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摘要　为提高晶体对波长为０．１～２０ｎｍ的Ｘ射线的衍射效率，通过特殊工艺对特定晶体表面进行位错处理。将

云母、α石英和ＬｉＦ晶体劈成８０ｍｍ×１０ｍｍ的晶体薄片，其中ＬｉＦ晶体厚度研磨到１ｍｍ，其余三种晶体厚度为

０．２ｍｍ。将ＬｉＦ晶体加热到４００℃，然后用椭圆型折弯机进行多次弯曲，自然冷却降到室温，使晶格发生位错现

象。在波长为０．１５４ｎｍ的Ｃｕ靶Ｘ射线衍射仪上进行衍射试验，经晶体后利用成像板或Ｘ射线ＣＣＤ获得衍射谱

线，其中 Ｍｉｃａ球弯晶获得多级衍射谱线，经过表面处理的ＬｉＦ晶体获取的Ｘ射线光子数比未处理的高２倍。结果

表明晶体表面经过位错处理后提高了衍射效率，更适合Ｘ射线诊断研究。
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１　引　　言

强激光驱动金属材料或低密度气体靶辐射出大

量的Ｘ射线，具有吸收系数高、焦斑小、脉宽短、光

子能量高等特点［１，２］，是很好的光源，能用于惯性约

ｓ１１５００１１
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束核聚变（ＩＣＦ）、Ｚ箍缩电磁内爆以及冲击压缩材料

