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P9•e stcmovenie periklasu set navi·hli a zhodnotili dve metódy. M ikrnskopioká 
bodová analýzct z reliejneho (neleptaného) nábrusit dosahitje pi-esnosť 7 % i·el. 
Rontgenová dijmkčná motódct zet použitict rutilit ako vnútorného štandardit 
dosahuje presnosť 5 % rel. Štanc/a.rcly pi-e i·tg. jázovú analýzu je vhodnojšie 
pripmviť výpalom sui·ovinovej múčky so známym prídavkom oxidu hoi·ečnatého, 
ako púhym zmiešanim slinku s periklasom v známom pomere. Obidvoma me
tódami sa dosiahla dobrá zhoda mJsleclkov a metódy vyhovuj ú pre prevádzkovú 
kontrolu slinku. 

ÚVOD 

Vápenéové ložiská Západných Karpát sú charakteristické premenlivým obsahom 
MgO, ktorý sa stáva limitujúcim kvalitatívnym faktorom ťažby a spracovania 
na cement. V portlandskom slinku tvorí MgO tuhé roztoky v slínkových minerá
loch [l], [2], [3]. Ak je obsah celkového MgO vyšší ako cca 2 %, može tvoriť samo
statnú fázu-periklas. 

Identifikácia periklasu v cementovom slinku je možná rontgenovou fázovou 
analýzou, chemicky alebo mikroskopicky. Jeho kvantitatívne stanovenie rtg di
frakčnou metódou popísali Knudsen [4] a Mander [5]; ktorí využili Tabikhov [6] 
postup odstránenia kremičitanových fáz zo slinku extrakciou metanolovým roz
tokom kyseliny maleinovej. Medzi chemické metódy možno zaradiť stanovenie ató
movou absorpčnou spektrofotometriou z roztoku, získanom vylúhovaním slinku 
s dusičnanom amónnym. Mikroskopicky sa spofahlivo identifikujú vačšie zrná 
periklasu v slinku, ktoré sposobujú horečnaté rozpínanie betónu. Spodná hranica 
vefkosti periklasových ztn objernovo nestálych maltovín sa približne zhoduje s rozli
šovacou schopnosťou svetclných mikroskop o v. K vantitatívne stanovenie periklasu 
v slinku mikroskopickou metódou nebolo doteraz publikované. 

V experimentálnej častí príspevku sa. popisuje sposob přípravy nábrusu, vhodný 
pre mikroskopické kvantitatívne stanovenie periklasu (a) a kvantitatívne rtg. 
fázové stanovenie (b). Porovnávajú sa výsledky použitých postupov. Súčasne sa 
poukazuje na význam sposobu prípravy štandardov pre rtg fázový rozvbor. 

EXPERIMENTÁLNA ČAS'l' A VÝSLEDKY 

Príprava štandardných vzoriek 

Použili sa  priemyselné surovinové múčky dvoch cementární, charakteristické 
vysokým (séria A) a nízkym (séria B) obsahom MgO. K výpalu sa pripravili múčky 
bez prídavku MgO a s roznym známym pddavkom MgO vo forme tetrahydrátu 
hydroxid-uhličitanu horečnatého. 
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Z111csi :;a hon1ogenizovali, lisovali do tabliet a vypalovali (1480°0, 45min.). Získané 
štandardné slinky sa označili A-O (základný slinok A, 6,22 % lVIgO), A-1 (9,01 % 
MgO), A-2 (13,24 % MgO), A-3 (17,14 % lVIgO) a B-0 (základný slinok B, 2,34 % 
MgO), B-1 (4,25 % lVIgO), B-2 (6,16 % lVIgO) a B-3 (9,63 % lVIgO). 

