiele hierfur sind
bidirektionale Sende- und Emp-
fangsmodule, Heterodynempfan-

F el | e

Abb. 10: Elektromagnetischer Mikrochop-
per fur Faseranwendungen. Die hammer-
artige Struktur wird durch ein elektroma-
gnetisches Feld periodisch bewegt, so
dass das Licht, das zwischen den in die
Faserfuhrungsstrukturen einzulegenden
Fasern gekoppelt wird, periodisch unter-
brochen wird. Die Spule ist in die Aktor-
struktur eingefiigt.

Abb. 9: Mikrooptische Bank
eines Heterodynempfangers.
Eingefligte optische Elemente
(Kugellinsen, Fasern, Photodi-
oden, Strahlteilerprismen) wer-

den durch rontgenlithogra-
phisch hergestellte Halte- und
Fuhrungsstrukturen passiv zu-
einander justiert.

ger (Abb. 9) [11] oder Faser-
stecker [12]. Die Integration von
aktorischen Elementen in die mi-
krooptische Bank erlaubt auch
den Aufbau von mechano-opti-
schen Systemen wie z.B. Faser-
schalter [13], Bypass-Schalter
[14], Chopper [15] (Abb. 10) oder
Mikroscanner.

Eine weitere Produktklasse im
Bereich der Optik sind wellenlei-
tende Module fur Multimode-An-
wendungen mit optischen Funkti-
onsflachen. Beispiel hierfur sind
planare Gitterspektrometer fir
den sichtbaren und nahen infra-
roten Spektralbereich (Abb. 11)
[16]. Herzstiick dieser Elemente
sind vertikal strukturierte Beu-
gungsgitter mit Gitterstufen im
Bereich von wenigen zehntel Mi-
krometern und von tber 500 Git-
terzéhnen pro Millimeter, die nur
aufgrund der besonderen Eigen-
schaft der Synchrotronstrahlung
in der notwendigen Prazision her-
gestellt werden kénnen [17], [18].

Ein weiteres Element dieser Pro-
duktklasse ist ein optischer Ab-
standssensor, der nach dem Tri-
angulationsprinzip arbeitet und
bei dem vertikal strukturierte Lin-
senflachen zur Abbildung einge-
setzt werden [19].

Zusammenfassung

Die langjahrigen Aktivitaten des
Forschungszentrum Karlsruhe
haben zu einer Vielzahl von Mi-
krostrukturprodukten gefiihrt. Da-
mit wurde die Relevanz des LI-
GA-Verfahrens und der Réntgen-
tiefenlithographie als mikrotech-
nische Fertigungsmethode de-
monstriert. Bei der Herstellung
der Strukturen war dabei aller-
dings immer ein zeitbestimmen-
der Faktor, dass die Réntgenbe-
strahlung an einer Quelle an ei-
nem mehrere hundert km entfern-
ten Standort durchgefiihrt werden
musste. Dadurch ergaben sich
Nachteile aufgrund einer komple-
xeren Logistik und aufgrund von
Transportproblemen. Qualitats-
einbriiche wegen der zeitlichen
und raumlichen Unterbrechung
der Prozesskette waren unver-
meidbar. Die Erfahrungen zeig-
ten, dass fur eine industrielle Um-
setzung des Verfahrens Prozess-
labors und Réntgenbestrahlungs-
anlage raumlich integriert werden
massen.

Dies ist mit dem direkten Zugriff
auf die Strahlungsquelle ANKA
am FZK und der Verfluigbarkeit
der umfangreichen Infrastruktur
des Instituts fur Mikrostruktur-
technik gegeben. Damit eroffnet
sich erstmalig die Mdglichkeit, ei-
ne komplette LIGA-Linie an ei-
nem Ort nach industriellen Stan-
dards zu betreiben. Somit steht
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ein durchgangiger Service im Be-
reich des LIGA-Verfahrens zur
Verfigung, der eine verstarkte
Nutzung der Prozesstechnologie
durch die Industrie erwarten
lasst. Vorteilhaft ist dabei insbe-
sondere auch, dass alle Verfah-
rensschritte nach den Regeln des
IMT-Qualitatsmanagementsy-
stems nach DIN EN ISO 9001
durchgefliihrt werden. Somit wird
das IMT zusammen mit der AN-
KA GmbH als Lieferant von LIGA-
Formeinsatzen und von Mikro-
strukturen als Prototypen oder als
Serienprodukte in kleiner und
mittlere Stuickzahl auftreten kon-
nen. Darlber hinaus besteht fur
die Industrie auch die Mdglich-

keit, die LIGA-Strahlrohre zu mie-
ten oder gar eigene Strahlrohre
aufzubauen.

Die Wissenschatftler des IMT ha-
ben mit ANKA hervorragende
Madglichkeiten, Strukturierungs-
methoden mit der Rontgenlitho-
graphie weiterzuentwickeln und
zu erweitern, aber auch neue
Konzepte zu verwirklichen, die
insbesondere die Kosten fur eine
Fertigung mit der Rontgentie-
fenlithographie reduzieren. Mit
solchen neuartigen Verfahren
versprechen sich das For-
schungszentrum und die ANKA
GmbH eine Steigerung der At-
traktivitdt des LIGA-Verfahrens
bei der Industrie.

Abb. 11: Mikrospektrometersystem flr den
NIR-Bereich auf der Basis eines réntgen-
lithographisch strukturierten planaren
Wellenleiters mit vertikalem Beugungsgit-
ter und eines InGaAs-Detektors. Der Wel-
lenleiter sitzt unter der Elektronikplatine.
(Kooperationspartner: Steag micro Parts)
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Kristallstrukturbestimmung mit phasenempfindlicher

Réntgenbeugung

K. Himmer, Institut fir Kristallographie der Universitat Karlsruhe (TH);

E. Weckert, Hasylab am DESY Hamburg

Einfihrung

Die Bestimmung der atomaren
Struktur, z.B. im Volumen oder an
der Oberflache von Kristallen,
Molekulen oder Clustern, mit
Roéntgenstrahlung st6Rt auf zwei
grundlegende Schwierigkeiten.
Eines der Probleme ist, dass es
bisher nicht gelungen ist, ein
Rontgenmikroskop im erforder-
lichen Wellenl&angenbereich von
ca. 0.1 nm mit der erforderlichen
subatomaren Auflésung zu ent-
wickeln, da die Brechzahl n fur al-
le  Festkdrper fast eins,
n=1-107, ist und deshalb kei-
ne herkdmmlichen Abbildungslin-
sen fur Rontgenlicht zur Verfu-
gung stehen. Man ist deswegen
auf die Auswertung des Rontgen-
beugungsbildes angewiesen. Die
Amplitude der abgebeugten Wel-
len ist n&mlich proportional zum
Strukturfaktor (Strukturamplitude)
F(h), der wiederum nichts ande-
res ist als die Fouriertransformier-
te der Streudichteverteilung p(r)
in der Elementarzelle (Volumen
V) eines Kristalls:

F(h) = j L p()exp(=2rih - r)dr
= [F(h)lexpid(h).
(1)

Dabei ist der Beugungsvektor
(Impulstibertrag) h der Differenz-
vektor zwischen den Wellenvek-
toren K(0) und K(h) der einfal-
lenden und abgebeugten Welle,
h =K(h) — K(0) mit |[K(0)|=1/A (in
der Kristallographie ubliche Be-
zeichnungen). Nun sind die Ront-
gendetektoren phasenblind, d.h.
sie kdnnen nur die Intensitéat I (h)
(Photonen/Flache Zeit) messen,;
diese ist proportional zum Be-
tragsquadrat der Wellenamplitu-

de |F(h)]>. Die Phase ¢(h) der ab-
gebeugten Welle geht beim
Messprozess verloren. Infolge-
dessen kann man auch nicht die
Abbildungslinse durch einen
Rechner ersetzen, um die Streu-
dichteverteilung durch Umkeh-
rung der Fouriertransformation
(1) zu berechnen

p(r) =
(1V) J IF(h)|expid(h)exp(2Tih-r)dh,

)

weil die Phase der Strukturfakto-
ren ¢(h) unbekannt ist. Das ist
das Phasenproblem der Kristallo-
graphie.

In der Vergangenheit hat es meh-
rere erfolgreiche Ansatze zur
Uberwindung des Phasenpro-
blems gegeben. Zu nennen sind
hier die Pattersonfunktionsme-
thode und die Direkten Metho-
den. Letztere werden so genannt,
weil sie direkt aus den gemesse-
nen Intensitaten der Braggreflexe
aufgrund statistischer Uberlegun-
gen Wahrscheinlichkeitsaussa-
gen uber den Wert einer struktu-
rinvarianten Phasenkombination
machen koénnen. Der wahr-
scheinlichste Wert einer Triplett-
phase ®

®=-o(h) + ¢(g) + 9(h-9)
= ¢0(-h) + ¢(9) + ¢(h-g)
©)

ist null und die Wahrscheinlich-
keit ist umso gréRer, je groRer
die entsprechenden, geeignet
normierten Strukturfaktoren
F(h) = F(-h), F(g) und F(h—-g)
sind. Solche Phasenkombinatio-
nen @, deren zugehdrige rezipro-
ke Gittervektoren ein geschlosse-
nes Dreieck (allg. einen ge-

schlossenen Polygonzug) bilden
(~<h +g +(h—-g)=0), sind eben-
so wie die Intensitat eines Bragg-
reflexes strukturinvariante
GrolRRen, weil sie unabhéngig von
der Wahl des Ursprungs der Ele-
mentarzelle sind. Es sei daran er-
innert, dass dies nicht fur die ein-
zelnen Strukturfaktoren gilt. Nur
strukturinvariante GroRRen sind
der Messung oder einer statis-
tischen Abschéatzung zugéanglich
und im Folgenden wird gezeigt,
dass man Triplettphasen tatséch-
lich messen kann. Die Grenze
der Anwendbarkeit der Direkten
Methoden liegt bei groRen Struk-
turen mit mehr als ca. 200 sym-
metrisch unabhangigen Atomen.
Der Grund dafir ist, dass es dann
nur noch wenige starke Bragg-
reflexe gibt, um eine zuverlassige
statistische Aussage machen zu
kénnen. In solchen Grenzfallen
kénnen experimentell gewonne-
ne zusatzliche Informationen
Uber Phasenbeziehungen fur die
Strukturbestimmung nitzlich
sein. Ubrigens erhielten Karle
und Hauptmann fur die Entwick-
lung der Direkten Methoden 1985
den Nobelpreis fir Chemie.

Das grundlegende Experiment,
mit dem man Information wenig-
stens Uber Phasendifferenzen er-
halten kann, wenn nur phasen-
blinde Detektoren zur Verfligung
stehen, ist ein Interferenzexpe-
riment. Uberlagert man zwei
koharente Wellen mit den Ampli-
tuden A; und A, und den Phasen
0, und a, und misst die resultie-
rende Intensitat, so hangt diese
vom Kosinus der Phasendiffe-
renz der beiden Wellen ab:
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|Ares|2 = |A1exp ia A, eXpi(X2|2
= AHAS+2A A, cos(0,-0,).

(4)

Genau dieses Prinzip liegt der
Holographie zugrunde.

Wir werden in den néachsten Ab-
schnitten diskutieren, wie man
dieses Prinzip auf die Interferenz
von gebeugten Braggwellen
Ubertragen kann und die experi-
mentelle Methode zur Messung
von Triplettphasenbeziehungen
vorstellen. Wir werden sehen,
dass dabei der Einsatz von Syn-
chrotronstrahlung entscheidende
Vorteile bringt. Ferner werden wir
an ausgewahlten Beispielen die
Anwendungsmadglichkeiten die-
ser neuen Methode fir die Kris-
tallstrukturbestimmung demon-
strieren.

Dreistrahlinterferenzen

Die grundlegende Idee zur pha-
senempfindlichen Rontgenbeu-
gung wurde schon 1949 von Lips-
comb [1] verdffentlicht. Durch
gleichzeitige Anregung von zwei
Braggreflexen wird deren Inten-
sitdt durch Interferenzeffekte
geandert. Die Intensitatsande-
rung enthélt die Phaseninforma-
tion. Bei gleichzeitiger Anregung
von zwei Braggreflexen, wenn al-
so neben dem Nullpunkt O zwei
weitere Punkte H und G oder
Endpunkte von Vektoren h und g
des reziproken Gitters auf der
Ewaldkugel liegen, spricht man
von einem Dreistrahlfall, weil sich
drei starke Wellenfelder im Kris-
tall ausbreiten: die in Einstrahl-
richtung vorwarts gebeugte Welle
mit dem Wellenvektor K(0) und

Ty

Abb. 1: Dreistrahlfall, dargestellt im Kristallraum und mit Hilfe der Ewald-
konstruktion im reziproken Raum. Der einfallende Strahl K(0) regt gleichzei-

tig zwei Braggwellen(-reflexe) K(h) und K(g) an, da sich zwei Netzebenen-
scharen mit den reziproken Gittervektoren h und g in Beugungsposition be-
finden. Gleichzeitig wird an der Netzebenenschar h—g ein Teil der K(g)-Wel-

le in Richtung der K(h)-Welle gebeugt, so dass sich in Richtung K(h) zwei
Wellen ausbreiten: die direkt gebeugte Welle mit der Phase ¢ (h) und die
zweimal gebeugte Umwegwelle mit der Phase ¢ (h) + ¢ (h—g). Die Phasendif-
ferenz, eine Triplettphase, bestimmt die resultierende Amplitude.

der Strukturamplitude F(0) sowie
die beiden Braggwellen mit den
Wellenvektoren K(h), K(g) und
den Strukturamplituden F(h),
F(g). Da der Vektor h—g eben-
falls ein Vektor des reziproken
Gitters ist, wird ein Teil der h-Wel-
le an der Netzebenenschar zu
h—g in die Richtung der g-Welle
und umgekehrt gebeugt. Abb.1
veranschaulicht die Situation im
Kristallraum und im reziproken
Raum mit Hilfe der Ewaldkon-
struktion. In Richtung K(h) z.B.
laufen dann zwei koharente Wel-
len: 1. die direkt an der Netzebe-
nenschar h gebeugte Welle und
2. die an der Netzebenenschar g
und h-g zweimal gebeugte Welle,
die deswegen auch Umwegwelle
genannt wird. Beide Wellen inter-
ferieren miteinander. Die Amplitu-
de und damit die Intensitat der in
Richtung K(h) laufenden daraus
resultierenden Welle hangt nach
(4) von der Phasendifferenz der
direkten Welle und der Umweg-
welle ab. Die Phase der ersten ist
die Phase ihres Strukturfaktors
¢(h), die Phase der zweiten ist
die Summe der Phasen der
Strukturfaktoren ¢(g) + ¢(h—g),
da sich ihre Amplitude nach zwei-
maliger Beugung aus dem Pro-
dukt der Strukturfaktoren
F(g)F(h—g) ergibt. Die resultie-
rende Amplitude und Intensitat
der im Dreistrahlfall in K(h)-Rich-
tung laufenden Welle héngt also
von der Triplettphase +®, die in
(3) definiert wurde, ab.

Die geeignete experimentelle
Methode, um die Interferenz-
effekte im Dreistrahlfall zu beob-
achten, ist ein W-Scan Experi-
ment nach Renninger (1934) [3].
Dazu wird der Kristall zunéachst
so justiert, dass sich die Netzebe-
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nenschar h in Beugungsposition
befindet, d.h. die Braggsche Glei-
chung ist erfullt oder, im Bild der
Ewaldkonstruktion, der reziproke
Gittervektor h befindet sich auf
der Ewaldkugel. Dreht man den
Kristall um h, dann bleibt die
Netzebenenschar h in Beugungs-
position, da h senkrecht auf den
Netzebenen steht. Damit erzeugt
man eine Referenzwelle, deren
Amplitude (Intensitat) so lange
konstant bleibt, bis durch die W-
Drehung ein zweiter reziproker
Gittervektor, nennen wir ihn g,
durch die Ewaldkugel l&auft.
Néhert sich g der Ewaldkugel, so
steigt die Amplitude der g-Welle
und gleichzeitig die Amplitude der
Umwegwelle. Liegt g auf der
Ewaldkugel, so ist die maximale
Amplitude bei einer bestimmten
W-Stellung erreicht. Sie fallt wie-
der, wenn sich g von der Ewald-
kugel entfernt. Durch Interferenz
mit der Referenzwelle wird deren
Amplitude geandert. Die Amplitu-
de der Umwegwelle zeigt also ein
resonanzartiges Verhalten.
Tatsachlich ist die Beugung am
Kristallgitter eine rdumliche Re-
sonanzerscheinung. Beugung
tritt dann auf, wenn die raumliche
Periode der einfallenden Welle in
die raumliche Periode des Kris-
tallgitters passt [2]. Wie bei jeder
Resonanzerscheinung findet
beim Durchgang durch die Reso-
nanz eine Resonanzphasenver-
schiebung um 180° statt, in der
Resonanz ist sie gerade 90°.

Eine nédherungsweise Lésung der
Grundgleichungen der dynami-
schen Beugungstheorie im Drei-
strahlfall bestéatigt diesen Sach-
verhalt [4]. Danach ist das Ver-
haltnis der Amplitude des h-Wel-

lenfeldes D (h) zum 0-Wellenfeld
gegeben durch:

D(h) / D(0) =

R(h) (TF(h)+R(9)r*F(9)F(h-g))
= R(h)Fey .
(%)

Dabei ist I' die Wechselwirkungs-
konstante fur die Streuung von
Rontgenlicht an Elektronen in der
GroRenordnung von 107 und
R(h) bzw. R(g) Resonanzterme,
die die raumliche Resonanz be-
schreiben:

R(n) =K(n)*/ (K(0)*K(n)?)
= R(n)| expi®P,s,
n=nh,g.
(6)

Da die Wellenvektoren K wegen
der Absorption komplexe Grolien

sind, stellt der komplexe Reso-
nanzterm eine Lorentzfunktion
dar, wobei gilt: K(n) = K(0)+n. Ist
namlich die Beugungsbedingung
fur den n-Reflex erfillt, liegt also
n auf der Ewaldkugel, so qgilt
[K(n)| = [K(0)| = 1/ A; R(n) nimmt
den maximalen Wert an. Endet n
innerhalb der Ewaldkugel, dann
ist [K(n)|<|K(0)] und der Reso-
nanzterm ist positiv. Endet n
aullerhalb der Ewaldkugel, dann
ist [K(n)| > |K(0)| (vergl. Abb.2).
Der Resonanzterm ist negativ, er
hat sein Vorzeichen gewechselt;
das bedeutet eine Phasenver-
schiebung um 180°. Aus dieser
Sicht kommt ein Braggreflex
durch rdumliche Resonanz zu-
stande und bei einem Scan uber
den Reflex schiebt die Phase der
Braggwelle um 180°.

Damit laRt sich das theoretische
Ergebnis (5) sehr anschaulich in-

200.0
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Abb. 2: Raumliche Resonanz: Amplitude und Resonanzphase der Umweg-

welle, die von R(g) (vergl. (5) und (6)) bestimmt sind.
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terpretieren. Die Amplitude der
Referenzwelle D(h) wird am
groften, wenn R(h) maximal ist,
d.h. wenn der h-Reflex voll ange-
regt ist. Der nachfolgende Aus-
druck in der Klammer, F.4, be-
schreibt die Interferenz zwischen
der direkten h-Welle mit der Am-
plitude und der Phase
[F(h)lexpip(h) und der Umweg-
welle mit der Amplitude und der
Phase  |F(h)||F(h-g)lexpi(¢(h)+
¢(h-g)). Die Phasendifferenz zwi-
schen diesen beiden Wellen ist
eine Triplettphase (3). Die Ampli-
tude der Umwegwelle wird jedoch
wesentlich vom Resonanzterm

R(g) regiert und er erzeugt
aul3erdem eine zusatzliche Pha-
senverschiebung. Lauft namlich
wahrend der W-Drehung die Spit-
ze von g durch die Dreistrahlposi-
tion, d.h. durch die Ewaldkugel,
so durchlauft die Amplitude der
Umwegwelle ein Maximum und
die Resonanzphase schiebt von
0 nach 180°, wenn g von innen
nach auf3en durch die Ewaldku-
gel dreht (vergl. Abb.2). Die
tatséchliche Phasendifferenz zwi-
schen der direkten Referenzwelle
und der Umwegwelle beim
Durchgang durch die Dreistrahl-
position ist also gegeben durch:

1110

1.0 ————/\/___,————/\/__
09 1

11{0 =45

®=-45
"\ ——
0.9+

11410 =90
1.0 -
0.9 4

1140 ®=135 ®=-135
1.0 _ﬁ/&

0.9

1110 ®=180
1.0 _++
09

0.03

normierte Intensitat

-0.06 -003 000 0.03

Psi [Grad]

-0.06 -0.03 0.00
Psi [Grad]

0.06

Abb. 3: Berechnete Anderungen der Intensitat des Referenzreflexes h bei ei-
ner W-Drehung durch eine Dreistrahlposition, die mit W=0 markiert ist. Die
Profile werden durch die Triplettphase  ® und durch die Amplitude und die
Phase von R(g) (vergl. Abb.2) bestimmt.

q)gesamt(q',) = q) + (DFES(LIJ)' (7)

Dabei ist ®,.(W) die von der WP-
Drehung abhangige Resonanz-
phasenverschiebung um 180°
und @ die konstante Triplettphase

@).