等实验诊断。晶体谱仪作为高能Ｘ射线光谱诊断

的有效工具，其晶体色散器件是谱仪的关键部件，对

Ｘ射线的衍射效率将直接影响光谱诊断结果，也是

Ｘ射线晶体学的主要研究内容之一。Ｘ射线晶体学

将Ｘ射线与晶体学联系在一起，从而可以对各类晶

体结构进行研究，特别是蛋白质晶体结构。针对测

量Ｘ射线点光源的空间分辨率、时间分离率以及能

谱分辨不同，常根据几何结构分为平面晶体［３］、椭圆

弯晶［４，５］、球面弯晶［６，７］、柱面弯晶［８］和圆锥面弯

晶［９］等。Ｃｌｏｔｈｉａｕｘ等
［１０］利用球面和平面α石英晶

体（２犱＝０．８５１ｎｍ），通过旋转方式测量了 Ａｌ等离

子体极化光谱。Ｈｉｔｏｋｉ等
［１１］利用ＫＡＰ平面晶体在

皮秒 ＫｒＦ激光器上测量 ＣＦ２靶产生的 Ｘ 射线。

Ｈｅｎｋｅ等
［１２］通过大量实验标定了常用晶体的衍射

效率和积分反射率，并测定了晶体内部反射系数

之比。

针对衍射晶体的消光效应，本文根据不同晶体

特性，在特定温度下，采用机械弯曲工艺使云母、

ＬｉＦ、α石英晶体发生位错现象，提高了其衍射效率，

以便更好地应用于高温等离子体Ｘ射线的动态试

验诊断。利用波长为０．１５４ｎｍ的 Ｘ射线进行衍

射，表明上述晶体经过位错工艺处理后，提高了衍

射率。

２　表面位错处理

晶体内部结构中的质点（原子、离子、分子）有规

则地在三维空间呈周期性重复排列，组成一定形式

的晶格，外形上表现为一定形状的几何多面体，常用

犺犽犾表示。当用其作为Ｘ射线色散元件时，在表面

常产生俄歇电子跃迁。如果发射的电子越多，散射

能力就越强［１３］。决定晶体衍射性能的四个基本参

数是晶格常数、半峰全宽（ＦＷＨＭ）、峰值衍射率

（犘）和积分反射系数（犚ρ）。而通过对晶体表面进行

解理、研磨和腐蚀等特殊工艺处理，能够改变晶体的

半峰全宽、峰值衍射率和积分反射率系数，如表１所

示［１４］。表中晶体参数，除ＫＡＰ晶体外，均以Ｃｕ的

Ｋα 辐射测定；ＫＡＰ晶体的参数用 Ａｌ的 Ｋα 辐射测

定。ＥＤＤＴ为酒石酸化乙二胶；ＫＡＰ为邻苯二甲酸

氢钾。

表１中参数是在双晶分光计上测定的
［１４］，表面

研磨过的ＬｉＦ晶体，其积分反射系数犚ρ值比未研磨

时 高１０倍。可见对晶体表面进行处理，能够提高其

衍射强度，这是由于研磨造成的边缘位错促使完整

晶体镶嵌块化，减弱了消光效应，增大了反射强度的

缘故。但是，除碱金属卤素晶体外，大多数晶体都不

能以这种简单的处理办法来提高衍射强度。

表１ 表面处理对晶体性能的影响

Ｔａｂｌｅ１ Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｎｃｒｙｓｔａｌｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｂｙ

ｓｕｒｆａｃｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ

Ｃｒｙｓｔａｌｍａｔｅｒｉａｌ Ｓｔａｔｅ ω／ｓ 犘／％ 犚ρ／ｒａｄ

ＬｉＦ Ｎｅｗｃｌｅａｖａｇｅ １４ ４０ ３×１０－５

ＬｉＦ Ａｂｒａｓｉｖｅ １１０ ５０ ４×１０－４

Ｃａｌｃｉｔｅ Ｃｌｅａｖａｇｅ １４ ４５ ４×１０－５

Ｔｏｐａｚ
Ｗｈｅｔｅｄａｎｄ

Ａｂｒａｓｉｖｅ
１０ ５７ ４×１０－５

ＥＤＤＴ Ｌｅａｖｅｄ １２５ ２０ ２×１０－４

ＫＡＰ Ｌｅａｖｅｄ ７０ ３０ ５×１０－５

　　增加位错的实验中，可充分利用ＬｉＦ晶体的这

种良好特性。图１显示了劈开、研磨和弯曲处理过

的ＬｉＦ晶体的积分反射系数与Ｘ射线波长（λ）之间

的关系，并与理想晶体和镶嵌晶体的理论曲线作了

比较。把ＬｉＦ晶体加热至４００℃左右，将它弯成曲

率半径为２００ｍｍ的柱面，然后再成平直状，反复两

次，这样的弯曲使位错蔓延到整个晶体。对晶体表

面进行研磨，只能使位错扩展到表面以下大约

０．０５ｍｍ的深度
［１４］，故对于能穿过这种深度的短波

辐射，有必要采用弯曲方式来提高积分反射系数。

图１ 晶体处理对积分反射系数的影响

Ｆｉｇ．１ Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｎｔｈｅｉｎｔｅｇｒａｔｅｄｒｅｆｌｅｃｔｉｖｉｔｙｂｙ

ｃｒｙｓｔａｌｔｒｅａｔｍｅｎｔ

适用于Ｘ射线谱仪分光计的最佳晶体，显然应

当具备较理想的镶嵌块，即镶嵌晶体或者完美晶体。

为了减少对衍射强度的吸收，晶体还应尽可能由一

些原子序数较低的元素组成。而对有些晶体而言，

随积分反射系数增加，会导致光谱半峰全宽增加，分

辨率降低，与设计期望相反。寻找分光晶体最理想

的标准，应确保晶体积分反射系数最佳而半峰全宽

应在允许的分辨率范围内，犹如脉冲波形。

ｓ１１５００１２
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３　晶体位错实验

晶体必须具有相当大的有效尺寸，目前国内能

够使用的最大尺寸约为８０ｍｍ。晶体本身具有一

定的塑性变形能力，但在０．３５°的镶嵌延伸下易损

坏。运用现代制造工艺加工弯晶，可以完好地保持

物质的原始结构性能。而且晶体的布拉格衍射特性

与自身各向异性有关，如表２所示
［１２］。云母晶体试

验用铜的Ｌα 线试验，其余晶体均是按铜的Ｋα 线进

行试验。

表２ 四种自然晶体布拉格衍射特性

Ｔａｂｌｅ２ Ｂｒａｇｇｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓｆｏｒｆｏｕｒｎａｔｕｒａｌｃｒｙｓｔａｌｓ