Z časti rozotretého základného slinku A-O sa pripravili ďalšie štandardy homogeni
záciou slinku so známym množstvom polykryštalického periklasu (> 99 % lVIgO). 
Tieto štandardy sú v ďalšom texte označované ako zmesi �linku s periklasom na 
rozdiel od predchádzajúcich, ku ktorým bol lVIgO pridaný pred výpalom. Zmesi 
slinku s periklasom sa použili pri overovaní postupu stanovenia periklasu difrakto
graficky. Sú označované A-00 (totožný s A-0, obsah lVIgO 6,22 %), A-01 (9,05 %), 
A-02 (13,12 %) a A-03 (17,01 %)-

V základných slinkoch A-O a B-0 sa zistila prítomnosť periklasu. Slinok je už 
presýtený oxidom horečnatým a predpokladalo sa, že lVIgO pridaný k surovinovej 
múčke vytvorí za rovnakých podmienok samostatnú fázu - periklas. Oprávnenosť 
predpokladu potvrdilo stanovenie voTného CaO z vypálených slinkov. Jeho obsah 
bol vo vzorkách série A 0,4 až O, 7 % a série B 0,25 až 0,32 %-

a) Mik roskopické kvantitat ívne stanovenie

Malé rozmery zrn periklasu vyžadnjú pre jeho stanovenie techniku odmzeného 
svetla a teda pou::íitie nábrusu. Slinky sa rozrezali diamantovou pílou, zaliali clo 
epoxidu a povrch sa upravil brúsením bežným sposoborn. Po leštení diamantovými 
pastami na tvrdej podložke, zanžívanom pri príprave slinkových nábrusov, je 
rozlíšenie periklasu možné, ale pre kvantitatívny rozbor však nie je postačujúce 
(obr. 1- príl.). Pri iných spúsoboch leštenia vyniká pozitívny reliéf periklasu za súčas
ného nežiadúceho zvýraznenia reliéfu slinku vzhfadom k epoxidu, čo zvyšuje možnosti 
chýb stanovenia najma pri analýze priemerných mletých slinkov. Navia.c je periklas 
značne odolný k vačšine známych leptacích činidiel a preto sa vývoj vhodného po
stupu orientoval na využitie jeho relatívne vysokej tvrdosti (5 až 5,5) v porovnaní 
s ostatnýrni fázami slinlm. 

Overil sa a použil postup prípravy reliéfneho nábrusu tak, aby sa dosiahlo jedno
značné rozlíšenie periklasu od ostatných minerálov slinku. Diamantovými pastami 
sa povrch dokonale vyleští (bežný postup) na tvrdej podložke a reliéf periklasu sa 
zvýrazní nasledujúcim krátkym ručným preleštením alkoholovou suspenziou oxidu 

Tabulka I 

Výsledky mikroskopického st0,noveni0, obsuhu periklnsu 
--

Ozn0,čenic 
Obs0,h periklusu (%) 

-
vzorky 

z reliéfneho nábrusu I po lept0,ní kys. octovou 
·-·-· 

A-O 4,8 ± 0,48 4,5 ± 0,46 
A-1 7,8 ± 0,53 7,1 ± 0,57 
A-2 11,7 + 0,72 10,1 ± 0,67 
A-3 15,1 ± 0,80 13,5 ± 0,76 
slinok 1 *) 4,6 ± 0,47 4,5 ± 0,46 
slinok 2*) 1,0 ± 0,22 1,0 ± 0,22 

--

*) Priemyselné slinky. 
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hlinitého (0,5 µm) na makkej podložke (obr. 2, 4 - príl.). Reliéf ostatných slinkových 
minerálov vzhTadom k zalievacej hmote sa znatefne nezmení. Periklas sa potom sta-

• noví z reliéfneho nábrusu bodovou analýzou podfa Glagoljeva [7]. Po nasledujúcom
leptaní nábrusu parami kyseliny octovej (8], (9] je preparát vhodný bez ďalších
úprav pre mikroskopické stanovenie obsahu ostatných slinkových fáz (obr. 3).
7, rovnakého nábrnsu sa teda možu zistiť obsahy všetkých fáz slinku a naviac získať
súčasne cem1é údaje o morfológii slinkových minerálov, inou metódou nedostupné.

Štandardné slinky sa analyzovali pomocou mikroskopu Orthoplan - pol (Leitz -
Wetzlar), na ktorý bol adaptovaný posuvný stolík Eltinor 4 (ROW - Rathenow).
Na posúvacom stolíku sa nastavil krok 0,05 mm a odstup línií sa volil tak, aby pri
registrácii 2 . 103 bodov v slinku (bez pórov) bol analyzovaúý celý povrch nábrnsn
slinku. Výsledky uvedené v tabul'ke I. sú priemerom z troch meraní.

b) Ri:in tgenome trické stanovenie

V tejto častí sa porovnávajú výsledky analýz štandardných slinkov a zmesí slinkov 
s periklasom metódami známeho prídavku (periklasu) a vnútorného štandardu 
(rutilu). K analýze sa použil nerozpustný zvyšok po extrakcii krenůčitanoy zo slinkov 
metanolovým roztokom kyseliny maleinovej podl'a postupu [5]. 