Mit diesen Kenntnissen ist es
leicht, die Dreistrahlinterferenz-
profile bei einem W-Scan durch
eine Dreistrahlposition abzulei-
ten. Wir erinnern uns, dass die
resultierende Amplitude bei einer
Interferenz vom Kosinus der
Phasendifferenz, hier ®yg,,, ab-
hangt. Nehmen wir an, die Tri-
plettphase des betrachteten
Dreistrahlfalles @ ist 0°. Die Ge-
samtphase @, schiebt also
von O nach 180°. Entspre-
chend des Verlaufes der
Kosinusfunktion beobachtet man
zunachst konstruktive Interferenz
(Cosq)gesamt >0 fur q)gesamt< 900)1
also einen Anstieg der Intensitat
des h-Referenzreflexes und
dann destruktive Interferenz
(COSDPyegam < O flr Pyegom> 90°),
also eine Verminderung der Refe-
renzintensitat. Weit ab von der
Dreistrahlposition, die durch
WY =0 markiert ist, wenn keine
Umwegwelle angeregt ist, beob-
achtet man die Intensitat des h-
Referenzreflexes. Genaue nume-
rische Berechnungen der Losun-
gen der dynamischen Beugungs-
theorie zeigen diesen Verlauf
(vergl. Abb.3). Den umgekehrten
Verlauf beobachtet man fir eine
Triplettphase von 180°, da ®gyeqqn
von 180 nach 360° schiebt. Ist
die Triplettphase des Dreistrahl-
falles +90 bzw. -90°, so ergibt
sich ein symmetrisches Profil mit
destruktiver bzw. konstruktiver
Interferenz, da der Kosinus zwi-
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schen 90 und 270° negativ bzw.
zwischen =90 und +90° positiv
ist. In diesen Féllen wird das Pro-
fil im Wesentlichen durch den
Verlauf der Amplitude der Um-
wegwelle gepragt (vergl. Abb.2),
weil keine Vorzeichenanderung
von ®g.q,,, auftritt. Flr £45 bzw.
+135° erhalt man entsprechende
Profile, die zwischen den gerade
diskutierten liegen. Es ist wichtig
darauf hinzuweisen, dass die Y-
Scan-Profile vom Vorzeichen der
Triplettphase abhangen, wenn
man den Gesamtbereich der Tri-
plettphase zwischen —180° < ® <
180° definiert. Man beachte
aullerdem, dass sich der Interfe-
renzeffekt nur in einem Winkel-
bereich von einigen hundertstel
Grad bemerkbar macht.

Experimentelles

Optimierung der Dreistrahl-
interferenzeffekte

Die Uberlappung von Dreistrahl-
profilen auf der WY-Skala mit
messbarem Interferenzeffekt
muss vermieden werden, da
sonst eine Auswertung der Tri-
plettphase nicht mehr mdglich ist.
Dies kann durch eine geschickte
Wahl der Wellenlange erreicht
werden. Durch Anderung der
Wellenlange, d.h. Anderung des
Radius der Ewaldkugel, werden
die Dreistrahlpositionen gegen-
einander verschoben. Die not-
wendige Durchstimmbarkeit der
Wellenlédnge ist der hauptséach-
liche Grund fir den Einsatz von
Synchrotronstrahlung.

AulRerdem missen die nur weni-
ge hundertstel Grad breiten Profi-
le mit genuigend hoher Auflosung

gemessen werden. Um dies in
vertretbarer Zeit mit ausreichen-
der Zahlstatistik erreichen zu
kénnen, muss eine Strahlungs-
qguelle moglichst hoher Brillanz
zur Verflgung stehen. Das ist ein
weiterer Grund fir den Einsatz
von Synchrotronstrahlung.

Experimentelle Erfahrungswerte
und theoretische Rechnungen
zeigen, dass man einen optima-
len Interferenzeffekt erwartet,
wenn die beteiligten Strukturfak-
toren etwa gleich groRe Betrage
haben [4]. Ist z.B. der h-Reflex zu
stark, dann wird unabhangig vom
Wert der Triplettphase allein aus
Grinden der Energieerhaltung
ein grofl3er Anteil in den g-Reflex
gebeugt. Der Interferenzeffekt
wird von einer phasenunab-
hangigen Intensitatsverminde-
rung uUberlagert. Man spricht in
diesem Fall von Aufhellungs-
effekten, da in historischen Beob-
achtungen mit Weitwinkelaufnah-
men und Filmdetektoren der Film
an der Dreistrahlposition weniger
geschwarzt wurde. Ist umgekehrt
die Amplitude der Umwegwelle
(IF(9)|[F(h—g)|) wesentlich starker
als die Amplitude des h-Reflexes,
dann wird unabhangig vom Wert
der Triplettphase die Intensitat
des h-Reflexes verstarkt. Man
spricht dann von phasenunab-
hangigen Umweganregungsef-
fekten. Das sind die dominieren-
den Effekte des urspringlichen
Renninger-Experimentes [3], bei
dem die Intensitatsénderungen
des fast ausgeldschten (222)-Re-
flexes der Diamantstruktur ge-
messen wurden.

Messmethoden

Die Intensitatsanderungen der
Braggreflexe durch Dreistrahl-
interferenz betragen im Allgemei-
nen nur wenige Prozent, insbe-
sondere bei grofen Strukturen
und nicht perfekten Kristallen
(siehe unten). Deshalb ist es
wichtig, die Amplitude der Refe-
renzwelle, bei unserer Bezeich-
nung ist das die Amplitude des di-
rekten h-Reflexes, sehr genau
konstant zu halten; d.h. es muss
experimentell gewahrleistet wer-
den, dass die Spitze des Beu-
gungsvektors h wahrend der Dre-
hung um diesen Vektor (W-Scan)
sehr genau auf der Ewaldkugel
bleibt. Mit herkdbmmlichen Vier-
kreisdiffraktometern, die drei
Drehachsen fir die Kristallbewe-
gung und eine Drehachse flr den
Detektor aufweisen, ist ein W-
Scan nur durch kombinierte Dre-
hung um die drei Kristallbewe-
gungsachsen durchzufihren. Da-
mit kann die eben genannte For-
derung im Allgemeinen nicht er-
fullt werden. Deshalb wurde ein
spezielles W-Scan-Diffraktometer
entwickelt, das die Ausfuihrung ei-
nes W-Scans durch Drehung um
nur eine Achse gestattet (vgl.
Abb.4). Damit kann die Amplitude
der Referenzwelle h mit geni-
gender Genauigkeit konstant ge-
halten werden. Die zusatzliche
Achse fiir die Detektorbewegung
gestattet durch die Messung des
zweiten g-Reflexes, der im Allge-
meinen nicht in der horizontalen
Ebene des ©-Drehkreises liegt,
eine Kontrolle der exakten Drei-
strahlposition.

Eine vor kurzem von Q. Shen [5]
vorgeschlagene Methode basiert
auf der sequentiellen Messung
der Anderung der integralen In-
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Abb. 4: Das -Sechskreisdiffraktometer. Mit den Drehkreisen ® und x der
Eulerwiege kann ein beliebiger reziproker Gittervektor genau auf die W-Ach-

se justiert werden. Mittels einer
sition gebracht werden, damit der
Detektor kann mit den Drehkreisen

w-Drehung kann dieser in die Beugungspo-
W-Scan durchgefiihrt werden kann. Der
0 und v auf jeden Punkt der oberen Halb-

kugel positioniert werden. Dadurch kénnen in der Dreistrahlposition beide
Reflexe nacheinander gemessen werden.

tensitat der g-Reflexe bei ver-
schiedenen W-Stellungen des
h-Reflexes. Da bei grol3en Struk-
turen mit einem dichten rezipro-
ken Gitter viele g-Reflexe in der
N&ahe der Ewaldkugel liegen, kon-
nen durch Drehung um wenige
Grad auf einem Flachendetektor
viele g-Reflexprofile, deren Inte-
gralintensitat bestimmt werden
muss, gemessen werden. Bei der
ersten Methode wird dagegen die
Anderung der Integralintensitat
eines g-Reflexes wéahrend der
W-Drehung durch eine Drei-
strahlposition und fur verschiede-
ne g-Reflexe nacheinander ge-
messen. Die generelle Anwend-
barkeit der zweiten Methode, die

auf den ersten Blick eine hohere
Messgeschwindigkeit verspricht,
muss jedoch noch bewiesen wer-
den.

Kristallqualitét

Die Interferenzeffekte konnen
sich nur innerhalb perfekter Be-
reiche des Kristalls ausbilden.
Besteht der Kristall aus kleineren
perfekten Bldcken, die durch
Kleinwinkelkorngrenzen gegen-
einander verkippt sind (Mosaik-
bau), so werden die Dreistrahl-
profile auf der WY-Skala ver-
schmiert und der Interferenzef-
fekt nimmt mit zunehmender Win-
kelbreite der Mosaikblockvertei-

lung ab. Die mangelnde Kristall-
qualitat bei untersuchten Protein-
strukturen war bisher das Haupt-
hindernis fur eine breite Anwen-
dung der phasenempfindlichen
Réntgenbeugung zur Strukturbe-
stimmung von Makromolekulen.

Bestimmung der absoluten
Struktur

Zu jeder nichtzentrosymmetri-
schen Struktur erhalt man eine
dazu inversionssymmetrische
Bildstruktur, indem man die Sym-
metrieoperation der Inversion
(Punktspiegelung), die ja dann
nicht in der Raumgruppe enthal-
ten ist, auf die urspringliche
Struktur anwendet. Bei einer chi-
ralen Verbindung, die z.B. ein
asymmetrisches Zentrum in Form
einer Rechtsschraube enthalt,
wird durch die Inversion eine
Linksschraube erzeugt. Die bei-
den zentrosymmetrisch korrelier-
ten Strukturen kodnnen unter-
schiedliche Eigenschaften ha-
ben. So kann die physiologische
Wirkung pharmazeutischer Sub-
stanzen unterschiedlicher Chira-
litat sehr verschieden sein: die ei-
ne zeigt die gewiinschte Wirkung,
die andere kann sogar toxisch
wirken. Die eindeutige Bestim-
mung einer der beiden Struktu-
ren, die gleiche interatomare Ab-
stande aufweisen, nennt man Be-
stimmung der absoluten Struktur.

Bei Leichtatomstrukturen, die als
schwerstes Element nur Sauer-
stoff enthalten, ist die eindeutige
Bestimmung nicht einfach und oft
auch mit den herkémmlichen Me-
thoden nicht moglich. Das Ront-
genbeugungsbild zeigt namlich
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nur dann Abweichung von der
Zentrosymmetrie, wenn der Ima-
ginarteil f” des Atomstreufaktors f
wenigstens einer Atomart der
Struktur genuigend grol3 ist. Der
Atomstreufaktor ist die resultie-
rende Amplitude bei der Beugung
an den freien Atomen, fur Ront-
genstrahlung gegeben durch die
Streuung an den Elektronen des
Atoms: f=f,+f +if". Der Ima-
ginarteil ist nur fir Wellenlangen
in der Nahe einer Absorptions-
kante grof3. Die K-Kante von Sau-
erstoff z.B. liegt jedoch bei ca.
2.3 nm in einem experimentell
nicht zuganglichen Bereich. Fur
eine Wellenlange von 0.15 nm
(entspricht etwa der Rontgen-
strahlung von Kupfer) betragt der
Imaginarteil des Atomstreufaktors
von Sauerstoff lediglich 0.1 Elek-
troneneinheiten, das sind 1.25%
des Gesamtstreuvermégens.

Die herkdmmlichen Methoden
kbnnen nur eine statistische
Wahrscheinlichkeit Uber die Ab-
weichung vom Friedelschen Ge-
setz (Zentrosymmetrie des Ront-
genbeugungsbildes) durch Mitte-
lung Uber viele Braggreflexe an-
geben. Mit Hilfe der phasenemp-
findlichen Rontgenbeugung kann
dagegen eine eindeutige Aussa-
ge getroffen werden, selbst bei
Leichtatomstrukturen, die gar kei-
nen Sauerstoff enthalten (siehe
Abb.5). Die beiden zentrosymme-
trisch korrelierten Strukturen un-
terschieden sich namlich im Vor-
zeichen der Phasen der Struktur-
faktoren. Hat also ein bestimmter
Dreistrahlfall die Triplettphase ®,
so hat die inverse Bildstruktur fur
den gleichen Dreistrahlfall die Tri-
plettphase —®. Wie man in Abb.3
sieht, kdnnen die Dreistrahlprofile
fur @ = £90° am besten unter-

schieden werden. Zur Bestim-
mung der absoluten Struktur geht
man wie folgt vor. Man geht von
einer der beiden Strukturen aus
und wahlt z.B. einen Dreistrahlfall
mit einer Triplettphase nahe bei
+90°. Entweder bestatigt die
Messung diesen Wert, dann liegt
die angenommene Struktur vor,
oder die Messung ergibt ein Drei-
strahlprofil fur eine Triplettphase
nahe bei —90°, dann liegt die
inverse zur angenommenen
Struktur vor.

Bestimmung von Makro-
moleklilstrukturen

Die Bestimmung der Kristallstruk-
tur von Makromolekilen unter-
scheidet sich in der Regel
grundsétzlich von der Strukturbe-
stimmung Kleinerer Molekiile.
Dies ist hauptsachlich auf die mit
zunehmender Anzahl der Atome
abnehmende Signifikanz statisti-
scher Aussagen zuriickzufiihren.
Die traditionelle Methode zur L6-
sung von Makromolekilstruktu-
ren stellt der multiple isomorphe

Ersatz (MIR) dar. Da Proteine mit
ahnlicher Funktion sehr oft auch
eine ahnliche rdumliche Anord-
nung besitzen, kann oft eine un-
bekannte Struktur auf Grund der
Kenntnis der atomaren Anord-
nung bereits bekannter Struktu-
ren mit der Methode des sog. mo-
lekularen Ersatzes (MR) gel6st
werden. Eine sehr effektive Me-
thode zur LOsung von grof3en
Strukturen stellt die Ausnutzung
der anomalen Dispersion (MAD)
von im Molekil bereits enthalte-
nen oder erst spater eingebrach-
ten Schweratomen dar. Hierbei
kann durch eine einfache Ande-
rung der Wellenlange gezielt so-
wohl der Realteil als auch der
Imaginarteil des Streubeitrages
der Schweratome beeinflusst
werden. Dadurch wird eine sehr
genaue Bestimmung der Phasen
moglich, sobald die Position der
Schweratome bekannt ist.

In den letzten Jahren konnte ge-
zeigt werden, dass es zumindest
im Prinzip mdéglich ist, die Kristall-
struktur kleinerer Makromolekiile
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Abb. 5: Gemessene Dreistrahlprofile zur Bestimmung der absoluten Struktur
von C ,4H,N,. Die berechnete Triplettphase betragt £108° fur die Dreistrahlfal-
le 0/h/g: (a) 000/032/222 und (b) 000/032/222. Die beiden Dreistrahlfalle
mit entgegengesetzten Vorzeichen der beteiligten reziproken Gittervektoren
haben Triplettphasen mit entgegengesetzten Vorzeichen. Die Doppelstruktur

in den Profilen weist darauf hin, dass zwei grol3ere Mosaikblécke, die um ca.
0.005° gegeneinander verkippt sind, im Kristall vorliegen.
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Abb. 6: Experimentelle Dreistrahlinterferenzprofile von tetragonalem Lyso-
zym mit einer geschatzten Triplettphase +45° mit ,Umweganregung” bei
N =1,2438 A; a) Dreistrahlfall: 4 15 4 /210, ®\S{ = —35°, b) Dreistrahlfall:
4152/210; |F(4154) =295, |F (210)|=1987, |F (216 4)|= 977, exp. Bedin-

gungen: ESRF, Si-(111)-Monochromator,

auch durch die direkte Messung
von Triplettphasen zu I6sen. Im
Vergleich zu kleinen Molekilen
treten hierbei jedoch eine Reihe
von Problemen auf. Bedingt
durch das relativ dichte reziproke
Gitter eines Proteinkristalls Uber-
lappen sich die Interferenzprofile
verschiedener  Dreistrahlfélle.
Durch eine geeignete Wahl der
Wellenlange kann zumindest ver-
mieden werden, dass sich die In-
terferenzprofile mit grol3en Effek-
ten Uberlagern. Ein weiteres Pro-
blem stellen die vergleichsweise
geringen Reflexintensitaten der-
artiger Kristalle dar. Beide Proble-
me koénnen durch die Verwen-
dung von Synchrotronstrahlung
geldst werden, die sowohl sehr
gut kollimiert ist als auch die freie
Wahl der Wellenlange erlaubt.
Leider erleiden die Kristalle von
Makromolekilen zum Teil unter

wi-polarisierte Strahlung.

dem Einflul3 hochintensiver Syn-
chrotronstrahlung erhebliche
Schaden. Dies ist ein generelles
Problem bei der rontgenographi-
schen Untersuchung von Protein-
kristallen.

Der derzeitige Stand der experi-
mentellen Phasenbestimmung an
Proteinmolekilen kann wie folgt
zusammengefal3t werden. Be-
dingt durch die weiter oben disku-
tierten Einschrdnkungen ist die
Elementarzellengrof3e der unter-
suchbaren Strukturen auf ca.
5.10°-10° A® beschrénkt. An ei-
ner Synchrotronstrahlungsquelle
konnen je nach Intensitat, der
GroRe des Kristalls und der
Struktur zwischen drei und zehn
Triplettphasen pro Stunde ge-
messen werden. Selbst an einem
Proteinkristall kdnnen Interfer-
enzeffekte mit Intensitatsande-

rungen im Bereich von 20% und
mehr auftreten (Abb. 6). Die mitt-
lere Phasendifferenz der experi-
mentell bestimmten Triplettpha-
sen einer Testmessung an der te-
tragonalen Modifikation von Ly-
sozym (aus Huhnereiweil3) im
Vergleich zu einem der am be-
sten bekannten Strukturmodelle
liegt unter 20°. Da fur eine Struk-
turbestimmung  Einzelphasen
notwendig sind, missen die ge-
messenen Triplettphasen geeig-
net verknipft werden. Dies ist
nicht immer ohne weiteres mog-
lich. Daher muf3 unter Umstén-
den eine kleine Anzahl von Struk-
turfaktoren durch andere z.B. sta-
tistische Verfahren bestimmt wer-
den. Die Anzahl der fur eine erfol-
greiche Strukturbestimmung not-
wendigen Phasen liegt bei ca.
drei pro Aminosaure. Dafur ist je-
doch ein moglichst genauer Da-
tensatz von Reflexintensitaten
notwendig. Einer breiten Anwen-
dung dieses Verfahrens steht
zum einen die kaum vermeidbare
Schadigung der Kristalle durch
die Roéntgenstrahlung und zum
anderen die Erfordernis von
Kristallen sehr guter Qualitat im
Wege. Praktikabel ist eine Struk-
turbestimmung von kleinen Ma-
kromolekilen durch experimen-
tell gemessene Triplettphasen
dann, wenn aus den verschie-
densten Grunden die Standard-
methoden nicht angewendet wer-
den kénnen.
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[4] E. Weckert, K. Himmer,
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5] Q. Shen, S. Kycia, I. Dobrianov,
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348



Elektronenspektroskopie mit Synchrotronstrahlung

E. Pellegrin, IFP

1. Einleitung

In der konkreten Anwendung von
neuen Materialien z. B. im Be-
reich der Halbleiterbauelemente,
der Optoelektronik, sowie der Da-
tenspeicherung spielen makro-
skopische Eigenschaften wie
elektrische und thermische Leit-
fahigkeit, Magnetismus, dielektri-
sche sowie optische Eigenschaf-
ten usw. eine tragende Rolle. Bei
naherer Betrachtung stellt sich
heraus, dass inshesondere bei
den Transport- sowie bei den ma-
gnetischen Eigenschaften die so-
genannte ,elektronische Struktur®
von Festkorpern von entschei-
dender Bedeutung ist. Mit dem
Begriff ,elektronische Struktur*
werden dabei u. a. diejenigen Zu-
stande bezeichnet, die von den
Elektronen in der N&he der Fer-
mi-Energie Er eingenommen
werden kdnnen, wobei diese die
besetzten von den unbesetzten
Zustanden trennt. So ist es z. B.
fur die metallische Leitfahigkeit
von Festkorpern notwendig, dass
Elektronen nahe E; fir sehr klei-
ne Energieanregungen — wie bei-
spielsweise durch ein von aul3en
angelegtes elektrisches Feld —
noch unbesetzte Zustande vorfin-
den, um am Ladungstransport in-
nerhalb der Probe teilnehmen zu
kdnnen. Andere physikalische Ei-
genschaften wie Supraleitung
hangen selbstverstandlich eben-
falls direkt von der ,elektroni-
schen Struktur* nahe E¢ ab.

Wie kann denn die ,elektronische
Struktur® eines Festkorpers un-
tersucht werden? Eine Mdoglich-
keit besteht darin, die Elektronen
durch Einwirkung von Licht anzu-
regen, um durch die dabei aus-
geldsten Prozesse in der Probe

etwas Uber die besetzten bzw.
unbesetzten Zustande zu erfah-
ren. Dies ist das Arbeitsgebiet der
Festkorperspektroskopie.  Der
hier vorliegende Beitrag soll ei-
nen Einblick in dieses Arbeitsge-
biet bieten — insbesondere auf
dem Hintergrund des Einsatzes
von Synchrotronstrahlungsquel-
len.

2. Elektronen-
spektroskopie

Die Mehrzahl der an Syn-
chrotronstrahlungsquellen fur die
Festkdrperphysik zur Verfligung
stehenden experimentellen Tech-
niken lasst sich anhand der dort
jeweils verwendeten Photonen-
energiebereiche in drei Kategori-
en einteilen. Geht man von niedri-
gen zu hohen Photonenenergien,
so sind dies die Bereiche des In-
frarot (IR; ca. 0.001-1 eV Photo-
nenenergie), der der Vakuum-UI-
traviolett- und Weichréntgen-
strahlung (VUV bzw. XUV; ca.
5-10 eV bzw. 10-2000 eV Photo-
nenenergie) und schlieBlich der
Bereich der harten Rontgenstrah-
lung (>2000 eV Photonenener-
gie). Im Infraroten liegt der
Schwerpunkt der Untersuchun-
gen aufgrund der grof3en Wellen-
lange der verwendeten Strah-
lung auf dem Gebiet der Schwin-
gungen von Molekulen (Vibratio-
nen und Rotationen) bzw. im Fal-
le von Festkdrpern analog dazu
bei der Analyse niederenergeti-
scher Gitterschwingungen (Pho-
nonen) etc. Auf dem Gebiet der
harten Rontgenstrahlung domi-
niert die strukturelle Analytik von
Materialien mittels Beugungsme-
thoden sowie Absorptionstechni-
ken, desgleichen Uberwiegend
anwendungsorientierte Techni-

ken wie z. B. das am FZK ent-
wickelte LIGA-Verfahren. Dies al-
les wird in diesem Heft an ande-
rer Stelle ausfuhrlich diskutiert.
Die Untersuchung der elektroni-
schen sowie neuerdings der ma-
gnetischen Eigenschaften von
Festkdrpermaterialien ist die
klassische Doméane der VUV-
bzw. XUV-Analytik und der damit
verbundenen elektronenspektro-
skopischen Untersuchungsme-
thoden. Mit der Unterscheidung
zwischen hartem und weichem
Rontgenbereich geht auch eine
Aufteilung der fur den jeweiligen
Photonenenergiebereich zugang-
lichen Teile des Periodensystems
der Elemente einher. Der von der
harten Rontgenstrahlung erfass-
bare Bereich umfasst dabei die
Elemente der Perioden drei bis
einschlie3lich sieben, wéahrend
dartber hinaus die flr viele Diszi-
plinen wichtigen leichten Elemen-
te der zweiten Periode (wie z. B.
C, N, O) lediglich dem VUV- /
XUV-Bereich und dessen Spek-
trum an Methoden offen stehen.
Diese Verfahren sollen im Rah-
men dieses Beitrages zusammen
mit einigen anschaulichen Bei-
spielen aus jungster Zeit kurz be-
sprochen werden. Im abschlie-
Benden Abschnitt 6 wird die
Weichrontgen-Analytik-Anlage
WERA vorgestellt, die im Lauf der
nachsten zwei Jahre an der Syn-
chrotronstrahlungsquelle ANKA
errichtet werden soll.

