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ABSTRAKT

Cilem této diplomové prace je posoudit vliv technologie vyroby na vlastnosti forsteritu.
Teoreticka ¢ast obsahuje zakladni parametry a vyuZiti forsteritu v praxi soucasné s rlznymi
moZnostmi vyroby forsteritu. Hlavni ddraz je kladen na charakteristiku surovin pro vyrobu
a také surovinové moznosti v Ceské republice. Konec teoretické &asti obsahuje névrh

technologie vyroby forsteritu, ktery bude ovéren v praktické ¢asti.

Prakticka ¢ast ovéruje pouziti rliznych surovin pro sloZeni surovinové smési. Na vyrobenych
zkuSebnich télesech byla provedena rentgenova difrakéni analyza, stanoveni pevnosti
v tahu za ohybu, soucinitele tepelné vodivosti, zdanliva porovitost, objemova hmotnost,
zdanlivd hustota, nasakavost, trvalé délkové zmény v Zaru, Zarovzdornost, stanoveni
koeficientu teplotni roztaznosti, inosnost v zaru a odolnost proti nahlym zménam teplot.

Na konci praktické ¢asti je poté ovéfeni navrhu technologie vyroby forsteritu.

KLICOVA SLOVA

Forsterit, zZarovzdornost, technologie vyroby, surovinové moznosti, porovitost, teplotni

roztaznost, reakce v pevné fazi

ABSTRACT

The main objective of this thesis is to evaluate the effect of production technology on the
properties of forsterite. The theoretical part contains the fundamental parameters and the
use of forsterite in the industry together with various possibilities of forsterite production.
The main emphasis is placed on the characteristics of the raw materials for production
as well as the raw materials possibilities of the Czech Republic. The end of the theoretical
part contains a design for the production technology of forsterite, which will be verified

in the practical part.

The practical part verifies the use of various raw materials for the composition of the raw
material mixture. The created test specimens were subjected to the X-ray diffraction
analysis, the determination of tensile bending strength, thermal conductivity coefficient,
apparent porosity, bulk density, apparent density, water absorption, permanent change in
dimension on heating, refractoriness, thermal expansion coefficient, refractoriness under
load and the thermal shock resistance. At the end of the practical part is the verification of

the design of the production technology of forsterite.

KEYWORDS

Forsterite, refractoriness, production technology, raw materials options, porosity, thermal

expansion, solid state reaction



BIBLIOGRAFICKA CITACE VSKP

Bc. Martin Nguyen Vliv technologie vyroby na vlastnosti forsteritu. Brno, 2018. 84 s.,
26 s. pril. Diplomové prace. Vysoké uceni technické v Brné&, Fakulta stavebni, Ustav
technologie stavebnich hmot a dilcl. Vedouci prace doc. Ing. Radomir Sokolar,
Ph.D.



PROHLASENI

Prohlasuiji, Ze jsem diplomovou praci zpracoval samostatné a Ze jsem uvedl|
vSechny pouZité informacni zdroje.

VBrné dne 11.1.2018

Bc. Martin Nguyen
autor prace



PODEKOVANI

Dékuji svému vedoucimu diplomové prace panu doc. Ing. Radomirovi Sokolafi, Ph.D. za
pedagogickou a odbornou pomoc a dalSi cenné rady a zkuSenosti pfi zpracovani mé
diplomové prace.

Bc. Martin Nguyen
autor prace



1 UVOD s 11
2 TEORETICKA CAST ..ot 12
2.1 Zakladni parametry fOrSteritU.........occviieiiiiiiiieiiciee e 12
2.2 VyuZiti fOrSterittil V PIraXi.....cooceiveeiieieieieesie sttt 13
2.3 MOZNOStl VYTODY FOTSTEITEU...eiiiuviiiiiiiiiiiie it 14
2.3.1 Syntéza reakci V peVNEe fAZI ...ccevvvviiiiiiiiiii e 14
2.3.1.1 Vyhody syntézy reakci v pevneé fazi........cccooovvviiiiiiiiiiiiniiinennn, 15

2.3.2 Syntéza metodou SOI-gel........coiiiiiiiiiicce e 15
2.3.2.1 Vyhody a vyuziti metody sol-gel pro syntézu forsteritu.............. 16

2.3.3 Mechanochemickd Syntéza...........cccovvieiiiiiiiiiiiiie e 17
2.3.4 MIKIovINNa SYNtEZa ........coecvviiiiiiiiiie e 17

2.4 Charakteristika surovin pro vyrobu fOrsteritt.........ccooervriiriieiiiiinieseese e 18
2.4.0 MASEEK ... 18
2.4.2 OIVINY 1.ttt 19
2.4.3 IMAQNEZIT .....eiiiiiiieiieee e 19
2.4.4 OXid ROTECNALY ....vvivviiiiiieeieee e 20
2.4.5 HydroXid hOTECNAtY ......ccveiiiiieiiiieiiisie e 20
2.4.6 SEIPENTIN ..ottt re e be et e e e eeere e e e sreenre e 21
2.4.7 Kfemenne PiSKy ......cooviiiiiiiiiiii 21
2.4.8 Dalsi suroviny obsahujici oxid KfemiCity........ccovvivviiiieiiiniiiiciiiiiieenen, 21
2.4.8.1 ZEOIIY wocveeeice e e 21

2.4.8.2 Koloidni oxid KIemMiCity .....cocvvvviiiiiiiiiiiiiiicsicee e 22

2.4.8.3 KIemiCite Ulety ......cccoviiiiiiiiiiiiiiiii e 22

2.5 SUrovinové MoZnosti CR ..........ccoveereuevereireeseeiseeesesiesessessssesssssesesssssssssesessssessenes 23
2.5.1 SUIOVING MAGNEZIT ....c.eiiveitiiieiiiiiieieie ettt 23
2.5.2 Surovina oXid hOTECNALY .......ccveivieiiiieiieiiee e 23
2.5.3 SUrOVING MASLEK .........coviiiiiiiiiici s 23
2.5.4 Surovina kiemenny pisek ..........ccoviriiiiiiiiiiiiie i 24

2.6 Navrh technologie Vyroby fOrsteritil...........cccvveriiiiiiiiieiisc e 25
2.6.1 Technologie vyroby litim Ze SUSPENZE .......cvervververeeriieiiiie e, 25
2.6.2 Technologie vyroby tazenim z plastického te€sta............ccccvrvviiiniiiiennnn, 26

2.6.3 Technologie vyroby lisovanim z granulatu ............cccoeveviiiiiiciiniiieennen, 27



3 PRAKTICKA CAST oo e e ee oo e et e er e e e er e er e, 28

3.1 Charakteristika VStUPNICh SUTOVIN......c.eiiiiiiiiiiiiiiiriisiieiee e 28
311 MABSEEK ..o 29

K T0 I Y =T 1= | PSSP 29
3.1.3 OXid ROTEENALY ....vvevviniiiiircie e 29

3. 1.4 OXid KIF@MICIEY ...vveiveiieiiirceie e 29
BLS JIE B 30
3.1.6 Kaolin Sedlec 1a.........cooiiiiiiiiiiiieeee e 30
3.1.7 Pyrofosforecnan sodny technicky........cccocoeviiiiiiiiniiiin i 30

3.2 Navrh sloZeni SUTOVINOVE SIMEST .....cvvruviiiieiiiieiiieiiieee e 31
3.2.1 Porovnani jilu B1 a kaolinu Sedlec Ia ve SMESI .....ccvvvvveeiiiiiiniiiiiieien, 31
3.2.2 SUTOVINOVA SINES A ...o.veiiieiiiiieitiesie ettt nne e 31
3.2.3 Surovinova SMES B .......ccoveiiiiiiiiii e 33
3.2.4 SUrovINOVA SIMES C ...ttt 34

3.3 Metodika eXPerimentll .........ccvireiieriirieseeie st 36
3.3.1 Stanoveni pevnosti v tahu za ONYDU .........ccooviiiiiiiiee e, 36
3.3.2 Stanoveni zdanlivé porovitosti, objemové hmotnosti, zdanlivé hustoty a
NASAKAVOSTL ..ttt nnne s 37

3.3.3 Stanoveni trvalych délkovych zmén v Zaru...........ocovviiiiiiiciice, 38
3.3.4 Stanoveni teplotni roztaznosti diferencni metodou ...........ccccevviiiiiennnn, 38
3.3.5 Stanoveni ZAroVZAOTNOS ........ccuveriiriiiieiisresee e 39
3.3.6 Stanoveni UNOSNOStE V ZATU .........eeruirverieniiiiisie s 40
3.3.7 Stanoveni odolnosti proti ndhlym zménam teploty ........ccccoervvvrvrivireennnnn, 40
3.3.7.1 MELOUA A ... 40

3.3.7.2 MEtoUa B ......oveiiiiic e 41

3.3.8 Stanoveni soucinitele tepelné VOdiVOSt ........ccceervreiiieiiiieieieceee, 41
3.3.9 Stanoveni mineralogického sloZeni...........cccoveiiiiiiiiciiii, 41

3.4 Ptiprava zkuSebnich vZOrkil..........cccooviiiiiiiiiiiii 42
3.4.1 PHiprava [ic SUSPENZE .......ccvvvviiiiiiiiiiiiieiicce e 42
3.4.2 Piiprava plastickyCh t€st........cccooviiiiiiiiiiii 44
3.4.3 Piiprava smési na such€ liSOVANT..........ccccovvviiiiiiiiiiicc e, 45

3.4.4 Vypal zkuSebnich vZorkll ..........cccoovviiiiiiiiii 45



3.5 Vysledky provadénych experimentl...........ccoceiiiiiiiiiieiiiciicese e 46

3.5.1 Rentgenova difrakéni analyza ...........cccceviiiiiiiiiiic e, 46

3.5.2 Pevnost v tahu za ONYDU ..., 49

3.5.3 Stanoveni soucinitele tepelné vOdivosti ..........cevvviiiieiiiiciicice, 50

3.5.4 Stanoveni zdAnlive POTOVILOSLL .....cuvvviiieiriiiiiieii e 51

3.5.5 Stanoveni objemoveé hMOtNOSt ......ccvveeiiiiiiiiii i 52

3.5.6 Stanoveni zdanlivé hUStOTY ........cccvviiiiiiiiiiiiiie e 54

3.5.7 Stanoveni NASAKAVOSLL .....c.eeiveiiieiiiiiie e 55

3.5.8 Stanoveni trvalych délkovych zmeén v Zaru.........ccccovveviiiieiiiieiiiie e, 57

3.5.9 Stanoveni ZAroVZAOTNOSH ....c.eeivieriiiiiieiie e 59

3.5.10 Stanoveni teplotni roztaznosti diferencni metodou..........cccecvvrvviiieennnnn. 60

3.5.11 Stanoveni UNOSNOSH V ZATU........eeiueeriierieeiieesiieeieesieessieesieessseesieessseesseens 62

3.5.12 Stanoveni odolnosti proti ndhlym zméndm teploty..........ccocevvviiriennnne 63

3.6 Ovéteni navrhu technologie vyroby forsteriti..........occovveiiiiiiiiniiiiicceeen 64
3.6.1 Ovéfeni technologie vyroby litim ze SUSpenze...........ccevvvevereeieeieeseennnn, 64

3.6.2 Ovéfeni technologie vyroby z plastického t€sta..........ccovvvvrviiiniiiiennen, 65

3.6.3 Ovéfreni technologie vyroby lisovanim z granulatu.............c.cccocveieieenene, 66

4 ZAVER .ooviiiiieiiee st 67
Seznam pouZité HEETALUNY ........ccoocviiiiiiiiiiic i 72
Seznam pouzitych zkratek a Symboll.........cccooviviiiiiiiiiiii 81
Seznam pouzityCh ODTAZKUL ......cocuviiiiiiie it s 82
SEZNAM TADUIEK ..o 83
SezNam Grafll .......occiiiiiiii i 84

PHILONY .t 85



1 UVOD

Cilem této diplomové prace je posouzeni Vlivu technologie vyroby na vlastnosti
forsteritu. Teoreticka ¢ast obsahuje zakladni parametry a vyuziti forsteritu v praxi
soucasn¢ s riznymi doposud znamymi moznostmi vyroby forsteritu. Hlavni diiraz je
kladen na charakteristiku surovin pro vyrobu surovinové smési a také jsou posouzeny
surovinové moznosti v Ceské republice. Konec teoretické Gasti je zaméfen na navrh

technologie vyroby forsteritu, ktery bude ovéten v praktické casti.

Prakticka ¢ast ovéfuje pouziti riznych surovin z hlediska sloZeni surovinové smési.
ZkuSebni télesa byla vyrobena tiemi riznymi zptisoby vytvareni pro zohlednéni jejich
vlivu na vysledné vlastnosti. ZkusSebni télesa byla poté vypalena na tfi rizné vypalovaci

teploty pro zohlednéni vlivu teploty vypalu na vysledné vlastnosti.

Na vypalenych zkuSebnich télesech byla provedena rentgenova difrakéni analyza pro
stanoveni mineralogického slozeni a fyzikalné¢ mechanické vlastnosti zkuSebnich tcles
byly stanoveny témito zkouSkami: pevnost Vvtahu za ohybu, soucinitel tepelné
vodivosti, zdanliva porovitost, objemova hmotnost, zdanliva hustota, nasakavost, trvalé
délkové zmény v zaru, zarovzdornost, koeficient teplotni roztaznosti, unosnost v Zaru
a odolnost proti nadhlym zménam teplot. Konec praktické ¢asti poté ovefuje ndvrh

P4

technologie vyroby forsteritu z teoretické ¢asti.
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2 TEORETICKA CAST

2.1 Zakladni parametry forsteritu

Forsterit je mineral, ktery patfi do skupiny olivinti. Konkrétné je to koncovy cClen
izomorfni fady olivinti, ktery obsahuje majoritni podil hot¢iku. Chemicky vzorec
forsteritu je 2MgO-SiO2, obsahuje tedy 2 moly oxidu hofe¢natého a jeden mol oxidu

kfemiditého.

V piirodé se Cisty mineral forsterit vyskytuje velmi ztidka, vétSinou l1ze v pfirod¢ nalézt
olivin, jehoz chemicky vzorec je (Mg?*, Fe?");[SiOs], s piimési 10-25 % fayalitu, coZ je
druhy krajni ¢len skupiny olivind, ktery obsahuje Zelezo. Forsterit se vétSinou naléza

v bazickych vyvielinach nebo metamorfovanych dolomitech. [ 21

Forsterit byl pojmenovan po Jacobu Forsterovi, coZ byl londynsky sbératel a obchodnik
s mineraly. ¥ Forsterit drahokamové kvality se nazyva peridot a obsahuje vice nez 90 %
forsteritu a méné nez 10 % fayalitu. Pravé malé mnozstvi Zeleza dodava forsteritu jeho

zelenou barvu. Cisty mineral forsterit je bezbarvy a priihledny. [ [

Svétovéa nalezi$té forsteritu s vysokou &istotou se nachazeji v USA, Cing, Vietnamu,

Pakistanu, Myanmaru &i na ostrové Zabargad, ktery lezi u pobiezi Egyptu. [

Obr. 1 - Zeleny forsterit s primési fayalitu (vlevo) a cisty prithledny forsterit (vpravo) I'!
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Tab. 1: Fyzikalni a chemické parametry forsteritu

Chemicky vzorec:

2MgO-SiO,

Chemické slozeni:

57,29 % MgO + 42,71 % SiO>

Krystalograficka soustava:

kosoctveretna

Tvrdost dle Mohse: 7

Molarni hmotnost: 140,69 g/mol

Hustota: 3270 kg-m?

Teplota tani: 1 890°C

Zarovzdornost: 1 850°C (811]
Unosnost v Zaru: 1 600°C [
Souginitel tepelné vodivosti pii 1 000°C: 3,0W-mt-K1 2]
Souginitel tepelné vodivosti pii 30-100°C: 1,4—-40W-mt-K?! (10]
Pomérna délkova teplotni roztaznost pii 20-1000°C | 1,10 % 2l
Koeficient délkové teplotni roztaznosti azo-100°c: 8-10°-11-10° K™ [10]
Koeficient délkové teplotni roztaZnosti oi120-1890°c: 28-10° - 45-10° K (11 [12]
Koeficient délkové teplotni roztaZnosti oi2-1650°cC: 27-10° - 52-10° K* [13]

2.2 Vyuziti forsteritu v praxi

Forsterit je primarné vyuzivan jako zarovzdorny material, a to diky vysoké teploté tani

1 890°C a zarovzdornosti az 1 850°C 1 Pl Dalsim diilezitym parametrem forsteritu je

koeficient délkové teplotni roztaznosti, ktery je s rostouci teplotou velmi podobny

koviim. Proto je forsteritova keramika hojné vyuzivana v elektrotechnice. ¥

Zarovzdornou forsteritovou keramiku lze také vyuzit pro méné naméhana mista

vyzdivky hutnickych peci. 045 Specialni vyuziti nachazi forsteritovd keramika

napiiklad jako soudast jadra rezistort &i substratu pro rezistory. 8l Dalsi moznosti

vyuziti forsteritu je pii vyrobé palivovych ¢lankii s tuhymi oxidy (SOFC), kde forsterit

piisobi jako porézni podpora pro elektrodu palivového ¢lanku. 1711281

Obr. 2 — Elektronické forsteritové soucdstky vyrabéné firmou Kyocera

13

[16]




Soucasné studie vySetiuji pouzitelnost forsteritu jako biomateridlu pro biomedicinské
aplikace. Forsterit vykazuje velmi dobrou biokompatibilitu s zivou tkani a jeho

nanokrystalick struktura ma velmi vysokou lomovou houZevnatost. [°1 1201

2.3 Moznosti vyroby forsteritu

Forsterit 1ze produkovat mnoha riznymi zpisoby vyroby. At uz se jedna o rtuzné
metody syntézy, jako je syntéza reakci v pevné fazi 1222 syntéza forsteritu metodou

sol-gel 191231 2411251 1261 ' pechanochemické syntéza 271281 & mikrovinna syntéza 129,

2.3.1 Syntéza reakci v pevné fazi

Tento druh syntézy je jednim z nejvice pouzivanych jak v minulosti, tak v soucasnosti.
Je pomérné technologicky nenaro¢ny a patii K jedné z nejstarSich metod pro syntézu
anorganickych pevnych latek. Podstatou je vytvofeni smési ze dvou a vice vstupnich
surovin, které¢ je potfeba dikladné homogenizovat, vhodna je také uprava jejich

granulometrie pomletim, coZ vede ke zvétseni mérného povrchu &astic. B%

Pevné latky se sebou bézné za pokojové teploty a béhem kratkého casového intervalu
nereaguji. K tomu je zapotiebi jim dodat energii ve form¢ tepla, zahtat je tedy obvykle
i pfes 1 000°C. Dodéanim potiebné energie vstupnim surovinam obvykle dojde k reakci,
ktera probiha zna¢nou rychlosti. Mezi faktory, které ovliviiuji rychlost a proveditelnost
reakce, nalezi mérny povrch vstupnich surovin, jejich reaktivita, nebo reakéni

podminky. ]

2000 T T T T
periklas
+ tavenina 1890 °C
1900 | 7]
1850 °C
o
< 1800 - 7
T i1 / ]
periklas !
1700 |- i — 4
+ forsterit 1695 °C
cristobalit
1 600 |- + tavenina
forsterit + 1543 °C
protoenstatit — protoenstatit
—_— g : + cristobalit
MgO 20 40 60 80 Si0,

— (%)

Obr. 3 - Rovnovdzny fizovy diagram bindrni soustavy MgO-SiO, 10!
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Podle V. Hanykyfe a J. Kutzendorfera [0 Ize syntetizovat forsterit reakci v pevné fazi
zmastku a magnezitu jako vstupnich surovin. Molarni pomér oxidu hofecnatého
k oxidu kifemic¢itému je pozadovan 2:1, aby byl zachovan stechiometricky pomér
forsteritu  2MgO-SiO,. Syntéza reakci VvV pevné fazi probiha dle nasledujicich

chemickych rovnic:

mastek — enstatit + amorfni oxid ktemicCity + voda

MgO - Si0, + MgC0; — 2MgO0 - Si0, + CO, (2.3-2)
enstatit + uhlic¢itan horecnaty — forsterit + oxid uhlicity

Si0, + 2MgC0; - 2MgO0 - Si0, + 2C0, (2.3-3)
amor fni oxid kremicity + uhlic¢itan horeCnaty — forsterit + oxid uhlicity
Nejintenzivnéji probihd syntéza forsteritu reakci v pevné fazi z vySe uvedenych
vstupnich surovin pii teplotach vypalu v intervalu 1 100°C — 1 300°C. Pro plastifikaci
smési je vhodné pfidani mensiho mnozstvi jilu a plastické tésto pak lze tvarovat

vakuovym $nekovym lisem. (1%

2.3.1.1 Vyhody syntézy reakci v pevné fazi

Nejvétsi vyhodou této syntézy je piredevsim technologickd nenaro¢nost na vybaveni.
Jednd se také o nejrozSifenéjSi metodu vyroby keramiky a je vyuZivdna vétSinou
keramickych zavodt po svété. Vstupnimi surovinami jsou vétSinou pevné a krystalické
latky, jejichZ potizeni je ekonomicky vyhodnéjsi, nez napiiklad prekurzory pro syntézu

metodou sol-gel. Homogenizace vstupnich surovin pak probiha pii jejich mleti. [%

2.3.2 Syntéza metodou sol-gel

Metoda sol-gel ma S$irokou pouzitelnost v materidlovém inZenyrstvi a je velmi
vyuzivana chemicka metoda piipravy specialnich nekovovych materiald, zvlasté pak
pro piipravu vrstev modifikujicich fyzikalni a chemické vlastnosti riznych substrati.
V principu se jedna o skupinu piesné uréeny postupli pro pripravu materiali, jejichz

cilem je homogenizace vychozich slozek do formy roztoku (mokry proces). 3%

Sol je malo koncentrovany koloidni roztok, ktery je stabilni. Stabilita solu je zajiSténa
pomoci molekul rozpoustédla, kterym jsou koloidni Castice obaleny a tim se zabrani,
aby navzajem interagovaly. DalSim kritériem stability solu je 1 vznik elektrické

dvojvrstvy na povrchu koloidnich ¢astic, na které pasobi odpudiva elektrostaticka sila.
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Gel vznikd ze solu procesem zvanym gelace, kdy dochézi k vzdjemné interakci mezi
koloidnimi ¢asticemi solu a k jejich prostorovému propojeni. Pfi gelaci dochazi k ristu
viskozity a vysledny gel ma jiz staly tvar, je pruzny a jeho struktura je tvofena vysoce

porézni prostorovou siti s rozpoustédlem v porech.

Xerogel je dehydratovany gel, ktery vznika opatrnym odpafenim rozpoustédla
Z porovité struktury. Vznikne tak tuhy material se vzduchem v poérech, ktery je vysoce
porézni a ma vy$§i mérny povrch. BU

sol

% -rozpoustédio @ - &astice disperzniho podilu

Obr. 4 - Schematické vyjadrent struktury solu, gelu a xerogelu Y

2.3.2.1 Vyhody a vyuziti metody sol-gel pro syntézu forsteritu

Primarni vyhodou uziti metody sol-gel pro syntézu forsteritu je velikost ¢astic v fadu
nanometrd, které vykazuji zlepsené vlastnosti nez Castice vétsi. Mezi tyto vlastnosti
nalezi hlavné vyborna homogenita a Cistota produktil, zvySend pevnost, vysoka tvrdost,
vyssi rychlost diftize a sniZzeni doby anebo teploty slinovani. Nevyhodou metody sol-gel

je vyssi cena prekurzort. 2412

Nanocastice forsteritu pfipravené metodou sol-gel jsou pouZitelné napiiklad jako aktivni
médium pro laditelné lasery diky vysoké Zarovzdornosti, chemické stability, izola¢nim
vlastnostem za vysokych teplot a teplotni roztaznosti. 171 Dalsi vyuziti nano&astic
forsteritu, diky nizké dielektrické konstanté a shodném koeficientu teplotni délkové
roztaznosti s kovy, je napiiklad u LTCC (low temperature co-fired ceramics neboli
,hizkoteplotn¢ vypalovand keramika*), kterd se pouziva pro vyrobu riznych

elektronickych sou¢astek. [l

Dalsi zkoumané wvyuziti forsteritovych nanocéastic je v biomedicing, diky
biokompatibilit& forsteritu s Zivou tkani a také jeho mechanickym vlastnostem. [*°1 Siyu
Ni et al. B4 zjistili, Ze forsterit pfipraveny metodou sol-gel méd idealni vlastnosti —

optimalni pevnost v ohybu a lomovou houZevnatost, pro jeho pouziti jako biomaterial.
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2.3.3 Mechanochemicka syntéza

Mechanochemicka syntéza spoéiva v reakci za ucasti mechanicky dodané energie
(mechanicka aktivace) reaktantim pomoci kulového mlyna ¢i podobného zafizeni.
Mechanicka aktivace vychozich slozek vétSinou trvd nékolik hodin s naslednym
tepelnym zpracovanim. Vyhodou tohoto procesu je snizeni vypalovaci doby a teploty,

nevyhodou je riziko vneseni negistot pii mechanické aktivaci. [3°1 [27]

M. H. Fathi a M. Kharaziha 8 zkoumali vliv fluoru na vyrobu nanokrystalického
forsteritu béhem mechanochemické syntézy. Nejlepsiho vysledku dosahli mechanickou
aktivaci magnezitu a amorfniho oxidu kfemicit¢tho po dobu 5 hodin a nasledném
tepelném zpracovani pii 900°C po dobu jedné hodiny. Timto procesem vznikl

nanokrystalicky forsterit se sttedni velikosti ¢astic 30 nm.

