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Основы рентгеновской дифракции и работы с оборудованием 

Происхождение рентгеновского излучения 

Рентгеновское излучение на шкале длин электромагнитных волн 
расположено между γ-лучами и ультрафиолетовой частью спектра. 
Ему соответствует диапазон длин волн 10-2 – 102 Ǻ. Оно возникает в 
результате замедления заряженных частиц (при бомбардировке 
вещества быстро летящими электронами).  

Различают два типа рентгеновского излучения - тормозное 
(непрерывный спектр) и характеристическое (дискретный спектр). 
Наличие непрерывного тормозного излучения является следствием 
неупругого торможения ускоренных электронов мишенью.  

Характеристический, или линейчатый спектр возникает при 
поглощении атомом порции энергии достаточной для возбуждения 
одного из внутренних электронов. Атом возвращается в 
невозбужденное состояние путем самопроизвольного заполнения 
вакансии электроном с других оболочек. Избыток энергии, равный 
разности энергий электрона на этих уровнях, выделяется в виде кванта 
рентгеновского излучения. При выбивании электрона, например на K-
уровень возможен переход электронов с L-уровня (появляется Kα-
излучение) или с M-уровня (появляется Kβ-излучение). При этом 
получается наиболее коротковолновая K-серия рентгеновского 
спектра (Рис. 1). Однако, вероятность переходов между дальними 
оболочками значительно меньше, чем между соседними. Поэтому 
интенсивность спектральных линий, соответствующих β-сериям 
гораздо меньше, чем интенсивность α-серий. То есть на спектре 
рентгеновского излучения проявляются, как правило, только α-линии 
и β-линии. А так как K-оболочка самая глубокая, и имеет самый 
большой энергетический зазор до другой ближайшей оболочки, то при 
переходах на эту оболочку излучаются кванты самых высоких 
энергий. 

Кроме того, за счет орбитального расщепления оболочек, 
происходит расщепление линий характеристического рентгеновского 
излучения. Например, Kα-линия является дублетом, состоящим из Kα1-
линии и Kα2-линии с разделением δλ/ λ ~ 10-3. Значения длин волн 
основных линий K-серии меди (Cu): λ (Kα1) = 1.5405 Å, 
λ (Kα2) = 1.5443 Å, λ (Kβ) = 1.3922 Å. 
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Рис. 1. Схема возникновения характеристических рентгеновских лучей 
(модель Бора, радиусы орбит даны не в масштабе) 

Условие возникновения дифракции в кристалле, закон Брэгга-
Вульфа 
Рентгеновская дифрактометрия (рентгенодифракционный анализ, 

XRD – X-ray diffractometry) основана на способности рентгеновских 
лучей отражаться от плоских сеток, образованных атомами в 
кристаллической решетке материала. Это приводит к возникновению 
дифракционных отражений (дифракционных максимумов), каждое из 
которых характеризуется определенным межплоскостным 
расстоянием и интенсивностью. Возникновение дифракции 
происходит согласно закону Брэгга-Вульфа. 

ql sin2dn � ,  (1) 

где n – целое число, описывающее порядок дифракционного 
отражения, λ – длина волны, d – межплоскостное расстояние между 
отражающими плоскостями, θ – угол, который составляет падающий 
или дифрагированный луч с отражающей плоскостью. 
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Рис. 2. Дифракция плоской волны. 

Вывод закона Брэгга-Вульфа можно понять с помощью Рис. 2, на 
котором показана схема образования интерферирующих лучей. 
Отражение получается в случае, когда углы θ падения и отражения 
равны друг другу и разность хода АОВ между двумя лучами, 
отраженными от соседних плоскостей, равна nλ, т.е. целому числу 
длин волн. Таким образом, условие появления рефлекса выглядит так: 

d
n

2
sin lq �  (2) 

Где θ – угол падения и отражения рентгеновского пучка от 
кристаллических плоскостей исследуемого материала. 

Рентгеновские установки. 