Zunédchst nun zu den im
Weichréntgenbereich  dblichen
elektronenspektroskopischen
Verfahren. Aus der historischen
Perspektive betrachtet, verfligen
einige der elektronenspektrosko-
pischen Analysetechniken ge-
nauso wie viele Rontgenverfah-
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ren Uber eine lange Vorgeschich-
te als Labormethoden unter Ver-
wendung von herkdmmlichen
Rontgenrdhren sowie anderer
Laborlichtquellen. Aufgrund der
intrinsischen Probleme bei der
Konzeption und Herstellung von
Strahlrohren bzw. Strahlrohropti-
ken hat es in diesem Bereich
niedriger Photonenenergien weit-
aus langer gedauert, um fir die
Nutzer von Synchrotronstrah-
lungsquellen eine Auswahl von
attraktiven und vor allem zuver-
l&ssigen Instrumenten zur Verfi-
gung zu stellen als vergleichswei-
se dazu im harten Roéntgenbe-
reich. Die wichtigsten elektronen-
spektroskopischen Methoden an
Synchrotronstrahlungsquellen
sind im folgenden aufgefihrt (von
den eher exotischen, jedoch
nichtsdestoweniger sehr interes-
santen Entwicklungen in diesem

Bereich wahrend der letzten Jah-
re soll der Ubersichtlichkeit we-
gen an dieser Stelle abgesehen
werden):

e Photoemissions-Spektro-
skopie (Valenzband-PES,
resonante PES, XPS)

e ROntgenemissionsspektro-
skopie (X-ray emission
spectroscopy; XES)

e Nahkanten-Absorptions-
spektroskopie (near-edge
X-ray absorption fine structu-
re; NEXAFS)

e Auger-Elektronenspektro-
skopie (AES)

Die Funktionsprinzipien der ein-
zelnen Methoden sind in Abb. 1
schematisch dargestellt. Im Vor-
dergrund steht dabei fur den
Festkdrperphysiker zumeist die
Untersuchung der elektronischen

< b4 b4
0 ) ] el
hv s e
LS [ ] 1] w
hv“‘ hv“‘ LB - Leitungsband
oo _z‘ . o . b VB - Valenzband
CL CL - elektronisches
o -0 0o Rumpfniveau
(core level)

E; — Fermi-Energie.

Abb. 1: Schematische Ubersicht der wichtigsten an Synchrotronstrahlungs-
quellen verwendeten elektronenspektroskopischen Verfahren und deren Ab-
kirzungen: (a) Valenzband-Photoemission (VB-PES), (b) Roéntgenphoto-
emission (XPS), (c) Rontgenemission (XES), (d) Rontgenabsorptionsspek-
troskopie (NEXAFS bzw. XAS). Einfallende Synchrotronstrahlung ist als ge-
strichelte rote Linie dargestellt, wahrend emittierte Fluoreszenzstrahlung als
gestrichelte griine Linie wiedergegeben ist.

Zustande des Valenz- bzw. Lei-
tungsbandes (d. h. die besetzten
bzw. unbesetzten Zustande) in
der unmittelbaren Umgebung der
Fermi-Energie E. Diese sind wie
in der Einfihrung bereits ange-
deutet fur die makroskopischen
Eigenschaften von Festkdrpern
von entscheidender Bedeutung.

In einem Valenzband-Photoemis-
sionsexperiment (VB-PES; s.
Abb. 1(a)) trifft ein monochromati-
scher Photonenstrahl auf die Pro-
be und regt dort ein Elektron aus
dem Valenzband in das Vakuum
an. Dieses Elektron wird in einem
Elektronenanalysator als Funkti-
on seiner kinetischen Energie
(und damit seiner Bindungsener-
gie im Festkorper) nachgewiesen
und man erhéalt so ein Abbild der
besetzten Zustandsdichte des
Valenzbandes des untersuchten
Festkorpers. Bei der Rdntgen-
photoemission (XPS; s. Abb.
1(b)) liegen die Verhaltnisse ahn-
lich, es werden jedoch Elektronen
anstatt aus dem Valenzband aus
den atomaren Rumpfniveaus an-
geregt.

Im Falle eines Réntgenemissi-
onsexperiments (XES; s. Abb.
1(c)) wird ein Elektron durch Syn-
chrotronstrahlung aus einem
Rumpfniveau in das Vakuum an-
geregt (Schritt 1). Der dabei ent-
standene unbesetzte Zustand in
der betreffenden Elektronenscha-
le wird durch ein aus dem Valenz-
band stammendes Elektron wie-
der aufgefillt, wobei dieses aus
Grinden der Energieerhaltung
ein Fluoreszenzphoton mit einer
charakteristischen Energie aus-
sendet (Schritt 2). Diese Photo-
nen werden als Funktion ihrer En-
ergie detektiert. Da wie aus Abb.
1(c) leicht zu ersehen ein Rumpf-
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zustand an diesem Prozess be-
teiligt ist (im Ggs. zur VB-PES in
Abb. 1(a)) erhdlt man ein
elementspezifisches Abbild des
Beitrages der jeweiligen atoma-
ren Spezies zur besetzten Zu-
standsdichte des Valenzbandes.

Die Nahkanten-Rdéntgenabsorpti-
onsspektroskopie (NEXAFS) lie-
fert in komplementarer Weise
hierzu Daten Uber die unbesetz-
ten Zustdnde des Leitungsban-
des. Durch monochromatische
Synchrotonstrahlung wird ein
Elektron aus einem Rumpfniveau
in unbesetzte Zustande des Lei-
tungsbandes angeregt. Auch hier
ist am Anregungsprozess ein
Rumpfzustand beteiligt, wodurch
das durch  Variation der
Photonenenergie gewonnene Ab-
sorptionsspektrum Informationen
Uber den elementspezifischen
Beitrag zur unbesetzten Zu-
standsdichte beinhaltet.

Einer der wesentlichen Vorteile
von Synchrotronstrahlungsquel-
len gegeniber herkdmmlichen
Laborlichtquellen (Laser, Plasma-
lampen, Rontgenréhren etc.) ist
neben der Uber einen sehr weiten
Bereich frei wahlbaren Wellen-
lange (Durchstimmbarkeit), der
hohen Photonenflussdichte und
gleichzeitig niedrigen Strahldiver-
genz (Brillanz) ihre ebenfalls frei
wahlbare Polarisation. Hier kann
der Nutzer je nach Bedarf zwi-
schen linear und zirkular polari-
siertem Licht aussuchen. Fur die
Untersuchung der elektronischen
bzw. magnetischen Struktur von
Festkdrpern bietet dies einzigarti-
ge Vorteile, auf die hier in etwas
detaillierterer Weise eingegan-
gen werden soll.

Im Falle von linear polarisierter
Synchrotronstrahlung liegt deren
Verwendung z. B. wie bereits
oben angesprochen bei der Be-
stimmung des elementspezifi-
schen Charakters der elektroni-
schen Struktur von Festkdrpern
und insbesondere deren Ani-
sotropie. Hier steht also die Un-
tersuchung der elektronischen
Ladungsdichteverteilung der Pro-
be im Vordergrund. Anhand der
Bestimmung ihrer Anisotropie
lassen sich u. a. die Ursachen fur
die entsprechenden Anisotropien
in den makroskopischen Eigen-
schaften des Festkorpers auf-
spuren. Diese Untersuchungen
bilden seit einiger Zeit einen
Schwerpunkt der in der Arbeits-
gruppe Elektronenspektroskopie
des IFP durchgefiihrten Untersu-
chungen an Hochtemperatursu-
praleitern und verwandten Uber-
gangsmetalloxiden [1].

Neu hinzugekommen ist nun die
Untersuchung der magnetischen
Eigenschaften von Festkdrpern
unter Verwendung von zirkular
polarisierter Synchrotronstrah-
lung. Hier wird der Spin (d. h. der
Eigendrehimpuls) der in diesem
Fall zirkular polarisierten Photo-
nen ausgenutzt, um die element-
spezifischen magnetischen Ei-
genschaften von Festkdrpern zu
erkunden. Im Vordergrund steht
hier nun die Untersuchung der
elektronischen Spindichtevertei-
lung der Probe. Fur diese neuarti-
ge magnetische Analysentechnik
des Weichrdntgen-Zirkulardichro-
ismus (engl. soft X-ray magnetic
circular dichroism / SXMCD) wird
in Abschnitt 4 mit Messungen am
Fe;O, ein anschauliches Beispiel
aus der aktuellen Forschung vor-
gestellt.

3. Alte Probleme, neue
Entwicklungen

Im zweiten Abschnitt wurde be-
reits auf die wesentlichen Unter-
schiede zwischen den Bereichen
der Hart- und Weichréntgenana-
Iytik in Bezug auf grundlegende
Verfahren bzw. deren Anwen-
dungsbereiche  eingegangen.
Dies setzt sich in verschiedenen
Aspekten fort wie zum Beispiel
der Oberflachensensitivitat von
elektronenspektroskopischen
Verfahren im VUV-/XUV-Bereich.
Was dem Oberflachenphysiker
als eine attraktive Eigenschaft er-
scheint, kann fir industrielle An-
wendungen ein Problem sein, da
eine Kompatibilitdt der Proben
mit den Erfordernissen des fir
elektronenspektroskopische Un-
tersuchungen notwendigen Ul-
trahochvakuums nahezu immer
zwingend notwendig ist. Ist es
hingegen bei der Hartrontgen-
analytik méglich, z. B. nahezu be-
liebig verunreinigte Proben aus
der technischen Chemie zu ana-
lysieren, so sind hier dem
Weichrdntgenbereich enge Gren-
zen gesetzt.

Ein Aspekt, der sich in der Hart-
rontgenanalytik als auch im Infra-
roten als sehr nutzbringend er-
wiesen hat, ist die hohe Durch-
dringungskraft von Strahlung aus
diesen Wellenlangenbereichen.
Dies ermdglicht nicht nur eine tie-
fenaufgeldste und zerstérungs-
freie Analytik bis zu einer Nach-
weistiefe im cm-Bereich (in Ab-
hangigkeit von Probenmaterial
und Wellenlange), sondern bietet
auch die Mdglichkeit, Proben in
definierten Umgebungen wie z.
B. hohem Druck, extremen Tem-
peraturen, unter Gas- oder Flis-

351



sigkeitseinschluss etc. zu unter-
suchen. Da hierfur entsprechen-
de Vorrichtungen wie beispiels-
weise Druckzellen notwendig
sind, deren GefaRwande fiur die
einfallende Synchrotronstrahlung
~durchsichtig” sein missen, kom-
men diese Probenumgebungen
allein fir das Infrarot bzw. den
harten Rontgenbereich in Frage.

Andererseits gibt es nicht zuletzt
dank der schnell fortschreitenden
Entwicklungen auf dem Gebiet
der Strahlungsquellen an Syn-
chrotronanlagen (wie z. B. den
sog. Undulatoren zur Erzeugung
von linear und zirkular polarisier-
ter Synchrotronstrahlung hoch-
ster Brillanz) analog dazu im wei-
chen Réntgenbereich Fortschritte
im Bereich der experimentellen
Techniken. Vielversprechende
Entwicklungen gibt es dort zur
Zeit in dem rapide voranschrei-
tenden Sektor der lateral hoch-
aufgelosten Spektroskopien. Hier
muss man prinzipiell zwischen
zwei Verfahren unterscheiden:

e rasternde Verfahren mit mikro-
fokussiertem monochromati-
schem Photonenstrahl wie das
Rastertransmissionsrontgen-
mikroskop (scanning transmis-
sion X-ray microscope, STXM)
[2, 3]. Hier wird mit einem, mit
Hilfe einer Fresnelschen Zo-
nenplatte Synchrotronstrah-
lung mikrofokussiert und mo-
nochromatisiert. Mit diesem
mikrosfokussierten Strahl wird
dann die zu untersuchende
Probe abgerastert. Die beste
derzeit erreichte laterale Auflo-
sung liegt bei ca. 40 nm.

e abbildende Verfahren wie das
Photoemissionselektronenmi-
kroskop (PEEM). Bei dieser

Technik wird die Probe mit ei-
nem mafig fokussierten mo-
nochromatischen Photonen-
strahl (€1 mm Durchmesser)
beleuchtet und die Vertei-
lungsdichte der aus der
Probenoberflache herausgel6-
sten Photoelektronen mit einer
Elektronenoptik vergroRert ab-
gebildet und sichtbar gemacht
[4]. Hier liegt die hochste late-
rale Auflésung derzeit bei ca.
20 nm.

In Abschnitt 5 werden das PEEM
und mit diesem Instrument ge-
wonnene Ergebnisse anhand von
Beispielen aus jingster Zeit vor-
gestellt.

4. Ein Beispiel:
elektronische und ma-

gnetische Struktur
von Fe ;0, (Magnetit)

In Abb. 2 ist das Funktionsprinzip
des Rontgenzirkulardichroismus
(SXMCD) schematisch wiederge-
geben. Monochromatische links-
oder rechtshandig zirkular polari-
sierte Synchrotronstrahlung trifft
auf eine Probe und regt dort Elek-
tronen aus atomaren Rumpfni-
veaus in unbesetzte Zustande
des Leitungsbandes oberhalb der
Fermi-Energie E an. Die Schwel-
lenenergie, bei der dieser Vor-
gang einsetzt, ist charakteristisch
fur das betreffende Element. In
einer vereinfachten Darstellung
wie in Abb. 2 bedeutet dies, dass
im Falle einer ferromagnetischen
Probe wie z. B. Fe bei einer Pho-
tonenenergie von ca. 707 eV ein
spinpolarisiertes Elektron aus
dem Fe2p-Rumpfniveaus emit-
tiert wird. Ist die Magnetisierung
der Probe parallel zum Spin des
einfallenden Photons, so wird

dieses spinpolarisierte Rumpfe-
lektron in unbesetzte Fe3d-Majo-
ritdtsspinzustande des Valenz-
bandes (in Abb. 2(a) blau darge-
stellt) angeregt (Elektronen, de-
ren Spin parallel bzw. antiparallel
zur Richtung des von aul3en an-
gelegten Magnetfeldes orientiert
ist werden als Majoritats- bzw. Mi-
noritatsladungstrager bezeich-
net). Kehrt man hingegen das
Vorzeichen der Magnetisierung
der Probe oder den Spin des
Photons um, so éandert sich eben-
falls das Vorzeichen der Spinpo-
larisation des angeregten Fe2p-
Rumpfelektrons, und man regt di-
rekt in unbesetzte Fe3d-Mino-
ritdtsspinzustande an (grun dar-
gestellt). Man erhélt somit zwei
~dichroische* (griechisch: zwei
Farben) Fe2p-Absorptionsspek-
tren mit unterschiedlicher Absorp-
tionsstarke (W, und p., s. Abb.
2(b)), deren Differenz in erster
Néherung die unterschiedliche
elektronische Spinzustandsdich-
te der unbesetzten Minoritats-
bzw. Majoritatszustande des Lei-
tungsbandes eines Ferromagne-
ten nahe E; in (dank der charak-
teristischen Anregungsenergie)
elementspezifischer Weise wie-
dergibt (u, — Y., s. Abb. 2(c)). Zu-
sétzlich lassen sich noch anhand
von sog. ,Summenregeln” [5, 6]
(s. Abb. 2(d)) aus dem integrier-
ten Differenzspektrum das ma-
gnetische Spin- bzw. Bahnmo-
ment der betreffenden atomaren
Spezies ableiten. Dies stellt ge-
genliber der herkbmmlichen ma-
gnetischen Laboranalytik einen
wesentlichen Fortschritt dar, da
man nun in der Lage ist, bei
mehrkomponentigen magneti-
schen Materialien die Beitrage
der einzelnen chemischen Ele-
mente jeweils getrennt (so z. B.
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als Funktion des aufieren Ma-
gnetfeldes, der Probentempera-
tur, des Drucks etc.) zu untersu-
chen. Das bislang aufgrund sei-
ner geringen Grol3e schwierig zu
bestimmende magnetische
Bahnmoment der Valenzbande-
lektronen hat sich dabei aufgrund
seiner grof3en Bedeutung bei der
magnetischen Anisotropie von
inshesondere mehrkomponenti-
gen metallischen Dinnschichtsy-
stemen als zentraler physikali-
scher Parameter erwiesen [7].

Nun zu einem konkreten Beispiel
aus dem Bereich der Ubergangs-
metalloxide. Magnetit (Fe;O,) ist
das alteste und zugleich bekann-
teste magnetische Mineral und
spielt bis heute auf dem Gebiet
des Festkorpermagnetismus auf-
grund seiner Komplexitat und der
Vielzahl seiner physikalischen
Phanomene eine wichtige Rolle
[8]. Insbesondere in der Dinn-
schichttechnologie er6ffnet sich
zur Zeit den Ubergangsmetalloxi-
den in Analogie zu der bereits zu
einem frilheren Zeitpunkt ange-
laufenen Entwicklung bei den rein
metallischen Multilagensystemen
[9] eine vielversprechende Zu-
kunft [10]. In Abb. 3 (a) ist die Kri-
stallstruktur von Magnetit darge-
stellt. Geht man von einer rein io-
nischen Betrachtungsweise aus,
so lasst sich Magnetit als
Fe’ [Fe*Fe?'|,0%, darstellen.
Diese Strukturformel deutet be-
reits an, dass die eine Halfte der
Fe*-lonen ein Achtel der verflig-
baren tetraedrischen A-Gitterplat-
ze belegt (kurz Fe* T,, vierfache
Koordination mit O-Liganden),
wahrend die verbleibenden Fe®'-
lonen mitsamt derselben Anzahl
an Fe*-lonen die oktaedrischen
B-Gitterplatze belegen (kurz

Fe3*0, bzw. Fe?'O,, sechsfache gibt sich das makroskopische
Koordination mit O-Liganden). Im  magnetische Moment aus den lo-
konkreten Fall des Magnetits er- kalen magnetischen Momenten
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Abb. 2: (a) Schematische Darstellung der Funktionsweise des magnetischen
Rontgenzirkulardichroismus anhand der 2p-Absorptionskante eines ferroma-
gnetischen 3d-Ubergangsmetalls wie z. B. Fe, Ni oder Co. Der mit Elektronen
besetzte Anteil der Majoritats- bzw. Minoritatsspinzustéande des Valenzbandes

ist im oberen Bildteil in blauer bzw. griiner Farbe dargestellt. (b) Ein Beispiel

fir ein dichroisches Absorptionsspektrum anhand der Fe2p-Absorptions-
skante fur metallisches Fe. Die mit Fe2p , bzw. Fe2p,,, beschrifteten Absorp-
tionslinien ergeben sich aus der Anregung von Elektronen aus dem Spin-
Bahn-aufgespaltenen Fe2p-Rumpfniveau in unbesetzte 3d-Zustéande des Va-
lenzbandes. Im Falle der Fe2p ,,-Linie gibt das in blauer bzw. griner Farbe
dargestellte Spektrum ( pu, bzw. p_) Anregungen in unbesetzte Majoritats- bzw.
Minoritatsspinzustande des Valenzbandes wieder. (c) Aus den in (b) gezeigten
dichroischen Spektren berechnetes Differenzspektrum ( U, — ) und dessen
Integral ( [ u, — ). Die aus dem Integral des Differenzspektrums gewonnenen
Parameter p bzw. q ergeben gemaf den in (d) gezeigten Formeln den Spin-
bzw. Bahnanteil zum magnetischen Gesamtmoment des betreffenden Atoms.
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der Fe-lonen in den magneti-
schen Untergittern der A- bzw. B-
Gitterplatze. Diese beiden ma-
gnetischen Untergitter sind in
sich ferromagnetisch, jedoch un-
tereinander antiferromagnetisch
gekoppelt, wodurch sich ein ge-
samtes magnetisches Moment
von ~4pg pro Fe;O,-Formelein-
heit ergibt. Letztendlich entspricht
dies dem magnetischen Moment
gusS (mit S = 2) der Fe*-lonen
auf den oktaedrischen B-Gitter-
platzen, da sich die Momente der
Fe®*-lonen auf den A- bzw. B-Git-

terplatzen gegenseitig aufheben.
Fe,0, ist daher ein Ferrimagnet
und hat eine magnetische Ord-
nungstemperatur von 858 K. Das
Uberwiegen eines von zwei anti-
ferromagnetisch gekoppelten fer-
romagnetischen Untergittern wird
i. A. als Ferrimagnetismus be-
zeichnet.