Pracovalo sa na prístroji l\fikrometa 2 s goniometrom (Chirana, Praha), vybave
nom registračným zariadením. Zvolilo sa žiarenie Corr"1,2 a rýchlosť posunu zá
znamu sa volila tak, aby 1 cm zodpovedal 1/8° (0) a l min. Integrálna intenzita di
frakcie (v ďalšom texte I) pre zvolené difrakčné maximá (periklas d1ikl = 0,211 nm, 
pre rutil d11kl = 0,168 11111) sa určila zo záznamu ako veTkosť plochy po odčítania 
pozadia. Plocha sa vypočítala ako súčin vrcholovej intenzity a šírky difrakčného 
profilu v spodnej tretine výšky. Takto získané hodnoty sa najlepšie zhodovali s plo
chou, stanovenou kontrolným meraním planimetrom. 

K analýze sa pripravili vzorky rovnakého zloženia trojmo a z každej vzorky sa 
trikrát určovala intenzita difrakcie, vždy po opatovnom naplnení držiaka vzorkou. 

Metóda pr ídavku periklasu 

Vzťah pre výpočet obsahu stanovovanej fázy (12] sa upravil pre podmienky 
zvoleného postupu. Slinok obsahoval neznámy xc hmotnostný zlomok periklasu 
a známe množstvo XiAPC pridaného periklasu. Zo slinku sa získalo M i nerozpustného 
zvyšku po extrakcii kyselinou maleinovou.*) 

Potom hmotnostný zlomok periklasu v záklaclnom slinku bez príclavku periklasu 

XiAPC 
xopc = - ----cc-�--=----

+ Mi. lPMi l XiAPC - ----
Mo. lpr,10 

(1) 

kde Ia,rn je integrálna intenzita clifrakcie periklasu v nerozpustnom zvyšku po ex
trakcii záklaclného slinku. lPMi je intenzita clifral�cie periklasu v nerozpustnom 
zvyšku po extrakcii vzorky i, obsahujúcej známy prídavok periklasu (XiAPc) v slinku. 

*) Význam symbolov pre další text P - periklas, C - slinok, A- index vyjadrujúci pridáva,nú 
látku alebo jej množstvo vo vzorke i, O - index pre záklaclný slinok bez pHclavku, M - neroz
pustný zvyšok v kyseline maleinovej v g. 
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Súčasne platí, že obsah periklasu v slinku [%] je 100 Xopc. Celkový obsah periklasn 
v jednotlivých vzorkách vyjadruje vzťah 

XjPC = XiAPC + Xopc (1 - XiAPC) 

Stanovené hodnoty sú v tabnfkách TI, III a IV. 

Tabitlk.a II 
Mctóda prfrlavku MgO do suroviny, séria A 

Ozna-

I I I čenie XAPC %M lni 100 Xpo 
vzorky 

A-O o 25,69 11,94 4,20 ± 0,26 
A-1 0,029 27,54 18,99 6,98 
A-2 0,074 30,60 26,96 11,29 
A-3 0,115 33,54 31,63 15,22 

Tabulka III 
i\fotóc!a prídavku periklusu k slinku, sério, A 

Ozna-
čenie X,\PO %M IrM 100 Xpc 

vzorky 

A-00 o 25,75 13,85 3,52 ± 0,26 
A-01 0,030 27,87 23,51 6,41 
A-02 0,074 31,15 32,89 10,66 
A-03 0,116 33,96 46,49 14,71 

Tabulka IV 
Metóda prídavku MgO do suroviny, séria B 

Ozna-
čenie X.�PO lrM %M 100 Xpo 

vzorky 

B-0 o 1,89 18,18 0,55 ± 0,15 
B-1 0,0199 6,13 20,81 2,53 
B-2 0,0390 ló,07 21,51 4,43 
B-3 0,0738 23,24 24,31 7,89 

Metóda vnútornéh o  š tandardu 

(2) 

Ako vnútorný štandard sa použil rutil o jemnosti do cca 5 µm, ktorý nemá v ob
lasti d1i1ci = 0,21 µm koncidenčné maximá s periklasom. 

