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ЕТАПИЕТАПИ РОБОТИРОБОТИ
для рентгенівської дифрактометрії для рентгенівської дифрактометрії 

(метод полікристалу)(метод полікристалу)
 Підготовка полікристалічного зразка до зйомки
 Зйомка зразка на дифрактометрі
 Первинна обробка дифракційного масиву: корекція
на фон, поглинання, “сгладжування” дифрактограми
– при потребі.

 Індексування дифрактограми
 Ідентифікація фаз методом рентгенівського
фазового аналізу (РФА)

 Рентгеноструктурний аналіз (РСА): Розшифровка
кристалічної структури речовини із невідомою
структурою / уточнення кристалічної структури
методом Рітвельда



https://labs.lnu.edu.ua/x-ray-structure-analysis/



РЕНТГЕНІВСЬКАРЕНТГЕНІВСЬКА ДИФРАКТОМЕТРІЯДИФРАКТОМЕТРІЯ
(МЕТОД ПОЛІКРИСТАЛУ)(МЕТОД ПОЛІКРИСТАЛУ)

Фундаментальні відомостіФундаментальні відомості

Рентгенівське випромінювання –
електромагнітна хвиля

Виникає внаслідок зіткнення електронів,
що виходять із катоду із великими швидкостями, 

з матеріалом аноду рентгенівської трубки



Кожна речовина у кристалічному стані дає свою 
власну, індивідуальну дифракційну картину, яка є 
1D-проекцією у випадку полікристалічного зразка.
Ідентифікація речовини – рентгенівський фазовий 
аналіз (РФА)
Розшифровка та уточнення кристалічної 
структури – рентгеноструктурний аналіз (РСА)

РЕНТГЕНІВСЬКАРЕНТГЕНІВСЬКА ДИФРАКТОМЕТРІЯДИФРАКТОМЕТРІЯ
(МЕТОД ПОЛІКРИСТАЛУ)(МЕТОД ПОЛІКРИСТАЛУ)



ТИПОВІТИПОВІ СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО 
ДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУ

Комплекс “STOE Transmission Diffractometer System STADI P”
(STOE AUTOMATED DIFFRACTOMETER FOR POWDER)

STOE & Cie GmbH
Hilpertstraße 10
D 64295 Darmstadt

Рік заснування – 1887
Перші прилади – оптичні
гоніометри

Полікристальний дифрактометр ДРОН-4.07
ГЕОМЕТРІЯ БРЕГГА–БРЕНТАНО (на відбиття)

ГЕОМЕТРІЯ ДЕБАЯ–ШЕРРЕРА, 
МОДИФІКОВАНА ГІНЬЄ
(на проходження)



 система замкненої циркуляції та охолодження (агент - дистильована H2O)

 системний блок з керуючою програмою “WinXPOW”.

ТИПОВІТИПОВІ СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО 
ДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУ



 Високовольтний автоматичний 
генератор
Seifert ID3003

Umax = 60 kV
I max = 80 mA
Pmax = 3500 W
Робочий режим:
U = 40 kV, I = 40 mA

ТИПОВІТИПОВІ СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО 
ДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУ



Інтерфейс дифрактометра та лінійного
позиційно-чутливого детектора (linear

Position Sensitive Detector, PSD)

ТИПОВІТИПОВІ СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО 
ДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУ

 Детектор



 Джерело іонізуючого випромінювання – рентгенівська трубка на 2 вікна
Гоніометр

 Зігнутий Ge-монохроматор типу Іоганна

ТИПОВІ СКЛАДОВІ ЧАСТИНИ РЕНТГЕНІВСЬКОГО
ДИФРАКТОМЕТРА ДЛЯ МЕТОДУ ПОЛІКРИСТАЛУ



Складові комплексу “STOE Transmission Diffractometer System STADI P”

 Лінійний позиційно-чутливий детектор (linear Position Sensitive Detector, PSD)

 Приставка на проходження

 CCD-відеокамера (мікроскоп)

 Приставка на капіляри 
(Дебая-Шеррера)

 Типова приставка на відбиття 
та набір щілин (геометрія 
Брегга-Брентано)



МОДИФІКОВАНА ГЕОМЕТРІЯ ГІНЬЕ
“STOE Transmission Geometry”

Класична геометрія Гіньє

Модифікована геометрія Гіньє
(на проходження)



ЮСТУВАННЯ ДИФРАКТОМЕТРА
Розділення дублету 1-2, , Виділення K1-лінії на максимальну

інтенсивність та вузьку ширину піку FWHM



ЮСТУВАННЯ ДИФРАКТОМЕТРА
Суміщення осі гоніометра (дифрактометра) і первинного променя



ЛІНІЙНИЙ ПОЗИЦІЙНО-ЧУТЛИВИЙ ДЕТЕКТОР PSD ТА ЙОГО КАЛІБРУВАННЯ



ФІНАЛЬНИЙ ЕТАПЮСТУВАННЯ ТА КАЛІБРУВАННЯ – КОНТРОЛЬНА ТЕСТОВА
ЗЙОМКА СТАНДАРТНИХМАТЕРІАЛІВ NIST SRM

Si NIST SRM 640b (1987 р.)
a = 5.430940(35) Å
(CuK1) = 1.5405981 Å
T = 298 K



ФІНАЛЬНИЙ ЕТАПЮСТУВАННЯ ТА КАЛІБРУВАННЯ – КОНТРОЛЬНА ТЕСТОВА
ЗЙОМКА СТАНДАРТНИХМАТЕРІАЛІВ NIST SRM

Суміщення робочої площини кювети з віссю гоніометра

Si NIST SRM 640b (1987 р.)
a = 5.430940(35) Å
(CuK1) = 1.5405981 Å
T = 298 K

Відтворюваність STOE STADI P
a = 5.43094(2) Å
a = 5.43093(3) Å – по Рітвельду

Transmission Sample Holder
Приставка на проходження
Інтервал 2 = 2.000 – 136.000
Може бути використана і як приставка
на відбиття (схема Брегга-Брентано)
Інтервал 2 = 24.000 – 125.000

Приставка на капіляри (схема Дебая-Шеррера)
Інтервал 2 = 2.000 – 96.000







THE INTERNATIONAL CENTRE FOR THE INTERNATIONAL CENTRE FOR 
DIFFRACTION DATA (USA)DIFFRACTION DATA (USA)
CERTIFICATEDCERTIFICATED



