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1. Einleitung

Im Jahr 1932 entdeckte der englische Physiker James Chadwick die Neutronen als eine
unbekannte Strahlung, die von Beryllium abgegeben wird, wenn es mit Alpha-Teilchen
beschossen wird. Daraufhin wurden erste kleine Neutronenquellen errichtet, in welchen die
Neutronen, wie in Chadwicks Experiment aus Beryllium aber - kombiniert mit einem
Alphastrahler- gewonnen wurden. E.O. Wollan startete im November 1945 das erste
Experiment mit Neutronenstreuung, wofliir er ein umgebautes, urspringlich flr
Rontgenstrahlung gebautes Instrument nutzte. Nachdem er und sein Kollege Professor Shull
1950 ein wesentlich besseres Instrument gebaut hatten, begannen die ersten

ernstzunehmenden Messungen mit Neutronen. *

Neutronenstreuungsexperimente sind meist Grundlagenforschung, jedoch haben sie auch
oft einen direkten wissenschaftlichen Nutzen, beispielsweise wenn sie zur Durchleuchtung
von meist metallischen Dingen genutzt werden. Die Halfte aller Masse wird durch

Neutronen ausgemacht.

Zu den wichtigsten Stoffen in der Natur gehéren Zucker wie Glucose oder Saccharose. Beide
dienen der Speicherung von Energie. So kodnnen beispielsweise Pflanzen durch die
Fotosynthese Energie aus Sonnenlicht in Form von Glucose speichern oder Mitochondrien
den Zucker bei der Zellatmung in die von jedem Organismus bendétigte Energie umwandeln.
In isolierter und fester Form sind die beiden Zucker wichtige Nahrstoffe und
Lebensmittelzusatzstoffe und es ist von Interesse moglichst viel Uber diese Stoffe
herauszufinden. Auch deshalb habe ich wahrend meiner Forschungsarbeit insbesondere
diese beiden Stoffe an einem Biodiffraktometer in der Neutronenquelle FRM Il untersucht
und die Diffraktionsbilder des Pulvers beziehungsweise des Einkristalls erzeugt, untersucht
und verglichen. Mein Ziel ist es genaue atomare Parameter herauszufinden, zu vergleichen

und wenn moglich die visuellen Messergebnisse miteinander in Verbindung zu bringen.

' M. K. Wilkinson : Early history of neutron scattering at oak ridge
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2. Grundlegendes zur Neutronenstreuung

2.1 Warum Neutronen?

Will man in der Wissenschaft mehr Uber den Aufbau von Strukturen wissen, ist es
normalerweise der erste Ansatz, es mithilfe eines Mikroskops zu versuchen. Beim Erkennen
von Strukturen mit Abstinden von 103 bis 10° Metern, also gréberen Strukturen wie
Zellstrukturen, Bakterien, Viren oder bestimmten Polymeren ist das auch noch gut moglich,
jedoch stoRt man bei kleineren Abstanden, wie dem zwischen zwei Atomen, die im Bereich
von einem Angstrom (10 *° m ) liegen, mit einem normalen optischen Mikroskop an die
Grenzen. Mikroskopiert man mit optisch sichtbarem Licht, ist man also an zahlreiche
Beschrankungen gebunden, da man keine Details erkennen kann, die feiner sind als die
Wellenldnge des Lichtes mit dem man arbeitet (Auflésungsbeschrankung). Wenn man durch
etwas ,hindurchsehen will“, ist das auch nur mit den wenigen Dingen moglich, die von Natur

aus lichttransparent sind (Quelle II).

Rontgenstrahlen haben eine wesentlich kleinere Wellenldnge von 10 bis 10 Metern.
Somit ist es grundsatzlich moglich damit feinere Strukturen, wie Atomgitter zu betrachten.
Jedoch werden Rontgenstrahlen an den Elektronen der Atome gestreut. Somit kann man
zwar die schwereren Elemente, wie Metallatome und dhnliche gut betrachten, jedoch bei
leichten Atomen wie Wasserstoff oder Sauerstoff, werden die Rontgenstrahlen kaum
dargestellt, da sie sehr schlecht streuen (daher riihrt die gute Sichtbarkeit von Knochen auf

Rontgenbildern).

Versucht man Atome mit Elektronen oder gar mit Protonen zu betrachten, hat man noch ein
weiteres, schwerwiegenderes Problem, diese geladenen Teilchen werden schon sehr leicht
durch elektromagnetische Interaktion abgelenkt und kénnen somit nicht weit in die Probe
eindringen. Zwar kann man die duRRere Struktur einer Probe so gut erkennen (wie beim

Rasterelektronenmikroskop), jedoch geht es lber die Oberflache nicht oder kaum hinaus.

Neutronen hingegen sind ungeladen und sind somit gut geeignet, um in eine Probe

einzudringen, da sie nicht mit ihr elektromagnetisch wechselwirken. Uberhaupt werden die




Neutronen lediglich an den Atomkernen gestreut, und da diese um ein Vielfaches weiter
auseinander liegen als die Atome selbst (bzw. die Atomhiillen), wird nur ein Bruchteil der
Neutronen gestreut. Dadurch kdnnen Neutronen sehr weit in eine Probe eindringen, und da
es fiir sie keinen grofen Unterschied macht, ob die Atome in der Probe leicht oder schwer
sind, sind Neutronen nicht an eine bestimmte Art der Probe gebunden, wie dies bei der

Rontgenstrahlung der Fall ist.

Zusammenfassend ergeben sich aufgrund der Teilcheneigenschaften, einige Vorteile aus der

Bestrahlung mit Neutronen. Mit dieser Methode ist man in der Lage herauszufinden:

- wo Atome in einem Stoff sitzen,
- wie diese Atome sich bewegen

- woher ihr Magnetismus kommt

AuBerdem dringen sie tief in Stoffe ein, wodurch sie Auskunft Gber die genaue Struktur im

Inneren von groRen Bauteilen wie beispielsweise Motoren geben kdnnen. (Quelle Il)

2.2 Was sind Neutronen

Neutronen gehoren mit den Protonen und Elektronen zu den drei bekanntesten und den am
besten erforschten Elementarteilchen, die es gibt. Alle Atome, abgesehen von Wasserstoff,
bestehen aus diesen drei Teilchen und wahrend Protonen positiv und Elektronen negativ
geladen sind, sind Neutronen neutral, woher auch der Name Neutron kommt. Die Ladungen
von Protonen und Neutronen kommen daher, dass sie, wie fast alle Hadronen aus
sogenannten Quarks zusammengesetzt sind. Es gibt zwei Arten von Quarks: Up-Quarks und
Down-Quarks. Up-Quarks haben eine Ladung von +2/3 e, Down-Quarks von -1/3 e und da
Protonen aus zwei Up-Quarks und einem Down-Quark bestehen, sind sie genau +1 e geladen
und Neutronen mit einem Up-Quark und zwei Down-Quarks sind mit 0 e genau neutral

geladen.

