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Pomocí přístroje Coulter Counter bylo stanoveno rozdělení velikost-í 
částic lcaolínit Sedlec a jeho změny po výpalu na teploty 200 až 700 °0. 
Bylo zjištěno, že k vrírazné změně velikosti částic dochází v průběhit 
dehydroxylace kaolinitu při teplotách 400° až 600 °0, kdy se vzrůstající 
teplotou velikost částic vzriistá. Stanovené změny v _rozdělení velikostí 
částic jsou zpiisobeny slinováním částic uspořádaných v agregáty. Při 
stejných zkoitškách provedených clo 700 °0 za poitžití vzorku illitického 
jílu, (Fithian, Illinois, U. S. A.) nebylo obdobné slinování částic pozoro­
váno. 

ÚVOD 

Při studiu tepelného rozkladu kaolinitu rentgenovou difrakční metodou bylo 
prokázáno, že v počátečních fázích tepelného zpracování nastává nejprve 
rekrystalizace (Kupka [l]). Dehydroxylací kaolinitu vzniklý metakaolinit se 
podle rentgenometrických měření, která provedli Brindley a Nakahira [2], 
vyznačuje struktmní krystalovou mřížkou vykazující pouze _dvojrozměrnou 
symetrii s nezměněnými mřížkovými konstantami a, b. Podle uvedených 
autorú jde o homogenní reakci, při které zůstává zachována púvodní konfigu­
race vrstvy (SiO4) tetraedrů a dochází pouze k rozrušení oktaedrické Al-O­
-OH vrstvy a ke zmenšení rnezivrstevné vzdálenosti na 6,3 A. Nehomogenní 
mechanismus dehydroxylace kaolinitu, podmíněný protisměrnou difúzí lrn­
tiontů H +, Al3+ a Si4+, předpokládá Taylor [3]. Ve shodě s výsledky rentgenové 
difrakční analýzy jsou i pozorování, která byla uskutečněna pomocí elektrono­
vého mikroskopu [4]. Tato ukázala, že tvar krystalků kaolinitu zůstává po 
dehydroxylaci nezměněn. Teprve pozorováním prováděným pomocí řádko­
vacího elektronového mikroskopu Segnit a Anderson ,[5] zjistili, že výpalem 
kaolinitu se smršťují agregáty tvořené krystalky kaolinitu ve směru kolmém 
k rovině vrstev tak, že jednotlivé lístkovité částice tvořící agregát, nejsou po 
výpalu pi'-i teplotě 800 až 900 °C již vzájemně odděleny. Uvedené změny 
u agregátů částic kaolinitu spojují Segnit a Anderson se ztrátou strukturních
OH skupin při dehydroxylaci kaolinitu.

Rentgenometrickým sledovánim změn probíhajících při ohřevu illitu bylo 
zjištěno, že rentgenogramy dehydroxylované formy vykazují jen malé změny 
oproti rentgenogramu původního jílu [6], [7]. Ani hodnota dvojlomu částic 
illitu nevykazuje po dehydroxylaci, probíhající při 300 až 600 °C, žádné změny 
a postupně se snižuje teprve po výpalu při vyšší teplotě [6]. Pozorováním 
morfologie vypálených částic pomocí řádkovacího elektronového mikroskopu 
nebyly shledány žádné změny až do teploty 900 °C [7]. 
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EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 

Použité  ,vzorky  a· je j ich  tepelné zpracování  

Při práci byl používán kaolín Sedlec a illitický podložní jíl z lokality Fithian. 
(Illinois, U. S. A.). 

Ze vzorků byly odstraněny hrubší částice na sítu s velikostí otvorů 0,06 mm. 
Chemické složení, udané ve váhových procentech, bylo u kaolínu Sedlec: 
Si02 - 46,33, Ali03 - 37,76, Fe203 - 0,34, Ti02 - 0,23, CaO - 0,7í, MgO­
- 0,08, K20 - 0,83, ,S03 - 0,07, vlhkost 0,62, ztráta žíháním 13.04 a u illi­
tického jílu Fithian: Si02 - 47,72, Ah03 - 23,90, Fe203 - 6,43, Ti02 - 0,52,
CaO - 2,12, MgO - 1,65, K20 - 5,46, Na20 - 0,·30, S03 - 0,22, vlhkost. 
5,07, ztráta žíháním 6,62. 

Práškové vzorky o váze 1 g byly zahř'ívány v korundovém kelímku v deri­
vatografu rychlostí ohřevu 10 °C. min-1 na teploty 200, 300, 400, 500, 600 
a 700 °C. Po dosažení dané teploty byl ohřev přerušen a vzorek vyjmutím 
z přístroje ochlazen na teplotu laboratoře. 

