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У роботі наведений короткий огляд стандартних можливостей рентгенівських методик дослідження матеріалів з наведенням прикладів су-
часного виконання елементного та рентгеноструктурного досліджень. Методи рентгенівських досліджень дають можливість виявити елеме-
нтний та фазово-структурний стан. Завдяки сучасному програмному забезпеченню та електронним базам даних застосування донині склад-
них методик стає простим і більш доступним. Практика взаємодії дослідників показує, що навіть спеціалістам у галузі рентгеноструктурного 
аналізу не завжди відомі сучасні методики обробки і розшифрування отриманих даних. Можливості та алгоритм дії при дослідженнях мо-
жуть бути цікавими для студентів, інженерів, дослідників матеріалознавчого та машинобудівного профілю. 
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ФАЗОВО-СТРУКТУРНЫХ СОСТОЯНИЙ МАТЕРИАЛОВ (ОБЗОРНАЯ СТАТЬЯ) 
 

В работе приведен краткий обзор стандартных возможностей рентгеновских методик исследования материалов с приведением примеров 
современного выполнения элементного и структурного исследований. Методы рентгеновских исследований позволяют выявить элементное 
и фазово-структурное состояние. Благодаря современному программному обеспечению и электронным базам данных применение ранее 
сложных методик становится простым и более доступным. Практика взаимодействия исследователей показывает, что даже специалистам в 
области рентгеноструктурного анализа не всегда известны современные методики обработки и расшифровки полученных данных. Возмож-
ности и алгоритм действия при исследованиях могут быть интересными для студентов, инженеров, исследователей материаловедческого и 
машиностроительного профиля. 
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ADVANTAGES AND DISADVANTAGES OF DIFFERENT METHODS F OR STUDYING  
THE PHASE-STRUCTURAL STATES OF MATERIALS (A REVIEW)  
 

The paper provides a brief overview of the standard capabilities of X-ray techniques for studying materials with examples of modern performance of 
elemental and structural studies. X-ray research methods make it possible to reveal the elemental and phase-structural state. Thanks to modern soft-
ware and electronic databases, the use of previously complex techniques is becoming simpler and more accessible. To illustrate the solution of specific 
problems, several examples of obtaining and decoding diffraction patterns and identifying the phase composition of the coating and ceramic material 
are given. An example of work in modern specialized software for acceleration and automation of phase identification is shown. For clarity, an exam-
ple of identifying phases using electronic database cards is presented, which is still used today for manual decoding.  The practice of interaction be-
tween researchers shows that even specialists in the field of X-ray structural analysis are not always aware of modern methods of processing and de-
coding the obtained data. The possibilities and algorithm of action in research can be interesting for students, engineers, researchers of materials sci-
ence and mechanical engineering profile. 

Keywords: microscopy, X-raystructural analysis, X-rayfluorescence analysis 
 
Вступ. На теперішній час використовуються чи-

сленні методи аналізу матеріалів: аналіз будови мате-
ріалів на різних масштабних рівнях (мікроскопія), 
визначення хімічного складу, різних фізичних влас-
тивостей, фізико-механічних характеристик, моделю-
вання методом скінченних елементів структурно-
механічних змін [1] тощо. Кожен із методів відповідає 
за певний аспект будови матеріалу і, як правило, не 
може бути замінений іншим. Повна інформація про 
будову і властивості матеріалів досягається при вико-
ристанні сукупності методів структурного аналізу, які 
доповнюють один одного. Найбільш численну групу 
складають методи, в основу яких покладено взаємо-
дію матеріалів із різними видами випромінювання. Це 
оптична [2–4] і електронна [5] мікроскопія, рентгено-
структурний [6, 7], рентгеноспектральний [8], флуо-
ресцентний аналізи тощо. 

В огляді розглянуті переваги та недоліки методів 
дослідження фазово-структурного стану матеріалів. 

Метою роботи є огляд та аналіз найбільш ві-
домих та застосовуваних методів дослідження фазо-
во-структурного стану. 

Методи дослідження. Рентгеноструктурні ме-
тоди дослідження матеріалів знайшли широке засто-
сування завдяки можливості встановлення цими ме-

тодами елементного складу, фазового складу та 
структурних характеристик матеріалу. Будь-який 
рентгенівський метод аналізу потребує складного 
високовольтного обладнання. Однак, цей недолік 
компенсується майже повною відсутністю пробопід-
готовки, що підвищує продуктивність серійного 
аналізу [9–12]. 

