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摘要:同步辐射白光形貌术具有射线强度大 、准直性好 、摄谱时间短 、分辨率高等特点 ,是无损研究晶体缺陷的有效工具.采

用该方法对产自山东蒙阴 、辽宁瓦房店和湖南沅江 3个矿区的 31 颗典型金刚石样品进行了研究. 白光形貌像揭示 , 金刚石

中普遍存在晶体结构畸变的特征 ,并且变形程度不等 ,部分严重变形晶体具有异常劳埃衍射式样;其衍射斑点的形态 、衬度

及条纹变化反映了金刚石晶体结构变形的程度和复杂性. 晶格的完整性与金刚石的褐色强度无明显相关性. 该类结构缺陷

与金刚石的复杂形成过程和深部保存条件有关.

关键词:结构缺陷;金刚石;同步辐射;白光形貌术.

中图分类号:P619. 24　　　　文章编号:1000 - 2383(2005)02 - 0187 - 04　　　　收稿日期:2004 - 05 - 02

Structure Defects in Type Ⅰa Brown Diamonds by Polychromatic

Synchrotron Radiation Topography

CHEN Mei-hua1 , CHEN Zheng1 , DI Jing-ru1 , LU Feng-xiang2 , WU Xiang3

1. Gemmo logical Inst i tute , Ch ina Universi ty o f Geosciences , Wuhan 430074 , China

2. Facul ty o f E arth S ciences , ChinaUniver sity o f Geosciences , Wuhan 430074 , Ch ina

3. Bei j in g S ynchrotron Rad iat ion Faci l it y , Inst itute of H igh Energ y Ph ysics ,

Chinese Acad emy o f Sciences , Bei j in g 100039 , China

Abstract:Po ly ch romatic synchro tron radiation (S R) is an effective me thod fo r the non-de st ructive study of diamond cry stal

defects. I ts advantages include the use of intense X-ray , sho rt expo sure time , high collima tion and high reso lution. The SR

me thod w as applied to 31 diamond cry stals fr om thr ee majo r Chinese diamond mine area s:Mengyin in Shandong Province ,

Wafangdian in Liaoning P rovince and Yuanjiang area in H unan P rovince. The diamond cry stals generally showed structure

defo rmation and had different deg rees of deformation. Some diamonds with se rious deformation demonstra ted strong a ster-

ism and spo t fragmentation in Laue pa tte rn. Factor s such a s shape , contrast and the inte rio r structur e of reflexes in Laue

pa tte rns indicate the deg ree and complexity of cry stal defo rmation. Results show tha t the cry sta l imperfections have no t ob-

vious relationship to the intensity o f the diamonds'brown co lo r. It is likely that cry stal defects cor rela te with the com plex

cry stallization processes and deep environment of diamonds.

Key words:structure defect;diamond;synchro tron radia tion;polychromatic topog raphy.

　　金刚石复杂多变的生长环境往往导致晶体中产

生多种缺陷 ,如位错 、晶格参数变化 、包裹体 、多类型

杂质中心等 ,致使原来成分均匀单一的晶体发生不

同程度的晶格畸变(奥尔洛夫 ,1977). Harris(1992)
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表 1　测试样品的特征和类型

Table 1 Cha racteristics and types o f diamond samples

产地

湖南沅江

湖南沅江

山东蒙阴

山东蒙阴

山东蒙阴

辽宁瓦房店

辽宁瓦房店

样品号 颜色 质量 / g 晶形和表面特征 类型

HD547 近无色 0. 050 菱形十二面体 ,晶面发育生长纹和熔蚀坑 IaAB

HD501 深褐色 0. 008 菱形十二面体 ,{100}曲面上发育由 2组滑移线相互交叉形成的网格 IaAB

SM372 微褐色 0. 014 八面体 ,晶面边部发育台阶状生长纹 IaB

SM337 浅褐色 0. 108 变形八面体 ,表面密布不平坦的熔蚀坑 IaAB

SM301 褐色 0. 156 严重变形菱形十二面体 ,晶面不平坦 ,具不规则纹理 IaAB

LW352 近无色 0. 102 不规则碎块 IaAB

LW8 褐色 0. 090 菱形十二面体 ,沿(100)方向抛磨成薄片 IaAB

研究表明 ,褐色金刚石的颜色与晶体形成期后遭受

的塑性变形有关.

X射线形貌术利用 X 射线在晶体中传播与衍

射的动力学原理(巫翔等 ,2003),根据晶体完整部分

和非完整部分的衍射衬度差异和消光规律来研究晶

体的结构缺陷. 但传统 X 射线衍射法摄谱时间长 ,

一般需要十几分钟至数小时 ,且分辨率不高. 与普通

X射线相比 ,同步辐射(许顺生和冯端 ,1987;马礼敦

和杨福家 ,2001)是一种新型光源 ,其发散度极小 ,强

度比普通 X射线大 3 ～ 4 个数量级 ,空间分辨率达

几个微米 ,能快速扫描晶体不同衍射矢量的多个形

貌像 ,简化衍射式样的解码过程 ,迅速评价晶体的结

晶完整程度.波长范围约为 5 ～ 15 nm 的同步辐射 X

射线可以透过厚度小于 5 mm 的金刚石晶体 ,不需

要进行样品预处理就可以观察到衍射结果 ,是无损

研究晶体缺陷的有效工具.

