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KVANTITATIVNf FAzovA ANALYZA 
KERAMICKYCH POVL AKU SEPAROVANYCH 

Z TRANS FORMA.TOROVYCH PLECHU 
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Statni vyzkumny ustav ochrany materialu G. V. Akimova, 
250 97 Praha 9-Blchovice 

*n. p. V alcovny plechu, 7 38 05 FriJdek-Mistek

Doslo 20. I. 1983 

Byla vypracovana metodika rentgenografickeho stanoveni obsahu olivinicke 
faze, faze Mg(P03)2 a amOTfni faze v keramickych povladch 11eparovanych 
z transformatorovych plecht. metodou rozpoustlni kovoveho materialu v alko
holickem mztoku br6mu. Metodika, zalozena na principu pouziti vnitfniho 
standardu, byla ovefena na modelovych smesich a poutita pfi sledovani fazoveho 
slozeni tuzemskych keramickych povlakt. n jejich porovnani s etalonovymi 
vzorky. 

UVOD 

Uzitne vlastnosti transforrna.torovych plechu mohou byt znacne ovlivneny 
fazovym slozenim jejich keramickych povlaku. Soudi se [l], ze zvyseni podilu 
amorfni faze mtt7e vest ke zmenseni koeficientu tepelne roztaznosti povlaku, a tim 
i k vetsimu tahovemu pusobeni povlaku na orientovany trafopas. Takto vznikle 
pnuti pfiznive ovlivlmje magneticke vlastnosti pasu a vede ke snizeni watovych 

· ztra.t. V znikl proto pozadavek na vypracovani metodiky stanoveni fazoveho slo
zeni keramickych povlaku, ktera by umoznila sledovani sta.nda.rdnosti vyroby
a porovnani tuzemskych a etalonovych povlaku z hlediska jejich fazoveho slo
zeni. Metodika mllla byt pouzita tez pro sledova.ni fazoveho slozeni polopro
vozne pripravovanych kera.mickych povlaku pri pouziti prisad stabilizujicich
amorfni fazi. Protoze hmotnosti separovanych povlaku byly male, jevila se jako
nejvhodnejsi rnetodika zalozena na pouziti LiF jako vnitrniho standardu a zaro
ven majoritni slozky promefovaneho vzorku.

Princip metody 

Jelikoz metoda vnitrniho standardu neni prilis rozsitena, pokladame za vhodne 
ve strucnosti uvest jeji princip. Podrobny popis je uveden napf. v pracich [2}, [3}. 

Mejme smes N fazi, N > 2. Urcovanou fazi ve smesi oznacme J, jeji objemovy 
zlomek ve smesi /J . Predpokladejme, ze pro linearni absorpcni koeficienty plati 
µJ =I= µM' pficemz absorpcni koeficient ma.trice µM neni znam. Pfidame-li ke 
smesi jako vnitfni standard ve znamem mnozstvi fazi S, pak objemovy zlomek 
vnitfniho sta.ndardu ve smesi bude Is a objemovy zlomek urcovane faze J se 
zmeni na j'., . Pro intenzity Iu i-te difrakcni linie urcovane faze a ltsk-te difra.kcni 
linie standardu pak plati 

(1) 
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tl • nuu, LI. t' l,U8U,l(;U'VU, .r. L1.{l,U'T/l,'U,,'S. 

I - Kks/S
k S - -----;;- , 

kde KcJ , Kks jsou konstanty umernosti pro danou linii a fazi, 
µ je linea.rni absorpcni koeficient smesi vsech fazi. 

Vydelenim rovnic (1) a (2) dostaneme 

ltJ KtJ/J 
I kS = Kks/-; · 

Protoze pro libovolnou fazi I ve srnesi plati 

po dosazeni za 1;, Is do (3) dostavame 

IiJ KiJXJ(!S 

hs = KksXs(!J ' 

(2) 

(3) 

(4) 

(5) 

kde se jiz nevyskytuje nezna.my absorpcni koefi.cient µ. V rovnicich (4), (5) jsou 
XJ hmotnostni zlomek faze J ve smesi, 

.x; hmotnostni zlomek faze J ve smesi po pridani vniti'niho standardu, 
xs hmotnostni zlomek vnitrniho standardu, 
f!J merna. hmotnost faze J,

es merna hmotnost vnitfnfho standardu. 