In Abb. 3(b) sind die dichroischen
Fe2p-Spektren (u, und p.) eines
epitaktisch aufgewachsenen
Fe;O,-Films dargestellt, wahrend
in Abb. 3(d) das entsprechende
Differenzspektrum (4, — W) wie-

dergegeben ist. Die dichroischen
Fe2p-Spektren entsprechen von
ihrer spektralen Form her den Er-
wartungen eines aus Fe®- und
Fe®*-lonen zusammengesetzten
gemischtvalenten Systems; je-
doch macht die Uberlagerung der
Spektren der jeweils einzelnen
Fe-Valenzen auf verschiedenen
Gitterplatzen eine Auswertung
dieser experimentellen Spektren
schwierig. An dieser Stelle kommt
zuséatzlich zu dem oben bereits
angesprochenen magnetischen
Informationsgehalt des SXMCD
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Abb. 3: (a) Kristallstruktur von Fe ;0,. (b) Dichroische Fe2p-Absorptionsspektren des Magnetits
(Fe;0,). Das in roter bzw. schwarzer Farbe dargestellte Spektrum gibt Anregungen in unbesetzte
Fe3d-Majoritéats- bzw. Minoritatsspinzustande wieder. (c) Vergleich zwischen experimentellem und
berechnetem Fe2p-Absorptionsspektrum. (d) Vergleich zwischen experimentellem Fe2p-Differenz-
spektrum ( u, — p_ aus Daten in Abb. 3(b)) und berechnetem Differenzspektrum. Die Hauptlinien im
Differenzspektrum zwischen 700 und 715 eV kdnnen wie dargestellt den drei verschiedenen Arten
von Fe-lonen auf den oktaedrischen (O ) bzw. tetraedrischen (T ,) Gitterplatzen zugeordnet werden.
In (e) sind die den einzelnen Fe-lonen im Magnetit entsprechenden theoretischen Einzelspektren
gezeigt, die als Summe das in (d) gezeigte theoretische Differenzspektrum ergeben.
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noch die reiche Struktur des Diffe-
renzspektrums zum Tragen. So
lassen sich die einzelnen Haupt-
strukturen im Differenzspektrum
zwischen 700 und 715 eV den ein-
zelnen Fe?*- bzw. Fe*-lonen auf
den tetraedrischen A- bzw. okta-
edrischen B-Gitterplatzen zuord-
nen (s. deren Zuordnung in Abb.
3(d)). Das unterschiedliche Vor-
zeichen dieser Strukturen spiegelt
dabei interessanterweise die anti-
ferromagnetische Anordnung der
magnetischen Momente der Fe-
lonen in den A- und B-Untergittern
wieder. Die Auswertung des inte-
grierten Differenzspektrums
gemal den SXMCD-Summenre-
geln (s. Abb. 2(c), (d)) ergibt fiir die
hier betrachteten Fe-Valenzen ein
wie erwartet niedriges Verhaltnis
zwischen dem Bahnmoment- und
Spin-Anteil des magnetischen Mo-
mentes der Fe?*-lonen von 0.04.

Die physikalische Aussagekraft
der hier vorgestellten experimen-
tellen Synchrotrontechniken wird
durch parallel dazu durchgefiihrte
Rechnungen wesentlich erhéht.
Dies soll hier wiederum am Bei-
spiel des Fe;0, gezeigt werden.
In Abb. 3(c) ist als eingefugtes
Nebenbild das mit linear polari-
sierter Synchrotronstrahlung ge-
messene Fe2p-NEXAFS-Spek-
trum zusammen mit dem entspre-
chenden berechneten Spektrum
[11] wiedergegeben. Die Rech-
nungen basieren auf einem ato-
maren Modell unter Einbezug der
durch die O-Liganden hervorge-
rufenen Kristallfelder mit den ent-
sprechenden Symmetrien, wel-
che die betrachteten Fe-lonen je-
weils umgeben [12]. Da im Falle
des Magnetits drei unterschiedli-
che Arten von Fe-Atomen vorlie-
gen (die bereits diskutierten

Fe**T, Fe* 0, sowie Fe*O,),
wurden fur jede einzelne Fe-Spe-
zies die jeweiligen atomaren
Ubergéange im tetraedrischen
bzw. oktaedrischen Kristallfeld
der Liganden berechnet. Das Ge-
samtspektrum ergibt dann als ge-
wichtete Summe dieser Einzel-
spektren.

Mit dem o. g. Modell lassen sich
natirlich auch die dichroischen
Spektren und das sich daraus er-
gebende Differenzspektrum ei-
nes Systems berechnen und da-
mit nach Abgleich mit dem Expe-
riment entsprechende Aussagen
Uber die mikroskopischen ma-
gnetischen Eigenschaften des
betrachteten Festkdrpers ma-
chen. In Abb. 3(d) ist zum Ver-
gleich zusammen mit den experi-
mentellen Daten das berechnete
Differenzspektrum dargestellt,
wahrend in Abb. 3(e) die berech-
neten Spektren fur die einzelnen
Arten von Fe-lonen wiedergege-
ben sind. Diese ergeben als
Summe das in Abb. 3(d) gezeigte
Simulationsspektrum. Die Anpas-
sung der Gesamtheit der berech-
neten Spektren an die experi-
mentellen Daten ermdglicht dabei
aufgrund der feineren Strukturen
des Differenzspektrums in kom-
plexen gemischtvalenten Syste-
men wie Magnetit eine prazisere
Bestimmung der wesentlichen
elektronischen Strukturparame-
ter. Wie aus Abb. 3(c) bzw. (d) zu
ersehen, ist die Ubereinstimmung
zwischen Theorie und Experi-
ment gut. Aus dieser Art von Mo-
dellrechnungen lassen sich dann
im Falle von neuen Substanzen
mit bislang unbekannter elektro-
nischer bzw. magnetischer Struk-
tur essentielle Parameter wie z.
B. Kristallfeldsymmetrie, Starke

der Kristallfelder, Koordinationen,
Spin-Grundzustande, Hybridisie-
rungsstarken etc. ableiten.

5. Lateral hochaufge-
|6ste chemische und
magnetische

Kartographie mit dem
Photoemissions-
Elektronenmikroskop
(PEEM)

Wie schon in Abschnitt 3 ange-
deutet, besteht einer der aktuel-
len Entwicklungsbereiche im Be-
reich der Weichrontgenanalytik
aus der lateral hochstaufgelsten
Spektroskopie, u. a. unter Ver-
wendung von Photoemissions-
Elektronenmikroskopen (PEEM).
Aufgrund einer Kooperation zwi-
schen dem IFP, der Focus GmbH
(als Hersteller von PEEM-Instru-
menten) und dem Institut fiir Phy-
sik der Universitat Mainz wird in
ca. eineinhalb Jahren auch das
FZK an der Weichréntgen-Analy-
tik-Anlage WERA Uber eine sol-
che Apparatur verfugen.

Die Leistungsfahigkeit eines sol-
chen PEEMSs soll hier anhand von
zwei Beispielen gezeigt werden.
Zunéachst eine Anwendung zur
~,chemischen Kartographie“ [4]: In
Abb. 4(a) ist die PEEM-Aufnahme
eines Defekts in einer auf einem
MgO-Substrat aufgewachsenen
Fe;O,-Schicht wiedergegeben.
Wie in Abschnitt 3 bereits be-
schrieben, kommt eine solche Auf-
nahme zustande, indem die Ver-
teilung der durch die Beleuchtung
der Probe mit monochromatischer
Synchrotronstrahlung aus der
Probenoberflache ausgeltsten
Photoelektronen mittels einer
Elektronenoptik vergroert und
anschlielend visualisiert wird.
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topographische
Aufnahme

0-Verteilung

Abb. 4;: PEEM-Aufnahmen eines Defekts in einer auf MgO aufgewachsenen
dinnen Fe ;0,-Schicht. (a) Mit einer unspezifischen Photonenenergie aufge-
nommenes Bild mit lediglich topographischem Charakter. (b) Mit der der

Fe2p-Absorptionskante entsprechenden Photonenenergie aufgenommenes

Bild; die Helligkeitsstufen geben die Verteilungsdichte der Fe-lonen an der

Oberflache wieder. (c) Mit der der Ols-Absorptionskante entsprechenden

Photonenenergie aufgenommenes Bild; die Helligkeitsstufen geben die Ver-

teilungsdichte der O-lonen innerhalb der MgO-Oberflache wieder.

Abb. 5: PEEM-Aufnahme der Oberflache
eines mit Quadraten aus Permalloy-Legie-
rung (80% Ni, 20% Fe; 20 um Kantenlange)
bedampften Si-Substrats. Die Graustufen
in der mit der der Fe2p-Kante entsprechen-
den Photonenenergie belichteten Aufnah-

me zeigen die Magnetisierungsrichtungen

der einzelnen ferromagnetischen Doma-
nen innerhalb der Permalloy-Quadrate re-
lativ zur Einfallsrichtung der monochro-

matischen Synchrotronstrahlung.

Abb. 4(a) wurde mit einer willkiir-
lich gewahlten Photonenenergie
aufgenommen, die keiner der Ab-
sorptionslinien der in der Probe
vorhandenen chemischen Ele-
mente entspricht. Die Aufnahme
liefert damit lediglich eine ,topo-
graphische* Aufnahme der Pro-
benoberflache. Nimmt man nun
ein Bild mit der der Fe2p-Absorp-
tionskante entsprechenden Pho-
tonenenergie auf, so geben die
Helligkeitsstufen in Abb. 4(b) nun
die Verteilungsdichte der Fe-lonen
auf der Probenoberflache wieder.
Schaltet man hingegen auf die fir
die Ols-Absorptionskante spezifi-
sche Photonenenergie um, so ge-
ben die Helligkeitsstufen in Abb.
4(c) nun die Verteilungsdichte der
O-lonen auf der Probenoberflache
wieder. Interessanterweise kann
man dabei aufgrund der unter-
schiedlichen Bindungsenergien
auch zwischen dem Sauerstoff im

MgO bzw. im Fe;O, unterschei-
den, so dass Abb. 4(c) in héchst
selektiver Weise die Verteilung
des Sauerstoffs im MgO wieder-
gibt. An diesem Beispiel einer ge-
schadigten Magnetitschicht er-
kennt man also anhand dieser
elementspezifischen Aufnahmen,
wie die Oberflache an unter-
schiedlichen Ort auf der Probe
chemisch beschaffen ist.

Als zweites Beispiel noch ein Re-
sultat aus der ,magnetischen
Kartographie“ [4], wobei ahnlich
wie im Falle des Rontgenzirkular-
dichroismus die Wechselwirkung
der zirkular polarisierten Syn-
chrotronstrahlung mit den atoma-
ren magnetischen Momenten ge-
nutzt wird, um die elementspezifi-
schen magnetischen Eigenschaf-
ten einer Probe zu untersuchen.
In Abb. 5 ist die Oberflache eines
mit Quadraten aus Permalloy-Le-
gierung (80% Ni, 20% Fe; 20 um
Kantenldnge) bedampften Si-
Substrats wiedergegeben. Die
Graustufen in der mit der der
Fe2p-Kante entsprechenden
Photonenenergie belichteteten
Aufnahme zeigen in diesem Falle
die Magnetisierungsrichtungen
der einzelnen ferromagnetischen
Doménen innerhalb der Permal-
loy-Quadrate relativ zur Einfalls-
richtung der monochromatischen
Synchrotronstrahlung. Wie aus
Abb. 5 leicht zu ersehen ist, set-
zen sich die meisten Quadrate
aus vier dreiecksférmigen Doméa-
nen mit unterschiedlichen Ma-
gnetisierungsrichtungen zusam-
men; an einem Quadrat ist dies
anhand von Pfeilen nochmals
graphisch deutlich gemacht. Die
Ausrichtung der Magnetisierun-
gen der einzelnen Doméanen ent-
spricht der energetisch glnstig-
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sten Konfiguration einer ge-
schlossenen Flussschleife, bei
der energetisch unglinstige ma-
gnetische Streufelder minimiert
werden. Die geometrische Form
und Anordnung der Doménen
selbst stellt ebenfalls die einfach-
ste und energetisch glnstigste
Konfiguration dar. Bezuglich der
Anwendung dieser ,magneti-
schen Kartographie* eréffnet sich
im Bereich des Oberflachenma-
gnetismus insbesondere auf dem
Hintergrund der Anwendung bei
magnetischen Speichermateriali-
en ein weites Feld [7].

Es bleibt zu erganzen, dass im
Gegensatz zu rasternden Verfah-
ren die hier gezeigten Aufnah-
men jeweils als Gesamtbild mit
einer ,Belichtungszeit* von weni-
ger als einer Minute aufgenom-
men wurden. Dies eroffnet die
Moglichkeit, dynamische Prozes-
se auf Festkorperoberflachen
zeitaufgeldst zu analysieren.

6. Ausblick:
Spektroskopie an der
Weichrontgen-Analy-

tik-Anlage WERA bei
ANKA — Chancen und
Maglichkeiten

Die hier vorgestellten analy-
tischen Mdglichkeiten zeigen ei-
nen kleinen Ausschnitt dessen,
was in Bezug auf Festkdrperana-
lytik an der Synchrotronstrah-
lungsquelle ANKA und insbeson-
dere an der dort im Lauf der
nachsten eineinhalb Jahre ent-
stehenden Weichrontgen-Analy-
tik-Anlage WERA moglich sein
wird.

Der Aufbau von WERA ist in stark
idealisierter Form in Abb. 6 ge-
zeigt. WERA besteht (i) aus dem
eigentlichen ,Strahlrohr®, d. h. der
Strahlfihrungs- und Aufberei-
tungsoptik einschlief3lich des Mo-
nochromators, sowie (ii) aus drei
verschiedenen, miteinander ge-

koppelten Analysekammern mit-
samt Detektoren, die durch das
Strahlrohr den jeweiligen Erfor-
dernissen optimal angepasst mit
Strahlung versorgt werden. Die
wesentlichen Parameter von
WERA sind in Tabelle 1 wieder-
gegeben.

Zur Nutzung des vollen Potentials
von WERA ist ein ganzes Spek-
trum von experimentellen Unter-
suchungsmethoden vorgesehen,
einschlieBlich der jeweils davon
abgeleiteten lateral aufgel6sten
(,M*) Verfahren:

e Photoemissions-Spektrosko-
pie (PES, u-PES, resonante
PES)

e Auger-Elektronenspektrosko-
pie (AES, Y-AES)

e Photoemissionselektronen-Mi-
kroskopie (,Spektromikrosko-
pie“, d. h. abbildendes Verfah-
ren mit chemischem oder ma-

+ ANKA Speicherring

~

L *h Gittermonochromator
Fokussier- "Wy~ 20 eV - 1400 eV
spiegel ) _ Experiment 1
Eintrittsspalt '-‘.‘_j*_x o — *Eg:gjgs:ller- Photoemissions-
Austrittsspalt

Gesamte Anlage:

Ultrahochvakuum

mikro-Justage (um, prad)

elektronenmikroskopie (PEEM)

Experiment 2

Photoemission, Rintgenabsorption
(VB-PES, XPS, NEXAFS)

Experiment 3
SXMCD

Abb. 6: Stark idealisierte Darstellung des Aufbaus der Weichrontgen-Analytik-Anlage WERA an der Syn-

chrotronstrahlungsquelle ANKA.
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Photonenenergiebereich:

Energieaufldosung E/ AE:

Photonenfluss:

Linearer Polarisationsgrad:

Zirkularer Polarisationsgrad:

Lichtfleck am Ort der Probe:

hv = 20 -1400 eV

> 2000 bei hv = 1200 eV
> 5000 bei hv = 400 eV
> 5000 bei hv = 200 eV
> 5000 beihv=90eV

> 8 x 10" Photonen / s
bei hv = 400 eV,
Energieauflésung 1000

> 97% bei hv = 707 eV
(Fe 2p-Absorptionskante)

> 65% bei hv = 707 eV
(Fe 2p-Absorptionskante)

< 0.5 x 0.25 mm? (hor. x vert.)

Tab. 1: Funktionale Parameter der Weichrontgen-Analytik-Anlage

WERA.

gnetischem Kontrast mit
hoher lateraler Auflosung)

e Nahkanten-Absorptions-
spektroskopie (NEXAFS,
U-NEXAFS)

e Magnetischer Réntgenzirku-
lardichroismus (SXMCD,
H-SXMCD)

Zum Abschluss dieses Beitrages
sollte noch vermerkt werden,
dass WERA als analytisches In-
strument, wie auch die Ubrigen
Experimentiereinrichtungen und
Strahlrohre an ANKA, allen inter-
essierten Nutzern am FZK zur
Verflgung steht.
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Rontgenbeugung an Materialien in reduzierten

Dimensionen

A. Stierle, A. Steinhauser, W. Donner, H. Reichert, H. Dosch,
Max-Planck-Institut fir Metallforschung, Stuttgart.

Einleitung

Auf der Verwendung von Syn-
chrotronstrahlung basieren viele
Methoden der modernen Mate-
rialwissenschaften. Daher ist es
fur das Max-Planck-Institut far
Metallforschung (MPI-MF) in
Stuttgart von grof3ter Bedeutung,
in Institutsnahe direkten Zugang
zu Synchrotronstrahlung zu ha-
ben. Um dies zu ermdglichen, er-
richtet das MPI-MF an der Syn-
chrotonstrahlungsquelle ANKA
(Angstromquelle Karlsruhe) ei-
nen Messplatz fir harte Rontgen-
strahlen im Energiebereich von
6-20 keV. Auf Grund seiner Ei-
genschaften wie kleine Strahl-
divergenz und hohe Intensitét so-
wie Energiedurchstimmbarkeit ist
Synchrotronstrahlung hervorra-
gend zur strukturellen Untersu-
chung von Oberflachen, Grenz-
flachen und dinnen Schichtsy-
stemen geeignet. Die Ober-
flachensensitivitat der sonst als
Volumenprobe bekannten Rént-
genstrahlen wird durch einen
Trick erreicht. Hat man einen un-
endlich ausgedehnten Kristall, so
besteht das der Rontgenbeugung

zugangliche reziproke Gitter aus
sehr scharfen Reflexen, die fir
die klassische Strukturanalyse
verwendet werden. Diese Refle-
xe werden durch zugehdrige
Scharen paralleler, atomarer
Ebenen charakterisiert, die einen
bestimmten Abstand und eine be-
stimmte Orientierung aufweisen.
Fuhrt man nun eine Oberflache in
diesen Kristall ein, so kommt es
zu einer Verbreiterung dieser Re-
flexe entlang einer Richtung
senkrecht zur Oberflache. Die In-
tensitatsverteilung entlang dieser
sog. reziproken Gitterstabe ist ex-
trem empfindlich auf die Position
der Atome in der obersten Atom-
lage und deren Anderung z.B.
durch Phasentransformationen
oder Oxidation. Auf Grund der
sehr viel geringeren Intensitat
entlang der reziproken Gittersta-
be ist der Einsatz von Syn-
chrotronstrahlung erforderlich,
um die Signale einzelner (Sub-)
Atomlagen zu vermessen.

Typischerweise trifft der Syn-
chrotronstrahl in einer ersten Ab-
schirmhitte auf die Strahloptik,
die den Strahl in seinen Eigen-

schaften auf das spezielle Experi-
ment malschneidert. In einer
zweiten Abschirmhitte findet
dann das RoOntgenexperiment
statt. Die Streuexperimente wer-
den computergesteuert von einer
Kontrollkabine aus durchgefihrt.
Abb. 1 zeigt den Aufbau der
Strahloptik des MPI-MF-Strahl-
rohres am ANKA-Synchrotron.
Der Strahl lauft durch ein Vaku-
umrohr, um die Absorption in der
Luft zu vermeiden. Von der linken
Bildseite kommend wird die Posi-
tion und Richtung des direkten
Strahls durch 2 Strahllagemonito-
re bestimmt (ein zweiter Strahlla-
gemonitor befindet sich im Front-
endbereich, hier nicht darge-
stellt). Mithilfe von horizontalen
und vertikalen Schlitzpaaren vor
und nach den optischen Elemen-
ten kann die Winkeldivergenz des
Strahls auf das gewlnschte Mal3
eingestellt werden. Als erstes op-
tisches Element steht ein Spiegel
im Strahl, der abh&ngig vom Ein-
fallswinkel nur Strahlung bis zu
einer bestimmten Energie reflek-
tiert und gleichzeitig den Syn-
chrotronstrahl in der vertikalen
Richtung fokussiert. Der Spiegel

Monochromator

Strahllage- ~ Schlitze
monitor Si-Spiegel
i © ©

E

Schlitze
Phosphorschirm

Abb. 1: Strahloptik des in Bau befindlichen Messplatzes an der ANKA Synchrotronstrahlungsquelle in Karlsru-
he. Mithilfe der unterschiedlichen optischen Elemente kénnen die Eigenschaften des Synchrotronstrahls opti-
mal auf das jeweilige Experiment angepasst werden. Der Strahleintritt findet von links statt.
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besteht aus einem 700 mm X
300 mm x 200 mm dicken Rhodi-
um beschichteten Siliziumblock,
der mechanisch zur Strahlfokus-
sierung gebogen werden kann.

Der vom Spiegel reflektierte
Strahl trifft dann auf einen Mono-
chromator, der aus zwei Silizium-
Einkristallen in (111)-Orientierung
besteht. Werden die Kristalle par-
allel zu einander ausgerichtet und
unter dem Bragg-Winkel zum ein-
fallenden Strahl gedreht, so wird
nur eine Energie durchgelassen.
Eine Besonderheit dieser Anord-
nung ist, dass auch Experimente
mit einem teilmonochromatisier-
ten Strahl nur unter Verwendung
des Spiegels oder aber mit dem
weil3en Strahl durchgefiihrt wer-
den konnen.

In der eigentlichen Experimen-
tierstation kommt ein 1.5 t schwe-

Abb. 2: Typische UHV-Kammer als Proben-
umgebung fir In-situ-Réntgenstreuungs-

experimente, die auf dem 6-Kreis-Diffrak-
tometer montiert werden kann.

res 6-Kreis-Diffraktometer zum
Einsatz, welches die Durch-
fuhrung von Streuexperimenten
an unterschiedlichen Proben mit
verschiedenen komplexen
Probenumgebungen gestattet
(siehe Abb. 2). Das Diffraktome-
ter besteht aus einer Kombination
von Drehtischen, die es erlauben,
die Probe auf beliebige Winkel re-
lativ zum einfallenden Strahl sehr
prazise einzujustieren. Weiterhin
ermdglicht es die Drehung des
Detektors relativ zur Probe, um
den gestreuten Strahl unter ver-
schiedenen Winkeln nachweisen
zu kénnen. Die Installationspha-
se des Strahlrohres wird Ende
2000 abgeschlossen sein. Zu die-
sem Zeitpunkt soll auch die AN-
KA-Strahlungsquelle fur den
Testbetrieb bereit sein. Nach ei-
ner 6-monatigen Einfahrphase
mit Testexperimenten soll das
Strahlrohr fir den allgemeinen
Nutzerbetrieb des MPI fiir Metall-
forschung gedffnet werden.

