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X 線回折パ タ
ー ン の多変量解析に よる混合酸化物中の

酸化 ケ イ素 と酸 化 ア ル ミニ ウム の 定量

奥山　修司，三 井　利幸
  ＊
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＊＊
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　複数の 化含物が混合して い る試料中 の 個 々 の 成分を非破壊で 分析す る 方法と して X 線回折法がある

が，こ の 方法 は．．
般 に 再現性 が悪 く十分満足 で き る結果 が 得 ら れ な い 場合が あ っ た．そ こ で 混合物中 の

個 々 の 成分 を 分離す る こ と な く 精度 よ く 定量 す る 方法 と し て ，混合比既知の 各試料 に 対 す る 複数の 2θ

を抽出 し， 多変量解析法 で 定量 す る方 法 を検討 して き た．こ の 方 法 に よ れ ば ， 1試 料 に 対 して 複数 の 測

定値 を 用 い て い る た め に ，測定誤差が 互 い に 相殺 さ れ ，そ の 結果 と し て 定量値 の 誤差が 小 さ く な り
．1．分

信頼 で き る定量結果 が 得 ら れ る，今回 は こ の 方法を Sio2 ，
　 A ［203 ，　 CaO の 混 合 物 に 応 用 し，混 合物 中

の Sio2 と Al，tO ．1 の 含有率を精度 よ く定 量 す る 方 法 に つ い て 検討 し た．　Sio．2 （49．　．7］％ ｝，Al．20 ：，〔33．〔｝9％ ｝，
CaO 〔17．20％）を含有す る試料を用い て の 相対標準偏差 〔rt＝10｝は Sio2が 2．13％ ，

　 Al・2（）1〜 が 1．53％
で あ つ た．

1 緒 ＝
口

　複 数 の 化合物 が 混 合 した 試料中の 個 々 の 成分 を分析す

る 方法 と して は，．．
般 に 抽出や 沈殿 に よ る 分離操作を行

い 個 々 の 成 分 を確認 ず る 方法 や TLC ，　 GC ，　 HPLC 等

の ク ロ マ トグ ラ フ ィ
ーを行っ て 分離確認 す る 方法 を行 っ

て い る．し か し，こ れ ら の 分析
．
方法 は 試料 を 破壊 した

り，各成分 を完全 に 分 離 す る こ と が 困 難 な と きが あ り，

裁判化学等 の 試料 に は 応用で きな い 場合が あ る．既 に ，

2 種類 の 化合物の 混合物につ い て 非破壊で 簡単 に 分析で
’

