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Pomoct piistroje Coulter Counter bylo stanoveno rozdélent velikosti
dastic kaolinu Sedlec a jeho zmény po vypalu na teploty 200 az 700 °C.
Bylo zjisténo, Ze k vyrazné zméné velikosti &astic dochazi v priabéhu
dehydroxylace kaolinitu pii teplotdach 400° az 600 °C, kdy se vzrustajici
teplotow velikost &dstic vzruastd. Stanovené zmény v rozdéleni velikosti
éastic jsou zpusobeny slinovanim édstic uspoidadanych v agregaty. Pii
stegnych zkouskdach provedenych do 700 °C za pouziti vzorkw llitického
jilu (Fithian, Lllinois, U. S. A.) nebylo obdobné slinovani édstic pozoro-
vdno.

UvoD

P1i studiu tepelného rozkladu kaolinitu rentgenovou difrakéni metodou bylo
prokazano, zZe v podateénich fazich tepelného zpracovani nastava nejprve
rekrystalizace (Kupka [1]). Dehydroxylaci kaolinitu vznikly metakaolinit se
podle rentgenometrickych méreni, kterda provedli Brindley a Nakahira [2],
vyznacuje strukturni krystalovou mrizkou vykazujici pouze dvojrozmérnou
symetrii s nezménénymi miizkovymi konstantami @, 6. Podle uvedenych
autort jde o homogenni reakei, pii které ztstava zachovdna pavodni konfigu-
race vrstvy (SiO4) tetraedrtt a dochdzi pouze k rozruseni oktaedrické Al—O—
—OH wistvy a ke zmengeni mezivrstevné vzdilenosti na 6,3 A. Nehomogenni
mechanismus dehydroxylace kaolinitu, podminény protismérnou diftzi ka-
tiontti H+, Al3+ a Sit+, predpokladd Taylor [3]. Ve shodé s vysledky rentgenové
difrakeéni analyzy jsou i pozorovani, kterd byla uskuteénéna pomoci elektrono-
vého mikroskopu [4]. Tato ukézala, Ze tvar krystalkt kaolinitu zistdva po
dehydroxylaci nezménén. Teprve pozorovanim provadénym pomoci Fadko-
vaciho elektronového mikroskopu Segnit a Anderson [5] zjistili, Ze vypalem
kaolinitu se smrstuji agregity tvorené krystalky kaolinitu ve sméru kolmém
k roviné vrstev tak, zZe jednotlivé listkovité castice tvorici agregat, nejsou po
vypalu pii teploté 800 az 900 °C jiz vzdjemné oddéleny. Uvedené zmény
u agregatu castic kaolinitu spojuji Segnit a Anderson se ztratou strukturnich
OH skupin pii dehydroxylaci kaolinitu.

Rentgenometrickym sledovanim zmén probihajicich pii ohfevu illitu bylo
zjisténo, ze rentgenogramy dehydroxylované formy vykazuji jen malé zmény
oproti rentgenogramu puvodniho jilu [6], [7]. Ani hodnota dvojlomu &astic
illitu nevykazuje po dehydroxylaci, probihajici pti 300 az 600 °C, zddné zmény
a postupné se snizuje teprve po vypalu pri vyssi teploté [6]. Pozorovanim
morfologie vypélenych ¢astic pomoci rddkovaciho elektronového mikroskopu
nebyly shleddny zddné zmény az do teploty 900 °C [7].
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Pouzité vzorky a jejich tepelné zpracovani

Pri praci byl pouzivan kaolin Sedlec a illiticky podlozni jil z lokality Fithian
(Tllinois, U. S. A.).

Ze vzork byly odstranény hrubsi ¢astice na situ s velikosti otvortt 0,06 mm.
Chemické slozeni, udané ve vahovych procentech, bylo u kaolinu Sedlec:
Si0, — 46,33, Al,0; — 37,76, Fe,0; — 0,34, TiO, — 0,23, CaO — 0,71, MgO —
— 0,08, K,0 — 0,83, SO3 — 0,07, vlhkost 0,62, ztrata zihdnim 13.04 a u illi-
tického jilu Fithian: SiO, — 47,72, Al,O; — 23,90, Fe,0; — 6,43, TiO, — 0,52,
CaO — 2,12, MgO — 1,65, K,0 — 5,46, Na,O — 0,30, SO; — 0,22, vlhkost
5,07, ztrata zihdnim 6,62.

