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Na hlinuanovych cementech bylo prokazano, ze je mozno V ne"lcterych pfipadech 
provest kvantitativni rentgenovou difrakcni analyz1t zjednodusenym zpusobem, 
aniz by se vyznamneji smzi'.la jeji pfesnost. N ebyly zohledneny vlivy hmotoveho 
ahsorpcniho koejicientu ani pfednostni orientace [ 4] a byla mefena vrcholova 
intenzita v dilcich rastru registracniho papiru pouze u jedine difrakcni linie 
kazde 8tanovAne faze [ 5 I, 8 1,yuzuim ka[;braCP pomoc{ etalonu znameho Blozeni [ 1]. 

(VOD 

Zvysujici se zajem o hlinitanove cementy pro zarovzdorne ucely vyvolava snahy 
0 jeho vyrobu V css�. Pri vyzkumu optimalnich podminek skladby surovin 
a teploty, vznikla na VUSH potreba sledovat nejenom fazove slozeni, ale i obsah 
hlavnich slozek [3). Byla k tomu ucelu vypracovana metoda semikvantitativniho 
stanoveni CaO. Al2O3 (CA), CaO. 2 Al2O3 (CA2), korundu (a-Al2O3) a 12 CaO . 
. 7 Al2O3 (C12A7). Popsany postup neposkytuje zcela presne vysledky, pro svoji 
rychlost, jednoduchost a dobrou reprodukonttelnost se vsak jevi pro seriove prace 
pri kontrole vyroby jako vyhovujici. Bylo uzito zjednodusene metody kalibrace 
pomoci etalonu znameho slozeni a mereni vysek linii [6]. Timto postupem byl 
zjisten obsah CA, CA2 a a-AlzO3 , obsah C12A7 se pocital z rozdilu do 100 %- Pouziti 
difraktografu s vysokou stabilitou intenzity primarniho svazku zareni odstranilo 
nutnost mereni kalibracnich smesi soucasne s experimentalnimi vzorky. Bylo 
prokazano, ze i po nekolika mesfcich opakovana kalibracni krivka vykazuje 
stejny prubeh. Popisovany postup tedy spociva pouze V priprave vzorku mletim 
na pozadovanou zrnitost, difrakcni analyze v uzkem iihlovem rozsahu a procentic­
ken1 vyhodnoc-enf fazf z vysek linif pomoci kalihracnich graft'i. 

EXPE Rll\IENT .'\LX i (;AST

PI-is tl'o joni tPc hnika 

Analyza b_vla provadena na automatickem prai\kovem difraktografn APD 15 
od firmy Philips [7]. Pristroj je rizeny a kontrolovany mikropocitacem P 851 M, 
kt,ery je soucasti zarizeni. Programovy soubor je ulozen.v na magnetickfch discich 
a umoziiuje sestavovat analyticke programy, ovladat samotne mereni a tisk 
vysledku. Vsechny prikazy a sestavovani programii se provadi prostrednictvim 
tiskarny KSR 43. Pristroj sestava z vysokonapefo,eho genera.torn � kW, rentgenky 
s Cu anodrrn o vykonu 2 700 W, pI'oporcion4lniho citace a vertik{dniho goniometm. 
Vf'hodou je zabudovana automatick:i. divergencni clona, ktera vy111ezuje stopu 
pr-imarniho svazku tak, z,, se nemeni se zmenou polohy goniometru a ozai'uje 
vzorek vzdy na plose 12,5 X 10 mm. K pi'islusem,ki pati'f i grafitovf monochroma­
tor a automatickf menic vzorku. Vystup vysledku je na zapisovaci a tiskarne, 
na niz je mozno tisknout (1hly, fa,;, in1pulsy, mezirovinne ,,zdalenosti a dalsi 
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paramet,ry dle zvoleneho programu. Otaceni goniometru bylo zvoleno v krocich 
po 0,01° (20\, tj. 1/2° za minutu, rychlost posunu papiru v zapisovaci 2 cm za 
minutu. 

Pr iprava vzorku 

Bylo prokazano, ze presnost vysledku a dobra reprodukovatelnost zav1s1 
predevsim na velikosti zrn, ktera by mela byt pod 5 . 10-3 mm [2]. z techto duvodu 
byly vsechny slozky pro pripravu etalonu i analyzovane cementy mlety 3 hodiny 
wolframkarbidovymi kulickami v achatovych mlyncich v prostredi etanolu. 
�osice vzorku s vyrezem 20 X 15 X2 mm byly plneny frontalne bez lisovani. 
Z takto pripraveneho CA, CA2 , a oc-Al203 byly navazeny kalibracni smesi tohoto 
slozeni: 

Cislo I 
smesi 

1 

2 

3 

4 

5 

ti 
7 

8 

! 