Для здійснення аналізу рентгенівськими мето-
дами використовують широкий спектр відгуку мате-
ріалу на взаємодію з рентгенівськими променями. 
Найбільший спектр взаємодії займає випускання 
флуоресцентного випромінювання і його детекту-
вання з метою встановлення елементного складу. 
Такий спосіб дає можливість встановлювати тисячні 
долі вагових відсотків елементів починаючи з бери-
лію і до урану, у періодичній системі Д.І. Менделєє-
ва. На жаль, легкі елементи, які розташовані у верх-
ній частині періодичної системи, майже не випуска-
ють флуоресцентного випромінювання. Для їх аналі-
зу можливе застосування високоенергетичної ділян-
ки рентгенівського спектру. На цій ділянці фіксуєть-
ся   відношення  інтенсивностей  ліній  когерентного  
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(релєєвського) і некогерентного (комптонівського) 
розсіювання – рис. 1 [13].  

Чим легше елемент (чим вище він знаходиться у 
періодичній системі), тим більше буде ефект різниці 
інтенсивностей когерентного та некогерентного роз-
сіювання. Тобто такі легкі елементи, які складно вста-
новлювати іншими методами дослідження, проявля-
ють найбільшу чутливість при високоенергетичній 
взаємодії рентгенівського випромінювання з речови-
ною.  

 
KLMNO – електронні рівні навколо ядра атома речовини; 

F – поглинання фотону, яке супроводжується випусканням флуоре-
сцентного випромінювання;  

R – когерентне релєєвське розсіювання; 
С – некогерентне (комптонівське) розсіювання  

 

Рисунок 1 – Схематичне уявлення щодо взаємодії  
рентгенівського випромінювання з електронними  

оболонками атому речовини, що досліджується [13] 
 

Відомо, що водень, кисень, азот завжди прису-
тні у конструкційних матеріалах з металевою осно-
вою, а встановлення їх концентрації становить знач-
ний інтерес. Однак, такий метод має і суттєві недо-
ліки. Для його реалізації необхідні еталони для вста-
новлення взаємозв’язку між відношенням інтенсив-
ностей некогерентного і когерентного розсіювання 
та концентрацією елемента. Такими еталонами мо-
жуть бути рівноважні хімічні з’єднання з чіткою 
стехіометрією. 

Таким чином, методи рентгенофлуоресцентно-
го аналізу (РФА) на сьогоднішній час є найбільш 
експресними, не залишають слідів взаємодії між 
аналізатором та речовиною, що досліджується, і на-
ряду із застосуванням рентгенівської дифракції та 
високоенергетичної взаємодії достатньо точно за-
безпечують аналіз широкого спектру елементів. 

Слід зазначити, що сам РФА поділяється на хви-
льодисперсійнорентгенофлуоресцентний аналіз 
(ХДРФА) та енергодисперсійнийрентгеноф-
луоресцентний аналіз (ЕДРФА). ЕДРФА дає можли-
вість встановлювати наявність сірки, фосфору, крем-
нію та алюмінію у зразках матеріалу. ХДРФА вико-
ристовує широкополосне збудження флуоресценції 
зразка і селективне детектування, що іноді супрово-
джується втратою інформації при селектуванні. 

ЕДРФА використовує селективне збудження 
флуоресценції зразка і широкополосне детектування. 
Широкополосне збудження флуоресценції зразка 
визначає, що блок формування первісного спектру 
майже відсутній і на зразок спрямоване випроміню-
вання рентгенівської трубки, що не зазнає змін. Це 
забезпечує високу інтенсивність вторинного випро-
мінювання хімічних елементів зі зразка. Однак, при 

такій схемі вторинне випромінювання має пройти 
довгий шлях до кристалу-аналізатора і детектора. 
Для зменшення втрат на поглинання аналітичного 
сигналу камера ХДРФА спектрометру вакуумується, 
що ускладнює їх конструкцію.  

