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Pre stanovenie pertklasu sa navrhli a zhodnotili dve metddy. Mikroskopickd
bodovd analyza z reliefneho (neleptaného) nabrusu dosalhuje presnost 7 %, rel.
Rontgenovd difrakénd metdde za poufitic rutilu ako vnastorného Standardu
dosahuge presnost 5 Y, rel. Standardy pre rtg. fdzovit analyzu je vhodnejsie
prepravit vypalom surovinovej mucky so znamym pridavkom oxidu horeénatého,
ako pihym zmiesanim slinku s periklasom v zndmom pomere. Obidvoma me-
todami sa dostahla dobrd zhoda wvysledkov a metédy vyhovuju pre prevadzkovi
kontrolu slinku.

UVOoD

Véapencové loziska Zapadnych Karpat st charakteristické premenlivym obsahom
MgO, ktory sa stava limitujucim kvalitativnym faktorom faZby a spracovania
na cement. V portlandskom slinku tvori MgO tuhé roztoky v slinkovych minera-
loch [1], [2], [3]. Ak je obsah celkového MgO vyssi ako cca 2 9, mdze tvorif samo-
statni fazu-periklas.

Identifikacia periklasu v cementovom slinku je moznd réntgenovou fazovou
analyzou, chemicky alebo mikroskopicky. Jeho kvantitativne stanovenie rtg di-
frak&nou metédou popisali Knudsen [4] a Mander [5], ktorl vyuzili Tabikhov [6]
postup odstranenia kremigditanovych faz zo slinku extrakeciou metanolovym roz-
tokom kyseliny maleinovej. Medzi chemické metédy mozno zaradif stanovenie atd-
movou absorpénou spektrofotometriou z roztoku, ziskanom vylihovanim slinku
s dusinanom amoénnym. Mikroskopicky sa spolahlivo identifikuji véddie zrna
periklasu v slinku, ktoré spdsobuji horednaté rozpinanie beténu. Spodné hranica
velkosti periklasovych zin objemovo nestalych maltovin sa priblizne zhoduje s rozli-
8ovacou schopnosfou svetelnych mikroskopov. Kvantitativne stanovenie periklasu
v slinku mikroskopickou metédou nebolo doteraz publikované.

V experimentalnej dasti prispevku sa popisuje spésob pripravy nabrusu, vhodny
pre mikroskopické kvantitativne stanovenie periklasu (a) a kvantitativne rtg.
fazové stanovenie (b). Porovnavaji sa vysledky pouzitych postupov. Stgasne sa
poukazuje na vyznam spdsobu pripravy standardov pre rtg fazovy rozvbor.

EXPERIMENTALNA CAST A VYSLEDKY
Priprava standardnych vzoriek
Pouzili sa priemyselné surovinové mutky dvoch cementarni, charakteristické
vysokym (séria A) a nizkym (séria B) obsahom MgO. K vypalu sa pripravili magky

bez pridavku MgO a s rdznym znamym pridavkom MgO vo forme tetrahydratu
hydroxid-uhli¢itanu horeénatého.
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Zmesi sa homogenizovali, lisovali do tabliet a vypalovali (1480°C, 45 min.). Ziskané
gtandardné slinky sa oznadili A-0 (zdkladny slinok A, 6,22 % MgO), A-1 (9,01 %
MgO), A-2 (13,24 9, MgO), A-3 (17,14 %, MgO) a B-0 (zdkladny slinok B, 2,34 %,
MgO), B-1 (4,25 % MgO), B-2 (6,16 9%, MgO) a B-3 (9,63 9%, MgO).

7 tasti rozotretého zékladného slinku A-0 sa pripravili daliie Standardy homogeni-
zéciou slinku so znamym mmnoZstvom polykrystalického periklasu (> 99 9% MgO).
Tieto dtandardy st v dalfom texte oznaované ako zmesi slinku s periklasom na
rozdiel od predchadzajicich, ku ktorym bol MgO pridany pred vypalom. Zmesi
slinku s periklason sa pouZili pri overovani postupu stanovenia periklasu difrakto-
graficky. St oznadované A-00 (totozny s A-0, obsah MgO 6,22 9), A-01 (9,05 %,),
A-02 (13,12 %) a A-03 (17,01 %).

