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基于Ｘ射线衍射仪的Ｘ光晶体本征参量的标定
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摘　要：Ｘ光晶体本征参量的实验标定是准确鉴定Ｘ光晶体种类和品质，研制各种类型晶体谱仪，

Ｘ光线谱定量测量和高分辨Ｘ光单能成像的基础．基于Ｘ射线衍射仪，通过制作平面晶体样品架，

采取控制Ｘ射线管电源、滤波片选取和厚度控制等措施，极大地抑制了ＣｕＫβ及韧致辐射，使Ｘ射

线管光源ＣｕＫα单能化，提出了用滤片作为光源单能化的判据．对Ｘ光线谱测量中常用的Ｘ光分

光晶体季戊四醇［ＰＥＴ（００２）］的晶格常量２犱和ＣｕＫα能点的积分衍射效率犚ｃ进行了标定方法研

究，其标定值分别为（０．８７４２５±０．０００４２）ｎｍ和（１．７５９±０．０２４）×１０－４Ｒａｄ．基于Ｘ射线衍射仪

的Ｘ光晶体本征参量的精密实验标定方法既快速高效，且十分方便和灵活．通过更换衍射仪的Ｘ

射线管靶材，采取类似方法，可以标定其它能点的晶体积分衍射效率，可为Ｘ光晶体的本征参量库

提供更多的标定数据．
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０　引言

在激光惯性约束核聚变、Ｚｐｉｎｃｈ、高离化态离

子谱学和等离子体物理等实验研究中，通常采用Ｘ

光晶体谱仪对等离子体发射的软Ｘ光线谱进行定

量测量，获得电子温度、电子密度、离化度和离化分

布等等离子体的状态参量信息［１３］．Ｘ光晶体谱仪的

核心组件是Ｘ光分光晶体，其晶格常量（２犱）和积分

衍射效率（犚ｃ）是Ｘ光晶体的本征参量；对Ｘ光晶体

本征参量的实验标定是准确鉴定晶体种类和品质，

研制各种类型晶体谱仪，Ｘ光线谱定量测量和高分

辨Ｘ光单能成像的基础．对于Ｘ光晶体本征参量的

实验标定，特别是积分衍射效率参量，因Ｘ射线亮

度高和单色性极好，同步辐射装置的Ｘ射线束线站

是标定的理想装置之一［４８］；因受到计划、审批和运

行时间等限制，使用不便捷．多晶衍射仪可以对 Ｘ

射线管的光源进行单能化，因晶体衍射效率低，多晶

衍射后Ｘ射线光源亮度有限，要求Ｘ光探测器的灵

敏度要高；一般不可换Ｘ射线管靶材料，故仅能进

行单一能点的实验标定［９］；也有以Ｘ射线管为光源

研制专用装置开展Ｘ光晶体方面的实验标定
［１０］．Ｘ

射线衍射仪，尤其是国产的衍射仪，是实验室常见

的、主要用于材料定量测试和分析的仪器，其运行十

分稳定，使用方便；因其光源的非单能化特性，用于

Ｘ光晶体积分衍射效率的标定实验未见报道．利用

Ｘ射线管光源，国内外对ＰＥＴ、ＫＡＰ、ＲＡＰ、ＴｌＡＰ、

ＡＤＰ、Ｓｉ和绿柱玉等常用的Ｘ射线分光晶体的本征

参量开展了相关标定实验［１０１７］；对于季戊四醇［ＰＥＴ

（００２）］晶体，因生产与制作工艺差异，其晶格常量标

称值为０．８７３０或０．８７４２ｎｍ；对于积分衍射效率，

Ｂ．Ｌ．Ｈｅｎｋｅ等人计算的理想值和马赛克模型下的

计算值其差异很大［１８］；且Ｘ光能量大于６．４ｋｅＶ的

积分衍射效率的实验标定数据未见报道．

本文基于 Ｘ射线衍射仪，通过制作晶体样品

架，先将Ｘ射线管光源ＣｕＫα单能化，用滤片作为

光源单能化的判据．对Ｘ光晶体ＰＥＴ（００２）的晶格

常量和ＣｕＫα能点（８．０４８ｋｅＶ）的积分衍射效率等

本征参量进行了标定方法研究．

１　标定原理

Ｘ光晶体对Ｘ光的衍射遵循布喇格公式

狀λ＝２犱ｓｉｎθ　　（狀＝１，２，３，…） （１）

式中，犱为晶面间距，是晶体固有的参量之一；θ是掠

入射角，即Ｂｒａｇｇ角；狀为衍射级次．利用Ｃｕ靶Ｘ射

线管产生ＣｕＫα线，其波长在国际上已被评价，即

有国际标准值．利用Ｘ射线衍射仪测角仪可以精确
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测量θ，衍射取一级（狀＝１），通过式（１）可测量晶体