Sie haben eine Masse von 1.674 927 351 x 10’ kg und eine Ruheenergie von 939,6 MeV,

wihrend ein Proton nur 1.672 621 777 x 10’ kg wiegt und eine um 1,3 MeV kleinere




Ruheenergie von 938.3 MeV hat?. Der Durchmesser eines Neutrons liegt bei 1,7 - 107 m.

Die mittlere Lebenszeit eines freien Neutrons liegt bei 881.5 + 1.5 Sekunden.?

Freie Neutronen kénnen nach ihrer Wellenldnge und den damit verbundenen Eigenschaften

Temperatur, kinetische Energie und Geschwindigkeit unterschieden und klassifiziert werden:

Typ Temperatur kinetische Wellenliinge Geschwindigkeit
Energie

ultrakalte <1,5K <0,2 meV >2000 A <195 m/s

Neutronen

kalte Neutronen <15K <2 meV > 640 A <620 m/s

Neutron unter 273,16 K 35,31 meV 152 A 2,60 km/s

Normbedingungen

thermische < 770K <100 meV >90 A < 4,4 km/s
Neutronen

epithermische <7700 K <leV >28 A < 13,8 km/s
Neutronen

mittelschnelle 3900 K...77x10° K 0,5eV..10 MeV 40...0,28 A 9,8 km/s-1380 km/s
Neutronen

schnelle 77x10°K..155x10° 10 MeV..20 MeV  0,28..0,0064 A 1380 km/s -
Neutronen K 61000 km/s
relativistische > 155%x10° K >20 MeV < 0,0064 A > 61000 km/s
Neutronen

Abb. 1: Die Zusammenstellung zeigt die Eigenschaften der

verschiedenen Klassen von freien Neutronen
Freie Neutronen werden bei Kernreaktionen erzeugt. Ein Beispiel fir die Erzeugung von
Neutronen sind die Vorgange in Forschungsreaktoren wie der Forschungsneutronenquelle
FRM Il in Garching, wo sie durch Kernspaltung gewonnen werden. Ein bereits freies und
langsames Neutron trifft auf das zur Gewinnung von Neutronen gedachte Uran 235, welches
Wiederum in Isotope von Elementen kleinerer Ordnungszahlen wie beispielsweise Krypton
94 und Barium 139 (dies ist die haufigste Variante) sowie 3 schnelle Neutronen zerfallt, wie

in Abbildung 2 dargestellt.

? http://physics.nist.gov/cgi-bin/cuu/Value?mnc2mev | search_for=neutron
* K. Nakamura et al. (Particle Data Group)
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2.3 Die Bragg-Gleichung

Die Bragg-Gleichung ist eine der wichtigsten Gleichungen in der Kristallografie. Sie wurde
1912 von William Lawrence Bragg aufgestellt und dient dazu, die Beobachtungen beim

Bestrahlen von Atomen mit Neutronen oder Rontgenstrahlung zu erklaren. Die Bragg-

Gleichung lautet: nedl=2edesint

Abb. 3: Eine
Veranschaulichung
von Braggs Law

In Abb. 3 ergibt der Sinus des Winkels 8 multipliziert mit dem Gitterabstand d jeweils die

pink markierten Linien. Positive Interferenz (also ein Bragg-Peak) entsteht nun, nur wenn




zweimal dieser Weglangenunterschied einem ganzzahlig Vielfachen n der Wellenldange A des

Neutrons entspricht.
2.4 Kristallografie

In diesem Kapitel wird im Wesentlichen auf die Bedeutungen der Strukturbezeichnungen in
Kapitel 5.2 eingegangen. Alle natirlichen Kristalle lassen sich 7 Kristallsystemen zuordnen,
(vergl. Abb. 4)* von denen einige wiederum differenzierbare Unterarten haben (primitive,
C-centered, I-centered und F-centered). Dadurch ergeben sich 14 sogenannte Bravais-Gitter.
Diese Bravais-Gitter, zusammen mit den n Atomen der Einheitszelle (n kann im einfachsten
Fall 1 sein), beschreiben dann die Struktur des Kristalls eindeutig. Primitive im ersten Teil des

Namens der meisten Gitter bedeutet, dass lediglich die formbestimmenden Einheiten an den

Simple cubic Tetragonal Orthorhombic Rhombohedral
a=b=rc¢ a=b#c aF b+ a=b=c
a=pg=y=900 a=00=y=90 a¢=8=y=90 a=A=9y#9%

Monoclinic Triclinic Hexagonal
a+b#+c a#b+#c a=b#c
y¥Fa=8=9% o F [ FyF 90 a=0F=90y= 120

Ecken vorhanden sind. Zum Beispiel sind bahaNal: juseitstienzaleitoms chud/izituhgd ddom um

einen halben Gittervektor verschoben in eiﬁgz}eglsrt;% L4 %bischen Struktur. Dies ist die vom

Volumen her kleinste Form fiir diese Gitterstruktur. Bei den F- und C- centered lattices sitzen

4 chemistry.umeche.maine.edu/
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zusatzliche Einheiten auf den Seitenflichen (face centered lattices>C=1 face centered
lattices, F=3 face centered lattices). Bei den [-centered lattice handelt es sich um Gitter mit

weiteren Einheiten im Inneren der Struktur (body centered lattices).

3. Grundlegendes tiber Saccharose und Glucose

Beide Zucker, Saccharose und Glucose, sind fiir die Menschheit wichtig als Lieferanten
chemischer Energie. Sie werden in bestimmten Organellen der Korperzellen, in den
Mitochondrien, unter Verbrauch von Sauerstoff abgebaut und in der Atmungskette zur

Umwandlung von ADP (Adenosindiphosphat) zu ATP (Adenosintriphosphat) genutzt.

3.1 Glucose

Glucose (D-(+)-Glucose) ist einer der haufigsten und wichtigsten in der Natur vorkommenden

Zucker (beispielsweise als Photosynthese-Endprodukt). Er ist allgemein auch unter dem

Namen Traubenzucker bekannt. Der Name Glucose selbst ch‘;{)
kommt aus dem Griechischen, wo er siif8 bedeutet. Die Glucose |
H—C—OH
ist ein Monosaccharid mit der Formel C4H1,0; . &
HO— : —H
D-+-Glukose ist nicht nur das Endprodukt des Calvin-Zyklus der H—C—0OH
Photosynthese, sie ist auch der Ausgangsstoff der Zellatmung, H—C—0OH
|
also wichtig fur die Energieversorgung jeder Zelle jedes H—C—0OH

[
Mehrzellers. Sie kann entweder als Kette oder als Ring  app. 5.1: Die offene Form

vorkommen, wobei sie normalerweise als Ring vorliegt, und in  der a-D-Glucose

wassriger Losung auch zu einem geringen Teil offen vorliegt.
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Glucose kommt sehr haufig in verschiedensten
natirlichen Mehrfachzuckern vor, wie pflanzlicher
Stirke (CgH100s)n, sie wird als Reservestoff und
Kohlenhydratspeicher genutzt. Tierisches Glykogen

(CeH1206), ist ein schnell wieder umwandelbarer

Kurzzeitspeicher fir Glucose. Cellulose (Ci2H2,011)n,
wo sie ebenfalls vorkommt, ist der Hauptbestandteil
der Zellwande der Pflanzen und somit der
Hauptbaustoff aller pflanzlicher Biomasse. Ein
Cellulose Molekil besteht aus mehreren hundert bis

zehntausend B-D-Glucose Molekdlen.

