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1 ÚVOD 
Přestože se pojem mechanochemické operace používá v literatuře ve stále větší 

míře, je pořád poměrně náročné kvalifikovaně popsat fyzikálně-chemické děje při 
destrukci krystalové struktury, jež byla zapříčiněna mechanickým atakem povrchu 
při mletí. Celý proces působí, jako by lokální přenos energie probíhal velmi 
intenzivně, avšak v řadě po sobě následujících velmi krátkých impulzů. Popis 
energetické bilance u mechanochemických reakcí je dále komplikován dalším 
významným parametrem – transportem energie do jádra mleté částice. Zde je třeba 
počítat s relaxací struktury, tím pádem její povrchová destrukce probíhá pouze 
částečně. K rozbití částice je potřebné, aby množství naakumulované energie 
dosáhlo určité hranice, a lze spekulovat, že pro úplnou destrukci je třeba, aby toto 
množství energie bylo shodné s energií částice.  

V tomto bodě vyvstává poměrně důležitá otázka a to – co je produktem této 
destrukce? Co se týče popisu dodané energie, dle teorie mletí je nejschůdnější cestou 
popsat tuto energii pomocí zvětšení povrchu mleté látky, kterého se zásluhou této 
energie dosáhne. Z chemického hlediska je však nutno vzít v potaz, že konkrétně 
vrstevnaté materiály jsou na jisté úrovni anizotropní, tudíž bude docházet 
k přednostní destrukci jejich struktury po vrstvách (delaminace). Anizotropie nám u 
těchto materiálů komplikuje výpočet Gibbsovy energie a následné porovnání 
vypočtené hodnoty s daty získanými pomocí termochemických metod. Pro sestavení 
odpovídající relace je třeba prozkoumat transformaci mechanické energie do 
reakčního procesu a do tvorby nové struktury produktu. 

Z chemického hlediska probíhá v dvojfázovém systému složeném z pevných 
částic a kapaliny nebo plynu chemická reakce v tenké vrstvě na povrchu částice, 
který má sám o sobě odlišné vlastnosti než vnitřní část pevného mletého media. 
Jistým východiskem pro popis změn hybností a energií, které se vymění během 
srážek mletých částic s agregáty mlecího zařízení nebo mezi sebou, by mohly být 
vhodné numerické modely. Pořád je však nutno brát v potaz komplikaci v podobě 
zhodnocení transportu energie od povrchu částice do jejího jádra. Je tedy zřejmé, že 
i když zahrneme do mechanismu mlecího procesu geometrické a fyzikální parametry 
dynamicky se měnícího systému, stále potřebujeme pro chemický popis informace o 
změnách struktury povrchu a vlivu teploty a tlaku, které nám popisují přeměnu 
v tepelnou energii a mohou nám umožnit hodnocení termodynamických parametrů 
reakce v teplotním a tlakovém poli.  

Jistým ukazatelem efektivity procesu mletí může být charakterizace destrukce 
jednotlivých částic v průběhu mlecí operace. Z tohoto důvodu může být užitečné 
porovnání materiálů s různou tvrdostí. Nabízí se provést sledování destrukce částic 
třeba na materiálu s nízkou tvrdostí. Takovým materiálem je například přírodní 
mastek, který byl během geologických procesů vystaven značným teplotním a 
tlakovým extrémům. Taková přírodní surovina obsahuje vedle čistého mastku 
(3MgO·4SiO2·H2O) často i další fáze, např. magnezit (MgCO3), dolomit 
(CaMg(CO3)2) nebo minerály skupiny chloritů. Přítomnost minerálů uhličitanů ve 
směsi materiálu může mít za následek, že při deformaci struktury materiálu dochází 
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k interakci s plynnou fází obsahující jak vodu (H2O), tak oxid uhličitý (CO2). V této 
úvaze vycházíme z analogie formování kaolinitu v kaolinu, kde dochází při 
transformaci živců v prvním kroku k tvorbě kyseliny uhličité (H2CO3). „Katalytický 
účinek“ vody tak spočívá v efektivnějším záchytu atmosférického CO2 za vzniku 
H2CO3, která interaguje s povrchy obsahujícími živce draselné (orthoklas 
K2O·Al2O3·6SiO2), sodné (albit Na2O·Al2O3·6SiO2) nebo vápenaté (anortit 
CaO·Al2O3·6SiO2), schopné tvořit málo rozpustné hydráty, viz např. rovnice (1.1): 

K�O ∙ Al�O� ∙ 6SiO� + H�O + CO� → Al�(Si�O�)(OH)� + 4SiO� + K�CO� 
 (1.1)  

S problematikou destrukce materiálů při mletí je spojen výše zmíněný pojem 
tvrdost. Je definován jako mechanická vlastnost materiálu vyjadřující odpor vůči 
vnikání jiného tělesa do povrchu.  

Vzhledem k náročnosti posouzení chemických procesů je vhodné začlenit do 
práce porovnání procesů probíhajících v kaolinitu (resp. kaolinu) a v mastku. Snaha 
o takové hodnocení se projevuje i v názvu práce. Práce se zabývá procesem vzniku 
dehydratované fáze (metamastku) jakožto analoga metakaolinu, ačkoliv tento analog 
nebyl připraven termickým procesem, neboť by během termického zpracování došlo 
k okamžité rekrystalizaci mastku na enstatit. V minulosti však byly publikovány 
práce, které se zabývaly strukturními změnami mastku (hlavně z hlediska ztráty 
uspořádanosti struktury) v důsledku vysokoenergetického mletí. V rámci těchto 
prací byla publikována a patentována příprava „metamastku“ mechanochemickou 
aktivací mastkové suroviny. Metamastkem se v této ráci rozumí produkty 
mechanochemického rozkladu mastku, případně mastkových surovin, a následné 
kalcinace těchto produktů při vhodné teplotě [18]. Tato práce se tedy zabývá 
zhodnocením mechanického působení na formování analoga metakaolinu a 
prověřováním možností jeho potenciálního využití jak ve velkoobjemových 
technologiích, tak i pro přípravu speciálních materiálů. Nejdůležitějším očekávaným 
výsledkem by měl být příspěvek do oblasti teorie mechanochemických reakcí.  
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2 TEORETICKÁ ČÁST 
2.1 FYLOSILIKÁTY 

Fylosilikáty tvoří důležité oddělení 9. třídy minerálů (silikátů), do nějž se řadí 
slídy, chlorit, serpentin, mastek a jílové minerály. [1] Základní stavební jednotkou 
všech fylosilikátů je tetraedr SiO4, který se třemi kyslíky propojuje do 
dvojrozměrných nekonečných sítí, kolmých na směr [001]. Základem struktury 
fylosilikátů je dvojrozměrně periodická síť tetraedrů SiO4, kde tři ionty O2- každého 
z nich jsou sdíleny se sousedními tetraedry a takto propojené tetraedry jsou 
uspořádány do sítí o obecném vzorci Si2O5

2-. Nedílnou součástí struktury 
fylosilikátů jsou sítě oktaedrů M(O,OH)6, které spolu sdílejí nejen vrcholy, ale i 
polovinu hran. Oktaedry jsou seskládány plochou oktaedru kolmo k [001], takže tři 
anionty kyslíku (nebo hydroxylu) tvoří spodní vrstvu, tři anionty tvoří horní vrstvu a 
mezi vrstvami jsou uloženy oktaedrické kationty, nejčastěji Al, Fe a Mg. [2] 

2.1.1 Soustava MgO-SiO2 

Nejvýznamnějším minerálem soustavy MgO-SiO2 je mastek, hydratovaný 
křemičitan hořečnatý s funkčním vzorcem Mg3(Si2O5)2(OH)2, tj. sumárně 
3MgO·4SiO2·H2O. Má vrstevnatou strukturu podobnou jílovým minerálům, která 
odpovídá za dobrou štěpnost a makroskopicky vrstevnaté struktury některých odrůd. 
Hustota je 2,6 – 2,8 g·cm-3. Struktura mastku nedovoluje rozsáhlejší substituci 
jinými prvky. 

