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新型X一射线分光晶体→一三起甲基甲胶晶体

苏根博 、 黄揭泛 李征东
〈中国科学院福建物质结构研究所〉

提要

根据晶体结构与 x-射线衍射佳能的关系，我们研制出一种新型 x-射线分光品体-一三是甲基甲腊

(T.üI)。其 x-射线衍射性能优于目前国内外常用的季戊四扉(PET)晶体， 该晶体物化性能稳定，机械恃

性好， 热露胀系数小.业已证明 TAM 晶体具有实用价值、。

一、引

在电子光学有机晶体材料的探索研制中』目前已经找到一种晶体-一…三起甲基甲胶晶

体[OH20HJ sONH2 简称 TÀM，属正交晶系3 空间群 PZ1ω 其晶胞参数[1]α=7.786λE21，

b=8.785λ凶， c=8.835 λ口多=4，熔点为 170--17200 0 (OkO) 有完整的解理面， (020) 

面 2d=8.79λ，它与通常作 X 射线光谱仪的季戊四百享(简称 PET) 晶体 (002) 面的 2d 值
(8.76A)相近F 其分光波段也极相近，因此J 可用 PET 晶体进行对比测试。本文生长的

'J.1AM 晶体完整透明，如图 1 所示"J主分光性能的研究已获得较好结果。

Fig.l The crystal of TAM 

二、本征参数测量

1 双晶衍射

用于 x-射线光谱仪的分光晶体的衍射强度、峰背比、分辨率主要取决于晶体的三个本

征参数[2] 衍射峰值系数P、积分反射系数 R 和峰半高度 W。本文用双晶衍射仪进行了这

三个参数的测量9
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实验条件 x-射线管高压为 30kV、管流为 10mA、辐射线为 C伽-1 辐射、晶体排列

怡" -n)、衍射面均为新解理面。

实验结果:测了若干试样后J 按出现的

峰值衍射系数P 的最大值各选三组数据列

于表 L 实测的双晶衍射曲线如图 2 所示。

从表 1 看出 TAM 的优点是其峰值衍

射系数P 略大于 PET飞而其峰半高宽值比

PET 的小p 说明 TAM 晶体结构完整性好。

更为突出的优点是表征分光性能的峰背比的

P/R 值 TAM 比 PET 大 3"，7 倍。

2. 高阶衍射

分光晶体的高阶衍射会对谱线的分析起

干扰作用3 因此高阶衍射越弱对使用越有利。

我们收集了 TAM 晶体和 PET 晶体的高阶

衍射数据，列于表 2 0

从表 2 明显看出 PET 对。伽高阶

PET 

100% 100% 

'TA.M 

72% 75% 

19" 

衍射的衰减幅度比 TAM小得多。后来在 Fig. 2 Curves of the double crystal di:ffraction 

JOXA-733 电子探针仪对比测试时也观察到 PET 晶体对 T阳-2 的衍射强度比 TAM大

1---2 数量级。因此s应用 rrAM 探测谱线时3 高阶衍射引起的干扰要比用 PET 小得多。

Table 1 EssentiaI parameter of the double crystal di:ffraction 

crystal sample P(%) R(rad) 

1 75.0 8.49 x10-5 

TA皿 2 74 .4 6.65 x 10-5 

(020) 3 74 .4 4.19 X 10-5 

1 72.0 S.56 x 工0-4

PET 2 72.0 3.36x 工0-4

(002) 8 67.0 2.67 x 10-4 

Table 2 Diffractive intensity 

order I T .A.M(020) I pET(002) 

1 150477 149662 

2 1418 74233 

3 402 20976 

4 weak, no counting 12301 

Instrument used 18 the D/max diffráctometer made in .Japan; 
* Cu K西 rad1ation， 40kV, 10mA 

W(" 

19 
15 
10 

82 
66 
54 

·从若干试样的测量数据来看， P值的一般范围是 TAM(62--75%) , PET(60-72%). 