CH,OH
|
C——~o0
PR
H
N> /]
OH ? ? OH

H OH

Abb. 5.2: Die Ring-Form der a-D-
Glucose

Auch zahlreiche Zweifachzucker (oder Disaccharide) bestehen aus mindestens einer Glukose.

Dazu gehoren unter anderem der Milchzucker Laktose und der bekannteste Zucker

Saccharose, der allgemein als Zucker oder Kristallzucker bekannt ist.

3.2 Saccharose

Die Saccharose ist der den meisten Menschen gelaufigste Zucker, da dieser mit dem

verallgemeinernden Wort Zucker und nach seiner Hauptquelle Rohrzucker bezeichnet wird

(dhnlich wie der Sammelbegriff Alkohol, der im Volksmund mit dem bekanntesten Alkohol

Ethanol gleichgesetzt wird). Er ist ein Zweifachzucker mit der Summenformel C;,H,,01;, der

zusammengesetzt ist aus der a-D-Glucose und der B-D-Fructose. Lange Zeit hatten die

Menschen jedoch nur sehr wenig Saccharose in ihrem Nahrungsangebot. Lediglich der seit

mehreren tausend Jahren bekannte Honig enthielt das heute jedem bekannte

StRungsmittel, welches als solches erst vor 200 Jahren entdeckt wurde.
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HO
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/
HO Y
‘ N
OH HO
Abb. 6: Die Struktur von einem Abb. 7: Eine Nahaufnahme von kristalliner
Saccharose-Molekiil Saccharose

Zahlreiche Pflanzen produzieren Saccharose, zum Beispiel im Nektar, um Tiere wie Bienen
anzulocken und diese als Bestauber zu nutzen. Fiir die industrielle Nutzung wird der Zucker
oft aus Zuckerriiben oder Zuckerrohr raffiniert. Dieser Raffinadezucker ist heute in vielerlei
Backwerk, Getrdanken oder anderen Nahrungsmitteln zu finden (wobei er dort aber mehr

und mehr durch Zuckerersatzstoffe ersetzt wird).

Seit 200 Jahren, als die Menschen angefangen haben den Zucker in groRen Mengen zu
nutzen, nicht zuletzt weil er in Massen aus Zuckerrohr produziert und raffiniert werden
konnte, haben sich fir die Menschheit zahlreiche Vor- und Nachteile ergeben. Zu den
Vorteilen gehortes unter anderem einen Stoff zu haben, der sich gut lagern, in Wasser [6sen
und vom Korper leicht in Energie verwandeln ladsst. Da die Menschen, vor der Nutzung von
groflen Mengen Saccharose, diese nur aus Honig kannten, waren sie an diesen Stoff nicht
gewohnt. So kdnnen Menschen die liber einen langeren Zeitraum zu viel Saccharose zu sich
nehmen, an der Zuckerkrankheit Diabetes mellitus erkranken. Dies kann auch aus anderen
Grinden, wie genetischer Veranlagung oder Alter eintreten. Auch Zahnerkrankungen treten
vermehrt auf. Weil Saccharose aus der Erndhrung nicht wegzudenken ist, sie jedoch auch zu

Krankheiten fiihren kann, ist dies ein wichtiger Grund moglichst viel Gber sie herauszufinden.

13



4. Funktionsweise der Gerate

4.1 Grundinformationen zur Neutronenquelle

Die Forschungs-Neutronenquelle Heinz Maier-Leibnitz auch bekannt als Forschungsreaktor
Minchen 2 (FRM II) hat eine Nennleistung von 20MW und ist somit der leistungsfahigste
deutsche Forschungsreaktor. Nachdem am 29. April 1996 die erste Teilbaugenehmigung
erteilt wurde, begannen die Bauarbeiten fiir den Reaktor am 1. August noch im selben Jahr.
Trotz einiger Bedenken durch Anwohner wurde er am 2. Marz 2004 in Betrieb genommen.

Erbaut wurde er von der Siemens AG.

Die Forschungs-Neutronenquelle FRM Il ist eine zentrale wissenschaftliche Einrichtung der
TU Minchen. An ihr werden heille und kalte Neutronen gewonnen, um in verschiedenen
Naturwissenschaften als Sonden zu dienen. Eine weitere Anwendung ist die
Tumorbestrahlung. Am FRM Il wird die Direktbestrahlung oberflichennaher Tumore
praktiziert und die Reaktorneutronen in Garching weisen aufgrund ihres Energiespektums
die weltweit hochste relative biologische Wirksamkeit aller derzeit zur Krebsbehandlung

eingesetzten Neutronenstrahlen auf.’

4.2 Der Reaktor

Die Neutronen in der Neutronenquelle entstehen bei der in
Abschnitt 2.2 genannten Reaktion. Dies geschieht im Herzen
der Neutronenquelle, dem Reaktor. Dieser besteht aus
einem vom Volumen her kleinen, durch normales
Leichtwasser H,0 gekilihlten Reaktorkern, der im Zentrum
eines mit Schwerwasser D,0 gefillten Moderatortanks

angeordnet ist. Das Wasser dient in FRM2 sowohl als

Moderator als auch als KithImittel.

Abb. 8: Das Brennelement im
Inneren des Reaktors

> Siehe Internetquelle 1, frm2.tum.de
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In der Mitte befindet sich ein zylindrisches Brennelement. Es besteht aus einer inneren
Wand, welche direkt um das Uran verlduft und der duReren Wand. Zwischen den beiden
sind 113 identische Brennstoffplatten eingeschweift. Diese sind 1,36mm dick und
evolventenformig gekrimmt, so dass die Abstande zwischen ihnen (iberall gleich groR sind.

Zwischen diesen flieBt das Kiihlwasser, welches die erzeugte Warme abfiihrt.

Neben Warme entstehen bei der Kernspaltung die gesuchten sehr schnellen
Spaltneutronen. Diese l6sen nachdem sie durch StéBe mit dem schweren Wasser
abgebremst (moderiert) werden, eine Kettenreaktion aus, bei der konstant in jedem Zyklus
3-4 neue Spaltneutronen gewonnen werden. Die lberschiissigen Neutronen diffundieren
aus dem Kern in die Strahlrohre, welche zu den Experimenten in der Experimentierhalle (fir
Experimente mit heiBen Neutronen) oder der Neutronenleiterhalle (fir Experimente mit

kalten Neutronen) fiihren.

