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ABSTRAKT

Tato diplomova prace se zabyva vlivem riznych technologii vysokoenergetického mleti
na krystalografické vlastnosti hlavnich minerala portlandského cementu a jeho granulometrické
vlastnosti. Dale sleduje vliv konven¢ni a vysokorychlostni technologie mleti na vysledné

fyzikalné-mechanické vlastnosti portlandského cementu v zavislosti na jeho dobé odlezeni.

KLICOVA SLOVA

Portlandsky cement, trikalcium silikat, vysokoenergetické mleti, vysokorychlostni mleti,
XRD analyza, velikost krystalitu, Rietveldova analyza, Scherrerova rovnice, ptednostni

orientace, March-Dollastiv parametr, doba odleZeni portlandského cementu.

ABSTRACT

This diploma thesis compares impact of various high-energy grinding technologies on
crystallographic and granulometric properties of portland cement.

It also observes the influence of the conventional and high-speed grinding technology on
the resulting physical and mechanical properties of portland cement, depending on the storage
time.
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Portland cement, tricalcium silicate, high-energy grinding, highsped grinding, X-Ray
diffraction (XRD), crystallite size, Rietveld analysis, Scherrer equation, preffered orientation,
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Uvod

Roc¢ni svétova produkce cementu je obrovskd a posledni dobou dosahuje ro¢niho
ptirtstku okolo 7%. V roce 2015 dosahla celosvétova spotieba cementu 4,6 miliard tun. Na 1
tunu vyrobeného cementu ptipada pfiblizn€é 0,6 tun emisi CO2 a cementaisky primysl je proto
zodpovédny za ptiblizn¢ 5 % veskerych emisi CO2. V soucasné dobé environmentalnich opatfeni
je proto dilezité hledat zptisoby, jak uSetfit energii pii tomto vyrobnim procesu.

Velka ¢ast této energie je spotiebovavana pii mleti portlandského slinku, proto jiz n¢kolik
desitek probihaji vyzkumy na téma zefektivnéni mleciho procesu. Tématem vlivu mleti na
portlandsky slinek se vénovala spousta autorii po dobu del$i nez 100 let, nicméné tento proces
stale neni dokonale popsan. Ac¢koliv je pomérné dobie prozkouman z hlediska makrostruktury, je
tteba se zamétit rovnéz na mikrostrukturu a sledovat vliv mleti na krystalickou mfizku materialu.

Zajimavym jevem pii mleti je mechanicka aktivace, kdy dochazi k vnaseni poért do
mikrostruktury materialu, ktery by se tak mél stat reaktivnéjSim. Jednou ze slibnych technologii
je vysokorychlostniho mleti. V soufasné dobé probihaji vyzkumy sledujici dopad
vysokorychlostniho a vysokoenergetického mleti na vysledné vlastnosti portlandského cementu.

Tato prace sleduje vliv laboratornich mlynu na strukturu cementu, zejména vliv na
krystalinitu slinkovych minerall, zejména alitu - C3S. Alit ze v§ech slinkovych mineralt podléha
efektim mleti nejvice kvili jeho kiehké struktufe a tvaru krystala.

Krom¢ toho se prace provadi tvodni studii na téma vlivu doby odleZeni namletého
cementu na jeho vysledné fyzikalné-mechanické vlastnosti, pfiCemz porovnavd konvencni

technologie mleti na kulovém mlynu a vysokorychlostniho mleti na desintegratoru.
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A. TEORETICKA CAST

1. Cement

Cement je praskové hydraulické pojivo, které obsahuje jemné rozemlety slinek a piipadné
prisady a pfimési. Po smichani cementu s vodou vzniké kase, kterd tuhne a tvrdne na vzduchu i
ve vodé. Zatvrdnutd cementova kase je stabilni, jak na vzduchu, tak i ve vode¢.

Slinek mtze byt portlandsky, nebo hlinitanovy. Portlandsky slinek je zrnita latka, kterd
obsahuje kalciumsilikaty. Kromé nich obsahuje také kalciumaluminaty a kalciumaluminatferity.

Portlandsky slinek se vyrabi palenim jemné rozemleté homogenni suroviny s vhodnym
slozenim pfi teplotach nad hranici slinuti, ktera je okolo 1450 °C. Obsahuje CaO, SiO2, Al,O3 a
Fe20s. V mensich mnozstvich obsahuje také MgO, Na2O, K20, P20s, Cr20s3, piipadné dalsi
oxidy. [1][3]

1.1 . Charakteristika portlandského slinku

Zakladnimi surovinami pro vyrobu slinku jsou vapence a hliny nebo jily, které smési
dodavaji pozadovany obsah SiO2 a AlOa. Idealni je vapenec, ktery je jiz témito slouc¢eninami
prostoupen. Pokud smés pozadovany pomér sloZek nespliuje, je tfeba ji korigovat napf. jemnym
kifemenem (SiO2), bauxitem (vneseni Al203), nebo surovinami obsahujici oxidy zeleza (kyzové
vypalky, Fe rudy, pneumatiky). Vsazka by méla obsahovat 76% az 78% CaCOa. Je-li pozit
vysokoprocentni vapenec (CaCO3>78%), provadi se korekce surovinou chudou na CaCOs
obsahujici SiO2, Al203a Fe203 ve vhodném poméru (hlina, zvétralé partie a skryvka z loziska).
Naopak pii pouziti nizkoprocentniho vapence (CaCO3<76%) se koriguje vapencem

vysokoprocentnim. [6]

1.2. Obsah oxidu ve slinku

Z divodu Sirokého vyuziti portlandského cementu a rGznych pozadavkd na pevnosti,
tuhnuti, tvrdnuti, chemické odolnosti apod. neexistuje univerzalni pomér sloucenin ve slinku. Ten
se upravuje pomoci modulli, které vznikly na zékladé dlouhodobych empirickych zkuSenosti a
vyjadiuji vzdjemny pomér mezi hlavnimi oxidy cementaiské suroviny (modul hydraulicky,

silikatovy a hlinitanovy).
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Obecné vsak lze fici, Ze se procentudlni zastoupeni oxidli pohybuje v téchto rozmezich:

CaO 61-68 % MgO 05-6%
SiO; 22-24 % SOs3 02-1%
Al2O3 4-8 % Na,0+K;0 08-15%
Fe:0s 2-4% TiO2 0,1-05%
P20s 0,1-03%

Tab. 1: Procentualni zastoupeni oxidid ve slinku

Vysoky obsah CaO naznacuje, Ze cement bude vykazovat vyS$i hodnotu pocatecnich
pevnosti, vyssi hydrataéni teplo a snizenou odolnost vii¢i agresivnim vodam.

S rostoucim obsahem SiO> klesaji po¢atecni, ale rostou dlouhodobé pevnosti. Kromé toho také
ptispiva odolnosti vic¢i agresivnim roztoktim.

Zvysené mnozstvi Al,O3 zvySuje dlouhodobé pevnosti, pficemz klesd odolnost vici
agresivnim vodam a stupeil mrazuvzdornosti.

Cementy s vyssim obsahem Fe;Os se pfi niz§im obsahu AlO3 chovaji jako
vysokokfemicité, vyznacuji se dobrou odolnosti zejména proti ptisobeni sulfatovych vod.

