
한국광물학회지 제 26 권 제 1 호 (2013년 3월 )

J. Miner. Soc. Korea, 26(1), 27-34 (March, 2013) http://dx.doi.org/10.9727/jmsk.2013.26.1.27

－ 27 －

PONKCS 방법을 이용한 비정질 실리카 함유 
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요약:X-선회절 분석은 결정질 물질의 정량과 정성분석을 위한 가장 효과적인 분석기술이며, 따라서 

회절자료를 이용한 매우 다양한 광물조성 정량분석법이 존재한다. 본 연구에서는 비정질 실리카, 석

영, 뮬라이트, 강옥으로 제조한 인공광물혼합시료를 대상으로 리트벨트법과 PONKCS (partial or no 

known crystal structure) 방법을 적용하여 정량 X-선회절 분석을 수행하였다. 100% 비정질 실리카와 

내부표준시료 첨가 시료의 회절자료를 이용하여 PONKCS 방법으로 비정질 실리카의 결정 모형을 성

공적으로 구축하였다. 비정질 실리카의 경우, 원 중량 대비 치우침의 절대값 평균은 1.85 wt%였다. 비

정질 실리카의 함량이 작은 경우 상대적으로 높은 치우침을 보이는데, 이는 배경 회절패턴의 강도가 

낮음에 기인하는 것으로 판단된다. 그밖에 석영, 뮬라이트, 강옥의 경우, 치우침의 절대값 평균은 각각 

0.53 wt%, 0.87 wt%, 0.57 wt%였다. 내부표준물질 혼합법을 적용한 전통적인 리트벨트 정량분석 결

과와 비교할 때 PONKCS 방법이 비정질 실리카를 포함한 인공광물혼합시료에 대하여 신뢰도 높고 

성공적인 정량 분석법임을 확인해 주었다.

주요어:정량 X-선회절 분석, 리트벨트법, PONKCS법, 비정질 실리카, 광물혼합시료, 석탄회

ABSTRACT : X-ray powder diffraction is one of the most powerful techniques for qualitative and 

quantitative analysis of crystalline compounds. Thus, there exist a number of different methods for 

quantifying mineral mixtures using X- ray diffraction pattern. We present here the use of Rietveld and 

PONKCS (partial or no known crystal structure) methods for quantification of amorphous and 

crystallized mineral phases in synthetic mixtures of standard minerals (amorphous silica, quartz, mullite 

and corundum). Pawley phase model of amorphous silica was successfully built from the pattern of 

100 wt% amorphous silica and internal standard-spiked samples by PONKCS approach. The average of 

absolute bias for quantities of amorphous silica was 1.85 wt%. The larger bias observed for lower 

quantities of amorphous silica is probably explained by low intensities of diffraction pattern. Averages 

of absolute bias for minerals were 0.53 wt% for quartz, 0.87 wt% for mullite and 0.57 wt% for 
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corundum, respectively. The PONKCS approach achieved improved quantitative results compared with 

classical Rietveld method by using an internal standard.

Key words : quantitative X-ray diffraction analysis, Rietveld method, PONKCS method, amorphose 

