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Small-Angle X-ray-Scattering, Fats
A more detailed description o f the small-angle-X-ray camera without slithigh-error is given 

together with a calculation o f the beam condition and its influence on different scattering 
functions. Also the proceeding to measure molecular weights is described and some scattering 
curves are figured as an example o f the equipments efficiency.

Einleitung

Bei R öntgenkleinw inkelaufnahm en ist die Intensi­
tät der abgebeugten S trahlung relativ gering, beson­
ders, wenn für die E rreichung eines höheren Auf­
lösungsverm ögens der Q uerschnitt des P rim ärstrah­
les klein gew ählt w erden m uß. Bei fotografischen 
A ufnahm en kann dieser N achteil durch entspre­
chend lange Belichtungszeiten oft kom pensiert wer­
den, bei Verwendung von Strahlungsdetektoren 
m üssen jedoch andere W ege beschritten werden. D ie 
Benützung des langen Brennflecks einer Röntgen­
röhre und die Verwendung eines ,langen1 P rim är­
strahles bei gleichzeitiger Verschm ierung der S treu­
kurve ist weit verbreitet [1], es ist jedoch möglich, 
unverschm ierte Beugungsfiguren zu erhalten und 
gleichzeitig die große Intensität des langen Brenn­
flecks der R öntgenröhre auszunützen, wenn durch 
eine V orrichtung zahlreiche dünne Prim ärstrahlen 
nach A rt der P inhole-K am era erzeugt werden. Und 
zwar in einer R eihe parallel unm ittelbar nebenein­
ander und in solcher Anzahl, daß  der lange Brenn­
fleck der Röntgenröhre vollständig ausgenützt wird. 
T rifft eine solche Schar von parallelen E inzelprim är­
strahlen ein P räparat, so erzeugt jeder Strahl eine 
radialsym m etrische Beugungsfigur. D iese unterein­
ander gleichen Beugungsfiguren durchdringen sich ^  
gegenseitig in dem  R aum  zwischen P räparat und o  
S trahlungsdetektor und es entsteht das Problem , den 
R egistrierteil der K am era so auszubilden, daß  trotz­
dem  eine S treukurve gem essen wird, wie sie der 
Intensitätsverteilung längs des R adius einer einzel­
nen Beugungsfigur entspricht.
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Die Kamera

In Abb. 1 ist schem atisch in der D raufsicht die 
A nordnung der w esentlichen Bauteile einer R önt­
genkleinw inkelkam era angegeben, welche die gefor­
derten Eigenschaften besitzt [2], D ie R öntgenstrah­
lung tritt aus dem  Röhrenfocus durch das K anal­
system I h indurch und trifft das P räparat P. D er 
Sum m enprim ärstrahl w ird dabei durch die Blenden 
E j, E2 und E3 in seiner Breite in üblicher W eise 
begrenzt. D er Registrierteil der K am era besteht aus 
dem  D etektorspalt Z und dem  Kanalsystem II m it 
dem  Strahlungsdetektor, eine A nordnung, die um 
eine durch das P räparat gehende gedachte Achse 
schwenkbar ist. D er Registrierteil kann nun durch 
eine Scan-V orrichtung aus der Zeichenebene heraus 
bewegt werden und som it den Beugungswinkelbe­
reich durchfahren. Kanalsystem I zerlegt den in die 
K am era eintretenden Röntgenstrahl in zahlreiche
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Abb. 1. Schematische Darstellung der wesentlichen Ka­
merabestandteile in der Draufsicht. Mit I und II sind die 
beiden Kanalsysteme bezeichnet, P ist das Präparat und Z 
soll den Detektorspalt darstellen. E15 E2 und E3 sind drei 
zwischen Focus und Präparat angeordnete Blenden für die 
Begrenzung des Summenprimärstrahles.
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Teilprim ärstrahlen m it etwa quadratischem  Q uer­
schnitt, ähnliches geschieht m it der von P ausgehen­
den P räparatstreuung  durch Zusam m enw irken von 
Kanalsystem  II und D etektorspalt Z. System II ist 
um eine Achse senkrecht zur Zeichenebene schwenk­
bar, so daß  die notw endige Parallelstellung beider 
K analsystem e zueinander möglich wird. D a beide 
K analsystem e senkrecht zur R ichtung der Kanäle 
um etliches größer sind als die Länge des Röhren- 
brennflecks beträgt, so ist keine besondere Justie­
rung der K am era sym m etrisch zur Brennfleckm it­
telnorm ale erforderlich, die K am era braucht für den 
Betrieb nicht einm al senkrecht zu dem  Röhrenfocus 
ausgerichtet sein. W ie ersichtlich, sind auch keine 
seitlichen Blenden für die Begrenzung des Summen- 
prim ärstrahles an seinen Schm alseiten vorhanden, 
die E ingrenzung w ird der W irkungsweise des K anal­
systems überlassen. Ä hnliches gilt auch für den 
D etek torspalt Z und System II hinsichtlich der Prä­
paratstreuung.

