
如何分析材料
粉末衍射实用指南

国际衍射数据中心

I N T E R N A T I O N A L  C E N T R E  F O R  D I F F R A C T I O N  D A T A



致全体读者
这是一份实用指南。我们假设读者有权使用实验室衍射仪、分析软
件和 ICDD 数据库。

我们未涉及相位分析理论，也未说明所使用软件和数据库中的算法。

有关理论和算法的信息可以在 ICDD 文件中找到，例如技术公报（6 
篇）、刊物文献（1,000 篇以上）和教程（40 篇以上），这些文件均
位于我们的网站上：www.icdd.com。

我们没有指定软件；ICDD 数据库兼容 40 种以上已知的软件程序包。
我们已在您的分析中纳入了如何能评估软件程序包是否正常运行的
“提示”。

http://www.icdd.com/


概述

• 绝大多数材料是结晶固体，由周期性排列的原子构成。

• 根据布拉格定律的原理，结晶固体在接触单色 X 射线后将发生衍射。这就是对单
晶体进行的晶体学分析和粉末衍射分析背后的原理。

• 在粉末衍射分析中，需要对方向随机的细碎粉末进行多相位识别和定量。

注意：电子和中子也可用于衍射分析，因为它们
具有衍射物理学所要求的相同临界波长。



工作原理

• 未知样品的各结晶组分相位会产生自身的粉
末衍射谱图。

• 这些谱图源自组分相位的晶体结构。

• 多组分混合物的谱图包含了混合物中各个组
分单张谱图的加权总和。



基本要求

1. 良好的数据
2. 良好的分析软件
3. 良好的参考数据库



获取良好数据



良好数据的组成部分
较高的信噪比

良好的计数统计

方向随机的粉末

用于处理目的的电子格式数据

要获取方向随机的粉末并实现良好的计数统计，粉末的粒度需低于 1 微米。

实际上这种情况很少发生，其根本原因是粉末衍射分析中存在大量（即使
不是大多数）问题。粉末的粒度和粒度分布越是偏离理想值，您就越可能
在相位标记和定量分析中犯错。



良好的数据
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如何才能成为良好数据？
1) 强度存在较大的动态范围
2) 两个时间递耗值的范围较广，达 5-100 度
3) 步长较小（0.01 度），以便峰形
轮廓分明且峰肩清晰可见

4) 峰值较小、相位较小，强度规模扩大时清
晰可见

3
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该数据集通过实验室衍射计收集

该样品是细磨水泥，通过使用磨碎机制备成细粉尘，
并放置在磨腔底座中
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更好的数据
为何该数据更好？
― 该数据集拥有较广的动态强度范围。
―  峰形分辨率高，解决了大多数叠峰问题，并使用 0.01 

度的步长。
―  可在数分钟内实现优秀的计数统计，而

实验室衍射仪要花数小时才能实现

该数据集收集自同步加速器。样品是细碎的维生素片，装在
毛细管中。

该数据从根本上优于之前幻灯片上的数据，因为异常的峰值分辨率
消除了大多数峰值重叠，产生精确强度，而无需进行数学去卷积。



提示 – 良好的数据
检测您的信噪比

了解您的仪器分辨率 – 使用 NIST SRM 660b 或 NIST SRM 640d 测量

将粒度降至 1-10 微米
◦ 研钵和杵、低温磨粉机或磨碎机

测量您的粒度
◦ 使用筛子或……
◦ 使用激光散射或……进行测量

◦ 使用显微镜



良好的分析软件



良好分析软件的组成部分

该软件能否发现衍射谱图中出现的所有峰值？该软件需要能区分低强度峰值和噪声
背景。

该软件能否区分尖峰和宽峰 – 如果不能，您可能无法顺利识别纳米材料和／或无定
形材料。



发现峰值 – 重要步骤
大多数商业软件使用 4-5 个程序来计算峰值位置。这些程序经常通过
采取批量分析步骤共同编译，这样用户只需一个输入命令就能快速
按顺序完成所有五个步骤。

导入数据

计算背景

对数据进行平滑处理（如果需要）

删除 alpha 2（如果需要）

识别峰值

分析输出始终重要，因为这些算法可能经常针对各种样本进行调整和优化。
阅读程序帮助文件以查看您能否针对特定分析优化结果。



案例 1：良好的结果
发现有 82 个峰值的
强度超过 0.5%
识别 3 个相位

案例 2：更好的结果
发现有 214 个峰值的
强度超过 0.2%识别
8 个相位

如果您的软件发现更多峰值，您将很可能
识别更多材料。在案例 1 中，峰值强度阈值
设定过高，而在案例 2 中，发现有其他 100 个以
上的峰值超过背景值。在案例 1 中，发现有三种
材料浓度最高。在案例 2 中，发现有其他 5 个相
位的浓度低于 5 个重量百分比。