Za pi'edpokladu, ze xs je konstantni, plati 

Jelikoz dale plati 

Kks(!J . xs . ltJ = k' ltJ .
KtJ(!s hs hs 

xj 
XJ=---

1-Xs'
dostaneme dosazenim za xj do (6) 

J,:' IiJ IiJXJ = -- -.--= k.--. 
I-xs hs Iks 

Tak pro koncentraci urfovane faze ve smesi CJ dostavame rovnici 

ltJ 
CJ= k. -

1
. 100 (%), 

kS 

(6) 

(7) 

(8) 

(9) 

ktera je zakladem pro metodu vniti'niho standardu. Konstanta. k se pa.k v pra.xi
urcuje z kalibralmich primek. 

EXPERIMENTALNf CAST 

Promerovane vzorky: Kera.micke povlaky transformatorovych plechu vznika.ji 
vza.jemnou reakci plechu (oduhlicena occl s vysokym obsa.hem Si - cca 3 %) 
a dvou nanMienych vrstev. Postup pfipravy povlaku neni pi'edmetem teto prace, 
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1:1, proto uvadime pouze ramcove podminky pri vyrobe tuzemskych povlaku. 
Zakladova vrstva typu Termizol vznika nanasenim vodne suspenze MgO. Plechy 
jsou po naneseni teto vrstvy vysuseny a pak ponechany v peci pfi teplote 1100 °0 
po dobu 25-30 h. Vrchni vrstva typu Kerizol vznika macenim zakladovaneho 
plechu ve vodnem roztoku Mg(H2PO4)2 s urcitym prebytkem H3PO4• Dalsi pfisady 
jsou uvedeny v tab. I. Po vysuseni je pak pas transformatoroveho plechu zihan 
v atmosfefe 5 % H2, 95 % N2 po dobu tfi minut pri teplote 820 °C. 

Vzorek 

VPIII 
ZV-ZP 

Vl-ZP 
V2-ZP 
V3-ZP 
V 1-VUHZ 
V 2-VUHZ 
V3-VUHZ 
V4-VUHZ 
V 5-VUHZ

V6-VUHZ 
etalon. vz. I 
etalon. vz. 2 

Tabulka I 

Charakteristika keramickych povlaku 

Che.re.kteristika vzorku 

provozni vzorek na bazi Mg(H2P0,)3 

poloprovozni vzorek s pouze zakladovou vrstvou 
poloprovozni vzorek na bazi Mg(H2PO,h 
vzorek obdobny V I s pi'idavkem Cr03 a koloidniho SiOl 

vzorek na bazi Al(H3P04h 
obdobny VI 
obdobny V 2 
obdobnyV 3 

Vl+V2v pomllrul:l 
obdobny V 3 s ptidavkem Cr03 a koloidnfho Si02 
obdobny V 4 a pridavkem koloidniho Si01 a Cr03 

puvod a oharakterizace vzorku blize neurceny 
puvod a che.rakterizace vzorku blize neurceny 

U vzorku z modelove !inky ZP oznacuje pouziti atandardw'ho p!echu z Valoovny plechu Frydek
Mfstek, VUHZ oznacuje pouziti vyvojoveho plechu z vyzkumneho uste.vu hutniotvi zeleza -
Ke.rllitejn. Zakle.dove. vrstve. vsech tuzemskych vzorku ne. bazi MgO - tzv. Termizol. 

Separace keramickych povlaki1: Z daneho trafoplechu byly vysthzeny vzdy 
4 vzorky, ktere byly odmasteny benzinem, mime prohnuty a umisteny v sacku 
ze sifoviny tak, aby se dotykaly jen v male plose. Sacek byl vlozen do ka.dinky 
s 500 cm3 3% roztoku br6mu v metanolu. Odleptavani povlaku probihalo pfi 
intenzivnim michani magnetickou michackou - 200 az 300 ot/min. Roztok se 
zpocatku zahriva na teplotu max. 50 °C. Po 90 az 120 min. se rozpousteni kovu 
zpomaluje a roztok je treba nahradit cerstvym. Na sifce se zachyti sepa.rovana 
vrstva, ktera se po uplnem rozpusteni kovu splachne na. filtra.cni kelimek s fritou 
S 3 nebo S 4, promyje se metanolem a spolu s kelimkem se vysusi pfi 110 °C. 