ПІДБІРПІДБІР ОПТИМАЛЬНИХ УМОВ ЗЙОМКИОПТИМАЛЬНИХ УМОВ ЗЙОМКИ
ВПЛИВ НАЛАШТУВАННЯ МОНОХРОМАТОРАВПЛИВ НАЛАШТУВАННЯ МОНОХРОМАТОРА

Розділення “триплету” 
альфа-кварцу α-SiO2
(оптимальне співвідношення
інтенсивність-роздільна здатність)

=> TITLE: SiO2test.dat
Position      Sigma     Intensity       Sigma       FWHM  
67.745216    0.000313       684.35        5.00     0.120029
68.146980    0.000284       960.82        5.79     0.116211
68.315178    0.000457       471.40        4.28     0.114608



ВПЛИВВПЛИВ СТУПЕНЯ КРИСТАЛІЧНОСТІСТУПЕНЯ КРИСТАЛІЧНОСТІ

Аморфно-фрактальна структура



Експериментальні рентгенівські дифракційні дані від аморфних речовин
(ближній порядок у розташуванні структурних одиниць) та кристалічних

речовин (дальній порядок)

Умовна межа:
d < 100 Å



ТЕОРЕТИЧНІТЕОРЕТИЧНІ ВІДОМОСТІВІДОМОСТІ



АНАЛІЗАНАЛІЗ ПО РОЗШИРЕННЮ ДИФРАКЦІЙНИХ ПІКІВПО РОЗШИРЕННЮ ДИФРАКЦІЙНИХ ПІКІВ
(LINE BROADENING ANALYSIS)

 Відхилення від ідеальної кристалічності (обмежений розмір кристалітів та напруги на 
атомному рівні) веде до розширення дифракційних піків. Аналіз цього розширення дає 
змогу отримати інформацію про мікроструктуру матеріалу.

ЗМІСТ
 Джерела виникнення розширення дифракційних піків

� Інструментальне розширення (Instrumental Broadening)

� Розширення, обумовлене розмірами кристалітів
(Crystallite Size Broadening)

� Розширення, обумовлене внутрішніми напругами у кристалітах
(Strain Broadening)

 Методи аналізу
� Методи визначення інтегральної ширини піків 

(Simplified Integral Breadth Methods)

� Фур'є – методи (Fourier Methods)

� Подвійні Войт – методи (Double Voigt Methods)

Приклади
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ДЖЕРЕЛАДЖЕРЕЛА ВИНИКНЕННЯ РОЗШИРЕННЯ ВИНИКНЕННЯ РОЗШИРЕННЯ 
ДИФРАКЦІЙНИХ ПІКІВДИФРАКЦІЙНИХ ПІКІВ

 Інструментальне розширення (Instrumental Broadening)
� Неідеальна “оптика” (Non Ideal Optics)

� Дисперсія довжини хвилі (Wavelength Dispersion)

� Прозорість зразка (Sample Transparency)

� Осьова дивергенція (Axial Divergence)

� Ефект поверхні зразка (Flat Sample Effect)

� Роздільна здатність детектора (Detector resolution)

 Обмежений розмір кристалітів (Finite Crystallite Size)

 Протяжні дефекти (Extended Defects)
� Помилки у розміщенні блоків у структурі (Stacking Faults)

� “Антифазні границі” (Antiphase Boundaries)

 Напруги у гратці (мікронапруги) (Lattice Strain 
(microstrain))



ТИПОВЕТИПОВЕ ІНСТРУМЕНТАЛЬНЕ РОЗШИРЕННЯІНСТРУМЕНТАЛЬНЕ РОЗШИРЕННЯ
Типові дані зйомки для 
дифрактометра 
“Bruker D8 Diffractometer” 

(Ge monochromator and Braun
Position Sensitive Detector)



ОБМЕЖЕНИЙОБМЕЖЕНИЙ РОЗМІР КРИСТАЛІТІВРОЗМІР КРИСТАЛІТІВ
((FINITIVE CRYSTALLITE SIZE) FINITIVE CRYSTALLITE SIZE) 

 Ідеальний кристал має рости у всіх напрямках до нескінченності, і тому ми можемо 
вважати, що всі кристали не є ідеальні завдяки обмеженому розміру. Це відхилення 
від ідеальної кристалічності призводить до розширення дифракційних піків. Однак, 
вище деяких визначених значень (0,1 – 1 мкм) цей тип розширення є незначний і його 
можна не приймати до уваги.

 Більшість порошкових зразків складаються із дрібних кристаликів розміром від 
декілька сот Å до десятків мікрон (10-3 мм), які повернуті один відносно одного на 
будь-які кути. Кожне таке зерно може розглядатися як “мозаїка”, що складається з 
дрібних блоків, кути між якими складають від 20\ до 1-5°. По своїм розмірам ці блоки є 
близькими до так званих областей когерентного розсіювання. Ця невелика 
розорієнтація блоків призводить до того, що відбиття Х-променів від кожної системи 
атомних площин відбувається в інтервалі кутів , що є причиною розширення
дифракційних максимумів.

 Розмір кристалітів (crystallite size) є величиною розміру доменів когерентного
дифракційного розсіювання (coherently diffracting domain).

 Внаслідок існування полікристалічних агрегатів розмір кристалітів (crystallite size) не є
тотожнім розміру частинок, тобто розміру зерен фаз (particle size).

 Методи безпосереднього визначення розмірів частинок (зерен фаз):
� ВЕТ – теорія адсорбції газів на поверхні частинок (Stephen Brunauer, Paul Emmett та

Edward Teller)
� Лазерне розсіювання (Light (Laser) Scattering)
� Скануюча Електронна Мікроскопія (Scanning Electron Microscopy (SEM))



ПРОТЯЖНІПРОТЯЖНІ ДЕФЕКТИДЕФЕКТИ
((EXTENDED DEFECTS)EXTENDED DEFECTS)

 Протяжні дефекти порушують впорядкування атомів в кристалі, переважно вздовж 
площин (2D-простір). Ці дефекти ефективно обмежують кристалографічно-
впорядкований домен в кристалі. Новий кристалографічний домен починається з 
дефекту і не є тотожнім попередньому кристалографічно-впорядкованому домену.

