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The system for fast registration of X-ray diffraction patterns has been developed and 
integrated into the DRON-7 diffractometer to speed it up. The description of the set as 
well as technical and operational parameters of the system is given. The advantages 
and the limitations of the software for tuning, calibration and data collection are 
considered. The examples of the system applications to the X-ray diffraction studies of 
various polycrystalline samples are shown.
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СИСТЕМА БЫСТРОЙ РЕГИСТРАЦИИ НА ОСНОВЕ 
ЛИНЕЙНОГО СТРИПОВОГО ПОЗИЦИОННО-
ЧУВСТВИТЕЛЬНОГО ДЕТЕКТОРА MYTHEN 1K ДЛЯ 
РЕНТГЕНОВСКОГО ДИФРАКТОМЕТРА ДРОН-7

Хорошо известно, что быстродействие 
аналитического прибора (иначе гово-

ря, минимально возможное время по-
лучения надежного и воспроизводимого 
результата) является важной техниче-
ской характеристикой наряду с  точно-
стью, воспроизводимостью, чувствитель-
ностью (пределом обнаружения), надеж-
ностью и безопасностью в эксплуатации. 
Быстродействие является критичным 
параметром для технологического кон-
троля в промышленности.

Для рентгеновского дифрактометра 
увеличение быстродействия возмож-
но, главным образом, за счет примене-
ния современных систем регистрации 
с  большим числом регистрирующих 
элементов, высоким пространственным 
и  энергетическим разрешением, а  так-
же значительными скоростями счета 
[1–11 и др.].

Известно, что метод порошковой 
рентгеновской дифрактометрии явля-
ется наиболее экспрессным, информа-
тивным и  точным для идентификации 
фазового (минералогического) состава 
различных кристаллических материа-
лов [12–23 и др.], поэтому дифрактоме-
тры применяются в  заводских, научно-
исследовательских и  испытательных 
лабораториях предприятий во многих 
отраслях промышленности.

Дифрактометр рентгеновский общего 
назначения ДРОН-7 серийно выпуска-
ется с 2004 г. [24]. За эти годы он заре-

комендовал себя надежным многофунк-
циональным аппаратом, способным 
решать широкий круг задач. Для улучше-
ния технических и эксплуатационных ха-
рактеристик дифрактометра, а также для 
повышения его методических возмож-
ностей комплектация аппарата регуляр-
но дополняется различными опционны-
ми приставками, рентгенооптическими 
элементами и  системами регистрации. 
Параллельно совершенствуется про-
граммное обеспечение для интеграции 
новых устройств, их автоматизации и об-
работки измеренных данных.

Для увеличения быстродействия ап-
парата ДРОН-7 в  2012  г. была разра-
ботана система быстрой регистрации 
(СБР) на основе линейного стрипового 
позиционно-чувствительного детекто-
ра (ПЧД) Mythen 1K* (производитель  — 
фирма Dectris  Ltd., Швейцария [25]). 
ПЧД имеет активное окно размером 
64 × 8 мм2, состоящее из 1280 каналов 
(стрипов) шириной 50 мкм. При радиусе 
гониометра 200 мм сектор захвата окна 
детектора составляет примерно 17,5°, 
скорость счета на один канал превыша-
ет 106 имп / c, а угловая апертура одного 
стрипа составляет 0,013°.

Аналогами такого детектора явля-
ются (табл. 1*) D-teX Ultra (производи-
тель Rigaku), LynxEye (производитель 
Bruker AXS), X’Celerator (производитель 
Panalytical). При этом сектор захвата их 
окна составляет от 2 до 3°, количество 
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При этом необходимо отметить, что 
установка большего по габаритам ПЧД 
на дифрактометр вместо сцинтилля-
ционного блока детектирования неиз-
бежно ограничивает предельный угол 
регистрации дифрактограммы на не-
сколько градусов. Для ДРОН-7 с  СБР 
максимальный угол дифракции 2Θ со-
ставляет 160°, т. е. на 5° меньше, чем 
со штатным детектором. Кроме того, 
известно [26–28 и др.], что применение 
линейного детектора с большим разме-
ром окна (64 мм) приводит к искажению 
профилей дифракционных максимумов 
на краях окна вследствие эффекта де-
фокусировки как в  геометрии Брэгга-
Брентано, так и  в  геометрии Дебая-
Шеррера.