Im folgenden sollen drei typische
Beispiele fir die Anwendung von
Synchrotronstrahlung zur Analy-
se von Oberflachen und Grenz-
flachen gegeben werden. Es wird
das Verhalten von Legierungs-
oberflachen, Legierungsschich-
ten im nm Dickenbereich und das
Verhalten von Legierungsober-
flachen beziglich Oxidation be-
schrieben werden.

Legierungsober-
flachen [1]

Technisch verwertbare Eigen-

schaften  mehrkomponentiger
Metall-Legierungen héngen in er-
ster Linie von der chemischen
Zusammensetzung sowie deren
raumlicher Variation ab. Hier-

durch wird die Bildung verschie-
dener Phasen im Material sowie
deren Stabilitat bestimmt. Der er-
ste Schritt beim Ubergang zu Ma-
terialen in reduzierten Dimensio-
nen besteht in der Einfihrung
freier Oberflachen an volumenar-
tigen Probenkdrpern. Es zeigt
sich, dass bereits die Existenz
freier Oberflachen gerade die
Komposition mehrkomponentiger
Metall-Legierungen stark andern
kann und damit einen bestim-
menden Einfluss auf die Pha-
senbildung und Phasenstabilitat
im oberflachennahen Bereich
nimmt. Im folgenden soll gezeigt
werden wie sich damit im ober-
flachennahen Bereich binarer Le-
gierungen Strukturen stabilisie-
ren lassen, die im Volumen des
entsprechenden Materials nicht
existieren.

Wie betrachten dazu die Legie-
rung CusAu, die bei T,=390°C
einen  Ordnungs-Unordnungs-
Phasentibergang erleidet. In der
Tieftemperaturphase (T<Ty
sind die Kupfer- und Goldatome
periodisch in einem kristallinen,
kubisch-flachenzentrierten Gitter
angeordnet. Das System bildet
eine langreichweitig geordnete
Uberstruktur aus (siehe Abb. 3a).
In der Hochtemperaturphase
(T > T,) geht die langreichweitige
Ordnung verloren, die Atome sind
regellos auf dem weiterhin kristal-
linen Gitter verteilt (siehe Abb.
3b). Es existieren nur noch kurz-
reichweitige Korrelationen in der
Besetzung der Gitterplatze mit
beiden Atomsorten. Beide Struk-
turen lassen sich durch ihre zu-
gehdérigen Beugungsmuster im
Rontgenstreuexperiment eindeu-
tig unterscheiden. Thermodyna-
mische Betrachtungen zeigen,
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Abb. 3: Struktur der Einheitszelle von Cu

JAu im geordneten (a)

und ungeordneten (b) Zustand. Kupfer- und Goldatome sind je-
weils durch rote und gelbe Kugeln markiert.

dass dieses einfache Bild eines
Phasenibergangs im Volumen in
Oberflachennahe deutlich mehr
Komplexitat aufweist.

Unsere Untersuchungen mit
Oberflachenréntgenbeugung an
sauberen, einkristallinen CuzAu-
Oberflachen mit (001)-Orientie-
rung zeigen stets eine Anreiche-
rung von Au an der Oberflache
des Systems. In der ungeordne-
ten (Hochtemperatur-)Phase wird
hierdurch die Bildung einer
Schichtstruktur an der Oberflache
induziert, wobei benachbarte La-
gen jeweils mit Au angereichert
bzw. abgereichert sind (siehe
Abb. 4). Parallel zur Oberflache
findet sich dabei keine Ordnung
in der Besetzung der Gitterplatze
der einzelnen Schichten. Eine
entsprechende Struktur existiert
im Volumen des Systems nicht.
Die experimentell gefundene
Temperaturabhangigkeit der
Dicke der segregierten Schicht
spiegelt die Reichweite der Kor-

theoretisch bestétigt werden [2].
Die in der Hochtemperaturphase
existierende Schichtstruktur kann
auch als Keim der geordneten
Tieftemperaturphase verstanden
werden. Durch geeignete thermi-
sche Behandlung kann die Dicke
der Schicktstruktur von mikrosko-
pischen Dimensionen (einige ato-
mare Abstande) zu mesoskopi-
schen Dimensionen (einige hun-
dert atomare Abstande) getrieben
werden. Hierzu muss das Materi-

al stufenweise aus der Hochtem-
peraturphase in den Bereich
der Tieftemperaturphase abge-
schreckt werden. Es lassen sich
damit im Volumen unbekannte
Nichtgleichgewichtsstrukturen re-
alisieren. Derartige Effekte wer-
den insbesondere beim Uber-
gang zur Dunnfilmtechnologie
wesentlich, wenn die Dicke der
entsprechenden Struktur in der
GroRenordnung der Filmdicke
liegt.

Kooperative Vorgange in

diinnen Metall- und
Legierungsfilmen [3,4]

Viele Gegenstande, auf die wir in
unserem taglichen Leben stol3en,
bestehen aus ein- oder mehr-
komponentigen dinnen Metall-
schichten. Als Beispiele seien
magnetische Speicherschichten
oder magnetische oder elektri-
sche Sensoren genannt. Die im-
mer weiter fortschreitende Minia-
turisierung dieser Bauteile erfor-
dert ein tieferes Verstandnis der
physikalischen Vorgange in din-
nen Filmen. Eine typische ma-

20%

Ac,,

—20% -

10 15
Atomlagen

Abb. 4: Kompositionsprofil der Cu  ;Au(001) Oberflache bei Tc + 1K. Die Au-
Konzentration ¢ ,,(n) = ¢z + Ac,,(n) in jeder Lage n ist als prozentuale Abwei-
chung Ac,,(n) zur mittleren Konzentration ¢ g = 23.6% von Au-Atomen ange-
geben. Bei n = 0 liegt die Oberflache des Systems.

relationen in der Besetzung von
Gitterplatzen mit Atomen der Le-
gierung wieder und konnte auch
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gnetische Speicherschicht be-
steht aus einer ternaren Legie-
rung von 20 nm Dicke (20 milli-
onstel Meter). Die raumliche Ver-
teilung der chemischen Zusam-
mensetzung und der Magnetisie-
rung in diesen extrem dinnen
Schichten unterscheidet sich mit-
unter drastisch von den Eigen-
schaften entsprechender ausge-
dehnter, volumenartiger Materia-
lien. Der Methodik der physikali-
schen Grundlagenforschung fol-
gend, werden zunéchst Modellsy-
steme geschaffen, an denen aus-
gewahlte Aspekte im Detail stu-
diert werden kdnnen. Die hier ge-
wonnenen Erkenntnisse kénnen
dann auf komplexere Materialien
Ubertragen werden und helfen,
neue Werkstoffe zu gestalten. In
einem ausgedehnten Festkorper
gibt es Korrelationen zwischen
den Atomen bzw. Molekulen, die
zu den makroskopischen Eigen-
schaften fuhren. So bewirken in-
teratomare Korrelationen z.B. die
Kristallisation, d.h. die regelmani-
ge Anordnung der Atome oder
den (Ferro-)Magnetismus. Ist der
Festkorper in einer oder mehre-
ren Raumrichtungen begrenzt, so
ist auch die Reichweite der Korre-
lationen begrenzt; dieser ,Ab-
schneideeffekt* kann u.U. zu vol-
lig neuen Materialeigenschaften
fuhren. Ein Ziel unserer For-
schungsarbeiten ist die genaue
Charakterisierung von atomaren
Korrelationen in diinnen Schich-
ten und das Aufspiren von ,Ab-
schneideeffekten“. Um an sehr
dinnen Schichten (einige Atom-
lagen) noch Korrelationen tber
grol3e laterale Bereiche messen
zu koénnen, wird eine intensive
Synchrotronstrahlungsquelle

bendtigt. Im Folgenden seien
zwei Beispiele genannt, in denen

chemische (Ordnungs-)Korrela-
tionen in dinnen Metallfilmen un-
tersucht wurden.

Unordnungsbenetzung in
CusAu-Filmen

Ein Modellsystem fur Phasen-
Ubergange in dinnen Schichten
ist die Legierung Cu,Au. Hier lauft
der Phasenubergang nicht konti-
nuierlich ab, da die Reichweite
der Korrelationen durch die Art
der internen Wechselwirkungen
begrenzt ist. Der Ordnungs-Un-
ordnungs-Phasenlibergang ist in
diesem System abrupt, ahnlich
dem Schmelzen eines Festkor-
pers. Genau wie beim Schmelzen
setzt die Umwandlung an der

Oberflache zuerst ein und ,frisst*
sich dann in das Material.

Der Temperatureffekt auf die Ord-
nung in einer 15 nm dicken
Cu,;Au-Schicht mittels Streuung
von Synchrotronstrahlung wurde
am Hamburger Synchrotron-
strahlungslaboratorium (HASY-
LAB) untersucht. Durch einen ge-
schickt ausgenutzten Interferenz-
effekt konnten wir das Einsetzen
und Ansteigen der Legierungsun-
ordnung auf atomarer Skala ver-
folgen. Abb. 5 zeigt zwei Beu-
gungsmuster  einer  CusAu-
Schicht in einer Messanordnung,
die sensitiv auf die Legierungs-
ordnung senkrecht zur Schicht-
ebene ist. Die Periode der deut-
lich sichtbaren Oszillationen ist

10%
1 15nm Cu;Au

1073

10?5

Streuintensitat

10

1074

o Ty-94K

senkrechter Impulstibertrag [A™]

Abb.5: Réntgenbeugungsmuster einer 15 nm diinnen Cu

sAU-Le-

gierungsschicht bei zwei verschiedenen Temperaturen unterhalb

der Volumenphasenibergangstemperatur T

o- Der Beugungsre-

flex ist sensitiv auf die Besetzungsordnung des kubischen Git-

ters (oben). Beim Aufheizen (rote Punkte: Mel3daten, rote Kurve:
Modellrechnung) bildet sich eine mikroskopisch dinne (1 nm)

ungeordnete Schicht an der Oberflache, die durch eine Verschie-
bung des Intereferenzmusters sichtbar gemacht wird.
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ein direktes MalR3 fur die Anzabhl
der geordneten Atomlagen. Bei
Erhéhung der Temperatur um
86 Grad (rote Kurve), nimmt die
geordnete Schichtdicke um 5
Atomlagen (1 nm) ab und die Pe-
riode der Oszillationen zu. Mit
dieser Methode kann also das
~Schmelzen“ der Ordnung bzw.
das Benetzen der Unordnung in
einem dinnen Film direkt auf ato-
marer Skala beobachtet werden.

Ordnungsfluktuationen in
FeCo-Filmen

Viele binare Legierungen weisen
eine Tendenz zur chemischen
Ordnung auf, d.h. dass die bei-
den Konstituenten bestimmte
Platze in einem Kristallgitter be-
vorzugt einnehmen, um eine be-
stimmte ,Nachbarschaft" einzu-
stellen. Diese chemische oder
Legierungsordnung ist bestim-
mend fur die elektronische Struk-
tur und somit fir makroskopische
Eigenschaften des Materials.
Heizt man eine geordnete Legie-
rung auf, so erreicht man in der
Regel eine Temperatur, bei der
die Ordnung verschwindet, die
sogenannte Ubergangstempera-
tur T.. Legierungen aus Eisen
und Kobalt weisen in einem wei-
ten Konzentrationsbereich einen
Ordnungs-Unordnungsphasen-

Ubergang auf. Dieser Phasen-
Ubergang lauft kontinuierlich ab,
d.h. beim Aufheizen verschwindet
die Ordnung allméhlich, wobei
die geordnete und die ungeord-
nete Phase sich immer ahnlicher
werden. In der Néhe von T, ent-
stehen Fluktuationen zwischen
den beiden Phasen, d.h. geord-
nete Bereiche entstehen und ver-
schwinden wieder, wobei die mitt-
lere GroRe dieser Bereiche als

Korrelationslange  bezeichnet
wird. In einem diinnen Film kann
diese Korrelationslange nicht be-
liebig groR werden, da sie durch
die Schichtdicke begrenzt wird.

Wir haben mit Hilfe sehr intensi-
ver Synchrotronstrahlung, die ei-
ne empfindliche Sonde fur die
chemische Ordnung ist, systema-
tisch den Effekt der Schichtdicke
auf die Ordnungsfluktuationen in
FeCo-Filmen untersucht. Die Ex-
perimente wurden an der Eu-
ropaischen  Synchrotronstrah-
lungsquelle in Grenoble (ESRF)
durchgefuhrt, wobei die epitaxia-
len FeCo-Schichten in Stuttgart
prapariert wurden und dann unter
Ultrahochvakuumbedingungen

(p < 10° mbar) in einer speziellen
Transport- und Messkammer
(ahnlich zu der Kammer in Abb.
2) nach Grenoble gebracht wur-
den. Abb. 6 zeigt exemplarisch
Scans entlang der Oberflachen-
normalen fur verschiedene Tem-
peraturen. Die umfangreichen
Messungen ergaben tatsachlich
einen ,Abschneideeffekt* bzgl.
der Korrelationen senkrecht zur
Schichtebene, wobei ein weiterer
interessanter Effekt beobachtet
werden konnte: an der Grenz-
flache zwischen dem Film und
dem Substrat, auf das der Film
aufgewachsen wurde (einkristalli-
nes Magnesiumoxid) reichert sich
eine der beiden Legierungskom-
ponenten, hier Kobalt, an. Diese
atomar diinne Schicht (2-3 nm)
konnte exakt in ihrer Zusammen-
setzung vermessen werden, und
zwar zerstorungsfrei bei einer
Temperatur von etwa 700° C! Im
obigen Fall wurden die atomaren
(chemischen) Korrelationen mit
Hilfe des beobachteten Segrega-
tionseffektes ,sichtbar* gemacht.

30 nm FeCo

10°

4
10 774k

804 K
810K o b
LR T i
830K =
844 K

Intensitat [cts /20 s]

102 . .
0.9 1.0
I[r.lu]

Abb. 6: Verschwinden des Ordnungsrefle-
xes am Phasenibergang einer 30 nm
dicken FeCo-Schicht mit zunehmender

Temperatur.

Wenn der ,Rost"

kommt: Oxidation von
Legierungen [5]

Bei der Oxidation von Legie-
rungsoberflachen entstehen din-
ne Oxidschichten, die eine sehr
wichtige Rolle als Korrosions-
schutzschichten spielen, wie z.B.
bei der Legierung NiAl, welche
als Hochtemperaturwerkstoff ein-
gesetzt wird. Zum anderen wer-
den sehr dinne Oxidschichten
als Substrate flir Modellkatalysa-
toren verwendet, die es erlauben,
elektronenspektroskopische Me-
thoden ohne Aufladungsprob-
leme einzusetzen. Weiterhin fin-
den dunne Oxidschichten derzeit
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Einsatz als Tunnelbarrieren in
Tunnelmagnetwiderstandspro-
ben (TMR, tunneling magneto-re-
sistance). Dabei werden zwei fer-
romagnetische Schichten durch
eine wenige nm dicke Oxid-
schicht getrennt. Der Widerstand
Uber den Tunnelkontakt hangt
empfindlich von der Orientierung
der Schichtmomente zu einander
ab. Auf der Grundlage dieses Ef-
fektes hofft man, zukulnftig Le-
sekopfe und permanente RAMs
(random access memories) her-
zustellen.

Fir alle diese Anwendungen ist
eine Kontrolle des Oxidwachs-
tums auf atomarer Skala und das
Zuschneiden des Oxidwachs-
tums auf die jeweiligen Erforder-
nisse gewunscht. Abb. 7 zeigt die
prinzipiellen Schritte des An-
fangsstadiums der Oxidation. Bei
den sehr kontrollierten Experi-
menten geht man von einer
praktisch verunreinigungsfreien

Oberflache aus, die durch Bom-
bardierung der Oberflache mit
Argonionen und anschlieBendem
Heizen unter Ultra-Hochvakuum-
bedingungen erzeugt werden
kann.

Der erste Schritt der Oxidation ist
Abb. 7 (1) dargestellt. Sauerstoff-
molekiile aus der Gasatmospha-
re werden bei der Bindung zur
Metallunterlage  aufgebrochen
und durch einen Ladungsuber-
trag aus dem Metall an die Ober-
flache gebunden (dissoziative
Chemisorption). Dabei entstehen
positiv geladene Metallionen, die
gemeinsam mit den Sauerstoffio-
nen die erste Oxidlage bilden. Fur
den Fortschritt der Oxidation ist
es aulRerdem noétig, dass auch
die Oxidoberflache Sauerstoff
dissoziativ chemisorbieren kann
(Abb. 7 (2)). Dazu missen Elek-
tronen durch die wachsende
Oxidschicht transportiert werden
kdnnen. Weiterhin muss eine Dif-
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Abb. 7: Anfangsstadium der Oxidation eines Metalls. 1) Dissozia-
tive Chemisorption von Sauerstoff auf der reinen Metallober-
flache. 2) Dissoziative Chemisorption auf der wachsenden Oxid-
oberflache und Materialtransport durch die Oxidschicht.

fusion entweder der Metallionen
an die Oberflache, oder aber der
Sauerstoffionen an die Metall-
Oxid-Grenzflache erfolgen. Im er-
sten Fall wachst die Oxidschicht
an der Oberflache weiter, im
zweiten Fall an der Metall-Oxid-
Grenzflache. Bei der binaren Le-
gierung NiAl kann es zur selekti-
ven Oxidation nur einer Kompo-
nente kommen, die zur Ausbil-
dung von Aluminiumoxid Schich-
ten fahrt.

Als geeignete Methode zur Cha-
rakterisierung des Oxidationsvor-
gangs hat sich oberflachensensi-
tive Rontgenbeugung erwiesen.
Als In-situ-Methode erlaubt sie
es, ,live" beim Oxidationsvorgang
zuzuschauen, ohne den Prozess
selbst zu beeinflussen. Aul3er-
dem ermdglicht sie den Zugang
zu allen strukturellen Parametern
der wachsenden Oxidschicht und
der Metall-Oxid-Grenzflache oh-
ne Zerstérung der Probe. Bildet
sich nun eine geordnete Oxid-
schicht aus, deren Atome nicht
den selben Abstand wie die Sub-
stratatome aufweisen, so besitzt
sie ihren eigenes Interferenzmu-
ster, welches mit oberflachen-
sensitiver Réntgenbeugung aus-
gemessen werden kann. Die
Messungen hierzu wurden an der
ESRF durchgefihrt. Aus der Da-
tenanalyse konnte folgendes
Strukturmodell ermittelt werden
(siehe Abb. 8): auf der NiAl-Ober-
flache bilden sich 2 nm hohe 6-
Al,O;-Inseln (6-Al, O, ist eine spe-
zielle Modifikation von Alumini-
umoxid, bei der tetraedrisch und
oktaedrisch koordinierte Platze
der Al-lonen gleichermal3en be-
setzt sind), die von flachen nur
0.76 nm hohen Al,O;-Bereichen
umgeben sind. Die Struktur die-
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ser flachen Bereiche weist starke
Abweichungen von der 6-Al,O,-
Struktur der Inseln auf. Die Al-lo-
nen an der Metall-Oxid-Grenz-
flache bevorzugen tetraedrisch
koordinierte Platze, wohin gegen
sie oktaedrisch koordinierte Plat-

ze an der Oberflache vorziehen.
Dieses Beispiel zeigt die hohe
Empfindlichkeit der oberflachen-
sensitiven Rdntgenbeugung fir
atomare Strukturen, die das An-
fangsstadium der Oxidation do-
minieren.

z/a (NiAl)

Einheitszelle

x/a (NiAl)

Abb. 8: Modell der 0-Al,O;-Inseln. Sauerstoffionen werden durch
grol3e blaue Kugeln dargestellt, Al-lonen durch kleine rote Kugeln.

Zusammenfassung

An Hand von Beispielen wurde
verdeutlicht, welche wichtigen
Beitrage der Einsatz von Syn-
chrotronstrahlung fir das Ver-
standnis der Struktur von Legie-
rungen in Oberflachennahe und
in wenigen Atomlagen dicken
Schichten liefern kann. Weiterhin
erlaubt sie die In-situ-Charakteri-
sierung des Oxidationsverhaltens
von Legierungen. Neben den
Messungen der vorgestellten Art
sind am MPI-MF-Strahlrohr auch
Untersuchungen der Eigenschaf-
ten von Legierungsnanowirfeln
geplant. Sie stellen eine weitere
Reduzierung der Systemdimensi-
on dar. Der Messplatz ist jedoch
auch fur eine Vielzahl anderer
Untersuchungen offen, wie z.B.
Materialeigenschaften  organi-
scher Schichten, strukturelle und
magnetische Eigenschaften von
Manganaten, Elektromigration
oder Eigenschaften von Bi-Kri-
stall-Grenzflachen.
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Umweltstudien mit mikrofokussierter
Synchrotronstrahlung
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1 ITC; ?) Institut fur Mineralogie, Universitat Wiirzburg; %) Institut fiir Terrestrische Okologie, ETH Ziirich, Schweiz

Einleitung

In der materialorientierten Um-
weltforschung konzentrieren sich
Forschungsarbeiten  hauptsach-
lich auf zwei Schwerpunkte. Einer-
seits verursachen industrielle Pro-
zesse grof3e Mengen an Altlasten,
die Boden, Wasser, Atmosphére
und Biosphare verunreinigen.
Aber auch Produkte selbst stellen
eine Gefahrenquelle dar, wenn
z.B. bei ihrer Herstellung toxische
Elemente eingebaut wurden, die
in Folge von Witterungseinfliissen
wieder an die Umwelt abgegeben
werden koénnen. Hier haben Un-
tersuchungen kontaminierter
Standorte, bzw. von Produkten mit
Kontaminationspotential die Ziel-
setzung, Bindung und Prozess-
verhalten ©kotoxisch relevanter
Substanzen aufzuklaren. Aus die-
sem Verstandnis kdnnen Empfeh-
lungen zu Risiko-Abschéatzungen

und fur Handlungsmafnahmen
beschlossen werden. Anderer-
seits werden heute in zunehmen-
dem MalRe neue Materialien zur
Reinigung von kontaminierten Ab-
wassern entwickelt, in denen
Schadstoffe dauerhaft an Fest-
phasen gebunden oder regenera-
tiv Uber Festphasen bis hin zu Kol-
loiden abgeschieden werden kon-
nen. Zu ihrer Entwicklung ist eine
exakte Kenntnis der Wechselwir-
kung zwischen den Festphasen
und den Schadstoffen erforderlich.

