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二轴中子粉末衍射谱仪探测系统改进
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摘要 :通过将探测器的数目由 1 个增加到 4 个、用水平发散角为 20′的 Soller 准直器取代 30′的单缝准直

器 ,对中国原子能科学研究院重水研究堆旁的二轴中子粉末衍射谱仪进行了改进。铁粉的衍射实验结

果表明 :改进后的谱仪在同等中子计数强度条件下 ,计数速率提高了 213 倍 ,因而缩短了测量时间 ,同时

也提高了谱仪的分辨率。
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Abstract :　 The detector system of t he two2axis neut ron powder diff ractometer at t he

Heavy Water Research Reactor of China Instit ute of Atomic Energy was improved by in2
creasing t he number of detectors f rom one to four and by installing the t hird Soller colli2
mators with horizontal divergence of 20′. The measurement s of Fe powder diff raction

pat terns show t hat t he counting rate of t he diff ractometer is increased by a factor of 2. 3

and the resolution is also imp roved at t he lower and mediate scat tering angle region.
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　　中子粉末衍射谱仪是专门用于研究凝聚态

物质微观晶体结构和磁结构的实验设备。分辨

率和中子计数强度是谱仪的两个最基本、最重

要而又互相冲突的指标。谱仪的分辨率取决于

第 1、第 2、第 3 准直器的水平发散角、单色器晶

体的嵌镶宽度及起飞角。减小准直器的水平发



散角和单色器晶体的嵌镶宽度以及选用大的单

色器起飞角可提高谱仪的分辨率 ,但与此同时 ,

在给定的反应堆中子源强下 ,中子的计数强度

却以大于分辨率提高倍数平方的关系降低。因

此 ,必须根据具体的中子源强及实验要求在分

辨率和强度之间寻求折中 ,进行优化。

中国原子能科学研究院重水研究堆旁的二

轴中子粉末衍射谱仪建造于 20 世纪 80 年代

初 ,是目前国内惟一可用于中子衍射实验的设

备。它只有 1 个3 He 探测器 ,受到反应堆中子

源强的限制 ,中子计数速率较低 ,在达到计数统

计要求的前提下 ,一般测量 1 个样品平均大约

需要 5 d 的时间。即使在这样低的计数速率

下 ,由于谱仪所用第 3 准直器的水平发散角较

大 (约 30′) ,分辨率较差 ,已不能满足科研工作

的需求 ,因此 ,急需对其进行适当的改进。原中

子粉末衍射谱仪采用铜单晶单色器 ,受屏蔽体

限制 ,谱仪的起飞角较小 (约 54°) ,因而从根本

上限制了谱仪的分辨率。而改变谱仪的起飞角

涉及到整个单色器屏蔽体及单色器的变更 ,工

程量大 ,投资高。因此 ,选择在不改变单色器屏

蔽体与单色器的情况下 ,只对谱仪的探测系统

进行改进 ,这样利用较少的投资与工作量亦可

成倍地提高中子的计数速率 ,缩短测量时间 ,同

时又可适当地提高谱仪的分辨率。

1 　改进方案
在反应堆功率一定的情况下 ,增加探测器

的数目是增加中子的总体计数强度、缩短测量

时间最有效的方法之一。为此 ,将3 He 探测器

由 1 个增加到 4 个。3 He 探测器和第 3 准直器

均放置在探测系统的屏蔽体内 ,作为整体在步

进电机的驱动下绕样品台轴心转动步进扫描。

准直器/ 探测器的数目越多 ,总体计数强度越

大 ,计数速率越高 ,但屏蔽体也越大、越重。因

此 ,能够增加的准直器/ 探测器数目受到谱仪承

重和步进电机驱动能力的限制。设计计算表

明 ,谱仪的承重和驱动能力可承受由 4 路准直

器/ 探测器及其相应屏蔽体组成的探测系统 ,相

邻两个探测器之间的夹角设定为 3°。准直器/

探测器屏蔽体采用聚四氟乙烯制作 ,为减少本

