Deutsches
Patent- und Markenamt

R

(12)

(21
(22
(43
(45

Aktenzeichen: 10 2005 056 404.6
Anmeldetag: 23.11.2005
Offenlegungstag: 24.05.2007
Verdéffentlichungstag

der Patenterteilung: 25.04.2013

D

(1DE 10 2005 056 404 B4 2013.04.25

Patentschrift

(51) Int Cl.:

G21K 7/00 (2006.01)

G21K 1/06 (2006.01)

Innerhalb von drei Monaten nach Veréffentlichung der Patenterteilung kann nach § 59 Patentgesetz gegen das Patent
Einspruch erhoben werden. Der Einspruch ist schriftlich zu erkldren und zu begriinden. Innerhalb der Einspruchsfrist ist
eine Einspruchsgebihr in Héhe von 200 Euro zu entrichten(§ 6 Patentkostengesetz in Verbindung mit der Anlage zu § 2

Abs. 1 Patentkostengesetz).

(73) Patentinhaber:
Helmholtz-Zentrum Berlin fiir Materialien und
Energie GmbH, 14109, Berlin, DE

(72) Erfinder:
Schneider, Gerd, Dr., 31167, Bockenem, DE

(56) Fur die Beurteilung der Patentfahigkeit in Betracht
gezogene Druckschriften:

DE 4027 285 A1
DE 4432811 A1
DE 197 00615 A1

US 2004/0125442 A1

F. Adams et al.: "Microscopic X-ray
fluorescence analysis and related methods with

laboratory and synchrotron radiation sources".
Journal of Analytical Atomic Spectrometry 13, pp.
319-331 (1998)

G. Falkenberg et al.: "Upgrade of the x-ray
fluorescence beamline at HASYLAB/DESY". X-
Ray Spectrometry 30, pp. 170-173 (2001)

l. Snigireva and A. Snigirev: "X-Ray
microanalytical techniques based on synchrotron
radiation". Journal of Environmental Monitoring
8, pp- 33-42 (published on the web 30th Nov.
2005)

S. Ohzawa et al.: "High intensity monocapillary
X-ray guide tube with 10 micrometer spatial
resolution for analytical X-ray microscope".
Spectrochimica Acta Part B 59, pp. 1295-1299
(2004)

(54) Bezeichnung: Réntgenmikroskop mit Kondensor-Monochromator-Anordnung hoher spektraler Auflésung

(57) Hauptanspruch: Réntgenmikroskop mit Kondensor-Mo-
nochromator-Anordnung hoher spektraler Auflésung zur ab-
bildenden Ré&ntgenmikroskopie unter Verwendung eines
Monochromators, bei dem als Kondensor eine Kapillaroptik
verwendet wird, dadurch gekennzeichnet, dass ein mono-
chromatisches Strahlenblndel (4), das mittels eines durch-
stimmbaren Monochromators in der Wellenléange bei einer
Bandbreite von 1 bis 0,1 Promille durchstimmbar ist, durch
die Kapillaroptik mit ringférmiger Apertur (3) auf einen, unab-
héangig von der Wellenlange, nahezu raumfest positionierten
Fokusfleck (7.1) in einer Entfernung von einigen Millimetern
hinter der Kapillaroptik (3) auf einen Durchmesser von ty-
pisch kleiner 0,1 mm bundelbar ist und das zu untersuchen-
de Objekt (7) in der Ebene des Fokusflecks (7.1) angeordnet
ist.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Réntgenmikroskop
mit einer Kondensor-Monochromator-Anordnung mit
besonders hoher spektraler Auflésung, das im Ampli-
tudenkontrast und Phasenkontrast bei Wellenlangen
unter 20 nm betrieben wird, das reelle Bilder liefert
und fiir die Untersuchung von Mikro- und Nanometer-
strukturen und deren Computertomographie genutzt
werden kann.

[0002] In solchen Réntgenmikroskopen werden zwei
optische Systeme bendtigt: eine Kondensoroptik, die
die einfallende Réntgenstrahlung auf das zu unter-
suchende Objekt fokussiert und ein Réntgenobjektiv,
das die Roéntgenstrahlung auffangt, die das Objekt
durchdrungen hat und die das reelle Bild des Objek-
tes auf einem ortsauflésenden Detektor erzeugt.

[0003] Es sind verschiedenartige Rontgenmikrosko-
pe bekannt, die sich in ihrem optischen Aufbau hin-
sichtlich der benutzten Strahlquelle, der Verwendung
eines Monochromators, der Kondensoroptik und des
Roéntgenobjektivs mehr oder weniger stark unter-
scheiden.

[0004] So sind beispielsweise Rdntgenmikroskope
beschrieben worden, in denen als Spiegeloptik fir die
Abbildung des Objekts auf den Detektor eine Optik
benutzt wird, die das Objekt unter streifendem Ein-
fall der Rontgenstrahlung abbildet. Die Qualitat des
mit solchen Mikroskopen erzeugten mikroskopischen
Bildes ist jedoch nicht sonderlich gut, da die Spiegel-
optiken zum Teil mit erheblichen Bildfehlern behaf-
tet sind. Diese Bildfehler — bei Spiegeloptiken, die un-
ter streifendem Einfall arbeiten, ist das beispielsweise
der so genannte Winkeltangentenfehler — begrenzen
die von der Apertur der Optik vorgegebene, prinzipi-
ell mdgliche Aufldsung, die sich mit dem Mikroskop
erzielen lasst.

[0005] Es sind auch Réntgenmikroskope beschrie-
ben, in denen sowohl fiir den Kondensor, der die
Roéntgenstrahlung auf das Objekt fokussiert, als auch
zur Abbildung des Objekts auf den Detektor so ge-
nannte Zonenplatten Verwendung finden. Diese Zo-
nenplatten ermdglichen dhnlich sehr diinnen Linsen
eine weitgehend bildfehlerfreie und damit hochaufge-
I6ste Abbildung des Objekts. Sie haben jedoch einen
bedeutend schlechteren Wirkungsgrad als Spiegel-
optiken. Er liegt im Réntgenwellenbereich des Was-
serfensters in der Praxis zwischen 5% und 15%, d.
h. es werden dann nur maximal 15% der auf die Zo-
nenplatte auftreffenden Rontgenstrahlung fir die Ab-
bildung benutzt.