Der P rim ärstrah l

D ie E rm ittlung der Intensitätsverteilung eines Pri­
m ärstrahles in der Registrierebene R erfolgt nach 
dem  in Abb. 2 gezeichneten Strahlengang. Es genügt 
dafü r eine zw eidim ensionale Betrachtungsweise. 
Jeder Punkt der Registrierebene innerhalb eines 
Kanales von System II erhält aus dem  Röhrenfocus 
eine S trahlungsintensität, die proportional ist dem
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Abb. 2. Strahlengang für die Ermittlung der Intensitätsver­
teilung des Primärstrahles in der Registrierebene R bei 
Anwesenheit der beiden Kanalsysteme in der Draufsicht. F 
bedeutet den langen Brennfleck der Röntgenröhre, der für 
die Rechnung nach F' verlegt gedacht ist.

Abb. 3. Intensitätsverteilungen einzelner Teilprimärstrah­
len in der Registrierebene für verschiedene relative Kanal­
breiten r und für den Fall, daß beide Kanalsysteme exakt 
auf Lücke stehen. D ie Beispiele sind in verschiedenen Or- 
dinatenmaßstäben gezeichnet.

Öffnungswinkel, wie er durch den A bstand zweier 
benachbarter Stege von System II gegeben ist, ab ­
züglich der W inkelbereiche, welche die im Öffnungs­
winkel liegenden Stege des Systems I verdecken. 
M ißt m an K analbreiten in Vielfachen r der Steg­
dicken, so zeigt Abb. 3 die berechneten Intensitäts­
verteilungen in der R egistrierebene für Einzelkanäle 
m it verschiedenen r-W erten und zwar für den Fall, 
daß  beide Kanalsystem e genau au f Lücke stehen. 
N un wäre eine solche exakte gegenseitige Justierung 
der beiden Systeme wegen der oft geringen K anal­
breiten praktisch schwer zu realisieren, tatsächlich 
spielt eine gegenseitige Verschiebung, im Extremfall 
um eine halbe K analbreite, über einen weiten Be­
reich von /--Werten keine Rolle. Es resultieren zwar 
bei einer Verschiebung z. B. um r t2 in der Regi­
strierebene etwas andere Intensitätsverteilungen, die 
integralen Intensitäten sind jedoch kaum  verschie­
den, wie aus A bb. 4 zu entnehm en ist. Es sind nur
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Abb. 4. Prozentueller Unterschied in der Primärstrahl- 
intensität, wenn beide Kanalsysteme zueinander um die 
halbe Kanalbreite versetzt werden, gegenüber der Primär- 
strahlintensität bei jeweils exakt auf Lücke stehenden 
Kanalsystemen, r ist der Quotient aus Kanalbreite und 
Stegdicke.
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W erte r <  6 auszuschließen und das auch, weil für 
kleinere r die A bschattung der S trahlung durch die 
Stege von System I schon beachtlich ist.

Der abgebeugte S trah l

Es wird hier nur m ehr der Fall von exakt au f 
Lücke stehenden K analsystem en diskutiert und vor­
erst angenom m en, d aß  nur je  ein Kanal der Systeme
I und II, die sich genau gegenüberstehen, geöffnet 
ist. D er Beugungswinkelbereich wird in Schritten 
von jeweils einer D etek torspaltbre ite durchfahren, 
beginnend m it der Position null in der P rim ärstrahl­
mitte. D ie w eiteren D etektorspaltpositionen w erden 
fortlaufend num eriert.