A. Pfiprava a promefeni kalibracnich smesi: V pfedchozich pracich [4}, [5] bylo
zjisteno, ze vzorky separovanych keramickych povlaku obsahuji jednu krysta.lic
kou fazi (etanolove povlaky) nebo faze dve (tuzemske vzorky). Ve vAech vzorcich 
byla nalezena olivinicka faze, v tuzemskych vzorcich byla navic identifikov&Ill:lo 
faze Mg(PO3)2. Pro zhotoveni kalibracnich grafu byly proto pouzity faze: 

- Jako olivinicka faze byl pouzit olivin z naleziste Smrci u Kozakova.. Vytfi
dline cire krystalky byly rozdrceny, rozetfeny v achatove misce a. 60 s mlety ve 
frikcnim kulovem mlynku. Fazova cistota byla. kontrolova.na. podle difrakto
metrickeho zaznamu. Zjistene hodnoty dobfe odpovidaly hodnota.m olivinicke 
faze identifikovane v povlacich i hodnotam teto faze uva.dlinym pod ll. 7-156 
ve sbirce referencnich difrakcnich l'tdaju ICDD [6]. 
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- Faze Mg(P03)2 byla. pfipravena podle postupu uvedeneho u polooky l'i. 11--41
ve sbirce ICDD [6]. MgC03 a (NH4)2HP04 cistoty p.a. byly navateny ve stechio
metrickem pomeru, zhomogenizovany a pomalu zahrivany V porcelanovem ke
limku na 400 °C. Pak byl obsah kelimku rozetren v achat:-Ove misce a ziha.n 24 
hodin pri 900 °C. Difrakcni linie takto vznikleho produktu odpovidaly referencnim 
uda.jum c. 11--41 sbirky ICDD. 

Ja.ko druha latka v binarnich kalibracnich smesich byl pouzit NaCl p.a.., jehoz 
fazova cistota byla ovefena difrakcnim zaznamem. Ja.ko vnitrni standard byl 
pouzit LiF p.a. Na. difrakcnich zaznamech zadne z uvedenych latek nebyla patrna 
textura. 

Bylo pfipraveno 6 binarnich smesi, jejichz slozeni je uvedeno v tab. II. K temto 
smesim bylo dovazeno vzdy 220 mg LiF, smes byla. zhomogenizovana. v achatove 
misce a pak 600 s mleta ve frikcnim kulovem mlynku. Kalibracni smesi byly 
napechovany do polymetylmetakrylatoveho drzaku a promefeny integralni inten
zity linii (131) olivinicke faze, (lll) LiF a linie odpovidajici mezirovinne vzda.Je
nosti 4,55. 10-10 m podle referencniho difraktogramu c. 11-41 sbirky ICDD 
pro fazi Mg{P03)z, u ktere indexace neni uvadena. 

Tabulka II 

Slozeni ka.libra.cnich sm6si (bez vnitrniho sta.nda.rdu) a. hodnoty pom6rti lu/1,,s . 100 

Na.vazka. (mg) 
Sm6s c.

Mg(P03)J I olivin I 
I 80 -
2 50 -
3 20 -
4 - 80 
5 - 50 
6 - 20 

CJ(%) 

Na.Cl 

- 100 
30 62,5 
60 25 
- 100 
30 62,5 
60 25 

100. ltJ
l,,,s 

26,90 
17,61 

5,76 
l!l,30 
11,84 
4,10 

Podminky mefeni: Byl pouzit goniometr typu F rtg. pfistroje Kristaloflex fy, 
Siemens, NSR, Bragg-Brentanovo uspofadani, zafeni Co K,. s pouzitim Fe filtru, 
indikace scintilacnim citacem, rychlost otaceni goniometru 0,1 ° (2 theta) za 
minutu, aperturni sterbina 1°, cfta.cova sterbina. 0,2 mm. Hodnoty integralnich
intenzit byly stanovovany hmotnostni integraci z difraktometrickeho zaznamu. 
Ka.zdy vzorek byl promefen ttikrat, vzdy po novem stlaceni prepa.ra.tu. 

