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基本介绍

 中文名称：粉末X射线衍射仪

 英文名称：X-ray diffractometer

 所属分支实验室：矿物岩石学实验室

 型号：X’ Pert Pro MPD

 价值：165.5万人民币

 制造商：荷兰帕纳科（Panalytical）公司

 仪器功能：普通物相鉴定及高温相变研究

 预约类型：提前预约

 仪器位置：祁连堂305室



工作原理

测量原理：X射线照射到晶体上产生的衍射花样，除与X射线有关外，主要受晶体

结构的影响。晶体结构与衍射花样之间有一定的内在联系，通过衍射花样的分析，

就能测定晶体结构和研究与结构有关的一系列问题。

布拉格方程：X射线沿某方向入射某一晶体时，当光程差等于波长(λ)的整数倍(nλ)

时，晶面的散射线将互相叠加增强，晶面间距(d) 、反射线与反射晶面夹角(θ) 与波

长(λ) 满足条件2dsinθ=n λ ，即，布拉格方程。



工作原理

测量原理：根据布拉格方程，用已知波长(λ)的X射线去照射未知结构的晶体，通过衍射角

(θ)的测量求得晶体中各晶面的间距(d) ，从而可以揭示晶体的结构，这就是衍射分析。

物相鉴定原理：混合试样物相的 X 射线衍射花样是各个单一物相衍射花样的简单叠加，

根据这一原理，将实验测定的衍射花样与已知标准物质的衍射花样进行比较，从而就

可以把组成混合物相的各个单一物相鉴定出来。



仪器外观结构示意图

主机控制面板

高温附件控制面板

X光管 探测器

开机指示灯
测角仪



 普通物相鉴定待测样品必须是干燥的平均粒径约5 

um的粉末状样品

 粘土定量待测样品必须是经过粘土提取处理的样品

 普通物相鉴定样品测量完毕均可回收

 本实验室提供粉末研磨工具玛瑙研钵

 操作过程中出现任何意外必须及时联系仪器管理员

前言



 使用申请：采用预约排队制度，遵循内部优先原则

• 邮件预约：编辑“样品数量 、类型、申请人姓名及联系方式、

导师姓名、单位”发送至指定邮箱qli@lzu.edu.cn 进行预约；

• 电话预约：0931-8915291  13893447870

 收费标准：遵循“先预约-后测试，先付费-后取数据”的原则

• 根据资环院内部、校内和校外三个标准按样计费。

 开放范围：

• 原则上开放给所有需要使用X射线衍射测量方法进行物相鉴

定的师生；

• 所有用户必须经过严格的安全操作培训且考核合格后方可独

立使用。

仪器使用预约及用户资格要求

mailto:单位至指定邮箱qli@lzu.edu.cn


 待测样品必须是干燥的粉末状样品

 样品平均粒径必须控制在5um左右

 粉末样品必须压制在专用玻璃样品支架凹槽中

 制样必须保证样品均匀压实且避免样品颗粒定向排列

 样品上表面必须与样品支架外缘上表面齐平

待测样品要求



 开启UPS稳压器电源，开启联机电脑

 开启水冷系统：

• 启动左侧面板开关至“ON”；

• 启动正面控制面板开关至“RUN”；

• 调节水流量高于3.8 L/Min，否则仪器高压不能启动。

 开启仪器主机

• UPS电源启动后，主机控制面板上“Standby”灯点亮，按下

“Light”按钮仪器内部照明灯点亮；

• 关好仪器门，将HT钥匙水平转动90度；

• 按下“Power On”按钮启动主机，控制面板显示电压和电流为

“15 kV 5mA”，很快变为“30 kV 10 mA”，仪器启动完成。

仪器开启



 双击桌面图标“X’pert Data Collector”，启动测量控制软件。

 单击软件顶部菜单栏中的“Instrument”按钮，在下拉菜单中选

择“Connect”开始联机操作。

 在弹出的“Connect”窗口中选择常规粉末样品台“PW3071”并

单击“OK”与仪器进行联机。

 联机成功后，软件窗口左侧将显示仪器硬件设置“Instrument 

Settings”、入射光路“Incident Beam Optics”和衍射光路

“Diffractred Beam Optics”的相关信息。

 双击“Instrument Settings”选项卡中的“X-ray -Generator”选

项，在弹出的“Instrument Settings”窗口中依次将电压和电流

从原来的“30 kV 10 mA”升高至“40 kV 40 mA”。

控制软件连接



仪器启动

高压正常开启：

仪器顶部黄色指示灯点亮，电流电压先显示

“15 kV 5 mA”，很快转变为“30 kV 10 mA”。

主机电源接通：

黄色“Standby”

