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(54) STRAHLERZEUGUNGSVORRICHTUNG UND VERFAHREN ZUR ERZEUGUNG EINES
FLUSSIGKEITSSTRAHLS

(57)  Eine Strahlerzeugungsvorrichtung (100), die
zur Erzeugung eines Flissigkeitsstrahls (1) eingerichtet
ist, umfasst eine Vakuumkammer (10), eine Diisenein-
richtung (20) mit mindestens einer Dise (21, 22), die zum
Flussigkeitsaustritt in die Vakuumkammer (10) und zur
Erzeugung des FlUssigkeitsstrahls (1) angeordnet ist, ei-
ne Flussigkeitszufuhreinrichtung (30), die ein Flissig-
keitsreservoir (31) und eine erste Pumpe (32) umfasst
und mit der Duseneinrichtung (20) gekoppelt ist, eine
Auffangeinrichtung (40), die ein Auffanggefa® (41) mit
einer Eintritts6ffnung (42) umfasst, die zum Auffangen
des Flissigkeitsstrahls (1) in der Vakuumkammer (10)
angeordnet ist, und - eine Rickgewinnungseinrichtung
(50), die fir eine Rickgewinnung der aufgefangenen
Flussigkeit aus dem Auffanggefall (41) angeordnet ist,
wobei die Riickgewinnungseinrichtung (50) eine zweite
Pumpe (52) umfasst, die zwischen dem Auffanggefaly
(41) und dem Flussigkeitsreservoir (31) angeordnet und
zum Transport der aufgefangenen Flissigkeit direkt in
die Flissigkeitszufuhreinrichtung (30) eingerichtetist. Es
wird auch ein Verfahren zur Erzeugung eines Flissig-
keitsstrahls (1) mit der Strahlerzeugungsvorrichtung
(100) beschrieben.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft eine Strahlerzeugungs-
vorrichtung, die zur Erzeugung eines Flissigkeitsstrahls
in einer Vakuumumgebung eingerichtet ist, insbesonde-
re eine Strahlerzeugungsvorrichtung zur Bereitstellung
eines Targetmaterials in Gestalt eines kontinuierlichen
oder intermittierenden Flissigkeitsstrahls, z. B. fiir eine
Wechselwirkung mit einer elektromagnetischen Bestrah-
lung, insbesondere Laser- oder Rdntgenstrahlung, oder
einer Teilchenbestrahlung. Des Weiteren betrifft die Er-
findung ein Verfahren zur Erzeugung eines FlUssigkeits-
strahls, insbesondere mit der genannten Strahlerzeu-
gungsvorrichtung. Anwendungen der Erfindung sind ins-
besondere bei der Bestrahlung von Flissigkeiten mit
elektromagnetischer Strahlung oder mit Teilchenstrah-
lung, zum Beispiel zur Untersuchung von Proben oder
zur Erzeugung von kurzwelliger Strahlung gegeben.
[0002] Bei der Erlauterung des technischen Hinter-
grunds der Erfindung wird auf den folgenden Stand der
Technik Bezug genommen:

[1] A. Charvat et al. in "Rev. Sci. Instrum." Bd. 75,
2004, S. 1209 - 1218;

[2] B. Winter et al. in "Chem. Rev." Bd. 106, 2006,
S. 1176 - 1211;

[31 WO 2004/110112 A;
[41B.A.M.Hanssonetal.in"J. Phys. D: Appl. Phys."
Bd. 37, 2004, S. 3233 - 3243;

[5] L. Rymell et al. in "Optics Communications" Bd.
103, 1993, S. 105 - 110;

[6]1 US 2011/0116604 A;

[71M. Faubel et al. in "Royal Soc. Chem." Edinburgh
1987, S. 133-136; und

[8]1 US 2007/0158540 A.

[0003] Esistallgemein bekannt, laminare Flissigkeits-
strahlen als Targetmaterial, z. B. bei der Massenspekt-
rometrie ([1]), der Photoelektronenspektroskopie ([2])
oder der Nanolithographie ([3]), Bestrahlungen mit La-
sernund/oder anderen Strahlquellen flir Photonen, Ront-
genstrahlung oder Teilchenstrahlen auszusetzen. Als
Flussigkeit kdnnen nicht nur bei Raumtemperatur flissi-
ge Substanzen wie Wasser oder Ethanol, sondern auch
verflissigte Metalle oder Gase verwendet werden. Die
Bestrahlung kann vor ([4]) oder auch nach ([5]) dem Ray-
leigh’schen Zerfallspunkt des Flussigkeitsstrahls in
Strahlsegmente bzw. in eine Tropfchenfolge aufdie Flis-
sigkeit treffen. Typischerweise haben die Flissigkeits-
strahlen einen Durchmesser von 0,002 mm bis 0,2 mm
und Strdomungsgeschwindigkeiten von bis zu mehreren
hundert Metern pro Sekunde. Sind geringere Schichtdi-
cken des Targetmaterials erwiinscht, kdnnen mit Hilfe
von zwei unter einem Winkel zusammengefihrten, auf-
einander prallenden Primarstrahlen schichtférmige Stro-
mungsgebilde erzeugt werden [6], die wenigstens am
Ort der Bestrahlung ein lokales Minimum des Krim-
mungsradius aufweisen.
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[0004] M. Faubel et al. konnten erstmals im Jahr 1987
zeigen ([7]), dass auch im Vakuum (Umgebungsdruck
kleiner als 1 bar) Flissigkeitsstrahlen stabilisiert und
bspw. Laserstrahlung ausgesetzt werden kénnen. Wenn
eine Flissigkeit in eine Vakuumkammer eingebracht
wird und die FlUssigkeit mindestens teilweise verdampft,
steigt der Druck in der Vakuumkammer. Um einen dau-
erhaften, stabilen Betrieb des Flussigkeitsstrahls bei
niedrigem Druck zu gewahrleisten, kann mit besonders
starken Vakuumpumpen gearbeitet werden, die kontinu-
ierlich Gase aus der Vakuumkammer entfernen. In die-
sem aufwandigen und kostenintensiven Fall kann die
Flussigkeit jedoch nicht wiederverwendet werden, da sie
als Dampf abgepumpt wird.