Установки для рентгеновской дифрактометрии называются 
рентгеновскими дифрактометрами. Основными составляющими 
частями дифрактометра являются: 

�x�� Источник рентгеновского излучения 
�x�� Гониометр 
�x�� Детектор, регистрирующий дифрагированное излучение 

В лабораторном источнике рентгеновского излучения электроны 
ускоряются напряжением 20-50 кВ по направлению к твердой 
мишени, где они тормозятся в результате столкновения. Это приводит 
к образованию линейчатого спектра на фоне непрерывного 
(тормозного). 
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Рис.3. Рентгеновская схема дифрактометра с фокусировкой по Брэггу-

Брентано. 1. – рентгеновская трубка, 2. – монохроматор, 3. – гониометр, 4. – 
щели, 5. – образец, 6. – детектор 

Наиболее распространенным лабораторным источником 
рентгеновских лучей является рентгеновская трубка. Источником 
электронов является катод – вольфрамовая спираль, нагреваемая 
электрическим током. При повышении температуры нити накала 
количество электронов, испускаемых катодом, возрастает, т.е. сила 
тока трубки зависит от температуры нити накала (тока накала трубки). 

Рентгеновские трубки могут быть запаянными и разборными. На 
Рис. 4 приведена схема запаянной рентгеновской трубки. 

Материал анода определяет длину волны рентгеновского 
излучения. Наибольшее распространение получили медные аноды в 
силу высокой интенсивности и удобной длины волны, которая 
соизмерима с большинством межплоскостных расстояний. Кроме 
того, медную мишень легко охладить по причине ее высокой 
теплопроводности, и ее производительность ограничивается только 
отводом тепла. Охлаждение может быть воздушным, водяным или 
смешанным в сочетании с вращением анода для более эффективного 
рассеяния тепла. 



 7

 

Рис. 4. Запаянная рентгеновская трубка состоит из стеклянного цилиндра, 
воздух из которого откачен до 10-5 – 10-6 мм рт. ст., и электродов – анода и 
катода. Катод представляет собой вольфрамовую спираль 4, электрически 
соединённую с катодным фокусирующим колпачком 5. Заземлённый анод 
представляет собой металлическую пластинку 2, напаиваемую на массивное 
медное основание 1. В корпусе трубки напротив анода расположены окна 3 
из слабо поглощающего материала для выхода рентгеновских лучей. 

Гониометр является основным узлом дифрактометра, на котором 
установлены детали (щели, монохроматор, держатель образцов), 
создающие оптимальную геометрию для получения и регистрации 
дифракционной картины. Гониометр служит для приведения в 
движение держателя образцов и поворота приёмной щели детектора, а 
так же для точного отсчёта углов и расстояний. Детекторами служат 
чаще всего пропорциональные или сцинтилляционные счётчики. 

В большинстве дифрактометров, предназначенных для проведения 
фазового анализа поликристаллических объектов, используется так 
называемая фокусировка по Брэггу-Бретано, основанная на равенстве 
вписанных углов, опирающихся на одну и ту же дугу: фокус 
рентгеновской трубки (F), поверхность образца (P) и приемная щель 
детектора (S) должны находиться на одной окружности – окружности 
фокусировки (Рис. 5). Такая фокусировка позволяет использовать 
расходящийся первичный пучок рентгеновских лучей и вращать 
образец в собственной плоскости (для уменьшения эффекта 
крупнокристалличности исследуемого материала). 
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Рис. 5. Ход лучей при фокусировке по Бреггу-Брентано. F – фокус 
рентгеновской трубки, P – поверхностьобразца и S – приемная щель 
детектора. 

Щели (системы щелей) ограничивают вертикальную и 
горизонтальную расходимость рентгеновского пучка. Монохроматор 
уменьшает спектральную и/или угловую расходимость, однако, это 
сопровождается значительным уменьшением интенсивности 
рентгеновского пучка. Основной задачей в случае 
поликристаллических образцов является регистрация возможно 
большего количества дифракционных отражений, поэтому для 
анализа таких объектов монохроматор, как правило, не используется. 

