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X光之理论篇
理论是X光技术的数学及物理基础，对于应用X光技术的工科同学来说，了解一些定性的原理，记住一些重要的结论就足够了。在这里比较重要的是诸如倒易点阵、晶面间距公式、干涉方程、消光规律等等，大家需要给与足够的关注。
第1章 晶体学基础

1.1 晶体结构与空间点阵
复习七大晶系、十四种点阵（材科和固物都学过，相信大家比较熟，看看即可）。
1.2 需要记住的晶面间距的公式
立方系：
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六方系：
[image: image2.wmf]222

222

14

3

hhkkl

dac

æö

++

=+

ç÷

èø


1.3 对称操作以及对称元素

固物中严格学习过，相信不会有什么困难，了解即可

1.4 晶体的投影（描述晶面、晶向、原子面、晶带、对称性，比较重要哦）

1.4.1 [image: image115.png]


球面投影
取一个半径极大的球（相对于晶体）作参考球，让晶体处于球心，将晶体中的平面或方向之间角关系表示到球面上
基本概念：

面痕：晶面与参考球相交的大圆；

极点：晶面法线与参考球的交点；

迹点：晶向与参考球的交点。

1.4.2 极射投影
利用平面投影的方法将球面投影中的球面图形转化为平面图形
吴氏网：将点光源放在赤道上，做经纬线网的极射投影。
极网：将点光源放在极点，做经纬线网的极射投影
[image: image3.jpg]. Rich. Seifert & Co.
. Rantgenwerk
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X光是一门实验课，所以测量便成了这门课的基础，在后续的课程里我们已经发现了许多用到利用极射投影转动晶体的地方，因此了解晶体投影的转动是非常有必要的，以下通过一个例子来说明晶体投影的转动方法。
例：求A、B绕C逆时针转动60度后的位置。
[image: image5.png]



方法：将其分解为两个方向的转动（垂直和平行于投影平面），如下：

[image: image6.png]


     [image: image7.png]
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最终得到：

[image: image9.png]



[image: image116.png]


利用吴氏网，还可以测两个任意极点之间的夹角（将基圆直径一样的吴氏网与投影中心钉在一起，转动吴氏网，使两极点落在同一经线上，读出纬度差即可。）此即代表了这两个晶面间的夹角。

标准投影：以低指数晶面平行于投影面，晶体中主要晶面或晶向的极射投影。以投影面或垂直于投影面的方向命名。（特别有用！）
需要记住的是，立方晶系001标准投影，如右图。那么利用一套标准投影和吴氏网获得其他投影
1.5 倒易点阵（可简化晶体学计算，形象解释衍射现象，极为重要！）
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性质：同名相乘为1（固物中为2
[image: image11.wmf]p

哦），异名相乘为0。
正倒点阵之间的倒易关系：晶面（hkl）的面间距dkhl为同名倒易矢量长度的倒数，即
[image: image12.wmf]1/
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；正空间中的晶面对映倒空间中一个点。
晶带定律：uh+vk+wl=0，[uvw]为晶带轴，（hkl）为晶面。

第2章 X光基本性质
2.1 X光管结构（大概了解）
焦点：X光管中靶面上被电子轰击的面积；有效焦点。
2.2 X光基本知识

X光是波长
[image: image13.wmf]128
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2.2.1 X光谱
⑴　连续谱，短波极限(o=12.4/V（注意单位：V：KV，(o：
[image: image15.wmf]A

&

）
⑵　特征谱，
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2.2.2 X光减弱规律
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滤片：X光单色化；
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第3章 X光的散射与干涉
3.1 自由电子对X光散射：
⑴　相干偏振
[image: image22.wmf]2
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⑵　非相干
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3.2 散射线的干涉：
相位差
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3.3 原子的散射：
单原子
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第4章 晶体的衍射
4.1 小晶体的散射强度
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[image: image32.wmf])
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为结构因数，反应晶胞内的干涉情况，导出衍射消光规律。
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4.2 干涉函数
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而
[image: image38.wmf]1

2

1

2

2

1

0

2

1

sin

sin

)

