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摘 要 � 本文介绍利用刃‘ 射线粉末衍射法所建立的一套快速
�

简便
�

准确浏定���沸石结晶度的方法
�

将无定型强度卡法与八强峰法结合起来
，

从而用较筒便的相对结晶度的方法
�

而达到浏

定结晶度的 目的
。
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分
一

子筛的结晶度是衡量分子筛质量的一项重要指标
�

因此分子筛结晶度的研究一直是

分子筛生产和研究人员十分关注的问题
�

目前
，

测定合成分子筛结晶度的方法
，

主要有环

己烷吸附法
，

低温液氮吸附法
，

红外光谱法及 �一射线衍射法等
，

而 �一沸石的结晶度的

侧试还未见报道
�

由于 �一沸石对环己烷吸附量太小
，

环己烷吸附法的测定结果误差太大�

低温液氮吸附法需要高真空和液氮
，

红外光谱法无标样
，

所测值为相对结晶度
�

故本文采

用 �一射线有渔射法测定
�

其测定方法主要有� �一射线八强峰法和无定型衍射强度卡法
�

�一衍射八强峰法是选用衍射图谱中最弧的八个峰
，

侧峰面积
，

从所选定的标样定量

工作曲线上
，

求出相对结晶度
�

该法简便
，

快速
，

但是局限于相对标样的选择
�

无定型衍射强度卡法是按选定的无定型样品衍射图绘制强度不同
，

但是峰型一致的曲

线制成强度卡
�

利用强度卡分离样品衍射图中无定型相和结晶和衍射岭
，

并测量无定型相

和结品相而积
，

根据粉末衍射相定皿公式
，

计算沸石的结品度
�

该法结果较准确
，

但方法

较繁
�

本文所建立的方法是将上述二法结合起来
，

任选一种结况�度较好的样品利用无定型张

度卡法求出其结晶度
�

然后用该样品作为标徉
，

利用八强峰作工作曲线
，

将无定型弧度卡

法得到的结晶度数值代人所配制的一系列组成不同的样品结晶度
�

这样得到的工作曲线就

避免了由于标样选取不合适而出现结晶度大于 ����的不合理结论
�

在得到合适的工作曲

线的基础上
，

其它待测的样品可用八弧峰法直接测定
�

我们测定了日本制备的 �一沸石结晶

度
，

并用无定型法进行对比
�

二者结果基本相吻合
�

即使用测定相对结品度的简便方法
，

而测得结晶度
�

‘

方法原理
强度卡法定皿公式推求

，
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根据 ���� ‘ ” 提出的多晶���射线定量公式有
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一
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·

样品性质等有关的常数�
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。
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样品的总质量吸收系数�

�
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一
样品中无定型相所占百分数�
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。
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沸石由两相组成
，

所以�
。
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。
二

�
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���式代人���式整理得
�
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�

利用无定型强度卡将�
�

和艺�
。

分离
，

得到�
。

和艺�
。 ，

用线性回归法计算�
。 ，
�

·

无定型的结构是短程有序的
，

所以它的衍射强度不可能象小晶体那样分立的分布在倒

易空间的每一个节点周围
，

而是连续分布在整个倒易空间
�

相应的衍射图为整个衍射区域

都有无定型衍射强度的贡献
�

因此对无定型衍射强度 �� 的计算取整个衍射区间
�

结晶相衍射峰强度丫�
。
选用峰形好

，

没有重迭
，

且相距 �
。

����以上
，

我们仅选择

曳���
，

人���
，

人��。 三个峰为侧试岭 选取不同的结品峰为测试峰时
，

求出的 �值虽不同
，

但对同一样品而言其结晶度是一样的
� �

�
�

� 八强峰法工作曲线的绘制及测定合成 �一沸石的结晶度

用 �一射线衍射八强峰法测定结晶度
，

主要是利用 �一沸石含量与 �一射线衍射图上

卜沸石的特征强度之间的比例关系
，

作定量工作曲线进行测试
�

作工作曲线需要有纯样

品
�

但是没有结晶度为 ����的 �一沸石样品
，

若标样选取不合适
，

很可能出现待测样大

于 ����的结晶度不合理的结果
�

故本工作曲线选用由无定型强度卡法已知道其结晶度的

样品
，

扣除无定型部分
，

作为标样
，

然后根据 �一射线衍射图谱的 �值为 ����
，
����

，

����
，
�

�

“ ，
�

�

��
，
�

�

��
，
�

�

��� ����
�

等八个强度线岭强度的加和值进行对比
�

在此克服

了八强峰法标样不易选择的弊端
�
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图 � 无定型强度卡

选定结晶较好的 �一沸石�本实验室合成 。 �与其组成一致的无定型硅酸铝配制样品
，
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卜沸石含量分别为 ���
，

���
，

���
，

���
，
����样品编号为 ��

，

��
，
��

，

尹
，

样品烘干后
，

在饱和 ���
��一��� 溶液恒湿器中饱和 �� 小时

，

然后压片作 � 射线光

谱图
�

②无定型硅酸铝
，

处理方法同上
。

③ 日本合成 �沸石
�

处理方法同上
�

�
�

�无定型强度卡的制作及使用

用上述仪器收集纯无定型样品的 �一衍射图
，

收图范围 ��� �
“
一��

� �

如图���
，

扣

除背景
，

无定型衍射图在低角度区和高角度区按其峰形与一基线相交使衍射强度成封闭曲

线
，

衍射强度用封闭曲线内的面积�用重量表示�
，

以一定的间隔划出无定型衍射的强度

值
，

并将各间隔处的强度值等分十等分
，

联结对应的点形成强度分布曲线族
�

将各强度分

布曲线所对应的衍射强度�用峰面积的重量表示�标注在相应的曲线上
�

形成强度不一样

的
，

峰形一致的无定型强度卡
�

见图���
‘

用此强度卡来确定样品衍射中的无定型衍射强度
�

表 � � 型无定型强度卡数据
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由图可见 �
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，