silica, mineral mixtures, coal ash

서    론

  X-선회절분석(XRD)은 광물을 감정하는데 있어

서 기본적이고도 효과적인 기기 분석방법이지만, 

광물조성을 정량적으로 평가하는데 있어서는 분석

기술상 극복해야 할 변수가 많아서 그동안 다소 제

한적으로 적용되어 왔다. 최근에 X-선회절 분석 자

료에 대한 전산처리 기술의 발달과 기기 성능의 발

달에 따라 이 분석을 통해서 토양, 암석, 퇴적물 등

의 지질시료에 대한 광물조성을 정량적으로 분석

할 수 있는 상황에 이르렀다. X-선회절 분석에 의

한 지질시료의 다성분 정량분석 방법 중 회절강도

를 이용한 일반적인 방법은 외부표준물질로 강옥

(corundum)을 사용하는 matrix-flushing method 

(Chung, 1974a, b)과 reference intensity ratios 

(RIRs) 방법(Hillier, 2003) 등이 있다. 이러한 회절강

도 이용 방법은 특정 회절선의 회절 강도 또는 면

적을 이용하는 반면에, 리트벨트법(Rietveld meth-

od)은 분석한 전체 구간의 회절자료를 이용하는 방

법(Full Pattern Fitting)이다. 리트벨트법에서는 분

말 회절패턴에 포함되어 있는 개별 광물의 결정구

조 정보와 기기분석 인자 정보를 이론적으로 재현

한 모형 패턴을 실제 측정된 분석 결과 패턴에 맞

추어 가며 그 차이를 최소화시키는 방식으로 각 광

물상의 결정구조가 결정된다. 리트벨트법은 본래 

분말회절자료(powder diffraction data)를 이용하여 

광물의 결정구조분석을 수행하기 위해 개발된 해

석법이었지만, 최근의 컴퓨터 관련 기술의 발달로 

인해서 구조분석뿐만 아니라 광물혼합시료의 정량

분석에도 효과적으로 적용하게 되었다(Rietveld, 

1969; Jones, 1989). 전통적으로 잘 알려진 Fullprof, 

GSAS, RIETAN 등의 리트벨트법 기반 결정구조

해석 프로그램은 무료로 배포하며 이를 이용하여 

구조분석 및 정량분석을 수행할 수 있다. 또한 결

정학적 이론의 복잡성을 단순화하거나 사용의 편

의성을 향상시킨 다양한 종류의 리트벨트법 기반 

프로그램들(SIEROQUANT
TM

, Cerius
TM

, DIFF-

RAC
PLUS

 TOPAS 등)이 최근에 많이 개발되어 상

용화되었고, 국내에서도 해양퇴적물 연구를 위하여 

광물정량분석이 활용되고 있다(Son et al., 2009; 

Moon et al., 2009; Cho et al., 2011). 또한 전구간 

회절자료 이용법 중 결정구조 이론에 기반하지 않

고 표준광물시료의 실측 회절선을 데이터베이스화

하여 합성회절선으로 사용는 방식의 프로그램

(ROCKJOCK)을 이용하여 황철석의 정량분석이 

수행되기도 하였다(Chon et al., 2006). 그러나 분

말 X-선회절패턴을 이용한 정량분석법은 시료의 

전처리 방법과 기기 종류에 따른 해석자료 결과의 

재현성 등과 관련된 정확도와 정밀도에 있어서 오

차와 오류가 발생할 수 있기 때문에 정량분석을 수

행함에 있어서 여전히 많은 주의가 필요하다.

  DIFFRAC
PLUS

 TOPAS (Bruker AXS Inc., Kar-

lsruhe, Germany) 소프트웨어는 세 가지 종류의 

X-선 회절패턴에 대한 Fitting 모델이 가능하다. 첫 

번째는 결정구조 모델(structural model)로서 공간

군, 격자상수, 단위포 내 원소의 종류 및 위치 등 

리트벨트법의 인자들을 모두 포함하고 있다. 두 번

째는 격자 모델(lattice model)로서 공간군, 격자상

수, 가상의 결정구조 인자를 포함하며, Pawley 

phase이나 Le Bail phase로도 표현된다. 세 번째는 

피크 모델(peak phase model)로서 관련 피크의 위

치와 면적의 집합체로 표현된다. 이 중에 결정구조 

모델만이 전통적인 리트벨트법에 기반한 정량 X-

선회절 분석에 적용가능하다. 그러나 리트벨트 기

반 정량 X-선회절 광물분석은 복합광물상 시료 내 

모든 광물상이 동정가능하며, 모두 결정질이고, 각

각의 광물상에 대한 결정구조를 알고 있다는 가정

을 만족해야 한다. 따라서 일정량의 비정질이나 결

정도가 매우 낮은 광물상을 포함할 경우, 알려진 

결정구조 정보 없이 리트벨트법에 의한 광물정량을 

수행하는 것은 매우 어렵다(Bish and Howard, 1988; 

Hill and Howard, 1987; O’Connor and Raven, 1988). 

