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Osnova

1. Proc je praskova difrace tak nepresna?

2. Priprava vzorku

3. Je Rietveldova metoda to nejlepsi?

4. Jak zajistit spolehlivost praskové difrakce?

5. Ma zakaznik moznost oveérit si vysledky laboratore?

(Jaka spravnost vysledku je realna?)

6. Automatizace rtg difrakce v provozech



Seminar VUMO, Skalsky Dvdr, 16.-18.5.2016

1. ProcC je praskova difrace tak nepresna?

Hlavni chyby (parafokusacnimi geometrie), kterym se nelze vyhnout

I. Chyba plochosti vzorku — idealni vzorek:
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1. ProcC je praskova difrace tak nepresna?

Hlavni chyby (parafokusacnimi geometrie), kterym se nelze vyhnout:
lll. Chyba v transparenci vzorku

detektor

Receiving
Slits (clony)
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1. Proc je praskova difrace tak nepresna?

Hlavni chyby (parafokusacnimi geometrie), kterym se lze vyhnout:

IV. Vyskova chyba — vzorek se nachazi a jiné poloze, ze by mél byt

detektor

Receiving \
Slits (clony) %

V. Jiné chyby justace pristroje

VI. Chyby spojené s pripravou
praskového vzorku

Vzorek

Kde je spravnost a presnost vysledku?
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2. Priprava vzorku

rel. intenzita

Cil: idealni prasek (<12 um)
s nahodné orientovanymi zrny
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Jsme schopni se tomu priblizit

nebo to nechame na laboratofri?

)

/ A R A B

‘Uhel 2theta



Seminar VUMO, Skalsky Dvur, 16.-18.5.2016

3. Je Rietveldova metoda to nejlepsi?

ProcC je dnes tato metoda tak popularni
pro kvantitativni fazovou analyzu?

l. dekonvoluce

Il. bezstandardovost

lll. vykonnost pocitacu

IV. zdanliva bezpracnost

Hugo Rietveld
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3. Je Rietveldova metoda to nejlepsi?

Odpovéd: Jak na co a jak kdy

- Jedina moznost pro automatizaci v prumyslu

- Laborator - kompletni analyza slozitych smési (cement)

Kontrola spravnosti vysledku podle parametru shody —
Rwp, GOF...?

NUTNA KALIBRACE, jinak
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4. Jak zajistit spolehlivost praskové difrakce?

Nékteri vyrobci difraktometru: ,,NIST standardy slinku (napr. RM 8487

- Portland Cement Clinker) umime stanovit na desetinu procenta”.

KALIBRACE

I. nutna priprava sérii smési z ,,Cistych” fazi pro nastaveni
Rietveldovskeho SW (komplexni, velké mnozstvi moznosti, jak
postupovat)

U

Casové i materialné (shanéni nebo syntéza standard(l) naro¢né pracné

Il. Kalibrace pomoci spolehlivych (!) vysledkl jiné metody
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4. Jak zajistit spolehlivost praskové difrakce?

KALIBRACE: korund-mullitova keramika - Rietveldova metoda

BEZ KALIBRACE

Rietveld realita

61,4 55
27,1 39
cristobalit 0,9 0,5
0,4 0,5

amorf.faze 10,2 5
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4. Jak zajistit spolehlivost praskové difrakce?

KALIBRACE: korund-mullitova keramika - Rietveldova metoda

PO KALIBRACI

A T P T T

Rietveld realita Rietveld realita Rietveld realita Rietveld realita Rietveld realita
54,2 55,0 650 650 44,2 450 349 350 25,2 250
39,2 390 235 230 274 270 31,8 31,0 34,4 350
cristobalit o7 05 12 1,3 2,3 20 3,1 2,7 3,3 3,4
o4 05 09 0,7 1,2 1,0 16 1,3 2,0 1,6
cluls8er 55 50 94 100 249 250 28,6 30,0 352 350

55 5,0 10,0 25,0 30,0 35,0
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4. Jak zajistit spolehlivost praskové difrakce?

Obsah mullitu v kalibracnich smésich [%]
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KALIBRACE: korund-mullitova keramika
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5. Ma zakaznik moznost overit si vysledky laboratore?

ANO:NECHAT SI ZANALYZOVAT
VZOREK O ZNAMEM SLOZENI
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5. Jaka spravnost vysledku je realna?

Tézko rict...
,Snesitelnd“ RELATIVNI chyba stanoveni pfi obsahu faze:
Nad 60 %...do 5 %
10 —-60 %...do 10 %
5-10%.....do 20 %
Pod 5 %......nelze zobecnit

Pod 1 %......neni vyjimkou 100 % relativni chyba
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6. Automatizace rtg difrakce v cementarnach

- obtizné

- dobré vysledky pro slinek

- (kromé jinych) problém: kvantifikace nepritomnych fazi

C3S monoclinic (NISHI) 65.61 %

C3A Na orthorhombic ~ 2.84 %
C2S beta (MUMME) 4.25 %
C4AF 3.46 %

' 0.34 %

Lime

A A f\-'Bassanltﬂ 3.98 %~——
1.34 %

i Resenl zaskoleni obsluhy W’%@W
I III I 1 T T I T Tl I 1T 10T W baICI[elll (IET T T 17 %l

\“I I hllli Flll Iﬁlllnlll ll ||I|I|IIII|FI Illlllr} ‘l |"I|"|I|Ih l II'III MI“” [l lll I W(hlll 1l

B et

IAkermamte | | Il 1. 02 %

bbb .f... i ! dalde b f.l..u.w..l“”e””'””e

~ - — — p—



\o)
—
o
9
1)
00
-
O
—
r’
oS
>
O
>
=
i
S
=
n
o
=
>
>
>h
‘@
=
S
o,
n