Гониометр обеспечивает одновременный поворот образца на угол θ 
и поворот детектора на угол 2θ, чтобы всегда выполнялось равенство 
углов падения и отражения необходимое по условию Брэгга-Вульфа 
Таким образом измерение дифрактограммы осуществляется в режиме 
θ-2θ-сканирования, при котором скорость поворота детектора в два 
раза больше скорости поворота образца. Особенностью 
поликристаллического образца, является то, что возможно получить 
отражения от всех возможных, для исследуемого материала 
кристаллографических плоскостей. 
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Сканирование производится в широком угловом диапазоне (для 2θ 
~ 5о – 100о) с целью зарегистрировать возможно большее количество 
дифракционных максимумов. Скорость сканирования и шаг 
определяются решаемой задачей. Рентгенодифракционная кривая в 
случае поликристаллического образца – дифрактограмма 
представляет собой зависимость интенсивности дифрагированного 
рентгеновского пучка от двойного Брэгговского угла 2�T. При этом 
каждому дифракционному максимуму на дифрактограмме 
соответствует свое межплоскостное расстояние согласно уравнению 
Брегга-Вульфа (1). 

Возможности XRD  
Рентгеновская дифрактометрия позволяет анализировать 

поликристаллические и монокристаллические объекты, как в виде 
объемных материалов, так и в виде тонких пленок. Для каждого из 
этих двух типов материалов имеется определенный набор параметров, 
определяемых с помощью рентгенодифракционного анализа. 

В поликристаллических объектах рентгеновская дифрактометрия 
позволяет определить: 

�x�� химические соединения, присутствующие в образце 
�x�� параметры решетки отдельных соединений 
�x�� размер областей когерентного рассеяния.  

В монокристаллических образцах XRD дает возможность оценить 
следующие параметры: 

�x�� ориентировка кристалла 
�x�� параметр кристаллической решетки 
�x�� толщины слоев 
�x�� степень структурного совершенства (мозаичность, плотность 

дислокаций) 
�x�� период сверхрешётки 
�x�� состав твёрдого раствора 
�x�� качество (гладкость) интерфейсов 
�x�� напряжение решётки и степень релаксации. 
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Защита от рентгеновского излучения и дозиметрия 

При выполнении работ, связанных с применением рентгеновских 
методов исследования материалов, и использовании 
соответствующих аппаратов и трубок существует опасность 
поражения работающих электрическим током и ионизирующим 
излучением. 

Защита от поражения электрическим током обеспечивается 
защитным ограждением и системой блокировки. Однако необходимо 
учитывать, что блокировочные устройства (дверцы и др.) 
разрывают только цепь высоковольтного питания и разряжают 
емкости в высоковольтной схеме, но при этом обычно не 
обесточиваются цепи низкого напряжения (220 - 380 В). 

Наиболее опасным является воздействие ионизирующего 
излучения. Оно основано на поглощении и рассеянии рентгеновских 
и γ-лучей, которое сопровождается в общем случае образованием 
фотоэлектронов, электронов отдачи и пар, ответственных за 
ионизацию и возбуждение атомов и молекул среды. 

Рентгеновские лучи, поглощенные организмом человека, 
оказывают на него биологическое воздействие. Степень этого 
воздействия определяется длиной волны излучения и количеством 
поглощенных фотонов. Эти две величины определяют 
поглощаемую дозу (ПД), под которой понимают дозу, измеряемую 
поглощенной энергией на единицу массы (Дж/кг). 

Единицей поглощенной энергии является рад: 1Р = 0,01 Дж/кг = 
100 эрг/г. 

Дозу излучения, определяющую биологическое воздействие 
излучения на организм, называют биологической дозой и измеряют 
в бэрах: 1 бэр = 1 рад, для рентгеновских лучей. 

Для измерения дозы рентгеновского и γ-излучения используют 
ионизирующее действие этого излучения при поглощении его в 
воздухе, т.е. заряд всех ионов одного знака, возникающих в воздухе 
при полном торможении всех вторичных электронов, которые были 
образованы фотонами. Единицей такой дозы, характеризующейся 
величиной заряда на единицу массы (Кл/кг) является рентген: 1 Р 
= 258 мкКл/кг. Доза 1 Р отвечает заряду ионов в одну 
электростатическую единицу в 1 см3 атмосферного воздуха (масса 
0,001296 г) при  0°С и  1 0 5  Па  (760 мм рт .  ст . ) .  В случае 
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мягкой биологической ткани (76,2% О; 1 1 , 1 % С; 10,1% Н; 2,6% N) 
и рентгеновских лучей 1 Р =1 рад=1 бэр. 

