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ABSTRAKT

Zarovzdorna hlinitokFemicita ostfiva jsou vyrabé&na vypalem Zarovzdornych
jild, jilovcd a lupkd. Vypal prevazné probihad v rotacnich nebo Sachtovych
pecich. Pfi Upravé suroviny pred vypalem v Sachtovych pecich vSak dochazi ke
vzniku jemnych jilQ, které nelze v Sachtovych pecich béZznym zplsobem pélit,
¢imZ dochdazi ke vzniku odpadu. Z téchto jemnych jild je vS8ak mozZné vytvorit
brikety, které jiz Ize v Sachtovych pecich palit. Toto feSeni sebou také prinasi
moZnost Upravy vstupni smési pomoci korek&nich surovin ¢i jinych druh jilu.
Touto metodou je pak mozné vyrabét specialni ostfiva se specifickymi
vlastnostmi.

KLICOVA SLOVA

zarovzdorna ostfiva, odpadni jilovec, Sachtova pec, briketace, zdanliva
porovitost

ABSTRACT

Aluminosilicate refractory grog are being manufactured by firing refractory
clays, claystone and shale. Firing takes place mainly in rotary or blast furnaces.
However, when adjusting the raw material before firing in blast furnaces, the
formation of the fine clay particles takes place. It is not possible to fire the fine
particles in blast furnaces the usual way, which leads to the generation of
waste. There is a possibility, however, to form briquettes of these particles,
which can be fired in blast furnaces. This solution also brings the possibility of
adjusting the mixture by using correction raw materials or other types of clay.
Using this method, it is possible to produce a special refractory grog with
specific properties.

KEYWORDS
refractory grog, waste claystone, blast furnace, briquetting, apparent porosity
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1. UVOD

Samotova Zarovzdorna ostfiva patfici do skupiny hlinitokfemigitych
materialll se vyrabi vypalem Zarovzdornych jila, jilovcd a lupkd. Vypal bézné
probiha v Sachtovych nebo rotacnich pecich pfi teplotach az 1400 °C. Pfi vypalu
dochazi ke zménam mineralogického sloZzeni a vzniku mullitu, ktery po vypalu tvofri
hlavni slozku Samotovych ostfiv spolu s kiemenem a cristobalitem. Mullit je
stabilni slou€enina Al2O3 v Zaru, a proto pfi dalSim vypalu jiz nenastavaji zadné
podstatné fyzikalné chemické zmény, diky Cemuz se tato ostfiva stavaji vhodnou
hlavni sloZzkou pfi vyrobé hlinitokfemicitych zarovzdornych materialu.

Hlavni motivaci ke zpracovani této prace je snaha najit a popsat mozné
zpusoby vyuziti odpadnich jemnych podsitnych podilu jilG, které vznikaji pfi tézbé
a drceni zarovzdornych jilG a jilovcu. Tyto jemné podsitné jily jsou svou velikosti
frakce zrna technologicky nevhodné pro vypal v Sachtovych pecich a proto se
v minulosti pouze haldovaly, avSak jejich chemické slozeni je velmi vhodné pro
vyrobu hlinitokfemicitych ostfiv. Dokonce kvalitativné pfevySuji parametry surovin,
které jsou v dnesSni dobé v lomu Bfezinka téZzeny. Jemnych podsitnych jilu je diky
nékolikaletému haldovani velka zasoba a proto je hledani moznych zplsobu
vyuziti této kvalitni suroviny velice dllezité.

Jednim z moznych zpusobU jak zpracovavat tyto odpadni jemné podsitné
jily je vyroba briket, které jiz Ize v Sachtovych pecich palit. Diky tomu muzeme
z podsitnych jemnych jild vyrabét stejné kvalitni Samotova ostfiva jako z rostlych
jilovcl, ale také muzeme vyrabét ostfiva specialni. Ty je pak mozné ziskat
misenim jemnych podilt, pfirodnich jild ¢i vhodnych korekénich surovin. U téchto
specialnich Samotovych ostfiv se pak prfedevSim klade dlraz na obsah Al20s,
Fe203 a obsah alkalii.

V teoretické Casti prace jsou popsana zarovzdorna ostfiva, vstupni suroviny
a mozné zpusoby vyroby Samotovych ostfiv a dale veSkeré dosavadni zkuSenosti
se zpracovanim jemnych podili ve vyrobnim zavodé Bfezina patfici firmé P-D
Refractories CZ a.s.

Experimentalni Cast prace se zabyva ovéfenim vlivu vlhkosti vstupni
suroviny a velikosti lisovaciho tlaku na vysledné vlastnosti Samotového ostfiva a

dale ovérenim vlivu teploty vypalu na vysledné vlastnosti ostfiva. V ramci prace byl
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také proveden navrh receptur pro pfipravu Samotového ostfiva se zvySenym
obsahem AIl2O3 na kterych byl opét ovéfen vliv vlhkosti vstupni suroviny, vliv

velikosti lisovaciho tlaku a vliv teploty vypalu na vysledné vlastnosti ostfiva.
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2. Teoreticka cast

2.1 Zarovzdorna ostfiva

Ostfiva maji pfi vyrobé zarovzdornych materialll nezastupitelnou roli.
Rozhodujicim zpusobem ovliviuji finalni vlastnosti vyrobku, proto je vybér
vhodného a kvalitniho ostfiva pfi vyrobé Zarovzdornych materiala velmi dulezity.
Ostfiva tvofi 50 az 98 % surovinové smési, proto pokud se pouziji nekvalitni nebo
nevhodna ostfiva tak ani velmi kvalitni pojivova - vazebni slozka vysledné
vlastnosti pfilis nezlepSi. Ostfiva ve smési vytvari pevnou kostru, ktera zlepSuje
mechanické vlastnosti béhem vyrobniho procesu, snizuje plasticitu dané smési,
omezuje smrsténi susenim a palenim.

Zarovzdorna ostfiva Ize rozdélit do vice skupin, pficemz nejpouzivangjsimi
skupinami jsou, ostfiva kfemicCita a ostfiva hlinitokfemicita. Hlinitokfemicita ostfiva
|ze pak dale délit podle obsahu Al203 na ostfiva Samotova a vysocehlinita.

Zarovzdorna ostfiva jsou vyuzivana jak pro vyrobu zarovzdornych kusovych
material(i, tak i pro vyrobu Zarobetonu. Zarovzdorné materidly se dale pouzivaji
v primyslovych aplikacich, kde jsou vystavovany vysokym teplotam, pouzivaji se
napfiklad jako vyzdivky peci pfi vyrobé vapna, cementu, kovi a keramickych
materialt. Dale se zarovzdorna ostfiva pouzivaji napfiklad na vyrobu forem ve

slévarnach.

2.1.1 Kremigcita ostriva

Kfemicita ostfiva na bazi SiOz a jeho nékolika polymorfnich modifikaci jsou
velice €asto vyuzZivana v technické praxi, pfedevSim diky dobrému chovani pfi
vysokych teplotach. Tato ostfiva vS8ak maji také nezadouci vlastnosti, ke kterym
patfi zmény modifikaci, ke kterym dochazi vlivem zmény teploty. Zmény
modifikaci jsou doprovazeny objemovymi zménami, které mohou nabyvat hodnot
od 2 % az do 12 %. Objemovymi zménami vznika ve stfepu napéti, které muze
zapficinit vznik trhlinek.

Kfemik je druhy nejCastéjSi prvek v zemské kufe s podilem 26 % a oxid
kfemicCity je nejrozSifenéjsi oxid v pfirodé, proto jsou zdroje surovin pro vyrobu

kifemicCitych ostfiv pomérné velké. Jako zdroj Ize uplatnit zilny kfemen nebo
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kfemence coz jsou metamorfované horniny piskovce ¢i slepence nebo
sedimentarnim tlakem nebo tmelem zpevnéna zrna kiemene. Dale Ize jako ostfivo
vyuzit kfemelinu coz je nezpevnéna hornina, ktera je tvofena schrankami
jednobunécénych fas- rozsivek pficemz vysoce kvalitni kfemeliny obsahuji az 90 %
SiO2. DalSim moznym zdrojem pro vyrobu kiemicCitych ostfiv je pouziti kiemicitého
pisku. Nejvice se kfemiCity pisek pouZziva pfi vyrobé skla, ale jeho pouZiti pfi
vyrobé zarovzdornych materiall, pfedevsim dinasu a kyselého $amotu je pomérné
Caste.

Podle zplUsobu pouziti se pozadavky na kifemicita ostfiva méni, ale
pfedevSim se sleduje obsah SiO2, Zarovzdornost a pFfesna granulometrie.

Nezadouci je pfitomnost vysokych obsahu Al203 a Fe20s. [22.]

2.1.2 Hlinitokfemicita ostriva

HlinitokfemicCita ostfiva patfi do skupiny zarovzdornych hlinitokfemicitych
materiall. Fazovy diagram soustavy SiOz - Al203 je znazornén na nasledujicim
obrazku. Z néj je jasné patrné, ze nejnizsi teplota tani 1590 °C v této soustavé je
pfi 3 % obsahu Al20s. S rostoucim obsahem Al20O3 se zarové vlastnosti zlepSuji a

proto vysocehlinité materialy dosahuji nejlepsich zarovych vlastnosti.

2200
2100 - Kapalina (L) 2054 °C
2000

1900 - AlLOs; +L

1800 - SiO; +L
1726 °C
1700 -\,

Teplota [°C]

A|203 +
Mullit (ss) - L mullit (ss)

1600 - 1587 °C

Mullit (ss)
1500 — Si0; + mullit (ss)

1400

| ! 1 T | T | | |
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
SiO, — AL203 mol. % ALO,

Obr. 1 Rovnovazny fazovy diagram SiO2 — Al,O3 [30.]
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2.1.2.1 Samotova ostfiva

Samotova ostfiva se ziskavaiji vypalem Zarovzdornych jild, jiloveh a kaolind.
Drive se pro vypal pouzivaly milife ¢i komorové pece, dnes uz se vSak prevazné
pouzivaji jen pece Sachtové a rotaCni. Teplota vypalu je urCovana podle
pozadavkl na vyslednou kvalitu vypaleného ostfiva, nejjakostnéjSi ostfiva se
ziskavaji pfi vypalech na 1250 — 1400 °C, zatimco bézna ostfiva se vypaluji na
teplotu 1000 — 1250 °C. Vypalem dochazi odstranéni chemicky vazané vody a
spalitelnych latek, ¢imz dochazi ke snizeni objemu a hmotnosti pfiCemz zaroven
dochazi k narlstu mechanické pevnosti. BEhem vypalu dochazi také ke zméné
mineralogického sloZeni a vzniku mullitu coz je stabilni slou¢enina Al2Os a proto
pfi dalSim vypalu jiz nenastavaji zadné podstatné fyzikalné chemické zmény.

Pfed samotnym vypalem se musi natéZena surovina upravit tak, aby
vyhovovala danému zpUsobu vypalu. Pro vypal v Sachtovych pecich se pouzivaji
hrubs$i kusy cca 100 az 200 mm, které jsou zbavené jemnych podild, protoze tyto
jemné cCastice by branily prichodu vzduchu a zplsobovaly ucpavani pece. Pro
paleni v rotaCnich pecich se surovina drti pfiblizné na 60 az 80 mm. Po vypalu, se

ostfiva drti a tfidi na poZzadované frakce.

2.1.2.2 Vysocehlinita ostfiva

Suroviny vhodné na vyrobu vysocehlinitych ostfiv I1ze rozdélit na pfirodni a
umelé. Mezi pfirodni suroviny patfi mineraly skupiny sillimanitu, mullit, bauxity a
korund. Mezi syntetické suroviny patfi technicky oxid hlinity, hydroxidy hliniku a
taveny korund. Pro pfipravu vysocehlinitych ostfiv musi tyto suroviny obsahovat
minimalné 45 % Al2Os.

V Ceské republice se ptirodni suroviny s vysokym obsahem oxidu hlinitého
nevyskytuji a tak se vysocehlinité materialy musi vyrabét bud z dovezenych
surovin anebo, cozZ se déje Castéji musi vyroba probihat ze syntetickych surovin.

Obé tyto varianty jsou vSak ekonomicky pomérné narocné.
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Sillimanitova skupina

Do skupiny sillimanitovych ostfiv patfi mineraly sillimanit, andalusit a kyanit
(disthen). Obecny molekulovy vzorec je pro vSechny tfi mineraly shodny
Al203-SiO2, a obsah Al203 je také u vSech minerall totozny 62,9 % Jednotlivé
mineraly se od sebe liSi podminkami vzniku, krystalickou strukturou, fyzikalnimi
vlastnostmi a rozdilnymi objemovymi zménami pfi vypalu. Rozdilna je také
rychlost a teplota mullitizace. Obecna rovnice vzniku mullitu pfi zahfivani minerala
silimanitové skupiny je popsana nize. NejpouzivanéjSi je andalusit diky svému
nejmenSimu objemovému narustu. A pravé kvlli jejich objemovym zménam pfi
vypalu je vhodné tyto suroviny pfedem vypalovat na teplotu jejich pfemény aby

vznikl mullit, ktery ma vyborné vlastnosti.

Rovnice vzniku mullitu pfi zahfivani mineralu silimanitové skupiny
3 (Al203 - SiO2) — 3 Al203 - 2Si02 + SIO2

Tab. 1 Charakteristické vilastnosti nerostu sillimanitové skupiny [22.]

N Hustota Objemovy nartst eI premeny
erost 3 0 na mullit
[kg-m-] [%] rC]
Sillimanit 3,20 - 3,25 7-8 1500 — 1550
Andalusit 3,10 - 3,20 3-6 1350 - 1400
Kyanit 3,50 - 3,60 16 - 18 1300 — 1350

Mullitova ostriva

Mullitova ostfiva jsou v pfirodé pomérné vzacna, vetSi nalezisté byly na
ostrové Mull, ktery lezi u zapadniho pobrezi Skotska a odkud také pochazi jeho
nazev. Vzorec mullitu je 3Al203 - 2SiO2 a obsahuje 65 az 75 % Al20s, tvofi se pfi
vypalu jilovych mineral( a dalSich hlinitokfemicitych material( a je jedinou stabilni
krystalickou fazi systému Al20s - SiO2. Stava se tak zakladni sloZzkou Samotl a
dalSich vysocehlinitych materialt, pfedevSim diky své stabilité za vysokych tepot
(teplota tani 1840 °C), nizké teplotni roztaznosti, vysoké odolnosti proti teceni,
dobré odolnosti vic¢i korozi a dobré mechanické pevnosti. Mullitova ostfiva se
vyrabi tavenim v elektrickém oblouku nebo slinovanim oxidickych slozek,

syntetického oxidu hlinitého a také velmi Cistych kaolina.
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Cistd mullitova ostfiva jsou dodavéana v ostfe tfidénych frakcich a jsou
pouzivana pro velmi naro¢né aplikace, kde je dulezita vysoka teplotni stabilita.
Naopak mullitova ostfiva s vy$8§im obsahem necistot jsou spiSe levnéjsi variantou
bauxitovych ostfiv. Z Ciny jsou pfevazné& dovazena ostfiva vyrobena z bauxitd a

jilu, ktera jsou levnéjsi, ale jejich kvalita a cena je rozdilna. [22.]

Bauxitova ostfiva

Bauxit je hornina, ktera obsahuje smési hydroxidu hliniku, hydrargillit neboli
gibbsit, bayerit, boehmit a diaspor, a dalsi znecistujici pfimési jako jsou slouceniny
Zeleza, titanu, kfemene a jilové mineraly. Bauxit obsahuje cca 85 % Al20s.
Bauxitova ostfiva se vyrabéji vypalem v kruhovych, Sachtovych nebo rotacnich
pecich z bauxitickych jilu. Pro vyrobu materialu s vysokym obsahem Al203 jsou

vhodné pouze bauxity s nizkym cca 5% obsahem Fe20s.

Korundova ostriva

Korund je jedna zkrystalickych forem hliniku, v pfirodé vznika
v prostfedich, které jsou bohaté na hlinik a zaroven obsahuji malé mnoZstvi
kfemiku. Korund je velmi tvrdy, je to druhy nejtvrdSi mineral na Mohsové stupnici a
jeho teplota taveni je 2050 °C. Jen zfidka se v pfirodé vyskytuje v takovych
mnozstvich, které by umoznovaly jeho tézbu, takze pro technické ucely se
prevazné vyrabi korund synteticky, takzvany elektrokorund. Synteticky korund se
pfripravuje tavenim v elektrickych obloukovych pecich z technického oxidu
hlinittho nebo z bauxitu. Z bauxitu vznika takzvany hnédy korund, ktery je
znecistény oxidy Zeleza a titanu, z technického oxidu hlinitého vznika bily korund,

ktery obsahuje minimalné 99,6 % Al20s.