2.3.4 Mikrovinna syntéza

Patii mezi nové a stale se vyvijejici metody syntézy. Principem je vyuziti mikrovinného
zafeni na vstupni suroviny, které vyuziva vysokofrekvencnich elektromagnetickych vin.
Tyto elektromagnetické viny pisobi na molekuly smési surovin, ¢imz dojde k jejich

rozkmitani a tim se smés ohiiva. [0 [37]

H. B. Bafrooei et. al. ?°1 zkoumali vyuziti mikrovinné syntézy forsteritu spoleén&
S vysokoenergetickym mletim v kulovém mlyné. Vstupnimi surovinami byl koloidni
oxid kfemicity a hydroxid hote¢naty. Velikost ¢astic vstupnich surovin byla v fadech
mikrometri. Smés surovin byla poté pomleta v kulovém mlyné po rizné doby mleti od
15 minut po 40 hodin. Kalcinace pomleté smési pak probihala pti 500-1200°C pomoci
mikrovinného ohtevu. Slinovani probihalo dvéma zplsoby, a to reakci v pevné fazi
a pomoci mikrovin. Cisty krystalicky forsterit vznikal jiz pii teploté slinovani 900°C
a s rostouci teplotou vypalu rostla také velikost ¢astic ze 45 nm pti 900°C az na 64,5 nm

pti 1200°C.

Mikrovlnna syntéza méla oproti syntéze reakci v pevné fazi vyhodu v mensi velikosti
zrn, vyssi relativni hustotu, ktera vedla k lepSimu zhutnéni a rovhomérnéj§imu riistu zrn

forsteritu pi stejnych teplotach vypalu. [2°]
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2.4 Charakteristika surovin pro vyrobu forsteritu

Chemicky vzorec forsteritu je 2MgO-SiO,, skladd se tedy ze dvou mola oxidu
hotecnatého a jednoho molu oxidu kiemicitého. Suroviny pro vyrobu forsteritu tedy
musi obsahovat tyto oxidy. Mezi surovinu, jez obsahuje oba oxidy a je cenové dostupna
patii mastek s chemickym vzorcem 3MgO-4SiO2-H20. Mastek je hojné vyuzivan pii

vyrobé forsteritu syntézou reakci v pevné fazi. [101 (211 [38]

Dal$imi surovinami, které obsahuji jak oxid hotecnaty, tak oxid kiemicity jsou
ultrabazické horniny bohaté na oliviny, jako jsou dunity ¢i peridoty, které s magnezitem

jako korekéni surovinou po vypalu vytvoii forsterit. [

Mezi suroviny, které obsahuji oxid hofe¢naty a Ize je pouzit pro vyrobu forsteritu, patii
magnezit % B8 magnézie (oxid hofecnaty) 21 B8 hydroxid hoteénaty ! nebo
serpentiny B%. Mezi suroviny obsahujici oxid kfemiéity patii primarné kiemenné
pisky [ aviak Ize vyuzit i jiné suroviny obsahujici oxid kfemiéity jako syntetické

zeolity “U 171 koloidni oxid kiemicity (9 &i kiemigité wlety [2°1 1421,

Jako suroviny pro vyrobu forsteritu metodou sol-gel 1ze pouZit hofe¢naté prekurzory
hexahydrat dusi¢nanu hoteénatého % 41 & tetrahydrat octanu hoteénatého 2%, Jako

kfemicity prekurzor pak tetraethyl ortosilikat (tetracthoxysilan) (241,

2.4.1 Mastek

Mastek, jehoz chemicky vzorec je 3MgO-4SiO2-H20, je vodnaty druh kiemicitanu
hotfe¢natého s kryptokrystalickou strukturou a velikosti krystalti v fadech mikrometra.
(431 Sviij nazev ziskal podle toho, Ze je na dotek mastny. Podle Mohsovy stupnice
tvrdosti se jedna o nejmek¢i mineral s tvrdosti 1. Mastek se v minulosti tézil u Sobotina,
v dnesni dobé se nejblize k CR t&i na Slovensku a v Rakousku, v Evropé dale pak ve

Francii a Finsku, kde se ob& zemé podileji na vice nez 60 % produkce mastku v Evropé.
[44]

V roce 2015 se na svéte vytézilo piiblizné 8 200 000 tun mastku a nejvetsimi svétovymi
producenty mastku vroce 2015 byla Cina (27 % svétové produkce), Indie
(9 % produkce) a Mexiko (9 % svétové produkce). [
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Mastek se v primyslu pouziva piedevsim jako plnivo do barev, plastd, ve
farmaceutickém primyslu, do adheziv a barev. Také je hojné vyuzivan v papirenském
pramyslu jako surovina. ¥4 V keramickém primyslu je mastek vyuZivan pii vyrobé
kameniny a porcelanu a taktéz pro Zarovzdornou steatitovou keramiku k vyrobé
izolatorti vysokého napéti a cordieritovou keramiku, ktera vynika nizkym koeficientem

délkové teplotni roztaznosti. 1%

2.4.2 Oliviny

Oliviny jsou nesosilikaty ostravkovitého typu, krystaluji v kosoctverecné soustave.
Chemicky vzorec olivint je (Mg, Fe)2[SiO4], kde podil hoiciku a zeleza je proménlivy
a zavisi na podminkach pfi jeho krystalizaci. Krajni ¢len izomorfni fady olivini bohaty

na hot¢ik je forsterit Mgz[SiO4] a krajni ¢len bohaty na Zelezo je fayalit Fe[SiO4]. €]

Podle P. P. Budnikova °! se v Rusku vyrabi forsterit z ultrabazickych hornin dunitu
aperidotu s ptidanim magnezitu jako korekéni slozky pro oxid hofe¢naty. Dunit je

hornina, ktera obsahuje vice nez 90 % olivinti [*’! a peridot je odriida forsteritu. [

2.4.3 Magnezit

Surovy magnezit ma chemické slozeni MgCOs (uhli¢itan hofe¢naty), ma bilou barvu
a Vv prirod¢ se vyskytuje jako klencovy mineral i hornina. Vznika metamorfni pfeménou
serpentinii nebo sedimentarné vysrazenim z moiské vody pfi evaporaci. Magnezitové
horniny obsahuji oxidy Zeleza, kiemiku, hliniku a uhli¢itanu vapenatého. Cisty
magnezit obsahuje 47,82 % MgO a 52,18 % SiO,. Velka loziska krystalického

magnezitu se nachazeji na Slovensku (Jelsava). [4°]

Tvrdost magnezitu dle Mohsovy stupnice je 3,5-4. Kalcinaci magnezitu vznika oxid
hofecnaty a oxid uhlicity, poc¢atek kalcinace zacind jiz pti 450°C a do 900°C vznika
mékce paleny vysoce reaktivni oxid hote¢naty, nad 900°C wvznikd ostfe paleny
nereaktivni oxid hotecnaty, ktery je vhodné;si jako surovina pro zarovzdorné materialy.
(191 Magnezit je ve vyss§i mife vyuzivan jako surovina pro vyrobu zarovzdornych cihel

do peci, dale k vyrobé porcelanu, hofe¢natych glazur a Sorelovy hofe¢naté maltoviny.
48] [49]
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2.4.4 Oxid hore¢naty

Magnézie je obecny nazev pro oxid hofecnaty, chemicky vzorec MgO. V piirod¢ se
oxid hotfecnaty nachazi jako mineral periklas. Synteticky vznikd oxid hofecnaty
kalcinaci magnezitu. Pii teplotach do 900°C vznikd mékce palend, kypra,

hygroskopicka a reaktivni magnézie. 4°!

Oxid hotec¢naty je z ekonomického hlediska jako zdkladni surovina vyhodnéjsi, protoze
odpada ndkladna kalcinace magnezitu, jenz obsahuje 52,18 % oxidu uhli¢itého, jenz se
pii vypalu uvoliiuje do okoli. Teplota tani &istého oxidu hoteénatého je 2 852°C. Uplna

kalcinace magnezitu nastava pii 900°C podle této rovnice [%):
MgC0O; - MgO + CO, (2.4-1)

Diky vysoké teploté tani je oxid hotfecnaty hojné pouzivan jako surovina pro pfipravu
zarovzdornych vyrobki. Také jej lze pouzit jako surovinu pro vyrobu Sorelovy

hofeénaté maltoviny nebo pro vyrobu natérovych hmot, protoze ma vysokou bélost. [4é]

2.4.5 Hydroxid hore€naty

Hydroxid hofe¢naty ma chemicky vzorec Mg(OH)2 a Vv pfirod¢ se nachazi jako mineral
brucit. Synteticky vyrabény hydroxid hofe¢naty lze ziskat z motské vody, ze které
nejprve izolujeme roztok chloridu hotfecnatého MgCl, a smichanim s hydroxidem
sodnym vznika ve vodé nerozpustny hydroxid hofe¢naty Mg(OH)2 a roztok chloridu

sodného podle nasledujici rovnice 18I:
MgCl, + NaOH - Mg(OH), + NaCl (2.4-2)

Dalsi moznosti ziskdni hydroxidu hotecnatého je ze solanek obsahujicich chlorid
hote¢naty, kdy pfiddnim haseného vapna vznika ve vodé¢ rozpustny chlorid vapenaty
a hydroxid hofec¢naty tak lze snadno odfiltrovat. Tato reakce probihd dle nasledujici

rovnice:
MgCl, + Ca(OH), » Mg(OH), + CaCl, (2.4-3)

Hydroxid hofeCnaty se jako surovina nejvice pouziva v papirenském prumyslu pro

zpracovéni dfeva, &i jako konzervant v potravinafském primyslu. 18]
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2.4.6 Serpentin

T. W. Cheng et al. % zkoumali vyuZitelnost odpadnich zbytkd drceného serpentinu pro
vyrobu forsteritové keramiky. Na Tchaj-wanu se nachazi pres 40 lomd serpentinu,
Z nichz vznikaji tisice tun odpadu jako podsitny zbytek, ktery neméa komercni vyuziti.
Teoretické slozeni serpentinu je 34 % SiO2, 44 % MgO a 6 % Fe;Os. Pfidanim zdroje
oxidu hotecnatého lze ziskat forsterit o Cistoté az 85 %. Vysledky studie prokazaly, ze
pfidanim zdroje oxidu hotc¢iku k serpentinu lze ziskat forsterit pii teplotach vypalu do
1 500°C. Pouziti serpentinu tedy umozinuje jeho vyuziti jako potencialni suroviny pro
vyrobu forsteritu s ptiznivym ekonomickym faktorem — cenou pofizeni suroviny, ktera

v roce 2 000 byla piiblizné 500 K¢& za tunu.

2.4.7 Kiemenné pisky

Kiemenny pisek je surovina s vysokym obsahem oxidu kiemicitého SiO2. V piirodé se
vyskytuje ve znaéném mnozstvi jako mineral kiemen. Krystaluje v klencové soustavé
adle Mohsovy stupnice tvrdosti méa tvrdost 7. Hustota kiemene je 2 650 kg-m™
amolarni hmotnost oxidu kiemicitétho 60,085 g-mol™. B Kiemenné pisky jsou
V keramickém a sklatském primyslu bézné pouzivanou surovinou. Teplota tani Cistého

oxidu kfemigitého je 1 713°C. Mezi zékladni modifikace oxidu kiemicitého patii [*3]:

5 575°C 5 870°C ) . 1470°C ] ~1713°C ]
a — kftemen & [ — kfemen & [ — tridymit——= 8 — cristobalit <= tavenina

V Ceské republice se nachizeji tfi vyznamné oblasti s vyznamnymi loZisky kiemennych

piskti. Mezi tyto oblasti patii oblast Strelecskd, Provodinska a AdrSpasska.

2.4.8 DalSi suroviny obsahujici oxid kfiemicity
Mezi dalsi suroviny, které obsahuji oxid kiemigity, patii syntetické zeolity M1 171

koloidni oxid kiemigity [*°], &i kiemicité ulety 2911421,

2.4.8.1 Zeolity

Zeolity jsou mikroporézni aluminosilikaty, které se pramyslov€ pouzivaji jako
adsorbenty a katalyzatory. P Do konce roku 2016 bylo identifikovano pies 40 v piirodé
se vyskytujicich zeolitovych struktur a pfes 230 pramyslové vyrabénych zeolitovych
struktur. 52 Zeolity se vyznacuji tim, Ze maji porézni strukturu a v téchto pérech se

nachdzi kationty sodiku, hot¢iku, vapniku, ¢i drasliku. (53]
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Kosanovi¢ et al. [* studovali pouziti synteticky vyrobenych zeoliti s amonnymi
kationty ve struktute. Tyto kfemicité prekurzory byly pouzity kvili uzkému rozdéleni
velikosti Castic, kterd zarucuje lepsi kontrolu nad mikrostrukturou vysledné keramické
faze. Nevyhodou pouziti zeolitli je piitomnost Al-spineli v mnozstvi okolo 20 %
v keramickém stfepu. Vyhodou zeoliti je jejich pomémné snadnd vyroba a komer¢ni

dostupnost.

2.4.8.2 Koloidni oxid kiemicity

Koloidni oxid kifemicity je synteticky vyrdbény sol amorfniho oxidu kifemicitého
s velikosti ¢astic pod 1 um dispergovanych v kapalin¢. Koloidni oxid kfemicity se
vétsinou vyrabi neutralizaci sodného vodniho skla pomoci kyseliny sirové. Takto vznika

vysoce &isty sol oxidu kiemigitého. 54

M. Kharaziha a M. H. Fathi M9 pouzili jako kfemicity prekurzor 34% disperzi
koloidniho oxidu kfemicitého spolu s hexahydratem dusi¢nanu hotecnatého k syntéze
forsteritu metodou sol-gel. Vysledny forsterit mél velmi vysokou Cistotu a velikost

¢astic 25-45 nm pti kalcinacni teploté 800°C.

2.4.8.3 Kremicité ulety

Kiemicité ulety jsou amorfni porovita latka s velmi nizkou sypnou hmotnosti a vyssim
mérnym povrchem. Vyrdbi se pyrolyzou chloridu kiemicitého ¢i kfemenného pisku
Vv obloukové peci pfi 3 000°C. Chlorid kiemicity vznikd jako vedlej$i produkt pfi
procesu rafinace kovi z ferosilicia. Vznikaji tak mikroskopické amorfni ¢astice, které

jsou aglomerovany do fetézcl. Velikost téchto castic je 5-50 nm s mérnym povrchem
50-600 m?/g. 5% 1421

L. Chen et al. ?°! ve své praci zkoumali vyuziti kiemigitych tletdi a hydromagnezitu
k syntéze forsteritu reakci v pevné fazi. Velikost ¢astic kifemicitych uletd byla nizsi nez
200 nm, coz zarucuje vysokou kinetiku reakce a syntézu pii niz§ich vypalovacich
teplotach. Vysledny forsteritovy prasek, ktery byl kalcinovan pii 1 100°C, byl velmi

Cisty s vysokou reaktivitou.
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2.5 Surovinové moznosti CR

Vstupnimi surovinami pro syntézu forsteritu mohou byt libovolné mineraly ¢i horniny,
jenz obsahuji oxid hofe¢naty MgO anebo oxid kfemicity. Suroviny, které obsahuji oxid
hofe¢naty, jsou magnezit (uhli¢itan hofe¢naty), magnézie (oxid hofe¢naty) ¢i mastek.

Suroviny, které obsahuji oxid kiemicity, jsou pifevazné kiemenné pisky a mastek.

2.5.1 Surovina magnezit

Magnezit neboli uhli¢itan hotfec¢naty MgCQOgz, se V pfirodé¢ vyskytuje jako nerost
i hornina. Velk4 loziska krystalického magnezitu, ktera jsou nejblize k Ceské republice,
jsou na zapadé az severozapadé Slovenska. ¥l Ve svété se pak nejvétsi loziska
magnezitu nachazi v Ciné (Mandzusko), Rusku (Sibif, Ural) a Turecku. V soucasné
dobé se magnezit v Ceské republice netéZi a je importovan ze zahraniéi. V roce 2015
bylo do CR importovéano 3 176 tun magnezitu s primérnou dovozni cenou 2 100 K¢& za
tunu. B Nejvétsimi svétovymi vyvozci magnezitu v roce 2017 byla Cina (73 % svétové

produkce), Turecko (7 % svétové produkce) a Rusko (6 % svétové produkce). [4°]

2.5.2 Surovina oxid hore€naty

Magnézie neboli oxid hotfecnaty MgO, se v pfirodé¢ nachazi jako minerdl periklas.
Avsak ve vétsiné pfipadii se vyrabi synteticky kalcinaci magnezitu, kdy vznika takzvana
magnézie. (81 Oxid hote¢naty je do CR importovan ze zahrani¢i. V roce 2015 bylo do
CR importovano 60 681 tun oxidu hofe¢natého s primémou dovozni cenou 8 000 K¢ za
tunu. 8 Dovoz magnézie je vyhodné&jsi zejména proto, Ze odpada energeticky naroéna
kalcinace magnezitu, proto je cena magnézie vyS$i neZ u magnezitu. NejvetSim
vyvozcem magnézie je Cina a Rusko a v Evropé potom Nizozemsko, Slovensko

a Turecko. [#9)

2.5.3 Surovina mastek

Mastek, jehoZ chemicky vzorec je 3Mg0-4SiO2-H;0 je zdrojem jak oxidu hotec¢natého,
tak oxidu kfemicitého a je tak vhodnou surovinou pro vyrobu forsteritu. Mastek se
v minulosti t&Zil u Sobotina. ! V soudasnosti se do CR importuje. V roce 2015 bylo do
CR importovano 17 390 tun mastku s primérnou dovozni cenou 8 700 K¢& za tunu. [
Nejvétsimi svétovymi producenty mastku v roce 2015 je Cina (27 % svétové produkce),

Indie (9 % svétové produkce) a Mexiko (9 % svétové produkee). [*°]
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2.5.4 Surovina kiemenny pisek

Chemicky vzorec kiemenného pisku je SiO2 neboli oxid kiemicity. V Ceské republice
se nachdzeji vyznamnd loziska kfemennych pisku ve tfech hlavnich oblastech —
Stieledska, Provodinska a Adrpasska. [*81 Ceska republika v roce 2015 vyprodukovala
812 000 tun sklarskych piskt, které jsou velmi vyhodné jako zékladni surovina pro svou
vysokou Cistotu. Primérnéd cena kiemenného pisku v roce 2015 byla 590 K¢ za tunu.
Souc¢asnymi t&Zebnimi organizacemi v CR, které t8Zi sklaiské pisky, jsou Sklopisek

Stieleg, a. s., Provodinské pisky, a. s. a LB Minerals, s. r. 0. ¢!

Prevodin

Stfolel
Miadéjov v Cechéch

Obr. 5 — TéZend loZiska skldiskych piskii v Ceské republice ™
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2.6 Navrh technologie vyroby forsteritu

Nejbeéznéji pouzivanou technologii vyroby zarovzdornych a jinych keramickych
vyrobkl je syntéza reakci vV pevné fazi. Ta je pomémné technologicky nendro¢na, lze ji
aplikovat pro velkoobjemovou vyrobu a vstupni suroviny vytvareji findlni produkt

s minimem aditiv. 3%

Surovinova smés muze byt tvofena celou Skédlou riznych surovin, které jsou popsany
v kapitole 2.4, z nichz nejvice dostupné suroviny byly pouzity v praktické ¢asti této
prace. Témito surovinami je mastek, magnezit, kiemenny pisek a oxid hotfecnaty.
Zpusob vyroby forsteritu mize byt rtizny v zavislosti na finalnim vyuziti vyrobku
a pozadovanych parametrech. Forsterit 1ze vyrabét jak litim ze suspenze, tazenim

z plastického tésta, tak i lisovanim z granulatu.

2.6.1 Technologie vyroby litim ze suspenze

miseni
suspenze
michadlem

drceni a
Uprava
surovin

davkovani mokré mleti
surovin smesi

liti
suspenze
do forem

suseni vypal expedice
polotovaru vysusku vyrobk

Obr. 6 — Schéma technologie vyroby forsteritu litim ze suspenze

Prvnim krokem v technologii vyroby je tprava vstupnich surovin. Pokud maji suroviny
velkou frakci, je vhodné je zdrobnit drcenim napiiklad kladivovym drti¢em c¢i
V kolovém mlynég. Nasledné je potieba vstupni suroviny odvazit v pfesném mnoZstvi,
aby mély spravny pomér pro vytvotreni forsteritu. Pro zlepSeni homogenity je velmi
vyhodné suroviny pomlit za mokra v bubnovém mlynég, tim se dostatecné promichaji
a zdrobni, ¢imz dosdhneme vétsiho mérného povrchu pro pozdejsi reakci mezi nimi.
Nasledné se suspenze vypusti z kulového mlynu pies elektromagnet a vibrosito do

zasobniku.

Pro dalsi zlepSeni homogenity lici suspenze je vhodné ji po urcitou dobu misit pomoci
vrtulového ¢i planetového michadla spolecné s pfidanim ztekucovadla. Po upraveni

litrové hmotnosti na optimélni hodnotu lze suspenzi lit do pfipravenych sadrovych
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forem, které maji tvar findlniho vyrobku. Po zatuhnuti stfepu se polotovary odformuji
aumisti do susarny, kde se vysusi az do konstantni hmotnosti. Nasledn¢ se vysusené
polotovary vypali v peci na pozadovanou teplotu, pti které probihd syntéza a tvofi se

forsterit. Vychlazené vyrobky jsou poté piipraveny k expedici.

2.6.2 Technologie vyroby tazenim z plastického tésta

drceni a
Uprava
surovin

davkovani mokré mleti
surovin smesi

odvodnéni
suspenze
v kalolisu

vakuovy vytvareni
Snekovy lis polotovaru

suseni vypal expedice
polotovaru vysusku vyrobku

Obr. 7 — Schéma technologie vyroby forsteritu tazenim z plastického tésta

Prvnim krokem v technologii vyroby je Uprava vstupnich surovin. Pokud maji suroviny
velkou frakci, je vhodné je zdrobnit drcenim naptiklad kladivovym drti¢em ¢i
V kolovém mlyné. Nasledné je potieba vstupni suroviny odvazit v pfesném mnoZstvi,
aby mély spravny pomér pro vytvotreni forsteritu. Pro zlepSeni homogenity je velmi
vyhodné suroviny pomlit za mokra v bubnovém mlyné, tim se dostate¢né¢ promichaji
a zdrobni, ¢imz dosahneme vyssiho mérného povrchu pro pozdéjsi reakci mezi nimi.
Nasledné se suspenze vypusti z kulového mlynu pfes elektromagnet a vibrosito do

zasobniku.

Ze zéasobniku se poté suspenze odvodni v kalolisech, které z ni odfiltruji ptebyte¢nou
vodu. Vzniklé plastické tésto se poté dopravi do vakuového Snekového lisu, ktery
Z plastického tésta odstrani prebytecny vzduch a vylisky jsou tvarovany horizontalnim
tazenim do nekonecného pasu, ktery je délen odrezavaci, ktery vyliskiim doda konecny
tvar. Nasledn¢ se vylisky vysusi do konstantni hmotnosti a vypali v peci na
pozadovanou teplotu, aby probéhla syntéza forsteritu. Vychlazené vyrobky jsou poté
ptipraveny k expedici.
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2.6.3 Technologie vyroby lisovanim z granulatu

, odvodneéni
drceni a davkovani mokré mleti suspenze

uprava surovin smési v rozprachové
surovin susarné

lisovani vypal expedice

vysusenych

granulatu vyliskdi vyrobkl

Obr. 8 — Schéma technologie vyroby forsteritu lisovanim z granulatu

Prvnim krokem v technologii vyroby je Gprava vstupnich surovin. Pokud maji suroviny
velkou frakci, je vhodné je zdrobnit drcenim naptiklad kladivovym drticem ci
Vv kolovém mlyné. Nasledné je potieba vstupni suroviny odvazit v presném mnozstvi,

aby mély spravny pomér pro vytvoreni forsteritu.