4.3 Funktionsweise von Mira als Beispiel fiir ein Instrument

Mira, das Instrument an dem ich im Zeitraum meiner Seminararbeit gearbeitet habe, ist ein
Mehrzweckinstrument. Es besteht aus zwei ,Burgen” in welchen die Monochromatoren

sitzen: Miral und Mira2. Zu den an diesem Instrument moglichen Messoptionen gehoéren:

- SANS (Kleinwinkelneutronenstreuung)

- MIEZE (Messung des Echos des Spins der Neutronen in einem hochfrequenten
elektromagnetischen Feld),

- Reflektometrie (Messung zur Bestimmung der Oberflache und Struktur einer Probe)

- 3D-Polarimetrie (Aufklarung komplizierter magnetischer Strukturen )

Mira besteht im Wesentlichen aus der Burg, dem Probentisch und einem Detektor, sowie
einem Motor, der die verschiedenen, von LuftfiiBen getragenen Komponenten bewegen
kann. Die Neutronen kommen durch das Strahlrohr und treffen auf den Monochromator in
der Burg. Dieser filtert, je nach dem Winkel in dem er zum Neutronenstrahl steht alle

Wellenldangen (Geschwindigkeiten) von Neutronen bis auf eine heraus, welche durch diesen
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Winkel festgelegt ist und reflektiert die eine gewlinschte Wellenlange aus der Burg heraus.
Die Neutronen werden durch mehrere Blenden auf einen feinen Strahl konzentriert. Der
Aufbau der restlichen Bauteile ist von der Messoption (s. oben) abhangig. Ein beispielhafter
Aufbau ware, dass der Neutronenstrahl anschliefend auf die Probe trifft, welche daraufhin
die Neutronen in verschiedene Richtungen streut. Der Detektor fahrt dann aullen um die
Probe in einem stets gleichen Abstand und deckt nahezu 280° ab. An dem, an den Detektor
angeschlossenen Computer, kann man dann ablesen, wie viele Neutronen unter welchem
Winkel des Detektors um die Probe gemessen wurden. Somit kann man Riickschliisse auf

den Aufbau der Probe im Armstroeng-Bereich ziehen.

@
I l I
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@
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MIRA -2
bl | ©

Abb. 9: Zeichnung einer der Funktionsweisen von Mira

Auf dem Bild von Mira 2 (Abb. 9) erkennt man einen der mdéglichen Aufbaumdglichkeiten
des Experimentes Mira. Die dunkelrote Linie stellt den Weg des Neutronenstrahls dar. Im
Bereich B werden die Neutronen einer bestimmten Wellenldnge wie beschrieben durch den
Monochromator aus der Burg reflektiert. AnschlieSend treffen sie in & auf die Probe, hier als

blau gekennzeichneter runder Probentisch dargestellt. Nach der Probe kommt der Detektor

16



B, der je nach Aufbau uUberprift, wie sich der normale Strahlverlauf verdndert hat.

(Informationen in Literaturquelle 1)

Eine meiner Aufgaben im Verlauf der Forschungsarbeit war es, den Probentisch des
Instrumentes MIRA mit dem CAD-Programm SolidWorks als 3-Dimensionales Modell

nachzubauen:

Abb. 10: Der Probentisch in méglichen Aufbauvarianten, links das wéhrend der
Arbeit erstellte CAD-Modell, rechts in der Realitdit (in einem anderen Aufbau)

Um dieses
Modell
anzufertigen,
habe ich zunachst am originalen Bauteil MaR genommen und habe anschlieRend, nach den
genauen Abstanden und Winkeln in der Realitdit mit dem CAD-Programm SolidWorks
Education Version 2011 ein komplettes CAD Modell erstellt. Dieses besteht im Wesentlichen
aus den 12 wichtigsten Komponenten des Probentisches, welche in der Regel aus 3-25
einzelnen Teilstlicken zusammengesetzt sind. Miteinander verbunden sind alle Teile durch

ca. 400 Beziehungen und Verknipfungen.
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4.4 Funktionsweise des Biodiffraktometers BioDiff als Beispiel flr ein

Instrument

Ein weiteres Instrument mit dem wahrend der Forschungsarbeit gearbeitet wurde, war das

Biodiffraktometer (BioDiff). Dieses ist sowohl das kleinste als auch das neueste aller

Instrumente in der Neutronenleiterhalle. Es hat im
Gegensatz zu MIRA nur eine Messoption, den Aufbau
Biodiffraktometer, und ist das an diesen Messmodus am
besten angepasste Instrument in der Neutronenleiterhalle.
Es besteht im Wesentlichen aus einer Burg und einem
Messturm mit den MalRen 80cm*80cm*150cm. Im oberen
Bereich dieses Messturms ist eine runde Messtrommel (In
Abb. 11, der schwarze Zylinder). Im inneren dieser
Messtrommel sind 2 gebogene Detektorplatten, die Innen

jeweils den halben Mantel abdecken. In die Mitte dieser

Abb. 11 : Die Messtrommel
des BIODiff

Messtrommel kommt die am Deckel der Trommel befestigte Probe. Diese wird mit dem

ebenfalls iber einen Monochromator und mehrere Blenden gefilterten Neutronenstrahl

bestrahlt. Je nachdem ob die Probe ein Einkristall oder ein Pulver ist, werden nun die Bragg-

Reflexionen der Neutronen als Punkte (siehe Abb. XX) oder als Ringe (siehe Abb. XX) auf die

Messtrommel reflektiert. Die reflektierten Neutronen heben die Atome der Detektorplatte

auf ein hoheres Energieniveau. Spater fahrt ein Laser Uiber die Detektorplatte und bewirkt,

dass die Atome in der Platte Photonen einer bestimmten, bestimmbaren Wellenlange

aussenden.
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Abb. 12: Auf der Grafik ist die Funktionsweise des Biodiffraktometers
skizziert.

Auf dem obigen Bild erkennt man die skizzierte Funktionsweise des Biodiffraktometers. Der
dunkelrote Strahl kennzeichnet hier wieder die Neutronen. Diese Treffen auf den orange
dargestellten Monochromator (2), wo alle Neutronen einer bestimmten Wellenldnge in
Richtung der Probe reflektiert werden. Des Weiteren wird der Strahl durch den Selektor (3)
gefiltert und trifft durch die variable Einfalls6ffnung (4) auf die Probe (5). Wie oben
beschrieben werden die Positionen der reflektierten Neutronen auf der Platte gespeichert
(6) und von dem Laser/Detektor (7) ausgelesen. Die nicht reflektierten Neutronen werden

von einem Strahlstopper (8) absorbiert.