72%CA 

Tabulka I 

Kalibracni smesi 

! 
%CA 

I
%CA2 

9 89 

18 78 

27 67 

36 56 

45 45 

54 34 

63 23 

72 12 

I % a-AiiO, 

2 

4 

6 

8 

10 

I
12 

14 

16 

Obr. 1. Difraktogram kal-ibracnich smesi c.1-8 (vi'z tab. I). 
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Rychla Bemikvantitativni rentgenova difrakcni analyza hlinitanovych cementu 

Met o d i ka 

Vyber vhodnych difrakcnich car pro vlastni mereni byl ztizen jejich mimoradne 
vysokym pootem a vzajemnou koincidenci. Nejoptimalnejsi vysledky byly dosa­
zeny pri mereni vysek linii 0,259 nm u CA2, 0,297 nm u CA a 0,208 nm u ix-Al2O3. 
Pritomnost C12A7 byla sledovana na zaklade difrakce 0,489 nm. 

Bylo uzito vyhod programovatelnosti chodu difraktografu a vzorky analyzovany 
pouze v uzkem {1hlovem rozsahu 29-30,5, 34-35 a 43-44° (20). Vzhledem k niz­
kemu pozadi zaznamu bylo IDOZUO odecftat vysky Jinii pfimo V dilcfoh rastru 
registracniho papiru, aniz byly ovlivneny konecne vysledky. Kazdy etalon i expe­
rimentalni vzorek byl analyzovan ve staticke poloze 3 X, z namcrenych vysek 
sestrojeny kalibracni grafy. 

CA 

d (nm) I 
0,758 
0,717 
0,593 
0,553 
0,467 
0,438 
0,435 
0,404 
0,391 
0,385 
0,383 
0,380 
0,377 
0,371 
0.367 
0,357 
0,344 
0,342 
0,330 
0,320 
0,316 
0,306 
0,297 
0,296 
0,290 
0,287 
0,286 
0,285 
0,274 
0,276 
0,273 
0,270 
0,268 
0,266 
0,264 

+ dalsich
58 linii
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Tahulka II 

Mezirovinne vzdalenosti sledovanych fazi 

CA2 <X-AhO, 

d(nm) I 1/1, d(nm) I 1/11 

0,720 2 0,347 75 
0,616 6 0,255 90 
0,461 6 0,237 40 
0,444 51 0,2Hi 1 
0,391 2 0,208 100 
0,373 2 0,19(i 1 
0,360 20 0,174 45 
0,350 100 0,160 80 
0,338 2 0,154 3 
0,323 6 0,151 5 
0,308 30 0,150 7 
0,288 20 0,140 30 
0,275 25 0,137 50 
0,271 25 0,133 1 
0,259 60 0,127 3 
0,253 15 0,124 15 
0,246 6 0,123 7 
0,245 6 0,118 7 
0,243 16 0,116 1 
0,240 6 0,114 5 
0,235 2 0,113 1 
0,232 10 0,112 5 
0,222 2 0,111 3 
0,218 6 0,109 7 
0,209 2 0,108 3 
0,208 2 0,107 7 
0,205 16 0,104 13 
0,204 6 0,101 1 
0,200 8 2 0,099 11 
0,200 0 6 0,098 1 
0,196 3 6 + dalslch
0,195 9 6 19 linii
0,193 8 6 
0,192 5 2 
0,190 5 6 

+ dalsich
41 linii

C,2A1 

d(nm) 1· 1/11 

0,489 95 
0,424 5 
0,379 15 
0,320 25 
0,299 45 
0,268 100 
0,255 17 
0,244 50 
0,235 9 
0,218 40 
0,205 9 
0,194 30 
0,185 7 
0,176 5 
0,173 11 
0,169 7 
0,166 30 
0,163 9 
0,160 30 
0,152 5 
0,149 5 
0,147 7 
0,139 17 
0,135 3 
0,134 7 
0,130 7 
0,129 5 
0,127 5 
0,126 5 
0,123 3 
+ dalslch
6linif

269 



Cislo 
vzorku 

1 
2 
3 
4 
5 

-- -

Skutecny 
obsah 

CA v% hm. 

45 
fi4 

32 
n 

72 
--------�- - ----

CA, v% Jun. 
----- i -

1 I 45 
2 I 32 
3 I 66 
4 i 89 
5 12 

ix-Al203 
v%hm.

--

1 10 
2 4 
3 

!
2

4 2
5 

I 
16

n. Pehire!._·:

Tabulka III 

Oveteni ptesnosti 

Stanoveny 
obsah 

CA v% hm. 
--- --
I 

I 45,6 

� 
64,4 
30,6 

9,6 
70,6 

----
CA2 v% hm. 

---- ----- -------

41,4 
28,0 
63,3 
87,4 
11,2 

ix-Al,03 

v%hm. 

