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ZASADY PRO VYPRACOVANI

Jednou z cest jak omezit téZbu a spotfebu prirodnich surovin pfi vyrobé Zaromateriald je vyuzivani
odpadnich jila a jilovcd, které jsou jiz desitky let haldovany ve spole¢nost P-D Refractories CZ a.s.
Cilem diplomové prace je na zakladé dosavadnich poznatkl navrhnout nové receptury pro
pFipravu ostfiva na bazi hlinitokFemicitanti (CSN EN 1SO 10081-1) s objemovou hmotnosti nad 2400
kg.m-3, nizkou zdanlivou pérovitosti do 12 % a s minimalnim obsahem AI203 45 %.

V teoretické ¢asti diplomové prace popiste dosavadni vysledky a zkuSenosti se zpracovanim
jemnych (odpadnich) frakci lupku W super a jilovce BVP [1, 2, 3]. Charakterizujte suroviny

z vysokym obsahem AI203, které by bylo mozné vyuZit pfi pfipravé ostfiva se zvySenym

obsahem Al203.

V experimentalni ¢asti prace provedte navrh receptur pro pfipravu ostfiva vySe definovanych
vlastnosti. Jako zakladni surovinu pouZijte podsitné podily jilu BVP a jilovce W super. Obsah Al203
v ostfivu upravte surovinou vytipovanou na zakladé reSerse provedené v teoretické Casti prace.
Velmi dlleZitym parametrem ostfiva je jeho poérovitost. Pfi pfipravé pracovni hmoty vénuijte
pozornost granulometrickému sloZeni a jejimu vlivu na pérovou strukturu vypaleného ostfiva.
Doporuceny rozsah prace 60-80 stran.
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ABSTRAKT

Specialni zarovzdorna ostfiva s vy8Sim obsahem oxidu hlinitého nejsou
v sou¢asné dob& v Ceské republice vyrdb&na. Cena té&chto ostfiv vyrabénych
v zahranici je vysoka, proto je snaha o vyrobu ostfiv s vyuzitim tuzemskych odpadnich
podill jilovcl, které jsou jiz desitky let skladovany. Teoreticka ¢ast diplomové prace
popisuje dosavadni vysledky a zkusenosti se zpracovanim jemnych odpadnich podill
jilovce W super a BVP. Charakterizovany jsou vhodné suroviny pro pfipravu ostfiva se
zvySenym obsahem oxidu hlinitého. V experimentalni ¢asti prace je provedeno ovéreni

moznosti vyroby ostfiv se zvysenym obsahem Al203 dle navrzenych receptur.

KLICOVA SLOVA

Mullit, zarovzdorna ostfiva, vysocehlinita ostfiva, odpadni jilovec, jil

ABSTRACT

Special refractory grog with increased alumina content are not currently
produced in the Czech Republic. The price of these grogs produced abroad is high, so
there is an effort to produce grogs using domestic waste fractions of claystones, which
have been stored for decades. The theoretical part of the thesis describes the current
results and experience with the processing of fine waste parts of claystone W super
and BVP. Suitable raw materials for the preparation of grog with an increased content
of alumina are characterized. In the experimental part of the thesis is verified the
possibility of production of grogs with increased content of Al203 according to the
proposed prescriptions.

KEYWORDS

Mullite, refractory grog, high alumina grog, waste claystone, clay
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Vyroba Zarovzdornych materiall se neobejde bez specidlnich vysocehlinitych
ostfiv. Tato ostfiva jsou vyrabéna v zahraniéi, av§ak z dlivodl vysoké ceny se jevi jako
vhodné vyrabét tato ostfiva ze surovin dostupnych v Ceské republice. Jednou z cest,
jak tyto Zaromateridly vyrabét je vyuzitim odpadnich jilovcl, které jsou jiz desitky let
haldovany spole¢nosti P-D Refractories CZ a.s. Vyuziti téchto odpadnich jill by bylo
vyhodné jak z hlediska ekonomického, tak z hlediska Setrnosti k zivotnimu prostredi,
jelikoz by doslo k omezeni tézby a spotfeby primarnich pfirodnich neobnovitelnych

zdroju surovin.

Teoreticka ¢ast diplomové prace je zaméfena na mineral mullit, jeho vlastnosti
a strukturu. Charakterizovany jsou jilové a kaolinové suroviny vhodné pro vyrobu
mullitickych ostfiv. V diplomové praci jsou popsany také suroviny s vysokym obsahem
Al203, které je mozné vyuzit pfi pfiprave ostfiva se zvysenym obsahem oxidu hlinitého.
ReSerSe popisuje dosavadni vysledky a zkuSenosti se zpracovanim jemnych
odpadnich podilt jilovce W super a BVP.

V experimentalni c¢asti je ovéfovana moznost vyroby ostfiv se zvySenym
obsahem Al203, podle navrzenych receptur. Vstupni surovinou jsou podsitné podily
jilovce BVP. Pro dosazeni pozadovaného minimalniho obsahu Al203 45 %, byl pouzit
mullitovy odprach MOTIM. Prvni etapa experimentaini Casti se zabyva
granulometrickym slozenim a jeho vlivem na poérovou strukturu vypaleného ostfiva.
V druhé etapé byl ovérovan vliv granulometrického slozeni na novych recepturach
s vyuzitim kaolinu DS1 a KN83. V treti etapé jsme se zaméfili na navrh vhodnych
receptur z jilovych a kaolinitickych surovin rizného procentualniho zastoupeni, vihkost
pracovni hmoty a byl posuzovan vliv zplsobu miseni pracovni hmoty. Ctvrta etapa se
vénuje navrhu a ovéfeni moznosti vyroby ostfiva se zvySenym obsahem oxidu
hlinitého.

Cilem diplomové prace je navrh a ovéfeni moznosti vyroby ostfiva na bazi
hlinitokfemicitanl s objemovou hmotnosti nad 2400 kg-m-3, nizkou zdanlivou

porovitosti do 12 % a s minimalnim obsahem Al203 45 %.



TEORETICKA CAST

1 MULLIT

Mullit je mineral patfici do systému Al203 — SiO2, pfibuzny mineralim sillimanitu
a andalusitu, patficich do skupiny Al2SiOs. Ve fazovém diagramu skupiny mineral(
Al2SiOs se nachazi v poli nejvys$sich teplot a nizkych tlakd. Krystalizuje v rombické
symetrii s prostorovou skupinou Pbam. NejCastéji tvofi prizmatické krystaly, jehlicky
az tence vilaknité agregaty. Prizmatické krystaly mullitu maji v pficném fezu témeér
¢tvercovy prirez. Lesk mullitu je skelny, tvrdost podle Mohse 6-7 a $tépnost je velmi
dokonald podle (010). Barvu ma bilou az nazloutlou, fialovou nebo nartzovélou.
Hustota mullitu je 3,0 — 3,1 g-cm=3. Chemicky vzorec mullitu je pfiblizné AleSi2O13,

uvedeny ve formé oxidu pak 3Al203- 2SiO2. [1]

Mullit ziskal mimoradny vyznam jako material pro tradicni i vyspélou keramiku
diky svym pfiznivym tepelnym a mechanickym vlastnostem. Vétsina tradiCnich
keramickych vyrobki ma mullit jako soucast ve svém slozeni konec¢né faze,
protoze vychozi materialy se obvykle skladaji z jill a kiemiku. Mikrostruktury materialt
také obsahuji sklo s nizkou teplotou tani. Siroka technicka pouzitelnost mullitové
keramiky je odvozena od jejich vynikajicich vlastnosti, jako je vysoka tepelna stabilita,
vynikajici odolnost proti termalnim Sokdm, nizka hustota, nizka tepelna roztaznost
a vodivost, s vhodnou pevnosti a lomovou houzevnatosti. Dale mullitova keramika
vykazuje nizkou plynopropustnost a velmi dobrou odolnost proti te€eni, vysokou
pevnost v tlaku a dobrou odolnost proti korozi v tézkych atmosférickych podminkach.
Porovnani technicky relevantnich vlastnosti mullitové keramiky s jinymi oxidovymi
keramikami je uvedeno v tabulce 1. Porovnani na jedné strané ukazuje vysoky
potencial mullitu pro keramiku, avSak na strané druhé zdUrazruje nutnost hlubsiho

prozkoumani vztahu mezi krystalovou strukturou a vlastnostmi mullitu. [2]



Tab. 1: Viastnosti mullitu ve srovnani s jinymi vysokoteplotnimi oxidy [2]
Stabilizovany Mullit

Tiellit Cordierit Spinel Korund .

Al TiOs MngI4Si5018 MgAI204 Al,O3 lerr_koozn 3';;2%?:
Bod tani Tw [°C] 1860 1465 2135 2050 2600 = 1830
Hustota p [g-cm™3] 3,68 2,2 3,56 3,96 5,60 = 3,2
Koeficient linearni
tepelné roztaznosti a =1 =0 9 8 10 = 4,5
20 9C - 1400 °C [10° K]
;gﬁ’,i'"a vodivosth, pii 45 =10-15 13 26 15 6
pfi 1400 °C [kcal/mhK] 2,5 - 4 4 2 3
Pevnost [MPa] 30 120 180 500 200 =200
Lomova houZevnatost ) <15 i =45 =24 =25

Kic (MPam®>)

Bézna pouziti mullitu zahrnuji Zarovzdorné materialy v metalurgickém prdmyslu
pro konstrukce elektrickych peci, misi¢e horkych kovl a indukéni pece s nizkou
frekvenci. Ve sklafském primyslu se tyto Zarovzdorné materidly pouzivaji v horni
pozici nadrze, ve které se sklo tavi, a pro konstrukci taznych komor. Mullit se ¢asto
pouziva pro vyrobu desek, pomoci kterych se obkladaji pece a vysokoteplotni reaktory.
V poslednich letech spektrum skute¢ného nebo potencialniho vyuziti mullitu zahrnuje
jeho pouziti jako matrice pro vyvoj vysokoteplotnich kompozitli, ochrannych povlakd,

komponentl turbinovych motort. [2; 3]

SEM MAG: 180 kx Det: SE MIRA3 TESCAN|
SEMHV:30.0kV  2um

AdMas - FAST VUT Brno

Obr. 1: Krystaly mullitu (zvétseni 160 000x)



1.1 Struktura a vlastnosti mullitu

Mullit vykazuje rizné poméry Al k Si, vztahujici se k pevnému roztoku
Algsox - Siz-2x - O10-x, pfiCemz x je v rozmezi pfiblizné 0,2 az 0,9 (zhruba 55 az 90
molarnich procent Al203). V zavislosti na teploté syntézy a atmosfére je mullit schopen

inkorporovat fadu kationtl pfechodného kovu a dalsich cizich atomu.

Anizotropie pojivového systému mullitu ma hlavni vliv na anizotropii jeho

fyzikalnich vlastnosti. Napfiklad:
- nejvy8Si podélna elasticka tuhost je pozorovana u rovnobézky s osou c, nizsi
elasticka tuhost u rovnobézky s osou a, a pfedevsim u rovnobézky s osou b

- maximalni tepelna vodivost se vyskytuje u rovnobézky s osou ¢, u rovnobézky

S 0SOU a, b je tepelna vodivost nizsi
- velka tepelna roztaznost je zaznamenana zejména u rovnobézky s osou b

- nejrychlejsi rUst krystalt a nejvy$si koroze nastava u rovnobézky s osou c.

—b
| O—0O Oc O 5
| / > 2 F o b
. ,J’ ° ,/ «'.;’»\—\—‘_7 )/ O (@) (Zcela'
g O _Y{rl \ 0/3‘0 obsazené)
/ oxy o] e
Oc :’j:’// ‘\\ o \ £30¢ ° SvAl
. Q___h"o' f > O (Caste&né
Vi Nef obsazené)
/;)-—- /} L\J /:'* 4/;)
/ 7

Obr. 2: Schéma prostorové skupiny Pbam mullitu [4]

Méreni tepelné kapacity a tepelné roztaznosti mulliti vykazuji reversibilni
anomalie v teplotnim rozmezi 1000 az 1200 °C. Predpoklada se, ze tetraedralni
kationty jsou pfemostény atomy kysliku, a neobsazena kyslikova mista podléhaji
dynamickym procesim zmeény polohy pfi vysokych teplotach. [2]

Mullit se pouziva pro vysokoteplotni aplikaci diky své dobré odolnosti
proti te€eni a vysoké pevnosti v tlaku pfi zvySené teploté. Pevnost v ohybu a odolnost
proti teCeni jsou vyrazné ovlivnény pfitomnosti skelnych inkluzi. Pfi nepfitomnosti
skelné faze si mullit zachovava své pevnosti do 1500 °C, s vynikajici odolnosti

proti teplotnim Sokim a nizkou tepelnou vodivosti. Zpracovani mullitu je podstatnym

4



faktorem, ma-li byt dosazeno hutné keramiky, ktera je schopna plnit svij potencial
vysokoteplotni odolnosti. Hodnoty pevnosti v ohybu se mohou liSit od 120 MPa do vice
nez 400 MPa. Rozdily pevnosti Ize vysvétlit na zakladé dosazené hustoty, morfologie

zrn a pfitomnosti dalSich krystalickych a amorfnich fazi. [3]

1.2 Cizi kationty v€lenéné do mullitu

V zavislosti na teploté syntézy a atmosfére je mullitova struktura schopna
zaclenit velké mnozstvi cizich kationtl. V této kapitole jsou uvedeny zaklady

inkorporace ciziho kationtu do mullitu.

1.2.1 Zacélenéni prechodného kovu

V zavislosti na teploté syntézy a atmosféie obsahuje mullit Ti3+, Ti4+, V3+, V4+,
Cr3 Mn2+*, Mn3+, Fe2* Fe3* a Co?*, i kdyz ve vyrazné odliSnych mnozstvich. Horni mez
rozpustnosti je fizena poloméry a oxida¢nimi stavy iontl prechodnych kovl. Nejvyssi
stupné inkorporace jsou pozorovany pro V3*, Cr3 a Fe3* nasledované Ti*. Pouze
velmi mald mnozstvi iontd Mn?*, Fe?* a Co? mohou vstoupit do struktury mullitu
(Obr. 3). [2; 5]

X 7
G Cr,0,4
o) o FeO,
.g. 6 — Ga,0, o
o3 V.0
e [
x
O 5
2
c
2 44
2
Ti,0,
% 3 — [
n
Q V50, Mn,O,
o ®
= 2 - [ ]
£
@
E 1o Co,0
al TR0 & Fe Mn;0,
= V05 PY ;? °
| | | | | |
0.55 0.60 0.65 0.70 0.75 0.80

Polomér kationtu [A]
Obr. 3: MnoZstvi zaclenéni pfechodového kovu do mullitu v zavisloti na poloméru kationtt [2]

lonty pfechodného kovu prednostné vstupuji do oktaedralni polohy v mullitu,

kde nahrazuji Al, ackoli podrobnosti o procesu inkorporace mohou byt odlisné.



1.2.2 Inkorporace dalsich cizich kationtu

Kromé prechodnych kovl je mullitova struktura schopna zaclenit fadu dalsich
cizich kationtt, ackoli ve vice ¢& méné vysokych koncentracich. Podle

mikrochemickych vztah( a vzhledem k tomu, Zze mullity dopované Ga3+ vykazuji

vvvvv

b, bylo navrzeno, Zze Ga3+ priznivé nahrazuje Al3+ v oktaedrickych mrizkovych pozicich.

Griesser a kol. uvedli, ze existuje silna tendence mullitu pro zaclenéni B3*. Bylo
dokazano, ze obsah B203 dosahoval az 20 mol %. Podle mikrochemickych studii jsou
kationty alkalickych kovl a kovu alkalickych zemin schopny vstoupit do mullitové
struktury, avSak v malém mnozstvi. Kation Na* muaze byt diky své velké velikosti
zaclenén pouze do termalné expandované mullitoveé struktury pfi vysokych teplotach.
Mullit obsahuje az 0,5 hmotnostnich procent MgO. Zaclenéni Na* i Mg+ klesa
s teplotou, a jsou vzajemné korelovany s obsahem Al ve fazi. Schneider dokazal,
Zze Zr** vstupuje do mullitové struktury v malém mnozstvi (< 0,8 hm. % ZrOz2),
a ze zaclenéni Zr* roste spiSe s teplotou nez s objemovym obsahem ZrO2. V mullitové
struktufe byla v malém mnozZstvi dokdzana existence i dalSich cizich kationtd,
jako Sn**, Mo®, Eu?* a Eu®*. [2; 5]

1.3 Vyroba mullitu
Metody pfipravy mullitu Ize rozdélit do tfi riznych zplsobU pfipravy:
1. Sintrovany mullit
2. Taveny mullit
3. Chemicky mullit (mullit vysoké Cistoty)
Vychozi materialy Ize rozdélit do 6 kategorii:
1. Smés pevnych latek (oxidy, hydroxidy, soli a jilové mineraly)
2. Smés soll
3. Smés solu a soli
4. Smés Si-alkoxidu a Al-soli
5. Smés Al-alkoxidl a Si-alkoxidU
6. Smés jinych materiald
Homogenita surovin do zna¢né miry zavisi na pouzité metodé zpracovani

a syntézy. Mechanismus tvorby mullitu zavisi na metodé kombinovani reakcnich
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slozek obsahujicich oxid hlinity a oxid kfemicCity. Vliv ma také teplota, pfi které reakce
vede k tvorbé mullitu (mullitizani teplota). Mullitizaéni teploty se liSi az o nékolik

set stupnl Celsia, v zavislosti na pouzité metodé syntézy. [3]

1.3.1 Sintrovany mullit

Sintrovany mullit je vyrabén z vychozich materidll reakcemi fizenymi difuzi
v pevném stavu. Jako vychozi materidly byvaji pouzity oxidy, hydroxidy, soli
a kfemicitany. Obsah Al203 v sintrovanych mullitech je ovlivnén jeho slinovaci teplotou,
dobou tepelného zpracovani, pocate¢nim objemovym slozenim, velikosti zrn
a ucinnosti michani vychozich materialu.

Mullitizace probiha v pevné ¢&i prechodné kapalné fazi reakci vychozich
materiall pomoci interdifize atomud hliniku, kfemiku a kysliku. Od této formace
se reakce povazuje za probihajici difuzi dvou slozek, teplota mullitizace mize byt
snizena pouzitim jemnéjSich praskl a lep$i homogenizaci. Vychozi materidly
obsahuijici SiO2 a Al203 maji obvykle velikost mikrometrl, avSak nejsou dostatecné
malé, aby se dosahlo uplné mullitizace pfri relativné nizkych vypalovacich teplotach.
Dal$im duvodem vysokych vypalovacich teplot pro tvorbu mullitovych praska vysoké

hustoty je nizky objemovy a zrnity difuzni koeficient pro mullit.

Rozsahla mullitizace vyzaduje velmi vysoké teploty v rozmezi 1600 az 1700 °C,
coz je prilis vysoka teplota na vyrobu surovin pro ucely slinovani. Pro snizeni
mullitizaénich teplot je vyhodné pouzit systémy, ve kterych jsou hlinikové a kfemikové
komponenty atomové smichany.

HlinitokremicCité mineraly, zname jako mullitové suroviny, jsou jilové mineraly
jako je kaolinit (2SiOz2 - Al203 - 2H20), pyrofylit (4SiOz2 - Al203 - H20) a polymorfni formy
Al2SiOs sillimanit, andalusit a kyanit. K vyrobé jsou pouzivané také smési boehmitu
a diasporu, oba s kompozici AIO(OH), gibssit [Al(OH)s] a zarovzdorny bauxit s oxidem
kifemicitym.

Pfi klasické metodé pripravy mullitu se kaolinit a pfibuzné materialy tepelné
rozkladaji na smisSené oxidy a ty se transformuji na mullit nékolika kroky pfi vysoké
teploté podle reakce znazornéné na obrazku 4. Kde O = volné misto, a (a) a (b) jsou

alternativni faze spinelového typu. [3]



/ 0,375Sis[Al10,6705,33] O32 + SiO2 (@)
2Al2(OHY[Si205] — > 550 °C —> 2A12Si207 + 4Hz0 — > 980 °C -

Kaolinit Metakaolin 0,188Als[Al13,3302,66] O32 + 4Si02  (b)
Spinelova faze Amorfni SiO2

— 21000 °C — 0,67(3Al203 - 2Si0O2) + 2,67 SiO2
3:2 Mullit Amorfni SiO2

Obr. 4: Pleména kaolinitu na mullit pfi vypalu [3]

1.3.2 Taveny mullit

Taveny mullit je vyrabén roztavenim surovin v elektrické peci pfi teploté
nad 2000 °C s naslednou krystalizaci mullitu béhem chlazeni v lazni, nebo rustem
krystalt Czochralskiho metodou. Ziskana tavenina kfemicitanu hlinitého se poté odleje
do ingotu a schladi se na teplotu mistnosti. Suroviny pro tavenou mullitovou keramiku
a zarovzdorné materialy jsou Bayertv hlinik, kiemenny pisek, kamenné krystaly
a taveny oxid kfemicity. Hladina necistot v surovinach je relativné nizka. Pro vyrobu

tavenych mullitt nizsi kvality byvaji pouzity bauxity, nebo smési Al2O3 a kaolinitu. [3]

1.3.3 Chemicky mullit

Pojmem chemicky mullit jsou oznacovany mullitické prasky pfipravené
pokrocCilym zpracovanim, napf. metodou sol-gel, srazenim, hydrolyzou, sprejovou
pyrolyzou, chemickou depozici par (CVD). Obecny pfistup ke zpracovani mullitickych
prasku je shrnut na obr.5, coz predstavuje michani A+ a Si*+ na stupnici od atomové

urovné az po uroven mikronovou. [3]

(D) (E)

Obr. 5: Schématické mikrostrukturalni modely mullitu pripravené riaznymi metodami
(A) michani solii (B) sloZené castice (C) hydolyza alkoxid(i (D) michani jilovych minerald
s oxidy hlinitymi (E) koprecipitace (F) sprejova pyrolyza [3]



Metoda Sol-Gel

Sol-gel metoda je hojné pouzivana k vyrobé mullitovych praskd a viaken
pfi relativné nizkych teplotach zpracovani. Pfi zpracovani metodou sol-gel jsou
koloidni castice nebo molekuly v suspenzi, nebo solu, vystaveny chemické zméné
(napf. zméné pH), ktera zpUsobuje jejich spojeni v souvislou sit, nazyvanou gel.
Sol-gel metoda umoznuje pripravu homogenniho a reaktivniho gelu, ktery Ize slinovat
pfi nizké teploté, a mlze byt dosazeno homogenni submikronové mikrostruktury.
K mullitizaci dochazi pfi teplotach priblizné 1200 az 1300 °C.

