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Verborgene Seiten der Kristalle sichtbar machen

Um 3D-Kristallstrukturen zu bestimmen, miissen ForscherInnen die Kristalle von allen Seiten
durchleuchten konnen. Sehr kleine Kristalle mit weniger als einem Mikrometer Kantenldnge konnen dabei
nur mittels Elektronenstrahlen untersucht werden. Nach derzeitigem Stand ldsst die
Elektronenkristallographie aber keine 360-Grad-Betrachtung der Kristalle zu. ForscherInnen um Tim
Griine von der Fakultét fiir Chemie der Universitdat Wien haben zwei Wege gefunden, wie sich der
Probenhalter der Kristalle so priaparieren ldsst, dass die Rundum-Analyse von Kleinstkristallen moglich
wird. Die technologischen Losungen stellten die ForscherInnen kiirzlich in der Fachzeitschrift "Nature
Communications" vor.

Ublicherweise bestrahlen KristallographInnen ihre Proben mit Rontgenstrahlen. Der etablierten
Rontgenstrukturanalyse sind aber Grenzen gesetzt: Mit ihr konnen die ForscherInnen unter besten Voraussetzungen
Einkristalle zwischen 50 und 100 Mikrometer Kantenldnge charakterisieren. "Die Elektronen-Kristallographie ist ein
neuer, relativ junger Ansatz: Wir konnten bereits zeigen, dass wir mit ihr Kristalle von weniger als einem Mikrometer
Kantenldnge analysieren kdnnen — also auch Kristalle, von denen bisher keine 3D-Struktur existiert", sagt Studienautor
Tim Griine vom Institut fiir Anorganische Chemie und Leiter des Zentrums fiir Réntgenstrukturanalyse.

Eingeschrankte Einsicht

Elektronen wechselwirken viel stirker mit Materie als Rontgenstrahlen. Werden submikrometergroe Verbindungen
mit Elektronen bestrahlt, liefern sie typische Beugungsbilder als Ausgangspunkt fiir die Strukturanalyse. Allerdings
lassen sich die Kristalle auf dem Probenhalter nicht um 360 Grad in alle Richtungen drehen: Derzeit ist nur eine
Drehachse moglich und zudem sind die Metallstangen des Probenhalters fiir die Elektronenstrahlen undurchdringbar,
so dass ab einem Drehwinkel von 75 Grad in jede Richtung eine Barriere besteht. "So sind nur maximal
300-Grad-Analysen durchfiihrbar. Damit kommen wir zu einer fehlerhaften Strukturanalyse", so Griine, der mit
Schweizer KollegInnen der ETH Ziirich und des Paul Scherrer Instituts im Rahmen ihrer Arbeit in die Trickkiste griff.

Inihrer Studie prasentieren die ForscherInnen zwei Wege, um das Problem zu umgehen: Sie praparierten die
Probentrager in einer Weise, dass die Kristalle — eine Probe umfasst immer mehrere Dutzend Kristalle — von
verschiedenen Seiten einsehbar sind. Fiir die 3D-Analyse werden die Datensidtze zusammengesetzt und das Gesamtbild
errechnet.

Manipuliertes Tragermaterial

Ein einfacher, schneller und leicht umsetzbarer Weg zur Probenaufbereitung ist es, den Probentrager, eine
Carbon-Schicht, mit einem feinen Pinsel aufzurauen: "In Folge dessen rollen sich einzelne Faden des angegriffenen
Tragermaterials — wie Springkraut unter Spannungsverlust - auf und nimmt die darauf stabil haftenden Kristalle einfach
mit", erklart Griine. Dadurch bietet sich den BetrachterInnen eine Vielfalt von Positionen der Einzelkristalle.

Eine zweite Mdglichkeit ist es, eine Schicht aus Nylonfaden auf den Carbon-Probentrager aufzubringen: "Die Oberfliache
erinnert dann an eine chaotische Oberflache aus gefillten Baumstimmen mit vielen Zwischenraumen", so Griine. Wird
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die praparierte Tragerschicht anschlieRend mit den Kristallen bestdubt, bleiben die Kristalle in verschiedenen
Positionen an den Nylonfaden hangen. Das Auftragen der Nylonfinden unter Hochspannungsbedingungen
(electrospinning) ist allerdings vergleichsweise aufwendig.

"Einfache Losungen"

Beide Verfahren liefern Datensatze fiir die Kristalle, die sich fiir eine umfassende 3D-Analyse zusammensetzen lassen.
Diese Kombination von Datensatzen ist in der Proteinkristallographie iiblich, in der chemischen Kristallographie noch
eher unbekannt. In der Studie nutzen die ForscherInnen aus, dass diese Ansatze aber auch fiir die chemische
Strukturbestimmung von Kristallen funktionieren. Um das Gesamtbild zum 3D-Aufbau zu entwickeln, benétigten sie
etwa fiinf Kristalle.

"Wir haben das Problem nicht geldst, aber zeigen hier Moglichkeiten auf, die verborgenen Seiten der Kristalle im
Rahmen der Elektronenkristallographie dennoch aufzudecken. Es sind liberraschend einfache Losungen, die technisch
gut umsetzbar sind", so Griine.
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Eine Nylonfaser (hellblau) liegt auf dem Carbon-Probentrager (grau) und erméglicht es, dass ein Kristall (rot) nicht in der
iiblichen flachen Aufsicht mit den Elektronenstrahlen zu durchleuchten ist.
© Tim Griine
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; e
Die Elektronen-Kristallographie bietet aufgrund der viel starkeren Wechselwirkung von Elektronen mit Materie neue
Maoglichkeiten.

© Tim Griine

Seite 4