き る X 線 回 折 法 で 試 料 を混 合 物 の ま ま 定 量 す る方 法 D2 ｝

に つ い て 検討 し て き た．一
般 に X 線 圓折法 の 定量精度

は 結晶粉末 の 粒径，選択配向性等 に 影響 され，RSD が

6 °

／．

s）4）に 近 く，そ の ま ま で は
．
卜分 満足 す る 結果が 得 ら れ

な い 場合 が あ っ た．今 回 は，こ の 方 法 を 3 種類 の 化合

物が 混 合 した試料中か らの 個 々 の 化合物 を 分離操作 す る

こ と な し に 定 景 す る こ と を 目 的 と して ，二 酸化 ケ イ素

（Sio2＞，三 酸化 ア ル ミニ ウ ム （A ；203 ），酸 化 カ ル シ ウ

ム （CaO ｝の 混合 し た 試料 に つ い て 検討 した．こ れ ら

の化合物の 混合物 は裁判化学で 取 り扱 わ れ る セ メ ン トの

主 成分 で あ る．方法 は 混合 し た 試料 中の Sio2，　 A120
／，

の 定 量 を X 線回折法 で 測定後，得 ら れ た 測定結果 を 多

＊
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変 量 解析法
f’，

で 計算 し，再現性 の 悪 い 分析 デ
ー一

タか らで

も 1．分信頼 で き る 結果 が 得 ら れ る よ う な 方法 を検討 し

た．

2 実 験

　2・1X 線回折

　Si（）2，　 A120 ，，，　 CaO の 混 合物を 乳鉢 で 混 合後，標準

試料 ホ ル ダ…
を用 い て 測 定 した．

　 X 線回折 の 測定 条件 は 次 の と お り で あ る，装置 ； リ

ガ ク 製 R【NTIIO〔〕，管球 ： Cu，管電圧 ： 40kV ，管電流 ：

40 　mA ，走 査 速 度 ： 5．（）O
°
／min ．

　2・2　試　薬

　Sio2，　 Ai203，　 GaO は す べ て 市販 の 特級試薬 を そ の

ま ま使用 した．

　2 ・3　パー
ソ ナル コ ン ピ ュ

ータ

　多変量 解析 計算 の た め に 用 い たパ ーソ ナ ル コ ン ピ ュ
ー

タ は 口本電 子 製 98〔匚1−DA5 を使 用 し た．言語 は BASIC

を 用 い た．

　2 ・4　多変量解析法

　多変跫 解析法 は，定性 分 析法 と して 未知 試料 が い ず れ

の 含有率既知 の 試料 に どの 程度類似 して い る か を調べ る

ク ラ ス ター分 析，複 数 の 測 定 値 の う ち あ る 特定 の 測 定 値

の み で ク ラ ス ター
分析 が 行 わ れ る の を防 ぐ た め に 行 う偏

N 工工
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f 値 か ら の ク ラ ス ター分 析 を行 っ た．史 に ，測 定 値 相互

間 の 相関係数 か ら得 られ た 主成分得点 で未知試料が い ず

れ の 含有率既知 の 試料 に どの 程 度類似 して い る か を調 べ

る主成分分析も定性分析 と して1．
．
∫っ た．定量分析法と し

て は，主 成分分 析か ら得 られ る 主成分得点 と固有値 を 用

い て 既 に 報告
IM ）

した 方法で 定量 を行 っ た ．

3 結果と考察

　3 ・1　数量化理 論 第 IV 類

　X 線回折 で得ら れ た 1 試料中 の 複数 の 測定値の う ち

で，多 変量 解 析 に 使用可能 な 測定値を抽出す る方法 と し

て 数量化理 論第 IV 類 を 用い た．方法 は
， 種 々 の 割合 に

混合 した SiO2，　 AIL，（）／i，　 CaO の 混合粉末試料 ］12種類

に つ い て X 線回折 で 測 定 し，令 試料 の 測定結果 中 の す

べ て の 2θ （カ テ ゴ リ
ー

）に 対 す る IIIe値 を対象と して

数量化理論第 Iv 類 で 計算 した．こ の 計算結果 か ら，各

カ テ ゴ リ
ー

の 相 関 係 数 が 一
〇．50  か ら O．500 の 間 に あ る

よ うな 2θの 組 み 合わ せ を抽出 した．を の 結果，25．56，
26．64 ，　35．14．，　37．76，　 4：S．32，　 52．52，　 57．48，　66．50 ，
68 、28 の 2θ に 対 す る l／L， 値 を 用 い た 場 合 が 最 も よ い 結

