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1 Theoretische Grundlagen

1.1 Erzeugung und Absorption von Rontgenstrahlen

Rontgenstrahlung ist eine elektro-magnetische Strahlung mit einer Wellenldnge zwischen
0,0lnm und 10nm (vergleiche Abbildung 2). In unserem Versuch verwenden wir Strah-
lung der Wellenlénge, die im Bereich vom Atomdurchmesser (0,1nm) liegt.
Rontgenlicht kénnen wir durch ein schnelles Abbremsen beschleunigter Elektronen (Bremss-
trahlung) erzeugen. Hierzu wird zwischen einer Glithkathode und einem Target, welches
als Anode dient, eine Spannung angelegt. Die Elektronen werden so von der Kathode zur
Anode hin beschleunigt und durch die einzelnen Atome im Target stark abgebremst. Wir
erhalten ein breites Spektrum an Strahlung (vergleiche Abbildung 1). A\, kommt da-
durch zustande, dass die kinetische Energie der Elektronen vollstandig in Licht umgewan-
delt wird. Die Kg-, K,- und so weiter Linien entstehen, wenn die Ladungstriger einige
Atome des Targets ionisieren. Danach werden die Energieliicken wieder durch Elektronen
aus hoheren Energieniveaus aufgefiillt und es entsteht ebenfalls Rontgenstrahlung. Fiir
die Strukturanalyse verwendet man iiberlicherweise die K,-Linie, die durch den Uber-
gang der Elektronen von der L(n=2) zu der K(n=1)-Schale hervorgerufen wird.
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Abbildung 1: Absorptionsspektrum [1]

Trifft ein Rontgenphoton auf ein Atom, so kann es mit geniigend grofler Energie dieses
ionisieren. Durch Abgabe von Fluoreszenzstrahlung geht das Ion wieder in einen neu-
tralen Zustand iiber. Die meiste Rontgenstrahlung jedoch wird durch diffuse Streuung
innerhalb des Materials absorbiert.

Der Nachweis von Licht dieser Wellenlénge erfolgt iiber Ionisationsbeobachtungen, Schwér-
zung von Photoplatten oder Fluoreszenz in geeigneten Materialien.

Da Strahlung solch hoher Energie wie schon beschrieben ionisierend wirkt, ist diese folg-
lich auch schédlich fiir die menschlichen Zellen. Daher ist es immer ratsam sich durch
diverse Bleibarrieren davor zu schiitzen.
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Abbildung 2: elektromagnetisches Spektrum [5]

1.2 Rontgenbeugung nach Bragg

Bragg beobachtete, dass nur dann maximale Streuintensitéit auftritt, wenn die einlau-
fende Welle mit der Ausgehenden konstruktiv interferiert. Wir betrachten dabei zwei
parallele Kristallebenen: Die beiden einfallenden Strahlen treffen unter dem Winkel 6 auf
die Probe auf (vergleiche Abbildung 3). Der untere ausgehende Strahl muss also fiir einen
sichtbaren Reflex ein Gangunterschied von n - A (n € N) gegentiber dem oberen haben.
Wir erhalten zwischen dem Netzebenenabstand d, der Wellenldnge A und dem Einfalls-

winkel 0 folgende Beziehung (Bragg-Gleichung):

m-A=2-d-sin(f) (1)

Abbildung 3: Bragg-Streuung (6]

1.3 Theorie nach von Laue

Von Laue ging nicht mehr nur von zwei einzelnen Netzebenen aus, sondern bezog seine
Theorie auf ein komplettes Kristallgitter. Wir gehen somit davon aus, dass ein sichtbarer
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Reflex nur dann auftritt, wenn eine kontruktive Interferenz zwischen allen Gitterplatzen
auftritt. Dies ist dann der Fall, wenn gilt:

J(E—H)zJAE:m-/\:ZW-m

Nehmen wir nun fiir den Streuzentrenabstand d den Gittervektor R im realen Raum, so
erhalten wir:

RAk =27 -m (2)

Beziehungsweise anders formuliert: ¢AF — 1. Uber die Definition fiir die Gittervektoren
K des reziproken Raums kommen wir nun zu der von Laue formulierten Bedingung fiir
scharfe Reflexe:

Konstruktive Interferenz tritt dann auf, wenn die Anderung des Wellenvektors Ak gleich
einem Vektor K des reziproken Gitters ist