이러한 경우, 시료에 포함되어 있지 않은 내부 표

준물질을 이용하거나(Williams and Van Riessen, 

2010), PONKCS (partial or no known crystal struc-

ture) 방법(Scarlett and Madsen, 2006)을 적용하여 
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Sample 

ID

Amorphous

 SiO2

Quartz Mullite Corundum

SA3 30 30 30 10

SA4 40 25 25 10

SA5 50 20 20 10

SA6 60 15 15 10

SA7 70 10 10 10

Table 1. Synthetic mineral mixtures simulating the 

simple compositions for fly ash             (wt%)

광물의 정량분석을 수행할 수 있다. PONKCS 방

법은 결정구조정보가 부족한 미지의 광물상을 임

의의 결정구조와 가상의 결정구조 인자로 재정의

하고, 이를 기반으로 혼합되어 있는 타 광물과의 

정량적 분석을 리트벨트법에 기반하여 수행하는 

방법이다.

  석탄회는 석탄연소부산물로서 원연료의 성분, 광

물조성, 발전소 특성 및 운영방법에 따라서 다양한 

조성을 갖는다. 결정질 광물조성은 주로 석영과 뮬

라이트이며, 약 40∼80 wt%의 비정질을 포함하고 

있다(Vassilev and Vassileva, 1996). 최근 이러한 

석탄회를 지오폴리머로 재활용하려는 연구가 활발

히 진행되고 있으며, 이때 실제 주 반응성을 가지

는 물질은 비정질의 규산알루미늄(aluminosilicate) 

물질임이 알려졌다(Pietersen et al., 1989; Brouwers 

and Van Eijk, 2002; Sindhunata et al., 2006). 따

라서 석탄회 내의 비정질 물질과 결정질 광물상을 

정량하는 것은 석탄회의 지오폴리머 재활용에 있

어서 필수적이며 우선적인 단계이다. 최근 Williams 

and Van Riessen (2010)은 X-선회절 분석과 X-선

형광 분석 자료를 사용하여 석탄회의 결정질 광물

을 정량화하고 이를 토대로 반응성 비정질량(비정

질 알루미나와 비정질 실리카)을 산출한 바 있다. 

이들은 bulk X-선회절 분석뿐만 아니라 시료의 흡

수도를 고려한 최적의 내부 표준시료의 선택과 석

영, 뮬라이트, 산화철 등의 주요 구성 광물들에 대

한 전자현미경분석을 보완 수행하였다.

  본 연구에서는 비정질 실리카를 많이 포함하고 

있는 석탄회의 광물조성을 단순 모형화하여 주구

성광물인 비정질 실리카, 석영, 뮬라이트, 강옥으로 

구성된 인공광물혼합시료를 제조하였다. 구성된 인

공광물혼합시료의 비정질 실리카에 대하여 PONKCS 

방법을 적용한 정량 X-선회절 분석을 수행하였으

며, 내부표준물질을 이용한 전통적인 리트벨트법 

기반의 정량방법과 그 결과를 비교하고 그 의미를 

고찰하였다.

연구방법

시료 준비 및 X-선회절 분석

  인공광물혼합시료는 각각 다른 함량의 비정질 실

리카(amorphous SiO2, 99.8%, Aldrich), 석영(SiO2, 

∼99%, Sigma-Aldrich), 뮬라이트(Al6O13Si2, Aldrich), 

강옥(α-Al2O3, NIST SRM 676a)으로 4 g씩 제조

하였으며, 그 함량 비율은 표 1에 제시하였다. SA5 

시료는 PONKCS 방법의 적용을 위한 내부표준물

질 혼합을 위하여 약 20 g 정도로 충분히 준비하

였다. 준비된 시료들은 모두 8 mL 에탄올을 이용

하여 미세분말화장치(micronizer, McCrone)에서 5

분간 5 µm 이하로 균질 혼합 및 미세분말화하였

으며, 50°C의 전기로에서 건조 후 아게이트 막자

사발에서 재분쇄하였다.

  X-선회절 분석은 Cu target과 LynxEye position 

sensitive detector가 부착된 D8 Advance diffrac-

tometer (Bruker-AXS)를 이용하여 수행하였다. 회

절 패턴은 5°∼100° 2θ 구간, 0.01° 스텝, 스텝당 

1초, 30 rpm과 0.5 rps 회전형 시료 스테이지의 조

건으로 취득되었으며, 0.3° 발산슬릿과 2.5° 이차 

Soller 슬릿이 사용되었으나 산란제거용 슬릿과 knife 

edge는 사용되지 않았다. 기기 인자(fundamental 

parameter)를 구하기 위해서 동일한 조건으로 표준

시료(LaB6, NIST SRM 660b)에 대한 X-선회절 패

턴을 취득하였다.