Rutil (v ďalšom texte R) sa pridával k nerozpustnému zvyšku v pomere 1 : 3 
(xARM = 0,25). Po homogenizácii sa stanovila intenzita difrakcie periklasu a rutilu. 
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Za predpokladu lineárnej závislosti pomeru intenzít periklasu a rutilu od obsahu
periklasu v zmesi, upravil sa všeobecne platný vzťah [12] pre výpočet smernice J(

kalibračnej priamky na zvolený postup analýzy: 

a 

'( = l
[M I;nr M I oPM (l . )] 

11 � ; ---- . o--- -XiAPC 
lOOx1APC ImM IoRM 

X!APC xorc = ----�---- ----
X;APC 

+ l;nr. IoRM . M; _ 1.
ImM·• IorM. Mo 

(3) 

(4) 

Podobne, ako pri metóde prídavku periklasu je celkový obsah periklasu jednotlivých
vzorkách určený vzťahom (2). Výsledky sú v tabuTke V a VI. 

Tabullcct V 
1\fotóda, vnútorného šta.nda,rdu (prída.vok 25 % R v M), séria, A, a, - pálené zmesi, b -zmosi 

slinku a periklasu 

Označenie 

I Jp11 I luM %M I 100 Xpc vzorky XAPC 

a,) 
A--:-0 o 12,51 10,21 25,G!l 4,87 ± 0,13 
A-1 0,02!) l!l,2!) 10,!l0 27,54 7,62 
A-2 0,074 29,80 11,80 30,60 11,90 
A-3 0,115 38,56 12,44 33,54 15,80 

b) 
A-00 o 12,80 10,00 25,75 4,37 :l: 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, ll G  45,79 13,00 33,96 15,44 

Tabulka VI 
Metóda vnútorného šta.ncla.rclu (prídavok 25 % R v M), séria B 

Označenie 
JpM IuM %M 100 Xpc vzorky XAPC 

B-0 (i 1,92 10,60 18,18 0,58 :l: 0,14 
B-3 0,0738 23,39 12,83 24,31 7,92 

DISKUSIA 

Presnosť s tanovenia

Dosiahnutá presnosť rtg. stanovenia metódou přídavku MgO k surovinovej· múčke
je cca± 6 % (rel.) a metódou vnútorného štandardu cca ± 4 % (rel.) pre obsah
periklasu ·3 až 5 %, Pre stanovenie zo série zmesí periklasu a slinku sa výpočtom
podfa metódy prídavku dosiahla presnosť ± 7,4 % (rel.) a s vnútorným štandar-
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dom ± 8,7 % (rel.). Najrnenší rozptyl sa dosiahol teda postupom, pri ktorom sa 
štandardné vzorky pripravili zo 7.ákladnej surovinovej múčky s roznymi prídav
kami MgO s nasledujúcim výpalorn, extrakcion, prídavkom rntilu a .vyhodnotením 
metódon vnútorného štandardu (25 % rntilu v zmesi, tab. V a ·VII). Dosiahnutá 

Ta.bulka VII 

Porovnanie výsleclkov stanovenia jednotlivými postupmi 

Metóda 

prídavok perikl. vnút. štandard 

Stanovený obsah periklasu (%) zo série A 
pálených zmesí I 

4,2 ± 0,3 4,9 ± 0,1 

zmesí slinku s perikl. 
3,5 ± 0,3 
4,4 ± 0,4 

presnosť vyhovuje charakteru fázového rozboru. Pri difrakčnej analýze hola snaha 
prisposobiť podmienky postupu pre obsah periklasu 3-5 ¾• Preto v sérii B, pri 
obsahu periklasu cca 0,5 %, sa dosiahla presnosť iba 25-30 % (rel.). Z hradiska 
metódy je to presnosť nedostatočná, ale pre prevádzkové účely nie je obsah periklasu 
pod I % významný. Zvýšenie presnosti pre nízke obsahy periklasu je možné do
siahnuť zmenou navážky vzorky, pomeru miešania vzorky s rutilom a zmenou 
citlivosti registrácie. 

