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Abstract 
X-ray powder diffraction plays an important role in material research. However, the accuracy of 
experimental data is not high because of the problems of large thickness, uneven surface and pre-
ferred orientation of particles. This makes it difficult to accurately measure the cell parameters 
and so on. In this paper, a method of preparing samples by suspension deposition is introduced. 
The apparatus used in this method is simple and the preparation process is also simple and fast. It 
can effectively avoid the problems of large thickness, uneven surface and preferred orientation of 
particles. 
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摘  要 

X射线粉末衍射在材料研究中有着重要应用，但是通常制备的X射线粉末衍射样品由于存在厚度较大、厚
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度不均匀，表面不平整以及存在颗粒择优取向等问题而导致实验数据精度不高，这给精确测量晶胞参数

等研究工作造成了一定困难。本文介绍了一种利用悬浮液沉积制备样品的方法，这种方法所用器具简单，

制备过程也简便快速，可以有效地避免衍射样品厚度较大、厚度不均匀，表面不平整以及存在颗粒择优

取向等问题。 
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1. 引言 

X 射线粉末衍射法是测定晶体结构的有效方法也是目前材料科学研究中测定晶体结构的主要方法[1] 
[2]。但是由于样品层厚度，粉末粒度，粉末择优取向，试样表面平整度以及衍射仪功率，各狭缝的宽度

等等因素都对测量结果有影响，这使得实验结果误差较大，特别是在位移型相变、热膨胀、磁致伸缩等

需要高精度确定晶胞参数的研究中造成了很大的困难[2] [3]。因此提高 X 射线粉末衍射测量的精度在材

料学等科学研究中具有重要意义。从前的研究中人们发现在 X 射线粉末衍射中，带来误差的原因有很多，

但主要的误差来源可以分为两个方面。一个是来源于测试系统的几何条件，主要包括[2]：粉末样品的表

面偏离聚焦表面，X 射线偏离聚焦表面射入粉末样品；粉末样品所在平面偏离测角仪的轴；探测器零点

位置与 X 射线源焦点的投影具有一定距离，等等。另一个来源于衍射样品的制备质量[4] [5]，主要包括：

粉末颗粒是否均匀，粒径是否合适、样品制片是否均匀平整，厚度是否合理、样品制片时是否存在择优

取向，等等。本文中我们首先简要介绍影响粉末衍射样品制备质量的几种主要因素和几种常见的衍射样

品的制备方法，最后重点介绍我们在实践中摸索出来的一种简便快速制备优良粉末衍射样品的方法，即：

悬浮液自然沉降法。希望对相关研究有所帮助。 

2. X 射线粉末样品的制备要求 

2.1. 样品颗粒大小的要求 

在 X 射线粉末衍射实验中，粉末颗粒太大或太小都对衍射峰型、衍射强度产生影响，进而影响衍射

精度。一般来说当粉末样品颗粒超过 100 μm 时，所产生的衍射环就会出现不连续的斑点，从而出现衍射

峰形不好，衍射强度降低，分辨率降低等弊端。而当样品颗粒小于 0.1 μm 以下时，由于每个晶粒中的晶

面数目减小，衍射线变的宽化并散漫，也影响分辨率。实践表明对于一般的粉末制样，要求粉末样品的

粒度均匀，大小在 10~40 μm 左右比较合适，也就是说研磨后使粉末分别通过 200 目的筛子(38 μm)以及

360 目的筛子(8 μm)，就可以求达到要求。 

2.2. 样品表面的要求 

在 X 射线粉末衍射实验中，要求样品表面平整均匀，但是不能存在明显的颗粒择优取向。由于制样

时需要利用外力敷平样品表面，而粉末试样是由大量小颗粒构成的，且颗粒形状并不是规则的，当受到

外力作用时，晶粒在外力作用下会向一边倾倒，这就是所谓的择优取向。图 1 为压片法制备的样品的电
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镜照片，照片表明样品层中存在着明显的择优取向。择优取向会造成织构现象，使得粉末粒子中各晶面

不能等几率衍射，这对于获得准确的晶体结构信息是不利的，特别是在需要衍射强度精确解谱(例如

Rietveld 结构精化方法解谱)的情况下，影响很大。因此制备样品实践中避免样品表面织构是获得合格样

品的关键所在，也是难点所在。 

2.3. 样品层厚度的要求 

由于粉末样品对 X 射线有吸收作用，这导致衍射线强度衰减，样品层越厚，衍射线强度衰减得越严

重，而且过厚的样品层还会导致比较严重的散焦现象。一般来说，样品层厚度均匀并且以小于 50 μm 比

较好。现在通用的方法中(压片法、撒样法、填样法等)普遍存在样品层厚度较大的问题，这也是影响 X
射线粉末衍射精确测量的重要因素。 

3. 常用的粉末 X 射线衍射样品制备的方法 

3.1. 压片法 

现在通用的压片法是将石英片光滑平整的表面上刻上深度约为 0.2~0.5 mm，面积约为 3.5 cm2的矩形

试样槽，构成样品架，将试样粉末均匀置于试样槽中，并用另一片光滑平整的玻璃片将粉末敷平。这种

方法制成的片状粉末样品不但会产生严重的择优取向，而且样品层的厚度也较大。如果使样品层厚度低

于槽的深度，又会难于敷平样品表面。如图 1 所示。 
 

 
Figure 1. Powder sample with preferential orientation prepared by compression 
method 
图 1. 压片法制备的具有择优取向的粉末样品 