底中子进入探测器 ,每个探测器探测窗口以外

部分填充了 B4 C 材料。在实验中每个探测器

单独测量 1 个衍射谱 ,对数据修正后进行叠加 ,

达到提高计数强度、缩短测量时间的目的。

谱仪的探测器数目增加到 4 个后 ,在准直

器水平发散角和单色器嵌镶宽度不变的情况

下 ,总体计数强度将接近原来的 4 倍 ,这样便可

通过牺牲一点强度、减小准直器的发散角使谱

仪的分辨率得到适当提高。第 1 准直器在反应

堆水平孔道内 ,较难更换且其水平发散角已足

够小 (约 20′) ;第 2 准直器对分辨率的影响较

小 ;在单色器的嵌镶宽度和起飞角受条件限制

又都较难改变的情况下 ,减小第 3 准直器的水

平发散角是提高谱仪分辨率最实际可行的办

法。为此 ,在每个3 He 探测器前安装了水平发

散角为 20′的 Soller 准直器 ,以取代原来约 30′

的单缝准直器 ,使分辨率在中低角度区间得到

改善。

2 　改进后的性能
为了检验谱仪改进后的性能 ,利用铁粉进

行了实验测试 ,单色器选用铜 (220) 面 ,入射中

子的波长为 01115 9 nm ,散射角范围为 25°～

105°,步距 011°,采用固定入射中子计数的方式

记录 4 个探测器的衍射谱 ,每步监视器计数为

10 000 ,平均所用时间为 2175 min。考虑到核

散射和磁散射对强度的贡献 ,利用 Rietveld 峰

形精修方法[ 1 ]对每个探测器记录的中子衍射强

度数据进行拟合 ,根据铁晶体的精确晶格参数 ,

得到了每个探测器的位置、强度计数、标度因

子。在得到 4 个探测器的精确位置、标度因子

后 ,对 4 个探测器记录的数据进行修正 ,将修正

后的数据进行叠加 ,得到总的计数强度 ,用

Rietveld峰形精修方法对叠加后的强度数据进

行拟合 ,拟合曲线示于图 1a ,得到谱仪改进后

的半宽参数、各衍射峰的积分中子计数强度等。

为了比较谱仪在改进前后的性能 ,对谱仪

改进前的铁粉衍射谱进行了拟合 ,图 1b 为改进

前的曲线。在改进前后测量铁粉的衍射谱时 ,

反应堆的功率和样品量相同。表 1 列出了谱仪

改进前后铁粉各衍射峰的积分核散射强度。

在改进前测量图 1b 中一个数据点平均所

用时间为7. 5 min ,而在改进后测量图1a中每
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图 1 　谱仪改进前后铁粉的中子衍射曲线

Fig. 1 　Neutron diff raction patterns of Fe powder

a ———改进后 ;b ———改进前

. ———实验值 ;实线———计算值 ;| ———Bragg 峰位置

表 1 　谱仪改进前后铁粉各衍射峰的积分核散射强度 I

Table 1 　Integrated nuclear scattering intensity of Fe powder

I110 I200 I211 I220 I310 I222 I321

改进前 28 699 7 138 17 782 6 428 10 843 2 735 15 274

改进后 23 042 5 932 15 133 5 644 9 251 2 436 13 838

　　注 :表中 I hkl的下标“hkl”为晶面的密勒指数

个数据点平均所用时间为 2. 75 min ,根据表 1

的实验结果可知 ,达到相同的积分计数强度 ,改

进后测量 1 个数据点平均所用时间为3. 2 min ,

即改进后测量 1 个数据点所用时间是改进前的

1/ 213。由此可见 ,谱仪改进后大大地缩短了测

量时间 ,从而提高了测量效率。

利用拟合得到的半宽参数 ,根据谱仪角分

辨半高全宽的公式[ 2 ] FW HM2 = U tan2 θ +

V tanθ+ W ,计算了谱仪改进前后的角分辨曲

线 (式中的 U 、V 、W 为谱仪的半宽参数 ,θ为散

射角的一半) 。

图 2 为谱仪改进前后的角分辨曲线 ,从图

2 可知 ,改进后在散射角 2θ小于 70°以前 ,分辨

率有了明显的提高。根据计算 ,在散射角 2θ为

40°时 ,改进后谱仪的分辨率为 01012 7 ,而改进

前的为 01014 7 ,分辨率约提高了 14 %。但由

于受到单色器起飞角的限制 ,在散射角 2θ大于

70°以后 ,分辨率提高得较小。

图 2 　谱仪改进前后的角分辨曲线

Fig. 2 　Angular resolution of the diff ractometer
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