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In der vorhergehenden 1. Mitt.? war ein Kollimationssystem
fiir Rontgen-Kleinwinkelaufnahmen angegeben worden, bei dem
keine ,,Langsverschmierung® auftritt, das der Forderung nach
Freiheit von parasitérer Streuung entspricht und das eine groBe
Lichtstarke aufweist. In dieser Arbeit werden die notwendigen
Kongtruktionsmerkmale allgemein formuliert, Vorschlige zur
Eliminierung der Luftstreuung gebracht und der Auswertungs-
gang besprochen. An Hand eines MeBbeispieles kann die praktische
Verwendbarkeit des Verfahrens demonstriert werden. Es eignet
sich zwar kaum fiir die Erfassung kleinster Winkel, bietet aber fiir
den Auslauf der Kurve sowie die Messung der Streuung von
relativ kleinen Teilchen erhebliche Vorteile gegeniiber den be-
kannten Systemen. Als ungefihre praktische Grenze nach der Seite
der kleinen Winkel sei der dem Braggschen Wert von 300 A
entsprechende Streuwinkel von 0,0051 rad genannt. Anderer-
seits ist das Verfahren auch fur die Rontgen-Weitwinkelmessung
an amorphen Stoffen geeignet.

A Small Angle X-Ray Camera, free from Parasitic Scatter-
ing and Collimation Influence from Primary Beam Length, I11.

In the preceding paper?! a new collimation system for X-Ray
Small Angle Investigation has been deseribed; it is free from
parasitic scattering of the collimation system, free from smear-
ing out effects as normally caused by the length of the pri-
mary beam, and yields to a high primary intensity. In this
paper the characteristic features of the construction are sharply
defined and suggestions are made for the elimination of air

1 {. Mitt.: O. Kratky, Mh. Chem. 100, 376 (1969).
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seattering. An example for a preliminary measurement is given.
The method is not suitable for smallest angles, but offers con-
siderable advantages for the tail end of the scattering curve
and the investigation of relatively small particles. An approxi-
mate limit towards small angles is a scattering angle of
0.005 rad, corresponding to a Bragg’s spacing of 300 A. The
method can be used also for high-angle measurements with
amorphous substances.

I. Bauprinzip und Art des auftretenden
Kollimationseffektes

Die rotationssymmetrische Anordnung ist in Abb. 1 dargestellt, bei
starker Uberhdhung in vertikaler Richtung. Durch die Lochblenden

Abb. 1. Kleinwinkelkamera mit einem einen Kegelmantel erfillenden Primér-
strahl. MaBstab in vertikaler Richtung stark iiberhoht. Zeichenerklirung im
Text

Bj und B5 und die Scheibenblenden Bs und B, wird aus der vom Fokus #
kommenden Strahlung ein von den beiden Kegelminteln K; und K,
begrenztes Strahlenbiindel von ringférmigem Querschnitt ausgeblendet,
welches das bldttchenférmige Priparat P durchsetzt. Von der vom Pri-
parat ausgehenden Streuung treten durch das Loch L des Schirmes §
Strahlen mit Streuwinkeln im Bereich von (2 )min bis (2 $)max und
werden in der dahinter angeordneten Registriereinrichtung B vermessen.
Durch Verschieben des Schirmes entlang der Rotationsachse der Kamera
wird ein Bereich von Streuwinkeln erfafit, dessen obere Grenze nur knapp
unter 90° liegt, wihrend die untere Grenze durch den Offnungswinkel
des Primérstrahlkegels und den Abstand des Schirmes & vom Préparat
gegeben ist. Natiirlich liegt auch hier ein Kollimationseffekt vor, und
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zwar von einer Art, die in der Réntgen-Kleinwinkelforschung als ,,Breiten-
verschmierung” bezeichnet wird*. Solange sie sich in méBigen Grenzen
hilt, d. h. (2 $)max—(2 Mmin € 2 9, wird man sie iiberhaupt vernach-
lassigen diirfen und einfach mit dem Mittelwert des Streuwinkels rechnen;
iiberdies gibt es ein graphisches Verfahren fiir die Eliminierung der
Breitenverschmierung? Die Situation ist jedenfalls ungleich einfacher
als bei der ,,Lidngsverschmierung®, die bei Verwendung eines Strahlen-
biindels von strichférmigem Querschnitt auftritt.