B. Pftprava a promereni modelovych smesi: Metodika. byla. ovefena na. dvou
modelovych smesich, pfipravenych z olivinicke faze a. Mg(P03)2, jejichz specifika.ce 
byla uvedena v odstavci A, a z amorfni faze, kterou bylo drcene a v achatov6 
misce rozetfene sklo SIAL. K 80 mg modelove smesi bylo pfida.no 220 mg LiF 
a smes byla. mleta ve frikcnim kulovem mlynku po dobu 600 s. Slozeni modelovych 
smesi je uvedeno v tab. III. Promereni smesi a stanoveni integralnich intenzit 
bylo provedeno stejnym zplisobem jako u kalibracnich smesi. 

C. Pfiprava. a promereni vzorku u separovanych keramickych povlaku: K 80 mg
kera.mickeho povlaku bylo ptidano 220 mg LiF a smes byla. mleta ve frikcnim 
kulovem mlynku po dobu 600 s. Promefeni vzorku a. sta.noveni integra.lnfoh 
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intenzit bylo stejne jako u kalibracnich smesi. Na filmovem difrakcnim snfmku 
byla. vzdy zaroven provadena kontrola, zda se ve vzorku nevyskytuje nektera 
dalsi krystalicka faze. 

Tabulka III 

Slozeni modelovych sml\si (bez vnitfniho standardu) 
e. hodnoty pom/\ni l1J/hs. 100 

Sm/la c. I �avazka (mg) 

7 olivin 
Mg(POJ)l 
sklo SIAL 

olivin 
8 Mg(POJ)l 

sklo SIAL 

30 
30 
20 

-

50 
30 

l1J . 100 
Iks 

7,34 
9,52 
-

-

15,68 
-

ZPRACOV ANf DAT A DISKUSE VYSLEDKlJ 

Sestrojeni kalibracnich grafu: Z prumernych hodnot integralnich intenzit Iu 

sledovane faze a Its vnitfoiho standardu v kalibracnich smesich byly vypocteny 
pomery IiJ/lks, ktere jsou spolu se slozenim kalibracnich smesi udany V tab. II. 
Tyto hodnoty slouzily k sestrojeni kalibracnich grafu podle rov. (9) tak, ze vzdy 
tremi experimentalnimi body a pocatkem byla prolozena regresni pfimka metodou 
nejmensich ctvercu. Kalibracni primka pro olivinickou fazi je uvedena na obr. 1, 

I. 

100 .....!..:l_1ks 

( % ) 

20 

10 

0 

Obr. 1. Kal ibrafui zavialost pomer-u intenzit pfialuinych difrakcnich. linii olivinwke faze a vnurnih.o 
standardu na korwentraai OJ olivi11wke faze 

• kalibracni smlsi a pc,C/Uek, 
o modelovd amls. 
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pro fazi Mg(P03)z na obr. 2. Koe:ficienty a, b primek v rovnici y = ax + b a. kore
lacni koeficienty r pro sledovane faze byly: 

Mg(P03)z: a= 0,266, b = -0,13, r = 0,997 
olivinicka faze: a= 0,214, b = -0,71, r = 0,996 

'u 
100-

1ks 

(%) 

20 

10 

0 

Obr. 2. Kalibracni zavisloBt pomeru intenzit pfililusnych difrakcnich linii faze Mg(P03)� a vnitfniho
standardu na koncentraci CJ fau Mg(POJ )2; 

• kalibracni llfflesi a pocatek,
o modelove smesi. 

