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اهميت بسياري پيدا نموده است ايـن اسـت كـه     آناليز اين روش علت اينكه اخيرا. تكنيك آناليز با رنج وسيعي از كاربردها مي باشدپراكنش اشعه ايكس يك 
اين تكنيك در حيطه علوم ، تحقيقات وكنترل كيفي صنايع شيشه ، سيمان ، زمين شناسي ، مواد دارويي و .پلي به دنياي نانو مي باشد ،غير مخرب روشاين 
دسـتگاه  آزمايشگاه پرتو ايكس پژوهشگاه پليمر و پتروشيمي ايـران مجهـز بـه    . ار گسترده اي دارديكاتاليستها، پليمرها ، فلزات و مواد نانو كاربرد هاي بسدر 

XRD   مدلD5000  ساخت شركتSIEMENS ميباشدلمان آ.  
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  پاسخ به سوالات متداول

  پراش اشعه ايكس به چه معنايي مي باشد؟

اگر موج الكترو مغناطيسي چون اشعه ايكس با طول موج مشخص از . كه از ذراتي به طور منظم تشكيل شده اند را در نظر بگيريد  1مطابق شكل  زيرسطوح 
  .سمت چپ با اين لايه ها بر خورد كند تحت شرايط خاص در طرف راست منعكس خواهد شد

  

  
  بوسيله كريستال Xپراكنش اشعه  - 1شكل 

  
  
ولي )2شكل (يعني عمل تقويت انجام مي گيرد  نداين موجها هم فاز باشند در هنگام تداخل با هم جمع شده و يك موج با شدت زيادتري، ايجاد مي كن اگر

  .)3شكل (گي موجها ايجاد و از بين مي روندپوشانند ،از نباشند، در هنگام تداخل موجهااگر امواج هم ف
  

  
  امواج غير هم فاز –3شكل                                  امواج هم فاز - 2 شكل
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  شرط انعكاسي براگ چيست و چگونه بدست آمده است؟              

ي پوشانند براگ از اين فرض شروع نمود كه از اتمهاي بلورها صفحات مختلفي مي توانند عبور كنند كه اگر بصورت موازي تكرارگردند، تمامي اتمهارا م
  .ناميده مي شودd فاصله اين سطوح موازي 

  

  
  4شكل 

  
مي  ,O1O2موازي كه از Xاشعه هاي . هستند) اتمها (دايره ها به منزله نقاط شبكه اي . سه سطح شبكه اي از يك بلور رسم شده است  4در  شكل 

 O1 A P1 , O2از آنجا كه فواصل . اين اشعه ها منعكس مي شوند E, Aدر نقاط. به بلور برخورد مي كنندθ گذرند ودر يك فاز قرار مي گيرند با زاويه 
E P2 موجها در هم اندازه هستند ،P2, P1 قرار گرفته و تقويت مي شوند اين شرايط انعكاسي بر روي يك صفحه، از مباحث نوري ناشي مي شود.  

 P2 P3موازي  EDو  O1 O2 موازي با  EBاز آنجا كه پاره خط  . منعكس مي شود CP3به  O1Cدر هنگام انعكاس بر سطح شبكه اي دوم  ، موج  
مساوي  BC, BDاست ، زيرا   2BCيا  BCDمساوي   ∆مقدار  . مي باشد O2EP3طولاني تر از طول  ∆به ميزان  O1CP3، جمع مسافت است

  . هستند 
  

   BC + CD = 2BC =∆  
  : را مي توان به كمك روابط ساده مثلثاتي محاسبه كرد  BCفاصله 

 
BC  = d Sin θ  

  
    : بين سطوح اشعه هاي منعكس شده سطوح شبكه اي اول و دوم در نتيجه برابر است با ما  ∆اختلاف مسافت 

  
∆   =2BC  =2dsin θ 

  
  . مضرب كاملي از طول موج باشد  ∆كه اختلاف مسافت كس شده هم فاز هستندعجهاي مندر صورتي مو ،بالا مي توان فهميد از شكل

  
  