Спектрометри ЕДРФА використовують широ-
кополосне детектування, при якому детектор одно-
часно реєструє фотони усіх енергій [14]. Сам детек-
тор розміщений на відстані декількох міліметрів від 
зразка, що виключає необхідність вакуумування. За 
такою схемою виробляють портативні рентгенівські 
спектрометри, що аналізують поверхню матеріалу 
без необхідності вирізки і підготовки зразка.  

Рентгеноструктурний аналіз є складним мето-
дом аналізу як у плані обладнання для його реаліза-
ції, так і у плані розуміння фізичних аспектів взає-
модії рентгенівського випромінювання з речовиною 
і тлумачення отриманих результатів. Повне володін-
ня цим методом можливе на базі задовільної квалі-
фікації матеріалознавців у поєднанні зі знанням ба-
гатьох аспектів фізики твердого тіла, кристалографії 
та оптики рентгенівського випромінювання [15]. 
Аналіз заснований на явищі дифракції рентгенівсь-
кого випромінювання на кристалічній решітці мате-
ріалу. В основі явища лежить регулярне розташу-
вання атомів у просторі. Тому рентгеноструктурний 
аналіз – це спосіб ідентифікації цього розташування, 
тобто аналіз кристалічної решітки і визначення її 
характеристик [16, 17]. 

Зазвичай сучасна рентгенівська зйомка здійс-
нюється за принциповою схемою фокусування за 
Бреггом-Брентано (рис. 2). 

 

 
 

Рисунок 2 – Принципова схема зйомки рентгенограм  
на дифрактометрі:  

а – положення юстирування; б – положення зйомки 
 
При використанні зйомки в такій геометрії дже-

рело рентгенівського випромінювання нерухоме 
(рентгенівська трубка), а зразок і детектор оберта-
ються навколо вертикальної осі (перпендикулярно 
площині рисунка). При повороті зразка на кут θ де-
тектор має повернутися на кут 2θ відносно нульово-
го положення. Тому іноді в літературі замість кута θ 
зустрічається кут 2θ [18]. У процесі запису фіксуєть-
ся інтенсивність відбитого випромінювання і кут θ. 
У приладах старої конструкції на записі присутні 
вертикальні штрихи, що фіксуються автоматично 
лічильником кута для полегшення відліку 2θ. Сучас-
ні прилади виробляють запис рентгенограми в циф-
ровому вигляді з наступною побудовою графічного 
файлу. 

Реалізація якісного фазового аналізу здійсню-
ється безпосередньо на основі формули Вульфа-
Брегга 
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 2d sinθ = λn,    (1) 
 

де  d – міжплощинна відстань, А; 
θ – кут ковзання, °С; 
λ – довжина хвилі, А; 
n – порядок дифракційного максимуму. 
Порядок здійснення фазового аналізу [19]:  
1. Визначити кутове положення інтерференцій-

ної лінії θ. Принцип визначення кута проілюстрова-
ний на рис. 2.6 (б) і полягає в тому, що на рентгеног-
рамі потрібно провести лінію рівня фону і опустити 
на неї перпендикуляр з положення максимуму інтер-
ференційної лінії. При комп'ютерному визначенні 
координати максимуму обирається максимальна точ-
ка профілю лінії. 

2. За формулою Вульфа-Брегга розрахувати 
значення d/n для всіх наявних на рентгенограмі лі-
ній. 

3. Визначити інтенсивність ліній по відношен-
ню до найбільш інтенсивної лінії у відсотках. 

4. На підставі інформації про хімічний склад 
зразка, умови його отримання та / або обробки ви-
значити найбільш імовірні фази. 

5. Використовуючи довідкові дані, порівняти 

отримані значення d/n із табличними значеннями для 
передбачуваних фаз. 

6. Наявність фази можна вважати встановле-
ною, якщо отримано збіг експериментальних і таб-
личних значень d/n мінімум з трьома найбільш інте-
нсивними лініями. Нижче буде розглянуто приклад, 
коли можна обмежитися меншою кількістю ліній. 

Для здійснення фазового аналізу натепер вико-
ристовуються електронні бази даних, які дають мо-
жливість автоматичного порівняння експеримента-
льних і теоретичних даних (електронна база дифрак-
ційних даних (картотека ASTM) [20], програма 
Match3! [21]). У деяких особливих випадках фахі-
вець сам формує картотеку. На рис. 3 наведено при-
клад картки нітриду хрому Cr2N, а на рис. 4, 5 – при-
клади фазової ідентифікації для випадку фази Cr2N, 
яка отримана вакуумно-дуговим випаровуванням у 
нерівноважних умовах на стальній підкладці, що 
призвело до зміщення ліній внаслідок наявності на-
пруженого стану та мікродефектів. Видно, що багато 
ліній зміщені відносно даних, які взяті з наявної кар-
тотеки.  