Ｌｉｎｅ 犈／ｅＶ 犚ｍ 犚ｐ／ｍｒ 犚π／犚σ 犘π／％ 犘σ／％ ωπ／ｍｒ ωσ／ｍｒ 犈／Δ犈π 犈／Δ犈σ λ／ｎｍ

ＬｉＦ（２００） ８０４８ １．１６０ ０．０３１０ ０．７０２ ９８．６０ １００．０ ０．０２１ ０．０３００ １９４００ １３８００ ０．１５４

ＰＥＴ（００２） ８０４８ ２．０９０ ０．０３５２ ０．９３７ ９９．３０ ９９．４ ０．０２８ ０．０２９８ ６４２０ ６０２０ ０．１５４

Ｍｉｃａ（００２） ９３０ ０．０１６ ０．０１４３ ０．０１２ ０．０５ ３．９ ０．４６７ ０．５０４０ １９２０ １７８０ ０．１３３

αｑｕａｒｔｚ ８０４８ ０．２７９ ０．０３７９ ０．８６８ ９２．７０ ９４．２ ０．０３２ ０．０３６２ ７９６０ ７０１０ ０．１５４

　　比如，ＬｉＦ晶体属于立方晶系，密度为２．６４ｇ／ｃｍ
３，

熔点为８７０℃，莫氏硬度为３级，很难解理。聚对苯

二甲酸乙二醇酯（ＰＥＴ）晶体易脆，难弯曲，易潮解。

云母晶体属于单斜晶系，容易解理，弹性较好，容易

弯曲，衍射级数多。石英晶体弹性较好。相对云母、

石英等晶体制作工艺，ＬｉＦ晶体制作工艺要困难一

些，更具代表性。ＬｉＦ可以通过加热到数百摄氏度

弯曲成型，以适应晶体分析器所需半径。

实验选用ＰＥＴ、云母、α石英和ＬｉＦ晶体材料，

先将它们切割成８０ｍｍ×１０ｍｍ 的晶片，由于

ＰＥＴ、云母、α石英三种晶体容易解理，所以将它们

剥开成厚度为０．２ｍｍ的薄片。由于ＬｉＦ晶体的硬

度大、并且脆性也很大，不能解理成厚度为０．２ｍｍ

的薄片，所以将其研磨成厚度为１ｍｍ的晶片。而且

ＬｉＦ晶体因只有塑性而没有弹性，在常温下不能弯

曲，故将ＬｉＦ晶片加热到４００℃，然后用特殊的晶体

压弯工具进行弯曲，再缓慢冷却到室温时为止［１５］。

由于ＰＥＴ晶体的塑性大，弹性较差，如果将其加热

后再弯曲会出现炸裂现象，所以不能采取加热弯曲

的工艺。而云母和α石英晶体因弹性较好，能够在

常温下直接弯曲。将弯曲后的晶片用慢固化率的环

氧树酯平整粘贴在椭圆形或球面型不锈钢基底上，

完成的椭圆弯晶分析器和球面晶体分析器如图２所

示（其中椭圆离心率为０．９４８０，焦距为１３４８ｍｍ；球

面半径为２５０ｍｍ）
［１５，１６］。

图２ 两种典型弯晶分析器。（ａ）椭圆弯曲分析器；（ｂ）球面晶体分析器

Ｆｉｇ．２ Ｔｗｏｔｙｐｉｃａｌｃｕｒｖｅｄｃｒｙｓｔａｌａｎａｌｙｚｅｒ．（ａ）Ｅｌｌｉｐｔｉｃａｌｂｅｎｔａｎａｌｙｚｅｒ；（ｂ）ｓｐｈｅｒｉｃａｌｃｒｙｓｔａｌａｎａｌｙｚｅｒ

