
лекция №6 

Строение кристаллических веществ и 

материалов 
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Рентгеновское излучение. 

Рентгеновская дифракция 



I. Точки, линии и плоскости в кристалле 



Как задают положения атомов в ячейке 

С(1) 
С(2) 

С(3) 

С(4) 
С(5) 

С(6) 

Н(1) 

Н(6) 

Н(5) 
Н(4) 

Н(3) 

Н(2) 

yН(1) 

xН(1) 

zН(1) 

 x/a y/b z/c 

C(1)      . . . . . .  . . .  

C(2)  . . .  . . .  . . . 

... 

H(1) . . . . . . . . . 

и т.д 

атомная  

структура 

кристалла 

a, b, c 

a, b, g 
+ 

(0 ≤ xi/ai  ≤ 1) 



Кристаллографические направления: индексы [u v w] 

(u,v,w – координаты ближайшего узла) 

[2 1] 

[2 4] = [1 2] 

[13] 

[1 3] 

В трехмерной (3D) решетке 
[1 1 1 ] 

[ 111] 

2D-решетка: [u v] 

у индексов u,v,w 

нет общих  

множителей 



Симметрически связанные направления 

u v w: решетка + кристаллический класс  

[1 1 1] 

[1 1 1 ] [11 1 ] 

[11 1] 

Pna21 (класс mm2): 111 = набор [ 1 1 1] 

Pbca (класс mmm): 111 = набор [ 1 1±1] 
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(210), или (hkl): h=u, k=v, l=w 

[210] 

110 

000 

[110] 

В декартовой системе координат направление [uvw] 

задает также систему кристаллографических плоскостей 

aX 

bY 

aX = a/h 

bY = b/k 

cZ = c/l 

 

Но кристаллографические системы 

 – не декартовы 

«Рациональные» плоскости, нормальные 

к кристаллографическим направлениям, 

не проходят через узлы решетки 



Кристаллографические плоскости:  

индексы Миллера (hkl) 

2D-решетка: (h k) 

aX 

bY 

h = a / aX = 2 

k = b / bY = 1 система линий (2 1) или 

проекция системы плоскостей (2 1 0) 

проекция плоскостей (3 1 0) = (31 0) и т.д. 
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Кристаллографические плоскости в 3D-решетке 
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Симметрически связанные плоскости:  

форма {hkl} 

грань (100) 

(100) 
класс   m3 m 

форма {100}: куб; 

грани ( 1 0 0), (0±1 0) и (0 0±1) 

форма {111}: грани ( 1 ±1 ±1) 

октаэдр 

(111) (11 1) 

X 

Y 

Z 



II. Рентгеновское излучение 



Спектр электромагнитного излучения 

«наша» область 

рентгеновского излучения 



Рентгеновское излучение 

Жесткое (коротковолновое) электромагнитное излучение 

l ~ 5 – 0.5 нм  

      (50 – 5 Å) 

E ~ 300 – 3000 эВ 

мягкое 

рентгеновское 

излучение 

жесткое 

рентгеновское 

излучение 

l ~ 100 – 5 пм  

      (1 – 0.05 Å) 

E ~ 10 – 200 кэВ 

l(Ǻ) ≈ 12.40/ E(кэВ) 

ВУФ: вакуумный 

ультрафиолет 

Рентгеновское излучение 

мягкое      Ж  Е  С  Т  К  О  Е 

g-излучение 

E > 0.5 – 1 МэВ 

l = 0.5 – 2.0 Ǻ  

используется 

в рентгеновской дифракции 



1895: Вильгельм Конрад Рентген,  

открытие Х-лучей 

1896, Вихерт и Стоукс:  

Х-лучи - очень короткие  

электромагнитные волны 

1907, Вин: оценка длины волны 

рентгеновского излучения ~10-8 см 

1910, Лауэ: уравнения для “атомных”  

2D- и 3D-дифракционных решеток 

1912, Фридрих и Книппинг:  

первая дифрактограмма 



Источники рентгеновского излучения 

1. Радиоактивные изотопы (g-излучатели) 

2. Рентгеновские трубки: (а) с неподвижным анодом 

         (б) с вращающимся анодом 

3. Ускорители легких частиц, лазеры на свободных 

    электронах (СИ: синхротронное излучение) 



Рентгеновская трубка (схема) 

окно (Be) 

