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NaCl单晶非切割晶面X射线衍射的实验研究

向臻，王春梅，沈国土

（华东师范大学 物理与电子科学学院，上海200241）

摘 要 现有的德国莱宝教具公司生产的X射线实验仪采用多道脉冲幅度分析器测量衍射能谱，默认的COUPLED 

模式仅能得到NaCl单晶的（100）切割晶面的衍射能谱.通过旋转靶台，重新设置测角零点，再利用COUPLED模式测 

量，即可得到其他非切割晶面的衍射能谱.由于此X射线实验仪无角度自动校正功能，故通过二维扫描的方式对靶台和 

探测器转角进行修正，可以减少误差.
关键词X射线；布拉格衍射;NaCl单晶；非切割晶面;测角零点；晶面序数;衍射级数
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德国莱宝教具公司生产的X射线实验仪B 

可以完成多个实验旧.该X射线实验仪有2种工 

作模式：1）单道计数方式，可以获得固定波长、角 

度变化的衍射能谱，验证布拉格衍射公式；2）多道 

脉冲幅度分析器方式炉」，可以获得固定角度、波 

长变化的衍射能谱，验证布拉格衍射公式闪.对 

于NaCl晶体，利用单道计数方式的X射线实验 

仪获得其（130）/（140）非切割晶面［非（100）晶面］ 

的衍射能谱囚，本文利用多道脉冲幅度分析器方

1
V1 + x2 (1)ot= arcsm

图1 （1创）晶面模型

式的X射线实验仪获得其（130）/（140）非切割晶 

面的衍射能谱.

由于实验仪器默认的测角零点所在平面与 

NaCl晶体的非切割晶面不重合，故实验将靶台旋 

转一定角度，重新设置测角零点，再用COUPLED 

模式进行测量.利用上述方法，可以得到非切割 

晶面的衍射能谱,但是误差较大，因为该工作模式 

下实验仪器没有角度自动校正功能，故修正靶台

NaCl晶体近似为简单立方晶体.对于简单 

立方晶体，晶面间距为

\lh'' + / +『
(2)

式中，NaCl晶体的晶格常量a =282. 01 pm,，,， 

和I分别为晶面（（砒）中的常量.考虑（1工0）晶 

面，得表1.

和探测器的角度，得到修正的衍射能谱，误差有所 表1 （1妙）晶面的参量

减小. 晶面 1（。） d/ pm

1实验原理及仪器
(100) 0 282.01
(110) 45. 0 199. 44

1.1 NaCl晶体（1妙）晶面间夹角

实验采用薄片状的NaCl单晶，将NaCl晶体 

的（1加）晶面简化为图1.可得，（1加）晶面与 

（100）晶面的夹角虻a为

(120) 26. 7
(130) 18 4
(140) 14. 0
(150) 11. 3

126. 12
89. 18
68. 40
55. 31
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1.2仪器介绍

实验采用德国莱宝教具公司生产的X射线 

实验仪，其结构如图2所示.实验过程中主要使 

用B4区的4个按钮，其中COUPLED键为耦合 

扫描方式，按下后可以利用B2手动同时旋转靶 

台和探测器的角位置，探测器的转角自动保持为 

靶台转角的2倍（图3）™.

图2 X射线实验仪的结构图

图3 COUPLED模式下靶台和探测器的角位置

2实验方法

2.1测角零点的设置

本实验与单道计数方式归不同的是不需要使 

用COUPLED键进行扫描，而是在COUPLED状 

态下旋转到某一固定角度，获得NaCl晶体各个 

晶面的衍射能谱.定义0'为（1矽）晶面的衍射角.

实验仪器默认的测角零点所在平面与（100） 

晶面平行,但是由于已知（1砂）晶面与（100）晶面 

夹角为a,故可按TARGET键将靶台旋转a,修 

改测角零点，使入射方向与（1砂）晶面重合（图

4）,便可再按COUPLED键设置角度进行X射线 

衍射实验（图5）.

但以上方法存在3个限制条件：

1） 要保证探测器的探测方向在靶台上方，则 

20>a+0,即0>a,衍射角要大于晶面间的夹角；

2） 靶台的旋转角度不能超过90。，否则样品

图4测角零点的设置

X射线衍射厂晶面（靶台）

(1x0)晶面

X射线入射 • 水平线

图5重设测角零点后COUPLED模式下的角度

会滑落，即a+0'<90°；

3）与单道计数方式的X射线实验仪不同的 

是本实验仪器存在最短波长的限制，由于设置的 

电压为35 kV,由

求得最短波长九"” = 35. 42 pQl其中V的单位 

为kV.