1.4 Das reziproke Gitter
Das reziproke Gitter wird durch die Vektoren K aufgespannt, fiir die gelten muss:
SER _
R sind hierbei die Vektoren des Bravaisgitters. Da das reziproke Gitter im Impulsraum
(k-Raum) aufgebaut ist, haben die Vektoren die Einheit 1/Lénge. Aus den Basisvekto-

ren (6,5,5) des realen Gitters lassen sich durch folgende Beziehungen die des reziproken
Gitters (ki,ko,k3) konstruieren:

- 2 (bx¢ = T (EXa = 2m-(dxb
A Ui M S A éEzﬂ (3)

Vg, beschreibt dabei das Volumen der Einheitszelle, welches gegeben ist durch: Vg, = ax
<l; X 5) Wendet man diese Kontruktionshilfen auf ein reziprokes Gitter an, so erhélt man

wieder den dazu realen Raum. Das reziproke Gitter eines primitiv-kubisch aufgebauten
Kristalls ist ein kubischflichenzentriertes Gitter und umgekehrt.

1.5 Millersche Indizes und Gitterebenen

Wir betrachten eine beliebige Netzebene, die die Hauptachsen unter folgenden Punkten

schneidet: x - a, y - b und z - ¢ (Beispiel: x=1,y=2,z—3) Nach der Bilden der Kehrwerte
(x =1 — % y=2 - % z =3 — %) suchen wir das kleinstmogliche ganzzahlige

Verhéltnis dieser Parameter: h=6, k=3, 1=2. Wir sprechen nun von einer (hkl)-Ebene
(bzw. (632)-Ebene). h,k,1 werden nach dem Physiker William Hallowes Miller benannt,
der diese Schreibweise als erster vorschlug.
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1.6 Konstuktion der Ewaldkugel

Die Ewaldkugel hilft einem dabei einzuschétzen, ob eine Strukturuntersuchung mit Ront-
genstrahlung zum FErfolg fiihrt oder nicht. Dazu deuten wir zuerst durch einzelne Punkte
unser reziprokes Gitter an. Ein beliebiger Gitterpunkt wird als Ursprung des Vektors
der einfallenen Welle (E, vgl. Abbildung 4) gewéhlt. Die Spitze dieses Vektors bestimmt
den Mittelpunkt der Kugel, die den Radius |E | hat. Konstuktive Interferenz tritt nur an
genau den Punkten auf, die auf dem Rand dieser Kugel liegen.

Y S S S A A

//}%7777%JAWW

Ly ] /@/ QQE&JA//

T
IR
TR 7T
T T
T T ]

Abbildung 4: Ewald-Konstruktion 7]

1.7 Verfahren zur Strukturanalyse
1.7.1 Das von Laue-Verfahren

Hierbei verwenden wir ein ganzes Wellenldngenspektrum bestimmter Breite um in der
Ewald-Kugel eine kleinste und eine grofite Kugel zu erhalten und somit uns einen ganzen
Bereich von moglichen Streuzentren zu schaffen.

1.7.2 Die Drehkristallmethode

Bei dieser Methode verwenden wir einen Einkristall, der mit monochromatischer Strah-
lung beleuchtet wird. Wahrend der Messung wird die Probe jedoch gedreht. Dies bedeutet
flir unsere Ewald-Kugel-Konstruktion, dass sich das reziproke Gitter dreht wiahrend die
Kugel fest bleibt. So kénnen wir erreichen, dass wéhrend der Messung mehrere Punkte
des Gitters den Kugelrand passieren.

1.7.3 Die Pulvermethode nach Debye-Scherrer

Durch Verwenden eines Pulvers statt eines Monokristalls konnen wir sichergehen, dass
wir mit unserem Rontgenstrahl die richtigen Ebenen treffen.
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1.8 Streuamplitude

Wir kénnen annehmen, dass die auf die Probe einfallenden Rontgenstrahlen nur mit den
Elektronen der einzelnen Atome wechselwirken. Daher muss unser erster Schritt sein, die
Elektronendichteverteilung des gesamten Festkorpers zu bestimmen. Diese setzt sich zu-
sammen aus dem Bravais-Gitter-Aufbau, der Basis und der Elektronendichteverteilung
der einzelnen Basen.

Die Streuamplitude ist proportional zu der Fouriertransformierten der Elektronendichte-
verteilung. Nutzen wir die Eigenschaft dieser Transformation aus, dass das fouriertrans-
formierte Faltungsprodukt gleich dem Produkt der einzelnen Fouriertransformationen
ist, so kdnnen wir erst die einzelnen Terme betrachten.