Die Variation des gemessenen Streuwinkels durch Verschieben der
Registriereinrichtung hat die beschriebene Anordnung mit einer vor
langem von Beeman und Mitarbeitern® vorgeschlagenen gemeinsam.

IT. Die ZEliminierung von parasitdrer Blendenstreuung

Die Primérstrahlung erregt an den getroffenen Blendenteilen Streuun-
gen verschiedener Art, die von der Registrierung fernzuhalten sind. Wir
haben vor allem an die von den Kanten von Bz und B, ausgehenden
Streuungen zu denken. Wenn wir die Dimensionen und Lagen von By,
B3 und By als gegeben ansehen -— sie garantieren einen sich éffnenden
Primérstrahlenkegel — und die Registrierung der Streuung entlang der
Rotationsachse an beliebig fokusfernen Punkten stérungsfrei méglich
sein soll, so sind zur Eliminierung der von By ausgehenden Streuung die
folgenden Forderungen zu erfiillen:

Es ist fokusferner als By eine weitere Scheibenblende Bjs anzubringen,
deren Kante sich auBerhalb des durch die Kante von By gelegten Zylinders
Z, im Grenzfall auf diesem, befindet und die innerhalb des durch die
Kanten von By und B, gelegten Kegelmantels Ko liegt.

Wie man leicht erkennt, filhrt eine zu kleine Dimensionierung von Bj
— zum Beispiel B’s — dazu, daB die von B4 ausgebende Streuung durch den
Kegelmantel K4 begrenzt wird, so daB entlang der Rotationsachse ab der
Stelle k4 bereits Blendenstreuung auftritt. Ist andererseits die Scheibenblende
B; so groB, daB sie in den Raum auBerhalb von Kz hineinragt, dann wird sie
vom Primirstrahl getroffen und es kann schidliche Streuung direkt in das
Zahlrohr fallen. Zwar konnte jetzt die Blende By keine schidliche Streuung
aussenden, aber sie ist fiir die Strahlenfithrung unwirksam geworden, weil Bj
nunmehr die Funktion von By itbernommen hat.

Die Blende Bs wird aber nicht vom direkten Strahl getroffen, wenn
sich ihre Kante im Raum zwischen Z und K> und fokusferner als B,

* Bs sei auf eine zusammenfassende Mitteilung tber alle die Kollima-
tionseffekte bei Kleinwinkelaufnahmen betreffenden Probleme verwiesen 2.

2 0. Kratky, @. Porod und Z. Skala, Acte. Physica Austr. 13, 76 (1960).

3 A. Guinter und G. Fournet, Small Angle Secattering of X-Rays,
Wiley & Sons und Chapman & Hall, 1955, 8. 97.
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befindet, sie héilt aber andererseits die von By ausgehende Streuung
von der Rotationsachse fern. Eine aus konstruktiven Griinden besonders
zweckmiBige Dimensionierung ist die Wahl der gleichen Gréfe fir
By und Bj, d. h., man legt die Kante von Bjs direkt auf den Zylinder Z.
Die Grenze des Bereiches der an Bj erregten Streuung ist nun der Zylinder-
mantel Z, d. h., innerhalb desselben ist keine von B, kommende schidliche
Streuung anzutreffen. Natiirlich kénnen dann beide Blenden B, und Bj
zu einem zylindrischen Bauelement vereinigt werden.