P/R(105) 

8.83 
工1. 18

17.75 

2.02 
2.14 
2.51 

IpET/ITAM 

0.995 

52.350 

52.179 
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二、光谱分光性能

我们把 TAM 晶体制成分光器装入 JOXA-733、 JXA-3A、电子探针仪及 KG-3 荧光

阳 光谱仪，进行分光指标的测量3 数据列于表 8、表 40

平 从 JXA-3A 测量数据看， TAM 晶体衍射强度和峰背比
阴 都比 PET 晶体要高，分辨率相当。为了考验实际分辨本领，

用 l'AM 晶体作分光器画 TιAI-V合金的 x-射线光谱分辨

曲线，已经把 Tι阳和 V-kcc 分开(如图 8 所示)，而其相应的

披长只差 0.0090681，这就足以说明 TAM 晶体具有较高的
分辨本领。

从 JOXA-733 测量数据看，衍射强度、分辨率均相当3 但

TAM 的峰背比高于 PET。这里必须说明的是:由于没有备

用晶架，借用氟化惶(LiF) 晶架3 因此在弯晶安置及晶体厚度

选择方面都不可能象原配晶体那么合适p 所以 TAM 晶体应

有水平的发挥受到了限制p 尽管这样， TAM 晶体的检测限 S

(分光综合指标)还是优于 PET 晶体。显然， TAM 晶体不论

340 33。 在电子探针仪还是荧光光谱仪上， aï-.射线分光性能综合指标
Fig. 3 High-resolution curve 都比 PET 好。

Table 3 Data measured by electron-probe spectro血的er

line 白zPnpt(唱e×曲E/S工μkI。Atv可肇
peakjback 

type crystal ratio 
E啤 PjB 

Fe 是 .37 345 

TAM Mn 7 .46 691 

Ti 1.18 595 
JXA-3A 

Fe 1.94 280 

PET Mn 1.99 522 

Ti 1.10 532 

Ti 28.30 706 
--------

TAM Cr 40.90 405 

Mn 43 .40 309 
JOXA-733 

Ti 28.97 674 

PET Cr 38.46 368 

Mn 43.92 290 

骨 Incident current for JXA-3A，乱bsorbed currentfor JO XA-733 , 
"咀lculated fro皿 [3J.

detection condition 
JXA-3A 25kV; Xe s~aled-o迁 ocunter tube; sample: Ti. Cr, Mn 
JOXA-733 25kVj :flow-gas.proportio丑al counter tube; sample: Fe, Mn, Ti 

resolution 

Aλ/λ 

(x 10-3) 

7.38 

6.77 

4.00 

5.82 

5.34 

4.00 

4.1 

4.6 

6.7 

3.5 

5.3 

6.5 

detection 
limit 
S锵铮

(x 10-5) 

~4 .4 

13.2 

35.8 

40.7 

29.4 

39.2 

6.71 

7.37 

8.19 

6.78 

7.97 

8.41 
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TabJe 4 Data rneasllred by ßuorescence spectrometer 

且118 peak eo皿t baCcOkUgErlt OEB IEd pearka/tibo azk r吧~solution detection 
crystal 

Krz P (CPS) P!B Jλ ，1λ cOlldjtío且

Fe 74854 698 107 2.7xIO-2 tung.st811 target 

必Jkγ ， 40mA;

TAM α 8207 62 132 5.5 X 10-3 sample: Fe20a, 
E可以=1 ， pure Si 

Si 6780 73 93 2.7xlfd 

Fe 741(J g 832 包白 2.9 x 10町2

PBT C1 7生去1 61 122 5. ï x 10寸

Si 5610 71 79 2.8x10-S 

四、微量元素的检测

用电子探针仪和荧光谱仪检测标样的数据3 计算得到的 TAM 晶体分光器检测限 S 的

理论值是令人满意的，并且也从实样检测结果可以得到证实。

1. 检测E知含量元素 Cr

在 JOXA-733 电子探针仪上，用 TAM 晶体分光器3 如速电压为 15kV、吸收电流

10nA、电子束斑 10μID，对 NBS 标样'检测结果列于表 5 其中 No.1265 标样探针分析

含量与化学分析结果相差较大，作者认为是由于标样微区成分不均匀造成的。而其它四↑

标样的探针分析与化学分析结果能较好地符合u 这就说明 TAM 晶体对微量元素的灵敏度

是很高的。

XBS So. 