Fir Sanierung und Reinigung gilt
gleichermassen, dass das Ver-
halten von Schadstoffen ent-
scheidend von der chemischen
Bindungsform abhangt, die zu-
dem kleinraumig im 10er-um-Be-
reich stark variieren kann. Die
Charakterisierung der Bindungs-
formen erfordert daher eine kom-
binierte Anwendung verschiede-

Umwelt

Kontamination

industrielle Prozesse: Probenahme
Altlasten, Abwasser
Anwendung
_— S
Dekontamination Sanierungs-
technologien

Untersuchung
Reaktionsmechanismen

Entwicklung, Test;

Optimierte Materialien
zur Schadstoffbindung

Abb. 1: In einer Prozess- und materialorientierten Umweltforschung werden
Kontaminationen erfasst, beurteilt und mit der Entwicklung von Materialien
fur eine verbesserte Kapazitat zur Bindung von Schadstoffen gekoppelt.
Daraus koénnen neuartige Sanierungstechnologien entstehen. Die bisher be-
stehende analytische Liicke wird durch neue hochortsauflésende Untersu-
chungsmethoden, z.B mit Synchrotronstrahlung geschlossen.

ner analytischer Methoden mit
hoher raumlicher Auflésung. Von
vielen Elementen und chemi-
schen Verbindungen, die in unse-
re Umwelt gelangen, geht eine
Gefahrdung fur Mensch und Um-
welt bereits in geringen Konzen-
trationen aus. Dies stellt hohe An-
forderungen an die Nachweis-
grenzen der analytischen Metho-
den. Fur die Losung dieser Fra-
gestellungen bietet sich deshalb
der Einsatz von Synchrotron-
strahlung an, da sie die genann-
ten Anforderungen an die Mess-
genauigkeit in vielen Fallen erful-
len kann (Abb. 1).

Analytische Methoden mit Syn-
chrotronstrahlung tragen deshalb
weltweit mit stark steigender Ten-
denz zur Lésung umweltrelevan-
ter Fragestellungen bei. Entspre-
chende Verdffentlichungen ha-
ben in den letzten vier Jahren
stark zugenommen. Im Bereich
der Umweltforschung verdoppel-
te sich die Anzahl von Arbeiten,
die an einer Synchrotonquelle
ganz oder teilweise vorgenom-
men wurden. Um dem steigen-
den Bedarf an Messzeit gerecht
zu werden und um verbesserte
Messbedingungen zu erreichen,
werden heute bei der Planung
und Inbetriebnahme von Syn-
chrotronstrahlenquellen die
messtechnischen Anforderungen
auf das Probenmaterial zuge-
schnitten. Eigens fiir Fragestel-
lungen aus den Umweltwissen-
schaften gestaltete Strahlrohre
mit ihren Messkabinen (,Beam-
lines*) sind bisher aber die Aus-
nahme und befinden sich teilwei-
se noch im Planungsstadium, wie
zum Beispiel an der Canadian
Light Source (CLS)[1] oder der
Swiss Light Source SLS [2].
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Welche Eigenschaften zeich-
nen Synchrotronstrahlung
gegenuber Strahlung aus her-
kommlichen Quellen aus

und worin liegen die Vorteile
ihres Einsatzes in der Um-
weltforschung?

Leistungsstarke Strahlenquellen
liefern an einem Ort konzentriert
hohere Werte fir den Photonen-
fluss, die Brightness, die Brillanz
und ein weites Spektrum an Wel-
lenlangen vom Roéntgenbereich
bis zum fernen Infrarot [3], das fur
unterschiedliche Untersuchungs-
methoden nétig ist. Der besonde-
re Vorteil von Synchrotronstrah-
lung fur die Umweltforschung
liegt aber darin, dass sie z.B.
elementspezifisch eingesetzt
werden kann. Die Auswahl der
Wellenlénge erlaubt es, Absorpti-
onskanten von Elementen gezielt
aufzuzeichnen. Dieses Verfahren
wird als Roéntgenabsorptions-
spektroskopie (XAS: X-ray Ab-
sorption Spectroscopy) bezeich-

Methode

Rontgenabsorptions-

net. Aus dem Verlauf der Kanten
kann durch Vergleich mit Refe-
renzspektren die chemische Bin-
dung des zu untersuchenden Ele-
ments ermittelt werden. Selbst
der Bindungsanteil unterschiedli-
cher chemischer Umgebungen
eines Elements in einer Probe ist
heute mit Hilfe der Simulation von
Réntgenabsorptionsspektren
guantitativ bestimmbar.

Schadstoffe sind aber z.B. in B6-
den keineswegs homogen verteilt
und konnen an verschiedenen
Stellen der Proben unterschiedlich
chemisch gebunden sein. Geringe
Korngrof3en der Bodenbestandtei-
le erfordern daher eine hohe Orts-
auflosung der analytischen Me-
thoden von 10 um und kleiner. Aus
der Kenntnis, der Verteilung und
der Zusammensetzung der Bin-
dungsformen in mit Schadstoffen
belasteten Bboden lassen sich so
Ruckschlisse auf die Mobilisier-
barkeit von Schadstoffen und
ihren Eintrag in Grund- und Ober-

Abkirzung

mikrofokussierend*
U-XAS

flachenwasser ziehen. Eine Kom-
bination von mikrofokussierender
Rontgenabsorbtionsspektrosko-
pie und Rontgendiffraktion erlaubt
es, geloste und an Oberflachen
adsorbierte Stoffe bis hin zu
strukturell gebundenen Elemen-
ten zu untersuchen. Prozessab-
laufe kdnnen durch Messungen in
Reaktionskammern mit unter-
schiedlichen Atmosphéren (z.B.
H,O, CO,, aber auch Inertgas wie
Ar, N,) direkt verfolgt werden. All-
gemein lasst sich sagen, dass
sich die Qualitat der Ergebnisse
von Experimenten mit Rontgen-
strahlung enorm verbessert, wenn
Synchrotronstrahlung verwendet
wird. Rontgenabsorptionsspektro-
skopische Untersuchungen sind
Uberhaupt erst an einer Syn-
chrotronquelle effektiv durchfihr-
bar. Die folgende Tabelle gibt ei-
nen Uberblick mit Schwerpunkt
auf mikrofokussierende Metho-
den.

Anwendung

elementspezifisch,

Charakterisierung von
chemischen Bindungsformen

spektroskopie (X-ray Absorption Spectroscopy)

Strukturuntersuchung, Nachweis und
Identifikation von Mineralphasen

Rontgendiffraktion U-XRD (X-ray Diffraction)

(Einkristall, Pulver)

U-FTIR (Fourier Transform Infrared)  Molekileigenschaften

Spectroscopy

ohne Fokussierung

alle oben aufgefiihrten Methoden XAS, XRD, FTIR wie oben, aber zusatzlich
guantitative Mineralphasenanalyse
(XRD)

porése und partikuléare Strukturen
im nm-Bereich

Infrarotspektroskopie

SAXS
(Small Angle X-ray Scattering)

Rontgenkleinwinkelstreuung

* Information aus kleinen Bereichen (um), ortsaufgeltste Information

Tab. 1: Analytische Methoden an einer Synchrotronstrahlenquelle mit Schwerpunkt auf Mikrofokussierung.

367



Neben den mikrofokussierenden
Rontgenmethoden eignet sich
mikrofokussierende Infrarot-
spektroskopie (IR-Spektroskopie)
dazu, ortsaufgeldst Gber Molekil-
schwingungen auf Mineralober-
flachen z.B. Zusammenhange
zwischen bakterieller Aktivitat
und Schadstoffbindung und -frei-
setzung aufzuspuren. Auch hier
bietet Infrarotstrahlung, die an ei-
nem Synchrotron erhalten wer-
den kann, wegen ihrer hoheren
Intensitat Vorteile gegentiber her-
kémmlichen Infrarotquellen.

Zur Erzeugung von mikrofokussie-
render Rontgenstrahlung reicht es
nicht aus den Strahlungsanteil, der
primar am Ablenkmagneten an-
fallt, zu verwenden. Erst durch den
Einbau eines ,Strahlverstarkers*
(Undulator) kann Rontgenstrah-
lung mit hoher Brillanz fokussiert
werden. Hierzu wird ein neuartiger
Undulator entwickelt [4].

Warum ist es sinnvoll ein
Synchrotron-Umweltlabor als
Schwerpunkt im Forschungs-
zentrum Karlsruhe einzurich-
ten?

Der Anteil der Umweltforschung
im Forschungszentrum Karlsruhe
betragt ca. 25% und deckt ein wei-
tes Spektrum aus den Bereichen
Boden, Grundwasser, Abwasser,
Altlasten, Recycling, Atmosphéare
und Toxikologie ab. In einem
Workshop wurden 41 Themen-
beitrage von 29 interessierten Nut-
zergruppen aus dem internationa-
len Umfeld vorgestellt. Aufgrund
des hohen eigenen Nutzungsbe-
darfs und dem Bedarf auswartiger
Forschergruppen wurde die Ein-
richtung eines Synchrotronum-
weltlabors an der ANKA vorge-
schlagen und genehmigt.

Beispiele Umweltstudien

Umweltrelevante  Fragestellun-
gen, zu deren Losung sich die
Anwendung auf Synchrotron-
strahlung basierter Methoden an-
bietet, finden sich in vielen An-
wendungsbereichen, wie z.B. der
Kontamination von Bdden, der
Schadstoffbelastung in Grund-
und Oberflachenwassern, der
Verwitterung von Baustoffen und
der Entwicklung neuer Materiali-
en zur Wasserreinigung. Auch
Strukturuntersuchungen an Kri-
stallen sind von grundsatzlicher
Bedeutung, da sich die Eigen-
schaften von Oberflachen aus
dem atomaren Aufbau der Kristal-
le ergeben und damit ihr Verhal-
ten gegeniber der Bindung von
Schadstoffen definiert wird.

Im Folgenden werden zu den ge-
nannten Fragestellungen Bei-
spiele fir den Einsatz von Syn-
chrotronstrahlung gegeben.

Einkristalluntersuchungen mit
mikrofokussierter Synchrotron-
strahlung zur Aufkldrung der
Struktur von Tonmineralen

Tonminerale sind nicht nur durch
ihre plattchenférmige Form ein
die physikalischen Eigenschaften
bestimmender Bestandteil vieler
Bdden, sondern sie gestalten
auch das chemische Milieu in be-
sonderem Mal3e mit, da sie orga-
nische und anorganische Schad-
stoffe wegen ihrer Ladung und
schichtartigen Struktur auf unter-
schiedlichste Weise zu binden
vermodgen. Schadstoffbindung an
Tonmineralen ist aber immer
auch abhéangig von ihrem struktu-
rellen Aufbau, der in vielen Féllen
fehlgeordnet ist und grofRe Wie-
derholungsperioden aufweist.

Aufgrund ihrer geringen Grol3e
(< 2 ym) entzogen sich die Ton-
minerale bisher Einkristallunter-
suchungen, da fir derartige
strukturelle Untersuchungen mit-
tels Roéntgenbeugung an einer
Laborquelle Kristalle von minde-
stens etwa 100 pm Durchmesser
und somit einem Volumen von
10° um? benotigt werden. Mit mo-
dernen Drehanodengeneratoren
in Kombination mit CCD-Detekto-
ren lassen sich an gut streuenden
Proben noch partielle Daten an
Kristallen mit lediglich 20 pm
Durchmesser (8000 pm® Volu-
men) messen. Im Falle der Ton-
minerale liegen aber extrem klei-
ne Mikrokristalle mit typischen Di-
mensionen von wenigen Kubik-
mikrometer Volumen vor, die zu-
dem noch von niedriger Symme-
trie und plattig ausgebildet sind,
keine schweren Atome enthalten
und zumeist Fehlordnung zeigen.
All diese Eigenschaften erschwe-
ren die quantitative Auswertung
von Rontgen- und Neutronenpul-
verdaten, so dass es wiinschens-
wert ist, diese Proben mit Einkri-
stallbeugungsmethoden zu unter-
suchen.

Fir die Untersuchung an Kristal-
len mit derartig kleiner Streukraft
bendtigt man einen dedizierten
Messplatz an einem Synchrotron
der dritten Generation, wie der
ESRF oder ANKA, Karlsruhe. Da
die Proben maximale Durchmes-
ser von wenigen Mikrometern
zeigen, ist ein entsprechend fo-
kussierte Strahl mit hoher Birilli-
anz erforderlich, der z.B. am
Messplatz ID13 des ESRF mit ei-
nem ellipsoidalen Spiegel auf 20
pm vertikale Hohe fokussiert wer-
den kann. Bei Verwendung des
10 pm Kollimators stehen am
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Probenort 10" Photonen/sec im
monochromatischen Strahl zur
Verfugung. Damit lassen sich
Einkristalluntersuchungen an
Tonmineralen mit typischen Be-
lichtungszeiten von unter 10 sec
pro Aufnahme durchfiihren. Die
bisher kleinste untersuchte Probe
hatte ein Volumen von lediglich
0.4 um® [5] (also der 2.5-milli-
onste Teil des erforderlichen Vo-
lumens fUr eine Messung an ei-
ner herkdbmmlichen Strahlenquel-
le). Dabei stellte sich heraus,
dass dieser Kristall kein Einkri-
stall sondern ein verzwillingtes In-
dividuum war, und sich dadurch
das Volumen noch einmal hal-
bierte. Aus Daten, die an triklinen
Einkristallen des Kaolinits aus
Keokuk, lowa, USA, mit nur 8
bzw. 0.8 um?® Volumen gemessen
wurden, konnte die Struktur ohne
Einschréankungen inklusive der
Wasserstoffpositionen verfeinert
werden [6].

Neben der hohen Primérinten-
sitat ist die Reduktion des Unter-
grundes der wichtigste Aspekt bei
einem Experiment mit Mikrokri-
stallen. Als Quellen fur den Unter-
grund sind vor allem wichtig:

e Streuung des Primarstrahls an
der Luft

e Streuung des Primarstrahls an
der Probenumgebung.

Die Streuung des Primarstrahls
an der Luft kann reduziert bzw.
vermieden werden, wenn der
freie Weg zwischen Kollimator
und Primarstrahlfanger weitest-
gehend verkirzt wird, der Durch-
messer des Priméarstrahls mittels
eines entsprechenden Kollima-
tors auf lediglich wenige Kristall-
durchmesser eingeengt oder al-
ternativ das Experiment im Vaku-

um durchgefiihrt wird. Die letzte
Moglichkeit stellt die beste LO-
sung dar, bringt allerdings techni-
sche Herausforderungen mit
sich. Es ist dann erforderlich, ent-
weder den Primarstrahl und die
Sekundérstrahlung durch Kap-
tonfenster zu fuhren, was zu ei-
ner Reduktion der Beweglichkeit
des Diffraktometers fluhrt, oder
das gesamte Diffraktometer in ei-
ner Vakuumkammer aufzubauen.
Diese Losung wird derzeit nur bei
Kleinwinkelstreuexperimenten
realisiert. An ID13 wurde daher
die Lésung eines engen Kollima-
tors in Verbindung mit kurzen
Strahlwegen realisiert und fihrt
zu sehr guten Bedingungen.

Wenn nicht Experimente bei ex-
tremen Temperaturen geplant
werden, koénnen Einkristalle fir
ein Experiment am sinnvollsten
auf eine dinne Nadel geklebt
werden. Die Streuung des
Priméarstrahls an dieser Probe-
numgebung zu reduzieren, be-
deutet somit diese Nadel in ihrer
Streuintensitat und ihrem Volu-
men zu reduzieren. Eine Glas-
spitze, gezogen aus einem Glas-
stab [7], erfillt diese Bedingun-
gen ideal. Es lassen sich in einfa-
cher Weise mechanisch stabile
Glasfaden ausziehen, die Uber ei-
ne Lange von 30 pm eine Dicke
von unter einem pm besitzen.

Die Praparation von Mikrokristal-
len mit wenigen Mikrometern
Durchmesser erfordert spezielle
Techniken, da diese Kristalle fiir
die Montage unter einem konven-
tionellen lichtoptischen  Mikro-
skop zu klein sind. Um kleine Kri-
stalle aufzukleben, bendtigt man
ein lichtoptisches Mikroskop mit
inversem Lichtweg, bei dem zwi-
schen Lichtquelle und dem Ob-

jekt gentigend Platz fur die Mani-
pulation ist, wahrend das Objektiv
von unten nah an die Proben be-
wegt wird, um eine maximale Ver-
gréRerung von 600fach zu errei-
chen. Damit lassen sich lediglich
Objekte von mindestens 5 pm
genuigend gut auflésen, um sie
gezielt aufkleben zu kdnnen. Klei-
nere Kristalle kbnnen mit einem
speziell entwickelten Mikromani-
pulator in einem Rasterelektro-
nenmikroskop auf die oben be-
schriebenen Glasfaden aufge-
klebt werden [7]. Die im Vergleich
zum Lichtmikroskop viel héhere
Aufldsung und bessere Tiefen-
scharfe gestattet es derzeit, Ein-
kristalle von minimal 300 nm
Durchmesser zu montieren. Das
Volumen dieser Kristalle ist sogar
zu klein, um sie an einem Syn-
chrotron der dritten Generation
zu untersuchen.

Einkristallexperimente an klein-
sten Proben bieten gegeniber
Pulverexperimenten eine ganze
Reihe von Vorteilen. Viele Tonmi-
nerale sind fehlgeordnet. Die
Fehlordnung, bei den Tonminera-
len zumeist verschiedene Stapel-
fehler in ihrem schichtartigen Auf-
bau, auRBert sich im Auftreten dif-
fuser Streuung. In einem Pulver-
experiment wird schalenweise
Uber den gesamten reziproken
Raum integriert, so dass wichtige
Information Uber die Lage der dif-
fusen Streuung verloren geht. An
einem sehr stark fehlgeordneten
Kaolinit aus Georgia, USA, konn-
te mit Einkristallexperimenten
erstmals gezeigt werden, dass
die Stapelfehler nicht unkorreliert
verteilt sind [8]. Die entsprechen-
den Pulverdiagramme geben da-
zu keinen Aufschluss. Einkristall-
experimente erlauben insbeson-

369



Abb. 2: Bild eines Mikrokristalls (a); aufgekittet auf einen Glasfaden mit ei-
nem Mikromanipulator im Rasterelektronenmikroskop, Grof3e des Kristalls
ca. 3x 2 um (b).

dere in situ-Experimente an ei-
nem einzelnen Kristall, um dar-
aus genaue Informationen zur Ki-
netik von Reaktionen zu erhalten.
Studien zu Interkalationsreaktio-
nen an Kaolinit mittels Pulverbeu-
gung konnten bisher keine ein-
deutige Aussage zum Reaktions-
mechanismus ableiten, da die
stets vorhandene KorngrofRen-
verteilung keine klare Trennung
verschiedener Mechanismen er-
laubt.

Untersuchung der mikro-
skaligen Variation von
schwach kristallinen Boden-
Mineralphasen zum
Verstandnis der Schwer-
metallmobilitét in Boden.

Schwermetalle gelangen Uber
verschiedene Prozesse in Boden
und liegen daher bereits von An-
fang an als unterschiedliche che-
mische Spezies vor, z.B. in Form
von gelésten lonen oder als
schwer l6sliche Festphasen. Die-
se primaren Phasen veradndern
sich in Boden weiter (sofern sie
nicht im thermodynamischen
Gleichgewicht mit der Bodenl6-
sung liegen). Von besonderer Be-

deutung ist die Ldésung von Fest-
phasen, die Sorption und Desorp-
tion geldster lonen und die Fal-
lung von sekundaren Mineralen.
Haufig findet eine Kette von Mi-
neralumwandlungen statt, wenn
zunachst thermodynamisch me-
tastabile Phasen ausfallen und
dann stufenweise in stabilere
Phasen transformiert werden.
Durch die Phasenheterogenitét
von Boden (feste Matrix, gas- und
wassergeflllter Porenraum, Bio-
ta) variieren eine Vielzahl von Va-
riablen kleinrdumig (z.B. lonen-
starke und Zusammensetzung
der Bodenl6sung, Redoxzustand,
pH, Konzentration von organi-
schen Sauren und Chelaten). Da-
her wird angenommen, dass
auch die auftretenden Metallspe-
zies kleinraumig stark variieren.

Das Verstandnis dieser kleinrau-
migen Variabilitéat ist aus zwei
Grinden von grofRer Bedeutung.
Erstens finden Transportvorgén-
ge in Boden entlang praferentiel-
ler Bahnen statt. So erfolgt z.B.
der Transport ins Grundwasser
entlang von Makroporen. Der
Transport zu oberirdischer Pflan-
zenmasse verlauft entlang der

Wurzelbahnen. Hier sind ausge-
pragte Gradienten an Metallkon-
zentration, pH, Redoxzustand,
organische Sauren etc. und da-
her auch an Metallspezies zu er-
warten. Die Prognose der Trans-
portvorgange erfordert daher die
Kenntnis der Metallspezies spezi-
ell auf ihren Transportbahnen.
Zweitens gibt das lokale Vertei-
lungsmuster der Metallspezies
Hinweise auf die thermodynami-
schen und kinetischen Faktoren,
die zu ihrer Verteilung gefuhrt ha-
ben. Dies wiederum ermdoglicht
gezielte Prozessstudien an einfa-
chen Laborsystemen, und letzt-
endlich ein besseres Verstandnis
der zeitlichen Veranderung der
Metallspezies.