果 が得 られ る こ と が 明 らか と な っ た．そ こ で 以後は，多

変量 解析 法 に よ る 計算 は すべ て こ れ ら 9 個の 2θに 対す

る 1／1‘）値を用 い て 行 う こ と と し た．

　3 。2　データベ ース の作成

　Sio2，　 Al．a（）／｛，　 CaO を Fig．1 に 示 し た割合 に 混合 し

た混 合粉末 ll2 橦類 を X 線 回折 で 測定 し た 結果 か ら，

前記 の 方法 で 数 量 化 理 論 第 rv 類 に よ り 抽出 し た 9．個

の カ テ ゴ リー
に 対 す る J／　lo値 で ，　 Table　I に 示 し た よ

うな 112× 9 行列の デ
ー

タ ベ ー一ス を作 成 した．

　多変量解析法 に よ る計算 は，混 合割合の 明 らか で な い

試料 （未知 試料 〕に つ い て も，Tabie　 I に 示 し た デ
ー

タ

ベ ー
ス と 同様 の 2θ に 対す る i／l〔」値 を 抽 出後 デ ータベ ー

ス に 加え た 113× 9 行列 を用 い て 行 っ た．
．

　3 ・3　 ク ラ ス ター分 析

　デー
タ ベ ース に 各未知試料 を加 え た 113試料に つ い

て ，各試料 を九次 元 の 空 間 に 点 在 さ せ ，ll3 座標 点

（ll3 試 料 ） 間で 最短距離 を 持つ 2 点 を抽 出 し
一

っ の ク

ラ ス ターを 形成 さ せ た，こ の 2 点間 の 中点をそ の ク ラ

訳

．
芒
。

娼

8
個
O

あ

Al203　 content ，％

Fig．1　Concentration 【）f　SiO2，　AIL，｛）：l　 and 　CaO 　in
filed　data

Rcsidue　is［hc　concentration 　 of 　CaO ．

Tablc　 l　 Filed　data

Data　baseNo
．

Category（20 ）

1 2 3 4 5 6 7 8 9

12345

12

02256

8
∩
ン

1001001001eo

［OO

2
巳
」

6
∩
」

4・
4邑
4・
91

り
4

且

岨

2

2224

弔

70

44L3

 

1

2042

72256

0021

O
气り
412

4辱
742

2224

邑
4

ρ
D9

2
ご
U4

・
92

4321

Category　No ．1 ： 2θ＝25．56 ；2 ： 26，64；3 ： 35」4 ；4 ： 37．76 ；5 ： 43．32；6 ： 52．52；7： 57．48；a ： 66 ．50 ；9 ： 68，28
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ス ター
（中点 の 座標 で 2 点 を 1 点 と し て 扱 い 次の ク ラ