由表1及限制条件，实验测量（100）,（130）和 

（140）晶面的衍射，测量（100）晶面主要是为了测 

试仪器的状态是否正常.取衍射角0'为25。，由布 

拉格衍射公式

2dsin 0'= nA , （4）

得各衍射级数"对应的衍射极大波长如表2所示.

表2衍射极大波长的理论值

晶面
1 pm

1 2 3 4 5
(100) 238. 37 119. 18 79. 46 59. 59 47. 67
(130) 75. 38 37. 69 — — —
(140) 57. 81 — — — —

由表2可知，对（100）晶面可能观察到1〜5 

级衍射，对（130）晶面可能观察到1〜2级衍射，对 

（140）晶面可能观察到1级衍射.

2.2能量定标

用多道分析器测量铁的特征X射线能谱，对 
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于b线6 4 keV特征X射线的峰位在33道.测 

量钮的特征X射线能谱，对于b线17. 4 keV特 

征X射线的峰位在87道，则任意道N的波长为

— 11 ，
6. 4 + 7-（33）

54

其中 kC—1 239. 6 Pm - keV⑺.

钳靶和Fe-Zn合金的能谱图如图6所示.

刃道

金
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图6铝靶和Fe-Zn合金的能谱图
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3实验结果与分析

3.1衍射角为25°时的衍射能谱

在衍射角为25°时测得的（1旳）晶面（工一0,

3,4）的衍射能谱如图7所示.

(a) (100)晶面

（c） （140）晶面

图7衍射角为25。时（100）,（130）和（140）晶面衍射能谱

由图7可知，（100）晶面可以观测到3个衍射 

峰，（130）晶面可以观测到1个衍射峰，（140）晶面 

可以观测到2个衍射峰.

3.2结果分析

由以上数据可知，（100）晶面测量到2,3和4 

级衍射，（130）和（140）晶面测量到1级衍射.其 

中由表2中的数据可知，（140）晶面在衍射角为

25。时，理论上只能得到1级衍射，然而能谱图中 

存在道址为87的明显的衍射峰［图7（c）,但是 

根据布拉格衍射公式计算岀的衍射级数与理论值 

不符，与钳靶的能谱图（图6）比较可得，这级衍射 

峰可能为钳靶的b线，故不考虑道址为87的衍 

射峰为（140）晶面的衍射峰.

由表3可知，改变测角零点测得的衍射级数 

与理论值相符，所以本实验方法具有可行性.但 

是由于靶台和探测器转角不能自动校正，可能转 

角的示数与实际值有一定的误差，所以考虑对靶 

台和探测器的转角进行误差修正.

表3晶面衍射极大值

晶面 N E/keV 入/ pm n in

55 10. 88 113. 90 2. 092 0. 092
(100) 82 16. 38 75. 67 3. 150 0. 150

108 21. 68 57. 18 4 168 0. 168
(130) 85 16. 99 72. 95 1. 033 0. 033

(140)
87 17. 40 71. 24 0. 812 0. 188

111 22. 29 55. 62 -040 0. 040

4误差修正

4.1扫描获得（100）晶面最大计数位置

为了解测试仪器是否处于合理的状态，可以 
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扫描获得（100）晶面最大计数位置并与理论值进 

行对比.该X射线实验仪可以通过按SCAN键 

进行自动扫描.先固定探测器的角度为15。，再对 

靶台从7。〜& 2。每间隔0.1。进行扫描，扫描完成 

后，再将探测器角度增加0. 1°,重复靶台扫描，直 

到探测器角度增加到16. 3。，将每组角度中计数 

器每道的光子数求和得到总光子数，得到二维的 

（100）晶面的衍射曲面图，如图8所示.其中，探 

测器角度7=20',靶台角度d=a+p'.

25 000

10 000
5 000

30 000

O 20 000
15 000,

35 000

图8 （100）晶面二维衍射曲面图
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具体操作步骤为：

1） 将NaCl晶体固定在靶台上，设置X光管 

的高压U =35. 0 kV,电流1=1. 00 mA,测量时 

间 i=15 s,角步幅 i0=0. 1°；

2） 按SENSOR键，设置角度为15°,按TAR- 

GET键和LIMIT键，设置下限角为7°,上限角 

为8.2°,按SCAN键进行自动扫描；

3） 点击“CASSYLAB2”软件中的钟状图表开 

始测量（软件采集数据时间设置为10 s）,每转动 

0.1。测量1次,得到每个角度的能谱数据 ；

4） 改变探测器角度15。〜16. 3。，重复上述步 

骤进行测量.

由图8可知，当靶台角度为8。,探测器角度为 

16. 1°时，得到NaCl晶体（100）晶面的b线的1 

级衍射值.由布拉格衍射公式，得到b线的1级 

衍射的理论值为7. 2°,即靶台角度为7. 2。，探测 

器角度为14. 4。时，得到衍射极大.故靶台的转角 

存在+ 0.8。的误差，探测器的转角存在+ 1. 7。的 

误差.