(

1

s

s

N

e

s

L

a

N

m

s

m

i

a

p

p

p

=

=

å

-

=

×

，其pic大家应该有印象：

[image: image39.png]Na=15

= Na=8

“‘x‘Na: 3 XTp

s1

0o 05




4.3 干涉方程、布拉格定律
能观察到衍射（干涉）的条件之一为：
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布拉格定律：
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4.4 消光规律
可产生衍射的充分必要条件为：
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其中n为晶胞中原子数。
Sc
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　　　=0，h k l 奇偶混杂
金刚石结构

（h+k+l）/2为奇数时，
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h k l 奇偶混杂时，
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4.5 厄瓦尔球（爱瓦德球）
在X光的入射方向上任取一点，以X光波长(的倒数为半径，以晶体为圆心做一个球面，称此球面为干涉球，圆上取一点作为倒易点阵的零点。
X光之方法篇

方法是X光技术的的手段，由于现在均是用衍射仪法，故劳埃法和德拜法主要在于掌握其原理，尤其是德拜法，其实也是衍射仪法的原理。
第5章 劳埃法及其应用

5.1 劳埃法
连续光照射单晶体，实验原理图如下：

[image: image58.png]



对光源的要求：光强高，波长范围宽，以增加劳埃斑点的强度和数目，一般用W靶   V=30~70kV。
劳埃法照片特征：
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5.2 应用
5.2.1 测定单晶取向
要测定单晶体的取向，就是要决定单晶体的外形坐标与内部晶体学坐标之间的关系。

解劳埃照片方法：用极射投影表示出照片所记录的信息；利用标准投影标定晶体内部的几何元素。（由于此法现在已经不用，故了解原理即可）

5.2.2 塑性变形的研究 

此处主要是记住其研究方法，重点不在于如何利用劳埃法测定。
[image: image117.png]


⑴　双面法测滑移面
步骤：取一单晶试样
　　　磨出两个相互垂直的金相平面
　　　变形出滑移线
　　　用金相测出其(，(
　　　利用极射投影找到滑移面极点P的位置

　　　利用劳埃法标定滑移面指数
其中，利用极射投影找滑移面极点P的方法是我们应该掌握的，如下：
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从而确定了P点在外形极射投影中的位置。
⑵　极点轨迹测挛生面
应该不重要，有兴趣可以看看。

⑶　滑移方向的测定
依据：滑移方向一定在滑移面内，滑移方向一定位于垂直于滑移面的大园。
滑移面用前面的方法测定；晶体拉伸时，滑移方向会逐渐向拉伸轴。
第6章 粉末照相法

6.1 德拜法原理

假设试样是由数目极多的微小晶体组成，其取向完全是任意、无规则排列。

对于其中特定的一个晶体，其倒易点阵为空间分布的倒易结点；其他晶体的随机取向，一系列它们的倒易矢量分布于整个倒易空间的各个方向，其倒易结点布满在以倒易矢量长度（r*=1/dhkl）为半径的倒易球面上

由于同族晶面{HKL}的晶面间距相等，同族晶面的倒易结点都分布在同一倒易球面上，各晶面族的倒易结点分别分布在以倒易原点为中心的同心倒易球面上

6.2 德拜照片的计算与标定

对于立方晶系，
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再由：
[image: image63.wmf]222

a

d

hkl

=

++

，
[image: image64.wmf]2

2222

2

sin()

4

hklKm

a

l

q

=++=


由衍射信息可以知道晶体的大致结构。

6.3 其他照相方法

[image: image65.png]



聚焦原理：当X光源S，试样P和底片都处在一个称为聚焦圆的圆周上，不管X光所照的试样面积有多大，其同指数的衍射线都汇聚于底片上的一点。

第7章 衍射仪法

7.1 衍射仪

7.1.1 测角仪

⑴　测角仪有两个转盘，转盘可作θ-2θ联动。接收狭缝绕轴心O转动的轨迹为衍射仪圆。

⑵　测角仪的狭缝系统

DS决定了X光入射线的发散角度，即入射线的强度和试样被X光照射的面积。防发散狭缝SS用于仅让X光衍射线通过接收狭缝进入探测器。接收狭缝RS决定了同时进入探测器衍射线的角宽度。索拉狭缝S1和S2，由于X光源的线焦垂直于衍射仪圆，所以X光入射线和衍射线都有很大部分不平行于衍射仪圆，为了减少这种垂直发散度，在光路中放入了两个索拉狭缝S1和S2。
[image: image66.png]