[0006] Solche Réntgenmikroskope sind wegen der
Verwendung von Zonenplatten mit dem genannten
niedrigen Wirkungsgrad relativ lichtschwach, so dass
sich verlangerte Belichtungszeiten ergeben, was z.

B. bei Belichtungen im Sekundenbereich zu Unschar-
fen in den Bildern wegen immer vorhandener Drift-
bewegungen der Objektbiihne fiihren kann. Man ist
deshalb auf mdglichst intensive Rdntgenstrahlquel-
len angewiesen.

[0007] Fir die Réntgenmikroskopie wird deshalb
fast ausschlieBlich Synchrotronstrahlung von Elektro-
nenspeicherringen verwendet. In den letzten Jahren
wurden erhebliche Fortschritte in der Réntgenmikro-
skopie im Wellenlangenbereich von etwa 0,1-5 nm
gemacht. Es wurden Réntgenmikroskope entwickelt,
die an brillanten Réntgenpulsquellen betrieben wer-
den. Zu diesen Roéntgenpulsquellen zéhlen Elektro-
nenspeicherringe, deren Ablenkmagneten und Undu-
latoren Quellorte intensiver, mehr oder weniger breit-
bandiger Rontgenstrahlung sind; andere Roéntgen-
quellen vergleichbarer Brillanz gibt es bislang nicht.

[0008] Als hochauflosende ROntgenobjektive in
Roéntgenmikroskopen kommen heutzutage nur Mikro-
zonenplatten zum Einsatz. Mikrozonenplatten sind
rotationssymmetrische Transmissionskreisgitter mit
nach auBen hin abnehmender Gitterkonstanten, ha-
ben Ublicherweise bis zu 0,1 mm Durchmesser und
einige hundert Zonen. Allerdings missen diese mit
monochromatischer Strahlung betrieben werden, da
Zonenplatten als Beugungsoptiken starke chromati-
sche Aberration zeigen, d. h. es ist bei Betrieb an po-
lychromatischen Réntgenquellen nétig, die Strahlung
mit einem Monochromator zu monochromatisieren.

[0009] Die numerische Apertur einer Zonenplatte ist
ganz allgemein durch den Beugungswinkel bestimmt,
unter dem die auBeren und damit feinsten Zonen
senkrecht einfallende Rontgenstrahlen beugen. Die
erzielbare raumliche Aufldsung einer Zonenplatte ist
durch ihre numerische Apertur bestimmt. Die numeri-
sche Apertur der benutzten Rontgenobjektive konnte
in den letzten Jahren wesentlich erhdht werden, so
dass sich deren Auflésung verbesserte. Dieser Trend
zu héherer Aufldsung wird sich fortsetzen.

[0010] Aus der Theorie der Mikroskopie ist bekannt,
dass die numerische Apertur des beleuchtenden
Kondensors eines Durchlichtmikroskopes stets in et-
wa angepasst sein sollte an die numerische Apertur
des Mikroskopobjektives, um von inkoharent strah-
lenden Lichtquellen auch eine inkoharente Objektbe-
leuchtung und damit eine nahezu lineare Beziehung
zwischen Objektintensitat und Bildintensitat zu erhal-
ten. Ist die Apertur des Kondensors dagegen gerin-
ger als die des Mikroskopobjektivs, so liegt eine teil-
koharente Abbildung vor und die lineare Transforma-
tion zwischen Objektintensitat und Bildintensitat geht
fur die wichtigen, die Aufldsung des Mikroskops be-
stimmenden hohen Raumfrequenzen verloren.

[0011] Als Kondensoren fir Réntgenmikroskope
an Elektronenspeicherringen werden bislang aus-

212



DE 10 2005 056 404 B4 2013.04.25

schlieBlich Zonenplatten benutzt. Eine solche ,Kon-
densorzonenplatte” ist in ihrer Grofle angepasst an
den Strahldurchmesser, der am Ende des Strahl-
rohres eines Ablenkmagneten eines Elektronenspei-
cherrings typisch bis zu 1 cm betragt. Da die Brenn-
weite einer Zonenplatte reziprok zur benutzten Wel-
lenlange ist, wirkt eine solche Kondensorzonenplat-
te zusammen mit einer kleinen so genannten Mono-
chromatorlochblende, die in der Objektebene um das
Objekt angeordnet ist, gleichzeitig als Linearmonoch-
romator. Nur ein enger Spektralbereich der einfallen-
den polychromatischen Strahlung eines Elektronen-
speicherrings wird in die Lochblende fokussiert und
zur Beleuchtung des Objektes genutzt, so dass die-
ses dann ohne chromatische Aberration mit einer Mi-
krozonenplatte vergrélert abgebildet werden kann.

[0012] Die Strahlung aus Undulatoren an Elek-
tronenstrahlspeicheringen ist quasimonochromatisch
(Lambda/delta Lambda typisch = 100) und damit di-
rekt geeignet fir Rédntgenmikroskope mit Réntgenob-
jektiv-Zonenplatten sehr niedriger Zonenzahlen (ty-
pisch 100 Zonen). Bei Verwendung von Rontgenob-
jektiv-Zonenplatten hdherer Zonenzahlen kommt oh-
ne zusatzliche Monochromatisierung nur ein freier
Elektronenlaser (FEL) als Strahlungsquelle in Frage.
Sind Wiggler oder Ablenkmagneten — sie emittieren
immer breitbandige Strahlung — die Strahlungsquelle,
muss die Réntgenstrahlung auf jeden Fall, wie zuvor
erwahnt, zusatzlich monochromatisiert werden.

