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X-선 회절 장비의 기계적 오차 수정을 통한 분석 정확도 향상 

최두호
동의대학교 신소재공학부  

Improvement of Measurement Accuracy by Correcting Systematic Error
Associated with the X-ray Diffractometer

Dooho Choi
Division of Advanced Materials Engineering, Dong-Eui University

요  약  X-선 회절기(X-ray diffractometer)는 시편에서 회절되는 회절빔을 이용하여 재료의 상 (phase), 집합조직 (texture), 
격자상수 (lattice constant), 잔류응력 (residual stress) 등 다양한 재료물성을 분석하는 데 광범위하게 사용되는 장치이다. X-선
을 이용한 정량적인 분석은 회절빔의 피크 위치를 바탕으로 수행되는 데, 장시간 X-선 회절기를 사용하게 되면 필연적으로 
장치 부품에 미세 변형이 발생하게 되고, 이러한 기계적인 오차가 발생하면 정량적인 분석의 정확도가 떨어지게 된다. 본 
연구에서는 미국 표준기술연구소 (National Institute of Standards and Technology, NIST)에서 제공된 잔류응력이 없는 Si 파우
더를 이용하여 2ɵ를 기준으로 약 30~90도 사이 구간에 대해 X-선 회절 실험을 수행하였고, NIST에서 제공된 회절빔의 피크 
위치와의 비교를 통하여 X-선 회절기의 계통오차를 파악하였으며, 이러한 오차 교정이 진격자상수 (true lattice constant) 측정 
등 정량적인 분석에 미치는 영향을 확인하기 위하여 잔류응력이 존재하는 180 nm 두께의 텅스텐 박막에 대한 X-선 회절 
분석을 수행하였다.

Abstract  X-ray diffractometers are used to characterize material properties, such as the phase, texture, lattice constant
and residual stress, based on the diffracted beams obtained from specimens. Quantitative analyses using X-rays are
typically conducted by measuring the peak positions of the diffracted beams. However, the long-term use of the 
diffractomer, like any other machine, results in errors associated with the mechanical parts, which can deteriorate the
accuracy of the quantitative analyses. In this study, the process of correcting systematic errors in the 2θ range of
30~90° is discussed, for which strain-free Si powders from NIST were used as the standard specimens. For the 
evaluation of the impact of such error correction, we conducted a quantitative analysis of the true lattice constant for
tungsten thin films.
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1. 서론

X-선 회절기 (X-ray diffractometer)은 재료의 상 
(phase), 집합조직 (texture), 격자상수 (lattice constant), 
잔류응력 (residual stress) 등 다양한 재료의 물성을 분
석하는 데 광범위하게 사용되는 장치이다. 투과형, 반사
형 등 여러 가지 형태의 회절기가 개발이 되어 상용화가 

되었으나 가장 흔한 구조의 형태는 Bragg-Brentano 장
치이다[1-3]. Bragg-Brentano 장치는 시편 표면과 θ의 
각을 가지고 X-선이 입사하며 회절되는 X-선은 입사각
과 2θ의 각을 가지게 되어 흔히 θ-2θ 회절법이라고도 

부른다. 이러한 장치를 이용하여 정확한 재료 분석을 하
기 위해서는 X-선 회절기의 측정 오차를 최소화하는 것
이 필요하다. 예를 들어, 측정된 면간 거리 측정에 오차
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가 발생한다면 잔류응력의 크기 뿐만 아니라 부호 (압축 
또는 인장)가 바뀔 수도 있고, 진격자상수 (true lattice 
constant) 값 역시 오차가 발생하게 된다. 따라서 정량적
인 분석을 위해서 장비의 오차 수정은 반드시 필요하다. 
하지만 X-선 회절기는 여느 장비와 다름없이 장시간 사
용에 따라 장비의 노후화나 장치 부품의 기계적 미세 변

