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实验室晶体积分衍射效率标定方法研究
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摘要　基于Ｘ射线衍射仪运行的稳定性和角度的精密控制能力，以平面季戊四醇（ＰＥＴ）晶体为样品，对晶体的积

分衍射效率标定方法进行了实验研究。实验的光源是Ｃｕ靶Ｘ射线管，通过适当选取镍滤片和精细控制管电压，极

大地抑制了Ｋβ线谱和韧致辐射，实现了Ｋα线能量单色化。正比计数器前端的狭缝是０．０５ｍｍ，采用０．００１°的步

进角度对源强和Ｋα线衍射峰分别进行扫描。数据处理后得出在Ｃｕ的Ｋα线能点（８０４７．８２３ｅＶ）处，该平面ＰＥＴ

晶体的积分衍射效率是（１．７５９±０．００２）×１０－４ｒａｄ。实验结果表明该方法可以在实验室条件下快速、方便地完成

平面晶体积分衍射效率的标定。
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１　引　　言

Ｘ射线的线谱诊断是高温等离子体研究的一项

重要内容，通过相同元素线强比、共振线与伴线线强

比等方法，可以测定电子温度、电子密度和等离子体

的离化态和Ｘ射线发射总能量等有用的高温等离

子体状态信息［１～３］。无论在惯性约束研究还是磁约

束研究，以及电子束离子阱（ＥＢＩＴ）等大型实验装置

中，Ｘ射线线谱诊断都得到了重要的应用
［４～６］，其中

最普遍的就是Ｘ射线晶体谱仪。Ｘ射线晶体谱仪

的核心部件是对Ｘ射线衍射的平面晶体。晶体的

晶面间距和积分衍射效率是其固有的本征参数，是

鉴定晶体类型和Ｘ射线线谱定量分析的基础。国

外的报道通常只是给出理论的计算及实验值［７～９］，

没有具体方法，而晶体的衍射效率与其制作的工艺

有密切关系，甚至同类型同批次的晶体，它们的衍射

效率也会不同。国内近几年对晶体的标定都是在北

京同步辐射装置上进行的［１０～１４］，由于用户众多，实

验时间紧张，需要进行申请，并且用光时间也有

限制。

本文基于实验室条件，利用Ｘ射线衍射仪，对
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晶体积分衍射效率的标定进行了研究和探索，形成