Pro zlepSeni homogenity je velmi vyhodné suroviny pomlit za mokra v bubnovém
mlyné, tim se dostate¢né¢ promichaji a zdrobni, ¢imz dosdhneme vétsiho mérného
povrchu pro pozd¢jsi reakei mezi nimi. Nésledné se suspenze vypusti z kulového mlynu

ptes elektromagnet a vibrosito do zasobniku.

Ze zé4sobniku se poté suspenze odvodni v rozprachové susarné, kde se suspenze zbavi
vetSiny vlhkosti az na kone¢nych zhruba 5-15 %, suSenim vznikd zavlhla drolenka.
Vylisky se vytvareji lisovanim drolenky pomoci hydraulickych list. Lisovaci tlak zavisi

na vlhkosti drolenky, zavlhla drolenka s vlhkosti 8-12 % se lisuje tlakem 10-80 MPa. 7]

Vzniklé vylisky jiz maji finalni podobu vyrobku a maji vysokou rozmérovou piesnost.
Vylisky se poté vysusi do konstantni hmotnosti v suSarné a poté prob¢hne vypal vyliskl
na pozadovanou teplotu pro syntézu forsteritu. Vychlazené vyrobky jsou poté

ptipraveny k expedici.
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3 PRAKTICKA CAST

Experimentalni ¢ast této diplomové prace se zabyva posouzenim navrzené technologie
syntézy forsteritu, jenz je syntéza reakci surovin V pevné fazi. Jednd se o jednu
Z nejpouzivangjSich a technologicky nendro¢nych metod k syntéze anorganickych
pevnych latek. Principem je homogenizace dvou a vice jemné mletych vstupnich

surovin o vysokém mérném povrchu.

Dale byly posouzeny rtzné technologie vyroby forsteritu, a to jak z hlediska sloZeni
surovinové smesi, tak z hlediska zplsobu vytvareni zkusebnich téles a také teploty
vypalu. Vhodnost téchto technologii vyroby byla posuzovana v souvislosti
S mineralogickym slozenim keramického stfepu a jeho fyzikdlné mechanickymi

vlastnostmi. Na vypalenych zkusebnich vzorcich byly provedeny nasledujici zkousky:

e rentgenova difrakéni analyza
e stanoveni pevnosti v tahu za ohybu dle CSN EN 993-6 (58]

e stanoveni zdanlivé podrovitosti, objemové hmotnosti, zdanlivé hustoty
a nasakavosti dle CSN EN 993-1 591

e Stanoveni trvalych délkovych zmén v Zaru dle CSN EN 993-10 [67

e stanoveni teplotni roztaznosti diferen¢ni metodou dle CSN EN 993-19 [61]
e stanoveni zarovzdornosti dle CSN EN 993-12 [62]

e stanoveni unosnosti v zaru dle CSN EN 1SO 1893 [¢%]

e stanoveni odolnosti proti zménam teploty dle CSN EN 993-11 64l

e stanoveni tepelné vodivosti metodou topného dratu dle CSN EN 993-15 [6°]

3.1 Charakteristika vstupnich surovin

Forsterit, jenz ma chemicky vzorec 2MgO-SiO2, byl syntetizovan reakci v pevné fazi.
Chemické sloZeni jednotlivych surovin bylo ziskano z atestaci firem Fichema, s. 1. 0.,
Sklopisek Strelec, a. s., LB-Minerals, s. r. 0. a Fosfa, a. s.
Vstupni suroviny pro syntézu jSou:

e mastek 3MgO-4SiO2-H20 (cistota 97 %, Fichema, s. r. 0.),

e magnezit neboli uhli¢itan hote¢naty MgCOs (Cistota 98 %, Fichema, s. r. 0.),

e oxid hoFecnaty MgO (Cistota 99,7 %, Fichema, s. r. 0.)

e kiemenny pisek SiO; (Cistota 99,6 %, Sklopisek Stielec, a. s.)

e jil B1 (LB-Minerals, s. 1. 0.),

e kaolin Sedlec Ia (Sedlecky kaolin, a. s.)

e pyrofosforeénan sodny technicky (typ 52, Fosfa, a. s.).
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3.1.1 Mastek

Chemicky vzorec 3Mg0-4Si02-H,0, molarni hmotnost 379,27 g-mol™. Ve formé jemné
mletého prasku bilé barvy o Cistoté 97 % a se stfedni velikosti ¢astic 4,7 um. Zbytek na
sit¢ 0,025 mm je 0,8 %, vlhkost maximélné 0,5 % a jeho hustota je 2,73 g-cm™. Tato
surovina byla pofizena od firmy Fichema, s. r. o.

Tab. 2: Chemické slozeni mastku

MgO SiO, Cao Fe,O3 Al,O3 K>0 + Na,O Ztrata zihanim

315+1% | >56% 1% <0,7% 1% <0,2% 6,5+1%

3.1.2 Magnezit

Chemickym nézvem uhli¢itan véapenaty, chemicky vzorec MgCOs, molarni hmotnost
84,31 g-mol™. Ve form¢ velmi objemného bilého prasku farmaceutické kvality o &istot&
98 %. Sypna hmotnost 68 kg-m=3. Stfedni velikost ¢astic 2 um. Surovina byla potizena
od firmy Fichema, s. r. 0.

Tab. 3: Chemické slozeni magnezitu

MgO

Cr

8042'

CaO

Fe,O3

Rozpustné latky

Ztrata zihanim

44,2 %

<0,07%

<0,3%

<0,4%

<0,04 %

<1%

52+1%

3.1.3 Oxid horeénaty

Chemicky vzorec MgO, molarni hmotnost 40,30 g-mol?. Ve formé jemné mletého
bilého prasku farmaceutické kvality s velmi vysokou Cistotou 99,7 %. Zbytek na sité
0,325 mm je 19,6 %. Sypna hmotnost 530 kg-m™. Surovina byla pofizena od firmy
Fichema, s. . 0.

Tab. 4: Chemické sloZzeni oxidu horecnatého

MgO CI- SO.* CaO Fe,0s Rozpustné latky

99,7 % <0,035% | <0,09% <0,05% | <0,003% 0,37 %

3.1.4 Oxid kfemicity

Chemicky vzorec SiO2, molarni hmotnost 60,09 g:mol™?. Ve formé& mikromletého
kitemenného pisku ze Stiel¢e s oznacenim ST 9. Velmi vysoka Cistota: 99,6 % SiOs.
Stredni velikost zrna 6 pm, mérny povrch 8 592 m?-kg™* a sypna hmotnost 920 kg-m=.
Vlhkost maximalné 0,2 %. Surovina byla potfizena od firmy Sklopisek Stielec, a. s.

Tab. 5: Chemické slozeni oxidu kiremicitého

SiO;

Fe,0s

Al,O;

CaO + MgO

K20 + Na.O

99,6 %

0,05 %

0,2%

0,1%

0,1%
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3.1.5 Jil B1

Je to zarovzdorny vazny kaoliniticky jil. Byl pouZit pro svou vysokou vaznost. Bézné je
uzivan pii vyrobé zarovzdornych materidli. V surovinové smési zlepSuje vaznost a pii

vypalu zlepSuje slinavost. Surovina byla pofizena od firmy LB-Minerals, s. r. 0.

Tab. 6: Chemické slozeni jilu Bl

Ztrata

SiO; Al,O3 Fe,Os TiO; CaO MgO K20 Na.O ot .
zihanim

48,7% | 33,84% | 266% | 083% | 0,28% | 0,36% | 1,98% | 0,1% 11,25 %

3.1.6 Kaolin Sedlec la

Mineralogické slozeni kaolinu Sedlec Ia je 91 % kaolinit, 2 % kfemen a 7 % slidovych
minerdli. Mé&my povrch kaolinu je 17,5 m?g™. Kaolin Sedlec Ia je lehce ztekutitelny
ajeho zarovzdornost se pohybuje mezi 1 770-1 790°C. [10] Jeho sypna hmotnost je
385 kg:m. Surovina byla pofizena od firmy Sedlecky kaolin, a. s.

Tab. 7: Chemické slozeni kaolinu Sedlec Ia

SiO; Al,03 Fe203 CaO MgO TiO; K20 Ztrata zihanim
46,80 % | 36,60% | 0,85% | 0,70% | 0,50 % 0,25 1,20 % 13,20 %

3.1.7 Pyrofosforeénan sodny technicky

Jako ztekucovadlo pro piipravu lici suspenze byl pouzit pyrofosfore¢nan sodny
technicky (typ 52). Pouziva se pro ztekuceni suspenze pomoci elektrolyti na bazi
vymény sodnych kationtd. Chemicky vzorec hexametafosfatu sodného je NasP.Os.
Ztekucovadlo je ve formé bilého jemného prasku a byl pofizen od firmy Fosfa, a. s.

Davkuje se v malém mnoZstvi do 1 % a intenzivné ztekucuje a sniZuje tixotropii.
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3.2 Navrh slozeni surovinové smesi

Surovinova smés A se sklada z magnezitu a mastku v molarnim poméru 5:1 (5 mola
magnezitu ku 1 molu mastku), aby bylo dosazeno stechiometrického forsteritu
2MgO-SiOz. Surovinova smés B je slozena z oxidu hofe¢natého a mastku v molarnim
poméru 5:1 (5 molit oxidu hofe¢natého ku 1 molu mastku). Surovinova smés C je
slozena z kfemenného pisku a oxidu hofe¢nat¢tho v molarnim poméru 1:2

(1 mol kifemenného pisku ku 2 moltim oxidu hofe¢natého).

3.2.1 Porovnani jilu B1 a kaolinu Sedlec la ve smési

Kaolin Sedlec Ia byl pfidan do vSech smési v mnozstvi 10 % hmotnostnich, aby byly
srovnany vlastnosti lici suspenze pfi ztekucovani a plastického tésta. Pii ztekucovani
lici suspenze s 10 % kaolinu Sedlec Ia bylo mnozstvi pouZzitého ztekucovadla vyssi
0 0,1-0,3 % oproti ztekucovani suspenzi s 10 % jilu B1. Pfi vyrob¢ plastického tésta
s 10 % kaolinu bylo za potiebi zhruba o 5-10 % vice vody pfi zachovani stejného
deformac¢niho poméru jako u smeési s jilem Bl. Vys$§i mnozstvi pouzité vody je
1 [10]

pravdépodobné z diivodu vyssiho mémého povrchu kaolinu, ktery je 17 500 m2-kg™.

Bylo tedy zapotiebi vice vody na obaleni vSech zrn kaolinu ve smési.

Porovnanim chovani pii vyrob€ zkuSebnich téles s kaolinem Sedlec Ia a jilem B1 byl
pouzit pro vyrobu zbyvajicich zkuSebnich téles jil B1 z divodu mensiho mnoZstvi
pouzité vody pro vyrobu plastického tésta, a tak 1 mensim smr§téni susenim zkuSebnich
téles a také usporou ztekucovadla pro vyrobu licich suspenzi. Do vSech smési bylo tedy

pfidano 10 % hmotnostnich vysoce vazného jilu B1 pro zlepSeni vaznosti a slinavosti.

3.2.2 Surovinova smés A
Tvofena smési mletého magnezitu MgCOs a mastku 3MgO-4SiO2-H20 v molarnim
poméru 5:1 v daném potadi, aby bylo dosazeno stechiometrického forsteritu. Syntéza

reakci v pevné fazi probiha dle nasledujicich rovnic:
3MgO - 4Si0, - H,0 - 3(MgO0 - Si0,) + SiO, + H,0 (3.2-1)
mastek — enstatit + amorfnioxid ktemiCity + voda

MgO - Si0, + MgC03; - 2MgO0 - Si0, + CO, (3.2-2)
enstatit + uhlicitan horecnaty — forsterit + oxid uhlicity

Si0, + 2MgC05; - 2MgO - Si0, + 2C0, (3.2-3)
amor fni oxid ktemicity + uhlic¢itan horeCnaty — forsterit + oxid uhlicity
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Molarni hmotnost magnezitu je 84,313 gmol? a mastek ma molarni hmotnost
379,259 g-mol™. Pro plastifikaci tésta bylo pfidano 10 % jilu B1, jenz se vyznacuje
vysokou vaznosti. Sucha navdzka pro smés A ¢ini 600 g pro kazdy zplisob vytvateni.
Smés A pro vytvareni litim ze suspenze je oznaCena A-LB, pro vytvareni z plastického
tésta je smes oznacena A-PT a pro vytvaieni lisovanim z granulatu je smés oznacena

jako A-SL.

Tab. 8: Slozeni surovinové smési A

. Navazka smési A-LB Navazka smési A-PT Navazka smési A-SL
Surovina ., e L, :
liti ze suspenze [g] plastické tésto [g] lisovani z granulatu [g]
mastek 217,08 217,08 217,08
magnezit 322,92 322,92 322,92
jil B1 60,00 60,00 60,00
celkem 600,0 600,0 600,0

Mnozstvi vody a ztekucovadla pro vytvofeni lici suspenze bylo zjisténo z upravy
viskozity lici suspenze pifi zachovani co nejlepsi tekutosti a maximalnim obsahu pevné
faze. Od kazdé smési byla vytvoiena dve zkusebni télesa pro kazdou vypalovaci teplotu.
VysuSené zkuSebni vzorky byly vypaleny pii teplotach 1 200°C, 1250°C a1 300°C.

Zkusebni télesa jsou oznacena nasledovneé:

Tab. 9: Oznaceni zkusebnich téles pro smés A

oznaceni vzorkt smés metoda vytvareni vypalovaci vzorek ¢.
teplota
A-SL-1200-1 A lisovani z granulatu 1 200°C 1
A-SL-1200-2 A lisovani z granulatu 1 200°C 2
A-SL-1250-1 A lisovani z granulatu 1 250°C 1
A-SL-1250-2 A lisovani z granulatu 1 250°C 2
A-SL-1300-1 A lisovani z granulatu 1 300°C 1
A-SL-1300-2 A lisovani z granulatu 1300°C 2
A-PT-1200-1 A plastické tésto 1200°C 1
A-PT-1200-2 A plastické tésto 1200°C 2
A-PT-1250-1 A plastické tésto 1250°C 1
A-PT-1250-2 A plastické tésto 1250°C 2
A-PT-1300-1 A plastické tésto 1.300°C 1
A-PT-1300-2 A plastické tésto 1.300°C 2
A-LB-1200-1 A lici suspenze 1 200°C 1
A-LB-1200-2 A lici suspenze 1 200°C 2
A-LB-1250-1 A lici suspenze 1 250°C 1
A-LB-1250-2 A lici suspenze 1 250°C 2
A-LB-1300-1 A lici suspenze 1 300°C 1
A-LB-1300-2 A lici suspenze 1 300°C 2
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3.2.3 Surovinova smés B
Tvofena smési mletého oxidu hofe¢natého MgO a mastku 3MgO-4SiO2-H.0
vV molarnim poméru 5:1 vdaném poradi, aby bylo dosazeno stechiometrického

forsteritu. Syntéza reakci vV pevné fazi probihé dle nasledujicich rovnic:

mastek — enstatit + amorfni oxid ktemiCity + voda

3(MgO - Si0,) + 3Mg0 — 3(2MgO0 - Si0,) (3.2-5)
enstatit + oxid hotetnaty — forsterit

Si0, + 2Mg0 - 2MgO0 - Si0, (3.2-6)

amorfni oxid kfemicity + oxid hotecnaty — forsterit

Molarni hmotnost oxidu hofeénatého je 40,304 g-mol™ a mastek ma molarni hmotnost
379,259 g-mol™. Pro plastifikaci tésta bylo pridano 10 % jilu B1, jenZ se vyznacuje
vysokou vaznosti. Sucha navéazka pro smés B ¢ini 600 g pro kazdy zplisob vytvateni.
Smés B pro vytvareni litim ze suspenze je oznac¢ena B-LB, pro vytvareni z plastického
tésta je smes oznaCena B-PT a pro vytvareni lisovanim z granulatu je smés oznacena

jako B-SL.

Tab. 10: SloZeni surovinové smési B

Navazka smési B-LB

Navazka smési B-PT

Navazka smési B-SL

Surovina liti ze suspenze [g] plastické tésto [g] lisovani z granulatu [g]
mastek 338,60 338,60 338,60
oxid hote¢naty 201,40 201,40 201,40
jil Bl 60,00 60,00 60,00
celkem 600,0 600,0 600,0

Mnozstvi vody a ztekucovadla pro vytvoifeni lici suspenze bylo zjisténo z upravy
viskozity lici suspenze pii zachovani co nejlepsi tekutosti a maximalnim obsahu pevné
faze. Od kazdé smési byla vytvorena dvé zkusSebni télesa pro kazdou vypalovaci teplotu.

Vysusené zkusebni vzorky byly vypaleny pfi teplotach 1 200°C, 1 250°C a 1 300°C.
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ZkuSebni télesa jsou oznacena nasledovné:

Tab. 11: Oznaceni zkusebnich téles pro smés B

Oznadeni vzorku Smés met,ovda ] vypalovaci vzorek ¢.
vytvafeni teplota
B-SL-1200-1 B lisovani z granulatu 1200°C 1
B-SL-1200-2 B lisovani z granulatu 1200°C 2
B-SL-1250-1 B lisovani z granulatu 1250°C 1
B-SL-1250-2 B lisovani z granulatu 1 250°C 2
B-SL-1300-1 B lisovani z granulatu 1.300°C 1
B-SL-1300-2 B lisovani z granulatu 1.300°C 2
B-PT-1200-1 B plastické tésto 1200°C 1
B-PT-1200-2 B plastické tésto 1200°C 2
B-PT-1250-1 B plastické tésto 1250°C 1
B-PT-1250-2 B plastické tésto 1250°C 2
B-PT-1300-1 B plastické tésto 1 300°C 1
B-PT-1300-2 B plastické tésto 1.300°C 2
B-LB-1200-1 B lici suspenze 1200°C 1
B-LB-1200-2 B lici suspenze 1200°C 2
B-LB-1250-1 B lici suspenze 1 250°C 1
B-LB-1250-2 B lici suspenze 1 250°C 2
B-LB-1300-1 B lici suspenze 1.300°C 1
B-LB-1300-2 B lici suspenze 1.300°C 2

3.2.4 Surovinova smés C

Tvofena smési mlet¢ho oxidu hotecnatého MgO a mikromletého kiemenného pisku
ST 9 (oxid kfemicity SiO2) v molarnim poméru 2:1 v daném poradi, aby bylo dosazeno
stechiometrického forsteritu. Syntéza reakci Vv pevné fazi probihd dle nasledujici
rovnice:

2Mg0 + Si0, - 2MgO - Si0, (3.2-7)
oxid horecnaty + oxid kremicity — forsterit

Molarni hmotnost oxidu hofe¢natého je 40,304 g:mol™? a oxid kiemi¢ity ma molarni
hmotnost 60,083 g-mol™. Pro plastifikaci tésta bylo pfidano 10 % jilu Bl, jenz se
vyznacuje vysokou vaznosti. Sucha navazka pro smés C ¢ini 600 g pro kazdy zptsob
vytvareni. Smé&s C pro vytvafeni litim ze suspenze je oznacena C-LB, pro vytvareni
z plastického tésta je smés oznacena C-PT a pro vytvareni lisovanim z granulatu je smés

oznacena jako C-SL.
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Tab. 12: SloZeni surovinové smési C

Navazka smési C- Navazka smési C- Navazka smési C-SL
Surovina LB liti ze suspenze PT plastické tésto lisovéani z granuléatu [g]
[0] [9]
kfemenny pisek ST9 214,08 214,08 214,08
oxid hote¢naty 325,92 325,92 325,92
jil B1 60,00 60,00 60,00
celkem 600,0 600,0 600,0

Mnozstvi vody a ztekucovadla pro vytvofeni lici suspenze bylo zjisténo z upravy
viskozity lici suspenze pii zachovani co nejlepsi tekutosti a maximalnim obsahu pevné
faze. Od kazdé smési byla vytvorena dvé zkusebni télesa pro kazdou vypalovaci teplotu.

Vysusené zkuSebni vzorky byly vypaleny pii teplotach 1 200°C, 1 250°C a 1 300°C.
Zkusebni télesa jsou oznacena nasledovneé:

Tab. 13: Oznaceni zkusebnich téles pro smés C

Oznaceni vzorku Smés vr;tiiof:ii Vytl; ;ll(;\t/:m vzorek €.
C-SL-1200-1 C lisovani z granulatu 1200°C 1
C-SL-1200-2 C lisovani z granulatu 1200°C 2
C-SL-1250-1 Cc lisovani z granulatu 1 250°C 1
C-SL-1250-2 Cc lisovani z granulatu 1 250°C 2
C-SL-1300-1 C lisovani z granulatu 1300°C 1
C-SL-1300-2 C lisovani z granulatu 1300°C 2
C-PT-1200-1 Cc plastické tésto 1200°C 1
C-PT-1200-2 Cc plastické tésto 1200°C 2
C-PT-1250-1 C plasticke tésto 1 250°C 1
C-PT-1250-2 C plasticke tésto 1 250°C 2
C-PT-1300-1 Cc plastické tésto 1.300°C 1
C-PT-1300-2 C plastické tésto 1300°C 2
C-LB-1200-1 C lici suspenze 1200°C 1
C-LB-1200-2 C lici suspenze 1200°C 2
C-LB-1250-1 C lici suspenze 1 250°C 1
C-LB-1250-2 C lici suspenze 1 250°C 2
C-LB-1300-1 C lici suspenze 1300°C 1
C-LB-1300-2 Cc lici suspenze 1.300°C 2
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3.3 Metodika experimentl

Na vypalenych zkusSebnich télesech byly provedeny nasledujici zkousky:
e stanoveni pevnosti v tahu za ohybu dle CSN EN 993-6 58
e stanoveni zdanlivé poérovitosti, objemové hmotnosti, zdanlivé hustoty
a nasakavosti dle CSN EN 993-1 B9
e Stanoveni trvalych délkovych zmén v Zaru dle CSN EN 993-10 [67

e stanoveni teplotni roztaznosti diferenéni metodou dle CSN EN 993-19 [61
e stanoveni zarovzdornosti dle CSN EN 993-12 [62]

e stanoveni tinosnosti v zéru dle CSN EN ISO 1893 [¢%]

e stanoveni odolnosti proti ndhlym zménam teploty dle CSN EN 993-11 [64]
e stanoveni tepelné vodivosti metodou topného dratu dle CSN EN 993-15 (6%

e rentgenova difrakéni analyza pro stanoveni mineralogického slozeni

3.3.1 Stanoveni pevnosti v tahu za ohybu
Pevnost v tahu za ohybu se stanovi dle normy CSN EN 993-6: Zkusebni metody pro
zarovzdorné vyrobky tvarové hutné — Cést 6: Stanoveni pevnosti v ohybu pfi teploté

mistnosti, 8

Podstatou zkousky je vysuSeni zkuSebniho télesa do konstantni hmotnosti v suSarné pii
teploté (110+£5)°C a jeho ochlazeni na teplotu mistnosti. Poté se zméfi Sitka a vyska
zkuSebniho télesa s pfesnosti £0,1 mm a také vzdalenost mezi podporami. Poté se
zkuSebni hranolové téleso ze zkouSeného materialu umisti do zatézovaciho zafizeni, kde
je zkuSebni téleso zatézovano tfibodovym ohybem a konstantni rychlosti zvySovani

tlaku aZ do jeho poruseni.

Pevnost v tahu za ohybu se poté vypocte dle nasledujici rovnice [58]:

3  Fmax'Ls
O = E ' W [MPa] (33-1)

FEpax - maximalni sila ptsobici na zkuSebni téleso [N]
L ... vzdalenost podpor télesa [mm]

b ...8itka zkuSebniho télesa [mm]

h ...vy8ka zkuSebniho télesa [mm]
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3.3.2 Stanoveni zdanlivé poérovitosti, objemové hmotnosti,

zdanlivé hustoty a nasakavosti
Zdanliva pérovitost a objemova hmotnost se stanovi dle normy CSN EN 993-1:
Zkusebni metody pro Zarovzdorné vyrobky tvarové hutné - Cast 1: Stanoveni objemové
hmotnosti, zdanlivé porovitosti a skute¢né porovitosti %1, Zdanliva hustota a nasakavost
neni soucasti této normy, ale vzorce pro vypocet téchto parametri obsahuji stejné

meétené veliCiny.