Wir haben nun die Blende Bs, von der ebenfalls schidliche Blenden-
strenung ausgeht, genauer festzulegen. Wenn B;, Bs; und By gegeben
sind, 146t sich fiir die Blende By zunéchst die Forderung aufstellen, daf
sich ihre Kante aulerbalb des durch die Kanten von By und Bj gelegten
Kegelmantels K3 befindet, weil das Priparat andernfalls tberhaupt
nicht vom Primérstrahl getroffen werden kénnte. Ferner mufl die Kante
von By innerhalb des durch die Kanten von B4 und Bjs gelegten Kegel-
mantels liegen — der in dem in Abb.1 dargestellten Spezialfall ein
Zylinder ist —, sonst kann B» iiber B; und Bjs hinweg eine die Rotations-
achse treffende und damit zur Registrierung gelangende Storstreuung
aussenden. In der vorhergehenden Mitteilung? wurde vorgeschlagen, die
Kante von B auf den Kegelmantel Ky zu legen. Tine andere, wahrschein-
lich die beste Losung ist die Placierung von By ein klein wenig innerhalb
des Zylindermantels Z — bei absolut idealer Ausfithrung wire es auch
zuldssig, die Kante von By direkt auf diesen Zylinder zu legen —, weil
dann bei gegebener Primérintensitdt, d.h. bei gegebener Breite des
ringférmigen Primérstrahlquerschnittes, By am nichsten an By heran-
geriickt werden kann und damit, wie leicht einzusehen ist, die Intensitéts-
verteilung im Primérstrahl in radialer Richtung fast symmetrisch wird.
Eine Variation der Primérintensitit kann dann leicht dadurch vor-
genommen werden, dal man B; und B» gegenliufig verschiebt.

ITI. Der Primirstrahlfinger und die REliminicrung der
Luftstreuung

Als Primérstrahlfdnger P.¥. wird eine Lochblende verwendet, die
zwischen dem Prédparat P und dem Schirm 8 aufzustellen ist (Abb. 1).
Die entlang einem Kreisring getroffene Oberfliche des Primirstrahl-
fangers sendet zwar eine kriftige Sekundérstrahlung aus, diese kann aber
nicht direkt durch das Loch L des Schirms gelangen ; eine nochmalige —
tertidre — Streuung der Sekundarstrenung braucht wegen ihrer geringen
Intensitét nicht in Betracht gezogen zu werden.

Wir haben nun zu bedenken, daB von den vom Primirstrahl durch-
setzten Luftrdumen die in Abb. 1 schraffierten Bereiche eine Sekundiir-
streuung aussenden, die sehr wohl durch das Loch L in das Zahlrohr



1792 0. Kratky: [Mh. Chem., Bd. 100

gelangen kann. Es gibt zwei Moglichkeiten, sie vollkommen oder zumin-
dest sehr weitgehend unschédlich zu machen.

1. Man evakuiert das Blendensystem, indem die Offnungen in der
Blende B; oder Bg und im Primérstrahlfinger P.F. mit je einer Folie
verschlossen werden; diese MaBlnahme bewirkt zwar eine geringfiigige
Schwiichung der gemessenen Streuung des Prédparates, verursacht aber
keine sonstigen Stérungen.

2. Man verkleinert, wie Abb. 2 zeigt, die Offnung des Primérstrahl-
fingers bis an die Grenze des Streukegels K5 und bringt gleichzeitig

—

Abb. 2. Einbau von Blenden in die in Abb. 1 dargestellte Kamera zur Reduk-
tion der Luftstreuung. MaBstab in vertikaler Richtung stark iiberhéht.
Zeichenerkldrung im Text

innerhalb dieser Offnung die scheibenférmige Luft-Streustrahlblende 8.B.
an, die bis an die Grenze des Streukegels K¢ reicht. Die Blenden P.F.
und §.B. kénnen durch einige Stege zusammenhéngen.