Нормами радиационной безопасности (НРБ-76) устанавливается 
предельно допустимая доза (ПДД), под которой понимают 
наибольшее значение индивидуальной дозы, которое при 
равномерном воздействии в течение 50 лет не вызовет в состоянии 
человека неблагоприятных биологических изменений, 
обнаруживаемых современными методами. Для лиц, 
непосредственно работающих с источниками ионизирующих 
излучений в условиях облучения всех частей тела, установлена 
предельно допустимая доза, равная 5 бэр в год, что 
соответствует 0,1 Р за неделю или мощности дозы около 3 мР/ч. 
Естественный фон (космические лучи, радиоактивность 
окр у ж а ю щ ей  с р е д ы  и  т .  п . )  с о с т а в л я е т  0,1 бэр/год. А у 
окошек трубки оно может достигать 105 Р/мин. 

Кроме того важным поражающим фактором ионизирующего 
излучения является ионизация окружающей среды, как то молекул 
воздуха, микрочастиц, пыли. Эти частицы, при попадании в организм 
человека, могут нанести вред его здоровью. 

Безопасные от действия излучения условия работы 
обеспечиваются защитными устройствами современной аппаратуры, 
необходимыми организационно-техническими мероприятиями и 
строгим выполнением работающими правил техники безопасности. 

Организационно-технические мероприятия включают правильное 
размещение и установку аппаратов, а также дополнительных 
устройств.  

Для защиты работающих от облучения в соответствии с 
конструкцией аппаратуры и особенностями установки образцов для 
данной конкретной задачи периодически должно проводиться: 
определение с помощью дозиметров безопасных зон и зон 
повышенной опасности возле аппарата, дозиметрический контроль, 
составление рабочих инструкций и правил техники безопасности, 
мероприятия по ликвидации аварийной обстановки, специальное 
обучение и профосмотры. 
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�x�� Работа на аппаратах с отключенными или снятыми 
защитными устройствами строго запрещена. 

�x�� Нахождение в комнате с работающей рентгеновской 
установкой строго запрещено всем, кроме обслуживающего 
персонала имеющего соответствующий допуск. 

�x�� Долгое нахождение в помещении с ионизированным 
воздухом опасно для здоровья. 

 
Дозиметрическая аппаратура различна для разных видов излучения 

и частиц. 
Для измерения доз рентгеновского и гамма-излучений служат 

различного типа рентгенометры. Датчиками в них являются 
ионизационные камеры различных объемов. Отсчет дозы в 
рентгенах производится по величине ионизационного тока, 
регистрируемого выходным стрелочным прибором. Эти приборы 
позволяют измерять дозы в пределах 0,001 - 50 000 Р в 
диапазоне энергий от 6 кэВ до 1 -  2 МэВ. 

В зарубежных рентгенометрах применяются полупроводниковые 
датчики, сопротивление которых изменяется под воздействием 
рентгеновского излучения, а также малогабаритные ионизационные 
камеры. 

Работа по определению кристаллической структуры 

Определение межплоскостных расстояний в кристалле 
Одна из основных задач рентгеноструктурного анализа — 

определение вещественного или фазового состава материала. 
Рентгеноструктурный метод является прямым и характеризуется 
высокой достоверностью, экспрессностью и относительной 
дешевизной. Метод не требует большого количества вещества, анализ 
можно проводить без разрушения детали. Области применения 
качественного фазового анализа очень разнообразны и для научно-
исследовательских работ, и для контроля в производстве. Можно 
проверять состав исходных материалов металлургического 
производства, продуктов синтеза, передела, результат фазовых 
изменений при термической и химико-термической обработке, вести 
анализ разных покрытий, тонких пленок и т. д. 
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Каждая фаза, обладая своей кристаллической структурой, 
характеризуется определенным, присущим только данной фазе 
набором дискретных значений межплоскостных расстояний d/n от 
максимального и ниже. Как следует из уравнения Вульфа—Брэгга, 
каждому значению межплоскостного расстояния соответствует линия 
на рентгенограмме от поликристаллического образца под 
определенным углом θ (при заданном значении длины волны λ). 
Таким образом, определенному набору межплоскостных расстояний 
для каждой фазы на рентгенограмме будет соответствовать 
определенная система линий (дифракционных максимумов). 
Относительная интенсивность этих линий на рентгенограмме зависит 
прежде всего от структуры фазы. Следовательно, определив 
местоположение линий на рентгенограмме (ее угол θ) и зная длину 
волны излучения, на котором была снята рентгенограмма, можно 
определить значения межплоскостных расстояний d/n по формуле 
Вульфа-Брэгга: d/n = λ/(2sinθ). 