Mastek ztrácí strukturní vodu při 700-900 °C. Za vyšších teplot se odštěpuje část 
SiO2 za vzniku metasilikátu MgO·SiO2 (viz rovnice (2.1)). [3] 

( ) OHSiOSiOMgO3OH4SiO3MgO 22222 ++⋅→⋅⋅    (2.1) 

Složení mastku je v blízkosti nejnižšího eutektika MgO-SiO2. První tavenina se 
tvoří v čistém minerálu při 1 543 °C. Pod touto teplotou jsou jedinými 
rovnovážnými fázemi metasilikát a cristobalit. MgSiO3 sám taje inkongruentně při 
1 557 °C za rozkladu na taveninu a forsterit [3] (2MgO·SiO2 [2]). Má tři modifikace: 
protoenstatit, klinoenstatit a enstatit (orthoenstatit), jež lze rozlišit rentgenovou 
difrakcí, i když mají podobnou strukturu. [3] 

2.2 METAKAOLIN 

Metakaolin (Al2O3·2SiO2) je pucolán získaný zahříváním jílů obsahujících kaolin 
při zhruba 600-900 °C. Nad tímto teplotním rozmezím rekrystalizuje za tvorby 
mullitu (Al6Si2O13) nebo spinelu (MgAl2O4) a amorfní siliky. [4] Metakaolin 
obvykle sestává z 50-55 % SiO2 a 40-45 % Al2O3. [5] Částice metakaolinu mají 
obvykle velikost v rozmezí 0,5-5 µm, jsou tedy jemnější než částice cementu, ale 
hrubší než částice mikrosiliky. [4] 
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2.2.1 Kaolin 

Hlavní složkou kaolinu je kaolinit, hydratovaný křemičitan hlinitý o přibližném 
složení Al2O3·2SiO2·2H2O. Ostatní minerály tvořící kaolin jsou křemen, 
muskovitové slídy a rutil. [6] Teoretické složení kaolinitu je 46,54 % SiO2, 39,5 % 
Al 2O3 a 13,96 % H2O. [4] Siloxanová síť kaolinitu je složena z tetraedrů SiO4 
spojených do hexagonálních struktur. Tetraedrické báze jsou přibližně koplanární a 
apikální kyslíkové atomy jsou spojeny s oktaedrickou sítí obsahující hliníkové a OH 
skupiny (síť gibbsitového typu). Jílové minerály na bázi kaolinitu obsahují dva 
druhy hydroxylových skupin: vnější hydroxylové skupiny nebo též vnitřní 
povrchové hydroxyly, a vnitřní hydroxylové skupiny. Frost a van der Gaalst 
pojmenovali tyto skupiny jako OuOH a InOH. OuOH skupiny se nachází na vnější, 
nesdílené rovině, zatímco InOH skupiny jsou lokalizovány na rovině sdílené 
s apikálními kyslíkovými atomy tetraedrické sítě. [7] 

2.2.2 Zdroje a výroba metakaolinu 

Hlavními zdroji metakaolinu jsou kaolinové nebo papírenské kaly po příslušném 
zpracování. Za normálních podmínek je kaolin poměrně stabilní. Po zahřátí na 650-
900 °C však ztrácí 14 % své hmotnosti v důsledku odštěpení hydroxylových skupin. 
Toto tepelné zpracování vede k rozbití struktury kaolinitu, takže vrstvy Al2O3 a SiO2 
se zvrásčí a ztrácí své uspořádání na delší vzdálenosti. Výsledným produktem 
dehydroxylace je metakaolin, vysoce reaktivní přechodná fáze, amorfní materiál 
s pucolánovou a latentně hydraulickou reaktivitou, použitelný v cementářských 
aplikacích. [4] 

2.2.3 Využití metakaolinu jako pojivového materiálu 

Metakaolin chemicky reaguje s hydratujícím cementem za tvorby modifikované 
pastovité mikrostruktury. Kromě toho přídavek metakaolinu zlepšuje 
zpracovatelnost, mechanické vlastnosti a trvanlivost betonu. Metakaolinový pucolán 
je definován jako silikátový materiál, který reaguje v přítomnosti vody s hydroxidem 
vápenatým za vzniku pojivových fází. Vedle toho jsou v poslední době využívány i 
alkalické materiály a geopolymery na bázi metakaolinu. [4] 

Metakaolin nachází využití v mnoha betonářských produktech, např. 
vysokohodnotný, vysokopevnostní a lehčené betony, prefabrikované betony pro 
architektonické, stavební, průmyslové a konstrukční účely, vláknocementové a 
ferro-cementové produkty, betony vyztužené skleněnými vlákny nebo malty, štuky, 
opravné materiály či omítky nádrží. Mezi výhody využívání metakaolinu 
v betonářské technologii patří zvýšení pevností v tahu za ohybu a v tlaku, snížení 
propustnosti, zvýšení odolnosti vůči chemickým vlivům, zvýšení trvanlivosti 
snížením vlivu alkalicko-křemičité reakce, snížení smrštění v důsledku shlukování 
částic vedoucího ke zhutnění betonu, zlepšení zpracovatelnosti a dohotovení betonu, 
snížení tendence k tvorbě výkvětů nebo zlepšení dohotovitelnosti, barvy a vzhledu. 
[8], [9] 
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2.2.4 Alkalická aktivace 

Mezi materiály mající potenciál snižovat environmentální zátěž průmyslu 
stavebních hmot patří i materiály na bázi alkalicky aktivovaného metakaolinu. 
Alkalická aktivace poskytuje pevné a trvanlivé pojivové materiály tvrdnoucí při 
teplotách nižších než 100 °C. Složení, struktura a vlastnosti reakčního produktu jsou 
silně ovlivněny měrným povrchem a složením původního kaolinu a typem a 
koncentrací aktivátoru. [10] 

Alkalická aktivace metakaolinu je exotermní proces sestávající ze tří kroků – 
počátečního a velmi rychlého procesu rozpouštění, následovaného indukční 
periodou, během níž dochází k poklesu množství vyměněného tepla, a konečně 
exotermního kroku reakce, během nějž dochází k vysrážení pojivového materiálu a 
po němž dochází k dalšímu poklesu vyměněného tepla. [11] 

2.2.5 Reakce metakaolinu s kyselinou fosforečnou 

Aktivací  metakaolinu kyselinou fosforečnou vznikají poly(fosfo-siloxo) skupiny 
−−−−−−− OSiOPOSi  . Tento materiál lze připravit zpracováním namíchané směsi 

při 60 °C po dobu 24 hod. Podle četných prací vykazují takto připravené materiály 
poměrně kvalitní mechanické vlastnosti. [12] 

2.3 MECHANOCHEMIE 

Počátkem minulého století zavedl W. Nernst klasifikaci jednotlivých chemických 
oborů podle druhu energie, která se na systém uplatňuje: termochemie, 
elektrochemie, fotochemie, aj. Název mechanochemie byl přiřazen reakcím 
iniciovaným mechanickou energií.  