Mnozstvi MgO by nemélo piekrocit 6%, nebot’ pii vySSim mnozstvi je zde riziko
objemovych zmén v cementu, resp. vV betonu.

Mnozstvi SOz ve slinku se vyrazné zvysi pozd¢j$im piidanim sadrovce jako regulatoru
tuhnuti, jelikoz je jeho nezbytnou ptisadou. Vyssi obsah SOz mlize zpisobit nezadouci objemoveé
zmény v disledku vzniku vyssSiho podilu vodnatych sulfoaluminati vapenatych. [4]

Obsah alkalickych oxidi Na,O a KxO se u portlandského cementu vyjadiuje
ekvivalentem NazO, ktery by zde nemél presahovat hodnotu 0,6% (ekvivalent NaoO = Na,O +
0,658* K20 ). Vyssi obsah téchto oxidi miize zpusobit tzv. alkaliové rozpinani v dusledku
alkalicko-kiemicité reakce (reakce alkalii a amorfniho kiemiku z kameniva za pfitomnosti vody).

To se po nékolika letech projevi trhlinami, coz mize ¢asem vést az k rozpadu (roztrhani) betonu.
[5]
1.3. Nejdilezitéjsi slinkové mineraly
Cementové slinky pfedstavuji smés rtiznych vapenatych silikatd, aluminatt, feritd a
dalSich fazi, resp. jejich riiznych tuhych roztokl. Mineralogické sloZeni slinku, tj. pfitomnost a

vzajemné zastoupeni tzv. slinkovych mineralti, ma zasadni vliv na kone¢né vlastnosti slinku a
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cementu. V portlandském slinku bylo doposud popsano vice nez 25 mineralnich fazi, rozhodujici
vyznam pro vlastnosti cementu v§ak maji ¢tyfi hlavni slouceniny.

e 3 Ca0. SiO2 (zkraceneé oznacované jako C3S, resp. trikalciumsilikat, alit)

e 2Ca0. SiOy (CzS, resp. dikalciumsilikat, belit)

e 3Ca0. Al203 (C3A, resp. trikalciumaluminat)

e 4Ca0. Al203. Fex0O3 (C4AF, resp. tetrakalciumaluminoferit, brownmilerit)

[31[4]

1.3.1. Alit (C35)

Alit je nejdalezitéjSim slinkovym minerdlem. Jeho zdkladnim slozenim je
trikalciumsilikat s ptimési MgO a Al20s. Jeho zastoupeni v portlandském slinku bylo v minulosti
kolem hodnoty 60 %, dnes se jeho obsah pohybuje kolem hodnoty 65 % z divodu dokonalejsiho
chlazeni. Vznika pii teplotach nad 1250 °C a v slinku se nachéazi v nestabilnim podchlazeném
stavu, protoze jeho existenéni oblast je v rozmezi teplot 1250 — 1900 °C. Pod teplotou 1250 °C se
rozklada na C,S (belit) a CaO. Piestoze je pod touto teplotou nestaly, rychlym ochlazenim ho Ize
uchovat jako metastabilni fazi, protoze v tak kratkém case k rozkladu nedojde. Ma vysokou
hydrataéni rychlost a vyviji velké mnozstvi hydrata¢niho tepla (500 kJ.kg™). Pii hydrataci se
z alitu uvoliuji 3 moly Ca(OH)», coz zptisobuje jeho nizkou odolnost proti agresivnimu prostiedi,

zejména proti siranovym vodam.

Obr. 1: Krystalova struktura alitu [7]
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Alit je charakteristicky vyraznym polymorfizmem, dodnes u néj bylo identifikovano
sedm, strukturné navzajem si velmi podobnych modifikaci, které jsou zavislé na teploté a obsahu
necistot. Tii triklinické (T1, T2, T3), tfi monoklinické (M1, M2, M3) a jedna trigonalni (R),
jejichz teploty rozkladu jsou uvedeny nize.

620°C 920 °C

980 °C 990 °C

1 «—— M2

1060 °C 1070 °C

Modifikace T1 je nejjednodussi a ptipravu, nebot’ vznika chlazenim ¢isté slouceniny CsS.
V primyslovych slincich se alit diky pfitomnosti cizich iontd pii pokojové teploté vyskytuje
stabilni v modifikacich M1 a M3, zfidka T2.

Rozhodujicimi faktory pro stabilizaci modifikaci je proces nukleace a krystalizace alitu a

obsah oxidi MgO a SOs.
Jednotlivé  modifikace alitu lze pomémé spolehlivé identifikovat pomoci
charakteristickych pika v difrakénim zaznamu (viz obr. 2)
wWi1 M1 w2
- M2
1000} B C M3 ] 1000} D
A ) }
)
ot J
245 25I,0 25,5 2é,0 26,5 26,5 27;,0 27:'5 23',0 28,5
12000} ' '
w :‘E . wa H 4000} Woy K+a,(J)
\I‘ ‘I‘I ’F F ; ‘u’n‘-)‘?‘: 2‘
L ‘l‘)f N F' | ¥
8000 A 1000} ) [
! ..1{"-” x 2000} ¥k oK) 1
4000 fl iy %); K 7% )%32
L I ROV 1 o/ 7 %
i RV FIY J W
S I " .
0= "
31,5. 320 325 330 335 30 365 370 375 380 510 515 520 525 530

Obr. 2 — Ur¢ovani modifikaci alitu z difraktogramu

14



Vysoka intenzita nukleace a pomaly, stabilni rist krystalii spolecné se zvySenym obsahem MgO
stabilizuje pfi pokojové teploté polymorf M3. Naopak nizkd intenzita nukleace a rychly,
nestabilni rust krystalti vedou ke vziku stabilni modifikace M1. [27][28][29]

1.3.2. Belit (C.S)

Druhy nejobséahlejsi material v portlandském slinku, v minulosti se jeho obsah pohyboval
okolo 25 % kvili nedokonalému chlazeni, v soucasnosti se diky pokrocilé technologii pohybuje
okolo 20 %. Tento materidl se vyznacuje nizkymi pocatecnimi, za to ale velmi dobrymi
dlouhodobymi pevnostmi. Hydratace probihd pozvolna s vyvinem nizkého hydrata¢niho tepla

(250 kJ.kg™), proto je vhodny pro pouziti v masivnich konstrukcich.

Obr. 3: Krystalova struktura belitu [7]

U belitu se nachazi 5 krystalovych modifikaci:
* o -hexagonalni

* a; - ortorombicka (vysokoteplotni)

* @ -ortorombicka (nizkoteplotni)

* B -monoklinicka

= ¥y - ortorombicka
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Pii stabilizaci jednotlivych modifikaci je dilezity druh a mnozstvi vedlejsich oxidu, teplota
vypalu a rychlost chlazeni. Polymorfni transformaci belitu probihajici pfi chlazeni z teplot nad

1400 °C znazornuje nasledujici schéma.

1425°C  1160°C  630-680°C _ <500°C
o en o B > Y

Preména B nay — C2S je spojend s velkou expanzi. Zména objemu je az 10 % a dochazi
k rozpadu slinku az na prach, coz je nezadouci z davodu zvySené prasnosti. Nejvétsim
problémem modifikace y je jeji nehydrauli¢nost, této pireméné lze zabranit rychlym chlazenim.