V zakladnych slinkoch A-0 a B-0 sa zistila pritomnost periklasu. Slinok je uz
presyteny oxidom horetnatym a predpokladalo sa, Ze MgO pridany k surovinovej
mudke vytvori za rovnakych podmienok samostatni fazu — periklas. Opravnenost
predpokladu potvrdilo stanovenie voIného CaO z vypélenych slinkov. Jeho obsah
bol vo vzorkach série A 0,4 az 0,7 9%, a série B 0,25 az 0,32 %,.

a) Mikroskopické kvantitativne stanovenie

Malé rozmery zin periklasu vyZaduju pre jeho stanovenie techniku odrazeného
svetla a teda pouzitic nabrusu. Slinky sa rozrezali diamantovou pilou, zaliali do
epoxidu a povrch sa upravil brisenim beznynt spésobom. Po ledteni diamantovymi
pastami na tvrdej podlozke, zauZivanom pri priprave slinkovych nabrusov, je
rozlidenie periklasu mozné, ale pre kvantitativny rozbor v3ak nie je postalujice
(obr.1— pril.). Pri inych sptisoboch lestenia vynika pozitivny reliéf periklasu za stgas-
ného neziadiiceho zvyraznenia reliéfu slinku vzhladom k epoxidu, 8o zvysuje moznost:
chyb stanovenia najmé pri analyze priemernych mletych slinkov. Naviac je periklas
znaéne odolny k vécésine znamych leptacich €inidiel a preto sa vyvoj vhodného po-
stupu orientoval na vyuzitie jeho relativne vysokej tvrdosti (5 az 5,5) v porovnani
s ostatnymi fazami slinku.

Overil sa a pouzil postup pripravy reliéfneho nabrusu tak, aby sa dosiahlo jedno-
znadné rozlifenie periklasu od ostatnych mineralov slinku. Diamantovymi pastami
sa povrch dokonale vyledti (beZzny postup) na tvrdej podlozke a reliéf periklasu sa
zvyrazni nasledujicin kratkym rugnym preledtenim alkoholovou suspenziou oxidu

Tabulka I

Vysledky mikroskopického stanovenia obsahu periklasn

L. Obsah periklasu (%)
Oznaéenic
L z reliéfneho nébrusu po leptani kys. octovou

A-0 4,8 4+ 0,48 4,56 + 0,46
A-1 7,8 4+ 0,63 7,1 £+ 0,67
A-2 11,7 + 0,72 10,1 4 0,67
A-3 15,1 + 0,80 13,6 £ 0,76
slinok 1%*) 4,6 + 0,47 4,6 4+ 0,46
slinok 2%*) 1,0 £ 0,22 1,0 4+ 0,22

*) Priemyselné slinky.
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hlinitého (0,5 i) na méikkej podlozke (obr. 2,4 — pril.). Reliéf ostatnych slinkovych
mineralov vzhladom k zalicvacej hmote sa znate/ne nezmeni. Periklas sa potom sta-
novi z reliéfneho nabrusu bodovou analyzou podla Glagoljeva [7]. Po nasledujicom
leptani nabrusu parami kyseliny octovej [8], [9] je prepardat vhodny bez daliich
Uiprav pre mikroskopické stanoveniec obsahu ostatnych slinkovych faz (obr. 3).
Z rovnakého nabrusu sa teda mézu zistif obsahy vietkych faz slinku a naviac ziskat
stidasne cenné udaje o morfoldgii slinkovych mineralov, inou metédou nedostupné.