[0005] Eine Wiederverwendung der Flissigkeit ist je-
doch haufig gewlinscht, beispielsweise um den Ver-
brauch wertvoller Flissigkeiten zu minimieren oder um
ggaf. eine wertvolle Probensubstanz in der Flussigkeit zu-
rickzugewinnen. Es wurde daher vorgeschlagen, die
Flussigkeit in einem Auffanggefal} in der Vakuumkam-
mer zu sammeln [8]. Das Auffanggefal erleichtert, den
gewulnschten Unterdruck in der Vakuumkammer auf-
rechtzuerhalten, und es ermdglicht zugleich eine konti-
nuierliche Rickgewinnung der Flissigkeit aus der Vaku-
umkammer. Die herkdmmliche Technik gemaf [8] hat
jedoch den Nachteil, dass zur Riickgewinnung der Flis-
sigkeit aus der Vakuumkammer der Vakuumbetrieb un-
terbrochen werden muss, um das Auffanggefa aus der
Vakuumkammer zu entfernen oder um die Flissigkeit
aus dem Auffanggefal® zu entfernen. Des Weiteren ist
eine Kihlung des Auffanggefalles erforderlich, um den
Dampfdruck der gesammelten Flissigkeit zu reduzieren.
Die Kihlung, z. B. mit flissigem Stickstoff, stellt jedoch
einen hohen Zusatzaufwand dar.

[0006] Die Aufgabe der Erfindung ist es, eine verbes-
serte Strahlerzeugungsvorrichtung und ein verbessertes
Verfahren zur Erzeugung eines Flissigkeitsstrahls be-
reitzustellen, mit denen Nachteile und Beschréankungen
herkémmlicher Techniken vermieden werden. Die
Strahlerzeugung soll insbesondere einen kontinuierli-
chen Betrieb der Strahlerzeugungsvorrichtung ohne eine
Unterbrechung des Vakuums ermdglichen, einen verein-
fachten Aufbau der Strahlerzeugungsvorrichtung ermég-
lichen und/oder Flissigkeitsverluste minimieren.

[0007] Diese Aufgaben werden mit einer Strahlerzeu-
gungsvorrichtung und einem Verfahren mit den Merkma-
len der unabhéngigen Anspriiche geldst. Vorteilhafte
Ausfihrungsformen und Anwendungen der Erfindung er-
geben sich aus den abhangigen Anspriichen.

[0008] GemaR einem ersten Gesichtspunkt der Erfin-
dung wird eine Strahlerzeugungsvorrichtung bereitge-
stellt, die zur Erzeugung eines Flissigkeitsstrahls einge-
richtet ist und eine Vakuumkammer, eine Diiseneinrich-
tung mit mindestens einer DUse, eine Flissigkeitszufuh-
reinrichtung mit einem Flissigkeitsreservoir und einer
ersten Pumpe, und eine Auffangeinrichtung umfasst, die
ein Auffanggefall mit einer Eintritts6ffnung aufweist, die
zum Auffangen des Flissigkeitsstrahls in der Vakuum-
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kammer angeordnetist. Die mindestens eine Diise miin-
det in die Vakuumkammer. Die Flissigkeitszufuhrein-
richtung ist Uber mindestens eine Zufuhrleitung mit der
mindestens einen Diise der Diseneinrichtung verbun-
den, so dass bei Betrieb der ersten Pumpe die Flussigkeit
Uber die mindestens eine Duse in die Vakuumkammer
eingefuihrt wird und der Flussigkeitsstrahl erzeugt wird.
Zum Transport der Flissigkeit zur Diseneinrichtung wird
als erste Pumpe vorzugweise eine Hochdruckpumpe,
wie zum Beispiel eine HPLC-Pumpe, verwendet. Des
Weiteren enthalt die Strahlerzeugungsvorrichtung eine
Ruckgewinnungseinrichtung, die fiir eine Riickgewin-
nung der im Auffanggefal® gesammelten Flissigkeit an-
geordnet ist. GemaR der Erfindung umfasst die Riickge-
winnungseinrichtung eine zweite Pumpe, mit der die
Flussigkeit vom Auffanggefal direkt in die Flissigkeits-
zufuhreinrichtung, insbesondere in das Flissigkeitsres-
ervoir, foérderbar ist. Zwischen dem Auffanggefal® und
dem FlUssigkeitsreservoir, das auch Vorratsgefaly ge-
nannt wird, ist eine Rickflhrleitung vorgesehen, welche
die zweite Pumpe enthalt.

