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A rontgen pordiffrakcios (XRD) modszer miikodési elve

A rtg. sugarzas kristalyracson torténo diffrakciojanak (megtorésének) elvén alapul.
Kristalyos anyagok szerkezetének vizsgalatara alkalmas.
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A rontgen pordiffrakcios (XRD) modszer
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A rontgen pordiffrakcios (XRD) modszer
Minoségi (kvalitativ) és mennyiségi (kvantitativ) analizis
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A rontgen pordiffrakcios (XRD) modszer

Minéségi (kvalitativ) és mennyiségi (kvantitativ) analizis

+ krisztallit méret, hibak (deformacic, rendezetlenség)
+teljes szélesség a csics felénél (csics alakjatol fiigg!)

= integralt intenzitds / max. intenzitds (kevésbé fiigg a csics alakjitdl
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esucs helyzete
» d eloszlasa
+ racs paraméterek (elemi cella méretei)

esues alakja (peak profile)
» krisztallit méret, hibik (deformicio, rendezetlenség)

A rontgen pordiffrakcios (XRD) mddszer vs. keramia

Minéségi (kvalitativ) analizis

(1) Kiindulo kristalyos nyersanyagok
Osszetétele: agyagasvanyok, nem plasztikus

elegyrészek > keverék!

(2) Nagy homérséklett fazisatalakulasi R
termékek: P

rovid id6 alatt, nagy T/kis p metamorf i |

atkristalyosodasi folyamatok mennek végbe, [\,

amelyek eredményeként neoform (és gyakran
nem egyensulyi) fazisok alakulnak ki
> CaO tartalom fliggvényében! N

om0

(3) Masodlagos (hasznalat, betemetddés)
fazisok: karbonatok, agyagasvanyok




Agyagtipus, agyagasvanyok
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Kiégetés 1. - Tényezok
Kiégetés idotartama — 3 periodus
* T emelkedés
* hontartas (maximalis T-en)
* hilés

+ Kiégetés homérséklete
* 600-800 °C — 1200 °C (tiizallo agyag) - 1400 °C (porcelan)
+ Egy kemencén beliil akar 150°C kiilonbség is lehet

* Hontartas — homérséklet és id6
* P1:900°C, 16ra ~ 950°C, néhany perc

» Az atmoszféra tipusa a kiégetés, hontartas és hiilés soran
* Oxidativ < reduktiv

* Szin: voros-bézs < fekete/sziirke

« valtozé: szendvicsszerkezet —— .

* Befolyasolja: keménységet, zsugorodast, porozitast

* A reakcidk oxidativ koriilmények kozott kisebb T-n végbemennek,
mint reduktiv koriilmények kozott




Egetési hémérséklet becslése — nagy T-n keletkezé, neoform fazisok

Kiégetés idotartama — 3 periodus

Gosselain & Livingstone Smith, 1995
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Egetési hémérséklet becslése — nagy T-n keletkezé, neoform fazisok

Mészmentes agyag
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Reflection
$00-600°C  disappeans a8 Resarks
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Egetési hdmérséklet becslése — nagy T-n keletkez6, neoform fazisok

Mészmentes agyag

Agyagok klorittartalmanak kozepes T-ii atalakulasa

>600°C o

Lempart et al. 2018
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FIGURE 7. 001 and 002 reflections of XRD patterns for Mg-chamosite
(MIBI) analyzed ex-situ before and after selected isothermal heating
experiments. (*) Peak intensities are out of scale.
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Egetési hémérséklet becslése — nagy T-n keletkezé, neoform fazisok
Mészmentes agyag

HamérséHet (°C)
0, M R 9?&_ 0 S = G-agyagok (karbonat mentes): filloszilikatok eltiinese 700-900°C,

e @ . ezt kovetden livegesedés >1000°C és mullit képzddese

Cultrone et al. 2001

1000-1100°C

¢ filloszilikiatok teljesen eltlinnek — szanidin + mullit
illite (muscovite) sanidine
IKAL(Si;ADO,,(OH), + 28i0, = 3KAISi;0q +
mullite
AlSi;0y; + 3H,0 + melt an.

DE folyamat fiigg a kristaly méretétdl:

- kis meretii reagal vizzel = olvadék

Maggetti, 1982

- nagyobb meéret = korlitozottan olvad meg

o K-féldpat (kisT) eltlinik — nagyT féldpatta alakul (pl. szanidin),
vagy reagal mésszel — anortit
[maradhat K-foldpat, ez azt jelenti, hogy nem volt elég ideje
atalakulni — amorf, szanidin-szeri fazis — XRD hattér]




Egetési hmérséklet becslése — nagy T-n keletkezé, neoform fazisok

Mészmentes agyag

Neoform fazis: MULLIT
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Egetési homérséklet becslése — nagy T-n keletkez6, neoform fazisok

Illites, mészmentes agyag: \
a

illit =viztelenedés, eltlinik

Qe

Fs

GUADIX

Mészmentes agyag

25°C

700°C

Cultrone et al. 2001

szOveti valtozas: pérusok egyre

kerekdedebbek, mennyiség

DE!T>1000°C — csokken
(livegesedes)

noé

muszkovit: alapsik mentén elvalas

>900°C:

(filloszilikatok

atalakulasa — egyenes szélek és/vagy

aggregatumok)




Egetési hmérséklet becslése — nagy T-n keletkezé, neoform fazisok

Meszes agyag Maggetti, 1982
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Egetési hdmérséklet becslése — nagy T-n keletkez6, neoform fazisok