Standardné slinky sa analyzovali pomocou mikroskopu Orthoplan — pol (Leitz —
Wetzlar), na ktory bol adaptovany posuvny stolik Eltinor 4 (ROW — Rathenow).
Na postvacom stoliku sa nastavil krok 0,05 mm a odstup linii sa volil tak, aby pri
registracii 2. 103 bodov v slinku (bez pérov) bol analyzovany cely povrch nabrusu
slinku. Vysledky uvedené v tabulke I. st priemerom z troch merani.

b) Rontgenometrické stanovenie

V tejto Sasti sa porovnavaji vysledky analyz standardnych slinkov a zmesi slinkov
s periklasom metodami znameho pridavku (periklasu) a vnttorného standardu
(rutilu). K analyze sa pouzZil nerozpustny zvysok po extrakeii kremigitanov zo slinkov
metanolovym roztokom kyseliny maleinovej podla postupu [5].

Pracovalo sa na pristroji Mikrometa 2 s goniometrom (Chirana, Praha), vybave-
nom registraénym zariadenim. Zvolilo sa Ziarenie Cog,;s a rychlost posunu za-
znamu sa volila tak, aby 1 cm zodpovedal 1/8° (6) a 1 min. Integralna intenzita di-
frakcie (v dalSom texte I) pre zvolené difrakéné maxima (periklas dpy = 0,211 nm,
pre rutil dyg = 0,168 nm) sa urdila zo zaznamu ako velkost plochy po odé&itania
pozadia. Plocha sa vypoditala ako stéin vrcholovej intenzity a 8irky difrakéného
profilu v spodnej tretine vysky. Takto ziskané hodnoty sa najlepsie zhodovali s plo-
chou, stanovenou kontrolnym meranim planimetrom.

K analyze sa pripravili vzorky rovnakého zloZenia trojmo a z kazdej vzorky sa
trikrat uréovala intenzita difrakcie, vady po opdtovnom naplneni drziaka vzorkou.

Metéda pridavku periklasu

Vzfah pre vypoéet obsahu stanovovanej fazy [12] sa upravil pre podmienky
zvoleného postupu. Slinok obsahoval nezndmy a¢ hmotnostny zlomok periklasu
a zndme mnozstvo ayapc pridaného periklasu. Zo slinku sa ziskalo M; nerozpustného
zvysku po extrakeii kyselinou maleinovou.*)

Potom hmotnostny zlomok periklasu v zakladnom slinku bez pridavku periklasu

TiAPC

@ 4 ili 'ﬁ[_i_l
HAPC T a1, . Teno

Topc =

(1)

kde Ipao je integralna intenzita difrakeie periklasu v nerozpustnom zvysku po ex-
trakeii zakladného slinku. Ipmi je intenzita difrakcie periklasu v nerozpustnom
zvysku po extrakeii vzorky i, obsahujticej znamy pridavok periklasu (2japc) v slinku.

*) Vyznam symbolov pre dalsi text P — periklas, C — slinok, A — index vyjadrujtci pridavant
latku alebo jej mnoZstvo vo vzorke i, O — index pre zakladny slinok bez pridavku, M — neroz-
pustny zvy$ok v kyseline maleinovej v g.
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Stdasne plati, Ze obsah periklasu v slinku [%] je 100 xgpc. Celkovy obsah periklasu
v jednotlivych vzorkach vyjadruje vztah

@ipc = ¥iarc + @orc (1 — 2iarc) (2)

Stanovené hodnoty sit v tabulkdch II, ITT a IV.