[0009] GemalR einem zweiten Gesichtspunkt der Er-
findung wird ein Verfahren zur Erzeugung eines Flussig-
keitsstrahls, vorzugsweise mit der Strahlerzeugungsvor-
richtung gemal dem ersten Gesichtspunkt der Erfin-
dung, bereitgestellt, bei dem die Flissigkeit von der Flis-
sigkeitszufuhreinrichtung zu der Diiseneinrichtung zuge-
fuhrt wird, die Flissigkeit aus der mindestens eine Dise
in die Vakuumkammer austritt und den Flissigkeits-
strahl, insbesondere einen laminaren und/oder einen
schichtférmigen Flissigkeitsstrahl bildet, der Flissig-
keitsstrahl im Auffanggefal® aufgenommen und die auf-
genommene Flissigkeit einer Riickgewinnung unterzo-
gen wird. Gemal der Erfindung umfasst die Riickgewin-
nung einen Transport der aufgenommenen Flissigkeit
vom Auffanggefal tber die zweite Pumpe unmittelbar in
die Flussigkeitszufuhreinrichtung. Vorzugsweise wird
die Flissigkeit mit der Flussigkeitszufuhreinrichtung er-
neut der Dlseneinrichtung zugefihrt.

[0010] Vorteilhafterweise wird mit der Erfindung ein
Kreislauf bereitgestellt, der eine Riickflihrung der aufge-
fangenen Flussigkeit zur Diseneinrichtung im laufenden
Betrieb ohne eine Unterbrechung des Vakuums ermdg-
licht. Flussigkeitsverluste werden nahezu ausgeschlos-
sen, da eine eventuelle Riickstromung von Flissigkeits-
dampf aus dem Auffanggefal in die Vakuumkammer im
Vergleich zur Flussigkeitsstrdmung tber die zweite Pum-
pe in die Flissigkeitszufuhreinrichtung vernachlassigbar
gering ist. Die mit dem Auffanggefal, das auch als Flis-
sigkeitsfalle bezeichnet wird, gesammelte Flissigkeit
wird laufend oder mit vorbestimmten Betriebszyklen mit
der zweiten Pumpe abgepumpt und zur Speisung der
Strahlerzeugung an der Diseneinrichtung verwendet.
[0011] Ein besonderer Vorteil der Erfindung besteht
darin, dass ein Flussigkeitsstrahl, insbesondere ein
schichtférmiges Strémungsgebilde, aus einem Flissig-
keitsvorratsvolumen kontinuierlich erzeugt werden kann,
das im Vergleich zu dem bei herkémmlichen Techniken
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erforderlichen Volumen erheblich vermindert ist. Bevor-
zugte Anwendungen ergeben sich daher, wenn die Flis-
sigkeit besonders wertvolle geldste oder suspendierte
Substanzen, wie zum Beispiel biologische Proben ent-
halt, die nurin geringen Mengen verfiigbar sind und/oder
nur in bestimmten Grenzen verdinnt werden kdnnen.
Vorteile ergeben sich daherinsbesondere fir analytische
Untersuchungen, bei denen die Fllssigkeit mit einer da-
rin enthaltenen Probe als Targetmaterial z. B. mit Ront-
gen-oder Laser-Strahlen bestrahlt wird, wie zum Beispiel
fir die Pump-Probe-Photospektroskopie oder Photoe-
lektronenspektroskopie. Gemal einer bevorzugten An-
wendung der Erfindung umfasst daher das Verfahren zur
Strahlerzeugung die kontinuierliche Erzeugung eines
Flussigkeitsstrahls, zum Beispiel mit einem schichtférmi-
gen Strdomungsgebilde, und die Bestrahlung des Flis-
sigkeitsstrahls mit elektromagnetischen Strahlen oder
Teilchenstrahlen.

[0012] Vorteilhafterweise ist die Erfindung mit ver-
schiedenen Flussigkeiten anwendbar. Vorzugsweise
umfasst die FlUssigkeit Wasser oder eine wassrige Lo-
sung. Alternativ kann die Erfindung jedoch auch mit ver-
flissigten Substanzen, die bei Raumtemperatur und un-
ter Normaldruck gasférmig sind, oder mit verflissigten
Metallen, angewendet werden.

[0013] Der Typ der zweiten Pumpe der Strahlerzeu-
gungsvorrichtung kann insbesondere in Abhangigkeit
von der Anwendung der Strahlerzeugung und der ver-
wendeten Flissigkeit gewahlt werden. GemaR einer be-
vorzugten Ausfihrungsform der Erfindung umfasst die
zweite Pumpe eine Peristaltikpumpe (Schlauchquetsch-
pumpe). Ein wichtiger Vorteil der Peristaltikpumpe be-
steht darin, dass sie einen zuverlassigen Flissigkeits-
transport Gber den Druckunterschied vom Unterdruck im
Auffanggefald (Druck unterhalb von 1 bar) zu einem er-
héhten Druck in der Flussigkeitszufuhreinrichtung, ins-
besondere zum Normaldruck (Luftdruck, Atmosphéaren-
druck unter Normalbedingungen) ermdglicht. Die Peris-
taltikpumpe schlieRt gegentber der Seite geringeren
Druckes dicht ab, so dass sie sogar ein Vakuum aufbau-
en kann. Weitere Vorteile ergeben sich bei der Riickge-
winnung von Flissigkeiten, welche empfindliche Proben-
molekile enthalten. Mit der Peristaltikpumpe werden nur
geringe Scherkrafte erzeugt, welche die Molekile nicht
zerstéren kdnnen. Alternativ kann als zweite Pumpe der
Strahlerzeugungsvorrichtung ein anderer Pumpentyp
verwendet werden, wie z. B. eine (Mikro-)Kolbensprit-
zenpumpe oder eine Piezomembranpumpe.