 Аналіз розміру кристалітів для зразка, в якому наявні протяжні дефекти, може бути 
використаний для оцінки розміру впорядкованого домену (розміру областей між 
дефектами), аналогічно до застосування рентгенівської дифракції для визначення 
розміру кристалітів.

 Типи протяжних дефектів:
� Дефекти упаковки:

 Невпорядковане розміщення блоків у структурі (Stacking Faults) –
(ABCABCABCBACBACBAС…) – це так звані дефекти росту.

 Деформаційні дефекти – для речовин, побудованих за принципом 
найщільнішої упаковки.
АВ АВ АВ АВ (гексагональна ідеальна)      АВС АВС АВС (кубічна ідеальна)
АВ АС ВС ВС (гексагональна)   або             АВ СА СА ВСА (кубічна). 
Внаслідок зміщення шару В він стає шаром С.

� Дислокації (Dislocations) в “шаруватих” матеріалах – графіт, MoS2,  глинозем, ZrNCl, 
та інших.

� “Антифазні границі” (Antiphase Boundaries) – дефекти складу, які 
спостерігаються в частково впорядкованих матеріалах (Cu3Au, Sr2AlTaO6) 



НАПРУГИНАПРУГИ У ГРАТЦІ (МІКРОНАПРУГИ) У ГРАТЦІ (МІКРОНАПРУГИ) ((LATTICE LATTICE 

STRAIN (MICROSTRAIN))STRAIN (MICROSTRAIN))
 Напруга (або деформація) – це термін, який використовується переважно в 

техніці, а не в хімії. Напруга визначається відношенням деформації об'єкта 
до його ідеальної довжини, ∆d/d. Для кристалів цей термін означає незначні 
відхилення параметрів елементарної комірки від середніх значень. В 
кристалах виділяють 2 види напруг (деформацій):

 Однорідні напруги (uniform strain)

 Неоднорідні напруги (non-uniform strain)

 Однорідні напруги викликані ізотропним розширенням/стисненням 
елементарної комірки під дією температури, тиску і т.п. Це призводить лише 
до зміни параметрів елементарної комірки і зміщення дифракційних
максимумів. З цим типом напруги розширення піків не пов’язано. 

 Неоднорідні напруги призводять до систематичного зсуву атомів із їх 
ідеальних позицій та розширенню дифракційних піків. Джерелами цього виду 
деформації є:

 Точкові дефекти (вакансії, включення, розпорядкування позицій)
Point defects (vacancies, insertion, site-disorder) 

 Пластична деформація (“холодна” ковка металів, тонкі плівки, інтенсивне 
розтирання сплавів у ступці)
Plastic deformation

 Низький ступінь кристалічності (poor crystallinity)



ДЕЯКІДЕЯКІ ПРИКЛАДИ МІКРОНАПРУГПРИКЛАДИ МІКРОНАПРУГ

Spherical Elastic Strain

Два періодичних об’єкти (кристали) на підложці з аморфної плівки

Сайт : www.umsl.edu/~fraundor/ 



ДЕЯКІДЕЯКІ ПРИКЛАДИ МІКРОНАПРУГПРИКЛАДИ МІКРОНАПРУГ

Перехід до ікосаедричної або додекаедричної симетрії на атомному рівні
для мінімізації поверхневої енергії

Дислокація на грані (крайові дислокації) 
Сайт : www.umsl.edu/~fraundor/ 



ДОСТОВІРНИЙДОСТОВІРНИЙ ІНТЕРВАЛ РОЗМІРІВІНТЕРВАЛ РОЗМІРІВ
 Аналіз розширення дифракційних ліній є найбільш коректним при умові, коли 

складова розширення, обумовлена ефектом розміру кристалітів, є як 
мінімум 
в 2 рази більше від складової інструментального розширення. Якщо 
застосовується цей критерій, то можливим є визначити інтервал розмірів, в 
якому цей метод буде найбільш достовірним. Також можливим є визначити 
приблизний верхній ліміт розмірів для достатньої достовірності, знайшовши 
розмір кристалітів, який дає однакове розширення із інструментальним. 

 Звичайні дифрактометри (FWHM ~ 0.10° при 20° 2)
Достовірний інтервал розмірів < 45 nm (450 Å)
Приблизний верхній ліміт = 90 nm (900 Å) 

 Лабораторний дифрактометр з монохроматором (Cu K FWHM ~ 0.05° при
20° 2)
Достовірний інтервал розмірів < 90 nm (900 Å)
Приблизний верхній ліміт = < 180 nm (1800 Å) 

 Синхротронне X-випромінювання (= 0.8 Å FWHM ~ 0.01° при 20° 2)
Достовірний інтервал розмірів < 233 nm (2330 Å)
Приблизний верхній ліміт =  470 nm (4700 Å) 

 Високороздільне нейтронне випромінювання (= 1.54 Å FWHM ~ 0.25° при 20° 
2)
Достовірний інтервал розмірів < 18 nm (180 Å)
Приблизний верхній ліміт =  36 nm (360 Å)



ВИЗНАЧЕННЯВИЗНАЧЕННЯ РОЗШИРЕННЯ ЛІНІЙРОЗШИРЕННЯ ЛІНІЙ
 Ширина дифракційної лінії може бути 

оцінена за допомогою більше ніж одного 
критерію. Є 2 найбільш загальні 
параметри ширини піку:

 Повна ширина на половині 
максимуму 
(Full Width at Half-Maximum –
FWHM (H, 2) 
Це ширина піку на висоті ½ від його 
максимальної інтенсивності
FWHM(2) = (Utan2 + Vtan +W)1/2

 Інтегральна ширина 
(Integral Breadth )
Це ширина прямокутника з висотою і 
площею, рівними висоті і площі 
дифракційного піку


де А – площа піку, I(0) – висота піку

 Фактор форми піку   

 Більшість програм для профільного аналізу та опису профілю (profile fitting

programs) дають лише значення FWHM, однак для коректного опису ефекту розширення 
ліній від розмірів кристалітів та мікронапруг необхідно використовувати інтегральну 

ширину  як одиницю виміру ширини дифракційного піку.



