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1 0vVOD

Krystalické minerdly v pevnych materidlech mohou byt kvantitativné stanoveny
obvykle pomoci praskové rentgenové difrakce (Ward a Taylor, 1996; Wertz a Collins 1998),
pomoci skenovaciho elektronového mikroskopu (SEM) metody (napi. Finkelman, 1988) a
nebo piepoctem chemické analyzy na normativni mineraly (napt. Nicholls, 1962; Cohen a
Ward, 1991) CQMA metoda patii k posledni skupiné¢ metod. VSechny vyse popsané¢ metody
maji urcitd omezeni, které jsou obecné¢ znamé (napt. X-ray difrakéni metody davaji obvykle
nizké intenzity difrak¢nich vzor, maji vysoky Sum signdlu; SEM metody jsou analyzy
bodového charakteru; metody zaloZené na prepoctu Uplné chemické analyzy na kvantitativni
mineralni analyzu pocitaji vybrané mineraly s jednoduchymi chemickymi vzorci. Vypocet
obsahil mineralti se provadi podle podle jejich uspotadané priority. Tato nevyhoda je ¢astecné
minimalizovana pomoci CQMA (Klika al., 2016) metody zalozené na optimaliza¢nim
principu.

Cilem tohoto ptispévku je ukdzat metodu CQMA na piikladu kvantitativniho stanoveni
mineral ve vzorku zuly.

2 CHEMICKA QUANTITATIVNI MINERALNI ANALYZA (CQMA) ZULY

Tato metoda je zaloZzena na pifepoctu chemické analyzy pevnych krystalickych
materialll na kvantitativni mineralni analyzu. Pro pfepocet se pouzivaji nasledujici kroky:

1) Stanoveni Gplné chemické analyzy (CHA).

2) Identifikace minerala v analyzovaném materialu.

3) Vybér chemickych vzorc minerali pfitomnych ve vzorku.

4) Vypocet obsahu mineralti z udaji ziskanych v ptedchozich bodech 1, 2 a 3 pomoci
optimalizace CQMA.

5) Zpétny kontrolni vypocet CHA z vypoctenych mineralnich obsahi (bod 4) pomoci
CQMA.

Krok 1 — Chemicka analyza (CHA)

Rentgenova  fluorescence, atomovéa absorpéni spektrometrie, atomova emisni
spektroskopie, klasické gravimetrické a titrani analytické metody a/nebo ostatni mohou byt
pouzity pro stanoveni vSech hlavnich prvkl nebo jejich oxidii v analyzovaném e vzorku.
Stanovené koncentrace i-t¢ho prvku (nebo jeho oxidu) v uplné analyzovaném materidlu jsou
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oznaceny jako (¢;)exp.

Krok 2 — Identifikace nineralii

Identifikace minerdlnich latek obsazenych v analyzovaném materidlu muize byt
provedena pomoci libovolné dostupné metody. Zejména metody jako SEM, rentgenové
praskové difrakce, FTIR spektroskopie, analyza obrazu, optické mikroskopie mohou byt pro
tento ucel pouzity.

Krok 3 — Crystalochemické vzorce identifikovanych mineralii

vvvvvv

montmorillonit, chlorit, atd.) se musi krystalochemické koeficienty odhadnout ¢i stanovit. Na
druhou stranu oxidy, sulfidy, sirany, uhli¢itany, fosforecnany maji obvykle velmi jednoduché
chemické vzorce (Tabulka 1).

Krok 4 — Vypocet obsahu mineralii

Vypocet obsahu minerdlt se provadi pomoci optimalizacni procedury (Chemical
Quantitative Mineral Analysis). Tato metoda je zalozena na ptfedpokladu, Ze koncentrace
chemickych prvki (nebo jejich oxidi) 1ze vyjadtit pomoci nasledujici rovnice (1):

(ci)calc :Zwi,j "¢ (D
=1

kde (¢))caic — je vypocteny procentudlni podil i-tého prvku (nebo jeho oxidu) v anorganickém
vzorku; w;; je hmotnostni podil i-t¢ho prvku (nebo jeho oxidu) v j-tém minerdlu; ¢; je
vypocteny procentni podil j-t&é minerdlni latky v anorganickém vzorku; n — je pocet
vypoctenych minerall v anorganické vzorku.

Hmotnostni zlomek i-t¢ho prvku (nebo jeho oxidu) v j-tém mineralu (w;;) lze vypocitat
z crystalochemického vzorce j-t¢ho mineralu. Vypocet j-t¢tho obsahu mineralu (c;) v
anorganickém vzorku se pak provadi pomoci minimalizace vzorce (2):

i[(q )ees ~Sw, 4) = min (2)

i=l j=1
kde (cj)eyy - je procentudlni podil i-t¢ho prvku (nebo jeho oxidu) v anorganickém vzorku
uréeném chemickou analyzou; m je pocet prvki nebo jejich oxidd (v chemické analyze)
pouzitych pro vypocet.
Tento postup byl plivodné pfipraven pro vypocet minerdlnich latek obsazenych v
usazenych nebo vyvielych horninach (Klika et. al., 1986).