Ghate a kol. (1973) vyuzili kfemic€itého a hlinitého solu pro syntézu mullitu.
Pfipravili sol oxidu hlinitého dispergovanim castic y-Al2Os v roztoku HCI.
K této suspenzi byl pomalu pridan kiemicity sol a pH bylo nastaveno na hodnotu 6-7.
V tomto rozmezi pH jsou povrchy oxidu hlinitého kladné nabity, zatimco povrchy ¢astic
oxidu kfemicitého jsou nabity zaporné. Ztohoto dlvodu muize byt oéekavana

heteroflokulace, ktera zpusobuje dokonalé smichani dvou sol ¢astic. [3]

Metoda srazeni

Zakladem této metody je pfiprava srazenin z Cirého roztoku za pouziti srazedla.
Existuji dva druhy srazecich metod: koprecipitace a homogenni srazeni. Metoda
koprecipitace spoCiva v pfidani srazedla (obvykle roztok amoniaku) k roztoku
za vzniku srazenin. Homogenni srazeni zahrnuje jako prvni rozpusténi srazedla
(jako moc€ovina nebo hexamethylentetramin — urotropin) predem v roztoku, a nasledné

vytvofeni srazeniny zmeénou pH roztoku prostiednictvim rozkladu srazedla v roztoku.

Jako zdroje hliniku byva pouzito mnoho vychozich materiall: sirany, nitraty,
chloridy, alkoxidy atd. Materidly pro kifemikovou slozku jsou omezeny, bézné
se pouzivaji alkoxidy kfemiku, a vyjimecné kfemicitan sodny, chlorid kiemicity a octan
kiemicity.

O metodach pripravy za pouziti kombinace alkoxidu kfemic€itého a soli hliniku
bylo vydano mnoho zprav. Pfi tomto zplUsobu se vychozi slozky rozpusti v etanolu,
srazeniny se ziskaji pfidanim roztoku amoniaku. Okada a Otsuka [6] rozpustili TEOS
a dusi¢nan hlinity v etanolu, kde srazeniny byly ziskany pfidanim roztoku amoniaku
srazeniny povazovana za kompozici bohatou na oxid hlinity, zatimco povrchové Casti

jsou bohaté na oxid kifemicity (Obr. 6).



3A1,03-25i0
3A1,0; + 25i0, oy Mt

(Mullite)
5102 Mullite
o~ Al,03
Chemicka reakce >\:
3A1,03425i054xSiC 3A1,03+25i07+xSiC Mullite+xSiC

Obr. 6: Slinovaci mechanismy mullitu [3]

Metoda hydrolyzy
Hydrolyza probiha pridanim vody, v nékterych pfipadech se pridava kyselina
jako katalyzator pro hydrolyzu alkoxidl. PFfi pouziti zasaditého katalyzatoru,

jako je amoniak, se o¢ekava hydroliticka reakce, ktera je vysledkem nukleofilni reakce
atomu kfemiku s OH. [3]

Metoda sprejové pyrolyzy

Metoda sestava z atomizace roztoku prekurzoru na kapicky, které jsou
nasledné vhanény skrz pec, aby se vysusily a kalcinovaly. Okamzité dochazi k reakci,
jako je odparovani rozpoustédel, srazeni sloucenin a tepelné rozklady. Proto se tato
metoda povazuje za vhodny zplsob pripravy pro syntézu viceslozkové keramiky.
Mullitické prasky vzniklé timto zpUsobem maji charakteristicky sféricky tvar,

a submikronovou az mikronovou velikost. [3]

Metoda chemické depozice par (CVD)

Metoda CVD vyuziva procesy v plynné fazi pro syntézu mullitu. Hori a Kurita
(1990) pouzili jako vychozi materialy chloridy kfemiku a hliniku. Chloridy byli oddélené
odpareny a transportovany plynnym dusikem do smésovaci zony. Ve smésovaci zoné
byly rychle zahfivany plamenem o teploté cca. 1900 °C, ktery byl pohanén kyslikem
a vodikem. Ziskané prasky mely kulovity tvar a velikost 40 az 70 nm. Rozsahla
mullitizace nastala pfi 1000 °C, avSak uplna mullitzace vyzadovala teploty az 1500 °C.
[3; 7]
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2 SUROVINY PRO VYROBU MULLITU

Podobné jako u Ssamotovych vyrobky, tak i u vyroby vysocehlinitych materialQ
je skladba surovinové smeési ur€ujicim parametrem pro cely technologicky proces
a rozhoduje o vyslednych vlastnostech produktu. Mulliticka ostfiva jsou vyrabéna

z jilovych nebo kaolinovych surovin s pfidavkem vysocehlinité suroviny.

2.1 Kaolinitické suroviny

Vybrané jilové a kaolinové suroviny jsou popsany v nasledujicich kapitolach.
Dalsi skupinu tvofi plavené kaoliny, které se [iSi nejen chemickym slozenim,
ale i dalSimi vlastnostmi. Kaoliny Sedlec Sla, KN1, OT78 a OT82 jsou kaoliny s velmi
vysokym obsahem kaolinitu nad 85 %, a svysokym obsahem Al203. Mezi
nizkoalkalické patfi kaolin KN1, ostatni se fadi mezi stfedné alkalické. Kaoliny kvality
KDG, SPEX a DS1 obsahuji od 70 do 85 % kaolinitu, se stfednim obsahem Al20s3,
pficemz kaolin KDG je stfedné alkalicky, a kaoliny SPEX a DS1 jsou vysoce alkalické.
Mezi zahranicni kaolinitické suroviny vhodné pro vyrobu ostfiv patfi kaolin KN83, GP3

a ZRef1. Dostupnost Cistych kaolinitickych surovin je zpravidla velmi nizka. [9; 10]

Tab. 2: Chemické sloZeni tuzemskych a zahraniCnich kaolinitickych surovin [9]

77 | Al,O; | SiO, | Fe,0; | TiO, \ Ca0 \ MgO \ Na.O | K20
[%]
Tuzemské
SPEX -16,35 | 41,17 | 53,93 1,48 1,77 0,22 0,25 0,23 0,61
KDG -12,95 | 37,16 | 59,61 | 0,79 0,49 0,37 0,45 0,04 0,99
KN1 -14,87 | 42,42 | 5493 | 1,26 0,57 0,34 0,23 0,92 0,08
OT78 | -13,00 | 42,42 | 53,88 | 1,26 0,57 0,34 0,23 0,92 0,08
0180 | -12,00 | 41,89 | 54,34 | 1,25 0,79 0,23 0,23 0,91 0,08
Zahranic¢ni
ZRefl ’-13,47 | 43,53 | 53,57 | 0,43 | 1,50 ‘ 0,29 ‘ 0,07 ‘ 0,15 | 0,36

Kaoliny

2.1.1 Tuzemské kaoliny

Kaolin DS1

Kaolin DS1 je tézeny v lokalité Horni Bfiza spolenosti LB Minerals sidlici
v Ceské republice. Jedna se o sypky prasek tvofeny minimainé z 40 % &asticemi
o velikosti mensi nez 2 um. Z mineralogického hlediska je dominantni slozkou kaolinit
s obsahem 69,9 %. Dale obsahuje 6,2 % illitu, 0,6 % anatasu, 10,8 % kfemene
a 12,5 % zivcu. [11]
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Chemické slozeni kaolinu DS1: 37,93 % Al203; 56,49 % SiO2; 0,61 % Fe203;
0,68 % TiO2; 0,32 % Ca0; 0,24 % MgO; 0,10 % Na20; 3,53 % K20

Kaolin Sedlec la

Sedlec la je nejznaméjsim a nejstarsim vyrobkem spole¢nosti Sedlecky kaolin
a. s. Jeho hlavni slozkou je kaolinit, jehoz obsah v plaveném kaolinu dosahuje
az 90 %. Prfimési tvofi slidové mineraly a malé mnozstvi kiemene. Mezi hlavni
prednosti kaolinu Sedlec la patfi vysoky obsah Al2O3 pfi nizkém obsahu alkalii

dodavajici vysokou stabilitu v zaru.

Chemické slozeni kaolinu Sedlec la: 41,72 % Al203; 54,52 % SiO2; 1,15 %
Fe203; 0,30 % TiO2; 0,71 % CaO; 0,24 % MgO; 0,05 % Naz20; 1,21 % K20. [12]

2.1.2 Zahrani€ni kaoliny

Kaolin KN83

Kaolin KN83 vyrabi spoleénost SOKA v Kozjatynu na Ukrajiné. Vyznacuje se
vysokou bélosti. Oproti kaolinu DS1 ma vétsi obsah kaolinitu a nizsi obsah alkalii.
Z mineralogického hlediska obsahuje 93,3 % kaolinitu, 4,1 % illitu, 0,8 % anatasu,

1,8 % kiemene a 0,6 % zivce. Surovina je dodavana ve formé nudlic¢ek.

Chemické slozeni kaolinu KN83: 43,53 % Al203; 53,57 % SiOz2; 0,43 % Fe20s3;
1,50 % TiOz2; 0,29 % Ca0; 0,29 % MgO; 0,36 % Na20; 0,15 % K20. [9]

Kaolin GP3
Kaolin GP3 vyrabi stejné jako kaolin KN83 spole¢nost SOKA. Vyznacuje se

vysokym obsahem kaolinitu s vysokou bélosti, a malym obsahem alkalii.
Mineralogické slozeni kaolinu GP3 je: 89,7 % kaolinitu, 4,7 % illitu, 0,7 % anatasu,
4.3 % kremene a 0,6 % zivce.

Chemické slozeni kaolinu GP3: 42,04 % Al203; 54,86 % SiOz2; 0,87 % Fe20s;
0,81 % TiOg2; 0,24 % CaO; 0,23 % MgO; 0,28 % Naz=0; 0,57 % K20. [9; 13]

2.1.3 Tuzemské jilové suroviny

Jako nejoptimalnéjsi varianta se z praktického a ekonomického hlediska jevi
modifikace zarovzdorného jilovce W super a FIA. Zarovzdorny jil B1 nachazi uplatnéni

jako pomocna surovina pro zvyseni hutnosti vypaleného ostfiva.
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Jilovec W super

Jilovec W super tézi spoleCnost Keramost Most v lokalité Vysehorovice. Jilovec
W super uziva spolec¢nost P-D Refractories v zavodé Brezina k vyrobé zarovzdornych
ostfiv. Jedna se pfesngji o podsitny jilovec W super frakce 0-25 mm. Podsitny jilovec
vznika pfi tfidéni zarovzdornych jilovcl pred vypalem v Sachtové peci, jelikoz frakce

pod 25 mm je pro vypal v této peci nevhodna.
Rozdéleni podsitnych jilovcl dle doby odlezeni:
1. Jilovec W super podsitny Cerstvy — Cerstvé natézeny
2. Jilovec W super podsitny milife — doba odlezeni 5 let

3. Jilovec W super podsitny odlezely — doba odlezeni 10-15 let

Chemické a mineralogické slozeni

Jilovec W super se vyznacuje vysokym obsahem kaolinitu a vy§Sim obsahem
illitu. Z hlediska mineralogického slozeni obsahuje 83,0 % kaolinitu, 11,7 % illitu,

2,5 % anatasu a 2,8 % kfemene.

Chemické slozeni jilovce W super: 42,15 % Al203; 53,19 % SiOz2; 1,03 % Fe20s;
1,68 % TiOz2; 0,38 % CaO0; 0,17 % MgO; 0,85 % Na20; 0,45 % Kz0.

Jil FIA

Vznika pfi povrchové tézbé, drceni a tfidéni Zarovzdornych kaolinitickych jilovcl
BVP, které se pouzivaji pro vyrobu Samotovych ostfiv vypalenych v Sachtovych
pecich. Jilovec BVP tézi spoleCnost P-D Refractories v lomu Brezinka. Podsitny jil
je pro vypal v Sachtovych pecich nevhodny, jelikoz vlivem malé frakce by mohlo
dochazet k tvorbé pecnich nalepkd a naslednému ucpani pece. Z tohoto divodu je jil
haldovan jako odpad, a hleda se jeho dalSi vyuziti, coz by znamenalo uSetfeni

primarnich neobnovitelnych zdroji surovin.

Chemické a mineralogické slozeni

Mineralogické slozeni jilovce FIA je naprosto standartni, sklada se z mineralt

jako je kaolinit a kfemen.

Chemické slozeni jilovce FIA: 41,17 % Al203; 53,93 % SiO2; 1,48 % Fe20s3;
1,77 % TiOz2; 0,22 % CaO0; 0,25 % MgO; 0,23 % Na20; 0,61 % Kz0. [8]
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Jil B1

Jil B1 se fadi do skupiny zarovzdornych kaolinitickych jil. Tézi se na lozZisku
Nova Ves spolecnosti LB-MINERALS s.r.o0. Jedna se o jil s vysokym obsahem kaolinu.
Vyznacuje se velmi dobrou vaznosti a slinavosti s pevnym hutnym stfepem po vypalu.
Pouziva se jako vazna a zarovzdorna slozka pfi vyrobé Zzarovzdornych materiall

vysoké hutnosti a pevnosti.

Chemické a mineralogické slozeni

Jil B1 obsahuje z hlediska mineralogie mineraly kaolinit, illit, slidu (muskovit)

a velmi malé mnozstvi kiemene.

Chemické slozeni jilu B1: 37,01 % Al203; 55,10 % SiO2; 2,93 % Fe20s3;
1,10 % TiOz2; 0,50 % CaO0; 0,36 % MgO; 0,13 % Na20; 2,70 % Kz0. [8]

2.2 Vysocehlinité suroviny

Vysocehlinité suroviny se pouzivaji pfi vyrobé mullitickych ostfiv jako dalsi
slozka, zejména z duvodu zvyseni obsahu Al203. Mezi vysocehlinité suroviny patfi
reaktivni oxidy hlinité, suroviny na bazi sillimanitl (andalusit, kyanit), mullitovy odprach,
Virginia kyanite, Kysil 58, ALO EX 30, NO652, NO325 a ALOxSF. Z ekonomického
a praktického hlediska se jevi jako nejvhodnéjsi mullitovy odprach od madarské firmy
MOTIM Electrocorundum Ltd.

Mullitovy odprach MOTIM
Mullitovy odprach MOTIM vyrabi madarska firma MOTIM Electrocorunum Ltd.

sidlici v Mosonmagyaroévaru. Mullitovy odprach se vyuziva zejména z davodu zvyseni
obsahu Al203 ve vysledném mullitickém ostfivu, nad pozadovanych minimalnich 45 %.
Mullit je vyrabén z vysoce Cistych surovin tavenim v elektrické obloukové peci. Zrno
mullitu je charakteristické sedivou barvou a vysokou chemickou Cistotou. Ma vynikajici
odolnost vUci korozi a teplotnim sokum. Mullitické ostfivo MOTIM nachazi uplatnéni
pfi vyrobé Zarovzdornych materiall na bazi kfemicéitanu hlinitého. Mullitovy odprach Ize
povazovat za vedlejsSi produkt, ktery je dodavan v mnoha frakcich. Z mineralogického
hlediska obsahuje velké mnozstvi mullitu 93 %, 3 % korundu a 4 % skelné faze. Motim

ma specifickou hmotnost 3,16 g-cm3, pérovitost 6 % a teplotu tani 1700 °C. [14]
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Tab. 3: Chemické sloZeni mullitového odprachu MOTIM [14]

Surovina | Al203 SiOo2 Fe203 TiO2 Cao Na20
MOTIM | 76,00 23,50 0,06 0,01 0,02 0,06

Obr. 7: Mullitovy odprach MOTIM
Technicky oxid hlinity

Oxid hlinity je pomérné vzacny. MUze se vSak vyskytovat ve formé jednotlivych
krystald a-Al203 - korundu. Korund je jedina termodynamicky stala krystalograficka
modifikace. Vyrabi se z bauxitl s pouzitim rdznych postupUl, obvykle s pomoci hlinitanu
sodného a hydroxidu hlinitého. Nejbéznéjsi chemicka pfiprava je z Cerveného bauxitu
tzv. Bayerovym procesem. Bauxit se bézné sklada z hydratl hlinitych s obsahem
znelistujicich pfimési SiO2, Fe203, TiO2. Prfi Bayerové postupu se bauxit
za zvySeného tlaku a teploty vyluhuje roztokem NaOH. Z vzniklého roztoku Al (OH)4
se za pomoci filtrace odstrani nerozpustény SiO2, Fe203 a TiO2. Po ochlazeni roztoku
vznika y Al (OH)s, ktery je mozné expedovat jako tzv. hydrat, nebo se nasledné
kalcinuje v rotaéni peci pfi teploté 1200 °C na a-Al203. Oxid hlinity vznikly Bayerovym
procesem obsahuje jako hlavni necistotu zbytky Na20 (primérné 0,3 az 0,5 %), avSak
vysoce Cisty oxid hlinity obsahuje pod 0,2 % Na20. Obsah znecistujicich oxidd SiO2
a Fe203 je obecné pod 0,1 %. Oxid hlinity se vyrabi rlznych jakosti v zavislosti
na Cistoté (bézné 99,5 % Al203) a velikosti zrna. [15; 16; 17]

U nékterych typu surovin se forma a ziska kalcinaci az pri teplotach 1700 °C.
Pfi teplotach 2000 °C vznika tzv. tabularni korund. Na teploté kalcinace je zavisla
hustota 3,94 - 4,00 g-cm= amérny povrch 15 - 4 m2-g-! (hodnoty plati pro rozsah teplot
1100 — 1500 °C).
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Oxid hlinity je dulezitym materidl pro vyrobu Zarovzdorné keramiky.
Se zvySovanim obsahu oxidu hlinitého roste mechanicka pevnost a tvrdost, zvySuje

se koeficient délkové a teplotni roztaznosti a tepelna vodivost. [18] [19]

Reaktivni oxid hlinity

Reaktivni oxid hlinity vznika intenzivnim mletim kalcinovaného oxidu hlinitého.
Jedna se o oxidy hlinité vysoké Cistoty s obsahem Al203 obvykle 99,8 %. Vlivem
intenzivniho mleti je vznikly reaktivni oxid hlinity tvofen krystalky mensimi nez 1 um
(obvykle 0,5-0,6 um), a také dochazi ke zvySeni mérného povrchu (od 5 do
11 m2.g™"). Snadné;jsi proces slinuti je zajistén reaktivitou oxidu hlinitého. K dosazeni
nejvyssi hutnosti dochazi pfi teploté o 100-200 °C niz8i nez u bézného oxidu hlinitého.
Tento material dobfe reaguje s dalSimi latkami, napfiklad s jilovymi materialy za vzniku

mullitu.

Reaktivni oxid hlinity je zakladni slozkou vysoce kvalitnich tvarovych
a monolitickych korundovych, a spinelitickych zarovzdornych material(. Vysoce fizena
distribuce velikosti jemnych ¢astic az do rozsahu submikrond a vynikajici reaktivita
zaruCuji vyhodné vlastnosti téchto materidll — snizeni mnozstvi zadmésové vody
monolitickych Zarovzdornych materialt, zvyseni odolnosti proti otéru a mechanické
pevnosti vytvofenim silnych keramickych vazeb, zvySeni mechanickych vlastnosti pfi

vysokych teplotach nahradou velmi jemnych materialt s niz$i zarovzdornosti. [16] [20]

P172SB

Obr. 8: SEM snimky rdznych druh( reaktivniho oxidu hlinitého [20]
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Tab. 4: Chemické sloZeni a fyzikalni viastnosti reaktivniho oxidu hlinitého [20]
P172SB PFR PFR20

Chemické slozeni

Al,Os3 [%] 99,85 99,85 99,85
Na.0 [ppm] | 500 500 500
Cao [ppm] 200 200 200
SiO, [ppm] 400 400 800
Fe,03 [ppm] 150 150 150
Fyzikalni vlastnosti
Specificky povrch | [m?/g] 7,5 6,4 1,9

Andalusit

Andalusit je pfirodni mineral, ktery se sklada z oxidu hlinitého a oxidu
kfemicitého. Jedna se o nejlepsi pfirodni zdroj z fad hlinitokfemicitant pro vyrobu
mullitu. Pfitomnosti andalusitu mUze byt dosazeno vysokého stupné Cistoty,
a soucasne vlivem vyssi Cistoty dochazi k vétsi tvorbé mullitu béhem vypalu. Andalusit
jako zarovzdorny material je pouzivan v mnoha primyslovych oborech, jako je hutni
primysl a pramysl stavebnich hmot, a to diky své vyborné objemové stabilité

pfi vysokych teplotach, odolnosti proti nahlym zménam teploty a odolnosti proti teceni.

Andalusit je pouzivan pro vyrobu zarovzdorné keramiky diky své jedinec¢né
vlastnosti, pfi zahfivani na vysoké teploty se automaticky rozklada na primarni mullit
(83 %) a fazi bohatou na oxid kfemicity (17 %). Rozklad andalusitu je doprovazen
mirnou objemovou expanzi dosahujicich hodnot priblizné 3-5 %. Tato fazova preména
z andalusitu na mullit je nevratnym rozkladem. Tento dé&j je kliCovy pro ucéinné

pouzivani andalusitu.