Для интеграции СБР в аппарат ДРОН-7 
были разработаны:
1. Специальный комплект принадлежно-

стей в составе (рис. 1):
•	 ПЧД Mythen 1K;
•	 держатель для блока детектиро

вания;
•	 ловушка первичного пучка с линей-

ной подвижкой;

стрипов  — от 127 до 192, интеграль-
ная скорость счета составляет поряд-
ка 108 имп / c, а  ширина одного стри-
па — от 50 до 75 мкм, что дает угловую 
апертуру от 0,01 до 0,02° при радиусе 
гониометра 185–250 мм. Все упомяну-
тые детекторы успешно применяются 
в  многофункциональных, портативных 
и  промышленных дифрактометрах кон-
цернов Ригаку, Брукер и  Паналитикал. 
Детектором Mythen 1K с  2011  г. ком-
плектуются дифрактометры фирм STOE, 
GE&IT и GNR*.

В некоторых портативных отечествен-
ных и зарубежных дифрактометрах, таких 
как* «Промконтроль», EQUINOX, «Дифрей» 

* Приведенная информация представлена на 
сайтах фирм-производителей:
www.dectris.com, www.rigaku.com, www.bruker.com, 
www.panalytical.com, www.stoe.de, www.ge&it.com, 
www.tnx-rx.com, www.kb-rp.ru, www.inel.fr,
 www.sinstr.ru, www.radicon.spb.ru.

и  «ЭФА» применяются линейные и  изо-
гнутые газовые пропорциональные ПЧД, 
которые также обеспечивают экспресс-
ный рентгенофазовый анализ. Низкое 
пространственное разрешение (от 160 
до 200 мкм) и  невысокая интегральная 
скорость счета (от 2⋅104 до 105 имп / c) 
этих систем регистрации не  позволяет 
их использовать в  многофункциональ-
ных дифрактометрах и  дифрактометрах 
высокого разрешения с  гониометрами 
большого радиуса. Кроме того, газопро-
точные и  газонаполненные детекторы 
требуют поддержания высокого давле-
ния газовой смеси, что является боль-
шим неудобством при их эксплуатации.

Система быстрой регистрации уве-
личивает быстродействие прибора на 
два порядка при сохранении углового 
разрешения. Высокое энергетическое 
разрешение детектора, подавляющее 
вторичный рентгенфлуоресцентный (РФ) 
фон, позволяет получать значительное 
улучшение отношения сигнал / шум, т. е. 
более высокую контрастность спектра и, 
как следствие, более низкий предел об-
наружения фазы в смеси.

Новые средства НК
Табл. 1. Основные технические характеристики современных линейных стриповых ПЧД

Модель D-teX Ultra LynxEye X’Celerator Mythen 1K

Производитель Rigaku, Япония
Bruker AXS, Германия-

США
Panalytical, 
Голландия

Dectris, Швейцария

Размер окна, мм2 256 16 × 14 17 × 10 64 × 8

Размер стрипа, мкм 50 72 75 50

Число регистрирующих каналов 128 (512) 192 128 1280

Скорость счета на один канал, 
имп / с

 —  —  — >1⋅106

Интегральная скорость счета, 
имп / с

108 108 108  — 

Энергетическое разрешение по 
линии CuKα, %

25
20 

подавление РФ фона
20 

подавление РФ фона

Рис. 1. Комплект принадлежностей СБР: 
а — установленный на дифрактометр ДРОН-
7 (1 — блок детектирования; 2 — щелевое 
устройство; 3 — регулируемый флажок ловушки; 
4 — ловушка первичного пучка; 5 — бета-
фильтр; 6 — щель Соллера; 7 — сменная 
диафрагма); б — уложенный в приборный ящик

а

б

Рис. 2. Окно «Управление дифрактометром» программы DataCol
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сканирования практически не  влияет 
на угловое разрешение спектра (рис. 3а 
и  3б), которое определяется шириной 
стрипа при условии, что учтены крае-
вые эффекты и  обеспечена коррекция 
на дефокусировку [26–28]. Увеличение 
экспозиции в  точке при прочих равных 
условиях увеличивает общее время из-
мерения при улучшении статистики из-
мерений. Такая  же зависимость наблю-
дается при уменьшении шага сканирова-
ния. Так для примера, приведенного на 
рис. 3, при уменьшении шага на порядок 
от 0,5 до 0,04° время измерения спектра 
корунда в диапазоне углов от 1 до 160° 
увеличивается от 9 до 105 минут при экс-
позиции 1 с.