리트벨트 구조분석 및 정량 X-선회절 분석

  리트벨트법을 이용한 정량 X-선회절 분석법은 

초기 결정구조 인자를 필요로 하며, 초기 결정구조 

모델을 선택함에 있어서 매우 신중해야 한다. 일반

적으로 광물상의 신뢰도 있는 결정구조자료는 

Inorganic Crystal Structure Database (ICSD, FIZ 

Karlsruhe)에서 얻을 수 있으며, 그밖에 미국 광물

학회의 American Mineralogist Crystal Structure 

Database (http://rruff.geo.arizona.edu/AMS/amcsd. 

php)나 Crystallography Open Database (COD, 

http://www.crystallography.net/)에서 획득할 수 있

다. 본 연구에서 비정질 실리카 이외에 사용된 초
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Lattice parameter a (A)
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o

Fig. 1. Relationship between Si/Al ratio and the 

lattice parameter a of the commonly encountered 

mullite structures from the ICSD database.

Sample 

ID

Amorphous

 SiO2

Quartz Mullite Corundum CaF2

SAF1 45 18 18 9 10

SAF2 40 16 16 8 20

SAF3 35 14 14 7 30

SAF4 30 12 12 6 40

SAF5 25 10 10 5 50

Table 2. Five internal standard mixtures of SA5 

sample and fluorite (CaF2)                  (wt%)

기 결정구조 정보는 ICSD 2009에서 수집되었으며 

석영, 뮬라이트, 강옥, 형석의 ICSD 번호는 각각 # 

174, # 66448, # 63647, # 41413 번이다. 석영, 강

옥, 형석은 결정구조 및 구성원소가 단순하여 리트

벨트 구조분석 및 정량 X-선회절 분석 수행 시 초

기 결정구조 정보에 따른 차이가 크게 나타나지 않

는다. 그러나 뮬라이트의 경우, Al4+2xSi2-2xO10-x 형

태의 고용체로서 x는 0.14∼0.49값을 가지며, 이에 

따라 정량 X-선회절 분석에 큰 영향을 미치게 된

다. Si와 Al의 구성비는 결정구조의 격자상수 크기

와 매우 밀접한 상관관계를 가지기 때문에 초기 결

정구조를 선택함에 있어서 중요한 지표로 사용될 

수 있다. 따라서 ICSD 2009의 뮬라이트 결정구조

들에서 제공되는 격자상수 a와 Si/Al 고용체 조성

비의 상관관계를 도시하였으며, 일차적 리트벨트 

구조분석 결과로 얻어진 격자상수 a (7.5818 Å)와 

가장 유사한 ICSD # 66448 (Al4.75Si1.25O9.63)의 뮬

라이트 결정구조 정보를 초기 결정구조 모형으로 

선택하였다(그림 1).

  리트벨트 구조분석은 Bruker DIFFRACPLUS 

TOPAS (version 4.2) 프로그램을 사용하여 계산되

었으며, 회절형태(peak shape)에 영향을 미치는 형

태함수 및 기기인자(instrumental parameter)는 X-

선분말회절 형태 표준시료인 LaB6의 회절자료를 

이용하여 FPA (fundamental parameters approach)

방법을 적용하였다(Cheary and Coelho, 1992; Ortiz 

et al., 2000). 리트벨트 구조분석 요소는 스케일 

인자, 0점 인자, 기저선 함수 인자, 단위포 및 편향

성 인자, crystallite size 인자, 피크 형태 함수 인

자, 원자 자리 좌표 인자, 비대칭성 인자, 전체 열

진동 인자 등으로 구성되어 있으나, 본 연구에서는 

구조분석 계산에는 스케일 인자, 0점 인자, 기저선 

(background) 함수 인자, 단위포 인자, crystallite 

size (L) 인자만 포함시켰으며, 그 외의 인자는 초

기 구조모형의 기본 값으로 고정하였다.