灯点亮。

步骤二：

HP钥匙水平转动

90度，开启高压。

步骤一：

按下“Light”按钮开

启仪器内部照明灯。

步骤三：

按下“Power on”

按钮，开启高压。



步骤二：

单击软件顶部菜单栏中的

“Instrument”按钮，在下拉菜单中

选择“Connect”与仪器进行联机。

控制软件联机

步骤一：

双击桌面图标“X’pert Data 

Collector” ，输入用户名和

密码，启动测量控制软件。

步骤三：

在弹出的“Connect”联机窗口中，

选择常规粉末样品台“PW3071”并

单击“OK”进行联机。

软件启动画面



控制软件联机

联机成功：

高压正常开启，仪器顶部黄色指示灯点

亮，电压电流先显示“15 kV 5 mA”，

很快转变为“30 kV 10 mA”。

步骤四：

双击“Instrument Settings”选项卡中

的“X-ray -Generator”选项，打开

“Instrument Settings”仪器设置窗口。

步骤五：

在“Instrument Settings”窗

口中，依次将电压和电流升高

至“40 kV 40 mA”。

方法：首先输入要升至的数值，

然后点击“Apply”，几秒钟

后再次更改要升至的数值，再

点击“Apply”，循环多次，

直至电流电压升至指定数值。

注意：

先升电压再升电流，且

每次调整幅度必须小于

10 kV/mA！

注意：

若X光管超过24小时未使用，

则在开始步骤四和五之前，

必须先进行X光管老化！



X光管老化

步骤四：

正常老化大约需要30 Mim ，

快速老化大约需要15 Mim。老

化结束后仍需将电压和电流依

次升高至“40 kV 40 mA”。

步骤二：

单击“Instrument Settings”

对话框中的“Breed”按钮，

打开“Tube Breeding”光

管老化对话框。

步骤一：

在仪器联机状态下，双击

“Instrument Settings”

选项卡中的“X-ray -

Generator”选项，打开

“Instrument Settings”

设置窗口。

步骤三：

“Tube Breeding”对话框中，选择

正常老化“at normal speed”或者快

速老化“fast”，单击“OK”确定。

X光管老化条件：

超过24小时未使用的

光管，仅需快速老化；

超过100小时未使用

的光管，必须正常老化。



样品测量

步骤一：

向左右两个方向

打开仪器玻璃门。

步骤二：

将待测样品放置在样品台的弹簧夹上，支架

边缘较宽的一侧朝向样品台，保证样品支架

中心线与样品台半圆中心线对齐。

步骤三：

关好仪器玻璃门

轻开轻关。



样品测量

 软件测量操作
• 单击测量控制软件顶部菜单栏的 “Measure”测量按钮 ，在下拉菜单中

选择“Program” ，打开测量程序对话框“Open Program” ；

• 在“Open Program”对话框中选择编制好的测量程序 ，单击“OK”打

开开始测量设置对话框 “Start”；

• 单击“Start” 对话框右侧的文件图标，在弹出的“Select Filename”窗口

中对待测样品进行命名和选择保存路径，并单击“Save”保存设置；

• 在“Start” 窗口中检查样品名称及保存路径正确无误，单击“OK”开始

样品测量，随即仪器门自动上锁（可听见“咔嗒”声），同时样品测量实

时显示窗口“Absolute scan”打开；

• 测量完毕，仪器门锁打开（可听见“咔嗒”声），关闭“Absolute scan”