[0013] Kondensorzonenplatten mit angepasster nu-
merischer Apertur weisen Zonenbreiten von nur noch
19 nm auf, was wegen des notwendigerweise grolien
Durchmessers zu typischerweise mehreren 10.000
Zonen fihren wiirde. Derartige Zonenplatten lassen
sich wirtschaftlich nicht mehr herstellen.

[0014] Generell wird fir Rontgenmikroskope, die Zo-
nenplatten als Rontgenobjektive benutzen, eine hohl-
kegelférmige Objektbeleuchtung bendtigt. Andern-
falls wiirde sich dem Bild auch in seinem Zentrum
die Strahlung aus der 0. und der 1. Beugungsord-
nung der Mikrozonenplatte (iberlagern. Das liegt dar-
an, dass der Uberwiegende Anteil der Strahlung, die
parallel oder fast parallel zur optischen Achse auf
das Objekt fallt, dieses und die folgende Mikrozon-
enplatte (das Réntgenobjektiv, eine Beugungsoptik)
ungebeugt durchdringt und sich als allgemeiner diffu-
ser Untergrund in Geradeausrichtung — also im Zen-
trum des Bildfeldes — bemerkbar macht. Aus diesem
Grunde benutzen Transmissions-Réntgenmikrosko-
pe mit Zonenplattenobjektiven ausschlieBlich Kon-
densoren, die das Objekt hohlkegelférmig beleuch-
ten, so dass der nutzbare, nicht diffus (berstrahl-
te Bereich des Bildfeldes um so gréRer wird, desto
gréler der innere strahlungsfreie Raumwinkelbereich
des Kondensors ist. Wird ein solches abbildendes Mi-
kroskop mit Zonenplattenobjektiv im Phasenkontrast
betrieben, so muss, wie in der Literatur beschrieben,

eine Phasenplatte in der hinteren Fokalebene des
Roéntgen-Objektivs angeordnet werden. Fir ein abbil-
dendes Réntgenmikroskop mit Zonenplattenobjektiv
ist diese Phasenplatte dann zwangslaufig ringférmig
ausgebildet, also als Phasenring, da bei hohlkegelfér-
miger Objektbeleuchtung die Strahlung der Objekt-
raumfrequenz Null in der hinteren Fokalebene, der
Fourierebene, auf einer Ringflache liegt.

[0015] In der US 2004/0125442 A1 ist ein Phasen-
konstrast-Réntgenmikroskop beschrieben, das im
Wesentlichen aus einem Kondensor (Spiegel, Spie-
gel in Wolter-Anordnung, Kapillare oder Zonenplatte)
und einem Obijektiv hinter der Probe besteht, wobei
das Objektiv eine Zonenplatte ist.

[0016] In der DE 197 00 615 A1 ist eine Konden-
sor-Monochromator-Anordnung fir ein Réntgenmi-
kroskop beschrieben, bei dem eine Off-Axis Zonen-
platte und ein Planspiegel um die optische Achse ge-
dreht werden. Der Planspiegel steht unter streifen-
dem Einfall und fokussiert die Rontgenstrahlung in
die Monochromatorlochblende, die sich in der Ebene
des zu untersuchenden Objekts befindet. Diese An-
ordnung hat den Nachteil, dass sich bei Wellenlan-
genanderungen der Abstand zwischen Off-Axis Zo-
nenplatte und Monochromatorblende andert, so dass
sehr prazise mechanische Bewegungsfihrungen no-
tig sind, um die Justierung der Elemente zueinander
nicht zu verlieren.

[0017] Einanderer typischer Kondensor flr ein Ront-
genmikroskop ist in der DE 44 32 811 A1 vorgestellt,
bei dem der Kondensor als ein ringférmiger Spie-
gel ausgebildet ist, der die Rontgenstrahlung auf das
zu untersuchende Objekt fokussiert. Die Abbildungs-
ebene befindet sich unmittelbar hinter der Objektebe-
ne. Dieser Kondensor ist konzipiert fiir eine Labor-
rontgenquelle mit intensiver Linienstrahlung, deren
Bandbreite typisch besser als ein Prozent ist. Das
Mikroskop ist daher in der Wellenlange nicht durch-
stimmbar.

[0018] Die Herstellung des erwahnten ringférmigen
Spiegels stellt extreme Anforderungen an die Form-
genauigkeit und an die Rauhigkeit der Oberflache,
die durch Schleif- und Polierprozesse erreicht werden
muss. Der Nachteil solcher Optiken besteht darin,
dass entweder die Oberflachenform die erforderliche
Genauigkeit aufweist, aber die Oberflachenrauhigkeit
zu grof} ist, um eine hohe Reflektivitat fir Rontgen-
strahlung zu verwirklichen — oder aber die Oberflache
besitzt durch gutes Polieren eine entsprechend gerin-
ge Rauhigkeit, aber die Formgenauigkeit geht dabei
verloren, wodurch die Aberrationen auftreten. Insbe-
sondere besitzen die durch solche Schleif- und Po-
lierprozesse herstellbaren Optiken stets relativ lange
Brennweiten im Bereich von 1 bis zu mehreren 10 cm.
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[0019] Ein Spiegelkondensor mit elliptischer Ober-
flache wird in der DE 40 27 285 A1 zusammen mit
einer Zonenplatte zur Bildung eines Réntgenmikro-
skops eingesetzt.

[0020] Soll ein Beleuchtungsfleck mit einem Durch-
messer von 10-20 pm erreicht werden, sind extreme,
kaum zu realisierende Anforderungen an die Qualitat
der reflektierenden Oberflache und die Justierung der
Optik im Strahl zu stellen.