Stanovení rozdělení  vel ikosti  částic  

Rozdělení velikostí částic u púvodních a tepelně zpracovaných vzorkú bylo 
stanoveno pomocí přístroje Coulter Counter, který umož11.uje určení počtu 
a velikosti částic v elektricky vodivém systému [8]. K měření byla použita 
měřicí trubice s otvorem o prúměru 140 µm. Jako měřicího elektrolytu bylo 
užito 1 ¾ního vodního roztoku chloridu sodného, ke kterému byl přidáván. 
pyrofosforečnan sodný v množství 1,33 g Na4P207 . 10 H20 na 1 litr roztoku. 
Filtrace připraveného elektrolytu byla postupně prováděna membránovými 

. filtry Synpor 3 a Synpor 6 se střední velikostí pórů 1,5 a 0,40 µm. Ke kalibraci 
byly užívány částic(:) Lycopoclia, jejichž pn\měr v daném elektrolytu byl podle 
měření provedeného optickým mikroskopem 34 µm. K vlastnímu měření bylo 
používáno suspenze vzorku ve 200 ml elektrolytu připravené tak, aby počet 
částic v objemu 2 ml suspenze nebyl větší než 40 000. Měřením, prováděným 
po 5 min a po 2 h od začátku míchání suspenze v měřicí kádince, bylo­
nejprve ověřeno, že při použití uvedeného elektrolytu nedochází v prúběhu 
měření ke změnám v rozdělení velikostí částic eventuální koagulací nebo 
naopak rozplavováním částic při míchání suspenze. 

Při kalibraci a vyhodnocování výsledkú byl dodržován postup uváděný 
výrobcem přístroje [8]. Hodnoty získané při !llěření byly zpracovány kalkulá- , 
torem Hewlett Packard 9820A. 

VÝSLEDKY A DISKUSE 

Změny v rozděle11í vel ikost í  částic  po tepelném zpr  a c ov:ání 
kaol ínu  

Výsledky stanovení rozdělení velikostí částic u kaolínu Sedlec a u vzorků 
zahřátých na 400, 500, 600 a 700 °C jsou uvedeny na obr. 1. Zrnitostní slože1ú · 
vzorků zahřátých na 200 a 300 °C bylo stejné jako u původního kaolínu. 
Zvětšující se zastoupení hrubších částic ve vzorcích vypálených při 400 až. 
700 °C je zřejmě, ve sho'dě s údaji, které uvádí Kupka [l] a Segnit a Andel'Son 
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K mechanismii clehyclroxylace kaolinitit a illitu 

[5], způsobeno rekrystalizací l�aolinitu a zejména vzájemným spojovamm 
• částic uspořádaných v agregátech. Spojování v agregátech uspořádaných částic,

které je možno označit jako slinování, probíhá podle uvedených výsledků
intenzívně při 500 až 600 °C, tedy současně s dehydroxylací kaolinitu.
Protože ke slinování částic kaolinitu v agregátech dochází především v průběhu
dehydroxylace, lze předpokládat, že je důsledkem difúze kationtů. Tento zá­
věr se shoduje s názorem Taylora [3] o nehomogenním mechanismu dehydro­
xylace kaolinitu.
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Změny v rozděle ni vel ikost í  část ic  po  tepelném zpracování  i llitu 

Rozdělení velikostí částic u původního vzorku illitického jílu Fithian a u 
vzorku, který byl zahřát na 700 °C, je uvedeno na obr. 2. Na rozdíl od výraz­
ných změn zmitostního složení, pozorovaných po ohřevu kaolínu, nebyly 
obdobné změny zrnitosti illitu pozorovány až clo teploty 600 °C. Uvedené 
zjištění odpovídá pozorováním, která řádkovacím elektronovým mikrosko­
pem provedli Segnit a Anderson [7], a ukazuje na rozdíly v mechanismu de� 
hydroxylace kaolinitu a illitu. U· illitu nastává zřejmě oddělování vrstev 
v rovině 001, jak bylo pozorováno u muskovitu [9]. 
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ZÁVĚR 

Stanovením rozdělení velikostí částic u původních vzorků kaolínu a illitu 
a u těchto vzorků po jejich zahřátí na 200 až 700 °0 bylo zjištěno, že při.ohřevu 
kaolínu dochází v průběhu dehydroxylace ke slinování částic. Obdobné 
slinování částic illitu v průběhu dehydroxylace nebylo pozorováno. Uvedená 
zjištění potvrzují nehomogenní mechanismus dehydroxylace kaolinitu. Je 
zřejmé, že zjištěné slinování kaolinitu v průběhu dehydroxylace může být 
jednou z příčin zpevúování keramické hmoty při nízkých teplotách. 
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H MEXAHH3MY ,JJ;Erllf(POHCHJIAJJ;HH l{AOJIHI-IHTA H J!IJIJIHTA 