Fazova analyza modelovych smesi: Z pnimernych hodnot integralnich intenzit lu 

sledovane faze a Iks standardu V modelovych smesich byly vypocteny pomery 
I,J/lts, ktere jsou spolu se skutecnym slozenim modelovych smcsi, vypocitanym 
z na.vazek, udany v tab. III. Z rovnic kalibracnich pfimek pak byly pro jednotlive 
pomery lullks vypocteny koncentrace krystalickych fazi v modelovych smesfoh, 
ktere jsou porovnany s koncentracemi skutecnymi v tab. IV. Koncentrace amorfni 
faze CA byla dopocitavana na zaklade stanovenych koncentraci krystalickych fazi 
CJ podle vzorce 

CA= 100-CJ. (10) 

Jak je videt z tab. IV, presnost stanoveni jednotlivych fazi v modelovych smesich 
je mozno pokladat za uspokojivou. Relativni chyby sta.novcni byly mensi nez 5 % 
krome dopocitavane koncentrace amorfni faze u modelove smesi c. 8. Chyby jsou 
zpusobeny predevsim spatnou rozlisitelnosti okra.ju difrakcnich linii od pozadi 
a statistickym kolisanim intenzity pfi promefova.ni slabych difrakcnich linii. 
Zlepsene pfesnosti by bylo mozno dosahnout bud pomalejsim promefova.nim 
difra.kcnich linii (krokovy posuv), nebo tim, ze by kazda linie byla promefena. 
vice nez tfikra.t. Obe cesty jsou vsak pro seriove ana.lyzy casovc neunosne. Take 
zvetseni poctu kalibracnich smesi pro kazdou fazi nepfinasi odpovidajici efekt. 
To je videt z tab. V., kde jsou srovnany koe:ficienty kalibracnich primek s nove 
spocitanymi koe:ficienty v pfipa.de, kdy kalibracni pfimka byla prolozena pocat-
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Tabulka IV 

Porovnani skutecneho slozeni modelovych smesi se slozenim stanovenym metodou vnitrniho 
standardu 

Olivin Mg(P03)5 Amorfni faze 

Smes 
rel. a,(%) rel. c. c, (%) rel. c, (%) 

I skutec. 
chyba I skutec. 

chyba 
I skutec. 

ohyba 
namer. (%) namer. (%) namer. (%) 

7 37,65 37,50 0,4 36,34 37,50 3,1 26,01 25,00 4,0 
8 - - - 56,53 62,50 4,8 40,47 37,60 7,9 

kem a. experimentalnimi body, zahrnujicimi navic body ziskane promerenim 
modelovych smesf. Tim byl pocet kalibracnich bodu krome pocatku zvysen pro 
meta.fosfat ze 3 na. 5 a pro olivinickou fazi ze 3 na 4. Pfi fazove analyze separova
nych povlaku navic mohou vzniknout chyby pfipa.dnymi rozdily v chemickem 
slozeni fazi pouzitych v kalibracnich smesich a fa.zi v realnych povlacich, pfedevsim 
V rozdilnem pomeru Mg-Fe V olivinicke fazi. 

Tabulka V 

Srovnani koeficientu primkove kalibracni zavislosti Iv/I,.8. 100 =a. c1 + b bez zahrnuti mode
lovych smesi (plivodni zavislost) a. se zeJunutim modelovych smesi (nova. za.vislost) 