 

 
 

Рисунок 3 – Картка нітриду хрому Cr2N 
 

 
 

Рисунок 4 – Фазовий аналіз рентгенограми покриття Cr2N на стальній підкладці у програмі Match3!  
(наведено реконструкцію і ідентифікацію фаз за дифракційними лініями) 

 
Алгоритм дії простий. Масив даних завантажу- ється у програму, яка реконструює дифрактограму у 
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графічному вигляді (рис. 4). Далі дослідних у правому 
вікні обирає тип виділення елементу (обов’язково 
присутній або відсутній, присутній опційно тощо). 
Після автоматичного порівняння і аналізу даних ліній 
за кутами програма розставляє штрихові маркери лі-
ній фаз, що пропонуються для ідентифікації з певною 
долею вірогідності. Результат з’являється нижче ре-
конструйованого зображення дифрактограми. На 
рис. 4 – це одна фаза Cr2N, хоча часто на практиці 
програма пропонує декілька варіантів. 

Труднощі при аналізі багатофазних систем ста-
новить те, що інтенсивність відбитого проміння роз-
поділяється між усіма фазами, присутніми у зразку. 
Тому чим більше фаз присутні в зразку, тим інтенсив-
ність усіх ліній на рентгенограмі менше. Приклад на-
ведений на рис. 6. Така дифрактограма складно роз-
шифровується у автоматичному режимі і потребує 
ручного втручання або ручного групування ліній. Од-
нак все рівно розшифрування такої складної системи 
за допомогою рентгенівського фазового аналізу є най-
більш доступним, об’єктивним та експресним мето-
дом. Так, наприклад ідентифікація фаз методом диф-
ракції електронів потребує складної підготовки зраз-
ків і більш дорогого обладнання (наявність електро-
нного мікроскопу). Чим більше фаз присутні у зразку, 
тим інтенсивність усіх ліній на рентгенограмі менша.  

На рентгенограмі (див. рис. 6) піки 34, 35, 38 – це 
лінії SiO2; піки 4, 11, 12, 14, 16, 20–24 26, 27, 30, 31, 33, 

35–38, 40 – лінії Al2O3; піки 5, 7, 9–11, 13, 18–21, 23–34, 
37, 38, 41,42 – це лінії Ca2SiO4. Хоча багато ліній за по-
ложеннями окремих фаз співпадають, це не заважає 
здійснити ідентифікацію наявних фаз і навіть здійснити 
їх кількісну оцінку. Звичайно, якщо б наведений зразок 
був незнайомий досліднику, для зменшення часу по іде-
нтифікації довелося би застосувати елементний аналіз. 

 

 
 
 

Рисунок 5 – Вибір елементів, що припустимо (відомо)  
складають систему фаз у програмі Match3! 

 

 
Рисунок 6 – Рентгенограма оксидної кераміки 

 
 

Маючі інформацію за фазовим складом, фахівець-
матеріалознавець порівняно легко може спрогнозувати 
властивості матеріалу без додаткових досліджень, од-
нак це питання виходить за рамки обмеженої статті. 

Висновки. Таким чином, сучасні дослідження у 
галузі матеріалознавства мають справу зі складним 
комплексом багатоелементного матеріалу, у якому у 
свою чергу формуються декілька фаз чи структурних 
складових. Завдяки добрій вивченості властивостей 
окремих фаз та структур, маючи повну картину фазо-
во-структурного складу, можна прогнозувати власти-
вості матеріалу. Один зі шляхів вирішення цього пи-
тання полягає у застосуванні широкого спектру мето-

дик рентгенівських методів дослідження, які можуть 
застосовуватись не тільки у науково-дослідницьких 
програмах, але стати на озброєння при вирішенні ру-
тинних завдань оцінки контролю якості сировини, 
вхідних матеріалів і готових виробів. 

Подяка. Ця робота була фінансово підтримана 
науково-дослідною роботою № ДР 0121U107498. 
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