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Vizsgalat targya

Minta megnevezése: Dolomit por minta

1. A fazisdsszetétel meghatarozasa rontgendiffrakcios (XRD) analizissel.
2. Az elemi 6sszetétel meghatarozasa SEM-EDX analizissel.

3. A mikroszerkezet jellemzése pasztazod elektronmikroszkoppal (SEM).
4. Azbeszt tartalom vizsgalata a fenti médszerek kombinalasaval.

Vizsgalat célja:

Vizsgalati modszerek és berendezések
Tipus Leiras Rovidités

Roéntgen pordiffraktométer Cu Ka sugarzassal (A =

1,5406 A\), grafit monokromator, 26 = 4-70°, 1épéskoz:

Philips PW 3710 0.02°. Kiértékelés: PANalytical HighScore Plus XRD
szoftver.
FEI/Thermo Fisher Apreo Pasztazo6 elektronmikroszkop energiadiszperziv
S SEM, EDAX Octane p energ P SEM-EDX

Elect Plus EDX rontgenanalizétorral, 20 kV gyorsitofesziltség

Eredmények

1. Réontgendiffrakcios eredmények

A dolomit minta fazisOsszetételét rontgen-pordiffrakcidéval hataroztuk meg. A diffraktogram
kiértékelése PANalytical HighScore Plus szoftverrel tortént, ICDD PDF-2 adatbazis
felnasznalasaval. Az azonositott kristalyfazisokat az 1. tablazat foglalja dssze.

1. tablazat: Azonositott és vizsgalt kristalyfazisok
Fazis Képlet ICDD kartya Jelenlét
Dolomit Ca(Ca0,17Mg0,83)(CO3), 01-074-7800 F6 fazis (dominans)
Kvarc SiO, 01-074-1811 Kis mennyiségi



Kalcit CaCO; 01-086-5296 Kis mennyiségi

Krizotil (azbeszt) Mg3Si,O5(OH), 25-0645 Nem kimutathato
Tremolit (azbeszt) Ca;MgsSigO,2(0OH), 44-1402 Nem kimutathaté
Aktinolit (azbeszt) Ca,(Mg,Fe)sSigO,,(0OH), 41-1366 Nem kimutathaté

A minta dominans fazisa a dolomit — Ca(Cay,1,Mgo,s3)(CO3). (ICDD 01-074-7800). A dolomit
képlete arra utal, hogy a Mg pozicio kis mértékben Ca-dusult (Cag,;:7,Mgoe,s3), ami nem rendellenes
természetes dolomitoknal. A diffraktogramon a dolomit 6sszes jellemz6 reflexidja megjelenik,
beleértve a gyenge rendezési (szuperszerkezeti) reflexidkat is (pl. 20 = 22° és = 24° koril),
amelyek a Ca/Mg kationrendezettségre utalnak.

Kis mennyiségben kvarc — SiO. (ICDD 01-074-1811) és kalcit — CaCOs (ICDD 01-086-5296) is
kimutathato volt. A kvarc jellemzé reflexiéi (pl. 20 = 20,7° és = 26,4°), valamint a kalcit reflexiéi (pl.
20 = 29,2° és = 31,2°) egyértelmlien azonosithatok.

Azbesztasvanyok (krizotil, tremolit, aktinolit) karakterisztikus csucsai nem jelentek meg a
diffraktogramon. A krizotil f6 reflexidja (286 = 12,1°), a tremolit (26 = 10,5°) és az aktinolit
karakterisztikus csucsai egyarant hianyoznak.
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1. &bra: Dolomit minta réntgendiffraktogramja a HighScore Plus kiértékeléssel (kék: dolomit, z6ld: kvarc,
piros: kalcit)



2. SEM-EDX eredmények

A minta kémiai 6sszetételét energiadiszperziv rontgenspektroszképiaval (EDX) hataroztuk meg, 5
mérési terlleten. Az eredmények atlagat a 2. tablazat tartalmazza.

2. tablazat: Dolomit minta atlagos elemi 6sszetétele (EDX, tomeg%)

Elem Tomeg% Atom% Hiba (%)
C 4,79 7,75 10,92
O 57,33 69,69 9,24
Mg 11,44 9,15 6,79
Al 1,13 0,82 9,15
Si 1,85 1,28 6,70
K 0,40 0,20 13,17
Ca 22,50 10,92 1,68
Fe 0,33 0,12 ~45

Az EDX eredmények megerésitik a rontgendiffrakciés megallapitasokat. A {6 komponensek — Ca
(22,5%), Mg (11,4%), O (57,3%) és C (4,8%) — a dolomit 6sszetételének felelnek meg. A Ca/Mg
atomi arany (10,92/9,15 = 1,19) némileg meghaladja az idealis dolomit 1:1 aranyat, ami
dsszhangban van az XRD-bdl meghatarozott Ca-dusult dolomit képlettel (Cag,17Mgo,s3 @ Mg
poziciéban), valamint a nyomnyi kalcit jelenlétével.

A Si (1,85%) a rontgendiffrakciéban azonositott kvarc fazisnak felel meg. A kis mennyiségi Al
(1,13%), K (0,40%) és Fe (0,33%) a kbzet természetes szennyezbiként értelmezheték, amelyek
valészinlleg a dolomit racsba beépilt nyomelemekbdl, illetve a kimutatasi hatar alatti
agyagasvanyos szennyezéshdl szarmaznak.