1480 °C
1 3(Al203 * SlOZ) -2 Sl02 + 3Al203 * 25l02
Andalusit Amorfni Mullit
N
1480 - 1600 °C
2. ZSLOZ + 3A1203 — 3A1203 . ZSlOZ

Mullit
Obr. 9: Primarni a sekundarni mullitizace
Na obrazku 9 jsou znazornény chemické reakce nazyvajici se primarni
mullitizace (reakce 1), a sekundarni mullitizace (reakce 2). Mullitizace andalusitu

nezahrnuje na rozdil od ostatnich hlinitokfemicitant dehydrataéni faze, takze
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nedochazi k tvorbé vnitfni pérovitosti. Diky andalusitu dosahuji zarovzdorné materialy
vybornych vlastnosti. PfedevSim vysoké hutnosti, vynikajici odolnost proti nahlym
zmeénam teploty, vyborné pevnosti a unosnosti v zaru. [21] [22]

Tab. 5: Chemické sloZeni andalusitu [23]

Andalusit | Al,O3 SiO; Na,O KO Fe,O3
% 60,80 38,10 0,10 0,15 0,45

Kyanit

Kyanit, ktery se vyskytuje v pfirodé ve formé podlouhlych lzkych krystald,
ma mnoho dulezitych (a nékolik unikatnich) viastnosti, které z néj ¢ini cennou surovinu
v zarovzdorném a keramickém priimyslu. Cisty kyanit obsahuje 63 % oxidu hlinitého,
a jedna se tedy o levny zdroj oxidu hlinitého. Pfi zahrati se rozklada na mullit pfi 1200-
1400 °C, coz je nizSi teplota rozkladu nez teplota rozkladu sillimanitu nebo andalusitu.
rozkladu. Této expanze mnoho vyrobcl Zarovzdornych a keramickych materiall
vyuziva k vyrovnani rovnovahy mezi smrsténim rlznorodych jill, cementu a jinych
pojiv. Nevratna expanze kyanitu je mnohem vétsi nez u ostatnich minerall ve skupiné
sillimanitd. MnoZstvi objemové expanze je zavislé na velikosti ¢astic a pohybuje
se od vice nez 25 % pro material velikosti 500 mikrometru, do pfiblizné 3 % pro kyanit

o velikosti 44 mikrometru.

Kyanit nachazi mnoho pouziti v Zarovzdornych a keramickych prdmyslech.
Nejvétsim uzivatelem kyanitu jsou monolitické zarovzdorné materialy. Kromé toho,
Zze je kyanit zdrojem expanze proti plUsobeni smrsténi zplsobeného cementem
a pojivy, je vynikajicim zdrojem oxidu hlinitého a mullitu. Jemnéjsi kyanit je pouzivan
pro vyrobu tvarovek, které vyuzivaji jeho expanze a jemnosti, a zaroveri pomahaji
snizovat pérovitost a jsou zdrojem mullitu v matrici. Kyanit se pouziva ve slévarenstvi
jako natér forem, kde je dulezitym kritériem propustnost plynu. Kyanit se také pouziva
v pecnim nabytku k vyrovnani smrsténi z jill, a poskytuje ekonomicky zdroj mullitu
pfi vysSich teplotach. [24]

Tab. 6: Chemické sloZeni kyanitu [24]

Kyanit Al,O; TiO SiO; Fe,03 Cao MgO Na,O K>0 P,05
% 57,50 | 1,20 | 40,30 | 0,60 | <0,04 | <0,03 | £0,04 | 0,07 | £0,15
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Virginia kyanite

Virginia kyanite je preménén na mullit kalcinaci v rotaéni peci pfi teploté
1450 °C. Jedna se o mullit vyrabény spole¢nosti Kyanite mining corporation.
Z mineralogického hlediska obsahuje 80 % mullitu, 11 % jemné dispergovaného
amorfniho oxidu kfemicitého, 7 % kiemene a méné nez 1 % cristobalitu. Virginia mullit
se lisi tvarem zrn a Cistotou od mullitu vyrabéného kalcinaci jilovych minerall. Virginia
mullit obsahuje 56-61 % oxidu hlinitého.

Virginia mullit je klicovou surovinou v mnoha zarovzdornych a keramickych
aplikacich. Tento mullit ma vynikajici elektrické vlastnosti, diky kterym se pouziva
v celé fadé elektrickych izolatortl. Siroce je pouzivan pro vyrobu mullito-kordiéritového
pecniho nabytku, ktery poskytuje vynikajici odolnost proti teplotnim $okim a vysokou
pevnost pfi vysokych teplotach. [25]

Tab. 7: Chemické sloZeni Virginia mullitu [25]

Virginia mullit Al,O; TiO; SiO; Fe,03 Ca0o MgO Na,O K20 P,05
% 58,00 | 1,10 | 40,20 | 0,50 | <0,04 | 0,03 | £0,04 | £0,07 | £0,15

ALO EX 30

Jedna se o oxid hlinity produkovany spole¢nosti MAL Magyar Aluminium,
Madarsko. Produkce oxidu hlinitého je zalozena na vihkém hydratu, ktery je vysledkem
vlastniho Bayerova procesu. Aby byly spinény rtzné pozadavky, je vyrabéna Siroka
Skala oxidu hlinittho a mletého oxidu hlinitého s normalnim a nizkym obsahem sodiku.
DuUlezitymi vlastnostmi vyrabénych oxidd hlinitych jsou: netoxicita, vysoka odolnost
vU¢i obrusu, tvrdost podle Mohse 9, vysoka chemicka odolnost, dobra pozarni
odolnost. [26]

Nabalox NO652 a NO325

Nabalox jsou oxidy hlinité vyrabény némeckou spolecnosti Nabaltec. Nabaltec
nabizi vice nez 70 oxidl hlinitych, které se li§i slozenim, povrchovymi viastnostmi
a distribuci zrn. Oxidy hlinité Nabalox se vyznacuji vysokou chemickou Cistotou a velmi
dobrou odolnosti proti otéru. Specialni oxidy Ize pouzit v keramickych komponentech,

at uz se jedna o zarovzdorna, keramicka nebo brusna primyslova odvétvi. [27]
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3 DOSAVADNI POZNATKY JILOVCE W SUPER A JILU FIA

ReSerSe je provedena =z dosavadné vypracovanych diplomovych
a bakalarskych praci. VreSersi jsou podrobné popsany dosavadni vysledky

a zkusenosti se zpracovanim jemnych podill jilovce W super a jilu FIA.

3.1 Jilovec W super

Jilovec W super je podrobné popsan v kapitole 2.1.3. V resersi jsou popsany
dosavadni zkusSenosti se zpracovanim jemnych podsitnych frakci jilovce W super.
Vyuziti podsitného jilovce W super bylo experimentalné zkouseno v bakalarskych

pracich [13; 28], a diplomové praci [29].

3.1.1 Vyroba zarovzdorného ostfiva v Sachtovych pecich, rok 2017 [13]

V ramci experimentu bylo sledovano chovani zarovzdorného jilovce W super
s riznou dobou odlezeni. Byl hodnocen vliv vypalovaci teploty a lisovaciho tlaku
na vysledné fyzikalni a mineralogické vlastnosti ostfiva. Nasledné byly navrzeny nové
receptury pro vyrobu vysocehlinitého ostfiva ze zarovzdorného jilovce W super. Jako

korekeni surovina zvysujici obsah Al203 bylo pouzito odpadni mullitové ostfivo Motim.

Tab. 8: Chemické sloZeni posuzovanych receptur

90% W super+10% Motim | Al,O3 SiOy TiO; Fe,0s Cao Na,O
% 46,78 | 49,67 1,63 1,02 0,14 0,07

Vysledky

Doba odlezeni jilu (0-10 let) nema vliv na vysledné mineralogické slozeni, avSak
ma vliv na fyzikalni viastnosti ostfiva. Doba odlezeni ma vliv pfedevsim na zvyseni
zdanlivé pérovitosti, kdy doba odlezeni 10 let se jevi jako nevhodna pro vyrobu ostfiv.
Jilovec W super obsahuje stépny mineralni kaolinit. Jestlize se podsitna frakce jilu
necha odlezet na haldach nékolik let, kaolinit v ném obsazeny degraduje, coz se
projevuje v tvorbé trhlin v jeho struktufe, ¢imz se zvysuje pérovitost jilu (Obr. 10).
U jilovce W super odlezelé, ktery je haldovan deset let dochazi ke zmenseni €astic
kaolinitu pod 1 um, vrstvy jiz nemaji ostré hrany a struktura se stava ,provzdusnénou®.
Toto ,provzdusnéni“ struktury ma za nasledek snizeni hutnosti a zvySeni pérovitosti

vysledného ostfiva.
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Obr. 10: Morfologie kaolinitu A) Jilovec W super stari 0,5 let B) Jilovec W super stari 5 let
C) Jilovec W super stari 10-15 let [30]

Ostfivo z mineralogického hlediska obsahuje mullit, cristobalit, nizkoteplotni
kfemen a skelnou fazi. Teplota vypalu ma vliv na vysledné fyzikalni a mineralogické
vlastnosti. Nejvhodnéjsi teplota vypalu je 1500 °C. Pridavek mullitového odprachu
zvySuje zdanlivou pérovitost ostfiva. NejnizSi dosazena poérovitost Cinila 5,6 %,
coz se blizi k porozité¢ jiz vyrabénych ostfiv. Na zakladé vysledkld Ize tvrdit,
Ze uvazované suroviny jsou vhodné pro vyrobu mullitickych ostfiv. Jako nejvhodnéjsi
se jevi pouziti jilovce W super Cerstvy s pfidavkem 10 % mullitového odprachu Motim.

Vv

Ze s narustajicim lisovacim tlakem dochazi ke snizeni zdanlivé poérovitosti.

3.1.2 Hutna mullitova ostfiva, rok 2018 [28]

Experiment se zabyval ovéfenim vlivu vlhkosti pracovni hmoty a vypalovaci
teploty na vysledné vlastnosti ostfiva. Byl posuzovan vliv pfidavku kyseliny fosfore¢né
a jilu B1 k jilovci W super na vysledné fyzikalni a mineralogické vlastnosti ostfiv.
V ramci experimentu byly navrzeny nové receptury ostfiv s pouzitim korekeni suroviny
Motim, bohaté na obsah Al20s. PFfi vyrobé ostfiv byl posuzovan vliv homogenizace
v maltovinarské michacce a kolovém misici.

Tab. 9: Chemickeé sloZeni posuzovanych receptur

Receptura SiO2 | Al,Os | Fe;03 | TiO2 CaO | MgO | KO | NaxO

80%W+10%M+10%B1 | 49,86 | 46,26 | 1,24 | 1,54 | 0,16 | 0,14 | 0,72 | 0,07

75%W+10%M+15%B1 | 49,95 | 46,00 | 1,35 | 1,50 | 0,27 | 0,15 | 0,81 | 0,08

Vysledky

Jilovec W super je vhodné pouzit pro vyrobu vysocehlitého ostfiva. K tomuto

jilu je vSak potreba pfidat pomocné suroviny. Pro zvySeni obsahu Al203 v ostfivu bylo
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pfidano 10 % odpadniho mullitového odprachu, ktery vsak zvySuje vyslednou
zdanlivou pérovitost. Pouzitim pomocné suroviny jilu B1 dosahneme snizeni zdanlivé
poérovitosti. Kyselina fosfore¢na muize byt také pouzita ke snizeni zdanlivé pérovitosti,
avSak pfipadna kombinace s jilem B1 ztraci vyznam. Dale Ize regulovat zdanlivou
pérovitost vinkosti pracovni hmoty a teplotou vypalu. Optimalni vihkost byla stanovena
na 6-7 %. V ramci vihkosti pracovni hmoty byla sledovana u€innost homogenizace
v kolovém misi€i a maltovinarské michacce. Pfi michani v kolovém misici byla vihkost
rovnomerné rozprostiena po celé smési, naopak v maltovinarské michacce nedoslo
k u€¢inné homogenizaci smeési, avSéak michani v maltovinarské michacce se vice blizi
pfipravé vrealném provozu. Nejvhodnéjsi teplota vypalu je 1550 °C, jelikoz
pfi ni dosazeno zdanlivé poérovitosti pod 5 %, a z mineralogického hlediska
je obsazeno velké mnozstvi mullitu, malé mnozstvi cristobalitu a kfemene. Pfi teploté
1250 a 1400 °C obsahuje ostfivo velké mnozstvi cristobalitu, a proto nejsou tyto teploty

vhodné.

Nejniz§i zdanliva porovitost 2,4 % byla namérfena pfi teploté 1550 °C
u receptury 80 % jilovce W super s pfidavkem 10 % jilu B1, 10 % Motimu a 2 %

kyseliny fosfore¢né. U této receptury bylo dosazeno objemové hmotnosti 2480 kg-m.

3.1.3 Zarovzdorné ostfivo se zvy$enym obsahem mullitu, rok 2019 [29]

V diplomové praci byla ovéfena moznost pripravy mullitického ostfiva
z zarovzdorného jilovce W super, kaolinu GP3, DS1 a KN83 dle navrzenych receptur.
Jako korekéni surovina zvysujici obsah oxidu hlinitého v ostfivu byl zvolen mullitovy
odprach Motim. Posuzovan byl vliv teploty vypalu na vysledné fyzikalni
a mineralogické vlastnosti ostfiva. V experimentu byl sledovan vliv zvolenych
modifikacnich pfisad na vysledné vlastnosti ostfiva. Hodnocen byl také vliv modifikaéni

pfisady v zavislosti na teploté vypalu.

Tab. 10: Chemické sloZeni posuzovanych receptur (M — Motim)

Al,O3 ‘ SiO; ‘ Fe;0s | TiO> | Cao | MgO ‘ (¢10) ‘ Na;O
[%]

85% GP3 + 15% M 48,53 | 48,86 | 0,76 0,67 0,26 0,20 0,49 0,25

85% KN83 + 15% M 49,74 | 47,82 | 0,40 1,23 0,30 0,07 0,31 0,14

85% DS1 + 15% M 45,20 | 50,19 | 0,54 0,56 0,32 0,20 2,89 0,10

85% W super + 15% M | 48,62 | 47,51 | 0,88 1,37 0,37 0,15 0,71 0,38

Receptura
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Vysledky

Ostfiva se zvySenym obsahem Al203 Ize Uspésneé vyrabét ze zvolenych surovin.
S narustajici teplotou vypalu dochazi ke snizeni zdanlivé pérovitosti. Pro dosazeni
zdanlivé porovitosti pod 5 % postacuje u kaolini KN83 a DS1 teplota vypalu 1450 °C.
Nejnizsi zdanlivé pérovitosti 1,7 % je dosazeno u ostfiva z kaolinu KN83 pri teploté
vypalu 1550 °C. Pfi teploté vypalu 1450 °C dosahuje ostfivo z kaolinu KN 83 zdanlivé
porovitosti 2,0 %. U kaolinu GP3 a jilovce W super je pro dosazeni zdanlivé pérovitosti
pod 5 % potieba teplota vypalu nad 1600 °C, jelikoz pfi teploté vypalu 1550 °C dosahuji

ostfiva pouze hodnot na hranici 5 % zdanlivé pérovitosti.

Teplota vypalu ma vliv na primérnou velikost krystalt mullitu, kdy s narUstajici
teplotou vypalu dochazi ke zvétSovani krystald mullitu. Nejvétsiho narlstu krystal(
mullitu je dosazeno u ostfiva z kaolinu KN83 (10 pym). Z mineralogického hlediska
obsahuje nejvétsi mnozstvi mullitu ostfivo z kaolinu GP3 a jilovce W super.
Pfi porovnani maji ostfiva na bazi kaolini vy$$i mnozstvi amorfni faze oproti ostfivu
zjilovce W super. Stupen mullitizace dosahuje hodnot 1,0 pfi teploté vypalu
1450 a 1500 °C u ostfiv z kaolinu GP3 a jilovce W super, to znamena, ze vSechen

mozny mullit byl vytvoren.

Z modifikovanych ostfiv se jako nejvhodnéjsi z ekonomického hlediska jevi
kombinace jilovce W super s pfidavkem prisady Alufos 50 (PZ - 3,3 %). Ostfivo
dosahuje pozadovanych vlastnosti a obsah mullitu neklesa, tak jako tomu je
u modifikace tripolyfosfatem sodnym. Pfidavek modifikaéni pfisady ma pozitivni vliv na
snizeni zdanlivé porovitosti. Pro ostfivo na bazi kaolinu GP3 je nejvhodnéjsi
modifikace tripolyfosfatem sodnym pro teplotu vypalu 1550 °C, pfi které je dosazeno
zdanlivé pérovitosti 3,8 %. Ostfivo z kaolinu KN83 je vhodné modifikovat
tripolyfosfatem sodnym pfi teploté 1250 °C se zdanlivou poérovitosti 5,6 %. Modifikace
ostfiva z kaolinu DS1 neméla vyrazny vliv na zlepseni vyslednych vlastnosti. Ostfivo

z jilu W super je vhodné modifikovat pfisadou Alufos 50.

3.2 JilFIA

Jilovec FIA je blize definovan v kapitole 2.1.3. ReSerSe popisuje zkuSenosti
se zpracovanim podsitnych podilt jilu FIA, a vychazi z dosavadnich poznatku

diplomové préace [31].
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3.2.1 Technologické moznosti vyuziti odpadnich jilovct pro vyrobu paleného

zarovzdorného ostfiva v Sachtovych pecich, 2017 [31]

Experimentalné byl ovérovan vliv vihkosti pracovni smési, vliv lisovaciho tlaku
a vypalovaci teploty na vysledné vlastnosti ostfiva. Byl proveden navrh novych
receptur pro vyrobu vysocehlinitého ostfiva. Korekéni surovinou regulujici obsah Al203
byl zvolen technicky oxid hlinity. Cilem bylo ovéfeni moznosti vyroby vysocehlinitého

ostfiva s pouzitim korekéni suroviny.

Vysledky

Jemné podily podsitného jilu FIA je nejvhodnéjsi zpracovavat pfi vihkosti
8-12 %, jelikoz je dosazeno nejnizsi zdanlivé porovitosti. S narlstajici vinkosti dochazi
ke snizeni zdanlivé porovitosti, kdy po prekroceni hranice optimalni vihkosti se vliv
lisovaciho tlaku zmensuje, az muze dojit k mirnému zvyseni zdanlivé pérovitosti.
VIhkost pracovni hmoty 15 % se z technologického hlediska jevi jako nepfili§ vhodna.
Optimalni lisovaci tlak byl stanoven v rozmezi 20 az 30 MPa. S narUstajicim tlakem
dochazi ke snizeni zdanlivé porovitosti a ke snizeni mérného objemu pérl. Teplota
vypalu ma vliv na zdanlivou pérovitost, s jejim narlstem dochazi ke snizovani
porovitosti ostfiva.

S rostoucim mnozstvim korekéni suroviny bohaté na oxid hlinity ve smési
dochazi ke zvyseni zdanlivé pérovitosti vysledného ostfiva. Minimalni teplota vypalu
pro vyrobu vysocehlinitych ostfiv je 1450 °C, avSak pri této teploté jsou z hlediska
mineralogického slozeni pritomny mineraly mullit, cristobalit, kfemen a nezreagované
zbytky Al20s. Teplota 1550 °C se jevi jako nejvhodnéjsi, ostfivo dosahuje nejnizsi
zdanlivé pérovitosti a mineralogické slozeni obsahuje pouze mullit a malé mnozstvi
cristobalitu. S narUstajici teplotou vypalu dochazi ke zlepseni fyzikalnich vlastnosti
a mineralogického slozeni vyrabénych ostfiv.

Nejnizsi zdanliva poérovitost 11,5 % byla naméfena u ostfiva s obsahem 50 %
Al203 s vlhkosti pracovni hmoty 15 %, pfi lisovacim tlaku 30 MPa a pfi vypalovaci
teploté 1550 °C.
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EXPERIMENTALNI CAST

Experimentalni ¢ast prace navazuje na vyvoj zarovzdorného ostfiva provadeny
v letech 2017 az 2019. Cilem experimentalni ¢asti diplomové prace bylo na zakladé
provedené reserSe navrhnout a ovéfit nové receptury pro vyrobu hutného
zarovzdorného ostfiva. Experimentalni ¢ast je rozdélena do Ctyr etap, které na sebe

logicky navazuji. Metodika provadénych experimentu je pro véechny etapy stejna.

4 METODIKA

Experimentalni ¢ast diplomové prace sestava ze Ctyr etap. V prvni etapé jsme
veénovali pozornost granulometrickému slozeni a jejimu vlivu na pérovou strukturu
vypaleného ostfiva. V druhé etapé byla vybrana nejlepsi receptura z prvni etapy,
a byla porovnana s nové navrzenymi recepturami za pouziti kaolinitickych surovin.
Ve treti etapé jsme se zaméfili na navrh vhodnych receptur z jilovych a kaolinovych
surovin rtzného procentualniho zastoupeni, vihkost pracovni hmoty a byl posuzovan
vliv zpUsobu miseni pracovni hmoty. Ve &tvrté etapé byly receptury modifikovany
surovinou bohatou na Al203 tak, aby splfiovaly minimalni obsah Al2O3 45 %. Cilem

experimentalni ¢asti je ovéfeni moznosti vyroby mullitického ostfiva.

ETAPA | — Granulometrie jilu FIA

Prvni etapa experimentu ma za ukol posoudit, do jaké miry ovlivni rozdilné
zastoupeni frakci jilu FIA vysledné vlastnosti ostfiva, zejména porovou strukturu.
Vstupni surovinou byly podsitné podily jilu FIA, na kterém byl proveden sitovy rozbor,
a dle Fullerova vypoctu byly navrzeny receptury rizného granulometrického slozeni.
Bylo provedeno porovnani viastnosti jilu FIA s upravou granulometrického slozeni, tak
bez ni. K témto surovinam byla pridana kyselina fosforeéna jako plastifikaéni prisada,

a byl sledovan jeji vliv na vysledné vlastnosti ostfiva.

ETAPA Il — Optimalizace receptur

Druha etapa navazuje na etapu prvni, z které byla zvolena nejlepsi receptura
a nasledné porovnana s novymi recepturami. V druhé etapé byly navrzeny receptury
v pomeéru 70 % kaolin KN83, DS1 / 30 % jilovec FIA s upravou granulometrického
slozeni vSech surovin, tak i bez upravy granulometrie vstupni suroviny. Nasledné byly
vSechny receptury vzdjemné porovnany, a sledoval se vliv granulometrie na hutnost

ostfiva, vliv teploty vypalu a slozeni receptury na vysledné vlastnosti ostriva.
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ETAPA lll — Stanoveni optimalniho zplsobu miseni

Ve treti etapé byly navrZzeny receptury rdzného procentualniho zastoupeni
vstupnich surovin. Vstupnimi surovinami byly zvoleny jil FIA, kaolin DS1 a kaolin
KN83. Pracovni hmota byla homogenizovana tfemi zptisoby miseni. Cilem této etapy
bylo ovéfeni vlivu teploty vypalu, vlivu vihkosti pracovni hmoty a zplsobu pfipravy

pracovni hmoty na fyzikalni a mineralogické vlastnosti ostfiva.