[0014] GemaR einer besonders bevorzugten Ausfih-
rungsform der Erfindung ist die zweite Pumpe, insbeson-
dere die Peristaltikpumpe, in Bezug auf die Vertikalrich-
tung (Gravitationsrichtung) auf gleicher Héhe wie das
Flussigkeitsreservoir der Flissigkeitszufuhreinrichtung
oder oberhalb des Flissigkeitsreservoirs angeordnet.
Vorzugsweise herrschtim Flissigkeitsreservoir Normal-
druck, so dass die von der zweiten Pumpe geférderte
Flussigkeit frei in das Flissigkeitsreservoir flieRen kann.
[0015] Das AuffanggefaR der Auffangeinrichtung kann
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vollstandig oder teilweise in der Vakuumkammer ange-
ordnet sein. Zum Auffangen des Flussigkeitsstrahls, z.
B. nach einer Wechselwirkung mit der elektromagneti-
schen Strahlung oder der Teilchenstrahlung genlgt es,
wenn eine Eintritts6ffnung des Auffanggefalesinder Va-
kuumkammer angeordnet ist. Vorzugsweise wird der
Flussigkeitsstrahl in der Vakuumkammer sich in der Ver-
tikalrichtung erstreckend erzeugt, so dass die Eintritts-
6ffnung vorzugsweise in einem unteren Bereich, zum
Beispiel am Boden der Vakuumkammer vorgesehen ist.
Die Umsetzung der Erfindung ist jedoch nicht auf eine
vertikale Ausrichtung des Flissigkeitsstrahls be-
schrankt. Alternativ kann der Flissigkeitsstrahl auch ho-
rizontal oder anderweitig geneigt ausgerichtet sein.
[0016] Vorzugsweise wird der Innendurchmesser der
Eintritts6ffnung in Abhangigkeit vom AuRendurchmesser
des Flussigkeitsstrahls so gewahlt, dass eine Riickstro-
mung von Flissigkeitsdampf vom Auffanggefal in die
Vakuumkammer minimiert wird. Besonders bevorzugt ist
derInnendurchmesser der Eintritts6ffnung kleiner als der
10-fache, besonders bevorzugt der 5-fache AuRen-
durchmesser des Flissigkeitsstrahls. Der Au3endurch-
messer des Flussigkeitsstrahls wird durch die Grof3e und
Anordnung der mindestens einen Duse der Diisenein-
richtung bestimmt. Vorteilhafterweise kann daher der In-
nendurchmesser der Eintritts6ffnung in Abhangigkeit von
der GréRRe und Anordnung der mindestens einen Dise
gewahlt werden.

[0017] Ein weiterer Vorteil der Erfindung gegeniiber
herkdbmmlichen Techniken besteht darin, dass an die
Form der Eintritts6ffnung keine besonderen Anforderun-
gen gestellt werden. Die Eintrittséffnung kann z. B. kreis-
férmig, elliptisch oder rechteckig sein. Ein Riickstromen
von Flussigkeitsdampf durch die Eintritts6ffnung kann
aufgrund des Abtransports mit der Riickgewinnungsein-
richtung nahezu vollstandig verhindert werden, so dass
auf die besondere Gestaltung der Eintritts6ffnung, die
zum Beispiel in [8] beschrieben ist, und/oder die Bereit-
stellung einer Kihleinrichtung am Auffanggefal verzich-
tet werden kann. Im Ergebnis kann die Gestalt des Auf-
fanggeféles in Abhangigkeit von der konkreten Anwen-
dung der Erfindung, insbesondere in Abhangigkeit von
den Platzverhaltnissen frei gewahlt werden. In der Praxis
hat es sich als besonders vorteilhaft erwiesen, wenn das
Auffanggefall eine Zylinderform (Topfform) oder eine
Schlauchform aufweist.

[0018] GemalR einer bevorzugten Ausfiihrungsform
der Erfindung kann die Strahlerzeugungsvorrichtung oh-
ne eine Kihlung des Auffanggefalies betrieben werden.
Fir spezielle Anwendungen der Erfindung kann es je-
doch auch von Vorteil sein, wenn das Auffanggefal ge-
kihlt wird, um den Dampfdruck im Auffanggefal zu re-
duzieren.

[0019] GemalR einer weiteren bevorzugten Ausfih-
rungsform der Erfindung ist das Auffanggefal® mit einer
Heizeinrichtung ausgestattet. Besonders bevorzugt um-
fasst die Heizeinrichtung eine Warmerohr-Heizeinrich-
tung (so genanntes "heat pipe"), mit der die Eintrittsoff-
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nung des Auffanggefales heizbar ist. Die Heizung der
Eintritts6ffnung bietet den Vorteil, dass die Gefahr eines
Ausfrierens der Flissigkeit bei einem eventuellen Kon-
takt mit dem Rand der Eintritts6ffnung oder anderen Tei-
len des Auffanggefales und eine sich dabei ergebende
Unterbrechung des Betriebs der Strahlerzeugungsvor-
richtung vermieden wird. Vorzugsweise erfolgt eine Tem-
perierung des Auffanggefales, insbesondere im Bereich
der Eintritts6ffnung, auf eine Temperatur im Bereich von
0°C bis 250°C, insbesondere von 20°C bis 200°C, wie
zum Beispiel von 40°C bis 150°C oder 60°C bis 120°C.
[0020] Die Warmerohr-Heizeinrichtung umfasst vor-
zugsweise ein mit dem Auffanggefall thermisch gekop-
peltes Réhrchen aus einem nicht magnetischen Metall,
insbesondere Kupfer, das von einem Heizmittel, zum
Beispiel Ol oder Wasserdampf, durchstréomt wird. Die
Verwendung der Wa&rmerohr-Heizeinrichtung im Ver-
gleich zu der zum Beispiel gemaR [8] vorgesehenen Wi-
derstandsheizung den Vorteil, dass eine unbeabsichtigte
Beeinflussung des Flissigkeitsstrahls durch elektrische
Felder vermieden wird.