Tab. 2 Prumérna cena nékterych vysocehlinitych ostfiv za rok 2010 [22.]

Cena za 1 Cena za 1 kg
Obsah Al203 Druh i EUR Al203
[9%] unu [EUR] [EUR]
100 Oxid hlinity 523 0,52
22 Samot 0 — 40 mm 118 0,54
40 Samot izolaéni 0 — 40 mm 221 0,55
85 Bauxit 475 0,56
100 Korund 700 0,70
75 Mullit 775 1,03
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2.4 Samotova ostriva

Mezi Samotova ostfiva patfi palené zarovzdorné jily nebo jilovce. Velmi
kvalitnim Samotovym ostfivem je vypaleny plaveny kaolin, avSak jeho cena je
velmi vysoka a proto se pouziva jen vyjimeCné pro specialni aplikace. Vypal
Samotovych ostfiv se provadi na teplotu 1000 az 1400 °C a muZe probihat
v Sachtovych, rotacnich Ci tunelovych pecich. Dfive se pro vypal pouzivaly milife
nebo komorové pece. Pfi paleni se zjilu odstrafnuje chemicky vazana voda a
spalitelné latky, ¢imz dochazi ke ztraté hmotnosti, zmenseni objemu a narlstu
mechanické pevnosti. Zarovefi dochazi ke zméné mineralogického sloZeni a
vzniku mullitu. Mullit je stabilni slou€enina Al203 v Zaru, proto pfi dalSim vypalu jiz
nenastavaji zadné podstatné fyzikalné chemické zmény. Paleny lupek tak pfi
vyrobé Zarovzdornych materialt v suroviné vytvari béhem sudeni a paleni pevnou
kostru a po vypalu je také nositelem zarovych vlastnosti. Slozeni vypalenych jili a
jilovel Ize odvodit podle pfitomnych jilovych minerald a jejich reakci béhem

vypalu.

Rovnice reakce kaolinitu
3[Si20sAl2 (OH)4] — 3 Al203:2SiO2 + 4SiO2 + 4H207

Teoreticky vznika v paleném produktu 64 % mullitu a 36 % cristobalitu. Pfi
teploté cca 500 °C dochazi ke kvantitativni pfeméné kaolinitu na metakaolinit.
Jeho dalSi pfeména na spinelovou fazi AlsSisO12 probiha pfi 950 °C zaroven za
vzniku amorfni faze. Obsah spinelové faze se postupné zvySuje do cca 1000 °C.
Nad touto teplotou vSak nastava silny pokles obsahu spinelové faze, coz je
doprovazeno zménami fazového slozeni, kdy postupné vznika cristobalit a mullit.
Jejich obsah vSak neodpovidd obsahu pfeménéné spinelové faze, nebot
souCasné vznika dalSi amorfni faze. Pfi 1200 °C spinelova faze jiz zcela mizi a
obsah amorfni faze se zacina také zmenSovat. Se zvysujici se teplotou obsah
mullitu stale roste. [22.]

Béhem zahfivani (kalcinace) kaolinitu dochazi ke ¢tyfem reakcim, nejprve
pfi 450 az 700 °C nastava dehydroxylace kaolinitu na metakaolinit, poté pfi 925 az
1050 °C dochazi ke krystalizaci Al-Spinelové faze z metakaolinitu. Pfi dalSim
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zahtivani nad 1050 °C dochazi k tvorbé mullitu a nasledné krystalizaci cristobalitu

z amorfniho SiO2. Jednotlivé reakce jsou popsany nize. [25.]

1. AlOs- 2SiO2 - 2H20 — Al203:2Si0O2 + 2H20

2. 2 (Al203 - 2Si02) — 2 Al203 - 3SiO2 + SiO2 (amorfni)
3. 3 (Al203 - 3Si0O2) — 2 (3Al203 - 2Si02) + 5 SiO2
4. SiO2 (amorfni) ) — SIO2 (cristobalit)

Produkce $amotovych ostfiv v Ceské republice je z celoevropského
pohledu mimofadna. V Ceské republice se lupky vypaluji v $achtovych pecich P-D
Refractories CZ ve Velkych Opatovicich, firma CLUZ a.s. v Novém Straseci
vypaluje lupky v rotaénich pecich. Dale ve firmé Rako lupky Lubna, je vypal
v Sachtovych pecich zastaven a v souCasné dobé vypaluji v milifich, kde vznikaji
meéné kvalitni lupky C a D. V Evropé produkuji hlinitokfemicita ostfiva predevsim
v Némecku a vypal provadéji pfedevsim v tunelovych pecich. Ve svété, napfiklad
v Japonsku a USA se pro vyrobu kyselych Samotl pouziva mineral pyrofylit

s chemickym vzorcem Al2SisO10(OH)2, ktery neni v Evropé bézny. [22.]

2.4.2 Suroviny

Zakladnimi surovinami na vyrobu hlinitokfemicitych Zarovzdornych ostfiv
jsou zarovzdorné jily, jilovce €i lupky. DalSi velmi vhodnou, av§ak kvUli své vysoké
cené nepfilis§ ¢asto pouzivanou surovinou jsou plavené kaoliny. Ty se tedy diky
své vysoké cené& pouzivaji pfevazné jen na specialni aplikace. Zarovzdorné jily,
jilovce a lupky patfi do skupiny jilovinovych zemin, které jsou charakteristické
obsahem jilovych minerall. Jilovinové zeminy vznikaly tfemi rdznymi zpUsoby a
to zvétravanim hornin bohatych na zivce (zuly, pegmatity, arkézy a ruly),
hydrotermalnim rozkladem a rozrusovanim hornin s jejich naslednym premisténim
a sedimentaci. Zpusob a podminky vzniku maji ¢asto rozhodujici vliv na finalni
vlastnosti, dulezity parametr je napfiklad pH vody. Vznik tedy mizeme teoreticky
rozdélit do 3 etap. Kdy prvni etapu tvofi rozruSovani vychozi horniny, druhou
etapu tvofi transport rozruSenych materiall a posledni etapu tvofi jejich

sedimentace.
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Jilovinové zeminy se z hlediska granulometrie déli na jily a hliny, pficemz
hliny se vzhledem k vy$Simu obsahu prachoviny (zrna o velikosti 2 — 50 ym) a
piskoviny (zrna vétsi nez 50 ym) vyuzivaji jen v oblasti hrubé keramiky, pfedevsim

se vyuzivaji v cihlafstvi.[14.]

2.4.2.1 Jily

Jily jsou podle CSN 72 1330 definovany jako sedimentarni nebo rezidualni
nezpevnéné horniny slozené zvice nez 50 % jiloviny, pfiemz jilovina je
definovana velikosti zrn pod 2 ym a pfevazujicim obsahem jilovych minerald,
predevsim kaolinitu, ilitu a montmorillonitu.

Podle vzniku Ize jily rozdélit do dvou skupin, pfiéemz prvni skupinu tvofi jily
rezidualni, ty vznikly zvétravanim a usazovanim na jednom misté. Loziska jsou
vétSinou mensi rozlohy a obsahuji i zbytky nezvétralé matecni horniny. Pro svou
malou rozlohu jsou tato loziska pro prumyslovou vyrobu vétSinou bezvyznamna.
Druhou skupinu tvofi jily pfemisténé neboli naplavené. Jak uz z nazvu vyplyva,
rozruSené c¢asti matecni horniny byly odnaseny vodou do mofi, jezer a fek. Podle
toho, kam byly Castice vodou odneseny, se méni i vlastnosti lozisek. Mofska
loZiska jsou velmi ploSné rozsahla, stejnoroda a se znacnou mocnosti, jezerni
loZiska jsou také rozsahla s dobrymi technologickymi vlastnostmi, oproti tomu Fi€ni
loZziska maiji Casto proménlivé slozeni a nepravidelné ulozeni. Vlastnosti jilu
mohou byt ovlivnény i samotnym transportem, kdy bé&hem transportu muize
dochazet k oddélovani jemnych Castic od hrubych a tim ke zlepSeni vlastnosti.
Nebo naopak se vlastnosti mohou zhorsit vlivem pfimiseni nezadoucich pfimési.

Podle obsahu jilovych minerald mizeme jily délit na polymineralni (obsahuji
vice jilovych minerall sou€asné — napf. kaoliniticko-iliticky jil) a monomineralni.
Abychom mohli jil ozna€it za monomineralni, tak obsah jednoho jilového mineralu
musi tvofit alespon 90 % vSech pfitomnych jilovych minerald.

DalSim moznym délenim jil je podle jejich soudrznosti v lozisku a podle
velikosti zpevnéni neboli diageneze. Zpevnéné a vrstevnaté jily se nazyvaiji jilovce
nebo lupky. Lupky maji na rozdil od jilovcu vrstevnatou strukturu a také jsou tvrdsi.
Jily, které jsou zpevnéné avSak odleZzenim a zvétravanim se rozpadaji, jsou

jilové bridlice.
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Déleni jilu podle CSN 72 1330

Z hlediska technickych pozadavka pro vyuziti jild v rdznych
odvétvich keramickém prumyslu Ize jily délit podle jejich zakladnich vlastnosti, na
jily zarovzdorné, kameninové, porovinové a slévarenskeé. Toto Clenéni je popsano
v CSN 72 1330.

Zarovzdorné jily

Zarovzdorné jily jsou vhodné pro pouziti pfi vyrob& Zarovzdornych
materialt, musi splfiovat pfedevs§im minimalni Zarovzdornost 1580 °C a také musi
mit pfedepsané chemické slozeni. U zarovzdornych jili se sleduje predevSim
obsah Al203 a Fe20s. DalSimi sledovanymi parametry jsou vaznost a teplota
slinuti. VeSkeré pozadavky na zarovzdorneé jily jsou popsany v nasledujici tabulce
z dfive platné normy CSN 72 1330 z roku 1982.

; . PoZzadavek Trid

v Vybrané vlastnosti T 1 2 3 Y a 5 6
Zarovzdornost [°C] min 1750 | 1730 | 1710 | 1690 | 1650 | 1580
Teplota slinuti [°C] max 1250 | 1350 | 1410 - - -
Obsah ALO; [%] min 40 37 34 30 27 -
Obsah Fe,04 [%] max 1,5 2 2.5 3 6 -
Vaznost [%] min 60 30 10 - - -

> 8 mm 0 0 0 0 0 0
Zrnitost [%] | > 2 mm max 0 1 1 1 1,5 -

> 0,09 mm 2 5 10 20 - -

Obr. 2 PoZadavky na Zarovzdorné jily [7.]

Jilové mineraly

Jilové mineraly jsou v podstaté vodnaté hlinitokfemiCitany, které nékdy
obsahuji také hoficik, zelezo, a alkalie. VétSina je krystalicka se strukturou, kdy
jsou zakladni koordinace kfemicitant tetraedry Si — O a oktaedry Al — O — OH
usporadany vrstevnaté. Tetraedry jsou seskupeny do vrstvy tak, ze kyslikové ionty
jsou ve dvou rovinach, a mezi témito dvéma rovinami jsou v dalSi roviné
usporadany kiemikové ionty. Sestaveni téchto iontll odpovida Sestithelnikové siti,
jedna se tedy o tzv. pseudohexagonalni usporadani. Obdobné je i uspofadani
oktaedrd s centralnim iontem hliniku. V pfipadé, trojvrstvych mineralt
(montmorillonit, illit) je na dvouvrstvi napojena jesté jedna vrstva tetraedrd, a

vznika tak zakladni trojvrstvi.
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Skupina kaolinitu

Mineral kaolinit (Al20s - 2SiO2 - 2H20) je nejvyznamnéjSim mineralem této
skupiny. Kaolinit je dobfe krystalicky vyvinuty dvojvrstvy mineral, jehoz chemické
sloZeni je 39,5 % Al203 a 46,6 % SiO2 a 13,9 % H20, po vyzihani (odstranéni
strukturni chemicky vazané vody, ktera je soucasti chemického vzorce a ktera
odchazi pfi teploté 500 — 650 °C) je jeho chemické slozeni 45,9 % Al203 a 54,1 %
SiO2. Tloustka jeho dvojvrstvi je 0,7 nm, pfi¢emz mezivrstvi ma 0,715 nm.

Existuji dvé extrémni strukturni skupiny, které se liSi v pravidelnosti
usporadani zakladnich dvojvrstvi nad sebou. Kaolinit triklinicky (T) ma dobfe
vyvinuté Sestiboké lupinkovité krystalky a jeho zakladni dvojvrstvi je pravidelné
uspofadané nad sebou. Pseudomonoklinicky (PM) ma zakladni dvojvrstvi nad
sebou posunuta, a vyskytuje se ve formé méné pravidelnych tenkych lupinkd.
Kaolinit pseudomonoklinicky se vyznacuje vysokou plastiCnosti, ktera je vyssi nez
u triklinického kaolinitu.[14.]

DalSimi mineraly patfici do této skupiny jsou napfiklad Dickit (Al20s - SiO2 -
H20), nakrit (Al203 - SiOz2 - H20) a halloysit (Al203 - 2SiO2 - 2H20 - 2H20)

Skupina montmorillonitu

NejvyznamnéjSim mineralem této skupiny trojvrstvych jilovych minerall je
montmorillonit (Al203 - 4SiO2- nH20). Sklada se ze zd&kladnich trojvrstvi a
z adsorbovanych iontd a molekul vody. Mezi zakladnimi trojvrstvami byvaji
adsorbovany ionty napf. Na*, Ca?*, Mg?*, aj. které jsou obklopené molekulami
vody. To ma znacny vliv na vzdalenost zakladnich trojvrstev. Vzdalenost trojvrstev
se muze vlivem vlhkosti anebo také podle povahy adsorbovaného iontu ménit.
Tyto zmény vzdalenosti jsou umoznény diky tomu, Ze zakladni trojvrstvi jsou
k sobé poutana pouze slabymi silami. Tudiz voda mize mezi vrstvy snadno vnikat
a tim padem mulze dochazet k bobtnani.

Montmorillonit stejné jako dalSi mineral této skupiny nontronit ( Fe20s3 -
4(Si, Al)Oz2 - 4H20) vznika pfedevSim pfi zvétravani vyvielych nebo pfeménénych

hornin.
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Skupina illitu

Skupina illitu, stejné jako skupina montmorillonitu patfi mezi trojvrstvé jilové
mineraly. Nejvyznamnéjsi mineral illit (nK20 - Al20s - 3 SiO2 - nH20) se od
montmorillonitu 1i8i tim, Ze kfemikové ionty v tetraedrech jsou az ve 20-ti %
nahrazeny ionty hliniku. Pro zachovani elektrické negativity zakladni trojvrstvy jsou
zde draslikové ionty. Diky tomu, Ze draslik ma vhodny iontovy polomér a pevné
pouta jednotliva trojvrstvi tak illit ttméf nebobtna.
Skupina chloritu

Chlorit (10(Mg, Fe)O - Al2Os - 6SiO2 - 8H20) jako nejvyznamnéjsi mineral
této skupiny ma tfi zakladni stavebni jednotky- kifemikové tetraedry, hofCikové
oktaedry a hlinikové oktaedry, ty tvofi zakladni Ctyfvrstvi. Chlorit se také muaze
vyskytovat ve druhém strukturnim typu, kdy hof¢ikové oktaedry (vrstva brucitu)
jsou nahrazeny Zelezem Fe 2*. Chlority vétSinou tvofi listkova zrna, ktera ¢asto
vznikaji druhotné tzv. chlorilizaci. JeZ postihuje pfedevSim feromagnezitové

mineraly.

Tab. 3 Mérny povrch a primérna velikost krystalt jilovych mineralti [14.]

Jilovy mineral Mérn)’g pqllrch Primérna velikost krystalu
[m” -g7] [um]
Kaolinit fadové 10 (10 — 40) 0,1 -2,0 (hrubé az 10)
Montmorillonit 500 - 900 pod 0,1 (fadové az 0,00x)
[t 70 — 150 pod 1
Chilorit fadové 100 do 5
Tab. 4 Chemickeé sloZeni jilovych minerald [2.]