корпус 

(стекло) 

катод 

рентгеновское 

излучение 

10-50 кВ 
e- объект 

фотопластинка 

охлаждаемый анод 



Один из первых рентгеновских снимков 



Первая рентгеновская установка (1912г.) и первая  

дифрактограмма кристалла медного купороса 



интенсивность 

длина  волны l 

характеристические 

линии 

«белое» 

тормозное 

излучение 

Вид спектра излучения  

рентгеновской трубки 

Происхождение линий 

в спектре 

«дырка» 



1,2 - линейный ускоритель (linac) 

3 - предускоритель (booster) 

4-7 - накопительное кольцо 

4 - поворотный магнит 

8 - канал СИ 

9 - экспериментальная станция 

10 - стена биозащиты 

энергия пучка электронов 1-10 ГэВ 

электронный ток 50-500 мА 

время жизни пучка ~2-200 час 

интенсивность СИ ~ g4, т.е. ~ m0
–4 

g=Eкин/(m0c
2) ~ 103-104 

(соотношение Лоренца) 

ультрарелятивистские электроны 

УЗКИЙ И ОЧЕНЬ ЯРКИЙ ПУЧОК ФОТОНОВ 

Синхротронное излучение (СИ) 

e–
  

S 

N 

~1/g 



III. Рентгеновская дифрактометрия 



Виды излучения, используемые в дифрактометрии 

      l, Ǻ  f(q)  среда   теория 

 

рентгеновское  0.5 – 2.5       убыв., ~Z  воздух   есть 

нейтроны     ~1  const, независ. от Z воздух   есть 

электроны  0.02–0.05     убыв., ~Z1/3  вакуум   будет 

l=h/mv соотношение де Бройля 

Нейтроны (тепловые): v ≤1 км/с, l ~ 1Ǻ 

Электроны (микроскоп): l≈[150/(E, Эв)]1/2 , т.е. Е = 50–300 кЭв 



Рассеяние на кристалле: формула Брегга – Вульфа  

2d sin q = nl  

(n = 1, 2, 3…) 

l1 l2> l1 

q1 q2
> q1 

A 

q 

q q 
q 

q 

D C 

B 

dhkl 



Координатная сетка для  

стереографической проекции  

(сетка Вульфа) 

Георгий Викторович Вульф  

(1863-1925) 

1913 г: независимый вывод формулы 

Брегга-Вульфа:   2dhklsinq = nl 



j 

оптический гониометр: 

1 – источник света 

2 – механика (лимбы) 

3 – монокристалл   

4 – зрительная труба 

1 

2 

3 

4 

M 

рентгеновский дифрактометр: 

1 – высоковольтный генератор 

2 – рентгеновская трубка 

3 – образец (монокристалл   

      или кристаллич. порошок) 

4 – детектор 

5 – механика (гониометр) 

М – монохроматор 

2q 
2 

4 

3 

5 
1 

M 



Брегговские монохроматоры 

2dhkl sin q = l 

кристалл- 

монохроматор 

излучение 

рентгеновской 

трубки 

Ka-линия 

q 

интен-

сивность 

длина  волны l 



Методы получения дифракционной картины 

2dhklsin q = l 

1. Монокристалл, «белое» излучение – метод Лауэ 

3. Монокристалл, монохроматическое излучение   

 (l фиксирована, гониометр с варьируемыми углами)  

– рентгеноструктурный анализ (РСА) 

2. Кристаллический порошок, монохроматическое   

    излучение – порошковая дифрактометрия,  

    рентгенофазовый анализ (РФА) 



IV. Рентгенофазовый анализ (РФА) 



Порошковая дифрактометрия 

Много мелких произвольно ориентированных 
кристаллов – все системы атомных плоскостей 
в отражающем положении – «конусы» из 
рефлексов (h0 k0 l0) от каждого кристаллита –  
узкие дифракционные «кольца» 

Участок  
дифрактограммы 

Схема съемки с 1D- 
детектором (PSD: Position  
Sensitive Detector) 



Геометрия съемки в РФА 

На отражение (по Бреггу – Брентано) 