[31[27][30]

1.3.3. Tricalciumaluminat (C:A)
Spojovaci hmota mezi krystaly alitu a belitu je tvofena zejména aluminitovou a
ferrialuminatovou fazi. Mezerni hmota predstavuje obvykle asi 20 - 25 % objemu slinku.
Aluminatova faze je ve slincich reprezentovana zejména slouceninou C3A.
Trikalciumalumindt se vyznacuje zvysenou reaktivnosti s vodou, rychlym tuhnutim a tvrdnutim,
proto se ke slinku pfi mleti pfidavad sadrovec jako regulator tuhnuti, a rychlym vyvojem
hydrata¢niho tepla. VéEtsi obsah C3A nepiizniveé ovlivituje odolnost portlandského cementu vici

siranovym voddm a ma vliv také na objemové zmény cementu. [3][4]

Obr. 4: Krystalova struktura trikalciumaluminatu [7]
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1.3.4. Tetrakalciumaluminaluminatferrit (C,AF)

Ferrialuminatova faze je predstavovana zejména tetrakalciumaluminoferritem — CsAF.
Tato slozka byva v technické praxi Casto oznaCovdna piimo jako celit nebo brownmillerit.
Vyznacuje se pomalejSim ristem pevnosti a nizSim vyvinem hydrata¢niho tepla. ZajiStuje

objemovou stalost cementu, neni odolny vici agresivnimu prostedi. [3][4][5]

: ' Vot /

Obr. 5: Krystalova struktura trikalciumaluminatferritu [7]

1.3.56. Vedlejsi slozky slinku

Kromé hlavnich slinkovych mineralit obsahuje slinek jako vedlejsi slozky:

e volné vapno CaO, kter¢ je zbytkem nezreagovaného CaO ze smési surovin nebo vznika
rozpadem CsS. Obsah volného CaO se pohybuje okolo 2 %, pii obsahu vétsim nez 2,5 %
hrozi nebezpeci rozpadu slinku v dasledku objemovych zmén pfi hydrataci na Ca(OH)s.
Obsah volného CaO je oznacovan jako nedopal.

e sklovita faze, jejiz obsah se ve slinku pohybuje vétsinou mezi 5 — 15 % a je zavisly na
podminkach a rychlosti chlazeni slinku. Po chemické strance je slozena z CaO, Al.Os,
Fe2O3, malého mnozstvi MgO a oxidi alkalickych kovi. Sklovitd faize ma dobrou

odolnost viici vlivu siranovych vod, ale jeji vyssi podil zhorSuje melitelnost slinku. [4]
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Vlastnost CsS C2S C3A C4AF
] Vysoka, je
Mirna, ovlivnéna '
tteba piidat
Rychlost rychlosti chlazeni a
Vysoka ' sadrovec Nizka
hydratace ptitomnosti cizich | .
jako
oxidl ve struktufe
regulator
Podporuje
Vysoka .
Vysoka kone¢na Vyvoj .
Pevnost pocatecni Velmi nizka
pevnost pocatecnich
pevnost
pevnosti
Hydrataéni
500 kJ.kg* | 250 kJ.kg* 860 k.kg? | 420 kJ.kg?
teplo
Ovliviuje
Dodava slinku a
Hlavni siranovou
_ o ) cementu
nositel Pro vyvoj pevnosti | odolnost, .
Zvlastni ) . . typické
pevnosti je rozhodujici | vysoky
znaky - _ zbarveni (diky
Vv p- modifikace a” > | vyvin tepla MaO
g
cementu na pocatku
Sedozelené)

hydratace

Tab. 2: Pfehled vlastnosti slinkovych mineralt. [3]
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2. Mleti cementu

21. Teorie mleti

Pfi drceni jsou tuhé hmotné Castice rozpojovany pusobenim vnéjSich sil, jez premahaji
sily soudrznosti. Pfi rozpadu vétSich zrn na mensi vznikaji nové plochy. Celkova plocha povrchu
urcitého se zrna se zvétSuje tim vice, ¢im vice bylo zrno rozemleto.

Spotieba energie na prekondvani soudrznosti jednotlivych ¢astic hmoty je tim vétsi, ¢im
pevndj§i, tvrdsi a houZevnatéjsi je rozpojovand hmota. Cast spotfebované energie vykonava
uzitecnou praci tim, ze prekonava molekularni sily a rozpojuje ¢astice horniny. VEtsi Cast energie
se v8ak spotfebuje na piekonavani tieni a méni se v energii tepelnou.

Ve skute¢nosti nejsou drcena zrna jednotliva, nybrz vzdy vétsi nebo mensi mnozstvi zrn
ruzné velikosti, takze U¢inek rozpojovani se rozdéluje na vétsi poCet zrn. Pfitom naméahéni
nekterych zrn nedosahuje potiebné velikosti, takZze nenastava jejich poruSeni a prace vynalozena
na neuskutecnéné rozdrceni je tedy ztratovou. [6]

Ke stanoveni velikosti energie potfebné k rozpojeni ¢astic a dimenzovani strojnich casti
mlyntl je nezbytné nalezeni vztahli mezi spotfebou energie a dosazenym vysledkem rozpojovani.
Vzhledem Kk slozitosti problematiky urceni vnitinich sil a jejich velikosti u realnych materialt a
pies fadu hypotéz pro stanoveni potiebného mnozstvi rozpojovaci prace neni problematika
determinace velikosti energie feSena uspokojive.

Ptiblizné urceni velikosti potfebné rozpojovaci prace vSak dovoluje stanovit hypotézy:

2.1.1. Rittingerova hypotéza (povrchova)

Rittingerova hypotéza patfi mezi jednou z nejstarSich metod a predpoklada, ze prace
spojena s rozpojovanim materidlu je imérna zvétSeni povrchu pii samotném procesu rozpojovani.
Praktické pokusy neprokazuji obecnou platnost Rittingerovy hypotézy. Energie potifebna k
rozpojovani neni imérna pouze nove vzniklému povrchu, ale je nutno vzit v potaz, Ze urcita ¢ast
energie se spotfebuje na deformaci Céastic a na prekondvani tfeni mezi Céasticemi atd. Tyto
energetické ztraty hypotéza nebere v potaz.

Pti stanoveni hypotézy rozdélime krychli o hrané ,,U* na mensi krychle o hrané ,,u®.

Nove¢ vznikly povrch je déan:

s'=3-2(3-1)-02=6-(7-1)-U? [m?]
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Oznac¢ime-li mérnou praci pottebnou pro vytvoreni jednotky nové vzniklého povrchu w;’
[J.m™2], pak prace pro vytvofeni nové plochy:
, U
We=w, §'=6-w, (2-1)-0> []
Préce pottebna k rozpojeni hmotnostni jednotky materialu:

_ W _6wn (U -1
WR_p-U3_ pU (u 1) [kg™]

21.2. Kickova hypotéza (objemova)

Hypotéza je zaloZena na predpokladu, ze deformacni prace pii rozpojovani je rozhodujici
polozkou spotieby energie (zvefejnéni teorie v r. 1885), neuvazuje vSak ostatni energetické
pozadavky (prace potfebna na zvétSeni povrchu, ztrata tfenim, apod.). Podle této hypotézy je
prace potiebna k rozpojeni pevnych castic pfimo umeérna objemu vstupniho materidlu. K
odvozeni zékladnich vztahl se pouzivd Hooklv zdkon, i kdyz tento plati pro oblast pruznych
deformaci.