4.5 Datengewinnung mit BioDiff

Die gefilterten Neutronen treffen im Biodiffraktometer wie unter 4.4 beschrieben auf die
Probe, woraufhin Reflektionen, die Bragg-Reflexe, auf dem Schirm erkennbar werden. Aus
diesen kann man die Variablen einer Einheitszelle bestimmen. Eine Einheitszelle ist die
kleinste Einheit eines Kristalls, die sich komplett identisch im Kristall fortsetzt, also eine stets
gleiche Gruppe von Atomen/Molekiilen, deren Abstinde zueinander stets exakt gleiche

Vektoren hinsichtlich Lange und Richtung besitzen.
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Wie das Bild zustande kommt, kann man sich mithilfe eines Modells vorstellen. Um die
Probe befindet sich die gedachte Ewaldkugel, eine kugelformige Flache mit der Probe als
Zentrum. Der Radius der Ewaldkugel ist
proportional zur reziproken Wellenldange.
An der Stelle, an der der unabgelenkte
Neutronenstrahl die Kugel verlasst, kann
man sich ein Gitter vorstellen, dessen
Aufbau von den genauen atomaren
Konstanten der betrachteten Probe
abhangen. Dieses Gitter ist
gewissermalen ein reziprokes Bild der
Einheitszelle, je langer ein Abstand in der

Realitat, desto kirzer ist er im reziproken

Raum. An der Stelle, an der die Ewaldkugel

Abb. 13: Erklérung der Streuung mittels des

Punkte aus dem reziproken Gitter der
Kugelmodells. Die Kugel mit der Probe als Zentrum ist

Probe schneidet verlduft, ein Bragg-Reflex o1 das Reziproke Kugelgitter wird durch dir blauen
von der Probe durch diesen Punkt und  Punktein der Mitte vom Bild dargestellt

trifft auf einen dahinter angebrachten Schirm. Somit ergeben sich fir die Betrachtung eines
Einkristalls einzelne Punkte oder bei Betrachtung eines Pulvers an einer jeweiligen Stelle
Ringe (da die Punkte der einzelnen Einkristalle in nahezu jeder Ausrichtung vorhanden sind).
In dem Bild des Einkristalls kann Denzo, ein spezielles Computerprogramm, wenn es einige
der Konstanten wie die Wellenldnge gegeben hat, mittels der Bragg-Gleichung
zuriickrechnen, wie das zweidimensionale Bild auf dem Schirm im Dreidimensionalen

aussehen wirde, welche Kristallgittertypen sich in dieses dreidimensionale Bild reinlegen

lassen wiirden und wie viel Abweichung vom Ideal dieser es gabe.
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Eine Messaufnahme des Biodiffraktometers sieht folgendermalen aus:

Abb. 14: Beispielaufnahme hier:

Saccharose
Man kann sich das Bild vorstellen als eine abgerollte Aufnahme der MeRtrommel (bzw. der
beiden Detektorplatten). An alle Stellen, an denen das Bild nicht schwarz ist, ist ein Neutron
getroffen. Die deutlich erkennbaren weien Punkte sind die an Gitteratomen gestreuten
Neutronen, die grduliche Farbung des gesamten Bildes ist die inkohdrente Streuung von
Neutronen an den Wasserstoffatomen der Saccharose. Um das Bildmaterial anschaulicher zu
machen, wird es mit dem wissenschaftlichen Bildbearbeitungsprogramm ,Imagel

(verwendete Version 1.44p) mit dessen Voreinstellung Fire eingefarbt:

Abb. 15: Das Bild von Fig 14, eingeférbt.

Die ehemals weil dargestellten Neutronen sind nun abhangig von der Anzahl der Neutronen

auf dem Pixel (vom Gray Value) tUber Blau, Pink und Gelb dargestellt. Der Hauptvorteil dieser
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Farbgebung ist die Moglichkeit, schnell die wichtigen Stellen erkennen zu kénnen, da die
wichtigen Punkte bei der gewahlten Bestrahldauer gelblich-weil8 sind, Punkte mit hoher
Storstreuung (von H-Atomen) pink und Punkte an denen sehr wenige oder gar keine

Neutronen gemessen wurden sind blau bis schwarz.
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5.Ergebnisse und Diskussion
5.1 Vorbereitung und Messung

Nachdem der 26. Messzyklus des Reaktors am 28. Oktober 2011 begonnen hatte, konnten
die Messungen mit Neutronen beginnen. Zunachst mussten die Proben ausgewahlt werden,
in diesem Fall die bereits in Punkt 3 beschriebenen ausgewahlten Substanzen Glucose und
Saccharose. Da beide als Zucker organische Materialien sind, wurden sie am in Punkt 4
beschriebenen Biodiffraktometer gemessen. Diese mussten zundchst im Labor vorbereitet
werden. Zunachst war geplant von Glucose und Saccharose jeweils eine Aufnahme als
Einkristall und als Pulver zu machen. Die Pulverproben miissen ein reines, sehr fein
gemahlenes Pulver sein, die Einkristalle, ein einzelner, reiner Kristall. Wie die jeweiligen

Proben prapariert wurden wird in diesem Abschnitt erklart.

5.1.1 Saccharose Einkristall

Fiir die Messungen am Biodiffraktometer wurden zwei verschiedene Einkristalle verwendet.
Der erste war ein Kandisstick der Marke , Tea Friends”. Dies ist ein Holzstab, der in eine
Ubersattigte Saccharoselosung getaucht wurde, sodass sich an ihm mehrere Einkristalle
gebildet haben. Aus diesem wurde mit einem spitzen Skalpell ein einzelner Einkristall
herausgebrochen. Dieser wurde dann mit Silikonkleber auf eine Stange aus Vanadium
geklebt (Vanadium streut nur wenig und besitzt keine Bragg-Peaks). Diese Stange wurde in

den Probenhalter des Biodiffraktometers gehalten und mit Neutronen bestrahlt.

Abb. 16: Saccharose Einkristall-Kandisstick - 36°
Drehung Aufnahme November 2011
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Die Aufnahme Abb. 16 zeigt das Bild des Kristalls aus dem Kandisstick. Der Kristall wurde

wahrend der Messung gedreht, wodurch die hohe Anzahl der Punkte begriindet ist.

Der zweite verwendete Einkristall war ein Kristallzuckerkristall aus einer Tite Teezucker der
Marke ,,Ronnefeld”. Dieser wurde direkt aus der Verpackung entnommen, gereinigt und auf
einen sehr feinen Aluminiumstab geklebt. AnschlieRend wurde vor der Messung noch der
Saccharosekristall manuell auf den Neutronenstrahl ausgerichtet, so dass der Kristall optimal
im Strahl stand (dies war beim Ersten nicht noétig, da dieser so grol8 war, dass er den Strahl

komplett ausfillte).