Praskové vzorky o vdze 1 g byly zahiiviny v korundovém kelimku v deri-
vatografu rychlosti ohfevu 10 °C. min-! na teploty 200, 300, 400, 500, 600
a 700 °C. Po dosazeni dané teploty byl ohfev prerusen a vzorek vyjmutim
z pristroje ochlazen na teplotu laboratore.

Stanoveni rozdéleni velikosti ¢astic

7 vz

Rozdéleni velikosti ¢astic u ptivodnich a tepelné zpracovanych vzorkt bylo
stanoveno pomoci pristroje Coulter Counter, ktery umoziuje uréeni poctu
a velikosti ¢astic v elektricky vodivém systému [8]. KX méteni byla pouzita.
meérici trubice s otvorem o pruméru 140 pm. Jako mériciho elektrolytu bylo
uzito 1%niho vodniho roztoku chloridu sodného, ke kterému byl priddvin
pyrofosforeénan sodny v mnozstvi 1,33 g NasP,0, . 10 H,O na 1 litr roztoku.
Tiltrace pripraveného elektrolytu byla postupné providéna membrianovymi
filtry Synpor 3 a Synpor 6 se stredni velikosti péri 1,5 a 0,40 pm. Ke kalibraci
byly uzivany &astice Lycopodia, jejichz pramér v daném elektrolytu byl podle
méreni provedeného optickym mikroskopem 34 pm. K vlastnimu méreni bylo
pouzivino suspenze vzorku ve 200 ml elektrolytu pripravené tak, aby pocet
¢dstic v objemu 2 ml suspenze nebyl vétsi nez 40 000. Mérenim, provadénym
po 5 min a po 2 h od zatdtku michdni suspenze v métici kddince, bylo
nejprve ovéreno, ze pri pouziti uvedeného elektrolytu nedochdzi v pribéhu
méreni ke zméndm v rozdéleni velikosti ¢dstic eventudlni koagulaci nebo
naopak rozplavovanim ¢éastic pri michdni suspenze.

Pri kalibraci a vyhodnocovani vysledktt byl dodrzovdan postup uviadény
vyrobcem pristroje [8]. Hodnoty ziskané pri méreni byly zpracovany kalkuld-
torem Hewlett Packard 9820A.

VYSLEDKY A DISKUSE

7 vz

Zmény v rozdéleni velikosti édstic po tepelném zpracovani
kaolinu

7 vz

Vysledky stanoveni rozdéleni velikosti ¢dstic u kaolinu Sedlec a u vzorkit
zahtdatych na 400, 500, 600 a 700 °C jsou uvedeny na obr. 1. Zrnitostni slozeni
vzorkt zahtdtych na 200 a 300 °C bylo stejné jako u pavodnfho kaolinu.
Zvétsujici se zastoupeni hrubsich édstic ve vzorcich vypdlenych pri 400 az
700 °C je z¥ejms, ve shodé s udaji, které uvddi Kupka [1] a Segnit a Anderson
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IC mechanismu dehydroxylace kaolinitu a illitw

[5], zptsobeno rekrystalizaci kaolinitu a zejména vzdjemnym spojovénim
¢astic usporadanych v agregatech. Spojovani v agregédtech usporadanych édstic,
které je mozno oznadit jako slinovani, probihd podle uvedenych vysledkit
intenzivné pii 500 az 600 °C, tedy soucasné s dehydroxylaci kaolinitu.
Protoze ke slinovani édstic kaolinitu v agregatech dochdzi predevsim v pribéhu
dehydroxylace, lze predpokladat, Ze je dusledkem diftize kationti. Tento zd-
vér se shoduje s nazorem Taylora [3] o nehomogennim mechanismu dehydro-
xylace kaolinitu.
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Zmény v rozdéleni velikosti ¢dstic po tepelném zpracovéani illitu