~700°C

Meszes agyag

>8000 C + kalcit szétbomldsa zsugorodast okoz. Egetett mész nem stabil:

portlandite

* dolomit bomlasa (XRD, XRF) CaCO; — CaO + CO, Ca0 + H,0 — Ca(OH),

dolomite lime
CaMg(COy); — CaO

900°C -

Cultrone et al. 2001

periclase » muszkovit — mullit + K-foldpat (EMPA, OM)
+ Mg0 +2C0, * karbonat + kvarc reakcié = wollastonit (SEM, XRD, EMPA)

wollastonite
CaO + 510, — CaSiO,
» gehlenit képzédése szemesehatarokon (CaO,Al,O;, SiO,)
illite calcite gehlenite
KAL(Si:AD0 o(OH), + 6CaCO; — 3Ca,ALSIO;
+6C0, + 2H,0 + K,0 + 35i0, ).

a jelentds szoveti és asvanytani valtozasok dsszefiiggésben vannak
a karbonat tartalommal: olvadis ~ 800°C, ekkor karbonat még
van, de >1000°C korlitozza az livegesedés meértékét

dolomit — kvarc hatarfellleten = diopszid o Kalcit — illit (+kvarc) hatdran = anortit
dolomite diopside illite calcite
2510, + CaMg(CO4), — CaMgSi,04 + 2CO KALSHADO ((OH), + 2CaCO, + 4Si0,

K-feldspar  anorthite
ZKAISHOg + 2CapAL SOy + 2C0O, + HLO  (10).

Egetési hémérséklet becslése — nagy T-n keletkezé, neoform fazisok

1000-1100°

Meszes agyag
( ¢ filloszilikatok teljesen eltlinnek — szanidin + mullit
illite (muscovite) sanidine
IKAL(SIADO(OH), + 2Si0, — 3KAISI,04 +
mullite

AlgSi,0,3 + 3H,0 + melt (11).
DE folyamat filigg a kristaly meéretétdl:
kis méretii reagal vizzel = olvadéek

- nagyobb méret = korlatozottan olvad meg

o K-féldpat (kisT) eltlinik — nagyT foldpatta alakul (pl. szanidin),
vagy reagal mésszel — anortit
[maradhat K-foldpat, ez azt jelenti, hogy nem volt elég ideje
atalakulni — amorf, szanidin-szerii fazis — XRD hattér]

» V-agyagok (karbonit tartalmu): jelentds fazisitalakulasok a
filloszilikatok eltiinésén kiviil — pl. Ca-szilikat, Ca-Al-szilikat. Az
livegesedés alacsonyabb T-n kezdddik, de magasabb T-n is
visszafogottabb, mint a mészmentes agyagoknal

Cultrone et al. 2001




Egetési légkor rekonstrualasa oxidatiy

Quartz

Szerves e

Keramia Felfiités Hiilés e Hematit
szine férdja | atmoszférija tamy‘lom Heimann et al. 1980, "

- - o : , Letsch & Noll 1983, a —=im ||
sizi:igi:}y: reduktiv oxidativ nincs/kevés Heimann & Maggetti 2019 re du R tiV
Mag;: fekete oxidativ oxidativ sok Quartz | |
Sziirke- 5 p 3 z .i“. l
fekete reduktiv reduktiv nincs/kevés Hercynite

oxidativ oxidativ nincs/elvétve Magnetite I l
Voros- Fayalite
reduktiv oxidativ nincs Jierit
Picon 1973, Nodari et al. 2004
600 200 500 1100
T(°C)
Gt oxidativ cii reduktiv
Hiite Wite
K-laldspar K-foldipar
e Plagiadase
< >
Diopaide
Diopaide
Maggetti 1982,
Letsch & Noll 1983, 600 700 800 900 1000 1100 w00 F00 200 200 1000 1100
Heimann & Maggetti 2019 T(°C) T(°C)
Z r . r .o r r m m|
Egetési légkor rekonstrualasa o Hem
Szerves 1.20.6. 1.16.3.
Keramia Felfiités Hiilés anvya teljes :
szine atmoszféraja atmoszféraja o t:logm kereszt-
Szegély: reduktiv oxidativ nincs/kevés d mg_tszetben
Voros- sziirke
Mag: fekete oxidativ oxidativ sok
ts'ezliiel;tc- reduktiv reduktiv nincs/kevés 1 c 34.1. Hem .
Vs oxidativ oxidativ nincs/elvétve 0
o reduktiv oxidativ nincs iieerl"fev:;; |
c . 04 : i
Picon 1973, Nodari et al. 2004 o e ﬂ“n/ﬂ “"";
\ teljes
Ao? kereszt- |
91 metszetben
1000 4 vorés
@ . . . LT e WM
Els6sorban a vas-oxid-hidroxid
asvanyok Fe?'/Fe3* allapota alapjan
(Mossbauer spektroszkopia)
o_,l,,,,2;_,,,.,,,_éol_._.._._ag” 0 .......2.5....,....50.....'...3g..

2 Theta ~2Thetal




Az XRD maodszer szerepe a keramia archeometriaban

(1) Finomszemcsés (akar <2 um), kristalyos anyagok mindségi és mennyiségi meghatarozasa, azonban
,,bulk” formaban: elsddleges és masodlagos fazisok, foként agyagasvanyok, nagy homérsékletii
fazisatalakulasi termékek (pl. mullit, gehlenit, diopszid, stb.,), karbonatok

(2) Agyag- és agyagasvany tipusok meghatarozasa

(3) Egetési koriilmények — hémérséklet és 1égkor - meghatarozasa
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