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Na hlinitanovych cementech bylo prokdzdno, te je moZno v nékterych piipadech
provést kvantitativni rentgenovou difrakéni analyzu zjednodusenym zpiisobem,
anif by se vyznamnéji snitila jeji presnost. Nebyly zohlednény vlivy hmotového
absorpéntho koeficientu ani pirednostni orientace [4] a byla méfena vrcholovd
intenzita v dileich rastru registraéniho papiru pouze uw jediné difrakéni linie
kaZdé stanovené faze [ 5|, s vyutitim kalibrace pomoct etalonit znémého slofeni [1}].

CvVvoD

Zvysujici se zajem o hlinitanové cementy pro zarovzdorné Gtely vyvolava snahy
o jeho vyrobu v CSSR. Pfi vyzkumu optimilnich podminek skladby surovin
a teploty, vznikla na VUSH potteba sledovat nejenom féazové slozeni, ale i obsah
hlavnich slozek [3]. Byla k tomu ué&elu vypracovana metoda semikvantitativniho
stanoveni CaO . Al;O; (CA), CaO .2 Al,0; (CA;,), korundu («-Al;03) a 12 CaO.
.7 ALLO; (Ci12A4). Popsany postup neposkytuje zcela pfesné vysledky, pro svoji
rychlost, jednoduchost a dobrou reprodukovatelnost se v3ak jevi pro sériové prace
pii kontrole vyroby jako vyhovujici. Bylo uZito zjednodusené metody kalibrace
pomoci etaloni znamého sloZeni a mé&feni vysek linii [6]. Timto postupem byl
zjistén obsah CA, CA; a a-Al,03, obsah C2A7 se poéital z rozdilu do 100 %, . Pouziti
difraktografu s vysokou stabilitou intenzity primarniho svazku zafeni odstranilo
nutnost mé&feni kalibradnich smé&si soudasn& s experimentalnimi vzorky. Bylo
prokazano, Ze i po né&kolika mé&sicich opakovana kalibra¢ni kiivka vykazuje
stejny prub&h. Popisovany postup tedy spoliva pouze v pEipravé vzorka mletim
na pozadovanou zrnitost, difrakéni analyze v izkém uhlovém rozsahu a procentic-
kém vyhodnoceni fazi z vyek linii pomoci kalibra¢nich grafua.

EXPERIMENTALN{ (CAST
Pristrojova technika

Anal¥za byla proviadéna na automatickém praikovém difraktogratu APD 15
od firmy Philips [7]. Pkistroj je Fizeny a kontrolovany mikropoéitatem P 851 M,
ktery je soutasti zaFizeni. Programovy soubor je uloZeny na magnetickych discich
a umoZiiuje sestavovat analytické programy, ovladat samotné mé&feni a tisk
vvsledk. Vsechny piikazy a sestavovani programu se provadi prostfednictvim
tiskarny KSR 43. Pristroj sestava z vysokonapé&tového generatoru 3 kW, rentgenky
s Cu anodnu o vykonu 2 700 W, proporcionalniho &itade a vertikélniho goniometru.
Vvhodou je zabudovani automatickd divergen¢ni clona, ktera vymezuje stopu
pceimarniho svazku tak, Z- se nem&ni se zménou polohy goniometru a ozaFuje
vzorek vzdy na ploge 12,5 X 10 mam. K pFislusenstvi patii i grafitovy monochroma-
tor a automaticky meéni¢ vzorku. Vystup vysledku je na zapisovaéi a tiskarns,
na niZ je mozno tisknout Ghly, ¢as, impulsy, mezirovinné vzdéalenosti a dalsi

Silikaty ¢. 3. 1988 267



D. Pekarek:

parametry dle zvoleného programu. Otddeni goniometru bylo zvoleno v krocich
po 0,01° (26), tj. 1/2° za minutu, rychlost posunu papiru v zapisovaéi 2 ecm za
minutu.

Priprava vzorku

Bylo prokédzédno, Z%e piresnost vysledku a dobrd reprodukovatelnost zavisi
predeviim na velikosti zrn, ktera by méla byt pod 5 . 10-3 mm [2]. Z t&chto duvodu
byly viechny slozky pro pfipravu etalonu i analyzované cementy mlety 3 hodiny
wolframkarbidovymi kulitkami v achdtovych mlyncich v prostfedi etanolu.
Nosi¢e vzorku s vyfezem 20X15X2mm byly pln&py frontdln& bez lisovani.
Z takto ptipraveného CA, CA,, a 0-Al;O; byly navéizeny kalibraéni smési tohoto
sloZeni: )

Tabulka I
Kalibraéni smési
Cislo ;
smési ‘ % CA % CA; | % a-ALO;
1 9 89 2
2 18 78 4
3 27 67 6
4 36 56 8
5 45 45 10
6 54 34 12
7 63 23 14
8 72 12 16 i
72% CA

Obr. 1. Difraktogram kalibraénich smést é. 1—8 (viz tab. I).
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Metodika

Vybér vhodnych difrakénich &ar pro vlastni m&feni byl ztiZen jejich mimoradng
vysokym podtem a vzajemnou koincidenci. Nejoptimalng&jsi vysledky byly dosa-
Zeny pFi mé&feni vysek linif 0,259 nm u CA;, 0,297 nm u CA a 0,208 nm u «-AL 0.
Pritomnost C,2A7 byla sledovana na zaklad& difrakce 0,489 nm.