10,0 
3,0 
2,0 
2,2 

16,3 

Rei. chyba 
stanoveni 

v% 
------·-

+1,33 
+0,62
-4,37
+6,66
-1,94

------ - --------

--- - -·-· 

-8,00
-12,50
-4,25
-1,79
-6,66

0 
-20,00 

0
+10,00
+1,87

Prumerna 
re!. chyba 

v% 
-------- --

I 

+0,46

-·--- -------

-6,64

-1,62

Ptesnost rnet.ody byla overena na nekolika vzorcich se znamyrn obsahem 
sledovanych fazi. Z tabulky III je patrno, ze nejlepsich vysledku bylo dosazeno 
pri stanoveni CA, jehoz mel'ena difrakce 0,297 nm vykazuje nejvyssi int.enzitu. 

I kdyz je pri stanoveni CA2 patrna evidentne nizsi presnost stanoveni, jsou 
dosazene vysledkv vyho,ujici. Stejne tak i hodnota prumerne relativni chyby 
u oc-A}z03 je vzhledem k jeho nizkym obsahum a tfo1 i malym intenzitam linie
0,208 nm uspokojiva.

ZAVER 

Popsany zpusob semikvantitativniho stanoveni hlavnich fazi hlinitanovych 
cementu byl aplikovany na vzorcich pokusne vypalenych cernentu. I kdyz nebyly 
zohledneny vsechny faktory ovlivnujici presnost a spravnost vysledku, bylo 
V tomto pffpade prokazano, ze pfesnost Se pfi pouzitf kvalitru pfistrojove techniky 
snizi na jeste vyhovujici uroven. Zlepseni, ktereho by se dosahlo klasickymi kvanti­
tativnimi metodami, by nebylo umerne casove narocnosti a pracnosti. 

Doha pot.febna k analyze jednoho vzorku sestava z mleti a suseni, tj. asi 3,5 ho­
diny. Preparace vzorku, expozice a vyhodnocenf pomocf kalibracnich grafi1 
nepresahuji 30 minut. 
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C IIOMOII{bIO npHBO)(HMOro MCTO;(a MOIBHO uposo;[HTb OJ,ll"fpoe no.:1y1wJ111•IO('TBCHHOC 
onpei(c;1cHIJC Ot'HOBHJ,!X i>OMllOIICIITOB amOMIIHaTHl,IX I(CMCHTOB l'. ;:i;ocTaTO'IHOii TO'IHOCTbIO 
lfaMepnJOTca IIH!WBble HHTeHcrrnHocTII JIHHIIH CA, CA, 11 ct-AbO,, COAepmaune C12A1 nc­
cJie1�yeTca cor;racHO All<p<�paI,I(UOHHOH JlllHIIII 0,489 HM II paccqHTh!BaeTCll H3 pa3HOCTII /10 
100 %, Amr pa60Tbl IIOJlb3OBaJIIICb aBTOMaTl!'l0CKIIM peHTreHOBCKHM AH<p<ppaKTOrpa<f>oM 
AP D 15 q>HpMLI Philips C uporpaMMHpyeMblM :XO/lOM. Cpe)lHHll OTHOCHT0JlbHaH rrorpern­
HOCTh orrpe)leJieHirn, ycTaHOBJICHHaH Ha OCHOBaHIIH H3MepeHHH IIHTH o6pa31{0B H3BCCTHb!M 
COCTaBOM COCTaB.WeT +0,46 % y CA, -6,64 y CA, u -1,62 % yet-Abo •• 

Puc. 1. Puifiifipa1.moapa,u.Ma 1.a.au6pa41w11Hb1x r,1teceii .N'� 1-8 (c�. 1'a6.au4a I). 

RAPI D SEl\lIQUANTITATIVE X-RAY DIFFRACTION ANALYSIS 
OF ALUMINA CEMENTS 

Dusan Pekarek 

Research lnstuute of Building Materials, 617 00 Erno 

The method allows the main components of alumina cements to be determined semiquantitati­
vely rapidly and with adequate accuracy. The peak intensities of CA, CA2 and at-Al,O3 lines are 
measured; the content of C 12A7 is determined according to the 0.489 nm diffraction line and 
calculated from the difference to 100 % . The automatic Philips 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 %
for CA2 and - 1.62 % for ct-Al2O3• 

Pig. 1. Diffractogram of calibration mixPs Nos. 1-8 (cf. Table I). 

NOVY DRUH KERAMIK Y PRO ADSORBENTY, nosice katalyzatoru, chromato­
graficke prosttedky a filtracni materialy vyrabi firma Alcoa. Keramiku je mozne vyuzlvat napt. 
k odstranovani toxickych kovu z odpadnich vod. Ve srovnani s polymernimi membranami 11ebo 
filtry je pouzitl hlinite keramiky vyhodno z hlediska jejf vyMl odolnosti proti vysokym teplotam 
(az do 500 °C) a vyMl chemicke odolnosti proti agresivnimu prosttedi. Keramicke rnembrany 
jsou 3 X drazsl, ale 5-10 X rychlejsi a vyznacuji se i delsi zivotnosti. 

(High Technol., 7, 1987, c. 8, s. 9) 
Pryntova 
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