1261 

1262 

1263 

1264 

1265 

Table .5 Measnre<Ì data of element Cr 

1 rol>E aLalysis\l'er巳T巳t of CJ") 

ο.72 

0.30 

1.32 

0.065 

O.ω2 

Kote: Al1 data ba.e 1:后ell correctell by Z. A. F. qualltitati,e methoù. 

2. 检测未知含量元素

ch号卫ji巳al av a1 ysis (perc8Lt of Cr) 

。 .690

ο.30 

1.31 

0.065 

0..0072 

在 JXA-3A 电子探针仪上』用 TAM 和石英晶体分光器p 加速电压 25kV、服收电流

1.5 X 10-7 A、计数时间 10sec， 检测铁六铝四饥(Ti-6Al-4 V)合金中微量未知杂质元素

Fe 检测结果列于麦 6 数据表明: TAM 晶体对微量铁的灵敏度己达 10-5 量级。表中同

时给出石英晶体的数据以作比较。

'美国国家际íff局的一组低含金啊标带.
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Table 6 皿剧3ured data of element Fe 

TAM 

detection point 
peak count backg'Tonnd conot semlqual二 tìtativ9

+30' -3σ (0/0) 

123 80 78 
0.057 1 

128 87 82 

111 74 80 
2 

110 
0.044 

1~4 98 101 
0.037 3 

132 301 331 

ï6333 
sample 

ï6589 

Si02 (quartz) 

1 76T6 43 42 

79 44 
0.065 

50 

60 38 40 
2 

62 
0.044 

81 56 59 
3 

83 
0.0茎9

5034~ 207 盯M叮-雪j

回皿p19
50.5训1

五、晶体的其它性能

1. 稳定性

在上海宝钢总广研究室 JCXA-733 电子探针仪上，时间相差七个月的二次测试数据，

证实晶体的 X 射线分光性能指标没有下降2 晶体的物化性能是稳定的。

2. 机械性能

在弯晶架上几次反复装印同→片晶体3 没有破裂。弹性弯曲性能，对晶体的抗弯强度与

挠度作了定量比较测试3 证实 TAM 晶体弹性弯曲性能比 PET 好。

8. 钱睡胀系敏

从 d 值方向的线膨胀系数G!H式数据看， TAM 晶体的线膨胀系数明显比 PET 小。

六、结论

TAM 晶体是由我国首先研制成功的 X一射线分光晶体，工艺简便、成本较低，是一种具

有实用价值的晶体。其各项主要参数都优于目前国内外通常用于五射线光谱仪中的 PET

晶体J 作者认为 TAM 晶体可以取代 PET 晶体。

借此机会，向协助本研究工作的上海冶金所，上海宝钢总厂研究室，上海新跃仪表广，福
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建省中心检验所等单位的有关同志以及本所江日洪、林贤梯、吴锵金、陈长康、赵庆兰、黄依

森等同志表示感谢。
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A new X-ray analyzer crystal一-b世lydroxymethylaminometbane
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Abstract 

According 怕也e rela古ion be古ween crystal strncmre and X-ray diffrao古ion

propedy, a new analyzer crys也1一-trihydroxy皿e也ylamino囚的hane (T AM) has been 

prepared. 1国 was íound to have a s也able physico-chemical properiy wi古h charaoteris古109

such as mechanical performance, lineaT expansion coefficient and X-ray di世ao古ion

proper古ybe的er than pen古aery古hritol (PET) crys恒1 commonly nsed today. H has aloo 

been found that the T.AM crystal 坦 usefnl in pra.otical applications. 