На рентгенограмме первая линия отвечает наибольшему 
межплоскостному расстоянию dH1K1L1 = d1, последняя линия 
получается для di, для которого еще di >λ/2, где λ — длина волны 
используемого излучения, так как при этом по формуле Вульфа—
Брэгга sin θ < 1, т. е. отражение еще возможно.  

Определив набор d/n для исследуемого материала и сопоставив его 
с известными заранее данными d/n для чистых веществ, их различных 
соединений, можно установить, какую фазу составляет данный 
материал. Следует подчеркнуть, что определяются именно фазы, а не 
химический состав, но последний иногда можно вывести, если 
существуют дополнительные данные об элементном составе той или 
иной фазы. Задача качественного фазового анализа значительно 
облегчается, если известен химический состав исследуемого 
материала, потому что тогда можно сделать предварительные 
предположения о возможных в данном случае фазах. 

Для фазового анализа главное – точно измерить d/n и 
интенсивность линий. Расчет d/n по рентгенограмме проводится с 
помощью уравнения Вульфа-Брэгга (1) по известной длине волны 
рентгеновского излучения. Данные о межплоскостных расстояниях 
для различных фаз можно найти в специальных таблицах, справочной 
литературе и в журнальных статьях.  
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Индицирование 

Определение кристаллической структуры фазы предполагает 
установление ячейки Бравэ, ее периодов, числа и расположения 
атомов в ячейке. Эта задача решается путем индицирования линий 
рентгенограммы. 

Под индицированием линий рентгенограммы понимают операцию 
определения индексов интерференции (HKL) каждой линии 
рентгенограммы. Индексы интерференции равны произведению 
индексов семейства плоскостей (hkl), отражение от которых дает 
данную линию на рентгенограмме, на порядок отражения n: 

H = nh; K = nk; L = nl. 

Так как числа, образующие индексы hkl, не могут иметь общего 
делителя, то, зная индексы HKL данной линии, можно определить, за 
счет отражения какого порядка и от каких плоскостей получилась эта 
линия. 

Так, линия с индексами HKL, равными (200), получилась в 
результате отражения второго порядка от плоскостей (100), а линия 
(400) — благодаря отражению четвертого порядка от тех же 
плоскостей. Линия (420) — результат отражения второго порядка от 
плоскостей (210) и т. д. 

Определение индексов интерференции проводят разными способами 
для разных сингоний. Исходной формулой для определения HKL во 
всех случаях является формула Вульфа-Брэгга (1). 

Из кристаллографии известна связь между периодом ячейки и 
межплоскостным расстоянием. Для кубической ячейки, например, она 
определяется выражением 

а2 = (d/n)2 (H2 + К2 + L2) (3) 

Подставив в выражение (2) значение dHKL - d/n из формулы (1), 
получим выражение 

sin2 θ = (λ2/4a2) (H2 + К2 + L2) (4) 

которое носит название квадратичной формы. 
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Таблица 1. Квадратичные формы для некоторых сингоний. 

Таким образом, каждому значению sinθ, а следовательно, и dHKL. 
соответствуют определенные значения индексов интерференции HKL. 
Индицирование кристаллов других сингоний значительно труд- 

нее, так как у средних сингоний для описания ячейки надо знать не 
один, как у кубических кристаллов, а два параметра. Это усложняет и 
квадратичную формулу и методы индицирования. У кристаллов 
низших сингоний количество неизвестных параметров возрастает: у 
ромбических кристаллов три неизвестных параметра (a, b, c) , у 
моноклинных – четыре (a,b, c, γ) , у триклинных – все шесть 
параметров (a,b, c,α,β, γ) нуждаются в расчете, так как они могут 
принимать независимые друг от друга значения. 