ВИЗНАЧЕННЯВИЗНАЧЕННЯ РОЗШИРЕННЯ ЛІНІЙРОЗШИРЕННЯ ЛІНІЙ
 Інтегральна ширина ( та FWHM (Н)

можуть бути пов’язані за допомогою
різних функцій профілю:

 Lorentzian function (функція Лоренца):

 Gaussian function (функція Гауса):

Де змінною величиною є x  = i – k

i – кут в точці і; k – кут Брегга

L
L

L H






 1

 Voigt function (функція Войта) –
конволюція Лоренціана і Гаусіана:

 pseudo-Voigt function (функція псевдо-Войта) –
апроксимація функції Войта заміною параметрів HL і 
HG парою (, Н)

Де  = NA+NB*(2) – параметр змішування
функцій Гауса та Лоренца, NA, NB –
уточнювальні параметри.

 Tompson-Cox-Hastings pseudo-Voigt

function –аналогічно до функції 
псевдо-Войта, різниця полягає у 
параметризації , Н і зв’язуванням із 
реальними фізичними параметрами.



РОЗШИРЕННЯРОЗШИРЕННЯ ЛІНІЙ ВНАСЛІДОК РОЗМІРУ ЛІНІЙ ВНАСЛІДОК РОЗМІРУ 
КРИСТАЛІТІВКРИСТАЛІТІВ

 Шеррер у 1918 році перший зауважив, що малий розмір кристалітів веде до розширення 
дифракційних ліній. Він вивів добре відоме рівняння, що пов’язує розмір кристалітів та 
величину розширення ліній, і яке називається формула Шеррера.

де DV – усереднений по об’єму уявний розмір (apparent size) кристалітів в напрямку 
нормалі до площини розсіювання; К – константа Шеррера, дещо умовна величина, яка 
знаходиться в інтервалі 0,87-1,0 (в більшості випадків К=1);  - довжина хвилі
рентгенівського випромінювання;  (L)- інтегральна ширина рефлексу (в радіанах 2) при
куті відбиття 2).




cos
KDV 

Цей уявний розмір кристалітів має добру
фізичну інтерпретацію:

Інтеграл дає усереднене значення розміру для всіх кристалітів зразка в положенні рефлексу N середнього 
об’єму і довжиною Lh по нормалі до площини розсіювання для кожного кристаліту. Зрозуміло, що зв’язок 
уявного розміру із реальними фізичними розмірами когерентних доменів не є прямим. Необхідно приймати 
специфічну середню форму для кристалітів (наприклад, сферу), щоби пов’язати уявні розміри кристалітів, 
отримані для різних Брегівських рефлексів, із характеристичними розмірами (наприклад, діаметром).



РОЗШИРЕННЯРОЗШИРЕННЯ ЛІНІЙ ВНАСЛІДОК ЛІНІЙ ВНАСЛІДОК 
МІКРОНАПРУГ У ГРАТЦІМІКРОНАПРУГ У ГРАТЦІ

 Стокс і Уілсон у 1944 році першими зауважили, що деформовані (напружені) або 
недосконалі кристали  викликають розширення дифракційних ліній іншого типу, ніж 
розширення, спричиненого малими розмірами кристалітів.

де str – зважена середня напруга;  (G)– інтегральна ширина рефлексу (в радіанах 2) 
при куті відбиття 2); d – довжина об’єкту (наприклад параметр елементарної комірки а
для речовин кубічної сингонії). 
Необхідно відмітити, що “розмірне” та “напружене” розширення ліній показує різні
залежності від кута . Це дає можливість розділяти ці два ефекти.

В задовільному наближенні можна вважати, що розширення ліній внаслідок розміру
кристалітів описує функція Лоренца, а розширення внаслідок напруг описує функція
Гауса.



tan4

G
str

d

d





Більш коректним є опис розширення 
апроксимацією Войта:

Де L – відстань, що розділяє 2 комірки вздовж
нормалі до площини розсіювання, 
L – деформація



КОРЕКЦІЯКОРЕКЦІЯ НА ІНСТРУМЕНТАЛЬНІ НА ІНСТРУМЕНТАЛЬНІ 
ПОХИБКИПОХИБКИ

 Для коректного аналізу розширення піків і визначення розмірів доменів та 
мікронапруг необхідно правильно врахувати внесок у розширення від 
інструментальних похибок. В залежності від функції, що описує профіль піку, ці 
методи будуть різні.

 Функція Лоренца:

obs = size + strain + inst                     {obs – inst} =  size + strain

 Функція Гауса:

2
obs = 2

size + 2
strain + 2

inst              {2
obs – 2

inst} =  2
size + 2

strain

 Функції Войта, псевдо-Войта, TCH псевдо-Войта – в загальному необхідно в 
першу чергу розділити складові Лоренціана і Гаусіана перед відділенням 
інструментальної складової. Це буде описано нижче.



АНАЛІЗАНАЛІЗ УІЛЬЯМСОНАУІЛЬЯМСОНА––ХОЛЛА.ХОЛЛА.
ПРОСТІ МЕТОДИ ІНТЕГРАЛЬНОЇ ШИРИНИ ПІКІВ.ПРОСТІ МЕТОДИ ІНТЕГРАЛЬНОЇ ШИРИНИ ПІКІВ.

 В 1953 році Уільямсон і Холл запропонували метод для розділення складових 
розширення від розміру кристалітів та мікронапруг. Основа методу – залежність 
інтегральної ширини піків від кута дифракції 2.

 Приклад залежності Уільямсона-Холла для функції Лоренца:

{obs – inst} =  size + strain = /{DV cos} + 4str{tan}

{obs – inst}cos = /DV + 4str{sin}

 Будуємо залежність {obs – inst}cos = f(4sin)    (в радіанах 2).

Якщо залежності лінійні, то розмір кристалітів знаходиться по значенню перетину графіку
функції на осі ординат, а значення мікронапруги по куту нахилу прямої. Відкладаючи
рефлекси з непарними та парними індексами hkl окремо, можна також оцінити розмір
областей впорядкування та розпорядкування.

A Williamson-Hall plot for Pb2ScTaO6. 
The size extracted from the even-even-even reflections
gives the volume weighted crystallite size, while
the size extracted from the odd-odd-odd reflections
gives the volume weighted size of the regions over which
the Sc and Ta atoms are well ordered. 
P.M. Woodward & K.Z. Baba Kishi,  J. Appl Cryst . (2002).