Principem zkousky je zvazeni vysusené¢ho zkuSebniho télesa, poté se zkusSebni teleso
umisti do nadoby s vyvévou, ktera je schopna odsat z nadoby vzduch a dosahnout tak
podtlaku. Tento podtlak se udrzuje po dobu 15 minut. Poté se pfivadi kapalina, aby byla
télesa plné ponofend a podtlak se udrzuje dalSich 30 minut. Po vytazeni zkuSebnich
téles z nadoby se hydrostaticky zvazi ponofené v kapaliné a poté se jesté¢ nasycena

zkusebni t&lesa zvaZi na vzduchu. 59

Zdanliva porovitost se poté vypocita z rovnice:
_ Mm3z—my

T, = 2. 100 [%)] (3.3-3)

mz—m;

m, ... hmotnost vysuSeného zkuSebniho télesa [g]
m, ... hmotnost hydrostaticky vazeného zkuSebniho télesa [g]
ms ... hmotnost nasyceného zkuSebniho télesa [g]

Objemova hmotnost se vypocita dle rovnice:

pp = —=2—-1000 [kg-m™3] (3.3-4)

mz—ms;

m; ... hmotnost vysuSeného zkuSebniho télesa [g]
m, ... hmotnost hydrostaticky vazeného zkuSebniho télesa [g]
ms ... hmotnost nasyceného zkuSebniho télesa [g]

Zdanliva hustota se vypocita dle rovnice:

L—.1000 [kg-m~3] (3.3-5)
ms

m

ZH =

my ... hmotnost vysuSeného zkuSebniho télesa [g]
m, ... hmotnost hydrostaticky vazeného zkuSebniho télesa [g]

Nasékavost se vypocita dle rovnice:
NV =21 100 [%] (3.3-6)

myq

m; ... hmotnost vysuSeného zkuSebniho télesa [g]
ms ... hmotnost nasyceného zkuSebniho télesa [g]
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3.3.3 Stanoveni trvalych délkovych zmén v zaru
Trvalé délkové zmény v Zaru zkuSebnich téles se stanovi dle normy CSN EN 993-10:
Zkusebni metody pro Zarovzdorné vyrobky tvarové hutné - Cast 10: Stanoveni trvalych

délkovych zmén v Zaru. (%

Podstatou zkousky je zméfeni délky zkuSebnich téles pomoci posuvného meéfitka
(pracovni postup 2) s presnosti na +£0,02 mm. Méfeni se provede na 3 mistech. Pro
kazdé méfeni se vypocte délkovd zména po vypalu a poté se vypocitad jejich primérna

hodnota.

Trvala délkova zména se vypocita podle nasledujici rovnice:

AL =22-100 [%] (3.3-7)
0

AL ...délka zkusebniho télesa po vypalu [mm]
Ly ... délka vysu$eného zkuSebniho télesa pred vypalem [mm]

3.3.4 Stanoveni teplotni roztaznosti diferenéni metodou
Teplotni roztaznost se stanovi diferenéni metodou dle normy CSN EN 993-19:
Zku$ebni metody pro zarovzdorné vyrobky tvarové hutné - Cast 19: Stanoveni teplotni

roztaznosti diferenéni metodou. 62

Podstatou zkousSky je zjisténi relativni zmény jednoho rozméru (délky) daného télesa
v disledku zmény jeho teploty. Z této hodnoty lze vypocitat koeficient délkové teplotni
roztaznosti. Pfed umisténim vzorku do zkuSebniho zafizeni se zméfi jeho délka

S pfesnosti na 0,1 mm.

Poté se zkuSebni téleso vloZi do zkuSebniho zafizeni, které je opatfeno korundovou tyci,
kterd je umisténa do kontaktu se zkuSebnim télesem a na tuto korundovou ty¢ je

umisténo zafizeni pro méfeni zmény délky télesa v Case.

Zaznamenava se zména jeho délky se zménou teploty v ¢ase a vyslednd zména délky

zkuSebniho télesa, ktera je relativni k jeho pocatecni vysce, se v zavislosti na teploté

vypo¢ita z nasledujici rovnice [63:

AL =22-100 [%] (3.3-8)
1

AL ...relativni zména délky télesa [%]
Lq ...pivodni vyska zkuSebniho télesa [mm]
L, ...zménéna vyska zkuSebniho télesa po zahrati [mm]

38



Z naméfenych hodnot délky zkuSebniho télesa l1ze dopocitat koeficient teplotni délkové
roztaznosti pro stanoveny teplotni rozsah podle nasledujici rovnice [¢%;

L,

— -1 -
o, = o K (3.3-9)

a ... koeficient teplotni délkové roztaznosti [K 1]

Lq ...pGvodni délka zkuSebniho télesa [mm]

L, ...zménéna délka zkuSebniho télesa po zahiati [mm]

T, ...nizsi teplota v méreném rozsahu teplot [K]

T, ...vyssi teplota v méreném rozsahu teplot [K]

Koeficient délkové teplotni roztaznosti forsteritu se dle Hanykyie a Kutzendorfera ¥
pohybuje mezi hodnotami (8-11)-10° K™ pro teplotni interval 30—100°C. M. Bouhifd et
al. ' ve své praci prokazali, ze koeficient délkové teplotni roztaznosti forsteritu roste
linearné pfi vyssich teplotach a stanovili jeho hodnotu na (10-45) -10° K v teplotnim

intervalu 20-1890°C.

3.3.5 Stanoveni zarovzdornosti

Zarovzdornost zkoumaného Z4rovzdorného materialu se stanovi dle normy CSN EN
993-12: Zkusebni metody pro zarovzdorné vyrobky tvarové hutné - Cast 12: Stanoveni
zarovzdornosti. %2 Zarovzdornost je schopnost materialu odolavat vysokym teplotam.
Zarovzdornost se stanovuje na zakladé shody zkusebni a referenéni zaromérky, které
maji tvar komolého trojbokého jehlanu a jejich rozméry jsou definovany normou CSN
EN 993-13 %81 Ke shodé& dojde tehdy, ohne-li se zkusebni i referenéni zaromérka tak, Ze

se vrcholem dotknou podlozky pfi stejné teplote.

Zarovzdornost se stanovi tak, Ze se do pece umisti nékolik referen¢nich Zaromérek
spolu se zkuSebni zaromérkou vyrobenou ze zkoumaného materialu. Poté se teplota
V peci zvySuje konstantni primérnou rychlosti 2,5°C/min. Zkouska se ukon¢i tehdy,
kdyz se vrchol jedné ze zku$ebnich zaromérek dotkne podlozky. Zaromérky se vyjmou
Zpece a zaznamena se Cislo referencni Zaromérky, kterd ma stejnou Zaromérnou
deformaci jako zkuSebni zaromeérka. Toto ¢islo udava jednu desetinu teploty zdromérné
deformace (tedy naptiklad zaromérka ISO 158 ma teplotu zaromérné deformace
1580°C). Vysledkem zkousky je zdromérna shoda zkouseného materidlu, jenz se vyjadii

&islem referenéni zaromérky. (62
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Obr. 9 - Jmenovité rozméry referencnich zaromérek

3.3.6 Stanoveni unosnosti v zaru

Unosnost v Zaru zkoumaného Zarovzdorného materidlu se stanovi dle normy CSN EN
ISO 1893: Zarovzdorné vyrobky - Stanoveni Uinosnosti v Zaru - Diferencni metoda pti

stoupajici teplots.

Unosnost v Zaru je teplota, pfi niz se zkusebni téleso deformuje do stupné definovaného
normou nebo se nahle porusi pii kombinovaném uc¢inku konstantniho zatizeni, linearné
rostouci teploty a ¢asu. Principem zkousky je, Ze na zkuSebni téleso pusobi konstantni
tlak 0,2 MPa pro vyrobky tvarové hutné a teplota se linearné zvySuje rychlosti
(5-10)°C/min. Zaznamenava se zména vySky zkuSebniho télesa v Case a stanovi se
teplota (Tos, T1, T2 a Ts) predepsané deformace zkusSebniho télesa pii zméné vysky
00,5%,1%,2%ab5%.[!

3.3.7 Stanoveni odolnosti proti nahlym zménam teploty

Odolnost proti nahlym zménam teploty zkoumaného zarovzdorného materidlu se
stanovi dle normy CSN EN 993-11: Zku$ebni metody pro zarovzdorné vyrobky tvarové

hutné - Cést 11: Stanoveni odolnosti proti nahlym zménam teploty. (64!

3.3.7.1 Metoda A

Podstata zkousky metodou A spociva v ohfevu zkuSebniho télesa na teplotu 950°C,
které se poté vyjme a umisti na kovovou podlozku a vystavi se proudu vzduchu. Takto
prudce ochlazené zkuSebni téleso se poté vystavi tlaku 0,3 MPa ve zkuSebnim zatizeni
pro stanoveni pevnosti v ohybu. Tento cyklus se opakuje az do poruSeni zkuSebniho
télesa. Odolnost proti nahlym zménam teploty se poté definuje poctem cykld, které

zkusebni téleso snese do jeho poruseni. (4]
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3.3.7.2 Metoda B

Podstata zkousky metodou B je obdobna jako metoda A. Zkusebni téleso se opét ohieje
na 950°C a vystavi proudu vzduchu. Tento proces se opakuje pouze ctyrikrat. Na konci
¢tvrtého cyklu se stanovi rezidualni pevnost v ohybu (MOR — z anglického measure of
thermal-shock resistance). Odolnost proti nahlym zménam teploty zkusebniho télesa se

vyjadii v procentech rezidualni pevnosti v ohybu dle nasledujici rovnice [¢4I;

MOR,chiazovaného
MORreziduélni = o 9. 100 [%] (3.3-10)

MORneochlazovaného

3.3.8 Stanoveni soucinitele tepelné vodivosti

Soucinitel tepelné vodivosti zarovzdornych vyrobka se stanovuje dle normy CSN EN
993-15: Zkusebni metody pro Zarovzdorné vyrobky tvarové hutné - Cast 15: Stanoveni
tepelné vodivosti metodou topného dratu (paralelni uspotadani). % Zkugebni vzorky
byly mé&feny pomoci zafizeni Isomet 2114 pfilozenim povrchové sondy na povrch

vzorku. 167

3.3.9 Stanoveni mineralogického slozeni

Mineralogické slozeni materialu se stanovuje pomoci rentgenové difrakéni analyzy
prostfednictvim difrakce rentgenovych paprskii na krystalické mfizce. Zatizeni pro
RTG difrakéni analyzu se nazyvéa difraktograf a sklada se ze zdroje rentgenového
zateni, goniometru a detektoru odrazenych paprskt. Vysledkem této analyzy je zaznam
nazyvany difraktogram (téZ rentgenogram). Je to graf, ktery zobrazuje zavislost
intenzity (1/1o) difraktovanych paprsku rentgenového zafeni (0sa Y) na tthlu (26) dopadu

tohoto zateni (osa X).

Vyhodnoceni difraktogramli spo¢ivd v odecteni hodnot wthli 20 ve vSech mistech
zvysené intenzity difraktovanych paprskd. Tato mista se nazyvaji peaky (z anglického
peak = vrchol) zvySené intenzity (I/Io) odrazenych paprski. Pomoci tabulek se diky
tomuto Uhlu a intenzit¢ stanovi mezimfizkova vzdalenost d. Pokud zname
mezimfizkovou vzdalenost, pomérnou intenzitu peaku (v procentech) pfi urcitém uhlu
20, 1ze jednoznaéné s pomoci tabulek uréit, o jaky mineral se jedna. 71 RTG difrakéni
analyza vzorklli byla provedena na pfistroji PANALYTICAL Empyrean XRD

vybaveném goniometrem s rentgenovou katodou Cu-Ka. [°8!
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3.4 Priprava zkusebnich vzork

Lici suspenze pro pfipravu zkuSebnich vzorkli metodou liti suspenze do sadrovych
forem byly pfipraveny z 600 g suché smési. Jako ztekucovadlo byl pouzit pyrofosfat
sodny v mnozstvi do 1 %. Viskozita lici suspenze byla stanovena pomoci Fordova
poharku s primérem vytokového otvoru 5 mm. Viskozita lici suspenze je zavisla na
dobé pratoku suspenze skrz Fordiv poharek. Optimalni viskozita je pak takova, kdy
doba prutoku je nejkratsi a zdrovenn ma suspenze co nejvyssi podil pevné faze (litrovou

hmotnost). 5]

Plastické tésto pro ptipravu zkuSebnich vzorka bylo pfipraveno z 600 g suché smesi.
Optimalni vlhkost plastického tésta byla stanovena pomoci Pfefferkornova pfistroje.
Optimalni deformacni pomér pro cihlaiské tésto je 0,6. Mnozstvi vody je pii vytvareni
plastického tésta velmi dilezité, aby nedochazelo ke smrsténi susenim ¢i tvorbé prasklin

na vyrobcich. Zaroven vSak musi byt vody dostatek, aby tésto bylo plastické.

Zkusebni vzorky vytvorené suchym lisovanim byly pfipraveny z 600 g suché smési.
Optimalni lisovaci vlhkost byla stanovena na 6 % z divodu nejvyssi hutnosti, objemové
hmotnosti a zaroveil co nejmensi porovitosti vylisku. ZkuSebni vzorky byly pistové
lisovany tlakem 30 MPa. Smés A byla lisovana dvoustupnové s odvzdusnénim smeési
kvili velmi jemnym ¢asticim magnezitu. VSechny zkuSebni vzorky byly poté vysuseny

pti 105°C a vypaleny na tii rizné vypalovaci teploty 1 200°C, 1 250°C a 1 300°C.

3.4.1 Priprava lici suspenze
Pro kazdou smés bylo navazeno 600 g surovin S 10 % jilu B1l. Pro zajisténi stability
a optimalni viskozity lici suspenze byla vyzkousena tekutost suspenzi pomoci Fordova
poharku s témito ztekucovadly:

e Pyrofosfore¢nan sodny NasP-O7 technicky (typ 52)

e Hexametafosfore¢nan sodny Nag(POz)s technicky (typ 65)

e Polykarboxylat Power Flow 1180

Doporucené davkovani pyrofosfore¢nanu sodného a hexametafosfore¢nanu sodného je
do 1 % z hmotnosti suché smési. Doporu¢ené davkovani polykarboxylatu Power Flow
1180 je 0,2-5 % z hmotnosti suché smési. Tabulka ¢. 12 porovnava jednotliva
zktekucovadla pii navézce 200 g suché smési mastku a oxidu hotecnatého s 10 % jilu

B1 a s pfidanim 60 % vody.
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Tab. 14: Porovndni davky jednotlivych ztekucovadel pri konstantnim pridavku vody

Davka ztekucovadla Doba pritoku
Ztekucovadlo na hmotnost suché Fordovym Chovani suspenze
smesi poharkem [s]
Pyrofosfore¢nan 04 % neprotece stabilni, mirné
sodny 0,6 % 52 tixotropni chovani
0,8 % 28
0,4 % neprotece
HexametafosforeCnan 0,6 % neprotece ) , L,
, - tixotropni chovani
sodny 0,8 % neprotece
1,0% 73
1,0% neprotece
Polykarboxylat 2,0% 60 .y
Power Flow 1180 3,0% 42 stabilni
4,0 % 27

Jako nevhodngjsi ztekucovadlo byl zvolen pyrofosforecnan sodny, ktery i pfi pomérné
nizké davce 0,8 % z hmotnosti suché smési velmi dobie suspenzi ztekutil. Suspenze
byla stabilni a mé¢la optimalni viskozitu, ale vykazovala mirn€ tixotropni chovani.
Teoreticky lze pro vyrobu vzorka pouzit i polykarboxylat Power Flow 1180, avsak tato
superplastifikacni ptisada smés dostateéné¢ ztekutila az pfi vyssi davce, a to 4 %
Z hmotnosti suché smési. Lici suspenze s hexametafosfore¢nanem sodnym vykazovala
tixotropii, kdy pfi michani se viskozita suspenze snizila, ale pfi ponechani suspenze

v klidovém stavu se viskozita suspenze opét zvysila. (6%

Nasledujici tabulka ¢. 15 uddvd mnozZstvi pouzitého ztekucovadla pyrofosfore¢nanu
sodného pro vytvoreni lici suspenze s optimalni viskozitou ze vSech navrZenych smési.
Déle také mnozstvi pfidané vody, dobu priatoku Fordovym pohérkem a litrovou

hmotnost lici suspenze. Sucha navazka byla 600 g véetné 10 % hmotnostnich jilu B1.

Tab. 15: Viastnosti licich suspenzi pro jednotlivé smési

Oznaceni smési Smés A Smés B Smés C

Mnozstvi pfidaného ztekucovadla na hmotnost

. o~ 1,0% 0,8 % 0,6 %
suché navazky

Mnozstvi pfidané vody na hmotnost suché

.5 220 % 60 % 50 %

navazky
Doba prutoku Fordovym poharkem 22's 28s 16s
Litrova hmotnost suspenze [g-1™] 1240 1560 1680
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Smés A a smés B vykazovaly mirné tixotropni chovani suspenze, které lze ptfisuzovat
mastku, jenz se v obou smésich nachézel v mnozstvi 36,2 % hmotnostnich ve smési A
a Vv mnozstvi 56,4 % hmotnostnich ve smési B. Této vlastnosti mastku se vyuziva pfi

vyrobé nestékavych barev a natérovych hmot, kde se mastek pouziva jako plnivo. [’

Vyssi mnozstvi ptidané vody do smési A (mastku a magnezitu) bylo zptisobeno velmi
jemnymi Casticemi magnezitu. Sypna hmotnost magnezitu udavana atestem firmy
Fichema, a. s. je 68 kg-:m=. Kvilli vysokému mémému povrchu &astic je tedy potieba

vice vody na obaleni vSech zrn ve smési.

3.4.2 Priprava plastickych tést

Pro kazdou smés bylo odvazeno 600 g surovin vcetné 10 % hmotnostnich jilu B1.
Smési byly poté homogenizovany po dobu 24 hodin v rotanim homogenizatoru.
Ptidané mnozstvi vody pro kazdou smés bylo riizné, v zavislosti na tom, aby bylo tésto
plastické. Poté byl na téchto plastickych téstech stanoven deformaéni pomér pomoci
Pfefferkornova piistroje. V tabulce ¢. 14 jsou uvedeny jednotlivé vihkosti a deformacéni

poméry pro kazdou smes.

Tab. 16: Viastnosti plastickych tést pro kazdou smés

Oznaceni smesi Smés A Smés B Smeés C
Vlhkost [%] 150 30 33
Deformacni pomér [-] 0,33 0,52 0,49

Pro vytvofeni plastického tésta ze smési A (mastek, magnezit a 10 % jilu B1) bylo
zapotiebi vice vody — 150 % hmotnostnich na suchou navazku, a to z divodu vysokého
mérmého povrchu &astic magnezitu (sypna hmotnost 68 kg-m=), kdy bylo potieba vice
vody na obaleni vSech ¢astic. Hmotnostni podil magnezitu ve smési dosahoval 53,8 %.
To mélo také za nasledek nizs$i deformaéni pomér stanoveny pomoci Pfefferkornova

piistroje.
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3.4.3 Priprava smési na suché lisovani

ZkuSebni vzorky vytvoiené suchym lisovanim byly pfipraveny z 600 g surovin pro
kazdou navrzenou smés. Smési byly poté homogenizovany po dobu 24 hodin
V rotaénim homogenizatoru. Optimalni lisovaci vlhkost byla stanovena na 6 % z divodu
nejvyssi hutnosti, objemové hmotnosti a zaroveil co nejmensi poérovitosti vylisku. Po
ovlhceni byly smési opét umistény do rotacniho homogenizatoru na 24 hodin, aby bylo

dosazeno dokonalého rozmisténi vlhkosti pted lisovanim zkusSebnich vzorkd.

Zkusebni vzorky byly pistové lisovany tlakem 30 MPa. Smés A byla lisovana
dvoustupnoveé s odvzdusnénim smeési kvuli velmi jemnym ¢asticim magnezitu s nizkou

sypnou hmotnosti 68 kg-m=,

3.4.4 Vypal zkuSebnich vzorki

Vypal zkuSebnich vzorkii vSech smési probihal na tfi rizné vypalovaci teploty pro
kazdou smés. Vypalovaci teploty byly 1 200°C, 1 250°C a 1 300°C. Teplotni nartst pro
vSechny vypalovaci teploty byl 4°C/min a izotermicka vydrz byla 120 minut. Oznaceni
vzorku obsahuje teplotu vypalu, naptiklad A-LB-1200-1 je vzorek ze smési A, zplsob
vyroby je lici suspenze a vypal na teplotu 1 200°C.

Vzorky ze smési A, konkrétné vzorky pfipravené z lici suspenze, které mély byt
vypaleny na teplotu 1300°C, vypaleny nebyly kvali vyS§imu smrSténi palenim
a objemovym zménam, které vedly k deformaci az destrukci vzorkli ze smési A jiz pii
teploté vypalu 1 250°C. Tyto vyssi objemové zmeény jsou zplisobeny vysokou ztratou
zihanim magnezitu, ktery je ve smési A obsazen v mnozstvi 53,82 % a ztrata Zihanim

v disledku rozkladu magnezitu na oxid hote¢naty a oxid uhli€ity je 52,2 %.
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3.5 Vysledky provadénych experiment

Seznam provadénych experimentl na zkuSebnich télesech:

e rentgenova difrakcéni analyza pro stanoveni mineralogického slozeni

e stanoveni pevnosti v tahu za ohybu dle CSN EN 993-6 58

e stanoveni tepelné vodivosti metodou topného dratu dle CSN EN 993-15 [6]

e stanoveni

zdanlivé porovitosti,

objemové hmotnosti, zdéanlivé hustoty

a nasakavosti dle CSN EN 993-1 59
e stanoveni trvalych délkovych zmén v Zaru dle CSN EN 993-10 [60]
e stanoveni zarovzdornosti dle CSN EN 993-12 [62]

e stanoveni teplotni roztaznosti diferenéni metodou dle CSN EN 993-19

[61]

e stanoveni unosnosti v zaru dle CSN EN 1SO 1893 [63]

e stanoveni odolnosti proti ndhlym zménam teploty dle CSN EN 993-11 [64]

3.5.1 Rentgenova difrakéni analyza

Rentgenova difrakéni

analyza je kvalitativni analyza za ucelem stanoveni

mineralogického slozeni zkoumaného vzorku. Difraktogramy byly vyhodnoceny

spomoci programu Match! 3.5 [ ktery vyhledava mineraly z krystalografické

databaze COD (Crystallography Open Database). ["? Vyhodnocené Difraktogramy

zkuSebnich vzorkli jsou vyobrazeny v piilohach na konci této prace. Kvantitativni

fazova analyza byla vyhodnocena pomoci programu FullProf

(731 ktery aplikuje

Rietveldovu metodu prostfednictvim kalibrace difrakéniho profilu.