Tabulka I1

Metdda pridavku MgO do suroviny, séria A

Ozna-

Genie TAPC % M ]p]\[ 100 ape
vzorky
A-0 0 26,69 11,94 4,20 + 0,26
A-1 0,029 27,64 18,99 6,98
A-2 0,074 30,60 26,96 11,29
A-3 0,115 33,64 31,63 15,22

Tabulkae 111
Metoda pridavku periklasu k slinku, séria A

Ozna-

¢enie TATC % M Ipx 100 Tpe
vzorky
A-00 0 26,76 13,86 3,62 4+ 0,26
A-01 0,030 27,87 23,61 6,41
A-02 0,074 31,16 32,89 10,66
A-03 0,116 33,96 46,49 14,71

Tabulka 1V
Metéda pridavku MgO do suroviny, séria B

Ozna-

denie LAPC IPM % M 100 Tpco
vzorky
B-0 0 1,89 18,18 0,66 4- 0,16
B-1 0,0199 6,13 20,81 2,63
B-2 0,0390 156,07 21,61 4,43
B-3 0,0738 23,24 24,31 7,89

Metdda vnutorného Standardu

Ako vnitorny standard sa pouil rutil o jemnosti do cca 5 pm, ktory nemé v ob-
lasti dpzg = 0,21 pm koncidentné maximé s periklasom.

Rutil (v dalom texte R) sa pridaval k nerozpustnému zvysku v pomere 1 :3
(xarym = 0,25). Po homogenizicii sa stanovila intenzita difrakcie periklasu a rutilu.
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Za predpokladu linearnej zavislosti pomeru intenzit periklasu a rutilu od obsahu
periklasu v zmesi, upravil sa vSeobecne platny vzfah [12] pre vypodet smernice K
kalibradnej priamky na zvoleny postup analyzy:

1 Iipyt Topar ]
K = M; - - M 1 — 2iapc 3
100 XiAPC [ s IiR;\I 0 IOR.\I ( APC) ( )
a
Xopc = ¥iarc @)

Iipar . LTomar - M

xiarc + I

Tirat - Torn - Mo
Podobne, ako pri metdde pridavku periklasu je celkovy obsah periklasu jednotlivych
vzorkach urgeny vztahom (2). Vysledky st v tabulke V a VI.

Tabulka V
Metoéda vnutorného $tandardu (pridavok 25 % R v M), séria A, a — pédlené zmesi, b — zmesi
slinku a periklasu

e o By Tnx % M 100 wpo
a)
A—0 0 12,51 10,21 25,69 4,87 4 0,13
A—1 0,029 19,29 10,90 27,64 7,62
A—2 0,074 29,80 11,80 30,60 11,90
A—3 0,115 38,56 12,44 33,04 15,80
b)
A — 00 0 12,80 10,00 25,75 4,37 4- 0,38
A—01 0,030 23,00 12,19 27,87 7,21
A—02 0,074 35,81 12,41 31,15 11,42
A—03 0,116 45,79 13,00 33,96 15,44
Tabulka VI
Metdda vnitorného dtandardu (pridavok 25 % R v M), séria B
Oznadenio ! I o M 100 2
vzorky 2apc PM Irnm % 509
B—0 0 1,92 10,60 18,18 0,58 -- 0,14
B—3 0,0738 23,39 12,83 24,31 7,92
DISKUSIA

Presnost stanovenia

Dosiahnuté presnost rtg. stanovenia metddou p¥idavku MgO k surovinovej mitke
je cca + 6 9, (rel.) a metédou vnitorného dtandardu cca + 4 9, (rel.) pre obsah
periklasu 3 aZ 5 9,. Pre stanovenie zo série zmesi periklasu a slinku sa vypo&tom
podla metddy pridavku dosiahla presnost + 7,4 9, (rel.) a s vniatornym §tandar-
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dom + 8,7 9, (rel.). Najmensi rozptyl sa dosiahol teda postupom, pri ktorom sa
Standardné vzorky pripravili zo zédkladnej surovinovej miéky s réznymi pridav-
kami MgO s nasledujticim vypalom, extrakciou, pridavkom rutilu a vyhodnotenim
metddou vnuitorného standardu (25 %, rutilu v zmesi, tab. V a VII). Dosiahnutd