Bylo uzito vyhod programovatelnosti chodu difraktografu a vzorky analyzovany
pouze v izkém tihlovém rozsahu 29—30,5, 3¢ —35 a 43—44° (20). Vzhledem k niz-
kému pozadi zaznamu bylo moZno odeditat vysky linii p¥imo v dilcich rastru
registraéniho papiru, aniz byly ovlivn&ny koneéné vysledky. KaZdy etalon i expe-
rimentalni vzorek byl analyzovan ve statické poloze 3X, z naméfenych vysek
sestrojeny kalibraéni grafy.

Tabulka 11
Mezirovinné vzdélenos tisledovanych fézi
CA CA; a-Ale; 012A7

d (nm) I/I, d (nm) I/1, d (nm) I/1, d (nm) ' I/I,
0,758 2 0,720 2 0,347 75 0,489 95
0,717 2 0,616 6 0,255 90 0,424 5
0,593 2 0,461 6 0,237 40 0,379 15
0,553 6 0,444 51 0,216 1 0,320 25
0,467 25 0,391 2 0,208 100 0,299 45
0,438 2 0,373 2 0,196 1 0,268 100
0,435 2 0,360 20 0,174 45 0,255 17
0,404 10 0,350 100 0,160 80 0,244 50
0,391 2 0,338 2 0,154 3 0,235 9
0,385 2 0,323 6 0,151 5 0,218 40
0,383 2 0,308 30 0,150 7 0,205 9
0,380 2 0,288 20 0,140 30 0,194 30
0,377 2 0,275 25 0,137 50 0,185 7
0,371 16 0,271 25 0,133 1 0,176 5
0.367 2 0,259 60 0,127 3 0,173 11
0,357 2 0,253 15 0,124 15 0,169 7
0,344 2 0,246 6 0,123 7 0,166 30
0,342 6 0,245 6 0,118 7 0,163 9
0,330 6 0,243 16 0,116 1 0,160 30
0,320 10 0,240 6 0,114 5 0,152 5
0,316 6 0,235 2 0,113 1 0,149 5
0,306 6 0,232 10 0,112 5 0,147 7
0,297 100 0,222 2 0,111 3 0,139 17
0,296 100 0,218 6 0,109 7 0,135 3
0,290 6 0,209 2 0,108 3 0,134 7
0,287 6 0,208 2 0,107 7 0,130 7
0,286 2 0,205 16 0,104 13 0,129 ]
0,285 10 0,204 6 0,101 1 0,127 5
0,274 2 0,200 8 2 0,099 11 0,126 5
0,276 6 0,200 0 6 0,098 1 0,123 3
0,273 2 0,196 3 6 + dalsich + dalich|
0,270 2 0,1959 6 19 lini{ 6 linif
0,268 2 0,193 8 6
0,266 2 0,192 5 2
0,264 2 0,190 5 6

+ dalgich + dalsich
58 linii 41 linii
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Tabulka IIT

Ovéfeni piesnosti

Cislo Skutecny l Stanoveny Rel. chyba Pramérna
vrorku obsah obsah stanoveni rel. chyba
g CA v % hm. ‘ CA v % hm. A v

—_— e
1 45 ! 45,6 +1,33
2 64 } 64,4 +0,62
3 32 30,6 —4,37 40,46
4 9 9,6 +6,66
5 7 70,6 —1,94
— . B -
i CAzv 9% hm. CA; v % hm.
1 | 45 41,4 ~ 8,00
2 ' 32 28,0 —12,50
3 [ 66 63,3 —4,25 —6,64
4 89 87,4 —1,79
5 12 11,2 —6,66
lZ-AIzOg, a-AIzO:.
v % hm. v % hm.
1 10 10,0 0
2 4 3,0 —20,00
3 2 2,0 0 —1,62
4 2 2,2 +10,00
5 16 16,3 +1,87

Presnost metody byla ovéfena na nékolika vzorcich se znamym obsahem
sledovanych fazi. Z tabulky III je patrno, Ze nejlepdich vysledku bylo dosaZeno
pEi stanoveni CA, jehoZz méfena difrakce 0,297 nm vykazuje nejvy3si intenzitu.

