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ВВЕДЕНИЕ 

Под рентгенографическим анализом понимается совокупность разнообраз-
ных методов исследования, в которых используется рентгеновское излучение – 
поперечные электромагнитные колебания с длинной волны 10−2 – 102 Å. Приме-
нение рентгеновского излучения для исследования кристаллических веществ ос-
новано на том, что его длина волны сопоставима с расстоянием между упорядо-
ченно расположенными атомами в решетке кристаллов, которая для него являет-
ся естественной дифракционной решеткой. Сущность рентгеновских методов 
анализа как раз и заключается в изучении дифракционной картины, получаемой 
при отражении рентгеновских лучей атомными плоскостями в структуре кри-
сталлов. 

Рентгенографические методы анализа широко используются для изучения 
структуры, состава и свойств различных материалов, и в том числе, строитель-
ных. Широкому распространению рентгенографического анализа способствова-
ла его объективность, универсальность, быстрота многих методов, точность и 
возможность решать разнообразные задачи, часто не решаемых другими мето-
дами исследования. С помощью рентгенографического анализа исследуют: каче-
ственный и количественный минералогический и фазовый состав минералов 
(рентгенофазовый анализ); тонкую структуру кристаллических веществ – форму, 
размер и тип элементарной ячейки, симметрию кристалла, координаты атомов в 
пространстве (рентгеноструктурный анализ); степень совершенства кристаллов и 
наличия в них зональных напряжений; размер мозаичных блоков в монокристал-
лах; тип твердых растворов, степень их упорядоченности и границы растворимо-
сти; размер и ориентировку частиц в дисперсных системах; текстуру веществ и 
состояние поверхностных слоев различных минералов; плотность, коэффициент 
термического расширения, толщину листовых материалов и покрытий; внутрен-
ние микродефекты в изделиях (дефектоскопия) и т.д. [1]. 

В последние 20 лет внимание исследователей в разных областях науки ста-
ли привлекать объекты нанометрового размера. Можно утверждать, что наука и 
технологии 21 века будут иметь наноразмерный характер. Это связано с тем, что 
уменьшение размеров частиц до ~10 нм приводит к резкому изменению их 
свойств, а также свойств материалов, полученных на их основе. Таким образом, 
уменьшение размеров объектов является одним из способов получения материа-
лов с новыми, зачастую уникальными, свойствами.  

Прорыв в области нанотехнологии связан конечно же с появлением новых 
методов исследования. Изобретение сканирующего туннельного микроскопа 
(СТУ) и атомно-силового микроскопа (АСМ) дало новые средства наблюдения, 
изучения и манипулирования в нанообъектах. Однако, традиционные методы ис-
следования не утратили своего значения и успешно применяются для получения 
новых данных в этой развивающейся области науки. К ним относится и метод 
рентгеновского исследования. Рассмотрим теоретические основы этого метода. 
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СПЕКТРЫ ИСПУСКАНИЯ ЛУЧЕЙ 

Рентгеновское излучение возникает в результате столкновения электро-
нов, летящих с большими скоростями, с материалом анода рентгеновской труб-
ки. Спектры испускания рентгеновских лучей бывают двух типов: сплошные (бе-
лые) и линейчатые (характеристические). Сплошной (белый) и характеристиче-
ский спектры рентгеновского излучения показаны на рис. 1. [2]. 

 

 
 

Рис. 1. Спектр испускания рентгеновских лучей: 
а – при напряжении, меньшем напряжения возбуждения (U = 8 кВ), 
б – при напряжении, большем напряжения возбуждения (Cu-анод, U = 40 кВ) 
 

Электрон, летящий со скоростью v, при ударе об анод трубки тормозится, 
часть его энергии (р) расходуется на взаимодействие с материалом анода, а 
остальная энергия переходит в энергию электромагнитного излучения, зависи-
мость длины волны которого от энергии электрона выражается уравнением 
Эйнштейна 

                     p
mvhc −=
2

2

λ
                                               (1) 

Если величина р мала по сравнению с энергией электрона и ею можно 
пренебречь, то образующееся излучение будет иметь максимальную энергию, т. 
е. минимальную длину волны. Если же величина р отлична от нуля, то обра-
зующееся излучение имеет большую длину волны. Множество тормозящихся 
электронов теряют различную часть своей энергии и испускают кванты, дающие  
в совокупности непрерывное по длине волны рентгеновское излучение, которое 
называют тормозным или сплошным. 

Постепенное увеличение падения напряжения на рентгеновской трубке 
сначала не вызывает качественных изменений в спектре, но при определенном 
значении напряжения вид спектра резко изменится (рис. 1, б). Вместо плавного 
изменения интенсивности при определенных значениях длин волн появляются 
резкие максимумы интенсивности излучения, т. е. на сплошной спектр налагается 
линейчатый. 

Напряжение, при котором появляются линии характеристического спектра, 
называется напряжением возбуждения. При этом напряжении энергия летящих 
электронов достаточна, чтобы при соударении выбить электроны с внутренних 
оболочек атомов за их пределы. Такие атомы находятся в возбужденном, не-
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стабильном состоянии. Возвращение атома в стабильное состояние происходит 
при переходе электронов с заполненных оболочек на свободную с испусканием 
квантов рентгеновского излучения, которое называют характеристическим или 
дискретным. Если в атоме выбиты электроны К-оболочки, то при возвращении 
его в стабильное состояние на К-оболочку переходят электроны L-оболочки 
(этому переходу соответствуют −

1αK  и −
2αK линии спектра) или М-оболочки (Kβ-

линии спектра). 
Наиболее яркими в К-серии являются α1 -, α2 -  и β1 - линии, их относи-

тельная  интенсивность 
121

:: βαα III   ≈ 10 : 5 : 2, однако это отношение может ме-

няться при разных способах регистрации излучения и условиях съемки из-за 
разного поглощения излучения с разной длиной волны. Все линии серии возни-
кают одновременно: для появления любой линии серии необходимо выбить 
электрон с К-оболочки. Линейчатый спектр L-серии значительно сложнее, чем 
К-серии. 

При изменении порядкового номера элемента меняются длины волн ха-
рактеристического излучения. Закон изменения длины волны характеристиче-
ского излучения в зависимости от порядкового номера элемента был открыт 
Мозли. Он выражается для К-серии уравнением 

                                      
λ
1  = R (Z – 1)2 (1 - 

2

1

n
) см-1                     (2) 

где R – постоянная Ридберга; Z – порядковый номер элемента; n = 2, 3... 
Для одной и той же линии спектра, например Kβ , длина волны обратно пропор-
циональна (Z—I)2, т.е. с увеличением атомного номера вещества анода длина 
волны характеристического излучения в пределах одной серии уменьшается. 
Длинноволновое рентгеновское излучение называют мягким, коротковолновое – 
жестким. Граница между ними условна (~1 А). Для каждого анода λKα > λKβ, по-
скольку EL — ЕK < ЕM — ЕK, и интенсивность JKα > JКβ , поскольку вероятность 
перехода электрона на К-оболочку с соседней L-оболочки больше, чем с М-
оболочки за счет экранирования в последнем случае. 

Величина порога возбуждения характеристического излучения различна 
для разных серий. Она определяется прочностью связи электронов в атоме ано-
да. Наиболее прочно связаны К-электроны. Для их выбивания из атома требует-
ся наибольшая энергия, которой отвечает самый высокий порог возбуждения. 
Энергия всех К-электронов (максимум двух) одинакова, поэтому все линии К-
серии данного анода имеют один порог возбуждения. Для медного анода он ра-
вен 9 кВ, для молибденового 20 кВ. Порог возбуждения других серий ниже, по-
этому если присутствует К-серия, то присутствуют и другие возможные для 
данного анода серии характеристического излучения.  

ДИФРАКЦИЯ  РЕНТГЕНОВСКИХ  ЛУЧЕЙ 

Рентгеновское излучение, проходя через вещество, рассеивается электро-
нами (рассеяние ядрами пренебрежимо мало) или вызывает процессы типа фо-
тоэффекта: выбиваются электроны с различных уровней облучаемого образца, 
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что вызывает появление вторичного рентгеновского излучения. По длине волны 
и интенсивности вторичного излучения можно определить содержание того или 
иного элемента в образце, что используется в рентгенофлуоресцентном анализе. 

Рассеяние  рентгеновских лучей электронами может быть когерентным 
(без изменения длины волны) и некогерентным. Во втором случае часть энергии 
рентгеновского кванта при упругом соударении передается электрону (эффект 
Комптона, который наблюдается в основном для жесткого рентгеновского излу-
чения). 

Когерентно рассеянные рентгеновские лучи могут интерферировать меж-
ду собой, причем дифракционной решеткой для рентгеновского излучения слу-
жит кристаллическая решетка, так как межплоскостные расстояния в кристалле 
сравнимы с длиной волны излучения. Для нахождения условий возникновения 
дифракционных максимумов кристалл условно рассматривают как совокуп-
ность атомных плоскостей. Волны, «отраженные» разными плоскостями (рис.2), 
взаимодействуют между собой — интерферируют. Результирующая интерфе-
ренции когерентных волн определяется их амплитудами и относительными фа-
зами. Отраженные лучи будут усиливаться, если разность хода для лучей, отра-
женных от соседних плоскостей, окажется равной целому числу длин волн.  

Из рисунка можно видеть, что это отвечает условию nλ=2d sinθ. Действи-
тельно, разность хода лучей 1 и 2 равна: 

 

Рис. 2. Схема «отражения» рентгеновских 
лучей от атомных плоскостей. 

 

 
∆ = АВ + ВС = 2d sin θ, если расстояние между плоскостями d, а угол па-

дения лучей θ. Раскрыв величину ∆, получим уравнение Брегга — Вульфа: 
 nλ = 2d(hkl) sin θ                                               (3) 

При «отражении» рентгеновского излучения с длиной волны λ от плоско-
стей с межплоскостным расстоянием d(hkl) дифракционные лучи возникают 
лишь под углами θn = arc sin (nλ /2d(hkl). Целые числа п = 1, 2, 3 . . ., показы-
вающие, сколько длин волн укладывается в разности хода лучей, «отраженных» 
соседними плоскостями, называют порядком отражения. 