Tabulka VII

Porovnanie vysledkov stanovenia jednotlivymi postupmi

Stanoveny obsah periklasu (%)
zo série A
Metoda —
. zmesi slinku
pélenych zmesi s perikl.
pridavok perikl. 4,2 + 0,3 3,6 + 0,3
vnut. Standard 4,94+ 0, 4,4 4 0,4

presnost vyhovuje charakteru fazového rozboru. Pri difrakénej analyze bola snaha
prispdsobit podmienky postupu pre obsah periklasu 3—5 9,. Preto v sérii B, pri
obsahu periklasu cca 0,5 9, sa dosiahla presnost iba 25—30 9%, (rel.). Z hladiska
metddy je to presnost nedostatona, ale pre prevadzkové titely nie je obsah periklasu
pod 1 9%, vyznamny. ZvySenie presnosti pre nizke obsahy periklasu je mozné do-
siahnuf zmenou navazky vzorky, pomeru mieSania vzorky s rutilom a znenou
citlivosti registracie.

Pri mikroskopickom stanoveni nie je periklas zameniteIny s inou fazou, a preto st
odchylky opakovanych stanoveni v medziach Statistickej chyby metddy, vyhodno-
tenej podla [9], [10], [11]. Pre obsah periklasu 4 aZ 15 9, sa dosiahla presnost mikro-
skopického stanovenia 4 7 %, (rel.).

Spravnost stanovenia

Obsah periklasu v zakladnych vzorkach nebol znamy. Z porovnania rtg. vysledkov
(tab. II, ITII, V a VII) su zrejmé niZsie hodnoty stanoveného obsahu periklasu zo
zmesi slinku s periklasom v porovnani so sériou standardnych vzoriek, pripravenych
vypalom. V sérii -A-0 aZ A-3 bola intenzita difrakcie periklasu niZsia v porovnani
so sériou A-00 az A-03 (pridavok periklasu po vypale). Rovnaky pridavok periklasu
sa teda prejavil vy38ou intenzitou difrakeie u zniesi s periklasom, ako u zmesi vypa-
lenych po pridani MgO.

Nizsia intenzita difrakcie Standardnych vzoriek s pridanym MgO pxed vypalom
moze byt doésledkom ubytku periklasu z asti pridavaného MgO jeho rozpustenim
do tuhych roztokov. Tuto moznost nevyluéuje relativny tibytok obsahu nerozpust-
ného zvysku po extrakeii v porovnani s jeho vypo&itanym obsahom (vzhladom
k obsahu vo vzorke bez pridavku). Ak reprodukovatelnost stanovenia nerozpustného
zvysku je lepsia ako 41 9, (rel.), moZno jeho tibytok v sérii zmesi slinku s perikla-
som hodnotit ako bezvyznamny, kym v palenych zmesiach je vagsi (1,1 az 2,0 %, rel.)
a znamenal by cca 5%né (rel.) zniZenie obsahu periklasu v nerozpustnych zvyskoch
z tychto 8tandardov, niZ8ie hodnoty xapc a v konetnom désledku vyssie obsahy
stanoveného xopc. Zisteny rozdiel obsahu periklasu v8ak presahuje tito hodnotu.
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Moznost negativnej chyby stanovenia periklasu vyplyva zo skutolnosti, Ze
periklas je obalovany medzernou hmotou a alitom (obr. 3). Pri rozotierani vzoriek
sa prevaznd ast uvolni (velkost zfn periklasu bola << 14 pm), ale nie je vyludens,
Ze maly podiel najmensich zin periklasu ostava obaleny a v désledku vyssej absorpcie
ziarenia unika iastoéne stanoveniu.

Mozno predpokladat, Ze pri nevelkych rozdieloch v obsahu periklasu budu
Standardy pripravené vypalom lepsie zodpovedaf svojim charakterom realnym
vzorkam, ako Standardné zmesi slinku a periklasu. V zhode s uvedenym predpokla-
dom je aj linearna zavislost pomeru intenzit I'p/Iy od obsahu periklasu v nerozpust-
nom zvysku (kOLela,ény koeficient > 0,99).