형에 의해 측정 오차가 증가할 수 밖에 없지만 전문인력

의 도움 없이 장비의 오차를 기계적으로 수정하는 것은 

현실적으로 매우 어려운 실정이다. 
장비의 오차는 우연오차 (random error)와 계통오차 

(systematic error)로 분류할 수 있다[2]. 우연오차는 반
복적인 측정 시 특정한 패턴 없이 평균값에 무작위로 

벗어나는 오차라고 할 수 있으며, 계통오차는 반복 측
정 시 일정한 패턴을 가지고 평균값에 벗어나는 오차라 

할 수 있다. 우연오차는 장비 본연의 특성에 기인하는 
것이라 수정이 불가능하지만 계통오차의 경우는 오차

의 패턴을 분석하여 데이터의 후처리 과정을 통하여 교

정할 수 있다.
X-선 회절기의 계통오차를 수정하기 위해서는 회절 

각도가 알려진 표준 시편이 필요하다. 본 연구에서는 미
국 표준 기술 연구소 (National Institute of Standards 
and Technology, NIST) 에서 제작된 Si powder를 이용
하여 회절기의 계통적 오류의 패턴을 분석하였고, 이를 
이용하여 계통오차를 수정하였다. 아울러, 스퍼터 공법
으로 증착된 텅스텐 박막의 진격자상수를 측정하는 데 

있어 계통오차를 수정하기 전과 후에 분석결과가 어떻게 

바뀌는 지에 논하겠다.
    
   

2. 실험방법

본 연구에 사용된 회절기는 Bragg-Brentano 형태의 
구조를 가진 PANalytical PW 3040/60이다. Cu K-α (파
장: 0.154 nm) X-선을 사용하여 측정 각도 (2θ)에 따른 
회절빔의 강도를 측정하였다. 니켈 필터 (Ni filter)를 사
용하여 입사하는 Cu K-β X-선의 강도를 현저히 줄였다.
잔류변형률이 없는 시편은 NIST에서 제조한 Si 파우

더를 콜로이돈 (colloidon) 용액 내에서 응고하여 제조하
였다. 시편의 표면적 2×5 cm2은 X-ray beam 입사빔의 
크기보다 크며 시편의 두께 또한 1 cm로 Si의 흡수 두께
보다 크다. 2θ 각도 기준으로 약 30~90° 사이의 회절 피

크를 조사하였으며, 각각의 회절면에 대하여 7번의 반복 
측정을 하였다.  

DC 매그네트론 스퍼터링 시스템을 이용하여 텅스텐 
박막을 형성한 후, X-선 회절기의 오차를 수정하기 전과 
후의 잔류응력과 진격자상수를 측정결과를 비교하였다. 
텅스텐 박막은 SiO2/Si 기판 위에 250 W의 전력을 사용
하여 상온에서 180 nm의 두께로 제작을 하였다.

3. 결과 및 고찰

3.1 Si Powder 특성

NIST에 제조되는 표준 Si 파우더는 1~10 μm의 크기
를 가지며 상온에서 격자상수가 0.543072 nm이며 잔류
응력이 없는 상태로 존재한다. NIST에서는 Table 1에서
와 같이 Cu K-α X-선을 사용할 때 측정되는 2θ 피크 위

치를 함께 제공한다. 
 

h k l 2θ (degree)

1 1 1 28.411

2 2 0 47.300

3 1 1 56.119

4 0 0 69.126

3 3 1 76.371

4 2 2 88.024

Table 1. Peak positions (2θ) for the interplanar spacings 
of the Si powder using Cu K-α radiation. Miller 
indices are given in the form of (h k l) to 
specify crystallographic planes.

3.2 X-선 회절기

Fig. 1. Definition of rotating axes for the X-ray 
diffractometer.

