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! 射线粉晶衍射仪的今天和明天!

林! 帆&，’ ! ! 陆金生#

（&! 帕纳科公司（亚太区）! 新加坡 ）&）

（#! 帕纳科公司中国技术支持中心! 北京! &$$$() ）

摘! 要! ! 超能探测器（*+,-.-/012/）的研制成功给 * 射线衍射仪的制造技术带来了革命性发展，录谱速度提高了

&$$ 倍3 而预校准光路模块化技术，使得各种测试功能可以在数分钟内准确地更换，无须重新调整光路，从而使长期

以来一机多功能的期望得以实现3 各种新型光学模块使得 * 射线衍射仪的利用率成倍提高，可以在短时间内获得

高质量的衍射数据3 新软件的推出，可以快速、准确、全面地给出相关衍射数据3
关键词! ! * 射线衍射仪，* 射线衍射，* 射线探测器，新型 * 射线光学模块

!"#$% &’()*# )+,,#$-.’/*.*#0 ,’# .’)$% $1) .’/’##’(

456 708&，’ ! ! 49 :;8<=>-8?#

（&! !"#$%&’()$%（*+,-.,%& !/(%(01 "2$%&’()$%）3"1($ !$)(4() 5.6(+2，7(26$0+,. ）

（#! !"#$%&’()$%38/(2$ 9.%0 :.1;，<.(=(26 &$$$()，8/(2$ ）

230.#$-.4 4 @>- ;882A01;28 2B 1>- *</0C D-1-E12/ *+,-.-/012/ >0F G/2H?>1 0 /-A2.H1;28 12 *</0C I2JD-/ D;BB/0 K
E1;28 GC -8>08E;8? 1>- D010 0ELH;F;1;28 FI--D M2/- 1>08 &$$ 1;M-F3 @>- I/-<B;N-D 08D B0E12/C<0.;?8-D 2I1;E0.
M2DH.-F M0O- ;1 I2FF;G.- B2/ 1>- B;/F1 1;M- 12 -NE>08?- 1>- 2I1;E0. E28B;?H/01;28F B2/ A0/;2HF 0II.;E01;28F ;8 0 B-J
M;8H1-F J;1>2H1 2I1;E0. /-<0.;?8M-81，J>;E> J0F 0 D/-0M B2/ C-0/F3 @>- D;BB-/-81 O;8DF 2B 8-J 2I1;E0. M2DH.-F P
D-A-.2IM-81F >0A- ;8E/-0F-D 1>- *</0C D;BB/0E12M-1-/ HF0?- -BB;E;-8EC F;?8;B;E081.C，/-FH.1;8? ;8 G-11-/ LH0.;1C
D010 J;1> F>2/1-/ FE08 1;M-3 @>- 8-J ;81-..;?-81 F2B1J0/- M0O-F 1>- 080.C1;E0. /-FH.1F M2/- /-.;0G.- 08D 0EEH/01-
08D MHE> M2/- -0F;.C3
5*% (’#)4 4 *</0C D;BB/0E12M-1-/，*</0C D;BB/0E1;28，*</0C D-1-E12/，8-J *</0C 2I1;E0. M2DH.-F

!! #$$" K $" K &% 收到初稿，#$$" K $( K &( 修回
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&）! 帕纳科公司即原飞利浦分析仪器公司

&! 引言

#$ 世纪 ($ 年代，飞利浦分析仪器公司向市场

推出首台 * 射线衍射仪后，随着科学技术的快速发

展，对 * 射线衍射仪的性能要求愈来愈高，因而促

进了 * 射线衍射仪的发展，尤其是在测试速度、弱

衍射信息的获得、衍射角测量的准确度、各种测试功

能附件的研制及其快速准确地互换、衍射数据处理

的各种新型软件的推出等3
本文将综述当前推出的 * 射线衍射仪的各种

关键新技术，以及这些新技术所带动的 * 射线衍射

测试技术的发展3

#! 快速测量及高灵敏度

在不降低衍射线分辨率的前题下，快速地完成

衍射数据的收集、录谱，不但可以获得各种强的衍射

信息，而且还可以获得各种弱的甚至很弱的衍射信

息，这是 * 射线衍射工作者多年来所一直追求的3
为此，人们从提高光源功率、提高 * 射线利用率和

提高检测器录谱效率等三个方面作出了不懈的努

力，这也是高质量 * 射线研究和分析的基础3
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!! "# 强光源