[0021] Wird ein Réntgenmikroskop an einem Undu-
lator betrieben, so ist dessen Schwerpunktwellenlan-
ge durchstimmbar. Kénnte die Monochromasie der
Strahlung mittels eines Monochromators in den Sub-
Promillebereich verbessert werden, ware es mdg-
lich, nacheinander Bilder bei sehr geringfligig unter-
schiedlichen Wellenldngen in der Nahe der Absorpti-
onskante eines in der Probe enthaltenen Elementes
aufzunehmen. Dabei kann dessen Absorptionskante
durch die Art der chemischen Bindung mit anderen
Elementen geringflgig verschoben sein. Eine solche
Kantenverschiebung wirde sich in einem als Funk-
tion der Wellenlange gednderten Bildkontrast sicht-
bar machen lassen. Solche spektral hochaufgelds-
ten Bilder aus abbildenden Transmissions-Rdntgen-
mikroskopen gibt es bislang nicht. Es ware aber wiin-
schenswert, Réntgenmikroskope mit abstimmbarer
Strahlung, deren Monochromasie jeweils besser als
ist als 1000 zu betreiben, damit spektroskopische Un-
tersuchungen ermdglicht werden, die ortsaufgelds-
te Information Gber den Bindungszustand bestimmter
interessierender Elemente liefern.

[0022] Fir Monochromatoren in Transmissions-
Roéntgenmikroskopen kamen bislang in Betracht:
a) Zonenplattenkondensoren in Verbindung mit
einer Monochromatorlochblende unmittelbar vor
dem Fokus einer gewlinschten Wellenlange,
b) eine Kombination von Beugungsgitter mit Kon-
densorzonenplatte,
¢) Kondensorzonenplatten oder Off-Axis Konden-
sorzonenplatten, verbunden mit durch Schleifen
und Polieren hergestellten Spiegeloptiken mit ein-
facher oder zweifacher Reflexion der Strahlen.

[0023] Der Nachteil dieser Losungen mit durch-
stimmbaren Kondensoren besteht darin, dass mit ih-
nen bislang keine Bandbreite besser als 1 Promille
(entspricht einer Monochromasie von 1000) erreicht
wurde und dass sie nur speziell fiir die Réntgenmikro-
skopie entwickelte Monochromatoren benutzen, die
bislang nicht ausentwickelt erhaltlich sind. Besonders
nachteilig sind aulRerdem an diesen Losungen die fol-
genden drei Merkmale:
« Eine Anderung der Wellenlange wegen der Wel-
lenlangenabhangigkeit der Brennweite der darin
verwendeten Beugungsoptiken (wie z. B. einer
Kondensorzonenplatte) ist nur durch Fahren die-
ser Zonenplatte entlang der optischen Achse des

Mikroskops mdglich, was eine in der Praxis ex-
treme Genauigkeit der Parallelitat zwischen Fahr-
bahn und optischer Achse im prad Bereich erfor-
dert, da sich der Fokus beim Fahren nicht seit-
lich aus dem zu beleuchtenden Objektbereich ver-
schieben darf.

» Das zu untersuchende Objekt befindet sich di-
rekt in der Ebene der Monochromatorlochblende
oder in deren unmittelbarer Nahe. Dadurch ist es
nicht mdglich das Objekt auf einem beweglichen
Halter anzuordnen, um das Objekt in verschiede-
nen Ebenen und aus unterschiedlichen Richtun-
gen darzustellen, wie es fiir CT-Aufnahmen erfor-
derlich ist.

+ Bei Verwendung von Kondensorzonenplatten
oder Off-Axis Kondensorzonenplatten in Verbin-
dung mit Spiegeloptiken wird zwar keine Monoch-
romatorblende bendtigt, da die Beleuchtung der
Objektebene mit einem streifenférmigen Spek-
trum erfolgt, das in eine Richtung Dispersion zeigt.
Dies hat aber den Nachteil, dass dadurch das Ob-
jekt grof¥flachig, streifenférmig und hierin mit na-
hezu konstanter Intensitat auch mit Strahlung an-
derer Wellenlangen bestrahlt wird, die aber nicht
zur Abbildung genutzt wird, die die Temperatur
des Objektes erhdht und an diesem Strahlenscha-
den entstehen.

[0024] Die Aufgabe der Erfindung besteht darin, ein
Roéntgenmikroskop mit einer Kondensor-Monochro-
mator-Anordnung anzugeben, das in der Wellenlan-
ge bei einer Bandbreite von 1 bis 0,1 Promille durch-
stimmbar ist, bei dem die Rdntgenstrahlung auf ein
Gebiet von wenigen pm Durchmesser im Objektbe-
reich des Roéntgenmikroskops fokussiert wird, oh-
ne dass der Beleuchtungsfleck in seitlicher und/oder
in Langsrichtung bei Wellenlangenanderungen nach-
justiert werden muss und bei dem sich keine Monoch-
romatorlochblende in der Nahe der Objektebene be-
findet.

[0025] Diese Aufgabe wird erfindungsgemal durch
eine Anordnung mit den Merkmalen des Patentan-
spruchs 1 geldst, indem das von einem in der Syn-
chrotronstrahlungsforschung 0blichen durchstimm-
baren Monochromator ausgehende monochromati-
sche Strahlenbiindel mittels einer Kapillaroptik auf
einen nahezu raumfest positionierten Fokusfleck im
Roéntgenmikroskop gebindelt wird. Dieser Fokus-
fleck liegt in einer Entfernung von einigen Millimetern
hinter der Kapillaroptik und weist einen Durchmes-
ser von typisch kleiner 0,1 mm auf. Da die Strahlung
durch Spiegelung in der Kapillaroptik gebiindelt wird,
wird der Fokusfleck unabhangig von der Wellenlange
stets an derselben Position gebildet. Der verwende-
te Monochromator liefert ein nahezu paralleles stabi-
les Strahlenbiindel mit einem Durchmesser von nur
wenigen Millimetern, so dass eine Kapillaroptik mit
einem Eingangsdurchmesser von ca. 2 mm verwen-
det wird, die die Réntgenstrahlen hohlkegelférmig auf
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das zu untersuchende Objekt lenkt und eine Flache
mit einem Durchmesser von weniger als einem Milli-
meter beleuchtet. Der Fokusfleck befindet sich ca. 2
mm hinter dem Strahlenausgang der Kapillaroptik.

