
中能XAFS实验中能XAFS实验

郑雷
北京同步辐射装置北京同步辐射装置

中国科学院高能物理研究所
北京 2011 12 7 8北京，2011.12.7-8

北京同步辐射装置EXAFS谱分析讲习班，2011年12月7－8日，北京



主要内容要

BSRF-4B7A光束线光束线

实验站

部分荧光法（PFY）

全电子产额法（TEY）全电子产额法（TEY）

透射法透射法

问题举例

展望
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BSRF-4B7A中能光束线

单色光能量范围：2.1-6.0keV
能量分辨率：5000@3206eV能量分辨率：5000@3206eV
光通量：1010～1011photons/s
光斑尺寸：3mm(H)×2mm(V)
光谱纯度 高光谱纯度：高
单色器可更换晶体：

2.1-6.0keV；选用Si晶体
选 体1.2-1.74keV；选用KTP晶体

1.75-3.7keV; 选用InSb晶体
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能量范围所覆盖的元素吸收边

2.1-6.0keV

K-edge: Mg、Al、Si
1.2~2.1keV

2.1-6.0keV

K-edge: Mg、Al、Si
1.2~2.1keV

K-edge: P，S，Cl，K，Ca，Sc，Ti，V，Cr

2.1 6.0keV

K-edge: P，S，Cl，K，Ca，Sc，Ti，V，Cr

2.1 6.0keV

g

L-edge: Y, Zr, Nb, Mo, Tc, Ru, Rh, Pd, Ag, Cd, 
In, Sn, Sb, ……

g

L-edge: Y, Zr, Nb, Mo, Tc, Ru, Rh, Pd, Ag, Cd, 
In, Sn, Sb, ……
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中能实验站

真空测量室

预抽室

中转室

退火室

He环境测量室（通用）He环境测量室（通用）
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中能实验站照片
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光
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向
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中能实验站XAFS测量方法

部分荧光产额（PFY）

全电子产额（TEY）

透射
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部分荧光法-特点部

特点：

体效应

信号背底比S/B高
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北京同步辐射装置EXAFS谱分析讲习班，2011年12月7－8日，北京



部分荧光法-样品（痕量）部 样

样品要求（必要）：真
空兼容空兼容

现有样品架可满足：
粉末粉末

粉末压片或薄片类（厚度
小于2mm）

特殊形态样品需要特制
样品架或样品托

用户与实验站负责人讨论

为用户提供样品架接口、
尺寸限制等信息尺寸限制等信息

用户自行加工
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部分荧光法-样品部 样

可测样品形态：

粉末

粉末压片或薄片类（厚度
小于2 ）小于2mm）

湿样品

液体液体

……

特殊形态样品需要特制特殊形态样品需要特制
样品架
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部分荧光法-样品信息部 样

待测元素含量高：

稀释稀释

采用TEY
加衰减片加衰减片

增加样品与探测器距离

待测元素含量低：

减小样品与探测器距离

采用多元探测器

粉末 压片

  12,000

粉末－压片

多测测量求平均改善信噪比

有 无干扰元素？
   6,000

   8,000

 10,000

有、无干扰元素？

干扰元素含量？
0.0 1.0 2.0 3.0 4.0

Energy (keV)

   2,000

   4,000

P  KA1

P  KB1
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部分荧光法-吸收谱测量部

测量方法：能量（入射
单色 ）扫描 记录单色X-ray）扫描，记录

特定积分时间的荧光计
数和电离室计数数和电离室计数。

用户操作：

设定待测元素的设定待测元素的SCA
输入预读文件（能点、积
分时间）的路径及文件名分时间）的路径及文件名、
数据写入文件的路径及文
件名
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部分荧光法-数据格式部

能量/keV
荧光计数率/s-1荧光计数率/s
I0计数率/s-1

设定的积分时间/s
实际的积分时间/s实际的积分时间/s
日期
时间
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部分荧光法-自吸收修正部

原因：X射线穿透深度
在吸收边附近发生剧烈
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在吸收边附近发生剧烈
变化，导致荧光产额发
生变化
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误解：荧光被“自吸
收”。元素荧光光子的
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能量比其吸收边的能量
更低。

办法 稀 样

2440 2460 2480 2500 2520 2540 2560

Energy/eV

解决办法：稀释样品或
非常薄的样品

修正前提 样品中各组
Athena

修正前提：样品中各组
分已知

Athena

P104～106
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全电子产额法－特点

样品表面信息

信噪比S/N好

信号背底比S/B差
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全电子产额法－样品样

样品要求（必要）：

真空兼容真空兼容

导电样品、部分不导电样品

待测元素含量高（改善S/B）待测元素含量高（改善S/B）
现有样品架可满足：

粉末

粉末压片或薄片类

离子液体

……
特殊形态样品需要特制样品
架架
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全电子产额法－测量

测量方法：能量（入射
单色 ）扫描 记录单色X-ray）扫描，记录
样品电流和电离室计数。

用户操作：输入静电计
地址、输入预读文件
（能点）的路径及文件（能点）的路径及文件
名和数据写入文件的路
径及文件名径及文件名

北京同步辐射装置EXAFS谱分析讲习班，2011年12月7－8日，北京



全电子产额法-数据格式子产额 格式
能量/keV
样品电流/A样品电流/A
样品电流的相对标准偏差

I0计数率/s-1I0计数率/s
日期

时间
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透射法：

样品： II II真空兼容

粉末+超薄胶带

超薄片 薄膜

I0I I0I 真空

超薄片、薄膜

……

测量方式 探测器测量

前电离室 后电离室
样品

前电离室 后电离室
样品

测量方式：探测器测量
入射光强及其穿过样品
后的光强后的光强

EXAFS
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问题举例
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展望

原位或准原位测试
变温

高温（TEY、PFY）

低温（ ）
 

低温（PFY、TEY）

样品预处理

液体反应
30000

40000  Si-K XANES

y液体反应

能量范围扩展
KTP（011） M Al

20000

 

in
te

nc
ity

KTP（011）：Mg、Al
InSb（111）：Si、P、S、Cl

小光斑（100微米？）

1.75 1.80 1.85 1.90 1.95 2.00

10000

Energy/KeV

小光斑（100微米？）
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总结

4B7A光束线输出X-ray能量范围：

Si(111)：2.1-6.0keV（P、S、Cl、Ar、K、Ca、Sc、
Ti、V）

InSb(111)：1.75-3.7keV（Si、P、S、Cl）
KTP(011)：1.2-1.75keV（Mg、Al）KTP(011)：1.2 1.75keV（Mg、Al）

提供样品信息：

形态及可能形态形态及可能形态

数量

样品组分

是否适合真空环境
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联系方式：

软X射线光学组

郑雷

zhenglei@ihep.ac.cn

机时申请联系：

010-88235979-3

软X射线光学组

赵屹东(组长）

h d@ih 010 88235979 2zhaoyd@ihep.ac.cn

其他组员：

洪才浩 陈燕 韩 唐坤

010-88235979-2

洪才浩、马陈燕、韩勇、唐坤 010-88235979-1
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