ス ター
計算 を行 う ）の 座標点 と した．次 い で 残 っ た U1

座標点 と，最初 の ク ラ ス タ
ー

分析 で 最短距離 を示 した 2

点 の 中点 の 座標 を
．．．

つ の 点 と し，そ の 中点の 座 標点 を 加

え た 112 の 座 標 点 に つ い て ，ll2 点 内 で の 最 短 距 離 を持

つ 2 点を求 め．
つ の ク ラ ス ターと し た，こ の よ う な 方

法 で 順次 ク ラ ス タ
ーを形成 さ せ ，最後 の 2 座標点に な

る ま で ク ラ ス ター分 析 を 行 い 未 知 試 料 を 含 む ll3試 料

間の 類似性 を求 め た，得られ た結果 を分 か りや す くす る

た め に ，類似性 の 高 い 試料間 ほ ど上部 で 結合す る デ ン ド

ロ グ ラ ム
2） （樹形図の

一．
種 ）で 表示 し た ．そ の 結果，各

未知試料 は Table　2 に 示 し た よ う な Sio2，　 A且L，03 ，

Cao の 混 合割合 の も の に 最 も類似 し て い る こ と が 明 ら

か と な っ た．又 米知試料 を含 む 113 × 9 行列 の ユ
ー

ク リ

ッ ド距離 の 最大値 （113 試料 を九 次元 で 示 した
．．．

つ の 集

合と した と きの 分 散の 程 度 を 示 す 数 値 ） も， 112種類 の

データベ ー
ス の み で 計算した 場合の ユ ー

ク リ ッ ド距離の

最大値 と 同
．．．・

数値 で あ る こ と か ら，Table　2 の 各未知試

料 は す べ て Tab且e 　 l の データ ベ ース の 集 合 内 に含 ま れ

て い る こ と が 明 らか と な っ た．

Tabie　2　Result　of 　muitivariate 　analysis

Unknown 　samp 監c GA CAD P（】A

　3・4　偏差値からのクラス ター分析

　X 線 回 折 か らの 測定値 〔ノ／掃 そ の ま まを用 い て ク ラ

ス タ
ー

分 析 を 行 う と
， あ る 特定 の カ テ ゴ リ

ー
の 数値 が 他

の カ テ ゴ リ
ー

の 数値 と比較 して 極端 に 変化の 割合が 大 き

い 場合，ほ とん ど そ の カ テ ゴ リーの み で ク ラ ス ター一
分析

が行 わ れ て し ま う危 険性 が あ る．そ こ で その よ う な 危 険

性 を排除す る 目的で ，各カ テ ゴ リーご と に 平均を求め平

均値 を 50 と した偏差値 に 直 し，各 カ テ ゴ リー
間の 重み

を 均
一一

に した 状 態 で 3・3 と同 様 な 方 法 で ク ラ ス タ
ー

分

析 を行っ た．そ の 結果 ， Table　2 に 示 し た よ う に す べ て

の 未知試料が ク ラス タ
ー

分析 と 同
・．．一

の 結果 とな っ た．こ

の こ と か ら，今回 は 得 ら れ た ノ／loの 数値 そ の ま ま を 用

い て も ， 各カ テ ゴ リー間の 重 み に 大 き な 差 は な く ク ラ ス

タ
ー

分析が 行 わ れ て い る も の と 判断 さ れ た．

　3 ・5　 主 成分 分 析

　x 線 回 折 で 得 ら れ た I／l， の 数値 を上記の 方法 で 偏差

値に 直 した数値 か ら，デ
ー

タベ ース に 未知試料 を加 え た

H3 試料 に つ い て カ テ ゴ リー相 互 間 の 相 関 係数 を求 め

た．次 い で こ の 相 関 係数 か ら計算 に よ り 11S 試料 間に

共通
．
彗
1
る 特徴 〔今回 は 9 個 の 測定値 が 1個 に ま と め ら

れ る ） を ll3× 9 行 列 を 用 い て 主 成 分 分 析 で 検 討 し た．

計算 か ら 得 ら れ た 113 試料相 互 閲 の 共通牲 を 示 す 複数

の 主成 分 （特徴）を カ テ ゴ リ
ー

と して
， 3・3 と同様の 方

正

2345678
12356789 12356789 12456

フ

89

C］oncentration 　　（SiO2 ：Al20
／1，　　％　： ％ ）：　旦　　（73．95 ；

26，05）；2　〔63．OI ：3ヰ．64）；3　（59．79 ： 22．71）；4 （56．97 ：

17，99）；5　（54．92　：33，03）；6　（52．24 ：47．76）；7　｛50．06 ：

37．66〕；　8　（45．IS ：23，69．）；　9　（藍0．40 ：31．66）．　CA ：

cluster 　analysls ；CADI 　 cluster 　analysis 　frem　deviation；
PCA ，　 pr．incipal　component 　analysis

