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Рентгенодифракционный анализ цементов 

- Количественный фазовый анализ методом Ритвельда - 

 

LAAN-A-XR-E036-RUS

 Образец для анализа
Стандартный образец состава цемента для рентгено-
флуоресцентного анализа 601А (Японская Цементная 
Ассоциация) 

Качественный анализ на XRD-6100
Измерения проводили на дифрактометре XRD-6100 
с высокоскоростным широкоугольным детектором 
OneSight.

Таблица 1. Условия анализа

Оборудование : XRD-6100, детектор OneSight 
Рентгеновская трубка : Cu анод
Напряжение, ток : 30 кВ – 50 мА
Фильтр : Ni 
Щель на выходной пучок : 0,5 град.  
Диапазон сканирования : 10 – 80 градусов
Режим сканирования : Пошаговое сканирование, стандартный

режимСкорость сканирования : 10 град./мин
Скорость вращения образца : 30 об./мин

 

Таблица 2. Результаты качественного анализа

Химическая формула *

Ca3(SiO4)O : C3S алит 
Ca2SiO4 : C2S белит
Fe2O3Al2O3(CaO)4 : C4AF феррит
Ca3Al2O6 : C3A
Ca(SO4)(H2O)0.5 : Ca полуводный гипс
MgO : MgO периклаз

* Химические формулы соответствуют таковым в базе данных ICDD.

 
 

 Рис. 1. Дифрактограмма образца порошкообразного цемента
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Процесс изготовления цемента включает стадии дробления 
и смешивания сырьевых компонентов, обжиг и финаль-
ную обработку. В качестве сырьевых компонентов исполь-
зуют известняк, глину, кремнезём и оксид железа; 
на конечной стадии производства цемент содержит такие 
минералы, как алит (C3S), белит (C2S), алюминат (C3A) 
и феррит (C4AF). Соотношения этих минералов разли-
чаются в зависимости от производителя и типа продукта
и существенно влияют на характеристики. Анализируют 
цемент с применением рентгено-флуоресцентного 
и рентгенодифракционного анализа. Однако при исполь-
зовании рентгеновской дифракции, которая позволяет 
качественно анализировать порошкообразные пробы, 
количественный анализ образцов, состоящих из 
множества компонентов, затруднен из-за значительного 
перекрытия дифракционных линий.

В данной статье представлен пример анализа образца 
цементного порошка с известным составом и соотноше-
нием компонентов с использованием программного 
обеспечения Siroquant (Sietronics Pty. Ltd.), основанного 
на методе Ритвельда. Метод Ритвельда является одним 
из методов расчета посредством подгонки расчетного 
профиля к экспериментальному. При контроле качества 
цемента ПО Siroquant в дополнение к элементному ана-
лизу с использованием рентгеновской флуоресценции 
позволяет идентифицировать компоненты и определять 
их количественное содержание.

R. Ogawa, S. Ueno 

В таблице 1 приведены условия анализа, на рис. 1 показа-
на дифрактограмма образца порошкообразного цемента. 
Как видно из результатов качественного анализа, образец 
содержит шесть компонентов: алит, белит, феррит, 
алюминат, полуводный гипс и периклаз. На рисунке мож-
но видеть перекрытие дифракционных пиков основных 
компонентов, алита и белита, в диапазоне углов 32°–34° (2θ). 
В таблице 2 приведены результаты качественного анализа, 
а также химические формулы и названия компонентов, 
которые соответствуют дифракционным пикам на рис. 1.

Наименование компонента
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 Количественный анализ с помощью 
программного обеспечения Siroquant

 

Таблица 3. Результаты количественного анализа
  

C3S 72,6 
C2S 12,9 
C4AF 7,1 
C3A 4,9 
Ca 1,6 
MgO 0,9 

 

Рис. 3. Круговая диаграмма с результатами количественного анализа

Элементный анализ методом рентгено-
флуоресцентной спектрометрии (EDX)

Рис. 4. Результаты качественного и количественного анализа методом FP

*1 Shimadzu Application News No. X247 

Рис. 2. Экран подгонки профиля для цемента
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Количественный анализ методом калибровочных кривых 
для образцов, содержащих несколько кристаллических фаз, 
затруднён в связи с перекрывающимися дифракционными 
пиками, как показано на рис. 1. Для таких случаев наилуч-
шим решением является метод Ритвельда, который исполь-
зует метод наименьших квадратов для уточнения и прибли-
жения теоретической линии всего профиля дифракто-
граммы к её экспериментальному профилю. Программное 
обеспечение Siroquant проводит количественный анализ 
кристаллических соединений методом Ритвельда и выпол-
няет расчеты с использованием таких параметров, как 
постоянные решетки, теоретические профили, а также 
интенсивности дифракционных пиков в качестве переменных.

Количественный анализ с помощью Siroquant проводили 
для определения соотношений компонентов, приведен-
ных в таблице 2. На рис. 2 показан экран подгонки 
профиля дифрактограммы Siroquant. Профиль зелёного 
цвета соответствует фактической дифрактограмме, 
профиль красного цвета — расчетной дифрактограмме. 
Отклонение между дифракционными картинами зеленого 
и красного цвета показано ниже синим цветом. Мы наблю-
даем совсем небольшое отклонение, а подгонка показывает 
хорошую точность (индекс качества сходимости х2=16,04). 
Поскольку данные фактических измерений также можно 
зарегистрировать в базе данных Siroquant, вещества с боль-
шой шириной пика на полувысоте (FWHM) и высоким 
фоном из-за низкой кристалличности, а также глинистые 
материалы с сильной ориентацией могут быть проанали-
зированы с допустимой точностью. В таблице 3 и на рис. 3 
показаны результаты количественного анализа. Резуль-
таты количественного анализа могут быть представлены 
в виде круговой диаграммы или в виде числовых значений.

% масс

алит  
белит  
феррит 
алюминат
полуводный гипс
периклаз 

73,1 C3S (моноклинная)
13,1 C2S (бета)
5,1 C3A (моно)
6,0 C4AF 
1,8 Бассанит
1,0 Периклаз
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Информация об элементах очень помогает при определе-
нии качественного и количественного состава компонен-
тов смесей методом рентгенодифракционного анализа. 
Элементный анализ образца 601A, ранее исследованного 
с помощью рентгеновской дифракции, проводили с помощью 
EDX. На рис. 4 показан экран c результатами количествен-
ного анализа методом фундаментальных параметров (FP), 
при этом содержание каждого элемента пересчитано на 
оксид. Пробу в виде порошка измеряли в стандартной 
кювете для образцов*1. 
С помощью EDX рассчитано содержание элементов в компо-
нентах пробы. Компонентный состав пробы определён 
с помощью рентгенодифракционного анализа, и приведён 
в таблице 2. Результаты измерений элементного состава, 
полученные с помощью EDX, являются полезной информа-
цией для качественного и количественного фазового ана-
лиза неизвестного образца методом рентгенодифракцион-
ного анализа.

Профиль экспериментальной дифрактограммы
Профиль расчетной дифрактограммы
Разностный профиль
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