Abb. 17: Der Ronnefeldkristall im
Neutronenstrahl

Auf Abbildung 17 ist eine CCD-Kamera-Aufnahme des Ronnefeld-Saccharosekristalls zu
sehen. Anhand derartiger Bilder konnte man riickschliefen, welche Befehle in den Computer
eingegeben werden mussten, um den Kristall (die rotliche quaderformige Flache in
Bildmitte), wie im Bild zu sehen, genau in der Mitte des Strahles (die gelbe, runde Flache in

Bildmitte) zu positionieren. Dies ist notwendig, um die bestmogliche Streuung zu erhalten.

24



Abb. 18: Saccharose Einkristall-Ronnefeld-
Aufnahme November 2011

In Abb. 18 sieht man das Messbild des Ronnefeld-Saccharoseeinkristalls. Man erkennt
schnell, dass viele der Punkte, nicht wie bei dem Einkristall aus dem Kandisstab, runde
Formen haben, sondern teilweise inhomogen eckig oder schlecht zu sehen sind und auch
teilweise groRere Bereiche ausflillen. Daran kann man erkennen, dass der Einkristall der
Marke Ronnefeld im Inneren eher ein Mosaikkristall ist und keinen so klar definierten

inneren Aufbau hat wie der erste Kristall aus dem Kandisstab der Marke , Tea Friends”.

5.1.2 Saccharose Pulver

Eine weitere Messung wurde mit einem Saccharose Pulver durchgefiihrt. Dazu wurden
Ronnefeld Saccharosekristalle mit Moérser und StéRel zu einem feinen Pulver gemahlen.
Dieses Pulver wurde in ein NMR-Réhrchen gefillt, welches zuvor mit einem NMR-
Réhrchenschneider auf eine Lange von 4-5cm gekiirzt wurde. Dies ist notwendig, um eine
optimale Ausrichtung auf den Neutronenstrahl zu haben. AnschlieRend wird das Réhrchen
auf einem Probenhalter fixiert und dieser in das Biodiffraktometer eingefiihrt. Naturlich ist
es mit manuell, mit Morser und StéBel, gemahlener Saccharose nicht moglich so hochfeines
Pulver erzeugen wie bei dem industriell gemahlenem Glucosepulver, weshalb man innerhalb
der Ringe kleine Punkte erkennt, die heller sind als der Rest des Ringes. Diese Bragg-Reflexe

kommen von winzigen Kristallen, die nicht so fein gemahlen sind wie der Rest des Pulvers.
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Abb. 19: Messung Saccharose-Pulver

Auf Abb. 18 sieht man die Aufnahme des Saccharosepulvers im Strahl, wobei die rechte
Seite original und die linke Seite nachtraglich eingefarbt ist. Die senkrechten Linien am linken
und rechten Rand des Bildes sind die in der Aufbaubeschreibung des Biodiffraktometers
erwdhnten Loschlampen. Da der Wasserstoff im Pulver sehr stark streut, sieht man die

,durchleuchteten“ Lampen auf diesen Aufnahmen besonders klar (vgl. Abb. 23).

5.1.3 Glucose Pulver

Die Messungen mit Glucose wurden mit einem Glucose-Pulver mit Glucose aus der
Chemikalienausgabe der Fakultadt fir Chemie in der TU Miinchen durchgefiihrt. Wie bereits

bei der Saccharose wurde das Pulver in ein NMR-R6hrchen gefiillt und bestrahlt.

Abb. 20: Messung des Glucose Pulvers

Bereits durch das bloBe betrachten der beiden Bilder, Abb. 19 und Abb. 20, kann man
einiges Uber die Proben aussagen. So erkennt man, dass bei der Saccharose in Abb. 19 mehr

und feinere Ringe sichtbar sind als bei der Glucose in Abb. 20, was daran liegt, das das
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Saccharose-Molekil schlichtweg grofer ist als das der Glucose. Auch kann man erkennen,
dass es bei Glucose einen Ring gibt, der wesentlich besser sichtbar ist als alle anderen. Dieser
ist begriindet durch die molekularen Eigenschaften der Glucose; an dieser Stelle wird besser

gestreut als an den Restlichen

5.1.4 Glucose Einkristall

Wie bereits von Saccharose sollte auch von Glucose ein Einkristall gemessen werden. Dies
war jedoch nicht moglich, da es nicht gelungen ist, einen solchen geeigneten Einkristall zu
finden. Da weder in der Fakultat fir Chemie, noch in einem Online-Versand ein Einkristall
aus Glucose zu finden war, musste dieser selbst geziichtet werden. Nach Riicksprache mit
einem Spezialisten auf dem Gebiet der (Protein-)Einkristalle aus der Fakultat fir
Maschinenbau, M.Sc. Benjamin Smejkal, der mir geraten hatte die Kristalle in durch
kontrolliertes Abkiihlen einer Ubersattigten Losung zu erhalten, wurde ein Thermostat
,Huber Ministat 240-cc” besorgt. Dies ist ein programmierbares Thermostat, welches mit
Wasser gefillt ist, dieses auf Temperaturen zwischen 10° und 75° C temperieren kann, und
somit die im Wasserbad schwimmenden Gldser. So wurde zundchst in einem kleinen

verschlieRbaren Glaschen ca. 200g Glucose in 30 ml Wasser gel6st, bei einer Temperatur von

Abb. 21: das verwendete
Thermostat (bei dem Versuch
als Badthermostat genutzt)

Es handelt sich um ein Huber
Ministat 240-cc mit Komfort-
eSoftware.
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70°C. Das Glas wurde anschliefend mit Paraffin versiegelt und dann im Thermostat mittels

eines 72 Stunden dauernden Programms von 70° auf 13° C langsam abgekuihlt.

Jedoch hatten sich, entgegen den Erwartungen keine Glucosekristalle gebildet. Bei einem
parallel ablaufenden Zweitexperiment, bei welchem dieselbe Ubersattigte Glucoseldsung in
einem Uhrglas innerhalb von circa einer Woche verdunstet war, hatten sich kreisformige,
jedoch nicht reine, Glucose Polykristalle gebildet. Da diese jedoch als Polykristalle nicht zu
Diffraktionsexperimenten nutzbar sind, war die versuchte Herstellung eines

Glucoseeinkristalls nicht erfolgreich.

5.2 Nutzung der Messdaten der Saccharose zur
Bestimmung der Gitterparameter

5.2.1 Ergebnisse der Berechnung der Gitterparameter
Einer der Hauptzwecke des Biodiffraktometers ist die Aufklarung der Gitterparameter der

Probe. Daflir wurden zundchst die Graustufenwerte mehrerer Messaufnahmen der

Saccharose auf ein Bild zusammenaddiert.