  :فرمول زير در خواهد آمدبه اين صورت شرط انعكاسي براگ به  شكل 
  

2d sin θ= nλ  
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خاصي تامين شوند كه به كمك شرط انعكاسي براگ قابل "كاملا شرايط هندسي تيافتد، بايسبي، تقويت اتفاق كه در تفرق موجها بر روي شبكه ايبراي اين
  .توصيف مي باشد

ا و با استفاده از قانون براگ مطالعه كريستاله .را زاويه براگ مي نامند θزاويه . اين فرمول براي اولين بار توسط براگ و بعدها بنام قانون براگ معروف شد
بستگي  Xموج پرتو  اين قانون در كاربرد هر موجي قابل استفاده است و طول موج مشخص شده در اين فرمول به طول .ساختمان داخلي مواد ممكن است

  . دارد
  
 

  ده است؟از چه  اجزايي تشكيل شX ديفراكتومتراشعه 

  .سوزن مي باشندسوز آشكارساور ، گونيومت Xاجزاي تشكيل دهنده ديفراكتومتر اشعه ايكس شامل لامپ مولد اشعه 
د به آن كه الكترونها با شتاب زيا يو مولد ولتاژ و آند) كاتد(چشمه توليد كننده الكترون  شامل يك منبع و يا ،XRDدر دستگاه  Xلامپ توليد كننده اشعه  

برحسب نوع آند آن مي تواند متفاوت باشد  XRDلامپ دستگاه  .باشد نوع مس مي اين مجموعه از XRDآند در لامپ دستگاه . برخورد مي كنند مي باشد
  . وليبدن نيز باشدميا مثلا آند مي تواند آهن، كبالت، تنگستن و 

، لامپ (Receiving Slit)دريافت كننده و  (Divergence Slit)شكاف شامل شكاف واگرا كننده  هاي سيستم صفحه مدرج است كه يك گونيومتر
  .، پايه نگهدارنده نمونه و آشكارساز بر روي آن قرار گرفته اند Xاشعه 

  .وتوليد كننده پالس تشكيل يافته است  (PM)نوري گر لوله تقويت از يك مولد توليد نور و (Scintillation Detector)آشكارساز سوسوزن  
  

  چه كاربردهايي دارد؟XRDبطور كلي آناليز 

 ، تعيين پارامتر شبكه، تعيين ساختار كريستالي، پالايشكريستالي و آمورفءتخمين جزشناسايي كيفي، شناسايي كمي، مي تواند براي  XRDبطور كلي آناليز 
  .مورد استفاده قرار گيرد ساختار كريستالي، تعيين جهت گيري، تعيين فشارهاي ماكرو، تعيين سايز كريستاليت و كشيدگي هاي ميكرو

وجود  )در صورت وجود اطلاعات آن ماده در كتابخانه نرم افزار(آنها  تعيين ساختار كريستاليو  نمونه ها شناسايي كيفيامكان در اين مجموعه بطور مستقيم 
كريستالي و ءتخمين جز اطلاعات مورد نياز برايهمچنين . دنعلاوه بر آن تعيين زوايا و فواصل بين صفحات كريستالي نيز قابل استخراج مي باش. دارد

  .نيز قابل محاسبه هستنداعمال شده  و بررسي كشيدگي و يا فشارهاي شناسايي كمي، تعيين سايز كريستاليت، آمورف
  

  شناسايي فازها به چه روشي انجام مي شود؟ 

كار مقايسه يا بصورت چشمي انجام مي شود . شناسايي تركيب فاز نمونه ناشناس براساس مقايسه الگوي پراش پرتو ايكس نمونه با الگوهاي مرجع مي باشد
از نمونه ناشناخته تهيه و با ليست مشابه براي فازهاي پيشنهادي توسط نرم افزار  d-Iاين روش ابتدا ليست كاهشي  در.  يا از كامپيوتر كمك گرفته مي شود

  .مقايسه مي گردد
  

  در مقايسه با چه الگوهاي مرجعي انجام مي شود؟ فاز شناسايي

  : الگوهاي مرجع از طريق ديتابيس هاي زير قابل دسترس مي باشند
Inorganic Crystal Structure Database (ICSD)  

Cambridge Structural Database (CSD)  

File(MCDF or CRYSTMET)Metals Crystallographic Data  
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  مي تواند شناسايي فازها را تسريع نمايد؟ توسط مشتري چه اطلاعاتيارائه 