Pri mikroskopickom stanovení nie je periklas zamenitefný s inou fázou, a preto sú 
odchýlky opakovaných stanovení v medziach štatistickej chyby metódy, vyhodno
tenej podfa [9], [IO], [ll]. Pre obsah periklasu 4 až 15 % sa dosiahla presnosť mikro
skopického stanovenia ± 7 % (rel.). 

Správnosť  stanovenia  

Obsah periklasu v základných vzorkách nebol známy. Z porovnania rtg. výsledkov 
(tab. II, III, V a VII) sú zrejmé nižšie hodnoty stanoveného obsahu periklasu zo 
zmesí slinku s periklasom v porovnaní so sériou štandardných vzoriek, pripravených 
výpalom. V sérii -A-O až A-3 hola intenzita difrakcie periklasu nižšia v porovnaní 
so sériou A-00 až A-03 (prídavok periklasu po výpale). Rovnaký prídavok' periklasu 
sa teda prejavil vyššou intenzitou difrakcie u zmesí s periklasom, ak.o u zmesí vypá
lených po pridaní MgO. 

Nižšia intenzita difrakcie štandardných vzoriek s pridaným MgO pred výpalom 
rnože byť dosledkorn úbytku periklasu z častí pridávaného MgO jeho rozpustením 
do tuhých roztokov: Túto možnosť nevylučuje relatívny úbytok obsahu nerozpust
ného zvyšku po extrakcii v porovnaní s jeho vypočítaným obsahom (vzhiadom 
k obsahu vo vzorke bez prídavku). Ak reprodukovatefnosť stanovenia nerozpustného 
zvyšku je lepšia ako ±I % (rel.), možno jeho úbytok v sérii zmesí slinku s perikla
som hodnotiť ako bezvýznamný, kým v pálených zmesiach je vačší (1,1 až 2,0 % rel.) 
a znamenal by cca 5%né (rel.) zníženie obsahu periklasu v nerozpustných zvyškoch 
z týchto štandardov, nižšie hodnoty XAPC a v konečnom dosledku vyššie obsahy 
stanoveného xopc. Zistený rozdiel obsahu periklasu však presahuje túto hodnotu. 
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Možnosť negatívnej chyby stanovenia periklasu vyplýva zo skutočnosti, že 
periklas je obalovaný medzernou hmotou a alitom (obr. 3). Pri rozotieraní vzoriek 
sa prevažná časť, uvoTní (vefkosť zrn periklasu bola < 14 µm), ale nie je vylúčené, 
že malý podiel naj menších zí·n periklasn ostáva obalený a v dosledku vyššej absorpcie 
žiarenia uniká čiastočne stanoveniu. 

Možno predpokladať, že pri nevefkých rozdieloch v obsahu periklasu budú 
štandardy pripravené výpalom lepšie zodpovedať svojim charakterom reálnym 
vzorkárn, ako štandardné zmesi slinku a periklasu. V zhode s uvedeným predpokla
dom je aj lineárna závislosť, pomern intenzít Jp/JR od obsahu periklasu v nerozpust
nom zvyš.ku (korelačný koeficient > 0,99). 

V tab. V a VI sú uvedené hodnoty intenzity pre difrakčné maximum rutilu 
v nerozpustnom zvyš.ku (JRM pre XRM = 0,25). Rozdiel v obsahu periklasu vzoriek 
A-O až A-3, XAPC = 0,115 sposobil zmenu intenzity ÍRM o 21 až 24 %, kým u vzoriek
A-00 až A-03 až o 30 %- Pri metóde prídavlm periklasu sa vychádza z predpokladu
rovnosti absorpčných koeficientov jednotlivých zmesí, ktorý pri rozdielnych obsa
hoch periklasu nie je splnený. Metóda vnútorného štandardu ich rozdielnosť elimi
nuje. Z toho hfadiska možno vysvetliť, aj vypočítaný nižší obsah periklasu v základ
nom slinku metódou prídavku v porovnaní s metódou vnútorného štandardu.