Mletí dvou pevných látek vyvolává sérii přeměn – mechanická energie rozbíjí 
krystalovou strukturu a vede ke tvorbě trhlin a nových povrchů. V místě styku 
povrchů se pevné látky deformují a dokonce dochází k bodovému zahřívání až 
lokálnímu tání, kde nastávají exycitace vibračních stavů molekul, což vede 
k přetrhání vazeb. Tyto procesy nastávají v periodách asi 10-7 s, v nichž neexistuje 
tepelná rovnováha.  

Tato perioda, tzv. plazma fáze, je následována post plazma periodou o délce asi 
10-6 s nebo delší, během níž dojde v důsledku relaxačních procesů k rozptýlení 
energie za dosažení Maxwell-Boltzmannovy distribuce. Tyto post plazmatické 
reakce jsou zodpovědné za mnoho vzniklých produktů. [13] 

2.3.1 Mechanochemická aktivace kaolinitu 

Mechanochemická aktivace vede k výrazným změnám ve struktuře kaolinitu (v 
důsledku zvětšujícího se množství mřížkových defektů), v povrchové energii a 
v chemické reaktivitě. [7] Schrader zjistil, že krystalová struktura je deformována 
hlavně podél osy c a naopak nejodolnější je podél osy b. [14] Takahashi a Kohler 47 
zjistili, že dlouhodobé suché mletí (nad 36 hod) vede v důsledku kompletní 
destrukce kaolinitové struktury k tvorbě neuspořádané fáze a následně amorfního 
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materiálu. [15] Kristof a kol. pozorovali destrukci OH, AlOH, AlOSi a SiO vazeb 
v důsledku mechanické aktivace. [7] Rozpad krystalů kaolinitu odpovídá skutečné 
amorfizaci struktury charakterizované štěpením vazebných sil mezi shluky atomů a 
nevratným nahrazením atomových skupin. Produktem takovéto aktivace je xerogel 
s náhodnou strukturou obsahující vodu, který se vyvíjí v několika stupních přes 
mezistupně. [14] 

Důsledkem mechanochemické aktivace je bodové zahřívání kaolinitu, což má za 
následek dehydroxylaci kaolinitu na styčných bodech mezi mlecím mediem a 
kaolinitovými vrstvami. Předpokládá se, že se tak děje, když jsou v průběhu mletí 
kaolinitové vrstvy zhutněny mezi mlecími koulemi z korozivzdorné oceli. To je 
důvod, proč se dehydroxylace kaolinitu zintenzivňuje s rostoucí dobou mletí. 
Teplota celého materiálu se možná zvýší pouze minimálně, zatímco zvýšení teploty 
na styku dvou kaolinitových vrstev bude intenzivní. 

Představa migrace protonů v průběhu perkusního mletí a jejich kombinace 
s hydroxylovými skupinami je již delší dobu známá. Obecně přijímaná představa 
dehydroxylace kaolinitu je založena na interakci dvou hydroxylových skupin ve 
dvoukrokovém procesu za vzniku molekuly vody transferem protonu, kdy v mřížce 
zůstane chemicky vázaný kyslík v podobě superoxidového aniontu. Tento fenomén 
je znám jako prototropie. [16],[17] V počáteční fázi dochází k odštěpení protonů 
z hydroxylových skupin umístěných v rovině sdílené mezi tetraedrickou a 
oktaedrickou sítí, v pozdějších fázích podléhají prototropii i hydroxyly lokalizované 
na nesdílených rovinách oktaedrických sítí. [17] 

2.3.2 Mechanochemická aktivace mastku 

Endotermická dehydroxylace mastku nastává při 870–1 050 °C a vede k asi 4% 
úbytku hmotnosti. Rekrystalizace výsledné enstatitové (MgO·SiO2) fáze je prakticky 
okamžitá a je doprovázena separací fáze bohaté na SiO2, která při dalším zahřívání 
rekrystalizuje na cristobalit.  

Delaminace a ztráta krystalinity způsobené tangenciálním napětím v mlýnech 
různého typu byly pozorovány mnoha autory. [18] Ptáček a kol. [18] se zabývali 
přípravou amorfní delaminované a dehydroxylované fáze vzniklé 
mechanochemickou aktivací mastku. Zatímco mechanismus dehydroxylace nebyl 
ovlivněn mechanickým zpracováním, chování a fázové složení vzorku během 
tepelného zpracování bylo odlišné oproti původnímu mastku. Plně delaminovaný a 
amorfizovaný mastek zpracovaný při teplotách nižších než 800 °C zůstal amorfní. 
Tato fáze byla pojmenována jako metamastek, analogicky ke vztahu mezi 
kaolinitem a metakaolinitem.  [18] 
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3 EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 
3.1 PŘÍPRAVA VZORK Ů 

Samotná příprava sestává ze dvou kroků – aktivace mastkové suroviny a následné 
kalcinace připraveného meziproduktu.  

3.1.1 Mechanochemická aktivace mastku 

Vibrační mlýn VM4 
Attritor Netzsch Attritor 
Orientační stanovení energie mletí 

• Bondova rovnice (vibrační mlán, attritor) 
• Měření spotřeby elektrické energie (attritor) 

3.1.2 Kalcinace delaminovaného mastku 

700 °C; 750 °C a 800 °C 
Nárůst teploty 300 °C/hod, výdrž 1 hod, ochlazení na 200 °C, dochlazení 
v exsikátoru 

3.1.3 Sledování reaktivity připravených vzorků s roztoky aktivátorů 

50% NaOH 
50% KOH 
20% Na2CO3 

sodné vodní sklo 
Ca(OH)2 
0,5M H3PO4 

3.2 ANALÝZA VSTUPNÍCH SUROVIN A PRODUKT Ů 

Optická emisní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem (ICP-OES) 
• stanovení prvkového složení vstupních surovin 

Rentgenová difrakční analýza (XRD) 
• sledování vlivu mechanochemické aktivace a následné kalcinace na fázové 

složení produktu 
Simultánní termogravimetrická a diferenční termická analýza (TG-DTA) 

• sledování vlivu mechanochemické aktivace na změny ve struktuře 
materiálu při zvýšených teplotách 

Infračervená spektroskopie s Fourierovou transformací 
• sledování rozpadu jednotlivých vazeb v surovině v průběhu 

mechanochemické aktivace 
rentgenová fotoelektronová spektrometrie 

• studium případných změn oxidačních stavů prvků v surovině 
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skenovací elektronová mikroskopie 
• sledování vlivu mletí na mikrostrukturu suroviny s rozložení prvků 
v surovině 

laserová analýza velikostí částic 
• sledování vlivu mechanochemické aktivace a následné kalcinace na 

granulmetrii suroviny 
stanovení měrného povrchu metodou BET 

• sledování změn měrného povrchu suroviny s dobou mletí a teplotou 
kalcinace 

izotermická kalorimetrie 
• sledování reaktivity připravených produktů s roztoky aktivátorů 
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4 VÝSLEDKY A DISKUZE 

4.1 MECHANOCHEMICKÁ AKTIVACE MASTKOVÉ SUROVINY 

Dlouhodobé mletí mastkové suroviny ve vysokoenergetických mlýnech se 
výrazně projevilo na její struktuře, morfologii i výstupech z termické analýzy. 