I kdyz je pfi stanoveni CA, patrnd evidentn& nizsi pfesnost stanoveni, jsou
dosazené vysledkv vyhovujici. Stejné tak i hodnota priumeérné relativni chyby
u a-Al,O; je vzhledem k jeho nizkym obsahim a tim i malym intenzitam linie
0,208 nm uspokojivé.

ZAVER

Popsany zpusob semikvantitativniho stanoveni hlavnich fazi hlinitanovych
cementu byl aplikovany na vzorcich pokusn& vypalenych cementu. I kdyz nebyly
zohlednény vsechny faktory ovliviiujici p¥esnost a spravnost vysledku, bylo
v tomto pFipad& prokazano, Ze pfesnost se pFi pouziti kvalitni pFistrojové techniky
snizi na jedté vyhovujici uroven. Zlep3eni, kterého by se dosahlo klasickymi kvanti-
tativnimi metodami, by nebylo imérné ¢asové narotnosti a pracnosti.

Doba potiebna k analyze jednoho vzorku sestava z mleti a su3eni, tj. asi 3,5 ho-
diny. Preparace vzorku, expozice a vyhodnocenf pomoci kalibradnich grafa
nepfesahuji 30 minut.
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BBICTPBI MMOAVKOJHUUYECTBEHHBIA PEHTIEHOBCK MM
JUODOPAKIUMOHHBIIT AHAJIM3 AJJIOMMHATHBIX IIEMEHTOB

Jyman Ilexkapew

Hayuno-uccaedogamenabe kit WHCMUMYM CIMPOUMERLI LT MAIREPILAROE
I'neskoserezo 65, 617 00 B pro .

C 11OMOMN{BI0 NPHUBOJIMMOIO METO; il MOKHO IIPOBO;IMTh ObLcTPOE 10/1Y KUJIMUCC TBCHHOE
onpejiciICHIC OCHOBHLLX KOMIOHCIITOB QJIIOMUHATHLIX HEMCHTOB ¢ JOCTATOYHOI TOYHOCThIO
HamepstoTes nuxoBsle uHTeHcnBHOCcTH JauMHHIA CA, CAi m «-Al2Os, couepxanne CizA; He-
caenyetcs corilacHo auddpariinonHoil auHmu 0,489 HM M psccuuTLBaeTCS U3 PasHOCTH RO
100 %. [Oaa padoTH NO0JIb30BAaJIACh ABTOMATHYECKAM PeHTreHOBcKUM nuddpaxTorpadom
APD 15 ¢upmur Philips ¢ nmporpammupyemeim xo;ioM. CpenHAsi OTHOCHTeNIbHAA MOrpem-
HOCTB onpejieieHus, YCTAHOBJeHHAasd Ha OCHOBAaHMM U3MeDPEeHHil mATU 00Pa3iloB M3BECTHLIM
coctaBoM cocTaB.Iger +0,46 % y CA, —6,64 y CA; n —1,62 % y a-Al;0s.

Puc. 1. Juggparmozpamma kasubpayuonrbir caeceitc No 1—8 (rM Tabauya I).

RAPID SEMIQUANTITATIVE X-RAY DIFFRACTION ANALYSIS
OF ALUMINA CEMENTS

Dusan Pekarek

Research Institute of Building Materials, 617 00 Brno

The method allows the main components of alumina cements to be determined semiquantitati-
vely rapidly and with adequate accuracy. The peak intensities of CA, CA; and «-Al;O; lines are
measured; the content of Cjz2A; is determined according to the 0.489 nm diffraction line and
calculated from the difference to 100 9% . The automatic Philipg ADP 15 X-ray diffractograph
with programmable operation was employed in the analyses. The mean relative error established
from measurements of 5 samples of known composition amounted to +0.46 % for CA, —6.64 9,
for CA; and —1.62 9, for a-Al;Os.

Fig. 1. Diffractogram of calibration mixes Nos. 1—8 (cf. Table I).

NOVY DRUH KERAMIKY PRO ADSORBENTY, noside katalyzétort, chromato-
grafické prostiedky a filtraéni materidly vyrabi firma Alcoa. Keramiku je mozné vyuzivat napf.
k odstranovéni toxickych kovu z odpadnich vod. Ve srovnéni s polymernimi membranami nebo
filtry je pouziti hlinité keramiky vyhodné z hlediska jeji vy&si odolnosti proti vysokym teplotdm
(az do 500 °C) a vy&3i chemické odolnosti proti agresivnimu prostfedi. Keramické membrény
jsou 3 X drazsi, ale 5—10X rychlejai a vyznaéuji se i delai zivotnosti.

(High Technol., 7, 1987, &. 8, s. 9)
Fryntovd
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