Pre rtg kvantitatívne stanovenie periklasu v slinku je správnejší postup s vnú
torným štandardom, pričom sa štandardné vzorky pre kalibráciu pripravia vý
pal01n. 

Pri rnikroskopickom stanovení sa stanovili nižšie obsahy periklasu po leptaní 
kyselinou octovou ako z reliéfneho nábrusu. Rozdiely sú sposobené obtiažnejšou 
identifikáciou nájmenších zrn, obklopených alitorn. Tieto zrná sú zdanlivo zmenšo
vané povrchovým filmom procluktov leptania alitu, a preto aj rozdiel stanovených 
hodnot rastie s celkovým obsahom MgO v slinku. 

Porovnanie výsledkov získaných mikroskomcky a rtg fázovou analýzou. 

Obsah periklasu, stanovený mikroskopickou metódou z reliéfneho nábrusu a vý
sledky rtg fázovej analýzy s využitím vnútorného štandardu sú zhrnuté v tab. VIII. 
Uvedenými nezávislými metódami closiahla sa dobrá zhoda výsledkov, čo poukazuje 
na ich vyhovujúcn správnosť, a presnosť. 

Tabulkci VIII 
Porovnanie výsledkov stanovenia obsahu perikla.su 

mikroskopicky a RTG fázovou analýzou 
(metóda vnútorného štandardu) 

% periklasu . 

Označenie % MgO 
%MgO 

RTG celk. 
vzorky mikroskopicky fázovou 

celk. 
-%PRTG 

analýzou 

A-O 4,8 ± 0,5 4,87 ± 0,13 6,22 1,3 
A-1 7,8 ± 0,6 7,62 9,01 1,4 
A-2 11,7 ± 0,7 11,90 13,24 1,3 
A-3 15,1 ± 0,8 15,80 17,14 1,3 
slinok l *) 4,6 ± 0,5 4,6 ± 0,2 6,2 1,6 
slinok 2*) 1,0 ± 0,2 1,2 ± 0,2 2,9 1,7 

*) P1·iemyselné slinky. 

Sililuity č. 2, 1981 149 



Z. Hmbě, S. Olwomý:

Rozdiely celkového obsahu MgO a stanovených obsahov periklasu (tab. VIII) 
sú 1-2 %, Možno ich oprávnene prisúdiť časti MgO, predchádzajúcej do tuhých 
roztokov v slinkových mineráloch. V rámci rozptylu merania vyhovujú uvedené 
rozdiely rozpustnosti MgO v alite, belite a v medzernej hmote slinku podfa údajov 
Woermanna [2]. 

ZÁVER 

Pre kvantitatívne n1ikrnskopické stanovenie periklasu v slinku s�, vyprncovtd 
a overil postup, založený na bodovej analýze reliéťne pripraveného nábrnsu. Zvý
raznenie reliéfu periklasu z vylešteného nábrusu sa dosialme záverečným preleštením 
suspenziou Al2O3 (0,5 µ.m) na makkej podložke. Presnosť stanovenia ± 7 % (rel.). 

Súčasne sa overilo staúovenie periklasu pomocou rtg fázovej analýzy. Použil sa 
vnútorný štandard (mtil), ktorý sa pridával k nerozpustnému zvyšku slinku po 
extrakcii kyselinou maleinovou. Pre obsah periklasu 3-5 % sa dosiahla presnosť 
± 5 % (rel.). PocUa sposobu pťÍpravy štandardných vzoriek sa dosiahli rnzdielne 
výsledky. Autori uprednost1\uj ú štandardy, ktoré sa pripravia výpalom surovinovej 
múčky so známym prídavkom horečnatej soli, pred štandardmi, pripravovanými 
homogenizáciou slinku s periklasom. 
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B L�Ei\IEHTHOM HJII1HH:EPE 

3neneH rpa6e, CrnnHcJmB XpoMTé) 

Jfagieopa XU.,\tu1lťC/.OU JnťXHO.!to3Ull CU.!UU.'. (Ult06 Xll,\Hl/,O-lllCXH0.!(,03U<tCC/W30 gia1,y.11,vmema 
C.11,oeaifnoao 110.11,w1iexHu.1c.ec1,uao uncrnwnyma B pamuc.11,aea 