其益

衍射峰谷下的无定型面积逐渐减曹
”
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用强度卡分离结晶相衍射峰�
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�
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�
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齐
，
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，

然后在强度卡上找出一条样品衍

射图
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线
，

则此曲线上的标值即为该样

品的无定型相衍射强度 ��
，

曲

线上方的衍射峰即为该样品结晶

相 的 衍 射 峰
�

选 ��
�

阅�
，

��月��
，

街��。 。
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，

并加和作为结晶相的衍射

�
�

���

� ����
目
目
�

�

强度 艺�
��

��一��样品的 �
。

及

�
。
值见表 �� �����

将 � � �
�

�
，

�
�

��
，
�

�

��
，

�
，

��
，

�
�

�� 的数值代人公式���得到下列方

程组 �

�
�

��

�目国

��

������

��

����

��
�

��

图 � ��样品的 ��� 图

����

表 � 样品的衍射强度值

样样品品 ���� 丫�
。。

���������������������������������� �������� �刀�����

�����刃������ �
一

������

���������刀����������������������� �
，

������

������ �乃������ �乃�����

������ �乃���������������� �������刀�����

“ 。 乃��

�
�

���
人

，，。

〕
�

��

�‘口��

����

��
，

���� ����

图 � ��样品的 ��� 图

� �

���
一

。

少
、 �

��

’

乞�
。 ‘ ’ �

����

��口国
一一

�一�
林
�

、、声
� �

�
�

���
一 ‘
或

��凡
一

��
��，��

一一

�一�上上
� ‘

立
、 �

����
� ’

艺人
‘ ’

一一

�一�� �

�
�

���

�

‘
或

’�·
�����

� �

��
�

�
一 ‘
式

’��
�

�

�� ��
�

��

����场 ����
��

一

��

图� ��样品的��
�图

�

一一

�一�

��咨‘、��

�
��

��
��
������

�
��



第 �期 陈宜 等� �一射线法测定合成 �一沸石的结晶度

����

�

国 ��，�
�目，��

�����

��
�

��

盯�
��� ����〕

图 � ��样品的 ��� 图

及�的最适解
�
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�
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·
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·
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解得 �
。
一 ��

·

���
，

� 二 �����

���工作曲线的绘制�

从 ��
，，

��
，
��

，
��

，
��样 品 的 ��� 图选 出最强 的八个峰 �

人��
，

��加
，

人��，
��石�

，

��月�
，
��一。 ，

��乃�
，

分别为 �
�

��
。 ，

表 �

�
�

���
�，

��，
�

�
�

���

利用积分仪分别积出八强峰面积值见表 �
�

各样品的结晶度
。 ，
�

�

���
�，

�
�，

绘制工作曲线见图���
·

工作曲线数据表

样样品品 结晶度〔���� 无定型 〔���� 八作峰面积积

������ ��
�

���� ��名��� �������

������ ��
，

���� ��石��� �������

������ ��
�

��� ��
�

��� �������

������ ��
�

���� ��
�

���� ������

������ ��
�

���� ��
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���� ������

峰面积

�
一

��

�
�

�待测样品的测定
�

利用上述方法得到的工作曲

线
，

只需利用 � 衍射得到待侧

样品的八强峰面积之和即可得到

该样品的结晶度

结 晶 度

图 � �沸石工作曲线

日本 �沸石 ��� 图见图 �
，

可见其结晶度高于标准样品 ��
，

八强峰总面积为

�����
，

由工作曲线得其结晶度为 ��
�

��
�

与无定型卡法进行对比利用无定型强度卡分离

��与丫�
�，
�
。 二 �

�

��� 称重法测了�
。 � ������

，

代人公式���计算得其结晶度为 ��
�

��
�

可见
，

用本文所建立的方法得到的结果与无定型卡法得到的结果基本吻合
�



郑 州 工 学 院 学 报 ����年

���结果讨论�

本文所建立的 � 沸石结晶

度测定方法
，

是将无定型卡法和

八强峰法结合起来
，

所得的工作

曲线优越于单独用八强峰法得到

的相对结晶度工作曲线
�

���因为已 由无定型强度卡

求出其标样的结晶度
，

在绘制工

作曲线时将无定型部分已扣除
，

故所得的结果可视为结晶度
�

���克服 了相对标准样品不

易选择的弊端
�

单纯用八强峰法

�
�

���

益
�����

�����

�目，��

若标样选不合适
，

就很可能出现结晶度大于是

��
�
沙

’

响
�，�

盯父
�� 《‘ “ 牛�

图 ， 日本 �沸石 ��� 图

����的不妥结果
�

如本文所测定的 日本 �

沸石结晶度大于标样的结晶度就会出现这种现象
�

而本文所建立的方法就避免于此
，

得到

结晶度为 ��
�

��的合理结果
�

该法对标样的选择不苛刻
，

只是任选一种结晶度较好的沸石

即可
�

该方法简便
，

快速
，

又优越于无定型强度卡法
，

只需用积分仪测得八强峰的峰面积
，

就可以得到该样品的结晶度
�

本方法是取无定型法
，

八强峰法二者之长
，

使得用较简便的侧相对结晶度的方法
，

而

达到测定绝对结晶度的效果
�

如该法测得的 日本 �沸石的结晶度与无定型卡法的结果基本

一致
�

既可用于沸石研制或生产中的常规分析
，

又可用于合成沸石的结晶度的测定
�

为沸石

结晶度的测试提供了一个快速
，

准确
，

简便的方法
�
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