其目的是提高单位面积和单位时间内光子通过

的数量! 由于电子轰击阳极时，产生了大量热能，为

了提高光源的强度，可以采取提高功率的方法，为此

必须将阳极靶高速旋转，以防止局部阳极金属的熔

化! 这一技术从 "# 年代就已被采用，目前应用在实

验室中的一般为 $%&’! 除此之外，同步辐射的功率

更高，但是由于此设备高昂的价格限制了其在实验

室中的广泛的使用! 通常实验室中使用的为旋转阳

极! 采用旋转阳极靶强光源，与普通 (&’ 的衍射仪

相比，功率最高可以提高 % 倍，因而加快了测量速

度，提高了获得弱信息的能力!
!! !# 汇聚光（新型光学附件）

传统的布拉格光学衍射为了使其 ) 射线发散

度减小，平行度增加，通常令其狭缝减少，因而其入

射光束的光通量降低，衍射信息减弱，即 ) 射线光

源利用率降低（ 同步加速器辐射为高度平行光，则

无此缺陷），而汇聚光则是采用各种新型光学附件，

使发散的 ) 射线经过衍射汇聚为一束平行光!
*! *! $+ 线平行汇聚光镜（,-../.）

一束发散的 ) 射线，照射到一块弯曲的金属多

层膜上，利用不同层面材料的晶面间距值不同，使所

有层面的衍射线变为发散度为 #! #01的单一 2! 线

的平行光，将其用于薄膜样品测量，其强度可以提高

3—% 倍! 探测器上接收的也是具有一定宽度的平行

光! 近年来，材料科学研究趋向薄膜化，薄膜材料的

) 射线衍射分析要求入射的 ) 射线光束为高平行

度的平行光! 对弯曲样品的测量，则避免了弯曲或粗

糙样品表面对衍射峰产生的位移，提高峰位的数据

精度!

图 $+ ,-../. 光学模块示意图

*! *! *+ 双线平行汇聚光镜（,-../. 4 ,-../.）
将经过 ,-../. 已产生的平行光照射到样品上，

其衍射线的平行光不经过平行光准直器，而是再次

通过另一个 ,-../. 光学模块，将其平行光变为一束

聚焦的线光束照射到探测器，提高了平行光学衍射

线的分辨率!
用于相变研究、催化及化学反应中原位衍射测

量时，减少热膨胀或反应引起的样品位移，获得高分

辨率、高强度的衍射谱图，用于相变或反应中的 56-7
896:; 结构精修和晶胞参数测量!
*! *! (+ 线平行单色汇聚光镜（<=>.-;）

光源发出的发散光先经过 ,-../. 产生平行度为

#! #01的 2! 平行光，此平行光再经过 ?6（**#）晶体

后，产生平行度为 #! ##"1的单色 2!$平行光! 此光学

模块可用于高分辨率测量! 超晶格材料如" 4#族

的 ?@A，?@BC 等化合物半导体在进行晶格失配测定

时［$］，采用 <=>.-; 入射光束的强度比采用传统的

?6（**#）单色晶体时，明显提高，使测量速度大大加

快! 此模块经与其他附件组合，可以用于小角散射，

测量粉晶样品的颗粒度以及聚合物的空隙度!

图 *+ <=>.-; 光学模块示意图

*! *! 0+ 点平行汇聚光镜（D6EC）
点光源的发散光经过 D6EC 的数万条异形光导

毛细管后，将一束发散光汇聚为一束二维平行光! 此

模块可用于测量织构及应力，也可用于相分析! 其测

量强度可以提高 $# 倍以上! 图 ( 给出了采用 ) 射线

D6EC 光学后在 F "$1，F 3#1和 #1的不同 !C-角度金样

品（0**）的衍射图，由于采用了 D6EC，不仅衍射强度

明显提高，而且其散焦效应明显克服!