[0021] GemaR einer weiteren vorteilhaften Ausflih-
rungsform der Erfindung kann die Flissigkeitszufuhrein-
richtung mit einem Nachfiillanschluss ausgestattet sein.
Der Nachfiillanschluss umfasst eine verschlieRbare Off-
nung, durch die ein flissiges Medium, z. B. die Flissigkeit
oder ein Lésungsmittel zum Verdiinnen der Flissigkeit,
in das Flussigkeitsreservoir eingeftillt werden kann. Vor-
teilhafterweise ermdglicht der Nachfiillanschluss, even-
tuelle Flussigkeitsverluste beim Langzeitbetrieb der
Strahlerzeugervorrichtung zu kompensieren und/oder
die in der Strahlerzeugervorrichtung umlaufende Flis-
sigkeit zu variieren (zum Beispiel Verdiinnung oder L&-
sungsmittelwechsel).

[0022] Mit dem erfindungsgemaRen Verfahren wird
der Flissigkeitsstrahl in einer Vakuumumgebung mit ei-
nem Unterdruck gegeniiber dem Normaldruck erzeugt.
In der Vakuumkammer ist vorzugsweise ein Druck klei-
ner oder gleich 100 mbar, besonders bevorzugt kleiner
oder gleich 10 mbar, wie zum Beispiel kleiner 6 mbar
gegeben. Zur Aufrechterhaltung des Unterdrucks in der
Vakuumkammer ist diese mit mindestens einer Vakuum-
pumpe, zum Beispiel mindestens einer Turbomolekular-
pumpe und/oder mindestens einer Kryopumpe ausge-
stattet, wobei vorzugsweise Drucke von rd. 10-5 mbar
erreicht werden kénnen.

[0023] Die Diseneinrichtung der erfindungsgemafien
Strahlerzeugungsvorrichtung hat vorzugsweise eine ein-
zige Duse, mit der der Flussigkeitsstrahl erzeugt wird,
oder eine Kombination von zwei Diisen, mit denen zwei
zu einem schichtférmigen Strémungsgebilde kollidieren-
de Primarstrahlen erzeugt werden, wie es zum Beispiel
aus [6] bekannt ist.

[0024] Mit der einzelnen Dise wird ein einziger Flis-
sigkeitsstrahl in Vertikalrichtung, typischerweise mit ei-
nem kreisférmigen Querschnitt und einem Durchmesser
kleiner als 2 mm, vorzugsweise geringer als 0,5 mm, be-
sonders bevorzugt geringer als 0,1 mm, wie zum Beispiel
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0,01 mm bis 0,1 mm, erzeugt.

[0025] Die Priméarstrahlen werden vorzugsweise mit
einem Winkel o erzeugt, der im Bereich von 1° bis 179°,
vorzugsweise 10° bis 150°, besonders bevorzugt 15° bis
120°, wie zum Beispiel 20° bis 90° gewahlt ist. Vorteilhaft
hat sich eine Strémungsgeschwindigkeit der Primar-
strahlen im Bereich von 0,5 m/s bis 100 m/s, besonders
bevorzugt 2 m/s bis 70 m/s, wie zum Beispiel 5 m/s bis
60 m/s oder 10 m/s bis 50 m/s erwiesen. Dabei ist der
Durchmesser der Primarstrahlen vorzugsweise im Be-
reichvon 0,01 mm bis 0,5 mm, besonders bevorzugt 0,05
mm bis 0,4 mm, wie zum Beispiel 0,02 mm bis 0,3 mm
oder0,03 mmbis 0,1 mm gewahlt. Mit diesen Parametern
lassen sich vorteilhafterweise schichtféormige Stro-
mungsgebilde mit mindestens einem lokalen Krim-
mungsminimum erzeugen, die im weiteren Strahlverlauf
nach der Bildung des schichtférmigen Strémungsgebil-
des eine Einschnulrung aufweisen. Am Ort der Einschnii-
rung kann der Durchmesser des Flissigkeitsstrahls ge-
ringer als 2 mm, vorzugsweise geringer als 0,5 mm, be-
sonders bevorzugt geringer als 0,1 mm, wie zum Beispiel
0,01 mm bis 0,1 mm sein. Besonders bevorzugt werden
die Diisen der Diseneinrichtung und die Eintrittséffnung
des Auffanggefdfles so angeordnet, dass sich die Ein-
tritts6ffnung am Ort der Einschniirung des Flissigkeits-
strahls befindet.

[0026] Ein weiterer wichtiger Vorteil der Erfindung be-
steht darin, dass im FlUssigkeitsreservoir ein im Ver-
gleich zum Druck in der Vakuumkammer erhdhter Druck,
vorzugsweise Atmospharendruck unter Normalbedin-
gungen, gegeben ist. Damit werden der Transport der
Flussigkeit in das Flissigkeitsreservoir und die Bereit-
stellung der Flissigkeit an der Diiseneinrichtung verein-
facht.

[0027] GemaR der bevorzugten Anwendung der Erfin-
dung bei der Bereitstellung eines Flussigkeitsstrahls fiir
eine Bestrahlung mit elektromagnetischer Strahlung
oder Teilchenstrahlung ist die Strahlerzeugungsvorrich-
tung vorzugsweise mit einer Bestrahlungseinrichtung
ausgestattet. Die Bestrahlungseinrichtung umfasst zum
Beispiel eine Rontgenquelle, eine Laserquelle oder eine
Elektronenstrahlquelle. Die elektromagnetische Strah-
lung oder Teilchenstrahlung kann in der Vakuumkammer
erzeugtund unmittelbar dem Flussigkeitsstrahl zugefiihrt
werden. Alternativ kann eine Einkopplung elektromag-
netischer Strahlung von einer auflerhalb der Vakuum-
kammer angeordneten Quelle in das Innere der Vaku-
umkammer vorgesehen sein.