M1marr fJiomen: 

I-I ay'.u-io-u.ccJte8oaa.ni.eJtbC1,:u.ií. u.1-I.cnw.mym cmpou.meJtbHbix .,11.amep u.aJtoa, B pno 

Onpep;emIJOTCH np11 noMorr�u rrprr6opa HyJITCp-HaynTep (Coulter • Counter) rpaHy.rro­
Me-rpw1ec1mi,'1 COCT8B 1mo.murn MCCTopomp;eHJJH CeJ\JlO[l, II eťO Jl3MCHeHrrn IlOCJle 06lIHll'U 
p;o TeMnepaTypr,1 200-700 °C. 

Y CTUHOBJl0HO, qTo cyrn;ecTnem-roe 113M01IeJrne rpanyJIOM0TJ)ll'JeCHOI'O COCT8B8 BI,!31,!B80TCH 
n ie•rem-re p;erHJ.\J)OJWHJim�un HaOJJHHIITa rrpn TeMnepaTypax 400-600 °C, Horp;a c napacTaIO­
m;ei,'r TeMnepa·1·ypo:w yneml'mnaeTcn pa3Mep qacnn\. Y CTUHOBJIBIIH1Je 11aMerreHHH rparryJio­
MOTJ)H'JeCirnro COCTUBa BT,!31,TDUJOTCH CITOHUHHOM lJUCTIH(, ynopnp;o1J0IIH1IX D arperaTu. IIp11 
OJ:(HHUHOB1IX I1CTIT,ťl'UHHHX, IIJ)OBOJ:IHMhlX /:(O 700 °C \C np11Merre1meM 06paa11,a HJlJHITM'lOCHOH 
rmrnr,r (CDHTHarr, HJimmoa - CIIIA) aumrornqrroe cnermrure •rncTIII\ ne 3aMeTHJIIl. Ha ocrrone 
rrpnne).\eHHbIX peaym,TUTOB MO)I(HQ npegrrOJIUl'U'fl, CODCeM OTJIH'HllOIIt,nňcn M0XUHH3M p;e­
rMJJ;J)OI{CHJifIIl,HH I<aOJlHI-ULTa H HJIJlHTU. 

Puc. 1. Paa8eJte1-rne 1,py'nHocmeií. 1ia.cmmf 11 06paa"4e I.aoJtuHa u a o6pa.atfax, no802pe11ae.Mbix ao 
me.A1,nepa.mypbi 400, 500, 600 u. 700 °C (% no o6'be.Aiy). 

Puc. 2. Paa8eJte1-rne 1;:pynHocmeií. •wcmul.f II o6paal.fe U.JtJtu.nuL11ec1,oií. ZJtUHM u a o6pa.aife, noao-
2pe11ae,,11.o,,Ii ao me,,inepa.mypbi 700 ° C (% no 067,e,11.y). 
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J( mechctnism,u clehyclroxylctce kctol-initu, ct illitti 

CONTRIBUTION TO THE DEHYDROXIL ATION MECHANISM 

OF KAOLINITE AND ILLITE 

'Milan Hložek 

Resectrch Institute oj Builcling Jl1ctterictls, B1'1w 

Using Coulter Counter apparatus the particle size clistribution of ka�lin (locality 
Sedlec) ancl its changes after heating up to 200-700 °C was· cleterminecl._ It wa.s founcl 
that a striking change of granulornetry ta.kes place in the course of kaolinite clehyclroxi­
lation at temperatures of 400-600 °C, 1?i'ith increasing temperature there takes place 
an incre8$e in particle size in the heatecl sa,inples. The cleterminecl changes of particle size 
clistribntion are causecl by the sintering of particles arrangecl in aggregates. With the 
experiments of the same character carriecl ont at temperatures up to 700 °C using sample 
of illite clay (Fithian, ILLINOIS, U. S. A.) no similar sintering of particles was observecl. 
Basing on the above results a clifferent mechanism of kaolinite ancl illite clehyclroxilation 
can be assmnecl. 

Fig. 1. Pctrticle size clistribution in the kaolin sctmJJle ctncl in the sctmJJles hecttecl to 400, 500, 
600 ctncl 700 °0 (vol. %). 

Fig. 2. Pctrticle size clistribution in the illite clcty ctncl in the sctme swmJJle heatecl to 7 00 °0 
(vol. %), 
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