Diese verursachen zwar eine geringe IntensitétseinbuBe, aber keine sonsti-
gen Stérungen. Auf diese Weise wird die zur Registrierung gelangende Luft-
streuung wesentlich verringert, denn es haben nur mehr die in Abb. 2 schraf-
fierten Teile der Luftsdule Gelegenheit, Streustrahlung in das Zahlrohr zu
schicken. Der verbleibende Effekt ist zwar nicht immer vernachlissigbar, da
man aber bei Kleinwinkelmessungen ohnehin stets eine Blindmessung * durch-

* Wenn die Kleinwinkelstreuung des ganzen Préparates erfaBt werden
soll, bedeutet die Blindmessung eine Aufnahme ohne Préparat. Verwendet
man zur Streumessung einen vom Primérlicht durchstrahlten Praparathalter
— z. B. eine Markkapillare —, so wird bei der Blindmessung die Streuung des
leeren Praparathalters registriert; studiert man schlieflich eine Losung mit
dem Ziel, die Streuung der gelésten Teilchen zu erfahren, so wird die Blind-
messung mit der mit dem reinen Lésungsmittel geftllten Kapillare durch-
gefiihrt.
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fuhrt, wird diese Storung schlieBlich vollstéandig eliminiert. Sie ist im all-
gemeinen im Vergleich mit der Streuung des untersuchten Préiparates so
schwach, daB durch die Differenzbildung keine nennenswerte Genauigkeits-
einbuBe eintritt. Natirlich muB man stets die um den Faktor der Praparat-
absorption geschwiichte Blindstreuung von der Priparatstreuung subtrahieren.

Der Verzicht auf die Evakuierung bringt den Vorteil der einfacheren
Arbeitsweise und der Vermeidung von Stérungen, die durch Undichtig-
keiten von Praparathaltern fiir flissige Praparate entstehen kénnen.

Allerdings setzt das Arbeiten chne Vakuum voraus, daB der Primér-
strahlfinger P.F. und die Luft-Streustrahlenblende S.B. immer die
richtige Lage im Sinne von Abb. 2 haben. Man erreicht dies zum Beispiel,
indem man bei der Registrierung zugleich mit der Verschiebung des
Schirmes § der Registriereinrichtung eine Verschiebung von P._F. und
8.B. so vornimmt, daf die Absténde @ und b stets im gleichen Verhéltnis
stehen. Es ist am zweckmiBigsten b = @/2 zu machen. Die entsprechende

Bewegung kann durch einen Mechanismus gesteuert oder von Hand aus
bewirkt werden.

IV. Die Auswertung der Streukurven

Die erhaltenen Intensititswerte sind nicht unmittelbar vergleich-
bar, weil jedem Streuwinkel ein anderer Abstand der Registrierebene S
vom Priparat entspricht. Man versteht, daB sich der Raumwinkel des
von einem Punkt des Priparates ausgehenden und das Loch I aus-
filllenden Streukegels verkehrt proportional mit dem Quadrat des Ab-
standes o der Registrierebene vom Priparat dndert. Um diesen Effekt
auszugleichen, sind zunéchst alle Intensititswerte mit a2 zu multipli-
zieren. Natiirlich gilt dies nur solange mit ausreichender Genauigkeit,
als r < a (Abb. 2), ansonsten ist einfach a2 durch (a2 -4 72) zu ersetzen.
Wir miissen aber zusitzlich die Beziehung zur Streuintensitét bei punkt-
férmig ausgeblendetem Priméarstrahl herstellen. Man sieht ein, daB in
diesem Fall der mit einer Zihlrohrdffnung bestimmter Gréfie zur Re-
gistrierung gelangende Bruchteil der Streuung zwischen 2 9 und 29 + A
um so kleiner ist, je gréfer der Streuwinkel wird, weil die Fliche des
zwischen 2% und 29 - A gelegenen Kreisringes proportional zu 2 &
zunimmyt. :