ETAPA IV — Ovéreni vyroby vysocehlinitého ostfiva

Ctvrta etapa se zabyva navrhem vysocehlinitého mullitického ostfiva, kdy jako
korekeni surovina byl pouzit mullitovy odprach MOTIM. Vypocet a navrh receptur je
odvozen z tfeti etapy. V ramci experimentu byl ovéfovan vliv vypalovaci teploty na
vysledné fyzikalni a mineralogické vlastnosti ostfiv. Ostfiva byla podrobena rentgenoveé

difrakéni analyze, skenovaci elektronové mikroskopii a rtutové porozimetrii.

. Vyhodnoceni vysledkd )
Etapal fyzikalni viastnosti, SEM, RTG, Porozimetrie
Granulometrie jilu FIA 'y 2
¢ [ Michani, lisovani, vypal ]

Navrh receptur
vypocet dle Fullera f

¢ ( Navrh novych receptur + MOTIM ]

[ Michani, lisovani, vypal J

(Etapa IV - volba optimaini vihkosti,
( - . receptur z etapy III

Viyhodnoceni vysledkd i
fyzikalni vlastnosti, SEM . 1 "
Lisovani, vypal — vyhodnoceni vysledkd
¢ | SEM, RTG, Porozimetrie
[ Porovnani navizenych receptur } A
| |
$ ) Kolovy | Maltovina'l'ska'] [ Suseni, mieti |
Etapa II | misic (KM) ) imchacka (MM) | MM )
1 A ) A
v 2 v Iy |
Volba vhodné Névrh novych receptur [ Piiprava pracovni hmoty ]
granulometrie 70 % kaolin DS1/KN83
etapy I + 30 % FIA
¢ z | |
| | r N \
70/60/50 % 30/40/50 %
— Y Kaolin DS1/KN83 Jilovec FIA
[ Michani, lisovani, vypal ] G 2 B J

7 1 )

B |
Vyhodnoceni vysledkd T e
[ Porovnani receptur [ Navrh novych receptur ]

1

;. Etapa III

Obr. 11: Vyvojovy diagram metodiky prace
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4.1

4.1.1 CSN EN 993-1 Stanoveni objemové hmotnosti, zdanlivé pdrovitosti,

zdanlivé hustoty a nasakavosti hydrostatickym vazenim

Pfed samotnym zapocCetim zkousky je nutné zkusebni vzorky vysusit
do ustalené hmotnosti pfi teploté 110 £ 5 °C. VysuSené vzorky se zvazi s pfesnosti
na 0,01 g. Vzorky se nasledné umisti do exsikatoru, ze kterého se za pomoci vodni
vyvery odsaje vzduch. Po vytvoreni vakua se za stalého podtlaku do nadoby napusti
voda. Vyska vodni hladiny musi dosahovat alesport 50 mm nad nejvySe umisténym
vzorkem v nadobé. Po odstranéni vakua se provede hydrostatické vazeni, pomoci
vytarované zavésného zarizeni. Poté se vzorky vyjmou z vody a na povrchu se otfou

vlhkou tkaninou, a opét se zvazi s pfesnosti na 0,01g. Namérené hodnoty se vyuziji

Metodika provadénych experimentu

pro vypocet vybranych vlastnosti zkusebnich vzorku. [32]

Objemova hmotnost (OH)

Nasakavost (NV)

Zdanliva porovitost (P2)

Zdanhliva hustota (ZH)

Legenda

OH = —% lkgm™3]
m. = m., Pv kg
m m
NV =——2:100 [%]
mS
m
PZ =——"=:100 [%]
my Myn
mS
ZH = kgm™3
e— [kg-m™]

mn — hmotnost nasaklého vzorku [g]
mnv — hmotnost nasaklého vzorku vazeného hydrostaticky [g]
ms — hmotnost suchého vzorku [g]

pv — hustota vody [kg-m]
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4.1.2 Stanoveni mineralogického slozeni

Rentgenova difrakéni analyza se pouziva predevsim pfi studiu struktury
materiall. Tato metoda je zalozena na interakci rentgenového zafeni s elektrony
atomU spocivajici v pruzném rozptylu, a to pravé proto, ze fad vinové délky
rentgenovych paprskl je srovnatelny s fadem meziatomové vzdalenosti v krystalu
(= 107 m). Diky pravidelnému periodickému usporadani atom( v krystalické fazi
dochazi po rozptylu a nasledné interferenci rentgenového zareni ke vzniku difrakénich
maxim. Poloha, intenzita a tvar difrakénich maxim zavisi na druhu atomu a dokonalosti
jejich usporadani v prostoru. Studium tohoto difrakéniho obrazce pak umoznuje zpétné
studovat krystalické sloZeni vzorku a jeho mikrostrukiuru. Rentgenova difrakéni

analyza vychazi ze vztahu Braggovy rovnice:
n-A=2-d-sinf

Legenda

A —vInova delka [m]

n- A — drahovy rozdil paprskti [m]
6 — uhel dopadu paprsku [°]

[K

@
R 4

@

Obr. 12: Schéma Braggovy difrakce [33]

Vzorek pro rentgenovou difrakéni analyzu je nutno nejprve rozemlit na jemny
prasek o velikosti zrna mensi nez 0,063 mm. Pro analyzu je vhodna hmotnost vzorku
pfiblizné 3 g. Vysledkem analyzy je difrakéni zaznam, tzv. difraktogram. Difrakéni
zaznam lze vyhodnotit pomoci tabulek, ve kterych se nachazi hodnoty mezirovinnych
vzdalenosti v nanometrech pro difrakéni uhly 20. Difraktogram je slozen z tzv. pikd,
kterym pfislusi dany uhel 26 a intenzita odrazu zareni. Pomoci hodnot pikl se stanovi
mezirovinna vzdalenost, a nasledné pfislusny mineral. V souCasné dobé se Castéji
pouziva vyhodnocovaci software. Rentgenova difrakéni analyza je zkouskou

kvalitativni, ale zname-li standard mineralu, Ize analyzu pouzit i jako kvantitativni. [33]
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Vramci experimentu byl pro kvantitativni metodu pouzit standart fluorid
vapenaty. Standart byl k pfipravenému vzorku ostfiva pfidan v mnozstvi 15 %
z celkové navazky. K pfipravenému vzorku byl pfidan isopropylalkohol a nasledné
se provedla homogenizace. Vznikla smés byla vysuSena, a poté se z ni pfipravily

vzorky pro rentgenovou difrakéni analyzu.

4.1.3 Stanoveni distribuce velikosti pora

Ke stanoveni distribuce velikosti péru Ize vyuzit metody zalozené na rlznych
principech. Jednou z vyuzivanych metod je intruze rtuti do materialu. Rtutovou
porozimetrii Ize stanovovat i makropoéry, rlizné hustoty a porozity vzorkl, avsak nelze
touto metodou méfit mikropdry. Rtutova porozimetrie je metoda destruktivni,
kdy po méfeni v pérech zlUstava nezanedbatelné mnozstvi nebezpeéné rtuti a vzorek
je béhem méreni vystaven tlaku az 414 MPa, ktery mUze nevratné poskodit ptvodni
strukturu.

Metoda je zalozena na jevu kapilarni deprese projevujici se tim, ze pfi ponoreni
pevné porézni latky do rtuti, ktera ji nesmaci (tj. uhel smaceni je vétsi nez 90°), mlze
rtut vniknout do jejich porli pouze uginkem vnéjsiho tlaku. Cim mensi péry jsou
zaplhovany, tim vétsi musi tento tlak byt. [34]

Pfistroj pracuje ve dvou rezimech. V prvnim nizkotlakém rezimu zacina
zaplnovat evakuovany vzorek a pokracuje pfes normalni tlak az do 3-4 atmosfér (4 um
velkych pérll). Ve druhém rezimu se vzorek presune do vysokotlaké ¢asti, kde se méfi
mezi atmosférickym tlakem a maximalnim tlakem 414 MPa. V soucasné praxi
je metoda limitovana shora velikosti pért asi 1 mm, coz je zpusobeno vysokou
hustotou a tim i hydrostatickym tlakem rtuti. Nejmensi stanovitelné péry jsou velikosti
3 nm, tato metoda tedy umoznuje stanoveni celé distribuce makro i mezopoéru.
Washburnova rovnice pro vypocet priméru pérua pfi urcitém tlaku:

—2-0-cosb

r= B [m]

Legenda

r — pramér porl pfi daném tlaku [um]

o — povrchové napéti rtuti za laboratornich podminek 0,476 [N - m™]
6 — uhel smaceni mezi kapalinou a pevnou latkou [°]

p —tlak [Pa]
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4.1.4 Skenovaci elektronova mikroskopie

Tato metoda slouzi k pozorovani strukturnich utvard a jednotlivych fazi
pritomnych ve vzorcich. V neznamych systémech pomaha definovat strukturu, naopak
ve znamych systémech |ze zase ovérfovat zmény chemického slozeni fazi, ke kterym
dochazi ucinkem difuze a definovat minoritni slozky. Mikrostruktura je studovana
ve vakuu pomoci elektronového svazku, ktery vznika emisi elektront z katody, jeZ jsou
dale urychlovany k anodé. Svazek je fokusovan vhodné upravenym elektrickym,
magnetickym nebo elektromagnetickym polem, aby bylo dosazeno pozadovaného
zvétSeni. Elektronovy svazek vytvari obraz interakcemi s pozorovanym preparatem.
Podle fyzikalni tvorby obrazu délime elektronovou mikroskopii na dva zakladni druhy,

transmisni elektronovou mikroskopii a skenovaci elektronovou mikroskopii.

Elektronova skenovaci mikroskopie pouziva pro osvétleni svazek elektronu.
V procesu zobrazovani se méni vzajemna poloha svazku elektronl a povrchu vzorku
tak, ze svazek postupuje bod po bodu a fadek po radku. Vysokoenergeticky elektron,
ktery se setkd s atomem, pronika elektronovym obalem, kde muUze nastat srazka
s elektrony, nebo pokracuje dale do hlubsich vrstev vazanych mnohem vice jadrem,
az se muze finalné pfiblizit k jadru. Lze oCekavat, Ze s vétsi hloubkou pruniku nastane
vetsi ztrata energie, ale je velmi malo pravdépodobné, aby elektron ztratil vSechnu
svoji energii v jedné interakci. Interakci vznika vhodny signal tvofici vysledny obraz:
sekundarni emitované elektrony, zpétné odrazené elektrony, spojité a charakteristické

rentgenové zareni nebo je proud absorbovan vzorkem. [35]

5 SUROVINY POUZITE PRO VYROBU

Vstupni surovinou byl zvolen podsitny jil FIA. Kjilu byly pfidany kaoliny DS1
a KN83. Zvolené jilové a kaolinové suroviny pro vyrobu ostfiv se zvySenym obsahem
oxidu hlinitého jsou blize charakterizovany v kapitole 2.1.1, 2.1.2 a 2.1.3. Jako
korekeni surovina bohata na obsah Al2O3 byl zvolen mullitovy odprach Motim, ktery je

blize popsan v kapitole 2.2.
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6 ETAPA | - Granulometrie jilu FIA

Prvni etapa se zabyva vlivem granulometrického slozeni na vysledné vlastnosti
ostfiva, sledovana je zejména porozita. Vstupni surovinou byl zvolen odpadni podsitny

jil FIA. Na suroviné byl proveden sitovy rozbor, a vypoctem podle Fullera bylo navrzeno

5 receptur.
Tab. 11: Zastoupeni frakci navrzenych receptur pomoci vypoctu dle Fullera
Zastoupeni frakci podle Fullera [%]
Receptura

0,5-1 0-1 0-2 1-2 2-4 4-8

1 35,4 - - 35,3 29,3 -

2 - - 70,7 - 29,3 -

3 - 50,0 - 20,7 29,3 -

4 - - 50,0 - 20,7 29,3

5 - 35,4 - 14,6 20,7 29,3

6.1 Prfiprava zkuSebnich téles

Na vyrobu zkusebnich téles byl pouzit odpadni podsitny jil FIA. Jil byl pomlet,
nasledné byl proveden sitovy rozbor a roztfidéni suroviny podle frakci. Dle navrzenych
receptur byla surovina navazena a poté homogenizovana v maltovinarské michacce.

Béhem homogenizace bylo pfidano 8 % vody z celkové hmotnosti smési.

Obr. 13: Zastoupeni jednotlivych frakci jilu FIA

0-1

0-2

Vznikla pracovni hmota byla lisovana na hydraulickém lisu, kde vzorky byly
lisovany za pomoci ocelové formy. Lisovaci tlak byl stanoven na 30 MPa. Po odlisovani
byly vzorky suSeny v laboratorni susarné. Vypal byl provadén v superkanthalové peci
pfi teplotach 1250 °C, 1400 °C a 1550 °C s izotermickou vydrzi 5 hodin.
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6.2 Vyhodnoceni vysledka zkousek

Namérené hodnoty byly zaznamenany do tabulek, nasledné byly vyhodnoceny
fyzikalni vlastnosti a graficky porovnany. Cilem etapy | je ovéfeni vlivu
granulometrického slozeni na vysledné vlastnosti ostfiva. Sledovany jsou pfedevsim
vliv granulometrického slozeni jilu FIA na zdanlivou pérovitost ostfiva. Dale byl

hodnocen vliv pfidavku kyseliny fosfore¢né na vysledné vlastnosti ostfiv.

Tab. 12: Fyzikalni parametry ostriv vypalenych na teplotu 1250, 1400 a 1550 °C (primérné

hodnoty)
Receptura| W [%] OH_3 NV [%] | PZ[%] ZH 3 | DP[%] | ZZ[%]
[kg:m~] [kg-m~]

Teplota vypalu 1250 °C
1 7,0 2257 7,6 17,1 2721 -9,83 15,6
2 7,3 2281 7,7 17,5 2764 -9,49 15,5
3 7,6 2271 7,0 15,8 2698 -9,75 15,5
4 7,3 2292 7,2 16,5 2745 -9,85 15,3
5 7,8 2285 6,6 15,2 2694 -9,90 15,5

Teplota vypalu 1400 °C
1 7,0 2275 7,3 16,6 2728 -9,99 15,4
2 7,4 2276 6,7 15,3 2686 -9,83 15,8
3 7,4 2193 7,4 16,3 2620 -8,96 15,5
4 7,4 2253 6,3 14,2 2626 -9,74 15,6
5 7,6 2286 5,8 13,2 2634 -9,76 15,7

Teplota vypalu 1550 °C
1 7,1 2251 6,0 134 2599 -9,29 15,6
2 7,3 2239 5,8 12,9 2571 -8,95 15,5
3 7,5 2353 5,7 13,3 2713 -9,76 15,5
4 7,4 2233 4,9 10,9 2508 -9,01 15,6
5 8,1 2230 5,0 11,2 2513 -9,35 15,4

Legenda: W - vihkost; OH — objemova hmotnost; NV — nasakavost; PZ — zdanliva pérovitost;
ZH - zdanliva hustota, DP — smS$téni palenim,; ZZ — ztrata Zihanim
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Pfi teploté vypalu 1250 °C bylo dosazeno nejnizsi zdanlivé porovitosti 15,2 %
u ostfiva receptury 5. Pfi zvySeni teploty vypalu na 1400 °C byla nejnizsi zdanliva
pérovitost 13,2 % namérfena opét u ostfiva receptury 5. Teplota vypalu 1550 °C
ma nejvyraznéjSi vliv na snizeni zdanlivé pérovitosti. NejnizSi zdanlivé pbdrovitosti
10,9 % dosahuje pfi teploté vypalu 1550 °C ostfivo receptury 4 s objemovou hmotnosti
2233 kg-m?, ostfivo receptury 5 dosahuje hodnot zdanlivé poérovitosti 11,2 %

a objemové hmotnosti 2230 kg-m-3.

18
17

16 g, e, $

15 * st

1“ o e e
T ° el @

Zdanliva porovitost [%]

b T
11 8

10

1250 1400 1550
Teplota vypalu [°C]
@ Receptura 1 @ Receptura 2 @ Receptura 3 @ Receptura 4 @ Receptura 5

Obr. 15: Zavislost zdanlivé pdrovitosti na teploté vypalu

Z namérenych hodnot se jevi jako nejvhodnéjsi receptura 5, jejiz
granulometrické slozeni mélo nejvyznamngjsi vliv na porozitu ostfiva. Receptura 5 byla
nasledné porovnana s jilem FIA bez upravy granulometrického slozeni. Cilem bylo
sledovani vlivu granulometrie na vysledné vlastnosti ostfiva. Dale byla pridana kyselina

fosforeCna jako plastifikaéni pfisada, a byl hodnocen jeji vliv na vysledné vlastnosti

ostriva.

Tab. 13: Fyzikalni parametry ostfiv vypalenych na teplotu 1250 (primérné hodnoty):

Receptura | W [%] [k§:3] NV %] | PZ (%] [kgz/l-r:\?)] DP[%] | Z2[%]
Teplota vypalu 1250 °C
RS 4,8 2238 9,2 20,7 2823 9,24 15,6
R5 + H3PO4 5,4 2284 7,9 18,1 2789 -8,50 15,5
FIA 4,8 2248 8,9 20,0 2810 -9,13 15,7
FIA+HsPO, | 5,3 2303 7,4 17,0 2775 -8,45 15,4

Legenda: W - vihkost; OH — objemova hmotnost; NV — nasakavost; PZ — zdanliva pérovitost;
ZH - zdanliva hustota, DP — smS$téni palenim,; ZZ — ztrata Zihanim
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Tab. 14: Fyzikalni parametry ostfiv vypalenych na teplotu 1400 a 1550 °C (primérné

hodnoty)
Receptura | Wil | . O | v | ez | 2| ol | zZ2i
[kg/m3] [kg/m3]
Teplota vypalu 1400 °C
R5 4,5 2275 7,6 17,3 2752 -9,85 15,6
R5 + H3PO4 5,4 2205 7,9 17,3 2667 -8,54 15,5
FIA 4,7 2318 6,0 13,9 2693 -9,57 15,6
FIA + HsPO, 5,3 2235 7,2 16,0 2662 -7,48 15,4
Teplota vypalu 1500 °C
R5 4,4 2241 6,2 13,9 2604 -9,42 15,8
R5 + H3PO4 6,4 2270 5,8 13,1 2612 -7,86 15,6
FIA 4,8 2305 5,4 12,6 2655 -9,10 15,7
FIA + H3PO, 5,4 2256 5,5 12,4 2575 -7,27 15,4

Legenda: W - vihkost; OH — objemova hmotnost; NV — nasakavost; PZ — zdanliva pérovitost;
ZH - zdanliva hustota, DP — smS$téni palenim,; ZZ — ztrata Zihanim
V prvni fadé Ize pozorovat vliv vihkosti pracovni hmoty na vysledné vlastnosti
ostfiva. Tento vliv Ize pozorovat u receptury 5, kdy pfi teploté 1400 °C a vihkosti smési
7,6 % bylo dosazeno zdanlivé porovitosti 13,2 % s objemovou hmotnosti 2286 kg-m
(tab. 12). Stejna receptura pfi stejné teploté vypalu, avSak s vihkosti smési 4,5 %
dosahovala zdanlivé pérovitosti 17,3 %, a objemové hmotnosti 2218 kg-m3. Z vysledkU
je patrné, ze vlhkost pracovni hmoty ma vyrazny vliv na vysledné vlastnosti ostfiva.

Snizenim vlhkosti smési o 3,1 % doslo ke zvySeni zdanlivé poérovitosti 0 4,13 %.

V ramci prvni etapy experimentu byl dale ovérovan vliv navazky na vysledné
vlastnosti ostfiva. Pro vyrobu vzork(l byla zvolena standartni navazka 40 g
a dvojnasobna navazka 80 g. Velikost navazky méla vliv zejména na recepturu 5
a recepturu 5 + H3sPOs4. Vliv dvojnasobné navazky se projevil zejména na zvyseni
zdanlivé porovitosti a objemové hmotnosti u teplot 1250 °C a 1400 °C. Pfi teploté
1250 °C doslo ke zvySeni zdanlivé pérovitosti o pfiblizné 1,3 %, u teploty 1400 °C byl
narust vyraznéjsi, a to v primeéru o 3 %. U teploty 1550 °C doslo ke zvyseni zdanlivé
pérovitosti o cca 1 %. Vliv dvojnasobné navazky na jilovec FIA a jilovec FIA + HsPO4
byl pfiblizné u vSech teplot vypalu stejny. Narust zdanlivé pérovitosti se pohyboval
v rozmezi 1 — 1,5 %. Objemova hmotnost byla snizena o 50 — 150 kg-m™. Ve vysledku
se vliv dvojnasobné navazky projevoval pfi teploté vypalu 1400 °C. Vv méla
dvojndsobna navazka i na zpracovatelnost pfi lisovani, kdy lisovani vzorku

v laboratornich podminkach bylo obtiznéjsi, a vzorky se jevily kiehdi.
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Obr. 16: Zavislost zdanlivé pdrovitosti na teploté vypalu

Z namérenych hodnot vyplyva, ze granulometrické slozeni jilovce FIA nema
zadny vliv na snizeni zdanlivé pérovitosti ostfiva. Je vSak vidét, ze s prfitomnosti hrubé
frakce jsou pérovitosti nizsi. Z grafického vyhodnoceni je patrné, Ze s naruUstajici
teplotou vypalu klesa zdanliva pérovitost. Prfi teploté 1550 °C dosahuje receptura 5
primérné zdanlivé porovitosti 13,9 %, jilovec FIA dosahuje primérné zdanlivé
porovitosti 12,6 %. Pridavek kyseliny fosforecné ma vliv na snizeni zdanlivé

pérovitosti, avSak pouze v malé mire.
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Obr. 17: Zavislost objemové hmotnosti na teploté vypalu

Z grafického vyhodnoceni je patrné, ze objemova hmotnost nartsta se zvysuijici
se teplotou vypalu. Tato skute¢nost plati pouze po teplotu vypalu 1400 °C, pfi zvySeni
na teplotu vypalu 1550 °C jiz dochazi k poklesu objemové hmotnosti. Kyselina
fosfore¢na snizuje objemovou hmostnost s narustajici teplotou vypalu, az po teplotu

1400 °C. Od teploty 1400°C dochazi s narustem vypalovaci teploty k narustu
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objemové hmotnosti. Objemova hmotnost pfi teploté vypalu 1550 °C receptury 5 €ini
2241 kg-m3, a u jilovce FIA 2305 kg-m=. Granulometrické slozeni receptury 5 zvysilo
zdanlivou porovitost v priméru o 1,3 % a snizilo objemovou hmotnost o 64 kg-m-=3.
Dale bylo stanoveno, ze teplota vypalu 1550 °C je pro jilovec FIA nevhodna, jelikoz
dochazi ktvorbé uzavienych péru. Tato skutecnost bude ovérovana v dalsi fazi

experimentu.