Synchrotron-Réntgenstrahlung
ist auRBerordentlich gut geeignet,
um die kleinrdumige Variabilitat
von Metallspezies in Bbdden zu
beschreiben. Mittels Fokussie-
rung des Strahls auf 1 bis 10 um
kénnen wichtige Gradienten, z.B.
an Porenwanden, Aggregatober-
flachen und Wurzeln sowie die
reaktiven Partikel der Tonmineral-
fraktion raumlich aufgeltst wer-
den. Die Kombination von
Mikrorontgenfluoreszenzspektro-
skopie (u-XRF), Mikrorontgenab-
sorptionspektroskopie  (U-XAS)
und Mikroréntgendiffraktion (-
XRD) sollte eine weitgehende
Metall-Speziation und Struktur-
aufklarung der typischerweise
wenig kristallinen Bodenminerale
entlang dieser Gradienten er-
mdoglichen.

Bdden sind haufig anthropogen
mit Metallen kontaminiert, wobei
die Metallkonzentration zukdinftig,
trotz verbesserter Rickhaltemal3-
nahmen im Produktions- und
Konsumbereich, noch zunehmen
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wird. Gesamtgehalte sagen je-
doch nicht zwangslaufig auch et-
was Uber die 6kologische Verflg-
barkeit dieser Metalle aus. Zur
Abschatzung des Gefahrdungs-
potential muss vielmehr die Me-
tallspeziation bekannt sein. Her-
kbmmliche Rontgenabsorptions-
spektroskopie hat diesbezuglich
bedeutende Fortschritte gebracht.
Erste Ergebnisse mit mikrofokus-
sierter Rontgenstrahlung haben
jedoch gezeigt, dass Metalle in
Bdden unter Umstéanden kleinréu-
mig sehr heterogen verteilt sind
und in unterschiedlichen Bin-
dungsformen nebeneinander vor-
kommen [9]. Unsere Hypothese
ist, dass Metallspezies an den Po-
renwanden von Makroporen oder
an Wurzeloberflachen eine viel
groRere Bedeutung fur die Mobi-
litat dieser Metalle haben als Me-
tallspezies z.B. im Innern von Bo-
denaggregaten. AufRerdem kann
aus dem raumlichen Verteilungs-
muster auch auf Mechanismen
und die zeitliche Dynamik der Me-
tallspeziation zurtickgeschlossen
werden. Wir erwarten daher, dass
unsere Untersuchungen zu einer
verbesserten Risikoanalyse von
Schwermetallen in Boden fiihren
und zu verbesserten Sanierungs-
methoden beitragen.

In Acrylharz eingebettete Boden-
Dunnschliffe wurden an der Be-
amline 10.3.2 der ALS (Advanced
Light Source. Berkely) mittels p-
XRF und p-XAS untersucht [9].
Der Boden stammt aus dem Pal-
mertongebiet (Pennsylvania), und
weist aufgrund des 90-jahrigen
Betriebs einer Zn-Schmelze hohe
Konzentrationen an Schwerme-
tallen auf (6000 ppm Zn, 6500
ppm Pb, 700 ppm Cu, 70 ppm
Cd). Die Elementkarten des Ober-
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Abb. 3: 800 x 800 um Elementkarte von Zn (links) und Fe (rechts) des Pal-
merton-Oberboden (Dunnschliff). Weil3 zeigt die hochsten, Schwarz die
niedrigsten Metallkonzentrationen an. Pfeile markieren Bereiche an denen
U-XAFS-Spektra gesammelt wurden.

bodens zeigen eine relativ gleich-
mafRige Verteilung von Ca, K, Al,
Si, Mn und Fe Uber Bodenaggre- @
gate, die vorwiegend aus organi-
scher Substanz bestehen (siehe
Fe-Verteilung in Abb. 3). Die Zn-
Verteilung korreliert tberwiegend
mit der Fe-Verteilung. An wenigen
Stellen treten jedoch hohe Zn-

U-XAFS
Untergrundbereich

Fluoreszenz

Gesamtmasse

Konzentrationen unabhangig von Frankinit
hohen Fe-Konzentrationen auf. : : : :
Diese ,hot spots” haben weniger 95 96 97 98 99 10.0
als 2 pm Durchmesser. Das Zn-K, Photonen-Energie [keV]

XAS-Spektrum eines dieser Stel-
-XAFS
len (siehe Pfeil ,hot spot* in Abb. ® ot spot
3) ist sehr &hnlich zum Spektrum W
von Sphalerit (ZnS) (Abb. 4 b). In . W
den Bereichen jedoch, in denen = Sphalerit
Zn und Fe raumlich assoziiert S
sind, deutet das Zn-K, XAS-Spek- T
trum auf Franklinit (ZnFe,O,) hin )
(Abb. 4 a). }
3eide Minerale stammen vermut- 95 96 97 98 99 100
lich aus dem Schmelzprozess. Photonen-Energie [keV]

Das Vorhandensein von Sphalerit
mehr als 30 Jahre nach dem Ein-  Abb. 4: p-XAFS an der Zn-Kante des Unter-
bau effektiver Ruckhaltefilter ist grundbereiches (a) und des ,hot spot‘-Be-
insofern erstaunlich, als Sphalerit  reiches (b, vgl. Pfeile in Abb. 3), im Vergleich
im Oberboden relativ rasch oxi- mit einem Gesamtmassen-XAFS der glei-
diert und damit in andere Mineral- chen Bodenprobe und einer Sphalerit (ZnS)
phasen umgebaut werden sollte.  und Franklinit (ZnSiO ,) Referenzprobe.
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Die Protonenfreisetzung aus die-
sem Oxidationsprozess ist ver-
mutlich verantwortlich fir den an-
haltenden Misserfolg von Wieder-
begrinungsmafinahmen, die zur
Eindammung von Erosion durch-
gefuhrt werden.

Im Gegensatz zu p-XAS zeigt
das konventionelle XAS-Spek-
trum (,bulk” in Abb. 4 a) nur die
Anwesenheit von Franklinit, und
gibt keinen Hinweis auf die Exi-
stenz von Sphalerit. Daher héatte
eine Studie mit konventionellem
XAS eine entscheidende Kompo-
nente der Umweltprobleme im
Palmertongebiet nicht gefunden.

Schwermetalleinbau
und Verwitterung
zementgebundener Baustoffe

Gering geordnete Calciumsilika-
thydrate (C-S-H) bilden den
Hauptbestandteil von hydratisier-
tem Portlandzement (OPC). OPC
wird einerseits als Baustoff, an-
dererseits aber auch zur Stabili-
sierung und Immobilisierung ze-
mentgebundener  Abfallformen
eingesetzt [10]. Allerdings sind C-
S-H in Gegenwart von geldstem
Luft-CO, metastabil und werden
langfristig in CaCO; und amor-
phes SiO, umgewandelt. Als di-
rekte Folge der Karbonatisierung
treten Bauschaden von volkswirt-
schaftlicher Dimension auf. Auch
zementgebundene Abfallformen
sind der Karbonatisierung unter-
worfen. Der Verbleib der primar
gebundenen Schadstoffe ist unsi-
cher. Durch den zunehmenden
Einsatz schadstoffhaltiger Rest-
stoffe im Baubereich treten
Bauschéaden und potentielle
Schadstofffreisetzung gekoppelt
auf [11]. Da zum Einsatz von
OPC keine technologischen Al-

ternativen zur Verfugung stehen
und die thermodynamischen
Randbedingungen nicht veréan-
dert werden kdnnen, muss das
Problem durch eine Steuerung
der Reaktionskinetik gelost wer-
den. Dazu ist zunachst eine ge-
naue mineralogische Kenntnis
der Ausgangsstoffe und der Bin-
dungsformen von Schadstoffen
notwendig. Auf diesem Gebiet
wurden in den letzten Jahren
groRe Fortschritte gemacht [12].
Andererseits muss der genaue
Karbonatisierungsmechanismus
bekannt sein.

Bisher wird in der Literatur stets
von einer direkten Umwandlung
einer an Calcium verarmten C-S-
H-Phase in Calcit und amorphes
SiO, ausgegangen [13]. Eigene
Untersuchungen zeigen aller-
dings, das der Karbonatisie-
rungsprozess iUber mehrere Zwi-
schenstufen verlauft, die bisher
nicht exakt bekannt sind [14]. Die
genaue Kenntnis der Strukturen
dieser Zwischenprodukte ist aber

unabdingbare Voraussetzung um
z.B. Uber Inhibitoren oder Puffer
Einfluss auf die Reaktionskinetik
zu nehmen. Neben der Kristall-
struktur sind die auftretenden Ge-
flige zur Steuerung der Reakti-
onskinetik entscheidend. Weiter-
hin ist der Einbau von Schadstof-
fen in Zwischenprodukte unbe-
kannt.

Auf Basis der bisherigen Untersu-
chungen insbesondere an kristal-
linen Analoga der C-S-H (Abb. 5)
wurden mehrere strukturelle Mo-
delle der Karbonatisierungsreak-
tion entwickelt [14], die einen nur
partiellen Schadstoffeinbau in
Zwischenprodukte vorhersagen.
Ein Test dieser Modelle ist nur mit
Hilfe von Einkristallstrukturunter-
suchungen moglich. Besondere
experimentelle  Schwierigkeiten
ergeben sich aus der geringen
PartikelgroRe (einige pm) und
Stabilitat (nur in CO,-freier At-
mosphare  bei  kontrolliertem
Wasserdampfpartialdruck). Diese
Probleme lassen sich durch den

Abb. 5: Kristallstruktur von Reyerit, einem potentiellen kristallinen
Analogon fur eine nahezu amorphe Zwischenstufe der Karbo-
natisierung von C-S-H. Reyerit ist, &hnlich wie Tonminerale, aus
Wechsellagen von Tetraeder- und Oktaederschichten aufgebaut.
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Einsatz von mikrofokussierter
Synchrotronstrahlung 16sen. Zur
Untersuchung von Reaktionskine-
tik und Gefiige sollen aul3erdem
XAS- und p-XAS-Messungen un-
ter  kontrollierten  Gasatmos-
pharen durchgefuhrt werden, die
eine Lokalisierung von Schwer-
metallen erlauben [15,16,17]. Mit
der Alkali-Silica-Reaktion existiert
ein weiterer Verwitterungspro-
zess, der analog zur Karbonati-
sierung potentiell zur Zerstdrung
von C-S-H flhrt. Auch dieser Pro-
zess ist bisher kaum verstanden.
Klar ist jedoch, dass der steigen-
de Einsatz technischer Riickstéan-
de im Baubereich mit ihrer
schwankenden chemischen Zu-
sammensetzung zur beschleunig-
ten Verwitterung fuhrt.

Die Kenntnis der Einbaukapazita-
ten und Bildungskinetik von Zwi-
schenprodukten der Karbonatisie-
rung, insbesondere fur Schwer-
metalle, erlaubt es zum einen den
Austrag von Schadstoffen aus
C-S-H zeitaufgel6st zu prognosti-
zieren. Damit wird die Anwen-
dung thermodynamischer Model-
le mdglich, die zusétzlich die Bin-
dung von Schadstoffen als Hy-
droxid bzw. Karbonat einbezie-
hen. Fur den jeweiligen Abfall
kénnen malgeschneiderte Min-
destanforderungen an die ze-
mentgebundene Abfallform (mini-
maler Zementgehalt, max. Ober-
flache, tolerierbarer Schadstoff-
gehalt) definiert werden. Zum an-
deren liefert die Entwicklung von
Karbonatisierungsinhibitoren ei-
nen Schlissel zum Schutz be-
wehrter Betonbauten. Die Inhibi-
toren werden nach der Fertigstel-
lung bzw. konventionellen Sanie-
rung des Bauwerks aufgebracht
und mit der Porenlésung von

AuRRen eingetragen. Die erzielba-
ren hdheren Standzeiten wirden
nachhaltig zur Schonung der
Ressourcen naturlicher Baustoffe
beitragen.

Bisherige Untersuchungen zur
Karbonatisierung sind im wesent-
lichen auf die Untersuchung hy-
dratisierter Zementproben im
cm3-MaRstab und auf die einwir-
kenden Losungen, haufig in rei-
nen  CO,-Atmospharen, be-
schrankt. MAS-NMR-Untersu-
chungen liefern lediglich eine
Uber die gesamte Probe gemittel-
te Information [18]. Hochortsauf-
geléste  Untersuchungen und
Strukturanalysen waren bisher
experimentell nicht durchfuhrbar.
Zur Freisetzung von Schwerme-
tallen aus zementgebundenen
Abfallformen wurden meist Eluti-
onsversuche durchgefuhrt, die
den zugrundeliegenden Prozess
vernachlassigen (z.B. [19]). Die
analytische Licke kann nun ei-
nerseits durch den Einsatz von
Synchrotronstrahlung und zum
anderen durch direkt abbildende
Methoden wie die Rasterkraftmi-
kroskopie in Flussigkeiten (Ato-
mic Force Microscopy AFM) und
Environmental Scanning Electron
Mikroscope (ESEM) unter kon-
trollierten Atmosphéaren geschlos-
sen werden.

Mit Hilfe des ESEMs ist erstmals
die direkte Beobachtung der Kar-
bonatisierung unter realitatsna-
hen Bedingungen mdoglich. Erste
Ergebnisse zeigen, dass die Kar-
bonatisierung tatsachlich aus-
schlief3lich an spezifisch kristallo-
graphisch orientierten Flachen
angreift. Damit ist eine wichtige
Voraussetzung zur Entwicklung
von Inhibitoren gegeben. Auch
die aus theoretischen Berech-

nungen abgeleiteten Zwischen-
stufen der Karbonatisierung wur-
den bestatigt [20]. Eine Klarung
ihrer Struktur ist allerdings bisher
nicht moglich.

Mikroporése Aggregate
aus Nanoteilchen
zur Wasserreinigung

Schwermetalle und toxische Ver-
bindungen in wassrigen Medien
(z.B. Grundwasser, Deponie-
sickerwassern) stellen eine po-
tentielle Umweltgefahrdung dar.
Zur Minderung der Schadstoff-
konzentrationen werden diverse
organische und anorganische
Sorbentien eingesetzt [21]. Einer-
seits ist aus Effektivitatsgrinden
eine hohe spezifische Oberflache
erwlinscht, andererseits aber
muss dadurch mit sehr kleinen
Teilchen im Bereich weniger Nan-
ometer hantiert werden. Dies ge-
schieht teilweise mittels Filter
bzw. dem Beschichten von Filtern
mit Nanoteilchen, fuhrt aber auch
zu Nachteilen, wie z.B. geringem
Durchsatz bei Verstopfen der Po-
ren. Ein Ausweg liegt im Einsatz
von Eisenoxiden, die sich aus
wassrigen Suspensionen mittels
Magnetseparation vollstandig ent-
fernen lassen [22,23]. Magneti-
sche Partikel weisen allerdings
gewisse Nachteile auf. Sie besit-
zen z.B. eine relativ geringe spe-
zifische Oberflache und ein ein-
geschranktes  Sorptionsverhal-
ten. Ein Ausweg besteht in der
Herstellung eines magnetischen
mikroporésen Aggregates aus
Nanoteilchen mit maRgeschnei-
derten Sorptions- und Manipulati-
onseigenschaften zur spéateren
Aufarbeitung. Zur Auswahl ste-
hen z.B. Fe(hydr)oxide wie Fer-
rihydrit, Al- und Ti-oxide, und mi-
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kropordse SiO,-Klgelchen. Die-
se Nanoteilchen bilden mikro-
porose Aggregate [24,25], die
aufgrund ihrer oberflachenchemi-
schen Eigenschaften ein breites
Spektrum an Sorbaten abdecken.
Desweiteren werden Sorbate in
der mikropordsen Struktur ge-
speichert. Die homogene Vertei-
lung in den Aggregaten dirfte bei
geeigneter Materialauswahl eine
Nachbehandlung resp. Wieder-
gewinnung zulassen. Die Verbin-
dung der Aggregate mit magneti-
schen Teilchen zur Magnetsepa-
ration erlaubt es, Aggregate di-
rekt im wassrigen Medium fein zu
dispergieren und damit die effek-
tive Reaktionsflache deutlich ge-
genuber Filteranwendungen zu
steigern. Zur Charakterisierung
der verwendeten Materialien so-
wie der Reaktionsprodukte kom-
men folgende Methoden am Syn-
chrotron zum Einsatz:

Rontgendiffraktometrie (X-ray dif-
fraction — XRD) und mikrofokus-
sierende XRD (u-XRD) zur Cha-
rakterisierung der Matrix und ev.
Ausfallungen an den Aggregat-
oberflachen bzw. im Porenraum.
Kleinwinkelréntgenbeugung
(small angle x-ray scattering —
SAXS) zur Bestimmung der Ag-
gregatstruktur mittels Ansatzen
der Fraktalen Geometrie (Frakta-
le Dimension) [26]. Adsorpti-
onspektroskopie (XAS und p-
XAS) zur Bestimmung der Bin-
dungsformen in Hinsicht auf Fi-
xierung, Umwandlung der Sorba-
te und Charakterisierung eventu-
eller Ausfallungsprodukte. Als Er-
gebnis sollen Daten zur Modellie-
rung des Langzeitverhaltens der
Sorbate  gewonnen  werden
[27,28].

Geféhrdung von Grund und
Oberflachenwasser durch
Altlasten der Industrie und
des Bergbaus

In einem weiten Kontext ist das
Verhalten von Eisensulfathydroxi-
den (Jarosite”) und ihrer Um-
wandlungsprodukte bei der Im-
mobilisierung und Remobilisie-
rung von Schadstoffen in Kontakt
mit Grund- und Oberflachenwés-
sern bedeutsam. Die Fallung von
Jarosit wird in der Metallurgie
(Zinkaufbereitung) seit Jahrzehn-
ten erfolgreich zur Entfernung
von Eisen aus den Prozesslosun-
gen eingesetzt [29,30]. Dabei ge-
langen auch Schwermetalle in die
Fallungsprodukte. Fur die Wie-
derverwertung von Jarosit gibt es
aber bis heute keine 6konomisch
akzeptablen Alternativen, so dass
weltweit jahrlich ca. 2,7 Mio. t die-
ser Substanz auf Monodeponien
verbracht werden missen, wo
Schwermetallemissionen — verur-
sacht durch Leckagen — eine Ge-
fahrdung fir Grund- und Ober-

Abb. 6: Eisensulfatreiche Zonen (Jarosit, Eisen-Oxyhydroxide)

flachenwasser darstellen [31]. Ja-
rosite bilden sich auch in sulfidrei-
chen Kippensedimenten (Abb. 6)
und Restseen als Folge des ex-
tensiven  Braunkohlentagebaus
insbesondere im Mitteldeutschen
und Lausitzer Revier und beein-
trachtigen dort ebenfalls die Qua-
litat von Grund- und Ober-
flachenwasser [32].

In beiden Fallen sind Jarosite un-
ter sauren Bedingungen (niedrige
pH-Werte) stabil und kénnen in
ihrer Kristallstruktur Schadstoffe,
z.B. Chrom und Arsen speichern.
Bei einer pH-Anhebung durch
Kontakt mit Grund- oder Ober-
flachenwasser |6st sich Jarosit
auf. Eisen-Oxyhydroxide fallen
aus. Neben Protonen und Sulfat
werden Schadstoffe aus dem Ja-
rosit freigesetzt. Schadstoffe kon-
nen zum Teil in den Eisen-Oxyhy-
droxiden gebunden werden. Mi-
krobiell katalysierte Umsetzung
von Jarositen in Eisensulfiden
stellt dort eine Alternative zur Bin-
dung von Schwefel, Eisen und

im Uferbereich eines schwefelsauren Braunkohletagebau-Rest-

Sees.

1): AMy(TO,),(OH),, A=Na*,K* H,0* NH," TI*, 1/2Pb?*, 1/2Hg?"; M*=Fe,Al,Cr, T=S,Cr,As
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Schadstoffen dar, wo anoxische
(sauerstoffarme, sauerstofffreie)
Verhaltnisse eingestellbar sind
und Uber lange Zeitspannen an-
halten, z.B. an der Sediment-
Wasser-Grenze in Bergbaurest-
seen bzw. in tieferem Grundwas-
ser. Dabei wirken protonenver-
brauchende Reaktionen neutrali-
sierend. Geloste Schwermetalle
werden sulfidisch gebunden. Die
Umsetzungen des dreiwertigen
Eisens und des Sulfates uber ver-
schiedene Zwischenstufen zum
stabilen Eisendisulfid (FeS,) sol-
len mittels Réntgenabsorptions-
spektroskopie (XAS) ortsaufge-
I6st an Originalproben aber auch
in Laborversuchen verfolgt wer-
den (Abb. 7a).

In zunehmenden MafR3e wird auch
der Einfluss von Bakterien bei der
Schadstoff-Immobilisierung  an
Mineraloberflachen erkannt und
untersucht. In orts- und zeitaufge-
|6sten FTIR-Messungen an einer
Synchrotronquelle konnten Kor-
relationen zwischen Bakterien
und der Reduktion von Cr(VI) zu
Cr(lll) nachgewiesen werden
[33]. Auch im Falle der Reduktion
von Sulfat aus Jarosit kdnnten
derartige Untersuchungen dazu
beitragen, den bakteriellen Ein-
fluss aufzuklaren.

Daruber hinaus ist eine Anwen-
dung von Jarosit zur Kontrolle der
Fallungs- und Flockungs-Kinetik
bei der Reinigung kontaminierter
Trink- und Abwasser denkbar.
Die Aufklarung der Alterungspro-
zesse der im Zuge der Jarositauf-
I6sung gebildeten Eisen-Oxyhy-
droxid- / Eisensulfidphasen mit-
tels u-FTIR-Spektroskopie, Ront-
gendiffraktion (XRD) und ROnt-
genabsorptionsspektroskopie

(XAS) und ihre Auswirkungen auf

(@) Neutralisation schwefelsaurer (b) Immobilisierung von Schadstoffen
Bergbaurestseen aus kontaminiertem Wasser
durch mikrobiell katalysierte
Sulfat- und Eisen-Redunktion Kontrolle
des Riickhaltevermdgens
L pH<3 fiir Schwermetalle
3 Fes0? Ee )l(JRg r wahrend dﬁr (/j-\ltergng
S o - von Eisen- roxiden
% gelost / ortsaufgeldsten onise Oxym%/ttecl)s XXS
= —— Messung 3 A6t
“5 ——— der Reaktion 5 O "
von Ni
= \ Sulfat
£ zu Sulfid
2 und | .
% ZFS(;L!%”) Ausféllung von Eisen-
Oxyhydroxiden wahrend
der Aufldsung von Eisen-
Sulfathydroxiden

Abb. 7: Synchrotronstahlung ,erleuchtet” die Forschung zur Schadstoffmin-

derung in belastetem Wasser. (a) XAS-Untersuchungen tragen dazu bei, Re-

aktionen im Umfeld der Sanierung / Neutralisation schwefelsaurer Bergbau-
restseen und (b) das Verhalten von mit Schwermetallen belasteten Wassern
bei der Bildung von Eisen-Oxyhydroxiden aus Eisen-Sulfathydroxiden (Jaro-

site) aufzuklaren (Abbildungen der Jarositoberflachen [34]).

die Schadstoffbindung sind we-
sentliche Kriterien, die darlber
entscheiden, ob dieser Prozess
konkurrenzfahig im Vergleich zu
Verfahren mit leicht wasserlosli-
chen Eisen(lll)-Sulfaten sein wird
(Abb. 7b).

