
实验一  X 射线衍射分析 

 

一、实验目的要求 

1. 初步了解多晶体(粉末)X 射线衍射分析仪器的构造及工作原理； 

2. 熟悉和掌握标准粉末衍射(PDF)卡片、索引及使用方法 

 

二、实验原理 

多晶体(粉末)X 射线衍射分析仪是用单色 X 射线照射多晶体(粉末)样品，在满足布拉格

公式(2dsinθ=nλ)条件时产生衍射，把衍射图谱记录下来用以分析晶体结构的仪器，主要

用于以下几个方面： 

1． X 射线物相分析，就是根据样品的衍射线的位置、数目及相对强度等确定样品中包

含有那些结晶物质。 

2． 进行 X 射线定量物相分析以及根据晶格常数随固溶度的变化来测定相图或固溶度等 

3． 根据 X 射线衍射线的线形及宽化程度等来测定多晶试样中晶粒大小、应力和应变情

况等。 

 

三、实验仪器设备 

该仪器为日本理学公司生产的 Dmax/rB 型多晶体(粉末)X 射线衍射分析仪，由 X 射线

发生器、测角仪、计数记录仪和控制运算部分构成。 
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四、操作步骤 

4． 按仪器说明书规定顺序打开电源、冷却水和衍射仪。 

5． 按仪器说明书中规定步骤和时间逐步将 X 射线管的电压、电流升到所需数值。 

6． 将粉末样品压入样品板里，去掉多余样品，将样品板插入样品台。 

7． 根据样品和测试要求设定扫描条件。 

8． 按“开始”键开始样品测试。 

9． 在样品测试结束后，按仪器说明书中规定步骤和时间逐步降低电压、电流，关闭仪

器，关闭冷却水，关闭电源。 

 

五、数据处理 
1. 用得到的样品衍射图谱进行平滑、去背底、检峰等处理和计算，得到各个衍射峰的

角度、d 值、半高宽、绝对强度、相对强度的数据。 

2. 根据得到的衍射峰数据和其他样品的信息用不同的索引进行检索，找到样品里所含

各种结晶物质及对应的 PDF 卡片 

3. 根据测试目的，用得到的衍射峰数据和 PDF 卡片数据进行计算，得到所需要的结果。 

 



 

X 射线衍射图谱和数据 

 

 
标准粉末衍射(PDF)卡片 

六、问题分析  
1． 布拉格公式(2dsinθ=nλ)中的 d、θ、λ各代表什么意思？ 

2． 索引分为几种？怎样使用？ 

3． 卡片分成几个区域？和衍射图谱检索有关的主要有那些区域的数据？ 
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