Potiebna deformacni prace je dana vztahem:

. 2
Wk=lF-Al=lF-F—l=G—-V []
2 2° ES 2E

Préce potfebna k rozdrceni jednotkového objemu

0.2

w, = —
k= g

[3:m~]

Ani jedna z vyse uvedenych hypotéz vsak nevystihuje v plném rozsahu vsechny fyzikalni
dgje, které ovliviuji spotfebu energie pfi rozpojovani. Objasiuji hlavni principy mechanismu
rozpojovani a urcuji zdsadni energetické pozadavky na rozpojovani.

Pfi praktickém srovnani téchto hypotéz bylo zjisténo, Ze Rittingerova povrchova teorie
vyhovuje drobnému rozpojovani (stfedni a jemné drceni, mleti), pti kterém vznika velky povrch.

Kickova objemova teorie dava presnéjsi vysledky pii hrubém rozpojovani.

2.1.3. Kick-Standlerova hypotéza
Doplnuje Kickovou hypotézu z pohledu stupné rozpojeni. Stupeni rozpojeni i je definovan
pomérem velikosti vstupniho zrma U a vystupniho zrna u v procesu drceni, resp. pomérem

velikosti vstupniho stfedniho zrna a vystupniho stfedniho zrna, tj. pomér zrna pied a po

rozpojeni.
i — E — UStf'
u Usty
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21.4. Bondova hypotéza
Bondova hypotéza (zvetfejnéna v r. 1952) vychazi z predpokladu, ze v prvni fazi
rozpojovani je energie imérna objemu télesa (U%), v zdvéru rozpojovani je potiebna energie
imérna nové vznikajicimu povrchu (U?).
W =W, + W, =k, -VU3-U2=k, - U?*
Mnozstvi prace potiebné pro rozdrceni jednoho zrna pii uritém stupni drceni:
Kick - Wy =k, - U3 pro maly stupeii drceni
Bond - Wy =k, - U%5 pro stfedni stupent drceni
Rittinger - Wy = kg - U? pro vysoky stupen drceni
Obecné - W =k, - U™ kde m=2-3

2.1.5. Obecna diferencialni rovnice rozpojovani
Charlesova rovnice rozpojovani (zvefejnéna v r. 1957) zahrnuje vSechny znamé teorie a
zobeciiuje tyto rovnice rozpojovani.
Je definovana zmé&nou mérné rozpojovaci prace w v zavislosti na velikosti zrna u, plati:
dw = —-C -S—Z W-mérna rozpojovaci prace
U-rozmeér ¢astic
C-konstanta umérnosti
m-exponent
Konstanta C charakterizuje pevnost materialu a obecné vlastnosti rozpojeného materialu,

kdeZto exponent m je zavisly na druhu dodavané energie (povrchova, deformacni apod.). [3] [8]

2.2. Kulové mlyny

Kulovych mlynl se zacalo vyuZivat ptiblizné pted 90 lety a kromé& cementatstvi nachazeji
uplatnéni v fadé dalSich oborii. Skladd se z komory, v niz je umistén mlety materidl spolu s
mlecimi télesy.

Vnitini strana plast¢ 1 obé cela jsou chranény vylozenim z pancéfovych desek
zhotovenych zlegované manganové oceli. Pfiblizné 2 pétiny vnitiniho objemu mlyna jsou
zaplnény ocelovymi mlecimi koulemi. Rozemilana surovina se pfivadi do mlyna jednim ze dvou

dutych Cepi, z druhého vychazi rozemletd surovina, coz zajist'uje nepietrzity provoz.
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Obr. 6: Vnitini prostor kulového mlyna [10]

Mlyn se musi otacet takovou rychlosti, aby mleci koule byly vyndSeny dostatecné vysoko.
Pii pfilis velkém mnozstvi otadcek (pii prekroCeni tzv. kritické rychlosti) by koule vlivem
odstredivych sil viibec nepadaly a mleti by tak bylo znemoznéno. Naopak pfi nizkych otackach
by koule nebyly vyndseny dostatecné vysoko, coz by mélo na mleti rovnéz neptiznivy prubeh.

Koule nejvzdalenéjsi od osy bubnu se pohybuji nejvyssi rychlosti a ptsobi piedevsim
uderem. Oproti tomu koule bliz ose bubnu se pohybuji pomaleji, klouzou a pilisobi spise

roztiranim.

Obr. 7: Pohyb mlecich téles v kulovém mlyné v zavislosti na rychlosti ota¢eni; B — optimalni stav

[11]
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2.21. Mlecitélesa kulovych mlyni

Vlastnosti materidlu, z néhoz se mleci koule vyrabé&ji, maji velky vliv na jejich Zivotnost.
Vhodnym materidlem je manganova ocel, jez je houzevnata a tvarna.

Priméry mlecich kouli zavisi predev§im na velikosti zrn pfivadénych do kulového mlyna.
Cim vétsi je praimér rozemilanych zrn, tim vét$i musi byt pramér kouli. P¥i vét§im priméru kouli
se zvySenou mérou projevuje ucinek jejich uderu v okamziku dopadu. Pfi jemnéj$im mleti, kdy je
material mlet roztirdnim mezi jednotlivymi koulemi, rozhoduje velikost mleciho povrchu a proto
je nutno pouzivat kouli mensiho priméru. V praxi se pouziva praméru 30-100 mm.

Je-li kulovy mlyn naplnén koulemi ur¢itého priméru a dopliuje-li se pravidelné dal§imi
koulemi téhoz priméru, utvoti se po jisté dob¢ tzv. ustalena napln. V ustalené néplni jsou koule
vSech primérd, od kouli dosud neopotfebovanych az po koule nejmensich primért. Pfi

pravidelném dopliiovani je slozeni ustalené naplné stejné. [6][8]

2.3. Vysokoenergetické mleti

Vyzkum vysokoenergetického (vysokorychlostniho) mleti v klasickych typech zatizeni
jako jsou kulové mlyny, vibraéni mlyny atd. probihd v celosvétovém méftitku jiz zhruba 30 let.
Uplatnéni vysokoenergetického mleti v klasickych zafizenich je v praxi omezeno vysokymi
energetickymi naroky, protoZze vétSina téchto zafizeni neni vhodnd pro efektivni a rychlé
predavani velkého mnozstvi energie upravované latce. Vyvoj riznych metod mleti probihal
v riznych zemich paralelné a prakticky neexistoval Zadny organizovany vyzkum mleti jako
takového. Stupent vyvoje riznych technologii mleti byl rozdilny nejen v riznych zemich, ale i v
riznych prumyslovych odvétvich. Tato situace pokracuje i v dne$ni dobé. Pro tuto diplomovou

praci byl pouzit 1 typ vysokorychlostniho a 3 typy vysokoenergetickych mlynt. [15][8]

2.3.1. Desintegrator

Takové zafizeni je tvofeno dvéma svislymi osami, na nichZ jsou umistény rotory. Na
rotorech jsou umistény vénce kovovych kolikl tak, aby vénec jednoho kotouce vzdy zapadal
mezi vénce kotouce druhého. Kazdy rotor méa samostatny pohon. Material pfivedeny nasypkou
propadava stfedem mlynu mezi kotouci, které rotuji protichidnym smérem vysokou rychlosti
3000 az 5000 otacek za minutu. Zrna narazeji mezi fady kolikl a jsou tak postupné rozemilany na

jemné ¢astice. [13][8]
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Existuje cela fada typu rotori, které¢ urcuje material, velikost, tvar a distribuce koliku.
Nevyhodou desintagratorti pfi mleti abrazivnich materidlti (cement, skelny recyklat) je rychlé
opotiebovani kolikil na rotorech. Tomu lze predchazet volbou kvalitnéjsiho tvrzeného materialu,

jiného typu rotoru, nebo piedemletim vstupni suroviny na vyssi mérny povrch.