,:,)H ay•11t,o-ucc.11eooeanie.11,vc1;uií w-icmwnym cmpoume.11,01-tbix ,,iamepua.11,oe, B pHo 

fiep11rma3 B D,eMeRTROM I{JI11HI<epe HBJUieTC/I Ill)11'1l1R011 06'beMHOÍÍ: neycTOI1'1HBOCTH. ,�JIH 
ero onpeJ.1eJien1rn 6wrn pa3pa60Tam,1 11 npoBepem,1 Jwa MeT011a: 
- M1rnpocrcomPrecHuň To,mono11c'rnTm,111 MeTOJ.\ 113 peJ1·1,eqmoro anwm1qia n •
- perJTreROBCIUIH )J;I!q>pam\HOHRl,I.ll MeTOA C npH�rnaemteM BIIyTpeunero CTaH)J;apTa (pynm).

)];JIH MHI<pocrwm1qec1wro onpeJJ;eJieHHH noJI1,30Bam1c1, TeM, 'l'fO nepmwa3 o6Jia)J;aeT nan-
60JI1,meň: TB6pAOCTblO 113 IUIHRI{epHbIX qia3. fIO).(XO�\fllL\lfH peJibecp aHIDJIHq>a IIOJiyqaeTCH 
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Stanovenie obsahu pei·iklasu v cementovom slínku 

nerrpoAoJrbnmTem,noň rromrponKoň rrp11roTOBJiennoro 06J,1,rnb1M cnoco6oM anmmuJ,a cycnen„
a11eH AhO3 (0,5 µ.M) na Ml:rrKOM cyrrne. 

,il;JIII penTreHOBCKOl'O onpeAeJieHH/I lIOJlb3OBaJIHCb CTaHAapTHbTMH o6paa�aMll, npllrOTOB
JieHHblMH H3 CblpbeBOli MYKH C H3B8CTHOŘ A06amwií: MgO, l{OTOpbre 06nmram1, II AaJiee CTaH
AapTHblMH o6pa31(atrn, IIOJiyqenHI,IMII rrepeirnm1rnanneM OCHOBHOro HJIHHI{epa C nepH
HJia3OM. 

C TOq1m apennrr rrpaBHJlbHOCTl1 peayJibTaTOB upHMenenue rrepBbIX CTaHAapTBbIX o6pa3�0B 
HBJI/IeTC/I 6oJiee npHrOAHbTM, ·raH Irn H Ollll Jiycrme COOTBeTCTBYIOT no CBOeMy rreTporpaqmqec
HOMY xapar<Tepy C I\eMeIITHT,IM HJIJIHitepoM, qeM Mexannqec1rn np11rOTOBJieHHbie CMeCH HJIHH
uepa c ueptmm1aoM. 

IloJiyqenHa/I ·roqHOCT I, M0TO/WD 7 % (OTH.), llJlll 5 % (OTH.) AOCTaTo•-rna )VI/I npOH3BOA
CTBeHHOrO R l{OHTPOJII,HOťO HCHOJl1,3OBaHH/I. 

_Pne .. l. li empruJJWHH1>iil 1 ... 11,uw,ep A-11wc11,e no11,u.poa1,u GJ1,.,,iaanb1.,1m nacma.,1iu 1-1,a mBepďo„11 cy-,.1-1,e, 
Omďe11,b1tbie rfiaau 1,11,1.mi.epa ne11,ba11, oocmamo•mo paaJ1,1i1iumb. OmpaJtceHHbtu ceem, 
1-1,empa1111,enn1,ie. 

Pne. 2. 'l'o Jtce ,,1iecmo, 1,:ali 1w. puc . .l. !{oďamo•uia.11, pe11,MgiHa11, noJ1,upo11t.a coe11,acHo npeď11,o
Jtcen1-to.1iy cnoco6y c Ah OJ 1-ia „1i11,e1w.o1i cy1,1-te. II 011,oJ1cume11,bHblU pe/1,berfi nepu1.J1,aaa 
npeďocma11J1,.fiem aoa.-1ioJ1cnocmb mo•i1toeo onpeďeJ1,e1-1,u11. Ji empae11,eHHbie, ompaJ1ce1-mbtu 
ceem. 