Tab. 17: Vysledky rentgenové difrakcni analyzy pro smés A

Oznaceni vzorku

Identifikované mineraly

Kvantitativni zastoupeni mineralti

smési A pomoci Rietveldovy metody
A-SL-1200 forsterit, periklas 95 % forsterit + 5 % periklas
A-PT-1200 forsterit, periklas 97 % forsterit + 3 % periklas
A-LB-1200 forsterit, periklas 95 % forsterit + 5 % periklas
A-SL-1250 forsterit, periklas 93 % forsterit + 7 % periklas
A-PT-1250 forsterit, periklas 94 % forsterit + 6 % periklas
A-LB-1250 forsterit, periklas 96 % forsterit + 4 % periklas
A-SL-1300 forsterit, periklas 95 % forsterit + 5 % periklas
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Tab. 18: Vysiledky rentgenové difrakcni analyzy pro smés B

Oznaceni
vzorku smeési B

Identifikované mineraly

Kvantitativni zastoupeni minerali
pomoci Rietveldovy metody

39 % forsterit + 38 % periklas

B-SL-1200 forsterit, periklas, enstatit + 23 9% enstatit
. . . 41 % forsterit + 43 % periklas
B-PT-1200 forsterit, periklas, enstatit + 16 % enstatit
: . : 59 % forsterit + 29 % periklas
B-LB-1200 forsterit, periklas, enstatit + 12 % enstatit
. . . 53 % forsterit + 33 % periklas
B-SL-1250 forsterit, periklas, enstatit + 14 % enstatit
. . . 47 % forsterit + 40 % periklas
B-PT-1250 forsterit, periklas, enstatit + 13 % enstatit
. . . 59 % forsterit + 29 % periklas
B-LB-1250 forsterit, periklas, enstatit + 12 % enstatit
. . . 54 % forsterit + 34 % periklas
B-SL-1300 forsterit, periklas, enstatit + 12 % enstatit
0, it + 0, i
B-PT-1300 forsterit, periklas, enstatit 58 % forsterit + 33 /?perlklas
+ 9 % enstatit
0, i 0, i
B-LB-1300 forsterit, periklas, enstatit 73 % forsterit + 22 % periklas

+ 4 % enstatit

Tab. 19: Vysledky rentgenové difrakcni analyzy pro smeés C

Oznaceni

vzorku smési C

Identifikované mineraly

Kvantitativni zastoupeni mineralli pomoci
Rietveldovy metody

forsterit, periklas, enstatit,

12 % forsterit + 42 % periklas

C-SL-1200 B-kfemen + 19 % enstatit + 27 % B-kiemen
C-PT-1200 forsterit, periklas, enstatit, 14 % forsterit + 42 % periklas
B-kifemen + 18 % enstatit + 26 % B-kiemen
C-LB-1200 forsterit, periklas, enstatit, 11 % forsterit + 51 % periklas
B-kifemen + 17 % enstatit + 21 % B-kiemen
C-SL-1250 forsterit, periklas, enstatit, 13 % forsterit + 55 % periklas + 14 %
B-kfemen, cristobalit enstatit + 13 % B-kifemen + 5 % cristobalit
C-PT-1250 forsterit, periklas, enstatit, 15 % forsterit + 52 % periklas + 17 %
B-kifemen, cristobalit enstatit + 13 % B-kiemen + 4 % cristobalit
C-LB-1250 forsterit, periklas, enstatit, 15 % forsterit + 51 % periklas + 14 %
B-kiemen, cristobalit enstatit + 13 % B-kiemen + 8 % cristobalit
C-SL-1300 forsterit, periklas, enstatit, 14 % forsterit + 48 % periklas + 22 %
B-kifemen, cristobalit enstatit + 7 % B-kfemen + 8 % cristobalit
C-PT-1300 forsterit, periklas, enstatit, 14 % forsterit + 43 % periklas + 34 %
B-kfemen, cristobalit enstatit + 6 % B-kfemen + 3 % cristobalit
C-LB-1300 forsterit, periklas, enstatit, 22 % forsterit + 44 % periklas + 20 %

B-kiemen, cristobalit

enstatit + 7 % B-kfemen + 7 % cristobalit
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Tab. 20: Umisténi difraktogramii v prilohdch prace

Oznaceni - Oznaceni - Oznaceni -
vzorku CISIV(,) strfmy vzorku CISIV(,) strfmy vzorku Clslvc,) strfmy
smési A v ptilohach smési B v ptilohach smési C v ptilohach
A-LB-1200 ¢. 86 B-LB-1200 ¢. 89 C-LB-1200 ¢. 92
A-PT-1200 ¢. 87 B-PT-1200 ¢. 90 C-PT-1200 ¢. 93
A-SL-1200 ¢. 88 B-SL-1200 ¢.91 C-SL-1200 ¢. 94
A-LB-1250 ¢. 95 B-LB-1250 ¢. 98 C-LB-1250 ¢. 101
A-PT-1250 ¢. 96 B-PT-1250 ¢. 99 C-PT-1250 ¢. 102
A-SL-1250 ¢. 97 B-SL-1250 ¢. 100 C-SL-1250 ¢. 103
A-SL-1300 ¢. 104 B-LB-1300 ¢. 105 C-LB-1300 ¢. 108
B-PT-1300 ¢. 106 C-PT-1300 ¢. 109
B-SL-1300 ¢. 107 C-SL-1300 ¢. 110

Ve vSech vzorcich ze smési A — mastku a magnezitu vznikl forsterit jako majoritni
krystalicka faze. Minoritnim podilem byl ve vzorcich ze smési A identifikovan periklas.
Tento jev mohl pravdépodobné nastat v disledku neuplné homogenity smési. AvSak
témert az stoprocentni. Magnezit se od 500°C rozklada na oxid hofecnaty a oxid uhlicity,
uplny rozklad nastava nad 700°C. Uvolovani plynného oxidu uhli¢it¢tho ma za
nasledek zvySenou porovitost stiepu, ale také vyssi reakéni schopnost. Tato skute¢nost
je diivodem toho, Ze intenzivni syntéza forsteritu probiha jiz od 1 100°C. % Zpiasob

vytvareni ani teplota vypalu neméla vliv na podil vzniklého forsteritu ve smési A.

Ve vSech vzorcich ze smési B — mastku a oxidu hofe¢natého vznikl forsterit. AvSak
zna¢nd Cast oxidu hotecnatého (periklasu) ve vzorcich nezreagovala. Kvuli této
skutecnosti byl ve vzorcich stale pfitomen enstatit jako minoritni faze. Pravdépodobnou
pri¢inou toho, Ze se oxid hofecnaty neucastnil syntézy v celém svém objemu muize byt
proto, Ze pii vyrob¢ suroviny se jemné mleté Castice oxidu hotfecnatého shlukovali
k sobé a tim doslo k nehomogenité smési na urovni jednotlivych ¢astic. Mezi riznymi
zplisoby vytvareni lze sledovat rozdily v mnozstvi vzniklého forsteritu, kdy v ptipadé
lici suspenze je mnozstvi vzniklého forsteritu vyssi. To je pravdépodobné zplisobeno
tim, Ze michanim suspenze doslo k rozbiti shlukli oxidu hotec¢natého a tim doslo ke
zlepseni homogenity smési. S rostouci teplotou vypalu také roste podil forsteritu ve
smési a klesd podil periklasu a enstatitu. Pii teploté¢ vypalu 1 300°C je forsterit jiz

majoritni krystalickou fazi ve vzorcich ze smési B.
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Ve vzorcich ze smési C — kiemenného pisku a oxidu hotec¢natého také vznikl forsterit,
avSak v men$im mnozstvi. DalSimi pfitomnymi minerdly byl periklas, enstatit,
B-kiemen a od teploty vypalu 1250°C také cristobalit. Mezi riznymi zplsoby vytvaieni
byly rozdily v mnozstvi vzniklych krystalickych fazi minimalni. S rostouci teplotou
vypalu také rostl podil forsteritu a enstatitu ve smési a klesal podil periklasu
a B-kiemene. Avsak ani teplota vypalu 1 300°C nebyla dostate¢na k tomu, aby vznikl
forsterit jako majoritni krystalickd faze. Cilem této prace vSak bylo porovnat vliv
technologie vyroby na vlastnosti forsteritu, a proto byly navrzené teploty vypalu stejné

u vSech smési.

3.5.2 Pevnost v tahu za ohybu

Pevnost v tahu za ohybu se stanovuje podle normy CSN EN 993-6 a vypocita se dle

nasledujici rovnice °;

3  Fmax'Ls
O = E ' W [MPa] (35-1)

FEnax - maximalni sila ptsobici na zkuSebni téleso [N]
L ... vzdalenost podpor zkuSebniho zatizeni [mm]

b ...8itka zkuSebniho télesa [mm]

h ...vySka zkuSebniho télesa [mm]

Nazev zatézovaciho zafizeni pro stanoveni pevnosti v tahu za ohybu je Testometric

M-350-20CT. Vzdalenost podpor byla nastavena na 70 mm a u kratSich téles na 50 mm.

Tab. 21: Priimérna pevnost v tahu za ohybu zkusebnich vzorki

Primérna Primérna Primérna
Oznaceni pevnost Oznaceni pevnost Oznaceni pevnost
vzorku v tahu za vzorku v tahu za vzorku v tahu za
smési A ohybu smési B ohybu smesi C ohybu
GOF [MPa] OF [MPa] OF [MPa]
A-SL-1200 3,6 B-SL-1200 19,5 C-SL-1200 3,9
A-PT-1200 0,4 B-PT-1200 11,5 C-PT-1200 2,8
A-LB-1200 0,8 B-LB-1200 15,4 C-LB-1200 5,7
A-SL-1250 91 B-SL-1250 17,9 C-SL-1250 4,9
A-SL-1300 7,3 B-PT-1250 19,4 C-PT-1250 55
A-PT-1300 2,3 B-LB-1250 20,1 C-LB-1250 10,1
B-SL-1300 21,9 C-SL-1300 7,4
B-PT-1300 15,9 C-PT-1300 7,2
B-LB-1300 15,9 C-LB-1300 10,5
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Graf'¢. 1 — Priimérnd pevnost v tahu za ohybu zkuSebnich téles
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Oznaceni zkusebnich téles

Dle V. Hanykyfe a J. Kutzendorfera 1% se pevnost vtahu za ohybu forsteritu
s porovitosti 30 % pohybuje kolem 35 MPa. Vzhledem k tomu, Ze porovitost vzorki ze
smési A byla v n¢kterych ptipadech i vice nez dvojnasobna, je i jejich pevnost v tahu za
ohybu nizsi. Nejvyssich pevnosti v tahu za ohybu dosahovaly vzorky ze smési B, které
mély niz§i porovitost, avSak mnozstvi forsteritu ve vzorcich B bylo niz§i nez ve
smési A. AvSak pevnost v tahu za ohybu neni velmi dileZitou vlastnosti pfi vyrobé
zarovzdornych materialt. S rostouci teplotou vypalu rostla také pevnost v tahu za ohybu

u vSech smési, to je dano s velkou pravdépodobnosti tim, Ze s rostouci teplotou také

klesa porovitost stiepu v diisledku slinovani.

3.5.3 Stanoveni soucinitele tepelné vodivosti

Souginitel tepelné vodivosti zarovzdornych vyrobki se stanovuje podle normy CSN EN
993-15. 81 Zkusebni vzorky byly zabrouseny do roviny a poté bylo provedeno méfeni
soucinitele tepelné vodivosti pomoci zatizeni Isomet 2114 ptiloZenim povrchové sondy
na povrch vzorku pti laboratorni teploté. Stanoveni souéinitele tepelné vodivosti na
vzorku ze smési A nebylo stanoveno v disledku vyssiho smrsténi vypalem a vzniku
trhlinek ve vzorcich, které by zplisobovaly nepifesnosti v méfeni. Referencni hodnoty

pro porovnani pochazi zknihy technologie keramiky od V. Hanykyfe

a J. Kutzendérfera. [19
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Tab. 22: Namérené hodnoty soucinitele tepelné vodivosti v porovnani s referencni hodnotou

Oznaceni Soucmlt_e 1 tepelne Objemova Zdénliva poérovitost
vzorku vodivosti hmotnost [kg-m] [%]
A [W-mtK
B-PT-1250 1,0086 — 1,0089 1820 25,1
C-PT-1250 1,0074 - 1,0100 1620 35,9
Referencéni 14 1900 30,0

Soucinitel tepelné vodivosti vzorkli ze smési B 1 C byl nizsi v porovnani s referencni

hodnotou. Tento jev pravdépodobné nastal v disledku niz§i objemové hmotnosti

vzorkd, ktera ma piimy vliv na soucinitel tepelné vodivosti. Této pfimé uméry mezi

objemovou hmotnosti a soucinitelem tepelné vodivosti je vyuzivano u izolacnich

materiala.

3.5.4 Stanoveni zdanlivé poérovitosti

Zdanliva porovitost se stanovuje podle normy CSN EN 993-1 B9l Zdanliva porovitost

je definovéna normou jako pomér objemu vSech otevienych poért porovitého télesa

k celkovému objemu. Tento pomér je vyjadien v procentech celkového objemu. 5%

Zdanliva porovitost se poté vypocita podle rovnice:

T, = % 100 [%] (3.5-2)
m; ... hmotnost vysuSeného zkuSebniho télesa [g]
m, ... hmotnost hydrostaticky vazeného zkuSebniho télesa [g]
ms ... hmotnost nasyceného zkuSebniho télesa [g]
Tab. 23: Primérnd zdanliva porovitost zkusebnich vzorki
_ Primeérna _ Primérna _ Primeérna
Oznaceni Lo, Oznaceni Lo, Oznaceni Lo,
zdanliva zdanliva zdanliva
vzor!<u porovitost vzorku porovitost vzorku porovitost
smési A s [%] smési B e [%] smési C 1 [%]
A-SL-1200 53,7 B-SL-1200 36,1 C-SL-1200 42,7
A-PT-1200 70,9 B-PT-1200 30,8 C-PT-1200 45,6
A-LB-1200 71,2 B-LB-1200 18,3 C-LB-1200 38,9
A-SL-1250 459 B-SL-1250 13,2 C-SL-1250 39,0
A-PT-1250 64,6 B-PT-1250 25,1 C-PT-1250 40,2
A-LB-1250 59,8 B-LB-1250 2,7 C-LB-1250 30,9
A-SL-1300 48,9 B-SL-1300 11,6 C-SL-1300 39,1
A-PT-1300 56,8 B-PT-1300 23,9 C-PT-1300 36,6
B-LB-1300 2,1 C-LB-1300 34,2
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Graf ¢. 2 — Priumérnd zdanliva pérovitost zkusebnich teles
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Oznaceni zkuSebnich téles

Primérna zdanliva porovitost u smési A byla nejvyssi (pramérmné 60 %), to je s nejvyssi
pravdépodobnosti dano uvolnovanim plynného oxidu uhli¢itého pii rozkladu magnezitu,
ktery je pfi¢inou zvySené poérovitosti stfepu. S rostouci teplotou vypalu vSak klesa
i zdanliva porovitost uvSech smési, coz je dano pocatkem slinovani stiepu.
Nejvyraznéjsi zmény ve zdanlivé porovitosti v zavislosti na teploté¢ vypalu nastaly
U smési B. Zptsob vytvareni mél jen nepatrny vliv na rozdily ve zdanlivé pdrovitosti
u zkuSebnich téles, kromé téles ze smési B, které byly vytvoteny litim ze suspenze. Tyto
vzorky jiz pti teploté vypalu 1250°C neobsahovaly téméf zadné oteviené pory a na

jejich povrchu se vytvorila slinutd vrstva, kterd méla jiné zabarveni nez zbytek vzorku.

3.5.5 Stanoveni objemové hmotnosti

Objemova hmotnost se spoleéné se zdanlivou porovitosti stanovuje podle normy CSN
EN 993-1. B Objemova hmotnost nam udava pomér hmotnosti vysuseného vzorku,
véetné vSech jeho pori, k celkovému objemu vzorku. Objemova hmotnost se pak

vypocita dle rovnice:

1000 [kg-m™3]

mq

Py = (35-3)

mz—m;

my ... hmotnost vysuSeného zkuSebniho télesa [g]
m, ... hmotnost hydrostaticky vazeného zkuSebniho télesa [g]

ms ... hmotnost nasyceného zkuSebniho télesa [g]
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Tab. 24: Priimérnd objemovd hmotnosti zkusebnich téles

_ Priimérna _ Priimérna _ Priimérna
Oznaceni . , Oznaceni . , Oznaceni ) i
objemova objemova objemova
vzorku vzorku vzorku
smisi A hmotnost smési B hmotnost smsi C hmotnost
po [kg-m™] po [kg-m™] po [kg-m™]
A-SL-1200 1490 B-SL-1200 1990 C-SL-1200 1800
A-PT-1200 940 B-PT-1200 2120 C-PT-1200 1710
A-LB-1200 940 B-LB-1200 2120 C-LB-1200 1890
A-SL-1250 1720 B-SL-1250 2230 C-SL-1250 1840
A-PT-1250 1140 B-PT-1250 2160 C-PT-1250 1800
A-LB-1250 1240 B-LB-1250 2280 C-LB-1250 1980
A-SL-1300 1650 B-SL-1300 2160 C-SL-1300 1890
A-PT-1300 1340 B-PT-1300 2120 C-PT-1300 1970
B-LB-1300 2 320 C-LB-1300 2020

Graf ¢. 3 — Prumeérna objemova hmotnost zkusebnich teles
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Podle V. Hanykyfe a J. Kutzendorfera 1'% je objemova hmotnost pérovitého forsteritu
1900 kg-m™ a hutného forsteritu 2 700 kg-m=. Objemova hmotnost vzorkii ze smési A
je vyrazn€ nizsi nez referencni hodnoty, coz je ddno piedevSim vysokou porovitosti.
Zavislost objemové hmotnosti na zdanlivé porovitosti je zobrazena na grafu ¢. 4. Lze
zde vidét klesajici linearni zavislost mezi objemovou hmotnosti a zdanlivou pérovitosti.
Vétsina vzorkll koreluje s touto linearni zavislosti. Nékteré vzorky ze smési B, které
nekoreluji s kiivkou mohou obsahovat uzaviené poéry, protoze jejich povrch mél
slinutou vrstvu skelné faze, avSak zdanlivd porovitost zahrnuje pouze objem vsech

otevienych port. Skute¢nd porovitost téchto vzorka ze smési B je tak vyssi.
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Graf ¢. 4 — Zavislost objemové hmotnosti na zdanlivé porovitosti

Zavislost objemové hmotnosti na zdanlivé porovitosti
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3.5.6 Stanoveni zdanlivé hustoty

Zdanliva hustota se stanovi hydrostatickym vazenim, ktery je popsan v normé CSN EN
993-1, avsak tato norma zdanlivou hustotu nezahrnuje. Pracovni postup je tak obdobny
jako u stanoveni zdanlivé porovitosti. Zdéanlivda hustota udavd pomér hmotnosti

vysuSeného vzorku K jeho celkovému objemu, v¢etné uzavienych poru.

Zdanliva hustota se vypocita dle rovnice:

ZH = — 1000 [kg-m™3] (3.5-4)
m, ... hmotnost vysuSeného zkuSebniho télesa [g]
m, ... hmotnost hydrostaticky vazeného zkuSebniho télesa [g]
Tab. 25: Priumérnad zdanliva hustota zkuSebnich téles
., Primérna L, Primérna _ Primérna
Oznaceni ., Oznaceni L, Oznaceni .,
vzorku zdanliva vzorku zdanliva vzorku zdanliva
smisi A hustota smési B hustota smisi C hustota
ZH [kg'm™] ZH [kg-m™] ZH [kg-m]
A-SL-1200 3220 B-SL-1200 3120 C-SL-1200 3140
A-PT-1200 3220 B-PT-1200 3070 C-PT-1200 3140
A-LB-1200 3260 B-LB-1200 2 600 C-LB-1200 3090
A-SL-1250 3170 B-SL-1250 2570 C-SL-1250 3010
A-PT-1250 3210 B-PT-1250 2 880 C-PT-1250 3010
A-LB-1250 3080 B-LB-1250 2 350 C-LB-1250 2 860
A-SL-1300 3230 B-SL-1300 2 440 C-SL-1300 3100
A-PT-1300 3230 B-PT-1300 2780 C-PT-1300 3110
B-LB-1300 2 370 C-LB-1300 3070

54



Graf'¢. 5 — Pritmérna zdanliva hustota zkusebnich téles

Prdmérna zdanliva hustota zkusebnich téles
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Hustota Cistého forsteritu je 3270 kg:m?3. [l Zdanlivd hustota udivd hmotnost
vysuSeného vzorku na jednotu objemu vcetné uzavienych pord. Vzorky ze smési A se
blizily hodnot¢ hustoty Cistého forsteritu, vzorky ze smési B maji primérnou zdanlivou
hustotu niZsi, to je pravdépodobné dano tim, ze do objemu vzorku se pocitaji i uzaviené
pory, které vzorek vylehcuji a také tim, Ze na povrchu vzorki byla slinutd skelna faze,
kterd ma hustotu 2200 kg:m=. Mirn& niz§i zdanlivd hustota u vzorkii ze smési C je
zpusobena piftomnosti kfemene, ktery ma hustotu 2 650 kg:m™ a také piitomnosti

amorfni skelné faze, ktera ma hustotu 2200 kg-m=,

3.5.7 Stanoveni nasakavosti

Podobn¢ jako zdanliva hustota, tak i nasdkavost se stanovi hydrostatickym vazenim,
ktery je popsan vnormé& CSN EN 993-1, av$ak tato norma nasakavost nezahrnuje.
Pracovni postup je proto obdobny jako u stanoveni zdénlivé porovitosti. Nasdkavost
vyjadifuje pomér hmotnostniho mnozstvi ptijaté kapaliny do vSech otevienych port
k hmotnosti vysuseného télesa.
Nasakavost se vypocita dle rovnice:

__ Mm3z—my

NV =T5T2100 [%] (3.5-5)

1

my ... hmotnost vysuSeného zkuSebniho télesa [g]
ms ... hmotnost nasyceného zkuSebniho télesa [g]
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Tab. 26: Priumérnd nasakavost zkusebnich téles

50,0

Oznaceni Primeérna Oznaceni Primeérna Oznaceni Primeérna
vzorku nasakavost vzorku nasakavost vzorku nasakavost
smési A NV [%] smesi B NV [%] smési C NV [%]

A-SL-1200 36,4 B-SL-1200 18,1 C-SL-1200 23,8
A-PT-1200 77,6 B-PT-1200 15,5 C-PT-1200 26,7
A-LB-1200 75,9 B-LB-1200 8,7 C-LB-1200 20,6
A-SL-1250 26,9 B-SL-1250 59 C-SL-1250 21,2
A-PT-1250 56,8 B-PT-1250 11,6 C-PT-1250 22,3
A-LB-1250 48,3 B-LB-1250 1,2 C-LB-1250 15,6
A-SL-1300 29,6 B-SL-1300 54 C-SL-1300 20,7
A-PT-1300 41,6 B-PT-1300 11,3 C-PT-1300 18,5
B-LB-1300 0,9 C-LB-1300 16,9
Graf ¢. 6 — Priimérna nasakavost zkuSebnich téles
000 Primérna nasakavost zkusebnich téles
80,0 B Smés A [~
70,0 B Smés B [
60,0 m Smés C [~

40,0 364

30,0

20,0

Priimérna nasakavost NV [%]

Oznaceni zkuSebnich téles

Nasakavost vyjadfuje pomér hmotnostntho mnoZstvi piijaté kapaliny do vsSech
otevienych portt k hmotnosti vysuseného télesa. Nasdkavost tedy charakterizuje

otevienou porovitou strukturu.

Referencni hodnoty vzorkti byly ptevzaty z knihy Technologie keramiky od P. P.
Budnikova [ a také z prace R. A. Bhargaviho a kol. [*9 Vzorky ze smési A mély
vysokou nasakavost, coz je dano také jejich vysokou zdanlivou porovitosti, kterd je

zpusobena tnikem plynného oxidu uhli¢itého pii rozkladu magnezitu.
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Se zvySujici se teplotou vypalu v8ak dochazi k postupnému slinovani vzorku, a tak ke
snizovani nasakavosti. Vzorky ze smési B vyrobené z lici suspenze byly pii vypalu na

1250°C jiz slinuté a téméef nenasakavé.

V grafu €. 7 je zobrazend zavislost nasdkavosti na zdanlivé pérovitosti vSech smési
V porovnani s referencnimi hodnotami. Lze vidét, Ze nasidkavost je exponencialné

zavisla na zdanlivé porovitosti a namefené hodnoty se blizi referenénim hodnotam.