مانند نوع عناصر شيميايي شامل اجزاء اصلي در بيشتر موارد سرعت و صحت و قابل اعتماد بودن نتايج بستگي به در دسترس بودن اطلاعات اضافي از نمونه 
  .و يا فرعي مي باشد

  

  به ديگر روش ها چيست؟XRD مزاياي روش 

  .ليز مي باشدمقدار نمونه مورد نياز براي آنا ين و شناسايي تركيبات پلي مرف و كم بودني، تع آناز جمله مزاياي اين روش غير مخرب بودن 
  

  آزمايشگاه مطابق استاندارد انجام مي شوند؟آيا آزمون هاي انجام شده در اين 
. مي باشدASTM D5380 و  BSEN 13925براي شناسايي كيفي نمونه ها طبق استانداردهاي  ISO 17025اين آزمايشگاه داراي استاندارد  .بله

خارج از اين محدوده ، خارج از استاندارد  آزمونبنابراين هرگونه انجام . درجه مي باشد 65تا  5زاويه اي پوشش داده شده در اين استانداردها از  محدوده
  .محسوب مي گردد

  كاليبراسيون اين دستگاه با چه ماده اي انجام مي شود و توالي آن چگونه است ؟

مقايسه گرديده و  b660در برگه رفرنس  Ɵ2اندازه گيري شده با مقادير واقعي  Ɵ2انجام مي شود و مقادير  LaB6كاليبراسيون اين دستگاه با ماده رفرنس 
  .كاليبراسيون در اين مجموعه سالانه انجام مي شود. محاسبه مي گردد% 95سپس عدم قطعيت مقادير واقعي در سطح اطمينان 

  

  چه شكلي بايد داشته باشند؟ XRDنمونه ها براي انجام آزمون 

در صورت داشتن نمونه اي خارج از اين اشكال ، بايستي تلاش نمود تا سطح  .فيلم باشند شكل پودر، شيت، قرص و يا طور معمول به نمونه ها مي توانند به
  ).در اين موارد بهتر است با كارشناس آزمايشگاه مشورت انجام شود(صافي از آن در مقابل پرتو قرار گيرد 

  
  نمونه هاي پودري چه ويژگي بايد داشته باشند؟

گرم از نمونه براي /. 5حدود . اما اگر درشتي در زير دست احساس نشود نمونه مناسب است. ميكرومتر توصيه مي گردد 40در نمونه هاي پودري اندازه دانه 
به استاندارد م مورد روش هاي ثابت كردن نمونه روي لادر .نمونه را روي لام ثابت نموداين آزمون كافي است ولي اگر ميزان نمونه كم است مي توان 

BSEN13925-2  و نماينده مناسبي از كل نمونه باشد ، عاري از هرگونه آلودگيهمچنين دقت شود كه نمونه كاملا همگن. شودمراجعه  4-4بخش.  



 

 آزمايشگاه پرتو ايكس

X- ray  Laboratory 

  

  تهران، ضلع شمالي آزادراه تهران به كرج، بعد از پيكان شهر، بلوار پژوهش، پژوهشگاه پليمر و پتروشيمي ايران :آدرس

  

 Website: www.ippi.ac.ir 44787055: دورنگار        48662136: تلفن تماس    112/14975: صندوق پستي
 

  

  باشند؟چه ويژگي بايد داشته نمونه هاي به شكل شيت،  قرص و يا فيلم 

نمونه هاي به شكل . دميلي متر مناسب مي باش 2با ضخامت  cm5/ 0cm ×2و يا  cm4cm × 4 در صورتيكه نمونه ها به شكل شيت باشند ابعاد
نمونه  .دقت شود در همه اين نمونه ها، سطح نمونه كاملا صاف باشد. ميلي متر باشند 2سانتي متر با ضخامت  5/2تا  2قرص مي توانند دايره هايي با قطر 

  .براي كاهش خطا مي توان از قرار دادن چند لايه فيلم روي هم، استفاده نمود. هاي فيلم بدليل نازكي زياد مي توانند ايجاد خطا نمايند

