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Motivation
Rontgen-Kleinwinkelstreuung
(engl.: small-angle-X-ray-scat-
tering, SAXS) ist eine gangige
Methode zur Materialcharak-
terisierung. Mégliche Proben
kdnnen sowohl in fester Phase
(z. B. Pulver, Legierungen,
Aerogele, Holz, Collagen) als
auch als Ldésung (z. B. kolloide
Losungen, Polymer-Losungen,
stabilisierte Nanopartikel-
Losungen, Wirkstoff-Formu-
lierungen) untersucht werden.
Diese Streumethode findet
nicht nur in der Grundlagen-
forschung und Entwicklung
ihre Anwendung, sondern
auch bei der Qualitatskontrol-
le in der In-Line Prifung.

Grundsatzlich lassen sich mit
SAXS Informationen Uber die

® GroBe und Form der
Bestandteile der Probe

® Strukturierung der Probe

B Ausrichtung der Partikel

gewinnen. Im Gegensatz zu
der Elektronenmikroskopie
sind die so gewonnenen
Ergebnisse nicht nur fir eine
kleine Stichprobe giltig.
Durch die Mittelung Uber
eine sehr groBe Anzahl an
Partikeln in der Probe sind
statistisch aussagekraftigere
Angaben méglich, z. B. fur
die GroBenverteilung.

Benutzerdefinierte Installation

Mit dem derzeitigen
SAXS/WAXS-Setup kann

der Abstand von Probe und
Detektor stufenlos zwischen

6 cm und 3,5 m eingestellt
werden. Dadurch ist eine
Kombination von Klein- und
Weitwinkel-Messungen ohne
Probenwechsel und Umbau
maoglich. Die resultierenden
reduzierten Streuprofile liefern
bei geeigneten Proben extrem
hohe Streuintensitaten und
Uber drei volle GroBenordnun-
gen (0,005-5A"") im Impuls-
Ubertrag Q (Abb. 1).

Mit einem USAXS Modul kann
der Messbereich bis zu 2x10-°
A erweitert werden.

Die Probenkammer ist so fle-
xibel gestaltet, dass die unter-
schiedlichsten Probenumge-
bungen darin Platz finden. Da
die Software offen ist, konnen
auch eigene vom Kunden ent-
wickelte Probenumgebungen
integriert und automatisiert
werden. Zusatzlich kann die
gemessene Intensitat so kali-
briert werden, dass sie dem
differentiellen Wirkungsquer-
schnitt des zugrundeliegenden
Streuprozesses entspricht.
Durch eine solche Kalibration
lassen sich komplexere Eigen-
schaften bestimmen, wie die
Elektronendichteverteilung in
der Probe oder das Hydrations-
niveau von Kolloiden in Lésung.



Motivation

Small-angle X-ray scattering
(SAXS) is a common method
for material characterization.
Possible samples can be inves-
tigated both in solid phase
(e.g. powders, alloys, aerogels,
wood, collagen) and as solu-
tion (e.g. colloidal solutions,
polymer solutions, stabilized
nanoparticle solutions, drug
formulations).This scattering
method finds it's application
not only in basic research

and development, but also in
quality control during in-line
testing.

Custom Setup

With the current SAXS/
WAXS setup, the distance
between sample and
detector can be continuously
adjusted between 6 cm

and 3.5 m. This allows a
combination of small and
wide angle measurements
without sample change and
changing the setup. The
resulting reduced scattering
profiles provide extremely high
scattering intensities and over
three full orders of magnitude
(0.005-5A"") in momentum
transfer Q for suitable samples
(Fig. 1). With a USAXS
module the measuring range
can be extended down to
2x10° A,

In principle, SAXS can be
used to obtain information
about the

® size and shape of the
components of the sample.

® structure of the sample.

® orientation of the particles.

In contrast to electron micro-
scopy, the results obtained in
this way are not only valid for
a small sample. By averaging
over a very large number

of particles in the sample,
statistically relevant
information are possible ,
e.g. for the size distribution.

