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 单晶X射线衍射原理

1. X射线是一种高能电磁波，波长范围从纳米到皮米（10^-9~10^-12米）。

2. X射线具有很强的穿透力，能够穿透物质并在原子核附近发生散射。

3. X射线的波长与物质中原子序数的大小成反比，原子序数越大，X射线的波长越短。

§ X射线衍射

1. 当X射线照射到晶体时，会因晶体中原子周期性排列而发生衍射。

2. 衍射光线的方向和强度取决于晶体中原子排布的周期性和对称性。

3. 利用衍射光线的强度分布，可以反推出晶体中原子排列的结构。

§ X射线的基本性质



 单晶X射线衍射原理

§ 单晶X射线衍射测定

1. 单晶X射线衍射测定是通过使用单一的晶体作为衍射样品，获得衍射数据。

2. 单晶X射线衍射数据可以用来确定分子的键长、键角和分子构型。

3. 单晶X射线衍射测定在结构化学、药物设计和材料科学等领域有着广泛的应用。

§ 晶体生长

1. 为了进行单晶X射线衍射测定，需要制备高质量的单晶。

2. 晶体生长方法包括：溶液法、气相法和熔体法。

3. 晶体的质量和尺寸会影响衍射数据的质量。



 单晶X射线衍射原理

§ 衍射数据收集

1. 衍射数据收集过程包括选择适当的X射线源、设置几何条件

和曝光时间。

2. X射线衍射仪器可以自动收集衍射数据，提高数据收集效率。

3. 衍射数据质量会影响晶体结构的解析结果。

§ 晶体结构解析

1. 晶体结构解析的目标是利用衍射数据确定分子构型和原子排

列。

2. 晶体结构解析过程包括：相位问题求解、原子坐标精修和分

子构型的确定。

3. 晶体结构解析软件可以辅助完成晶体结构解析过程，提高效

率和准确性。
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 样品制备与衍射数据收集

§ 主题名称：选择和制备结晶样品

1. 结晶样品选择：选择合适的溶剂、温度和方法结晶出适合衍

射的样品，如大小、形状和纯度。

2. 晶体大小和形状：晶体应足够小以减少吸收效应，形状应规

则以获得高质量衍射。

3. 晶体纯度：杂质会干扰衍射模式，因此样品必须纯化至足够

水平。

§ 主题名称：晶体安装和对准

1. 晶体安装：使用细玻璃毛细管或环氧树脂将晶体固定在显微

镜的载物台上。

2. 晶体对准：调整晶体使衍射束入射到晶体的主要晶面，优化

衍射强度和分辨率。
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 结构求解与精修

§ 相位求解

1. 直接方法：利用点群对称性，从观测结构因子中确定相位。

2. Patterson方法：将观测结构因子转换为 Patterson图，其

中峰值表示原子对的矢量和。

3. 分子置换：将未知结构与已知结构进行配准，从而推导出相

位。

§ 结构精修

1. 全最小二乘法：最小化观测结构因子与计算结构因子的差的

平方的总和。

2. 差异傅里叶合成：利用观测和计算结构因子之间的差异来识

别残余电子密度。

3. 模型修正：基于差异傅里叶合成，对分子构型进行微调，从

而提高结构精度。



 结构求解与精修

§ 约束和先验知识

1. 几何约束：施加键长、键角和扭转角的限制条件，以提高精

修的稳定性。

2. 化学先验：利用已知的化学键价、键长和几何构型，指导结

构精修。

3. 密度约束：将电子密度的约束条件加入精修过程，以提高模

型的物理意义。

§ 异常散射

1. 单波长异常散射：利用重原子对异常散射效应来确定原子位

置。

2. 多波长异常散射：使用不同波长的 X 射线来增强异常散射

信号。

3. 同步辐射技术：提供高亮度和可调波长的 X 射线，促进异

常散射技术的应用。



 结构求解与精修

§ 晶体对称性和非晶序

1. 晶体对称性：利用晶体的对称性来简化结构求解和精修。

2. 非晶序：研究非晶材料的结构，如玻璃和液体，利用散射技术和计算建模。

3. 介观结构：分析介观材料的结构，如纳米材料和生物分子复合物。

§ 结构验证和精度评估

1. 傅里叶差图：评估结构模型与观测数据的一致性。

2. 晶体学 R 值：衡量结构精修的整体质量。

3. 邦德验证度：检查键长、键角和扭转角的合理性。
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 晶体对称性和空间群分析

§ 晶体对称性分析

1. 晶体对称性是指晶体在空间中具有特定的对称操作，如：平

移、旋转、反射和螺旋。

2. 晶体中的对称元素包括：对称轴、对称面和对称心。

3. 晶体的对称性可以通过点群和空间群来描述，它们分别是晶

体的点状对称性和空间对称性的描述。

§ 空间群分析

1. 空间群是描述晶体对称性的一种方法，它将晶体的对称操作

以及晶胞的平移对称性结合在一起。

2. 空间群由 230 个点群和 14 个布拉维格点阵的组合形成。
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