　　利用Ｘ射线衍射仪产生波长为０．１５４ｎｍ的铜

犓α射线，以及用Ｃｒ产生波长为０．２３０ｎｍ 的 Ｋα

线，对晶体谱仪备选晶体进行衍射实验，获得Ｃｒ的

衍射谱线如图３所示，其中云母和α石英球面弯晶

获取的衍射强度如图４所示。经过一次弯晶工艺处

理实现ＬｉＦ晶格发生位错现象，其获得的Ｘ射线衍

射强度与未处理的ＬｉＦ晶体衍射试验结果如图５

所示。

图３ Ｃｒ靶Ｘ射线衍射照片

Ｆｉｇ．３ ＸｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｐｈｏｔｏｏｆＣｒｔａｒｇｅｔ

４　实验结果

在ＰＥＴ、云母、α石英和ＬｉＦ晶体的衍射实验

ｓ１１５００１３
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图４ 晶体衍射强度图。（ａ）云母（００２）；（ｂ）α石英（１０１１）

Ｆｉｇ．４ Ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｉｎｔｅｎｓｉｔｙｏｆｃｒｙｓｔａｌ．（ａ）Ｍｉｃａ（００２）；（ｂ）αｑｕａｒｔｚ（１０１１）

图５ 两种ＬｉＦ（２００）的晶体衍射强度图。（ａ）处理过的晶体；（ｂ）未处理过的晶体

Ｆｉｇ．５ ＭｅａｓｕｒｅｄｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｉｎｔｅｎｓｉｔｙｏｆａｂｒａｓｉｖｅａｎｄｕｎｓｅｔｔｌｅｄＬｉＦ（２００）ｃｒｙｓｔａｌｓ．（ａ）Ｐｒｏｃｅｓｓｅｄｃｒｙｓｔａｌｓｕｒｆａｃｅ；

