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Pomìrnì dlouhou dobu ji� existuje ve všeobecném
povìdomí pøedstava o škodlivosti azbestových materiálù
pro lidské zdravi. Velmi dlouho se tyto materiály vyrábìly
a pou�ívaly a v nìkterých zemích dodnes bez omezení
pou�ívají. Jedná se pøedevším o rùzné ohnivzdorné izola-
ce, støešní krytiny, brzdová oblo�ení a mnoho dalších
pøedmìtù od kterých je po�adována pøedevším tepelná
odolnost a velká èasová stálost. Tyto vlastnosti azbestové
materiály bezesporu splòují, nebo( se jedná v podstatì o
nerosty, které jsou tvoøeny vláknitými oligokøemièitany.

Škodlivost azbestù spoèivá pøedevším v tom, �e jejich
vlákna pøedstavují z hlediska velikosti krystalitù pøevá�né
tzv. "respirabilní frakci", které se není lidský organismus
schopen pøirozeným zpùsobem zbavit. Tato "respirabilní
frakce" pøedstavuje vlákna obecnì mikronových rozmìrù,
kde délka pøedstavuje zhruba devítinásobek jejich tlouš-
(ky. Taková vlákna zùstávají ulo�ena ve tkáni a i kdy� z
chemického hlediska nebyl doposud podán �ádný dùkaz
jejich karcinogenniho vlivu, je statisticky jednoznaènì
prokázáno, �e lidé, kteøí byli pøi své práci dlouhodobì
vystaveni jejich pùsobení, umírají pøevá�nì na rakovinu
plic. Ve vìtšinì vyspìlých zemí tedy existuji pøísné normy
na výrobu, zpracování i likvidaci azbestových materiálù. V
Èeské republice se tyto normy postupnì zavádí. Nicménì
zde ji� existují firmy, které se zabývají odstraòováním a
likvidací azbestových materiálù z budov. Jednou z nich je
firma EKOSTAR, spol. s r.o. Reèkova 5, Praha 3.

Zákazníci chtìjí obvykle zjistit, zdali v jejich objektu
jsou ve vzduchu pøítomna azbestová respirabilní vlákna,
odkud pocházejí a poté provést likvidaci jejich zdroje.
Firma nejprve provede odbìry vzduchu v prostorách objek-
tu a analýzou filtrù elektronovým rastrovacím mikrosko-
pem s pomocí mikrosondy stanoví koncentraci a povahu
tìchto vláken. Proká�e-li se, (e se v prostorách objektu
nalézají azbestová respirabilní vlákna, je tøeba vzorková-
ním a následnou analýzou rùzných stavebních a izolaèních
materiálù zjistit, které materiály jsou zdrojem tìchto vlá-
ken.Vlastní likvidace je pak provádìna podle zahranièních
technologií nástøikem látkou, která vlákna obalí a znemo�-
ní tak jejich uvolòování z materiálu. Na �ádost zákazníka
je pakmo�né takto ošetøenýmateriál bez nebezpeèí mecha-
nicky odstranit, nebo jej ponechat na místì s vìdomím, �e
se z nìho ji� �ádná vlákna nebudou uvolòovat.

I kdy� je pøi zjišþování obsahu respirabilnich azbes-
tových vláken ve vzduchu metoda elektronové mikros-
kopie nezastupitelná, pro analýzy rùzných stavebních
materiálù je její pou�itelnost znaènì omezená. Touto
metodou lze sice identifikovat azbestová vlákna v pøísluš-
ném materiálu, avšak velmi obtí�nì lze stanovit fázové
slo�eni pøíslušného vzorku a urèit tedy procentuální obsah

pøíslušného azbestového minerálu. Na tomto místì se jako
velmi vhodné ukázalo pou�ití práškové rentgenové difrak-
ce. Z mineralogického a chemického hlediska lze rozdìlit
azbestové minerály do dvou velkých skupin. Jde jednak o
tzv. Amfibolovou skupinu minerálù, s aniontem Si8O22
(OH)2

14-a pak o chrysotilovou skupinu o slo�ení
Mg3Si2O5(OH)4, obsahující nìkolik polymorfních modifi-
kací. Rentgenograficky lze tak pohodlnì rozlišit v amfi-
bolové skupinì Actinolit s kationty Ca2+, Mg2+, Fe2+,
Crocidolit s kationty Na+, Fe2+, Fe3+, Mg2+; Anthophylit s
kationty Mg2+, Fe2+, Tremolit s kationty Ca2+, Mg2+,
Amosit s kationty Fe2+, Mg2+ a Grunerit obsahující pouze
dvojmocné �elezo. Ve chrysotilové skupinì je rentgeno-
graficky odlišitelná modifikace Clinochrysotilu od Ortho-
chrysotilu.