Az azbeszt szempontjabdl kulcsfontossagu, hogy a Si tartalom minddssze 1,85 témeg%, amely
telies mértékben a kvarchoz rendelhet6. Ez az érték messze elmarad az azbesztasvanyokra
jellemzé Si tartalomtdl (krizotil: ~20%, tremolit: ~25%). Az azbesztasvanyok jelenléte tehat az EDX
adatok alapjan is kizarhato.



3. SEM felvételek

A mintarol kétféle detektormoddal készitettiink SEM felvételeket. A 2—6. abrak visszaszort elektron
(BSE, T1 detektor, 20 kV) mddban késziltek, amelyek az 6sszetételbeli kilonbségeket emelik ki. A
7-10. abrak szekunder elektron (SE, ETD detektor, 2 kV) médban késziltek, amelyek a fellleti
topografiat mutatjak.

det mode HV i maga vac mode
nA T1 A+B 20.00kV 10.0 mm 829 uym 250x Highvacuum
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1.6nA T1 A+B 20.00kV 10.0 mm 414 pum 500x Highvacuum

3. abra: Dolomit minta SEM felvétele (BSE méd, 500%)
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by | U mag @ vac mode
1.6nA T1 A+B 20.00kV 10.0 mm 207 pum 1000x Highvacuum

det mode HV WD HFW mag @ vac mode ——0) pm—“|

20.00kV 10.1 mm 104 pum 2000 x High vacuum

5. abra: Dolomit minta SEM felvétele (BSE mdd, 2000%)
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curr det mode HV WD HFW mag & vac mode —10um——

1.6nA T1 A+B 20.00kV 10.1mm 414pm 5000x Highvacuum
6. abra: Dolomit minta SEM felvétele (BSE mod, 5000%)




curr det mode HV WD HFW mag®E vac mode F——— 200 ym—]

0.20nA ETD SE 200kV 10.1 mm 829 pum 250x Highvacuum

\

i 'l A ) £ %
curr det mode HV WD HFW magi@E vac mode — L T |

0.20nA ETD SE 2.00kV 10.1 mm 414pum 500x Highvacuum

8. abra: Dolomit minta SEM felvétele (SE méd, 500%)
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C% 0‘0. curr det mode HV WD HFW mag B vac mode
® se 0.20nA ETD SE 2.00kV 10.1mm 104 pum 2000x Highvacuum

10. abra: Dolomit minta SEM felvétele (SE mdéd, 2000x)

A SEM felvételek alapjan a minta jellemz8en szdgletes, torésfellleteket mutatd szemcsékbdl all,
amelyek mérete néhany pm-t8l ~200 um-ig terjed. A szemcsék morfolégidja a dolomit
romboéderes kristalyszerkezetére jellemzé hasadasi fellleteket mutat. A BSE felvételeken (2-6.
abrak) néhany sotétebb kontrasztu szemcse figyelheté meg, amelyek a dolomittél eltéré
atlagrendszamu kvarc fazisnak felelhetnek meg. Nagy nagyitasu felvételeken (5-6. abrak) egyes
szemcseék agglomeralt, mikrokristalyos szerkezetet mutatnak.

Az azbeszt morfolégia szempontjabdl lényeges, hogy a felvételeken sem szalas, sem tiis
kristdlyok nem figyelhetok meg. Az azbesztasvanyokra (krizotil, tremolit, aktinolit) jellemzd
hosszukas, hajlékony szalak (jellemzéen hossz/atméré arany > 3:1) telies mértékben hianyoznak a
mintabdl. Minden azonosithato szemcse izometrikus vagy szogletes toredékekbdl all.



Osszefoglalas és értékelés

A dolomit minta atfogé vizsgalata harom egymast kiegészité modszerrel tortént:
rontgendiffrakcid (XRD), energiadiszperziv rontgenspektroszkopia (SEM-EDX), és pasztazo
elektronmikroszképia (SEM). A vizsgalat célja a minta fazisdsszetételének meghatarozasa és az
esetleges azbeszt tartalom kimutatasa volt.

Rontgendiffrakciés eredmények: A minta f6 fazisa a dolomit (Ca(Cag,17MQo,s3)(CO3), ), amely
enyhe Ca-dusulast mutat a Mg pozicidoban. Kis mennyiségben kvarc (SiO,) és kalcit (CaCOs) is
kimutathat6. A diffraktogram kiértékelése HighScore Plus szoftverrel, ICDD PDF-2 adatbazissal
tortént. Az azbesztasvanyok (krizotil, tremolit, aktinolit) karakterisztikus reflexiéi NEM
jelentek meg a diffraktogramon.

SEM-EDX eredmények: Az elemi 6sszetétel (Ca ~22,5%, Mg ~11,4%, O ~57,3%, C ~4,8%)
megfelel a dolomit dsszetételének. A Si tartalom (1,85%) a kvarc fazisnak felel meg. A jarulékos
Al, K és Fe nyomelemként a kézet természetes szennyezdi. Az azbesztasvanyokra jellemzé
Si-dus 6sszetétel nem figyelhetd meg.

SEM morfologiai vizsgalat: A minta 250x-5000% nagyitassal készllt felvételein kizardlag
szogletes, izometrikus szemcsék figyelhetdk meg. Az azbesztasvanyokra jellemzé szalas, tis
morfologia (hossz/atméré > 3:1) semmilyen nagyitasnal nem volt kimutathato.

Konklizié: A harom egymastol fiiggetlen vizsgalati moédszer (XRD, EDX, SEM)
egyontetiien igazolja, hogy a vizsgalt dolomit mintaban azbeszt nem mutathaté ki. A minta
f6 fazisa dolomit, kis mennyiségii kvarccal és kalcittal.
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