Abb. 22: links: einzelne Aufnahmen(vorher); rechts: Das Ergebnis

der Addition der besten Ergebnisse verschiedener Bilder

Auf der obigen Abb. 22 erkennt man links zwei der circa acht Messbilder der Saccharose,

deren beste Braggreflexe auf eine Aufnahme addiert wurden (rechts). Dieses fertige Bild
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wurde anschliefend in das Programm Denzo importiert, welches virtuell verschiedene

mogliche Gittermodelle in die Braggreflexe als dreidimensionales Modell hineinlegt.

Die wichtigsten Ergebnisse der Gitterberechnung (die in der Spalte Best cell sind die ersten

Lattice Metric tensor Best cell (symmetrized)
distortion index Best cell (without symmetry restrains)
primitive cubic 9.87% | 10.95 8.79 7.83 89.14 76.86 88.43
9.19 9.19 9.19 90.00 90.00 90.00
I centred cubic 19.62% | 13.86 11.86 11.93 106.51 126.75 70.00
12.55 12.55 12.55 90.00 90.00 90.00
primitive rhombohedral 9.17% | 10.95 8.79 7.83 89.14 76.86 88.43
9.19 9.19 9.19 84.81 84.81 84.81
12.89 12.89 17.46 90.00 90.00 120.00
primitive hexagonal 11.50% | 11.93 7.83 8.79 90.86 90.88 116.59
9.88 9.88 8.79 90.00 90.00 120.00
primitive tetragonal 6-33% | 7.83 8.79 10.95 88.43 103.14 90.86
8.31 8.31 10.95 90.00 90.00 90.00
I centred tetragonal 9.88% 8.79 7.83 23.07 97.43 111.11 89.14
8.31 8.31 23.07 90.00 90.00 90.00
primitive orthorhombic 5.54% | 7.83 8.79 10.95 88.43 103.14 90.86
7.83 8.79 10.95 90.00 90.00 90.00
C centred orthorhombic 3.23% 7.83 21.53 8.79 88.72 89.14 97.61
7.83 21.53 8.79 90.00 90.00 90.00
I centred orthorhombic | 9.70% | 7.83 8.79 23.07 111.11 82.57 90.86
7.83 8.79 23.07 90.00 90.00 90.00
F centred orthorhombic | 9.91% |11.69 11.86 23.07 110.63 100.63 83.37
11.69 11.86 23.07 90.00 90.00 90.00
primitive monoclinic 0.68% | 7.83 8.79 10.95 88.43 103.14 90.86
7.83 8.79 10.95 90.00 103.14 90.00
C centred monoclinic 3.18% | 21.53 7.83 8.79 89.14 91.28 82.39
21.53 7.83 8.79 90.00 91.28 90.00
primitive triclinic 0.00% | 7.83 8.79 10.95 88.43 76.86 89.14

drei Werte in A, die nachsten in Grad) waren:

Die Tabelle zeigt in der linken Spalte die fir einen bestrahlten Einkristall moglichen

Gitterkonstellationen (englisch: lattice). In der rechten Spalte sind fiir jede mogliche
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Gitterstruktur einer oder mehrere mogliche Werte angegeben, die auf die Messung passen
wirden, wobei bei den Gitterstrukturen, bei denen mehr als ein Ergebnis angegeben sind,
(bis auf primitiv rhombohedral) der erste Wert berechnet wurde mit und der zweite ohne
Symmetrieeigenschaften (Best cell (symmetrized/without symmetry restrains)). Die zweite

Spalte gibt die prozentuale Abweichung des in das Bild gelegten Gitters vom Idealgitter an.

5.2.2 Auswertung der Ergebnisse der
Gitterparameterbestimmung

Aus der Tabelle kann man ablesen, dass die Gitterstruktur mit der geringsten Abweichung
primitive triclinic ist. Diese ist jedoch nicht die wahrscheinlichste Struktur fir das
Saccharosegitter. Bei allen Messungen betrdgt die Abweichung von einem perfekten
primitive tricline Gitter 0,00%, da in einem primitiven triklinen Gitter alle Gitterkonstanten
frei wahlbar und nicht voneinander abhangig sind. Somit passen sie immer auf jedes
Streubild. Der Wert mit der ndchstniedrigsten Abweichung ist der, der rot markierten
primitive monoclinic Struktur. Fir diese wiirden sich die Raumvektoren a=10.95, b=8.79 und
c=7.83 unter den Winkeln a=90.00, B=103.14 und A=90.00 ergeben. A, b und c sind die
Ortsvektoren, also die Ldngen in die drei Raumrichtungen, die zueinander zwei 90° Winkel
und einen nicht-90° Winkel haben (hier: 103,14°- der Winkel zwischen a und c). Eine mit
Rontgenstrahlung durchgefiihrte Gitterparameterbestimmung aus der Publikation ,The
crystal structure of sucrose” von C. A. Beevers® ergab ebenfalls ein primitive monoclinic
Gitter, mit den Werten a=10.89, b=8.69 und c¢=7.77 mit a=A=90° und B=103°. Die am
Biodiffraktometer gemessenen Werte sind denen von Beevers sehr dhnlich, was bestatigt,
dass der Wert beider Messungen gut ist. Welche der Werte genauer sind, ist nicht mit
Sicherheit zu sagen, da jedes Gerat Uber einen geringen Messfehler verfligt und es auch
zahlreiche andere Faktoren geben kann, die abweichend sein kdnnen (zumal Beevers
Messung 1952 mit Rontgenstrahlung stattfand). Die Einheitszelle ist in Anhang 4 abgebildet,

und ist eine Aufnahme erzeugt mit der Simulationssoftware Diamond.

® Siehe Literaturverzeichnis IlI
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5.3 Problem der Messung von Zuckern

Eine Besonderheit bei Diffraktionsmessungen mit Zuckern ist die hohe Hintergrundstreuung.
Wahrend bei normalen anorganischen Pulvermessungen, beispielsweise der von
YIG(=Yttrium Iron Garnet) einige klare, eindeutig erkennbare Ringe sichtbar sind (Abb. 23),

gibt es bei der Glucose (Abb. 20) so hohe Streuung durch den Wasserstoff, dass nur die

innersten Ringe erkennbar sind und die duBeren in der Wasserstoffstreuung untergehen.

Abb. 23: Die Pulverdiffraktometermessung von einem Yttrium-
Eisen-Granatkristall

Dies macht die Pulveraufnahmen von Zuckern generell schlechter verwendbar als die
Pulveraufnahmen anderer Stoffe oder die von Zuckereinkristallen. Wasserstoff ist das
Element, welches mit Neutronen am besten sichtbar ist, weshalb ein weiterer
Anwendungsaspekt das Durchleuchten Elemente hoherer Ordnungszahlen ist. Damit erkennt
man ihren genauen Aufbau, der mit Rontgenstrahlung verborgen bleiben wiirde. So kann
man beispielsweise Ol und Benzin in einem laufenden Motor genau erkennen’ oder eine fiir
Rontgenstrahlung undurchdringbare und fir Gammastrahlung transparente metallene

Rohrbombe®.