图 (+ 采用 ) 射线 D6EC 光学后在 F "$1，F 3#1和 #1不同 !C-角金

样品（0**）面的衍射

*! *! G+ 单毛细管透镜（,/E/H@I-::@.=）

) 射线通过单一光导毛细管后获得很小的一束
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点状平行光，此模块可以用作显微衍射，测量样品中

$& ’(( )$& ’(( 微区的物相结构，其测量强度可提

高 *—+ 倍，此模块与超能探测器相匹配极为理想，

可以在极短时间内，清晰地探测到微区的极弱衍射

信息&
!" #$ 超能探测器（%& ’()(*+,-*）

#$$’ 年推出了超能探测器———,- ./0/12341，其

测量时间缩短 ’$$ 倍，它给 , 射线衍射仪带来了革

命性的进展［#，"］& 该探测器是在 #5范围以内由 ’$$
多个半导体探头排列所组成，因而称其为实时矩阵

探头，即在同一时间内有 ’$$ 多个半导体探头同时

探测不同角位置的衍射强度，因而使测量时间缩短

’$$ 倍，也就是说其录谱速度提高了 ’$$ 倍&
超能探测器不仅其测量时间缩短 ’$$ 倍，而且

其线形分辨率非常好，标准物质半峰宽小于 $& $*5，

这是其他多头探测器所无法比拟的& 例如，#$ 世纪

6$ 年代推出的位置灵敏探测器虽然可能提高探测

速度，但是其分辨率非常差，无法获得高质量的衍射

峰数据，而超能探测器是在不影响其分辨率前题下，

获得了非常高的探测速度，这一点是非常重要的&
超能 探 测 器 的 背 景 极 低（ 低 噪 音 ），小 于

$7 ’89:，其最大探测强度可以达到 * ) ’$;89: 以上

（89: 为计数的速率单位，表示每秒计数）&
图 * 给出了两种测量条件的对比，测量的样品

均为 ! < =0#>"（ 刚玉，国际标准样品），其编号为

?@A’B%;& 采用 .C D!，测量范围为 #$5—6$5（#!），

为了 得 到 衍 射 线 的 同 样 强 度，普 通 衍 射 仪 用 了

#E+;(FG，使用超能探测器只用 ’(FG+’:，其测量时

间相差 ’$$ 倍，获得的强度相同，而且其线形分辨率

也相同，衍射峰全部重合在一起（ 为了清晰地观察

分辨率，只选 +;& +5—;#5一段的衍射花样 ）&

图 *! 同一样品，在同样衍射条件下，超能与正比探测器的两个

衍射花样（测量时间：超能 ’(FG+’:，正比探测器 #E+;(FG）

超能探测器对微衍射信息的检测灵敏度也提高

了 ’$ 倍，这是因为其灵敏度与其计数相关 !%’ H

!"，由于计数增加 ’$$ 倍，所以其灵敏度提高 ’$
倍& 为此，选择 ! < =0#>" 样品，同样测量 ’#& +(FG，

正比探测器只获得 ! < =0#>" 的衍射花样，而超能探

测器获得的衍射花样多出一些弱衍射线，这正是另

外一个物相的强衍射峰，从而证实另一个物相的存

在（见图 +）&

图 +! 超能（上）与正比探测器（下）分别扫描的衍射花样（ 测量

时间均为 ’#& +(FG）

超能探测器由于具备了上述优异的性能，与其

他探测器相比，不仅探测速度提高 ’$$ 倍，而且有很

高的线形分辨率，并且具有高的检测灵敏度及更换

方便等优点& 它可用于粉末法测定有机分子的晶体

结构［*］，也可用于水泥工业质量控制中快速的基于

@/F3I/0J 方法的组成分析［+］& 超能探测器今后必将

逐步取代其他探测器&

"! 多功能快速准确切换

, 射线衍射技术广泛地应用于科学研究及生产

监控& 测试的内容也很广泛，每种不同的测试内容经

常要采用不同的样品台及不同的光学附件，而当测

试内容更换时，其样品台及其相应的光学附件也需

要更换& 另一方面，测试时为了获得准确的数据，要

求更换后的样品台的测量表面及各种光学附件的轴

心要严格地落在衍射几何的中心轴上，否则不但衍

射强度明显下降，而且测得的面间距值及其衍射峰