Vnitini struktura jilovce FIA

" s
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE MIRA3 TESCANJll  SEM MAG: 5.00 kx Det: SE Det: SE MIRA3 TESCAN
SEMHV:200kV | 20pm SEMHV:200kV | 5um SEMHV:200kV | 2um

AdMas$ - FAST VUT Brmo

1550 °C; zvétseni 1 000x 1550 °C; zvétseni 5 000x 1550 °C; zvétseni 10 000x
Obr. 18: SEM analyza ostriva z jilovce FIA s upravou granulometrického sloZeni

AdMas$ - FAST VUT Brmo AdMas$ - FAST VUT Brmo

Pfi zvétseni 1 000x mUzeme pozorovat hladky povrch ostfiva. Povrch je celistvy
s vétsim obsahem strukturalnich pért, a malym obsahem technologickych péra.
Pfi zvétseni 5 000x mUzeme v poéru pozorovat vsesmeérné orientované krystaly mullitu.
Pér je kulovity o priméru 20 um. Pfi zvétseni 10 000x Ize vidét krystaly mullitu o délce

4 um a Sirce 0,6 pm.

Zavér etapy |

Z dosazenych vysledkl vyplyva, Ze granulometrické slozeni jilu FIA nema vliv
na snizeni zdanlivé poérovitosti, jelikoz granulometrie je u jill obtizné stanovitelna.
Z grafického vyhodnoceni je patrné, Ze s narustajici teplotou vypalu klesa zdanliva
porovitost. Pridavek kyseliny fosforecné ma nepatrny vliv na snizeni zdanlivé
poérovitosti. Se zvysSujici se teplotou vypalu dochazi k ristu obejmové hmotnosti. Tato
skute¢nost plati pouze po teplotu vypalu 1400 °C, pfi zvySeni na teplotu vypalu
1550 °C jiz dochazi k poklesu objemové hmotnosti, coz je zapfi¢inéno tvorbou
uzavrenych (tzv. technologickych) pérl. S narUstajici vihkosti pracovni hmoty dochazi

ke snizeni zdanlivé pérovitosti.
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7 ETAPA Il - Optimalizace receptur

Druha etapa navazuje na etapu prvni. V prvni etapé bylo zvoleno
nejoptimalnéjsi granulometrické slozeni receptury 5, které bude nasledné dale
posuzovano. V druhé etapé byly navrzeny receptury v poméru 70 % kaolin KN83, DS1
a 30 % jilovec FIA. Nové navrzené receptury byly pfipraveny s vyuzitim granulometrie
receptury 5, a pro porovnani i bez Upravy granulometrického slozeni. Nasledné byly
vSechny receptury vzdjemné porovnany, a sledoval se vliv granulometrie na hutnost
ostfiva, vliv teploty vypalu a slozeni receptury na vysledné vlastnosti ostfiva.
V nasledujicim vyhodnoceni je granulometrické slozeni jilovce FIA receptury 5
znateno R5. V druhé etapé byla maximalni teplota vypalu snizena na 1500 °C

z davodu tvorby uzaviené porovitosti.

7.1 Vyhodnoceni vysledka zkousek

Namérené hodnoty byly zaznamenany do tabulek a graficky vyhodnoceny.
Hodnocen je predevSim vliv granulometrického slozeni, slozeni receptur a teploty

vypalu na vysledné vlastnosti ostriv.

Tab. 15: Fyzikalni parametry ostriv vypalenych na teplotu 1250 °C (pridmérné hodnoty)

Receptura | W [%] [kg(?:_g,] NV (%] | PZ (%] [kgz/;_g,] DP [%] | 22 [%]
Teplota vypalu 1250 °C

R5 86 | 2261 7,7 174 | 2739 | 956 | 14,7

R5 + H3PO,4 8,5 2269 8,3 18,9 2799 -8,92 15,0
FIA 75 | 2204 9,0 19,8 | 2748 | -7,92 | 149

FIA + H3PO, 85 | 2246 7,9 17,8 | 2734 | -7,65 | 149
70R5+30KN83 | 7,8 | 2109 11,9 | 251 | 2814 | 992 | 148
7J0R5+30DS1 | 7,7 | 2345 5,9 13,9 | 2723 |-10,34 | 13,7
70 FIA+30KN83 | 7,2 | 2088 11,7 | 244 | 2760 | -8,88 | 145
70FIA+30DS1 | 7,4 | 2264 6,6 150 | 2665 | -9,48 | 13,4

Legenda: W - vihkost; OH — objemova hmotnost; NV — nasakavost, PZ — zdanliva
porovitost; ZH — zdanlivéa hustota, DP — sm$téni pélenim,; ZZ — ztrata Zihanim
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Tab. 16: Fyzikalni parametry ostfiv vypalenych na teplotu 1400 a 1550 °C (primémé

hodnoty)
Receptura | W %] | . O | nviwel | pzwel | 2 | opreel | 22 %)
[kg/m™] [kg/m™]
Teplota vypalu 1400 °C

R5 8,3 2267 7,0 15,8 2691 | -10,28 | 15,1
R5 + H3PO, 8,9 2272 6,3 14,4 2653 | 9,32 | 15,0

FIA 7,5 2214 7,5 16,5 2653 | -8,98 | 14,8
FIA + HsPO4 8,6 2218 6,6 14,7 2601 | -8,27 | 15,0

70 R5 + 30 KN83 7,6 2200 8,3 18,2 2689 -11,65 14,9
70 R5 + 30 DS1 7,9 2343 4,5 10,6 2620 -11,05 13,8

70 FIA + 30 KN83 7,6 2183 8,5 18,4 2676 -11,21 14,6
70 FIA + 30 DS1 7,5 2304 4,7 10,7 2581 -10,40 13,6
Teplota vypalu 1500 °C

R5 8,0 2263 6,0 13,5 2616 -9,74 15,0

R5 + H3PO4 8,8 2195 5,6 12,4 2506 -7,95 14,9
FIA 7,5 2215 6,4 14,1 2580 -8,78 15,0

FIA + H3PO4 8,6 2173 5,9 12,8 2491 -7,54 15,0
70 R5 + 30 KN83 8,0 2305 59 12,8 2491 -7,54 15,0
70 R5 + 30 DS1 8,0 2320 3,7 8,6 2538 | -11,14 | 13,8
70 FIA + 30 KN83 7,6 2252 5,8 13,0 2589 -11,14 14,5
70 FIA+30DS1 7,6 2265 3,4 7,7 2455 -9,65 13,7

Legenda: W - vihkost; OH - objemova hmotnost; NV — nasakavost, PZ — zdanliva
porovitost; ZH — zdanliva hustota, DP — sm$téni pélenim,; ZZ — ztrata Zihanim
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Obr. 19: Zavislost zdanlivé pdrovitosti na teploté vypalu
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Nejniz§i zdanlivé pbrovitosti 7,7 % dosahuje receptura 70FIA + 30DST
pfi teploté 1500 °C. Receptura 70R5 + 30DS1 dosahuje pfi teploté 1500 °C zdanlivé
porovitosti 8,6 %. Avsak pfi teplotach vypalu 1250 a 1400 °C dosahuje nizsi zdanlivé
porovitosti receptura 70R5 + 30DS1. Z grafického vyhodnoceni je evidentni,
Ze s naruUstajici teplotou vypalu dochazi k poklesu zdanlivé pérovitosti.

Nejvyssi objemova hmotnost dosahovala pfi teploté 1500 °C u receptury 70R5
+30DS1 hodnoty 2320 kg-m=, a u receptury 70R5 + 30KN83 2305 kg-m=3. Objemova
hmotnost se zvysuje s narustajici teplotou pouze u ostfiva s obsahem kaolinu KN 83.

2350
2300

2250

2200

2150

2100

Objemova hmotnost [kg-m3]

2050

1250 1400 1500
Teplota vypalu [°C]
- - R5 = A= R5+H3PO4 —— F|A FIA+H3PO4
= A= 70R5+30KN 70R5+30DS 70FIA+30KN  ===@=70F|A+30DS

Obr. 20: Zavislost objemové hmotnosti na teploté vypalu

Z grafického vyhodnoceni je patrné, ze granulometrické slozeni jilu FIA mélo
mirny vliv na vysledné vlastnosti ostfiva. Vliv granulometrie na vysledné vlastnosti
ostfiva je v8ak proménlivy, jelikoz je obtizné stanovit granulometrii jilu. Slozeni
receptury ma vliv na vysledné fyzikalni parametry ostfiva, zejména pridavek kaolinu
KN83 i DS1 ma pozitivni vliv na snizeni zdanlivé porovitosti, a zvyseni objemové
hmotnosti.

Zaveér etapy Il

V druhé etapé bylo zjisténo, ze granulometrické slozeni ma mirny vliv na snizeni
zdanlivé pérovitosti, avsak tento vliv se jevi byt proménlivy. Teplota vypalu ma vliv na
snizeni zdanlivé poérovitosti. Nejnizsi zdanlivé poérovitosti 7,7 % dosahuje receptura
70FIA +30DS1 prfi teploté 1500 °C. Receptura 70R5 + 30DS1 dosahuje pri teploté
1500 °C zdanlivé porovitosti 8,6 %. Pomoci kaolinu DS1 pfidaného k jilovci FIA se
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podafilo snizit zdanlivou pérovitost o 6,4 %. Obdobné plsobil s jilem FIA i kaolin KN83.
Pfidavek kaolinu KN83 k jilovci FIA snizil zdanlivou pérovitost o 1,1 %. PuUsobeni

kaolinu ve smési mélo vliv na zvyseni objemové hmotnosti.

Pfidavek kaolinu k jilu FIA ma pozitivni vliv na vysledné vlastnosti ostfiv,

zejména pak kaolin DS1.

8 ETAPA Ill - Stanoveni optimalniho zpusobu miseni

Ve treti etapé byl ovérovan vliv procentualniho zastoupeni surovin v jednotlivych
recepturach, teploty vypalu, vlivu vihkosti pracovni hmoty a zplUsobu miseni pracovni
hmoty na fyzikdlni a mineralogické vlastnosti ostfiva. Vstupnimi surovinami byli
zvoleny jilovec FIA a kaoliny KN83, DS1, jejichz pozitivni plsobeni se osvédEilo jiz
v druhé etapé. V treti etapé byly zkouseny tfi odlisné technologické postupy pfipravy

pracovni hmoty.

8.1 Pfiprava zkuSebnich téles

Vstupnimi surovinami byly jilovec FIA, a kaoliny KN83 a DS1. Pfiprava
zku$ebnich téles byla provedena tfemi riznymi zpusoby pfipravy pracovni hmoty.
Pracovni hmota byla lisovana pomoci hydraulického lisu pfi tlaku 15 MPa. Lisovaci tlak
byl snizen z divodu vysoké vihkosti pracovni hmoty. Po odlisovani byly vzorky suseny
v laboratorni susarné. Vypal byl provadén v superkanthalové peci pfi teplotach
1250 °C, 1400 °C a 1550 °C s izotermickou vydrzi 5 hodin. Vybrané vzorky byly
vypaleny v tunelové peci pfi bézném provozu.

Prvni technologicky postup pfipravy spocCival v navazeni vstupnich surovin dle
navrhu receptury, a nasledné homogenizaci v kolovém misic¢i. BEhem homogenizace
bylo pridano ke smési stanovené mnozstvi vody.

Druhy technologicky postup pfipravy byl obdobny jako prvni postup, lisil se
pouze v homogenizaci smési za pomoci maltovinarské michacky.

Ve tretim postupu pfipravy byly vstupni suroviny vysuSeny do konstantni
hmotnosti. Nasledné byly suroviny pomlety a pracovni hmota byla homogenizovana

pomoci maltovinarské michacky.
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Obr. 21: Vzhled vzorki vypalenych pri teploté 1550 °C
Na obrazku 21 mulUzeme pozorovat poskozeni vzorkl zpUsobené vys$sSim

obsahem Zeleza v odpadnim jilu FIA. Nejvétsi poskozeni vzorkd bylo evidovano pfi

teploté vypalu 1550 °C.

8.2 Vyhodnoceni vysledka zkousek

Namérené hodnoty byly zaznamenany do tabulek a graficky vyhodnoceny.
Sledovan je predevSim vliv procentualniho zastoupeni surovin v jednotlivych
recepturach, teploty vypalu, vlhkosti pracovni hmoty a zpUsobu pfipravy pracovni

hmoty na fyzikalni a mineralogické vlastnosti ostfiva.
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1. Technologicky zplsob pfipravy - kolovy misi¢

Tab. 17: Fyzikalni parametry ostfiv vypalenych na teplotu 1250 a 1400 °C (priimérné

hodnoty)
Receptura | W%l | .. o0 | vl | ezl | 2| oprel | 2z 1wl
[kg/m=] [kg/m"]
Teplota vypalu 1250 °C

8,8 2240 7,7 17,2 2704 -9,09 16,0

70FIA+30DS1 11,8 2294 6,8 15,7 2720 -9,25 13,6
16,9 2216 8,0 17,8 2696 -9,65 13,7

9,1 2242 7,5 16,8 2694 -8,72 13,4

60FIA+40DS1 12,6 2215 8,2 18,2 2709 -8,99 13,4
13,4 2220 7,8 17,3 2685 -9,85 13,3

11,2 2231 7,7 17,2 2694 -8,24 13,3

50FIA+50DS1 13,3 2288 7,0 16,1 2728 -9,06 13,2
17,1 2250 7,3 16,4 2692 -9,34 13,4

8,8 2021 13,0 26,2 2740 -8,55 19,3

70FIA+30KN83 12,8 2110 11,2 23,5 2759 -7,19 14,2
17,5 2094 11,6 24,3 2768 -9,77 14,6

8,0 2000 13,5 26,9 2737 -8,26 15,6

60FIA+40KN83 13,0 2071 12,0 24,8 2754 -9,89 15,1
16,7 2094 11,5 24,2 2761 9,93 14,4

9,9 1902 17,4 33,1 2843 -8,80 15,2

50FIA+50KN83 13,6 2090 10,9 22,7 2704 -9,24 22,5
17,7 2042 12,7 26,0 2759 -10,25 14,3

Teplota vypalu 1400 °C

7,8 2396 2,8 6,6 2566 -9,87 13,7

70FIA+30DS1 11,2 2387 2,5 5,9 2538 -11,70 13,7
16,6 2357 2,8 6,7 2526 -10,14 13,7

8,7 2363 2,9 6,9 2539 -10,55 13,4

60FIA+40DS1 12,2 2361 2,9 6,8 2533 -10,21 14,1
18,1 2366 2,6 6,1 2520 -11,33 13,4

9,7 2382 2,2 5,3 2515 -9,90 13,6

50FIA+50DS1 13,5 2376 2,6 6,1 2530 -10,64 13,4
16,8 2379 2,7 6,5 2546 -11,93 13,5

8,5 2197 8,6 18,8 2707 -9,69 15,7

70FIA+30KN83 13,1 2281 6,6 15,1 2688 -10,51 14,5
17,3 2260 5,9 13,2 2604 -11,13 14,8

8,5 2182 8,3 18,1 2664 -11,23 15,0

60FIA+40KN83 12,5 2225 7,2 15,9 2648 -11,44 14,5
16,4 2256 6,2 13,9 2620 -11,84 14,5

10,4 2210 7,3 16,2 2637 -11,93 15,7

50FIA+50KN83 13,9 2249 6,6 14,8 2639 -10,85 15,4
17,6 2219 7,1 15,8 2635 | -12,38 14,7
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Tab. 18: Fyzikalni parametry ostriv vypalenych na teplotu TP 1400 a 1550 °C (priimérné

hodnoty)
Receptura | W%l | .. 0 | vl | ezl | 2| oprel | 2z
[kg/m=] [kg/m"]
Teplota vypalu 1400 °C - tunelova pec

8,2 2349 4,8 11,3 2648 -9,19 13,8

70FIA+30DS1 10,9 2394 4,1 9,9 2656 -9,89 13,9
16,8 2298 5,33 12,24 2618 -10,64 13,9

9,5 2339 4,7 10,9 2626 -9,80 13,2

60FIA+40DS1 12,7 2332 4,8 11,1 2623 -9,37 14,9
18,0 2311 4,6 10,6 2585 -11,72 14,1

9,7 2330 5,0 11,7 2638 -10,00 13,4

50FIA+50DS1 13,3 2343 4,5 10,5 2619 -10,60 13,3
17,6 2348 3,8 9,0 2581 -11,33 13,4

9,0 2188 8,8 19,3 2712 -12,60 15,2

70FIA+30KN83 12,5 2209 8,6 18,9 2724 -9,48 15,9
17,2 2198 8,8 19,3 2723 -10,42 14,5

8,5 2119 10,2 21,6 2702 -9,88 15,2

60FIA+40KN83 13,1 2162 9,3 20,1 2706 -10,03 14,9
17,1 2162 9,4 20,4 2717 -11,08 14,5

10,4 2083 11,2 23,3 2716 -10,36 14,6

50FIA+50KN83 13,9 2159 9,6 20,6 2720 -10,79 14,5
17,5 2153 9,7 20,9 2723 -11,24 16,1

Teplota vypalu 1550 °C

7,8 2357 1,6 3,8 2451 -9,15 13,9

70FIA+30DS1 10,9 2351 0,9 2,2 2403 -10,14 12,5
16,7 2337 1,0 2,3 2392 -10,29 11,2

8,1 2382 0,9 2,1 2432 -9,93 17,5

60FIA+40DS1 12,4 2367 0,9 2,2 2421 -10,26 15,2
16,1 2325 1,0 2,2 2378 -11,25 13,6

8,9 2347 1,0 2,5 2406 -9,54 13,9

50FIA+50DS1 12,6 2372 0,8 1,9 2417 -10,69 14,3
16,8 2333 1,2 2,8 2402 -11,06 13,9

8,8 2342 4,0 9,3 2583 -10,27 14,6

70FIA+30KN83 12,7 2373 3,1 7,4 2564 -11,62 15,3
17,0 2405 2,1 51 2535 -12,78 14,8

8,8 2279 4,8 11,0 2560 -11,82 15,3

60FIA+40KN83 12,8 2328 4,1 9,5 2571 -11,51 14,5
17,1 2363 3,3 7,8 2563 -13,46 14,9

9,9 2324 4,1 9,4 2566 -12,84 14,7

50FIA+50KN83 14,5 2368 3,7 8,7 2595 -14,18 14,4
17,4 2384 3,3 7,9 2588 -14,28 14,5

Legenda: W - vihkost; OH — objemova hmotnost; NV — nasakavost; PZ — zdanliva pérovitost;
ZH - zdanliva hustota, DP — smS$téni palenim,; ZZ — ztrata Zihanim
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Obr. 22: Zavislost zdanlivé pdrovitosti na teploté vypalu

V prvni fazi byla pracovni hmota homogenizovana pomoci kolového misice.
VSechny receptury s obsahem kaolinu DS1 dosahovaly pfi teploté 1550 °C zdanlivé
porovitosti pod 4 %, bez ohledu na procentualni zastoupeni. Nejnizsi zdanlivé
pérovitosti dosahovala receptura 50 % DS1, kdy pfi teploté 1550 °C byla namérena
zdanliva pérovitost 1,9 %. Zdanlivé pérovitosti 2,1 % dosahovala receptura 40 % DS1.
U receptury 30 % DS1 bylo dosazeno nejnizsi zdanlivé porovitosti pfi teploté 1550 °C
s vlhkosti smési 10,9 %. Stejného trendu bylo dosazeno i u receptury 50 % DS1
s vlhkosti pracovni hmoty 12,6 %. U receptury 40 % DS1 bylo dosazeno nejnizsi
zdanlivé porovitosti pfi vihkosti smési 8,1 %, avsak obdobnych vysledkl bylo dosazeno
i pfi vihkosti 12,4 a 16,1 %. Teplota vypalu méla zasadni vliv na vyslednou zdanlivou
poérovitost. S narUstajici teplotou vypalu dochazelo k poklesu zdanlivé poérovitosti. Jako
nejvhodné;jsi teplota se jevi 1550 °C. Nutné je vzit v uvahu, ze jiz pfi teploté 1400 °C
vzorky dosahovaly zdanlivé porovitosti 5—6 %.

Dale byly pfipraveny receptury s obsahem kaolinu KN83. V porovnani se vzorky

s obsahem kaolinu DS1, dosahovaly vzorky s kaolinem KN83 vyssi zdanlivé
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porovitosti pfi vSech teplotach vypalu, a pfi vséech vihkostech pracovni hmoty. Nejnizsi
hodnoty zdanlivé pérovitosti bylo dosazeno u receptury 30 % KN83. Pri teploté vypalu
1550 °C bylo dosazeno zdanlivé pérovitosti 5,1 % pfi vihkosti 17,0 %. U receptur
s obsahem kaolinu KN83 byla dulezita i vinkost lisovaci smési, kdy nejlepSich hodnot

bylo u véech receptur dosazeno pfi vihkosti pracovni hmoty cca 17 %.