法 で ク ラ ス ター
分析 を行 い H3 試 料問 の 類似性 を 求 め

た．次 い で こ の 結果 を 分か り や す くす る た め に デ ン ドロ

グ ラ ム で 表示 した．そ の 結果，Table　2 に 示 した よ う に

未知試料 3 以 外 は ク ラ ス ター分 析 と 全 く 1司様 な 結 果 が

得 られ た．こ こ で ク ラ ス ター
分析結果と 異 な っ た 結果 を

示 した 未知試料 3 は，ク ラ ス ター
分析 の 場合 と 比較 し

て Al，203 の 含有率 の 方 に や や 重 み が か か っ た た め と考

え ら れ た．

　以 ヒの こ と か ら，各未知試料 は Tabie　2 に 示 し た そ

れ ぞ れ の 番号 の Sio2，　 AL20s，　 CaO の 混 合割 合 の も の

（未知試料 3 は 番 弓
．3）と 類似 し て い る こ と が 明 ら か と

な っ た，こ の 結果をもと に して ， Table　 lか ら定量分析

の た め の データベ ース を選択 し，主成分 分 析 か ら得ら れ

た 主成分得点 と 固有値 を用 い て Sio2
，
　 Al

？
O

／s の 定 量 を

行 つ た．

　3 ・6　主 成分 分 析 か らの Sio2 と A120s 含有率 の 決定

　 ［二記 の 方法で 未知試料 と最 も近似 した Sio・2 と Ai，20　
，1

の 含有率 を示 し た デー
タ ベ ー

ス を決定後，今回 は 次 の よ

う な 方 法 で 未 知 試 料 の Sio2 と A1203 の 含有率 を 求 め

た．ま ず Si（，2 含有率は ，未知 試料と Sio20 ）含有 量 が

最 も近似 し た デー
タ ベ ー

ス を Table　 l の デ
ー

タ ベ ー
ス

か ら抽出 し，そ の デー
タ ベ …

ス を中心 と し て，Fig．1 に

示 し た 一L下 （Y 軸 ）の 各 2 個，合計 4 個 の デー
タ ベ ー

ス を抽出 し た （5 個 の デー
タ ベ ー

ス 中 の Al，20 ，， の 含有

率 は ，す べ て で き得 るか ぎ り 近 い 数値とな る よ う に 選 択

し，SiO2 の 含有率 は Tablc 　2 に 示 し た SiOa の 含 有 率

と 最 も近似 し た Tabie　 l の デー一タ ペ ー．一ス を 中心 と し て
’

．ヒ下 に 各 2 個抽出 し 5× 9 行列 と す る．こ れ は従来 か ら
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Tablc　 3　 Example 　of 　da［a　base 藍br　determillation　of　Al20
：f

No ． Category

1 2 3 4 5 6 7 8 9

1234L

一
〇

6

36

晝

810

　

　

11

り
4i

1001001001001001

〔工0

8134

・
8Q
μ

　

12331

4μ
4・
824

鳳
7

612

ρ
DO8

　

i2341

3
广
O17Q

ゾ
O」

　

　

−
　
l
　

l

6
りへ
4▲
7
ワ輪
O

　

12342
348367　

　

　

1
　
1

527

民
J4

・
q
乙

　