Jilovy mineral Sio2 Al203 Fe203 CaO Ostatni H20
Kaolinit (teoreticky) 46,5 39,5 - — — 14,0
Kaolinit 45 — 49 38-35 [ 002-2001]01-1,0 5-1 12 -15
Montmorillonit 50 - 55 16-20 | 0,06-6,00 | 0,5-3,0 4-6 8-23
[t 54 — 58 21-25 3-8 1-2 4 -7 4-10
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2.4.3 Vyroba

Vyroba Samotovych ostfiv spocCiva ve vypalu zarovzdornych jilu, jilovcd,
lupkU a kaolinu. V minulosti se vypal provadél v milifich nebo komorovych pecich,
dnes se vSak uz pfevazné pouzivaji jen rotacni nebo Sachtové pece. NatéZena
surovina se musi nejprve podrtit na pozZadovanou velikost. Pficemz velikost je
ovlivnéna typem pece, ve které bude vypal probihat. Pro vypal v Sachtovych
pecich se pouzivaji hrubsi kusy cca 100 az 200 mm a pro vypal v rotaCnich pecich
se surovina drti pfiblizné na 60 az 80 mm. Teplota vypalu je urCovana podle
poZadavku na vyslednou kvalitu ostfiva a vétSinou se pohybuje v rozmezi 1000 az
1400 °C. Béhem vypalu suroviny dochazi k odstranéni chemicky vazané vody a
dalSich spalitelnych latek, ¢imz dochazi ke snizeni objemu a hmotnosti pfiCemz
zarovenl dochazi k narlstu mechanické pevnosti. Zarovenn se také méni
mineralogické slozeni a dochazi ke vzniku mullitu coz je stabilni sloucenina Al20s.

Po vypalu, se ostfiva drti a tfidi na poZzadované frakce.

2.4.3.1 Vypal v milifich

V minulosti se pro vypal Samotovych ostfiv pouzivaly milife, kdy se takto
palily pfedevSim jily s vysokym obsahem spalitelnych sloZek. Diky tomu mohl
vypal probihat témér bez pfidavku paliva. Vypal je pomérné Casové narocny,
probihal v nékolika cyklech po dobu vice dni. V jednom milifi se mohlo najednou
vypalovat az nékolik set tun lupku. Ostfivo vypalené timto zpisobem dosahuje
nizSich jakosti, pfedevSim vykazuje vysoké hodnoty pérovitosti, protoze teplota
vypalu nepiesahuje 1000 °C.

Dnes na uzemi Ceské republiky pomoci milifi vypaluje snad uz jen firma
Rako lupky Lubna, ktera takto produkuje lupky tfidy C a D, které se pouZivaji

pfedevsim pro méné narocné aplikace.

2.4.3.2 Vypal v komorovych pecich

Komorové pece na vypal Samotovych ostfiv byvaly postavené z
Samotovych cihel, pfi€emz v horni Casti peci se nachazel zavazeci otvor a otvory
na odvod spalin. Vypaleny lupek se vyvazel otvory u paty pece. Po zavezeni pece

lupkem se zacalo vypalovat, a béhem vypalu se lupek postupné do pece
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dosypaval, nebot vypalem lupek postupné sedal. Po vypalu se vybourala vyzdivka

a vypaleny lupek se vyvazel. Dnes uz se tato metoda vypalu nepouziva.

2.4.3.3 Vypal v rota€nich pecich

Rotacni pec je duty kovovy valec, ktery je mirné sklonény, a ktery se otaci
kolem své podélné osy. Rotacni pece pro vypal jil a lupkd maji bézné 50 az 90 m
na délku a jejich sklon se pohybuje mezi 3 % az 4 %. V priméru pece mivaji

2az4 m.

Plnéni
A Pohon pece
Plamen Nosny kruh

v .
Horak v 2
_'_,C > ), g 2 - Odtzh

;_—r',-_- — '- . spalin

Bivod f , Vyzdivka
teplého Kovovy obal

vzduchu

.
Vystupz
pece

Obr. 3 Schéma rotacni pece [28.]

Mezi nejvetsi vyhody rotaCnich peci patfi vysoka moznost automatizace,
rovnomeérny nepfetrzity vypal a také pomérné vysoka kapacita. Rota¢ni pece jsou
také schopné vypalovat i jemny podsitny material a lupkovy prach. Nevyhodou je,
Ze Cast jemnych, jesté nevypalenych Castic byva unasena spolu se spalinami pryc.
Proto spolu s rotacni peci musi byt zfizeny prasné komory s cyklény a filtry. DalSi
nevyhodou je pomérné vysoka energeticka spotfeba na jednotku vypaleného
materialu.

Do horniho konce pece se davkuje material, ktery ma zrna velké
60 az 80 mm. Surovina poté putuje do predehfivaciho pasma, nasledné do
kalcinaCniho a vypalovaciho pasma. Jako posledni surovina vstupuje do pasma

chladiciho, chladici pasmo muze byt bubnové, rostové nebo planetové.

2.4.3.4 Vypal v Sachtovych pecich
Sachtové pece ztepelného hlediska patfi mezi nejvykonné&jsi pece pro
vypal jild a lupku. AvSak jejich nevyhodou je jejich nerovhomérny vypal a také to

Ze v nich nelze vypalovat jemné;si frakce. Nebot tyto jemné podily by zplsobovaly
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ucpavani Sachty. Pro rovhomérnéjsi vypal je vhodné vypalovat pfedem upravené
suroviny s rovnomeérnou zrnitosti.

Samotna Sachtova pec byva vysoka 10 az 15 metrQ, pfiCemz jeji prarez
muZe byt kruhovy, ovalny anebo &tvercovy. Sitka otvoru se vétsinou pohybuje
kolem 2 metrl. V horni ¢asti pece se nachazi plnici zafizeni tzv. kychta, kterou se
pfivadi surovina pro vypal. Za kychtou nasleduje pasmo pfedehfivaci, palici a

chladici. Vypalena surovina se odebira ve spodni Casti pece.

Kychta

Pfedehfivaci pasmo

Zarové pasmo

Odebiraci pasmo

Obr. 4 Sachtova pec [20.]

2.4.3 Tridéni Samotovych ostiiv dle CSN 72 1300- Palené

zarovzdorné jilové suroviny - Zakladni technické pozadavky

Palené Zarovzdorné jilové suroviny jsou v této normé definovany jako
zarovzdorné jily, jilovce a lupky vypalené zpravidla nad 1000 °C. V technické praxi
se pro tyto materialy pouziva oznaceni palené lupky. VyuZivaji se pfevazné jako
ostfivo do zarovzdornych, zejména Samotovych vyrobkda.

Znaceni palené Zarovzdorné jilové suroviny se sklada z pismennych a

s Ciselnych symbolu, které jsou sestaveny v tomto poradi.

1. pismeno (A az E) oznacuje obsah Al2Oz podle tab. 5
2. Cislice (1 az 6) oznaCuje zarovzdornost podle tab. 5

3. Cislice (1 az 7) oznaduje obsah Fe203 podle tab. 5
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4. (islice (1 az 5) oznacuje zdanlivou poérovitost podle tab. 5
5. pismeno oznacuje lokalitu podle tab. 6

6. pismeno oznacuje vypalovaci zafizeni podle tab. 6

Tab. 5 Tridéni a oznaCovani palenych Zarovzdornych jilovych surovin podle znak( jakosti

Obsah Al203 Zarovzdornost Obsah Fe20s3 Zdanliva pérovitost
0,
[%0] Znacka min Znacka rLg( Znacka [%0] Znacka
41,0 A 175 1 1,5 1 max 4 1
39,0 B 173 2 1,8 2 5-9 2
37,0 C 171 3 2,0 3 10-14 3
35,0 D 169 4 2,2 4 15-20 4
30,0 E 165 5 2,5 5 21 -27 5
158 6 3,0 6
3,5 7

Tab. 6 Tridéni a oznalovani palenych Zarovzdornych jilovych surovin podle lokality a
vypalovaciho zafizeni

Lokalita Znacka Vypalovaci zafizeni Znacka
Horkovec H Rotacni pec R
Rakovnik R Sachtova pec S
Brezina B Milifova komorova pec K
Mladéjov M Milif M
VySehorovice V Fluidni reaktor F
Zbuch Z

Napfiklad hlavni druh paleného lupku, ktery se vyrabi v zavodé Bfezina, ma
oznaceni B253 BS. To znamena, Ze obsah Al20s3 je od 39,0 do 41,0 %,
zarovzdornost se pohybuje mezi 1730 az 1750 °C, obsah Fe203je od 2,2 % az do
2,5 % a zdanliva porovitost se pohybuje mezi 10 az 14 %. Posledni dvé pismena

dale oznacuji lokalitu Bfezina a to, Zze vypal probihal v Sachtové peci.
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2.5. Vyroba samotovych ostriv v zavodé Brezina

Ve vyrobnim zavodé Biezina, ktery se nachazi nedaleko Velkych Opatovic
a ktery patfi spoleCnosti PD Refractories CZ a.s. jsou vypalem v Sachtovych
pecich vyrabéna Samotova ostfiva. Zakladni surovinu tvofi zarovzdorny jil BVP,
ktery je téZen v nedalekém lomu Bfezinka a také jily pfikupované od jinych
dodavatelu. Velka Cast produkce ostfiv se spotfebovava ve vyrobnim zavodé ve

Velkych Opatovicich a Svitavach.

2.5.1 Vypal v Sachtovych pecich v zavodé Bfezina

Ve Velkych Opatovicich maji pro vypal lupkd k dispozici 12 Sachtovych
peci, které jsou vysoké 16 metrd. Pece jsou ovalného priifezu o délce os 3,5a 1,2
metru. Pece byly postaveny vletech 1954 az 1956 a v souCasné dobé je
v provozu Sest peci, z toho 4 jiz prosly v minulosti rekonstrukci.

Pece jsou vytapény generatorovym plynem, ktery si firma sama vyrabi
z hnédého uhli ve zplynovacich komorach. VyuzZiti generatorového plynu
k vytapéni Sachtovych peci sebou nese jak vyhody, tak i nevyhody. Nejvétsi
vyhodou oproti zemnimu plnu je, Ze generatorovy plyn hofi ,mékkym*“ pomalym
plamenem, takZze se do vsazky dostava postupné a dosahuje i do vétSich
vzdalenosti, oproti tomu zemni plyn hofi ostrym ohraniCenym plamenem, ktery se
hdfe dostava do stfedu pece. Nevyhodou generatorového plynu je jeho obtizna
fiditelnost a v neposledni fadé také jeho neekologi¢nost. Kazda pec je na obvodu
delSich stran vybavena 16 hofaky, které jsou umistény ve dvou fadach nad sebou.
Teplota vypalu se pohybuje v rozmezi 1250 — 1300 °C. Projektovana kapacita
kazdé pece je 32 t denné. Pece jsou pinény z hora pomoci nasypek (kazda pec je
vybavena 2 zavazecimi otvory) a u dna pece jsou odbérové rosty, kde se vypaleny
lupek chladi pomoci proudiciho vzduchu a odkud se jiz vychlazeny lupek odebira.

Vzduch, ktery se zde vyuziva ke chlazeni, se poté vyuziva k vypalu.
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A — podavac suroviny, B — vyvazeci otvor, C — horéky,
D — pfivod vzduchu, E — pfivod plynu, F odtah spalin
Obr. 5 Schéma Sachtové pece [6.]

Obr. 6 Pohled na zavaZeci otvor pece a odbérovy rost
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2.5.2 Vznik jemnych odpadnich jilt

Jak uz bylo zminéno vySe, v Sachtovych pecich se vypaluji pfedevsim vysSi
frakce zrna nad cca 35 mm, nebot jemné podily by mohly zplsobovat ucpavani
pece. Ztohoto divodu vznika pfi drceni a tfidéni jild pro vypal v Sachtovych
pecich pomérné velké mnozstvi jemnych podsitnych podili oznaCovanych jako jil
FIA, které se vminulosti (do cca roku 1986) palily vrotaéni peci ve
Velkych Opatovicich, avSak tato pec nebyla vybavena pfedehfivaci a tim padem
dochazelo k nedokonalému vypalu a ve vypaleném lupku zuUstavaly tzv. Cerna
jadra, navic vypal vtéto peci byl znacné ekonomicky nevyhodny. Proto byla
rotaéni pec roku 1991 definitivné odstavena. Poté se jemné podsitné podily pouze
deponovaly, coz se v8ak v dneSni dobé jevi znacné neekonomicky, protoze tato
surovina ma velmi dobré chemické slozeni a je vhodna na vyrobu Samotovych

ostfiv. Chemické slozeni suroviny je uvedeno v nasledujici tabulce.

Tab. 7 Chemické sloZeni odpadnich podsitnych podild jilu

SiO2 | Al203 | TiO2 | Fe203 | CaO | MgO | K20 | Na20 Z

FIA | 53,93 | 41,17 | 1,77 | 1,48 | 0,22 | 0,25 | 0,61 | 0,23 | -16,35

2.5.3 Zasoby jemnych odpadnich jilt

Na obrazku niZe jsou zobrazeny zasoby, které ma firma k dispozici pfimo
ve vyrobnim zavodé Brfezina. Jedna se o cca 180 000 tun, dale ma firma
k dispozici zasoby podsitného také v lokalité na Hiebli kde se nachazi dalSich cca
300 000 tun. Pfi vyuziti veSkerych zasob, které jsou k dispozici, a pfi zachovani

stavajicich spotfeb by mohla firma zpracovavat tyto zasoby nékolik desitek let.
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Obr. 7 Zasoby jemného podsitného jilu v lokalité Bfezina

Pro co mozZna nejpfesnéjsi urCeni mnozstvi zasob, kterymi firma disponuje,
bylo provedeno laserové skenovani terénu. Laserové skenovani je bezkontaktni
metoda urCovani prostorovych souradnic, ktera umozZnuje zamérovani velkého
mnozstvi bodU v kratkém Case. Vzdalenost jednotlivych bodd se méFi pomoci
pulsni laserové technologie a spolu s naméfenymi uhly a vzdalenostmi se presné
ur€i poloha bodu v prostoru. Takto se zaméfi velké mnozstvi bodu v prostoru a
vznikne tak takzvané mracno bodld. Pomoci pocitatovych programi se poté

vytvori digitalni 3D model terénu.
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Obr. 8 3D model zasob jemného podsitného jilu v lokalité Bfezina
2.5.4 Moznosti zpracovani jemnych odpadnich jilu

Aby bylo mozné vyuzit jemné podsitné podily, které vznikaji pfi drceni
jiloved a jiz v minulosti deponované jemné podily, bylo nezbytné vymyslet, jakym
zpUsobem bude surovina dale zpracovavana.

Jednim z moznych zplsobU jak podsitny jilovec zpracovavat by bylo jeho
paleni vrotaéni peci tak jako tomu bylo v minulosti. Toto FeSeni by vSak
vyzadovalo rozsahlé naklady na vystavbu nové pece, ktera ma vSak oproti
Sachtovym pecim vysSi energetickou spotfebu pfi vypalu. DalSimi problémy by
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bylo, Ze lupky, které jsou vypaleny v Sachtovych a rotaCnich pecich maji odliSné
vlastnosti. Rozdil je predevS§im vruzné hodnoté smrsténi, coz je zfejmé
zpusobeno dobou, po kterou lupek setrva v maximalni teploté béhem vypalu. A ta
se v pripadé vypalu v Sachtové nebo rotacni peci lisi.

Dalsim moznym zplUsobem jak tuto ,odpadni surovinu zpracovavat je
lisovani téchto jemnych &astic do vétSich kusu, které jiz 1ze v Sachtovych pecich
vypalovat, aniz by dochazelo k jejich ucpavani. K tomuto ucelu je mozné vyuzit
Snekové Ci pistové lisy, avSak nejlépe se osvédCily briketaéni valcové lisy.
Vyhodou tohoto FfeSeni je, Ze vypal muze probihat ve stavajicich Sachtovych
pecich a dokonce vlivem stejnomérné frakce by vypal mél byt rovhomérnéjsi diky
lepSimu proudéni vzduchu a tim padem vypaleny lupek by mél dosahovat vysSich
kvalit. Dale toto feSeni umoznuje vyrobu specialnich, upravenych ostfiv, kdy se
vstupni surovina pfed samotnym lisovanim briket muze r0zné upravovat.
K podsitnym jilim mohou byt pfimichavany dalsi slozky jako napfiklad dalSi druhy
zarovzdornych jilt, lupkovy prach &i jiné korek&ni suroviny. Tim padem muzeme
ovliviiovat vlastnosti a chemické slozeni vysledného ostfiva. Diky tomu Ize tedy
vyrabét i noveé typy ostfiv s upravenym obsahem Al2O3, Fe203 a alkalii a vyrobit tak
ostfiva vysSich kvalit ¢i dokonce vyrobit ostfiva mullitova, vysocehlinitd nebo

dokonce ostfiva lehéena.

-2011

Se snahou o vyuZiti podsitnych podilu firma P-D Refractories CZ a.s.
zacala jiz v minulosti, kdy prvni testy probihaly ve spolupraci s TU KoSice. Pro
vyrobu cca 2,5 cm velkych briket byly pouzity laboratorni lisy, pfiCemz vypal
probihal také v laboratornich podminkach. Vysledky zkouSek provedenych na
takto pfipravenych vzorcich byly pozitivni a naznacovaly, Ze takto Ize podsitné

podily zpracovavat. [21.]

