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Die Herstellung von Nanopartikeln mit definierten Eigenschaften, wie z. B.
PartikelgroRenverteilung und Morphologie erfordert ein tiefgreifendes Verstandnis
der wéahrend der Synthese wirkenden Mechanismen der Partikelbildung und des
Partikelwachstums. Um diese zu erfassen, ist eine zeitaufgeloste, zerstorungsfreie
Erfassung der Partikeleigenschaften wahrend der Synthese winschenswert. Hierfir
eignet sich die Rontgenkleinwinkelstreuung (SAXS) besonders gut, da neben dem
nicht-invasiven Charakter der verwendeten Roéntgenstrahlung, eine kurze Messzeit
die erforderliche Zeitauflésung mit sich bringt. Im Gegensatz zu herkdmmlichen
Untersuchungsmethoden, wie z. B. TEM stellt die SAXS Daten mit hoher statistischer
Qualitat bereit, da hier nicht nur ein kleiner Ausschnitt der Probe, sondern ein relativ
grof3es Teilvolumen analysiert wird.

Im Rahmen dieses Beitrags wird ein Uberblick dariiber gegeben, welche Partikel-
charakterisierende Informationen mittels der SAXS-Laborkamera erhalten werden
kénnen. Diese sind u. A die Partikelgréf3enverteilung, die
Partikelanzahlkonzentration, die spezifische Oberflache, die Zuganglichkeit von
Poren fir Gase bzw. Flussigkeiten, die Schalendicke von Core-Shell-Partikeln,
Informationen Uber die Oberflachenrauigkeit sowie den fraktalen Aufbau von
Aggregaten, usw. Parallel dazu erlaubt die simultane Erfassung der Streuintensitat
im Bereich groRer Winkel eine Beurteilung von kristallspezifischen Parametern, wie
Gitterkonstante und KristallitgrofR3e.

Anhand ausgewahlter Beispielsysteme (kommerzielle sowie selbst synthetisierte
Produkte), wird aufgezeigt wie die SAXS zur Ermittlung der genannten Parameter
genutzt werden kann bzw. wo die praktischen Grenzen dieser Messtechnik liegen.
Zu Validationszwecken wurde u. A. die TEM.- sowie die BET-Anaylse durchgefihrt.
Durch die zeitaufgeldste Erfassung der Partikel-charakterisierenden Parameter
wahrend der Synthese werden auf3erdem Rickschlusse auf wirkenden

Partikelbidlungs- und —wachstumsmechanismen in einem Sol-Gel-Prozess gemacht.