V tab. V a VI st uvedené hodnoty intenzity pre dlflakéne maximum rutilu
v nerozpustnom zvysku (Igy pre zry = 0,25). Rozdiel v obsahu periklasu vzoriek
A-0az A-3, xapc = 0,115 spoésobil zmenu intenzity Iry o 21 az 24 %, kym u vzoriek
A-00 az 4-03 az o 30 %,. Pri metdde pridavku periklasu sa vychadza z predpokladu
rovnosti absorpénych koeficientov jednotlivych zmesi, ktory pri rozdielnych obsa-
hoch periklasu nie je splneny. Metoda vnutorného standardu ich rozdielnost elimi-
nuje. Z toho hladiska mozno vysvetlif aj vypod&itany nizsi obsah periklasu v zaklad-
nom slinku metédou pridavku v porovnani s metédou vnutorného standardu.

Pre rtg kvantitativne stanovenie periklasu v slinku je spravnejsi postup s vnu-
tornym Standardom, pri¢om sa Standardné vzorky pre kalibraciu pripravia vy-
palom.

Pri mikroskopickom stanoveni sa stanovili niziie obsahy periklasu po leptani
kyselinou octovou ako z reliéfneho nabrusu. Rozdiely st spdsobené obtiaZnejSou
identifikdciou najmensich zin, obklopenych alitom. Tieto zrné st zdanlivo zmenso-
vané povrchovym filmom produktov leptania alitu, a preto aj rozdiel stanovenych
hodnét rastie s celkovym obsahom MgO v slinku.

Porovnanie vysledkov ziskanych mikroskopicky a rtg fazovou analyzou.

Obsah periklasu, stanoveny mikroskopickou metédou z reliéfneho ndbrusu a vy-
sledky rtg fazovej analyzy s vyuzitim vnitorného tandardu st zhrnuté v tab. VIIIL.
Uvedenyminezavislymi metddami dosiahla sa dobra zhoda vysledkov, &o poukazuje
na ich vyhovujicu spravnost a presnost.

Tabulka VIII
Porovnanie vysledkov stanovenia obsahu periklasu
mikroskopicky a RT'G fazovou analyzou
(meto6da vnutorného Standardu)

% peuklasu
| ——— = . % MgO
Oznatonio RTG % MeO | ooy
vzorky mikroskopicky fazovou LS —% Prra
analyzou
A0 484+ 0,5 4,87 + 0,13 6,22 1,3
A-1l 7,8 + 0,6 7,62 9,01 1,4
A-2 11,7 + 0,7 11,90 13,24 1,3
A-? 15,1 4+ 0,8 15,80 17,14 1,3
slinok 1%*) 4,6 4+ 0,5 ,6 4+ 0,2 6,2 1,6
slinok 2%¥) 1,0 4 0,2 1,2 4+ 0,2 2,9 1,7

*) Priemyselné slinky.
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Rozdiely celkového obsahu MgO a stanovenych obsahov periklasu (tab. VIII)
st 1—2 9%, Mozno ich oprdvnene prisudif 8asti MgO, predchadzajucej do tuhych
roztokov v slinkovych mineraloch. V rameci rozptylu merania vyhovuji uvedené

rozdicly rozpustnosti MgO v alite, belite a v medzernej hmote slinku podla udajov
Woermanna [2].

ZAVER

Pre kvantitativne mikroskopické stanovenie periklasu v slinku sa vypracoval
o overil postup, zaloZeny na bodovej analyze reliétne pripraveného nabrusu. Zvy-
raznenie reliéfu periklasu z vylesteného nabrusu sa dosialine zaverednym prelestenim
suspenziou Al,03 (0,5 wm) na miékkej podlozke. Presnost stanovenia + 7 9, (rel.).