- 2012

Na zakladé vysledkl z predchozich zkouSek byly nasledné vyrobeny dalSi
brikety tentokrat pomoci briketovaciho stroje od firmy EURAGGLO. Na tomto
zafizeni byly vyrobeny brikety, které svym tvarem a velikosti jiz odpovidaly
pozadavkim na finalni primyslovou vyrobu. Bé&hem vyroby byly provedeny

pokusy pro ovéfeni vlivu zrnitosti a vihkosti vstupni suroviny na vysledné vlastnosti
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lupku vypaleného pfi teploté 1300 °C. Bylo proto pfipraveno 6 smési s rozdilnou
vlhkosti a rozdilnou zrnitosti. [21.]

Obr. 9 Viypalené brikety vyrobené na lisu od firmy EURAGGLO [21.]

Tab. 8 Parametry vstupnich surovin briket EURAGGLO [21.]

Surovina Vzorek 'z[ﬁléf]e 7 ?(;:])St
Fia 1 0-20 10,1
BVP 2 0-6 8,6
BVP 3 0-6 3,5
Fia 4 0-12 10,1
Fia 5 0-6 10,1
Fia 6 0-6 15
Tab. 9 Vysledné viastnosti briket EURAGGLO po vypalu [21.]
Vzorek 1 2 <) 4 5 6
VlIhkost 10,1 8,6 3,5 10,1 10,1 15
OH 2321 2439 2484 2320 2321 2288
NV 5,2 3,03 1,62 5,40 5,34 5,54
ZP 12,07 7,39 4,02 12,53 12,39 12,68
ZH 2661 2655 2609 2674 2670 2640
140%[?(2:/% -0,99 -0,41 0,61 -0,94 -0,99 0,44
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Z vysledkl téchto pokusl vyplynulo Ze, takto vyrobené ostfivo dosahuje
kvalit a parametrd bézné vyrabénych palenych lupkld. A dale se také prokazala
zavislost vlhkosti vstupni suroviny na vysledné hodnoty zdanlivé porovitosti. Z toho
|ze tedy usuzovat Ze, upravou vstupnich surovin a vlhkosti Ize ovliviiovat vysledné

parametry.

2.5.4.3 Poloprovozni zkousky 2012

Na zakladé pozitivnich vysledkl z pfedchozich laboratornich zkousek byly
nasledné pripraveny poloprovozni zkousky, pfi kterych se jiz vpalovalo v realnych
provoznich podminkach Sachtovych peci. Pro vyrobu briket byl tentokrat vyuzit
pristroj od spoleCnosti JAP Trading a.s. Na vyrobu briket byl pouZit jil FIA o
zrnitosti 0-20 mm (zrnitost je ovlivnéna dobou odlezeni) a vlhkosti 10 — 14 %, dale
cca 20 tun jilu o vihkosti 10 %, ktery byl pfimo odtfidén z vyroby. Brikety vyrobené
z téchto surovin byly dobfe lisovatelné a nerozpadaly se. Celkem bylo pfipraveno
a nasledné v Sachtové peci vypaleno 100 tun jilu. Vypal probihal rychlosti 11,4
t/hod. Na vypalenych briketach byly opét provedeny zkousky, které potvrdily Ze,
takto vyrobeny paleny lupek dosahuje kvalit a parametri bézné vyrabénych
palenych lupkl a zZe brikety téchto tvarl a rozmérl Ize palit na lupek s pérovitosti
do 14 %. ZkouSky zaroven neprokazaly zadny vyrazny rozdil mezi laboratornim a
provoznim vypalem. Vysledky zkouSek vSak mohou byt ovlivnény neSetrnym
zpusobem, kterym byly brikety do pece zavazeny, nebot béhem plnéni byla ¢ast

briket Caste¢né znehodnocena. [21.]

Tab. 10 vysledky poloprovozni zkouSky [21.]

Vzorek 1 2 3 4 5 6 7 8
OH 2227 2194 2116 2122 2153 2167 | 2150 | 2144
NV 5,6 5,5 6,26 5,98 6,6 6,3 6,4 6,46
ZP 12,47 12,04 | 13,25 12,69 14,21 13,65 | 13,76 | 13,85
DLZ

1400°C/2h -1,37 -1,44 -1,05 -1,37 -1,06 -1,32 -0,3 | -1,29
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Zhodnoceni poloprovozni zkousky

Z vysledku ziskanych jak z laboratornich tak poloprovoznich zkousek se
ukazalo, Ze brikety o velikosti cca 70 cm?® je mozné palit na lupek o porovitosti do
14 %. Tim se dokazalo, ze vypaleny lupek vyrobeny z podsitnych jilovcd muaze
nahradit paleny lupek z jilovcl rostlych. Zaroveni vSak bylo nezbytné upravit
dopravni cesty tak, aby pfi zavazeni briket do pece nedochazelo k jejich
poskozovani.

Na zakladé pozitivnich vysledkl zkouSek byla postavena nova briketovaci
linka. Linka je vybavena briketovacim lisem s oznaCenim DH 400 od firmy
EURAGGLO, ktera je Evropskou divizi skupiny K. R. KOMAREK, a ktera pusobi
celosvétove jiz od roku 1968. Lis ma pramér valct 520 mm a vykon, ktery se muze
pohybovat vrozmezi 4 az 18 t/hod. Materidl pro briketaci je pfivadén shora
nasypkou, kterou se dostava mezi dva rotujici valce s ,kapsami®, které urcuji
finalni tvar briket. Tlak, jakym jsou brikety lisovany, zavisi na velikosti pfitlaku
valcu, ktery v tomto pfipadé mize dosahovat hodnot az 1,335 KN.

Zkusebni provoz linky byl zahajen v dubnu roku 2015. Prvni mésice
testovani potvrdily pozitivni vysledky pfedchozich zkouSek a po ziskani vice
zkuSenosti s vypalem briket v Sachtové peci za€al paleny lupek dosahovat hodnot
zdanlivé porovitosti mezi 9 a 10%. Tento paleny lupek je oznaCovan jako
B253BBS. [21.]

Obr. 10 Briketovaci lis
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Obr. 11 Detail vstupniho otvoru

36



3. Prakticka cast

Experimentalni ¢ast prace je zaméfena na ovéfovani vlivu zmény vihkosti a
zmény lisovaciho tlaku na vysledné vlastnosti Samotového ostfiva. Hlavnimi
posuzovanymi parametry na vypalenych vzorcich jsou zdanliva porovitost,

objemova hmotnost, distribuce velikosti pord a mineralogické slozeni.
3.1 Metodika prace

Experiment byl rozdélen na dvé samostatné Casti. Pficemz kazda Cast se
sklada z pfipravy smési, vylisovani zkuSebnich téles, z jejich suSeni a vypalu
v laboratorni peci.

Prvni Cast experimentu se sklada z ovéreni vlivu vihkosti lisovaci smeési a
vlivu velikosti lisovaciho tlaku na vysledné vlastnosti vypaleného Samotového
ostfiva. Pficemz jako vstupni surovina byl pouzit odpadni podsitny jemny jil FIA.
Za timto ucelem bylo pfipraveno Sest smési o rozdilné vihkosti. Jako vychozi byly
zvoleny vihkosti 3, 6, 9, 12 a 15 %. Pro ovéfeni vlivu velikosti lisovaciho tlaku byly
vzorky lisovany na tlaky 10, 15, 20, 25 a 30 MPa. Dale zde probihalo zkoumani
vlivu teploty vypalu na vlastnosti Samotového ostfiva. Vylisované a vysuSené
vzorky byly vypalovany v peci pfi teplotach 1200 °C, 1350 °C a 1450 °C.

Druha Cast experimentu se sklada z vypoCtu a navrzeni receptury pro
vyrobu vysocehlinitého hlinitokfemicitého ostfiva, kdy jako korekéni surovina je
pouzit technicky oxid hlinity. V rdmci tohoto experimentu byly navrzeny tfi smési
s obsahem 50, 55 a 62 % Al203. Na téchto smésich bylo dale provedeno ovéfeni
vlivu vihkosti lisovaci smési (5 %, 10 %, 15 %), lisovaciho tlaku (10 Mpa, 20 MPa,
30 MPa) a teploty vypalu (1350 °C, 1450 °C, 1550 °C) na vysledné vlastnosti

ostriva.
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Obr. 12 Viyvojovy diagram prvni etapy experimentu
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Obr. 13 Viyvojovy diagram druhé etapy experimentu

3.1.1 Stanoveni objemové hmotnosti hydrostatickym vazenim
(CSN EN 993-1)

Pfed samotnym méfenim je nutné vzorky nejprve vysusSit do konstantni
hmotnosti pfi teploté 110 £ 5 °C. Takto vysuSené vzorky se zvazi s pfesnosti na
0,01 g (ms). Vzorky se po zvazeni pfemisti do exikatoru, ze kterého se pomoci
vodni vyvévy odCerpa vzduch. Poté se za stalého podtlaku do nadoby pomalu
napusti voda. Mnozstvi vody musi byt takové, aby byl nejvétsi vzorek
alesponn 5 cm pod hladinou. Po zruSeni vakua se vzorky nejprve zvazi ve vodeé,
pomoci tenkého vytarovaného zavésu (mnn). Vzorky se po vyjmuti z vody na
povrchu otfou pomoci vihké tkaniny a opét se zvazi s prfesnosti na 0,01 g (mn).
Namérfené hodnoty se nasledné dosadi do vzorce a vypoCte se objemova

hmotnost zkouseného vzorku.

Objemova hmotnost (OH)

m
OH = S

. ka-m=3
m —m Py [kg - m™]

Legenda:
Ms...hmotnost suchého vzorku [g]
My...hmotnost nasyceného vzorku vodou [g]
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Man...hmotnost nasyceného vzorku vazeného hydrostaticky [g]
ov...hustota vody [kg-m™]

3.1.2 Stanoveni zdanlivé poérovitosti, zdanlivé hustoty a
nasakavosti hydrostatickym vazenim (CSN EN 993-1)

Na stanoveni téchto vlastnosti byly pouzity vzorky, které byly predem
vysuSeny do ustalené hmotnosti a zvazeny s presnosti na 0,01 g (ms). Poté byly
vzorky premistény do exikatoru, kde byly vakuovym zplsobem nasyceny vodou.
Po nasyceni byly vzorky zvazeny na vzduchu (mn) i hydrostaticky (mnn).
Hydrostatické vazeni bylo provedeno pomoci tenkého vytarovaného zavésu.

Nameérené hodnoty byly poté dosazeny do nasledujicich vzorca.

Nasakavost (NV)

n

m, —mg
NV =—"—2.100 [%]
m

Legenda:
Ms...hmotnost suchého vzorku [g]
Mp...hmotnost nasyceného vzorku vodou [g]

Zdanliva poérovitost (PZ)
m,—m
p7=—2"_"7.100 [%]
My — Mpp

Legenda:

Ms...hmotnost suchého vzorku [g]

My...hmotnost nasyceného vzorku vodou [g]

Mnn...hmotnost nasyceného vzorku vazeného hydrostaticky [g]

Zdanliva hustota (ZH)
mS

ZH=—"—"p, [kg-m™3
mo—m P [kg - m™]

Legenda:

Ms...hmotnost suchého vzorku [g]

Mpan...hmotnost nasyceného vzorku vazeného hydrostaticky [g]
ov...hustota vody [kg-m™]
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3.1.3 Stanoveni distribuce velikosti poru

Pro stanoveni distribuce velikosti péri se pouziva vysokotlaka rtutova
porozimetrie. Tato metoda je zaloZena na jevu kapilarni deprese, ktera se
projevuje tim, Ze kdyz do rtuti, ktera je nesmaciva (uhel smaceni vétsi nez 90°)
ponofime pevnou porézni latku, tak rtut muze vniknout do jejich poru jen diky
pusobeni vnéjSiho tlaku. Hodnota potfebného tlaku pro vniknuti rtuti do poru se
zvySuje s klesajicim polomérem poéru. Diky tomu muUzZeme pfi souCasném
zvySovani tlaku a méfeni objemového ubytku rtuti zjistit rozdéleni objemu poérU
podle velikosti.

Pro méfeni v porozimetru se pouZzivaji kusove vzorky, které maji hmotnost
od 1 do 3 gramul. Tyto vzorky je potfeba pfed samotnym méfenim, vysusit do
ustalené hmotnosti. Velikost navazky se odviji od porovitosti materialu,
kdy u materialu s nizSi porovitosti je potfeba vétSi navazka z davodu zvyseni
presnosti vyhodnoceni. Takto pfipravena navazka se umisti do sklenéného
dilatometru, ze kterého se odsaje vesSkery vzduch, ktery by ovliviioval méfeni.
Po odsati vzduchu je dilatometr napInén rtuti do poZadované vysky ho. Poté se za
zvySovani tlaku snizuje objem rtuti v trubici, protoZze rtut za¢ne vnikat do poru
materialu. Nejprve rtut vnika do vétSich porl a az nasledné s rostoucim tlakem
vnika i do menSich poéra. Vyhodnoceni je provedeno automaticky pomoci pfistroje

Pascal.

Vztah pro vypocet priméru pérl pfi daném tlaku:
—20cosf
p

r =

Legenda:

o ...povrchové napéti rtuti 0,476 N-m*
6 ...uhel smaceni mezi kapalinou a pevnou latkou
p ...tlak [Pa]
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Obr. 14 Nizkotlaky a vysokotlaky porozimetr

Obr. 15 Detail dilatometru

3.1.4 Mineralogické slozeni
Rentgenova difrakéni analyza se pouziva pro stanovovani minerall, které
jsou obsazeny ve zkoumanych latkach. Tato metoda je zaloZzena na difrakci

rentgenovych paprski na rovinach krystalické mfizky.
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Analyza byla provedena na pfistroji Empyrean od firmy PANanalytical, ktery
je umistén ve vyzkumném centru AdMaS. Vyhodnocovani rentgenografu
(difraktogramu) probiha pomoci tabulek, kdy se tzv. piky, které znaci zvySenou
intenzitu odrazenych RTG paprsku, porovnavaji s tabulkovymi hodnotami. Tyto
tabulky a dalsi data jsou nyni shromazdovany a spravovany mezinarodni

organizaci ICDD (International Centre for Diffraction Data) ktera sidli v USA.

3.1.5 Diferenéné termicka analyza (DTA)

Diferencni termicka analyza je dynamicka, tepelné analyticka metoda, ktera
je zalozena na méfeni rozdild teplot mezi zkouSenym vzorkem a inertnim
standardem. V pribéhu zahfivani dochazi u fady latek k reakcim, pfi kterych
dochazi k uvolhovani (exotermické reakce) nebo naopak spotfebovani tepla
(endotermické reakce). Exotermalnimi reakcemi mohou byt napfiklad oxidace
nebo krystalizace a pfikladem endotermnich reakci mohou byt dehydratace,
dehydroxilace, tvorba taveniny, nebo modifikaéni pfeména. Béhem mérfeni je
analyzovany vzorek umistén do pece, kde je postupné navySovana teplota (dfive
se spolu s analyzovanym vzorkem zahfival i inertni standard, ten je vSak dnes
vétSinou virtualni), diky tomu dochazi ve vzorku k reakcim, které zaznamenavame
do kfivky. Tato kfivka se nazyva termogram, a lze ji pouzit pro identifikaci latky
nebo pfipadné ke sledovani prabéhu reakci. V pribéhu méfeni je také
zaznamenavana zmeéna hmotnosti v zavislosti na zméné teploty, tzv.

termogravimetricka analyza.

3.1.6 Granulometrie

Podstatou zkousky je proplaveni urCitétho mnozZstvi zeminy pfes sito o
délce strany oka 0,063 mm a prosati zbytku na tomto sité zachyceném sadou
normovych sit. Zbytky na jednotlivych sitech se vyjadfuji v procentech hmotnosti
pavodni zeminy.[13.]

Zkouseny vzorek zeminy se nejprve musi vysus$it do konstantni hmotnosti.
Poté odvazime 200 az 500 gramU, které vsypeme do kadinky, kde se v prebytku
vody vytvofi suspenze. Nasledné tuto suspenzi pfelijeme na zkuSebni sito o hrané
oka 0,063 mm. Zbytek, ktery se zachyti na sité, proplavujeme pod stalym proudem
vody tak dlouho, dokud nezacne ze sita vytékat Cira voda. Zbytek na sité se poté
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kvantitativné pfevede do porcelanové misky a opét se vysuSi. Po vysuSeni se
vzorek proseje normovou sadou sit. Stanovi se zbytky na jednotlivych sitech a

vykresli se kfivka zrnitosti.

3.1.7 Chemické slozeni CSN EN ISO 12677

Chemicky rozbor Zarovzdornych materiali se podle normy CSN EN ISO
12677 provadi pomoci rentgenoveé fluorescencni analyzy metodou tavené perly.
Pro rentgenovou fluorescenéni analyzu se pouziva zkratka XRF. Touto metodou
lze méfit jak hlinitokfemicité materidly s obsahem 7 % az 45 % Al20s, tak
vysocehlinité materialy s obsahem vétSim nez 45 % Al203 (dalSi materialy jsou
v normé dale specifikovany).