2.3.2. Vibracni mlyn

Patti do skupiny zafizeni s volnym ulozenim mlecich téles, jejichz pohyb neni pouze
zavisly na gravitacnich silach. Vibra¢ni mlyn ma tvar Zlabu, ktery je zakryt vikem a obsahuje
mleci télesa (naptiklad koule nebo soustavu prstencll) a rozpojovany material. Téleso mlyna je
uloZeno na dvou soustavach pruzin. Valcové pruziny zachycuji vertikalni sily a plochy pruzinovy
ram zachycuje horizontalni sily. Kmitavy pohyb je vyvozen excentricky ulozenym zavazim na
rotujicim htideli. Vibrace vyvolavaji krouzivy pohyb naplné bubnu. Pfi pohybu ndpln¢ dochazi k
mleti Castic rozbijenim mlecimi télesy vlivem smykovych sil a soucasné je intenzivné
promichévan zpracovavany materidl. Tento typ mlyni se pouziva pro suché i mokré mleti a pro

velmi jemné mleti na velikost ¢astic az 10 um. [12]

Horizontal Section _,
Movement of the
supporting disc

Centrifugal
force

Rotation of the grinding bowl

Obr. 8: Princip mleti v planetovém mlyné [11]

2.3.3. Planetovy mlyn

Planetovy mlyn vdeci za svlij nazev planetovému pohybu jeho mleci tablety. Vzhledem
k tomu, Ze se mleci tableta a nosny kotou¢ otaceji v opacném smeéru, pusobi odstiedivé sily
v opa¢nych smérech. Diisledkem toho je, ze jsou mleci koule vlivem odstfedivé sily hnany na
stény tfeci tablety, kde zpiisobuje tfeni mletého materidlu a mlecich kouli. Nésledné se mlety

material spolu s mlecimi koulemi volné pfesune mleci tabletou na protéjsi sténu, kde opét
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dochdzi k vzajemnému tfeni. Planetové mlyny vyuZzivaji princip odstfedivého zrychleni nikoliv
gravitacniho, které je vyuzivano u bézn¢ pouzivanych kulovych mlyni. ZvySeni sily ptisobici na
mleci télesa je dosazeno ptisobenim dvou odstiedivych poli. Napln uvniti mleci tablety vykonava
dva relativni pohyby, rota¢ni pohyb kolem osy mlyna a planetarni pohyb kolem osy tablety.
Z vysledkl vyzkumt vyplyva, ze tyto mlyny produkuji vysokou mechanickou aktivaci, jiz po
relativné kratké dobé mleti. V zdsad¢ plati, ze je mozné ziskat gravitacni zrychleni 50-100 g.

Hustota energie v téchto mlynech je 100-1000 krat vyssi nez u bézné pouzivanych mlynd. [16]

2.3.4. XRD Milyn McCrone

Tento mlyn byl vyvinut specialné pro ptipravu vzorkl pro naslednou XRD analyzu. Mlyn
je vhodny pro pouziti v geologii, chemii, mineralogii a véd¢ o materidlech, kontroly kvality a
vyvoje a vyzkumu. Pisobenim kruhového pohybu mleci nadoby (1000 — 1500 otacek za miutu) a
tienim 48 valcovych brusnych prvki (mleci télesa z achatu, oxidu zirkoni¢itého a korundu) je
tento zpusob zvlast G€inny pro tuto analytickou metodu. Vysledkem je kratka doba mleti témet
bez ztraty vzorku a mimotadné jemna distribuce velikosti ¢astic Krystalova struktura zlstane

béhem mleti témér zcela zachovana, coz je predpoklad pro smysluplnou X-ray difrakci. [33]

2.4. Mechanicka aktivace

Jednou z metod pro vylepsSeni technologického procesu vyroby je mechanicka aktivace
vychozich surovin spocivajici v rozpojovani ¢i intenzivnim mleti surovin. Pfi mechanické
aktivaci pevnych latek vlivem intenzivniho mleti piisobi na ¢astecky jak plasticka, tak i elasticka
deformace za souCasného vytvareni dotykové oblasti namahani. Tento typ uvolnéné oblasti
namahani zavisi na povaze skute¢né struktury, geometrii a mnoZstvi mletych castic. Déle zavisi
na intenzivnim teplu z fragmentace zrn, chemické reakci nebo na pfeménach fazi, ke kterym
muize dochazet pii intenzivnim mleti. Cast rozptylené energie je drzena pevnou latkou ve formé
tzv. prebytkové energie, jez miize slouzit jako zdroj aktivace pevnych ¢astic. [31]

Byla publikovana fada experimenti popisujici mechanickou aktivaci portlandského
cementu a vztahy mezi jemnosti cementu a jeho hydrataéni kinetikou a mechanickych
vlastnostech na ztvrdlé pasté. Napi. v jednom z téchto experimentl (Sekulic) byly testovany
vlastnosti cementl s pfisadami (popilek, vysokopecni struska, tufy) mechanickou aktivaci ve
vibra¢nim mlyné s prstenci, pfi¢emz ve vSech ptipadech bylo pozorovano zlepSeni fyzikalng-

chemickych a mechanickych vlastnosti cementu. [32]
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3. Aglomerace

Aglomerace je definovana jako utvafeni vétSich cCasti hmoty z pevnych castic jeich
spojovanim dohromady. Jako zakladni fyzikalni jev je aglomerace pfitomna od zformovani
prvnich pevnych castic. Mechanismus vazeb mezi ¢asticemi zajist'uje stabilitu mezi vlhkou a
suchou pudou (Casto pod vlivem vysokych tlakii a teplot) pfi formovani hornin. Piskovec je

nejsndze rozpoznatelny ,,aglomerat. Pfesto je aglomerace jako védni obor znama pouze

oflle

(c)

piiblizn¢ 60 let.

(a)

Sinter Bridges Chemical Reaction Liquid Bridges
Partial Melting Hardening Binders Hardening Binders
Crystalization of Soluble  Highly Viscous Binders(I.1) Crystaliization of Dissolved
Substances Adsorption Layers Substances
(9) (o) n
Molecular Forces Interiocking Matrix Binder
Electrostatic Forces Caplllary Forces

Magnetic Forces

Obr. 9: Mechanismy vazeb zodpovédné za aglomeraci [17]

3.1. Mechanismy vazeb

Rozlisujeme nékolik typt aglomerace, jejichz zakladnim rozliSovacim znakem je prave
mechanismus vazeb. Existuje cela fada mechanismi (viz obr. 8), ale v této praci jSou zminény

pouze mechanismy pfitomny béhem mleti.