SIZESIZE--STRAIN STRAIN АНАЛІЗ ПО ПАРАМЕТРАМ ПРОФІЛЯ АНАЛІЗ ПО ПАРАМЕТРАМ ПРОФІЛЯ 
В УТОЧНЕННІ МЕТОДОМ РІТВЕЛЬДАВ УТОЧНЕННІ МЕТОДОМ РІТВЕЛЬДА

 В процесі уточнення кристалічної структури методом Рітвельда можливим є визначити 
параметри мікроструктури (розмери доменів та внутрішні напруги), використовуючи 
функцію № 7 – Tompson-Cox-Hastings pseudo-Voigt function (TCH pV). Значення 
розміру та мікронапруг можуть бути виділені з уточнених параметрів профілю у першому 
наближенні.

 Функція Лоренца:

TCH pV функція:                             HL = X/(cos) + Y tan
Аналіз Уільямсона-Холла: {obs – inst} = /{DV cos} + 4str{tan}

Коректуючи зв’язок FWHM та , можна отримати параметри розміру та напруг з X та Y 
(значення кутів  в сантиградусах):

DV = 36000 /{2X}       str = 2 {Y - Yinst)/144000

 Функція Гауса:

TCH pV функція:                        HG = U tan2 + V tan + W + P/{cos}

Аналіз Уільямсона-Холла: {2
obs – 2

inst} = 2/{(DV)2cos2} + 16(str )
2tan2

Коректуючи зв’язок FWHM та , можна отримати параметри розміру та напруг з P та U 
(значення кутів  в сантиградусах):

DV = 18000 /sqrt{23P}       str = sqrt{23{U - Uinst)}/72000

[P. Karen & P.M. Woodward,   J. Solid State Chem. 141, 78-88 (1998)] 



ФУРФУР’Є ’Є –– МЕТОДИМЕТОДИ
 Найбільш коректний і точний шлях для отримання інформації про розміри зерен і мікронапруги є аналіз 

повної форми серії рефлексів дифракційної картини (в ідеалі серії рефлексів одного типу – 100, 200, 
300; або 111, 222, 333) методом Уоррена і Авербаха [Warren and Averbach, J. Appl. Phys. 21, 596 
(1950).] 

 Процедура методу:
 Описати кожний рефлекс із необхідної серії Фур’є.
 Повторити цю процедуру для дифрактограми зразка, на якій розширення ліній практично відсутнє, 

тобто визначити інструментальну складову розширення.
 Використати ці результати для відділення розширення ліній від зразка та інструментального 

розширення за алгоритмом Стокса-Фур’є.
 Отримати інформацію про розподіл розмірів кристалітів і виду мікронапруг, аналізуючи залежність 

коефіцієнтів Фур’є (які описують симетричне розширення) від кутів відбиття.

 Недоліки та переваги застосування методів Фур’є на практиці.
 Переваги над методами “інтегральної ширини піків”

 Методи Фур’є дають розподіл розмірів кристалітів, а не середню величину.
 Корекція на інструментальне розширення є більш точна, коли форма піку не описується 

точною функцією Лоренца або Гаусса.
 Недоліки в порівнянні з методами “інтегральної ширини піків”

 Фур’є - методи схильні до помилок у випадках, коли “хвости піків” (peak tails) неточно 
змодульовані. Фур’є – методи є малопридатними для використання у разі значного 
перекриття піків (peak overlap).

 Розклад Фур’є не є завжди дуже стабільним.
 Різниця між Фур’є – методами та методами “інтегральної ширини піків”

 Методи “інтегральної ширини піків” для розміру кристалітів дають середній зважений розмір 
по об’єму (DV), а методи Фур’є дають середній зважений розмір по площі (DА). Якщо 
припустити, що сферичні частинки є всі аналогічного розміру до діаметра сфери d, то 
зв’язок із розміром буде:

d = (4/3)DV = (3/2)DA DV = (9/8) DA



ПОДВІЙНІПОДВІЙНІ ВОЙТ ВОЙТ –– МЕТОДИМЕТОДИ
((DOUBLE VOIGT METHODS)DOUBLE VOIGT METHODS)

 Подвійні Войт-методи аналізу розширення піків були вперше представлені J.I. Langford у 
1980 році і розвинені D. Balzar. Вони дають практично таку саму інформацію, як і Фур’є 
методи.  

 Процедура методу:
 Піки описуються аналітично функцією Войта (можна також застосовувати функції псевдо-Войта та 

модифіковані функції Пірсона). Лоренціан-ширина (L) та Гаусіан-ширина (G) кожного піку може
бути визначена.

 Інтегральні ширини піків виправляються з врахуванням інструментального розширення.

L(sample) = L(fit) – L(instr) 2
G(sample) = 2

G(fit) – 2
G(instr)

 Графіки Уільямсона-Холла будуються як для Лоренціан-ширини (L), так і для Гаусіан-ширини
(G).

 Розмір кристалітів отримується з графіка Уільямсона-Холла для Лоренціана, а інформація про 
внутрішні мікронапруги отримується із комбінації Лоренціан- і Гаусіан- складових для мікронапруг.

 Переваги методу:
 Оскільки Лореціан/Гаусіан змішаний параметр є більш чутливий до коректного опису профілю піку, 

і особливо його нижньої частини, цей метод є більш стійкий до помилок при перекритті піків, ніж 
Фур’є-методи.

 На відміну до наближення Уільямсона-Холла подвійні Войт-методи можуть використовуватись, 
коли форма піку не описується строго функціями Лоренца або Гауса.

 Можливо отримати розподіл розміру кристалітів.

D. Balzar розробив програму BREADTH для аналізу мікроструктурних параметрів 
подвійними Войт-методами – http://www.boulder.nist.gov/div853/balzar/



ВИСНОВКИВИСНОВКИ
 Розміри кристалітів нижче приблизно 100-150 нм можуть бути коректно оцінені 

з порошкових рентгенівських дифракційних даних. 

 Мікронапруги, які виникають внаслідок точкових дефектів (вакансії, 
розпорядкування положень), дислокації і навіть протяжних дефектів, можуть 
бути коректно оцінені з порошкових рентгенівських дифракційних даних. 

 На початку аналізу необхідно оцінити та відділити інструментальну складову 
розширення піків і використовувати інтегральну ширину піків  (краще, ніж
FWHM) для отримання найбільш прецизійних результатів аналізу.

 Прості методи “інтегральної ширини піків” добре використовувати, коли профіль
піку описується або строго функцією Лоренца, або функцією Гауса.

 Інформація про розміри доменів і мікронапруги може бути отримана
безпосередньо з уточнювальних методом Рітвельда параметрів профілю піків, 
приймаючи деякі наближення.