Krok 5 — Zpétny vypocet chemické analyzy z vypoctenych obsahii mineralii.

Ovéfeni vypoctenych procent obsahu minerala (c;) se provadi pomoci jejich zpétného
vypoctu na chemickou analyzu z rov. (1). Z rozdilu mezi vypoctenou (¢;).q. a experimentalni
koncentraci prvkll (nebo jejich oxidll), (cje., mizeme odhadnout prfesnost vypoctenych
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procentudlnich podild mineréli ¢; v analyzovaném vzorku.

Program CQMA zahrnuje pro vypocet asi 55 riznych minerald, z nichz 5 méa obecné
vzorce, které mohou byt ptizptisobeny jakémukoli crystalochemickému vzorci. V Tabulce 1

jsou uvedeny nékteré z nich.

Tabulka 1 Priklady krystalochemickych vzorcii nékterych minerali.

Mineral Crystalochemicky vzorec

Kiemen Si0,

Rutil/Anatase TiO,

Hematit Fe 05

Pyrit/Markazit FeS,

Pyrhotin FeS

Calcit CaCO;

Siderit FeCO;

Dolomit/Ankerit CaMg; <Fex(COs3),

Anhydrit CaSOq,

Basanit CaS040.5 H,O

Sadrovec CaS0O42 H,0O

Apatit Ca3(POy),

K/Na Zivec NaK;xAlS10g

Plagioklas Naj_xCayAl;+,S134Og

Kaolinit Al4Si40]0(OH)8

Obecny VZOorec (1) X1SiOz.XzTiOz.X3A1203.X4F€203.X5F€O ....... X10.H20
Obecn}'l VZOrec (2) X1SiOz.XzTiOz.X3A1203.X4F€203.X5F60 ....... X10.H20

Poznamka: krystalochemické koeficienty xi mohou byt vybrany pro libovolny mineral.
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3 VYSLEDKY
3.1 Referencni vzorky granitu

Tabulka 2 Referenc¢ni uplna chemicka analyza (ve wt. %) vzorku Zuly.

GM
X S

Si0, |73.50| 0.18

TiO, |0.213]0.023

AlL,Os [ 13.55| 0.22

F6203 0.75 0.21

FeO 1.14 | 0.17

MnO | 0.043 | 0.007

MgO | 0377 | 0.08

CaO 1.04 ] 0.13

Na,O | 3.76 | 0.14

K,O 474 | 0.18

P,Os [0.063 | 0.010

CO, |0.278 | 0.047

H,O" | 0.349 | 0.052

Pozn.: GM — Granit;

x — referen¢ni hodnota, s — standardni odchylka

Kromé¢ elementarni analyzy (Tabulka 2) jsou uvedeny referencni mineralni procenta
zuly a identifikované mineraly (X-ray difrakce) v Tabulce 3.

Tabulka 3 Procenta mineralii (wt. %) ve vzorku Zuly.

No. | Mineral Referencni XRD
data identifikace

1 | Kfemen 32 +

2 | Biotit 6 +

3 | K-Zivec 25 +

4 | Plagioclas 35 +

(albit)

5 | Calcit 0.7 n.i

6 | Apatit 0.2 n.i
Total 99

Pozn.: + identifikovano pomoci XRD; n.i. neidentifikovano pomoci XRD

Pritomnost dalSich minerdlli v referencni minerdlni analyze byla identifikovana pomoci

optické metody. Jsou to:

- zircon, magnetit, hematit, pyrit, sericit, chlorit, kaolinit, anatas, xenotim a monazit v. GM
vzorku.
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3.2 Stanoveni mineralniho obsahu a srovnani s referen¢nimi adaji

Procenta mineralti ve vzorku zuly byla identifikovana pomoci XRD a crystalochemické
vzorce byly vypocteny podle Rietveldovy techniky. Jsou uvedeny v nésledujici Tabulce 4.

Tabulka 4 Vypoctené crystalochemické vzorce ve vzorku zuly byly vypoctené pomoci XRD
a Rietveldovou technikou.

Mineral Crystalochemicky vzorec

Kiemen Si0,

Biotit Ki.00(Mgi 3sFe(I)1.65)[Al1.00S13.00]O10(OH),

K-Zivec KAIS1;04

Plagioclas | Nag 75Cag2s5(Al; 25Si2.75)Og

Jak bylo popséano vyse, CQMA metoda byla pouZita pro vypocet mineralnich procent ve
studovaném vzorku zuly. Vypocet byl proveden s pouzitim chemické analyzy zuly (Tabulka
2), zjisténych mineralii pomoci XRD (Tabulka 3) a krystalochemickych vzorct (Tabulka 4).
Vypoctena procenta minerall jsou uvedena v Tabulce 5 (sloupec b).