Задачи, решаемые с помощью уравнения Брегга — Вульфа, можно  раз-
делить на две группы. 

1. Рентгеноспектралъный анализ – измерение длины волны и изучение спек-
трального состава рентгеновского излучения по известным межплоскостным рас-
стояниям d(hkl) кристалла и экспериментально измеренным значениям углов от-
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ражения θ. 
2. Рентгеноструктурный анализ — расчет межплоскостных расстояний 

d(hkl) и других структурных характеристик кристалла по известной длине волны 
излучения и экспериментально измеренным значениям углов отражения θ и ин-
тенсивностей дифракционных максимумов. Поскольку из эксперимента не все-
гда удается определить порядок отражения п, то рассчитывают отношение 
d(hkl)/n. Если (hkl) — символ отражающей серии плоскостей, a hkl — символ 
рентгеновского отражения — символ интерференции, который включает и поря-
док отражения, т.е. hkl есть п(hkl), то d(hkl)//n=dhkl и уравнение Брегга — Вульфа 
принимает вид    λ = 2dhkl sin θ . 

Приведенный вывод условий дифракции основан на допущении, что рент-
геновские лучи: 1) «отражаются» плоскостями из атомов, хотя реально они рас-
сеиваются каждым электроном кристалла независимо; 2) не преломляются при 
переходе из воздуха в кристалл и из кристалла в воздух; 3) не ослабляются по 
мере проникновения в глубь кристалла и т. д. 

Чтобы получить дифракционный луч, необходимо расположить отражаю-
щую серию плоскостей (hkl) под таким углом θ к первичному пучку рентгенов-
ских лучей, который следует из уравнения Брегга — Вульфа для данного межпло-
скостного расстояния и используемой длины волны λ. 

Возможно несколько способов вывода кристалла в отражающие положения. 
1. Полихроматический метод, или метод Лауэ. Неподвижный монокри-

сталл помещают в пучок полихроматического излучения, в непрерывном спектре 
длин волн которого найдутся и отвечающие условию дифракции. Непрерывным 
по длине волны является тормозное излучение, поэтому съемку по методу Лауэ 
ведут главным образом на тормозном излучении, и лишь отдельные дифракци-
онные максимумы могут возникнуть на линиях характеристического излучения. 

2. Методы вращения кристалла. Исследуемый монокристалл вращают, ме-
няя его ориентацию относительно первичного пучка монохроматического излуче-
ния. При некоторых ориентациях выполняются условия дифракции. 

3.  Метод порошка (Дебая — Шеррера). В пучок монохроматического излу-
чения помещают тонкодисперсный поликристаллический агрегат, среди множества 
хаотически ориентированных частиц, которого имеются и отвечающие условию 
дифракции. 

В двух последних методах необходимо монохроматическое рентгеновское 
излучение. Однако излучение рентгеновской трубки сложно по спектральному со-
ставу, поэтому реальная дифракционная картина от кристалла представляет собой 
множество наложенных друг на друга дифракционных картин, полученных на из-
лучениях разной длины волны. Наиболее интенсивным является излучение Кα. Оно 
примерно в 7 раз ярче следующего по интенсивности Кβ -излучения и на несколько 
порядков интенсивнее тормозного. Поэтому в методах монохроматического иссле-
дования кристаллов используют дифракционную картину Кα -излучения, а картины 
тормозного и Кβ -излучений оказываются помехой. Тормозное излучение силу сво-
ей непрерывности создает на рентгенограмме вуаль. Для ее ослабления съемку ве-
дут в режиме оптимального напряжения на трубке при котором отношение интен-
сивностей характеристического и тормозного излучений максимально. Оптималь-
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ным для медного анода является напряжение 50, для молибденового — 80 кв. Для 
устранения Кβ - излучения используют свойство вещества селективно поглощать 
рентгеновские лучи в зависимости от их длины волны. Можно подобрать вещество 
- β-фильтр, при определенной толщине которого он полностью поглощает Кβ излу-
чение, ослабляя Кα-излучение лишь незначительно. Атомный номер вещества β-
фильтра должен быть на единицу меньше номера вещества анода. 

Регистрация рентгеновского излучения, отраженного от исследуемого об-
разца, проводится либо фотографическим методом, либо ионизационным и 
сцинтилляционным. Фотографический метод основан на способности рентге-
новского излучения (как и видимого света) разлагать бромид серебра фото-
эмульсии. Способность же рентгеновского излучения ионизировать газы и вы-
зывать люминесценцию некоторых кристаллов используется в ионизационном, 
сцинтилляционном и др. методах регистрации. В зависимости от способа реги-
страции излучения, назначения, а также конструкционных особенностей ис-
пользуются различные рентгеновские аппараты. В последнее время широкое 
распространение получили рентгеновские дифрактометры, в которых ионизаци-
онные счетчики Гейгера-Мюллера заменены на более совершенные пропорцио-
нальные и сцинтилляционные счетчики. Кроме того, они, как правило, снабже-
ны управляющими и обрабатывающими компьютерами.  

В данном методическом пособии мы рассмотрим, как обрабатываются 
рентгеновские дифрактограммы, полученные на современных дифрактометрах 
(Дрон -3, Дрон-4) . 

Типичный вид рентгеновской дифрактограммы приведен на рис.2.1. 
(практические работы). Она представляет собой набор пиков различной интен-
сивности при разных значениях угла отражения θ (2θ). Обработка рентгенов-
ских дифрактограмм сводится к определению положения пика, т.е. 2θ, и его ин-
тенсивности. По значениям 2θ проводят расчеты межплоскостных расстояний 
по формуле Вульфа-Брегга. Интенсивность пика определяется его высотой или 
площадью. Измерения интенсивности пиков по высоте проводят при идентифи-
кации фаз. При этом под пиком проводят плавную линию фона, от которой ве-
дут измерение. В пределах одного пика линию можно считать прямой и гори-
зонтальной. Интенсивность самого яркого пика принимают за 100, интенсив-
ность остальных пиков оценивают в долях от него, т.е. измеряют относительные 
интенсивности. При современной рентгеновской съемке на дифрактометрах, 
снабженных компьютером, идет компьютерная обработка результатов и к рент-
генограмме компьютер «выдает» таблицу пиков спектра, в которой для каждого 
пика приводится значение 2θ, относительная интенсивность и межплоскостные 
расстояния.  

Каждая кристаллическая фаза дает индивидуальную дифракционную кар-
тину, которая определяется положением пиков и их интенсивностью. Рентгено-
грамма смеси нескольких фаз является результатом наложения рентгенограмм 
каждой из них.  

Если съемка проводилась без фильтра и на рентгенограмме присутствуют 
не только α- , но и β-линии, то при расчете последние необходимо обнаружить и 
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исключить. Поступают таким образом. Сначала, принимая все линии за α-
линии, находят для них значения d; могут присутствовать только β-линии с та-
кими d, которые соответствуют наиболее ярким α-линиям. Поэтому, взяв значе-
ние dα для  яркой линии, находят соответствующее значение dβ и угол, отве-
чающий этому значению d; при отсутствии таблиц значение sinθ яркой линии 
умножают на λβ / λα   и по найденному значению sinθβ находят угол θβ. Если сре-
ди линий снимка есть линия с близким θ  и значительно меньшей интенсивно-
стью, чем соответствующая α-линия, то она приписывается β-излучению и ис-
ключается. 

При проведении систематического исследования образцов, содержащих не-
большой набор известных компонентов, рекомендуется вести съемку на одном и 
том же излучении и приготовить стандартные рентгенограммы возможных ком-
понентов. В этом случае фазовый анализ можно проводить, сопоставляя непо-
средственно углы θ различных фаз или даже рентгенограмму смеси с рентгено-
граммами возможных ее компонентов. 

При рентгенографическом исследовании поликристаллических образцов, в 
том числе нанометрового размера, а также цементного камня, сложно структу-
рированных бетонов проводятся: 

1. идентификация вещества, т.е. определение его фазового состава; 
2. определение количества фаз в образце (количественный фазовый 

анализ); 
3. оценка размеров кристаллитов; 
4. определение  параметров элементарной ячейки фаз; 
5. определение структуры. 
Рассмотрим, как решаются некоторые из этих задач. 

 
ИДЕНТИФИКАЦИЯ ВЕЩЕСТВА 

ПО МЕЖПЛОСКОСТНЫМ РАССТОЯНИЯМ 

В большинстве случаев по известному набору межплоскостных расстоя-
ний и соответствующих им интенсивностей можно определить фазовый состав ве-
щества, если известны аналогичные данные для компонентов смеси. 

Значения межплоскостных расстояний для различных веществ приведе-
ны в справочниках. Наиболее полной является рентгенометрическая картотека 
ASTM, которая издавалась Американским обществом по испытанию материалов 
до 1970 г. Последующие выпуски издаются Объединенным комитетом порошко-
вых дифракционных стандартов (JCPDS), эти данные можно найти в электрон-
ном ресурсе JCPDS . 

Рентгенометрическая картотека ASTM снабжена двумя указателями — 
предметным и «ключом». Если валовой химический состав известен, то задача 
сводится к сопоставлению рентгенометрических данных (I  и d), полученных 
для исследуемого образца, с аналогичными данными для сравнительно не-
большого количества возможных химических соединений. В этом случае удобно 
пользоваться предметным указателем. 
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Более сложная задача — определение фазового состава при неизвестном 
химическом составе. Во многих случаях эта задача однозначно не решается, по-
тому что изоструктурные вещества могут давать близкие рентгенограммы, мало 
различающиеся по величинам d и I  . В этом случае желательно провести хотя бы 
качественный химический анализ.  

Для облегчения идентификации веществ с помощью рентгенометрической 
картотеки она снабжена ключом. Для ключа отбираются три наиболее характер-
ных межплоскостных расстояния (желательно в области сравнительно больших 
d (8—2 А) с высокой интенсивностью соответствующих им линий. 

