
Workshop Materials Valley, Hanau 

RöntgenRöntgenRöntgenRöntgen----Kleinwinkelstreuung Kleinwinkelstreuung Kleinwinkelstreuung Kleinwinkelstreuung 
(SAXS) (SAXS) (SAXS) (SAXS) –––– ein Einblick in die ein Einblick in die ein Einblick in die ein Einblick in die 
Nanowelt Nanowelt Nanowelt Nanowelt 

Dr. Detlef Opper

19.4.2012



Übersicht

1) PANalytical

2) SAXS-Methodik

3) Anwendungsbeispiele

4) Zusammenfassung4) Zusammenfassung



PANalytical
Seit mehreren Jahrzehnten führender Hersteller von 
Röntgendiffraktometern und Röntgenfluoreszenz-
Spektrometern, bis 2002 Philips Analytical. 

Werk und Entwicklungsabteilung in Almelo (NL).

Weltweit präsent mit ca. 1000 Mitarbeitern.Weltweit präsent mit ca. 1000 Mitarbeitern.



Was ist SAXS (SSSSmall-AAAAngle XXXX-ray SSSScattering)?

NanopartikelNanopartikelNanopartikelNanopartikel

Pulver oder Dispersionen Pulver oder Dispersionen Pulver oder Dispersionen Pulver oder Dispersionen 

NanokompositeNanokompositeNanokompositeNanokomposite Nanoporöse StoffeNanoporöse StoffeNanoporöse StoffeNanoporöse Stoffe

RöntgenRöntgenRöntgenRöntgen----Kleinwinkelstreuung Kleinwinkelstreuung Kleinwinkelstreuung Kleinwinkelstreuung ����
Analyse von Elektronendichtefluktuationen im Bereich von 1 Analyse von Elektronendichtefluktuationen im Bereich von 1 Analyse von Elektronendichtefluktuationen im Bereich von 1 Analyse von Elektronendichtefluktuationen im Bereich von 1 –––– 100 nm100 nm100 nm100 nm



Anwendungsbereiche

Nanopulver oder Nanokomposite werden z.B. 
verwendet in 

• Keramiken

• Farben• Farben

• Kunststoffen und Gummi

• Beschichtungen

• Katalysatoren

• Kosmetik
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TEM Ergebnisse sind oft nicht repräsentativ
Size distribution of 5
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XRD und SAXS: Ergänzende Technologien

Röntgenstrahlung SAXS   0.05˚ - 5˚Röntgenstrahlung

XRD  5˚- 100˚
Netzebenenabstände

SAXS   0.05˚ - 5˚
Partikelgröße



XRD an TiO2-Proben

2.0x10
5

3.0x10
5

TiO2 Sample 1
TiO2 Sample 2
TiO2 Sample 3

[c
o

u
n
ts

]

0

1.0x10
5

20 30 40 50 60 70 80

2 Theta [deg]

In
te

n
s
it
y
 [

KristallitgrößeKristallitgrößeKristallitgrößeKristallitgröße



SAXS und XRD von Nano-TiO2
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Die Domäne von SAXS

Wellenlänge von Röntgenstrahlen  

Längenskala : 1 - 100 nm

z.B. λ (CuKα) = 0.154 nm

→    Röntgen-Kleinwinkelstreuung (SAXS)



Räumliche Auflösung mit SAXS
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Beispiel (Cu Kα):    2θmin = 0.05˚ → Dmax ca. 90 nm
2θmax = 5˚       → Dmin ca. 1 nm



Für die Partikelgrößen-Analyse benötigt  man 

einen theoretischen Ansatz zur Auswertung von  

SAXS-KurvenSAXS-Kurven
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SAXS von einem Satz polydisperser Partikel
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Bestimmung der spezifischen Oberfläche
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SAXS -Setup auf Pulverdiffraktometer

• viele Konfigurationsviele Konfigurationsviele Konfigurationsviele Konfigurations----
möglichkeitenmöglichkeitenmöglichkeitenmöglichkeiten

• immer Transmissionsimmer Transmissionsimmer Transmissionsimmer Transmissions----
geometriegeometriegeometriegeometrie

• extrem einfache extrem einfache extrem einfache extrem einfache 
ProbenpräparationProbenpräparationProbenpräparationProbenpräparationProbenpräparationProbenpräparationProbenpräparationProbenpräparation