Rozdéleni velikosti ¢dstic u ptvodniho vzorku illitického jilu Fithian a u
vzorku, ktery byl zahidt na 700 °C, je uvedeno na obr. 2. Na rozdil od vyraz-
nych zmén zrnitostniho sloZeni, pozorovanych po ohievu kaolinu, nebyly
obdobné zmény zrnitosti illitu pozorovany az do teploty 600 °C. Uvedené
zjisténi odpovida pozorovanim, kterd radkovacim elektronovym mikrosko-
pem provedli Segnit a Anderson [7], a ukazuje na rozdily v mechanismu de-
hydroxylace kaolinitu a illitu. U-illitu nastava ziejmé oddélovani vrstev
v roviné 001, jak bylo pozorovano u muskovitu [9].
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Stanovenim rozdéleni velikosti ¢dstic u ptvodnich vzorka kaolinu a illitu
a u téchto vzorku po jejich zahtdti na 200 az 700 °C bylo zji$téno, Ze pti ohfevu
kaolinu dochédzi v priabéhu dehydroxylace ke slinovani ¢édstic. Obdobné
slinovani ¢astic illitu v priabéhu dehydroxylace nebylo pozorovano. Uvedend
zjisténi potvrzuji nehomogenni mechanismus dehydroxylace kaolinitu. Je
ziejmé, Ze zjisténé slinovani kaolinitu v prubéhu dehydroxylace muze byt
jednou z pricin zpeviiovani keramické hmoty pri nizkych teplotédch.
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K MEXAHH3MY HEFHIAPORCIJTAITIIIT KAOJIIIOIITA II ITJIJIITA
Munang Tiosxer
H ayuico-uccaedocamenve kil uncnumym cmpoumeabHux samepiaaos, Bpio

Onpeaensmiorest nupn nosmontr npiroopa Kyarep-Kaynrep (Coulter Counter) rpamnyio-
MeTpHUCCKINT cOcTaB KaosmHa Mecropo;igieHust Cejuiely I ero JM3MCHCHIEA Iiociie OGKira
jo Temmepatypnr 200—700 °C.

Y CcTaHOBIICIIO, UTO CYINCCTBCHHOC H3MEHCHIIC I'PANYJIOMCTPIIYECKOI'0 COCTABA BLIBLIBACTCSI
B TCUCHIIE JIeI'n(PORCINIAIII KaodinmnTa 1pu tremrnepatypax 400—600 °C, xorya ¢ HapacTaio-
el TeMIepaTypoli yBeJNUIIBaCTCH pasMep YacTHIl. Y CTAHOBJCHIHBIC IIBMCICHNS TpaHyJio-
METPHYCCKOI'0 COCTABA BBLIBLIBAIOTCH CHIEKAHIIEM YACTII, YIOPSAOYCHHBIX B arperarnl. IIpn
OJINHAKOBLIX HCHUBITAHNAX, HPOBOMINMLIX 10 700 °Cic mpumenenueM odpasnua INUIMTIYECKOIL
raymnt (Putuan, Himmoa — CIHIA) ananormgnoe ciiekamie yacTHIl He 3aMerii. Ha ocHose
NPIBCJCHHLIX PE3YJLTATOB MOKHO HPCHIIOJIAIaTh COBCCM OTINMUAION(NICT MEXaHI3M fe-
IHJIPORCIIAINNI KAOMIHNTA 11 MJLIITA.

Puc. 1. Pasdeaenue wpynmocmeii vacmuy ¢ 06pasye raoauna w ¢ 06pasyaz, nodozpecaesus do
meatnepamypuvr 400, 500, 600 w 700 °C (Y no o6wesny).

Puc. 2. Pazdeaenue wpynnocmeii wacmuy ¢ 06pasye usaumureckoli eautst u ¢ o6pasye, 1n00o-
epecaetoss do memnepamyput 700 ° C (% no o6vemy).
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CONTRIBUTION TO THE DEHYDROXILATION MECHANISM
OF KAOLINITE AND ILLITE

Milan Hlozek

Research Institute of Building Materials, Brno

Using Coulter Counter apparatus the particle size distribution of kaolin (locality
Sedlec) and its changes after heating up to 200—700 °C was determined. It was found
that a striking change of granulometry takes place in the course of kaolinite dehydroxi-
lation at temperatures of 400—600 °C. With increasing temperature there takes place
an increase in particle size in the heated samples. The determined changes of particle size
distribution are caused by the sintering of particles arranged in aggregates. With the
experiments of the same character carried out at temperatures up to 700 °C using sample
of illite clay (Fithian, ILLINOIS, U. S. A.) no similar sintering of particles was observed.

Basing on the above results a different mechanism of kaolinite and illite dehydroxilation
can be assumed.

Ig. 1. Particle size distribution in the kaolin sample and in the samples heated to 400, 500,
600 and 700 °C (vol. %).

Ig. 2. Particle size distribution in the llite clay and in the same sample heated to 700 °C

(vol. %).
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