3.1.1. Van-der-Waalsovy sily
Slab¢ interakce puisobici mezi libovolnymi molekulami popfipadé atomy. Jejich velikost

roste diky elektrické polarizaci v Casticich. Jejich velikost zavisi na vzajemné vzdalenosti, limitni
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vzdéalenost pro Van-derWaalsovy sily je 100 nm, coz je vysokd vzdalenost v porovnani

s chemickymi vazbami. [17]

3.1.2. Elektrostaticke sily

Na povrchu nabitych ¢astic vznika elektrostatické pole. Sila tohoto pole se rychle
zmensSuje se vzdalenosti od povrchu a je brzy zanedbatelna. Miize vSak na molekulach vytvorit
dipol. Velikost a polarita nabojii zavisi na tlaku, rychlosti dotyku a oddélovani nebo tieni,
relativni vlhkosti, typu ploch a druhu materialu. Pii zvySovani tlaku nebo rychlosti dotyku a
odd€lovani nebo tfeni dvou materidlti se napéti elektrostatického ndboje zvysuje a dochazi ke

zvyseni poctu a zvétSeni velikosti aglomerati. [11][17]

3.1.3. Volné chemické (valenéni) vazby

Pti rozméliovani (mleti) jsou vazby mezi atomy preruseny a molekuly nové vzniklych
povrchi nemaji zaplnény valencni vrstvy. Za béznych podminek tyto atomy rychle vytvoii vazby
s volnymi radikaly z okolniho prostiedi, jsou vSak ptipady, kdy je nartist mérného povrchu tak
vysoky, ze bezprostfedni okoli je pfili§ malé k tomu, aby poskytlo volné radikdly vS§em valencim.
V takovych piipadech mtze dojit 1 tomu, Ze atomy s nezaplnénou valen¢ni vrstvou tvoii vazby

mezi sebou. [17]

3.1.14. Suché slinovani

Slinovani je proces, kterym se samovolné zpeviuji disperzni latky za zvySené teploty.
Obvykle je doprovazeno objemovou kontrakei a zhuthovanim. Vznika tak polykrystalickd hmota,
V niz jsou pavodni ¢astice navzajem pevné spojeny. Slinovani mize probihat v pevném stavu
nebo Gc¢inkem taveniny. Slinovani je v podstaté procesem fyzikalnim, ktery neni chemickymi déji
podminén. Pfi¢inou mechanismu slinovani je snaha systému zmensSit sviij m&€my povrch. Tento
proces lze ptirovnat ke splyvani kapek vody na sklenéné podlozce u¢inkem povrchového napéti.
Nejdiive Se utvofi spojovaci kréek, ktery se postupné rozsifuje, az obé kapky utvoii kapku
jedinou. Tento d& probihéd rychle, protoze nizka viskozita umozni rychlou deformaci kapek.
Pevné castice je nutno nejdiive zahfat na tak vysoké teploty, aby se staly schopnymi deformace a
1 pak probiha spojovani ¢astic velmi pomalu a nelpln€. Slinovani Cistych latek nastava jiz pod
teplotou tani, ¢astecné roztaveni pevné latky neni tedy podminkou. V tomto piipad¢ hovotfime o
tzv. ,,suchém® slinovani, na rozdil od slinovéani zplisobeného tc¢inkem taveniny tzv. ,,mokrém*

slinovani. [12]
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3.2. Proces aglomerace béhem mleti

Pisobenim mleciho média ve mlyné se Castice nejen rozdeli, ale jsou taky prudce
stlacovany. Tato skutecnost vede k elektrostatickému nabijeni povrchu ¢astic opacnymi naboji.

Cim vét3i je pozadovana jemnost mleti, tim vétsi je riziko nezadoucich jevil vyvolanych
povrchovym nabitim castic. Mezi tyto jevy se fadi aglomerace ¢astic ve vétsi shluky, kterd brani
dosazeni pozadované jemnosti mleti, nebo pokryvani vnitiniho plasté ¢i obalovani mlecich téles
nabitymi ¢asticemi, coz také drasticky snizuje efektivnost mleciho procesu. Rozsah aglomerace
zavisi na:

e Jemnosti Castic cementu.

e Operacni parametry mlyna.

e Efektivita a roztfidéni mleciho média.

e Pracovni podminky uvnitf mlyna (vlhkost, teplota, ventilace, stav vnitiniho ochranného
platovani, atd.) [14]

Dukladné pozorovani tohoto jevu prokazalo, Ze mohou byt jasné rozliSeny 3 faze:

e Rittingerova faze - interakce mezi ¢asticemi mohou byt zanedbany a mnozstvi pfidané
energie je pfiblizné¢ umérné naristu mérného povrchu (viz obr. €. 9. - a).

e Agregacni faze - mnoZzstvi pfidané energie jiz neni iUmérné nartistu mérného povrchu
kvili interakcim mezi Casticemi (agregace). Mérny povrch piesto viditelné nartistd (viz
obr. &. 9. - b). Castice drzi na sobé&, coz probiha bez strukturalnich zmén v disledku Van
der Waalsovych sil rozsahu 0,04-0,4 kJ*mol™. Tyto shluky mohou byt rozruseny lehkym
mechanickym zasahem.

e Aglomeracni faze - mérny povrch zacina klesat (viz obr. €. 9. - ¢) v disledku dalsich
interakci mezi Casticemi (aglomerace). Zde jsou Castice spojeny chemickymi vazbami

v rozsahu 40 - 400 kJ*mol™ a oddéleni se stdva nemoznym.

Tvoteni, praskani a rozdélovani povrchovych vazeb charakteristické pro interakce mezi
¢asticemi pii vysokoenergetickém mleti, mize byt podle mnoha autorti shrnuto néasledné. Po
relativné kratkém useku mleti na relativné nizkou jemnost mize soudrznost Castic pii sob& nastat
vlivem Van der Waalsovych adheznich sil. Vzdalenost mezi ¢asticemi a pocet kontakt hraji
dulezitou roli ve vzhledu adheze. V realném polydisperznim systému pfitomnost velmi jemnych
¢astic spolu s relativné€ hrubymi ¢asticemi zna¢né€ navysi tvorbu agregatii, coz zpusobuje tendence
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k agregaci v mletych produktech, které maji Siroké rozpéti velikosti ¢astic. Plasticka deformace
Vv kontaktnich bodech navysuje krom¢ oblasti adheznich sil také pevnost, kompaktnost a odolnost

proti mechanickym ucinkam ¢asticim aglomeratu. [8]

|

Degree of dispersion

f— e w— — —
e A — —— A . —— —

Milling time (h)

Obr. 10: Interakce ¢astic v prub¢hu ¢asu béhem mleti [§]
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4. Rentgenova difrakéni analyza