  PONKCS 방법을 적용할 비정질 실리카의 결정

모형을 구성하기 위하여 내부표준물질로는 형석

(fluorite, CaF2, 99.985%, Alfa)을 사용하였으며, 

표준 검정선을 구하기 위하여 총 중량 4 g을 기준

으로 SA5 시료와 형석의 혼합 비율을 5가지로 준

비하였다(표 2). SA5 시료와 CaF2 비율은 9 : 1, 8 :

2, 7 : 3, 6 : 4, 5 : 5로서, 비정질 실리카와 CaF2 비

율로는 8.2 : 1.8, 6.7 : 3.3, 5.4 : 4.6, 5.3 : 5.7, 3.3 :

6.7에 해당한다. 내부표준시료 혼합시료들은 인공

광물혼합시료와 동일한 방법으로 미세분말화장치

를 이용하여 균질하게 혼합하고 미세분쇄하여 준

비하였다.

연구결과 및 토의

  PONKCS 방법을 적용하여 비정질 실리카의 결

정모형을 구성하기 위해서는 크게 두 단계의 과정

이 필요하다. 첫 번째로는 Pawley phase (lattice 

model)를 구성하는 단계이며, 두 번째는 ZMV (Z 

= No. of formula units in unit cell, M = molec-

ular mass of formula unit, V = unit cell volume) 

인자를 검정하는 단계이다. 여기서 ZM은 단위포 

중량을, V는 단위포 부피를 의미한다. 비정질 실리

카의 X-선회절 패턴은 약 21° 2θ 부근에서 폭넓은 
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Fig. 2. Powder diffraction pattern of amorphous SiO2

overlaid with calculated pattern from Pawley phase 

model.

Sample ID Rexp Rwp Rp GofF

SAF1 3.69 4.95 3.86 1.34

SAF2 3.92 5.19 4.07 1.33

SAF3 4.11 5.38 4.22 1.31

SAF4 4.24 5.63 4.44 1.33

SAF5 4.53 7.16 5.69 1.58

SA3 3.56 5.60 4.36 1.58

SA4 3.53 5.28 4.11 1.50

SA5 4.18 5.08 3.84 1.21

SA6 3.44 4.86 3.75 1.41

SA7 3.43 4.60 3.57 1.34

Note: Rp (profile), Rwp (weighted  profile), Rexp (expec-

ted profile), GofF (goodness of fit) according to Young 

(1993)

Table 3. Summary of Rietveld analysis agreement 

indices for the internal standard mixtures and the 

synthetic mineral mixtures                    (%)

회절 피크를 보인다. 비정질 실리카를 Pawley phase

로 구성하기 위하여 21° 2θ 부근 회절선을 포함하

여 주변의 임의의 회절선을 수 개 추가하고, TOPAS 

프로그램의 iterative least-squares indexing (LSI 

indexing)을 이용하여 최적의 공간군과 단위포 정

보를 가정하였다. 가정된 Pawley phase는 리트벨

트 구조분석으로 계산되어 사방정계의 공간군 P222, 

a = 7.304(33) (Å), b = 5.172(24) (Å), c = 4.508 

(14) (Å), 단위포 부피 170.3(12) (Å3
)로 설정되었

다. 이때 리트벨트 구조분석의 완성도를 지시하는 

잔차 지수(residual index)인 Rexp (expected profile 

R), Rwp (weighted profile R), Rp (profile R), GofF 

(Goodness of Fitness, Rwp/Rexp)는 각각 3.83%, 

3.84%, 2.87%, 1.00으로서 충분한 신뢰도를 보여

주었다(그림 2). 실제 구조분석이 얼마나 잘 이루

어졌는지를 지시하는 지수는 GofF인데 Rwp/Rexp 

비로 나타내며 Rwp과 Rexp 지수의 차이가 작을수록 

구조분석이 성공적으로 수행되었다고 할 수 있다. 

리트벨트 정량 이론(Bish and Howard, 1988; Hill 

and Howard, 1987; O’Connor and Raven, 1988)에 

따르면, 비정질 실리카의 ZM은 그 중량비(W), 구

조분석된 스케일 인자(S), 내부표준시료(CaF2)의 ZMV 

인자에 의하여 결정되며(Scarlett and Madsen, 

2006), 다음의 식으로 요약된다.