N atürlich  sind M essungen im Bereich 0 bis etwa 2 
praktisch nicht realisierbar, weil dieses G ebiet durch 
den Prim ärstrahl und dessen R andbereich einge­
nom m en wird, doch ist es vorteilhaft die Rechnung 
bis zum Beugungswinkel null zu erstrecken. Bei 
unendlich kleinem  S trahlquerschnitt w ürde die M eß­
anordnung eine vorgegebene w inkelabhängige Inten­
sitätsverteilung, also eine Streukurve exakt reprodu­
zieren, bei endlich großen Q uerschnitten ist das im 
allgem einen nicht m ehr der Fall, sondern die A nord­
nung enthält im S trahlengang nunm ehr eine gewisse 
M annigfaltigkeit an A bbeugungsw inkeln 3, deren 
Einfluß au f die M essung der S treukurve erm ittelt 
w erden m uß. D ie W inkelm annigfaltigkeit, h ier w ei­
ter als H äufigkeitsverteilungsfunktion H  (3) be­
zeichnet, ist unter Berücksichtigung der zahlreichen 
R andbedingungen zum indest num erisch für jede 
Position des D etektorspaltes zu berechnen. D ie 
R andbedingungen w erden von den D im ensionen der 
verschiedenen Blenden, der Kanalsystem e und des 
D etektorspaltes gebildet, w ährend das P räparat stets 
so groß angenom m en wird, daß  keine zusätzlichen 
Strahlbegrenzungen entstehen.

Bei Kenntnis von H  (3) für eine K am era m it be­
stim m ten Abm essungen ist der verändernde Einfluß 
dieser A nordnung bei der M essung von Streukurven 
beliebiger Form , z. B. theoretisch vorgegebenen 
Streufunktionen (3),  leicht zu erm itteln. D er über 
den W inkelbereich des nichtverschwindenden Inte- 
granden gem ittelte W ert des Integrales
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ergibt den verlangten O rdinatenw ert, der m it dem 
zur entsprechenden W inkelposition des D etektor­

spaltes gehörigen W ert der S treufunktion zu verglei­
chen ist.

U nter den gegebenen A bm essungen der K am era 
ist H  (3) für Position 3 des D etektorspaltes und alle 
größeren Beugungswinkel etwa trapezförm ig, für 
kleinere W inkel ändert sich diese Form , da es keine 
negativen A blenkwinkel gibt und außerdem  der 
W inkel null nur m it verschw indender H äufigkeit 
auftritt.

Sind nun alle Kanäle von System I geöffnet, so 
tragen auch Anteile von den beiden linken und rech­
ten N achbarteilstrah len  in unterschiedlichem  Aus­
m aß zur registrierten S treuintensität bei. W ird auch 
für diesen S trah lverlauf H  (3)  berechnet, so folgt als 
w ichtiges R esultat, daß  sich die W inkelverteilungs­
funktionen nicht von den für einen einzelnen Teil­
prim ärstrahl berechneten unterscheiden. D ie K a­
m era liefert für ein und dasselbe P räparat die gleiche 
Streukurve wie eine K am era m it nur einem  Teil­
prim ärstrahl, also wie eine P inhole-K am era, denn 
die Ö ffnung aller übrigen Kanäle von System II 
ändert an den geom etrischen Verhältnissen des 
S trahlverlaufes nichts m ehr, bringt aber die ge­
wünschte Vervielfachung der gem essenen Intensität.

