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Bild 1. Die Parameter u o  und um  für verschiedene Rußproben  
mit einer Packungsdichte e = 0,08 und 0,44 als Funktion der  

Massenbelegung der Proben nach MoTZxus [4].  

Bild 2. Aerosil AE 130. (Elektronenmikroskopische  
Aufnahme.)  
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Einfluß der Vielfachstreuung bei der Kleinwinkelbeugung an Aerosil*)  

Von HANS BRADACZEK, KARL PLIETH und KARL SCHÜLLER, Berlin  

(Mitteilung aus dem Institut für Kiistallographie der Freien Universität Berlin)  

(Eingegangen am 26. Juli 1968)  

Bei der Kleinwinkelbeugung wächst unter bestimmten Bedingungen bei Proben gleicher Packungsdichte aber verschie-
dener Dicke mit wachsender Massenbelegung der Anteil der Vielfachstreuung. Dieser Anteil wird ausgeschaltet, wenn man  

auf die Massenbelegung Null extrapoliert. Wie theoretisch gefordert und hier experimentell gezeigt wird, ist der Einfluß der  

Vielfachstreuung beim Aerosil so gering, daß Messungen an einer Probe zur Bestimmung von Polydispersität und Teilchen-
größe ausreichen.  

Bei der Kleinwinkelbeugung erfordert die Berück- 
sichtigung der Vielfachstreuung besondere Aufmerk 
samkeit. Wie DEXTER und BEEMANN [1] und LAMBERT 

und GUINIER [2] zeigen konnten, muß die Vielfach- 
streuung dann beachtet werden, wenn das Verhältnis des  

Massenstreukoeffizienten ,u s  zu dem Massenabsorptions- 
koeffizienten ,ua  größer als 1 ist.  

Im Rahmen einer Untersuchung der Kleinwinkel- 
beugung an hochdispersen Kieselsäuren zeigte sich, daß  

hier Fälle vorlagen, die es gestatteten, die Aussagen der  

genannten Verfasser experimentell zu bestätigen.  

Die von HOSEMANN [3] angegebene Methode be- 
rücksichtigte die Vielfachstreuung bei der Kleinwinkel- 
beugung zunächst nicht. MOTZKUS [4] führte Klein- 
winkelbeugungen an Ruß durch, bei denen ein Verhält- 
nis ,us/,ua  = 2 vorlag. Er fand, daß mit wachsender  

Massenbelegung und damit wachsender Vielfachstreu- 
ung die Werte u m  und u0  steigen (Bild 1) .  

Berücksichtigt man diese Veränderlichkeit der eben  

genannten Werte mit der wachsenden Massenbelegung  

nicht, so findet man zu geringe Teilchenradien und eine  

zu hohe Polydispersität. Erst wenn man durch mehrere  

*) Handelsname einer von der Degussa hergestellten fein-
teiligen Kieselsäure mit glasartigem Charakter.  
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Bild 3. Klassenhäufigkeit von Aerosil AE 130.  
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Bild 4. Schematische Darstellung der Kleinwinkelbeugung.  
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Bild 5. Primärstrahl und Kleinwinkelstreustrahlung an Aero- 
sil AE 130. 

Vergr. etwa 6fach.  

Messungen auf die Massenbelegung Null extrapoliert  
hat, erhält man mit der Elektronenmikroskopie ver- 
gleichbare Teilchengrößen.  

In den hier durchgeführten Versuchen wurde ein  
Aerosil verwandt, bei dem das Verhältnis ,us /,ua  ti 0,3  
war, bei dem also die Massenbelegung keine Rolle mehr  
spielen sollte. Das Aerosil bestand aus nahezu kugel-
förmigen Teilchen (Bild 2), so daß die von GUINIER [4]  
angegebene Näherung verwendet werden konnte.  