На пропускание (по Дебаю – Шереру) 

q 

q 2q 

кювета с порошком 

детектор 

капилляр 

с порошком 

фотопленка 

или детектор 
2q 

кювета 

q q 

геометрия q – q  



1 

Подготовка образца для съемки 

1 - кварцевая кювета с порошком 



1 - генератор, 2 - гониометр,  

3 – защитный кожух, 4 – управляющий компьютер 

1 

2 

3 

4 

Порошковый дифрактометр Stoe q-q 



Вертикальный гониометр с геометрией q-q 

1 – рентгеновская трубка, 2 – коллиматор, 3 – монохроматор, 

4 – детектор, 5 – горизонтально расположенный образец 

1 2 

3 
4 

5 
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Рентгенофазовый анализ (РФА) 

• Поликристаллические образцы (порошки, минералы, 
металлические изделия) 

• Определение параметров элементарной ячейки, 
пространственной группы 

• Качественный и количественный фазовый анализ, 
исследование фазовых переходов и химических 
реакций 

• Банк данных PDF 

• Определение средних размеров кристаллов, зерен в 
образце или распределение  их по размерам 

• Изучение внутренних напряжений в образце (по 
профилю и сдвигу линий) 

• Изучение текстур (характера преимущественной 
ориентации) 
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«Раздвоение» рефлексов на больших углах 2q: дублет Ka1/Ka2 

a-Al2O, l(CuKa)=1.5418 Å 

Cu Ka1: 1.5406 Å 

Cu Ka2: 1.5443 Å 
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 Bкорунд (a-Al2O3) 
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карточка PDF 
(powder diffraction file) 

I/Icor 

корундовое число: I(100%)в-во Х/I(100%)a-Al2O3 в смеси 1:1 (по весу) 

Таблица межплоскостных расстояний dhkl: 

«паспорт» кристаллического вещества 



«Полуширина» рефлекса: формула Шерера 

D(2q)(рад) ≈ 0.94l/[D·cosq] 

FWHM: full width at half maximum  
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металлический Cr 

электролитически 

осажденный Cr 

D(2q) 

D 

l(Cu Ka):     

D(Å) ~ 100/D(2q)(град) 

D ~ 1.5 – 2 нм 



сглаживание шума профиль фона вычитание фона 
определение рефлексов 

Обработка дифрактограммы в РФА  53.850       78 

   53.880       94 

   53.910       96 

   53.940       97 

   53.970      104 

   54.000      129 

   54.030      140 

   54.060      138 

   54.090      163 

   54.120      155 

   54.150      174 

   54.180      178 

   54.210      176 

   54.240      162 

   54.270      145 

   54.300      129 

   54.330      100 

   54.360      115 

   54.390       89 

   54.420       84 

   54.450       99 

   54.480       70 

   54.510       89 

оцифрованный кусок 

профиля 



! STOE Peak File : Si_test_04.pks 

! Created at 10-Dec-11 13:19 by WinXPOW 

Version : PKS_2.01 

Title   : Si_test 

Diffractometer : Theta-Theta 

Monochromator  : Secondary 

Wavelength     : 1.540598  Cu 

Detector       : Scintillation Counter 

Scan Mode      : Reflection 

Scan Type      : 2Theta:Omega 

  

! Raw data file used : D:\YLS\Si_test_04.rmb 

! created            : 27-Oct-08 14:26 

! Peak search parameters : Expected halfwidth : 0.150  

!                          Significance level : 2.5    

!                          Peak height level  : 40     

  

Peaklist [ Range 1 : 2Theta =  27.000 120.000 0.040  Imax = 1259 ] 

        D  2Theta I(rel) I(abs) I(int)  FWHM H  K L 

   3.139509    28.4058     100.00     1242 0.00 0.1600 

   1.921110    47.2771     50.49       627 0.00 0.2000 

   1.638227    56.0949     26.30       327 0.00 0.2400 

   1.358272    69.0988      6.56           81 0.00 0.1600 

   1.246372    76.3453      9.98         124 0.00 0.1600 

   1.108797    88.0091     11.54       143 0.00 0.1600 

   1.045409    94.9258      6.68          83 0.00 0.1200 

   0.960196   106.6873     4.24          53 0.00 0.1600 

   0.918102   114.0720     6.86          85 0.00 0.1600 

Представление данных РФА:  

таблица межплоскостных расстояний 

требуется 

индицирование 

рефлексов 



Автоматическое индицирование NaCl 

a=5.6417(7) Å  

V=179.56(4) Å3 



Определение компонентов смеси веществ 
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