 
4.1.1 Vliv na strukturu materiálu 

Snad nejnázorněji ilustrují průběh mechanochemického procesu diagramy na Obr. 
1, kdy při mletí mastkové suroviny H70 došlo k výraznému snížení krystalinity 
materiálu. Během mletí došlo ke značné redukci intenzity všech píků, příslušejících 
mastku (T), klinochloru (C) a muskovitu (M). Tento jev však nebyl pozorován v 
případě píků náležících křemenu. Ten díky své tvrdosti (Mohsova tvrdost 6-7), 
vyplývající z prostorového uspořádání sítě tetraedrů, mnohem snáze odolává 
tangenciálnímu napětí produkovanému mlecím zařízením než fylosilikátové fáze, 
jejichž vrstevnaté struktury jsou mletím snáze rozrušeny.  

 
Obr. 1 Úbytek intenzity píků jednotlivých fází mastkové suroviny H70 v průběhu 

mechanochemické aktivace v promíchávaném mlýně Netsch Attritor (T – mastek, C 
– klinochlor, M – muskovit, Q – křemen)  

V případě mechanochemické aktivace mastkové suroviny KT1 v časech 30 min; 
60 min a 90 min rovněž došlo k výraznému rozbití krystalové struktury všech tří 
hlavních fází (Obr. 2). Ve srovnání se surovinou H70 se ukazuje, že díky výrazně 
vyššímu zastoupení mastku na úkor fází s vyšší Mohsovou tvrdostí měly produkty 
mechanochemické aktivace více amorfní charakter.  
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Obr. 2 Úbytek intenzity píků jednotlivých fází mastkové suroviny KT1 v průběhu 
mechanochemické aktivace v promícháváném mlýně Netsch Attritor (T – mastek, D 
– dolomit, M – magnezit) 

Diagram na Obr. 3 reprezentuje výsledky infračervené spektroskopie původní a 
mechanochemicky aktivované mastkové suroviny H70 v attritoru. Potvrzuje 
destrukci jednotlivých vazeb v obou hlavních fylosilikátových fázích. Rozpad 
brucitových vrstev je ilustrován úbytkem intenzity valenčních (3674 cm-1) a 
deformačních pásů (665 cm-1) Mg-OH a pásu Mg-O vazby (505 cm-1). Pokles 
intenzit valenčních (947 cm-1) a deformačních pásů (409 cm-1) Si-O poukazuje na 
rozklad tetraedrických sítí. V průběhu mletí dochází i k přerušení vazeb Si-O-Mg 
(valenční pás 459 cm-1), reprezentujících propojení tetraedrických a oktaedrických 
sítí. Z grafů můžeme rovněž pozorovat postupnou dehydroxylaci v podobě úbytků 
valenčních pásů mezivrstevných OH skupin (3546 cm-1 a 3396 cm-1). 
V klinochlorové fázi dochází i k rozštěpení vazeb Al-O v tetraedrické síti (812 cm-1) 
a vodíkových můstků (SiAl)O-OH (752 cm-1) mezi vrstvou a mezivrstevnou 
brucitovou sítí. [18], [19] 
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Obr. 3 Infračervená spektra původní a mechanochemicky aktivované mastkové 

suroviny H70 v attritoru 

Z grafu na Obr. 4 lze pozorovat zánik vazeb v mastkové surovině KT1 během 
mechanochemické aktivace suroviny v attritoru. Obdobně jako v případě suroviny 
H70 jsou patrné úbytky valenčních (967 cm-1) a deformačních pásů Si-O (409 cm-1) a 
také valenčních (3674 cm-1) a deformačních (667 cm-1) pásů Mg-OH.  Naopak 
dochází k mírnému zvyšování intenzity píku příslušejícímu uhličitanovým skupinám 
(1441 cm-1), což může do jisté míry naznačovat karbonataci produktů 
mechanochemické aktivace. [18], [20] 
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Obr. 4 Infračervená spektra původní a mechanochemicky aktivované mastkové 

suroviny KT1 v attritoru 

4.1.2 Vliv mletí na morfologii materiálu 

Během mletí docházelo vedle rozbití krystalové struktury a vazeb v materiálu také 
ke zmenšení velikosti jeho částic a zvětšení jeho měrného povrchu. Z údajů v Tab. 1 
vyplývá, že při mletí ve vibračním mlýně docházelo sice k intenzivnějšímu 
zdrobňování částic suroviny, ale zároveň také k jejich výraznější aglomeraci. U 
attritoru naopak velikost částic s narůstající dobou mletí stále klesala. Pokles 
velikosti částic s dobou mletí u suroviny KT1 popisuje Tab. 2. Z ní lze vyčíst, že 
původní surovina byla jemnější oproti surovině H70, nicméně v průběhu mletí došlo 
víceméně k vyrovnání rozdílů ve velikostech částic obou surovin.  

Tab. 1 Vliv doby mletí ve vibračním mlýně a v attritoru na velikost částic (d50) 
mastkové suroviny H70 

t [min] VM4 [µm] Attritor [µm] 
0 15,89 15,89 
10 3,95 6,61 
20 5,03 4,19 
30 5,40 3,64 
60 7,78 3,23 
90 3,28 1,47 
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Tab. 2 Vliv doby mletí v attritoru na velikost částic (d50) mastkové suroviny KT1 

t [min] d50 [µm] 
0 9,68 
30 3,54 
60 2,07 
90 1,73 

Snímky mikrostruktury původní suroviny a materiálu po mechanochemické úpravě 
v promíchávaném mlýně jsou zobrazeny na Obr. 5. V průběhu mletí docházelo 
k postupnému rozrušování původní lístkové struktury mastkové suroviny. Po 
90 minutách mletí měly částice mechanochemicky upravené suroviny vzhled 
neuspořádaných aglomerátů. 

 

Obr. 5 Snímky vlivu mechanochemického zpracování v promíchávaném mlýně 
Netsch attritor na mikrostrukturu mastkové suroviny H70 

4.1.3 Výsledky termických metod 

Jak je patrné z TG (Obr. 6) a DTA (Obr. 7) křivek, při mechanochemickém 
zpracování mastkové suroviny docházelo k dehydroxylaci suroviny za vzniku 
molekul vody, v souladu s případem mechanochemické aktivace kaolinitu. Nový 
zlom na TG křivce spolu s novými píky na DTA křivkách v oblasti kolem 100 °C 
indikují přítomnost fyzikálně vázané vody, která se při dané teplotě z materiálu 
odpaří. Postupný úbytek intenzity endotermního píku při 590 °C indikuje 
rozrušování oktaedrické sítě v mezivrství chloritové fáze v průběhu mletí, přičemž 
po 90 minutách je struktura této vrstvy prakticky kompletně rozbitá, jak ostatně 
dokazují již výše uvedené výsledky XRD analýzy. Mechanochemické zpracování 
vedlo i k rozšíření endotermního píku při cca 840 °C, odpovídajícího dehydroxylaci 
mastkové i klinochlorové fáze. Tento jev byl způsoben molekulami vody chemicky 
koordinovanými ve struktuře suroviny. Zvyšující se podíl amorfní fáze a její 
transformace na krystalické vysokoteplotní produkty se na DTA křivce projevily 

0 min 90 min 
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zintenzivněním exotermního píku při asi 900 °C. Zároveň došlo i k posunu vrcholu 
píku k nižším teplotám.  