Puc. 3. To Jtce .,,wc11io, 1.a.t.: na puc. 2, 1UJCJ1,C 111pa11.11,e1w11, napa.1iu CihCOOH. Ileplll>'Ji,08 o6pa
ayem aepna II npo.,ieJ1cymo•moií .. ,w.cce 1i c11e111J1,1>ie aai.pb1,mbie noJ1,oc11w 11 011,ume. Eeo 
napm1.11-'1en11e 1-1,e 1wc111.oJ1,blW peai.o, ,.a,,: na piic. 2. OmpaJ1ce1-t1-tblil c11em. 

Puc. 1. Ilepu1,J1,aa 11 06paa1fc A-2, pe.11,1,eginbiií aitWJ/,UfP, nempa11JLCH1tbie, ompaJ1cenn1,iií c11em. 

DETERl\fINATION OF PERICLASE CONTENT IN CEMENT CLINKER 

Zdeněk Hra.bě, Stanislav Chromý*) 

Depa·rtme11t oj the Ghmnical Technology oj Silicates, Slovak 11.'echnical University,
880 37 Bmtislavci 

'�) Research Institille oj Biiilding l\!aterials, 817 00 Brno 

Periclase in cement clinker is t;he cause of volmnc instability. The following two mcthocls lmvc 
boen suggcsted and verifiecl for its determination: 
- microsoopio point-oounting methocl from a relief polishecl seotion, 

and
- X-ra.y cliffraotion mcthocl using an interna! standard (rutile). 

In tho miorosoopio determination use was madc of the finding that periolase has the highest 
hardness among the olinker phases. A suitablo polished sootion relief is obtained by brief repolish
ing of the oonventionally prcparecl scotion nsing AJ,O3 suspension (0.5 µm) and a soft oloth. 

li'or the X-ray detormination use was made of' standard samples prepared by firing the cement 
raw-material powdered mixture with a lmown MgO addition, ancl a standard sample obtained by 
mixing the olinker with periolase. 

From the standpoint of oorrectness of results t,he use of t,he former standard samples is more 
aclvantageons as these oorresponcl better by their petrographio oharaotAr to cement olinker than 
the meohanioally prepared olinker-periolase mixes. 

The· aoolU'aoy of the prooesses attainecl (7 % relativo and 5 % relativo respootively) is fully 
satisfootory for routine ancl teohnical inspeotion analyses. 

Fig. 1. Non-etched cl-inlce·r A-1 ajter polishing with diamond paste on ci hard cloth. 'L'he individual 
clinkei· phases ccmnot be a,e/equately distinguished. Rejlectecl light. 

Fig. 2. The same point as in Fig. 1. Aclclitional reliej polishing accorcling to the suggested pi·ocedui·e 
iising Al2O3 on a sajt cloth. The positive pe1·iclase reliej allows it to be determined explicitly. 
N on-etched, rejlected light. 

Fig. 3. 'L'he same poiiit as in Fig. 2 ajte1· etching with CH3COOH vapoui·s. Periclase' jorms g-rains 
in the interstitial matei"ial as well as light-coloured enclosiwes in alite. lts boundaries are not 
a,s sharp Cl,$ in Fig. 2. Rejlectecl light. 

Fig. 4. Pei-iclase in sample A-2, reliej polishecl sect·ion, non-etched, rejlected light. 
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Obr. J. Slinok A-1 po leštění diamantovými pastami na tvrdej podložke, odrazené svetlo, neleptané, 
jednotlivé jázy slinku. sa nedajú dostatočne rozlišit'. 

Obi·. 2. Rovrwké m·iesto a1co ·1w obr. J, Dodatočné reliéjne leštenie podfa 1uwrh11ulého po&t :pu _\J::0.1 
iw makkej podložke, neleptmié, odmzené svetlo, pozit-ívny rel-iéf periklasu unw='11je jd,,o 

jednoznačné stanovenie. 



Obr. 3. Rovnaké miesto ako nct obr. 2 po leptaní parami CH3COOH, odrazené svetlo, paiklatJ tvorí
zrná v medzernej hmate a svetlé uzavreniny v alite. Jeho ohraničenie nie je také ostré ako 

na obr. 2. 
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Obr. 4. Periklas vo vzorke A-2, relié/ny nábrus, neleptcmé, odra.zené svetlo. 