Graf ¢. T — Zavislost nasdakavosti na zdanlivé porovitosti zkusebnich téles
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3.5.8 Stanoveni trvalych délkovych zmén v zaru

Trvalé délkové zmény v Zaru se stanovuji podle normy CSN EN 993-10. [ Trvala

délkova zména se vypocita podle nasledujici rovnice:

AL=22-100 [%] (3.5-6)
0

AL ... délka zkuSebniho télesa po vypalu [mm]
Ly ... délka vysu$eného zkuSebniho télesa pted vypalem [mm]

Pokud je hodnota délkové zmény zaporna, jedna se o smrsténi zkusebniho télesa, pokud
je délkova zména kladnd, jedna se o rozpinani. Ve vSech ptipadech doSlo pii vypalu ke

smrsténi zkuSebniho télesa.
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Tab. 27: Prumérnd trvald délkova zména zkuSebnich téles

Priimérna Priimérna Priimérna
Oznaceni trvala Oznaceni trvala Oznaceni trvala

vzorku délkova vzorku délkova vzorku délkova

smeési A zmeéna sm¢si B zmeéna smeési C zmeéna

AL [%] AL [%] AL [%]
A-SL-1200 -14,0 B-SL-1200 -7,2 C-SL-1200 -2,8
A-SL-1250 -16,9 B-SL-1250 -8,7 C-SL-1250 -4,0
A-SL-1300 -18,6 B-SL-1300 -9,2 C-SL-1300 -3,5
A-PT-1200 -19,0 B-PT-1200 -9,5 C-PT-1200 -3,2
A-PT-1250 -22,1 B-PT-1250 -13,7 C-PT-1250 -4,2
A-PT-1300 -26,9 B-PT-1300 -14,3 C-PT-1300 -8,1
A-LB-1200 -24,8 B-LB-1200 -14,7 C-LB-1200 -6,8
A-LB-1250 -28,8 B-LB-1250 -16,9 C-LB-1250 -7,3
B-LB-1300 -15,9 C-LB-1300 -8,2

Graf ¢. 8 — Primérnd trvala délkova zména zkusebnich téles

Primérna trvala délkova zména zkusSebnich téles B Smés A
-35,0 B Smés B

m Smés C

-30,0 28,8

-26,9

-25,0

-20,0

-15,0 -

-10,0

Priimérna trvala délkova zména AL [%)]

[
wn
o

O O O O O

O 407 407 4O

o o o "}"-)\")\'Q«Q&Q«&\g’
ST €77 ot At Y &Y ady Y 7 oy 2 v@’cv’%’c%’c

e 1

magnezitu a Unikem oxidu uhlicitého a také rozkladem mastku, ktery je doprovazen

poklesem objemu vzorku. Vzorky ze smési B maji také vyssi smrsténi v dasledku

v

pfi vypalu v disledku toho, ze surovinova smés skladajici se z kfemenného pisku

a oxidu hotfecnatého ma témeét nulovou ztratu zihdnim. V zavislosti na rostouci teploté
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v

uvzorkli pfipravenych suchym lisovanim anejvétsi u vzorki vytvofenych z lici

suspenze.

3.5.9 Stanoveni zarovzdornosti

Zarovzdornost materidlu se stanovuje podle normy CSN EN 993-12. 2 Typicky se
stanovuje zaromérna shoda mezi referencni a zkouSenou zaromérkou, avSak
zarovzdornost byla provedena pouze na sad¢ zkouSenych zdromérek ze smési A, B a C.
Tato sada tii zaromérek byla umisténa do pece s prizorem a fotoaparatem, ktery snimal
fotografie priizorem do pece pii naristu teploty o 10°C. Zarovzdornost byla provedena

na dvou sadach zaromérek pro porovnani vysledk.

Obr. 10 — Stanoveni Zarovzdornosti na sadé Zaromérek

Na obrazku €. 6 lze vidét, ze zaromérka ze smési B se ohnula pfi 1 490°C a zaromérka
ze smési C se ohnula pfi 1 580°C, coZ je referenéni teplota zdromérky &. 158 podle CSN
EN 993-13. [l Zkouska Zarovzdornosti byla ukon&ena pfi 1 620°C, protoZe se zdalo, Ze
se zaromerka ze smési A ohnula, avSak po vyjmuti z pece bylo zji§téno, ze zdromérka A
v obou piipadech stanoveni zarovdornosti pouze spadla (viz obrazek ¢&. 10),
pravdépodobné kvilli vzniku eutektické taveniny v podloZzce. Zarovzdornost smési A je

tedy minimalné 1 620°C.

Podle P. P. Budnikova ™ je zarovzdornost &istého forsteritu 1 850°C. Tuto skute¢nost se
vSak nepodatilo ovéfit, protoze zaromérky ze smési A (které obsahovaly téméf Cisty
forsterit) spadly jesté predtim, neZ se staCily ohnout, a to pii teplot¢ 1620°C. Tato
skutecnosti pravdépodobné nastala tim, ze se v podlozce, kterd byla tvofena jilem Bl

s 10 % korundu, vytvofila eutekticka tavenina, kterd uvolnila zdromérku.
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Zarovzdornost smési B je 1490°C, a to pravdépodobné kvili pFitomnosti minoritni
krystalické¢ faze enstatitu, jehoz teplota taveni je 1557°C. Podobny piipad nastal
i usmési C, szarovzdornosti 1580°C, kvuli pfitomnosti minoritni krystalické faze
enstatitu a modifikaci oxidu kiemicitého. Teplota taveni enstatitu je 1 557°C, pfeména

oxidu kfemicitého na taveninu je zhruba pti 1 720°C.

Obr. 11 — Dvé sady zZdaromeérek po stanoveni Zarovzdornosti

3.5.10 Stanoveni teplotni roztaznosti diferenéni metodou

Teplotni roztaznost se stanovi diferenéni metodou dle normy CSN EN 993-19. [l Tato
zkouska byla provedena pomoci zafizeni na méfeni diferenéné kontrakéni termické
analyzy s digitalnim méfenim zmény délky zkuSebniho télesa v zavislosti na teploté.

Zména délky télesa v zavislosti na teploté se vypo&ita z nasledujici rovnice ©%:
AL =22-100 [%] (3.5-7)
1

AL ...relativni zména délky télesa [%]
L, ...ptivodni vyska zkuSebniho télesa [mm]
L, ...zménéna vyska zkuSebniho télesa po zahtati [mm]

Z namé&fenych hodnot délky zkuSebniho télesa l1ze dopocitat koeficient teplotni délkové

roztaznosti pro stanoveny teplotni rozsah podle nasledujici rovnice [¢%;

Ly

— -1
ar-1, = Ty K] (3.5-8)

a ...koeficient teplotni délkové roztaznosti [K 1]

Lq ...pGvodni délka zkuSebniho télesa [mm]

L, ...zménénd délka zkuSebniho télesa po zahtati [mm]
T, ...nizsi teplota v méreném rozsahu teplot [K]

T, ...vyssi teplota v méreném rozsahu teplot [K]
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Tab. 28: Stanoveni koeficientu délkové teplotni roztaznosti

Koeficient Relativni Koeficient Relativni
Oznaceni délkové teplotni | zména délky | délkové teplotni | zména délky
vzorku roztaznosti télesa roztaznosti télesa
020-500°c [K?] ALzos00°c [%] | a20-1300°c [K?] | ALzo-1300°c [%]
B-PT-1300 9,21-10° K™! 0,44 % 10,06-10° K? 1,29 %
C-PT-1300 11,11-10° K 0,52 % 17,98-:10° K! 2,30 %
B-PT-KAOL | 8,61-10°K™ 0,42 % 9,56-10° K1 1,21 %
C-PT-KAOL | 13,14-10°K* 0,62 % 12,52-:10° K'! 1,60 %
Referenc¢ni (8-11)-10° K (10-36)-10° K1 1,10 %

Koeficient délkové teplotni roztaznosti forsteritu se dle Hanykyie a Kutzendorfera 1%
pohybuje mezi hodnotami (8—11)-10° K* pro teplotni interval 30—100°C. M. Bouhifd et
al. ' ve své praci prokazali, ze koeficient délkové teplotni roztaznosti forsteritu roste
linearné pfi vyssich teplotach a stanovili jeho hodnotu na (10-36)-10° K v teplotnim
intervalu 20-1300°C. Referen¢ni hodnota pro relativni zménu délky télesa dle
J. Kutzendérfera a F. Tomst v teplotnim intervalu 20-1000°C je 1,10 %.

Jak lze vidét v grafu ¢. 9, délkova zména vzorku ze smési A byla pfili§ vysoka, nez je
méfici rozsah testovaciho zafizeni, proto nelze odecist hodnoty pro stanoveni
koeficientu délkové teplotni roztaznosti. V piipadé vzorki ze smési B byl stanoveny
koeficient teplotni délkové roztaznosti v rozmezi daném referenénimi hodnotami.
V ptipadé¢ vzorkd ze smési C byla hodnota koeficientu délkové teplotni roztaZnosti
vyssi v disledku pritomnosti vys$siho mnozstvi krystalického oxidu hotec¢natého ve
vypaleném vzorku, jehoz koeficient délkové teplotni roztaznosti je (26-48)-10° K

Vv teplotnim intervalu 20-1300°C.

Graf'¢. 9 — Vysledky méreni DKTA smési s jilem Bl a kaolinem Sedlec la
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3.5.11 Stanoveni unosnosti v zaru

Unosnost v zaru se stanovuje podle normy CSN EN ISO 1893. 631 Unosnost v Zaru je
teplota, pfi niz se zkusSebni téleso deformuje do stupné definovaného normou nebo se
nahle porusi pfi kombinovaném tc¢inku konstantniho zatizeni, line4rné rostouci teploty a
Casu. Principem zkousky je, ze na zkuSebni téleso ve tvaru valce piisobi konstantni tlak
0,2 MPa pro vyrobky tvarové hutné a teplota se linearné zvySuje rychlosti
(5+0,5)°C/min. Zaznamenava se zména vySky zkuSebniho télesa v ¢ase a stanovi se
teplota (Tos, T1, T2 a Ts) predepsané deformace zkusebniho télesa pii zméné vysky
00,5%, 1%, 2% a5 %. "

Vyhodnocenim tinosnosti v zaru se nejvyssi bod deformace Hmax nachazi pti deformaci
1,533 % a teploté 1 484°C. K této hodnoté se vztahuji pfedepsané deformace a teploty,

které se nachazi v tabulce ¢. 28.

Tab. 29: Stanoveni teploty predepsané deformace

Predepsana deformace Teplota predepsané
deformace
0,5% Tos=1500°C
1% T1=1503°C
2% T2, =1506°C
5% Ts=1511°C

Graf ¢. 10 — Vyhodnoceni zkousky unosnosti v zaru
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Podle P. P. Budnikova a kol. [ je tinosnost v Zaru &istého forsteritu 1600°C. Unosnost
v zaru zkouseného vzorku byla 1 500°C. Avsak do teploty 1480°C se vzorek témér
nedeformoval a poté pii teploté 1500°C nastala témét okamzita deformace. Tato nizsi
hodnota tnosnosti v zaru je pravdépodobné zpuisobena piitomnosti minoritni krystalické

faze enstatitu ve zkuSebnim vzorku, jehoz teplota taveni je 1557°C.

3.5.12 Stanoveni odolnosti proti nahlym zménam teploty
Odolnost proti nahlym zménam teploty se stanovuje podle normy CSN EN 993-11, [64]

Pro stanoveni tohoto experimentu vsak byla pouzito pracovniho postupu podle némecké
normy DIN 51068:2008-11. [’®1 Modifikace pracovniho postupu metody B podle CSN
EN 993-11 spociva v tom, Ze zkuSebni téleso po vyjmuti z pece neni ochlazovéano
proudem vzduchu, ale je zcela ponoieno do studené vody. Zbytek pracovniho postupu

vcetné teplot a poctu opakovani ziistdva stejny.

ZkuSebni télesa bez zndmek mechanického poskozeni se umisti do pece a ohfeji na
teplotu 950°C. Po dostate¢né dobé¢, aby bylo zajisténo rovnomérné ohfati téles, se
vyjmou a ihned umisti do nadoby se studenou vodou. Po vychladnuti téles na teplotu
mistnosti se opét umisti do vyhtaté pece na 950°C. Tento cyklus se opakuje jesté
Ctyfikrat. Na konci patého cyklu se stanovi rezidualni pevnost v ohybu (MOR —
z anglického measure of thermal-shock resistance). Odolnost proti ndhlym zménam
teploty zkuSebniho télesa se vyjadii v procentech rezidualni pevnosti v ohybu dle
nésledujici rovnice 641:

_ MORychiazovaného 0,
MORreziduélni ~ MOR ho 100 [A)]
neochlazovaného

(3.5-9)

Tab. 30: Stanoveni odolnosti proti zméndm teploty

Oznaceni Pevnost v ohybu Pevnost v ohybu Rezidualni pevnost
smesi ochlazovaného télesa referencniho télesa v ohybu MORezidusini
Smés B 0,1 MPa 19,4 MPa 0,52 %
Smés C 0,4 MPa 5,7 MPa 7,08 %

Podle Hanykyfe a Kutzenddrfera 1% je odolnost proti teplotnim Sokéim hutného
forsteritu 80 K. Tato hodnota znaci teplotni rozdil mezi nejvyssi teplotou, na kterou se
celistvosti. Hodnota 80 K je velmi nizky teplotni rozdil, coz je dano pomérné¢ vysokou
hodnotou koeficientu délkové teplotni roztaznosti forsteritu, kterd je (8-11)-10° K™,
Kwvtli této vlastnosti je odolnost proti nahlym zménam teploty forsteritu velmi nizka,

coz dokazuji také vysledky rezidudlni pevnosti v ohybu zkousSenych vzorki.
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3.6 Ovéreni navrhu technologie vyroby forsteritu
Byly navrzeny 3 rtizné surovinové smési:

e smés A (mastek + magnezit + 10 % jilu B1)

e smés B (mastek + oxid hotecnaty + 10 % jilu B1)

e smgs C (kfemenny pisek + oxid hotecnaty + 10 % jilu B1)

Od kazdé smési byly vyrobeny zkusebni télesa tfemi rliznymi zplsoby vytvareni, a to
litim ze suspenze, plastickym téstem a lisovanim z granulatu. Kazda sada zkuSebnich
téles byla vypalena na tii rizné vypalovaci teploty, a to 1 200°C, 1 250°C a 1 300°C

S nartstem teploty 4°C/min a dobou vydrze 2 hodiny.

3.6.1 Ovéreni technologie vyroby litim ze suspenze

Pti vyrobé zkusebnich téles se jako nejlepsi ztekucovadlo osvéd¢il pyrofosfore¢nan
sodny. Suspenze smési A a B vykazovala mirné tixotropni chovéni, které bylo
pravdépodobné zpiisobeno pritomnosti mastku ve smési. Této vlastnosti mastku se
vyuziva pfi vyrobé nestékavych barev a natérovych hmot, kde se mastek pouziva jako
plnivo. [ Pomémé vysoké mnozstvi vody (220 %) v suspenzi smési A bylo
pravdépodobné zpisobeno vysokym mérnym povrchem magnezitu, ktery potteboval

vy$§i mnozstvi vody na obaleni vSech zrn.

Po vypalu bylo stanoveno mineralogické slozeni pomoci rentgenové difrakéni analyzy,
které prokazalo piitomnost forsteritu ve vSech smésich. Po aplikaci Rietveldovy metody
bylo kvantitativni zastoupeni mineralii v ptipadé smési A: 96 % forsterit a 4 % periklas,
v piipadé smési B: 64 % forsterit, 27 % periklas a 9 % enstatit a v ptipadé
smeési C: 16 % forsterit, 49 % periklas, 17 % enstatit a 18 % kiemene (nad teplotou

1 250°C také minoritni faze cristobalitu).

S nariistem maximalni teploty vypalu smési B také roste podil forsteritu a klesa podil
periklasu a enstatitu. Pfitomnost vys§iho mnozstvi periklasu (oxid hofe¢naty) ve smési
B je pravdépodobné zdivodu shlukovani jednotlivych ¢astic suroviny oxidu
hotecnatého (zbytek na sité 0,325 mm byl 20 %) a tim se omezila 1 jeho reakce

s enstatitem za tvorby forsteritu.

V ptipad¢ smési C neni forsterit majoritni fazi, avSak S ndrGstem maximalni teploty
vypalu roste podil krystalické¢ faze forsteritu a enstatitu a teoreticky se zvySenim

maximalni teploty vypalu na 1 500-1 600°C by se pravdépodobné mnozstvi krystalické
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faze forsteritu také zvysilo v disledku tani enstatitu a jeho reakce s periklasem. Avsak
pro zachovani komparability riiznych technologii vyroby z hlediska teploty vypalu byly
zvoleny teploty 1 200°C, 1 250°C a 1 300°C.

3.6.2 Ovéreni technologie vyroby z plastického tésta
Pti vyrobé zkusebnich téles bylo potfeba vyssiho mnozstvi vody pro smes A (150 %),
nez u sme¢si B a C (primérné¢ 32 %), a to z divodu vysokého mérného povrchu

magnezitu obsazeného ve smési A, ktery potieboval vice vody pro obaleni v§ech zrn.

Po vypalu bylo stanoveno mineralogické slozeni pomoci rentgenové difrakéni analyzy,
které prokazalo ptitomnost forsteritu ve vSech smésich. Po aplikaci Rietveldovy metody
bylo kvantitativni zastoupeni minerali v ptipadé smési A: 96 % forsterit a 4 % periklas,
Vv piipadé smési B: 49 % forsterit, 39 % periklas a 12 % enstatit a v ptipadé smési C:
14 % forsterit, 46 % periklas, 23 % enstatit a 17 % kifemene (nad teplotou 1 250°C také
minoritni faze cristobalitu). MnoZstvi vzniklého forsteritu bylo u smési B a C niz$i nez
v piipadé¢ vyroby litim ze suspenze, a to pravdépodobné z divodu dokonalejsi
homogenizace smési pfi michani suspenze v laboratofi. Tento nepfiznivy jev by byl

odstranén v ptipadé¢ mokrého mleti surovin v bubnovém mlyné.

S nartistem maximalni teploty vypalu smési B také roste podil forsteritu a klesa podil
periklasu a enstatitu. Pfitomnost vy$§iho mnozstvi periklasu (oxid hofecnaty) ve smési
B je pravdépodobné z divodu shlukovani jednotlivych ¢astic suroviny oxidu
hotecnatého (zbytek na sit€¢ 0,325 mm byl 20 %), ¢i nedokonalou homogenizaci smési
Vv rota¢nim homogenizatoru. Timto se omezila reakce oxidu hotfec¢natého s enstatitem za

tvorby forsteritu.

V ptipadé smé&si C neni forsterit majoritni fazi, avSak s narlistem maximalni teploty
vypalu roste podil krystalické faze forsteritu a enstatitu a teoreticky se zvySenim
maximalni teploty vypalu na 1 500-1 600°C by se pravdépodobn& mnoZzstvi krystalické
faze forsteritu také zvysilo v dusledku tani enstatitu a jeho reakce s periklasem. AvSak
pro zachovani komparability riznych technologii vyroby z hlediska teploty vypalu byly
zvoleny teploty 1 200°C, 1 250°C a 1 300°C.
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3.6.3 Ovéreni technologie vyroby lisovanim z granulatu

Do vSech surovinovych smési bylo pfidano 6 % vlhkosti a smés byla poté na 24 hodin
homogenizovana v rota¢nim homogenizatoru. Pfi lisovani lisovacim tlakem 30 MPa se
smés A a B lisovaly velmi dobie a vylisky mély dostateCnou soudrznost, a to
pravdépodobné kvili pfitomnosti mastku ve smési, ktery ma dobré kluzné vlastnosti

a omezuje tieni.

Po vypalu bylo stanoveno mineralogické slozeni pomoci rentgenové difrakéni analyzy,
které prokazalo pritomnost forsteritu ve vSech smésich. Po aplikaci Rietveldovy metody
bylo kvantitativni zastoupeni mineralii v ptipadé smési A: 94 % forsterit a 6 % periklas,
Vv piipadé smési B: 49 % forsterit, 35 % periklas a 16 % enstatit a v pfipad¢ smési C:
13 % forsterit, 48 % periklas, 18 % enstatit a 21 % kiemene (nad teplotou 1 250°C také
minoritni faze cristobalitu). Mnozstvi vzniklého forsteritu bylo u smési B a C nizsi nez
v piipadé¢ vyroby litim ze suspenze, a to pravdépodobné z divodu dokonalejsi
homogenizace smési pii michani suspenze v laboratofi, protoze pfi homogenizace
zavlhlého granuldtu doSlo ke sbalkovani. Tento neptfiznivy jev by byl odstranén
v piipadé¢ mokrého mleti surovin v bubnovém mlyné a naslednym odvodnénim

V rozprachové susarné.

S nariistem maximalni teploty vypalu smési B také roste podil forsteritu a klesa podil
periklasu a enstatitu. Pfitomnost vyS$§iho mnozstvi periklasu (oxid hotfe¢naty) ve smési
B je pravdépodobné¢ z dlvodu shlukovani jednotlivych ¢astic suroviny oxidu
hotecnatého (zbytek na sité 0,325 mm byl 20 %), ¢i nedokonalou homogenizaci smési
Vv rota¢nim homogenizatoru. Timto se omezila reakce oxidu hotfec¢natého s enstatitem za

tvorby forsteritu.

V ptipad¢ smési C neni forsterit majoritni fazi, avSak s ndrGstem maximalni teploty
vypalu roste podil krystalické¢ faze forsteritu a enstatitu a teoreticky se zvySenim
maximalni teploty vypalu na 1 500-1 600°C by se pravdépodobné mnozstvi krystalické
faze forsteritu také zvysilo v disledku tani enstatitu a jeho reakce s periklasem. AvSak
pro zachovani komparability riznych technologii vyroby z hlediska teploty vypalu byly
zvoleny teploty 1 200°C, 1 250°C a 1 300°C.
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4 ZAVER

Cilem diplomové prace bylo posoudit vliv technologie vyroby na vlastnosti forsteritu.
Hlavni daraz byl kladen na posouzeni technologie vyroby z hlediska sloZeni surovinové
smési, zpusobu vytvareni a teploty vypalu v souvislosti s mineralogickym slozenim
keramického stfepu a jeho fyzikalné mechanickymi vlastnostmi. Byly navrzeny tfi
rizné surovinové smeési — smes A, kterd obsahovala mastek a magnezit, smés B, kterad
obsahovala mastek a oxid hofe¢naty a smés C, ktera obsahovala kiemenny pisek a oxid
hotecnaty. VSechny smési také obsahovaly 10 % jilu B1. ZkuSebni télesa od kazdé
smési byly vytvofeny tfemi rtznymi zpuUsoby vytvafeni, a to litim ze suspenze,
vytvafenim z plastického tésta a lisovanim z granulatu. Kazdd jednotlivd sada
zkuSebnich téles vSech smési a zplsobl vytvéieni byla poté vypalena na tfi rizné
vypalovaci teploty 1200°C, 1250°C a 1300°C s nartstem teploty 4°C/min a dobou
vydrze 2 hodiny.

Posouzenim vlivu slozeni surovinové smési na mineralogické slozeni obsahovala smés
A témét Cisty krystalicky forsterit, smés B obsahovala forsterit jako majoritni
krystalickou f4zi s minoritnimi podily periklasu a enstatitu a smés C obsahovala
forsterit jako minoritni krystalickou fazi s pfevazujicimi krystalickymi fazemi periklasu,
enstatitu a kifemene. Krystalicka faze periklasu ve zkuSebnich télesech smési B a C byla
pravdépodobné zpiisobena z diivodu shlukovani jednotlivych ¢astic oxidu hofe¢natého
(zbytek na sit¢ 0,325 mm byl 20 %), ¢i nedokonalou homogenizaci v rotaénim
homogenizatoru. Timto se omezila reakce oxidu hofecnatého s enstatitem na ukor
tvorby forsteritu. ZvySeni podilu forsteritu lze teoreticky dosahnout mokrym mletim
surovin ¢i zvySenim teploty vypalu, avSak za ucelem porovnani vlivu teploty vypalu

byly zvoleny totoZzné maximalni teploty u v§ech navrZzenych smési.

Pfi posouzeni vlivu zplsobu vytvafeni na mineralogické slozeni stfepu lze v ptipadé
smési A pozorovat minimalni rozdily ve vzniklych krystalickych fazich. VSemi tfemi
zplisoby vytvafeni vznikl témeét Cisty krystalicky forsterit. OvSem u zkuSebnich téles
smési B a C vytvorenych z lici suspenze vzniklo nejvice krystalického forsteritu. Tento
jev nastal snejvyssi pravdépodobnosti diky dokonalejsi homogenizaci vstupnich
surovin pii michani suspenze, na rozdil od homogenizace smési za sucha v rotatnim

homogenizatoru v ptipad¢ vytvareni z plastického tésta a lisovanim z granulatu.
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Posouzenim vlivu teploty vypalu na mineralogické slozeni stfepu U smési A lze
pozorovat, ze teplota vypalu neméla téméf zadny vliv na mnozstvi vzniklé krystalické
faze. Témer Cisty forsterit vznikl ve zkuSebnich télesech smési A jiz pii teploté vypalu
1 200°C. V piipad¢ zkusebnich téles ze smési B lze pozorovat zlepseni v mnozstvi
vzniklého krystalického forsteritu s nartstem teploty vypalu s nejvy$sim mnozstvim pfi
vypalu na 1 300°C. V pftipadé zkuSebnich téles ze smési C nebyla dostacujici ani teplota
vypalu 1 300°C pro vznik dostate¢ného mnozstvi krystalického forsteritu. K urychleni
reakce a zvySeni mnozstvi forsteritu by bylo pravdépodobné zapotiebi zvysit teplotu

vypalu nad 1 500°C.