 
Obr. 6 Vliv doby mechanochemického zpracování na TG křivky mastkové 

suroviny H70 

 
Obr. 7 Vliv doby mechanochemického zpracování na DTA křivky mastkové 

suroviny H70 
 

Vliv mechanochemické aktivace na termickou stabilitu mastkové suroviny KT1 je 
uveden na Obr. 8 a Obr. 9. Obdobně jako u suroviny H70 dochází k uvolňování 
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molekul vody, které byly ve struktuře materiálu vázány fyzikálními nebo 
chemickými silami. Zvýšení povrchu v důsledku mletí vedlo k separaci efektů 
příslušejících uhličitanovým fázím, což posléze vedlo ke snížení teploty rozkladu 
dolomitové fáze. Podle klesající intenzity efektu náležejícího jejímu rozkladu lze 
usuzovat, že část původně dolomitického MgCO3 se u mechanochemicky 
zpracovaného materiálu rozkládá již při teplotách odpovídajících rozkladu 
magnezitu. Nepředpokládáme-li změny chemického složení magnezitu nebo 
dolomitu, pak mohlo dojít k posuvu rovnovážné teploty rozkladu a pravděpodobně 
také posuvu teploty, při níž proces běží nejrychleji, v důsledku změn složení okolní 
atmosféry, tedy obsahu CO2. Je třeba také respektovat nové efekty na DTA křivkách 
suroviny, na nichž se po mechanochemické úpravě nově objevují jak endotermní 
efekt odpovídající dehydroxylaci mastkové fáze, tak i exotermní efekt příslušející 
krystalizaci vysokoteplotních produktů, přičemž u DTA křivky původní suroviny se 
tyto dva efekty překrývaly s počátkem rozkladu dolomitického CaCO3.   

 

Obr. 8 Vliv doby mechanochemického zpracování na TG křivky mastkové 
suroviny KT1 
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Obr. 9 Vliv doby mechanochemického zpracování na DTA křivky mastkové 

suroviny KT1 

4.1.4 Orientační stanovení energie mletí 

Z Tab. 3 lze vyčíst, že orientační hodnoty energie mletí se u obou použitých 
mlýnů i metod značně liší. Energie vynaložená za 60 min mletí je u vibračního 
mlýnu cca 10× vyšší nežli u attritoru, přičemž jak již bylo zmíněno výše, míra 
rozbití struktury výchozího materiálu je u obou mlýnů v daný časový úsek 
srovnatelná. Energie stanovená pomocí měření proudu při zátěži a napětí je zhruba 
3×vyšší než v případě stanovení pomocí Bondovy rovnice. Metoda stanovení 
energie mletí pomocí Bondovy rovnice je ovšem navržena pro jemné mletí, 
v případě velmi jemného mletí, ultra jemného mletí nebo mletí doprovázeného 
mechanochemickými procesy již neposkytuje dostatečně přesné výsledky. Mnohem 
přesnější hodnoty tedy poskytuje výpočet energie mletí pomocí měření proudu při 
zátěži a napětí. Lze tedy konstatovat, že pro prakticky úplnou amorfizaci mastkové 
suroviny je potřeba energie v hodnotách řádově stovek Joulů na gram mletého 
materiálu.   

Tab. 3 Orientační hodnoty energie na 1 g mletého materiálu vynaložené při mletí 
po dobu 60 min 

metoda mlýn energie mletí [J] 
Bondova rovnice VM4 1 883,67 – 2 152,77 
Bondova rovnice attritor 221,7 – 253,37 
měření příkonu attritor 632,06 – 711,07 
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4.2 KALCINACE MECHANOCHEMICKY UPRAVENÉ SUROVINY 

Kalcinace vzorků připravených mechanochemickou aktivací obou mastkových 
surovin po různou dobu měla další vliv na vlastnosti zkoumaných vzorků, a to 
z hlediska fázového složení, morfologie i chování při tepelném zpracování. 

4.2.1 Vliv kalcinace na fázové složení suroviny 

Fázové složení suroviny H70 po kalcinaci při 700 °C, 750 °C a 800 °C je 
zobrazeno na Obr. 10, Obr. 11 a Obr. 12. Z Obr. 10 lze pozorovat vymizení téměř 
všech klinochlorových píků, s výjimkou píku odpovídajícího částečně 
dehydratované fázi, přičemž u vzorků mletých po dobu 60 a 90 min při tepelném 
zpracování prakticky vymizí i tento pík. Při 750 °C vymizí pík při 6,23° u všech tří 
vzorků, tj. klinochlorová fáze byla kompletně dehydratována. Po kalcinaci na 
800 °C sice zůstává u vzorku mletého po dobu 30 min částečně zachována mastková 
fáze, nicméně u všech vzorků již započala krystalizace vysokoteplotních fází – 
enstatitu, forsteritu a diopsidu (Obr. 12). Intezity píků příslušejících těmto fázím 
jsou vyšší u vzorků mletých po delší časové intervaly. Vzorek mletý po dobu 30 min 
měl největší velikost částic, a tudíž u něj došlo k nejméně intenzivní přeměně 
tepelným zpracováním. 

 
Obr. 10 Fázové složení mechanochemicky upravené suroviny H70 po kalcinaci 

při 700 °C (T – mastek, D – dolomit, Q – křemen. C - klinochlor) 
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Obr. 11 Fázové složení mechanochemicky upravené suroviny H70 po kalcinaci 

při 750 °C (T – mastek, M – muskovit, Q – křemen) 

 
Obr. 12 Fázové složení mechanochemicky upravené suroviny H70 po kalcinaci 

při 800 °C (E – enstatit, F – forsterit, D – diopsit) 

Z diagramů na Obr. 13 a Obr. 14 je zřejmé, že zahříváním směsi dochází při 
kalcinaci na 700 °C k rozkladu jedné z minoritních fází – magnezitu na periklas 
(MgO). Další nárůst teploty ukazuje, že při 750 °C dochází k vymizení píku 
dolomitu a také k mírnému snížení intenzit píků zbylého mastku.  
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Obr. 13 Fázové složení mechanochemicky upravené suroviny KT1 po kalcinaci 
při 700 °C (T – mastek, Q – křemen, D – dolomit, P – periklas)

 
Obr. 14 Fázové složení mechanochemicky upravené suroviny KT1 po kalcinaci 

při 750 °C (T – mastek, Q – křemen, P – periklas) 

Na difraktogramu produktu kalcinace při 800 °C (Obr. 15) lze pozorovat tvorbu 
vysokoteplotních produktů, tvořených převážně enstatitem. Získaný výstup 
dokumentuje, že při teplotách nad 800 °C mizí prakticky všechen mastek a dominuje 
enstatit. Současně se ztrácí amorfní charakter produktu a vznikají uspořádanější 
struktury. Opět došlo k zintenzivnění tvorby periklasu. Poměrně významný rozdíl 
lze nalézt v difraktogramech vzorku mletého po dobu 30 min a vzorků mletých po 
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dobu 60 a 90 min. U prvního jmenovaného vzorku lze pozorovat pík volného vápna, 
vzniklého kalcinací dolomitu, zatímco u zbylých dvou lze namísto tohoto píku 
pozorovat pík v pozici 29,77°. Tento pík přísluší vápníkem modifikovanému 
enstatitu (Mg0,916Ca0,084SiO3), což by indikovalo zabudování uvolněného volného 
vápna do struktury vzniklého enstatitu v podobě částečné náhrady fáze MgO fází 
CaO v rozsahu 8,4 %. 