Der geometrische Strukturfaktor S beschreibt die Anordnung der einzelnen Streuzen-
tren d. Wir miissen also die Interferenz zwischen allen n Atomen betrachten und Auf-

sumimieren:
n
_ iKd;
S = E e
=1

Hier gehen wir von nur einer Atomsorte aus. Ist dies nicht der Fall, so muss man noch
einen Atomformfaktor (die Fouriertransformierte der Ladungsverteilung des Atomrump-
fes) einfiigen:

Wir erhalten also:

Nun kénnen wir die Faltung der einzelnen Komponenten anwenden, die proportional zur
Gesamtstreuamplitude A ist:

g

Ao Y R 1(R)eRD = 3, R (Rt d) (R (4)
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2 Erweiternde theoretische Grundlagen

2.1 Aufbau der DNA

Die Abkiirzung DNA steht fiir die Bezeichnung Desoxyribonukleinsdure. Es handelt sich
um ein Biomolekiil beziehungsweise genauer um eine Nukleinsdure, welches in jedem Le-
bewesen zu finden ist und die jeweiligen Erbinformationen und Gene enthalt, die fiir die
Entwicklung eines Organismus und dessen Stoffwechsel nétig ist. Im Deutschen Sprach-
gebrauch findet man hin und wieder auch die Abkiirzung DNS, ist aber laut Duden
veraltend.

Die DNA hat die Struktur einer Doppelhelix (vergleiche Abbildung 5), die aus soge-
nannten Nukleotiden besteht - diese wiederum aus einem Phosphat-Rest, einem Zucker
und einer von vier organischen Basen. Jedes Nukleotid wird auf gleiche Weise aus dem
Phosphat-Rest und dem Zucker Desoxyribose aufgebaut. Sie bilden die Stiitze des Nu-
kleotids. Betrachten wir dieses ohne die Phosphatsaure so sprechen wir von Nukleosiden.
Die Phosphate sind dafiir verantwortlich, dass die gesamte DNA chemisch betrachtet als
Séure angesehen werden muss. Die Basen bestehen entweder aus Purin (dann aus Adenin
(A) oder Guanin (G)) oder aus Pyrimidin (dann aus Thymin (T) oder Cytosin (C)). Der
Zucker wiederum besteht aus 5 Kohlenstoffatomen die mit 1’ bis 5’ durchnummeriert
sind. An 1’ wird die jeweilige Base und an 5’ der Phosphat-Rest gebunden. Und an 3’
haftet eine OH-Gruppe, die auch mit dem Phosphat (5’) des Nachbarnukleotids verbun-
den ist. An jedem Ende der Doppelhelix hat also einer der beiden Einzelstridnge sein
3’-Ende, der andere sein 5’-Ende. Es entsteht somit in der Mitte der Doppelhelix eine
Paarung von Basen, die durch Wasserstoffbriickenbindung diese stabilisieren. Es kénnen
sich jedoch nur Adenin und Thymin beziehungsweise Guanin und Cytosin paaren und
somit kdnnen wir von dem einen Strang auf den anderen schliefsen.

Abbildung 5: Doppel-Helix-Struktur der DNA [2]

Die Doppelhelix (hier die sogenannte B-DNA) hat einen ungefdhren Durchmesser von 2,5
nm. Die Zuckermolekiile stehen in einem Winkel von 36° zueinander, das heifft 10 Basen
ergeben eine komplette Umdrehung. Betrachten wir das grofite menschliche Chromosom,
welches aus 247 Millionen Basenpaaren besteht, so kommen wir auf eine Gesamtlinge
von 8,4 cm. Weiterhin unterscheiden wir noch eine A-DNA, die wie auch die B-DNA
rechtsgedreht ist, sich jedoch in ihren Ausmafen (Durchmesser, Winkel zwischen den

10
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einzelnen Ebenen etc) von der B-DNA unterscheidet. Die sogenannte Z-DNA ist jedoch
linksgedreht (vergleiche Abbildung 6).