4.1. Krystalografie

Krystal je periodicka fada atomul uspoiadanych ve tfech dimenzich. Opakujici se motiv je
uvazovan jako elementarni burika, jejiz objem a tvar je urCen vzdalenostmi a, b, c, které
predstavuji délky hran buiiky a thly a, B, v, které predstavuji thly mezi hranami bunky. Pomoci

téchto parametrtt mtizeme definovat 7 krystalovych soustav: [20]

Krystalicka T vox .
A —— Elementarni bunka Mrizkové parametry
Krychlova (Kubicka) a=b=c
o= B = Y = 900
Sestere¢na a=b=+c
(Hexagonalni) a==90°y=120°
Ctvere¢na a=b=+*c
(Tetragonalni) a=B=y=# 90°

Klencova (Trigonalni)

a=b=c
a:B: y=90°

Kosoctvere¢na a#b#c
(Rombicka) a=B=y= 90°
Jednoklonna a#*b#c

(Monoklinicka) a=y= 90°B +90°
Trojklonna ] a+b+c
(Triklinicka) a*B+y=+ 90°

a

b
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411. Millerovy indexy

Pti popisu krystalické mfizky je tfeba znat roviny a sméry uspoiadani atomi. Tyto jsou
dalezité pro urcovani orientace krystalu. Kazdy krystal obsahuje soubor rovnobéznych, v riznych
smérech pieloZzenych miizkovych krystalickych rovin. Roviny rovnobézné a stejné od sebe
vzdalené jsou rovnocennymi rovinami a jsou identifikovany Millerova indexu. Jedna se o celistvé
¢isla bez spolecného délitele oznacované jako "h, k, 1". Millerovy indexy jednoznacné popisuji
orientaci krystalografické roviny vuci krystalografické vosam x, y, z. Indexy h, k, 1 jsou
nesoudélnd c¢isla, jejichz prevracené hodnoty odpovidaji pomérmym usekem, které vytina
ptislusna rovina na krystalografickych osach. Mezirovinnd vzdélenost téchto rovin se oznacuje

malym pismenem "d" a podle potfeby mtze byt doplnéna Millerovym indexem "dn k,1". [34]

41.2. Krystalit

Predstava krystalu jako pevné latky, v niz jsou stavebni prvky pravidelné¢ usporadany
Vv opakujicim se vzoru, ktery se zachovéava na velké vzdalenosti, je ¢asto zna¢n¢ vzdalena realité.
Krystalit predstavuje urcity pocet bunck krystalové struktury navzajem systematicky spojenych
vazbami a tvorici koherentné difraktujici doménu, Jedna se o ¢ast hmoty souvislou s pravidelnou
strukturou. V idedlnich piipadech je krystal tvofen jednim krystalitem. Usporadani krystalitt

mize byt vrstevnaté, mozaikovité nebo i témét nahodné (obr. 11). [26]

ATOMY BUNKY
000
%o = 888
o (o1% /
USPORADANE BUNKY NEUSPORADANE BUNKY

ﬁ

E;g_g §:§:§ (AMORFNI STRUKTURA)
mom B8
ERREREEEY o v B

O

SXe,
éiZ:-? EES
USPORADANE NE.:J:\':SOT%%NE
KRYSTALITY g 6
RO Doy 58 %%

Obr. 11: Uspoiadani struktury pevnych latek [26]
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4.2. RTG zareni

RTG zateni bylo objeveno W. C. Réentgenem v roce 1895, coz vedlo k jeho 3 hlavnim vyuzitim:
e RTG radiografie je vyuzivana pro pofizovani snimkl svétlem neprostupnych materiald.
Zaklada na vztahu mezi hustotou materidlu a absorpci RTG paprski. Uplatnéni se nachézi
v fadé¢ 1ékatskych a primyslovych obort.
e RTG krystalografie zakladd na vztahu zareni/Castice k ziskavani informaci o struktuie
krystalickych minerald.
e RTG fluorescencni spektrometrie vyuzivd sekundarniho zéafeni, které je vyzafovano
materialy po vystaveni vysokoenergetickému zdroji RTG zéfeni. Je vyuzivana predevs§im

K uréeni specifickych prvkia v materialu. [19]

4.3. Vyuziti RTG difrakéni analyzy (XRD analyzy)

Nejrozsitengjsi vyuziti XRD analyzy je identifikace krystalickych slouc¢enin pomoci jejich
difrak¢niho vzoru. Nize je uvedeno nékolik specifickych moznosti vyuziti:
e I|dentifikace jedno-fazovych materiald — minerali, chemickych sloucenin, keramiky a
jinych technickych materialt
e Identifikace vicefazovych materiala v krystalickych smésich (napt. horniny)
e Urceni krystalické struktury identifikovanych materialt
e Identifikace a analyza struktury jilovych minerali

e Rozpoznavani amorfnich materiald v ¢asteéné krystalickych smésich [19]

4.4. Interakce RTG zareni s hmotou

Interakce RTG zéfeni s hmotou vyvolava fadu procest, které 1ze zhruba rozdélit do tii
hlavnich skupin:
e Procesy, pii nichz jsou zmény hybnosti fotont rtg zafeni doprovazeny snizenim jejich
energie — tzv. Comptonuv jev, vyvolany rozptylem fotonti na volnych elektronech.
e Pohlceni fotonu atomem, kdy energie fotonu je ptedana elektronu v hluboké slupce
atomového obalu. Elektron se uvolni a tim se zvétSi pocet volnych elektronii v latce a

pozorujeme tzv. fotovodivost. Na uvolnéné misto v hlubokeé slupce piejde elektron z vyssi
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slupky a jeho piebytek energie se uvolni ve formé¢ fotonu rtg zéfeni (tzv. rtg
fluorescence).

e Pruzny rozptyl, kdy energie a vinova délka rozptylenych fotont je stejna jako dopadajici.
Dopadajici fotony rozkmitaji elektrony ve vnéjsich slupkach atomi a ty se stavaji zdrojem
elektromagnetického zafeni, které ma stejnou vlnovou délku jako dopadajici zareni
(Thomsonitiv rozptyl na volném elektronu).

Pro difrakci je podstatny posledni z vySe uvedenych procest — tzv. pruzny rozptyl, z jehoz

povahy vyplyva, Ze je to zalezitost elektrond vnéjsich slupek. [22]

4.5. RTG difrakce na polykrystalickych a praskovych materialech:

Me¢éfeny material musi byt ve formé jemné namletého prasku o velikosti ¢astice < 10 um.
Vzhledem k dne$ni vysoké irovni  automatizace je piiprava vzorku nejkritictéjSim faktorem
ovliviiyjicim kvalitu vystupnich dat.