 
Obr. 15 Fázové složení mechanochemicky upravené suroviny KT1 po kalcinaci 

při 800 °C (T – mastek, E – enstatit, Q – křemen, Ec – modifikovaný enstatit, L – 
volné vápno, P – periklas) 

4.2.2 Vliv kalcinace na chování při termické analýze 

Z TG křivek mechanochemicky aktivovaných mastkových surovin H70 (Obr. 16, 
Obr. 17 a Obr. 18) lze usuzovat, že při kalcinaci byl odstraněn zbytek přítomné 
vody. U některých vzorků kalcinovaných při 800 °C mohlo dojít k oxidaci 
vzdušným kyslíkem, případně k jiné chemické reakci, která se projevila nárůstem 
TG křivky nad hodnotu 100 %. Z DTA (Obr. 19, Obr. 20 a Obr. 21) křivek lze 
pozorovat téměř kompletní rozklad mezivrstevné brucitové vrstvy v chloritické fázi 
po kalcinaci při 700 °C a 750 °C. Z diagramu na Obr. 21 lze vypozorovat téměř 
úplné vymizení endotermního efektu odpovídajícího dehydroxylaci mastku a 
klinochloru. Při této teplotě došlo k výrazné rekrystalizaci amorfních fází na enstatit 
a další vysokoteplotní produkty (forsterit, diopsid).  
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Obr. 16 TG křivka mechanochemicky aktivované mastkové suroviny H70 

kalcinované při 700 °C po dobu 1 hod 

 
Obr. 17 TG křivka mechanochemicky aktivované mastkové suroviny H70 

kalcinované při 750 °C po dobu 1 hod 
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Obr. 18 TG křivka mechanochemicky aktivované mastkové suroviny H70 

kalcinované při 800 °C po dobu 1 hod 

 
Obr. 19 DTA křivka mechanochemicky aktivované mastkové suroviny H70 

kalcinované při 700 °C po dobu 1 hod 
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Obr. 20 DTA křivka mechanochemicky aktivované mastkové suroviny H70 

kalcinované při 750 °C po dobu 1 hod 

 
Obr. 21 DTA křivka mechanochemicky aktivované mastkové suroviny H70 

kalcinované při 800 °C po dobu 1 hod 
 

Rovněž u mechanochemicky upravené suroviny KT1 došlo po kalcinaci 
k odpaření většiny vody vzniklé při mechanochemickém zpracování (Obr. 22, Obr. 
23 a Obr. 24). Na DTA křivkách (Obr. 25, Obr. 26 a Obr. 27) lze pozorovat 
postupný úbytek mastkové fáze i fází uhličitanových. S výjimkou vzorku mletého po 
dobu 30 min již nejsou na DTA křivkách po kalcinaci na 700 °C (Obr. 25) 
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pozorovány píky příslušející rozkladu dolomitického MgCO3, při kalcinaci na 
750 °C (Obr. 26) již tento pík kompletně vymizel i na DTA křivce vzorku mletého 
po nejkratší časový interval. U DTA (Obr. 27)vzorků kalcinovaných při 800 °C lze 
pozorovat pík rekrystalizace enstatitu pouze u vzorku aktivovaného po dobu 30 min, 
což značí, že u zbylých dvou vzorků byl již veškerý metamastek přeměněn na 
enstatit, případně modifikovaný enstatit.  

 
Obr. 22 TG křivka mechanochemicky aktivované mastkové suroviny KT1 

kalcinované při 700 °C po dobu 1 hod 

 
Obr. 23 TG křivka mechanochemicky aktivované mastkové suroviny KT1 

kalcinované při 750 °C po dobu 1 hod 
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Obr. 24 TG křivka mechanochemicky aktivované mastkové suroviny KT1 

kalcinované při 800 °C po dobu 1 hod 

 
Obr. 25 DTA křivka mechanochemicky aktivované mastkové suroviny KT1 

kalcinované při 700 °C po dobu 1 hod 
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Obr. 26 DTA křivka mechanochemicky aktivované mastkové suroviny KT1 

kalcinované při 750 °C po dobu 1 hod 

 
Obr. 27 DTA křivka mechanochemicky aktivované mastkové suroviny KT1 

kalcinované při 800 °C po dobu 1 hod 
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4.3 REAKTIVITA P ŘIPRAVENÝCH ROZTOK Ů 

4.3.1 Reaktivita v zásaditém prostředí 

Jak ukazují následující diagramy, reaktivita metamastku je značně závislá na síle 
použité zásady.  

4.3.1.1 Reakce s NaOH 

Hned v prvních minutách reakce mechanochemicky upravené mastkové suroviny 
s 50% roztokem NaOH (Obr. 28) lze pozorovat poměrně výrazný pík příslušející 
počátečnímu smáčení a rozpouštění materiálu v zásaditém prostředí. Tento pík není 
následován žádným dalším efektem, navíc z křivky celkového vývinu tepla v čase 
lze vyčíst výrazné zpomalení rychlosti alkalické aktivace po cca 10 hod. Reakce 
nekalcinované suroviny tedy probíhá poměrně rychle a je z výrazné části dokončena 
již v úvodních hodinách po smísení.  

 
Obr. 28 Reaktivita mechanochemicky upravené mastkové suroviny H70 

v prostředí 50% NaOH 

Jak ukazuje Obr. 29, surovina kalcinovaná při 700 °C reaguje v prostředí NaOH 
mnohem pozvolněji. U všech tří křivek lze pozorovat opět pouze pík počátečního 
rozpouštění. Vzhledem k tomu, že teplo uvolněné po počátečním rozpouštění je 
nenulové, lze tento průběh hydratační křivky přisoudit pozvolnému rozpouštění a 
pomalé přeměně rozpuštěných částic na gel. 
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Obr. 29 Reaktivita mechanochemicky upravené mastkové suroviny H70 

kalcinované při 700 °C v prostředí 50% NaOH 

V porovnání se surovinou H70 nastává u suroviny KT1 (Obr. 30) výrazně vyšší 
vývin tepla v iniciační periodě, rovněž celkový vývin tepla je vyšší. Vývin reakčního 
tepla u vzorků mletých po dobu 60 a 90 min je navíc pozvolnější. 

 

Obr. 30 Reaktivita mechanochemicky upravené mastkové suroviny KT1 
v prostředí 50% NaOH (surovina aktivovaná po dobu a) 0 min; b) 30 min; c) 

60 min; d) 90 min) 
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Obdobně jako u suroviny H70, i zde měla kalcinace při 700 °C vliv na průběh 
reakce metamastku s NaOH v podobě nižší intenzity vývinu tepla v iniciační periodě 
a celkově pozvolnějšího průběhu alkalické aktivace (viz Obr. 31). Obdobně jako u 
suroviny H70 byl na hydratačních křivkách suroviny KT1 kalcinované při 700 °C 
pozorován pouze pík počátečního rozpuštění, nicméně z křivky vývinu hydratačního 
tepla v čase lze opět usuzovat, že alkalická aktivace suroviny měla velmi pozvolný 
průběh.  

 
Obr. 31 Reaktivita mechanochemicky upravené mastkové suroviny KT1 

kalcinované při 700 °C v prostředí 50% NaOH 

4.3.2 Reaktivita v kyselém prostředí 

Kvůli poměrně značnému počátečnímu vývinu tepla metamastku v prostředí 
H3PO4 musel být nakonec pro účely sledování průběhu hydratace a vývinu 
reakčního tepla na izotermickém kalorimetru použit velmi zředěný roztok o 
koncentraci 0,5 mol·dm-3.  