D ie Tab. I und II zeigen Resultate an zwei Bei­
spielen von S treufunktionen </> (3 ), näm lich e~‘d'92 in 
Tab. I und e~b:) in Tab. II. Beide Funktionen besit­
zen eine H albw ertsbreite, die das 12,5fache der ver­
wendeten Spaltbreiten und dam it auch K analbreiten  
der Systeme I und II beträgt. N eben den W inkelposi­
tionen des D etektorspaltes enthalten die Tabellen 
die W erte der S treukurven, die eine K am era m it nur 
einem  T eilprim ärstrahl, also eine P inhole-K am era, 
liefert und schließlich in der letzten Spalte die 
S treukurvenw erte, wie sie durch die K am era m it 
vielen parallelen T eilp rim ärstrah len  zustande kom ­
men. In den Rechnungen w urden die Stegbreiten der 
K analsystem e null gesetzt und som it der ungünstig­
ste Fall behandelt, da hier die A nteile aus den be­
nachbarten T eilstrahlen am  größten sind.

Die Absolutm essung

F ür verschiedene U ntersuchungen m it der Rönt- 
genkleinw inkelm ethode, z. B. M olekulargew ichtsbe­
stim m ungen an M akrom olekülen in Lösung, ist die 
Messung der Intensität der gestreuten Strahlung 
relativ zur Intensität des Prim ärstrahles erforderlich, 
ein Verfahren, welches Absolutm essung genannt 
wird.
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Tabellen I und II. Intensitätswerte in der Registrierebene R, berechnet nach dem 
beschriebenen Strahlengang für eine Pin-hole Kamera und eine Kamera mit zahl­
reichen parallel nebeneinander angeordneten Teilprimärstrahlen, wobei ein ge­
dachtes Präparat P eine vorgegebene Streufunktion aufweist, e~3 ,92 in Tab. I und 
e~b!* in Tab. II. D ie Halbwertsbreite für beide Funktionen beträgt in der Registrier­
ebene das 12.5fache der Detektorspaltbreite. D ie Winkelwerte für eine Kamera 
bestimmter Abmessung erhält man durch Einsetzen der verwendeten Detektor- 
spaltgröße und Division durch den Abstand Präparat-Detektorspalt bzw. 
Präparat— Registrierebene.

Tab. I.

Position des 
Detektorspaltes

Vorgegebene
Streufunktion

Streukurve der 
Pinhole-Kamera

Streukurve der 
neuen Kamera

0 1 , 0 0 0 0.967 0,969
1 0,982 0,952 0,953

2 0,931 0,903 0,905
3 0,852 0,828 0,831
4 0,753 0,736 0,737
5 0,642 0,631 0,632
6 0.528 0,523 0,524

Tab. II.

Position des Vorgegebene Streukurve der Streukurve der
Detektorspaltes Streufunktion Pinhole-Kamera neuen Kamera

0 1 , 0 0 0 0,874 0,879
1 0,895 0,852 0,855

2 0,801 0,789 0,792
3 0,717 0,713 0,715
4 0,642 0,640 0,641
5 0,574 0,574 0,574
6 0,514 0,514 0,514

Solche M essungen sind m it einer K am era m it 
Spaltlängenverschm ierung längst Routine, so daß 
nur m ehr die speziellen Erfordernisse dargelegt wer­
den, die es erlauben, auch m it der hier diskutierten 
K am era A bsolutm essungen durchzuführen.

Physikalische G rundlage ist stets die klassische 
S treuung elektrom agnetischer Strahlung am  Elek­
tron, wie das durch den T hom psonfaktor angegeben 
w ird, wobei Prim ärstrahl ebenso wie Streuung als 
Energiefluß pro F lächeneinheit zu messen sind. Da 
sich bei geeignetem  P räparat die gesam te Prim är- 
strahlenergie stets au f  einem Q uerschnitt von der 
G röße  einer F lächeneinheit verteilt denken läßt, so 
genügt für den Prim ärstrahl die Messung der in te­
gralen Intensität. Eine Messung, die an der Kam era 
durchgeführt w erden kann, wenn D etektorspalt und 
Kanalsystem  II aus dem  Strahlengang zu entfernen 
sind.

W ird durch Verdecken von K anälen des Systems I 
etwa ein einzelner Teilprim ärstrahl erzeugt, so ist 
dessen integrale Intensität zu messen, wenn keine

Einengung des Strahls durch D etektorspalt oder 
Kanalsystem II erfolgt. D ie zugehörige Streukurve 
eines geeigneten P räparates wird m it einem  D etek­
torspalt von etwa quadratischer Ö ffnung ohne Ka­
nalsystem II gemessen und au f Intensitätsw erte pro 
F lächeneinheit J*  (.9) reduziert. D am it sind die G rö ­
ßen in der richtigen R elation, die Vorgangsweise 
entspricht der M essung m it einer P inhole-K am era.