Abbildung 6: Doppel-Helix-Struktur der A/B/Z-DNA [3]

2.2 Chromosome

Da die DNA in jedem Zellkern vorkommen muss und dieser aber viel kleiner ist, als die
DNA lang, so muss diese mit vielen Proteinen gepackt werden (vergleiche Abbildung 7.
Im ersten Schritt der DNA-Packung wird diese zu sogenannte Nukleosomen (Abb. 7, Teil
1) aufgewickelt, die aus acht Histonenmolekiile bestehen. Die néchsten Verpackungsebe-
nen sind jedoch unklar. Das eine Modell (Loop-Modell, (Abb. 7, Teil 2)) beschreibt, dass
eine Schlaufe gebildet wird, die an einem Riickrat befestigt ist. Das andere (Chromonema-
Modell, (Abb. 7, Teil 3)) hingegen besagt, dass die Nukleosomen sich zu dickeren Stréangen
zusammenfalten. Uber den letzten Schritt herrscht jedoch wieder Einigkeit: Der Strang
wird spiralférmig zu dem Chromosom aufgewickelt (Abb. 7, Teil 4).

11
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Abbildung 7: Packungsstadien einer DNA [4]

2.3 Entdeckungsgeschichte der DNA

Bereits 1869 entdeckte der Schweizer Arzt Miescher eine Substanz in Zellkernen, die
er Nuklein nannte. 1929 erkannte Levene die groben Bestandteile der DNA, namlich
Zucker, Phosphorrest und Base. Er vermutete bereits, dass die DNA eine Kettenstruktur
aufweisen miisste, in der die Nukleotide durch die Phosphorteile zusammenhalten werden.
1937 wurde diese Vermutung durch William Astbury mit Rontgenstrukturaufnahmen
bestétigt. Rosalind Franklin beschéftigte sich intensiv mit der Strukturanalyse mit Hilfe
der Rontgenstrahlen. In diesen Aufnahmen erkannte man auch zuerst eindeutig, dass die
DNA die Struktur einer Doppelhelix haben muss.

2.4 Strukturanalyse mit Réntgenstahlen an biologischen Molekiilen

Bei der Kristallstrukturanalyse mit Rontgenstrahlen erhalten wir die Verteilung der Elek-
tronen, die mit den Strahlen wechselwirken, in einer Elementarzelle. So kann man auch
auf die genauen Positionen der einzelnen Atome im Kristall riickschlieffen. Das Problem
bei der Strukturanalyse von Molekiilen ist, dass diese kristallin vorliegen miissen, was
gerade bei Proteinen Schwierigkeiten bereitet, da sich deren Eigenschaften eventuell bei
der Kristallation verdndert. Eine vergleichbare Methode zur Strukturbestimmung von
Proteinen mittels Rontgenkristallstrukturanalyse stellt die NMR-Spektroskopie dar, die
allerdings derzeit nur fiir Proteine kleiner oder mittlerer Grofe verwendet werden kann.
Um eine DNA per Réntgenbeugung untersuchen zu kénnen, miissen einige Vorbereitun-
gen getroffen werden. Als ersten Schritt muss die DNA von der entsprechenden Zelle
separiert werden. Unter Luftabschluss wird bei 150°C die DNA durch Totalhydrolyse in
ihre Bestandteile zerlegt und anschlieftend die Basen chromatisch getrennt. Nun kénnen
diese der Strukturanalyse unterzogen werden.

12
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3 Versuchsbeschreibung

3.1 Der Versuchsaufbau

Der Versuchsaufbau besteht aus einer Réntgenrdhre, deren Anodenmaterial aus Kupfer
besteht. Durch drei Beryllium-Fenster gelangen Rontgenstahlen durch ein Kollimations-
system in den Messbereich. Die Strahlen nach links sind punktférmig fokussiert und
strahlen durch die Probe in der evakuierten Kammer und beleuchten die Imageplate.
Der Strahl geradeaus gelangt in die evakuierte Guinier-Kammer. Der Strahl nach rechts
ist wieder punktformig fokussiert und dient zu Laueaufnahmen. Die die Guinier-Kammer
und Kammer fiir die Riickstreuung, in denen die Aufnahmen statt finden miissen evaku-
iert sein, um Streuung der Rontgenstrahlung an Luft zu vermeiden.

Um zu starke Erhitzung der Anode (=Target) durch das Auftreffen der beschleunigten
Elektronen zu verhindern, wird diese durch Wasser gekiihlt.