Вещества в ключе группируются по величинам первого характерного меж-
плоскостного расстояния (например, вещество с характерным d=3,03 А помеща-
ется в группу от 3,00 до 3,04 А). Внутри группы вещества располагаются в по-
рядке уменьшения второго характерного межплоскостного расстояния. Третье 
значение необходимо для предварительного отбора веществ. Иногда одно и то 
же вещество помещается в ключе два-три раза – меняется порядок межплоско-
стных расстояний. Если, например, в качестве трех характерных межплоско-
стных расстояний выбраны 3,56, 2,95 и 2,43, то вещество может быть поме-
щено в группах 3,55—3,59, 2,95—2,99 и 2,40—2,44. Такое дублирование необхо-
димо из-за того, что одно из межплоскостных расстояний может совпадать с d 
другого вещества и может быть ошибочно отнесено только к этому веществу. 

Предварительный отбор по ключу позволяет выбрать группу в 5—10 
веществ. Более полные данные для этих веществ приведены в отдельных кар-
точках (номера которых наряду с названием и формулой веществ приводятся 
в ключе). 

Можно считать, что присутствие веществ в смеси установлено доста-
точно надежно, если все яркие и большинство слабых линий, приводимых в 
карточке для данного вещества, присутствуют на рентгенограмме иссле-
дуемого образца. Если же часть ярких линий отсутствует, то совпадение 
остальных линий является случайным. При идентификации следует иметь в 
виду, что часть ярких линий на рентгенограмме образца может относиться к 
одной фазе, а часть – к другой. Поэтому просматриваются различные комбина-
ции наиболее интенсивной линии с другими. 

Наиболее трудно однозначно идентифицировать вещества, кристаллизую-
щиеся в кубической сингонии, особенно если такое вещество присутствует в 
небольшом количестве (большинство его немногочисленных линий может совпа-
дать с линиями основных фаз смеси). Однозначный выбор такого вещества из 
серии изоструктурных проводится по величине параметра  решетки. Необхо-
димо сопоставлять не только d, но и интенсивности, т.к. при близости пара-
метров решетки и одинаковом типе решетки значения межплоскостных расстоя-
ний также достаточно близки. Расхождения в значениях интенсивностей у раз-
ных авторов могут быть вызваны разными условиями съемки – различной тол-
щиной образца и разной длиной волны используемого излучения. Очень сильно 
меняет интенсивность линий преимущественная ориентация кристаллитов (тек-
стура) в образце. 
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Определение фазового состава смесей осложняется тем, что одна и та же 
линия на рентгенограмме может принадлежать одновременно нескольким фазам, 
причем наиболее четко проявляются линии тех компонентов смеси, которые со-
ставляют ее основную массу. Поэтому определение фазового состава смеси на-
чинают с идентификации основной фазы. Для этого на рентгенограмме выделяют 
самую интенсивную линию и по значению d для нее в указателе находят соответ-
ствующую группу, в которой последовательно проводят поиск по этому d в соче-
тании с каждым из d для наиболее интенсивных линий рентгенограммы смеси. 
При совпадении выбранных по рентгенограмме значений d для самых интенсив-
ных линий со значениями d, приведенными в указателе, детально сопоставляют d 
и J отобранных карточек и рентгенограммы и определяют один из компонентов 
смеси. Определив главную фазу, из оставшихся отражений выбирают самое интен-
сивное и проводят идентификацию аналогичным образом. При определении второй 
фазы целесообразно пересчитать интенсивности оставшихся отражений, приняв 
интенсивность самого сильного из них за 100. Определение второстепенных 
компонентов смеси затрудняется тем, что на рентгенограмме проявляются 
иногда лишь 2—3 линии компонента с малым содержанием, что недостаточно 
для однозначной диагностики. Следует иметь в виду, что соотношение ин-
тенсивностей линий найденной фазы в смеси должно быть таким же, как для 
чистого вещества. Если обнаружено совпадение сильной линии образца с силь-
ной линией эталона, то такое же совпадение должно быть и для остальных линий 
образца. Если же слабая линия образца совпадает с сильной линией эталона, то 
это означает низкое содержание данной фазы в образце и некоторые ее более сла-
бые линии могут вообще не присутствовать на рентгенограмме. Возможен случай 
наложения линий двух различных фаз, при этом на рентгенограмме исследуемого 
образца такая линия будет более сильной, чем на рентгенограмме эталона.  

 
Рентгенофазовый анализ цементной сырьевой смеси 

В качестве примера рассмотрим качественный рентгенофазовый анализ 
цементной сырьевой смеси. Съемка проводилась на дифрактометре ДРОН – 3. 
Полученная рентгенограмма приведена на рис. 3.  

В табл. 1 даны результаты расшифровки рентгенограммы, т.е. определе-
ния углов Θ, значений межплоскостных расстояний d и относительных интен-
сивностей I по сто балльной шкале.  
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Рис. 3. Рентгенограмма цементной сырьевой смеси: цифры соответствуют номерам 

линий (табл. 1) 
 

Таблица 1 
Рентгенометрические данные цементной сырьевой смеси,  

полученные после обработки рентгенограммы 
№ 

линии 

Угол, 

Θ 

d,  

Å 

I 

 

Идентифицируемая фаза (в скобках – 

интенсивности на эталонных рентгенограммах) 

1 10°00′ 4,44 1   Галлуазит (с.) 

2 10°27′ 4,25 3  Кварц (с.)  

3 11°33′ 3,85 10 Кальцит (ср. с)   

4 13°19′ 3,35 20  Кварц (с.)  

5 14°42′ 3,04 100 Кальцит (о. о. с.)   

6 15°45′ 2,84 2 Кальцит (о. сл.)   

7 16°42′ 2,68 1   Галлуазит (сл.) 

8 18°00′ 2,49 12 Кальцит (ср.)   

9 19°48′ 2,28 18 Кальцит (с.) Кварц (ср.)  

10 21°39′ 2,09 14 Кальцит (с.)   

11 23°00′ 1,97 1  Кварц (сл.)  

12 23°51′ 1,93 18 Кальцит (с.)  Галлуазит (сл.) 

13 24°18′ 1,87 18 Кальцит (с.)   

14 25°09′ 1,81 2  Кварц (с.)  

15 28°27′ 1,62 3 Кальцит (о. сл.)   

16 28°48′ 1,60 5,5 Кальцит (ср.)   

17 30°30′ 1,52 5 Кальцит (ср.)   

18 30°45′ 1,51 4,5   Галлуазит (о.с.) 

19 31°42′ 1,47 1  Кварц (сл.)  

20 32°25′ 1,44 5 Кальцит (сл.)   

21 32°54′ 1,42 4 Кальцит (о. о. сл.)   
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Наиболее интенсивным на рентгенограмме был пик с d = 3,04 Å. Посколь-
ку известно, что исследуемый материал принадлежит к цементной сырьевой смеси, 
отбираем эталонные рентгенограммы минералов, обычно встречающихся в таких 
смесях, с максимально интенсивной линией с указанным значением d (с учетом 
возможного расхождения в значениях величины d в переделах ± 1%). К таким 
минералам, в частности, относится (СаСО3) с наиболее интенсивной линией d = 
3,035 Å. Составление всех остальных линий кальцита эталонной рентгенограммы с 
линиями, присутствующими на полученной рентгенограмме (с учетом их относи-
тельных интенсивностей), показывает их полное совпадение. Отсюда можно сде-
лать вывод, что одной из фаз смеси является кальцит. Исключаем его линии из об-
щего набора линий на полученной рентгенограмме. Из оставшихся линий выбира-
ем наиболее интенсивную с d = 3,35 Å, проводим аналогичную операцию и нахо-
дим, что она принадлежит кварцу, так как остальные линии этого соединения на 
полученной и эталонной рентгенограммах хорошо совпадают. Оставшиеся линии с 
относительно небольшой интенсивностью характерны глинистому минералу гал-
луазиту. Таким образом, анализируемая сырьевая смесь содержит СаСО3, SiO2 и 
глину, причем сравнение интенсивностей линий этих фаз позволяет сделать вывод 
о преобладании в сырьевой смеси СаСО3, на основании чего можно предполо-
жить, что анализу подвергалась портландцементная сырьевая смесь. 

 
КОЛИЧЕСТВЕННЫЙ ФАЗОВЫЙ АНАЛИЗ 

Методы количественного фазового анализа основаны на том, что каждое 
вещество дает определенный набор интерференционных линий, который не за-
висит от других веществ. Соотношение интенсивностей линий данной фазы 
не меняется, хотя интенсивность каждой линии пропорциональна содержа-
нию фазы в веществе. В общем случае эта зависимость не является линейной, так 
как помимо концентрации данной фазы на интенсивность дифракционного макси-
мума влияет коэффициент поглощения образца, зависящий от концентрации всех 
фаз. 

В основе всех методов количественного фазового анализа лежит следующее 
фундаментальное уравнение: 

                                  Ii =K i 
∑

=

n

i
iii

i

x

x

1

µρ
                                  (4) 

где I i – интенсивность некоторого выбранного рефлекса фазы i; K i – экс-
периментальная постоянная, зависящая от энергии первичного пучка, от струк-
туры анализируемой фазы, индексов (hkl) и условий съемки; iµ  - массовый ко-
эффициент поглощения фазы i; хi - содержание фазы i в пробе, %; iρ  - плотность 
фазы i. 

Уравнение (4) в представленной форме обычно не используется для опреде-
ления концентраций фаз i в поликомпонентной системе (пробе). В каждом методе 
количественного фазового анализа используются аналитические зависимости, полу-
ченные при преобразовании формулы (4). 
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МЕТОДЫ  КОЛИЧЕСТВЕННОГО  АНАЛИЗА 

В зависимости от конкретной задачи, сложности пробы и резерва времени для 
получения результатов могут быть использованы различные методы количественно-
го фазового анализа: 1) внутреннего стандарта (метод подмешивания); 2) внешнего 
стандарта (независимого эталона); 3) наложения и некоторые другие. 

Метод внутреннего стандарта  состоит в определении концентрации иско-
мой фазы х1 по отношению интенсивностей линий этой фазы и добавляемой в ана-
лизируемую пробу в постоянной концентрации фазы внутреннего эталона (хэ = 
const). Интенсивность отражения фазы ха в смеси с внутренним эталоном согласно 
уравнению (4)  

                                                    Iа = К1 µρ1

1x  .                                              (5) 

Для внутреннего эталона 

                                                    Iэ =Кэ µρэ

эx  .                                               (6) 

Тогда для отношения интенсивностей  получим 
 

                                                   
э

а

I

I  = const . x1 ,                                            (7) 

где const = 
э

э

хK

K 1
..