Rozemlety vzorek o velikosti zrna maximalné 100 ym se v nesmacivem
tavicim kelimku z platinové slitiny roztavi s vhodnym tavivem. Ze vzniklé taveniny
se odlije skelna perla, ktera se umisti do rentgenového spektrometru. Ve
spektrometru doje k méfeni intenzity fluorescenéniho zareni jednotlivych prvki
perly indukované rentgenovym zarenim. Chemické slozeni vzorku se nasledné
vypoCte porovnanim s predem stanovenymi kalibracnimi kfivkami nebo
kalibranimi rovnicemi, které zohlednuji korekce na vzajemné interference
jednotlivych prvkd. Kalibragni kfivky a kalibracni rovnice se ur€uji méfenim Cistych

latek a/nebo ze sériovych referencnich materialt (SeRM). [29.]

3.2 Popis surovin

3.2.1 Jil FIA

Zkoumana surovina je odpadni podsitny jil, ktery vznika pfi té€zbé, drceni a
tfidéni zarovzdornych jild a jilovcu pro vypal v Sachtovych pecich ve vyrobnim
zavodé Bfezina. Tato surovina je oznaCovana jako jil FIA a jeji parametry jsou

popsany v nasledujicich kapitolach.
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3.2.1.1 Chemické slozeni

Stanoveni chemického slozeni bylo provedeno pomoci rentgenové
fluorescen¢ni analyzy metodou tavené perly. Tato metoda je popsana v normé
CSN EN ISO 12677. Vysledky analyzy provedené na jilu FIA jsou zobrazeny

v nasledujici tabulce.

Tab. 11 Chemické sloZeni suroviny FIA

SiO2 | Al203 | TiO2 | Fe203 | CaO | MgO K20 | Na20 ZZ

FIA 53,93 | 41,17 | 1,77 1,48 0,22 0,25 0,61 0,23 |[-16,35

3.2.1.2 Granulometrie

Na stanoveni bylo odvazeno 300 g vysuseného podsitného podilu jilu FIA,
ten byl v pfebytku vody rozmichan, a vznikla suspenze byla pfelita na kontrolni
sito o velikosti oka 0,063 mm. Zbytek, ktery byl zachycen na sité, byl nasledné
promyvan pod stalym proudem vody do té doby, neZ ze sita zaCala prochazet Cira
voda. Zachyceny zbytek byl po promyti pfeveden do porcelanové misky a umistén
do susarny. Po vysuSeni do ustalené hmotnosti byl vzorek prosévan normovou
fadou kontrolnich sit. Byly pouzity sita 0,063 mm, 0,0125 mm, 0,25 mm, 1 mm,
2 mm, 4 mm, 8 mm a 10 mm. Zbytky na jednotlivych sitech byly nasledné zvazeny

a byla vykreslena kfivka zrnitosti.

Tab. 12 Granulometrie

Propad sitem o velikosti [mm] v %

0,063 | 0,125 0,25 0,5 1 2 4 8 10

FIA 3 20 34 47 62 82 90 94 100
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Obr. 16 Kfivka zrnitosti

3.2.1.3 Mineralogické slozeni

Vyhodnocovani rentgenografu (difraktogramu) probiha pomoci tabulek. Kdy
se tzv. piky, které znaci zvySenou intenzitu odrazenych RTG paprsku, porovnavaji
s tabulkovymi hodnotami.
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Obr. 17 Difraktogram jilu FIA
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3.2.1.4 Diferenéné termicka analyza (DTA)

Diferencni termicka analyza byla provedena na vzorku odpadniho jemného
podsitného podilu jilu FIA. Vyhodnocenim termogramu bylo zjiSténo, ze pfi cca
405 °C dochazi k vyhofivani organickych latek a pfi teploté 540 °C dochazi
k dehydroxylaci vzorku, ktera je doprovazena jeho smrStovanim. Pfi teploté
979 °C dochazi ke krystalizaci kubické faze.

Vypocétem bylo také zjisténo, Ze zkoumana surovina obsahuje 67,84 %
kaolinitu (Al203 - 2SiO2 - 2H20), a Ze ztrata zihanim &ini 15,24 %.

Mexo
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SenpeWagt

Hrystalizos kubicke faze (defekini spingl)
573 °C

-
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Obr. 18 Diferenéné termicka analyza jilu FIA

3.2.2 Technicky oxid hlinity

Technicky oxid hlinity, ktery byl pouzit jako korekCni surovina pfi pfipravé
vysocehlinitého ostfiva se vyrabi z pfirodniho bauxitu, vétSinou pomoci tzv.
Bayerova postupu. Bauxit je hornina, ktera obsahuje hydroxid hlinity jako gibbsit
nebo néktery z hydoxidu-oxidl hlinitych, jako boehmit nebo diaspor, dale muze
také obsahovat jilové mineraly a Zelezité slou€eniny. Pfi Bayerové postupu se
jemné mlety bauxit rozklada v ocelovém autoklavu koncentrovanym roztokem
hydroxidu sodného pfi teploté 160 — 250 °C a tlaku 0,4 — 0,8 MPa. Béhem tohoto
procesu zreaguji nerozpustné oxidy s hydroxidem sodnym na rozpustné soli.

Nasledné se filtraci oddéli hlinitanovy roztok od tzv. ¢erveného kalu a hlinitanovy
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roztok se necha prekrystalizovat. Vzniklé krystaly se poté kalcinuji na Al20s.
Technicky oxid hlinity se prodava ve formé jemného bilého prasku, ktery obsahuje
98 % az 99 % Al20s.

3.3 Priprava zkusebnich téles

Na vyrobu zkuSebnich téles byl pouzit odpadni podsitny jil FIA, ktery je
blize popsany v pfedchazejicich kapitolach. Surovina byla nejprve vysusena do
konstantni hmotnosti. Nasledné byla surovina rozdélena a odvazena na jednotlivé
Casti, ke kterym se postupné pfidavalo presné odmérené mnoZzstvi vody pro
dosazeni pozadované vilhkosti smési. Jako vychozi byly zvoleny vlhkosti o
hodnotach 3 %, 6 %, 9 %, 12 % a 15 %. Takto pfipravena smés byla vzdy
dikladné promichana. Pfipadné hrudky, které vznikaly béhem pfidavani vody, byly
rozmélnény tak, aby voda (vihkost) byla ve smési co nejrovnomérnéji rozptylena.
Po z homogenizovani byl veSkery obsah smési uzavien v nepropustném
(neprody$ném) polyethylenovém sacku, ktery byl umistén do dalSiho
polyethylenového sacku tak, aby se co mozna nejvice zabranilo unikani, nebo
pripadné vnikani vihkosti z okolniho prostfedi. Takto pfipravena smés se nechala
minimalné tyden odlezet. BEhem této doby, kdy se smés nechavala odlezet, byla
pravidelné promichavana tak, aby vlhkost byla rovhomérné rozptylena v celém
obsahu.

Po odleZeni suroviny byla vzdy laboratorné gravimetricky ovéfena vlhkost
kazdé smési. (Z kazdé smési bylo odebrano malé mnozstvi vzorku, ktery se zvazil
a nasledné vysusil do ustalené hmotnosti pfi 1105 °C. Z rozdilu hmotnosti pfed a
po suSeni se vypocetla vysledna vihkost smési.) Od kazdé vlhkosti (smési) bylo
poté odvazeno pozadované mnozstvi pro vyrobu vzorkd. Na vyrobu jednoho
vzorku bylo vzdy odvazeno 50 g suroviny.

Vyroba zkuSebnich téles nejprve probihala pomoci hydraulického lisu
a kovové formy, ve které byly lisovany cihliCky o rozmérech 7 x 7 cm. Cela lisovaci
sestava skladajici se z formy a razniku je znazornéna na nasledujicim obrazku.
Vzorky v8ak mély téméF ihned po vylisovani v této formé tendenci se kolmo na
smér lisovani rozpadat. Krozpadani zfejmé dochazelo vlivem Spatného
odvzdusnéni smési béhem lisovani. Vzduch, ktery byl ve vzorku béhem lisovani

stlaten, mél po odleh&eni tendenci se zpét rozpinat a tim dochazelo k poruSovani
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vzorkt a vzniku trhlin. Detail takto poruseného télesa je znazornén na obr. 19.
Vzhledem ktomu byl proveden pokus, kdy byly vzorky lisovany pomoci
predlisovani. To znamena, Ze se lisuje nadvakrat, nejprve niz§im tlakem, po
kterém nasleduje odlehCeni a az poté se vzorek lisuje na finalni tlak. BEhem prvni
faze by mélo dojit k odstranéni veSkerého pfitomného vzduchu, ¢imz by se mélo
zamezit rozpadani vzorkd po vylisovani. AvSak, zadné vyrazné zlepSeni nenastalo
a proto byla dale na pfipravu zkuSebnich téles pouzita druha forma, ktera jiz byla

vybavena odvzdusnovaci drazkou v obvodovém plasti viz obrazek 20.

Obr. 20 Odvzdu$néni formy

Vzorky se tedy nasledné lisovaly v ocelové formé, ktera je zobrazena na
nasledujicim obrazku. Forma se sklada z podstavce, na ktery se umistuje duty

valec a do kterého se sype presné odvazené mnozstvi smési. Po naplnéni se do
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valce zasune raznik, ktery pfenasi lisovaci tlak. Forma musi byt pfed lisovanim
natfena vazelinou, tak aby se zabranilo pfipadnému zaseknuti formy a také proto,

aby Sly vylisky snadno vyjmout z formy.

Obr. 21 Lisovaci forma

Obr. 22 Vzorky po vylisovani

Po wvylisovani byly vzorky vysuSeny v laboratorni suSarné pfi teploté
1104£5 °C. Vypal probihal v laboratorni vysokoteplotni superkanthalové peci
Clasic. (Obr. 23) Teplota vypalu byla volena na 1200 °C, 1350 °C a 1450°C.
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PfiCemz narast na tuto teplotu trval 5 hodin a lzotermicka vydrz na maximalni
teploté byla 4 hodiny.

Obr. 23 Superkanthalova pec

3.4 Prvni etapa experimentu - Jil FIA

Prvni Cast experimentu se sklada z ovéfeni vlivu vihkosti lisovaci smési,
vlivu velikosti lisovaciho tlaku a vlivu teploty vypalu na vysledné vlastnosti
Samotového ostfiva, vyrobeného pouze z odpadniho podsitného jemného jilu FIA.
Za timto ucelem bylo pfipraveno 5 smési s rozdilnou vihkosti (3 %, 6 %, 9 %,
12 %, 15 %), které byly lisovany 5 rdznymi tlaky (10 MPa, 15 MPa, 20 MPa,
25 MPa, 30 MPa). Pro zjisténi vlivu vypalovaci teploty byly vzorky vypaleny na
1200 °C, 1350 °C a 1450 °C.

3.4.1 Vysledky a vyhodnoceni

Vysledky provedenych zkouSek a jejich vyhodnoceni jsou uvedeny
v nasledujicich tabulkach a grafech.
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Tab. 13 Parametry vzorku po vypalu na 1200 °C

Vihkost | Lisovaci tlak | Nasakavost L[N, Z’dén!ivé Zdanliva
%] [MPa] %] hmotnf)st porovitost husto_ta
[kg-m?] [%] [keg-m?]

10 12,6 2012 25,4 2698

15 13,1 1987 26,0 2687

2,7 20 11,2 2069 23,0 2690

25 9,5 2137 20,3 2683

30 10,2 2106 21,6 2686

10 12,7 2014 25,5 2703

15 12,1 2035 24,5 2696

6,6 20 11,1 2080 23,0 2702

25 9,6 2120 20,3 2659

30 9,9 2130 21,1 2701

10 11,2 2078 23,3 2709

15 11,7 2048 24,0 2694

9,8 20 11,1 2086 23,1 2713

25 10,2 2121 21,5 2703

30 9,8 2142 21,0 2711

10 11,3 2074 23,5 2713

15 11,7 2049 24,0 2697

12,2 20 10,0 2131 21,3 2709

25 10,3 2111 21,7 2695

30 10,2 2121 21,6 2704

10 11,0 2084 22,9 2702

15 11,2 2080 23,4 2715

15,2 20 11,7 2055 24,1 2708

25 11,4 2070 23,6 2711

30 10,7 2096 22,5 2706
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Tab. 14 Parametry vzorkt po vypalu na 1350 °C

Vihkost | Lisovaci tlak [ Nasakavost IO Z’dén!ivé Zdanliva
[%] [MPa] %] hmotnf)st poérovitost husto_ta
[kg:m™] (%] [kg:m™]

10 9,8 2119 20,8 2676

15 9,5 2150 20,5 2703

3,2 20 8,8 2178 19,1 2695

25 8,6 2195 18,8 2704

30 7,4 2247 16,7 2698

10 10,0 2110 21,2 2676

15 8,6 2192 18,9 2704

5,7 20 8,1 2220 17,9 2704

25 7,8 2228 17,3 2695

30 7,1 2263 16,0 2693

10 9,5 2147 20,5 2699

15 8,3 2200 18,2 2691

8,6 20 7,6 2236 16,9 2692

25 7,1 2260 16,1 2694

30 6,8 2278 15,4 2693

10 8,6 2190 18,8 2696

15 7,6 2233 16,9 2687

11,6 20 7,6 2231 17,0 2689

25 7,5 2243 16,7 2694

30 7,2 2254 16,2 2688

10 7,7 2228 17,0 2688

15 7,5 2234 16,7 2682

15 20 7,9 2220 17,5 2690

25 7,5 2239 16,8 2690

30 6,3 2290 14,5 2679
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Tab. 15. Parametry vzorkt po vypalu na 1450 °C

Vlhkost | Lisovaci tlak [ Nasakavost IO Z’dén!ivé LRI
%] [MPa] %] hmotnf)st porovitost husto_ta
[kg-m~] [%] [kg-m~]

10 8,8 2151 19,0 2656

15 7,5 2212 16,5 2650

2,9 20 6,8 2244 15,4 2651

25 6,1 2278 13,9 2647

30 5,7 2299 13,1 2646

10 8,4 2167 18,3 2651

15 7,5 2218 16,7 2662

5,4 20 6,4 2261 14,4 2641

25 6,4 2259 14,4 2640

30 5,3 2323 12,3 2649

10 7,4 2222 16,5 2660

15 6,9 2238 15,4 2644

9,3 20 5,6 2312 13,0 2657

25 5,2 2322 12,1 2643

30 4,8 2354 11,3 2652

10 6,7 2253 15,0 2651

15 5,3 2322 12,2 2644

11,5 20 4,8 2340 11,3 2638

25 5,0 2328 11,6 2635

30 5,0 2333 11,6 2638

10 6,8 2241 15,3 2645

15 4,9 2335 11,4 2634

14,5 20 4,7 2338 11,0 2628

25 4,5 2349 10,5 2625

30 3,6 2391 8,7 2619
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Obr. 24 Zavislost zdanlivé porovitosti na vihkosti lisovaci smési (teplota vypalu 1200 °C)

Z grafu je patrné, Ze velikost lisovaciho tlaku ovliviiuje vyslednou hodnotu
zdanlivé poérovitosti nejvice pfi nizSich vihkostech lisovaci smési. Pfi vlhkostech
vySSich nez 9,8 % se rozptyl jednotlivych hodnot snizuje. Pfi 15,2 % vlhkosti
lisovaci smeési je rozdil mezi nejvysSi a nejnizSi hodnotou zdanlivé porovitosti jen
1,5 %. Zaroven se zde v8ak neda fici, ze ¢im vyssi je lisovaci tlak tim je nizSi
zdanliva porovitost, nebot nejnizSi hodnoty zdanlivé pérovitosti bylo dosazeno pfi

vlhkostech smési 2,7 % a 6,6 % a lisovacim tlaku 25 MPa.
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Obr. 25 Zavislost zdanlivé pérovitosti na lisovacim tlaku (teplota vypalu 1200 °C)
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Z grafu na obr. 25 vyplyva, Ze nejvétSi pokles zdanlivé poérovitosti se
zvySujicim se lisovacim tlakem byl namé&fen u smési o vihkosti 2,7 % a 6,6 %.
U smési s vihkosti 2,7 % Cini rozdil zdanlivé pérovitosti mezi tlakem 15 MPa a
tlakem 25 MPa témér 6 %. U smési o vihkosti 15,2 % Ize dokonce pozorovat u

tlakd 15 a 25 MPa mirny narast zdanlivé poérovitosti oproti tlaku 10 MPa.
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Obr. 26 Zavislost zdanlivé porovitosti na vihkosti lisovaci smési (teplota vypalu 1350 °C)