[0028] Weitere Einzelheitenund Vorteile der Erfindung
werden im Folgenden unter Bezug auf die beigefligte
Zeichnung beschrieben. Es zeigt:

Figur 1  eine schematische lllustration bevorzugter
Merkmale der erfindungsgemafRen Strahler-
zeugung.

[0029] Merkmale bevorzugter Ausfiihrungsformen der

erfindungsgemaRen Strahlerzeugungsvorrichtung und
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des Verfahrens zur Erzeugung eines Flissigkeitsstrahls
werden unter beispielhaften Bezug auf die Strahlerzeu-
gung mit zwei kollidierenden Primarstrahlen beschrie-
ben. Es wird betont, dass die Umsetzung der Erfindung
in der Praxis nicht auf diese Variante der Strahlerzeu-
gung beschrankt, sondern entsprechend mit der Erzeu-
gung des Flussigkeitsstrahls mit einer einzigen Dise
moglich ist. Des Weiteren wird betont, dass Figur 1 eine
schematische lllustration ist, die insbesondere Merkmale
der Riickgewinnungseinrichtung illustriert. Die konkrete
Ausgestaltung der Strahlerzeugungsvorrichtung kann
vom Fachmann in Abhangigkeit von der konkreten An-
wendung der Erfindung gewahlt werden, wie es bei-
spielsweise von herkdbmmlichen Techniken bekannt ist.
[0030] GemaR Figur 1 umfasst die Strahlerzeugungs-
vorrichtung 100 die Vakuumkammer 10, die Disenein-
richtung 20, die Flissigkeitszufuhreinrichtung 30, die
Auffangeinrichtung 40 und die Rickgewinnungseinrich-
tung 50. Schematisch sind auch eine Bestrahlungsein-
richtung 200 und eine Detektoreinrichtung 210 gezeigt,
die fir bevorzugte Anwendungen der Erfindung mit der
Strahlerzeugungsvorrichtung 100 gekoppelt sein kon-
nen. Des Weiteren ist die Strahlerzeugungsvorrichtung
100 mit einer Steuereinrichtung und einer Sensoreinrich-
tung (nicht dargestellt) ausgestattet, um die Strahlerzeu-
gung und die Rickgewinnung mit Sensoren zu lGberwa-
chen und Betriebsparameter der Strahlerzeugungsvor-
richtung und gegebenenfalls der Bestrahlungseinrich-
tung 200 und der Detektoreinrichtung 210 zu steuern.
[0031] Die Vakuumkammer 10 ist zum Beispiel ein
Edelstahl-Rezipient, der mit einer Vakuumpumpe (nicht
dargestellt) und einem Einkopplungsfenster 11, zum Bei-
spiel zur Einkopplung von Laserstrahlung, ausgestattet
ist. Die Vakuumkammer 10 ist fiir einen Betriebsdruck
zum Beispiel unterhalb von 10 mbar ausgelegt.

[0032] Die Duseneinrichtung 20 umfasst zwei Disen
21, 22, diein die Vakuumkammer 10 miinden. Die Diisen
21,22 sind Giber Hochdruck-Verbindungsleitungen 23 mit
der Flussigkeitszufuhreinrichtung 30 verbunden. Jede
der Dusen 21, 22 hat eine axiale Strahlrichtung. Bei Be-
aufschlagung der Hochdruck-Verbindungsleitungen 23
mit der Flussigkeit treten Primarstrahlen 1.1, 1.2 entlang
der Strahlrichtungen aus den Diisen 21, 22 aus. Die DU-
sen 21, 22 sind so angeordnet, dass die Primarstrahlen
1.1, 1.2 mit der Vertikalrichtung den gleichen Winkel bil-
den und unter einem Winkel a kollidieren. Bei der Kolli-
sion wird der Flussigkeitsstrahl 1 gebildet, der sich in
einer Ebene senkrecht zu der von den Priméarstrahlen
1.1, 1.2 aufgespannten Ebene als flachiges Stromungs-
gebilde 2 (siehe schematische Draufsicht senkrecht zur
Zeichenebene im eingefligten Teilbild von Figur 1) er-
streckt. Das Strémungsgebilde 2 bildet einen Abschnitt
des Flussigkeitsstrahls 1 mit minimalem Krimmungsra-
dius, der fir eine besonders effektive Bestrahlung 3 mit
der Bestrahlungseinrichtung 200 ausgelegt ist.