=@ 70FIA+30DS (W=8,1%) == A== G0FIA+40DS (W=8,6%)  cmm@umme 70FIA+30DS (W=11,3%) e= A== 60FIA+40DS (W=12,4%)
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Obr. 23: Zavislost objemové hmotnosti na teploté vypalu
U receptur s obsahem kaolinu DS1 dosahovaly vSechny vzorky maximalni
objemové hmotnosti jiz pfi teploté vypalu 1400 °C. Pri teploté 1550 °C dochazelo

k poklesu objemové hmotnosti. U receptur s obsahem kaolinu KN83 dochazelo

k narustu objemové hmotnosti s narustajici teplotou.
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2. Technologicky zplisob pripravy — maltovinarska michacka

Tab. 19: Fyzikalni parametry ostriv vypalenych na teplotu 1250 °C (priimémé hodnoty)

Receptura | W [%] [kg(?:_g,] NV (%] | Pz [%] [kgz/;_g,] DP %] | 22 %]
Teplota vypalu 1250 °C
8,2 2232 7,8 17,3 2700 | -8,60 13,1
9,6 2208 8,9 19,7 2751 | -7,49 14,1
70FIA+30DS1 | 10,9 2249 7,5 17,0 2708 | -8,77 13,3
13,7 2216 8,3 18,3 2712 | -9,23 13,5
19,4 2145 9,3 20,0 2682 -9,86 13,4
7,1 2221 7,3 16,2 2650 | -8,76 13,0
9,5 2215 7,0 15,4 2620 | -9,54 13,0
60FIA+40DS1 10,5 2276 6,0 13,6 2636 -8,49 12,8
13,9 2216 7,3 16,1 2642 | -9,56 13,7
18,4 2147 9,0 19,4 2664 | -9,21 13,1
5,9 2263 5,8 13,1 2604 | -934 12,1
8,8 2263 5,7 12,9 2598 -9,53 12,5
S5OFIA+50DS1 | 12,2 2274 6,0 13,7 2636 | -9,90 12,5
13,7 2261 6,0 13,6 2618 | -9,99 14,7
18,9 2159 8,2 17,8 2626 | -10,46 | 12,8
7,2 1997 12,6 25,1 2668 | -7,79 14,6
9,2 2037 11,7 23,8 2675 | -7,97 14,6

70FIA+30KN83 | 10,8 2019 12,5 25,3 2701 -8,08 14,4
14,3 2019 12,6 25,3 2705 -8,26 14,5

18,8 1977 13,7 27,1 2710 -8,25 14,4
6,6 1971 13,8 27,2 2709 -8,66 15,0
9,0 2032 12,4 25,2 2715 -8,41 14,4
60FIA+40KN83 | 122 2021 12,6 25,5 2715 -8,80 14,3
14,5 2079 12,0 25,0 2772 -8,52 24,2
19,0 1948 12,7 24,7 2588 -9,32 15,0
7,7 2008 12,8 25,8 2704 9,01 14,5
9,1 2007 12,9 25,9 2708 -9,25 14,3
50FIA+50KN83| 9,8 1957 14,4 28,2 2726 -8,98 14,3
14,1 1973 13,7 27,0 2702 9,75 14,3

18,5 1966 14,0 27,4 2709 -10,08 19,8

Legenda: W - vihkost; OH — objemova hmotnost;, NV — nasakavost; PZ — zdanliva pérovitost;
ZH - zdanliva hustota, DP — smS$téni palenim,; ZZ — ztrata Zihanim
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Tab. 20: Fyzikalni parametry ostriv vypalenych na teplotu 1400 °C (primémé hodnoty)

Receptura | W [%] [kg(?:_g,] NV (%] | PZ %] [kgz/;_g,] DP[%] | ZZ (%]
Teplota vypalu 1400 °C
7,7 2297 5,5 12,7 2629 | -10,28 | 14,1
10,0 2343 4,2 9,8 2598 -9,94 13,6
70FIA+30DS1 | 12,9 2379 3,2 7,6 2574 | -10,88 | 13,3
14,5 2311 4,2 9,6 2554 | -10,28 | 13,7
18,3 2318 3,2 7,5 2505 -11,36 13,4
7,5 2369 3,8 8,9 2601 -8,80 11,6
8,9 2366 2,9 6,9 2542 -10,69 13,5
60FIA+40DS1 10,9 2388 2,9 6,9 2566 -10,38 12,9
14,5 2377 2,6 6,3 2536 | -11,42 | 13,8
19,1 2332 3,1 7,2 2512 | -11,77 | 131
6,7 2357 3,6 8,5 2577 | -10,24 | 131
8,7 2396 2,8 6,6 2566 -10,08 12,6
50FIA+50DS1 12,8 2386 2,7 6,4 2550 -10,90 13,7
14,6 2366 2,7 6,3 2526 | -11,09 | 12,7
19,1 2350 2,8 6,6 2517 | -12,15 | 12,5
9,5 2166 9,0 19,4 2688 -9,54 14,4
9,0 2159 9,1 19,6 2684 -9,60 14,7
70FIA+30KN83 | 12,0 2228 7,5 16,8 2677 | -1061 | 141
14,2 2215 8,0 17,8 2693 -9,99 14,4
18,9 2181 8,5 18,5 2677 | -10,87 | 144
6,7 2135 9,7 20,7 2691 | -10,68 | 14,5
9,3 2173 8,8 19,2 2688 -10,33 14,7
60FIA+40KNS3 | 15,3 2294 6,2 14,2 2673 | -11,68 | 145
14,6 2202 8,5 18,6 2706 | -11,04 | 14,8
18,8 2255 7,7 17,3 2726 | -10,99 | 14,9
10,4 2181 8,4 18,2 2667 | -11,79 | 145
9,2 2212 8,0 17,6 2686 | -10,72 | 143
50FIA+50KN83 12,0 2132 9,6 20,6 2684 -10,97 15,1
15,1 2215 7,8 17,3 2678 | -12,22 | 17,0
18,7 2190 8,5 18,6 2690 -12,34 15,0

Legenda: W - vihkost; OH — objemova hmotnost; NV — nasakavost; PZ — zdanliva p6rovitost;
ZH - zdanliva hustota, DP — smS$téni palenim,; ZZ — ztrata Zihanim
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Tab. 21: Fyzikalni parametry ostriv vypalenych na teplotu 1550 °C (primémé hodnoty)

Receptura | W [%] [kg(?:_g,] NV (%] | PZ %] [kgz/;_g,] DP[%] | ZZ (%]
Teplota vypalu 1550 °C
82 | 2350 | 13 30 | 2422 | -1011 | 134
79 | 2324 | 16 37 | 2414 | 1121 | 195
70FIA+30DS1 | 116 | 2375 | 1,1 25 | 2437 | -1056 | 13,7
141 | 2341 | 11 2,6 | 2403 | -1040 | 134
192 | 2321 | 14 33 | 2401 | -1142 | 134
01 | 2282 | 17 38 | 2373 | -1003 | 128
86 | 2347 | 09 20 | 239 | -1060 | 134
60FIA+40DS1 | 10,9 | 2340 | 1,1 25 | 2402 | 9.8 | 13,9
148 | 2321 | 1,0 22 | 2374 | -1079 | 13,0
190 | 2324 | 13 31 | 2399 | -11,02 | 138
78 | 2307 | 09 20 | 2355 | 947 | 128
103 | 2358 | 09 20 | 2407 | -1000 | 12,9
SOFIA+50DS1 | 132 | 2362 | 2,7 64 | 2524 | -11,22 | 13,6
141 | 2332 | 09 22 | 2385 | 995 | 130
18,7 | 2319 | 12 28 | 2385 | 1151 | 12,9
69 | 2263 | 54 123 | 2580 | -991 | 147
102 | 2320 | 45 103 | 2587 | -11,14 | 147
70FIA+30KNS3 | 13,7 | 2364 | 3,0 72 | 2547 | -11,82 | 144
145 | 2306 | 45 104 | 2573 | -1026 | 147
188 | 2326 | 40 93 | 2564 | -12,53 | 147
77 | 2320 | 42 96 | 2568 | -10,91 | 14,7
07 | 2300 | 47 108 | 2579 | -11,20 | 146
6OFIA+4OKNS3 | 113 | 2297 | 5,1 11,7 | 2602 | -11,16 | 14,7
140 | 2328 | 3,9 91 | 2560 | -11,38 | 154
18,7 | 2254 | 44 98 | 2500 | -11,99 | 148
83 | 2276 | 53 121 | 2591 | -1350 | 14,4
907 | 2296 | 48 111 | 2582 | -1236 | 143
SOFIA+S0KNS3 | 11,1 | 2292 | 4,9 11,2 | 2581 | -11,33 | 145
134 | 2323 | 50 116 | 2627 | -1237 | 147
184 | 2293 | 47 108 | 2571 | -1261 | 144

Legenda: W - vihkost; OH — objemova hmotnost; NV — nasakavost; PZ — zdanliva pérovitost;
ZH - zdanliva hustota, DP — smS$téni palenim,; ZZ — ztrata Zihanim
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Tab. 22: Fyzikalni parametry ostriv vypalenych na teplotu TP 1400 °C (priimérné hodnoty)

Receptura | W [%] [kg(?:_g,] NV %] | PZ (%] [kgz/;_g,] DP[%] | ZZ (%]
Teplota vypalu 1400 °C - tunelova pec

8,5 2286 6,2 14,2 2664 -9,72 13,2

70FIA+30DS1 13,9 2297 5,6 12,9 2637 -10,26 13,5
18,6 2237 6,8 15,3 2641 -11,11 13,3

9,4 2352 3,8 9,0 2584 -10,53 13,3

60FIA+40DS1 14,4 2338 4,0 9,4 2580 -10,87 12,9
18,8 2280 5,2 11,8 2585 -10,79 15,4

10,0 2407 2,8 6,7 2579 -11,45 13,9

50FIA+50DS1 14,7 2440 2,3 5,6 2585 -11,32 12,7
18,9 2311 4,4 10,2 2574 -11,79 12,6

9,2 2071 11,3 23,4 2705 -10,04 14,4

70FIA+30KN83 14,5 2153 9,7 20,9 2722 -12,10 15,5
19,1 2128 10,4 22,0 2730 -8,03 14,2

9,9 2114 10,3 21,7 2701 -8,51 15,3

60FIA+40KN83 13,1 2137 10,3 22,0 2740 -8,11 36,2
18,6 2147 9,9 21,2 2725 -9,58 14,9

9,5 2134 9,8 20,9 2699 -11,33 15,4

50FIA+50KN83 13,8 2109 10,6 22,4 2716 -9,58 14,5
19,6 2098 11,0 23,0 2724 -10,76 14,3

Legenda: W - vihkost; OH — objemova hmotnost;, NV — nasakavost; PZ — zdanliva pérovitost;
ZH - zdanliva hustota, DP — smSsténi palenim; ZZ — ztrata Zihanim

70FIA+30DS (w=14,1%) A 60FIA+40DS (w=14,4%) & 50FIA+50DS (w=14,1%)
70FIA+30KN (w=14,3%) A 60FIA+40KN (w=14,4%) & 50FIA+50KN (w=14,2%)

29
e
X e .
2 21 -.._.::::::;;: _____
k=4 "‘.:::‘..
: S
2 o F.,
w 13 BT
E g
9 el e 7 A
3 e
N 5 ‘ ‘--;.-.'.'.'nun.
1 """””i‘
1250 1400 1550

Teplota vypalu [°C]
Obr. 24: Zavislost zdanlivé pdrovitosti na teploté vypalu

V nasledujicim kroku byly vzorky homogenizovany v maltovinarské michacce,
coz je technologicky postup, ktery se nejvice blizi béznému provozu. V grafickém
znazornéni jsou zaznamenany vzorky s vihkosti cca. 14 %, vzorky s ostatnimi

vlhkostmi nabyvaly stejného trendu.
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V8echny receptury s obsahem kaolinu DS1 dosahovaly zdanlivé pérovitosti
pod 4 % pfi vSech vlihkostech pracovni hmoty, a vypalovaci teploté 1550 °C. Vyjimkou
byla pouze receptura 50 % DS1 s vihkosti 13,2 %. Dale byly pfipraveny receptury
s obsahem kaolinu KN83. V porovnani se vzorky s obsahem kaolinu DS1, dosahovaly
vzorky s kaolinem KN83 vyssSi zdanlivé porovitosti, a to pfi vSech teplotach vypalu,
a vSech vlhkostech pracovni hmoty. NejnizSi hodnoty zdanlivé porovitosti 7,2 % bylo
dosazeno u receptury 30 % KN83 pfi vihkosti pracovni hmoty 12,7 %, a teploté vypalu
1550 °C.

70FIA+30DS (W=14,1%) == A== 60FIA+40DS (W=14,4%) emmgguum 50FIA+50DS (W=14,1%)
70FIA+30KN (w=14,3%) == A== 60FIA+40KN (W=14,4%) emmgpuu 50FIA+50KN (W=14,2%)
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Obr. 25: Zavislost objemové hmotnosti na teploté vypalu

Ostfiva s kaolinem KN83 meéla vzrlstajici trend objemové hmotnosti
s narUstajici teplotou vypalu. Ostfiva s obsahem kaolinu DS1 méla vzrustajici trend
po teplotu vypalu 1400 °C. Pfi zvySeni teploty vypalu na 1550 °C doslo k mirnému

poklesu objemové hmotnosti, coz zapfiCinuje tvorba sekundarni uzavrené poérovitosti.

3. Technologicky zpusob pfipravy — michani za sucha mletych surovin

Z pfedchozich c&asti etapy Il byly stanoveny nejvhodnéjsi vihkosti. Pro
recepturu s obsahem kaolinu DS1: 8, 12 a 16 %, a pro recepturu s obsahem kaolinu
KN83: 10, 14 a 18 %. Suroviny byly nejprve vysuseny a pomlety, nasledné byla smés
homogenizovana v maltovinarské michacce. Takto vznikld pracovni hmota byla

lisovana pomoci hydraulického lisu.
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Tab. 23: Fyzikalni parametry ostfiv vypalenych na teplotu 1250 a 1400 °C (primérmé

hodnoty)
Receptura | W%l | . O | el | ez | 2| oprer | zZ21
[kg/m=] [kg/m"]
Teplota vypalu 1250 °C

8,7 2231 7,2 16,0 2654 -8,99 13,2

70FIA+30DS1 13,3 2221 7,6 16,9 2673 -10,20 15,3
16,3 2198 8,4 18,5 2697 -9,97 13,5

9,1 2267 6,8 15,4 2679 -9,08 13,1

60FIA+40DS1 12,6 2278 6,6 15,1 2682 -9,58 13,3
16,4 2231 7,4 16,6 2674 -10,32 13,2

8,8 2285 6,1 13,9 2653 -9,30 12,8

50FIA+50DS1 12,4 2308 5,7 13,1 2657 -9,81 12,6
12,4 2280 6,2 14,2 2657 -9,91 12,8

10,5 2114 10,6 22,5 2727 -8,96 14,3

70FIA+30KN83 14,2 2109 10,9 22,9 2737 -9,37 14,4
17,9 2033 12,6 25,7 2734 -9,39 14,4

10,7 2095 11,2 23,5 2738 -9,65 14,3

60FIA+40KN83 14,8 2098 11,2 23,6 2746 -9,67 14,3
18,5 2071 11,8 24,5 2744 -10,15 14,3

10,3 2017 12,7 25,5 2709 -9,81 14,1

50FIA+50KN83 14,7 2106 11,1 23,3 2745 -10,01 14,2
18,1 2044 12,6 25,7 2751 -10,31 14,1

Teplota vypalu 1400 °C

9,1 2439 1,8 4,4 2552 -11,49 13,3

70FIA+30DS1 13,0 2444 1,7 4,1 2549 -11,52 13,4
16,6 2370 3,00 7,1 2552 -12,14 13,5

7,4 2508 1,9 4,7 2631 -11,56 13,1

60FIA+40DS1 12,8 2432 1,9 4,6 2548 -11,75 13,3
15,3 2398 2,3 5,5 2538 -12,48 13,2

9,1 2420 1,1 2,6 2486 -11,76 12,7

50FIA+50DS1 10,9 2424 1,0 2,4 2484 -11,77 12,8
12,6 2412 1,1 2,8 2481 -12,01 12,8

10,7 2275 6,9 15,7 2699 -11,27 14,5

70FIA+30KN83 14,3 2272 6,9 15,6 2693 -11,78 14,4
18,3 2187 7,4 16,1 2608 -11,69 14,3

10,9 2298 6,6 15,1 2707 -12,36 14,3

60FIA+40KN83 14,8 2294 6,5 15,0 2698 -12,27 14,3
18,5 2290 6,6 15,0 2694 -13,28 14,3

11,1 2314 6,2 14,3 2701 -13,14 14,2

50FIA+50KN83 14,7 2300 6,5 14,9 2704 -12,80 14,2
18,1 2273 7,0 15,9 2705 -13,70 14,2

Legenda: W - vihkost; OH — objemovéa hmotnost; NV — nasékavost; PZ — zdanlivé pérovitost;

ZH — zdénlivé hustota, DP — sm§téni palenim; ZZ — ztréta Zihdnim
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Zdanliva porovitost [%]

Tab. 24: Fyzikalni parametry ostfiv vypalenych na teplotu 1550 °C (primérné hodnoty)

Receptura W [%] [kg(?:ﬁ] NV [%] | PZ[%] [kgz/l-r:]‘3] DP [%] | ZZ[%]
Teplota vypalu 1550 °C
9,1 2320 1,1 2,6 2382 -9,30 13,4
70FIA+30DS1 | 13,0 2291 1,1 2,5 2351 | -10,09 14,7
16,5 2244 1,6 3,5 2326 -9,42 9,9
11,1 2290 1,0 2,2 2342 | -10,24 12,8
60FIA+40DS1 | 12,7 2285 0,9 2,1 2334 -9,57 13,3
12,8 2266 1,1 2,4 2322 | -10,03 13,5
9,0 2333 0,9 2,0 2381 -9,29 12,9
SOFIA+50DS1 | 12,5 2345 0,8 1,9 2390 -9,23 11,7
12,6 2328 0,9 2,1 2378 -9,99 12,9
10,4 2450 2,2 5,4 2588 | -12,56 14,5
70FIA+30KN83 | 14,2 2454 1,8 4,3 2564 | -13,58 14,4
17,7 2263 2,7 6,0 2408 | -13,37 14,4
10,8 2454 2,0 4,9 2580 | -14,02 14,4
60FIA+40KN83 | 14,8 2449 1,9 4,6 2567 | -14,03 14,4
18,5 2426 2,2 5,5 2566 | -14,19 14,3
9,5 2443 1,8 4,3 2553 | -14,20 14,3
50FIA+50KN83 | 14,4 2458 1,8 4,4 2571 | -14,75 14,2
18,0 2407 3,4 8,2 2623 | -15,60 14,3

Legenda: W - vihkost; OH — objemova hmotnost; NV — nasakavost; PZ — zdanliva pérovitost;
ZH - zdanliva hustota, DP — smS$téni palenim,; ZZ — ztrata Zihanim

@ 70FIA+30DS (w=9,0%)
@ 50FIA+50DS (w=9,0%)
A 6OFIA+40KN (w=10,8%)
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Obr. 26: Zavislost zdanlivé pdérovitosti na teploté vypalu
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70FIA+30DS (w=16,5%) A 60FIA+40DS (w=14,8%)

# 50FIA+50DS (w=12,5%) 70FIA+30KN (w=18,0%)
A 60FIA+40KN (w=18,5%) @ 50FIA+50KN (w=18,0%)
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Obr. 27: Zavislost zdanlivé pdrovitosti na teploté vypalu

NejnizSi zdanlivé pérovitosti 1,9 % bylo dosazeno u receptury 50 % DS1
pfi teploté vypalu 1550 °C, a vlhkosti smési 12,5 %. U receptury 50 % DS1 je vhodna
jiz vypalovaci teplota 1400 °C, jelikoz pfi zvySeni teploty vypalu na 1550 °C dochazi
pouze k mirnému snizeni zdanlivé poérovitosti. Nejnizsi zdanlivé porovitosti 4,3 % bylo
dosazeno u receptury 30 % KN83 pri teploté vypalu 1550 °C, a vlhkosti smési 14,2 %.
S narustajici teplotou vypalu dochazi ke snizeni zdanlivé pérovitosti. Procentualni
zastoupeni vstupnich surovin ma mirny vliv na snizeni zdanlivé pérovitosti. S vyssim
obsahem kaolinu DS1 dochazi ke snizeni pérovitosti ostfiva, naopak vys$sSi obsah
kaolinu KN83 zvySuje zdanlivou pérovitost. S narUstajici vlhkosti pracovni hmoty
dochazi ke snizeni zdanlivé poérovitosti, avSak do urCité hranice, kdy po jejim
prekro¢eni mlize dochazet k opétovnému nardstu zdanlivé poérovitosti.

Pri tfetim technologickém zpUsobu se potvrdil klesajici trend objemové
hmotnosti ostfiv s kaolinem DS1 pfi teploté vypalu 1550 °C a vzrUstajici trend

objemové hmotnosti s narUstajici teplotou ostfiv s kaolinem KN83.