Дифрактограммы различных типов решёток 

В общем случае на дифрактограмме должны присутствовать 
рефлексы от всех кристаллических плоскостей. В случае наличия 
симметрии, некоторые отражения гасятся, и линии с 
соответствующими индексами HKL на рентгенограмме отсутствуют. 
Закономерности погасания зависят от симметрии решетки и 
расположения атомов в элементарной ячейке (т. е. от типа решетки) и 
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их определяют из условий равенства нулю структурного фактора 
интенсивности. 

�x�� В случае объемноцентрированной решетки гасятся линии, 
для которых сумма индексов (H + К + L) есть число нечетное. 

�x�� В случае гранецентрированной решетки гасятся линии, для 
которых индексы Н, К и L есть числа разной четности. 

�x�� В случае кубической решетки типа алмаза гасятся линии, 
для которых индексы Н, К и L – числа разной четности, и те 
линии с четными индексами, сумма которых не делится на 
четыре. 

�x�� В случае гексагональной компактной решетки гасятся 
линии, для которых индекс L есть число нечетное, а сумма H 
+ 2К кратна трем, а также линии вида 00 L при нечетном 
значении L. 

Возможные индексы интерференции для первых десяти линий 
наиболее важных кубических решеток приведены в табл.2. и показаны 
графически на рис. 6 , на котором виден также характер взаимного 
расположения линий для веществ с рассмотренными решетками. 

Интенсивность полученных рефлексов так же зависит от 
симметрии. Например, с точки зрения этого метода, плоскости с 
индексами (100), (010), (001), (-100), (0-10), (00-1) тождественны. 
Точно так же, как плоскость с индексами (100) имеет индекс 
повторяемости P = 6, так плоскость с индексами (111) будет иметь 
индекс повторяемости P = 8, а у плоскости с индексами (110) – P = 12. 
Чем больше P, тем большее количество плоскостей в образце при 
соответствующем угле будет одновременно удовлетворять условию 
дифракции, а следовательно будет больше и интенсивность 
дифрагированного пучка. 
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Рис.6. Схемы рентгенограмм веществ с различными решетками: 1 – 
примитивная кубическая; 2 – объемоцентрированная кубическая (ОЦК); 3 – 
гранецентрированная кубическая (ГЦК); 4 – алмазоподобная; 5 –- 
гексагональная плотнейшая упаковка (ГПУ) 
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Вещества с кубической решеткой 
Индицирование. 

Из квадратичной формы для кубической сингонии следует, что 
отношения квадратов синусов углов отражения для разных линий 
рентгенограммы (λ и а = const) должны быть равны соответствующему 
отношению сумм квадратов индексов и, следовательно, отношению 
целых чисел: 
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sin
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Справедливым будет также выражение 
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Из данных, приведенных в табл.3, следует, что ряд отношений Qt 
для всех линий рентгенограммы в порядке возрастания углов θ (где 
θi— угол данной линии, а θ1 — угол первой линии) должен представлять 
собой строго определенный ряд чисел, различный для решеток Бравэ 
разного типа. 

Задача индицирования сводится к тому, чтобы найти значения sin2θ 
для всех линий рентгенограммы (по одной из волн, обычно по Ка 
излучению), и ряд отношений sin2θi/sin2θ1 = Qi, и сопоставить 
полученный ряд с данными, приведенными в табл.3. 

