
X射线衍射实验技术-4 

数据采集 

 

1 Bruker Beijing Application Lab 

王通 博士 

XRD应用工程师 

Email:  tong.wang@bruker.com 

布鲁克（北京）科技有限公司 



主要内容 
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• 数据采集步骤 

• 数据采集参数选择 

• 不同应用对数据的要求 

 



衍射仪开关机 
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开机步骤： 

1、开水冷 

2、开衍射仪 

3、打开测量软件 

4、初始化马达 

 

安装维修工程师现场详细指导！ 

• Demo实验室演示 



数据采集软件-DIFFRAC.Measurement 

Commander 
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Step 1: 扫描范围 

Step 2：步长 

Step 3：每步时间 

Go！ 



XRD数据。。。 

上手非常简单！ 
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数据采集参数选择 

测量范围 

• 起始角要小于第一个衍射峰（对指标化和粉末解结构尤为重要） 

• 结束角度取决于样品和应用 

• 若高角没有峰，就没必要测量 

• 有机物与无机物 (一般有机物的衍射峰多集中在低于50度范围） 

• 物相检索和定量分析– 最高角度80-90° 

• 粉末解结构、精修– 角度尽可能高 
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数据采集参数 

扫描范围 



数据采集参数选择 

测量步长 

• 最小的半峰宽 FWHM/6  

• 尖锐的峰 (结晶性好)：步长= 0.01 – 0.015° 

• 中等宽度 :        步长= 0.02 – 0.04° 

• 很宽的峰 (纳米晶粒)： 步长≥ 0.06° 
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数据采集参数 

步长与峰形 

• 20个数据点/峰 
• 步长=半高宽/6 



• 测量时间 

• 增加统计性及信噪比 

• 微量相的探测（LLOD）? 

 

• 测量时间（线性探测器）*： 

• 定性相分析:：5 – 30 min（微量相） 

• 定量相分析：5 – 120 min ，最高峰10000计数左右） 

• 粉末衍射解结构：小时计 

• VCT（变时测量） 
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数据采集参数选择 
每步测量时间 
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数据采集参数 

计数率（采集时间）与信噪比 

峰背比相同（CPS） 
计数越高，噪音越低！ 



测量时间影响 

0.025s 
0.05s 

0.075s 
0.1s 

0.2s 
2s 
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D8 ADVANCE, 2KW, Sol-X Detector 

Average background: ~16c/s  

光源/ 探测器影响 

D2 PHASER, 300W, LYNXEYE Detector  

I x 35 

D8 ADVANCE, 2KW, LYNXEYE Detector  

I x 220 

测量时间: 1s/step 
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The Ideal D8 Configuration 14 

不同应用对数据的要求 

定性分析 

定量分析 

指标化 

  

 

  

 

  

2q 强度 

  

 

 

分辨率 

结构精修及解析    



• 对峰位和峰强的误差有较大容忍度 

• 确认足够多衍射峰来进行物相鉴定 

• 使用Cu靶，一般2θ=2-90°，大部分PDF卡片的数据都不会超过此范围； 

• 角度比强度重要； 

• 低角度的线比高角度的线重要； 

• 由于样品择优取向某些线的强度会发生变化； 

• 测量时间取决于检测内容：主相、少量相还是微量相； 

• 软件检索结果为可能的结果列表，最终结果的选择要由使用者来判断； 

• 最好的匹配结果，不一定是正确的物相。 
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定性分析 



• 尽可能增大测量范围，区别晶粒大小与微观应变对图谱的影响 

• 优化XRD配置提高图谱峰形 

• BB几何，衍射图谱峰形最好 

采用基本仪器参数法 

 

 

• 常规求晶粒方法：谢乐公式  

•      单峰（最强峰） 

•      多峰求平均 
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数据采集 

晶粒-应变分析（微观应变） 



• 高质量的样品及精细样品制备，尽可能减小样品相关效应： 

• 择优取向，颗粒效应，吸收 

• 无机材料：反射或透射模式；透射优选Mo靶 

• 有机材料：透射模式(Mo靶加毛细管样品台) 

• 优化XRD尽可能得到高强度，且相对强度准确 

•  高角度数据非常重要： 尽可能增大测量范围 
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数据采集 

定量分析 



• 采集数据范围内，要求有20-40个衍射峰 

• 对低吸收样品（比如有机物），使用薄的样品会得到更准确的峰位 

      指标化需要的是准确的峰位，而不是强度 

• 采用基本仪器参数法可得到最准确的峰位 

 

 

 

 

 

 

• 优化XRD配置，达到最大分辨率 

• 单色Ka1入射光为理想选择，衍射峰不会被Ka2 影响。 
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数据采集 

指标化（Indexing） 



• 高质量的样品及精细样品制备，尽可能减小样品相关效应： 

• 择优取向，颗粒效应，吸收 

• 无机材料：反射或透射模式；透射优选Mo靶 

• 有机材料：透射模式（Mo靶加毛细管样品台） 

• 优化XRD尽可能得到最高强度且相对强度准确 

•   高角度数据非常重要：   尽可能增大测量范围 
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数据采集 

结构精修及结构解析 
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