4.3.2.1 Reakce s H3PO4  

Z grafů na Obr. 32 lze vypozorovat, že již v prostředí značně zředěné kyseliny 
fosforečné dochází k poměrně intenzivnímu vývinu tepla po vmísení metamastku 
připraveného ze suroviny H70. Nejnižší počáteční vývin tepla měl nemletý vzorek, 
který byl pouze kalcinován, nejvyšší intenzita píku počátečního rozpouštění byla 
naopak pozorována u vzorku mletého po dobu 30 min. U vzorků mletých po dobu 
30 a 60 min byl na kalorimetrické křivce pozorován pík s vrcholem po asi 14 hod, 
příslušející patrně tvorbě kondenzačních produktů, zatímco u vzorku mletého po 
dobu 90 min byl tento pík výrazně oddálen a jeho vrchol zřejmě nastal až po 
několika dnech. 
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Obr. 32 Reaktivita mechanochemicky upravené mastkové suroviny H70 

kalcinované při 700 °C v prostředí H3PO4  

Reakce mechanochemicky aktivované suroviny KT1, kalcinované při 700 °C, 
probíhala výrazně pozvolněji než v případě suroviny H70 (viz graf na Obr. 33). 
Vrcholy píků kondenzace metamastku v prostředí 0,5 M H3PO4 nastaly až po cca 
50 hod (surovina připravená mletím po dobu 30 a 60 min), u suroviny mleté po dobu 
90 min dokonce až po cca 100 hod. 

 
Obr. 33 Reaktivita mechanochemicky upravené mastkové suroviny KT1 

kalcinované při 700 °C v prostředí H3PO4 
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5 ZÁV ĚR 
V rámci práce byly studovány možnosti přípravy metamastku, jakožto rentgen-

amorfní delaminované a dehydroxylované mastkové fáze, a také byly na laboratorní 
úrovni ozkoušeny některé možnosti jeho následného uplatnění v technologiích 
anorganických pojiv. Kvůli nemožnosti přípravy této fáze prostou tepelnou 
dehydroxylací z důvodu okamžité rekrystalizace produktu na enstatit bylo nutné 
postupovat ve dvou krocích – provést delaminaci a dehydroxylaci suroviny 
prostřednictvím tzv. mechanochemické aktivace, v tomto případě mletí ve vhodném 
vysokoenergetickém mlecím zařízení, a následné kalcinace připravené suroviny, při 
níž byla odejmuta většina molekul vody vzniklých během výše zmíněné 
mechanochemické aktivace. V práci byly studovány dvě suroviny o odlišném 
chemickém i fázovém složení – chloritická mastková surovina H70 se zvýšeným 
obsahem Al2O3, sestávající převážně z fází klinochloru, mastku a částečně i křemene 
a využívaná hlavně v keramických technologiích, a dolomitická mastková surovina 
KT1 o výrazně vyšším obsahu mastkové fáze, doprovázené fázemi dolomitu a 
magnezitu, využívaná např. jako plnivo v průmyslu barev a laků, papírenském 
průmyslu nebo při výrobě umělých hmot. Možnost uplatnění připraveného 
metamastku byla pozorována prostřednictvím sledování reaktivity v roztocích 
alkalických aktivátorů (NaOH, KOH, Na2CO3, sodné vodní sklo), v suspenzi 
hydroxidu vápenatého a v roztoku kyseliny fosforečné. 

 Pro účely studia vlivu aplikované mechanické energie na strukturu, morfologii a 
vlastnosti mastkové suroviny H70, byla zvolena dvě různá mlecí zařízení – vibrační 
mlýn VM4 a promíchávaný mlýn Netzsch Attritor. Mastková surovina KT1 byla 
aktivována pouze v attritoru. Z výsledků XRD analýz vyplynulo, že postup, při 
němž bylo aktivováno 100 g suroviny v attritoru vykazoval nižší účinnost aktivace 
s ohledem na úbytek krystalinity produktu po 10 min mletí, nicméně při 
dlouhodobějším zpracování byla tato technologie o něco účinnější než 
mechanochemická aktivace 25 g téže suroviny ve vibračním mlýně. Z přítomných 
fází docházelo vlivem mechanochemického působení nejsnáze k rozkladu fáze 
mastkové, poměrně ochotně byla rozbíjena i struktura fáze klinochlorové. Naopak 
zcela odolná byla fáze křemene díky stabilnější, prostorové síti tetraedrů. Štěpení 
vazeb obou hlavních fylosilikátových fází suroviny H70 probíhalo snáze v attritoru. 
Z FTIR-ATR analýzy vyplynulo, že nejsnáze se ze sledovaných vazeb štěpily vazby 
Mg-OH přítomné jak v mastkové, tak i v klinochlorové fázi. Již od úvodních minut 
mletí docházelo k rychlejšímu štěpení vazeb při mletí suroviny v attritoru než při 
mletí ve vibračním mlýně. XPS analýza prokázala, že při mechanochemické aktivaci 
nedocházelo ke změnám chemických stavů jednotlivých prvků. Z hlediska 
morfologie docházelo při mechanochemickém zpracování k dezintegraci původně 
lístkové struktury mastkové suroviny a při delších časech mletí potom k tvorbě 
neuspořádaných agregátů. V průběhu mletí klesala velikost částic a zvyšoval se 
měrný povrch suroviny, nicméně vzhledem ke skutečnosti, že měrný povrch byl 
stanoven pomocí metody BET, docházelo při delších časech mletí v důsledku již 
zmíněné aglomerace rozemletých částic k poklesu jeho naměřených hodnot. 



 35 

Intenzivnější aglomerace nastávala mezi 30 min a 60 min mechanochemické 
aktivace. Při zpracování suroviny KT1 bylo dosaženo vyšší hodnoty měrného 
povrchu po 30 min mletí než tomu bylo u suroviny H70. Dlouhodobé mletí ve 
vysokoenergetickém mlecím zařízení mělo rovněž výrazný vliv na chování 
materiálu při tepelném zpracování. Značná mechanická energie, dodaná mlecím 
zařízením, způsobila dehydroxylaci fylosilikátových fází a za vzniku molekul vody, 
které byly jak chemicky koordinovány ve struktuře upraveného materiálu, tak i 
fyzikálně adsorbovány na jeho povrchu. Fyzikálně vázaná voda se projevila na DTA 
křivkách přítomností endotermního efektu při zhruba 100 °C. Tento efekt při delších 
mlecích časech slábl, což indikovalo částečné odpaření takto vzniklé vody již 
v mlecí komoře, v níž došlo během mletí v důsledku disipace dodané energie ke 
znatelnému nárůstu teploty. Dehydroxylace fylosilikátových fází v průběhu mletí se 
projevila i snížením plochy příslušných endotermních efektů, stále se zvyšující 
množství amorfní fáze v materiálu pak mělo za následek nárůst intenzity 
exotermního efektu příslušejícího rekrystalizaci materiálu na vysokoteplotní 
produkty. Orientačním stanovením energie mletí bylo prokázáno, že potřebná 
množství dodané energie se pohybuje ve stovkách J na gram mastkové suroviny. 

Kalcinace suroviny H70 vedla postupně k vymizení klinochlorové i mastkové 
fáze a jejich rekrystalizaci na vysokoteplotní produkty. Mastek rekrystalizoval na 
enstatit, klinochlor na enstatit a forsterit, a dolomit pravděpodobně reagoval 
s molekulami SiO2 uvolněnými při rozkladu fylosilikátových fází za vzniku 
diopsidu. K postupné rekrystalizaci mastku na enstatit docházelo i u vzorku KT1, 
zde obsažený dolomit však v tomto případě přecházel na periklas a volné vápno, 
které se navíc u vzorků mletých po delší časové intervaly (60 a 90 min) 
zabudovávalo do struktury vznikajícího enstatitu a nahrazovalo v něm MgO 
v rozsahu 8,4 %. Velikost částic mechanochemicky upravené suroviny narůstala 
s teplotou kalcinace zprvu pouze minimálně, nicméně při rekrystalizaci 
vysokoteplotních produktů docházelo k výraznému zhrubnutí částic metamastku, 
které je tím intenzivnější, čím jemnější byly částice po mechanochemické aktivaci. 
Zvyšující se teplota kalcinace také měla za následek odpaření většiny chemicky 
vázané vody, která zůstala ve struktuře po mechanochemické aktivaci.  