Bei unserer Anordnung gelangt nun eine Energie zur Registrierung,
die bei Punktausblendung des Primérstrahls in einem Bereich von 2 9
bis (2 & + A) gestreut wird ; wir miissen daher, um uns auf die in fiblicher
Weise definierte Streuintensitit zu bezichen, einen Ausgleich vornehmen,
indem wir durch 2 § dividieren oder mit der zu $/2 proportionalen
GroBe af(a + ¢) zu multiplizieren. Hier bedeutet ¢ den Abstand der
Spitze k7 des Kegels Ky, der die Mitte des Primérstrahlkegels bildet,
vom Prédparat. Wir haben somit die gemessenen Intensititswerte ins-
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gesamt mit a3/(a + ¢) zu multiplizieren, solange r <€ a; bzw., wenn diese
Bedingung nicht mehr erfiillt ist, mit (a2 + 72) a/(¢c 4+ a). Auflerdem ist
die Veranderung der Luftabsorption mit ¢ zu beriicksichtigen, d. h., es
sind die Intensititswerte mit ese bzw. euVa2+12 gy multiplizieren, wenn
r € o nicht mehr gilt. (Bei Verwendung von Vakuum zéhlt natiirlich
nur der Weg auflerhalb der Flache des Primérstrahlfangers.)

V. Das verwendete Versuchsmodell

Das Versuchsmodell entspricht dem in der 1. Mitt. in Abb. 1 dar-
gestellten. Die Kanten By und Bs liegen auf dem Kegel Ka. Der Schirm §
sowie der Primirstrahlfdnger P.F. muf} fiir jede Einzelmessung von Hand
aus in die richtige Position gebracht werden. Die verwendeten Blenden
haben folgende Dimensionen:

By =32mm; By =475mm; Bs=275mm; Bj=6mm.

Die Horizontalabstinde sind wie folgt: Bi—Bs = 30 mm; Bs—B; =
= 30 mm; B3—Bj5 = 70 mm; Bs—Praparat = 5,5 mm. Minimalabstand
Priparat—Registrierebene = 18 mm; Maximalabstand = 300 mm. Aus
diesen Begrenzungen ergibt sich, dall Streuwinkel 2 & zwischen 0,04
und 0,22, entsprechend Braggschen Werten zwischen 40 A und 7 A,
erfalt werden kénnen.

VI. Vorliufige Messung an einer Polyédthylenfolie

Wir haben fiir die ersten Versuche Lupolen?, ein Polydthylen der
Badischen Anilin- und Soda-Fabrik verwendet. Abb. 3 zeigt in Kurve 1
die Streuintensititen des Priparates in Abhingigkeit vom Abstand a,
in Kurve 2 die Blindmessung nach Reduktion um den Absorptionsfaktor
der Lupolenfolie, der 0,351 betrug*. Wir sehen, daBl die Stérung, die
vor allem von der Luftstreuung herrithrt, sehr geringfiigig ist. Durch
Subtraktion der Kurve 2 von Kurve 1 wird die reine Streukurve 3 er-
halten. In Abb. 4 sind diese Intensitédtswerte Iox, gegen 2 & (= radians)
aufgetragen. Es ist bemerkenswert, dall den groBen a-Werten die kleinen
Winkelwerte (radians) entsprechen und umgekehrt. Der verwendete
MaBstab bedingt, daB die Iexp-Werte bei kleinen Winkeln aus der Figur
nicht mehr genau entnommen werden kinnen.

Die Multiplikation von fexp mit (a? +72) af(c + a) und dem rezi-
proken Schwiachungsfaktor der Luft** enYa2+uz ergibt dann die einer

* Dieser Wert wurde mittels einer Kleinwinkelkamera mit spaltférmig

ausgeblendetem Strahl gemessen; vgl.? %

** Der verwendete Absorptionskoeffizient w ist der fiir einen Luftdruck
von 740 Torr berechnete Wert von % = 0,01135.

1 0. Kratky, I.Pilz und P. W. Schmitz, J. Colloid Interface Sei. 21, 24
(1966); I.Pilz und O.Kratky, ibid. 24, 211 (1967); I. Pilz, ibid. 30, 140

(1969).
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Abb. 3. Streuintensitdt in Abhéngigkeit vom Abstand o des Sehirmes vom