a b Korela.cni koef. 
Faze 

I plivod. I nova puvod. I nova. plivod. I nova. 
I 
I I 

Mg(P03)l 

I
0,266 0,264 

I
-0,13 -0,25 0,997 0,997 

olivin 0,214 0,214 -0,71 -0,70 0,996 0,997 

Fa.zova analyza sepa.rovanych keramickych povlaku: 
Z prumernych hodnot integralnich intenzit lu sledovane faze a Iks vnitfniho 
sta.ndardu v sepa.rovanych povlacich byly vypocteny pomery Iu/I1ts (tab. VI). 
Z rovnic kalibracnich pfimek pak byly pro tyto pomery vypocteny koncentrace 
Mg(P03)2 i olivinicke faze. Koncentrace amorfni faze byla. dopocitavana obdobne 
jako u modelovych smesi s vyjimkou tech pripadu, kdy se v povlacich vyskytla 
neidentifikova.na. krystalicka faze, jejiz pritomnost dopofot amorfni faze znemoz
nila.. Kva.litativni identifi.kace techto neznamych fazi, ktere u jednotlivych vzorku 
nejsou vzdy identicke, byla znemoznena jednak tim, ze nalezene difrakcni linie 
byly spatne ztetelne a k identifikaci jich nebyl dostatecny pocet, jedna.k inter
ferenci techto linii s liniemi obou sledovanych fazi a s  liniemi LiF. Difrakcni linie 
neidentifikovanych fazi se objevuji vesmes pouze u povlaku z modelove linky, 
jejichz chemicke slozeni se lisi od slozeni piivodnich povlakii typu VP (tab. I). 
Vysledky v tab. VII jsou udany na. jedno desetinne misto, i kdyz ptesnost metody 
je podstatne horsi, jak je ukazano na pfikla.du modelovych sm�i. Ptesnost se 
dale snizuje s poklesem koncentrace dane faze pod 20 %, koncentrace pod 5 % 
jiz nemuze byt jednoznacne prokazana. U etalonovych vzorku, ktere maji udajne 
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Tabulka VI 

Hodnoty pomllru 100. l1J/hs pro olivinickou fazi a fazi 
Mg(PO3h v separovanyoh keramickych povlacich 

Vzorek 

VP III 
etalon. vz. 1 
etalon. vz. 2 
VZ-ZP 
V 1-ZP 
V 2-ZP 
V 3-ZP 
V l-VUHZ 
V 2-VUHZ 
V 3-VUH2 
V 4-VUH2 
V 5-VUHZ 
V 6-VUHZ 

I 

Olivinicka 

8,48 
13,03 
6,63 

16,76 
4,89 
6,09 
3,01 
2,89 
2,60 
3,60 

100. IIJ (%)
I1cs 

faze I Mg(PO,h 

16,42 
nezjistllna 
nezjistena 
nezjistena 

17,10 
nezjistena 

+ 

16,96 
nezjistllna 
nezjistena 

nelze stanovit 4,05 
2,07 + 

l,97 nezjistena 

+ Pfitomnost faze je diskutabilni , obsah faze pod 5 %- Vy.
pracovana metodika neni dostatecne citlivll. pro tak nizke 

koncentrace. 

oba vyborne funklmi vlastnosti, je napadny velky rozdil v koncentra.cich olivinicke 
faze a protoze V techto povlacich je to jedina krystalicka faze, tedy i velky rozdil 
v koncentracich faze amorfni. Zda se proto, ze kvalitu povlaku zhorsuje pi'itom
nost krystalickeho Mg(P03h, nikoliv vsak pritomnost ani pomerne vysokeho 
obsahu krystalicke olivinicke faze. 

'Pabulka VII 

Fa.zove slozeni keramickych povrchu 

Vzorek 
Olivinicka. 

I
Mg(PO3)2 

I
Amorfni 

I
Neidentifikovana 

faze(%) (%) faze(%) faze 

VPIII 42,9 55,l 2,0 nezjistena 
etalon. vz. 1 64,2 nezjistena 35,8 nezjistllna 
etalon. vz. 2 29,6 nezjistllna 70,4 nezjistena 
ZV-ZP 81,7 nezjistena 18,3 nezjistena 
Vl-ZP 26,2 64,9 8,9 nezjistllna 
V2-ZP 31,8 nezjistena nepocitana pfitomna 
V3-ZP 17,4 <5 nepocfta.na slabe linie 
V l-VUH2 16,8 60,5 22,7 nezj is ten.a 
V2-VUH2 16,6 nezjistena <85 slabe linie 
V4-VUH2 pfitomn.a , nelze 15,8 nepoCitiitna vyrazne linie 

stanovit 
V3-VUH2 20,2 nezjistena nepocitana vyrazne linie 
Vo-VUH2 13,0 <6 80< nezjistena 
V6-VUH2 12,6 nezjistena 70< stopy 
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Kvantitativni fazova analyza keramickych povlaku ... 

Vetsina vzorku na bazi povlaku Kerizol z poloprovozni i modelove linky, tj. 
VP III, V 1-ZP, V 1-VUHZ a V 4-VUHZ, ma velky obsah faze Mg(PO3)i. U vzorku 
V 4-VUH.Z nemohla byt koncentrace olivinicke faze stanovena, protoze jeji linie 
(131) se prekryvala s difrakcni linii neznarne faze.