  
  نمونه هاي مي توانند به شكل توده و يا قطعات بزرگ باشند؟

نكته مهم براي . دشودر اين زمينه بهتر است با كارشناس آزمايشگاه مشورت . توده هايي از نمونه قابل انجام مي باشند كه ابعادي در حد دستگاه داشته باشند
  .شودمراجعه  2-4بخش  BSEN13925-2براي يافتن راههاي صاف كردن نمونه به استاندارد . استصاف بودن سطح نمونه نمونه هاي توده اي 

  

  ضخامت مناسب براي نمونه ها چه مقدار است؟

  :ضخامت مناسب براي هر نمونه جداگانه از رابطه زير قابل محاسبه مي باشد
T = 3.45 Sin Ɵ / ( µ ρ) 

T   :ضخامت نمونه  

 µ : ضريب جذب جرمي نمونه  

 Ρ :دانسيته نمونه  
براي نمونه ميلي متر  2ت بطور كلي معمولا ضخام از آنجائيكه محاسبه دقيق ضريب جذب خطي در تركيبات و خصوصا مواد چند فازي بسيار پيچيده است ،

يعني اينكه در . ضخامت نامحدود نمونه مد نظر است XRPD (X-Ray Powder Diffraction)وش ر دراساسا . توصيه مي گرددهاي مختلف 
قدر زياد باشد كه شدت هاي پراش شده از پشت نمونه بسيار  ضريب جذب جرمي و دانسيته ظاهري مشخص و در محدوده زاويه اي داده شده، ضخامت آن

  .ناچيز باشد
  

  مشتري مي باشند؟ آيا نمونه هاي مورد آزمون قرار گرفته، قابل برگشت به

لازم به ذكر است كه  نمونه ها تا يكماه پس . رسد و مجددا قابل استفاده مي باشد يير مخرب مي باشد به نمونه هيچ آسيبي نمغاز آنجائيكه اين آزمون . بله
  .از انجام تست در آزمايشگاه نگه داشته مي شوند
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  آيا در اين مركز آماده سازي نمونه انجام مي شود؟

  .در اين مجموعه آماده سازي نمونه بر عهده مشتري مي باشد. خير

  
  در شرايط غير محيطي امكانپذير مي باشد؟XRDانجام آناليز 

  .انجام مي شود  (T= 23±5°C , R.H. = 50% Max)محيط و رطوبت تنها در دما در اين مجموعه اين آزمون. خير
  

  مي شود؟ رنج مناسب زاويه براي انجام اين آزمون چگونه انتخاب

  .رنج مناسب زاويه از مطالعه مقالات و كارهاي تحقيقاتي مشابه قابل استخراج مي باشد

  
  در اين مجموعه در چه محدوده زاويه اي قابل انجام است؟  XRDطيف 

  پذير مي باشدندرجه امكا 100تا 5امكان انجام تست در محدوده در اين مجموعه 
  

  گيري با اين دستگاه چقدر است؟پايين ترين رنج زاويه  قابل اندازه 

با به درخواست مشتري  جه احساس شوددر 5ولي تنها در صورتيكه نياز به انجام ازمون زير  ، درجه انجام مي شود 5، تستها از بطور معمولدر اين مجموعه 
درجه تحت استاندارد نخواهند  5ذكراست كه آزمونهاي زير البته لازم به . درجه انجام خواهد شد 2كارشناس آزمايشگاه، انجام تست از  هماهنگي و بررسي

  .بود

  
  چگونه است؟ XRDسرعت اسكن در طيف گيري 

در صورتيكه براي . ثانيه توقف وجود دارد 1درجه ،  02/0درجه بر دقيقه انجام مي شود، بطوريكه در هر  2/1بطور معمول، اسكن با سرعت در اين مجموعه 
  .نظر مشتري اعمال گردد يا پايين تري مدنظر است به كارشناس آزمايشگاه اطلاع داده شود تا در صورت امكان شرايط مد مشتري سرعت اسكن بالاتر و