1'

1

'
ρ
ρ . 

Уравнение (7) означает, что при добавлении в пробу внутреннего эталона в 
постоянной концентрации хэ, содержание фазы х1 пропорционально отношению ин-
тенсивностей I1/Iэ. Измерив соотношение I1/Iэ для ряда смесей с известным содержа-
нием анализируемой фазы, строят градуировочный график. Для сравнения интен-
сивностей выбирается пара линий с индексами (h1k1l1) исследуемой фазы и (h2k2l2) 
эталона. Для определения содержания анализируемой фазы определяют по градуи-
ровочному графику отношение х1/хэ  и при известном хэ  определяют  х1. 

Вещества, используемые в качестве эталонов, должны удовлетворять ряду 
требований: 1) внутренний эталон должен давать небольшое количество интен-
сивных максимумов, без перекрытий с исследуемой фазой; этому требованию от-
вечают вещества высокой симметрии и сравнительно простого состава; 2) линии 
эталона должны располагаться достаточно близко к линиям анализируемой фазы, 
выбранным в качестве аналитических, причем их интенсивности должны быть 
сопоставимы; поэтому при анализе смеси двух компонентов А и В, из которых А 
присутствует в количестве нескольких процентов, сравнивают интенсивности са-
мой яркой линии А и слабой линии В; 3) массовый коэффициент поглощения внут-
реннего эталона должен быть сопоставим со средним массовым коэффициентом 
поглощения исследуемой пробы (исходя из сходства состава и структуры); 4) 
внутренний эталон должен допускать истирание до размеров < 5 мкм и свобод-
ное перемешивание с анализируемой пробой; 5) вещество эталона не должно 
разлагаться и вступать в химические реакции с компонентами пробы. В [3] 
приводится таблица наиболее простых по составу веществ, для которых даны 
дифракционные данные (I и d) и массовые коэффициенты поглощения, а также 
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номер карточки ASTM, что  позволяет  выбрать подходящий эталон. Точность 
данного метода составляет 2-7%, доходя в неблагоприятных условиях до 10%. 

Метод добавления определяемой фазы. Когда подмешивание  эталонного 
вещества нежелательно (например, при малом содержании определяемой фазы, 
когда разбавление приведет к снижению точности анализа), к исследуемому об-
разцу можно подмешивать известное количество анализируемой фазы. При ана-
лизе сравнивают интенсивность одной из линий анализируемой фазы Ia с интен-
сивностью линии другой фазы I l.  Зная массовую долю уа. добавляемого вещества 
и измерив отношение интенсивностей линий до добавления фазы Ia/I l  и после 
(Ia/I l) 

‘ 
из соотношения 

                                             
a

a

l

a

l

a

x

y

I

I

I

I += 1)(:)( `                                          (8) 

 можно определить ха. 

Метод внешнего эталона применяется, когда исследуемый образец нельзя 
превратить в порошок. В методе используется специальный держатель образца, 
представляющий собой круглое углубление в плексигласе, заполняемое порош-
ком пробы, в центре которого запрессован металлический стержень. Его торцевая 
поверхность совпадает с плоскостью образца. При облучении пробы рентгеновским 
пучком этот стержень дает несколько интенсивных линий и таким образом явля-
ется эталоном, внешним по отношению к пробе. Предварительная калибровка и 
получение графических зависимостей проводятся так же, как в методе внутренне-
го эталона. За счет исключения процедуры взвешивания и перемешивания ве-
ществ пробы и эталона сокращается время на анализ каждого образца. 

К недостаткам метода относятся ограниченный выбор веществ эталонов, 
необходимость переделки держателя образца, возможность окисления эталона и 
изменение его отражающей способности. Абсолютная погрешность определе-
ния концентраций отдельных фаз данным методом 2-3%. Методы внутреннего и 
внешнего стандартов используются наиболее часто. С остальными методами 
можно ознакомиться в [3]. 

 
ОПРЕДЕЛЕНИЕ ПАРАМЕТРА ЭЛЕМЕНТАРНОЙ ЯЧЕЙКИ 

Неточность в определении d, обусловленная поглощением и другими при-
чинами [3], уменьшается с увеличением θ. Кроме того, при одной и той же 
ошибке в определении угла θ точность определения межплоскостного расстоя-
ния также увеличивается с ростом θ. Это легко показать, продифференцировав 
уравнение Брега-Вульфа:  

                                    |∆ d /d |  = | ctg θ . ∆ θ|.                                 (9) 

Согласно (9), ∆d стремится к 0, если θ → 900. Погрешность определения 
параметра  а в случае кубического кристалла оценивают по формуле 

                                      | ∆a | = |a ctg θ. ∆ θ |                             (10) 
(здесь погрешность ∆θ выражают в радианах). Таким образом, для полу-

чения более точных значений межплоскостных расстояний необходимо исполь-
зовать линии с большими углами отражения. Большинство систематических от-
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клонений также уменьшается с увеличением углов. 
Расчет а ведут согласно формуле (11) по нескольким четким линиям с θ > 

70°: 

                                               а = d N ,                                        (11) 
где  N = h2 + k2 + l 2 – целые числа. 
При прецизионных определениях подбирают рентгеновское излучение та-

ким образом, чтобы в области углов отражения 70-800 оказалось необходимое 
число дифракционных линий для определения параметров; в этом случае дуб-
леты α1 и α2  отчетливо разрешаются. Измеряют положение линий α1. 

Абсолютная погрешность определения параметра некубической ячейки 
является функцией следующих переменных: 

                            ∆а’  = f(θi, ∆ θi,a
’ ,hikil i),                                 (12) 

где  а’  – есть a, b, c, α, β, γ. Предельная абсолютная погрешность опреде-
ления функции приближенно равна ее дифференциалу и для некубических яче-
ек принимает громоздкий вид (для кубических – см. формулу 10), который уп-
рощается при замене погрешностей ∆θ на ∆(1/d2) и проведении операции по 
оценке погрешностей на несколько этапов. Эта процедура для кристаллов раз-
личных сингонией рассмотрена в [3]. Однако в настоящее время их, как и пара-
метры ячейки, рассчитывают на компьютере с использований специальных 
программ. Анализ формул для определения ∆а позволяет [3] дать следующие 
рекомендации по выбору рефлексов для определения параметров ячейки. 

Частный случай (a ≈ b ≈ c, α ≈ β ≈ γ). Для точного определения длины а 
необходим рефлекс, удовлетворяющий условию k<< h >> l, для в - h << k >> l, 
для с -- h << l >> k. Для точного определения угла α требуется рефлекс с соот-
ношением индексов k.l >> h при k ≈ l,  

для β – h.l>> k при h  ≈ l, для  γ – h.k >> l при  h ≈ k. 
При резком различии величины параметров рекомендации по выбору 

рефлексов усложняются. 
 

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВЕЛИЧИНЫ КРИСТАЛЛИТОВ 
Известно, что механические и физико-химические свойства твердых тел 

зависят от размеров кристаллитов. Самый прямой метод определения размеров 
и формы кристаллитов и малых частиц – это рассмотрение их в микроскоп. Для 
наночастиц эту функцию выполняет просвечивающий электронный микроскоп. 
На практике широкое применение находят также рентгенографические методы 
определения размеров зерен. Дело в том, что при малых (меньше 100 нм) вели-
чинах кристаллитов (точнее, блоков когерентного рассеяния) начинает прояв-
ляться заметное расширение линий на рентгенограммах.  

Шириной линии называется ширина линии прямоугольного профи-
ля, у которой максимальная и интегральная величина интенсивности рав-
ны максимальной и интегральной интенсивности экспериментальной ли-
нии, т.е. β=Iист/Iмакс  - отношению площади дифракционной линии к ее высоте (в 
радианах) [2, 4]. 

Так как ширина пиков определяется не только размером зерна, но и внут-
ренними напряжениями (связанными, например, с образованием твердых рас-
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творов), наличием в кристаллитах дефектов упаковки (нарушений последова-
тельности наложения плотноупакованных атомных плоскостей), а также инст-
рументальным уширением линий, связанным с условиями съемки рентгено-
граммы, то для корректного определения размеров зерен по результатам рент-
геновской дифракции необходимо учесть инструментальное уширение и вы-
честь вклад внутренних напряжений. 

Для определения истинной ширины интерференционной линии β одно-
временно с исследуемым образцом снимают эталонный образец, ширина ин-
терференционных линий которого определяется только геометрией съемки [5]. 
Такой образец изготавливается из того же материала, что и исследуемый, но его 
кристаллиты состоят из блоков с размером больше 10-5 см, и они не имеют ис-
кажений и дефектов упаковки, для чего его подвергают длительному отжигу 
выше температуры рекристаллизации с последующим медленным охлаждени-
ем. 

Иногда истинную ширину линии β определяют как разность между шири-
ной линии исследуемого образца В и эталона b: 

 
                                           β  ≈  В – b                                           (13) 

Такой расчет возможен, когда b << В. Точное соотношение между β, В и b 
может быть выражено уравнением 

 

                                         β  = 
dххhхg

bB

)()(∫
∞+

∞−

  ,                                  (14) 

где g(х) – функция, описывающая распределение интенсивности  линии 
эталона; h(х) - функция, описывающая распределение интенсивности  линии 
образца. 

Истинная ширина β может быть найдена довольно простым (но прибли-
женным) методом аппроксимации или более сложным методом Стокса. Рас-
смотрим первый метод. 

Для описания экспериментальных кривых g(х) и h(х)  обычно используют 
одну из трех функций (распределение Гаусса, Коши и промежуточное распре-
деление, соответственно): 

2xα−
l   , 

21

1

xα+
  и 

22)1(

1

xα+
. 

В табл.2 приведены формулы для расчета истинной ширины линий при раз-
личных видах аппроксимирующих функций. 