•	 щелевое устройство (в  том числе 
щель Соллера с  расходимостью 
2,5°  (64 × 8 мм); коллимирующие 
диафрагмы (4 шт. с различным раз-
мером окна); β-фильтр 64 × 8 мм).

2. Специальное дополнение для програм-
мы DataCol управления и  сбора дан-
ных дифрактометра ДРОН-7 (рис.  2), 
позволяющее проводить настройку 
и  калибровку СБР по контрольному 
образцу, а  также сбор рентгенодиф-
ракционных данных в  режимах неза-
висимого (2Θ, Θ) и  согласованного 
(2Θ  — Θ) движения детектора и  об-
разца. Разработан алгоритм пошаго-
вого сканирования с  возможностью 
изменения шага, экспозиции и  числа 
регистрирующих каналов, а также ал-
горитм вычитания фона из измерен-
ного спектра. Создан соответствую-
щий графический интерфейс.
К  органичениям программного обе-

спечения для СБР отнесем отсутствие 
непрерывной регистрации спектра 
с  высокими скоростями сканирования. 
В  базовой конфигурации ДРОН-7 этот 
режим доступен со скоростью от 1 до 
50 град / мин. Это связано с  органиче-
ниями системы управления по переда-
че и  обработке больших массивов дан-
ных за короткий промежуток времени. 
Однако это ограничение компенсируется 
возможностью выбора размера окна 
(количества регистрирующих элемен-
тов) и шага сканирования. При установ-
ке максимально возможных значений 
(1280 каналов для регистрации при ска-
нировании с шагом 4°) время регистра-
ции спектра во всем диапазоне углов (от 
1 до 160°) с экспозицией 1 с составляет 
не более 2 мин. Такого измерения доста-

точно для получения важной первичной 
информации об объекте исследования 
(кристалличность, расположение основ-
ных дифрационных максимумов).

Очевидно, что выбор условий реги-
страции (размер окна, шаг сканирова-
ния, экспозиция в  точке) определяется 
объектом и  задачей исследования. Чем 
меньше степень окристаллизованности 
объекта, тем шире его дифракционные 
максимумы и меньше их пиковая интен-
сивность. Для получения достаточной 
статистики данных при измерении таких 
объектов с минимальными временными 
затратами оптимальными решениями бу-
дут либо увеличение экспозиции в точке 
до 3–5 с, либо уменьшение ширины шага 
при максимальном раз-
мере окна. И наоборот, 
при рентгенодифракци-
онных исследованиях 
совершенных кристал-
лических материалов 
с  узкими интенсивны-
ми максмумами реко-
мендуется устанавли
вать неполный размер 
окна (300–500 кана-
лов) для достижения 
максимального углово-
го разрешения, а  шаг 
сканирования устанав-
ливать более 0,5° при 
экспозиции 1 с.

На рис. 3 приведены 
примеры измерения 
«квадруплета» корунда 
Al

2
O

3
 при различных 

условиях регистрации. 
Обратим внимание, 
что размер окна и  шаг 

Т. И. Иванова, А. В. Курсков и др.
Система быстрой регистрации…

Рис. 3. Сравнение фрагментов рентгенограммы стандартного образца SRM 1976a, измеренных на дифрактометре ДРОН-7 с установленной СБР при 
различных условиях: а — шаг сканирования 0,04°, размер окна изменялся от 80 до 1280 стрипов; б — шаг сканирования 0,5°, размер окна изменялся 
от 80 до 1280 стрипов
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Рис. 4. Сравнение фрагментов рентгенограммы стандартного 
образца SRM 1976a, измеренных на дифрактометре ДРОН-7 со 
сцинтилляционным счетчиком (черная линия) и с ПЧД (красная линия)
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Кроме того, нами создан режим нако-
пления интенсивности в  заданном угло-
вом диапазоне без сканирования. Этот 
режим является оптимальным решением 
при количественном фазовом анализе 
многокомпонентных систем и  для иден-

тификации микропримесей. Также он мо-
жет быть успешно применен при анализе 
фазовых превращений и химических ре-
акций при изменении условий среды.