Suasne sa overilo stanovenie periklasu pomocou rtg fazovej analyzy. PouZil sa
vniatorny Standard (rutil), ktory sa pridaval k nerozpustnému zvyska slinku po
extrakeii kysclinou maleinovou. Pre obsah periklasu 3—5 9, sa dosiahla presnost
4 5 9, (rel.). Podla spbsobu pripravy ftandardnych vzorick sa dosiahli rozdiclne
vysledky. Autori uprednostiiujui dtandardy, ktoré sa pripravia vypalom surovinovej

macky so znamym pridavkom horeénatej soli, pred §tandardmi, pripravovanymi
homogenizaciou slinku s periklasom.
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ONPEJIEJEIHNAE COJNEPHIAITIMNS HEPHRNIASA
B UIEMEHTHOM RIHUITKEPIE

3jeuer I'pade, Cramicaas Npoani#)

Ilagiedpa cusuneckoll MerHo021IL CUANEAINOE TUMUKO-INCEI0A0SUYCCKO20 (PAKyiLmema
Caovsayrozo noaumexnunecrozo uncmumyma B pamucaasa
*) H ayuro-uccaedoeameavekiLii wcmuntym cmpoumeavhvly ssamepuanos, I pro

Ilepura3 B nleMEHTHOM KJHIHIKEDE sIBJIACTCS NPUUMHOI 00beMHOIN HeycToiiunBocT. [Lirst
ero ompeyelienssi ObUI paspadoTaHnl I IIPOBEPEHI j(Ba METOjIA:
— MUKPOCKOMHYCCKIH TOUKOIOACUETHURIH METON 13 PeihbepHoro auutinda Im -
— PEHTICHOBCKUE AUQPAKIMOHHLIE METO/ ¢ IPHMEUEHHeM BIYTpelllero cranjapTa (pyTna).
Jl1 MMKPOCKONHYECKOI'0 OLPCHAC/ICHIs M0J1L30BaNIich TeM, UTO lepikiad odJIafaeT Ham-
Gosrbmmel TBEpAOCTHIO M3 KINMHKepHBIX (pas. ITopxousinnmii peised ammimda Imosrydaercs
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Stanovenie obsahu periklasu v cementovom slinku

HeNPOJOIbKUTENBHOIl OJIMPOBKOIL MPHMIOTOBIEHHOr0 00KIYHBIM CII0CO00M aHIIA cycleH-
smelt Al,O; (0,5 M) Ha MATKOM cylie.

JJ1A peHTreHOBCKOI'0 OMpefelIeH!sI [101530BaJMCE CTAHNAPTHLIMUA 00pa3liaMd, IPHIOTOB-
JIGHHBIMIH I3 CHIPHEBOIl MYKH ¢ M3BecTHOH mobasroil MgO, xoTopere o6xurain, u jajee cTaH-
mapTHEIMI  obpasuamif, I[OJIYYeHHLIMII IlepemellnBaHIieM OCHOBHOTO KIMHKepa ¢ IepH-
1XJ1a30M.

C TouKHM 3peHUsI HPABIVILIOCTH Pe3yJILTATOB HPHMEHeHNne NepBHX CTAHJAPTELX 06pas3noB
ABlAeTCsA 60Jiee MPUTOAHBIM, TAK KAk OHM JIyUIDe COOTBETCTBYIOT IO CBOEMY neTporpadguuec-
KOMY XapaKTepy ¢ IeMEeHTHbIM KJIMHICPOM, YeM MCXaHNUeCKH MPUTroTOBJEHHEIC CMECH KJIMH-
Kepa ¢ 1epHRIA30M.

ITosryyeHHas TOYHOCTL MCTOJOB 7 % (oTH.), M 5 % (OTH.) mOCTATOYHA IIsI IIPOM3BOK-
CTBEHHOI'0 M KOHTPOJILHOI'O MCII0JIHL30BAHIISL

Pue. 1. Hempagaciunli kawniep A-1 nocae noaupogi e @amaszissmi RACMamu it meepdoss ciykHe.
Omaeavivie (Pasvt raunkepa neavad docmamonro pasawwumsv. Ompacennvrii ceem,
nempag.aciiie.