Решения уравнения (14) лежат в пределах 
β 1 = B – b                                                (15) 

 и 

β 2 =   22 bB −                                           (16) 
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Таблица 2 
Формулы расчета истинной ширины линии β  
для различных аппроксимирующих функций 

№ п.п. Эталон 

g (x) 

Образец 

h (x) 

Формула для вычисления β 

1 
21

1

xα+
 

21

1

xα+
 β =  B – b  

2 2xα−
l  2xα−

l   β  = 22 bB −  

3 
22)1(

1

xα+
 

21

1

xα+
 β  = 

4
22

2

1 2B
bBbB ++−  

4 
21

1

xα+
 

22)1(

1

xα+
 β  = 

442

1

2

1 2 bBB
bB −+−  

 

Остальные значения β лежат между β 1 и β 2. Обычно функция 
2xα−

l  достаточ-
но хорошо передает форму дифракционной кривой, т.е. для определения β целесо-
образно использовать формулу (16).  

Для проверки пригодности аппроксимирующей функции по оси х отклады-
вают в произвольных единицах равные отрезки (рис. 4), для каждого из которых 
измеряют ординаты у экспериментальной кривой. Затем строят  

графики в координатах ln y = f (x2) для функции 
2xα−

l , )(1
1 2xf
y

=−  для функ-

ции 
21

1

xα+
 и 2(1

1
xf

y
=− ) для функции 

22)1(

1

xα+
. Лучшей аппроксимирующей 

функцией будет такая, для которой график, построенный в спрямленных координа-
тах по экспериментальным точкам, будет располагаться ближе к прямой. Значение 
коэффициента α определяется из наклона соответствующей прямой. 

 
Рис. 4. Промер ординат интерференционной кривой для нахождения аппрок-

симирующей функции 
 

Из визуальной оценки рентгенограммы очевидно, что при такой процедуре 
ошибки в определении ординат экспериментального пика будут достаточно вели-
ки. В настоящее время истинная ширина β определяется с использованием совре-
менной компьютерной программы (например, PDWin 4.0), которая по форме полу-
ченных пиков подбирает критерии (формы, размера) и функции апроксимации для 



 
 

19 

наилучшего описания этого пика, самостоятельно рассчитывает величину истинно-
го дифракционного уширения β для каждого пика. 

Величина истинного дифракционного уширения β, полученная методом ап-
проксимации, используется для определения величины кристаллитов или блоков 
когерентного рассеяния, если дифракционное уширение обусловлено только ма-
лым размером. Формулу, связывающую величину блоков с дифракционным уши-
рением, получили независимо Н.Я.Селяков и П. Шеррер: 

                                           ∆ (2θ)1/2 = 
θ

λ
cosL

 ,                               (17) 

откуда                                     L = 

2

1)2(cos θθ
λ
∆⋅

,                                       (18) 

где L – размер кристаллита в направлении нормали к отражающей плоскости; 
∆ (2θ)1/2 - полуширина линии (

2

1β  ), которая измеряется на половине высоты. 
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II. ПРАКТИЧЕСКИЕ РАБОТЫ 
Работа №1 Определение фазового состава цементного камня 

Цель исследования 

Используя экспериментальные и расчетные методы исследования, опреде-

лить фазовый состав цементного камня, предложенный преподавателем (в качестве 

исследуемого образца можно взять цементный камень, система цемент – вода, вре-

мя твердения от 2 до 10 часов). 

Экспериментальные данные 
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Рис. 1.1. Рентгенограмма образца цементного камня, система цемент – вода 

(водоцементное отношение 0.3 – 0.33 по массе), время твердения 5 часов. 

 
Съемку рентгенограммы проводили на дифрактометре Дрон-3. Значения 

межплоскостных расстояний уже определены (по значениям θ) и сведены в табли-

цу 1.1, где  

2Tmax – положение максимума пика, град.; 
Imax – интенсивность максимума; 
d – межплоскостное расстояние, Å 
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                                                                                                 Таблица 1.1 
Рентгенометрические данные,  

полученные после обработки рентгенограммы на рис. 1.1 
Длина волны – 1.54178 (Å) 

 

2Tmax Imax d 
29.2828 48.5 3.0475 
29.429 154.6 3.0326 
30.1211 53.7 2.9638 
32.2323 181 2.775 
32.5966 120.6 2.7448 
33.3012 52.4 2.6876 
33.9121 52.9 2.6406 
34.3355 130.3 2.6097 
34.396 82 2.6052 
38.8251 46 2.3165 
41.2635 81.4 2.1861 
45.7812 36.7 1.9799 
47.4311 40.3 1.9154 
51.7165 109.2 1.7662 
56.4315 46.3 1.6293 
59.8210 29.6 1.5443 
62.2378 42.9 1.4905 
63.6425 27.3 1.4603 

 
Проведение исследования 

1. Если съемка проводилась без фильтра, то необходимо найти β-линии и вы-
черкнуть их.  

2. Из значений d выбрать наиболее ярких линий с большими d (>2 A) и со-
ставить комбинации этих линий по три, включая самую яркую линию рентгено-
граммы. 

3. Пользуясь ключом к картотеке ASTM, выбрать несколько возможных ве-
ществ и найти для них карточки с набором межплоскостных расстояний. В случае 
анализа цементного камня можно пользоваться не ключом, а найти карточки ве-
ществ, которые предположительно могут образоваться при твердении цементного 
камня. Результаты анализа свести в таблицу: 

Таблица 1.2 
Результаты фазового анализа системы цементный камень – вода  

 

Образец Вещество 1 Вещество 2 

№ I d I d I d  
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Совпадение считается удовлетворительным, если все яркие и средние линии, 
приводимые в карточке, имеются на рентгенограмме, некоторые слабые линии мо-
гут отсутствовать. После того, как основное вещество системы найдено, по остав-
шимся линиям найти другие компоненты смеси. Необходимо помнить, что слабым 
линиям на рентгенограмме смеси могут соответствовать яркие линии чистого ве-
щества, а слабые линии этого вещества на рентгенограмме смеси могут вовсе от-
сутствовать. 

 
Работа № 2. Определение фазового состава, размера частиц 

и параметров решетки наноразмерных композиций на основе ZrO 2 

 
Цель исследования 

1. Определить фазовый состав наноразмерной композиции в системе ZrO2 – 
In2O3, полученной при различных режимах гидротермальной обработки 
(рентгенограмма предложена преподавателем) 

2. Оценить размер исследуемых наночастиц 
3. Определить параметры решетки нанокристаллов 
 

Экспериментальные данные 
Съемку рентгенограмм проводили на дифрактометре Siemens D-500HS c 

фильтрованным СuКα–излучением (λ=1.54178Å). Обработку рентгенограмм прово-
дили автоматически, используя программное обеспечение PDWin 4.0. 

Рентгенограмма порошка системы 92 мол.% ZrO2 – 8 мол.% In2O3, получен-
ного при Т=350°С, р=70МПа, τ=3ч в гидротермальных условиях, представлена на 
рис. 2.2. 
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Рис. 2.2. Дифрактограмма композиции 92 мол.% ZrO2 – 8 мол.% In2O3, полу-

ченных при Т=350°С и времени гидротермальной обработки 3 час. 
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Результаты обработки данной рентгенограммы представлены в виде таблицы 

2.2, где   2Tmax – положение максимума пика, град.; 

Imax – интенсивность максимума; 
d – межплоскостное расстояние, Å 
2Tcg – центр тяжести дублета, (2Θ на полуширине), град.; 
Iint – интегральная интенсивность дуплета; 
w – полуширина, град. 
В таблице представлены спектральные характеристики для каждой линии 

рентгенограммы, полученные после обработки. 
 

Таблица 2.2 

Рентгенометрические данные, 
полученные после обработки рентгенограммы на рис.2.2 

 
Эксперимент - 15_400_4, 

                      Длина волны - 1.54178 (Ang.) 
2Tmax Imax d 2Tcg Iint w 

28.3064 156.8 3.1503 28.3743 2192.7 0.452 
30.3724 456.5 2.9406 30.5396 22873.3 0.577 
31.6075 108.4 2.8898 31.6852 2153.1 0.635 
34.9529 26.8 2.565 34.9791 754.3 0.29 
35.2458 164.3 2.5443 35.2549 1926.3 0.31 
35.5233 62.2 2.5251 35.5046 2401.6 0.41 
49.3852 33.4 1.8439 49.7604 2677.3 0.877 
49.9992 70.4 1.8227 50.2159 2918.9 0.43 
50.1412 104.2 1.8179 50.2664 1537 0.147 
50.3629 218.7 1.8104 50.5116 5078.5 0.235 
50.6547 234.2 1.8007 50.841 11123.5 0.511 
59.1355 30 1.561 59.2057 717.3 0.24 
59.4185 55.1 1.5543 59.4816 1321.5 0.24 
59.6562 74.6 1.5487 59.7137 1790 0.24 
59.8391 50.4 1.5444 59.8922 1209.2 0.24 
60.0411 132 1.5396 60.0895 3166.4 0.24 
60.2911 114.2 1.5339 60.3335 2736.9 0.24 
60.3444 60.2 1.5326 60.3855 1441 0.24 
60.583 93.5 1.5272 60.6179 2235.5 0.24 
62.9809 108.5 1.4768 63.0981 2283.6 0.587 

 
 

На дифрактограмме мы четко видим 7 пиков, однако компьютерная обработ-
ка выдает гораздо больше пиков (см. таблицу 2.2), это несоответствие связано с 
многокомпонентностью системы, т.е. с возможным наложением различных рентге-
новских линий от разных фаз друг на друга. Компьютер распознает и рассматрива-
ет все возможные варианты и предлагает самостоятельно выбрать нужные для ди-
агностики данного образца. 
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Проведение исследования 
 

1. Определяем фазовый состав композиции 
Данная система состоит из двух оксидов, каждый из которых образует не-

сколько модификаций: кубическую, тетрагональную и моноклинную – диоксид 
циркония и кубическую, ромбоэдрическую – оксид индия. Выбираем наиболее ин-
тенсивные линии (Imax >100) на полученной рентгенограмме и сравниваем с эта-
лонными значениями для различных модификаций компонентов системы (эталон-
ные значения рентгенографических линий чистых компонентов представлены в 
приложении 1 [6]). 

Из сравнения линий очевидно присутствие только кубической и моноклин-
ной фаз диоксида циркония, т.к. они имеют пики Imax - 100, тетрагональная фаза 
отсутствует, т.к. хотя на рентгенограмме и имеются полосы, относящиеся к этой 
фазе, но нет самой максимальной I max - 100 (см. таблицу 2.3).  