Pfi vypalu na teplotu 1350 °C je vliv velikosti lisovaciho tlaku na vyslednou

hodnotu zdanlivé porovitosti jiz lépe patrny, pfi nejvyssim tlaku 30 MPa byla u

v v

vrwve

vytlaCila mezi raznikem a sténou formy ven. Tim padem mél vzorek mensi vysku.
Pomineme-li vzorek lisovany tlakem 30 MPa ze smési o vlhkosti 15 %,

jehoz vysledna hodnota zdanlivé porovitosti mohla byt ovlivnéna rozdilnou vySkou

v v,

v v,
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Obr. 27 Zavislost zdanlivé poérovitosti na lisovacim tlaku (teplota vypalu 1350 °C)

Pokles zdanlivé porovitosti se vzrustajicim tlakem je zde dobfe patrny,
pouze u smési o vlhkosti 15 % doSlo k mirnému nardstu zdanlivé porovitosti pfi
zvyseni tlaku z 15 MPa na 20 MPa, Pfi dalSim zvySeni tlaku na 25 MPa je v8ak
hodnota zdanlivé porovitosti témér totozna s hodnotou ktera byla namérfena u

vzorku, ktery byl lisovan pouze tlakem 15 MPa.
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Obr. 28 Zavislost zdanlivé pérovitosti na vihkosti lisovaci smési (teplota vypalu 1450 °C)
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Diky vyssi teploté vypalu 1450 °C zdanliva poérovitost u vS8ech vzorkud klesla
pod 20 %, dokonce v pfipadé vzorku, ktery byl lisovany tlakem 30 MPa ze smési o
vlhkosti 14,5 % hodnota zdanlivé poérovitosti klesla pod 10 %. Av8ak tato hodnota
mohla byt ovlivnéna mensi vySkou vzorku, nebot stejné jako v pfipadé vzorkd
vypalenych na 1350 °C tak i zde pfi lisovani nejvysSim tlakem 30 MPa ze smési o

nejvyssi vihkosti 14,5 % doslo k vytlaCeni €asti smési ven z formy.
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Obr. 29 Zavislost zdanlivé poérovitosti na lisovacim tlaku (teplota vypalu 1450 °C)

Zavislost zdanlivé pérovitosti na lisovacim tlaku je u vzorkd vyrobenych ze
smési o vlhkosti 2,9 % a 5,4 % témér srovnatelna. Obdobné je tomu i pfi nizSich
tlacich (do 20 MPa) u smési s vihkosti 11,5 % a 14,5 %. Vyrazny je zde pfedevSim
pokles zdanlivé poérovitosti u vzorku, ktery byl lisovan ze smési o vihkosti 14,5 %
tlakem 30 MPa, avsak tato hodnota, jak uz bylo zminéno vySe, mize byt ovlivnéna

rozdilnou velikosti zkuSebniho vzorku.
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Vliv teploty vypalu

Pro urCeni vlivu teploty vypalu na vysledné vlastnosti ostfiva, byly
pfipraveny tfi sady zkuSebnich vzorku, které byly vypaleny na teploty 1200 °C,
1350 °C a 1450 °C.
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Obr. 30 Zavislost zdanlivé pérovitosti na vihkosti lisovaci smési pfi rozdilné teploté vypalu

Zavislost zdanlivé pérovitosti na vihkosti se projevuje pfedevsim u teplot
vypalu 1350 °C a 1450 °C, kdy ma zdanliva poérovitost tendenci s rostouci vihkosti

klesat.
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Obr. 31 Zavislost zdanlivé porovitosti na lisovacim tlaku pfi rozdilné teploté vypalu
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Na grafech na obr. 30 a obr 31 je jasné patrné, Ze s rostouci teplotou
vypalu Ize dosahnout vyrazné nizSich hodnot zdanlivé porovitosti. Pfi vySSich
teplotach vypalu dojde klepSimu slinuti smési a vzorky vypalené pfi vysSich
teplotach tak dosahovaly i vySSich objemovych hmotnosti. PfedevsSim teplota
1200 °C se jevi jako nedostateCna, nebot pfi této teploté hodnota zdanlivé
pérovitosti ani v jednom pfipadé neklesla pod 20 %, coz podle CSN 72 1300

znamena zatfidéni do nejhorsi 5 kategorie.

Stanoveni distribuce velikosti poéru

Na vybranych vzorcich bylo provedeno stanoveni poérovitosti a distribuce
velikosti pérd pomoci vysokotlakého rtutového porozimetru. Vysledky jsou
uvedeny v nasledujicich tabulkach a grafech. Na obr. ¢. 39 je uvedeno srovnani
hodnot naméfenych pomoci hydrostatického vazeni a pomoci vysokotlaké rtutové

porozimetrie.

Tab. 16 Hodnoty stanovené rtutovou porozimetrii na vzorcich vypalenych na 1200 °C

: . Mérny Pramérna T T
Vihkost Llsr\{(acl objem velikost Z’dan!lva Zhdanllva
[%] tlal pér por porc:)wtost kus.toj[?
MPal | (mmigy | [um] [%] [kgm?]
10 108,79 0,324 22,6 2689
9,8 20 106,92 0,327 22,7 2746
30 90,93 0,344 19,3 2635

Tab. 17 Hodnoty stanovené rtutovou porozimetrii na vzorcich vypalenych na 1350 °C

: . Mérny Pramérna T T
Vlhkost L'SIO‘I'(ac' objem velikost Z'dan!lva ﬁdanllva
[%] tlal péri pora poroowtost kusto_t;a
[MPa] [mma.g-l] [pm] [/0] [ g-m ]
10 89,80 10,396 22,2 2657
8,6 20 71,99 8,588 16,0 2651
30 61,59 4,692 14,2 2695
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Tab. 18 Hodnoty stanovené rtutovou porozimetrii na vzorcich vypalenych na 1450 °C

ik Lisovaci | M&my | FrIMemMa | o ciiva | zdanliva
ost tlak bi . .| velikost Srovitost hustot
(%] a objem pord pori pérovitos ustota
[MPa] [mm*-g7] [um] (%] [kg'm~]
10 79,27 18,604 17,5 2681
9,3 20 54,74 10,577 12,8 2687
30 46,33 7,026 10,9 2640
10 55,25 27,453 12,9 2673
145 20 40,18 6,590 9,5 2613
30 30,04 8,511 7,2 2585
120 |
T o T
100 B
_ 90 A _
& 80 e
E 70 o P 7
‘g' gg /’/’ e 10 MPa
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"é_ 40 - Pl P ] eme——— 20 MPa
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Obr. 32 Distribuce velikosti pért ve vzorcich vypalenych na 1200 °C (w 9,8 %)

Vzorky, které byly vypaleny na teplotu 1200 °C a které byly lisovany talkem
10 a 20 MPa, maji téméF totoznou distribuci velikosti péra, tudiz lisovaci tlak zde

nemél pfilis velky vliv.
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Obr. 33 Distribuce velikosti port ve vzorcich vypalenych na 1350 °C (w 8,6 %)
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P¥i teploté vypalu na 1350 °C je jiz vliv tlaku na distribuci velikosti pora Iépe
pozorovatelny. PfedevSim je zde dobfe patrny rozdil mezi tlakem 10 MPa a tlaky
20 MPa a 30 MPa. Vzorek lisovany tlakem 10 MPa obsahuje vétSi mnozstvi

vétSich poru v rozmezi 10 az 20 ym.
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Obr. 34 Distribuce velikosti p6rd ve vzorcich vypalenych na 1450 °C

Témér totoznou distribuci velikosti pora a i hodnotu zdanlivé pérovitosti ma
vzorek vypaleny pfi teploté 1450 °C, ktery byl lisovan tlakem 10 MPa ze smési o
vihkosti 14,5 % a vzorek listovany tlakem 20 MPa ze smési o vihkosti 9,3 %. Dale
je zde patrny vyrazné vétsi obsah po6ra v rozmezi od 10 do 40 um, ktery obsahuje

vzorek lisovany tlakem 10 MPa ze smési o vihkosti 9,3 %.
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Obr. 35 Histogram rozloZeni port ve vzorcich vypalenych na 1200 °C (w 9,8 %)
Vzorky, které byly vypaleny na 1200 °C, obsahuji pory pfevazné v rozmezi
od 0,5 do 20 pm, pficemz nejvice pérl se nachazi vrozmezi 0,1 az 0,5 uym.
U vzorku, ktery byl lisovan tlakem 30 MPa se v tomto rozmezi nachazi témér 35 %
vSech jeho poérG a vzorky lisované tlakem 10 MPa a 20 MPa obsahuji v tomto

rozmezi vice nez 25 %.
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Obr. 36 Histogram rozloZeni pora ve vzorcich vypéalenych na 1350 °C (w 8,6 %)
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Vzorky vypalené na teplotu 1350 °C obsahuji pfevazné pory v rozmezi 0,5
az 30 ym. Obsah péru je zde rovnomérnéji rozlozen oproti nizSi vypalovaci

teplote.
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Obr. 37 Histogram rozlozeni port ve vzorcich vypalenych na 1450 °C, (w 9,3 %)
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Obr. 38 Histogram rozloZeni pora ve vzorcich vypalenych na 1450 °C (w 14,5 %)

Vzorky vypalené na teplotu 1450 °C obsahuiji pfevazné pory az od velikosti
2,5 do 40 um, Vzorek lisovany tlakem 30 MPa ze smési o vihkosti 14,5 %
obsahuje i téméf 10 % porh v rozmezi 0,1 - 0,5 ym. Lze tedy konstatovat, ze poéry
se s rostouci teplotou vypalu mirné zvysuji, avSsak mérny objem poéru s rostouci

teplotou klesa.
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Obr. 39 Zdanliva porovitost stanovena porozimetricky a pomoci hydrostatického vazeni

Z grafu na obrazku 39 je patrné, ze hodnoty zdanlivych pérovitosti, které
byly naméfeny pomoci hydrostatického vazeni a pomoci vysokotlakého rtutového
porozimetru jsou témér srovnatelné. Nejvétsi odchylka €ini 2,4 %, avSak primeérna

odchylka €ini pouze 0,6 %.

Mineralogické slozeni
Z vysledkl provedené rentgenové difrakéni analyzy vyplyva, Ze sledované

vzorky obsahuji mullit, B-kfemen, cristobalit a urcité mnozstvi skelné faze.
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Obr. 40 Viiv lisovaciho tlaku na zménu mineralogie
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Obr. 41 Viliv lisovaciho tlaku na zménu mineralogie (detail)

Vliv lisovaciho tlaku na zménu mineralogie neni pfi celkového pohledu
témeér zfetelny, av8ak v detailnim pohledu je vliv jiz patrny. S rostoucim lisovacim
tlakem se oba piky mullitu zvySuji, zatimco piky kiemene se s rostoucim tlakem
snizuji. Z toho lze usuzovat, ze velikost lisovaciho tlaku ma jisty vliv na vyslednou

mineralogii.
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Obr. 42 Vliv teploty vypalu na zménu mineralogie
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Obr. 43 Vliv teploty vypalu na zménu mineralogie (detail)

Vliv teploty vypalu na zménu mineralogie je uz i pfi celkovém pohledu
pomérné dobfe patrny. Pfi nejvyssi teploté vypalu 1450 °C jsou piky mullitu
jednoznacné nejvysSi. S klesajici teplotou se piky mullitu snizuji, zatimco piky
cristobalitu a kiemene se zvySuji. Zména je jesté Iépe patrnéjSi na detailu na obr.
43. Velikost zmény jednotlivych pikl( jasné ukazuje, Ze teplota vypalu ma znaény
vliv na vyslednou mineralogii.

Zhodnoceni prvni etapy

U vzorkll vypalenych na teplotu 1200 °C dosahovala primérna zdanliva
porovitost hodnoty 23 %, coZ by podle CSN 72 1300 znamenalo zatfidéni az do 5
kategorie, vzorky vypalené na teplotu 1350 °C Ize zaradit do 4 kategorie a vzorky
vypalené na 1450 °C |ze zaradit do 3 kategorie. Z vysledku je jasné patrné, ze
vypalovaci teplota ma na vysledné vlastnosti znacny vliv. Zdanliva pérovitost méla
u vetSiny vzorkd tendenci se s rostoucim tlakem zmen$ovat, avSak s rostouci
vihkosti se vliv velikosti lisovaciho tlaku zmensSuje. S rostoucim tlakem klesa také
mérny objem pord a snizuje se i jejich primérna velikost. S rostouci teplotou
vypalu se prumeérna velikost péra zvySuje, avSak meérny objem poru s rostouci
teplotou klesa.
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Z vysledkl rentgenové difrakéni analyzy vyplyva, Zze se zvySujicim se
lisovacim tlakem se naméfené piky mullitu zvySuji, zatimco piky kfemene se
s rostoucim tlakem snizuji. NejvétSi zmény v mineralogii se vSak projevuji pfi
srovnani jednotlivych teplot vypall. S rostouci teplotou se piky mullitu zvySuiji,
zatimco piky cristobalitu a kfemene se snizuji. Velikost zmény jednotlivych piku
jasné ukazuje, ze teplota vypalu ma znacny vliv na vysledné mineralogicke
slozeni.

Na vysledky ziskané z této etapy navazuje etapa druha, ktera se jiz zabyva
vyrobou a ovéfovanim vlastnosti vysocehlinitého hlinitokiemicitého ostfiva. Ve

druhé etapé se vzorky jiz vypalovaly na teploty 1350 °C, 1450 °C a 1550 °C, nebot

vypalovaci teplota 1200 °C se ukazala jako nedostate¢na.

3.5 Druha etapa experimentu

Druha etapa experimentu se skladala z vypocCtu a navrZeni receptury pro
vyrobu vysocehlinitého ostfiva. V ramci tohoto experimentu byly navrzeny tfi smési
s obsahem 50, 55 a 62 % AI203. Obsah 55 % Al203 ve smési odpovida
vysocehlinitym ostfivim polosilimanitové skupiny, zatimco obsah 62 % Al20s
odpovida skupiné silimanitové. Podle normy CSN EN ISO 10081-1 (Klasifikace
zarovzdornych vyrobkd tvarovych hutnych- Hlinitokfemicité vyrobky) se
vysocehlinité vyrobky déli podle obsahu Al203 do sedmi skupin. Vyrobky
s obsahem 50 % Al203 patfi do skupiny s oznac¢enim HA 45, a obsah 55 a 62 %
fadi vyrobky do skupiny HA 55. Na zku$ebnich vzorcich vyrobenych z téchto
smési bylo dale provedeno ovéreni vlivu vihkosti lisovaci smési, vlivu velikosti
lisovaciho tlaku a vlivu teploty vypalu na vysledné vlastnosti ostfiva. VIhkosti

lisovacich smési a pouzité lisovaci tlaky, vychazeji z prvni etapy experimentu.

3.5.1 Navrh a priprava vysocehlinitého ostriva

Navrh receptur vychazel zchemického rozboru, kterym bylo zjisténo
procentualni zastoupeni jednotlivych oxidl ve vyzihaném odpadnim jemném jilu
FIA. Poté bylo vypoctem zjisténo jaké mnozZstvi oxidu hlinitého je potfeba dodat,

aby vyslednd smés dosahoval pozadovanych parametrd. Poméry miseni
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jednotlivych slozek, tedy jilu FIA a technického oxidu hlinitého jsou popsany
v nasledujici tabulce.

Smisenim pFfesné navazeného mnozstvi technického oxidu hlinitého a
vysuseného jilu FIA byla vzdy vytvofena smés, ktera se nasledné nechala 24
hodin homogenizovat v homogenizatoru. Ke smési bylo poté pfidano pfesné
odméfené mnozstvi vody, nezbytné pro vytvofeni smési o poZzadované vlhkosti
(5 %, 10 %, 15 %). Takto vytvofena smés se nechala ve dvou polyethylenovych
pytlicich tyden odlezet, aby se vihkost ve smési rovhomérné rozptylila. BEhem této
doby byla surovina pravidelné promichavana. Po tydnu se ze smési pomoci
hydraulického lisu v kovoveé formé vylisovaly zkuSebni vzorky. Vzorky byly lisovany
tlakyl0 MPa, 20 MPa a 30 MPa. Po vylisovani se vzorky nechaly vysusit
v suSarné pfi teploté 1105 °C a nasledné byly vypaleny v superkanthalové peci
na teploty 1350 °C, 1450 °C a 1550 °C.