的线形不准& 因此，要求每次功能切换（更换）后，都

需要重新调整几何光路，而这种调整，不但需要丰富

的经验，还要花费大量时间，搞不好还受射线辐射&
, 射线衍射工作者，为了测试不同分析内容的

样品，同时购置了各种功能附件，但是由于更换时非

常困难而无法进行其他功能的测试，因而一台有多

功能附件的 , 射线衍射仪最终只能进行单功能测

试，影响了衍射仪的应用范围& 因而，大家期望有一

种 , 射线衍射仪，其各种功能切换只需装卸几个螺

钉，取下一种功能组合再换上另一种功能组合，只需

几分钟，而且不需要重新调整光路，又可以保持不偏
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离衍射几何中心轴，获得准确的衍射数据!
近年来这种衍射仪终于推出，此种衍射仪称之

为预校准光路全模块化技术! 首先采用了三维空间

高精度定位的新型陶瓷 " 射线管，它是这种技术得

以实现的基础! 另外各种光学附件、各种样品台都设

计成为一种模块，模块的基面都是用高级硬质合金

制造的，加工精度达到微米级，而且各种模块（ 包括

各种光学及样品台）在工厂都已完成预校准的工

作! 因而，更换后各种模块均不偏离几何光学的中心

轴!
举例说明：首先进行物相定量分析，完成后，再

进行镀膜样品的薄膜分析! 这样一种功能切换需要

进行下述操作：

取下入射光路的程序控制的发散狭缝、索拉狭

缝、旋转样品台、衍射光路的索拉狭缝、防散射狭缝

和弯晶单色器，然后安装入射光路的 #$%%&%（ 或 ’()
*%$+）模块、防散射狭缝、多功能样品台、平行光准直

器和平晶单色器等，上述这些光学附件及样品台的

全部更换时间只需几分钟，而且更换后无需重新调

整光路，可以获得准确的衍射数据，图 , 给出了这样

一个试验，在更换前测量一下硅的衍射峰，更换后改

为平行光测量样品，完成后，再恢复到聚焦光路，再

测量同一样品的同一个衍射峰，其衍射角的位置，衍

射线的强度及其线形完全相同，说明任何功能的快

速切换，不调整其光路，其衍射数据完全相同!

图 ,- 功能切换前后的 " 射线衍射图谱（ 强度及角位置完全吻

合）

.- 陶瓷 " 射线管及直接光学定位系

统（/012）测角仪

长期以来，人们一直采用玻璃 " 射线管，由于

灯丝在玻璃熔接时无法准确定位，因而不同的 " 射

线管其灯丝位置不同，近年来推出了陶瓷 " 射线

管! 由于陶瓷容易精确机加工，所以其灯丝位置可以

准确定位，这是预校准光路模块化技术的基础! 更换

" 光管，无需重新调整光路，光管的点焦斑转换为线

焦斑，只需将 " 光管转动 345后即可测量，无需重新

调正光路［见图 6（7）］!
多年来，测角仪一直采用步进马达，根据步进尺

寸确定角度，一是此角度的精度较差，决定于步进的

尺寸，而且长期使用后，由于机械磨损，会造成精度

下降!
近年来推出了直接光学定位系统（+$%89: &;:$9<

;&<$:$&= <(<:8>，/012）测角仪，将刻好的光栅固定

在测角仪的两个轴上，转动后，用激光确定角位置，

其重 现 性（ ! 和 ?!）可 以 达 到 4! 444@5［ 见 图 6
（*）］!

图 6- 新型陶瓷 " 射线管（7）及 /012 测角仪（*）

这种测角仪由于采用光学定位，因而机械磨损

不会影响其测量精确度，长期使用后精度不下降! 由

于采用 ! ! ! 测角仪，令 " 光管及探测器转动，样品

平放不动，因而不但可以测量普通粉末、板状样品，

也可以测量液体样品!
为了适应科学技术的快速发展，" 射线衍射仪

近年来出现了许多革命性的变化，可以快速切换功

能，快速测量样品，并获得高质量的衍射数据，今后，

" 射线衍射仪将向着用最快的速度完成高精度衍射

数据的测试方面发展!
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