Praparat. 1: Streuung eines Lupolenplattchens, 2: Blindstreuung nach Ab-

sorptionskorrektur, 3: reine Préparatstreuung, erhalten durch Differenz-
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Abb. 4. Streuintensitét in Abhidngigkeit von Streuwinkel (== radians). Jexp
stellt die Werte der Kurve 3 in Abb. 3 dar. Iy wird aus Jexp durch Multipli-
kation mit den im Text angegebenen geometrischen Korrekturfaktoren er-
halten. Im Bereich zwischen 4; und Aj folgt die Kurve dem 1/83 Gesetz.
U ist ein linearer Streuuntergrund
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Kleinwinkelstreukurve bei punktférmiger Ausblendung entsprechenden
Intensitdtswerte Iy, die ebenfalls in Abb. 4 dargestellt sind. Bei Sub-
traktion eines Untergrundes U zeigt die verbleibende Streuintensitét im
Bereich zwischen den Abszissen A4; und Ay den erwartenden Verlauf
gemil 1/93, der mit der Kleinwinkelkamera mit der iiblichen Ausblen-
dung aus Intensitéitsgriinden nicht mebr leicht nachgewiesen werden
kann. Bei der neuen Anordnung ist gerade dieser Bereich sehr intensiv,
wie der Innenteil von Abb. 3 unmittelbar erkennen lafit.

Prognosen fiir die Anwendbarkeit des neuen Verfahrens

Bei den tiblichen Réntgen-Kleinwinkelmessungen ist oft die Messung
des Auslaufs der Streukurve wegen seiner geringen Intensitdt schwieriz.
Die zusitzlich notwendige Entschmierung Jaft die genaue Vermessuhg
des Auslaufs und damit die Erfassung der Nebenmaxima oft zu einém
Problem werden, dessen Bewiltigung einen groflen experimentellen und
rechnerischen Aufwand erfordert. Wir haben begriindete Hoffnung, daB
gerade der Bereich groBer Winkel, der relativ besonders intensiv in
Erscheinung tritt (Innenteil in Abb. 3), nun viel leichter erfaBt werden
kann. Ebenso hoffen wir, beim Studium der Streuung von kleinen Mole-
kiilen, die zu verhédltnismiBig groflen Winkeln streuen, Fortschritte zu
erzislen. Was die Messung kleiner Winkel betrifft, so setzt das Verfahren
zweifellos gewisse Grenzen. Waren wir beim ersten Versuchsmodell chne
Schwierigkeiten bis zu 2 % = 0,04, entsprechend einem Braggschen West
von 40 A, gekommen, so 148t sich voraussehen, dall man mit einer zylin-
drischen Anordnung (Bj, Bz und By gleich groB) bei einer Fokusgrofle
von 1,5%1,5mm und einem groBten Abstand zwischen Priparat und
Registrierebene von 200 mm auf einen Braggschen Wert von 300 A
kommen kann. Hier wird allerdings die hochste erzielbare Prézision
erforderlich sein. Die Intensitét ist dann zwar schon kleiner als bei der An-
ordnung mit spaltférmig ausgeblendetem Strahl, aber der Vorteil der weg-
fallenden Lingsverschmierung wird in allen Féllen die Intensitétseinbulle
dort rechtfertigen, wo einigermaBen gut streuende Préparate vorliegen.

SchlieBlich sei darauf hingewiesen, daf} sich das Verfahren ohne
weiteres auf Weitwinkelmessungen an flilssigen und amorphen Systemen
bis zu einem in der Gegend von 90° liegenden Strenwinkel anwenden 1aBt.

Herrn Ing. E. Wrentschur danke ich bestens fiir seine Hilfe bei Durch-
fiihrung der Experimente.

Der Fonds fiir wissenschaftliche Forschung hat apparative Hilfs-
mittel zur Verfiigung gestellt, wofiir auch an dieser Stelle der verbind-
lichste Dank ausgesprochen sei.
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