[0026] Vorzugsweise wird zur Erzeugung des mono-
chromatischen Strahlenbiindels ein durchstimmbarer
Plangitter-Monochromator verwendet.

[0027] Das parallele monochromatische Strahlen-
biindel kann aber auch mittels eines freien Elektro-
nenlasers (FEL) gewonnen werden oder aus einem
gebrauchlichen Kristallmonochromator.

[0028] Wird aus einem Plangittermonochromator
oder Kristallmonochromator oder FEL ein nahezu
paralleles monochromatisches Strahlenbiindel ge-
wonnen, das direkt von der Kapillaroptik aufgenom-
men wird, so wird zur Erzeugung des Fokusflecks
eine Kapillaroptik verwendet, deren Reflexionsflache
die Form eines Rotationsparaboloids aufweist.

[0029] Es ist auch moglich, eine Kapillare zu nutzen,
die intern zwei verschiedene Reflexionsflachen be-
sitzt, z. B. eine parabolische gekoppelt mit einer sich
anschliellenden hyperbolischen. Werden die einfal-
lenden parallelen Strahlen jeweils an beiden Flachen
reflektiert, so ergeben sich besonders vorteilhafte Ab-
bildungseigenschaften des aus der Réntgenastrono-
mie bekannten ,Wolterteleskops”. Der Durchmesser
und die Form des erzeugten Lichtflecks sind dann
wesentlich unempfindlicher gegeniiber einer Verkip-
pung der Richtung der einfallenden Strahlung.

[0030] Ist dagegen zwischen dem Monochromator
und der Kapillaroptik ein Refokussierspiegel ange-
ordnet, der die Strahlung zur Konvergenz bringt —
in einen Brennpunkt mit Ublicherweise grélierem
Durchmesser —, so wird eine Kapillaroptik mit ei-
ner rotationsellipsoidalen Reflexionsflache verwen-
det, deren einer Brennpunkt im genannten Konver-
genzpunkt des Monochromators positioniert wird. Al-
ternativ kann auch eine Kapillare genutzt werden,
die intern zwei rotationssymmetrische Reflexionsfla-
chen besitzt, die in diesem Fall bei leicht divergenter
Strahlung ellipsoidal und hyperbolisch sind. Dieses
gilt auch bei Verwendung anderer Monochromatoren,
deren Strahlungsquellpunkte im Endlichen liegen, so
dass die Strahlung beim Auftreffen auf die Kapillare
eine merkliche Divergenz besitzt.

[0031] Es ist aber auch mdglich, das monochroma-
tische Strahlenblindel mittels eines lblichen Zonen-
plattenmonochromators, bestehend aus einer Kon-
densorzonenplatte, einer strahlungsundurchlassigen
Blende und einer Monochromatorlochblende, zu er-
zeugen. Da auch in diesem Fall kein paralleles mo-
nochromatisches Strahlenbiindel auf die Kapillaroptik
trifft, sondern Strahlung, die einen Konvergenzpunkt

besitzt, weist die Reflexionsflache der Kapillaroptik
ebenfalls die Form eines Rotationsellipsoids auf.

[0032] Die Kapillaroptik ist als solche in der Rontgen-
optik bekannt und besteht aus einem diinnen Glas-
rohr, dessen Innendurchmesser die Form eines Ro-
tationsellipsoids besitzt. Diese Flache wird mit ei-
nem Ziehverfahren eines bis zum Erweichen erhitz-
ten Glasrohres durch Variation der Ziehgeschwin-
digkeit erzeugt. Eine Kapillaroptik weist Ublicherwei-
se einen Innendurchmesser von ca. 2 mm auf, so
dass aus dem Strahlenbiindel ein Durchmesserbe-
reich von einigen Millimetern aufgefangen wird.

[0033] In dem Ubersichtsartikel (Aufsatz 1) von F.
Adams et al. (Microscopic X-ray fluorescence ana-
lysis and related methods with laboratory and syn-
chrotron radiation sources, Journal of Analytical Ato-
mic Spectrometry, Vol. 13, 1998 S. 319-331) und
dem Ubersichtsartikel (Aufsatz 2) von I. Snigireva
(X-ray microanalytical techniques based on synchro-
tron radiation, Journal of Environmental Monitoring,
8, 2006 S. 33-42) werden verschiedene Réntgenop-
tiken zur Mikrofokussierung und in dem Aufsatz 1 von
F. Adams ausflhrlich auch verschiedene Kapillarop-
tiken besprochen.

[0034] In dem Aufsatz 3 von S. Ohzawa et al. (High
intensity monocapillary X-ray guide tube with 10 mi-
crometer spatial resolution for analytical X-ray mi-
croscope, Spectrochimica Acta Part B, 59, 2004 S.
1295-1299) sind die Eigenschaften von Monokapil-
laren und Polykapillaren fur den Einsatz in Réntgen-
mikroskopen gegenibergestellt. Im Aufsatz 4 von G.
Falkenberg et al. (Upgrade of the x-ray fluorescence
beamline at HASYLAB/DESY, X-Ray Spectrometry,
30, 2001 S. 170-173) sind die Eigenschaften der Mi-
krofokussierung von elliptischen und konischen Mo-
nokapillaren beschrieben.