4.2实验仪器角度校正方法

由于靶台的转角存在0. 8。的误差，探测器的 

转角存在1. 7。的误差，在进行NaCl单晶非切割 

晶面的X射线衍射实验时，要进行人工校准，按 

SENSOR键和TARGET键，将探测器转角增加 

1.7°,将靶台转角增加0.8°.具体校正数据如表4 

所示.

表4探测器与靶台转角修正值

晶面 p'/(°) v/（°） w/(°)

25 25. 8 51. 7
(100) 30 30. 8 61. 7

35 30. 8 61. 7
24 43. 2 49. 7
25 44. 2 51. 7

(130) 26 45. 2 53. 7
30 49. 2 61. 7
35 54. 2 71. 7
24 38. 8 49. 7
25 39. 8 51. 7

(140) 26 40. 8 53. 7
30 44. 8 61. 7
35 49. 8 71. 7

4.3修正结果与分析

未修正和修正的衍射级数的绝对误差如表

5〜7所示.

表5 （100）晶面不同衍射角度衍射级数误差修正

B'/(。)-
n in

修正前 修正后 修正前 修正后

2. 092 2. 014 0. 092 0. 014
25 3. 150 3. 033 0. 150 0. 033

4. 168 4 051 0. 168 0. 051
3. 124 3. 032 0. 124 0. 032

30 4. 144 4 051 0. 144 0. 051
5. 117 — 0. 117 —
3. 106 2. 999 0. 106 0. 001

35 4 169 4 116 0. 169 0. 116
5. 126 5. 073 0. 126 0. 073

表6 （130）晶面不同衍射角度衍射级数误差修正

p'/(°)-
n △ n

修正前 修正后 修正前 修正后

24 1 042 1 006 0. 042 0. 006
25 1. 033 1 009 0. 033 0. 009
26 1. 046 1 008 0. 046 0. 008
30 1 047 1 017 0. 047 0. 017

35 1. 016 0. 999 0. 016 0. 001
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表7 （140）晶面不同衍射角度衍射级数误差修正

p'/(°)-
n △ n

修正前 修正后 修正前 修正后

24 1028 1 010 0. 028 0. 010
25 1 040 1 002 0. 040 0. 002
26 1. 029 1 009 0. 029 0. 009
30 1. 039 0. 983 0. 039 0. 017
35 1 024 1 011 0. 024 0. 011

由表5〜7可知，对于靶台转角增加0.8。，探 

测器角度增加1. 7。的修正具有可行性.

5结论

基于德国莱宝教具公司生产的X射线实验 

仪的特性及X射线对NaCl晶体（简单立方晶格） 

不同晶面的布拉格衍射的基本原理，提岀了使用 

重设测角零点后COUPLED模式观测不同晶面 

X射线衍射的方法.实验表明，在衍射角度为25。 

时，对于（100）晶面可以观察到3个衍射峰，对于 

（130）及（140）晶面可以观察到1个衍射峰，并由 

布拉格衍射公式证实，对于（100）晶面为2,3,4级 

衍射，对于（130）及（140）晶面为1级衍射.采用 

按SCAN键对（100）进行二维扫描得到b线衍 

射极大的位置，即为靶台8。，探测器16. 1。时得到 

衍射极大，与理论值靶台7. 2。，探测器14. 4。分别 

相差0.8°和1. 7°,故每次测量将靶台角度修正 

0. 8。,将探测器角度修正1. 7。，降低衍射级次的绝 

对误差.
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X-ray diffraction for non-slicing lattice planes of NaCl single crystal

XIANG Zhen, WANG Chun-mei, SHEN Guo-tu
(School of Physics and Electronic Science, East China Normal University, Shanghai 200241, China)

Abstract: Using the default COUPLED mode of the available X-ray apparatus of LeyboldGerma- 

ny (measuring diffraction energy curve by multi-channel pulse ampiitude analyzer) , only the diffrac

tion energy curve of the (100) slicing lattice plane of the NaCl single crystal could be obtained. By ro

t ating the t arge t st age, rese tting the null poin t of the angle measuremen t, and t hen, using the COU

PLED mode, the diffraction energy curves of the other non-slicing lattice planes were obtained. In the 

meantime, because theX-ray apparatus of the energy ml-channel mode has no automatic angle cor- 

rec tion func tion, the angle of the t arge t st age and the detector were correc ted by means of t wo-dimen- 

sional scanning, and the measuring errorswere reduced.

Key words: X-ray& Bragg diffraction； NaCl single crystal; non-slicing lattice plane; null point; 

lattice plane ordinal number & diffraction order
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