Die Auswertung der elektronenmikroskopischen  
Aufnahmen ergab eine maxwellartige Verteilung der  
Teilchengrößen (Bild 3), so daß die von HOSEMANN [3]  
beschriebene Auswertungsmethode auch für die vor- 
liegende Substanz angewendet werden konnte.  

Die bei der Durchführung der Kleinwinkelbeugungs- 
versuche benutzte Apparatur ist in Bild 4 schematisch  
dargestellt.  

Um auf ein Vakuum verzichten zu können, wurde  
mit der im Verhältnis zur Cu-Strahlung energiereicheren  
Mo-Strahlung gearbeitet. Zur Erzeugung eines von  
Blendenstreuung freien Primärstrahles wurde die Aus- 
blendung vor dem Monochromator vorgenommen. Der  
Monochromator reflektiert ein sehr schmales Primär- 
strahlbündel, das nur noch K, 1- und K,2-Linien enthält.  
Die Trennung von K,11  und Kx2  erfolgt in der zweiten,  
kurz vor der Probe befindlichen Tantalblende. Der  
Primärstrahlfänger bestand aus einem 0,5 mm starken  
Silberblech. Bild 5 zeigt den 50 ti.m breiten Primärstrahl  
und die sogenannte Kleinwinkelstreuung. Zwischen  
Primärstrahl und Streustrahlung herrschte natürlich ein  
starker Intensitätsunterschied. In Bild 5 wurde die Streu- 
strahlung mit einer hundertmal größeren Belichtungszeit  
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Bild 6. um  und u0  als Funktion der Massenbelegung bei untet- 
schiedlichen Packungsdichten.  

aufgenommen. Mit solchen Aufnahmen konnten Justie- 
rungsfehler des Primärstrahlfängers gut erkannt werden.  

Zur Erzielung eines konstanten Einflusses der  
Flüssigkeitskomponente wurden alle Proben einer Serie  
mit den gleichen Packungsdichten E(3 ) von 0,35 bzw.  
0,15 hergestellt. Um Proben besonders hoher Massen- 
belegung zu erhalten, wurde ein Preßwerkzeug mit 6 mm  

starken Matrizen gebaut. Bei gleicher Massenbelegung  

und den unterschiedlichen Packungsdichten e(3) — 0,35  
und E(3) = 0,15 ergaben sich, wie Bild 6 zeigt, unter- 
schiedliche um- und uo-Werte. Aus ihnen können nach  
Korrektur mit einer von JOERCHEL [5] angegebenen  
Formel die gleichen Polydispersitäten und Teilchen- 
größen berechnet werden. Bild 6 zeigt weiter, daß bei  
Massenbelegungen von 0,05 g/cm 2  bis 0,45 g/cm 2  die  
um- und uo-Werte nur innerhalb der Fehlergrenze vari- 
ieren. In der Praxis geht man allerdings gewöhnlich nur  
bis zu einer Massenbelegung bis 0,2 g/cm 2, damit die  
Probe nicht zu dick wird, was eine Korrektur des Ab- 
standes zwischen Probe und Film zur Folge hätte.  

Beim Aerosil werden also die u m- und uo-Werte und  
damit die Polydispersität und Teilchengröße bis zu einem  
massenmäßig mittleren Durchmesser von etwa 500  A 
durch die Vielfachstreuung nicht verfälscht.  

Die Messungen bestätigen die theoretischen Voraus- 
sagen und zeigen weiter, daß eine einzige Messung an  
einer Probe völlig ausreicht. Ist also das Verhältnis  

jtt s / f a  < 1, so entfallen die Vornahme mehrerer Messun- 
gen und die entsprechende Extrapolation auf die  
Massenbelegung Null.  

Frau M. RIES und Herrn U. GERLACH danken die Autoren  
für ihre Hilfe bei Experiment und Auswertung, Fräulein  
MAIER vom Institut für Anorganische Chemie der Freien  

Universität Berlin für die elektronenmikroskopischen Auf-
nahmen.  
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