l1221

6 ： Unknown　sample

Table 　4　 Correlation　matrix

23456789

10

．00L
（，00
．99．
1．O｛〕

i．oe1
．oe1
．000
、96

2

0．000
．DOO
，000
．000
．000
．（工00
．0 

3

 ．991
．0｛〕
LOO
弖．（，OO
．99

 ．96

4

o．991
．001
．00i
．000
．93

5

1．00LO
 

0，990
．97

6

1．OOo
，990
．97

7

979QUOO

9

0．94

9

の 方法 で い え ば 検 量 線 に 相当す る ），同様 に AI20s含有

率 を求 め る 場合 は，Tablc　2 に 示 し た At203 含有率 と

最 も 近似 し た Table　 l の データ ベ ース を 中心 と し て

Fig，1 に 示 し た 左右 しA
’
軸 〉各 2 個 の デー一

タ ベ ース を

抽 出 し た．上 下 あ る い は 左右 に 2 個 の データ ベ ー
ス が

な い 場合 は ，Tabie　2 に 示 し た SioLlあ る い は Al
？
O

，1 の

含 有 率 に 最 も近 い デー
タ ベ ー

ス が 極力中心 に く る よ う

に ，更 に 上下 あ る い は左 右の デー
タ ベ ー

ス の 数が 全 体 と

して 5 個 に な る よ うに 抽出 し た．こ の よ う に して Tabtc

1 に 小 し た データベ ー
ス か ら ， 定景 の た め の データベ ー

ス （検 量 線 に相当す る もの ）を抽出後，未知試料を含 む

6 × 9 行列 を用 い て ，主成 分 分 析 で 6 試料 聞 の 複 数 の 共

通 性 （主成 分，今 回 の 例 は 第 1 主 成 分 の み ｝ を 求 め

た．得 られ た共通性 の 程度を主成分得点 で 示し，更に 各

主 成分 が ど の 程度試料問の 共通 性 を表して い る か を 固有

値 で 示 し た．例 と し て，未知試料．番号 2 に つ い て 5 個

の デ ータ ベ ース に 未知試料 を加 え た 6×9 行 列 （Table

3） で 計算 し た．そ の 結 果 得 ら れ た 相関係数，各主成

分，主 成 分得点，固 有値 を Tab 且e　 4 及 び 5 に 示 し た ．

まず Table 斗 に 示 し た相関係数 か ら，カ テ ゴ リー
番号 2

は 全 く必 要 の な い もの で あ る こ とが 明 らか とな っ た （今

回 は AluO ：モ 含有 量 の 変化 の 割合 が 広 い 範囲 で 測定 さ れ

Tablc　 5　Prlncipa里 component 　 score 　and 　飯ctor

　 　 　 　 SCQre

N ‘，． PCSDatabase 　N ‘，． FS

1

　　．
0．998
　　　　　　1

■ 37、26
　 　 2
　 　 3
　 　 4

　 　 5

　 　 6
　 　 7

　 　 8
　 　 9Eigen

　value

0，0000
，9980
．991

α9990

．9990
．9990
、995

〔）．9697
．901

234

・
5
ハ
0

41．4750
．5861
．2965
．ll47
．19

（N ・．6 ： ・ nkn ・ wn 　sampl ・ ）

PGS ； lsl　 prindpal　 component 　 score ； FS ： factor
score

て い る た め に ，全 デ ータベ ース 内 で み れ ば 数量 化 理 論第

IV 類 で は こ の カ テ ゴ リ
ー

も必要 と判断 して い る．そ の

た め に，定 量 分 析 の よ う に デー
タ ベ ー

ス を部 分 的 に 使用

す る場 合に は あ る 特定の カ テ ゴ リーに つ い て は す べ て 同

一．・
の 数 値 に な る こ と もあ り得 る ）．更 に Table　4 に示 し

た 相関係数 か ら， カ テ ゴ リー
番号 9 は 他 の 8 個の カ テ

ゴ リー
間 と の 相関関係が や や悪 い こ と が 分か っ た．こ の
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例 の よ う な 場合 は 7 個 の カ テ ゴ リー
で 定 量 を 行 っ て