Puc. 2. To ace wecmo, kar na puc. 1. Jodamowias peavefinas noauposra cozaacko npedno-
acernossy cnocoby ¢ AlOz na wmserost cyrne. ITososcumeadbrvitc peavedh nepuraasa
npedocnagasent GoaMoNCIocb Mowio2o onpedeacnus. Hempagacrunvie, ompaicenrvili
ceem.

Puc. 3. To ace sweemo, rar na puc. 2, nocae mpagaerus napasu CH3COOH. Ilepuraasz o6pa-
aYeMm 3ePIa 6 NPOMEICYMOUILOTL MACCe 1L ceemable 3axpvimbie nosocnu ¢ awume. Heo
02PAHUNCHUC 1LE HUCNOABED PE3ko, kak na puc. 2. Ompaycernwviii ceem.

Puc. 4. Hepuraas ¢ o0pasyc A-2, peavefinviii anwaug, nempasaeniie, ompanceriwliic ceem.

DETERMINATION OF PERICLASE CONTENT IN CEMENT CLINKER
Zdenék Hrabé, Stanislav Chromy*)

Department of the Chemical Technology of Silicates, Slovak T'echnical University,
880 37 Bratislava
*) Reseurch Institute of Building Materials, 817 00 Brno

Periclase in cement clinker is the cause of volune instability. The following two methods have
been suggested and verified for its determination:

— microscopic point-counting method {rom a relief polished section,

and
— X-ray diffraction method using an internal standard (rutile).

In the microscopic determination use was made of the finding that periclase has the highest
hardness among the clinker phases. A suitable polished section relief is obtained by brief repolish-
ing of tho conventionally preparcd section using AlOj; suspension (0.5 pm) and a soft cloth.

For the X-ray determination use was made of standard samples prepared by firing the cement
raw-material powdered mixture with a known MgO addition, and a standard sample obtained by
mixing the clinker with periclase.

From the standpoint of correctness of results the use of the former standard samples is more
advantageous as these correspond better by their petrographic character to cement clinker than
the mechanically prepared clinker-periclase mixes.

The- accuracy of the processes attained (7 % relative and 5 % relativo respectively) is fully
satisfactory for routine and technical inspection analyses.

I'ig. 1. Non-etched clinker A-1 after polishing with diamond paste on « hard cloth. T'he individual
clinker phases cannot be adequately distinguished. Reflected light.

Iig. 2. The same point as in I'ig. 1. Additional relief polishing according to the suggested procedure
using AlLO3 on a soft cloth. The positive periclase relief allows it to be determined explicitly.
Nomn-etched, reflected light.

Iig. 3. T'he same point as in I'ig. 2 after etching with CHyCOOH vapours. Periclase forms grains
in the interstitial material as well as light-coloured enclosures in alite. Its boundaries are not
as sharp as in I'ig. 2. Reflected light.

Iig. 4. Periclase in sample A-2, relief polished section, non-etched, reflected light.
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2. Hrabs, S. Chromy:

Obr. 1. Slinok A-1 po ledtént diamantovymi pastami na tvrdej podlokke, odrazené svetlo, neleptané,
Jednotlivé fdzy slinkwu. sa nedajui dostatoéne rozlisit.

Obr. 2. Rovnalé miesto ako na obr. 1. Dodatoéné reliéfne leStenie podla navrhnutého podupu z Al;O,
na mikkej podlotke, neleplané, odrazené svetlo, pozitivny reliéf periklasu umoiniuje jeko
jednoznuéné stanovenie.



Obr. 3. Rovnaké miesto ako na obr. 2 po leptant parami CH;COOH, odrazené svetlo, periklas tvoré
2rnd v medzernej himote a svetlé uzavreniny v alite. Jeho ohranidente nie je také ostré ako
na obr. 2.

Obr. 4. Periklas vo vzorke A-2, reliéfny nabrus, neleptané, odrazené svetlo.