   






 

 




 




  ZMamrphous SiO2는 SA5 시료와 5가지 CaF2 내부

표준혼합시료의 구조분석 결과로부터 산출된 표준

검정선에 의해 결정되는데, 최소자승법으로 5가지 

ZMamrphous SiO2 계산 값과 실제 중량 값의 차가 최

소화되는 값을 취하였다.

  각각 5가지의 인공광물혼합시료와 내부표준물질 

혼합시료에 대한 최종 리트벨트 구조분석의 신뢰

도를 지시하는 잔차 지수 Rexp, Rwp, Rp, GofF (Young, 

1993)는 표 3에 제시하였다. 또한 대표적인 시료에 

대한 리트벨트 구조분석 결과들을 그림 3에 도시

하였다. 구조분석 계산 후 이론적으로 기대되는 지

수 Rexp는 3.43∼4.53%, 가중치 지수 Rwp는 4.60∼

7.16%, Rp는 3.57∼5.69%로 나타났다. GofF 값은 

1.21∼1.58로서, 복합 광물상의 분말 X-선 결정구

조 해석 결과로서는 충분히 신뢰할 수 있는 수준으

로 판단된다. CaF2 내부표준물질 혼합시료의 리트

벨트 정량분석 결과와 인공광물혼합시료에 대한 

PONKCS 정량분석 결과는 표 4와 그림 3에 제시

하였다.

  PONKCS 방법은 비정질 함유량이 높거나 구성 

광물의 결정구조 정보가 부족하여 분말 X-선회절 

자료와 결정구조 정보를 100% 활용하더라도 리트

벨트 결정구조 분석의 완성도를 높이기 어려운 점
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Sample 

ID

Amorphous

 SiO2

Quartz mullite corundum CaF2

SAF1 43.29(25) 18.558(67) 18.684(98)  9.467(66) 10

SAF2 38.13(20) 16.693(64) 16.88(10)  8.288(66) 20

SAF3 32.80(19) 14.680(61) 15.23(11)  7.291(66) 30

SAF4 28.43(18) 12.525(61) 12.90(12)  6.149(69) 40

SAF5 24.27(21) 10.121(70) 10.55(14)  5.060(81) 50

SA3 26.13(34) 31.14(16) 31.84(19) 10.898(91) -

SA4 38.75(27) 25.26(13) 25.49(16) 10.495(83) -

SA5 48.59(28) 20.56(12) 20.06(17) 10.785(97) -

SA6 60.25(20) 14.938(85) 14.51(14) 10.297(83) -

SA7 72.46(15)  9.388(58)  8.51(11)  9.643(74) -

Note: Esd’s on the last significant digit are in paren-

theses

Table 4. Rietveld quantification results of the in-

ternal standard mixtures, and PONKCS quantifica-

tion results of the synthetic mixtures using the 

Pawley phase model for amorphous SiO2    (wt %)
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Fig. 3. Plot showing the observed, calculated powder

diffraction patterns and difference as determined 

from Rietveld refinement for a) SAF1 and b) SA5 

samples. The Bragg reflections for the phases are 

indicated by vertical bars.토광물 혼합물질, 시멘트 물질, 석탄회 등의 정량

분석에 매우 유용하게 사용될 수 있다. 최근 여러 

연구자들이 라테라이트 내 pooly ordered 논트로나

이트와 강옥의 정량분석(Scarlett and Madsen, 2006; 

Scarlett et al., 2008; Wang et al., 2011)이나, 비

산재 석탄회와 메타카올린을 원재료 기반으로 한 

지오폴리머(geopolymer)의 정량분석(Williams et 

al., 2011)에 성공적으로 적용된 바 있다. 본 연구

에서 비정질 실리카를 Pawley phase 모형으로 구

성한 PONKCS 방법을 적용하여 정량분석을 수행

한 결과, 비정질 실리카의 경우, 원 중량 대비 치우

침(bias)의 절대값 평균은 1.85 wt%였다. 30 wt%

의 비정질 실리카를 포함한 SA3 시료를 제외하면 

비정질 실리카의 원 중량 대비 3 wt% 이내의 치우

침를 보여주고 있다. 비정질 실리카 함량이 30 

wt%로 낮아짐에 따라서 원중량에 대비하여 점차 

저평가되는 한계를 보이는데, 이는 낮은 함량의 비

정질 실리카가 보이는 배경 회절패턴이 낮기 때문

인 것으로 판단된다. 그러나 SA3 시료의 경우 낮

은 함량의 비정질 실리카가 보이는 배경 회절패턴

이 낮음에도 불구하고, 원 중량 대비 4 wt% 정도

의 치우침을 보여주었다(그림 4).