3.2 Planfilmaufnahmen

Die Planfilmkamera erhélt ihren Namen, weil die zu beleuchtende Imageplate eben ist.
Die Streuung findet an einer Probe statt und gelangt dann auf den Film. Dass der Pri-
méhrstrahl, der eine hohe Intensitdt aufweist, den Film nicht belichten kann, wird ein
Primérstrahlfanger eingebaut. Durch die zweidimensionale Aufzeichnung auf der Image-
plate kénnen auch Anisotropien in den Proben (z.B. verstreckte Polypropylene) unter-
sucht werden.

3.3 Aufnahmen in der Guinier-Kammer

In der Guinier-Kammer entsteht monochromatische Rontgenstrahlung durch einen Kris-
tallmonochromator, der genau die K,-Linie auf die Probe bricht. Die ankommende Strah-
lung ist in Richtung der Gliihkathode punktférmig und senkrecht dazu linienférmig.
Vor der Messung muss zuerst die Position des Primérstrahls bestimmt werden. Dazu wird
ein Hebel an der Kammer so umgelegt, dass der Primérstrahl die Imageplate beleuchten
kann. Die Beleuchtung darf nur kurz, etwa eine Sekunde, statt finden, weil die Image-
plate sonst zu stark ionisiert wird und sich so der Primérstrahl einbrennt. Zum Loschen
muss dann die Weiflichtbeleuchtung zu oft durchgefiihrt werden. Nach dem Schliefsen des
Priméarstrahldurchlasses evakuiert man die Kammer auf einen Druck von etwa 0,9 Ci%.
Die Probe kann zudem wéahrend der Beleuchtung gedreht werden. Dadurch kann man
sicherstellen, dass bei anisotropen Proben eine Streuung auf die Imageplate statt findet.
Die Bogenlénge Bp;, der kreisformigen Imageplate ist proportional zum Streuwinkel ©.
Um auf den Streuwinkel zu schliefen, messen wir die Bogenlange in Pixel ( Pizel=100 um
, daher der Faktor 10~* ) und berechnen ihn mit der Formel (5):

© = 3910 - Bpjy (5)

Diese ergibt sich aufgrund des Zusammenhangs von Grad- und Bogenmafs:

B o«
2rR  360°

13
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« ist ein Mittelpunktswinkel, R der Radius der Guinier-Kammer und © der Umfangs-
oder Peripheriewinkel. Allgemein gilt hierbei die Beziehung: ® = 4«. Durch Einsetzen
und Umformen erhélt man leicht Gleichung (5).

Eine Aufgabe wird es unteranderem sein, den kristallinen Anteil von verschiedenen Poly-
ethylenproben zu bestimmen. Dazu messen wir erst eine amorphe Probe um den Intensi-
tatsverlauf dieser zu bestimmen. Danach wird eine Polyethylenprobe gemessen und den
Verlauf der amorphen Probe in das gleiche Schaubild gelegt und angepasst. Durch den
Vergleich der Fliachen A unter den einzelnen Funktionen kénnen wir auf den kristallinen
Anteil schliefen:

Xo = e, = feggie (©

3.4 Riickstreuung

Mit Hilfe des Riickstreuverfahrens werden Laueaufnahmen gemacht. Das verwendete
Rontgenlicht ist ,weifs”, also polychromatisch. Die Reflexe der Rontgenstrahlung an der
Probe werden von einem Film aufgezeichnet, der zwischen der Probe und der Strahlungs-
quelle steht. Die unterschiedlichen Wellenldngen erzeugen Reflexe, deren Richtung und
Intensitdt vom verwendeten Material und dessen Ausrichtung abhéngig ist.
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4 Versuchsdurchfiihrung

4.1 Bestimmung der Ausmale der Planfilmkammer

Um die Winkel der einzelnen Reflexe bestimmen zu kénnen, miissen wir zuerst den Ab-
stand 1 zwischen Probe und Planfilm betimmen. Dazu verwenden wir ein Siliciumpulver
als Probe, da wir hier wissen, unter welchen Winkeln wir einen Reflex sehen werden. Mit
Hilfe der Planfilmaufnahme und dem Auswertungsprogramm Fit2D konnen wir auf den
Radius der einzelnen Reflexringe schliefsen.