的晶面间距犱，或晶格常量２犱．

设Ｘ光晶体的扭摆曲线为犘（θ），则晶体的积

分衍射效率定义为

犚ｃ＝∫

θ２

θ１

犘（θ）ｄθ （２）

式中，犚ｃ为积分衍射效率，θ为扭摆角，θ１ 和θ２ 分别

为积分起点和终点角度．

因Ｘ光晶体的积分衍射效率与Ｘ光的能量关

联，必须将Ｘ射线管光源单能化．对于Ｘ射线衍射

仪，标准配置的是 Ｘ射线管Ｃｕ靶；一般运行是给

Ｃｕ靶提供３～５倍ＣｕＫα阈值的电压，这样的Ｘ射

线光源包含ＣｕＫα、ＣｕＫβ和宽能区的韧致辐射．考

虑到晶体衍射效率低、更高电压导致韧致辐射的能

区更宽和强度更大、滤片的单能化能力、正比计算器

的线性动态范围等因素，通过控制Ｘ射线管电源，

先降低ＣｕＫβ强度，降低韧致辐射的能区宽度和强

度；再在光路上用纯镍滤波片方法将ＣｕＫβ及其韧

致辐射衰减５个数量级，可将Ｃｕ靶Ｘ射线管光源

ＣｕＫα单能化，可用滤片透过率作为光源单能化

判据．

在Ｘ射衍射仪上，将测角仪θ设置在一级衍射

的入射角不变，测角仪２θ从θ１ 至θ２ 用正比计数器

对Ｘ光晶体的衍射峰进行扫描测量，获得ＣｕＫα能

量下的扭摆曲线．去掉衍射晶体后，测量单能化的

ＣｕＫα光源强度，可获得归一化的扭摆曲线犘（θ），

通过积分即可获得 ＣｕＫα能点的晶体积分衍射

效率．

２　标定实验

标定实验在国产 Ｙ２０００型Ｘ射线衍射仪上进

行．Ｙ２０００衍射仪主要由Ｘ射线管、θ２θ测角仪、正

比计数器、高压电源、水冷系统和控制系统等组成，

它具有Ｘ射线出光稳定、测角仪角度控制精确等特

点．Ｘ射线衍射仪通常用于材料的物相及定量分析．

Ｙ２０００型Ｘ射线衍射仪的核心组件见图１．

Ｙ２０００型Ｘ射线衍射仪属于卧式结构，利用它

对Ｘ光晶体本征参量进行实验标定，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，实物见图１．为了进一步提高准确度，将

衍射仪的入射狭缝宽度变窄为０．４ｍｍ、接收狭缝

宽度变窄为０．０５ｍｍ．按照操作规程，将Ｘ射线衍

射仪经过精确“校零”，即将Ｘ射线光源、θ测角仪、

２θ测角仪和正比计数器进行精确的准直．

图１　Ｘ射线衍射仪的核心组件

Ｆｉｇ．１　ＫｅｙａｓｓｅｍｂｌｉｅｓｏｆＸｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｏｍｅｔｅｒ

Ｘ射线管光源的单能化及其判据．对于Ｃｕ靶Ｘ

射线管，为了降低韧致辐射的能区宽度和强度、Ｃｕ

Ｋβ线发射强度，考虑到晶体衍射效率、气体正比计

数器的线性范围等因素，将Ｃｕ靶Ｘ射线管的电压、

电流分别设置为１５ｋＶ、２０ｍＡ．在入射狭缝处加

４０μｍ厚度的纯镍滤片，将ＣｕＫβ及韧致辐射衰减

近５数量级，获得了Ｃｕ靶ＣｕＫα单能化的Ｘ射线

光源．在基准“零”位，在无 Ｘ光衍射晶体时，由纯

（纯度＞９９．９９％）镍滤片ＣｕＫα能点的透过率作为

单能化判据；如２０μｍ 厚的纯镍滤片透过率为

４２％，则Ｘ射线管光源已ＣｕＫα单能化．

测角仪最佳θ值确定与扭摆曲线的获取．将Ｘ

光平面晶体ＰＥＴ（００２）置于晶体样品架上，安装到

基准面上．根据Ｃｕ靶Ｋα名义能量、ＰＥＴ晶体价格

常量名义值（２犱＝０．８７４２ｎｍ）和布拉格公式，求出

θ约为１０．１５°，则２θ约为２０．３０°；先固定测角仪θ在

１０．１５°，测角仪２θ在２θ为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的２θ，设此

时２θ为２θ－１．再固定测角仪２θ在２θ－１，测角仪θ在

１０．１５°附近一定范围内扫描，寻找此时正比计数器

最大计数值的θ，设此时θ为θ－１．经迭代数次，直到

找到正比计数器都为最大计数的θｏｐｔ和２θｏｐｔ．实验

得出最佳值θｏｐｔ为１０．１４９°，将测角仪θ 固定在

１０．１４９°，测角仪２θ从２０．１５°到２０．４５°扫描测量，测

角仪２θ采用最小步长０．００１°，利用正比计数器测量

随测角仪２θ角度变化的 Ｘ光强度的计数值 ＣＰＳ

（ｃｏｕｎｔｓｐｅｒｓｅｃｏｎｄ），即 ＣｕＫα能点的扭摆曲线

犘（θ）．

仅取下含晶体的样品架，在其他条件均不变时，

将测角仪２θ置于已精确校准的“零位”，利用正比计

数器测量Ｘ射线管ＣｕＫα单能化光源强度的计数

值ＣＰＳ随时间狋的变化曲线．

１９０１
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３　实验结果与分析

对于Ｘ光平面晶体ＰＥＴ（００２），实验确定最佳

值θ为１０．１４９°，测角仪２θ从２０．１５°到２０．４５°扫描

测量，获得了ＣｕＫα能点ＰＥＴ（００２）晶体的扭摆曲

线犘（θ），实验结果为粗实线，如图２．从测量曲线看

出，衍射的本底计数约１５０ｃｐｓ，ＣｕＫα１和ＣｕＫα２

的信噪比都优于２５０，且ＣｕＫα１和ＣｕＫα２的衍射

峰结构十分清晰，也证明ＰＥＴ平面晶体分辨本领

很高．

图２　ＰＥＴ晶体测定的ＣｕＫα线的扭摆曲线

Ｆｉｇ．２　ＥｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｒｅｓｕｌｔｏｆＣｕＫαｂｙＰＥＴｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ

假设扭摆曲线为高斯型，拟合Ｃｕ靶的ＣｕＫα１

和ＣｕＫα２衍射线谱，结果如图２．图中其中长短虚

线分别为拟合后ＣｕＫα１和ＣｕＫα２两能点的扭摆

曲线，拟合与实验数据偏离最大偏差为０．０５％，扭

摆曲线的拟合数据见表１．

表１　ＣｕＫα扭摆曲线拟合数据

犜犪犫犾犲１　犉犻狋狋犻狀犵狆犪狉犪犿犲狋犲狉狊狅犳犆狌犓α狉狅犮犽犻狀犵犮狌狉狏犲狊

Ｒｏｃｋｉｎｇ

ｃｕｒｖｅｓ

Ａｒｅａ

／（ｃｐｓ°）
２θ／（°） ＦＷＨＭ／（°）

Ｉｎｔｅｎｓｉｔｙ／

ｃｐｓ

ＣｕＫα１ １８５５．０１ ２０．２９８ ０．０２５０ ５９１５７

ＣｕＫα２ １０２７．０６ ２０．３６９ ０．０２５７ ３１８５８

　　因ＣｕＫα１能点曲线拟合角度为１０．１４９°、Ｃｕ

Ｋα１的国际评价波长为０．１５４０５ｎｍ，由式（１），推

出ＰＥＴ（００２）晶体的晶格常量２犱＝０．８７４２５ｎｍ．

Ｙ２０００型Ｘ射线衍射仪的θ分辨力为０．００５°，由布

拉格公式可导出２犱＝（０．８７４２５±０．０００４２）ｎｍ，

犽＝１．

Ｙ２０００型Ｘ射线衍射仪使用水冷方式严格控

制Ｘ射线管温度，其Ｘ光输出十分稳定，可长时间

运行．实验标定用时不超过５ｍｉｎ．用正比计数器获

得的ＣｕＫα光源强度１０ｍｉｎ内随时间变化的测量

结果如图３．拟合表明，图３中的ＣｕＫα光源强度平

均值 为 ２８５９３０ＣＰＳ，计 数 值 的 最 大 偏 差 仅 为

１．３９％．因实验获得的扭摆曲线的计数值与光源强

度关联，将其除以光源强度即可获得物理意义上的

犘（θ）．依据式（２）积分，获得了ＰＥＴ（００２）晶体的

犚ｃ＝１．７５９×１０
－４Ｒａｄ．在实验标定中，影响犚ｃ测量

的主要因素为衍射仪出光稳定性和测角仪的分辨

力，由衍射仪出光非稳定性小于１．３９％，测角仪的

分辨 力 为０．００５°，推 出 犚ｃ ＝ （１．７５９±０．０２４）×

１０－４Ｒａｄ，犽＝１．

图３　ＣｕＫα光源的稳定性

Ｆｉｇ．３　ＳｔａｂｉｌｉｔｙｏｆＣｕＫαＸｒａｙｓｏｕｒｃｅ

国产Ｘ射线衍射仪可方便更换Ｘ射线管靶材

（如Ｃｒ、Ｔｉ、Ｆｅ、Ｍｏ、Ａｇ和 Ｗ 等），其校准也相对简

单，若采用类似方法也能对Ｘ光晶体其它能点的积

分衍射效率进行实验标，可为Ｘ光晶体的本征参量

库提供更多的标定数据．

４　结论

基于 Ｘ射线衍射仪，通过制作平面晶体样品

架，采取控制Ｘ射线管电源、滤波片选取和厚度控

制等措施，极大地抑制了ＣｕＫβ及韧致辐射，使Ｘ

射线管光源ＣｕＫα单能化，并用滤片作为Ｘ射线光

源单能化判据．对在Ｘ光线谱测量中常用的Ｘ光晶

体季戊四醇［ＰＥＴ（２００）］的晶格常量２犱和ＣｕＫα

能点下的积分衍射效率犚ｃ进行了标定方法研究，其

值 分 别 为 （０．８７４２５±０．０００４２）ｎｍ和（１．７５９±

０．０２４）×１０－４Ｒａｄ．

基于Ｘ射线衍射仪的Ｘ光晶体本征参量的实

验标定既快速高效，且十分方便和灵活．通过对 Ｘ

光晶体本征参量的实验标定，为激光惯性约束核聚

变、Ｚｐｉｎｃｈ、高离化态离子谱学和等离子体物理等

实验研究中准确鉴定Ｘ光晶体种类和品质，研制各

种类型晶体谱仪，Ｘ光线谱定量测量和高分辨Ｘ光

单能成像诊断提供条件．
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ｍｏｎｏｃｈｒｏｍａｔｉｃｓｏｕｒｃｅ，ａｎｄｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎｐｏｗｅｒｏｆｆｉｌｔｅｒｗａｓｔｈｅｃｒｉｔｅｒｉｏｎｏｆＣｕＫαｍｏｎｏｃｈｒｏｍａｔｉｃｓｏｕｒｃｅ．

ＦｏｒＸｒａｙＰｅｎｔａｅｒｙｔｈｒｉｔｏｌ（００２）ｐｌａｎｅｃｒｙｓｔａｌｏｆＣｒｙｓｔａｌｌａｔｔｉｃｅ（２犱）ａｎｄｉｎｔｅｇｒａｌｒｅｆｌｅｃｔｉｖｅｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ（犚ｃ）

ｏｆＣｕＫαｅｎｅｒｇｙｗｅｒｅｃａｌｉｂｒａｔｅｄ，ｔｈｅｒｅａｒｅ２犱＝（０．８７４２５±０．０００４２）ｎｍ，犚ｃ＝（１．７５９±０．０２４）×１０
－４

Ｒａｄｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．ＴｈｉｓｋｉｎｄｏｆｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｍｅｔｈｏｄｉｓｅｆｆｉｃｉｅｎｔａｎｄｃｏｎｖｅｎｉｅｎｔｏｎＸＲＤｉｎｃｏｍｍｏｎ

ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ．ＯｎＸＲＤ，ｏｔｈｅｒｍｏｎｏｃｈｒｏｍａｔｉｃＸｒａｙｓｏｕｒｃｅｓｃａｎｂｅｏｂｔａｉｎｅｄｂｙｃｈａｎｇｉｎｇｔｈｅｍａｔｅｒｉａｌｏｆＸ

ｒａｙｔｕｂｅ，ａｎｄｉｎｔｅｇｒａｌｒｅｆｌｅｃｔｉｖｅｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｅｎｅｒｇｙｗｉｌｌｂｅｏｂｔａｉｎｅｄｂｙｔｈｅｓａｍｅｗａｙ．
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