Tab. 19 Receptury pro pfipravu pracovnich hmot

FIA Technicky oxid hlinity
[%] [%]
Samot se zvy$enym obsahem Al.O3
50 % Al203 92,93 7,07
Polosilimanitové ostfivo
55 % Al203 89,35 10,65
Silimanitové ostfivo
62 % Al203 84,78 1522

Obr. 44 Vzorky vypalené na teplotu 1350 °C
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Obr. 45 Vzorky vypalené na teplotu 1450 °C

Obr. 46 Vzorky vypélené na teplotu 15650 °C

3.5.2 Vysledky a vyhodnoceni

Vysledky provedenych zkousSek jsou zobrazeny v nasledujicich tabulkach a
grafech. Grafy na obrazku 47 a 48 jsou pro srovnani doplnény hodnotami
zdanlivych porovitosti naméfenych na vzorcich vyrobenych pouze z odpadniho
jemného jilu FIA, ktery obsahuje 41 % Al2Os.
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Tab.

20 Parametry vzorku vypalenych na 1350 °C

?Atl,:g:‘ Vihkost | Lisovaci tlak | Nasakavost ﬁ:’;ﬁ:\?ﬁ pf;:ir\::it‘;it Zh(:;:g::
v | | MR Pl kem | o | kem

10 13,0 2039 26,5 2773

5 20 11,7 2091 24,5 2769

30 10,4 2146 22,4 2765

10 12,1 2070 25,1 2765

50 10 20 10,7 2140 22,9 2775

30 9,6 2184 20,9 2760

10 11,8 2099 24,9 2794

15 20 11,4 2118 24,1 2793

30 11,3 2123 24,0 2794

10 14,0 2006 28,1 2790

5 20 12,0 2089 25,0 2788

30 11,9 2095 25,0 2793

10 13,4 2028 27,3 2788

55 10 20 12,4 2082 25,8 2806

30 111 2133 23,6 2792

10 13,9 2026 28,2 2820

15 20 13,1 2063 27,0 2827

30 12,8 2071 26,6 2821

10 18,5 1863 34,4 2841

5 20 15,6 1958 30,6 2822

30 16,1 1957 31,4 2854

10 16,7 1933 32,4 2857

62 10 20 16,1 1961 31,7 2870

30 14,7 2010 29,5 2851

10 17,0 1940 33,0 2895

15 20 15,5 1989 30,8 2875

30 15,4 1996 30,7 2881
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Tab.

21 Parametry vzorka vypalenych na 1450 °C

?Atl,:g:‘ Vihkost | Lisovaci tlak | Nasakavost ﬁ:’;ﬁ:\?ﬁ pf;:ir\::it‘;it Zh(:;:g::
v | | MR Pl kem | o | kem

10 10,3 2127 22,0 2725

5 20 9,3 2182 20,2 2733

30 8,2 2225 18,1 2719

10 9,8 2152 21,1 2728

50 10 20 8,0 2238 18,0 2729

30 7,4 2263 16,8 2718

10 8,8 2203 19,4 2732

15 20 8,4 2224 18,7 2737

30 8,5 2228 18,9 2746

10 12,2 2065 25,1 2758

5 20 10,9 2115 23,1 2750

30 9,2 2182 20,2 2734

10 11,8 2084 24,5 2761

55 10 20 9,9 2165 21,4 2753

30 8,4 2225 18,8 2739

10 10,7 2135 22,9 2768

15 20 10,4 2155 22,5 2779

30 10,1 2170 22,0 2780

10 15,1 1960 29,6 2782

5 20 14,4 1996 28,8 2802

30 12,6 2060 26,0 2785

10 14,6 1987 29,0 2799

62 10 20 13,2 2051 27,2 2817

30 12,7 2078 26,3 2819

10 13,7 2039 28,0 2833

15 20 12,5 2090 26,2 2833

30 12,4 2094 26,0 2828
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Tab.

22 Parametry vzorku vypalenych na 1550 °C

?Atl,:g:‘ Vihkost | Lisovaci tlak | Nasakavost ﬁ:’;ﬁ:\?ﬁ pf;:ir\::it‘;it Zh(:;:g::
g | | [MPel D hgmd | e | kem?)

10 7,7 2195 16,8 2638

5 20 6,2 2249 14,0 2616

30 5,6 2281 12,7 2614

10 6,9 2239 15,4 2646

50 10 20 5,4 2292 12,5 2618

30 5,2 2281 11,8 2585

10 5,8 2292 13,4 2646

15 20 5,2 2315 12,1 2635

30 4,9 2330 11,5 2633

10 9,7 2140 20,7 2701

5 20 8,3 2187 18,1 2671

30 7,6 2234 17,0 2691

10 8,3 2179 18,1 2662

55 10 20 6,5 2270 14,8 2665

30 6,3 2293 14,4 2677

10 8,0 2218 17,9 2700

15 20 7,2 2263 16,3 2702

30 6,8 2269 15,5 2686

10 13,0 2010 26,2 2722

5 20 12,3 2045 25,2 2734

30 11,4 2090 23,8 2742

10 13,1 1995 26,1 2701

62 10 20 9,7 2152 20,9 2722

30 9,1 2184 19,8 2724

10 11,4 2094 23,8 2749

15 20 9,6 2177 20,8 2750

30 9,4 2196 20,6 2764
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Obr. 47 Zavislost zdanlivé porovitosti na lisovacim tlaku pri rozdilném obsahu Al;O3
(vypal 1350 °C)

Pfi vypalu na 1350 °C hodnoty zdanlivé pérovitosti u vzorkl, se zvySenym
obsahem Al20s3 ani v jednom pfipadé neklesly pod 20 %. Pouze vzorek s obsahem
50 % Al203, ktery byl vylisovany tlakem 30 MPa ze smési o vihkosti 10 % se
hodnotou zdanlivé poérovitosti pfiblizil nevysSim hodnotam, které byly naméfeny u
vzorkl vyrobenych pouze zjilu FIA bez pfidaného technického oxidu hlinitého.
Hodnota zdanlivé poérovitosti se s rostoucim obsahem Al203 zvySovala.

Zavislost zdanlivé porovitosti na lisovacim tlaku je pomérné dobfe viditelna
na vzorcich, které byly vyrobeny ze smési o vlhkosti 5 a 10 %. S rostoucim
lisovacim tlakem se zdanliva pérovitost snizuje. U vzorku, které byly lisovany ze
smési o vihkosti 15 % jiz neni tato zavislost tak patrna.

Nejniz§i hodnoty zdanlivé poérovitosti byly shodné naméfeny u vzorkl

vysocehlinitého ostfiva, které byl lisovany tlakem 30 MPa ze smési o vlhkosti 10%.

Vihkostcca
5% m10% 0 15%

41 % AlLOs 50 % Al:Qs 55 % Al:Os 62 % Al2O:
35

30

25 —

20 m

15 + —

Zdanliva pérovitost [%]

10— I =

10 20 30 10 20 30 10 20 30 10 20 30 10 20 30 10 20 30 10 20 30 10 20 30 10 20 30 10 20 30 10 20 30 10 20 30
Tlak [MPa]

Obr. 48 Zavislost zdanlivé porovitosti na lisovacim tlaku pfi rozdilném obsahu Al,Os
(vypal 1450 °C)
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Hodnoty zdanlivé porovitosti jsou pfi teploté vypalu 1450 °C v prdméru o
cca 4 % nizSi oproti teploté vypalu 1350 °C. P¥i teploté vypalu 1450 °C se hodnoty
zdanlivé porovitosti u vzorkl s 55 % obsahem Al203, pohybuji na stejné urovni
jako u vzorkl s 50 % obsahem Al2O3, které byly vypaleny na nizsi teplotu 1350 °C.
Z toho je tedy jasné patrné, Ze s rostoucim obsahem Al2Os3 je pro dokonalé slinuti
smési potieba vysSi teplota.

Zavislost zdanlivé porovitosti na lisovacim tlaku je opét dobfe patrna na
vzorcich, které byly vyrobeny ze smési o vihkosti 5 a 10 %, zatimco u vzorkd,
které byly lisovany ze smési o vlhkosti 15 %, je vliv tlaku na hodnotu zdanlivé
porovitosti minimalni.

Vihkost
5% m10% = 15%

(55}
Ln

50 % Al2Os 55 % Al.0s 62 % Al2Os

Zddnlivd porovitost [%]
= (=] (=] [#E]
L [ (M) [

=
(=]

Ln

10 20 50 10 20 30 10 20 30 10 20 30 10 20 30 10 20 30 10 20 30 10 20 30 10 20 30
Tlak [MPa]

Obr. 49 Zavislost zdanlivé porovitosti na lisovacim tlaku pri rozdilném obsahu Al;O3
(vypal 1550 °C)

Zdanliva pérovitost se u vzorku, které byly vypaleny na teplotu 1550 °C ze
smeési s 62% obsahem Al20s pohybovala pod hodnotou 25 %, pouze vzorky
lisované tlakem 10 MPa ze smési o vihkosti 5 % a 10 % tuto hodnotu lehce
prekraCovaly. U vzorkl lisovanych ze smési s 50% a 55% obsahem Al2Os3 byla
nameéfena hodnota zdanlivé porovitosti nizsi nez 20 %. Tuto hodnotu pfekracoval
pouze vzorek lisovany tlakem 10 MPa ze smési o vlhkosti 5 % s obsahem 55 %
Al20s.

Vliv tlaku na hodnotu zdanlivé pérovitosti je zde pozorovatelny u vSech
vihkosti, avSak pouze pfi vlhkosti 5 % se projevuje rozdil pfi vSech tlacich.
U vzorkl vyrobenych ze smési o vihkosti 10 a 15 % je patrny rozdil mezi 10 MPa
a 20 MPa, avsak rozdil mezi 20 MPa a 30 MPa jiz neni tak patrny.
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Zdanliva porovitost [%]

Vliv vypalovaci teploty

Pro urCeni vlivu teploty vypalu na vysledné vlastnosti vysocehlinitého

ostfiva byly pfipraveny tfi sady zkuSebnich vzork(, které byly vypaleny na teploty

1350 °C, 1450 °C a 1550 °C.
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Obr. 50 Zavislost zdanlivé poérovitosti na lisovacim tlaku pri rozdilné teploté vypalu
(50 % Al,O3)
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Obr. 51 Zavislost zdanlivé porovitosti na lisovacim tlaku pii rozdilné teploté vypalu
(55 % Al,O3)
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Obr. 52 Zavislost zdanlivé poérovitosti na lisovacim tlaku pri rozdilné teploté vypalu
(62 % AlO3)

U vzorkd vyrobenych ze smési s obsahem 50% a 55 % Al203 se pokles
hodnot zdanlivé pérovitosti s rostoucim lisovacim tlakem projevuje predevSim pfi
vlhkostech 5 % a 10 %, pouze u teploty vypalu 1550 °C je tato zavislost patrna i
pfi vihkosti 15 %. Pokles hodnot zdanlivé pérovitosti s rostoucim lisovacim tlakem
je u vzorkl vyrobenych ze smési s obsahem 62 % Al203 viditelny u vSech vihkosti.
Predevsim pfi vihkosti lisovaci smési 15 % je patrné, Ze rozdil se pfevazné
vyskytuje mezi tlaky 10 MPa a 20 MPa.

PFi porovnani jednotlivych teplot vypall je jasné patrné, ze ¢im vysSi je
teplota vypalu, tim nizSi je hodnota zdanlivé poérovitosti, protoze béhem vypalu

dojde k lepSimu slinuti vzorku.
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Obr. 53 Zavislost zdanlivé poérovitosti na vihkosti lisovaci smési pfi rozdilné teploté vypalu
(50 % Al,Os)

U vzorkl vyrobenych ze smési s 50% obsahem Al203 se pfi lisovacim tlaku
10 MPa zdanliva porovitost s rostouci vihkosti mirné snizuje pfi vSech teplotach
vypalu, avSak pfi vySSich lisovacich tlacich 20 MPa a 30 MPa se hodnota zdanlivé
porovitosti snizuje pouze pfi teploté vypalu 1550 °C. P¥i teplotach vypalu 1350 °C
a 1450 °C se zdanliva pérovitost pfi vlhkosti lisovaci smési 15 % zvySuje a pfi
lisovacim tlaku 30 MPa je hodnota zdanlivé porovitosti pfi 15 % dokonce vySsSi nez
pfi vlhkosti 5 %.

U vzorkl vyrobenych ze smési s 55% obsahem Al203 se pfi lisovacim tlaku
10 MPa a teploté vypalu 1350 °C zdanliva porovitost s rostouci vihkosti témér
nemeéni, avsak pfi vysSich teplotach vypalu (1450 °C a 1550 °C) s rostouci vihkosti
zdanliva porovitost mirné klesa. Pfi vySSich lisovacich tlacich 20 MPa a 30 MPa se
vlhkosti 10 %, pouze u vzorku vypalenych na 1350 °C, které byly lisovany tlakem
20 MPa byla nejniZsi hodnota zdanlivé porovitosti naméfena u vzorku vyrobeného
ze smési o vlihkosti 5 %.
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Obr. 54 Zavislost zdanlivé poérovitosti na vihkosti lisovaci smési pfi rozdilné teploté vypalu
(55 % Al,O3)
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Obr. 55 Zavislost zdanlivé porovitosti na vihkosti lisovaci smési pfi rozdilné teploté vypalu
(62 % Al,O3)
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Pfi teploté vypalu 1350 °C a obsahu 62 % Al2Os se zdanliva pérovitost
s rostouci vilhkosti lisovaci smési pfiliS neméni, pfi lisovacim tlaku 10 MPa se
hodnoty pohybuji mezi 32 % a cca 34 %, pfi talcich 20 MPa a 30 MPa se hodnoty
zdanlivé pérovitosti pohybuji zhruba v rozmezi 30 % a 32 %. Zdanliva pérovitost
se nijak vyrazné neméni ani v pfipadé vypalovaci teploty 1450 °C. OvSem pfi
vypalovaci teploté 1550 °C a lisovacich tlacich 20 MPa a 30 MPa je zavislost
zdanlivé porovitosti na vihkosti lisovaci smési jiz patrna. Zdanliva poérovitost u
vzorku vyrobenych ze smési o vlhkosti 5 % dosahuje v obou pfipadech nejvysSich

hodnot, avSak rozdil mezi vihkosti 10 % a 15 % jiz neni patrny.

Stanoveni distribuce velikosti port

Na vybranych vzorcich bylo provedeno stanoveni porovitosti a distribuce
velikosti port pomoci vysokotlakého rtutového porozimetru. Vybrany byly vzorky
vypalené na 1350 °C, 1450 °C a 1550 °C, které byly lisované tlaky 10 MPa, 20
MPa a 30 MPa ze v8ech smési o vihkosti 10 %. Naméfené hodnoty jsou uvedeny

v nasledujicich tabulkach a grafech.

Tab. 23 Hodnoty stanovené rtutovou porozimetrii na vzorcich s teplotou vypalu 1350 °C

Obsah Vihkost | Lisovaci g"ti;"”‘: P\:‘e‘l'i“kf)’sr;a Zdanliva | Zdanliva
AI0203 [%] tlak péril périi poroowtost husto_tsa
[/0] [MPa] [mma_g-l] [l.lm] [/0] [kgm ]
10 129,27 4,199 25,5 2648
50 10 20 104,202 2,699 22,2 2740
30 92,89 2,246 20,4 2765
10 134,10 4,831 25,7 2579
55 10 20 126,85 4,777 27,1 2927
30 116,41 3,963 25,6 2953
10 178,54 8,108 33,7 2841
62 10 20 149,13 5,284 28,8 2708
30 156,19 7,090 30,6 2822
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Tab. 24 Hodnoty stanovené rtutovou porozimetrii na vzorcich s teplotou vypalu 1450 °C

L Primérna L s T

?x?zsg? Vlhkost | Lisovaci tlak Merrlla)g?i:)jem veli’kczst pzé‘:z\r::;\cgt i?g:g;’:
o] | DO WPal 1 mmegry | PO (%] [kg'm]
10 77,24 8,705 17,3 2706

50 10 20 74,33 4,838 16,9 2731
30 70,26 7,051 15,9 2683

10 107,83 8,917 22,9 2751

55 10 20 58,94 7,527 18,5 2689
30 63,95 4,142 14,4 2639

10 152,94 10,492 30 2779

62 10 20 128,08 10,341 26,2 2777
30 128,88 8,703 26,6 2813

Tab. 25 Hodnoty stanovené rtutovou porozimetrii na vzorcich s teplotou vypalu 1550 °C

L Pramérna f o x T
Sigean Vlhkost | Lisovaci tlak Merny’ opjem velikost Z’dan!lva CAETINE
Al>03 [%] [MPa] poru o1 porovitost hustota
(%] i [mm*g? | PO [%] [kg-m]
10 68,18 14,798 15,5 2682
50 10 20 53,92 16,346 12,5 2661
30 42,56 17,314 10,4 2726
10 76,73 16,791 16,4 2566
55 10 20 66,87 15,672 15,1 2668
30 63,38 12,028 14,7 2710
10 112,40 15,552 23,7 2756
62 10 20 105,29 14,778 22,8 2797
30 82,15 12,480 18,5 2763
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Obr. 56 Distribuce velikosti pért ve vzorcich s obsahem 50 % Al;Os
(w= 10 %, teplota vypalu 1350 °C)
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Z grafu na obr. 56 vyplyva, Ze vzorky vylisované ze smési s 50 % obsahem
Al203 pomoci tlaku 10 MPa obsahuiji oproti vzorkim vylisovanym tlakem 20 MPa a
30 MPa vétsi mnozstvi pora v oblasti od 5 do 20 um. Rozdil mezi vzorky, které
byly vylisované tlakem 20 MPa a 30 MPa jiz neni tak vyrazny a da se fici, ze

vzorky maiji témér totoznou distribuci velikosti péra.