提示 – 良好的分析软件

测试你的软件！

准备一个成分浓度已知的样品。* 您的软件是否发现所有峰值？
该软件是否发现强度较低的峰值？宽峰？峰肩？

*在 ICDD，我们经常将善存维生素片用于测试目的。其成分列在标签上，浓度则可计算出
来。这些药片通过全球药店进行出售。大多数善存维生素混有浓度高低不一的维生素和矿
物质。如果您想要测试该软件检测弱峰和背景值附近峰值的能力，请确保您的测试样本中
含有浓度较低的材料。



良好的数据库



良好数据库的组成部分
通过匹配参考数据进行识别。如果参考数据质量较差，则匹配的质量也较差。如果数据库
不够全面，则材料将无法识别，或是识别错误而产生假阳性结果。

1. 数据库中的数据质量应经过评估和指定，并与参考数据的可靠度与精确性相关。

2. 数据库的组织方式应有利于识别过程。

3. 数据库应较为全面 – 包含所有已知材料，并表现为多种形式的固体物质（即晶体、非晶
体、纳米晶体、无定形材料）。



红色

黄色

绿色
原子缺失或错位导致其
偏离斜率。缺失的密度（原子）
影响峰值强度和比例因子
在相位标记和定量
分析中的使用。最高质量的参考文献（绿色）
应尽可能用于最佳分析结果。

计算出的密度
与

结构密度的比较

10-/+% 10 % 误差

•星形

•Rietveld

•良好

•已编入索引

•已计算

•原型制作

•最小验收

•空白

•低精度



全面数据收集
- 由专家进行分析和编辑

PDF-4+ 2015     365,877 条
PDF-4/Organics 2016 501,964 条

31 个子文件
17 个子类别
------------
48 个集合

编辑过的子文件，对于
粉末衍射文件而言独一无二

化学过程
矿物
金属和合金

应用
司法鉴定
水泥

ICDD 数据库被组织成 48 个集合，包含若干子文件和子

类别。该组织体系允许用户快速使用适当的化学过程或
应用程序进行分析，同时清除假阳性结果。



提示 – 良好的数据库
数据库需要保持最新状态。如果您想要复制旧结果，请使用旧数据库。如果您想要
获得更好的结果，以便反映仪器和数据质量方面的改进，请使用更新的数据库。

所有领域都会随着时间而发展。虽然很多基本矿物为人们所知已超过 100 年，但每
年仍有约 1000 条新矿物条目被发布。很多新参考文献（约 80%）的质量较高，可测
定之前识别的矿物。参考数据的总体质量会随着时间的推移而逐步改进，从而能够
更精确地测定更多相位。

新的领域会出现，同时需要新的参考文献。调制结构、热电技术和储氢材料在过去 5 
年来发展迅速。



汇总

良好的数据 + 良好的软件 + 良好的数据库 =  最佳结果



大多数分析软件提供
视觉匹配（见顶部图片）和
数值匹配（见底部表格）。
这两种匹配方法都用于评估
您的结果。



良好结果的组成部分
在之前的示例中，样品数据质量和参考数据的高质量意味着面间距（峰值）匹配四个有效数
字（请参阅表格），其重要性相当于数千埃米或数万纳米！这便是粉末衍射的力量所在。

该精确度用于在 8 组分混合物的谱图中匹配数百面间距。日常应用中可以发现此类复杂混合
物，例如地质取样、混凝土和水泥分析，以及药物剂型分析。

低劣数据、低劣软件或较差的数据库限制了技术精度以及分析单个组分中的复杂谱图的能力。
无法对峰值及其强度进行去卷积计算也影响了定量相位分析，具体取决于对强度的精确测量
以及对峰值重叠区域的强度进行精确的去卷积计算的能力。



如何评估良好结果
1) 使用双眼 – 解决方案是否看似匹配实验数据？使用图表，放大坐
标轴，并仔细查看是否适当。

2) 使用数值数据 – 几乎所有商业软件都将提供实验性面间距、强度
与面间距的比较以及匹配组分强度的数据表格。

3) 使用供应商提供的“得分” – 所有商业软件都通过计分算法为匹
配分类。通常这一综合分数基于若干因素，例如面间距、强度匹配、
漏行（减分）、匹配行数（加分）等。始终明智的做法是阅读帮助
文件，以了解计分方法。

4) 使用常识和您的判断力 – 结果是否显示您可在样品中观察到的组
分的物理性质、颜色和晶体习性？根据样品的来源、历史和加工情
况，您的结果是否符合您客户的预期？



感谢您观看我们的教程。
其他教程可在 ICDD 网站上找到。

www.icdd.com
国际衍射数据中心

12 Campus Boulevard

Newtown Square, PA 19073

电话：610.325.9814

美国和加拿大免费电话号码：866.378.0331

传真：610.325.9823

http://www.icdd.com/
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