• Punktdetektoren oder Punktdetektoren oder Punktdetektoren oder Punktdetektoren oder 
FlächendetektorenFlächendetektorenFlächendetektorenFlächendetektoren

• spezielle Strahlspezielle Strahlspezielle Strahlspezielle Strahl----
kollimation erforderlichkollimation erforderlichkollimation erforderlichkollimation erforderlich



Mess- und Auswerteprinzip

Messung der 
Kleinwinkelstreukurve

Probe

Partikelgröße

Partikelform

Probenmodell

Simulation der 
Modellstreukurve

Größenverteilung

Spez. Oberfläche

Dichteverteilung



Partikelformen

KugelKugelKugelKugel EllipsoidEllipsoidEllipsoidEllipsoid

ZylinderZylinderZylinderZylinder PlättchenPlättchenPlättchenPlättchen



Partikelformen
Core-shell-Partikel: bis zu 4 Sphären

KugelKugelKugelKugel EllipsoidEllipsoidEllipsoidEllipsoid

ZylinderZylinderZylinderZylinder PlättchenPlättchenPlättchenPlättchen

Größe

Größenverteilung

Seitenverhältnis



Anwendungsbeispiele

1.  Kolloidale Si1.  Kolloidale Si1.  Kolloidale Si1.  Kolloidale Si----LösungenLösungenLösungenLösungen

2.  Gold2.  Gold2.  Gold2.  Gold----NanorodsNanorodsNanorodsNanorods

3.  Mesoporöses Silica3.  Mesoporöses Silica3.  Mesoporöses Silica3.  Mesoporöses Silica

4.  Polyethylen4.  Polyethylen4.  Polyethylen4.  Polyethylen



Beispiel 1: Kolloidales Silica

• Silica-Dispersion 1.3 vol% in 
Wasser

• Präparation in 1 mm Kapillare

• Vergleichsmessung 
DESY/HASYLAB mit PANalytical DESY/HASYLAB mit PANalytical 
Empyrean

• Auswertung mit EasySAXS

• Bestimmung der 
Partikelverteilung



EasySAXS vs. Synchrotron  
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Beispiel 2: Gold-Nanorods

• Gold-Nanorods: 1 Vol%-
Dispersion in Wasser

• Präparation in Kapillare

• Kombinierte SAXS-WAXS-
Messung Messung 

• Vergleich TEM-Daten mit 
SAXS-Daten

• Auswertung mit EasySAXS

• Bestimmung von 
Durchmesser und Länge



SAXS / WAXS Gold-Nanorods
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SAXS / WAXS Gold-Nanorods (kolloidale Lösung)
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Beispiel 3: Mesoporöses Silica

• Nanopartikel (~100 nm) 
mit nanopöroser Struktur 
(~2 nm)

• Folienpräparation

• Simultan-Messung mit • Simultan-Messung mit 
Lineardetektor

• Bestimmung der 
Partikelgröße

• Vergleich mit TEM-Daten



Mesoporöses SiO2

0.12 deg = ~70 nm0.12 deg = ~70 nm0.12 deg = ~70 nm0.12 deg = ~70 nm
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Beispiel 4: Polyethylen

• PE: komplexe Mischung aus 
lamellaren Kristalliten und 
amorpher Matrix

• Feste Probe (einfachste 
Präparation)Präparation)

• Kombinierte SAXS/WAXS-
Messung 

• Bestimmung der Lamellendistanz



SAXS / WAXS Polyethylen
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Zusammenfassung

• SAXS ist eine Methode zur Charakterisierung von Nanomaterialien
im Bereich von 1 bis 100 nm

• Probenpräparation ist sehr einfach (im Vergleich zu TEM oder DLS)

• SAXS liefert Informationen über Partikelgrößen, 
Partikelverteilungen, Formen und innere StrukturPartikelverteilungen, Formen und innere Struktur

• SAXS kann sehr gut mit der Pulverdiffraktion in einem System 
kombiniert werden (SAXS/WAXS)

• Die Datenqualität eines Pulverdiffraktometers erlaubt die 
Auswertung sowohl von einfachen (Au, Si) als auch komplexen 
Systemen, z.B. Polymeren.