Reaktivita připravených vzorků metamastku byla značně závislá jak na způsobu 
přípravy vzorku (doba mechanochemické aktivace, teplota kalcinace), tak i na síle 
použité zásady. Obecně lze říci, že u vzorků, u kterých při kalcinaci nenastala 
krystalizace vysokoteplotních produktů, roste reaktivita s rostoucí dobou mletí. U 
vzorků kalcinovaných při 800 °C je naopak pozorován opačný trend, neboť při této 
teplotě již došlo k částečné transformaci amorfního produktu na vysokoteplotní fáze 
(převážně enstatit), přičemž účinnost transformace byla tím vyšší, čím menší byla 
velikost částic suroviny po mechanochemickém zpracování. Z kalorimetrických 
křivek získaných sledováním reakce připravených vzorků v prostředí 50% roztoku 
NaOH lze usoudit, že s teplota kalcinace značně ovlivňuje proces alkalické aktivace 
jak z hlediska vývinu reakčního tepla, tak i s ohledem na samotný průbě+h procesu; 
zatímco u nekalcinovaných vzorků došlo patrně pouze k počátečnímu smáčení a 
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postupnému rozpouštění metamastku v hydroxidu, u vzorků kalcinovaných při 
700 °C a 750 °C docházelo i k dalším jevům, pravděpodobně se mohlo jednat o 
zesítění rozpuštěných spécií a následnou tvorbu gelu. Jak již bylo zmíněno výše, 
další zvýšení teploty na 800°C vedlo k poklesu reaktivity suroviny v důsledku 
krystalizace vysokoteplotních produktů. Vzorky připravené se suroviny KT1 byly 
mírně reaktivnější, což by nejspíše způsobeno vyšším zastoupením mastku jakožto 
suroviny nejsnáze podléhající mechanické deformaci a tím i transformaci na 
reaktivnější amorfní fázi. Reaktivita vzorků v ostatních použitých alkalických 
aktivátorech byla nižší, což mohlo být zapříčiněno sílou zásady (KOH, Na2CO3, 
Ca(OH)2), případně i přítomností některých aniontů a jejich reakce s hořečnatými či 
křemičitými spéciemi připravených vzorků (Na2CO3, sodné vodní sklo). Velmi 
ochotně reagovaly vzorky metamastku kalcinované při 700 °C v prostředí velmi 
zředěné kyseliny fosforečné, kde mohlo docházet k tvorbě fosforečnanů hořečnatých 
a částečně monetitu, v případě vzorku H70 mohl namísto monetitu vznikat auguelit.  

Další výzkum by mohl být orientován jak na optimalizaci přípravy metamastku, 
tak i na jeho využití v pojivech a  anorganických technologiích. V rámci úvodního 
kroku přípravy metamastku – mechanochemické aktivace – by bylo možné ozkoušet 
další typy vysokoenergetických mlýnů (např. planetový mlýn, průmyslové 
vysokoenergetické mlýny) nebo vliv teploty na průběh mechanochemické aktivace 
(s využitím attritoru s opláštěnou mlecí komorou, např. attritory ze série 1-S od 
společnosti Union Process), rovněž by mohl být uskutečněn výzkum 
realizovatelnosti tohoto procesu v kontinuálním módu namísto vsádkového (attritor, 
tryskový mlýn). Dále by mohla být provedena optimalizace velikosti mlecích koulí, 
případně jejich kombinace. U druhého kroku přípravy metamastku, tj. u kalcinace by 
mohly být ozkoušeny další teploty v rozmezí 700-800 °C, čímž by jednak byla 
nalezena optimální teplota kalcinace, navíc by bylo možné pečlivěji pozorovat 
rekrystalizaci produktu na vysokoteplotní fáze. Rovněž by bylo vhodné 
optimalizovat výdrž na teplotě kalcinace, případně i rychlost náběhu na kalcinační 
teplotu. Na výsledky získané měřením tepelného toku na izotermickém kalorimetru 
by bylo možné navázat jednat sledováním vlivu podmínek reakce (teplota, 
koncentrace aktivátoru) na reaktivitu metamastku, dále přípravou a charakterizací 
zkušebních těles, zvláště na bázi metamastku aktivovaného hydroxidem sodným a 
metamastku aktivovaného kyselinou fosforečnou. U připravených těles by bylo 
zajímavé sledovat jejich strukturu (vznik nových vazeb, případná tvorba nových 
krystalických fází, jejich mechanické vlastnosti (pevnost v tahu za ohybu, pevnost 
v tlaku), mikrostruktura), případně i další potenciální užitkové vlastnosti 
(žáruvzdornost, odolnost vůči vlhkosti, odolnost proti povětrnostním vlivům, 
odolnost proti pH).    
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ABSTRAKT  
Tato práce se zabývá možností přípravy a charakterizací rentgeno-amorfní 

delaminované a dehydroxylované mastkové fáze – tzv. metamastku, který by mohl 
najít využití jako výchozí surovina pro přípravu hořečnato-křemičitých analogů 
geopolymerů. V průběhu práce byly sledovány změny struktury a morfologie 
mastkové suroviny. Pro účely práce byly využity dvě různé mastkové suroviny – 
chloritická a dolomitická. Celý proces přípravy metamastku a jeho reaktivity byl 
studován pomocí četných instrumentálních technik, jako jsou rentgenová difrakce, 
simultánní termogravimetrická a diferenční termická analýza, infračervená 
spektroskopie, skenovací elektronová mikroskopie nebo laserová analýza velikostí 
částic. 

Metamastek lze připravit mechanochemickou aktivací mastkové suroviny a 
následnou kalcinací produktu aktivace. Mechanochemická aktivace vede k rozbití 
původní krystalické struktury suroviny a k přetržení většiny vazeb, čímž vzniká 
prakticky amorfní a delaminovaný produkt. Většina hydroxylových skupin je 
převedena na molekuly vody, které zůstávají adsorbované nebo koordinované ve 
struktuře suroviny. Během kalcinace dojde k odstranění těchto molekul ze struktury 
produktu aktivace.   

ABSTRACT 
This thesis is focused at possibilities of preparation and characterization of XRD-

amorphous delaminated and dehydroxylated talc phase – meta-talc, which can have 
its potential application and a starter material for a preparation of magnesium-
silicate analogues of geopolymers. Changes in structure and morphology of talc ore 
were observed during this work. For the purposes of this research, two various talc 
ores – chloritic and dolomitic were examined.  Whole process of meta-talc 
preparation was examined with whole scale of instrumental techniques such as X-
ray diffraction, simultaneous thermogravimetric a differential thermal analysis, 
infrared spectroscopy, scanning electron microscopy or laser analysis of particle 
size.  

Meta-talc can be obtained via mechanochemical activation of talc ore with 
subsequent calcination. Mechanochemical treatment lead to destruction of original 
crystal structure and breaking of original bonds, i.e. the product of this treatment 
was almost amorphous and delaminated. Most of hydroxyl groups were converted to 
molecules of water which remained adsorbed or coordinated in ore structure. These 
molecules were removed during calcination step.   

 
 