150 ‘
T  Pe—
Q ”’I" =TT T
) ey
€100 e -
|§| P "" -
2 PP e
0 ,r’ -,
c P 10 MPa
/' d :
5 o e 20 MPa
3 Nt -.-. 30MPa
o ’/.,"1
prgd
="
0 —--..--S““",
100,00 10,00 0.10 001

1,00
Pramér pora [um]

Obr. 57 Distribuce velikosti port ve vzorcich s obsahem 55 % Al,Os
(w= 10 %, teplota vypalu 1350 °C)

Distribuce velikosti pora napovida, ze vzorky lisované vysSim tlakem maji
mensi objem porua, mérny objem péri naméreny u vzorku, ktery byl lisovan tlakem
10 MPa je o cca 10 mm?3-g* vétsi nez u vzorku, ktery byl lisovan tlakem 20 MPa. A
mérny objem pord naméfeny u vzorku, ktery byl lisovan tlakem 20 MPa je opét o

cca 10 mm3-g* vétsi nez u vzorku, ktery byl lisovan tlakem 30 MPa.
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Obr. 58 Distribuce velikosti pért ve vzorcich s obsahem 62 % Al;Os
(w= 10 %, teplota vypalu 1350 °C)
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Rozdil v distribuci velikosti pora je zde opét patrny pfedevSim u vzorku,
ktery byl lisovan tlakem 10 MPa. RozloZeni velikosti port ve vzorcich lisovanych
tlakem 20 MPa a 30 MPa je pak velmi podobné, avSak u vzorku s lisovacim

tlakem 30 MPa je patrny zvySeny obsah poért v rozmezi 0,1 az 0,5 ym.
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Obr. 59 Distribuce velikosti port ve vzorcich s obsahem 50 % Al,Os
(w= 10 %, teplota vypalu 1450 °C)

Mérny objem péri naméfeny u vzorku, které byly lisovany tlakem 10 MPa,
20 MPa a 30 MPa je témér totozny, pokles se zvySujicim se tlakem ¢ini pouze cca
3 mm3-gl. U vzorku, ktery byl lisovan tlakem 10 MPa lze pozorovat vétsi

pritomnost pérd v rozmezi 10 az 20 pm.
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Obr. 60 Distribuce velikosti pérti ve vzorcich s obsahem 55 % Al;Os
(w= 10 %, teplota vypalu 1450 °C)
Z grafu na obr. 60 je patrné, Ze u vzorku s lisovacim tlakem 20 MPa doslo
béhem mérfeni k chybé a mensSi pory tak nejsou spravné zmérfeny. AvSak pfi
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porovnani lisovacich tlakid 10 MPa a 30 MPa je zde patrny pomérné velky rozdil.
Mérny objem péru v pripadé lisovaciho tlaku 10 MPa ¢ini 107,83 mm3-g! a v

pfipadé lisovaciho tlaku 30 MPa pouze 63,95 mm?3-g-.
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Obr. 61 Distribuce velikosti pérti ve vzorcich s obsahem 62 % Al,O3
(w= 10 %, teplota vypalu 1450 °C)
Z grafu na obr. 61 vyplyva, Ze vzorky vylisované ze smési s 62 % obsahem
Al203 pomoci tlaku 10 MPa obsahuji oproti vzorkim vylisovanym tlakem 20 MPa a
30 MPa vétsi mnozstvi po6ra v oblasti od 10 do 30 um. Rozdil mezi vzorky, které

byly vylisované tlakem 20 MPa a 30 MPa je jiz minimalni.
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Obr. 62 Distribuce velikosti pért ve vzorcich s obsahem 50 % Al,O3
(w= 10 %, teplota vypalu 15650 °C)
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Obr. 63 Distribuce velikosti pérti ve vzorcich s obsahem 55 % Al,O3
(w= 10 %, teplota vypalu 1550 °C)
150
o
€ 100 e e .-
E .
= // R R -l mm s am e mm e oo
5 R
Q. ,/ ,°
1] ’
g ’ 10 MPa
Ke] ,"l
o e - — — .20 MPa
il - .= 30MPa
0o —="
100,00 10,00 0,10 0,01

1,00
Primér pord [mm]

Obr. 64 Distribuce velikosti porti ve vzorcich s obsahem 62 % Al,Os
(w= 10 %, teplota vypalu 1550 °C)

U vzorkl vypalenych na 1550 °C lIze oproti vzorkim, které byly vypaleny na

1350 °C a 1450 °C pozorovat, ze obsahuji pory pouze v rozmezi od 5 do 40 pm.

Pficemz nejvice poru obsahuji v rozmezi 10 az 20 uym, pfi 50 % obsahu Al2Os se

v tomto rozmezi nachazi témér 35 % a pfi 55 % a 62 % obsahu Al203 se v tomto

rozmezi nachazi témér 40% vSech poru.
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Obr. 67 Histogram rozloZeni poru (w= 10 %, teplota vypalu 15650 °C)

Z histogramu rozlozeni péru je patrné, Zze mezi teplotou vypalu 1350 °C a
1450 °C zde neni zadny vyrazny rozdil. Pfi obou teplotach vypalu je vidét zvySeny
obsah pérl v rozmezi 0,1 az 0,5 ym a v rozmezi 1 az 30 ym. U vzorkd, které byly
vypaleny na teplotu 1550 °C, se pory vyskytuji pfevazné v rozmezi 5 a 40 um.
Z toho vyplyva, Zze vzorky vypalené na teplotu 1550 °C neobsahuji mensi péry
v rozmezi 0,1 a 0,5 pym, které jsou pfitomny pfi niZSich vypalovacich teplotach. Pfi
teploté vypalu 1550 °C je rozlozeni péri podobné jako u vzorkUl, ke kterym nebylo
pfidavano technické Al2Os. PFfitomnost menSich pért v rozmezi 0,1 a 0,5 ym u
vzorkl, které byly vypaleny na 1350 °C a 1450 °C, tak mize byt zplsobena

nezreagovanym technickym Al2Os, ktery byl pfidavan pfi vyrobé.

Mineralogické slozeni
Na vybranych vzorcich byla provedena rentgenova difrakéni analyza, ktera
prokazala pfitomnost jednotlivych minerald ve zkoumanych vzorcich. NiZze jsou

zobrazeny jednotlivé difraktogramy.
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Obr. 68 Viliv lisovaciho tlaku na zménu mineralogie (60 % Al;Os, teplota vypalu 1350 °C)
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Obr. 69 Viiv lisovaciho tlaku na zménu mineralogie (50 % a 41 % Al,Os, teplota vypalu
1350 °C) (detail)

Z difraktogarmu na obr. 68 je patrné, Ze velikost lisovaciho tlaku nema pfi
teploté vypalu 1350 °C a obsahu 50 % Al203 vyrazny vliv na mineralogii. Pouze u
tlaku 30 MPa je dobfe viditelny narust obsahu kfemene, avSak je velice
pravdépodobné, Ze tento narust byl zplsoben Spatnou homogenitou vzorku.
Difraktogarm na obr. 69 byl pro srovnani doplnén o data naméfena u vzorku, ktery

byl vyroben pouze zjilu FIA. Ze srovnani je dobfe patrny pik, nezreagovaného
Al203, které bylo ke vzorkim pfidano.
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Obr. 70 Vliv lisovaciho tlaku na zménu mineralogie (60 % Al,Os, teplota vypalu 1450 °C)
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Obr. 71 Vliv lisovaciho tlaku na zménu mineralogie (60 % Al,Os, teplota vypalu 1550 °C)

Vzorky ze smési s 50 % Al2Os, které byly vypalené na teplotu 1450 °C,
obsahuji pfevazné mullit a malé mnozstvi kiemene a cristobalitu. Z difraktogarmu

vyplyva, Ze lisovaci tlak ani pfi této teploté vypalu nema na vyslednou mineralogii
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velky vliv. Vzorky vypalené na teplotu 1550 °C jiz obsahuji pouze mullit a na

difraktogramu je také patny 100% pik cristobalitu, kfemen zde jiZz nebyl
identifikovan.
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Obr. 72 Vliv lisovaciho tlaku na zménu mineralogie (55 % Al.Os, teplota vypalu 1550 °C)
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Obr. 73 Viliv lisovaciho tlaku na zménu mineralogie (62 % Al,Os, teplota vypalu 1550 °C)
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Na obr. 72 a 73 jsou difraktogramy vzorkl vyrobenych ze smési s 55 % a
62 % obsahem Al20s, které byly vypaleny na teplotu 1550 °C. VSechny vzorky
shodné obsahuji pouze mullit a malé mnozstvi cristobalitu. Ani zde lisovaci tlak

mineralogii nijak vyrazné neovliviiuje.
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Obr. 74 Vliv obsahu Al,O; na zménu mineralogie (teplota vypalu 1550 °C)
Z difraktogramu na obr. 74 je patrné, Ze obsahu Al203 ve smési nema pfi
teploté vypalu 1550°C na mineralogii témér zadny vliv, i pfi detailnim prozkoumani

jsou zde jen nepatrné rozdily a jednotlivé kfivky se vzajemné prekryvaiji.
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Obr. 75 % Vliv vypalovaci teploty na zménu mineralogie

91



[—— W10%_55%A1203_1350C_30MPa
—— W10%_55%.A1203_1450C_30MPa /
10000 = W10%_55%A1203_1550C_30MPa !

Cristobalit

[ | [
20,50 21 21,50

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

I
22

Obr. 76 Vliv vypalovaci teploty na zménu mineralogie (detail I.)
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Obr. 77 Vliv vypalovaci teploty na zménu mineralogie (detail Il.)

Vliv teploty vypalu na vyslednou mineralogii vzorku je jiz na prvni pohled

v v,
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stejné mineraly, avSak piky mullitu jsou zde vySSi a pfedevsim pik cristobalitu je
zde vyrazné nizSi. Na difraktogramu vzorku, ktery byl vypalen na teplotu 1550 °C,
jsou jiz patrné pouze piky mullitu a také pomérné maly hlavni pik cristobalitu. Piky
kfemene ani Al2O3 zde jiZ nebyly identifikovany.

Z vysledku jasné vyplyva, Ze s rostouci teplotou vypalu se zvySuje obsah

mullitu. Obsah cristobalitu, kiemene a Al20O3 se sniZuje.

Zhodnoceni druhé etapy

Z naméfenych vysledkd vyplyva, Ze hodnota zdanlivé porovitosti se
s rostoucim obsahem Al2O3 zvySuje. Teplota slinuti se s rostoucim obsahem Al203
zvySuje, pfi 55 % obsahu Al203 se udava teplota slinuti v rozmezi 1480 °C az
1530 °C, pfi obsahu 67 % Al203 se udava teplotni rozmezi 1560 °C az 1600 °C.
U vzorkl vypalenych na teplotu 1350 °C a 1450 °C je dobfe patrné jak pfi vihkosti
lisovaci smési 15 % jiz lisovaci tlak nema takovy vliv na hodnotu zdanlivé
porovitosti jako pfi nizSich vihkostech. Priamérna velikost péru se s rostouci
teplotou vypalu zvySuje, avSak mérny objem po6rG s rostouci teplotou klesa.
Z vysledku rentgenové difrakéni analyzy vyplyva, Ze velikost lisovaciho tlaku ani
velikost obsahu Al203 ve smési vysledné mineralogické sloZeni nijak vyrazné
neovliviiuje. AvSak teplota vypalu vysledné mineralogické slozeni znacné
ovliviuje. Vzorky vypalené na teplotu 1350 °C a 1450 °C obsahuji mullit, cristobalit
a Al20s, které prfedevsim pfi teploté 1350 °C nezreagovalo. Vzorky vypalené na

teplotu 1550 °C jiz obsahuji pouze mullit a cristobalit.
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4. Zaver

Diplomova prace se zabyva zarovzdornymi ostfivy, technologiemi jejich
vyroby a surovinami, které se pfi jejich vyrobé pouzivaji. Duraz je kladen na
Samotova a vysocehlinita zarovzdorna ostfiva a technologické moznosti
zpracovani jemnych podilu jilu, které vznikaji pfi Upravé suroviny pfed vypalem v
Sachovych pecich.

V teoretické Casti prace jsou popsany ostfiva patfici do skupiny kiemicitych
a hlinitokfemi€itych materialu. Dale jsou zde popsany mozné zpusoby vyroby
hlinitokfemicitych Samotovych ostfiv a suroviny, ze kterych jsou tato ostfiva
vyrabéna. DalSi Cast prace je vénovana vyrobé Samotovych ostfiv ve vyrobnim
zavodé Brezina, ktery patfi firmé P-D Refractories CZ a.s, prfedevSim pak
technologickému vyuZziti jemnych odpadnich podilu jilu.

Prakticka ¢ast diplomové prace je rozdélena na dvé etapy, pfiCemz obé
etapy se skladaji z popisu pfipravy pracovnich hmot a zkuSebnich téles. V prvni
etapé je popsan vliv vihkosti vstupni suroviny, vliv velikosti lisovaciho tlaku a vliv
teploty vypalu na vysledné vilastnosti Samotového ostfiva vyrobeného pouze
z odpadnich jemnych podilu jild FIA. Ve druhé etapé byl nejprve proveden navrh
specifického sloZeni vysocehlinitého ostfiva s ohledem na vysledny obsah Al20s.
Na vzorcich bylo posléze provedeno ovéfeni vlivu vlhkosti vstupni suroviny,
ovéreni vlivu velikosti lisovaciho tlaku a ovéfeni vlivu teploty vypalu na vysledné
vlastnosti ostfiva.

Na zakladé vysledkl diplomové prace je mozné konstatovat, ze podsitné
podily je vhodné zpracovavat pfi vihkosti v rozmezi 8 % — 12 %. ProtoZe smési o
vySSich vlhkostech mohou byt jiz pomérné ,lepivé“, coz by mohlo zpusobovat
zalepovani a ucpavani vyrobniho stroje a veSkerych dopravnich. Optimalni
hodnota lisovaciho tlaku se na zakladé vysledkd pohybuje v rozmezi 20 MPa az
30 MPa, nebot pfi vysSich lisovacich tlacich se zdanliva porovitost a mérny objem
poru snizuje. VySe vypalovaci teploty ma zasadni vliv na vysledné vilastnosti
paleného lupku. Z hlediska tfidéni dle hodnoty zdanlivé pérovitosti podle CSN 72
kategorie, pfi teploté vypalu 1350 °C Ize vyrobit palené lupky 4 kategorie a pfi
teploté vypalu 1450 °C Ize vyrobit palené lupky 3 kategorie.
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Ve druhé etapé byla ovéfena moznost pfipravy Samotu se zvySenym
obsahem Al203 (50 %) a pFiprava vysocehlinitého ostfiva z podsitnych jild FIA. Pro
zvySeni obsahu Al2O3 byl pouzit technicky oxid hlinity. S rostoucim pfidavkem
praskového technického oxidu hlinittho se vyznamné zvySovala zdanliva
porovitost. Zpracovatelnost smési byla ovéfena pfi vlhkostech 5 az 15 %, avSak pfi
vys8ich vlhkostech jiz lisovaci tlak nema takovy vliv. Na zakladé vysledkd je
patrné, Ze teplota vypalu 1350 °C je pro vyrobu téchto ostfiv zcela nedostatecna.
Teplota vypalu 1450 °C se jevi jako minimalni, avSak i pfi této teploté vypalu byly
v mineralogickém slozeni patrné zbytky Al20s, které pfi této teploté jesté
nezreagovaly. Teplota 1550 °C je jiz zcela dostateCna a podafilo se vyrobit ostfivo,
které z mineralogického hlediska obsahuje pouze mullit a malé mnozstvi
cristobalitu.

Diky tomu Ze firma P-D Refractories CZ a.s. bude schopna vyrabét
dostatecné kvalitni zarovzdorné ostfivo i z doposud haldovanych podsitnych
jemnych jild, bude moci omezit proces tézby nové suroviny v lozisku Bfezinka,
¢imz dojde kvyraznému prodlouzeni celkové zivotnosti loziska. Dale diky
moznosti pfidavani korekCnich surovin bude moci firma vyrabét i nové druhy

specialnich ostfiv.
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