3.2. 撒样法 

将试样粉末用水或酒精浸湿，然后用筛子将渐干的试样粉末筛落至石英片上。虽然这种方法样品用

量少，相比于压片法也没有那么严重的择优取向，但依然存在厚度较大且不均匀，表面不平整的问题。 

3.3. 填料法 

将试样粉末以一定的比例与某种不会产生衍射峰或不会与待测物的衍射峰重叠的物质混合，将该混
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合物填入石英片样品架中。这种方法虽然也能有效避免择优取向，但缺点也较多，例如混合粉末中单位

体积内的待测样品量降低，其衍射强度减弱；同时，补料还会产生散射光线等等，因此这种方法目前应

用较少。 

3.4. 粘黏法 

当样品量较少时，可以用黏胶带或透明胶带，黏一层样品粘到载玻片上，但由于胶带的微观表面是

凹凸不平的，试样的颗粒处于不同的平面上，而且也存在较为严重的择优取向问题，且颗粒不均匀，当

X 射线照射时还会产生漫散射等等。 
综上所述，在制备 X 射线粉末衍射样品时，粉末粒子的大小均匀合适比较好控制，最难控制的因素

主要是样品层厚度均匀而且厚度不能太大、样品层表面必须平整，粉末粒子不能有择优取向等，而通常

制备粉末样品的方法不能同时很好地克服这些缺点。在精确解谱中要获得准确的晶体结构信息必须采用

更好的方法制备样品，而通常制备一个优良的粉末衍射样品是很难的，是一个费时费力的工作。一般情

况下，对实验精度要求不高时，很少有人去追求样品的质量，当然也就得不到晶体的准确结构信息。我

们在多年的实际工作中摸索出了一套简洁快速制备 X 射线粉末衍射样品的方法，即悬浮液自然沉降法，

这种方法制备出的样品可以达到厚度可控并且均匀、粉末没有择优取向，样品表面平整而且粉末在基片

上附着力强等优点，基本上完全满足 X 射线粉末衍射对样品的要求，特别是样品的制备过程简单快速。

希望能够为相关科研人员广泛采用。 

4. 悬浮液自然沉积法 

悬浮液自然沉积法就是将粒度大小合适并且均匀的粉末与无水乙醇(或石油醚)混合制成悬浮液，使悬

浮液在玻璃表面上自然沉积，由于无水乙醇(或石油醚)挥发很快，基本上几分钟之内即挥发完毕，这样在

玻璃基片上就形成了厚度均匀的粉末沉积膜。这样形成的粉末薄膜样品基本上没有择优取向，而且膜的

厚度可以通过悬浮液浓度调整，完全能够满足 X 射线衍射的要求。我们以电弧炉熔炼并经退火处理的块

状 Gd3Fe17化合物的 X 射线粉末衍射样品的制备为例，详细说明样品的制备方法。 

4.1. 样品研磨 

将块状 Gd3Fe17样品破碎均匀并放置在玛瑙研钵中，在无水乙醇(或石油醚)的保护下研磨 3 h，研磨

时注意尽量保证颗粒的均匀。 

4.2. 样品过筛 

待研磨过的粉末基本干燥以后分别过 200 目和 360 目的筛子，使粉末颗粒大小均匀，之后再将粒度

均匀的粉末泡在无水乙醇(或石油醚)中，形成制备样品的粉末悬浮液。 

4.3. 自然沉积 

将石英片平面向上，放在圆形平底玻璃皿(直径 50 mm)底部，将悬浮液倒入玻璃皿中，用吸耳球将

溶液吹起搅拌，使悬浮液均匀，静置一分钟左右，粉末颗粒就自然沉积在石英片上了，等待无水乙醇(或
石油醚)自然挥发，这个过程一般需要 5 分钟左右，具体时间与液体量有关。注意等待液体挥发过程中切

不可用纸巾等吸干液体，以免液体有横向的流动。粉末样品的厚度可通过调节悬浮液浓度来控制。 

4.4. 样品片的电镜测试结果 

悬浮液自然沉积法制出的样品表面平整，厚度均匀，且粉末颗粒无择优取向，样品在石英片上附着
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力较强。图 2 为样品片的正面电镜照片，从照片上可以看出样品表面的粒子大小均匀，粒度约为 8 微米

左右。图 3 为样品的测面图。从照片上可以看出样品厚度均匀，大约为 11 微米左右，基本没有择优取向。

完全满足 X 射线衍射的要求。 
 

 
Figure 2. SEM image of sample with surface view 
图 2. 样品的正面电镜照片 

 

 
Figure 3. SEM image of sample with cross-sectional view 
图 3. 样品侧面电镜照片 

5. 结论 

与常用的 X 射线粉末衍射样品的制备方法相比，悬浮液自然沉积法制备样品具有突出的优点。即悬

浮液自然沉积法制备的 X 射线粉末衍射样品具有厚度较薄并且均匀、表面平整并且没有择优取向，所需
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器具简单、制备过程简便快捷等优点，完全能够满足高精度 X 射线粉末衍射实验的要求，适合于在粉末

X 射线衍射实验中推广使用。 
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