 
Тип решетки Qi 

Примитивная (К6) 1; 2; 3; 4; 5; 6; 8; 9; 10; 11 

Объемоцентрированная (К8) 1; 2; 3; 4; 5; 6; 7; 8; 9; 10 

Гранецентрированная (К12) 1; 1,33; 2,66; 3,67; 4; 5,33; 6,33; 6,67; 8 ;9 

Типа алмаза (К4) 1; 2,66; 3,67; 5,33; 6,38; 8; 9; 10,68; 11,67; 13,33 

Таблица 3. Ряд Q для кубических решеток 
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Значения индексов (Hi, Ki,, Li) данной линии определяют по сумме 
)( 222

iii LKH ���� . При этом 

)( 2
1

2
1

2
1

222 LKHQLKH iiii ����� ����  (7) 

где сумма 2
1

2
1

2
1 LKH ����  в соответствии с табл.2 для различных 

решеток имеет различные значения: 

Примитивная (К6) ..................................... 1 

Объемноцентрированная ОЦК (К8) ......... 2 

Гранецентрированная ГЦК (К12) ............ 3 

Типа алмаза (К4) ....................................... 3 

На первый взгляд существует известная неопределенность для 
решеток (К6) и (К8). Действительно, ряд отношений Qi, совпадает для 
решеток обоих типов и поэтому неясно, что принимать за сумму 
( 2

1
2
1

2
1 LKH ���� ) – единицу или двойку. 

Эту неопределенность легко устранить, применив один из 
следующих способов: 

1. Относительная интенсивность линий рентгенограммы с 
близкими углами θ определяется прежде всего их множителем 
повторяемости Р. Для линий (100) и (200), с одной стороны, и (110), с 
другой, множитель Р равен соответственно 6 и 12. Таким образом, 
для решетки К6 из первых двух линий на рентгенограмме (100, 110, 
…) более интенсивной должна быть вторая, а для решетки К8 (110, 
200, …) – первая. Сравнив на рентгенограмме интенсивность первых 
двух линий от α-излучения, можно таким образом однозначно 
установить, тип решетки. 

2. Если для седьмой α-линии по счету со стороны малых углов 
значение Q7 оказалось равным 7, то сумма ( 2

1
2
1

2
1 LKH ���� )  должна 

быть равна 2 (а не 1), и (H1 K1 L1) — (110), так как (H2 + К2 + L2) не 
может быть равно 7. Следовательно, решетка является кубической, 
объемноцентрированной. Если Q7 равно 8, то решетка простая 
кубическая и (H1 K1 L1) – (100). 
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Определение размеров элементарной ячейки 

После индицирования рентгенограммы вещества с кубической 
решеткой период последней легко определяется по формуле 

222)sin2/( LKHa ����� ql  (8a) 

или 

222 LKHda HKL �����  (8б) 

Для определения а в кубической решетке достаточно 
воспользоваться одной линией. Рекомендуется, однако, при 
возможности рассчитать а по нескольким линиям с большими углами 
θ. 

Ошибка определения а в первом приближении может быть 
подсчитана для разных линий, по которым ее определяли согласно 
формуле 

Δa=a ctgθ Δθ (8) 

Поскольку Δа зависит от θ, значения а, полученные по разным 
линиям, нельзя просто усреднять. 

В качестве окончательной величины а следует принять либо 
значение для линии с максимальным углом θ, либо среднее из 
значений для последних линий с углами θ > 70°, либо, построить 
график а =f (θ) и экстраполировать величину а до угла θ = 90°. 

Определение размеров кристаллитов 

Фактически, данная методика позволяет определить размер 
области когерентного рассеяния (ОКР). Таким образом, можно 
оценить размер кристаллита в поликристалле, или размер зерна в 
порошке, если последние представляют собой монокристаллы. 
Размер их может быть определен по формуле Селякова-Шеррера: 

D = n�O/�E�c̃os�T (9) 

D-размер ОКР в ангстремах, �O -длина волны излучения, �T- угол 
рассеяния, �E - физическое уширение линии на дифрактограмме в 
радианах (в шкале 2�T), n- коэффициент, зависящий от формы 
частицы и близкий к 1. Практически определить размеры ОКР по 
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этой формуле можно в пределах от ~ 1500-2000 Å до 15-20 Å, 
причем в различных кристаллографических направлениях. 
Используя линии с разными индексами, можно оценить форму 
кристаллитов, сравнивая получившиеся размеры вдоль выбранного 
направления. 

Практическая часть и порядок проведения работы 
Цель работы: 
освоить технику съемки и анализа рентгенограммы 

поликристаллического объекта: освоить методику индицирования 
линий рентгенограммы, использования правила погасаний для 
определения типа решетки Бравэ, расчета периодов решетки. 