 Фур’є – методи є найбільш всеохоплюючі для отримання інформації про
мікроструктурні параметри, проте вони досить чутливі до помилок, викликаних
перекриттям дифракційних піків. Це обмежує їх використання при аналізі
речовин із середньою та високою складністю кристалічної структури.

 Подвійні Войт – методи можливо є найбільш точними для аналізу розширення
піків.



ТЕОРЕТИЧНІ ВІДОМОСТІ – SHORT RANGE ORDER
Для речовин із дальнім порядком можна розрахувати координати атомів, обмежуючись об’ємом 

елементарної комірки в кристалічній гратці. В аморфних об’єктах, які характеризуються ближнім 
порядком, координати атомів визначити неможливо, але є можливість розрахувати розподіл 
усереднених міжатомних векторів, вага яких дорівнює добутку електронної густини на їх границі. Такі 
розподіли дістали назву функції радіального розподілу атомної густини (ФРРА).

Структурна амплітуда рефлексу від площини (hkl), яка визначає амплітуду рентгенівської хвилі, 
розсіяної (когерентне, пружне розсіювання) на комірці у напрямку, що визначає вектор оберненої гратки 
S, дається загальновідомою формулою:

де fj – атомний фактор розсіювання для j – атома.

– Для ідеального одноатомного газу інтерференція променів, які розсіюються на окремих молекулах
(атомах), відсутня: I(S) = f 2.

– Однак, вже для двоатомної “молекули” ідеального газу існує структурний параметр aij – відстань між
Її i – атомом та j – атомом, і на дифрактограмі такого об’єкту вже з'являться  розмиті максимуми – гало,
згідно формули:

І згідно спрощеної методики розрахунку за формулою
Еренфеста можна обчислити структурні параметри.



ДЕЯКІ ТЕОРЕТИЧНІ ВІДОМОСТІ



ДЕЯКІ ТЕОРЕТИЧНІ ВІДОМОСТІ



III. Мікроструктурний аналіз дозволяє отримати 
інформацію про ближній порядок у речовині (RDF, FSDP); 
параметри кристалічності на нано- та мікрорівні (розміри 
доменів когерентного розсіювання, внутрішні напруги у 
ґратці); переважаючу орієнтацію зерен фази, 
композитність матеріалу тощо.

II. Рентгенівський фазовий аналіз із повним 
уточненням кристалічної структури по методу 
Рітвельда дозволяє якісно і кількісно оцінити фазовий 
склад зразків, їх чистоту (що особливо важливо у плані 
досліджень фізичних властивостей), параметри зміщення 
атомів, кристалохімічні дефекти та спліт-позиції тощо.

I. Рентгеноструктурний аналіз по методу 
полікристалу полягає у розшифруванні кристалічної 
структури нової або відомої сполуки із даних порошкової 
рентгенівської дифракції, з отриманням інформації про 
дальній порядок у речовині (сингонія, параметри 
елементарної комірки, просторова група, координати та 
координаційне оточення атомів, міжатомні віддалі тощо).

ПРАКТИЧНІ ПРИКЛАДИ



ВПЛИВВПЛИВ ТЕКСТУРИТЕКСТУРИ

Складний поліфосфат NaPrP4O12 із
слоїстою структурою
ПГ   P 1 21/c 1  
a=7.22526(6) b=13.13416(15) 
c=12.26449(18)Å β=125.6692(9)°

Уточнення без текстури

Уточнення із врахуванням текстури
Pref-hkl March-Dollase(r)          Fraction  

0.00  0.00 1.00      1.9454   0.0379      0.2974   0.0120
0.00  1.00  1.00 1.8175   0.0112      0.7026   0.0000
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III. III. МІКРОСТРУКТУРНИЙ АНАЛІЗМІКРОСТРУКТУРНИЙ АНАЛІЗ

РЕЗУЛЬТАТИРЕЗУЛЬТАТИ АНАЛІЗУ ОБ’ЄКТІВ АНАЛІЗУ ОБ’ЄКТІВ 

ДОСЛІДЖЕННЯ ДОСЛІДЖЕННЯ –– СКЕЛ СИСТЕМИ СКЕЛ СИСТЕМИ AsAs––SeSe

Застосування – оптоелектроніка, фотоніка, медичні 
препарати (arsenicals), etc.
Наноструктуризація високоенергетичним помолом.



РЕЗУЛЬТАТИРЕЗУЛЬТАТИ
Типові дифрактограми:



РЕЗУЛЬТАТИРЕЗУЛЬТАТИ
Структурний фактор: (PDP – principal diffraction peak)

FSDP

PDP



РЕЗУЛЬТАТИРЕЗУЛЬТАТИ
Типові приклади математичної обробки:

FWHM – повна ширина на 
половині висоти (піку).
Q, ΔQ – вектор розсіяння в 
оберненому просторі, його 
ширина.
R – радіус координаційної 
сфери, inter-planar correlations
(модель Елліота, фактично 
міжплощинна відстань згідно
рівняння Вульфа-Брега).
L – кореляційна довжина у 
прямому просторі.
ds – радіуси координаційних
сфер, що відповідають 
кожному гало згідно рівняння
Еренфеста (inter-atomic

correlations)



РЕЗУЛЬТАТИРЕЗУЛЬТАТИ
Типові приклади математичної обробки – розклад гало за компонентами-дублетами:

(FSDP)= Qpost-FSDP/ QFSDP

та

(PDP)= Qpost-PDP/ QPDP.

can be well rationed as close to the 
Ehrenfest number 1.23.

!