Kvantitativní stanovení azbestových minerálù v sobì
zahrnuje ovšem také celou øadu problémù. Tyto minerály
obecnì nedifraktují pøiliš dobøe. Jednotlivé difrakce jsou
široké a tìch, které mohou být vyu�itelné pro kvantitativní
stanovení je velmi málo. Pøitom vmateriálech obsahujících
azbest je obvykle celá øada dalších difraktujících látek,
tvoøících pojivo. Jsou to rùzné druhy vytvrzeného cemen-
tu, køemenný písek, kalcit pocházející z malty, CaSO4-
.2H2O ze sádry a podobné. Dalším problémem je vláknitost
azbestu, která zpùsobuje pøi bì�ném mìøení pøednostní
orientaci azbestových vláken a tím zkreslení intenzit, ze

� Krystalografická spoleènost

Materials Structure, vol. 6, number 1, (1999) 45

Obr. 1

Obr. 2



kterých je obsah azbestu poèítán. Asi nejlepší cesta, jak
chybu zpùsobenou pøednostní orientaci eliminovat je
pou�ití metody vnitøního standardu, kde pøidávaným stan-
dardem je stanovovaný azbestový minerál, upravený stejnì
jako mìøený vzorek, tak�e lze i u tohoto standardu pøed-
pokládat podobnou míru pøednostní orientace. Obsahy
ostatních azbestovýchminerálù ve vzorku, u kterých není k
dispozici pøíslušný standard, jsou pak dopoèteny metodou
RIR, co� ovšem mù�e být zatí�eno urèitou chybou. Dob-
rým øešením eliminace tìchto chyb je pou�ití “Stolní
aerosolové suspenzní komory”, kterou jsme získali ze
School of Mines and Technology z Ji�ní Dakoty. Podle vý-
robce je u vzorkù v této komoøe zpracovaných a následnì
mìøených na sklenìných filtrech prakticky vylouèena
pøednostní orientace.

Pøes všechny nastínìné problémy lze práškovou rent-
genovou difrakcí stanovit druh a obsah azbestových mine-
rálù ve vzorcích rùzných materiálù. Obrázek 1 ukazuje
difrakèní záznamy vzorku izolaèního materiálu jedné bu-
dovy z Tachova pøed a po pøídavku standardu clinochry-
sotilu, ze kterého je patrné, �e i malé mno(ství tohoto
minerálu (kolem tøi procent) lze ve vzorku identifikovat.
Obrázek 2 zase ukazuje rozlišení a následné stanovení
dvou azbestových minerálù v jednom vzorku izolaèního
materiálu významné pra�ské budovy postavené v sedm-
desátých letech. Tento vzorek osahoval 40 % clinochryso-
tilu a 7 % gruneritu.

X-Ray Diffraction Analysis of Mechanochemical

Synthesis of MgAl204 Spinel

RTG DIFRAKÈNÁ ANALÝZA MECHANO-
CHEMICKEJ SYNTÉZY MgAl204 SPINELU
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Význam spinelov v priemysle v súèasnosti narastá.
Komerène dostupné horeènato-hlinité (MA) spinely sú vo
všeobecnosti spekané alebo tavené materiály líšiace sa
obsahom MgO a A12O3. Jednotliví výrobcovia ponúkajú
materiály s róznym chemickýrn zlo�ením, od zmesi spine-
lu a periklasu, cez "stechiometrický spinel", a� po zmesi
spinelu a korundu. Vyspelé technológie výroby MA
spinelu uprednostòujú preparaèné postupy chemické a me-
chanochemické. Chemické postupy umo�òujú pripravif
prekurzory alebo štartovací keramický prášok po�adovanej
zrnitosti a tvaru èastíc.

Ciel'om tejto práce bolo pripravit' mechanochemickou
cestou MA spinel a sledovat' vývoj štruktúry poèas
mechanochemickej aktivácie pomocou RTG difrakènej
analýzy. Ako východiskové látky pre prípravuMA spinelu
sme pou�ili kryštalické prášky periklasu MgO a korundu
�-A12O3 zmiešané v stechiometrickom pomere (28,33
hm.% MgO a 71,67 hm.% A12O3). Tieto sme homogeni-
zovali v planetárnom mlyne PULVERISETTE 4 (FRIT-
SCH, Nemecko) v achátových komorách s achátovými
gulièkami. Homogenizované vzorky sme mleli v plane-
tárnom mlyne AGO 2 (ZTRF - Technology, Mad'arsko).
Pou�ili sme ocel'ové komórky s mlecími gulièkami

ocel'ovýrni, resp. wolframkarbidovými. Mletie bolo prevá-
dzané v atmosfére vzduchu.