7.1.2 探测器

探测器有盖革计数器、正比计数器、闪烁计数器、Si（Li）探测器

7.1.3 晶体单色器的使用

作用降低背底，但不能排除Kα射线的高次谐波。选择单色器时，如果强调分辨率用石英晶体，强调绝对衍射能力用热解石墨。
7.2 衍射图样的获得

7.2.1 试样制备要求

⑴　晶粒大小：如果试样的晶粒过大，衍射线强度的测定结果会有很大误差。

⑵　试样的大小厚度与质量：X光入射线所照射的试样面积小于试样本身的面积。

⑶　试样的厚度要大于3/μ，μ为试样材料的线吸收系数。

⑷　避免产生择优取向：只有试样中的晶粒取向是随机分布时，衍射线强度的相对值才与理论值大体相同。

7.2.2 衍射全图的获得
选择的发散狭缝应使X光入射线能被试样全部截住，即使在小θ角也应如此。

7.2.3 单峰测试（比如说测晶粒大小）
⑴　连续扫描

⑵　步进扫描：步进法的优点是没有滞后及平滑效应。在衍射线极弱或背底很高时特别有用。

⑶　θ或2θ独立运动。举例：使2θ固定不动，使θ角在一定角度范围内摆动时，可以测试镀膜的取向度等。

7.2.4 从衍射获得材料信息
衍射线的线位（ 2θ）、线强度（I）、线形（线宽W）。
⑴　衍射线的线位
①　图形法（极大值、切线法、I1/2中点法）；
②　曲线近似法（用抛物线拟合衍射峰顶点）；
③　重心法
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⑵　衍射线的强度
①　峰高强度（准确度稍差，JCPDS卡为积分强度）
②　积分强度（称重法、积分仪、计算机处理）
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第8章 衍射线的理论强度

略，应用不大，一般电脑会处理。
X光之应用篇

一项技术最终还是要服务于人类，离开了应用他们就是纯物理了，这几章让我们看到了X光究竟能够做哪些事情，也让我们感受到了X光的强大威力，希望大家给与足够的关注。有两个应用我们做过实验，希望大家不要忘了才好。
第9章 衍射线的线形分析
9.1 从衍射获得材料信息
衍射线的线位2θ、强度I、线形（宽）W。
9.2 实测线形与真实线形：
实测线形：用衍射仪直接测量的线形。
真实线形：能精确反映试样内部情况的线形。真实线形是由实测线形经过一系列各种因素校正后获得的线形。
影响实测线形的因素：实验条件（狭缝，试样位置，探测器），K(双线，角因素 。
9.3 k(双线的分离
k(双线分离是真实线形不可缺少的重要步骤，k(双线分离的基础：k(1与k(2强度与波长的分布一样；k(1的强度是k(2强度的2倍。
9.4 吸收、温度和角因素的校正
了解即可。

第10章 物相分析

10.1 物相分析包括：定性分析和定量分析
10.2 定性分析：

⑴　目的：判断试样的物相组成
⑵　基础：各种物相都有自己特定的粉末衍射图样。衍射线方向（θ）取决于晶胞的大小，衍射线的强度取决于晶胞的内容。而各种物相的晶胞大小和内容都不一样，因此衍射图样也是不一样的。