Posouzenim vlivu surovinové smési na pevnost v tahu za ohybu, vykazovala nejvyssi
pevnosti v tahu za ohybu smés B s primérnou pevnosti v tahu za ohybu 17,4 MPa.
Nejvyssi pramérné pevnosti dosahovala zkuSebni télesa vypalena pii teploté 1 250°C.
Pfi porovnani zplsobu vytvafeni zde nebyly pfili§ velké rozdily. Primérnd pevnost
VvV tahu za ohybu smési C byla 6,4 MPa, nejvyssi pevnosti (10,5 MPa) ze smési C
dosahovala zkuSebni té€lesa vytvofena litim ze suspenze vypalena pii teploté 1 300°C.
V piipadé smési A m¢éla télesa pomerné malou pevnost v tahu za ohybu (primérné
3,9 MPa), a to z duvodu vysoké zdanlivé poérovitosti, jez byla zpisobena vysokou

ztratou zihani magnezitu.

cvwr

hodnot smés C s prumérnou podrovitosti 18,2 %, kdy v pripadé zkuSebnich téles
vyrobenych z lici suspenze byla pfi teploté vypalu 1 300°C zdanliva porovitost 2,1 %.
V ptipadé smési B byla primérna zdanliva porovitost 38,6 %, teplota vypalu ani zplsob
vytvareni nemél piili§ velky vliv na zdanlivou porovitost u této smeési. V piipadé smeési
A byla zdanliva pérovitost pomérné€ vysoka (prumérné 59,0 %), coz bylo zplsobeno
vysokou ztratou zihani magnezitu. Posouzenim zplsobu vytvaieni u smési A mély

v

z granulatu, teplota vypalu neméla znacny vliv.

Posouzenim vlivu surovinové smeési na objemovou hmotnost lze pozorovat korelaci
mezi objemovou hmotnosti a zdanlivou porovitosti. Se snizujici se poérovitosti roste
objemova hmotnost. NejnizSich objemovych hmotnosti tedy dosahovala télesa ze
smési A s pramérnou hodnotou 1310 kg:m=. Priméma objemova hmotnost smési B

byla 2170 kg'm?® a priméma objemova hmotnost smési C byla 1880 kg-m?.
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Zpusob vytvaieni a teplota vypalu u smési B a C nemély znacny vliv na objemovou
hmotnost. U smési A méla nejvyssi objemovou hmotnost télesa vytvorend lisovanim
z granulatu (pramérné 1 620 kg:m™), coz bylo pravdépodobné zpiisobeno zhutnénim

struktury pii lisovani.

Posouzenim vlivu surovinové smési na zdanlivou hustotu lze pozorovat, ze smés A
s primérnou zdanlivou hustotou 3 200 kg-m= se blizi hustoté &istého forsteritu
3 270 kg:m™3. Primérnd zdanliva hustota smési B byla 2 690 kg-m™, tato niz8i hodnota
byla pravdépodobné zplisobena skelnou fazi, kterd byla na povrchu vzorkl ze smési B,
jejiz hustota je 2 200 kg-m=. Podobny ptipad nastal i u smési C s primérnou zdanlivou
hustotou 3 060 kg-m™3, ktery také obsahoval urditou &ast skelné faze, ale také
krystalickou fazi kfemene s hustotou 2 650 kg-m3. V piipadé smési A a C neméla
teplota vypalu ani zplsob vytvareni velky vliv na zdanlivou hustotu. V ptipad€ smési B
se zdanliva hustota zkuSebnich téles vytvofenych z lici suspenze s rostouci teplotou

vypalu sniZzovala, a to pravdépodobné z divodu pfitomnosti vys§iho mnozstvi skelné

faze na povrchu zkusebnich téles.

Posouzenim vlivu surovinové smési na nasakavost lze pozorovat korelaci mezi
nasdkavosti a zdanlivou poérovitosti. Se zvysujici se zdanlivou poérovitosti roste také
nasdkavost zkuSebnich tcles. Nejvyssi prumérné nasdkavosti 49,1 % dosahovala
zkuSebni télesa ze smési A, kterd méla také vysokou zdéanlivou podrovitost 59,0 %.
Priimérnéd nasakavost zkuSebnich téles smési B byla 8,7 % a u smési C byla 20,7 %.
Posouzenim vlivu vypalovaci teploty na nasédkavost lze pozorovat, Ze se zvysujici se
teplotou vypalu klesd nasdkavost u vSech smési. Tento jev pravdépodobné nastal
z diivodu zhutnovani a slinovani sttepu. Posouzenim zplsobu vytvareni 1ze pozorovat,
ze zkuSebni télesa ze smési B vytvoiena litim ze suspenze byly jiz pii teploté vypalu

1 250°C téméf slinuta s nasakavosti 1,2 %.

Posouzenim vlivu surovinové smési na trvalou délkovou zménu lze pozorovat, ze
nejvyssi smrsténi vypalem nastalo u zkuSebnich téles ze smési A (pramémé 21,4 %).
Toto vysoké smrSténi vypalem zpisobilo také pomérné znacné objemové zmény
u téchto teles, coz mélo za nasledek také vytvoreni trhlinek. U smési B bylo primérné
smrsténi vypalem 12,2 % a u smési C bylo primémé smr$téni vypalem 5,3 %.
V zévislosti na teploté vypalu bylo s rostouci teplotou vypalu také délkové smrsténi

vyssi, coz je zplisobeno zhutiiovanim a slinovanim stfepu. V zavislosti délkového
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smr$téni na zplsobu vytvareni lze pozorovat, Ze nejvétsi délkové smrSténi nastalo
u zkusebnich téles pripravenych zlici suspenze a nejmensi délkové smrsténi

u zkuSebnich téles piipravenych lisovanim granulatu.

Posouzenim vlivu surovinové smeési na soucinitel tepelné vodivosti 1ze pozorovat, ze
hodnoty souéinitele tepelné vodivosti smési B i C byly pramémé 1,009 W-m-K1, Tato
hodnota je nizsi, nez referen¢ni hodnota 1,4 W-m™-K™, tento jev nastal pravdépodobné
Vv disledku niz8i objemové hmotnosti zkusSebnich téles nez u referen¢niho. Stanoveni
soucinitele tepelné vodivosti na vzorku ze smési A nebylo stanoveno v disledku
velkého smrsténi vypalem a vzniku trhlinek ve vzorcich, které by zplsobovaly

nepiesnosti v méfeni.

Posouzenim vlivu surovinové smési na zarovzdornost lze pozorovat korelaci mezi
zarovzdornosti a mineralogickym sloZenim. Zarovzdornost &istého forsteritu je 1 850°C.
Zaromérka ze smési A, ktera obsahovala téméF &isty forsterit spadla pii 1 620°C v obou
stanovenich, a to v disledku vzniku eutektické taveniny v podlozce tvoiené jilem BI
s 10 % korundu. Zaromérka ze smési B se ohnula pii 1490°C, pravdépodobné kvili
pritomnosti minoritni krystalické faze enstatitu, jehoz teplota taveni je 1 557°C.
Zaromérka ze smési C se ohnula pii 1580°C, také pravdépodobné kvili piitomnosti

minoritni krystalické faze enstatitu.

Posouzenim vlivu surovinové smési na koeficient délkové teplotni roztaZnosti lze
pozorovat korelaci mezi teplotni roztaznosti a mineralogickym slozenim. Koeficient
délkové teplotni roztaznosti Cistého forsteritu se pohybuje mezi (8-11)-10° K pro
teplotni interval 30-100°C a mezi (10-36)-10° K pro teplotni interval 20-1300°C.
Koeficient délkové teplotni roztaznosti smési B se nachdzel v daném rozmezi
s hodnotou 10,06-10° K™ pro teplotni interval 20-1300°C a koeficient délkové teplotni
roztaznosti smési C mé&l hodnotu 17,98-10° K1 pro teplotni interval 20-1300°C. Tato
vyssi hodnota koeficientu délkové teplotni roztaZnosti je zplsobena ptitomnosti
krystalického oxidu hofe¢natého ve zkuSebnim vzorku, jehoz koeficient délkové
teplotni roztaznosti je (26-48)-10° K. Koeficient délkové teplotni roztaznosti smési A
nebyl stanoven kvuli pfili§ vysoké délkové zméné pii vypalu, nez je méfici rozsah

zkuSebniho zafizeni.
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Stanovend unosnost v zaru zkuSebniho télesa byla 1 500°C, pfi této teploté nastala
témeét okamzitda deformace. ZkuSebni téleso se do teploty 1480°C téméf
nedeformovalo. Unosnost v Zaru &istého forsteritu je piiblizné 1 600°C, niz$i hodnota
unosnosti v zaru zkusebniho télesa je pravdépodobné zplisobena ptitomnosti minoritni

krystalické faze enstatitu, jehoZ teplota taveni je 1 557°C.

Odolnost proti nahlym zménam teploty forsteritu je velmi nizka v disledku pomérné
vysoké hodnoty koeficientu délkové teplotni roztaznosti forsteritu. Vysledna rezidudlni
pevnost v ohybu zkusebniho télesa ze smési B byla 0,52 % a rezidualni pevnost v ohybu
zkuSebniho télesa ze smési C byla 7,08 %. Tyto nizké hodnoty dokazuji nizkou odolnost

forsteritové keramiky viici ndhlym zménam teploty.

Lze tedy konstatovat, zZe vypalem surovinové smési A tvofenou mastkem, magnezitem
a 10 % jilu B1 lze vytvofit porovitou forsteritovou keramiku, kterd obsahuje témér Cisty
krystalicky forsterit. Optimalnim zpisobem vytvareni je lisovani z granulatu ¢i tazeni
z plastického tésta, kterému ptedchdzi mokré mleti v bubnovém mlyné pro lepsi

homogenizaci smési. Optimalni teplota vypalu je v rozmezi 1200-1250°C pro tuto smés.

Vypalem smési B tvofenou mastkem, oxidem hofe¢natym a 10 % jilu B1 lze vytvofit
témet slinutou forsteritovou keramiku, kterd obsahuje majoritni krystalickou fazi
forsteritu s minoritni krystalickou fazi enstatitu a periklasu. Optimalnim zptisobem
vytvateni je mokré mleti surovin v bubnovém mlyné snéslednym odvodnénim
V rozprachové susarné a naslednym lisovanim z granuldtu, které zajisti rozmérovou

presnost vyliskti. Optimalni teplota vypalu je v rozmezi 1300-1350°C.

Vypalem smési C tvofenou kiemennym piskem, oxidem hofe¢natym a 10 % jilu B1 pfi
teploté¢ 1300°C nevznikne dostatecné velké mnozstvi forsteritu. Tato teplota neni
dostate¢né vysoka na probéhnuti reakce dostatecnou rychlosti, bylo by zapotiebi zvysit
Je proto vyhodnéjsi pouziti smési mastku a magnezitu pro vytvoieni poérovitého

forsteritu nebo smési mastku a oxidu hotecnatého pro vytvoteni slinutého forsteritu.

71



Seznam pouzité literatury

[1]

[2]

[3]

[4]

[5]

[6]

[7]

[8]

Systematickd mineralogie: 7.9 Nesosilikaty. In: Ucebnice mineralogie pro bakalarské
studium na PFF Masarykovy univerzity [online]. Brno, 2013 [cit. 2016-04-14]. Dostupné z:

http://www.sci.muni.cz/mineralogie/kap_7_9 nesosil/kap_7 9 nesosil.htm

KUTZENDORFER, Jaroslav a Frantisek TOMSU. Zdruvzdorné materialy: dil 1. Vyd. 1.
Praha: CSVTS - Silikatova spoleénost Ceské republiky, 2008, 99 s. ISBN 978-80-02-02076-
9.

FRONDEL, Clifford. Jacob Forster (1739-1806) and His Connections with Forsterite and
Palladium. Mineralogical Magazine [online]. 1972, 38(297), 545-550 [cit. 2016-04-15].
DOI: 10.1180/minmag.1972.038.297.02. ISSN 0026-461x. Dostupné z:
http://www.minersoc.org/pages/Archive-MM/Volume_38/38-297-545.pdf

Forsterite Mineral Data. In: Mineralogy Database [online]. b.r. [cit. 2016-04-15]. Dostupné
z: http://www.webmineral.com/data/Forsterite.shtml

Forsterite. In: Mineralogy Database: Mineral Collecting, Localities, Mineral Photos and
Data [online]. Hudson Institute of Mineralogy, b.r. [cit. 2016-04-15]. Dostupné z:
http://www.mindat.org/min-1584.html

Peridot description. In: Gemological Institute of America [online]. USA: Gemological
Institute of America, c2002-2017 [cit. 2017-12-12]. Dostupné zZ:
https://www.gia.edu/peridot-description

Forsterite. In: Mindat.org [online]. Hudson: Hudson Institute of Mineralogy, ¢1993-2017
[cit. 2017-12-09]. Dostupné z: https://www.mindat.org/gm/1584

HARVEY, Fred a Raymond BIRCH. Olivine and Forsterite Refractories in America.
Industrial & Engineering Chemistry [online]. 1938, 30(1), 27-32 [cit. 2016-04-29]. DOI:
10.1021/ie50337a006. Dostupné z: http://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/ie50337a006

72



[9] BUDNIKQV, P. Technologie keramiky a zarovzdorného zbozi. 1. vyd. Praha: Statni
nakladatelstvi technické literatury, 1960.

[10] HANYKYR, Vladimir a Jaroslav KUTZENDORFER. Technologie keramiky. 1. vyd. Hradec
Kralové: Vega, 2000, 287 s., [10] s. barevnych obrazovych piiloh. ISBN 80-900-8606-3.

[11] BOUHIFD, M., D. ANDRAULT, G. FIQUET aP. RICHET. Thermal expansion of forsterite
up to the melting point. Geophysical research letters [online]. 1996, 23(10), 1143-1146 [cit.
2016-04-27]. Dostupné z: http://dandrault.free.fr/Articles/Bouhifd_Forsterite-HT _GRL-
96.pdf

[12] GILLET, Philippe, Pascal RICHET, Frangois GUYOT a Guillaume FIQUET. High-
temperature thermodynamic properties of forsterite. Journal of Geophysical Research
Atmospheres  [online]. 1991, 961(7), 11805-11816 [cit. 2017-12-12]. DOI:
10.1029/91JB00680. Dostupné z: http://doi.wiley.com/10.1029/91JB00680

[13] KATSURA, Tomoo, Anton SHATSKIY, M.A. MANTHILAKE et al. Thermal expansion of
forsterite at high pressures determined by in situ X-ray diffraction: The adiabatic geotherm in
the upper mantle. Physics of the Earth and Planetary Interiors [online]. 2009, 174(1-4), 86-
92 [cit. 2017-12-12]. DOL: 10.1016/j.pepi.2008.08.002. Dostupné zZ:
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0031920108002227

[14] VEIJVODA, Josef. Vyroba zdrovzdorného zbozi. [Vyd. 1.]. Praha: Statni nakl. techniké
literatury, 1957, 248 p.

[15] TOMSU, Frantidek a Stefan PALCO. Zdrovzdorné materidly: dil 4. Vyd. 1. Praha: CSVTS -
Silikatova spolecnost Ceské republiky, 2009, 110 s. ISBN 978-80-02-02170-4.

[16] Fine Ceramics for Electronics. In: Kyocera Group Global [online]. KYOCERA Corporation,
b.r. [cit. 2017-12-12]. Dostupné Z:
https://global.kyocera.com/prdct/fc/product/pdf/electronic.pdf

[17] KOSANOVI¢, C., N. STUBICAR, N. TOMASIé, V. BERMANEC a M. STUBICAR.
Synthesis of a forsterite powder by combined ball milling and thermal treatment. Journal of
Alloys and Compounds [online]. 2005, 389(1-2), 306-309 [cit. 2016-04-28]. DOI:
10.1016/j.jallcom.2004.08.015. Dostupné z:

73



http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0925838804010412

[18] Solid oxide fuel cell comprising a porous forsterite support and method for producing the
same. 2013. Japonsko. EP2709196 Al. Ud¢leno 19.3.2014. Zapsano 16.9.2013. Dostupné
také z: https://www.google.mk/patents/EP2709196A1?cl=en

[19] KHARAZIHA, M. a M.H. FATHI. Synthesis and characterization of bioactive forsterite
nanopowder. Ceramics International [online]. 2009, 35(6), 2449-2454 [cit. 2016-04-21].
DOl: 10.1016/j.ceramint.2009.02.001. Dostupné zZ:
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0272884209000686

[20] RAMESH, S., A. YAGHOUBI, K.Y. SARA LEE, K.M. CHRISTOPHER CHIN, J.
PURBOLAKSONO, M. HAMDI a M.A. HASSAN. Nanocrystalline forsterite for
biomedical applications: Synthesis, microstructure and mechanical properties. Journal of the
Mechanical Behavior of Biomedical Materials [online]. 2013, 25, 63-69 [cit. 2016-04-27].
DOI: 10.1016/j.jmbbm.2013.05.008. Dostupné zZ:
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S1751616113001653

[21] TAN, Chou, Ramesh SINGH, Yee TEH, Yoke TAN a Boon YAP. Sinterability of Forsterite
Prepared via Solid-State Reaction. International Journal of Applied Ceramic Technology
[online]. 2015, 12(2), 437-442 [cit. 2016-04-22]. DOI: 10.1111/ijac.12172. ISSN 1744-7402.
Dostupné z: http://doi.wiley.com/10.1111/1jac.12172

[22] KINGERY, W. Introduction to ceramics. New York: Wiley, 1960, xvi, 781 s. ISBN 04-714-
7883-0.

[23] EL HADRI, M., H. AHAMDANE a M.A. EL IDRISSI RAGHNI. Sol gel synthesis of
forsterite, M-doped forsterite (M=Ni, Co) solid solutions and their use as ceramic pigments.
Journal of the European Ceramic Society [online]. 2015, 35(2), 765-777 [cit. 2016-04-09].
DOI: 10.1016/j.jeurceramsoc.2014.09.024. ISSN 09552219. Dostupné VA
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0955221914005019

[24] SANOSH, K.P., A. BALAKRISHNAN, L. FRANCIS a T.N. KIM. Sol-gel synthesis of
forsterite nanopowders with narrow particle size distribution. Journal of Alloys and
Compounds  [online]. 2010,  495(1), 113-115 [cit. = 2016-04-20]. DOI:
10.1016/j.jallcom.2010.01.097. ISSN 09258388. Dostupné VA

74



http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0925838810001301

[25] MIRHADI, S.M., A. FORGHANI a F. TAVANGARIAN. A modified method to synthesize
single-phase forsterite nanoparticles at low temperature. Ceramics International [online].
2016, 42(7), 7974-7979 [cit. 2017-12-04]. DOI: 10.1016/j.ceramint.2016.01.195. Dostupné
z: http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0272884216002418

[26] ANOVITZ, Lawrence, Adam RONDINONE, Lindsay SOCHALSKI-KOLBUS, Joérgen
ROSENQVIST a Michael CHESHIRE. Nano-scale synthesis of the complex silicate
minerals forsterite and enstatite. Journal of Colloid and Interface Science [online]. 2017,
495, 94-101 [cit. 2017-12-04]. DOIL: 10.1016/j.jcis.2017.01.052. Dostupné z:
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0021979717300607

[27] ABDI MAGHSOUDLOU, Mohammad, Touradj EBADZADEH, Zahra SHARAFI,
Marziyeh ARABI a Karim ZAHABI. Synthesis and sintering of nano-sized forsterite
prepared by short mechanochemical activation process. Journal of Alloys and Compounds
[online]. 2016, 678, 290-296 [cit. 2016-04-29]. DOI: 10.1016/j.jallcom.2016.02.020. ISSN
09258388. Dostupné z: http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0925838816302870

[28] FATHI, M.H. a M. KHARAZIHA. The effect of fluorine ion on fabrication of nanostructure
forsterite during mechanochemical synthesis. Journal of Alloys and Compounds [online].
2009, 472, 540-545 [cit. 2017-10-22]. DOI: 10.1016/j.jallcom.2008.05.032. Dostupné z:
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0925838808007627

[29] BARZEGAR BAFROOEI, H., T. EBADZADEH a H. MAJIDIAN. Microwave synthesis
and sintering of forsterite nanopowder produced by high energy ball milling. Ceramics
International  [online]. 2014, 40(2), 2869-2876 [cit. = 2016-04-09]. DOI:
10.1016/j.ceramint.2013.10.025. ISSN 02728842. Dostupné z:
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0272884213012911

[30] WEST, Anthony. Solid state chemistry and its applications: student edition. 2nd ed.
Chichester: Wiley, 2014, 556 s. ISBN 978-1-119-94294-8.

[31] EXNAR, Petr. Metoda sol-gel. Vyd. 1. Liberec: Technicka univerzita v Liberci, 2006, 61 s.
ISBN 80-737-2063-9.

75



[32] DOUY, André. Aqueous Syntheses of Forsterite (Mg2SiO4) and Enstatite (MgSiO3).
Journal of Sol-Gel Science and Technology [online]. 2002, 24(3), 221-228 [cit. 2017-10-22].
DOI: 10.1023/A:1015332607551. Dostupné zZ:
http://link.springer.com/10.1023/A:1015332607551

[33] SASIKALA, T.S., M.N. SUMA, P. MOHANAN, C. PAVITHRAN a M.T. SEBASTIAN.
Forsterite-based ceramic—glass composites for substrate applications in microwave and
millimeter wave communications. Journal of Alloys and Compounds [online]. 2008, 461(1-
2), 555-559 [cit. 2016-04-27]. DOI. 10.1016/j.jallcom.2007.07.084. Dostupné z:
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0925838807015605

[34] NI, Siyu, Lee CHOU a Jiang CHANG. Preparation and characterization of forsterite
(Mg2SiO4) bioceramics. Ceramics International [online]. 2007, 33, 83-88 [cit. 2017-10-22].
DOI: 10.1016/j.ceramint.2005.07.021. Dostupné zZ:
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0272884205002324

[35] TSUZUKI, Takuya a Paul MCCORMICK. Mechanochemical synthesis of nanoparticles.
Journal of Materials Science [online]. 2004, 39(1617), 5143-5146 [cit. 2016-04-29]. DOI:
10.1023/B:JMSC.0000039199.56155.f9. ISSN 00222461.

[36] HAYES, Brittany. Microwave Synthesis [online]. 1. Matthews, NC: CEM Publishing, 2002
[cit. 2017-12-04]. ISBN 0-9722229-0-1. Dostupné zZ:
http://faculty.swosu.edu/tim.hubin/share/Microwave%20Synthesis.pdf

[37] MINGOS, D. Microwave syntheses of inorganic materials. Advanced Materials [online].
1993, 5(11), 857-859 [cit. 2016-04-29]. DOI: 10.1002/adma.19930051115. Dostupné z:
http://doi.wiley.com/10.1002/adma.19930051115

[38] TAVANGARIAN, F. a R. EMADI. Synthesis of pure nanocrystalline magnesium silicate
powder. Ceramics-Silikaty [online]. 2010, 54(2), 122-127 [cit. 2016-04-23]. ISSN 1804-
5847. Dostupné z: http://www.ceramics-silikaty.cz/2010/pdf/2010_02_122.pdf

[39] CHENG, T.W., Y.C. DING a J.P. CHIU. A study of synthetic forsterite refractory materials
using waste serpentine cutting. Minerals Engineering [online]. 2002, 15(4), 271-275 [cit.
2016-04-27]. DOIl: 10.1016/S0892-6875(02)00021-3. Dostupné z:

76



http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0892687502000213

[40] RANI, A., A. ANNAMALAI, M. MAJHI a A. KUMAR. Synthesis and Characterization of
Forsterite Refractory by Doping with Kaolin. International Journal of ChemTech Research
[online]. 2014, 6(2), 1390-1397 s. [cit. 2016-04-21]. ISSN 0974-4290. Dostupné z:
http://sphinxsai.com/2014/CTVOL6/CT=63(1390-1397)AJ14.pdf

[41] KOSANOVIE, C. Synthesis of Forsterite Powder from Zeolite Precursors. Croatica Chemica
Acta [online]. 2006, 79(2), 203-208 [cit. 2016-04-24]. ISSN 1334-417X. Dostupné z:
http://hrcak.srce.hr/index.php?show=clanak&id_clanak=4149&lang=en

[42] CHEN, Liugang, Guotian YE, Qingfeng WANG, Bart BLANPAIN, Annelies MALFLIET a
Muxing GUO. Low temperature synthesis of forsterite from hydromagnesite and fumed
silica mixture. Ceramics International [online]. 2015, 41(2), 2234-2239 [cit. 2016-04-25].
DOI: 10.1016/j.ceramint.2014.10.025. ISSN 0272-8842. Dostupné zZ:
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0272884214015508

[43] KOTSMID, Frantigek a Jiti KOCIK. Suroviny. 2. dopl. vyd. Praha: Statni nakladatelstvi
technické literatury, 1964. Hutni sklafska ptirucka. fada II, Technologie prvovyroby.