[0033] Die Fliussigkeitszufuhreinrichtung 30 umfasst
ein Vorratsgefal 31, das mitder ersten Pumpe 32 (Hoch-
druck-Pumpe) verbunden ist. Mit der ersten Pumpe 32
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kann die Flissigkeit aus dem Vorratsgefall 31 tber die
Hochdruck-Verbindungsleitungen 23 zu den Disen 21,
22 gepumpt werden. Die erste Pumpe 32 umfasst zum
Beispiel eine HPLC-Pumpe, die zur Erzeugung eines Ar-
beitsdruckes in den Hochdruck-Verbindungsleitungen
23 von bis zu 50 MPa ausgelegt ist. Des Weiteren um-
fasst die Flissigkeitszufuhreinrichtung 30 einen Nach-
fullanschluss 33, Uber den flissiges Medium, zum Bei-
spiel die Flussigkeit zur Erzeugung des Flussigkeits-
strahls 1, zusatzliche Probensubstanz sind und/oder ein
weiteres Lésungsmittel in das Vorratsgefa 31 einge-
fuhrt werden kénnen. Da in der Flissigkeitszufuhrein-
richtung 30, insbesondere im Vorratsgefal 31 Normal-
druck herrscht, kann der Nachfillanschluss 33 eine ein-
fache, verschlieBbare Leitungskopplung umfassen.
[0034] Die Auffangeinrichtung 40 umfasst das Auf-
fanggefal 41 mit der Eintritts6ffnung 42 und der Warme-
rohr-Heizeinrichtung 43. Das Auffanggefal 41 hat zum
Beispiel die Gestalt eines Hohlzylinders mit einem ke-
gelstumpf-formigen Deckel, dessen offene Oberseite die
Eintritts6ffnung 42 bildet. Das Auffanggefal® 41 ist voll-
sténdig oder teilweise in der Vakuumkammer 10 ange-
ordnet, wobei mindestens die Eintritts6ffnung 42 im In-
neren der Vakuumkammer 10 positioniert ist. Die Eintritt-
s6ffnung 42 mit einem Durchmesser D, von 0,05 mm bis
0,7 mm befindet sich in der verldngerten Strahlrichtung
des Flissigkeitsstrahls 1 an einer Position, an der das
Strémungsgebilde 2 eine Einschniirung aufweist. Vor-
teilhafterweise hat der Flissigkeitsstrahl 1 an der Posi-
tion der Eintritts6ffnung 42 seinen minimalen Durchmes-
ser Dg, der dem 1,5-fachen des Durchmessers der Pri-
marstrahlen entspricht, was fiir Primarstrahlen von 0,01
mm bis 0,1 mm Werte zwischen 0,015 mm und 0,15 mm
ergibt, so dass auch der Innendurchmesser der Eintritt-
s6ffnung 42 minimiert werden kann. Im Auffanggefaf 41
ist ein Druck oberhalb von 6 mbar gegeben.

[0035] Das Auffanggefall 41 ist aus einem nicht-mag-
netischen Material, zum Beispiel aus Kupfer, Titan, ei-
nem Kunststoff, insbesondere einem thermisch stabilen
Kunststoff, oder Keramik hergestellt. Die Warmerohr-
Heizeinrichtung 43 umfasst einen Warmerohr-Kreislauf
und eine Heizquelle. Der Warmerohr-Kreislauf wird zum
Beispiel durch Kupfer-Réhrchen gebildet, die mit der
Wand des Auffanggefales 41, vorzugsweise in der Um-
gebung der Eintritts6ffnung 42 fest verbunden sind. Als
Heizmittel wird zum Beispiel ein Ol verwendet.

[0036] Die Rickgewinnungseinrichtung 50 umfasst ei-
ne Ruckfihrleitung 51, die das Auffanggefal 41 mit dem
Vorratsgefal 31 verbindet. Die Rickfihrleitung 51 ent-
halt die zweite Pumpe 52, mit der Flissigkeit vom Auf-
fanggefall 41 in das Vorratsgefal® 31 transportiert wird.
Eswird beispielsweise eine Peristaltikpumpe 42 vom Typ
MAXIFLOW (Hersteller: Lambda Instruments) verwen-
det.

[0037] Alternativ zu dem zylinderférmigen Auffangge-
fal 41 kann ein schlauchférmiges Auffanggefal 41 A
(gestrichelt gezeigt) vorgesehen sein, dass direkt mit der
Ruckfihrungsleitung 51 verbunden ist. Bei dieser Aus-
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fuhrungsform der Erfindung sind die Auffangeinrichtung
40 und die Riickgewinnungseinrichtung 50 eine gemein-
same Baugruppe, umfassend einen biegsamen
Schlauch oder ein Rohr, das sich von der Vakuumkam-
mer 10 zur Flussigkeitszufuhreinrichtung 30, insbeson-
dere in das Flussigkeitsreservoir 31 erstreckt und in das
auBlerhalb der Vakuumkammer 10 die zweite Pumpe 52
integriert ist. Die Miindung des Schlauches oder Rohres
auf Seiten der Vakuumkammer 10 bildet die Eintrittsoff-
nung 42 zur Aufnahme des Flissigkeitsstrahls 1. Die auf-
gefangene Flissigkeit wird durch den Schlauch oder das
Rohr Gber die zweite Pumpe 52 direkt in das Vorratsge-
fak 31 gepumpt.

[0038] In einer konkreten Anwendung ist die Strahler-
zeugungsvorrichtung 100 fir Photoelektronenspektros-
kopie-Untersuchungen an wassrigen Losungen einer bi-
ologischen Probe ausgelegt. Die wassrige Lésung der
biologischen Probe bildet die Flussigkeit zur Erzeugung
des Flussigkeitsstrahls 1. Die Bestrahlungseinrichtung
200 umfasst eine Laserquelle, deren Strahlung durch das
Einkopplungsfenster 11 in die Vakuumkammer 10 ein-
gekoppelt und auf das Strémungsgebilde 2 des Flissig-
keitsstrahls 1 gerichtet wird. Mit der Detektoreinrichtung
210 werden die induzierten Photoelektronen detektiert
und in an sich bekannter Weise ausgewertet. Der Flus-
sigkeitsstrahl 1 wird wahrend des Betriebs der Strahler-
zeugungsvorrichtung mit dem Auffanggefal® 41 aufge-
fangen und Uber die Ruckflhrleitung 51 mittels der zwei-
ten Pumpe 52 laufend oder intermittierend in das Flis-
sigkeitsreservoir 31 gepumpt, von dem die Flissigkeit
mit der ersten Pumpe 32 lber die Hochdruck-Verbin-
dungsleitungen 23 erneut zur Erzeugung des Flissig-
keitsstrahls 1 zu den Disen 21, 22 geflhrt wird.