  그밖에 석영, 뮬라이트, 강옥의 경우, 치우침의 

절대값 평균은 각각 0.53 wt%, 0.87 wt%, 0.57 

wt%였다(표 4). 모든 시료에서 결정질 광물인 석

영, 뮬라이트, 강옥의 원 함량에 대하여 2 wt% 이

내의 치우침을 보여줌으로서 비교적 정확한 정밀

도의 정량분석이 수행되었음을 확인할 수 있었다

(그림 4). SA5 시료에 대하여 10∼50 wt% 비율의 

내부표준물질(CaF2) 혼합법을 적용한 전통적인 리

트벨트 정량분석 결과들과 PONKCS 방법을 적용

한 결과를 비교하면, PONKCS 방법의 결과에서 

비정질 실리카의 함량을 포함한 모든 광물조성의 

원 중량에 대한 치우침이 상대적으로 낮게 나타났

다(그림 5). 따라서 PONKCS 방법은 비정질 실리

카를 포함한 인공광물혼합시료에 대하여 신뢰도 

높고 성공적인 정량 분석법임을 확인해 주었다. 또

한 이러한 방법은 비정질 실리카를 포함하는 타 혼

합광물상 물질에 대한 분말 X-선회절 정량분석을 

수행할 때 일반적으로 적용될 수 있을 것으로 기대

된다.
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Fig. 4. PONKCS quantification results of the syn-

thetic mixtures using the Pawley phase model for 

amorphous SiO2. Error bars represent a 6σ range of 

quantification results. The “bias” represents the dif-

ference between the weighed and measured values.
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Fig. 5. Comparisons of overall bias between the 

PONKCS method (closed symbols) and the traditio-

nal rietveld method (open symbols) using the dif-

ferent ratios of internal standard (CaF2) for SA5 

sample including 50% amorphous SiO2. Error bars 

represent a 6σ range of quantification results. The 

“bias” represents the difference between the weighed 

and measured values.

결  론

  본 연구에서는 석탄회 광물조성의 단순 모사를 

위하여 비정질 실리카, 석영, 뮬라이트, 강옥으로 

제조한 인공광물혼합시료를 대상으로 리트벨트법

과 PONKCS 방법을 적용한 정량 X-선회절 분석

을 수행하였다.

  PONKCS 방법을 적용한 비정질 실리카의 결정

모형은 사방정계의 공간군 P222, a = 7.304 (Å), 

b = 5.172 (Å), c = 4.508 (Å), 단위포 부피 170.3 

(Å3
)로 설정되었으며, ZMamrphous SiO2는 2.117로 결

정되었다. PONKCS 방법을 이용한 정량분석 결과, 

30 wt%의 비정질 실리카를 포함한 SA3 시료를 

제외하면 비정질 실리카의 원 중량 대비 3 wt% 이

내의 치우침을 보여주었다. 또한 모든 시료에서 결

정질 광물인 석영, 뮬라이트, 강옥의 원 함량에 대

하여 2 wt% 이내의 치우침을 보여줌으로서 비교

적 정확한 정밀도의 정량분석이 수행되었음을 확

인하였다.

  내부표준물질 혼합법을 적용한 전통적 리트벨트 

정량분석 결과에 비하여, PONKCS 방법의 결과에

서 모든 광물조성의 원 중량에 대한 치우침이 상대

적으로 낮게 나타났다. 이러한 결과는 PONKCS 

방법이 비정질 실리카 포함 인공광물혼합시료에 

대하여 신뢰도 높고 성공적인 정량분석법이며, 비

정질 실리카를 포함하는 타 광물혼합물질에 대한 

분말 X-선회절 정량분석을 수행할 때 일반적으로 

적용가능함을 지시한다.
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