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The use of a non-standard X-ray cuvette can exclude the interaction of the object of study 

with air during XRD. As a result of the experiments, suitable shooting parameters and mate-

rials were selected using the example of crystalline zirconium tetrachloride. 

 

Наиболее сложными объектами рентгенофазового анализа являются много-

фазные гигроскопичные системы. Стандартный рентгенофазовый анализ прово-

дят в условиях атмосферы воздуха, в которой содержатся естественная влага и 

кислород, оказывающие негативное влияние на результат съемки – в результате 

гидролиза пробы происходит искусственное завышение фона и, как следствие, 

уточнение структуры является некорректным [1,2,3]. Также гидролиз приводит к 

изменению фазового состава исследуемого образца – образованию вещества с 

отличной от исходного соединения кристаллической структурой.   

Для исключения взаимодействия гигроскопичных объектов анализа с атмо-

сферой воздуха была опробована нестандартная рентгеновская кювета. Исследу-

емый образец помещали в кювету и отделяли его от воздушной атмосферы раз-

личными видами пленок, при этом к пленкам предъявлялись следующие требо-

вания: отсутствие собственной кристаллической структуры, прозрачность для 

рентгеновского излучения, отсутствие вклада в дифракционную картину в малых 

углах дифракции. Дифракционные картины от различных пленок представлены 

на рисунке 1.  
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Рис. 1. Дифрактограммы различных пленок 

 

В результате исследований был подобран наиболее подходящий тип пленки – 

Polyimide (Kapton). На основании проведенных экспериментов была разработана 

методика пробоподготовки образца перед съемкой; выбран режим проведения 

съемки для исследуемой системы на примере кристаллического тетрахлорида 

циркония. 
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