Fig. 1은 본 연구를 수행한 X-선 회절기의 여러 회전
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축에 대해 나타낸 것이다[4-5]. 잔류응력이 없는 파우더 
형태의 시편은 전체적으로 무작위 결정성 (random 
orientation) 을 가지게 될 것으로 예측이 되며, 이러한 
특성에 대한 확인을 위하여 Fig. 2는 (400) 면의 회절피
크에 대하여 ψ 스캔을 실시하였다. Fig. 2에서와 같이 약 
40° 까지 일정한 회절 강도를 보이는 것으로 볼 때 Si 파
우더 시편은 무작위 결정성을 가지는 것으로 확인되었

다. 40° 이상에서 피크의 강도가 약해지는 것은 회절빔
의 탈초점 효과 (defocusing effect) 때문에 기인하게 된
다[6].
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Fig. 2. ψ-scan for the (400) diffracting planes of the Si 
powder.

3.3 장비의 계통오차

Fig. 3(a)은 본 연구에서 사용한 X-선 회절기를 이용
한 θ-2θ 스캔결과이며, Table 1에 해당하는 결정면에서 
회절빔이 관찰되었다. 각각의 회절빔의 피크 위치를 측
정하여 NIST에서 제공한 피크 값과 비교 후 그 차이값
을 Fig 3(b)에 나타내었다. 
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Fig. 3. (a) Measured diffracted beam intensity as a function 
of 2θ. (b) The difference between the diffracted 
beam peak positions in this study and the peak 
positions provided by NIST.

Fig. 3(b)에서 보듯이 회절 장비는 저각 (low angle)
부터 고각 (high angle)에 이르기까지 지속적으로 오차
를 가지고 있으며, Fig. 3에서 보듯이 이 오차는 규칙적
인 패턴을 가지고 있다. Fig. 3(b)의 측정값을 이차 다항
식을 이용하여 피팅(fitting)한 결과 아래 식이 도출이 
되었다. 

y=-0.00002x2+0.0033x-0.0656 (1)

특히 2θ각이 50° 이상으로 커지면 X-선 회절기의 오차
값 또한 상대적으로 크기 때문에 이를 교정하지 않는 경

우 잔류 응력이나 진격자상수 등 회철 피크를 이용한 정

량적 분석 시 그 오차가 커져 분석결과의 신뢰성에 심각

한 문제가 발생할 수 있다.

3.4 잔류응력 측정 오차 수정

물질의 정량적 특성을 평가할 때 X-선 회절 장치의 
오차 수정 효과를 실제 시편의 측정 결과를 바탕으로 논

하겠다. Fig. 1에서 정의한 ψ축을 변화시키며 측정한 회
절 피크의 위치와 물질의 특성과의 관계식은 다음과 같

이 나타낼 수 있다[7-8].

(2)

여기서 dψ은 Fig. 1에서 정의한 각도에서의 면간 거리, 
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d0는 변형이 없는 상태에서의 면간 거리, 그리고 ν는 포
아송 비(Poisson ratio), E는 영의 계수(Young‘s 
modulus)이고, σm는 박막의 면 상에 작용하는 응력

(in-plane stress)가 된다. 이 식을 dψ와 sin2와 관계(“dψ 
vs sin2ψ”)에 대해 그래프를 작성하면 그 일차 함수의 기
울기는 우변 첫 항의 계수와 일치하게 되어 이를 통해 

면상에 작용하는 잔류응력을 측정할 수 있다. 또한 위 일
차 함수 그래프의 y-축 절편 (dψ=0)은 수식 (2) 우변의 두 
번째와 세 번째 항에 해당하므로 이를 이용하여 d0를 구

할 수 있으며, 아래 수식을 사용하여 진격자상수 또한 측
정이 가능하다. 

(3)

a는 격자상수이며, h, k, l은 면지수이다.
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Fig. 4. Interplanar spacing (d) as a function of sin2ψ. Red 
and blue data points correspond to the results 
before and after error correction.  