[0039] Die in der vorstehenden Beschreibung, der
Zeichnung und den Anspriichen offenbarten Merkmale
der Erfindung kdnnen sowohl einzeln als auch in Kom-
bination oder unter Kombination flr die Verwirklichung
der Erfindung in ihren verschiedenen Ausgestaltungen
von Bedeutung sein.

Patentanspriiche

1. Strahlerzeugungsvorrichtung (100), die zur Erzeu-
gung eines Flussigkeitsstrahls (1) eingerichtet ist,
umfassend

- eine Vakuumkammer (10),

- eine Duseneinrichtung (20) mit mindestens ei-
ner Duse (21, 22), die zum Flussigkeitsaustritt
in die Vakuumkammer (10) und zur Erzeugung
des Flussigkeitsstrahls (1) angeordnet ist,

- eine Flussigkeitszufuhreinrichtung (30), die ein
Flussigkeitsreservoir (31) und eine erste Pumpe
(32) umfasst und mit der Diseneinrichtung (20)
gekoppelt ist,

- eine Auffangeinrichtung (40), die ein Auffang-
gefal (41) mit einer Eintritts6ffnung (42) um-
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fasst, die zum Auffangen des Flissigkeitsstrahls
(1) in der Vakuumkammer (10) angeordnet ist,
und

- eine Rickgewinnungseinrichtung (50), die fir
eine Riickgewinnung der aufgefangenen Flis-
sigkeit aus dem Auffanggefall (41) angeordnet
ist,

dadurch gekennzeichnet, dass

- die Rickgewinnungseinrichtung (50) eine
zweite Pumpe (52) umfasst, die zwischen dem
Auffanggefaly (41) und dem Flussigkeitsreser-
voir (31) angeordnet und zum Transport der auf-
gefangenen Flissigkeit direkt in die Flussig-
keitszufuhreinrichtung (30) eingerichtet ist.

Strahlerzeugungsvorrichtung gemaf Anspruch 1,
bei der - die zweite Pumpe (52) eine Peristaltikpum-
pe umfasst.

Strahlerzeugungsvorrichtung gemaf einem der vor-
hergehenden Anspriche, bei der

- die zweite Pumpe (52) in Bezug auf die Gravi-
tationsrichtung in gleicher Héhe oder oberhalb
zum Flussigkeitsreservoir (31) angeordnet ist.

Strahlerzeugungsvorrichtung gemaf einem der vor-
hergehenden Anspriiche, mit mindestens einem der
Merkmale

- ein Verhéltnis eines Innendurchmessers (D,)
der Eintritts6ffnung (42) zu einem AuRendurch-
messer (Dg) des von der Diiseneinrichtung (20)
bereitgestellten Flissigkeitsstrahls (Dp : Dg) ist
kleiner als 10, insbesondere kleiner als 5, und
gréRer als 1, und

- das Auffanggefal} (41) hat eine Zylinder- oder
Schlauchform.

Strahlerzeugungsvorrichtung gemaf einem der vor-
hergehenden Anspriiche, mit mindestens einem der
Merkmale

- das Auffanggefal (41) istmiteiner Warmerohr-
Heizeinrichtung (43) verbunden ist, mit der die
Eintritts6ffnung (42) temperierbar ist, und

- das Auffanggefal (41) besteht aus einem
nicht-magnetischen Material.

Strahlerzeugungsvorrichtung gemaf einem der vor-
hergehenden Anspriche, bei der

- die Flussigkeitszufuhreinrichtung (30) einen
Nachfillanschluss (33) aufweist, Uber den das
Flussigkeitsreservoir (31) mit einem flissigen
Medium, insbesondere der Flissigkeit oder ei-
nem Ldsungsmittel, nachgefiillt werden kann.
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Strahlerzeugungsvorrichtung gemaf einem der vor-
hergehenden Anspriiche, die mit einer Bestrah-
lungseinrichtung (200) zur Beaufschlagung des
Flussigkeitsstrahls (1) mit elektromagnetischer
Strahlung ausgestattet ist.

Verfahren zur Erzeugung eines Flissigkeitsstrahls
(1) mit einer Strahlerzeugungsvorrichtung (100) ge-
maR einem der vorhergehenden Anspriiche, umfas-
send die Schritte

- Zufuhr einer Flissigkeit von der Flissigkeits-
zufuhreinrichtung (30) zu der Duseneinrichtung
(20),

- Erzeugung des Flussigkeitsstrahls (1) mit der
Duseneinrichtung (20) in der Vakuumkammer
(10),

- Auffangen des Flissigkeitsstrahls (1) mit dem
Auffanggefal’ (41) der Auffangeinrichtung (40),
und

- Rickgewinnung der aufgefangenen Flussig-
keit aus dem Auffanggefal® (41),

dadurch gekennzeichnet, dass

- die Ruckgewinnung einen Transport der auf-
gefangenen Flissigkeit vom Auffanggefal (41)
mit der zweiten Pumpe (52) direkt in die Flus-
sigkeitszufuhreinrichtung (30) umfasst.

9. Verfahren gemaf Anspruch 8, bei dem

- die Eintrittséffnung (42) des Auffanggefalies
(41) mit einer Warmerohr-Heizeinrichtung (43)
temperiert wird.

10. Verfahren gemaR Anspruch 8 oder 9, bei dem

- ein flissiges Medium, insbesondere die Flis-
sigkeit oder ein Lésungsmittel, iber den Nach-
fullanschluss (33) in das Flissigkeitsreservoir
(31) zugefihrt wird.
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