The sample chamber is
designed to be flexible
enough to accommodate

a wide variety of sample
environments. Since the
software is open, custom
sample environments
developed by the customer
can also be integrated and
automated. In addition,

the measured intensity can
be calibrated to match the
differential cross section of the
underlying scattering process.
Such calibration can be used
to determine more complex
properties, such as the
electron density distribution
in the sample or the hydration
level of colloids in solution.
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Auftragung der reduzierten Streuprofile in Wasser geléster
Pflanzenstérke. Jede der abgebildeten Kurven ist aus vier
Einzelmessungen zusammengesetzt. Die gesamte Messdauer

fir eine Kurve betragt 8 Stunden. (Abb. 1)

Plot of the reduced scattering profiles of plant starch dissolved in
water. Each of the curves shown is composed of four individual
measurements. The total measurement time for one curve is 8 hours.
(Fig. 1)
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GréBenverteilung von Nanodiamanten die mit verschiedenen
Sortierungsmethoden getrennt wurden (Treatment 1-3) um
kleine Partikel zu erhalten. (Abb. 2)

Size distribution of nanodiamonds separated by different
sorting methods (Treatment 1-3) to obtain small particles.
(Fig. 2)






Vorteile und Nutzen

® Variable GroBe des einfallenden Réntgenstrahls angepasst
an Anforderung

® Rastern mit kleinem Strahldurchmesser zur Analyse von
Unterschieden in einer Probe

B statistische
analysieren

Aussage Uber die GroBenverteilung der zu
den Teilchen

Messung der Proben in der gew(inschten Probenumgebung
m Aussagekraftige Informationen im Bereich weniger nm im
Vergleich zu Bildgebenden Methoden

Ausstattung
Rontgen- Hochleistungs-Mikrofokus Drehanoden Rontgenquelle
quelle Brillante Mikrofokus Rontgenquelle (Luftgekihlt)
Optik Parabolischer oder hyperbolische Multilayer Optik
Kollimatoren  Streuarme (scatterless) und automatisierte Blenden
Achsen je 3-Linearachsen fiir Detektor- und Proben-
positionierung, zusatzlich eine 360°-Rotationsachse
flr Probendrehbarkeit
Probenum- Halterung fir bis zu 8 feste Proben,
gebungen Kapillarhalterung fir bis zu 10 Kapillaren
Optional Halterung mit Heizung fur 1 Kapillare
(Temperaturbereich: 5 — 80 °C)
Optionaler Halter fir Pulver mit definierter Dicke
Detektoren SAXS/WAXS Detektor Dectris EIGER 1M

(1035 x 1065 Pixel, PixelgroBe: 75 pm)
Optional WAXS Detektor

Spezifikationen

Proben-Detektor Abstand  stufenlos zwischen 6 cm und 3,2 m

verwendete Wel

lenlinge 1.5 A (Cu-Ka1)

effektiver Q-Bereich 0.005 -5 A
zugehérige GréBen im 5A-150 nm
Realraum

Optional USAXS Bis zu 2 x 105 A

StrahlgréBe

Zwischen 300um und 1 mm (Kleinere
Durchmesser mit anderen Optiken mdglich)




Advantages and benefits

® Variable size of incident X-ray beam adapted to requirements
Screening with small beam diameter to analyze
differences in a sample

® Statistical information about the size distribution of the

particles

Measurement of samples in the desired sample environment
Statistically reliable information in the range of a few nm
compared to imaging methods

Equipment
X-ray High-power micro-focus rotating-anode X-ray source
source Brilliant micro-focus X-ray source (air cooled)
Optics Parabolic or hyperbolic multilayer
Collimation  Scatterless and automated sits
Linear 3 linear axes each for detector and sample positioning,
motion additionally a 360° rotation axis for sample rotatability
Sample Sample holder for up to 8 solid samples,
environ- capillary holder for up to 10 capillaries
ment Optional holder with heater for 1 capillary
(temperature range: 5 — 80 °C)
Optional holder for powders with defined thickness
Detector SAXS/WAXS Detector Dectris EIGER 2 1M

(1035 x 1065 Pixel, Pixelsize: 75 ym)
Optional WAXS Detector

Specifications

Sample detector Distance  Stepless between 6 cm and 3,2 m

Used wavelength 1.5 A (Cu-Ka1)

Q-Scale 0.005-5 A"

Associated quantities in 5A-150 nm

real space

Optional USAXS Down to 2 x 105 A

Beamsize Between 300um and 1 mm (smaller

diameters possible with other optics)
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