Для сравнения получаемого углового 
разрешения приведем нормированные 

по интенсивности фрагменты рентгено-
грамм стандартного образца SRM 1976a 
(пластины корунда Al

2
O

3
), измеренных на 

дифрактометре ДРОН-7 в  базовой кон-
фигурации (со штатным сцинтилляцион-
ным счетчиком БДС-25-04Б) и с установ-
ленным ПЧД (рис. 4).

Дифрактометр ДРОН-7, оснащенный 
СБР, может быть успешно применен для 
решения тех задач [2,3 12–23, 29–31 
и др.], где требуется быстро и качествен-
но измерить дифракционные спектры:
•	при измерениях большого числа образ-

цов за ограниченное время (например, 
за рабочую смену) в  производствен-
ном цикле;

•	при качественном и  количественном 
анализе многофазных образцов (на-
пример, полиминеральных горных по-
род, рис. 5);

•	при исследованиях быстроразлагающих-
ся объектов или очень малых количеств 
вещества (например, в капиллярах);

•	при измерении тонкодисперсных объ-
ектов, например, глинистых минера-
лов, характеризующихся низкими ин-
тенсивностями дифракционных линий 
и их большим числом (рис. 6);

•	при in situ анализе фазовых превраще-
ний и  химических реакций (например, 
в сочетании с высоко- или низкотемпе-
ратурнами камерами);

•	при анализе остаточных напряжений 
в объеме и расчете тензора деформаций;

•	для идентификации микропримесей 
в пробах (рис. 7).
На рис. 5а приведен пример изме-

рения осадочной горной породы, со-
держащей 5 минералов. При помощи 
СБР сбор данных в  интервале от 3 до 
70° был произведен в  течение 5 мин. 
Аналогичный по качеству массив дан-
ных может быть получен со сцинтилля-
ционным детектором примерно за 9 ч. 
На рис. 5б выделен фрагмент рентге-
нограммы с  предварительной обработ-
кой программой DrWin. При обработке 
осуществлены: аппроксимация фона 
(серая горизонтальная линия), опреде-
ление положений рефлексов, разделе-
ние дуплетов (красные и  серые штри-
хи), аппроксимация профилей (серые 

микропримесь
карбидов
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Рис. 7. Пример — рентегенограмма покрытия на основе ZrN на подложке из молибдена, измеренная 
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и красные линии), расчет линейных и ин-
тегральных интенсивнстей. Подписаны 
диагностические линии минералов (К — 
каолинит, Cl  — клинохлор, Qu  — кварц, 
Ab — альбит, An — анортоклаз).

Отметим, что при качественном и  ко-
личественном фазовом анализе раз-
личных полиминеральных горных пород 
часто требуется детализировать иссле-
дования, что неизбежно приводит к воз-
растанию экспозиции при проведении 
измерений для получения статистически 
достоверных рентгенодифракционных 
данных. Использование системы бы-
строй регистрации в  составе дифракто-
метра позволяет осуществлять полное 
детальное исследование минералов, 
например, проводить разделение поле-
вошпатной группы, гидрослюд и  слюд, 
глин (рис. 5б).

На рис. 6 приведен пример измерения 
смешанослойной глинистой фракции. 
При помощи СБР сбор данных в  интер-
вале от 3 до 50° был произведен в тече-
ние 10 мин при экспозиции 12 с в точке 
в связи с очень низкими интенсивностя-
ми от таких структурно разупорядочен-
ных объектов. Аналогичный по качеству 
массив данных может быть получен со 
сцинтилляционным детектором пример-
но за 15 ч. Кроме того, наличие железо-
содержащих компонентов приводит к по-
вышенному рентгенофлуоресцентному 
фону при измерениях на медном излу-
чении с  регистрацией спектра сцинтил-
ляционным детектором. Этого не проис-
ходит при измерениях с  ПЧД, имеющем 
высокое энергетическое разрешение.

На рис. 7 приведен пример измерения 
текстурированного покрытия на основе 
ZrN на подложке из молибдена с микро-
примесями карбидов. При помощи СБР 
сбор данных в интервале от 20 до 130° 
был произведен в течение 12 мин. Чтобы 
идентифицировать микропримеси, тре-
буется статистически достоверный мас-
сив данных, который может быть получен 
со сцинтилляционным детектором при-
мерно за 18 ч.
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