郭起志等(1995)、李兰杰和郭起志(1999)利用

同步辐射白光形貌术和荧光分析等方法 ,对 2 颗产

自辽宁的金刚石进行研究 ,发现其中存在位错 、亚结

构和孪晶界等结构缺陷 ,分析了位错的类型及其特

征量. Ry lov et al . (2001)对 30颗具有多种结晶形

态的金刚石单晶体进行同步辐射形貌研究 ,揭示了

金刚石不同的晶体变形结构. Yu et al . (2002)、于万

里和田玉莲(2003)对 1颗产自辽宁的金刚石和 1颗

合成金刚石进行同步辐射白光形貌术研究 ,采用异

向入射成像技术 ,计算出晶体缺陷的空间方位.

目前为止 ,国内发现了辽宁瓦房店和山东蒙阴

2个金刚石原生矿区和湖南沅江流域金刚石次生矿

区.由于条件限制 ,对这 3个产地的金刚石进行参比

性研究的工作相对较少. 本文利用同步辐射白光形

貌术对 3个产地的金刚石晶体进行较系统的讨论 ,

提供不同褐色强度晶体的结构缺陷信息 ,揭示金刚

石生长结构变形特征和形成环境变化的复杂性.

1　实验原理

同步辐射白光形貌像相当于透射劳埃像. 当入

射的准直连续谱透射到晶体上时 ,晶面按照其与入

射束的相对位置 ,选择满足衍射条件的波长产生衍

射 ,在底片上形成衍射斑点.属于同一个晶带的各晶

面族的衍射斑点分布在以该晶带轴为轴的圆锥面

上 ,圆锥面与底片相交成二次曲线.本文采用劳埃透

射方式 ,因此属于同一个晶带的衍射斑点分布在通

过底片中心的椭圆上(滕凤恩等 ,1997).

每个衍射斑点都可以看成是一个晶体的形貌

像.衍射斑点的形状和内部细节可以反映晶体的完

整程度 ,但也与射线源的形状 、发射或收敛的性质以

及其他几何条件有关. 本文实验是在同一测试条件

下完成的 ,因此实验结果具有横向可比性.

2　实验样品和方法

2. 1　样品特征

选取产自国内 3个矿区的 31颗金刚石单晶体

进行测试.其中不同褐色强度及具典型衍射形貌像

的 7颗样品特征见表 1. 样品类型由 Nicolet550 型

傅立叶红外光谱仪(FTIR)测得.

2. 2　实验方法

利用中国科学院高能物理研究所正负电子对撞

机同步辐射连续谱作为射线源. 同步辐射能量为

2. 2 GeV ,水平与垂直接收角皆为 1 mrad ,形貌几何

分辨率小于 0. 001 mm. 采用劳埃透射装置 ,样品与

底片距离为 40 mm ,曝光时间为 1 ～ 1. 5 s.为避免出

现双面成像造成的影像重叠现象 ,采用了单面显影

技术.
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图 1　(a)样品 HD547 的衍射斑点衬度均一;(b)样品 LW8 的衍射斑点放大像中的位错;(c)样品 HD501 的劳埃衍射图

Fig. 1 (a) Even contr ast in the spot of Laue pattern in HD547;(b) Dislocations shown in the spot of Laue pattern in

LW8;(c) S trong aste rism of Laue pat te rn in HD501

图 2　(a)样品 SM301 显示两组交叉变形带;(b)平行位错的同步辐射白光衍射斑点放大像;(c)样品 SM301的劳埃衍射图

Fig. 2 (a) C ross strip of defo rmation show n in the spot of Lane pattern in SM301;(b) Parallel dislo cations in the spo t o f

Lane pa ttern in SM301;(c) Laue pat te rn in SM301

3　实验结果与分析

为了客观描述样品的结构特征 ,必须将劳埃衍

射式样和衍射斑点的形貌进行联合观察分析. 劳埃

衍射式样描述的是晶体的整体缺陷情况 ,而斑点形

貌代表的是晶体的内部结构特征 ,通常与晶体的初

始形成过程和后生变形作用有关(Rylov et al . ,

2001).

测试结果表明 ,所选择的测试样品绝大多数都

发生了变形.按照其变形的强弱程度可以分为 3类 ,

即无变形或弱变形 、中等变形 、严重变形.其中 ,发生

中等变形样品的衍射斑点显示晶体具有位错 、变形

带等结构缺陷 ,但其劳埃图没有产生星状现象 ,如样

品 LW8 、SM301所示;发生严重变形样品的衍射斑

点呈破碎状 ,或者其劳埃图产生星状现象 ,如样品

HD501 、SM372 、LW352 、SM 337.

