1. UVOD

Mineralne zloZenie a kvantitativne zastupenie jednotlivych mineralnych faz determinuje kvalitu,
a tym aj technologické aplikacie nerudnych surovin. Pre tento i¢el az doneddvna chybala rychla
a presna metdda. V sucasnosti jedinou takou metddou je rtg-difrakéna kvantitativna analyza
mineralneho zloZenia, s podporou programov na baze Rietveldovej analyzy, pri ktorych sa pocita
difrakény zdznam kazdej minerdlnej fazy alebo s pouzitim prirodnych monomineralnych
Standardov, ktoré sa fituju s minerdlmi v meranej vzorke. Snaha pouzivat’ rtg-difraként analyzu
pre kvantitativnu analyzu je tu uZ desiatky rokov a vyplyva z predpokladu, Ze intenzita
difrakéného reflexu je zavisla od mnozstva daného minerdlu v Studovanej zmesi. Pravdepodobne
prvy pouZzil rtg. pradSkova difrakciu (XRD —X-ray powder diffraction) na kvantifikaciu mullitu
vjemnej keramike Navias vroku 1925. Zial' predstava o linearnom vztahu intenzita vs.
mnozstvo je ¢asto idealizovand a méze viest’ k vel'mi zlym vysledkom. Intenzita reflexu, dokonca
aj jeho poloha, je ovplyvnena mnoZstvom faktorov: od chemickej a Struktirnej variability
jedného minerdlu, cez heterogénnu distribliciu velkosti Castic v celej vzorke az po pripravu
vzorky a nastavenie pristroja.

Ciel'om tohto kurzu je ukazat’, Ze kvantitativna analyzy nie je l'ahkd, ale zvladnutel'n4d. Nasim
zaujmom je poukdzat’ na ¢o najSirSie spektrum moznych problémov pri kvantitativnej analyze
s pouzitim XRD, aby ste si ich uvedomili a predchadzali im pri VaSej praci. Za posledné obdobie,
aj vd’aka progresu vypoctovej techniky, sa rozsirila ponuka komercnych ivolne Siritelnych
programov pre fazovu kvantifikdciu komponentov. Pre dobre vykrystalizované fazy by dnes, pri
dodrZani zasad pripravy vzorky a potrebnom nastaveni difraktometra, nemala byt kvantifikacia
problém. Ovela narocnejSia kvantitativna analyza je pre vzorky, ktoré su zlozené zo zle
usporiadanych alebo neusporiadanych Struktir, ktoré su tazko definovatelné, pripadne nie je
K nim Cisty prirodny Standard. Takéto problémy nastavaju, ak st vo vzorke napriklad ily
a Specialne zmiesanovrstevaté ilové mineraly. Tieto komplikacie nie st nerieSitel'né, ich rieSenie
zaznamenalo velky pokrok a stale prebieha.

Pre rozvoj kvantitativnej analyzy vzoriek obsahujucich ilové minerdly vznikla na zaciatku
tretieho milénia myslienka poriadat’ sitaz o Reynoldsov pohar. Od roku 2002 je mozné sa kazde
dva roky do tejto stitaze prihldsit’ a overit’ si svoje schopnosti ako aj moznosti pouzitych technik

na troch umelo pripravenych vzorkach. Vzorky st zmesou priblizne 15 &istych prirodnych



krystalickych irtg. amorfnych faz, ktorych ekvivalent je mozné najst v sedimentarnych
hornindch. Na obrazku 1 méZete vidiet rovnorodi distribuciu pouzitych technik v celej
vysledkovej Skéale. Znamena to, Ze kvalita vysledku nezaleZi ani tak od filozofie kvantitativnej
analyzy, ale skor od Sikovnosti a vedomosti uzivatela! Za povSimnutie tiez stoji vel'mi nizky
celkovy Bias vitaza. Toto ¢islo hovori, Ze v priemere sa jeho vysledky odliSovali od reélneho
mnoZstva vyrazne pod 1 hmotnostné % na kazdl pritomnt fazu. Treba zdoraznit, ze od
kvantitativnej XRD analyzy pri chemickej a Struktarnej r6znorodosti mineralnych faz nemozno
oCakavat’ presnost’ v intenciach chemickej analyzy. Za dobrd kvantitativnu analyzu su
povazované vysledky s chybou + 10 % pre hlavné zloZzky z obsahom nad 20 hm. % a + 20 % pre
mineraly s koncentraciou pod 10 hm. %. V Reynoldsovom pohari su za dobré eSte akceptované

vysledky s biasom pod 100.
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P05 35.2 P47 171.3

P16 57.4 P27 178.6

P07 59.0 P33 178.6

P06 65.5 P41 180.2

P11 67.9 P50 185.2

P17 67.9 P26 190.9

P21 69.1 P19 191.1

P42 71.2 P32 192.0

P04 75.5 P29 197.0

P34 91.6 P44 200.9

P02 104.3 P38 207.2

P12 106.8 P40 211.5

P31 125.0 P30 218.8

P03 127.2 P23 221.5

P13 139.5 P24 230.2

P36 139.7 P09 255.1

P51 141.2 P20 257.5

P08 146.3 P15 300.0

P28 146.9 P18 302.0

P01 158.7 P25 322.9

P39 164.0 P45 399.0

P14 165.7 Priemer 162.3 ||

Obr. 1. Vysledkova listina Reynoldsovho pohara 2008. Bias je suma odchylok od redlneho mnozstva faz vo
vSetkych troch vzorkéach.