Fig. 4는 잔류응력이 존재하는 텅스텐 박막 시편에 대
한 dψ vs sin2ψ 결과를 나타내었다. 그래프에서 보듯이 
오차 수정 전후 데이터의 선형 피팅의 기울기 차이는 드

러나지 않지만 Y축 절편은 확연하게 수직적인 차이가 
발생하게 되는 것을 알 수 있으며, 이러한 차이는 진격자
상수를 측정하는 데 직접적인 영향을 미치게 된다. 
Table 2에는 Fig. 4의 데이터 (오차 수정 전후)를 수식 
(2)와 (3)을 이용하여 구한 잔류응력과 진격자상수를 정
리하였다. 측정된 잔류응력 값에는 거의 차이가 발생하
지 않으나 진격자상수에는 Fig. 4에서처럼 확연한 차이
가 발생하였다. 

진격자상수의 측정은 실용화 연구 뿐만 아니라 과학

적인 측면에서의 중요성을 가진다. 특히, 박막의 경우는 
증착 방법에 따른 불순물과 조성차이, 계면 반응 등에 
의해 벌크 값가 상당히 큰 차이가 날 수 있으며, 어떤 물
질은 박막의 형태로만 존재하기 때문에 알려진 벌크 값

이 존재하지 않는 경우도 있으며, 온도에 따라 격자상수
가 변하기 때문에[9]정확한 측정을 위해 X-선 회절기의 
오차가 수정하여야 한다. X-선 회절기의 측정 오차는 진
격자상수를 측정하는 데 직접적인 영향을 미치게 되므

로 본 연구와 같이 X-선 회절기의 계통오차를 파악하고 
이를 반영하여 측정의 신뢰성을 향상시키는 것이 중요

하다.

Table 2. Summary of the residual stress and true lattice 
constant depending on the correction of the 
X-ray diffractometer. Poisson ratio and Young’s 
modulus for this computation are 0.32 and 352 
GPa, respectively. 

Correction Poisson 
ratio [10]

Young’s 
modulus

(GPa) 
[11]

Residual 
stress
(MPa)

True lattice 
constant

(Å)

Y
0.32 352

-77.0 3.1685

N -73.6 3.1711

4. 결론

X-선 회절 장치는 단색광 입사빔이 재료의 원자면에 
의해 회절되는 현상을 이용하여 재료의 상, 집합조직, 격
자상수, 잔류 응력 등 다양한 재료물성을 측정하는 데 있
어 광범위하게 사용된다. 특히, X-선을 이용한 정량적 
분석은 회절빔의 피크 위치에 의존하기 되는 데, 필연적
으로 발생하는 X-선 회절 장치의 계통오차를 복잡한 기
계적인 교정 절차 대신 표준시편의 회절 피크값을 이용

하여 장비의 계통오차를 파악하고 이를 보정하여 정량적

인  분석의 정확도를 높이는 방법에 대해 논하였다. 이 
연구를 위하여 미국 표준기술연구소 (NIST)에서 제공된 
잔류응력이 없는 Si 파우더를 표준 시편으로 사용하였으
며, 2θ 각도 30~90° 구간의 회절피크 위치 차이에 대한 
2차 다항식 피팅을 통하여 장치의 계통오차를 보정하였
다. 이러한 오차 보정이 정량적인 분석에 미치는 효과를 
파악하기 위하여, 잔류응력이 존재하는 180 nm 두께의 
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텅스텐 박막에 대하여 X-선 회절기의 오차 수정 전후 진
격자상수를 측정값의 차이를 비교한 결과 약 0.8%의 오
차가 존재하는 것을 확인하였다. 이 결과에서 나타나듯
이 x-선 장치를 활용한 정교한 정량석 물성 분석을 실시
할 때는 반드시 장치의 오차를 보정하는 절차가 필요하

며, 본 연구에서 시연한 보정방법을 통하여 산∙학∙연

의 다양한 분야에서 수월하게 오차 보정을 하는 데 기여

할 수 있을 것으로 판단된다. 
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