图 1a是近无色金刚石 HD547的衍射斑点放大

像 ,其衬度均一 ,斑点没有发生拉长或变形现象 ,表

明晶体的完整程度较高. 图 1b 是微褐色金刚石

LW8具有条带结构的衍射斑点放大像 ,由图可见晶

体中存在位错.图 1c 是金刚石 HD501 的劳埃衍射

图 ,白色方形窗口是由于贴放在底片中央的小块铅

皮吸收了透过晶体的光束造成的 ,窗口周围的黑色

部分是没有被吸收完全的透射光残余. 金刚石

HD501呈深褐色 , {100}面上具有由 2 组滑移线交

叉形成的网格.由图 1c可见 ,衍射斑点明显拉长 ,从

中心向四周散射 ,显示星状现象 ,表明晶体的变形程

度较强烈.

图 2a ,2b是褐色金刚石 SM 301 的衍射斑点放

大像 ,显示两种变形结构.图 2a 中 ,衍射斑点的 2组

变形带以大约 70°角相交 ,斑点边缘的变形线出现

弯曲.图 2b中 ,平行排列的滑移线横穿整个晶体 ,其

劳埃图如图 2c所示 ,衍射斑点总体呈不规则状.

样品 SM 372颜色分布不均匀 ,总体呈微褐色 ,

中心近 1 /4区域呈褐色 ,界线清晰 ,图 3显示其衍射

斑点放大像 ,衍射斑点明显拉长 ,内部显示有位错线

分布 ,同时其劳埃图产生星状现象 ,亦表明晶体受到

较强烈的变形.

图 4是金刚石 SM337的衍射斑点放大像 ,衍射

斑点呈破碎状 ,由许多复杂形状和大小的碎片拼成 ,

同时其劳埃图也出现星状现象 ,表明晶体发生严重

变形.金刚石 LW352虽然衍射斑点也呈破碎状 ,但

其劳埃图没有星芒化 ,表明晶体受到的塑性变形作

用没有样品 SM 337强烈.
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图 3　样品 SM372 的衍射斑点明显拉长
Fig. 3 S tretch of the spo t in Laue pa ttern of SM372

4　讨论和主要结论

(1)劳埃衍射式样及衍射斑点的内部细节可以

揭示晶体形变的相关信息. 晶格较完整的晶体显示

正常的劳埃衍射式样 ,衍射斑点衬度均一 、未发生变

形 ,当晶体遭受变形或者晶格不完整时 ,衍射斑点的

各区域显示衬度差异或者斑点被拉长(彭志忠 ,

1982);当变形严重时 ,劳埃图会出现星状现象 ,同时

衍射斑点可能破碎. (2)测试结果表明 ,绝大多数金

刚石都发生了中等或者严重变形.发生中等变形样

品的衍射斑点显示位错 、变形带等结构 ,或者被明显

拉长 ,其劳埃图中衍射斑点多呈不规则状.发生严重

变形样品的衍射斑点呈破碎状 ,或者其劳埃图产生

星状现象 ,说明晶体中不同方向的晶格区域发生了

多重错位 ,如果进一步加大变形程度 ,晶体就可能会

碎裂.(3)晶体的褐色强度与晶格的完整程度无明显

关系.晶体 HD547和 LW352都呈近无色 ,但其衍

射结果显示很大的差异. 前者的衍射斑点衬度均一 ,

斑点未发生变形 ,表明晶体结构较完整;而后者的衍

射斑点呈破碎状 ,表明晶体变形程度较严重. 深褐色

金刚石 HD501和浅褐色样品 SM337的劳埃图都发

生星芒化 ,但前者的衍射斑点未发生破碎 ,后者的衍

射斑点破碎成许多复杂形状和大小的碎片 ,表明浅

褐色样品的变形程度大于深褐色样品. (4)金刚石的

结构缺陷可能由多种原因引起:①在过饱和的结晶

介质条件下生长时(Bulanova , 1995;路凤香等 ,

1998),金刚石在形成块状晶体的过程中引入了裂隙

和包裹体 ,从而引起晶体缺陷的产生;②缺陷也可能

是晶体在经历几个生长阶段后 ,遭受塑性变形引起

的.金刚石最初形成时 ,晶格可能比较完整 ,随后在

地幔高温(>1 200 ℃)塑性条件下存留时 ,晶体开始

产生变形.变形的方式多种多样 ,例如金刚石晶体会

呈现挤压 、弯曲 、大角度旋转错位和扭结等特征 ,使

得晶格产生各式各样的结构样式 ,如上述研究样品

图 4　样品 SM337 的衍射斑点呈破碎状

Fig . 4 F ragmentation spo t in Laue pa tte rn o f SM337

中呈现的交叉变形带 、平行位错线 、条带结构等.
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纳米粉体的最佳合成条件为:n(Co
2+
) /n(Al

3+
)=

1∶3 ,柠檬酸与金属离子摩尔比为 1∶1 ,pH 值约为

6. 5 ,煅烧温度 t=800 ℃.
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