⑶　基本方法：
①　与已知进行比较，如PDF卡片。

②　根据m的比值（由
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求出m）判断新相结构


m=1,2,3,4,5,6,8,9,10,11,12,13,14,16,17（除7,15外所有数）
简单立方


m=2,4,6,8,10,12,14,16,18,20,22,






体心立方


m=3,4,8,11,12,16,19,20,24,







面心立方


m=3,8,11,16,19,









金刚石结构


m=2:1为主










四方结构


m=3:1为主










六方结构
10.3 物相定量分析：
⑴　目的：确定多相混合物各相的含量
⑵　分析对象：试样中各物相某条衍射线的强度。选择衍射线时，强度应尽量高，分离情况要好。试样准备时，各相的颗粒要足够细，强度测量要尽量准。
⑶　方法
①　外标法：以外部试样为标样（通常为待测物相的纯物相试样
[image: image70.wmf]0
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若仅有两相
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为重量分数，
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为质量吸收系数，
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为线吸收系数，
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为密度。所以只要测I(/I(0和已知工作曲线即可进行定量分析 ，再根据实测的I(/I(0值即可求出
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的重量分数。
②　内标法：在试样中加入一定重量的标准物质S
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k的获得：1.已知成分；2.参比强度
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；3.理论计算（不重要）。
注意
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③　自标法：
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[image: image83.wmf]j
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由内标法中介绍的方法获得。

第11章 精确测定点阵常数
11.1 此章总结起来只有一条公式：
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11.2 外推法测定点阵参数的原理：

在精确测量晶体点阵参数的过程中，试验方法和试样均会引起一些误差，如衍射仪测量误差如上，这些误差绝大部分均随θ角的增大而减小，至90o时最小，但实际试验无法实现90o测量，所以通常测量一系列高角度线，外推至90o，获得较准确的点阵参数。
第12章 宏观应力的测定
12.1 宏观应力

宏观应力是指构件中在相当大的范围内均匀分布着的内应力。宏观应力对材料的使用有很大关系：负面影响（如海水应力腐蚀等）；正面影响（如压应力可提高疲劳寿命等）
12.2 宏观应力的测定原理
只要应力存在就会有应变，就会导致晶面间距的变化；X光可很好地测面间距地变化，因此，可以利用其测应力。如下图：
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12.3 X光衍射方法测应力的原理：
[image: image118.wmf])
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对于一般材料，X光穿透能力很低，X光衍射法仅能测表层中的应力。由于是表面，垂直于表面的应力(3＝0，任一方向的应变为：
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将其对sin2(求导，就得到我们测应力最基本的公式：
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而
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，应用布拉格公式，获得测应力的基本公式：
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只要测出某特定晶面的d随(的变化量，就可以利用上述公式求的应力。需要注意的是：一般选用大θ角的衍射线，以提高测量精度。
12.4 [image: image119.png]


X光衍射方法测应力的方法（主要掌握衍射仪法）
首先介绍一些应力测量时所用的符号（参见书P222）

ψ0：试样表面法线与入射线之间的夹角；

ψ：试样表面法线与衍射面法线之间的夹角；

N：试样表面法向；

n：衍射面法线

η=90-θ：为布拉格角的余角；

右图最好角的关系能记住。
⑴　由0o-45o法（定ψ0法：X光入射线方向与被测物体都不动，探测器扫描记录衍射线位的方法；测试中ψ0保持不变，但ψ角需根据θ变化和ψ0计算。）
分别用ψ0＝0o和45o测定
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⑵　45o单倾斜法（定ψ0法）

保持入射线与试样表面法线夹角为45o，从两侧分别测衍射线得到两个布拉格角。
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⑶　sin2ψ（定ψ法：试样以1/2探测器扫描的。速度转动，即θ－2θ联动测试衍射线位置，测试中。ψ保持不变。）
利用[image: image96.wmf]y
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作图，从而可得应力值。
12.5 表面应力状态的确定
确定表面应力状态就是要确定表面的两个主应力大小和方向。
若主应力方向未知，则需要测三个方向的应力：
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若由工艺过程的分析知道主应力方向，则直接测出两个方向上的应力即可。
12.6 单轴拉伸求Ehkl和(
由
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及
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即可计算出
[image: image100.wmf]hkl
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12.7 用X光衍射方法测应力的特点
⑴　X光测应力是通过测应变来进行的，其他方法只能测宏观应变；
⑵　X光测应力可以有宏观应变，亦可以无宏观应变，因此X光测应力可以非破坏的测残余应力；
⑶　X光测应力只是表层应力，可以逐层剥离试样测应力沿深度的分布；
⑷　小面积照射可测表面应力分布。
第13章 织构的测定
13.1 织构的定义
多晶材料中，晶粒的晶体学取向会出现某些规律性（晶体学方向或晶体学面在材料外形上某种程度的集中），即择优取向。
13.2 特殊的织构
高斯织构（100）<001>，（100）面平行于试样表面，<001>方向平行于轧向。