Tabulka 5 Procenta mineralt stanovena v zule.

Mineraly Percenta

minerald

a b
Kiemen 32 ]335
Biotit 6 4.4
K-Zivec 25 | 25.1
Plagioklas 35 |35.6
Calcit 0.7 -
Apatit 0.2 -
Celkem 98.90 | 98.6

Sloupce: a) referen¢ni mineralni analyzy (v Tabulce 3),
b) mineralni analyzy vypocitané CQMA.

Tabulka 6 Prepocitané (a, b) a referencni (ref), tiplné chemické analyzy.

Procenta oxidu

ref a b
SiO, 73.50 | 72.21 | 73.50
TiO, 0.213 - -
Al O; 13.55| 13.61 | 13.60
F€203 0.75 - -
FeO 1.14 1.52 1.11
MnO 0.04 - -
MgO 0.38 0.70 0.51
CaO 1.04 2.34 1.88
Na,O 376 | 3.06 3.11
K,0 4.74 4.83 4. 68
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P,0s 006 0.1 -

CO, 028 | 0.31

H,O" 035| 023 1.17

Total 99.80 | 98.90 | 99.60

Poznamky:
Sloupce: ref) reference chemické analyzy (v Tabulce 2),
a) chemické analyzy vypoctené z referencni mineralni analyzy (Tabulka 3)
b) chemické analyzy piepocitané z mineralni analyzy ziskané z CQMA (Tabulka
5, sloupec b) a crystalochemické vzorce (Tabulka 4).

ZAVER

Z porovnani minerdlni analyzy (Tabulka 4) a chemické analyzy (procenta oxidil
Tabulka 5) je vidét, ze CQMA dava velmi dobré vysledky. Dalsi informace naleznete v Klika
a kol. (2016) a na strance http://homen.vsb.cz/~kol70/cqma/cqma_en.html kde jsou uvedeny
uplné detailni moznosti programu CQMA.

Popisovany program muze byt pouzit pro zlepSeni identifikace obsahu mineralu v
geologickych vzorcich.
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STANOVENI PROCENTUALNIHO OBSAHU MINERALU V ZULE

Abstract: V posledni dobé byla navrzena nova metoda (COMA) pro kvantitativni stanoveni mineralii v
pevnych vzorcich a overena na 6 standardech vzorkii hornin (Klika et al., 2016). Tato metoda je
zaloZena na prepoctu elementdarni uplné chemické analyzy na kvantitativni obsah mineradlnich fazi
identifikovanych ve vzorku. K vypoctu se vyuziva optimalizacni procedura a kromé uplné elementdarni
chemické analyzy se vyzaduje identifikace minerdlii a jejich krystalochemickych vzorcu. Mineralni
faze stejné jako chemicka analyza jsou urceny obvyklymi analytickymi metodami V tomto prispevku
Jjsou vysledky vypoctenych obsahui minerdliu pomoci programu “Chemical Quantitative Mineral
Analysis” (COMA) porovnany s referencni analyzou zuly. Referencni analyzy zZuly byla provedenya
pomoci optickych a XRD metod, chemickych analyz pomoci klasickych a XRF metod v radé
evropskych laboratori (Klika a kol. 2016). Pro vypocet COMA byla vyuzZita referencni chemicka
analyza, identifikace a krystalochemické stanoveni minerdlii byly provedeny v nasi laboratori za
pouziti RTG metody a Rietveldovy techniky (Rietveld, 1967).

Kli¢ova slova: Kvantitativni mineralni analyza, prepocet chemické analyzy, ukazka na analyse zuly.
THE DETERMINATION OF THE MINERAL PERCENTAGES IN GRANITE

Abstract: Recently a new method (COMA) for the quantitative determination of minerals in solid
samples has been suggested and verified on 6 standards of rocks samples (Klika at al., 2016). This
method is based on the recalculation of the elemental bulk chemical analysis on the quantitative
contents of the mineral phases identified in sample. This method is based on the optimization
procedure and except elemental bulk chemical analysis requires the identification of minerals and
finding their crystallochemical formulas. The mineral phases as well as chemical analysis are
determined by usual analytical methods. In this contribution the results of quantitative calculated
minerals by Chemical Quantitative Mineral Analysis (COMA) are compared with the reference
analysis of granite. Mineral analysis of granite was performed by optical and XRD methods, chemical
analyses by classical and XRF methods and crystallochemical formulas of minerals were identified by
Rietveld technique (Rietveld, 1967).

Keywords: Quantitative mineral analysis, chemical analysis recalculation, a sample on analysis of
granite.
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