[0035] In weiterer Ausgestaltung der Erfindung wird
zentral vor der Kapillaroptik eine abschattende
Kreisscheibenblende angeordnet, die etwas grolier
ist als der freie Durchmesser der Kapillare an ih-
rem Strahlaustrittsende. Die Blende kann mit der Ka-
pillaroptik verbunden sein, damit sie sich bei Ras-
terbewegungen der Kapillare mitbewegt. Die Blende
verhindert, dass direktes Licht in Geradeausrichtung
auf der optischen Achse — d. h. ohne Reflexion -
die Kapillare durchdringen kann. Dies ist notwendig,
wenn die Beleuchtung der Kapillare nicht ringférmig
oder hohlkegelférmig ist. Dieses direkte Licht wirde
sich sonst stérend in der Bildmitte des Rontgenmi-
kroskops als kleiner sehr heller Lichtpunkt bemerk-
bar machen, der wenige Prozent der Bildflache aus-
macht, aber die Funktion des Mikroskops als solches
nicht beeintrachtigen wirde.

[0036] Damit auch Objekte untersucht werden kén-
nen, die gréRere Abmessungen als der Fokusfleck

5/12



DE 10 2005 056 404 B4 2013.04.25

haben, kann die Kapillaroptik mit Hilfe eines mecha-
nischen, z. B. piezoelektrischen Antriebs in Hohe und
Seite rasterférmig parallel verschoben werden, um
ein grolkeres Feld des Objektbereichs auszuleuch-
ten. Somit kann der Fokusfleck rasterférmig Gber die
Probe gefihrt und nacheinander verschiedene Posi-
tionen der Probe untersucht werden.

[0037] Weitere vorteilhafte Ausgestaltungen der Er-
findung kénnen den Unteranspriichen entnommen
werden.

[0038] Das erfindungsgemale Rontgenmikroskop
mit Kondensor-Monochromator-Anordnung weist ge-
geniber dem bekannten Stand der Technik drei we-
sentliche Vorteile auf:

Die Kapillaroptik erzeugt einen nahezu raumfest posi-
tionierten Fokusfleck in einer Entfernung von einigen
Millimetern hinter der Kapillaroptik, ohne dass der Fo-
kusfleck in seitlicher und/oder in Langsrichtung nach-
justiert werden muss. Da ein Plangittermonochroma-
tor (PGM) einen monochromatischen Strahl liefert,
dessen Divergenz sich, auch bei Anderung der Wel-
lenlange, (fast) nicht andert, bildet die Kapillaroptik
den Fokusfleck stets an derselben Stelle ab. Wird da-
gegen ein Zonenplattenmonochromator verwendet,
andert sich bei Wellenlangenanderungen die Diver-
genz der Strahlung und damit die Brennweite der Zo-
nenplatte. Das bedeutet auch eine Anderung der Po-
sition der Monochromatorlochblende und damit auch
zwangslaufig eine Anderung der Position der Kapil-
laroptik. Um aber die Kapillaroptik und damit den Fo-
kusfleck hinter der Kapillaroptik raumfest zu lassen,
kann man den Zonenplattenmonochromator entlang
der optischen Achse verschieben, bis die raumfes-
te Kapillaroptik hinter der Monochromatorlochblende
wieder optimal beleuchtet ist.

[0039] Der andere wesentliche Vorteil besteht darin,
dass sich bei dem erfindungsgemafien Réntgenmi-
kroskop mit Kondensor-Monochromator-Anordnung
in unmittelbarer Nahe der Objektebene keine Mono-
chromatorlochblende und keine anderen Bauelemen-
te befinden, so dass das zu untersuchende Objekt,
das auf einem entsprechenden Halter befestigt ist, in
seiner Position/Ausrichtung zum Strahlengang rela-
tiv frei bewegbar ist. Somit lassen sich nacheinander
Aufnahmen aus verschiedenen Blickrichtungen, eine
Computer-Tomographie, erstellen.

[0040] Der dritte Vorteil ist, dass mit einem Plan-
gittermonochromator oder einem Kristallmonochro-
mator zuverlassige, kommerziell erhaltlich Monoch-
romatoren benutzt werden kénnen, die eine spektra-
le Auflésung im Subpromille Bereich besitzen und die
damit eine bislang nicht erreichte spektral hochaufge-
I6ste abbildende Réntgenmikroskopie ermdglichen.

[0041] Die Verwendung einer Kapillaroptik ist au-
Rerdem kostenglnstig, da sie durch ein preisgiinsti-
ges Schmelz- und Ziehverfahren hergestellt wird und
nicht durch teure Schleif- und Polierverfahren. Durch
das zu ihrer Herstellung verwendete Schmelz- und
Ziehverfahren lassen sich vorteilhafterweise Kapillar-
optiken mit einem sonst nicht zu verwirklichenden ge-
ringen Durchmesser erzeugen, wodurch Brennwei-
ten von wenigen Millimetern verwirklicht werden kén-
nen. Entsprechend schrumpft auch die GrolRe des
Beleuchtungsflecks und der Aberrationen, hervorge-
rufen durch etwaige Ungenauigkeiten der Form der
reflektierenden Oberflache, sind in ihren absoluten
Dimensionen entsprechend geringer.

[0042] Das erfindungsgemafRe Rontgenmikroskop
mit einer Kondensor-Monochromator-Anordnung ho-
her spektraler Auflésung wird an Hand von Aus-
fuhrungsbeispielen naher erlautert. Die zugehdrigen
Zeichnungen stellen dar:

genmikroskops mit einem Zonenplattenmonochro-
mator und Monochromatorlochblende (Stand der
Technik)

[0044] Fig. 2: Schematische Darstellung eines Ront-
genmikroskops unter Verwendung einer Kapillaroptik
mit einem durchstimmbaren Plangitter-Monochroma-
tor und Refokussierspiegel

genmikroskops unter Verwendung einer Kapillaroptik
mit einem durchstimmbaren Plangitter-Monochroma-
tor