13.3 织构的分类
⑴　丝织构
材料的个晶粒的某一个或几个晶体学方向倾向于平行于试样的某一特定方向。其它晶体学方向则以试样的特定方向为轴对称分布。可以用极发布图表示（极发布图可利用
[image: image102.wmf]f

扫描获得，即固定2θ角，只转动样品。半高宽越小，说明丝织构越明显）。
⑵　板织构
材料的晶体学特征是各个晶粒的某一个或几个晶体学面倾向于平行于试样的某一特定面（如轧面），某一个或几个晶体学方向平行于试样的某一特定方向（如轧向）。 
13.4 利于X射线来探测织构的原理
对于具有织构的材料，倒易结点在倒易球面上分布是不均匀的。
13.5 织构的表示方法：

13.5.1 正极图
晶粒晶体学面在外形坐标上的投影，名称是由所考察的面族的名称决定的。
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例如，以上三个极图均表示：{001}<100>理想板织构，只不过用三个晶面表示而已，而不是表示三个织构，这一点希望大家注意。

对理想板织构，要记住立方晶系的标准投影为好！同理：
[image: image104.png]225077 ) w575 )
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都表示<100>理想丝织构（右图中间那条是因为（011）垂直于[100]）。
请思考：立方<001>，<011>具有各占50%的丝织构，画出{110}正极图。
这个首先要在一个图中画出来，先假定<001>与丝轴方向一致，画出{110}的位置，再假定<011>与丝轴方向一致，再刚刚画的图上补上此时{110}的位置，即可。
我觉得应该如下所示（如有不正确之处欢迎讨论）：
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　　　　　　[image: image106.png]011
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13.5.2 反极图
外形坐标在晶体学面上的投影。
例如挤压铝棒的轴向反极图（上图右），三个晶体学坐标分别为（001），（011），（111）。可以看出挤压铝棒中大多数晶粒的{001}和{111}法向平行于棒轴。即具有<001>+<111>丝织构或者说具有<001>和<111>丝织构成分。
主要记住三角形。
三维取向分布函数（ODF）：主要是计算机的事。

有兴趣的看看正反极图啥的是怎样用X光做出来的，这个其实做研究挺有用的。
第14章 微晶尺寸与微观应力的测定

14.1 微晶尺寸测定：

微晶引起X射线线形宽化的原理：微晶晶粒内
[image: image107.wmf]a
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较小，由干涉函数与
[image: image108.wmf]a

N

的关系可知，峰会产生宽化。

Scherrer公式：
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，代表垂直于hkl面的平均尺度。

适用范围：3-200nm。

原则：用高角度线。


[image: image111.wmf]b

为试样衍射线形的半高宽，需从实测线形的半高宽中“扣除”仪器的半高宽（一般由标样测得，标样是粒度为5-20um的脆性粉末，故不存在宽化效应），一般简化为直接相减：即
[image: image112.wmf]b
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14.2 微观应力测定：

微观应力引起X射线线形宽化的原理：试样中的微观应力一般无一定的大小和方向，因此，它使面间距发生变化（倒易节点变为一个小体积），从而引起X光衍射线宽化。
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14.3 线形宽化小结：

引起线形宽化的因素有三：微晶、微观应力、仪器本身

微晶宽化与微观应力宽化之比较：
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因此可以利用不同(进行测试或利用不同衍射线计算线宽并观察其随θ角的变化规律来区别两者。
写在后面的话
这份总结基本上是ppt和课本的一个summary，删繁就简，突出脉络，略去了基本所有公式的推导，加进去了一些老师上课提到的东西。这份材料我觉得不完全是为了考试，更重要的是为了能够将我们学的这些知识做一个总结，对于会在本系读研究生的同学（包括出国的同学等等），以后和衍射仪打交道的机会实在是很多，现在打好基础，以后会省很多时间也会少走很多弯路，希望这份总结材料能对我们了解X光理论、融会X光方法、谙熟X光应用有一点益处，X光应该会是很轻松的，预祝大家取得好成绩，新年快乐！
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