  
  زمان انجام آزمون براي هر نمونه چقدر مي باشد؟

مثلا انجام آزموني در محدوده زاويه اي  .زمان انجام آزمون كاملا به سرعت اسكن و رنج زاويه اي انتخاب شده بستگي دارد و براحتي قابل محاسبه مي باشد
در صورتيكه انجام آزمون در همين محدوده با سرعت اسكن . ثانيه بطول خواهد انجاميد 12دقيقه و  54درجه بر دقيقه ،  2/1درجه با سرعت اسكن  70تا  5
  .دقيقه خواهد بود 48ساعت و  1درجه بر دقيقه ،  6/0
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  دستگاه چه مقدار است؟ (detection limit) محدوده شناسايي

  .مي تواند افزايش يابد% 10كاهش مي يابد ولي در حالتهاي بد تا % 1تا % 1/0در حالتهاي خوب، اين ميزان به . نمونه دارد نوع به زياديبستگي اين پارامتر 

  
  

  آيا انجام آناليز روي نمونه هاي لايه نازك امكانپذير مي باشد؟

انجام اين امكان اما از آنجاييكه اين سيستم به تعداد كم در ايران وجود دارد، . توصيه مي گردد (Grazing) هاي لايه نازك سيستم گريزينگبراي نمونه 
 .گرددي كم تست با دستگاههاي معمولي در صورتي وجود دارد كه يا سطح زيرين از ماده اي بدون پيك انتخاب گردد و يا پيكهاي زير لايه از پيكهاي اصل

  .نانوي نشانده شده روي زير لايه ، قوي و قابل شناسايي نمي باشند روش، پيكهاي لايه هاي با ضخامتلازم به ذكر است معمولا به اين 

  
  در اين روش وجود دارد؟ ( hkl )امكان محاسبه انديسهاي ميلر

شناسايي نوع ماده و از طريق مقايسه با كتابخانه نرم افزار امكان گزارش تنها در صورت . امكان محاسبه انديسهاي ميلر وجود ندارددر اين مجموعه . خير
  .انديسهاي ميلر وجود دارد

  

  آيا امكان محاسبه سايز كريستاليت وجود دارد؟

آن از طريق براي محاسبه ،  (FWHM) ، پهناي پيك در نصف ارتفاعولي اطلاعات لازم. سايز كريستاليت مستقيما گزارش نمي شوددر اين مجموعه . خير
  .رابطه شرر به مشتري تحويل داده مي شود

  

  آيا امكان محاسبه درصد كريستالينيتي وجود دارد؟

براي محاسبه آن به ، (under peak area)، مساحت زير پيك ولي اطلاعات لازم . درصد كريستالينيتي مستقيما گزارش نمي شوددر اين مجموعه . خير
از تقسيم مساحت زير  براي تركيبات دو يا چند فازي و يا پليمرها كه حاوي فاز كريستال و آمورف هستند  كريستالينيتيدرصد  .مشتري تحويل داده مي شود

  :پيكهاي كريستالي بر مساحت كل قابل محاسبه مي باشد

  
    100.Xc(%)=1/(1+Ia/Ic)  

  I(tot)=Ia+Ic  
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Xc= كريستاليزاسيون درجه  

 =Iaمساحت زير پيكهاي آمورف  
=Ic  زير پيكهاي كريستاليمساحت  

I(tot)=  مساحت كل  
  
  

  نتايج به چه شكلي در اختيار مشتري قرار مي گيرد؟

همچنين موقعيت پيكها ، اطلاعات مربوط به . فايل گزارش آزمون مي باشند 2حاوي الگوي پراش و انطباقهاي نمونه با مرجع و  pdfنتايج شامل فايلهاي 
فايلهاي ذكرشده . مساحت زير پيك و پهناي پيك در نصف ارتفاع  و كليه داده ها جهت رسم گراف در قالب فايلهاي اكسل به مشتري تحويل داده مي شود

  .تحويل داده مي شود CDاست مشتري به ايشان ايميل شده و يا به شكل يا به درخو
  
  

  چگونه مي توان تستهايي كه قبلا  انجام شده را پيگيري نمود؟

 بنابراين كليه آزمونها از طريق شماره. در آزمايشگاههاي اين مجموعه، هر ماهه پشتيباني از فايل هاي نتايج تهيه و در چند نسخه نگهداري مي گردد
  .بدين منظور به كارشناس آزمايشگاه مراجعه نماييد. سال، ماه و شماره درخواست مي باشد قابل رديابي مي باشند درخواست آنها كه نشاندهنده
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