Таблица 2.2 

Экспериментальные данные Эталонные данные 
2Tmax d Imax 2Tmax d Imax Модификация ZrO 2 
28.30 3.150 156.8 28.19 3.165 100 Моноклинная 
30.37 2.940 456.5 30.51 2.930 100 Кубическая 
31.61 2.889 108.4 31.49 2.841 68 Моноклинная 
35.25 2.544 164.3 35.19 2.550 25 Кубическая 
50.14 1.818 104.2 50.15 1.819 22 Моноклинная 
50.33 1.811 269.1 - - - - 
50.36 1.810 218.7 50.42 1.810 35 Тетрагональная 
50.65 1.801 234.2 50.69 1.801 50 Кубическая 
60.04 1.539 132 - - - - 
60.29 1.534 114.2 60.34 1.534 20 Кубическая 
62.98 1.479 108.5 62.82 1.471 5 Кубическая 

 

Таким образом, согласно данным РФА, в данных гидротермальных условиях 
образуется смесь моноклинной (m) и кубической (с) модификаций диоксида цир-
кония. Следует отметить, что экспериментальные рентгеновские линии для данно-
го образца не совпадают точно с эталонными данными, они все немного смещены, 
это может свидетельствовать об образовании твердых растворов в данной систем, 
преимущественно на основе кубической модификации диоксида циркония. 

Содержание кубической и моноклинной модификаций диоксида циркония 
можно рассчитать по формуле, предложенной в работе [3]:  

Xc = [I(111)c/(I(111)m+I(111)c+I(11ī)m)]·100%                     (2.1), 
где I(111)c – интенсивность рентгенографического максимума кубической мо-

дификаций диоксида циркония; I(111)m, I(11ī)m – интенсивность рентгенографических 
максимумов моноклинной модификации диоксида циркония. 

Из таблицы 2.2 и используя таблицы приложения 1, находим эти значения: 
I(111)c = 456.5; I(111)m = 108.4; I(11ī)m = 156.8; и подставляем в формулу (2.1), определяем 
содержание кубической и моноклинной модификаций диоксида циркония. 

Xc = [456.5/(108.4+456.5+156.8)]·100% = 63.3% 
Следовательно, Xm = 100 – 63.3 = 36.7% 
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2. Определяем размер частиц 
Средний размер нанокристаллитов обычно оценивают из дифракционных 

линий на рентгенограмме по формуле Селякова–Шеррера (определяют размеры 
областей когерентного рассеяния). Для уменьшения погрешностей, связанных с 
инструментальным уширением дифракционных максимумов, расчет размеров час-
тиц следует проводит (по возможности) по линиям при 2Θ > 50. Используя таблич-
ные данные (табл. 2.2) рассчитываем размер частиц, подставляя их в формулу Се-
лякова – Шеррера. 

Θ⋅
⋅⋅=

cos
1.0

w
k

cp
D

λ
, нм                                      (2.2), 

где k – поправочный коэффициент, (в данном случае равен 1); 
λ – длина волны рентгеновской трубки (для медной трубки, используемой в 

данной съемке λ=1.54178Å); 
0.1 – поправочный коэффициент, для получения размера в нм; 
w – полуширина, рад.; 
cos Θ – это величина равная cos(2Tcg/2), рад. 
 

В нашем случае мы можем проводить расчет по линии 2Θ = 62.98°, для дан-
ной линии находим в таблице 2.1 необходимые значения: w = 0.587° и 2Tcg = 
63.09°. Так как расчет необходимо произвести в радианах, вносим в формулу 2.2 
поправочный коэффициент (2π/360) для пересчета градусов в радианы, получаем: 

( )1 1.54178 0.1
25.65

0.587 cos 63.09
360 360

D нм
cp π π

⋅ ⋅= =
 ⋅ ⋅ ⋅ 
 

 

 
3. Определяем параметры ячейки 

Для определения параметров ячейки используется компьютерная программа 
Unit Cell (англоязычная). На первом этапе необходимо создать и сохранить файл с 
расширением .dat в блокноте, в этот файл записать в столбик межплоскостные рас-
стояния и соответствующие им h k l наиболее интенсивных линий на рентгено-
грамме (желательно выбирать линии на больших углах). Запись для данного образ-
ца для кубической сингонии выглядит следующим образом (запись hkl, необходи-
мо осуществлять через пробел     h  k  l): 

8_350_3 
111 2.9406 
200 2.5898 
220 1.8007 
311 1.5396 

На втором этапе, открыв программу Unit Cell, необходимо задать исходные 
параметры: выбрать данные (в нашем случае d) и симметрию кристалла (кубиче-
ская). Нажать путь, и найти свой записанный файл, выбрать его и нажать ОК. По-
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лученные данные представляют собой значения параметров элементарной ячейки, 
объема и погрешностей расчета, и выглядят следующим образом: 

 
                             parameter    value       sigma     95%conf 

             a          5.12       0.0038    0.0119 
       cell vol     134.35    0.2928    0.9261 

 
Параметр элементарной ячейки для данного образца а=5.12Å несколько от-

личается от значения эталонного образца а=5.0900Å (см. приложение 1, карточку 
27-997), что подтверждает наше предположение об образовании в данной системе 
твердого раствора на основе кубической модификации ZrO2. 
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ПРИЛОЖЕНИЕ 1 

Карточка 1 - 1079 Са(ОН)2 

2theta d I h k l 

17.978 4.93 50 0 0 1 

28.680 3.11 25 1 0 0 

34.061 2.63 100 1 0 1 

47.045 1.93 50 1 0 2 

50.976 1.79 40 1 1 0 

54.231 1.69 30 1 1 1 

62.258 1.49 20 2 0 1 

64.177 1.45 20 1 0 3 

71.401 1.32 16 2 0 2 

84.105 1.15 15 1 0 4 

93.217 1.06 10 2 1 2 

 

Карточка 24 - 27 - СаCO3 

2theta d I h k l 

23.070 3.852 29 0 1 2 

29.454 3.030 100 1 0 4 

35.965 2.497 7 1 1 0 

39.419 2.284 18 1 1 3 

43.166 2.094 27 2 0 2 

47.645 1.9071 17 0 1 8 

48.578 1.8726 34 1 1 6 

57.400 1.604 15 1 2 2 

64.651 1.4405 5 3 0 0 

 

Карточка 23 - 1042 - 2СаO · SiO2 

2theta d I h k l 

22.783 3.9 20 1 0 1 

31.796 2.812 80 1 0 2 

33.026 2.71 100 1 1 0 

40.528 2.224 40 2 0 1 

46.534 1.95 60 2 0 2 

58.194 1.584 40 2 1 2 

59.094 1.562 20 3 0 0 
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Карточка 23 - 1045 2СаO · SiO2 

2theta d I h k l 

22.206 4 18 1 0 1 

24.366 3.65 45 0 0 2 

30.763 2.904 100 1 0 2 

32.375 2.763 85 1 1 0 

37.554 2.393 14 2 0 0 

39.599 2.274 55 2 0 1 

45.257 2.002 65 2 0 2 

49.872 1.827 35 0 0 4 

53.648 1.707 14 2 0 3 

56.743 1.621 45 2 1 2 

57.754 1.595 20 3 0 0 

66.870 1.398 18 1 0 5 

67.748 1.382 16 2 2 0 

 

Карточка 9 - 210 - СаO · SiO2 · H2O 

2theta d I h k l 

8.031 11 80 0 0 1 

16.102 5.5 70 0 0 2 

25.502 3.49 10 0 1 1 

29.062 3.07 100 1 0 3 

30.063 2.97 100 1 1 1 

31.819 2.81 100 2 0 0 

35.597 2.52 40 2 0 2 

36.190 2.48 40 1 0 4 

39.491 2.28 70    

40.605 2.22 20 2 1 0 

43.692 2.07 70 2 1 2 

45.305 2 70    

48.375 1.88 20 0 1 5 

49.785 1.83 100 0 2 0 

50.673 1.8 40 0 2 1 

51.909 1.76 20 3 0 2 

54.935 1.67 100 3 0 3 

56.781 1.62 40    

57.557 1.6 20 3 1 2 

59.597 1.55 50 3 0 4 

65.082 1.432 50 3 0 5 

66.440 1.406 50 0 2 5 
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Карточка 3 - 594 2СаO · SiO2 · H2O 

2theta d I 

21.034 4.22 40 

29.355 3.04 100 

31.474 2.84 60 

33.152 2.70 80 

36.342 2.47 60 

38.268 2.35 80 

47.834 1.90 60 

49.211 1.85 40 

50.673 1.80 60 

52.878 1.73 40 

55.294 1.66 60 

60.024 1.54 40 

75.372 1.26 60 

82.350 1.17 40 

 

Карточка 3 - 649 - 2СаO · SiO2 · H2O 

2theta d I 

18.315 4.84 40 

20.785 4.27 60 

24.992 3.56 40 

26.267 3.39 40 

27.080 3.29 40 

29.159 3.06 80 

30.378 2.94 100 

36.962 2.43 20 

37.280 2.41 40 

40.226 2.24 40 

43.692 2.07 40 

46.034 1.97 60 

48.375 1.88 60 

50.077 1.82 60 

56.027 1.64 40 
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Карточка 2 - 83 - 3СаO · Al2О3 · xH2O 

2theta d I 

11.558 7.65 100 

20.736 4.28 20 

22.723 3.91 20 

23.579 3.77 90 

24.710 3.6 20 

26.188 3.4 20 

29.554 3.02 40 

31.249 2.86 70 

33.152 2.7 40 

36.495 2.46 60 

38.957 2.31 60 

40.990 2.2 20 

43.037 2.1 50 

45.305 2 40 

47.045 1.93 40 

48.929 1.86 40 

50.077 1.82 40 

53.886 1.70 40 

55.658 1.65 70 

56.781 1.62 20 

61.797 1.5 20 

63.685 1.46 20 

65.185 1.43 50 

66.227 1.41 20 

68.423 1.37 20 

70.176 1.34 20 

90.888 1.081 40 

90.995 1.08 20 

95.574 1.04 20 

98.082 1.02 20 
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Карточка 16 - 407 - 3СаO · SiO2 