窗口，重复上述步骤进行下一个样品的测量。



样品测量

步骤一：

单击顶部菜单栏的“Measure”测量按

钮，在下拉菜单中选择“Program” ，

打开测量程序对话框“Open Program”。

步骤二：

选择编辑好的测量程序，单击“OK”

打开测量开始对话框“Start”。



样品测量

步骤三：

单击文件图标，打开

“Selcet Filename”对话框。

步骤四：

在“Selcet Filename”对话框中

对待测样品进行命名和选择保存

路径，并单击“Save”保存设置。

步骤五：

单击“Start”对话框中的“OK”

按钮，开始样品测量，此时可听

见仪器门“咔嗒”上锁声。



样品测量

步骤六：

步骤五结束随即弹出样品测量

实时显示对话框“Absolute 

scan [样品名称]”，对话框界

面先呈现白色，几秒中后变为

灰色，指示前述所有操作均正

确无误，样品测量开始。

从测量程序设定的起

始2θ角度开始测量！

测量数据实时显示区域



样品测量

步骤七：

测量结束，单击“Absolute 

scan [样品名称]”对话框右

上角“×”，关闭对话框。

注意：样品已扫描至测量程

序设定的终止2θ角度！

测量数据实时显示区域



结束实验

 关闭高压

• 双击测量控制软件窗口左侧“Instrument Settings”选项卡中的“X-ray 

-Generator”选项，打开“Instrument Settings”仪器设置窗口；

• 在“Instrument Settings”对话框中将电压和电流分别降至“15 kV 5 

mA”（注：先降电流，后降电压，单次降幅不得超过10 kV/mA）；

• 在仪器控制面板上水平转动HP钥匙90度，关闭高压；

• 单击测量控制软件顶部菜单栏中的“Instrument”按钮，在下拉菜单中

选择“Disconnect”，软件退出联机状态；

• 等待约10秒后按下仪器控制面板上的“Standby”按钮，关闭主机。

 关闭水冷系统、控制电脑及UPS电源

• 关闭水冷系统：按下水冷机控制面板上的开关至“STOP”，按下右侧

开关至“OFF”，关闭水冷机（注意：关闭高压约1至2分钟后必须及时

关闭冷却水系统）；

• 关闭控制电脑及UPS电源。



结束实验

步骤一：

单击顶部菜单栏的“Measure”测量按

钮，在下拉菜单中选择“Program” ，

打开测量程序对话框“Open Program”。

步骤二：

单击打开“List programs of type”栏打开下拉菜

单，选择批处理测量程序“General batch”，

再选择编辑好的关机程序“40/40-15/5-Close”，

最后单击“OK”打开测量开始对话框“Start”。



结束实验

步骤四：

白色测量批处理程序

“General batch”对话框弹

出 ，开始降低电流和电压。

步骤三：

在测量开始对话框“Start”

中，单击“OK”，启动降电

压和电流的测量批处理程序。

步骤五：

观察右侧电流电压显示已

经降至“15 kV 5 mA”时，

关闭“General batch”对

话框，降流降压完成。

步骤六：

在仪器控制面板上，水平

转动HP钥匙90度，关闭高

压，黄色指示灯熄灭。



结束实验

步骤七：

单击软件顶部菜单栏中的“Instrument”按钮，

在下拉菜单中选择“Disconnect”选项，打开

测量控制“Close Control Form”对话框。

步骤八：

在对话框中选择关闭测量窗口退出联机状态选

项“Close control window and go off-line”，

单击“OK”按钮，控制软件退出联机状态。

步骤九：

关闭水冷机、控制电脑及

UPS电源，结束实验。

（注意：关闭高压约1至2

分钟后必须及时关闭冷却

水系统）



常见问题解答

 衍射实验最常见的错误提示出现在样品测量操作步骤五结束，步骤六弹出样品测量

实时显示对话框Absolute scan [样品名称]”时，出现警示对话框“X’Pert Data 

Collector”，提示内容为“Please close the doors.” ，表明仪器门未正确关闭。

处理方法：

重新关闭仪器门，然后点击

警示程序的“OK”按钮，听

见仪器门锁的“咔嗒”声，

测量程序将重新启动。


