纳米纤维素XRD X射线衍射
制样方法与常见问题解决办法
适用范围  用于识别晶型与比较结晶度指数。
使用说明  以下数值为起始试验建议，并非统一标准。样品浓度均指质量分数；具体参数按仪器、表面改性和测试目的与平台确认。操作设备遵守平台规程。
一 制样前准备
用品  干燥器、洁净样品架、刮片、适合少量样品的低背景样品台；样品量由样品槽决定。
样品信息  记录样品编号、类型、固含量、介质、改性方式和储存历史。保留原样与处理对照；所有处理条件写入制样记录。
二 制样与上机步骤
1 取样与预处理  取多个位置的样品合并混匀，按统一条件干燥。松散结块可轻压分散，不进行长时间高能球磨；保留处理前样品作为结构对照。
2 制成均匀干样  取代表性样品温和干燥至状态稳定，轻轻分散结块，避免强研磨改变结构；粉末均匀装入样品槽，铺平至规定高度，保证覆盖和厚度满足平台要求。
3 扫描与对照  薄膜应平整固定，注明测试方向；不同样品统一干燥、装样与扫描条件。Cu Kα条件下可与平台讨论以2θ约5°～40°作初步扫描范围。
4 数据处理  记录辐射源、步长、扫描速率及结晶度算法；比较时统一扣背景和拟合方法，Segal指数与峰拟合结果不混用。
5 保存与交接  粉末表面应平整并与样品架规定平面齐平，不压出明显择优取向。样品不足时咨询低背景载台，不用不明胶黏剂填充；薄膜记录正反面及纤维方向。


三 常见问题与解决办法
1 同一样品峰位偏移
先排查样品高度、台面安装和仪器校准，再判断晶型变化。不要未经检查就把小幅偏移归因于化学改性。
2 重复装样后峰强差别大
检查粉末取向、薄膜方向、装样厚度和样品覆盖；重新按统一方式装样。取向本身有意义时应单独设计取向实验。
3 背景高或信噪比低
检查载台及胶带背景、样品厚度与扫描时间；测空白，并按平台建议增加有效样品量或延长采集。
4 结晶度与文献相差很大
核对晶型、干燥状态、背景扣除和算法；只在相同分析流程下作趋势比较。峰拟合与Segal指数不得混作同一指标。
四 结果检查与记录
保存原始强度数据、空白背景、扫描范围与步长。报告晶型判断依据及结晶度算法；使用Segal法时写清峰高与非晶背景取值规则，并确认适用于对应晶型。
[bookmark: _GoBack]复测原则  先排查制样、空白与仪器条件，每轮只改变一个主要变量。复测时保留原始数据和异常记录。
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