[0046] Fig. 4: Schematische Darstellung eines Ront-
genmikroskops unter Verwendung einer Kapillarop-
tik mit einem Zonenplattenmonochromator und einer
Monochromatorlochblende

kroskop unter Verwendung eines Zonenplattenmono-
chromators 1.2 und einer Monochromatorlochblende
12 dargestellt. Die einfallende Roéntgenstrahlung 4,
die von einem Elektronenstrahl-Speicherring erzeugt
wird, trifft auf den ringférmigen Zonenplattenkonden-
sor 5. Mittels dieses Zonenplattenkondensor 5 wird
die Strahlung 4 auf das zu untersuchende Objekt 7
fokussiert. Direkt hinter dem Zonenplattenkondensor
5ist eine Blende 6 angeordnet, die die zentrale Strah-
lung ausgeblendet. Damit die gewiinschte Monochro-
masie erreicht wird und der bestrahlte Bereich auf die
GroRe des nutzbaren Bildfeldes von typisch von 20
pm begrenzt wird, um eine GbermaRige unndtige En-
ergiezufuhr in das Objekt zu vermeiden, ist direkt vor
dem Objekt eine Monochromatorlochblende 12 ange-
ordnet. In entsprechender Entfernung hinter dem Ob-
jekt 7 ist das Réntgenobjektiv 8 angeordnet, welches
das Strahlenbiindel, das das Objekt 7 durchdrungen
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hat, auffangt. Das Rontgenobijektiv 8 erzeugt ein reel-
les Bild des Objektes 7 auf einer ortsaufldsenden De-
tektoreinrichtung 10, die nach einer Bildintegrations-
zeit ein Bildsignal an einen Monitor ausgibt. Die De-
tektoreinrichtung 10 ist Gblicherweise eine CCD-Ka-
mera, die das Bild aufzeichnet. Das gesamte Ront-
genmikroskop ist in einem Vakuumkessel 9 unterge-
bracht.

form des erfindungsgemafien Rdntgenmikroskops
mit Kondensor-Monochromator-Anordnung darge-
stellt, wobei die einfallende R&ntgenstrahlung 4,
die von einem Elektronenstrahl-Speicherring er-
zeugt wird, mittels eines durchstimmbaren Plangit-
ter-Monochromators 1.1 in einen monochromatisier-
ten Strahl gewandelt wird. Dieser monochromatisier-
te Strahl trifft auf einen Refokussierspiegel 2 und kon-
vergiert im Brennpunkt 11, der im Durchmesser ty-
pisch kleiner als 100 ym ist. Der Strahl breitet sich
anschlielend wieder aus bis er durch die nachgeord-
nete Kapillaroptik 3 aufgefangen wird. Symmetrisch
zur optischen Achse und vor der Kapillaroptik 3 ist ei-
ne kleine strahlungsundurchlassige Blende 3.1 ange-
ordnet, die verhindert, dass zentrale Rontgenstrahlen
in Geradeausrichtung die Kapillaroptik 3 ohne Refle-
xion durchdringen kénnen.

[0049] Die Eintrittsdffnung der Kapillaroptik 3 betragt
ca. 2 mm, was dem Ausschnitt der genutzten Strah-
lung entspricht. Durch die Kapillaroptik 3, deren Re-
flexionsflache die Form eines Rotationsellipsoids auf-
weist, wird der monochromatisierte Strahl mit steile-
rem Winkel reflektiert und hohlkegelférmig auf das
Objekt 7, das in der Ebene des Fokusflecks 7.1 an-
geordnet ist, fokussiert. Im weiteren Verlauf trifft der
Strahl, der das Objekt 7 durchdrungen hat auf das
Roéntgenobijektiv 8, welches ein reelles Bild des Ob-
jektes 7 erzeugt und auf einer ortsauflésenden De-
tektoreinrichtung 10 abbildet, die wiederum nach ei-
ner Bildintegrationszeit ein Bildsignal an einen Moni-
tor ausgibt und das Bild aufzeichnet. Da im gewahl-
ten Beispiel ein monochromatisierter Rontgenstrahl
durch den Refokussierspiegel 2 geblndelt wird, trifft
dieser mit einer bestimmten Divergenz auf die Refle-
xionsflache der Kapillaroptik, so dass der monochro-
matisierte Rontgenstrahl in einer Entfernung von ca.
2 mm hinter der Kapillaroptik 3 einen Fokusfleck 7.1
mit einem Durchmesser von weniger als 0,1 mm er-
zeugt. Es ist also keine Monochromatorlochblende
mehr erforderlich, die sonst Ublicherweise in unmit-
telbarer Nahe des zu untersuchenden Objekts 7 not-
wendig ist.

[0050] In der Fig. 3 ist eine zweite Ausfiihrungs-
form des erfindungsgemafien Rdntgenmikroskops
mit Kondensor-Monochromator-Anordnung darge-
stellt, bei der die einfallende Roéntgenstrahlung 4
ebenfalls mittels eines durchstimmbaren Plangitter-
Monochromators 1.1 in einen monochromatisierten

Strahl gewandelt wird. Allerdings wird bei dieser Aus-
fuhrung kein Refokussierspiegel 2 verwendet, so
dass die nahezu parallele Réntgenstrahlung 4 direkt
in die Kapillaroptik 3 eingestrahlt wird. Damit auch in
diesem Fall die Rontgenstrahlung 4 in einem Fokus-
fleck 7.1 mit einem Durchmesser von weniger als 0,
1 mm in einer Entfernung von ca. 2 mm hinter der
Kapillaroptik 3 hohlkegelférmig auf das Objekt 7 fo-
kussiert wird, besitzt die Oberflache der Kapillaroptik
3 die Form eines Rotationsparaboloids. Alle weiteren
Elemente entsprechen der Ausfiihrung gem. Fig. 2.