2theta d I h k l 

14.752 6 12 2 0 1 

22.606 3.93 12 1 1 5 

29.062 3.07 95 2 2 1 

29.159 3.06 60 4 0 1 

29.756 3 35 4 0 2 

31.634 2.826 95 0 0 9 

32.172 2.78 100 2 2 4 

32.220 2.776 55 4 0 4 

33.928 2.64 100 2 2 5 

38.234 2.355 25 2 2 7 

40.700 2.215 70 3 1 9 

41.166 2.191 20 5 1 4 

45.257 2.002 12 3 3 3 

46.183 1.964 18 2 2 1 

49.183 1.851 10 6 0 6 

51.099 1.786 35 0 4 0 

51.191 1.783 60 6 2 0 

55.439 1.656 25 2 4 4 

55.549 1.653 16 7 1 4 

 

Карточка 3 - 674 - 3СаO · SiO2 · 2H2O 

2theta d I 

10.043 8.8 60 

26.831 3.32 60 

29.454 3.03 60 

30.698 2.91 100 

31.589 2.83 60 

36.342 2.47 40 

41.583 2.17 20 

43.037 2.1 60 

44.599 2.03 20 

45.305 2 40 

48.375 1.88 80 

51.594 1.77 80 

53.886 1.7 60 

54.935 1.67 20 

56.402 1.63 40 
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Карточка 2 - 59 - 3СаO · 3CaSO4 · Al2O3 · 32H2O 

2theta d I 

9.016 9.8 100 

15.533 5.7 80 

18.089 4.9 60 

18.988 4.67 70 

20.446 4.34 20 

22.962 3.87 80 

24.71 3.6 30 

25.802 3.45 60 

27.334 3.26 40 

29.554 3.02 30 

32.053 2.79 90 

33.536 2.67 30 

34.882 2.57 80 

36.962 2.43 30 

38.1 2.36 10 

 

Карточка 6 - 20 - (СаO)x · SiO2 · nH2O 

2theta d I h k l 

8.836 10 100 0 1 1 

18.015 4.92 50 0 2 2 

23.516 3.78 50 0 2 4 

26.667 3.34 50 1 3 0 

29.257 3.05 100 2 2 0 

30.484 2.93 80 2 2 2 

31.936 2.8 80 0 4 0 

35.454 2.53 30 2 3 2 

36.808 2.44 20 1 4 3 

38.957 2.31 50 0 4 5 

40.796 2.21 30 2 4 1 

44.141 2.05 50 0 0 10 

49.785 1.83 70 1 4 8 

53.21 1.72 30 4 0 4 

54.935 1.67 40 0 3 11 

56.781 1.62 40 4 3 2 

60.457 1.53 30 3 5 5 

64.677 1.44 20 4 2 8 

66.761 1.4 40 0 8 0 
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ПРИЛОЖЕНИЕ 2 
--------------------------------------------------- ---------------------------+ 

¦   37-1484    *  C:\PROGR (33633) ¦ d( П)    Int  h  k  l¦ d( П)    Int  h  k  l¦ 
¦----------------------------------+--------------- ------+---------------------¦ 
¦                                  ¦ 5.087    3   0   0  1¦ 1.694   11   0  0  3¦ 
¦ Baddeleyite, syn                 ¦ 3.698   14   1   1  0¦ 1.661   11   1  2  2¦ 
¦ Zr O2                            ¦ 3.639   10   0   1  1¦ 1.657   11   3  1  0¦ 
¦                                  ¦ 3.165  100  -1   1  1¦ 1.652    9  -3  1  1¦ 
¦ Rad.   Cu   1.54178              ¦ 2.841   68   1   1  1¦ 1.644    6   0  3  1¦ 
¦                                  ¦ 2.623   21   2   0  0¦ 1.610    7  -1  1  3¦ 
¦                                  ¦ 2.606   11   0   2  0¦ 1.592    4  -1  3  1¦ 
¦ Sys. Monoclinic     S.G. P2^1/b  ¦ 2.540   13   0   0  2¦ 1.582    3  -2  2  2¦ 
¦                                  ¦ 2.499    2  -2   0  1¦ 1.546    8   1  3  1¦ 
¦ a   5.3129 b   5.2125  c   5.1471¦ 2.334    4   1   2  0¦ 1.539    7  -2  0  3¦ 
¦ alp  90.00 bet  99.22  gam  90.00¦ 2.214   12  -1   1  2¦ 1.510    5   3  1  1¦ 
¦                                  ¦ 2.192    5   2   0  1¦ 1.496    5  -3  1  2¦ 
¦ I/Ic                             ¦ 2.181    5  -1   2  1¦ 1.478    8   1  1  3¦ 
¦                                  ¦ 2.020    7   2   1  1¦ 1.449    2   2  3  0¦ 
¦                                  ¦ 1.991    6  -2   0  2¦ 1.426    2  -2  3  1¦ 
¦                                  ¦ 1.859    2  -2   1  2¦ 1.420    6   0  2  3¦ 
¦                                  ¦ 1.848   18   2   2  0¦ 1.417    4  -1  3  2¦ 
¦                                  ¦ 1.819   22   0   2  2¦ 1.325    2  -2  2  3¦ 
¦                                  ¦ 1.804   13  -2   2  1¦ 1.322    4  -4  0  1¦ 
¦                                  ¦ 1.783    5  -1   2  2¦ 1.265    4   1  4  0¦ 
+-------------------------------------------------- ----------------------------+ 
+-------------------------------------------------- ----------------------------+ 
¦   27- 997    i  C:\PROGR (18800) ¦ d( П)    Int  h  k  l¦ d( П)    Int  h  k  l¦ 
¦----------------------------------+--------------- ------+---------------------¦ 
¦                                  ¦ 2.930  100   1   1  1¦                     ¦ 
¦ Zirconium Oxide                  ¦ 2.550   25   2   0  0¦                     ¦ 
¦ Zr O2                            ¦ 1.801   50   2   2  0¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.534   20   3   1  1¦                     ¦ 
¦ Rad.   Cu   1.54178              ¦ 1.471    5   2   2  2¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.270    5   4   0  0¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.167    5   3   3  1¦                     ¦ 
¦ Sys. Cubic          S.G. Fm3m    ¦ 1.135    5   4   2  0¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.038    1   4   2  2¦                     ¦ 
¦ a   5.0900 b   5.0900  c   5.0900¦  .980    1   5   1  1¦                     ¦ 
¦ alp  90.00 bet  90.00  gam  90.00¦  .900    1   4   4  0¦                     ¦ 
¦                                  ¦  .860    1   5   3  1¦                     ¦ 
¦ I/Ic                             ¦  .805    1   6   2  0¦                     ¦ 
¦                                  ¦                     ¦                     ¦ 

 
+-------------------------------------------------- ----------------------------+ 
¦   17- 923       C:\PROGR ( 6213) ¦ d( П)    Int  h  k  l¦ d( П)    Int  h  k  l¦ 
¦----------------------------------+--------------- ------+---------------------¦ 
¦                                  ¦ 2.960  100   1   1  1¦ 1.147    4   4  2  0¦ 
¦ Zirconium Oxide                  ¦ 2.600   18   0   0  2¦ 1.064    6   2  2  4¦ 
¦ Zr O2                            ¦ 2.540   25   2   0  0¦ 1.053   10   0  0  5¦ 
¦                                  ¦ 2.120    6   1   1  2¦ 1.018    4   3  1  4¦ 
¦ Rad.   Cu   1.54178              ¦ 1.830   65   2   0  2¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.810   35   2   2  0¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.710    2   2   2  1¦                     ¦ 
¦ Sys. Tetragonal     S.G.         ¦ 1.575   25   1   1  3¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.547   45   3   1  1¦                     ¦ 
¦ a   5.1200 b   5.1200  c   5.2500¦ 1.493   12   2   2  2¦                     ¦ 
¦ alp  90.00 bet  90.00  gam  90.00¦ 1.377    2   3   1  2¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.363    2   3   2  1¦                     ¦ 
¦ I/Ic                             ¦ 1.312    4   0   0  4¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.281    8   4   0  0¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.233    2   1   1  4¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.204    2   3   3  0¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.190   12   3   1  3¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.179    8   3   3  1¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.169    6   2   0  4¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.161    4          ¦                     ¦ 
+-------------------------------------------------- ----------------------------+ 

 
 
 



 
 