Vysledky ukazaly priznivy vliv koloidniho SiO2 a CrO3 na fazove slozeni povlaku.
U vsech vzorku, k nimz byly tyto prisady pfidany, byla zcela potlacena nebo 
alespon znacne snizena pritomnost Mg(PO3)i a take koncentrace neidentifikova.nych 
krystalickych fazi byly vesmes nizke, coz je patrno jen z maleho poctu velice 
slabych difrakcnich linii techto fazi. 

ZAVER 

Lze konstatovat, ze vypracovana metodika se ukazala jako vhodna pro stano
veni obsahu olivinicke faze a faze Mg(PO3)i v keramickych povlacich separovanych 
z transformatorovych plechu. U ti'ich vzorku, kde nebyla zjistena zadna dalsi 
krystalicka faze, lze dopoctem stanovovat i obsah faze amorfnii. Diky pouziti 
nizkoabsorbujiciho LiF jako vnitfoiho standardu je spotfoba keramickeho povlaku 
pouze 80 mg, coz je vzhledem k pracne separaci povlaku vyznamne. 

Zaverem bychom chtiili podekovat pracovnikum n. p. Valcovny plechu, Frydek-Mistek, 
K. Mecovi a P. Bendovi, za ochotne poskytnuti vzorku a pracovniku Statniho vyzkumneho 
ustavu ochrany materialu G. V. Akimova, Praha, K. Volenikovi, za cenne rady a ptipominky_
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HO.;lllLIECTBEHHhifI <DA30Bblfi AHAJil13 
H EPA �I H \.J EC n II X II O n P bi T H fi, C E IT A P 11 PO BAH H bi X 

Jl::l TPAHC<DOP�IATOPHOil CTAJ!H 

11pmn l'ap;, :In6yrne l3JJacarwna, HeTp All,aMyc* 
I'ocyfJapcmtJeH,ltblll HllY'tHO-UCCJ1,e006a,neJ1,bC/iUll UHcmumym iJllUfUTnbl .,11,amepUllJl,ll 

UM. I'. B. Ai.:u.uoea
250 97 Ilpa2a 9-Bexoeuw

•IJpoi;amHblU aaeoo, HO[{. npeonp. 138 05 <Ppuoei;-1llucmei;

DhJJia pa3pa60TaHa MeTO,'lll:Ka peHTrBHOBCKOrO onpe,'leJieHIUI cop;epmamrn OJIHBHHHqec:KOH 
q>a3hl, q,a3hl Mg(P03)2 ll 3MOpq>HOH qia3hl B KepaMH'fCCKHX IIOKphlTHHX, cerrapHpOBaHHhlX 
113 TpauccpopMaTopHhlX crnneii C IlOMOIIJ;bID MeTOAa pacTBOpeHHJI MeTaJIJIH'l0CKOI"O MaTepHana 
B aJmorom,HOM pacTnope 6poMa. TaR KUR Macchi ceuapnponaum.rx noRpLITHH ueneJIHRH, 
OKa3hlBaeTCH Ban6o;iee rrpurop;Hoii MeTOAHKa, OCHOBhlBarom:aHCH Ha rrpHM0H0HIU[ LiF 
B Kll'l0CTBe BHyTpeuuero CTau;:i;apTa H OAHOBpeMeHHO Maii:opHTHOro KOMIIOBeHTa H3MepaeMoii: 
rrpo6LI. MeTOAHKY rrponcpmm ua MO/WJiblII,IX cMeCHX 11 npnMeJIHJI3CI, npn HCCJieAOBaHHH 
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J. Had, L. Vlasakova, P. Adamus: 