Wir verwenden fir unsere Versuchsdurchfiihrung Rontgenstrahlung der Wellenlédnge \ =
0, 154nm und wir wissen, dass die Gitterkonstante von einem Siliciumkristall a=0,543nm
betrégt. Somit konnen wir die Netzebenenabstédnde der (111)-Ebene berechnen:

a

dihl = —————
e h? + k2 + 12

Setzen wir diese in die Bragggleichung ein, so erhalten wir den Winkel des Reflexionsi-

gnals:
A
0 = arcsin < >
2 - dpy

Mit Hilfe der Beziehung tan(2-60) = 7 (r: Radius des Reflexringes) kénnen wir schlieflich
auf den Abstand Probe-Planfilm schliefien:

= - (7)
tan (2-arcszn ( ﬁ) )

Der Reflexring auf unserer Planfilmaufnahme hat einen Radius von 527 Pixeln (3. Ring,
die zwei inneren kommen von dem Tesa-Klebstreifen (vergleiche Kapitel 4.3)). Wir wissen,
dass 1 Pixel 1um entspricht und erhalten somit 1=9,73cm fiir den Abstand.
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Abbildung 8: Planfilm: Planfilm - Silicium
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4.2 Bestimmung der AusmaBe der Guinier-Kammer

Der Winkel, unter dem wir ein Intensitdtsmaximum finden, is proportional zu den aufge-
nommenen Pixeln. Wir miissen nun zuerst den Proportionalitéatsfaktor (vergleiche Glei-
chung 5) bestimmen.

Wir verwenden zur Radiusbestimmung wieder Silicium. Der Winkel bei einer Reflexion
an der (111)-Ebene ergibt sich durch:

)\
0 = arcsi
czn<2

> = 14,22°
* Uhkl

Bpi, (der Abstand zwischen Primérstrahl und erster Reflexion) ist 485,1835 Pixel. Somit
erhalten wir fir den Radius: R=4,89cm

4.3 Auswertung der Planfilmaufnahme von Tesa

Da wir unsere Proben immer mit einem Tesafilm fixierten, wollen wir wissen, welchen
Anteil an Reflexionen dieser uns verursacht.
Wir erhalten folgende Planfilmaufnahme:
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Abbildung 9: Planfilm: Planfilm - Tesa
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Es ergibt sich ein Intensitdtsverlauf wie folgt:

80
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Ln
=

Intensity

s
[=]

30
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0 10 0 30 40 50
-Theta Angle (Degrees)

2
2

Abbildung 10: Planfilm: Planfilm - Tesa

Die Reflexe, die also von der Tesafixierung her kommen findet man unter dem Winkel
von 14° und 20°.

17



STRUKTURBESTIMMUNG MIT

. 4 Versuchsdurchfiihrung
RONTGENSTRAHLEN

4.4 Auswertung der Guinier-Kammer-Daten

Zuerst untersuchten wir eine amorphe Polyethylen-Probe (vergleiche Abbildung 11) um
spater den amorphen Anteil anderer Proben bestimmen zu kénnen.

amorphes-PE.inf

0 200 400 600 g00 1000 1200 1400 1600 1800 2000

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000
Columns

Abbildung 11: Planfilm: amorphes Polyethylen

Der Intensitatsverlauf sieht wie folgt aus:

LN L L B R

10000 |- ]
1000 |- -
- ]
E
100 | .
10 b e b b b Lo o
0 100 200 300 400 500 600
Pixels

Abbildung 12: Planfilm: amorphes Polyethylen

Der Reflexionswinkel betragt 9,43° beziehungsweise 321,75 Pixel.
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Als néchstes untersuchten wir das Polyethylen DMO0111:

PE-semikristall guinier.inf
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Abbildung 13: Planfilm: Polyethylen DMO0111

Unter den Winkeln 10,67° (363,98 Pixel) und 20,83° (710,57 Pixel) beobachteten wir die
beiden Reflexe. Fiir den Intensitétsverlauf ergibt sich:

Intensitatsverlauf/ DM0111
1,00E+04
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1,00E+03

0,00E+00  5,00E+00 1,00E+01 1.90E+01  2.00E+01  250E+01 3.00E+01 3,50E+01  4,00E+01  450E+01 5,00E+01
Winkel ©/°

Abbildung 14: Planfilm: Polyethylen DM0111

Den Intensitétsverlauf der amorphen Probe haben wir in das gleiche Schaubild gelegt und
an die Kurven entsprechend angepasst. Wir erhalten fiir die Flache unter der amorphen
Kurve einen Wert von 1919 und fiir den DM0111-Teil 6425. Somit ergibt sich fiir unseren
kristallinen Anteil unserer Probe: 77,00%
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Die néchste Untersuchung erfolgte an dem Polyethylen DM0362:

semikristalliner PE-guinier(DM0362).inf
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Abbildung 15: Planfilm: Polyethylen DM0362