了一套有效的方法，按照该方法可以迅速、高效地完

成标定工作。选取的样品是平面季戊四醇（ＰＥＴ）

（００２）晶体，制作了平面晶体样品架，对样品在Ｃｕ

靶Ｋα特征线处的积分衍射效率进行了实验标定。

２　标定原理

晶体对Ｘ射线的衍射要满足布拉格公式：

狀λ＝２犱ｓｉｎθ，　狀＝１，２，３，… （１）

式中犱为晶面间距，是晶体固有参数；θ为掠入射角，

即布拉格角；狀为衍射级次。利用衍射仪的Ｘ射线

管可以产生特征谱线，Ｘ射线衍射仪可以精确测量

θ，衍射取一级（狀＝１），通过（１）式即可测量晶体的晶

面间距犱。设晶体的扭摆曲线为犘（θ），则晶体积分

衍射效率为

犚ｃ＝∫
θ２

θ１

犘（θ）ｄθ， （２）

式中θ为Ｘ射线的入射角，θ１ 和θ２ 分别为包含衍射

峰的积分起点和终点角度值。晶体的犚ｃ是与入射

Ｘ射线的能量相关的
［６］，要对测到的谱线数据作定

量分析，必须对该处能量下的晶体的犚ｃ进行标定。

采用衍射仪的 Ｘ射线管作为光源，选用不同的靶

材，就可以产生对应能点的Ｘ射线。在Ｘ射线衍射

仪上，将转角仪θ设置在一级衍射的掠入射角不变，

转角仪２θ从θ１～θ２ 扫描可以得到衍射峰强度分布。

再测量源强，将衍射峰强度归一化，即可获得扭摆曲

线犘（θ），积分后可获得晶体的犚ｃ。

３　标定实验

标定实验是在国产Ｙ２０００型Ｘ射线衍射仪上

进行的。Ｙ２０００型衍射仪主要由Ｘ射线管、θ－２θ

转角仪、正比计数器、高压电源、水冷系统和控制系

统等组成，具有Ｘ射线出光稳定、转角仪的角度控

制精度高等特点。实验采用的靶材是Ｃｕ靶的Ｘ射

线管，其Ｋα１ 的能量为８０４７．８２３ｅＶ，转换成波长是

０．１５４０６ｎｍ，Ｋα２ 的能量为８０２７．８４２ｅＶ，转换成波

长是０．１５４４６ｎｍ，Ｋβ的能量是８９０５．４１３ｅＶ，转换

成波长是０．１３９２４ｎｍ。

要使用Ｘ射线衍射仪来做标定实验，要对衍射

仪的θ２θ转角仪进行校零，也就是令Ｘ射线的出射

方向通过θ２θ转角仪的转轴，同时与θ转角仪零点

和２θ转角仪零点精确的重复在一起。另外，Ｙ２０００

型Ｘ射线衍射仪是卧式结构，还必须制作一个平面

晶体样品架，使晶体衍射面与样品台的基准面完全

吻合。

晶体标定实验排布的实物图如图１所示，晶体架

的结构如图２所示。Ｘ射线管和晶体间的限光狭缝

为０．４ｍｍ，正比计数器前的接收狭缝为０．０５ｍｍ。

晶体的犚ｃ虽然是随能量变化的函数，但犚ｃ（犈）是一

个缓变的过程，当能量间隔很小时，如Ｃｕ的Ｋα１ 和

Ｋα２ 间只差了２０ｅＶ，可以近似的认为犚ｃ是一个常

数。Ｃｕ靶Ｘ射线管发出的射线除了Ｋα线外，还有

Ｋβ线和轫致辐射，单色化的目的就是尽量的衰减

Ｋβ线和轫致辐射，只有Ｋα线用于实验标定。对于

Ｋβ线采用的手段是用镍滤片，选择厚度为４０μｍ

时，Ｋα线的透射率为１７．５％，而Ｋβ线的透射率为

４．８×１０－５，全都被挡住了。轫致辐射主要由Ｘ射

线管所加的高压决定，但 Ｋα线的强度也与高压相

图１ 平面晶体标定实验排布图

Ｆｉｇ．１ Ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌａｒｒａｎｇｅｍｅｎｔｏｆｔｈｅｆｌａｔｃｒｙｓｔａｌ

ｓａｍｐｌｅｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ

图２ 晶体样品架结构示意

Ｆｉｇ．２ Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｓｔｒｕｃｔｕｒｅｏｆｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｓａｍｐｌｅｆｒａｍｅ

０７３０００２２
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关，因此合适的高压需要在实际实验时逐步调整。

图３（ａ）和（ｂ）分别是管电压为１５ｋＶ和２０ｋＶ时源

强的分布情况。通过查数据表可以得到，２０μｍ的

Ｎｉ在Ｋα线处的透射率为４１．７％。从图３的结果

可以看到，管电压 为 ２０ｋＶ 时 光 源 强 度 比 为

８０．７％，严重偏离了理论值，原因是高能部分的 Ｘ

射线占了相当大的比例，它们的透射率也高，导致比

例增大。当管电压设置为１５ｋＶ时，光源强度比是

３８．４％，基本与理论值一致，在同样条件下测量衍射

峰，发现峰值比是３８．３％，两者的差别非常微小，说

明在测到的光源强度中，Ｋα线占了绝大部分的份

额，即可以认为此时的光源是单色光。

图３ 不同厚度滤片下光源强度分布比较。（ａ）管电压１５ｋＶ，管电流２０ｍＡ；（ｂ）管电压２０ｋＶ，管电流２０ｍＡ

Ｆｉｇ．３ ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｌｉｇｈｔｓｏｕｒｃｅｉｎｔｅｎｓｉｔｙｃｕｒｖｅｓｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｈｉｃｋｎｅｓｓｅｓｏｆＮｉｆｏｉｌｓ．（ａ）Ｔｕｂｅｖｏｌｔａｇｅ１５ｋＶ，