[44] BROWN, T., S. HOBBS, N. IDOINE, A. MILLS, C. WRIGHTON a E. RAYCRAFT.
European Mineral Statistics 2010-14 [online]. Keyworth, Nottingham: British Geological
Survey, 2016 [cit. 2017-10-14]. ISBN  978-0-85272-859-8. Dostupné z:
https://www.bgs.ac.uk/downloads/start.cfm?id=3087

[45] World mineral production 2011-2015: British Geological Survey. In: World mineral
production 2011-2015: British Geological Survey [online]. Keyworth, Nottingham: British
Geological Survey, 2017, s. 1-96 [cit. 2017-10-14]. ISBN 978-0-85272-867-3.

[46] GAINES, Richard. Dana's new mineralogy: the system of mineralogy of James Dwight Dana
and Edward Salisbury Dana. 8th ed. New York: John Wiley, 1997, xiv, 1819 s. ISBN 04-
711-9310-0.

[47] Dunit. In: Online geologickd encyklopedie [online]. Ceska geologicka sluzba, 2007 [cit.
2017-10-16]. Dostupné z: http://www.geology.cz/aplikace/encyklopedie/term.pl?dunit

77



[48] KONTA, Jiti. Keramické a sklarské suroviny. 1. vyd. Praha: Univerzita Karlova, 1982.

[49] Magnezit. In: Prehled minerdlii a hornin [online]. Brno: Pedagogicka fakulta, Masarykova
univerzita, 2007 [cit. 2017-10-15]. Dostupné zZ:

https://is.muni.cz/elportal/estud/pedf/jsO7/mineraly/materialy/mineraly/nitraty _magnezit.html

[50] Quartz. Mindat.org [online]. Hudson: Hudson Institute of Mineralogy, 2003 [cit. 2017-10-
16]. Dostupné z: https://www.mindat.org/min-3337.html

[51] Zeolity. Ucebnice mineralogie [online]. Brno: Prirodovédecka fakulta Masarykovy
univerzity, 2013 [cit. 2017-10-16]. Dostupné zZ:
http://www.sci.muni.cz/mineralogie/kap_7_14 tektosil/kap7_14 tektosil.ntm#7.14.3.

[52] Tectosilicate Zeolite group. Webmineral.com [online]. USA: Wiley, 2014 [cit. 2017-10-16].
Dostupné z: http://webmineral.com/dana/dana.php?class=77#. WeTwmluONhG

[53] Database of Zeolite Structures. Database of Zeolite Structures [online]. Ziirich: Structure
Commission of the International Zeolite Association, 2007 [cit. 2017-10-16]. Dostupné z:

http://www.iza-structure.org/databases/

[54] KANG, Kyoung-Ku, Hyun-Seok OH, Dong-Young KIM, Gyurak SHIM a Chang-Soo LEE.
Synthesis of silica nanoparticles using biomimetic mineralization with polyallylamine
hydrochloride. Journal of Colloid and Interface Science [online]. 2017, 507, 145-153 [cit.
2017-10-16]. DOI:  10.1016/j.jcis.2017.07.115.  ISSN  00219797. Dostupné¢ z:
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0021979717308822

[55] MULDERIG, Andrew, Gregory BEAUCAGE, Karsten VOGTT, Hangiu JIANG a Vikram
KUPPA. Quantification of branching in fumed silica. Journal of Aerosol Science [online].
2017, 109, 28-37 [cit. 2017-10-21]. DOI: 10.1016/j.jaerosci.2017.04.001. ISSN 00218502.
Dostupné z: http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0021850217300071

[56] Surovinové zdroje Ceské republiky: Nerostné suroviny 2016. In: STARY, Jaromir, Ivo
SITENSKY, Dalibor MASEK, Tereza HODKOVA, Mirko VANECEK, Jaroslav NOVAK a
Pavel KAVINA. Surovinové zdroje Ceské republiky: Nerostné suroviny 2016 [online]. Praha:
Ceska geologicka sluzba, 2016, s. 1-412 [cit. 2017-10-14]. ISBN 978-80-7075-920-2. ISSN
1801-6693.

78



[57] SOKOLAR, R. a L. SMETANOVA. Keramika - Laboratoie: Modul BJ02 MO0I. Brno, 2006.
Studijni opory. VUT v Brn¢.

[58] CSN EN 993-6. Zkusebni metody pro zdrovzdorné vyrobky tvarové hutné. Cdst 6: Stanoveni

PevNosti v ohybu pri teploté mistnosti. Praha: Cesky normalizaéni institut, 1997.

[59] CSN EN 993-1. Zkusebni metody pro zZdarovzdorné vyrobky tvarové hutné. Cdst 1: Stanoveni
objemové hmotnosti, zdanlivé porovitosti a skutecné porovitosti. 1. Praha: Cesky

normaliza¢ni institut, 1997.

[60] CSN EN 993-10. Zkusebni metody pro Zarovzdorné vyrobky tvarové hutné - Cast 10:

Stanovent trvalych délkovych zmén v Zaru. 1. Praha: Cesky normaliza¢ni institut, 1999.

[61] CSN EN 993-19. Zkusebni metody pro Zdrovzdorné vyrobky tvarové hutné - Cdst 19:
Stanoveni teplotni roztaznosti diferencni metodou. 1. Praha: Cesky normaliza¢ni institut,

2005.

[62] CSN EN 993-12. Zkusebni metody pro Zdrovzdorné vyrobky tvarové hutné - Cdst 12:

Stanoveni Zdrovzdornosti. 1. Praha: Cesky normalizaéni institut, 1998.

[63] CSN EN ISO 1893. Zdrovzdorné vyrobky - Stanoveni tinosnosti v Zdru - Diferencni metoda

pii stoupajici teploté. 1. Praha: Cesky normalizaéni institut, 2009.

[64] CSN EN 993-11. Zkusebni metody pro Zdrovzdorné vyrobky tvarové hutné - Cdst 11:
Stanoveni odolnosti proti ndhlym zméndm teploty. 1. Praha: Cesky normalizaéni institut,

2008.

[65] CSN EN 993-15. Zkusebni metody pro Zdrovzdorné vyrobky tvarové hutné - Cdst 15:
Stanoveni tepelné vodivosti metodou topného drdtu (paralelni usporddani). Praha: Cesky

normalizacni institut, 2005.

[66] CSN EN 993-13. Zkusebni metody pro zdrovzdorné vyrobky tvarové hutné. Cdst 13:
Referencni zaromérky pro laboratorni pouziti. Specifikace. 1. Praha: Cesky normalizaéni

institut, 1997.

[67] Isomet 2114. In: Applied Precision Ltd. [online]. Bratislava: Applied Precision Ltd., b.r. [cit.

79



2017-12-15]. Dostupné z: http://appliedp.com/produkty/isomet/

[68] PANALYTICAL Empyrean. In: AdMaS: Advanced Materials, Structures and Technologies
[online]. Brno: AdMas, 2016 [cit. 2016-05-14]. Dostupné Z:
http://www.admas.eu/vybaveni/xrd-saxs/

[69] Tixotropie. Co je co v povrchové a koloidni chemii [online]. Praha: Vysoka $kola chemicko-
technologicka \% Praze, 2005 [cit. 2017-11-05]. Dostupné Z:
http://147.33.74.135/knihy/uid_es-001/hesla/tixotropie.html

[70] TROMPETTE, J., C. CHARNAY a S. PARTYKA. Storage Stability and Rheological
Behavior of Talc—Polyacrylylglycinamide Gelified Suspensions. Langmuir [online]. 1998,
14(16), 4475-4481 [cit. 2017-11-05]. DOI: 10.1021/1a980054a. ISSN 0743-7463. Dostupné
z: http://pubs.acs.org/doi/abs/10.1021/1a980054a

[71] Match!: Phase Identification from Powder Diffraction. Crystal Impact: Software for
Scientists  [online].  Bonn, 1997-2016  [cit.  2016-05-20].  Dostupné  z:
http://lwww.crystalimpact.com/match/Default.htm

[72] Crystallography Open Database: an open-access collection of crystal structures.
Crystallography Open Database [online]. b.r. [cit. 2016-05-20]. Dostupné z:
http://lwww.crystallography.net/

[73] RODRIGUEZ-CARVAJAL, J. FullProf Suite. FullProf Suite [online]. Physica B., 2006 [cit.
2018-01-02]. Dostupné z: https://www.ill.eu/sites/fullprof/index.html

[74] CSN EN 993-13. Zkusebni metody pro Zdrovzdorné vyrobky tvarové hutné - Cdst 13:
Referencni zdromérky pro laboratorni pouziti. Specifikace. Praha: Cesky normalizaéni

institut, 1996.

[75] DIN 51068:2008-11. Testing of ceramic raw and basic materials - Determination of
resistance to thermal shock - Water quenching method for refractory bricks. Deutsches
Institut fur Normung E.V., 2008.

80



Seznam pouzitych zkratek a symbolu

SOFC
LTCC
MOR

o [K™]
RTG

20

/1o

d [x101% m]
DKTA
CuKa
COD

solid oxide fuel cell — palivovy ¢lanek s tuhymi oxidy
low temperature co-fired ceramics — nizkoteplotné slinovana keramika

measure of thermal-shock resistance — mira odolnosti proti nahlym
zménam teploty

koeficient délkové teplotni roztaznosti

rentgenové zatreni u rentgenové difrak¢ni analyzy
uhel 2 théta

pomérnd intenzita odrazenych rentgenovych paprska
mezimfizkova vzdalenost

diferen¢n¢ kontrakéni termicka analyza

rentgenova meédéna katoda s Ko zafenim
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Prilohy

Tab. 31: Identifikované peaky forsteritu

Forsterit - 2MgO-SiO-

tihel 20 /1o d[x10%0m] tihel 20 /o d[x10%°m]
17,37 22 5,1035 46,46 4 1,9546
22,89 68 3,8820 48,50 5 1,8756
23,89 25 3,7216 52,28 58 1,7485
25,46 19 3,4959 52,57 18 1,7394
29,84 17 2,9921 54,93 11 1,6701
32,33 63 2,7665 56,17 11 1,6363
35,73 82 2,5113 56,85 15 1,6181
36,53 100 2,4576 58,70 9 15716
38,32 11 2,3473 61,98 34 1,4960
38,87 12 2,3148 62,78 40 1,4789
39,71 42 2,2682 65,00 7 1,4336
40,07 31 2,2482 67,13 11 1,3932
41,81 20 2,1589 69,56 20 1,3504
44,59 8 2,0305 71,66 9 1,3159

Tab. 32: Identifikované peaky enstatitu a periklasu

Enstatit - MgO-SiO;

Periklas (oxid hotecnaty) - MgO

Gihel 20 I/l d [x10"° m] Gihel 20 /1o d [x10° m]
27,19 35 3,2770 36,87 20 2,4358
27,92 100 3,1928 42,91 100 2,1059
30,40 44 2,9378 62,30 60 1,4891
31,11 87 2,8724 74,68 10 1,2736
35,38 43 2,5349
35,97 51 2,4947

Tab. 33: Identifikované peaky p-kiemene a f-cristobalitu

B-kfemen - SiO; B-cristobalit - SiO;
uhel 20 /o d [x10° m] uhel 20 I/lo d [x101° m]
20,84 35 4,2589 21,91 100 4,0533
26,63 100 3,3446 28,39 12 3,1412
36,55 12 2,4564 31,17 14 2,8670
39,46 12 2,2817 35,97 18 2,4947
42,43 9 2,1286 36,36 6 2,4688
50,12 15 1,8186 46,63 4 1,9462
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Rentgenogram vzorku A-LB-1200 (smés A: mastek + magnezit + 10 % jil B1, zpUsob vytvareni liti ze suspenze, vypal na 1200°C)
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Rentgenogram vzorku A-PT-1200 (smés A: mastek + magnezit + 10 % jil B1, zpusob vytvareni plastické tésto, vypal na 1200°C)
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Rentgenogram vzorku A-SL-1200 (smés A: mastek + magnezit + 10 % jil B1, zpusob vytvareni suché lisovani, vypal na 1200°C)
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Rentgenogram vzorku B-LB-1200 (smés B: mastek + oxid hofe¢naty + 10 % jil B1, zpUsob vytvareni lici suspenze, vypal 1200°C)
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Rentgenogram vzorku B-PT-1200 (smés B: mastek + oxid hofecnaty + 10 % jil B1, zplUsob vytvareni plastické tésto, vypal 1200°C)
"6bo
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Rentgenogram vzorku B-SL-1200 (smés B: mastek + oxid hofecnaty + 10 % jil B1, zpUsob vytvareni suché lisovani, vypal 1200°C)
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Rentgenogram vzorku C-LB-1200 (smés C: oxid hofeCnaty + pisek + 10 % jil B1, zplsob vytvareni lici suspenze, vypal 1200°C)
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Rentgenogram vzorku C-PT-1200 (smés C: oxid hofecnaty + pisek + 10 % jil B1, zpusob vytvareni plastické tésto, vypal 1200°C)
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Rentgenogram vzorku C-SL-1200 (smés C: oxid hofecnaty + pisek + 10 % jil B1, zpusob vytvareni suché lisovani, vypal 1200°C)
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Rentgenogram vzorku A-LB-1250 (smés A: mastek + magnezit + 10 % jil B1, zpUsob vytvafeni liti ze suspenze, vypal na 1250°C)

Y5bo

Fo Experimental pattern: A-L B-1250-1
Calculated pattern (exp. peaks) (Rp=5.6 %)
900+ Eo Fo... [96-900-0537] Mg2 04 Si Forsterite { 96.1%)
Fo MgO... [96-900-0506] Mg O Periclase ( 3.9%)
800
Fo
700 |
Fo
600 -
Fo
5001 Fo
Fo
400+ Fo Fo MgO
Fo
300 - MgO FoMgO
Mb Fo
200 LJ tﬁﬁ)' |
100- LJL
\_uhn‘ I|I|,|_| |l|]|| Ll ||| II.”“ ||l’ Il || lll ||1 I“I il || IJ ..||
T R I L O O N T T TV O
T i | | A 1 A
| | |
10.00 20.00 30.00 40.00 50.00 60.00 70.00 80.00
Cu-Ka1 (1.540598 A) 2theta

95



Rentgenogram vzorku A-PT-1250 (smés A: mastek + magnezit + 10 % jil B1, zpusob vytvareni plastické tésto, vypal na 1250°C)
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Rentgenogram vzorku A-SL-1250 (smés A: mastek + magnezit + 10 % jil B1, zpUsob vytvareni suché lisovani, vypal na 1250°C)
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Rentgenogram vzorku B-LB-1250 (smés B: mastek + oxid hofe€naty + 10 % jil B1, zpUsob vytvareni lici suspenze, vypal 1250°C)
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Rentgenogram vzorku B-PT-1250 (smés B: mastek + oxid hofecnaty + 10 % jil B1, zplUsob vytvareni plastické tésto, vypal 1250°C)
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Rentgenogram vzorku B-SL-1250 (smés B: mastek + oxid hofecnaty + 10 % jil B1, zplUsob vytvareni suché lisovani, vypal 1250°C)
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Rentgenogram vzorku C-LB-1250 (smés C: oxid hofeCnaty + pisek + 10 % jil B1, zpUsob vytvareni lici suspenze, vypal 1250°C)
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Rentgenogram vzorku C-PT-1250 (smés C: oxid hofecnaty + pisek + 10 % jil B1, zpusob vytvareni plastické tésto, vypal 1250°C)
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600
5001 MgO
400 KF
300+
200 Ki‘Cr -
OMgO

100 KF Fo MQO

L .l: | luh‘& llll : Jiu L &"L

[LRNNE! (e

Y ¥
I\rl!

||| [
i 1|| i
| ||| |
| I

| | P ¢ 1 I||| IIII IIIIIIII IIIIII

10.00 20.00 30.00 40.00 50.00 60.00 70.00 80.00
CuKa1 (1540598 A) 2theta
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Rentgenogram vzorku C-SL-1250 (smés C: oxid hofecnaty + pisek + 10 % jil B1, zpusob vytvareni suché lisovani, vypal 1250°C)

6b
0
MgO Experimental pattern: C-SL-1250-1
9004 Calculated pattern (exp. peaks) (Rp=8.7 %)
MgO... [96-900-0506] Mg O Periclase { 54.9%)
800 Fo... [96-231-0967] Mg O3 Si Mg (Si 03) ( 14.3%)
En... [96-901-5659] Mg2 04 Si Forsterite ( 13.0%)
700 KF... [96-901-0146] 02 Si Quartz ( 12.6%)
Cr... [96-900-8228] 02 Si Cristobalite ( 5.3%)
600 -
500- MgO
400 KF
I
300~
200 G
T En
KF MgO Cr
Fo Cr F°
100 Fo Kf Fo MgO
1 ] ||| Ll L || H LiL Ibn Ul by Li <l
| k\ll HIIII’II ! I l N
I [ [ 11 I II I I| [ IOl | I| I |II I II IIIIIIII |I II IIIII Il IIII I (T
| if 110 III I IIIIIIIII [l | I I||II|IIII||I | IIII ] II |I|I|II|||IIII |
| I I
I I [ |I Il I I I III || [HEIE
10.00 20.00 30.00 40.00 50.00 60.00 70. 00 80.00
Cu-Ka1 (1.540598 A) 2theta
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Rentgenogram vzorku A-SL-1300 (smés A: mastek + magnezit + 10 % jil B1, zpusob vytvareni suché lisovani, vypal na 1300°C)

6bo

950+

900

850

800

750+

700+

650

600

550+

500+

450+

400+

350+

300+

250

200+

1504

100

50

Fo

Fo

Fo

Fo

Fo

Fo

Fo Fo

Fo Fo W

MgO

Fo

Fo

Fo... [96-900-0537] Mg2 04 Si Forsterite ( 94.7%)
MgO... [96-900-6790] Mg O Periclase ( 5.3%)

Experimental pattern: A-SL-1300
Calculated pattern (exp. peaks) (Rp=6.0 %)

Fo

Cu-Ka1 (1.540598 A)

10.00
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Rentgenogram vzorku B-LB-1300 (smés B: mastek + oxid hofe€naty + 10 % jil B1, zpUsob vytvareni lici suspenze, vypal 1300°C)

6bo

950

900

850

800

750+

700+

650

600+

550

500+

450+

400+

350

300+

250

200

N

1504

100+

50

Fo

Fo

Fo

Fo

En

Fo

Fo

MgO

Fo

Fo

MgO

En

Fo...
MgO...
En...

Fo

Experimental pattern: B-LB-1300-2
Calculated pattern (exp. peaks) (Rp=6.2 %)
[96-901-3095] Mg2 04 Si Forsterite ( 66.2%)
[96-900-6748] Mg O Periclase ( 27.3%)
[96-900-6341] Mg O3 Si Enstatite ( 6.5%)

Fo

e
/:

. .
|

l
I

[ {1

I}?

I

=

LI

= [

| weervnremw

Cu-Ka1 (1.540598 A)
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Rentgenogram vzorku B-PT-1300 (smés B: mastek + oxid hofecnaty + 10 % jil B1, zplUsob vytvareni plastické tésto, vypal 1300°C)
6bo

950

Experimental pattern: B-PT-1300
MgO Calculated pattern (exp. peaks) (Rp=6.3 %)
Fo... [96-901-5659] Mg2 04 Si Forsterite ( 58.3%)
MgO... [96-900-6748] Mg O Periclase ( 32.6%)
900+ En... [96-900-6341] Mg O3 Si Enstatite ( 9.1%)
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I

il
10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.00 60.00
Cu-Ka1 (1.540598 A) 2theta
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Rentgenogram vzorku B-SL-1300 (smés B: mastek + oxid hofecnaty + 10 % jil B1, zplUsob vytvareni suché lisovani, vypal 1300°C)

"Y5bo

950+

900

850

800+

750

700+

650

600

550

500

450

400+

350

300+

250

Fo

Fo

Fo

Fo

Fo

MgO

Experimental pattern: B-SL-1300

Calculated pattern (exp. peaks) (Rp=7.3 %)
[96-901-3096] Mg2 O4 Si Forsterite ( 53.6%)
[96-900-6751] Mg O Periclase ( 34.8%)
[96-900-6340] Mg O3 Si Enstatite { 11:7%)
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En
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Il IIHIHIJI
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10.00 15.00
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Rentgenogram vzorku C-LB-1300 (smés C: oxid hofeCnaty + pisek + 10 % jil B1, zplsob vytvareni lici suspenze, vypal 1300°C)

|
ISbO perimental pattern: C-LB-1300
900 - alculated pattern (exp. peaks) (Rp=8.8 %)
MgO...[96-900-5514] Mg O Periclase ( 44.2%)
8004 Fo... [946-901-5659] Mg2 O4 Si Forsterite ( 21.8%)
En...[96-231-0967] Mg O3 Si Mg (Si 03) ( 20.4%)
7004 K...[96-152-6861] O2 SiQuartz{ 7.1%)
Cr... [96-900-9688] O2 Si Cristobalite ( 6.6%)
600 + MgO
500 +
400 Cr
300 En
200 Fo
"n.,‘ Fo KF Fo Fo
100 LJ
;. | 1 | |I| ’ | 1l || J. ] A L ! | I| |I I || 1 " : di
[ ‘ ( I ‘ ( ’ I NI Il ‘I {III ‘I !III i I) K I\
I I R | Il I I | | IIIII Il Irerr i
I [ I i I| I I| II|I| Wy
| | | ] |
I I | || | | | [ AL W
40.00

10.00
CuKa1 (1540598 A)
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30.00
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Rentgenogram vzorku C-PT-1300 (smés C: oxid hofecnaty + pisek + 10 % jil B1, zpusob vytvareni plastické tésto, vypal 1300°C)

6b
0
perimental pattern: C-PT-1300
900 alculated pattern (exp. peaks) (Rp=8.5 %)
MgO...[46-900-6785] Mg O Periclase { 42.5%)
800 - En...[46-231-0967] Mg O3 Si Enstatite ( 34.4%)
Fo...[46-901-3095] Mg2 04 Si Forsterite ( 13.5%)
700- Kf...[96-201-0146] O2 Si Quariz ( 6.3%)
Cr...[46-900-8230] O2 Si Cristobalite ( 3.2%)
600 - MgO
500+
En
400
300~
Cr
200 En
\,_h Fo Kr Fo
A Fo Fo
100 ~ UIJ En
PETERN | | ! || ||| | | .|u O | ul L IAIIIIJ' J | | WA W 1
I [ II‘ ( ' I I‘II I (II I{I (IIIII II|I ’I I I |
| ) | I II II IIII IIIII III Wryyrm 1 ni
| | [l l [ [ |I|||I||| [l (A E 1
| I |
| [l I [
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30.00
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Rentgenogram vzorku C-SL-1300 (smés C: oxid hofecnaty + pisek + 10 % jil B1, zpusob vytvareni suché lisovani, vypal 1300°C)

el
ﬁbO Experimental pattern: C-SL-1300
050 MgO Calculated pattern (exp. peaks) (Rp=9.1 %)
MgO...[96-900-6748] Mg O Periclase ( 48.4%)
En... [96-231-0967] Mg 03 Si Mg (Si 03) ( 22.4%)
900+ Fo... [96-901-5659] Mg2 O4 Si Forsterite ( 14.2%)
Cr... [96-900-8229] 02 Si Cristobalite ( 8.5%)
850 Kr... [96-153-2513) 02 Si Si 02 ( 8.5%)
800
750
700+
650
600
550
500
450
Cr
400+
350
300+
En
250 i<
200
150
Fo
100 En
50 o
x| ! 1 ' T ” ‘l\ wa olu | .
I ( K | | /
| | Il R | 1\ I|III| ([
| | |IIIIII|I I\ I||IIH Il
| | I
Il | | |
10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.00 60.00
Cu-Ka1 (1.540598 A) 2theta
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