[0051] In der Fig. 4 ist eine weitere Ausfiihrungs-
form des erfindungsgemalen Roéntgenmikroskops
mit Kondensor-Monochromator-Anordnung darge-
stellt, bei der die einfallende Roéntgenstrahlung 4
mit Hilfe eines Zonenplattenmonochromators 1.2, be-
stehend aus einem Zonenplattenkondensor 5, ei-
ner strahlungsundurchlassigen Blende 6 sowie einer
Monochromatorlochblende 12, fokussiert wird, wo-
bei im Brennpunkt 13 des Zonenplattenkondensors
5 die Aperturanpassung gelingt. Die in der Ebene
des Brennpunkts 13 angeordnete Monochromator-
lochblende 12 dient als virtuelle Quelle, die mit Hil-
fe der Kapillaroptik 3 verkleinert und wieder in einem
Fokusfleck 7.1 mit einem Durchmesser von weniger
als 0,1 mm in einer Entfernung von ca. 2 mm hinter
der Kapillaroptik 3 die Rdntgenstrahlung hohlkegel-
formig auf das Objekt 7 fokussiert. Da auch bei die-
ser Ausfiilhrung ein Rdntgenstrahl in die Kapillarop-
tik 3 eintritt, der eine gewisse Divergenz hat, weist
die Reflexionsflache der Kapillaroptik 3 die Form ei-
nes Rotationsellipsoids auf. Eine Blende unmittelbar
vor dem Objekt ist auch bei dieser Ausfihrung nicht
erforderlich. Alle weiteren Elemente des Réntgenmi-
kroskops entsprechen auch bei diesem Beispiel der
Ausfihrung gem. Fig. 2.

Bezugszeichenliste

Plangittermonochromator
Zonenplattenmonochromator
Refokussierspiegel
Kapillaroptik
Blende der Kapillaroptik
einfallende Réntgenstrahlung
Zonenplattenkondensor
strahlungsundurchlassige Blende
zu untersuchendes Objekt
1 Fokusfleck der Kapillaroptik
Roéntgenobjektiv
Vakuumkessel
10 Detektoreinrichtung (CCD-Kamera)
1 Brennpunkt des Refokussierspiegels
12 Monochromatorlochblende
13 Brennpunkt des Zonenplattenkondensors
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Patentanspriiche

1. Roéntgenmikroskop mit Kondensor-Monochro-
mator-Anordnung hoher spektraler Aufldsung zur ab-
bildenden Réntgenmikroskopie unter Verwendung ei-
nes Monochromators, bei dem als Kondensor ei-
ne Kapillaroptik verwendet wird, dadurch gekenn-
zeichnet, dass ein monochromatisches Strahlenbilin-
del (4), das mittels eines durchstimmbaren Monoch-
romators in der Wellenlange bei einer Bandbreite von
1 bis 0,1 Promille durchstimmbar ist, durch die Kapil-
laroptik mit ringférmiger Apertur (3) auf einen, unab-
hangig von der Wellenlange, nahezu raumfest posi-
tionierten Fokusfleck (7.1) in einer Entfernung von ei-
nigen Millimetern hinter der Kapillaroptik (3) auf einen
Durchmesser von typisch kleiner 0,1 mm bindelbar
ist und das zu untersuchende Objekt (7) in der Ebene
des Fokusflecks (7.1) angeordnet ist.

2. Roéntgenmikroskop nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, dass das monochromatische Strah-
lenblindel (4) mittels eines durchstimmbaren Plangit-
ter-Monochromators (1.1) erzeugbar ist.

3. Roéntgenmikroskop nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, dass das monochromatische Strah-
lenbiindel (4) mittels eines monochromatischen und
nahezu parallelen Strahls eines freien Elektronenla-
sers (FEL) erzeugbar ist.

4. Roéntgenmikroskop nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, dass das monochromatische Strah-
lenbiindel (4) mittels eines Kristallmonochromators
erzeugbar ist.

5. Roéntgenmikroskop nach den Anspriichen 1 bis
4, dadurch gekennzeichnet, dass die Kapillaroptik (3)
eine Reflexionsflache in Form eines Rotationspara-
boloids aufweist.

6. Rontgenmikroskop nach den Anspriichen 1 bis
4, dadurch gekennzeichnet, dass die Kapillaroptik
(3) zwei hintereinanderliegende rotationssymmetri-
sche Reflexionsflachen zur zweifachen Reflexion der
Strahlung aufweist.

7. Roéntgenmikroskop nach Anspruch 2, dadurch
gekennzeichnet, dass zwischen dem Plangitter-Mo-
nochromator und der Kapillaroptik (3) ein Refokus-
sierspiegel (2) angeordnet ist.

8. Rdéntgenmikroskop nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, dass das monochromatische Strah-
lenbindel (4) mittels eines Zonenplattenmonochro-
mators (1.2), bestehend aus Kondensorzonenplatte
(5), strahlungsundurchlassiger Blende (6) und Mono-
chromatorblende (12), erzeugbar ist.

9. Réntgenmikroskop nach Anspruch 7 oder 8, da-
durch gekennzeichnet, dass die Kapillaroptik (3) ei-

ne Reflexionsflache in Form eines Rotationsellipso-
ids aufweist.

10. Rdntgenmikroskop nach den Ansprichen 1
bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass die Kapillar-
optik (3) Strahlung aus dem Strahlenbiindel (4) mit
einem Durchmesserbereich von einigen Millimetern
auffangt.

11. Réntgenmikroskop nach den Anspriichen 1 bis
10, dadurch gekennzeichnet, dass die Kapillaroptik
(3) an einem Rastermechanismus befestigt ist, mit
der der Fokusfleck (7.1) Gber das Objekt (7) rasterbar
ist.

12. Réntgenmikroskop nach den Anspriichen 1 bis
11, dadurch gekennzeichnet, dass vor der Kapillarop-
tik (3) eine kreisscheibenférmige rontgenstrahlungs-
undurchlassige Blende (3.1) angeordnet ist, deren
Durchmesser etwas groRer ist als der Innendurch-
messer der Kapillaroptik (3).

13. Réntgenmikroskop nach Anspruch 12, dadurch
gekennzeichnet, dass die Blende (3.1) direkt mit der
Kapillaroptik (3) verbunden ist.

Es folgen 4 Blatt Zeichnungen
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Anhidngende Zeichnungen
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Stand der Technik

Fig. 1
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Fig. 2
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Fig. 3
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Fig. 4
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