ВИСНОВКИВИСНОВКИ: ВІЗУАЛЬНЕ ПРЕДСТАВЛЕННЯ: ВІЗУАЛЬНЕ ПРЕДСТАВЛЕННЯ

As2Se3 – cage-like molecules немає, 
відповідно, зміни несуттєві.
Злам на графіках починається 
з x ~ 40 % (тобто зі складу As40Se60)



ВИСНОВКИВИСНОВКИ: ВІЗУАЛЬНЕ ПРЕДСТАВЛЕННЯ: ВІЗУАЛЬНЕ ПРЕДСТАВЛЕННЯ



ВИСНОВКИВИСНОВКИ: ВІЗУАЛЬНЕ ПРЕДСТАВЛЕННЯ: ВІЗУАЛЬНЕ ПРЕДСТАВЛЕННЯ



III. III. МІКРОСТРУКТУРНИЙ АНАЛІЗМІКРОСТРУКТУРНИЙ АНАЛІЗ

IF = 3.0



STOE Powder Diffraction System 25-Nov-2008

Operator : stoe_R ________________________________________________________ / printed by STOE_R / controlled by ________________________________________________
Range 1  : 2Theta(begin,end,step) =    2.200,  133.705,    0.015   850.0 sec/step   Imax = 21509   ( PSD Step 0.48   850.0 sec/step )
Detector : Linear PSD / Moving / Fixed Omega                            Scan Mode : Transmission
Diffract.: Transmission      Monochrom. : Curved Germanium (111)        Radiation : 1.54060 Cu      Generator : 40 kV, 40 mA
           mt(effective) = 0.395;  T= 24.0 - 24.5  °C
Comment  : Sample SiO2 (90%) + V2O5 (10 %) for RDF calculation 
Title    : SiO2 + V2O5
File     : C:\ChemProg\WinXpow\Work\Samples\NTDSiO2_V2O5\!NewGood\Original\siov.raw                                                 Created : 18-Nov-08 17:12 b
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SiO2 + V2O5

Short-range order, 
microstructural 
investigations – study
of short-range order
parameters for
amorphous sample SiO2

(90 %) + V2O5 (10%) 
(materials for catalysis), 
crystalline ZnO and SiO2.

Вимоги до експерименту:
- Короткохвильове випромінювання
(бажано синхротронне) – це
забезпечує більш повні дані для ФРРА

- Зйомка до максимально можливих
значень 2 - це забезпечує повну
інформацію при малих r та добру
нормалізацію даних.
- Зйомка фонової складової
- Довготривала зйомка – це забезпечує

“гладкість” та плавну криву функції.
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Рисунок 1 – опис загальної функції радіального
розподілу атомної густини (ФРРА) для зразка

SiO2 + V2O5 (90/10 ваг. %) кривою Гауса.
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ПРАКТИЧНЕ ЗАСТОСУВАННЯ
Результати дослідження ближнього порядку в інтерметаліді Al87Y4Dy1Ni8
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РЕНТГЕНІВСЬКАРЕНТГЕНІВСЬКА ДИФРАКТОМЕТРІЯ:ДИФРАКТОМЕТРІЯ:

КОРИСНІ РЕСУРСИКОРИСНІ РЕСУРСИ

http://www.iucr.org/resources/data

http://www.iucr.org/resources/other-directories/software

http://www.ba.ic.cnr.it/content/software

http://crystalimpact.com/

http://www.ill.eu/sites/fullprof/

http://www.wincsd.eu/



ПРИКЛАДИПРИКЛАДИ
 Програма, яка дозволяє коректно проводити аналіз розширення дифракційних піків 

різними методами – це FULLPROF.2k (версія 3.40 та вище), яка входить в пакет 
програм WinPLOTR.

� Rodriguez-Carvajal J. Recent developments of the program FULLPROF // Commission on Powder Diffraction (IUCr). 
Newsletter. 2001. Vol. 26. P. 12-19.

� Roisnel T., Rodriguez-Carvajal J., in: Materials Science Forum, Proceedings of the Seventh European Powder Diffraction 
Conference (EPDIC 7), Barcelona, WinPLOTR: a Windows Tool for Powder Diffraction Patterns Analysis, 20-23 May 2000, 
p. 118-123, Ed. R. Delhez and E.J. Mittenmeijer.

 1. Визначення роздільних характеристик дифрактометра: рентгенівська зйомка 
висококристалічної речовини – стандарту. За рекомендацією ICDD це може бути NIST 
SRM 1976 (Al2O3), Si, Ge, LaB6.

 2. Cтворення Instrumental Resolution File (IRF) шляхом profile-fitting процедури у WinPLOTR.

Рентгенівський профіль еталону NIST SRM 1976 (Al2O3), дифрактометр HZG-4a, CuK-проміння



ПРИКЛАДИПРИКЛАДИ
 Програма створює  Instrumental Resolution File (IRF), в залежності від вхідної інструкції різних 

типів.

Параметри рентгенівського профілю для дифрактометра HZG-4a та порівняння їх із значеннями для інших 
дифрактометрів.



ПРИКЛАДИПРИКЛАДИ
 3. Отримані дані про інструментальну складову у розширення профілю необхідно 

внести у контрольний файл winplotr.set, і вказувати шлях до файлу *.irf у вхідному 
файлі для уточнення *.pcr.



ПРИКЛАДИПРИКЛАДИ
Визначення мікроструктурних параметрів шляхом 
процедури profile fitting у інтерфейсі WinPLOTR

(прості методи “інтегральної ширини” піків – simplified integral breadth methods)

Автоматичний  пошук піків, індивідуальне додавання або віднімання піків.

 Profile fitting – процедура



ПРИКЛАДИПРИКЛАДИ
Визначення мікроструктурних параметрів шляхом 
процедури profile fitting у інтерфейсі WinPLOTR

(прості методи “інтегральної ширини” піків – simplified integral breadth methods)

Поетапне уточнення форми піків за допомогою вхідного файлу *.pic/*.new



ПРИКЛАДИПРИКЛАДИ
Визначення мікроструктурних параметрів шляхом 
процедури profile fitting у інтерфейсі WinPLOTR

(прості методи “інтегральної ширини” піків – simplified integral breadth methods)



ПРИКЛАДИПРИКЛАДИ
 Фінальний результат – мікроструктурний файл *.ipc з параметрами профілю і 
мікроструктурними параметрами.



ПРИКЛАДИПРИКЛАДИ
Визначення мікроструктурних параметрів в процесі уточнення кристалічної структури
 В процесі уточнення кристалічної структури методом Рітвельда можливим є коректно 
визначити параметри мікроструктури (розмери доменів та внутрішні напруги), 
використовуючи функцію № 7 – Tompson-Cox-Hastings pseudo-Voigt function (TCH pV).

 Процедура уточнення є звичайна, але на початку уточнення всі параметри профілю мають 
дорівнювати 0, а інструментальні дані читаються із файлу *.irf.