34 

¦    6- 416    *  C:\PROGR ( 1103) ¦ d( П)    Int  h  k  l¦ d( П)    Int  h  k  l¦ 
¦----------------------------------+--------------- ------+---------------------¦ 
¦                                  ¦ 5.060    1   2   0  0¦ 1.431    2   5  4  3¦ 
¦ Indium Oxide                     ¦ 4.130   14   2   1  1¦ 1.403    2   6  4  0¦ 
¦ In2 O3                           ¦ 2.921  100   2   2  2¦ 1.377    4   7  2  1¦ 
¦                                  ¦ 2.704    2   3   2  1¦ 1.352    2   6  4  2¦ 
¦ Rad.   Cu   1.54178              ¦ 2.529   30   4   0  0¦ 1.285    4   6  5  1¦ 
¦                                  ¦ 2.385    8   4   1  1¦ 1.265    4   8  0  0¦ 
¦                                  ¦ 2.262    2   4   2  0¦ 1.246    4   7  4  1¦ 
¦ Sys. Cubic          S.G. Ia3     ¦ 2.157    6   3   3  2¦ 1.227    2   8  2  0¦ 
¦                                  ¦ 2.066    2   4   2  2¦ 1.209    4   6  5  3¦ 
¦ a  10.1180 b  10.1180  c  10.1180¦ 1.984   10   4   3  1¦ 1.192    2   8  2  2¦ 
¦ alp  90.00 bet  90.00  gam  90.00¦ 1.848    4   5   2  1¦ 1.176    4   8  3  1¦ 
¦                                  ¦ 1.788   35   4   4  0¦ 1.161    6   6  6  2¦ 
¦ I/Ic                             ¦ 1.735    4   4   3  3¦ 1.146    1   7  5  2¦ 
¦                                  ¦ 1.686    2   6   0  0¦ 1.131    4   8  4  0¦ 
¦                                  ¦ 1.641    6   6   1  1¦ 1.117    2   8  3  3¦ 
¦                                  ¦ 1.600    2   6   2  0¦ 1.104    2   8  4  2¦ 
¦                                  ¦ 1.561    4   5   4  1¦ 1.091    2   7  6  1¦ 
¦                                  ¦ 1.525   25   6   2  2¦ 1.066    2   8  5  1¦ 
¦                                  ¦ 1.492    6   6   3  1¦ 1.044    2   9  3  2¦ 
¦                                  ¦ 1.460    6   4   4  4¦ 1.033    4   8  4  4¦ 
+-------------------------------------------------- ----------------------------+ 
+-------------------------------------------------- ----------------------------+ 
¦   22- 336    *  C:\PROGR (11478) ¦ d( П)    Int  h  k  l¦ d( П)    Int  h  k  l¦ 
¦----------------------------------+--------------- ------+---------------------¦ 
¦                                  ¦ 3.970   40   0   1  2¦ 1.431    2   5  4  3¦ 
¦ Indium Oxide                     ¦ 2.883  100   1   0  4¦ 1.403    2   6  4  0¦ 
¦ In2 O3                           ¦ 2.743   95   1   1  0¦ 1.377    4   7  2  1¦ 
¦                                  ¦ 2.418   16   0   0  6¦ 1.352    2   6  4  2¦ 
¦ Rad.   Cu   1.54178              ¦ 2.387   16   1   1  3¦ 1.285    4   6  5  1¦ 
¦                                  ¦ 2.258   16   2   0  2¦ 1.265    4   8  0  0¦ 
¦                                  ¦ 1.987   70   0   2  4¦ 1.246    4   7  4  1¦ 
¦ Sys. Rhombohedral   S.G. R-3c    ¦ 1.814   60   1   1  6¦ 1.227    2   8  2  0¦ 
¦                                  ¦ 1.743    8   1   2  2¦ 1.209    4   6  5  3¦ 
¦ a   5.4870 b   5.4870  c  14.5100¦ 1.694   20   0   1  8¦ 1.192    2   8  2  2¦ 
¦ alp  90.00 bet  90.00  gam  90.00¦ 1.609   40   2   1  4¦ 1.176    4   8  3  1¦ 
¦                                  ¦ 1.584   35   3   0  0¦ 1.161    6   6  6  2¦ 
¦ I/Ic                             ¦ 1.441    6   2   0  8¦ 1.146    1   7  5  2¦ 
¦                                  ¦ 1.371   18   2   2  0¦ 1.131    4   8  4  0¦ 
¦                                  ¦ 1.325    8   3   0  6¦ 1.117    2   8  3  3¦ 
¦                                  ¦ 1.296    2   3   1  2¦ 1.104    2   8  4  2¦ 
¦                                  ¦ 1.276   10   1   2  8¦ 1.091    2   7  6  1¦ 
¦                                  ¦ 1.525   25   6   2  2¦ 1.066    2   8  5  1¦ 
¦                                  ¦ 1.492    6   6   3  1¦ 1.044    2   9  3  2¦ 
¦                                  ¦ 1.460    6   4   4  4¦ 1.033    4   8  4  4¦ 
+-------------------------------------------------- ----------------------------+ 

 
 +------------------------------------------------- -----------------------------+ 

¦   17- 549       C:\PROGR ( 5928) ¦ d( П)    Int  h  k  l¦ d( П)    Int  h  k  l¦ 
¦----------------------------------+--------------- ------+---------------------¦ 
¦                                  ¦ 3.440  100   1   1  0¦ 1.178   25   4  1  1¦ 
¦ Indium Oxide Hydroxide           ¦ 2.776   85   1   0  1¦ 1.065   30   6  4  2¦ 
¦ In O O H                         ¦ 2.658   85   0   1  1¦  .997    5   8  0  0¦ 
¦                                  ¦ 2.629   70   2   0  0¦  .967   30   8  2  0¦ 
¦ Rad.   Cu   1.54178              ¦ 2.367   14   1   1  1¦  .938   30   6  6  0¦ 
¦                                  ¦ 2.279   25   2   1  0¦  .915   25          ¦ 
¦                                  ¦ 1.869   80   2   1  1¦  .913   10   6  6  2¦ 
¦ Sys. Orthorombic    S.G. Pnnm    ¦ 1.762   55   1   2  1¦  .907   10   8  3  2¦ 
¦                                  ¦ 1.721   30   2   2  0¦                     ¦ 
¦ a   5.2600 b   4.5600  c   3.2700¦ 1.635   65   0   0  2¦                     ¦ 
¦ alp  90.00 bet  90.00  gam  90.00¦ 1.545   65   3   0  1¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.477   50   1   1  2¦                     ¦ 
¦ I/Ic                             ¦ 1.461   18   1   3  0¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.388   30   2   0  2¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.379    8   0   3  1¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.328   14   2   1  2¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.315   12   4   0  0¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.279   18   3   2  1¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.220   14   2   3  1¦                     ¦ 
¦                                  ¦ 1.185   14   2   2  2¦                     ¦ 
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Рис. 1. Дифрактограмма композиции 98 мол.% ZrO2 – 2 мол.% In2O3, полу-

ченных при Т=350°С и времени гидротермальной обработки 3 час. 

 
                                                             Таблица 1 

2Tmax Imax d 2Tcg Iint w 
28.3062 119.2 3.1503 28.2672 2196.4 0.425 
30.3396 508.8 2.9437 30.3588 19587.8 0.408 
31.5573 101.6 2.5934 31.6779 2038.5 0.813 
34.6965 100.2 2.5833 34.7558 1827.8 0.318 
35.1887 29.2 2.5483 35.2121 1009.7 0.368 
35.3679 166.9 2.5358 35.3768 2536.9 0.342 
49.2082 32.4 1.8501 49.2955 622.1 0.2 
49.5401 36.4 1.8385 49.6103 715.9 0.2 
50.0993 169.9 1.8193 50.1512 3381.1 0.2 
50.3268 364.8 1.8116 50.3723 7265.3 0.2 
50.5811 221.5 1.8031 50.6196 4408.9 0.2 
50.8398 202 1.7945 50.8708 4012 0.2 
55.3505 27.5 1.6585 55.436 550.4 0.227 
59.0959 32.2 1.562 59.173 420.3 0.133 
59.2738 58.1 1.5577 59.3457 839.9 0.146 
59.4259 101.6 1.5541 59.4957 1610.4 0.178 
60.1116 40.6 1.538 60.1642 171.5 0.042 
60.2552 206.8 1.5347 60.2873 6208.9 0.312 
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Рис. 2. Дифрактограмма композиции 96 мол.% ZrO2 – 4 мол.% In2O3, полу-

ченных при Т=350°С и времени гидротермальной обработки 1 час. 

 

                                                                   Таблица 2 
2Tmax Imax d 2Tcg Iint w 

28.3442 134.7 3.1462 28.4463 1901.1 0.271 
28.5561 38.2 3.1233 28.6552 1165 0.316 
30.2951 245.2 2.9479 30.3294 7346.2 0.301 
30.629 257 2.9165 30.6559 2878.5 0.111 
30.499 499.6 2.9286 30.5276 11395.5 0.228 
30.7671 229.8 2.9037 30.7868 7206.6 0.317 
30.9061 34.5 2.891 30.6911 6885.6 2.726 
31.4192 108.9 2.6035 31.6582 1064.4 0.284 
34.9916 100.8 2.5622 35.1276 938 0.134 
35.2134 89.3 2.5466 35.3686 1648.6 0.19 
35.422 115.9 2.5321 35.5338 1288.1 0.112 
35.6001 84.4 2.5198 35.7507 1927.8 0.246 
49.1448 21.4 1.8524 49.2197 338.6 0.16 
49.9063 38.7 1.8259 49.963 622.3 0.16 
50.4052 284.9 1.809 50.4534 4590.6 0.16 
50.5636 314.2 1.8037 50.6094 5064.5 0.16 
50.6772 195.2 1.7999 50.7212 3146.6 0.16 
50.8421 327.1 1.7945 50.8836 5271.2 0.16 
51.0952 247.7 1.7862 51.1326 3990.1 0.16 
59.7327 185.6 1.5469 59.8345 1932 0.228 
59.9273 72.4 1.5423 60.015 1266.9 0.175 
60.1179 281.7 1.5379 60.2059 3793.9 0.221 
60.3386 105.9 1.5328 60.4215 2626.7 0.252 
63.5102 149.1 1.5288 63.5915 6892.9 0.489 

 
 
 



 
 

37 

ОГЛАВЛЕНИЕ 
 

Введение……………………………………………………………. 3 
Спектры испускания лучей 4 
Дифракция рентгеновских лучей 6 
Идентификация вещества по межплоскостным расстояниям 9 
Рентгенофазовый анализ цементной сырьевой смеси 11 
Количественный фазовый анализ 13 
Методы количественного анализа 14 
Определение параметров элементарной ячейки 15 
Определение величины кристаллитов 16 
Практические работы 20 
Работа № 1. Определение фазового состава цементного камня 20 
Работа № 2. Определение фазового состава, размера частиц и 
параметров решетки наноразмерных композиций на основе ZrO2 

22 

Библиографический список рекомендуемой литературы ……… 26 
Приложение 1 27 
Приложение 2 33 

 
МЕТОД РЕНТГЕНОГРАФИИ В СТРОИТЕЛЬНОМ 
МАТЕРИАЛОВЕДЕНИИ И НАНОМАТЕРИАЛАХ 

 
Методические указания 

к внеаудиторной самостоятельной работе по химии 
для студентов всех специальностей, магистрантов и аспирантов 

 
 
 
 

Составители:      к.х.н.,  доц.  Ольга Владимировна Артамонова, 
 

 
Редактор       Бетина Е.В. 
 
 
Подписано в печать  .  .2008. Формат 60 × 84  1/16. Уч.- изд. л. 2,0. 
Усл.-печ. л. 2,1. Бумага писчая. Тираж 100 экз. Заказ № _____. 
 

Отпечатано: отдел оперативной полиграфии Воронежского 
государственного архитектурно-строительного университета 
394006 Воронеж, ул. 20-летия Октября, 84 