Der Reflexionswinkel liegt bei 10,73° beziehungsweise 366,05 Pixel. Wir bekommen fiir
den Intensitatsverlauf und der angepassten amorphen Kurve folgendes Schaubild:

Intensitatsverlauf/ DM0362
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2,50E+03

2,00E+03

——DM0362
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Abbildung 16: Planfilm: Polyethylen DM0362

Fiir die Flache unter der amorphen Funktion ergibt sich 5976 und fiir die andere Inten-

sitatskurve 9329. Somit hat das Polyethylin einen kristallinen Anteil von 60,95% nach
unseren Berechnungen.
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Die letzte PE-Probe besteht aus Polyethylen-1840. Die Guinier-Aufnahme sieht wie folgt
aus:

PE-semikristall guinier(PE1840 C1).inf
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» 200
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& 50
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Abbildung 17: Planfilm: Polyethylen PE1840

Die Reflexion finden wir unter einem Winkel von 10,79° (368,11 Pixel). Fiir die Intensi-
tatsverlaufe ergibt sich das Bild:

Intensitatsverlauf/ PE1840

4 50E+03
4,00E+03
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3,00E+03
]
2
& 250E+03
= —— PE1840
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Winkel © /°
Abbildung 18: Planfilm: Polyethylen PE1840

Die Flache unter der amorphen Funktion betrédgt 5085 und die unter der PE-1840-
Funktion 10115. Somit bekommen wir einen kristallinen Anteil von 66,55%.
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4.5 Polymer-Analyse

Unsere erste Planfilmaufnahme mit einem unverstreckten Polymer ergabt folgendes Bild:
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Abbildung 19: Planfilm: unverstrecktes Polymer

Wir sehen konstuktive Interferenz in Form von Ringen. Das lédsst darauf schliefsen, dass
die einzelnen Polymerkristalle wie in einem Pulver ohne Vorzugsrichtung angeordnet sind.
Strecken wir unsere Polymerprobe ein wenig und machen anschliefend wieder eine Ront-
genstrukturbestimmung mit einer Planfilmaufnahme, so bekommen wir folgendes Bild:
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Abbildung 20: Planfilm: verstrecktes Polymer
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Man kann erkennen, dass sich die Ringstruktur der Interferenzmuster sich anféingt auf-
zul6sen. Ein Indiz dafiir, dass wir durch das Strecken einige Polymere angeordnet haben.
Eine Bestéatigung erhalten wir durch eine Probe mit verstéarkt verstreckten Polymeren:
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Abbildung 21: Planfilm: extrem verstrecktes Polymer

Wir erhalten also durch weiteres Strecken der Probe eine isotrope Anordnung der ein-
zelnen Polymerkristallen. Die Ringstruktur geht {iber in eine Punktstruktur, die wir bei
angeordneten Kristallen erwarten wiirden.
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4.6 Riickstreuung

Mit Hilfe der Riickstreuung untersuchen wir eine Silicium-, Natriumchlorid- und eine
LiF-Kristallprobe auf die jeweiligen Kristallstrukturen.
Fiir Natriumchlorid erhalten wir folgendes Streubild:

620 820 (‘"}

1440 1020

Abbildung 22: Riickstreuung: Natriumchlorid

Durch Zuhilfenahme des Laue-Atlases sehen wir durch Vergleichen der einzelnen Reflex-
maximas, dass wir hier eine kubische Kristallstruktur vorliegen haben und die Ebene
(100) betrachten. Die Reflexe, die wir eindeutig zuordnen kénnen, haben wir nach den
Angaben des Atlases beschriftet.
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Die Siliciumanalyse ergab folgendes Schaubild:

Abbildung 23: Riickstreuung: Silicium

Der Laue-Atlas zeigt uns, dass wir eine Diamantstruktur (zwei um die Diagonale ver-
schobenen fce-Strukturen) haben und die Ebene (100) betrachtet haben. Die Beugungs-
maxima sind hier deutlicher abgebildet als bei der zuvorigen Probe.
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Als Letztes untersuchten wir noch einen LiF-Kristall:

Abbildung 24: Riickstreuung: LiF

Auch hier erkennen wir eine kubische Struktur. Die Reflexebene ist die (100)-Ebene wie
auch bei der Natriumchlorid-Probe.
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