D urch Öffnung aller K anäle von System I wird 
zum Sum m enprim ärstrahl übergegangen und dessen 
integrale Intensität gem essen, das R esultat sei das 
«-fache der Intensität des T eilprim ärstrahles. W er­
den Kanalsystem II und ein — langer — D etektorspalt 
w ieder eingefügt und w ird an dem selben Präparat 
die S treukurve gem essen, so erhält m an natürlich 
nicht die erforderliche Intensität n J* (3),  sondern 
einen anderen W ert J  (.9). Aus dem  Verhältnis bei­
der G rößen  resultiert der U m rechnungsfaktor f  der 
für die gewählte K om bination von D etektorspalt 
und Kanalsystem II eine A pparaturkonstante dar­
stellt.
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Abb. 6

Abb. 7 Abb. 8

Abbn. 5 - 8 .  Röntgenbeugungskurven eines Fettpräparates im Bereich der größ­
ten Maxima für jeweils in Schritten von 5 ° verringerter Präparattemperatur. 
D ie römischen Zahlen bezeichnen die Reflexpositionen für die entsprechenden 
Kristallarten (I bis III), die Indices geben die Ordnung der Reflexe an. D ie Ordi­
nate in Abb. 8  ist gegenüber den Ordinaten der übrigen Abbildungen halbiert.
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F ür die Praxis wird die Prozedur nicht jedesm al 
ausgeführt, sondern ein geeignetes R eferenzpräparat 
für die E rm ittlung der integralen Prim ärstrahlintensi- 
tä t geeicht und ebenso der F aktor /  ein für allemal 
bestim m t. D ie S treukurvenform  des R eferenzpräpa­
rates unterliegt im übrigen keinerlei E inschränkun­
gen.

Anwendungen

Als Beispiel ist eine Serie von Beugungskurven 
w iedergegeben, die bei U ntersuchungen der T em pe­
ratu rabhäng igkeit kristalliner Anteile in D epotfetten 
von T ieren  erhalten  w urde [3], D ie M essungen wur­
den an üblichen R öntgenröhren m it Cu-Anode und 
einer Leistung von 1,6 kW  ausgeführt, die einzelnen 
M eßpunkte sind jedoch  nicht angegeben, sondern 
die Kurven der besseren Ü bersichtlichkeit wegen 
durchgezeichnet.

Von dem  vollständig geschmolzenen Fett aus­
gehend w urde das P räparat in Schritten von 5°

[1] A. Guinier und G. Fournet, J. Phys. Rad. 8  (1947) (nach 
einer mathematischen Ableitung von Bouzitat und Ger­
main sowie du Mond).

abgekühlt und jew eils die Einstellung des T em pera­
turgleichgewichtes durch w iederholtes D urchm essen 
der Beugungskurve verfolgt, bis reproduzierbare 
M eßresultate auftraten .

D ie in den Abb. 5 bis 8 w iedergegebenen Beu- 
gungsm axim a rühren  von den langen A bständen der 
sich bildenden G lyceridkristalle her, m it G itte rkon­
stanten von 4,35 nm (K ristallart I), 6,9 nm (K ristall­
art II) und 5,9 nm (K ristallart III), daneben erschei­
nen auch Reflexe höherer O rdnungen. D ie K am era 
besitzt in der h ier verw endeten A usführung ein A uf­
lösungsverm ögen * von 20 nm, ein W ert, der ohne 
große V eränderungen wesentlich erhöht werden 
kann.

* Darunter versteht man bei einer Röntgenkleinwinkel­
kamera den kleinsten für die Messung noch verwendbaren 
Beugungswinkel 9, meist ausgedrückt durch den zugehöri­
gen, nach der Braggschen Formel berechneten Identitätsab­
stand.

[2] H. Wawra, Z. Naturforsch. 31 c, 635—640 (1976).
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