も ， 十 分 満足で き る 結果が 得 ら れ る もの と推定 で き る．

実際 は ll2 個 の データ ベ ー
ス を コ ン ピュ

ータ に 入 力 す

る た め に ，各 未知 試料 ご と に カ テ ゴ リ
ー
数を変 え る こ と

は 不可能 で あ る．な ぜ な ら ば
， も し 7 個 の カ テ ゴ リー

で 定量 し よ う と す れ ば，データ ベ ース と 未知試料 の 7

個の 測 定 値 を 改 め て 入 力 す る必 要 が あ る．今回 の カ テ ゴ

リー番号 2 の よ う に ，全 く 定 量 に 必要 の な い カ テ ゴ

リーが 入 っ て い て も，定量計算 に は 全 く使用 さ れ な い の

で ，改 め て デ
ー

タ を 入 力 す る ま で も な い ，他 の カ テ ゴ

リ
ー

と比較 して ，相関係数値の 低 い カ テ ゴ リー番号 9

は，既 に 述べ た ように こ の カ テ ゴ リーを除 い て も定量 は

可 能 で あ る が ，Tab 監c　4 に 示 し た よ う に 0．900 以上の 相

関係数値で あ る た め t
こ の カ テ ゴ リーが 人 っ て い て も定

量 は 可能で あ っ た．こ の こ と は ， 第
・一

主成分か ら も確認

が 可能 で あっ た，す な わ ち Table　5 に 示 した 第
・．・主 成

分の カ テ ゴ リー番 号 9 は 他 の カ テ ゴ リーと比較 し て や

や 値 が 小 さ く，カ テ ゴ リー番号 2 は 0 で あ る こ と か ら

も 明 ら か とな っ た．又 Table　 5 に 示 した 第
一

主成分 の

固 有値 7．901 は ，各主成分 の 全 固 有値数 の 合計 8、000 に

対 し て 98．8％ を 占 め，第
一・主 成 分 の み で こ の 行列

（7× 9）の 内容の 98．8％ が説明で き る こ とが分 か っ た．

こ の こ と か ら，今回 は 第
一一

主成分得点の み で 定量計算を

行 っ て も十分満足 で き る 結果 が 得 ら れ る こ と が 分 か っ

た．そ こ で 第
一

主成分得点 を用 い て Tabte　6 に爪 し た

方法 で 未知 試料中 の A］　・20 ／、 含有量 を求 め た ．こ の よ う

に して 8 種 類 の 未知試料 に つ い て SiO2 と A 且20s
の 含

有率 を 求 め た結果 を Table　7 に 示 し た．再現性を Sio，

の 含 有 率 49，7％，Al203 の 含有率 33．1％，　 CaO の 含有

率 17．2％ の 試料 を用 い て 検 討 し た ｛n ＝10）．そ の 結

果 ， Sio．2 の 含有率 ，
　 Al20

，
の 含有率 に つ い て の 相対標

準偏差 は そ れ ぞ れ 2．13％，1．53％ と な っ た．な お 従来

「
1
’
ab 】e 　6　　Ca 】culati

’
on 　of 　Al2（）：5　content

N 〔〕． FaCtor　score Al20
：i
　conten1

†

，％

123455PU 137．2641
．4750
．5861
．39．

6S．1147
．19

］8、7528
．6237
，6645
．9650
．29

6 ： unkn 疋）wn 　sample ．†G で）ntent 　 of 　Al20 ：l　 in　known

samI ）lc．　1  g　41 ．47 ＝＝28．62 × ！1一トB ；　iog　5〔〕．58 ＝37．66＞く

A 十 B ；　〜1 ＝ 9．535　× 　　10
−：
  　B ＝L3 斗5．　log　47．［9＝

（9．535× 1 
t

／1
）× X 十 1．3斗5ヨλ

’＝34．49％．　See　Tab 星e　ア
歪br　A　and 　B．　Xstands ｛br　averagc 　valueofcontent ．

か らの 1 試 料 に 対 し て 1 個 の 測 定 値 と含 有率 と の 関係

か ら検量線を作成 し定量 す る 方法 で は ， 相対標準偏差 は

Sio
？

で 5，62％，　 Al20s で 4．85％ で あ っ た ．こ の こ とか

ら，本方法 は混合物中の 各成分を分離操作する こ とな く

定量 が 可能 で あ る と 考 え ら れ た．

　な お CaO に つ い て も，　 SiO2，　 A120
：1 と 同様の 方法 で

定 量 可能 で あ っ た が，今 回 は Sio2，　 AIL，O ／1 の 含有率が

分 か れ ば CaC） の 含有率 も判 明 す る た め 詳 細 な検 討 は行

わ な か っ た．
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Table　7　Determination　of 　SiO2　and 　Al203 　from　component 　analysis

Unknown
　 sample

　 No ．

Sio2
，
％ A120 ：1 ，

％

B A − B B A − B

且

2345678
73．7563
．016

】．7754
．9252
．0650
．064

生3210
．8正

73．9563
，00633554

．9152
、0949
．7445
」010
．40

一
〇．20

　 0．Ol
− 1．58
　 0．0畳

一
〇．03

　 0．32
− 0．ア8
　 0．41

26．2534
．4918
．3234
．5444
．9433
．82

覧9．Ol31
．23

26．0534
．6418
．423

生8644
，9133
」4

量8．433L66

　 0．20
− 0．150

− e．32
　 0．03
　 0．68
　 0．58
− 0，43

A ； calculated 　valuc ；B ： theoretical　value
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Determination

 of  Si02  and  A1203  in  a  mixture  of  oxides  by a  multivariate  analy-

:tS,.OfFIIieN"X,iRTx'*a."'(tjcillria.CllO,IsP,!:t.e,r,"i..bS.Y,V,i.XK;?'1""i{SAiTpO,Zhf,"Ie.k;',,M2!:il"-"iisa.".d..Y.':,hil
Naku-ku, Nagoya-shi, Aichi 460; 

**Dcpartment
 of  Industrial Chemistry, Faculty of  En-

gineering University ofChubu,  1200, Matsumoto-cho, Kasugai-shi, Aichi 487)

  Based on  a  multivariate  analysis  of  thc Xmray  diffraction patterns of  112 puwder sam-

ples of  Si02, A]203 and  CaO  m{xtures  of  known  contents,  the  Ufu ratios  for 9 scts  of  2e
values  were  chosen  tbr further statistic analysis.  The  data  principal component  analysis

fbr a  data matrix  of  6×9 gave the approximate  contents  of  Si02 and  A1203 in a  sample.

The
 

accurate
 SiOL, and  Al203 contents  of8  samples  calcu]ated  from the principal compo-

nent  score  were  identical to the thcoretical  values  witl)in  1.58%.

                                                (Reccived April 24, 1992)

   KeywordphnHses

concentration  of  Si02, AI20/i and  CaO;  multivariate  analysis;  X-ray  diffractometer.