（ｂ）ｏｒｉｇｉｎａｌｃｒｙｓｔａｌ

中，云母得到了多阶衍射信号，而且半峰全宽窄，阶

次分别是狀＝１，２，…，９，各阶衍射的布拉格角数据

如表３所示。从实验图４（ａ）所知，云母的第３、５阶

次的衍射光谱最强，其次是第２、４阶衍射。当狀≥６

后，随衍射阶次增加，衍射的效率降低，故选用云母

作为分光计晶体时，常选用第２、３阶作为设计的基

准［１４，１６］。但是当硬Ｘ射线强度非常强时，可以利用

云母的更高阶数进行衍射试验。甚至在布拉格角接

近７０°时，仍能获取特征谱线。在图４（ｂ）图中，α石

英衍射峰值较好，但半峰全宽比云母的衍射峰值

宽［１２］。

表３ 云母（００２）在波长为０．１５４ｎｍ的各级布拉格角数据

Ｔａｂｌｅ３ Ｂｒａｇｇａｎｇｌｅｄａｔａｏｆｍｉｃａ（００２）ｗｉｔｈｗａｖｅｌｅｎｔｈ

ｏｆ０．１５４ｎｍ

Ｒａｎｋ １ ２ ３ ４ ５ ６ ７ ８ ９

θ／（°）４．５ ８．９ １３．４１７．８２２．３２６．７３１．２３５．６４０．１

　　Ｘ射线经表面处理过的ＬｉＦ晶体衍射后得到了

衍射线，谱线强度高，达到了约６４万个计数值；而未

经处理的ＬｉＦ晶体，表面粗糙，晶体分子排列不完全

规则，衍射线强度低，谱线强度计数值只有２７万。

前者是后者的２．４倍，主要因为前者经过表面处理，

然后通过弯曲工艺，提高了晶格排列位错率。此外，

由于冷却时间、弯曲幅度、弯曲频率等关键工艺，实

验获得Ｘ射线的衍射效率还未达到理论值。

５　结　　论

作为各类晶体谱仪的关键元件，晶体对Ｘ射线

的衍射性能极为重要。对晶体进行表面处理可以改

变半峰全宽、峰值衍射率和积分反射率等参数，有利

于提高晶体衍射性能。因为晶体衍射强度跟衍射晶

面的面积有密切关系，通过解理、研磨、弯曲晶体，改

善了晶格位错排布结构，提高晶体衍射强度。如对

ＬｉＦ（２００）晶体进行表面研磨处理，在衍射仪上实

验，得到的衍射强度是未处理ＬｉＦ（２００）晶体的２．４

倍。试验结果表明，对ＬｉＦ晶体进行位错改变，能够

提高晶体的衍射效率，为其应用到高温等离子体诊

断中提供了良好的技术基础。晶体表面处理的温

度、弯曲应力等分析将在以后的工作中继续深入研

究，以便进一步提高Ｘ射线衍射性能，适合高能Ｘ

射线能谱、成像等诊断。
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ｄｅｎｓｉｔｙｐｌａｓｍａｐｒｏｄｕｃｅｄｂｙａｎｕｌｔｒａｓｈｏｒｔｐｕｌｓｅＵＶｌａｓｅｒ［Ｊ］．

犘犺狔狊．犚犲狏．犈，１９９７，５６（１）：９９８～９９１

１２Ｂ．Ｌ．Ｈｅｎｋｅ， Ｅ． Ｍ． Ｇｕｌｌｉｋｓｏｎ， Ｊ． Ｃ． Ｄａｖｉｓ． Ｘｒａｙ

ｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎｓ：ｐｈｏｔｏａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ，ｓｃａｔｔｅｒｉｎｇ，ｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎ，ａｎｄ

ｒｅｆｌｅｃｔｉｏｎａｔｅ＝５０－３００００ｅｖ，ｚ＝１－９２［Ｊ］．犃狋．犇犪狋犪牔 犖狌犮犾．

犇犪狋犪犜犪犫犾犲狊，１９９３，５４（２）：１８１～３４２

１３ＬｉａｎｇＤｏｎｇｃａｉ．ＦｕｎｄａｍｅｎｔａｌｓｏｆＸＲａｙＣｒｙｓｔａｌｌｏｇｒａｐｈｙ［Ｍ］．

Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＳｃｉｅｎｃｅＰｒｅｓｓ，１９９１．３５５～３５６

　 梁栋材．Ｘ射线晶体学基础［Ｍ］．北京：科学出版社，１９９１．

３５５～３５６

１４ＳｕｎＪｉｎｇｗｅｎ．Ｈｉｇｈ ＴｅｍｐｅｒａｔｕｒｅＰｌａｓｍａ ＸｒａｙＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ

［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＮａｔｉｏｎａｌＤｅｆｅｎｃｅＩｎｄｕｓｔｒｙＰｒｅｓｓ，２００３

　 孙景文．高温等离子体Ｘ射线谱学［Ｍ］．北京：国防工业出版

社，２００３

１５Ｗａｎｇ Ｈｏｎｇｊｉａｎ．Ｐｏｌａｒｉｚａｔｉｏｎ Ｓｐｅｃｔｒａｌ Ｄｉａｇｎｏｓｉｎｇｉｎ Ｌａｓｅｒ

ＰｒｏｄｕｃｅｄＰｌａｓｍａ［Ｄ］．Ｃｈｏｎｇｑｉｎｇ：ＣｈｏｎｇｑｉｎｇＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，２０１０

　 王洪建．激光等离子体极化光谱诊断研究［Ｄ］．重庆：重庆大学，

２０１０

１６ＷａｎｇＨｏｎｇｊｉａｎ，ＸｉａｏＳｈａｌｉ，ＳｈｉＪｕｎ犲狋犪犾．．Ｓｐｈｅｒｉｃａｌｌｙｂｅｎｔ

ｃｒｙｓｔａｌｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙｉｎｌａｓｅｒｐｒｏｄｕｃｅｄｐｌａｓｍａ［Ｊ］．犎犻犵犺犘狅狑犲狉

犔犪狊犲狉犪狀犱犘犪狉狋犻犮犾犲犅犲犪犿狊，２００８，２０（２）：２５１～２５４

　 王洪建，肖沙里，施　军 等．激光等离子体球面晶体光谱成像

［Ｊ］．强激光与粒子束，２００８，２０（２）：２５１～２５４

栏目编辑：韩　峰

ｓ１１５００１５