8.2.1 Vnitini struktura materialu

Vnitfni struktura vypaleného ostfiva byla pozorovana pomoci elektronového
rastrovaciho mikroskopu. Popsana byla velikost krystald mullitu a morfologie

keramického strepu.
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Ostfivo 40DS
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SEM HV: 30.0 kV 500 nm

AdMa$ - FAST VUT Brmo AdMa$ - FAST VUT Brmo

1250 °C; zvétseni 2 000x 1250 °C; zvétseni 20 000x 1250 °C; zvétseni 50 000x
Obr. 28: SEM analyza ostiiva 40DS1 vypaleného na 1250 °C

Pfi porovnani obrazku SEM analyzy u vzorku vypaleného na 1250 °C mlzeme
pozorovat pfi zvétSeni 2 000x vy$si mnozstvi strukturalnich poéra. Struktura
pozorovaného povrchu je hladka bez vyraznych nerovnosti. Pfi zvétseni 20 000x
pozorujeme desticky kaolinitu. Pfi zvétSeni 50000 x jsou patrné vSesmeérné
orientované krystaly mullitu, které se nachazi v taveniné. Krystaly mullitu jsou o délce

0,3 um a Sifce 0,06 um.
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SEM MAG: 2.00 kx Det: SE | MIRA3 TESCANll  SEM MAG: 20.0 kx Det: SE 1 MIRA3 TESCANJl  SEM MAG: 50.0 kx Det: SE 111 MIRA3 TESCAN

SEMHV:30.0kV | 20pm SEMHV:30.0kV | 2um SEMHV:30.0kV | 500 nm

AdMa$ - FAST VUT Brmo AdMa$ - FAST VUT Brmo

1400 °C; zvétseni 2 000x 1400 °C; zvétseni 20 000x 1400 °C; zvétSeni 50 000x
Obr. 29: SEM analyza ostiiva 40DS1 vypaleného na 1400 °C

AdMa$ - FAST VUT Brmo

Na obrazku 29 A pfi zvétseni snimku 2 000x muUzZeme sledovat poérovou
strukturu ostfiva 40DS1. Struktura povrchu ostfiva je hladka s prevladajicim obsahem
strukturnich pérl, avsak dochazi jiz k vyskytu technologickych pért o primeéru 12 um.
Na obrazku 29 B se v poru vyskytuji podlouhlé véesmérné orientované krystaly mullitu.
Pfi zvétSeni 50 000x (29 C) Ize pozorovat krystaly mullitu vystupujici z taveniny. Délka
krystall je 1,2 um a Sitka 0,15 um.
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SEM MAG: 2.00 kx [ ! L MIRA3 TESCANJll  SEM MAG: 20.0 kx [ ! L MIRA3 TESCANJll  SEM MAG: 50.0 kx Det: SE | MIRA3 TESCAN
SEMHV:30.0kV | 20pm SEMHV:30.0kV | 2um SEMHV:30.0kV | 500 nm

AdMa$ - FAST VUT Brmo

1550 °C; zvétseni 2 000x 1550 °C; zvétseni 20 000x 1550 °C; zvétseni 50 000x
Obr. 30: SEM analyza ostriva 40DS1 vypaleného na 1550 °C

AdMa$ - FAST VUT Brmo AdMa$ - FAST VUT Brmo

Pfi zvétSeni 2 000 x na snimku A je znazornéna struktura povrchu ostfiva,
ktery je celistvy, a je zde viditelny mensi obsah pérd. Na obrazku B je viditelna struktura
tvofena véesmeérnée orientovany krystaly mullitu. Tyto krystaly jsou z vétsi ¢asti skryty
v taveniné. Pfi zvétSeni 50 000x jsou viditelné krystaly mullitu. Jedna se o véesmérné

orientované krystaly o délce cca. 2,5 ym a Sifce 0,3 pm.

Z vystupu SEM analyzy je patrné, ze s narustem teploty vypalu dochazi
ke zvétSovani krystalt mullitu. Pfi teploté vypalu 1550 °C jiz dochazi k narustu obsahu
skelné faze. Pfi teploté vypalu 1550 °C vznikly krystaly o délce 2,5 uym a Sifce 0,3 um,
v porovnani s teplotou vypalu 1250 °C, kde se nachazi krystaly mullitu o délce 0,3 um

a Sifce 0,06 um.

Ostiivo 40KN83

+F b
SEM MAG: 2.00 kx [ ! | MIRA3 TESCAN Il  SEM MAG: 20.0 kx [ ! | MIRA3 TESCANJl  SEM MAG: 50.0 kx [ 11 MIRA3 TESCAN
SEMHV:30.0kV | 20pm SEMHV:30.0kV | 2um SEMHV:30.0kV | 500 nm

AdMas$ - FAST VUT Brmo AdMas$ - FAST VUT Brmo

1250 °C; zvétseni 2 000x 1250 °C; zvétseni 20 000x 1250 °C; zvétseni 50 000x

Obr. 31: SEM analyza ostfiva 40KN83 vypaleného na 1250 °C
Na obrazku 31 A mullitového ostfiva |ze pozorovat povrchovou strukturu, ktera

AdMas$ - FAST VUT Brmo

je hruba s viditelnymi relikty kaolinitu. Povrch neni celistvy a jsou zfetelné trhliny
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ve strukture. Obrazek 31 B zvétSeny 20 000x ukazuje lehce natavené desticky

kaolinitu. Na obrazku 31 C zvétSseném 50 000x je zfejmy rust krystalll mullitu na

destickach kaolinitu.
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SEM MAG: 2.00 kx Det: SE MIRA3 TESCAN| SEM MAG: 20.0 kx Det: SE MIRA3 TESCAN| SEM MAG: 50.0 kx Det: SE MIRA3 TESCAN|

SEMHV:30.0kV | 20pm SEMHV:30.0kV | 2um SEMHV:30.0kV | 500 nm

AdMa$ - FAST VUT Brmo

1400 °C; zvétseni 2 000x 1400 °C; zvétseni 20 000x 1400 °C; zvétseni 50 000x
Obr. 32: SEM analyza ostfiva 40KN83 vypaleného na 1400 °C
Na obrazku 32 A ostfiva vypaleného na 1400 °C je zjevny hruby povrch

AdMa$ - FAST VUT Brmo

AdMa$ - FAST VUT Brmo

s velkym mnozstvim otevienych pért. Na obrazku 32 B a 32 C Ize pozorovat
véesmérné orientované krystaly mullitu rizné velikosti. Délka krystall mullitu se

pohybuje mezi 0,5 - 2 um a Sitka mezi 0,1 - 0,4 pm.

-

SEM MAG: 2.00 kx Det: SE MIRA3 TESCANll  SEM MAG: 20.0 kx Det: SE MIRA3 TESCANJll  SEM MAG: 50.0 kx Det: SE MIRA3 TESCAN

SEMHV:30.0kV | 20pm SEMHV:30.0kV | 2um SEMHV:30.0kV | 500 nm

AdMa$ - FAST VUT Brmo

1550 °C; zvétseni 2 000x 1550 °C; zvétseni 20 000x 1550 °C; zvétSeni 50 000x
Obr. 33: SEM analyza ostiiva 40KN83 vypaleného na 1550 °C

AdMa$ - FAST VUT Brmo AdMa$ - FAST VUT Brmo

Pri zvétSseni 2 000 x mUzeme pozorovat hladky a celistvy povrch ostfiva
40KN83. V péru jsou vidét vzniklé krystaly mullitu. Pfi zvétSeni 20 000x jsou zfetelné
vSesmeérné orientované krystaly mullitu. Tyto krystaly jsou dlouhé az 3 ym a Siroké
az 0,6 um. Na obrazku 33 C zvétseném 50 000x mUzeme pozorovat krystaly mullitu
vystupujici z taveniny. Povrch krystall je z ¢asti vroubkovany, coz znazornuje rast

krystall mullitu.
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8.2.2 Mineralogické slozeni

Ostrivo 40DS
Counts ) Legenda: M — mullit; Q — kfemen; C — cristobalit; F - fluorit
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Obr. 34: Mineralogické sloZeni ostfiva 40DS (221 - 1250 °C; 222 - 1400 °C; 223 — 1550°C)

Z difraktogramu na obrazku 34 je patrny prevladajici obsah mullitu, ktery je
doprovazen cristobalitem a kfemenem. S narUstajici teplotou vypalu dochazi k poklesu
obsahu mineralu cristobalitu. Prfi teploté vypalu 1400 °C neni obsah cristobalitu
v ostfivu jiz patrny. Dale s narUstajici teplotou vypalu dochazi k poklesu obsahu
kiemene v ostfivu, kdy pfi teploté vypalu 1550 °C se ve vzorku jiz nevyskytuje.
Z difraktogramu je zfejmy narust obsahu mullitu v ostfivu s narUstajici teplotou.
PFi zvyseni teploty vypalu z 1250 °C na 1400 °C Ize pozorovat narust intenzity piku
mullitu. Obsah mullitu v ostfivu se zvySil z 67,2 % na 76,4 %. Pfi zvySeni teploty vypalu
z 1400 °C na 1550 °C doslo ke snizeni obsahu mullitu z 76,4 % na 60,4 %. P¥i teploté

vypalu 1550 °C je obsah mullitu v ostfivu nejnizsi, a obsah amorfni faze nejvyssi.

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Procentualni zastoupeni jednotlivych minerald je uvedeno v tabulce nize.

Tab. 25: Procentualni zastoupeni identifikovanych minerald v ostrivu 40DS

Mineral Mullit Kfemen Cristobalit | Amorfni faze
Teplota vypalu [%] [%] (%] (%]
1250 °C 67,2 4,5 1,3 27,1
1400 °C 76,4 2,1 0,0 21,5
1550 °C 60,4 0,0 0,0 39,6
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Ostrivo 50DS

Counts Legenda: M — mullit; Q — kiemen; C — cristobalit; F - fluorit
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Obr. 35: Mineralogické sloZeni ostfiva 50DS (321 - 1250 °C; 322 - 1400 °C; 323 — 1550°C)

Z difraktogramu na obrazku 35 je patrny vySsSi obsah mullitu, ktery je
doprovazen mineraly kiemen a cristobalit. S narUstajici teplotou dochazi ke snizeni
obsahu kfemene a cristobalitu. Kfemen se v ostfivu nevyskytuje pfi teploté 1550 °C.
Cristobalit se nevyskytuje v ostfivu jiz pfi teploté vypalu 1400 °C. Obsah mullitu roste
pfi zvySeni teploty vypalu z 1250 °C na 1400 °C. Pfi zvySeni teploty vypalu z 1400 °C
na 1550 °C dochazi k poklesu obsahu mineralu mullitu v ostfivu. Procentualni

zastoupeni jednotlivych minerall je uvedeno v tabulce nize.

Tab. 26: Procentualni zastoupeni identifikovanych mineral(i v ostfivu 40DS

Mineral Mullit Kfemen Cristobalit | Amorfni faze
Teplota vypalu (%] (%] (%] (%]
1250 °C 57,8 4,7 0,7 36,8
1400 °C 72,6 1,4 0,0 26,1
1550 °C 64,6 0,0 0,6 34,8
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Ostrivo 40KN

Counts Legenda: M — mullit; Q — kiemen; C — cristobalit; F - fluorit
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Obr. 36: Mineralogické sloZeni ostfiva 40KN (521 - 1250 °C; 522 - 1400 °C; 523 — 1550°C)

Z difraktogramu na obrazku 36 je patrny vysoky obsah mullitu, ktery
je doprovazen kiemenem a cristobalitem. S rostouci teplotou dochazi ke snizeni
obsahu cristobalitu. Cristobalit se vyskytuje v ostfivu pfi teploté vypalu 1550 °C
vmnozstvi 1,2 %. Pfi teploté vypalu 1250 °C je v ostfivu cristobalit zastoupen
v mnozstvi 26,7 %. Obsah mullitu roste pfi narlstajici teploté vypalu. Pfi teploté
1400 °C se nepodafilo stanovit procentualni zastoupeni jednotlivych mineralt
kvUli chybé pfi pfipravé vzorkl pro rentgenovou difrakéni analyzu. Procentualni

zastoupeni jednotlivych minerall je uvedeno v tabulce nize.

Tab. 27: Procentualni zastoupeni identifikovanych minerald v ostfivu 40KN

Mineral Mullit Kfemen Cristobalit | Amorfni faze
Teplota vypalu (%] [%] (%] [%]

1250 °C 63,9 1,6 26,7 7,8

1400 °C - - - -

1550 °C 71,8 0,0 1,2 27,1
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Ostrivo 50KN

Counts 62 : G Lel\g)lendaI::M — mullit; Q = kifemen; C — cristobalit; F. - fluorit
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Obr. 37: Mineralogické sloZeni ostfiva 50KN (621 - 1250 °C; 622 - 1400 °C; 623 — 1550°C)

Z difraktogramu na obrazku 37 je patrny vySSi obsah mullitu, ktery
je doprovazen mineraly kiemen a cristobalit. S rostouci teplotou vypalu ubyva v ostfivu
obsah mineralu kiemene, pfi teploté vypalu 1550 °C se v ostfivu jiz nevyskytuje. Obsah
cristobalitu se zvySenim teploty z 1400 °C na 1550 °C klesa, pfi teploté vypalu
1550 °C je obsah cristobalitu 0,9 %. S narUstajici teplotou dochazi k narlistu obsahu
mullitu. Pfiteploté 1550 °C je v ostfivu dosazeno nejvétsiho procentualniho zastoupeni
mullitu, a to 74,8 %. Obsah amorfni faze je nejvyssi pfi teploté vypalu 1550 °C.

Procentualni zastoupeni jednotlivych minerald je uvedeno v tabulce nize.

Tab. 28: Procentualni zastoupeni identifikovanych minerald v ostfivu 50KN

Mineral Mullit Kfemen Cristobalit | Amorfni faze
Teplota vypalu (%] [%] (%] [%]
1250 °C 65,9 4,1 28,7 1,3
1400 °C 69,2 1,3 29,5 0,0
1550 °C 74,8 0,0 0,9 24,2
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8.3 Diskuse vysledku lll. Etapy

8.3.1 Mineralogické slozeni
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Obr. 38: Procentualni zastoupeni minerald v ostfivu v zavislosti na teploté vypalu

U v8ech analyzovanych ostfiv byla provedena rentgenova difrakéni analyza.
Na obrazku 38 mulzeme pozorovat mineralogické sloZeni zkousenych ostfiv, které
se méni v zavislosti na teploté vypalu. U ostfiv s obsahem kaolinu DS muzeme tvrdit,
Ze s narustem teploty z 1250 °C na 1400 °C roste tvorba mineralu mullitu. PFi zvySeni
teploty vypalu na 1550 °C dojde k tvorbé taveniny na ukor obsahu mullitu. Obsah
kfemene dle predpokladu s narustajici teplotou vypalu klesa. U ostfiv s obsahem
kaolinu KN83 roste obsah mineralu mullitu s narustajici teplotou vypalu. Obsah

kiemene a cristobalitu s rostouci teplotou vypalu klesa.

8.3.2 Homogenizace pracovni hmoty

V prvni fadé mulzeme pozorovat vliv zvoleného technologického postupu
pfipravy pracovni hmoty na dosazeni pozadované vihkosti. Pfi pouziti kolového misice
dochazi krovnomérnému rozlozeni vlhkosti po celé smési, kdezto v pfipadé
maltovinarské michacky neni vihkost rozlozena rovhomérné, a vzorky maji zna¢né
rozdilné vihkosti. Postup, kde byla surovina nejprve vysuSena, pomleta a nasledné
misena v maltovinafské michacce se jevi jako nejvhodnéjsi z hlediska rozlozeni
vlhkosti po celé pracovni hmoté. Pfi tomto technologickém postupu se vihkost vzorku
liSila pouze v fadu desetin procent. Tuto skuteénost Ize pozorovat na obrazku 39 ,

kde byl porovnavan postup pripravy receptury 30 DS1.
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Obr. 39: Zavislost zdanlivé pdrovitosti na vihkosti pracovni hmoty

Mineralogické slozZeni porovnavanych ostiiv

Counts Legenda: M — mullit; F - fluorit
15000
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Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Obr. 40: Mineralogické sloZeni porovnavanych ostriv pri teploté vypalu 1550 °C (225 - 40 DS
kolovy misi¢; 245 — 40 DS maltovinaiska michacka; 526 — 40 KN kolovy misic¢; 545 — 40 KN
maltovinafska michacka)

Z difraktogramu na obrazku 40 muzeme pozorovat vliv technologického
postupu pfipravy na vysledné mineralogické sloZeni ostfiv. Pfi porovnani mdzeme
pozorovat, ze ostfivo pripravené pomoci kolového misiCe obsahuje pri teploté vypalu

1550 °C veétSi mnozstvi mineralu mullitu nez ostfivo pfipravené v maltovinarské
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michacce. Ostfivo pfipravené pomoci kolového misi¢e neobsahuje pfi teploté vypalu
1550 °C mineral kiemen ani u jedné z receptur s obsahem kaolinu DS1 a KN83. Obsah
amorfni faze je nizsi pfi pfiprave ostfiva pomoci kolového misice.

Tab. 29: Procentualni zastoupeni identifikovanych minerald v ostfivech pripravenych
odli$nym technologickym zptsobem pfipravy (KM — kolovy misi¢; MM — maltovinarska

michacka)
Mineral Mullit Kfemen Cristobalit | Amorfni faze
Teplota vypalu (%] [%] [%] [%]
40 DS KM 66,4 0,0 0,0 33,6
40 DS MM 63,3 0,6 0,0 36,1
40 KN KM 74,9 0,0 1,5 23,5
40 KN MM 71,8 0,0 0,9 27,3

Vnitini struktura ostiiva 40DS1
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SEM MAG: 500 x Det: SE MIRA3 TESCAN| SEM MAG: 2.00 kx Det: SE MIRA3 TESCAN| SEM MAG: 20.0 kx Det: SE MIRA3 TESCAN|

SEMHV:30.0kV | 50 ym SEMHV:30.0kV | 20pm SEMHV:30.0kV | 2um

AdMa$ - FAST VUT Brmo AdMa$ - FAST VUT Brmo AdMa$ - FAST VUT Brmo

1550 °C; zvétSeni 500x 1550 °C; zvétseni 2 000x 1550 °C; zvétseni 20 000x
Obr. 41: SEM analyza ostfiva 40DS1 homogenizovaného v kolovém misic¢i a vypaleného na
15650 °C
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SEMHV:30.0kV | 50 ym SEMHV:30.0kV | 20 pm SEMHV:30.0kV | 2um
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1550 °C; zvétseni 500x 1550 °C; zvétseni 2 000x 1550 °C; zvétseni 20 000x
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Obr. 42: SEM analyza ostfiva 40DS1 homogenizovaného v maltovinarské michacce a
vypaleného na 1550 °C

Na zakladé SEM analyzy ostfiv vypalenych pfi teploté¢ 1550 °C muzeme

konstatovat, Ze pfi zvétSeni 500x pozorujeme u ostfiva homogenizovaného v kolovém
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misi€i velmi pérovitou strukturu s péry o velikosti 25-75 pm. Pfi stejném zvétSeni
u ostfiva homogenizovaného v maltovinarské michaéce pozorujeme celistvou

strukturu s niz§im obsahem p6rt o mensi velikosti.

Na obrazku 41 B a 42 B zvétSeném 2 000x Ize sledovat u obou ostfiv véesmérné

orientované krystaly mullitu, které jsou z ¢asti pohlceny v taveniné.

Pri zvétSeni 20 000x je délka krystald mullitu 4 um a Sitka 0,3 um v ostfivu
homogenizovaného v kolovém misici. Pfi stejném zvétSeni Ize pozorovat, ze ostfivo
homogenizované v maltovinarské michaéce ma délku krystalll mullitu 5 um a Sirku

1 pm.

Vnitini struktura ostiiva 40KN83
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1550 °C; zvétSeni 500x 1550 °C; zvétSeni 2 000x 1550 °C; zvétseni 20 000x
Obr. 43: SEM analyza ostfiva 40KN83 homogenizovaného v kolovém misici a vypaleného na
15650 °C
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Obr. 44: SEM analyza ostiiva 40KN83 homogenizovaného v maltovinarské michacce a
vypaleného na 1550 °C

Pfi porovnani obrazku 43 A SEM analyzy ostfiva vypaleného na 1550 °C

muUzeme pozorovat pFi zvétSeni 500x rozhrani mezi zrnem a matrixem. Toto rozhrani
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je tvofeno vSesmeérné orientovanymi jehlicovymi krystaly mullitu. Pfi stejném zvétSeni
muzeme u ostfiva 40KN83 homogenizovaného v maltovinarské michaéce pozorovat

rozhrani mezi velmi poréznim zrnem a hutnym matrixem.

Na obrazku 43 B zvétSseném 2 000x Ize vidét podlouhlé tenké jehlicovité
krystaly, které dosahuji i délky nad 20 um. Na obrazku 44 B mUzeme pozorovat

strukturu povrchu ostfiva, ktera se sklada ze strukturnich péra.

PFfi zvétSeni 20 000x ostfiva 40KN83 homogenizovaného v kolovém misici
a vypaleného na 1550 °C |ze pozorovat krystaly mullitu o délce 3 um a Sifce 0,5 um.
Pri zvétSeni 20 000x ostrfiva 40KN83 homogenizovaného v maltovinarské michacce

a vypaleného na 1550 °C muzeme vidét krystaly mullitu o délce 4 ym a Sifce 0,5 pm.

Porova struktura ostiiv
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— .. — 40DS 1550 MM
P—
/ 40DS 1550
=100
o) 50DS 1400
=
£ 30KN 1400
]
S 30KN 1550
o
1S 40KN 1250
2,
2 50 — .. — 50KN 1550
0 : .
100,00 10,00 1,00 0,10 0,01 0,00
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Obr. 45: Distribuce velikosti péri ostfiv

Z namérenych vysledkl vysokotlaké rtutové porozimetrie vyplyva, Ze objem
péru v ostfivu klesa s rostouci teplotou vypalu. Pfi teploté vypalu 1250 °C muzeme
pozorovat, ze ostfiva na bazi kaolinu DS1 maji mensi objem technologickych péru
o velikosti 1 — 10 pm, nez ostfiva na bazi kaolinu KN83. Zvyseni teploty vypalu
na 1400 °C vede u ostfiv na bazi kaolinu DS1 k vysokému slinuti. V ostfivu prevazuji
strukturalni pory o velikosti 0,01 - 1 um, technologické pory jsou zastoupeny pouze

v malém objemu. Pfi porovnani vlivu technologického postupu na pérovou strukturu
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muUzeme pozorovat, ze nejnizsi hodnoty zdanlivé podrovitosti dosahuje ostfivo
pripravené v kolovém misi¢i. Priblizné podobnych vysledkl dosahuje ostfivo
pfipravené v maltovinarské michacce. U obou technologickych postupl pfipravy
prevladaji strukturalni péry. U ostfiv pfipravenych tfetim technologickym postupem
pozorujeme podobné usporadani pérové struktury, kdy ostfiva obsahuji 80 % poéru

v oblasti 0,1 — 5 pm.