 Shape1, U, V, W, X, Y, IG = 0

Тоді:  Мікронапруги є функцією від (U, D, X)

Розміри кристалітів є функцією від (Y, IG, Z)

 Функції DST(D) та F(Z) мають різні вирази в залежності від заданих моделей для опису
вкладу розміру та мікронапруг до розширення дифракційних ліній.



ПРИКЛАДИПРИКЛАДИ
Визначення мікроструктурних параметрів в процесі уточнення кристалічної структури
 Приклад вхідного файлу *.pcr на початку мікроструктурних обрахунків.



ПРИКЛАДИПРИКЛАДИ
Визначення мікроструктурних параметрів в процесі уточнення кристалічної структури
 Приклад вхідного файлу *.pcr на початку мікроструктурних обрахунків.



ПРИКЛАДИПРИКЛАДИ
Визначення мікроструктурних параметрів в процесі уточнення кристалічної структури
 Наступні розрахунки здійснюються в залежності від завдання. Приклад вхідного файлу 
*.pcr для одночасного обчислення розмірів та напруг в ізотропному наближенні.

 Приклад вхідного файлу *.pcr для обчислення розмірів в анізотропному наближенні 
(модель сферичних гармонік для кубічної сингонії).
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ПРИКЛАДИПРИКЛАДИ
Визначення мікроструктурних параметрів в процесі уточнення кристалічної структури

 Вибір моделей для уточнення – програма FullProf PCR Editor

 Візуалізація – програма Graphic Fourier Program



ПРИКЛАДИПРИКЛАДИ
Визначення мікроструктурних параметрів в процесі уточнення кристалічної структури

 Вихідний файл – мікроструктурний файл *.mic



Розрахунок функцій радіального розподілу атомної густини – програма RAD:
Petkov V. RAD, a program for analysis of X-ray diffraction data from amorphous
materials for personal computers // J. Appl. Cryst., 22 (1989) 387-389.

Програма зрозуміла і зручна, Fortran під DOS, працює і у середовищі Windows
При бажанні можна написати свої програми.
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Має бути оригінальний масив у форматі X, Y data, розширення - *.raw
Модуль Data Set up – створення контрольного вхідного файлу *.par

- Інформація про атоми та їх кількість, їх вміст в атомних частках 
- Атомні коефіцієнти розсіювання, корекція на аномальну дисперсію
- Довжина хвилі випромінювання
- Експериментальний коефіцієнт абсорбції
- Вид геометрії зйомки
- Середня атомна густина сполуки (атоми/Å3)

Файл масиву - *.raw
(зліва)
Та контрольний вхідний
файл *.par (справа)
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ПРАКТИЧНЕ ЗАСТОСУВАННЯ
Модуль Data Reduction – створення обробленого файлу
дифракційних даних *.cor – Redacted Data File

Здійснюється корекція експериментальних даних на:
- Абсорбцію
- Поляризацію
- Фон (бажаний є файл зйомки фонового об’єкту)
- По бажанню згладжування даних

Здійснюються розрахунки
- Атомних факторів розсіювання
- Перевід шкали кутів 2 в шкалу S(1/q) хвильового вектора Q = 4sin/
- Екстраполяція даних до S = 0
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Графічний вигляд скорегованого файлу
дифракційних даних *.cor – Redacted 
Data File



Модуль Data Normalization – розрахунок приведеної
інтерференційної функції та створення файлу
*.rif – Reduced Interference Function

Скореговані та перетворені рентгенівські дифракційні дані:
- розраховується комптонівське та незалежне когерентне розсіювання
- нормалізуються в абсолютні (електронні) одиниці, і вираховуються
приведені структурні фактори.
Нормалізація здійснюється спочатку методом “великих кутів”
(межі інтегрування від 0.5Qmax – 0.75Qmax),

потім по бажанню – підбір константи нормалізації  методом 
проб і помилок.
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Модуль RDF Calculation – розрахунок приведеної та загальної функції
радіального розподілу атомної густини, а також парної радіальної функції,
шляхом перетворення Фур’є інтерференційної функції.
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Рисунок 1 – приведена функція радіального розподілу G(r) для зразка 
SiO2 + V2O5 (90/10 ваг. %) (нормалізація методом „великих кутів”, верхня
межа інтегрування Qmax = 7,5 Å-1, нижня межа інтегрування
Qmin = 0,75Qmax, розрахунок до 10 Å)
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Модуль RDF Calculation – розрахунок приведеної та загальної функції
радіального розподілу атомної густини, а також парної радіальної функції,
шляхом перетворення Фур’є інтерференційної функції.
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Рисунок 2 – загальна функція радіального розподілу атомної густини для зразка 
SiO2 + V2O5 (90/10 ваг. %) (показано область до 6 Å )
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Модуль RDF Calculation – розрахунок приведеної та загальної функції
радіального розподілу атомної густини, а також парної радіальної функції,
шляхом перетворення Фур’є інтерференційної функції.

Рисунок 3 – функція парного радіального розподілу для зразка 
SiO2 + V2O5 (90/10 ваг. %)
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Рисунок 4 – опис загальної функції радіального
розподілу атомної густини (ФРРА) для зразка

SiO2 + V2O5 (90/10 ваг. %) кривою Гауса.
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ПРАКТИЧНЕ ЗАСТОСУВАННЯ
За умови добре поставленого та якісного експерименту, коректного здійснення

розрахунків, отримати функції радіального розподілу легко,
важко інтерпретувати!



Уточнення кристалічної структури (аналогічно методу Рітвельда)
Програма PDFFit2

Farrow C.L., Juhas P., Liu J.W., Bryndin D., Bozin E.S., Bloch J., Proffen Th.,
Billinge S.J.L. PDFfit2 and PDFgui: computer programs for studying nanostructure

in crystals // J. of Physics: Condensed Matter.– 2007.– Vol. 19.– P.335219.
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Уточнення кристалічної структури (аналогічно методу Рітвельда)
Програма PDFFit2

Для визначення структури ближнього
порядку шляхом PDF-аналізу, треба:
– Знайти структурну модель.
Основою структурної моделі є
кристалохімічні модифікації речовини
у звичайному (тобто з дальнім
порядком) стані.
Методом проб і помилок сумістити
експериментальну PDF-функцію та
Теоретично розрахованою із підібраної
структурної моделі.
В загальному, це складне завдання,
і таких речовин з визначеною кристалічною
структурою ближнього
порядку
на даний час є мало.

http://www.phy.cmich.edu/
people/petkov/nano.html
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