 
В данной работе образец является однофазным и представляет 

собой металл, полупроводник или соединение с кубической 
кристаллической решеткой. 

Дрифрактограммы в данной работе получаются на дифракции К-
серии Cu. 

1.�� Записать исходные данные: тип и условия съемки, длины 
волн излучения. 

2.�� Провести измерения рентгенограммы. 
3.�� Произвести разложение дифрактограммы на линии, 

соответствующие рефлексам. Должны быть получены 
положение центра линии по шкале 2θ, полуширина, 
интегральная интенсивность. 

4.�� Необходимо разделить линии относятся к различным фазам 
(если они присутствуют) и различным длинам волн. Таким 
образом, должны быть получены серии рефлексов. Если 
линии соответствующие длинам волн Kα1 и Kα2 на 
дифрактограмме не разрешаются, то необходимо 
использовать средне-весовое значение: λср = (2λ α1+ λ α2)/3 

5.�� Определить размер кристаллитов/зерен D.  
6.�� Из анализа ряда чисел Qi и соответствующих значений HKL 

определить тип решетки Бравэ. 
7.�� Построить график δa = а-aист = f(θ) и сделать заключение о 

зависимости δa от угла θ.  
8.�� После завершения расчета целесообразно проверить 

правильность определения типа решетки, вычислив число 
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атомов, приходящихся на элементарную ячейку, следующим 
образом. Масса элементарной ячейки  

Vγ = NAm (10) 

9.�� где V— объем элементарной ячейки;γ—плотность 
исследуемого вещества;N— число атомов, приходящихся на 
одну элементарную ячейку (NОЦК = 2; NГЦК = 4; NПК = 1; Nалм 
= 8); А — атомная масса исследуемого вещества: т - 1,65·10-

24г — масса 1/16 части массы атома кислорода. Отсюда: 

24

3

1065,1 ���˜�˜
� � 

A
a

Am
VN gg

 (11) 
Таблица 4. Расчет характерных параметров структуры. 

№ 2θ Δ(2θ) α, β, 
фаза D Sin2θ i

i Q� 
1

2

2

sin
sin
q
q

 

H2 + К2 + L2 

рассч./точн. HKL d/n a δa 

          

          

          

 
Примечания: 
�x�� Δ(2θ) – полушрина дифракционной линии на 

дифрактограмме в координатах I(2θ). 
�x�� α, β, фаза – указывается к отражению какой длины волны 

(если их несколько), и от частицы какой фазы (если их 
несколько) относится данная полоса 

�x�� sin2θi/ sin2 θ1 = Qi — отношение квадрата синуса угла 
отражения данной линии к квадрату синуса угла первой 
линии. 

�x�� Приблизительное значение H2 + К2 + L2 содержит сумму 
квадратов индексов интерференции для данной линии, 
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получаемую из произведения )( 2
1

2
1

2
1

222 LKHQLKH kiii ����� ����  
Полученное произведение вследствие неточности в 
определении величины Q будет несколько отличаться от 
целых чисел. Точное значение H2 + К2 + L2 получают от 
суммы Н2

i + К2
i + L2

i  приближенным округлением до 
ближайшего числа. Отклонение (H2 + �D����+L2��п�j�b�[�e�b�`�� от 
(H2 + �D����+ L2���b�k�l не должно превышать ±0,1. 

�x�� Значения HKL определены по сумме (H2 + К2 + L2). Их легко 
определить с помощью табл. 2. 



 25

Контрольные вопросы 

1.�� Каким образом образуется рентгеновское излучение? 
2.�� Объясните происхождение максимумов на дифрактограмме. 
3.�� От чего зависит количество пиков, наблюдаемых на 

дифрактограмме. 
4.�� Какие параметры образца можно определить методом 

порошковой рентгеновской дифрактометрии? 
5.�� Перечислите основные составляющие рентгеновского 

дифрактометра. 
6.�� С какими физическими явлениями связано воздействие 

излучений на среду, в том числе биологическую? 
7.�� Что понимают под ионизирующим действием облучения? 
8.�� Назовите меры, обеспечивающие работу, безопасную от 

воздействия электрического тока и рентгеновского 
излучения. 
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