Zavér etapy lll

Ve treti etapé byl ovéfovan vliv procentualniho zastoupeni surovin v jednotlivych
recepturach, teploty vypalu, vlivu vihkosti pracovni hmoty a zplsobu miseni pracovni

hmoty na fyzikalni a mineralogické vlastnosti ostfiva

Na zakladé vysledku etapy Ill Ize konstatovat, Ze vihkost pracovni hmoty ma
vliv na snizeni zdanlivé pérovitosti. Pfi pfekroceni urcité hranice vihkosti jiz neni pfi
lisovani vytlaCovan vzduch, ale prebyteCné mnozstvi vody obsazené v pracovni
hmoté. Vlivem tohoto jevu mUze dochazet k opétovnému narustu zdanlivé poérovitosti.
Pfi vyrobé zkusebnich téles bylo zjisténo, ze z pracovni hmoty o vihkosti 25 % jiz nelze
z technologického hlediska vyrabét zkusebni télesa. Pro recepturu s obsahem kaolinu
DS1 byla stanovena optimalni vlhkost pracovni hmoty 12 %, a pro receptury
s obsahem kaolinu KN83 vihkost 14 %.

Procentudlni zastoupeni vstupnich surovin ma vliv na snizeni zdanlivé
pérovitosti a zvyseni objemové hmotnosti. Ostfiva s obsahem kaolinu DS1 dosahuji
nejnizsi zdanlivé pérovitosti, zejména pak ostfiva vyrobena podle receptur 40DS
a 50DS. Lze fici, Zze ostfiva s narustajicim obsahem kaolinu DS1 dosahuji nizsi
zdanlivé poérovitosti. Naopak narUstajici obsah kaolinu KN83 v ostfivu zvySuje
zdanlivou pérovitost.

S narustajici teplotou vypalu dochazi ke snizeni zdanlivé pérovitosti, a zvyseni
objemové hmotnosti. Pouze u ostfiv s obsahem kaolinu DS1 dochazi pri teploté vypalu
k poklesu objemové hmotnosti v porovnani s teplotou vypalu 1400 °C.

Pfi porovnani technologickych postupl pfipravy pracovni hmoty, se jevi jako
nejvhodnéjsi postup: suseni, mleti surovin a homogenizace v maltovinarské michacce.
Pri tomto postupu doslo k rovhomeérnému rozprostfeni vlihkosti v pracovni hmoté.

Ostfivo dosahuje nejhutnéjsi struktury, tedy nejnizsich hodnot zdanlivé pérovitosti.

Ostfiva na bazi kaolinu DS1 maji z mineralogického hlediska vy$Si obsah
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amorfni faze. U hlinitokfemicitych ostfiv je dulezity obsah mullitu. Nejvy$si obsah
mullitu se vyskytuje u ostfiva 40 DS jiz pfi teploté vypalu 1400 °C a ostfiva 50 KN
pfi teploté vypalu 1550 °C.

Rozdily v usporadani porové struktury jsou minimalni u vyrobenych ostfiv.
S rostouci teplotou vypalu dochazi k celkovému ubytku péru v ostfivech. U ostfiv

pripravenych v kolovém misi€i a maltovinarské michacce previladaji strukturalni péry.

9 ETAPA IV - Ovéfeni vyroby vysocehlinitého ostfiva

Ve Ctvrté etapé byly navrzeny nové receptury pro vyrobu vysocehlinitého
mullitického ostfiva, kdy jako korekCni surovina byl pouzit mullitovy odprach MOTIM.
VypoCet a navrh receptur je odvozen ztreti etapy. Ztreti etapy byly vybrany
nejoptimalnégjsi vihkosti pracovni hmoty a optimalni procentualni zastoupeni vstupnich
surovin v recepturach. Ostfivo bylo pfipraveno technologickym postupem: suseni,
mleti surovin a naslednd homogenizace v maltovinarské michacce. V ramci
experimentu byl ovérovan vliv vypalovaci teploty na vysledné fyzikalni a mineralogické
vlastnosti ostfiv. Ostfiva byla podrobena rentgenové difrakéni analyze, skenovaci

elektronové mikroskopii a rtutové porozimetrii.

Nové receptury byly navrzeny na zakladé zjisténych poznatk( z IIl. etapy.
U receptur byl zachovan pomér procentudlniho zastoupeni vstupnich surovin,
s vyjimkou receptur s obsahem kaolinu DS1. U receptur s kaolinem DS1 byl pomér
procentudlniho zastoupeni vstupnich surovin mirné upraven z dlvodu dosazeni

pozadované minimalni hranice obsahu oxidu hlinitého v ostfivu.

Tab. 30: Chemické sloZeni navrzenych receptur (F-jilovec FIA, D- kaolin DS1, K-kaolin
KN83, M-Motim)

Receptura SiO2 Al;03 Fe203 TiO2 Cao MgO K20 Na20

53% F+32% D+15% M| 50,20 | 45,10 1,48 1,16 0,22 0,21 1,46 0,17

44% F+40% D+16% M | 50,09 | 45,16 1,43 1,06 0,23 0,21 1,68 0,15

64% F+24% K+12% M | 50,25 | 45,74 1,45 1,50 0,21 0,18 0,48 0,19

54% F+34% K+12% M | 50,21 | 45,96 1,35 1,47 0,22 0,16 0,45 0,19

9.1 Vyhodnoceni vysledku zkousek

Namérené hodnoty byly zaznamenany do tabulek a graficky vyhodnoceny.
Sledovan je vliv teploty vypalu a vihkosti pracovni fyzikalni a mineralogické vlastnosti

ostriva.
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Tab. 31: Fyzikalni parametry ostfiiv vypalenych na teplotu 1250, 1400, 1400 TP a 1550 °C
(prumérné hodnoty)

Receptura W [%] [kg3:_3] NV %] | PZ (%] [ng/I:n-3] DP (%] | 27 [%]
Teplota vypalu 1250 °C

539% F+32% D+15% M| 11,7 | 2176 | 93 | 201 | 2723 | 635 | 107

44% F+40% D+16% M 11,7 2191 8,9 19,5 2722 -6,33 10,3

64% F+24% K+12% M 13,6 2010 13,5 27,2 2761 -5,57 11,9

54% F+34% k+12% M| 135 | 2010 | 135 | 27,2 | 2761 | 557 | 11,9

Teplota vypalu 1400 °C
53% F+32% D+15% M 11,8 2339 5,4 12,7 2678 -8,22 10,6
44% F+40% D+16% M 11,5 2378 44 10,5 2657 -8,58 10,2
64% F+24% K+12% M 12,7 2132 10,5 22,5 2749 -7,25 12,0
54% F+34% K+12% M 13,5 2148 10,2 21,9 2751 -7,79 12,1
Teplota vypalu 1400 °C - tunelova pec
53% F+32% D+15% M 11,6 2219 8,5 18,8 2732 -6,81 10,7
44% F+40% D+16% M 11,6 2269 7,3 16,6 2720 -7,35 10,2
64% F+24% K+12% M 13,6 2056 12,5 25,7 2768 -6,25 12,0
54% F+34% K+12% M 13,6 2049 12,8 26,1 2774 -6,70 12,2
Teplota vypalu 1550 °C

53% F+32% D+15% M 11,6 2452 0,5 1,2 2481 -9,39 10,7
44% F+40% D+16% M 11,5 2460 0,3 0,8 2480 -9,60 10,3
64% F+24% K+12% M 13,5 2343 4,9 11,5 2647 -9,63 12,0
54% F+34% K+12% M 13,4 2339 5,2 12,2 2664 -10,02 12,1

Legenda: W - vihkost; OH — objemova hmotnost; NV — nasakavost; PZ — zdanliva porovitost; ZH
— zdanliva hustota, DP — smSsténi palenim; ZZ — ztrata Zihanim

@ 53FIA+32DS+ 15M (w=11,7%) @ 44FIA+40DS+16M (w=11,6%) 6AFIA+24KN+12M (w=13,4%)
@ S54FIA+34KN+12M (w=13,5%) 60FIA+40DS (w=12,7%) B S50FIA+50DS (w=11,9%)
70FIA+30KN (w=14,2%) B 60FIA+40KN (w=14,8%)
28 o,
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Obr. 46: Zavislost zdanlivé pdrovitosti na teploté vypalu
Z grafického vyhodnoceni zavislosti zdanlivé pérovitosti na teploté vypalu je
patrné, ze s narustajici teplotou vypalu dochazi k poklesu zdanlivé pérovitosti. Nejnizsi
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primérné zdanlivé pérovitosti 0,8 % dosahuje receptura 40DS pfi teploté vypalu
1550 °C. Velmi nizké primeérné zdanlivé porovitosti dosahuje také receptura 32 DS,
ato 1,2 %.

Nejnizsi primeérné zdanlivé porovitosti u receptur s obsahem kaolinu KN83,
dosahuje receptura 24 KN — primérna zdanliva poérovitost 11,5 %. Pfi porovnani
receptur je patrné, ze slozeni receptur, mnozstvi a druh kaolinu ma patrny vliv
na vyslednou zdanlivou poérovitost. Kaolin DS1 ma velmi pozitivni vliv na snizeni
zdanlivé pbrovitosti. Zdanliva pbrovitost receptur s obsahem KN83 vychazi
o cca. 10,5 % vysSi, oproti recepturam s obsahem DS1.

V grafickém porovnani mizeme pozorovat vliv pfidavku mullitového odprachu
Motim. Pfidavek mullitového odprachu ma za nasledek zvySeni zdanlivé pérovitosti
u vSech receptur a pfi vSech teplotach vypalu. Vyjimku tvori receptury obsahujici kaolin
DS1 pfi teploté vypalu 1550 °C. U receptur 32DS a 40 DS doslo po pfidavku
mullitového odprachu Motim k poklesu zdanlivé pérovitosti o cca. 1 %. U receptur
s obsahem kaolinu KN83 doslo po pfidavku Motimu pfi teploté vypalu 1550 °C
k primérnému narustu zdanlivé pérovitosti o 7,4 %. K nejvyraznéjSimu narUstu

zdanlivé pérovitosti dochazi pfi teploté 1400 °C.

et 53F|A+32DS+15M (w=11,7 %) —=—@=— 44FIA+40DS+16 M (w=11,6 %)
64FIA+24KN+12 M (w=13,4 %) =@=54FIA+34KN+12 M (w=13,5 %)

et GOFIA+40DS (W=12,7%) = @= GOFIA+40DS (w=11,9%)
7OFIA+30KN (w=14,2%) = @= GOFIA+40KN (w=14,8%)
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Obr. 47: Zavislost objemové hmotnosti na teploté vypalu
S narustajici teplotou vypalu dochazi k nartstu objemové hmotnosti. Pfidavek
Motimu ma za nasledek zvyseni objemové hmotnosti u receptur s obsahem kaolinu

DS1. U receptur s obsahem kaolinu KN83 dochazi naopak k poklesu objemové

hmotnosti vlivem pfidavku Motimu.
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9.2 Vnitrni struktura ostfiv

- i
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Obr. 48: SEM analyza ostriva 32 DS vypaleného na 1250 a 1550 °C

# = . < 4
SEM MAG: 500 x Det: SE | MIRA3 TESCAN Il SEM MAG: 20.0 kx Det: SE ! | MIRA3 TESCANJl  SEM MAG: 50.0 kx Det: SE | MIRA3 TESCAN
SEMHV:30.0kV | 50 ym SEMHV:30.0kV | 2um SEMHV:30.0kV | 500 nm

AdMa$ - FAST VUT Brmo AdMa$ - FAST VUT Brmo AdMa$ - FAST VUT Brmo

1550 °C; zvétSeni 500x 1550 °C; zvétSeni 20 000x 1250 °C; zvétSeni 50 000x
Obr. 49: SEM analyza ostriva 34 KN vypaleného na 1250 a 1550 °C

Pfi porovnani obrazkl SEM analyzy ostfiv vypalenych na 1550 °C muzeme

pozorovat pfi zvétSeni 500x porovou strukturu v pfipadé ostfiva 32 DS. Struktura
povrchu je hladka s viditelnymi otevienymi a uzavienymi péry. Primér poru se
pohybuje od 10 um do 80 um. U ostfiva 34 KN mUzeme vidét hrubou strukturu povrchu
s malym mnozstvim otevienych pérl. Lze také pozorovat zrno Motimu, které

je obaleno vzniklym poréznim matrixem.

Pri zvétSeni 20 000x muzeme v pfipadé ostfiva 32 DS pozorovat krystaly
mullitu, které maji pfi teploté vypalu 1550 °C délku 5 um a Sirku 1,3 um. U ostfiva
34 KN muzeme pozorovat vzniklé krystaly mullitu v nataveném povrchu. Krystaly

mullitu maji délku 3,5 um a Sirku 0,25 um.

Pfi porovnani obrazku 48 B a 48 C muzeme pozorovat zvétseni krystall pfi

zvySeni teploty z 1250 na 1550 °C. Na obrazku 49 C ostfiva vypaleného na 1250 °C
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muzeme pozorovat desticky kaolinitu, na kterych rostou malé krystaly mullitu. Pfi
zvyseni teploty vypalu na 1550 °C (obrazek 49 B) muUzeme pozorovat jiz velké

vsesmeérne orientované krystaly mullitu.

9.3 Mineralogické slozeni

Legenda: M — mullit; Q — ki'emen; C - cristobalit; F - fluorit
Counts

15000 -

10 20 30 40 50 60 70
Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Obr. 50: Mineralogické sloZeni porovnavanych ostfiv (2.1 — 40DS 1250 °C; 2.4 — 40DS
1400 °C; 2.8 - 40DS 1550 °C; 3.2— 24KN 1250 °C; 3.4 — 24KN 1400 °C; 3.8 — 24KN
1550 °C)

Pro porovnani mineralogického slozeni ostfiv byly zvoleny nejvhodnéjsi
receptury ostfiv s obsahem kaolinu DS1 a KN83. Z difraktogramu na obrazku 50 je
patrny prevladajici obsah mullitu, ktery je doprovazen cristobalitem a kfemenem.
S rostouci teplotou vypalu nedochazi k vyrazné zméné obsahu mullitu v ostfivech.
Ostfiva s obsahem kaolinu KN83 obsahuji 0 5,2 % vice mullitu nez ostfiva s obsahem
kaolinu DS1. S narUstajici teplotou vypalu dochazi k poklesu obsahu mineralu
cristobalitu u ostfiv s obsahem kaolinu KN83. Dale s narustajici teplotou vypalu
dochazi k poklesu obsahu kfemene v obou typech ostfiv, kdy pfi teploté vypalu
1550 °C se ve vzorku jiz nevyskytuje. U ostfiv s obsahem kaolinu DS1 dochazi
s narUstajici teplotou vypalu k mirnému narUstu obsahu skelné faze, naopak u ostfiv
s obsahem kaolinu KN83 je tento narlst vys$si. Avsak pfi teploté 1550 °C obsahuji
ostfiva s kaolinem KN83 méné skelné faze a vice mullitu nez ostfiva s kaolinem DS1.

Procentualni zastoupeni jednotlivych minerall je uvedeno v tabulce nize.
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Tab. 32: Procentuélni zastoupeni identifikovanych mineraldi v ostfivech (DS — kaolin DS1;
KN — kaolin KN83)

Mineral Mullit Kfemen Cristobalit | Amorfni faze
Teplota vypalu (%] [%] (%] [%]
1250 °C DS 68,0 3,1 1,2 27,8
1400 °C DS 68,4 3,2 1,3 27,3
1550 °C DS 67,9 0,7 0,7 30,7
1250 °CKN 71,6 7,7 20,7 0,0
1400 °CKN 73,4 6,6 14,8 5,2
1550 °C KN 73,1 0,0 1,5 25,4

Zavér etapy IV

Z dosazenych vysledkl vyplyva, Ze ostfiva na bazi hlinitokfemicitand
s obsahem Al203 vy8Sim nez 45 % lze vyrabét. Pro dosazeni pozadované minimaini
porovitosti pod 12 % a objemové hmotnosti nad 2400 kg-m je potfebna teplota vypalu
1550 °C. Pri této teploté vypalu dosahuji ostfiva s obsahem kaolinu DS1 zdanlivé
porovitosti pod 2 % a objemové hmotnosti nad 2450 kg-m-3. Pfi teploté vypalu 1400 °C
dosahuji ostfiva s obsahem 40 % kaolinu DS1 zdanlivé poérovitosti 10,5 %,
s objemovou hmotnosti 2378 kg-m3. AvSak obsah Al203 je vtéchto recepturach
hrani¢ni. Ostfiva s obsahem kaolinu KN83 dosahuji hraniCnich hodnot zdanlivé
porovitosti, ale nesplriuji podminku minimalni objemové hmotnosti 2400 kg-m3. Ostfiva
s obsahem 24 % kaolinu KN83 dosahuji hodnot zdanlivé pbérovitosti 11,5 %

s objemovou hmotnosti 2343 kg-m-2 pfi teploté vypalu 1550 °C.

Z mineralogického hlediska obsahuji ostfiva s obsahem kaolinu KN83 vys$Si
obsah mullitu a mensi obsah skelné faze oproti ostfivim s obsahem kaolinu DS1.

Pro hlinitokfemicita ostfiva je obsah mullitu velmi ddlezity.
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ZAVER
Diplomova prace se zabyva Samotovymi ostfivy se zvySenym obsahem oxidu
hlinittho a vhodnymi surovinami pro jejich pfipravu. Prace navazuje na dosavadni

poznatky diplomovych a bakalarskych praci zabyvajicimi se vyvojem vysocehlinitého

ostfiva s obsahem Al203 vy$Sim nez 45 %.

V teoretické Casti diplomové prace byl popsan mineral mullit, jeho vlastnosti
a struktura. Byly charakterizovany jilové a kaolinitické suroviny, a suroviny s vysokym
obsahem Al20s3, které je mozné vyuzit pfi priprave ostfiva se zvySenym obsahem oxidu
hlinitého. V praci byla provedena reSerSe dosavadnich vysledkl a zku$enosti

se zpracovanim jemnych odpadnich podill jilovce W super a FIA.
Experimentalni ¢ast prace byla rozdélena do CtyrF etap.

V prvni etapé byl ovéfen vliv granulometrického slozeni na pérovou strukturu
vypaleného ostfiva (str. 31-36). V druhé etapé byl ovéfovan vliv granulometrického
slozeni na novych recepturach s vyuzitim kaolinu DS1 a KN83 (str. 37-40). Ve treti
etapé byly experimentalné ovéreny receptury z jilovych a kaolinitickych surovin
rlzného procentualniho zastoupeni, vihkosti pracovni hmoty a byl posuzovan vliv
zpUsobu miseni pracovni hmoty (str. 40-67). Ve Ctvrté etapé byla ovéfena moznost
vyroby ostfiva se zvySenym obsahem oxidu hlinitého dle navrzenych receptur (str. 67-
72).

Granulometrické slozeni jilovce FIA nema témér zadny vliv na zlepSeni
fyzikalnich vlastnosti ostfiv, avSak ukazalo se, ze pracovni hmota by méla obsahovat
frakci 4-8 mm k docileni hutné struktury. Pfidavek modifikaCni prisady kyseliny

fosfore€né ma nepatrny vliv na snizeni zdanlivé poérovitosti (str. 36).

Kombinace jilovce FIA s kaolinitickymi surovinami ma pozitivni vliv na vysledné

fyzikalni vlastnosti ostfiv. (str. 39-40)

Vihkost pracovni hmoty ma vliv na zlepSeni vyslednych vlastnosti ostfiv.
Pro receptury s obsahem kaolinu DS1 byla optimalni vihkost pracovni hmoty
stanovena na 12 %, a pro receptury s obsahem kaolinu KN83 byla optimalni vihkost
stanovena na 14 %. Obsah kaolinu DS1 a KN83 v ostfivu ma pozitivni vliv na zlepseni
fyzikalnich vlastnosti paleného ostfiva. Nejvhodnéjsi technologicky postup pfipravy
pracovni hmoty je michani za sucha mletych surovin. Pfi tomto postupu doslo

k rovnhomérnému rozprostieni vlhkosti v pracovni hmoté a ostfivo je hutné,
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tedy s velmi nizkou zdanlivou porovitosti. (str. 66-67)

Ostfiva na bazi hlinitokfemigitand (CSN EN ISO 10081-1) s objemovou
hmotnosti nad 2400 kg-m=3, zdanlivou pérovitosti do 12 % a s minimalnim obsahem
Al203 45 % Ize z danych surovin uspésné vyrabét. Ostfiva s obsahem kaolinu DS1 je
mozné uspésne vyrabeét jiz pfi teploté 1400 °C. Ostfiva s obsahem kaolinu KN83 je
mozné vyrabét pri teploté vypalu 1550 °C

Z hlediska fyzikalnich vlastnosti dosahuji ostfiva s obsahem kaolinu DS1
lepSich uzitnych vlastnosti nez ostfiva s obsahem kaolinu KN83. Ostfiva s kaolinem
DS1 obsahuji vy8Si mnozstvi skelné faze na ukor mullitu, oproti tomu ostfiva
s kaolinem KN83 obsahuji vyssi mnozstvi mullitu, ktery je pro hlinitokfemicita ostriva
dulezity. Z hlediska morfologie obsahuje ostfivo s obsahem kaolinu DS1 vétsi krystaly
mullitu. (str. 72)

Do budoucna by bylo vhodné ostfiva s obsahem kaolinu KN83 modifikovat
vhodnou pfisadou, napfiklad tripolyfosfatem sodnym, jehoZz pozitivni pusobeni na
kaolin KN83 jiz bylo stanoveno v pfedchozi praci [29]. Ostfiva s obsahem kaolinu DS1

by bylo vhodné odzkousSet s vyS$Si davkou korekeni suroviny Motim.

Diplomova prace ukazala moznosti, jak efektivné vyuzit podsitné frakce jilovce
FIA v kombinaci s kaolinem KN a DS. Byly navrzeny a ovéreny nové receptury, které
splnily zadani diplomové prace a které se jevi jako perspektivni také pro priimyslovou
vyrobu. Vystupy diplomové prace mohou prispét k ekonomickému i ekologickému

vyuziti pfirodniho materialu, ktery doposud lezi nevyuzivany na haldach
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