7 http://einrichtungen.ph.tum.de/antares/
® http://einrichtungen.ph.tum.de/antares/

31



5.4 Berechnungen anhand der Messbilder

Einer der Hauptzwecke vieler Messbilder, wie der mit dem Biodiffraktometer, ist es, die
Abstande zwischen den einzelnen parallelen Gitterebenen zu berechnen (d in der Bragg-
Formel). Jedoch ist es natirlich auch umgekehrt moglich, die Wellenldnge der Neutronen zu
berechnen, wenn man weil3, welcher Abstand d zwischen zwei Gitterebenen am Winkel 8 ist.

Dies war eine der Arbeiten, die ich im Verlauf meiner Seminararbeit durchgefiihrt habe.

In Anhang 1 ist das Messbild des Saccharosepulvers zu sehen. Dieses wurde mit ImageJ
verbessert, damit sich die Streuringe optimal von der kohdrenten Streuung des
Wasserstoffes abheben. Anhand von derartigen Bildern wiirden nun meist Abstdnde
zwischen parallelen Kristallebenen d durch die Bragg-Gleichung, nach d aufgel6st, berechnet
werden. In meinem Fall wurde jedoch die Wellenlange der Neutronen berechnet (ebenfalls

mit der Bragg Gleichung), mithilfe von gemessen d Werten.

Um den Winkel eines Braggreflexes zu berechnen, wurde zundchst ein gut sichtbarer
Streuring ausgewadhlt (Anhang 1, blau eingefarbter Ring). Von diesem wurde der Abstand in
Pixeln vom Strahlausgang in Bildmitte, geteilt durch die Gesamtanzahl an Pixeln zwischen
den Mittelpunkten des Eintrittes und des Austrittsloches (der Bereich innerhalb des rot
umrandeten Rechteckes) bestimmt. Um jeweils exakte Werte zu erhalten, wurde mit Image)
ein Diagramm erstellt, welches die Auspragung des Weilanteils in Abhdngigkeit zur Distanz
vom Mittelpunkt des Ausgangsloches darstellt (Anhang 2). Daraus ergibt sich fiir den blau
gekennzeichneten Ring (den dulersten Peak im Graphen Anhang 2) ein Pixelwert von 947
Pixel, bei einem Gesamtabstand von 1250 Pixeln. Da der Winkel ® vom Eintrittsloch aus
gemessen wird, liegt der betrachtete Ring also bei 1250-947=303 Pixeln. Um den Winkel 6
nun zu berechnen, muss man bedenken, dass die Messbilder des Biodiffraktometers in der
Realitdt den Mantel der zylinderférmigen Messtrommel darstellen und somit einen Bereich
von 360° (um die Probe). Zwischen den Mittelpunkten der beiden Locher liegen also auf dem
Mantel 180° des Zylinders. Kennt man den Anteil am Gesamtwinkel, den der blaue Ring vom
Mittelpunkt entfernt ist, kennt man auch den Winkel 0 zwischen Mittelpunkt des

Eintrittsloches und dem Ring. Daraus ergibt sich die Rechnung:
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303 Pixel

——— ¢ 180° =43,632° =0
1250 Pixel

Mithilfe der bekannten Werte einer bereits durchgeflihrten Messung an der Saccharose
(Prof. Dr. A.L. Spek, Utrecht University, 2005), kann man die Werte des Abstandes d fir
einen bestimmten Winkel 20 anzeigen lassen. Dies geschah mithilfe des Programmes
Diamond 3.1d. Das Ergebnis der simulierten Pulverdiffraktion fiir 2¢6=87,264 ist ein Wert flr

d von 1,9375 (exakter Wert fir 20 in Diamond: 87,229).

Setzt man diese Werte jetzt in die Bragg-Gleichung ein, ergibt sich:
nel=2edesinf
A =2¢19375A ¢ 5in43,632°
1 =2,6738 A

Der offizielle, geeichte Wert fiir die Wellenlange des Biodiffraktometers ist 1 =2,673 A.

Somit wird dieser durch das Ergebnis meiner Rechnung genau bestatigt.

5.5 Zusammenfassung/Fazit

Da mit den ersten Messungen erst einige Monate gewartet werden musste, da der Reaktor
nicht lief, wurde zunachst die Zeit dazu genutzt die grundlegenden Recherchen (ber
Neutronen, Zucker und weitere Gebiete, durchzufiihren. Nach Inbetriebnahme des Reaktors
wurden die Messungen an den Zuckern durchgefihrt und ausgewertet. Die Messergebnisse
konnten zum einen die Kristallstruktur der Einheitszelle ermitteln (Anhang 4) und zum
anderen die Wellenlange der Neutronen bestimmen. Dies war das erste Experiment dieser
Art in der Neutronenquelle Garching, bei dem Zucker mit Neutronen bestrahlt wurde.
Jedoch war die Anzahl der moglichen Aufnahmen und die Messzeit generell stark
eingeschrankt durch die hohen Messkosten. Nach der Aufklarung der exakten, raumlichen
Struktur ware es interessant Vergleiche mit anderen Stoffen durchzufiihren, um eventuelle
kompetitive Hemmungen von Enzymen, die mit diesen Zuckern zu tun haben, zu erkennen.

Dies ist wichtig im Bereich der Medizin.
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Abb. 10: selbsterstellte Aufnahmen (CAD-Aufnahme mit SolidWorks)
Abb. 13: Selbsterstelltes 3D-Modell mit XRayView 4.0
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Abb. 23: Am Biodiffraktometer gemessenes Bild, zur Verfiigung gestellt von Andreas
Ostermann
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Abb. : Abbildung (Grafik oder Tabelle)
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Anhang 2
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Anhang 3

Diffraction diagram
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Anhang 4
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Abstract:

Sugars are important substances in the food industry in our time. Solid glucose and sucrose
are used as nutrients and food additives what makes it interesting to find out as much as
possible about the structures of these sugars. One of the most precise ways to characterize
the molecular structure of a substance is to do neutron scattering experiments. This also is
what has been done in this seminary study. For the neutron scattering experiments, the
sugars sucrose and glucose, representing the most important sugars, have been chosen.
First, the two sugars were prepared, as single crystal and as powder, and then diffraction
measurements have been made at the biodiffractometer at the Heinz-Maier-Leibnitz
neutron research reactor FRM-II of the Technical University Munich in Garching. Before this
was possible some preparation of the samples, instruments and of the experiments had to

be done.

The diffraction data of the two sugars were compared to each other. Furthermore the single
crystalline structure of the sucrose could be detected to be primitive monocline and with
one image of sucrose the wavelength of the neutrons being filtered by the monochromator
of the instrument was detected. Details about the experiments and their results are

discussed in this paper.

40