Homogenizovanú vzorku smemleli dvoma spósobmi:
I. V ocel'ovej komôrke so silónovou výstelkou s ocel'o-
vými mlecími gulièkami. Pomer hmotností mlecej náplne a
zmesi oxidov bol 20:1. Doba mletia bola 30, 60,120 a 300
min.
II. V ocel'ovej komôrke s wolfrámkarbidovými mlecími
gulièkami. Pomer hmotností mlecej náplne a zmesi oxidov
bol 40:1. Doba mletia bola 2, 5, 15, 30, 60 a 120 min.

Zmeny štruktúry a vývoj novej fázy poèas mletia zme-
si periklasu a korundu sme sledovali röntgenograficky v
jednotlivých èasoch mechanochemickej aktivácie. RTG
meranie bolo uskutoènené pou�itím difraktometra DRON
2.0 (Rusko) s goniometrom GUR 5 a FeK� �iarením. Na
röntgenografických záznamoch vzoriek sme zaznamenali
postupné zní�enie intenzity a rozšírenie difrakèných linií
periklasu (MgO) a korundu (A12O3) s èasommletia. Pokles
integrálnej intenzity je spojený so zní�ením usporiadania
štruktúry. Zároveò sme urèovali zmenu vel'kosti kryšta-
litov periklasu a korundu v závislosti od doby mletia
analýzou rozšírenia difrakèných profilov pou�itím ZDS
systému.

Pri prvom spósobe mletia vel'kost' kryštalitov perik-
lasu poklesla na hodnotu 14,5 nm po 300 min. Mletia, v
prípade korundu bola zistená hodnota vel'kosti kryštalitov
22,2 nm. Na RTG záznamoch mletých vzoriek zmesí
oxidov za podmienok postupu I. Neboli identifikované
difrakèné linie spinelovej fázy. Prvý postupmletia v ocel'o-
vej komórke so silónovou výstelkou nevedie k mechano-
syntéze, preto�e intenzita nárazov mlecích telies je tlmená
pru�nou výstelkou, èím je intenzita pósobenia deformaè-
ných síl v mlyne zní�ená.

Uvedený postup mletia je vhodný pre mechanickú
aktiváciu zmesí práškov, ktorá zni�uje reakènú teplotu
tuhofázovej reakcie MA-spinelu o 200-300 �C. Po zahriatí
aktivovaných vzoriek na teplotu l000 �C sa na RTG zázna-
me potvrdil vznik MA-spinelu identifikovaním jeho di-
frakèných línií.

Pri druhom spósobe mletia vel'kost' kryštalitov perik-
lasu poklesla na hodnotu 12,6 nm po 15 min. mletia, u
korundu bola zistená hodnota 18,5 nm. Pre vzorky mleté
viac ako 5 min. sa na difrakèných záznamoch objavujú
nové difrakèné linie. Ich intenzita rastie s èasom mletia, èo
indikuje parciálnu tvorbu novej fázy, ktorá prislúcha
zlúèenine MgA12O4 so spinelovou štruktúrou. Táto spi-
nelová fáza komplexného oxidu je produktommechano-
chemickej reakcie medzi vstupnými komponentami.
Rozšírené difrakèné línie odrá�ajú vznik neusporiadanej
štruktúry spinelu s nanokryštalickým rozmerom kryšta-
litov. Okrem tvorby novej spinelovej fázy sú pre èas mletia
väèší ako 5 min. pozorované ešte difrakèné línie, ktoré sme
identifikovali ako wolfrámkarbidový oter. Tento vznikol
pri intenzívnych zrá�kach mlecích wolfrámkarbidových
gulièiek s èasticami zmesi predovšetkým vel'mi abraziv-
nymkorundoma stenami ocel'ových komórok. Vysoký stu-
peò zneèistenia v dósledku oteru bráni vývoju dokonalej
spinelovej fázy pri ohreve vzorky mletej 120 min. a násled-
ne �íhanej pri 1500 �C.

Pri intenzívnom mletí jednoduchých oxidov MgO a
A12O3 v planetárnommlyne došlo k zmene vel'kosti èastíc,
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