qiaaoBoro COCTaBa OTC'ICCTBCHHb!X KepaMH'ICl'KHX IIOKpb!Tl:IH ll l!X C0U0CTaB."JeHHI! r clT8:I0· 
H8MH. Pa3pa60T8HH8fl MeTO/:(HKa OKU3bJBaeTC.fl rrpnrO;J.HOH TUM, r;:1e ro;1ep11rnn1:1e 0,lHBHHII
qecROH cpa3h! Mg(PO3), Bhlille 5 %. OTH0l'RT();JI,H8fl rrorpenIH0CTh orrpe,1e.'1eH1rn KplicTaJI
JIHqec:im:x; q,aa rrpH C0JJ,epmanun BbllIIC 33 % MCHbIIIe, 'ICM 5 0TH0CllTeJihH!,IX rrp0l(0HT0B, 
C 6oJiee Hll3KIIM co,1epmamieM TO'IHOCTb MeT0/.(8 IJOHllffiaCTCfl. ¥ Tex rrpo6, r,1e He Uhl:13 
ycTaH0BJieHa Hl:IK8R8H )18JihHeiiman KpnrTaJIJIIl'IeCI{UlT (�a3a, MOlRHO rrpn lIOMOllIH AOUUBII
TeJibH0ro pacqeTa ycTaH0BI!Tb AUJRe C0;1epmam1e aMop�moii: q>8:!hl. Pe3yJihT8Thl IT0R83UB8IDT 
6JiarorrpnHTHOe Bmrnmi:e KO;[OJI;\HOl'O SiO3 II CrO3 Ha q>U30Bblli C0CTaB RepaMH'ICCKHX rro
Rph!THH. 

Puc. 1. KaAu6pa4uoHHll.fl aaeucu.Mocmb omHoUJeHUR unmeHcuaHocmeit coomaemcmey10u+ux 
outjipar.4uoHHblX ./1.UHUU 0./1.UBUHU'{eCI.OU rfiaau u eNympeHHe2n CliWHdapma om I.OH-
4enmpa4uu Cj 0.11.ueunu'{ecr.ou tjiaabi; • - ,;a,iu6pa4uoHHble c.uecu u Hll'{aAo, o - .1-10-
oeAbHaR C.MeCb. 

Puc. 2. Ifa.11.u6pa4uoHHllR aaeucu.MoCmb omHoweHU.fl uHmeHcun11ocmeu iJurj,pa1.4uoHHbt:c 
.11.unuu rj,aabi Mg(PQ3), om 1iOH4rnmpa4uu c; tjiaabi :\lg(PO,),; • - i;aA116pa4u01-mue 
c.Mecu u Hll'<a.tto, o - .MoiJe.ttLHbie c.ttecu. 

QUANTITATIVE PHASE ANALYSIS OF CERAMIC COATINGS 

SEPARATED FROM TRANSFORMER SHEETS 

JiH Had, Libuse Vlasakova, Petr Adamus* 

G. V. Akimov's State Research Institute of Materials Protection 
250 97 Prague 9-Bechovice 

*Sheet Rolling Mills, National Corporation, 738 05 Frydek-Mistek

An X-ray method has been worked out for determining the content of olivinic phase, of the 
Mg(P03), phase and of the amorphous phase in ceramic coatings separated from transformer 
sheets by dissolving the metal in an alcoholic bromine solution. Owing to the sma II amounts of 
the coatings separated, the most suitable method appeared to be based on the use of LiF as 
internal standard and at the same time as a majority component of the sample being measured. 
The method was verified on model mixtures and employed in the determination of the phase 
composition of ceramic coatings and in their comparison with standard samples. The method was 
found suitable wherever the content of the olivinic phase and of the Mg(P03)2 phase exceeded 
5 %. The relative error involved in the determination of crystalline phases at contents higher 
than 35 % was lower than 5 relative percent, the accuracy of the method decreasing with de. 
creasing content. Determination of the amorphous phase is recommended with those samples 
where no additional crystalline phase has 'been found. The results have demonstrated the favour
able effect of colloidal Si02 and Cr03 on the phase composition of the ceramic coatings. 

Fig. 1. Calibtration dependence of the inteW!ity ratio of the respective diffraction lines for the olivinic 
phase and for the internal standard on concentration CJ of tlul olivinic phase; 
• calibration mixtures and origin,
o model mixture.

Fig. 2. Calibration depende,nce of the inteW1ity ratio of the respective diffraction lines for th� phase 
Mg(P03)2 and for the internal standard on concentration CJ of the Mg(P03)2 phase; 
• calibration mixtures and origin,
o model mixtures.
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