Aus dem kombinierten Einsatz
von Rontgendiffraktion, FTIR-
Spektroskopie und Rdntgenab-
sorptionsspektroskopie mit Syn-
chrotronstrahlung wird ein um-
fangreiches Prozesswissen erar-
beitet. Damit sollte es gelingen,
Schadstoffemissionen aus Jaro-
sit-Monodeponien und Sulfatbe-
lastung in sauren Bergbaurest-
seen und Kippen vorauszusagen
und zu vermindern. Die Ergebnis-
se in Bezug auf die Mineralreak-
tionen unter anoxischen Bedin-
gungen tragen dazu bei, Dauer
und Umfangs biotechnologischer

Sanierungsmafinahmen zur Neu-
tralisierung schwefelsaurer Berg-
baurestseen abzuschatzen und
Empfehlungen fiir die Optimie-
rung von Sanierungsstrategien
geben. Darlber hinaus ist ein
Einsatz von Jarosit in der Aufbe-
reitung kontaminierter Wasser zu
prifen.

Zusammenfassung und
Ausblick

Die Beispiele zeigen, wie Syn-
chrotronstrahlung in einem brei-
ten methodischen Spektrum ein-
gesetzt werden kann, um unter-
schiedliche Fragestellungen des
Verhaltens von Schadstoffen in
der Umwelt aufzuklaren.

Eine Synchrotronquelle ,vor der
Haustlr bietet enorme Vorteile
bei der Planung und Umsetzung
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Modell: Boden
Daten
o o E,=f(Xy) -
S - S -
0 Q a Q
oo - | EFi) s
& GQ\QT > Eng(XSj) —R, GQQT
a0l o _ a0l o
» e > | EFfXy) =
Realer Boden Ei=1(X;) Digitaler Boden
E;=..Spot“i X;=Eigenschaften des i-ten Spots, z.B. chem. Beurteilung und
Zusammensetzung, chem. Bindung, Vorhersage des Verhaltens
Kristallstruktur von Schadstoffen

Abb. 8: Mikrofokussierende Synchrotronstrahlung eignet sich besonders da-
zu, im heterogenen System Boden an seinen Einzelpartikeln z.B. Schwerme-
tallgehalte und ihre Bindungsformen zu bestimmen. AnschlieRend kann aus
diesen Daten das Modell eines ,Digitalen Bodens" erstellt werden, das ent-
scheidend zur Einschétzung des von Kontaminationen ausgehenden Ge-
fahrdungspotentials und moglicher Konsequenzen fur eine Sanierung

beitragt.

von Messexperimenten fiur um-
weltrelevante  Fragestellungen,
da viele Experimente unter spezi-
ellen Gas-Atmosphéaren durchge-
fuhrt werden missen, z.B., wenn
es darum geht, die Wirkung von
Mikroorganismen unter  Aus-
schluss von Sauerstoff in wassri-
ger Umgebung auf die Schad-

stoffbindung an Oberflachen zu
untersuchen oder unter reaktiven
Gasatmospharen die Freisetzung
von Schadstoffen aus Materialien
(z.B. Baustoffen) zu ermitteln.

Die Entscheidung, den Schwer-
punkt der Einrichtung von Mess-
platzen fir RoOntgendiffraktion

und RoOntgenabsorption auf mi-
krofokussierter Strahlung zu kon-
zentrieren, tragt der Erkenntnis
Rechnung, dass in zunehmen-
dem Malfe auch die kleinrAumige
Variabilitdt des Verhaltens von
Schadstoffen in der Umwelt er-
fasst werden muf3, damit MalR-
nahmen zur Schadstoffminde-
rung mafigeschneidert gestaltet
und eingesetzt werden konnen
(Abb. 8).

Dieses Konzept bietet den Institu-
ten des Forschungszentrums und
den beteiligten Partnern einen in-
frastrukturellen Vorteil gegentiber
der bisherigen Situation der lan-
gen Wege von der Probe zur
Messung. Die gesamte labor-
technische Einrichtung in raumli-
cher Nahe zur Synchrotronquelle
erhoht die Variationsbreite und
Effektivitat bei der Durchflihrung
von Experimenten unter Einsatz
von Synchrotronstrahlung. Hierin
sehen wir eine gute Perspektive
des Forschungszentrums Karls-
ruhe in der Analytik mit Syn-
chrotronstrahlung unter ,Realbe-
dingungen® eine fuhrende Rolle
einzunehmen.
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Ausblick und Visionen fur ANKA

V. Saile, IMT;

D. Einfeld, K. Hesch, R. Rossmanith, R. Steininger, FGS;
H. O. Moser, Singapore Synchrotron Light Source (Singapur)

Einleitung

Die ANKA-Anlage wird zur Zeit
mit acht Strahlrohren in Betrieb
genommen. Damit ist das Poten-
zial der Anlage bei weitem nicht
ausgeschopft. Unter den Vor-
schlagen flr zusatzliche Experi-
mentiereinrichtungen stellen ins-
besondere neue Konzepte fir In-
sertion Devices eine erhebliche
technische Herausforderung dar.
Beispiele hierfir sind die Entwick-
lung eines supraleitenden Mini-
undulators fur ein Synchrotron-
Umweltlabor oder eine Bestrah-
lungseinrichtung fiir die direkte
Fertigung von Mikrobauteilen.

Erweiterungspotenzial

Zur Erstausstattung von ANKA
gehoren 8 Strahlrohre und Mess-
platze, die alle mit Strahlung aus
den Ablenkmagneten von ANKA
versorgt werden. Hinzu kommt
ein weiteres Strahlrohr der Max-
Planck-Gesellschaft in Stuttgart,
das ebenfalls an einen Ablenkma-
gneten angeschlossen ist. Damit
ist die Kapazitat der Anlage bei
weitem noch nicht ausgeschopft.
Zukunftige Erweiterungen lassen
einen Ausbau auf etwa 20 Strahl-
rohe zu, wobei diese Obergrenze
durch den verfugbaren Platz in
der Experimentierhalle bestimmt
wird; der Speicherring selbst hat
32 Auslassflansche fir den An-
schluss von Strahlrohren. Neben
Ablenkmagneten als Strahlungs-
quellen, die ausschlieBlich in der
ersten Phase der Anlage genutzt
werden, bietet ANKA aber auch
die Moglichkeiten zum Einbau so-
genannter ,Insertion Devices" wie
Wiggler und Undulatoren. Dazu
verflgt ANKA Uber vier knapp 5 m
lange, gerade Driftstrecken und

eine weitere etwa 2 m lange, die
zum Einbau der speziellen Ma-
gnetanordnungen der Insertion
Devices geeignet sind. Solche In-
sertion Devices sind dadurch ge-
kennzeichnet, dass der Elektro-
nenstrahl am selben transversa-
len Ort und mit derselben Rich-
tung aus dem Insertion Device
herauskommt wie er hineinlauft,
so dass es fur die Elektronenbahn
aul3erhalb des Insertion Device
keine Rolle spielt, ob dieses ein-
geschaltet ist oder nicht. Mit der
Struktur des Magnetfeldes im In-
sertion Device kdnnen die spek-
tralen Eigenschaften der erzeug-
ten Synchrotronstrahlung gezielt
eingestellt werden. Die Mdglich-
keit, in einem Speicherring die
Spektralverteilung der  Syn-
chrotronstrahlung gezielt den Be-
durfnissen des Experimentes an-
zupassen sowie die Leuchtdichte
fur bestimmte Wellenlangen um
GrolRenordnungen im Vergleich
zu einem Ablenkmagneten zu er-
héhen, hat zu einer breiten An-
wendung von Insertion Devices
innerhalb der letzten Dekade ge-
fuhrt. Die modernsten Speicher-
ringe, Ringe der sogenannten 3.
Generation, sind fur den Einbau
von Insertion Devices konzipiert
und optimiert. Ziel dabei ist es, ei-
ne mdoglichst groRe Zahl von ge-
raden Driftstrecken in den Ring zu
integrieren und Emittanz (Dimen-
sion x Divergenz) des Elektronen-
strahls zu minimieren. Man unter-
scheidet Insertion Devices nach
dem Verhaltnis K des maximalen
Ablenkwinkels der Elektronen-
bahn zum Offnungswinkel der
Synchrotronstrahlung des einzel-
nen Elektrons bei einer charakte-
ristischen Wellenlange (der soge-
nannten kritischen Wellenléange).
Dieses Verhdltnis ist proportional

zum Produkt aus Periodenlange
in einer periodischen Magnetan-
ordnung und dem Magnetfeld. In
praktischen Einheiten ist K durch

K =0.934-B(T)A, (cm)

gegeben.

Fur K >> 1 spricht man von einem
Wellenl&ngenschieber, wenn die
Elektronenbahn eine einzige
Beule mit engem Kurvenradius
beschreibt und damit sehr kurz-
wellige Strahlung emittiert, und
von einem Wiggler, wenn die
Bahn mehrere, periodische Aus-
lenkungen erfahrt. Das Spektrum
der dabei erzeugten Strahlung
entspricht dem eines Ablenkma-
gneten mit einer um das N-fache
erhohten Intensitat, wobei N die
Zahl der Auslenkungen in dem
Wiggler ist.

Undulatoren werden durch K < 1
gekennzeichnet. Sie emittieren
nicht mehr ein Kontinuum wie ein
Ablenkmagnet sondern im we-
sentlichen ein Linienspektrum mit
einer Grundfrequenz und domi-
nierenden ungeraden Harmoni-
schen. Gerade Harmonische exi-
stieren ebenfalls, sind aber deut-
lich schwécher. Abb. 1 zeigt ein
typisches Beispiel eines Undula-
torspektrums.

Die Wellenlange A, der Strah-
lungsmaxima der Grundschwin-
gung und der héheren Harmoni-
schen ist durch die Beziehung

AU
2 ny

gegeben. Hier ist n die Harmoni-
schenzahl, y das Verhaltnis von
Gesamtenergie der Elektronen zu
Ruheenergie des Elektrons und 9
der Beobachtungswinkel bezogen

Ap = (1+K?/2+(y9)%)
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auf die Vorwartsrichtung. Man er-
kennt, dass man bei einer Reduk-
tion der Elektronenenergie im
Speicherring, d.h. von vy, die Peri-
odenlange verkirzen muss, um
dasselbe Spektrum zu produzie-
ren. Der K-Parameter wird dazu
benutzt, das vom Undulator pro-
duzierte Linienspektrum durchzu-
stimmen. Dies erfolgt bei den mei-
sten Undulatoren, die aus zwei
Reihen von Permanentmagneten
oberhalb und unterhalb der Bahn-
ebene der Elektronen aufgebaut
sind, durch eine mechanische An-
derung des Abstandes zwischen
den beiden ,Magnet-Arrays” und
der damit verbundenen Anderung
des Magnetfeldes am Ort der
Elektronenbahn.

Das Forschungszentrum Karlsru-
he beschaftigt sich seit 1990 mit
der Mdglichkeit, einen supralei-
tenden Miniundulator [1] zu ent-
wickeln. Ein Labormuster wurde
gebaut und erfolgreich getestet
[2]. Die Herstellung eines ersten
Prototypen wurde in Zusammen-
arbeit mit einem Industriepartner
aufgenommen. Die Bedeutung
der Supraleitung liegt darin, dass
im Gegensatz zu Geraten mit
Permanentmagneten auch noch
bei sehr kleinen Periodenléngen
hohe Magnetfelder erzeugt wer-
den kénnen. Abb. 2 zeigt eine
schematische Darstellung des
Supramini.

Das weltweit groRe Interesse an
der Supramini-Entwicklung des
Forschungszentrums rihrt daher,
dass mit seiner Hilfe kurzwellige
Undulator-Rdntgenstrahlung
auch an Speicherringen mittlerer
Energie erzeugt werden kann.

=

S 4EH6 A

pa 20 Perioden

§=] A, =5cm

E 3E+16 K=1

E 2.5 GeV Ringenergie

< 400 mA Ringstrom

3 2 E+16
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S 1E+16 1
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N n=>5

o
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@ 1000 2000 3000 4000 5000
Photonenenergie [eV]
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Abb. 1: Typisches Spektrum eines Undulators.

Dadurch kann der Anwendungs-
bereich solcher Anlagen mit mo-
deraten Investitionskosten erheb-
lich erweitert werden. Supraminis
sind also nicht nur fir ANKA, son-
dern fir die ganze Klasse von
Mittelenergie-Synchrotronstrah-
lungsquellen von grofRer Bedeu-
tung. Allerdings sind fiir einen

Einsatz des supraleitenden Mini-
undulators in einem Speicherring
wie ANKA noch betréachtliche Ent-
wicklungsarbeiten zu leisten.
Sind diese erfolgreich, dann wird
der Supramini die Maoglichkeit
bieten, selbst bei niedrigen Elek-
tronenenergien und, damit ver-
bunden, niedrigen Investitions-

Magnetfeld
Elektronenbahn

Fliissiges Helium

Y Supraleitende Drahte

Gebiindelter
Photonenstrahl

- Metallkérper

in Nuten fixiert

Abb. 2: Schematische Darstellung des supraleitenden Miniundu-

lators.
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Abb. 3: Brillanz und Durchstimmbereich der Supramini-Strahlung an ANKA
im Vergleich zum ANKA-Ablenkmagneten und zu einem typischen Undulator
an der ESRF.
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Abb. 4: Schematisches Layout (Draufsicht) der Mikrofokus-Kombinations-
messeinrichtung fur das Synchrotron-Umweltlabor.

und Betriebskosten fiir die Anla-
ge, hochenergetische Undulator-
strahlung zu erzeugen.

Synchrotron-

Umweltlabor

Ein Supramini von 14 mm Peri-
odenlange und einer maximalen
magnetischen Flussdichte von
1.5 T kann an ANKA (2.5 GeV)
Strahlung im Spektralbereich von
1.4 keV bis Uber 20 keV erzeu-
gen, wenn Strahlung bis zur 7.
Harmonischen ausgenutzt wird.
Die Brillanz dieser Strahlung liegt
um bis zu vier GréRenordnungen
hoher als in den Ablenkmagneten
von ANKA und nur noch um zwei
GroRRenordnungen niedriger als
heutige typische Undulator-
Strahlung an der 6 GeV ESRF-
Anlage (Abb. 3). Diese Undula-
torstrahlung ist insbesondere
auch zur Fokussierung der Strah-
lung geeignet, mit Querschnitten
im um-Bereich.

Aufbauend auf eine solche Strah-
lungsquelle ist das Konzept des
Synchrotronumweltlabors an AN-
KA entstanden, das die Mdglich-
keit bieten soll, an ein- und dem-
selben Mikrofleck auf einer Probe
die drei Analytikverfahren Ab-
sorptionsspektroskopie, Fluores-
zenzanalyse und Diffraktometrie
nacheinander einzusetzen. Abb.
4 zeigt ein schematisches Layout
dieser Mikrofokus-Kombinations-
messeinrichtung.

Zur Nutzung dieser Messmog-
lichkeiten, die themenbezogen
durch einen Messplatz fur die In-
frarot-Spektroskopie und -mikro-
skopie abgerundet werden soll,
haben sich zahlreiche Gruppen
mit internationaler Beteiligung zu-
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sammengefunden. Das Spek-
trum der geplanten Arbeiten, die
durch die Analytik des Syn-
chrotron-Umweltlabors  ermég-
licht bzw. unterstitzt werden sol-
len, reicht von sehr grundséatzli-
chen Fragestellungen zur Schad-
stoffbindung und -mobilitat in der
Umwelt bis hin zur Verifizierung
konkreter Sanierungsmafnah-
men. Der Aufbau der entspre-
chenden Strahlfihrungs- und
Messeinrichtungen ist in Vorbe-
reitung.

Fertigung von Mikro-
bauteilen mit

Synchrotronstrahlung

Die LIGA-Technik [3] wurde in
den 80er und 90er Jahren am
Kernforschungszentrum bzw.
Forschungszentrum Karlsruhe so
weit entwickelt, dass mit dieser
Methode heute Produkte herge-
stellt werden kénnen. Das Ver-
fahren umfasst die Schritte Ront-
gentiefenlithographie mit Syn-
chrotronstrahlung, Galvanik und
Abformung. Obwohl schon in den
Anféangen der LIGA-Anwendun-
gen klar wurde, dass eine rdumli-
che und zeitliche Trennung der
Prozessschritte, die durch die Be-
lichtung der Substrate an weit
entfernten Synchrotronstrah-
lungsquellen erforderlich war,
Prozessstabilitdit und Reprodu-
zierbarkeit nachhaltig beeintrach-
tigt, dauerte es noch viele Jahre,
bis mit ANKA eine Bestrahlungs-
einrichtung in unmittelbarer Nahe
der Prozesslabors errichtet wur-
de. Die ersten 3 Strahlrohre der
Grundausstattung fur LIGA an
ANKA dienen der luckenlosen
Weiterfihrung der bisherigen Ar-
beiten des IMT an BESSY in Ber-

lin und ELSA in Bonn, allerdings
unter ungleich besseren Bedin-
gungen. Ein wichtiger Aspekt da-
bei ist es, Industrieauftrage ohne
technische Risiken abzuwickeln.
Deshalb sind die LIGA-Strahlroh-
re nach dem bewahrten Vorbild
der bisher genutzten Einrichtun-
gen konzipiert.

Mit ANKA werden jedoch auch
vollig neue Konzepte und Mdg-
lichkeiten denkbar, die realisiert
werden sollen, nachdem der
Routinebetrieb an ANKA fest eta-
bliert ist. Eine dieser Visionen hat
zum Ziel, Mikrobauteile in groRer
Zahl und kostengunstig direkt mit
Synchrotronstrahlung zu fertigen
(Direkt-LIGA), d.h. jede Kompo-
nente wird einzeln lithographisch
hergestellt, ahnlich wie dies in der
Fertigung von Halbleiterbaustei-
nen der Fall ist [4]. Bisher wird
dies durch die langen Bestrah-
lungszeiten und den damit ver-
bundenen hohen Kosten verhin-
dert. Deshalb wird die teuere
Synchrotronstrahlung nur zur
Herstellung von metallischen
Formeinsatzen eingesetzt, die als
Werkzeuge zur Produktion von
Bauteilen mit Spritzguss- oder
HeiRprageverfahren dienen. Di-
rekt-LIGA bietet entscheidende
Vorteile hinsichtlich der Struktur-
treue und Qualitat der Kompo-
nenten, aber insbesondere kénn-
te auch die Zahl der Fertigungs-
schritte drastisch reduziert wer-
den. Um den Kostennachteil der
direkten Bestrahlung zu Giberwin-
den, missen grofRere Substrat-
flachen in kirzerer Zeit belichtet
werden. Dazu kdnnen in be-
grenztem Umfang empfindlichere
Resistmaterialien und eine héhe-
re Intensitdt der Synchrotron-
strahlung eingesetzt werden,

aber auch erheblich groR3ere Fla-
chen der mit Resist beschichte-
ten Substrate pro Zeiteinheit be-
lichtet werden. Ideal fur Direkt-
LIGA ware ein Insertion Device,
das einen mehrere 10 cm breiten
Stahl liefert, dessen mittlere Wel-
lenlange der Resistdicke ange-
passt ist und der vertikal Uber
mehrere cm zum Uberstreichen
der Resistflache ausgelenkt wer-
den kann. Ob eine Magnetanord-
nung mit diesen Spezifikationen
wirklich realisierbar ist und in eine
Driftstrecke von ANKA integriert
werden kann, ist zur Zeit noch
nicht abschlieBend beantwortet.
Die dramatischen Konsequenzen
fur die Fertigung von LIGA-Pro-
dukten kleiner und mittlerer
Stickzahl legen es jedoch nahe,
solche Konzepte mit Nachdruck
zu verfolgen.

Schlussbhemerkung

Der ANKA-Speicherring wird zur
Zeit mit acht Strahlrohren in Be-
trieb genommen und optimiert.
Die Kapazitat der Anlage ist dabei
bei weitem noch nicht ausge-
schopft. Es existieren neben den
beschriebenen bereits eine
ganze Reihe von weiteren Vor-
schlagen von Gruppen innerhalb
und aufB3erhalb des Forschungs-
zentrums fir Anwendungen,
Strahlrohre und Experimentier-
stationen wie z.B. ein Strahlrohr
des IFP fir weiche Réntgenstrah-
lung, an dem die elektronische
Struktur von Festkdrpern und
Oberflachen untersucht werden
soll oder ein Strahlrohr unter Lei-
tung des INE zur Charakterisie-
rung von Aktiniden. An guten Pro-
jekten mangelt es nicht; die Gren-
zen fur weitere Ausbaupléne von
ANKA werden eher durch die
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Verflugbarkeit von finanziellen
und personellen Ressourcen de-
finiert. Ab 2001 wird ANKA von
dem wirtschaftlichen Geschafts-
betrieb ANKA GmbH ({bernom-
men. Fur die ANKA GmbH ist ein
reibungsloser und kontinuierli-

cher Betrieb der Anlage eine un-
erlassliche Voraussetzung fur
den wirtschaftlichen Erfolg. Dies
hat auch zur Folge, dass die In-
stallation zuséatzlicher Strahlrohre
ausschlief3lich in lang geplanten
Betriebspausen erfolgen kann.
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