ｔｕｂｅｃｕｒｒｅｎｔ２０ｍＡ；（ｂ）ｔｕｂｅｖｏｌｔａｇｅ２０ｋＶ，ｔｕｂｅｃｕｒｒｅｎｔ２０ｍＡ

　　实际实验中选用的样品是ＰＥＴ（００２）平面晶

体，将ＰＥＴ晶体安装到晶体样品架上，再把样品架

放置于转轴中心的样品台。根据Ｃｕ靶 Ｋα１ 的波

长、ＰＥＴ晶体２犱标称值（２犱＝０．８７４２ｎｍ）和布拉格

公式，求出θ约为１０．１５（，则２θ约为２０．３０°。先固

定转角仪θ在１０．１５°，转角仪２θ在２０．３０°附近一定

范围内扫描，寻找此时正比计数器最大计数值，设为

２θ′。再固定转角仪２θ在２θ′，转角仪θ在１０．１５°附

近一定范围内扫描，找到正比计数器最大计数值θ′。

迭代数次，直到找到最优配置的θ′和２θ′。最后，将

转角仪（固定在θ′，转角仪２θ在２θ′附近０．３°范围

内，采用最小步长０．００１°进行扫描，获得ＰＥＴ晶体

的衍射曲线。

４　数据处理

对于ＰＥＴ晶体，经过多次实验迭代，确定其最

佳入射θ角为１０．１４９°，将转角仪θ固定在该角度，

转角仪２θ从２０．１５°～２０．４５°范围精密扫描，得到的

衍射曲线如图４所示，图中黑色的曲线为实验值。

首先，可以看到Ｃｕ的两个特征峰位可以有效区分

开，由它们的特征波长可以计算出ＰＥＴ晶体的谱分

辨犈／Δ犈优于４００。其次，Ｃｕ靶的Ｋα１ 和Ｋα２ 的衍

射峰都呈对称形的高斯分布，说明ＰＥＴ样品的角度

定位很精确，同时样品表面的均匀性很好。另外，衍

射曲线的本底计数约为１５０ｃｏｕｎｔ／ｓ，Ｋα２ 峰的信噪

比约为２００，Ｋα１ 峰的信噪比约为４００，高信噪比表

明ＰＥＴ晶体的分光性能优越，本底对数据处理的影

响微小，可以忽略。

图４ ＰＥＴ晶体衍射曲线的实验标定与拟合分析

Ｆｉｇ．４ ＥｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｄａｔａｓａｎｄｆｉｔｔｅｄｃｕｒｖｅｓｏｆＰＥＴ

ｃｒｙｓｔａｌｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ

实验中晶体到正比计数器的距离是２４０ｍｍ，２θ

转角仪的步长是０．００１°，可以计算出相应的弧长是

４．１９μｍ。而正比计数器前的收光狭缝是０．０５ｍｍ，

从而数据会有重叠的部分。但是，本文关注的是曲

线积分的结果，而当收光狭缝大于步长对应的弧长

时，这个积分的结果正比于收光狭缝的大小，即实测

值与真实值间会有一个比例系数。需要说明的是，

源强和衍射峰的采集时都采用了相同的狭缝和２θ

转角仪步长。当源强为直线时，积分衍射效率是衍

射峰的积分值除以源强的积分值，这个比例系数被

０７３０００２３
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消掉了。

拟合Ｃｕ靶的Ｋα１ 和 Ｋα２ 线谱，其中绿色为两

峰剥离结果，红色为拟合结果，拟合偏离度小于

０．０５％，拟合结果如图４所示，衍射峰的相关拟合数

据如表１所示。

表１ ＰＥＴ晶体衍射曲线的拟合结果

Ｔａｂｌｅ１ ＦｉｔｔｅｄｒｅｓｕｌｔｓｏｆｄｉｆｆｒａｔｉｖｅｃｕｒｖｅｏｆＰＥＴｃｒｙｓｔａｌ

Ｐｅａｋ Ｃｅｎｔｅｒ／（°）Ｗｉｄｔｈ／（°） Ｈｅｉｇｈｔ／（ｃｏｕｎｔ／ｓ）

Ｋα１ ２０．２９８ ０．０２５０ ５９１５７

Ｋα２ ２０．３６９ ０．０２５７ ３１８５８

　　由Ｃｕ的Ｋα１ 峰拟合角度为１０．１４９°，特征波长

为１５４．０６μｍ，结合（１）式，推出ＰＥＴ晶体的晶格常

数２犱＝０．８７４２５ｎｍ。Ｙ２０００型Ｘ射线衍射仪的θ

转角仪的分辨率为０．００１°，由布拉格公式导出２犱＝

（０．８７４２５±０．００００８）ｎｍ。

在图３（ｂ）中发现，衍射仪的光源分布十分稳

定，可以对其采用直线拟合。拟合结果表明，其强度

平均值为２８５９３０ｃｏｕｎｔ／ｓ，最大偏差为１．３９％。依

据（２）式，将表１中的Ｋα１ 和Ｋα２ 的面积求和，再除

以光源平均值，推出 ＰＥＴ 晶体的 犚ｃ＝１．７５９×

１０－４ｒａｄ。在实验标定中，影响犚ｃ测量的因素仅衍

射仪出光稳定性和转角仪的定位精度，由衍射仪出

光非稳定性为１．３９％，转角仪的分辨力为０．００１°，

推出犚ｃ＝（１．７５９±０．００２）×１０
－４ｒａｄ。

５　结　　论

基于衍射仪的运行稳定性和角度的精密控制能

力，对利用衍射仪进行实验室条件下平面晶体的积

分衍射效率标定进行了方法研究。通过选取合适的

滤片和调整Ｘ射线管的管电压，实现了光源的单色

化。以ＰＥＴ晶体为样品，对Ｃｕ靶 Ｋα能点处的积

分衍射效率进行了标定，并对实验数据进行了分析。

通过更换靶材，如Ｃｒ、Ｆｅ、Ｔｉ等，利用该方法可以实

现多个能点下的实验标定。

通过对平面晶体本征参数的实验标定，不但可

以辨识晶体种类，而且为激光等离子体、Ｚ箍缩、高

离化态离子谱学和原（离）子物理等研究领域中Ｘ

光线谱定量测量和晶体Ｘ光单能成像提供条件。
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