Pro analyzu je nutny koherentni paprsek monochromatického RTG zéteni zndmé vinové
délky. Anoda z ¢istého kovu (vétSinou z médi) umisténa ve vakuové trubici je zasazena proudem
elektronii o vysoké energii, ¢imz vznikaji rentgenové paprsky. Interakci téchto paprskii se
vzorkem vznikaji sekunddrni paprsky RTG zéteni (ve formé kuzelll), odvislé on vzdalenosti mezi
rovinami krystalické mfizky v méfeném materidlu, coZz lze matematicky vyjadfit pomoci

Braggova zakona: [19]

nA = 2d sinf
kde: n je celé Cislo
A je vlnova délka RTG zateni

d je vzdalenost mezi rovinami krystalické miizky

0 je difrakeni thel
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atomoveé
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Obr. 12: Grafické znazornéni Braggova zakona [ 18]

Jestlize difraktované svazky od atomovych rovin ve vzorku lezi na plasti kuzele, pak na
plosném detektoru zateni (rtg film, CCD kamera, desky z pamétovych luminoforti desky...)
budou difrakénim obrazem atomovych rovin tzv. Debyeovy krouzky - praseciky difrakcnich
kuzeli s rovinou detektoru. Vznik Debyegramu je ilustrovan na obr. ¢. 12. Difraktogram pro
polykrystalické praskové vzorky — tzv. Debyegram, zaznamenany na plo$ném zobrazovacim
zatizeni (rtg film, CCD kamera, desky z pamétovych luminofori...) je pak soustava soustiednych
krouzkd (obr. 12). Nejbéznéjsi uspotradani difrakéniho experimentu je praskovy difraktometr s

bodovym detektorem, skenujici difrakéni krouzky v roving ,,rovniku®, (obr. 13.) [22]

PloSny detektor
(film, CCD ....)

r

Difraktovany
svazek

| Difraktovany
J svazek

Obr. 13: Vznik rtg difraktogramu - Debyegramu pii detekci na plosny detektor [22]
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Obr. 14: Schéma praskového difraktometru [22]

Vystupem z praskového difraktometru je pak difraktogram (zaznam difrakéni intenzity
v zavislosti na d nebo 0), ktery obsahuje difrakéni maxim (linie) rizné $itky. Nejb&znéjSim
zpuisobem pro urceni rozsifeni piku je stanoveni Sitky piku v poloviné jeho vysky. Pro tuto
hodnotu se pouziva zkratka FWHM (full width of half maximum), v ¢estin€ je zaveden nepiesny

ekvivalent ,,polosiika‘. [26]

4.5.1. Difrakce na nedokonalych strukturach
Rzné poruchy krystalové struktury maji své specifické projevy na difrakénim obrazu.
Poruchy krystalové struktury v diisledku pfimési, nehomogenit sloZzeni, mechanické deformace
atd. zplsobi deformaci atomovych rovin a ur€ity rozptyl vzdéalenosti atomovych rovin. To se
samoziejm¢ projevi 1 v rozptylu difrakénich uhli A® a dojde k rozsifeni difrakénich linii.
Rozsifeni difrakénich linii charakterizujeme pomoci polositky. Z té 1ze vypocist miru deformace
struktury, tzv. strain (mikropnuti) pomoci vztahu mezi poloSiikou difrakéni linie a mirou
deformace struktury Adnk/dnii: [22]
Adpq

dhii

B =4x * tgo

Jak plyne ze vztahu, s rostoucim difrakénim tthlem prudce roste rozsifeni difrakcénich linii

v disledku strain, které tak nejvice postihuje zadni reflexe (u vyssich uhlt 0). Podobny efekt na
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roz$iteni profild difrakénich linii maji i malé rozméry krystalitli pod 500 nm Pomoci Scherrerovy

rovnice Ize odhadnout velikost krystalita L z polosiiky difrakéni linie (B8): [22]

KA
" cosO P

Kde K je konstanta zavisld na tvaru krystaliti (0.89 pro sférické a 0.94 pro krychlové
krystality, pro odhad obvykle po¢itame s hodnotou 1.0), A vyjadiuje vinovou délku zateni, L je
rozmeér krystalitu ve sméru kolmém k difraktujici rovin€. Z rovnice plyne, Ze velikost krystaliti je
nepiimo Umérnd rozsifeni pikd. Rozsifeni v disledku nanorozmért krystalith také roste s
difrakénim uhlem, avSak pomaleji, nez v piipad¢ strain a siln¢ rozsituje i predni difrakéni linie.
Protoze maly rozmér krystalitli i mikropnuti vedou k rozsiteni difrakénich profilt, je obtizné tyto
dva efekty oddélit, jakkoliv oba typy rozsitfeni vykazuji odliSnou zavislost na difrakénim uhlu.
Obecné lze zhruba fici, ze nanokrystality rozsifuji reflexe jiz od malych thli 0, zatimco strain (tj.
rozptyl hodnot mezirovinnych vzdalenosti Ad) vede k podstatnému rozsifeni u vyssich
difrakénich Ghli. Pfesnou analyzou profilii difrakénich linii a separaci efektli pnuti a rozméru
Castic se zabyva celé jedno odvétvi RTG praskové difrakce. [22]

Nedokonalost méticiho zafizeni — tzv. ptistrojové rozsifeni, je nezdvislé na vzorku a
proto je pro jeho stanoveni nutné zméfit standart s tak velkymi krystality, aby byl jejich vliv na
profil piku zanedbatelny. Potom je nutnd korekce poloSifek odectenim pfistrojového rozsiteni;
vysledné polositky pikd () se ur¢i odectenim polositky standardu (b) od polositky méfeného

vzorku (B) podle nasledujici rovnice: [27]

B= VBT =2

Opéctovnym vloZenim upravené polositky do Scherrerovy rovnice dojde k vypoctu vysledné
velikosti krystalitt.
45.2. Wiliamson-Hallliv graf
Pii vypoctu velikosti krystaliti bylo ovéfeno, ze vypocet pouze Scherrerovou rovnici
pfinasi rozdilné vysledky ve srovndn s metodami, kdy byl strain krystalové miizky zohlednén.

Pouziti Williamson-Hallovych model pfineslo hodnovérnéjsi a srovnatelné vysledky. [23]
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Williamson-Halluv graf vychazi ze zasady, ze se rovnice pro vypocet rozsifeni vlivem velikosti

krystalitu BL, a roz$ifeni zptisobené vysi hodnoty strain B¢, S ohledem na Braggiiv thel 0, 1isi:

B= Bc+ BL = Cetand +

LcosO

C je konstanta, pro jejiz vyjadfeni se pracuje shodnotou 4 nebo 5, v zavislosti na

charakteru strain. Po jednoduchém upraveni rovnice dostaneme:

K
BcosO = Cesinf + A

(o]
o
Fan) <
[7)]
(@) ™M —
O e
o ol —
T kL
© | | | |
0 1 2 3 4 5
Csin®

Obr. 15: Williamson-halluv graf. [23]

Williamson —Halluv graf zobrazuje zavislost fcos6 na Csinf. Jednotlivé body

predstavuji samostatné reflexe. Rovnice jimi prolozené ptimky odpovida tvaru funkce:
y=ax+ b

Pokud je za y dosazeno Bcosf a za x je dosazeno Csinf, potom a vyjadiuje hodnotu

strain (sklon €) a b vyjadiuje velikost krystalitu (vzdalenosti od pocatku KT}\) [22]
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4.5.3. Rietveldova metoda

Informace o krystalové struktute jsou obsazeny jak v polohach linii (mfizkové parametry,
centrovani miizky), tak i prostfednictvim strukturnich faktorti v jejich intenzitach. Vyslednou
intenzitu ovSem ovliviiyji 1 absorpce a prednostni orientace krystali a dalsi faktory (rozliSeni
pouzitého difraktometru, vinova délka rentgenového zéfeni, geometrie experimentu apod.).
Rietveldova metoda neumoziuje vyftesit strukturu latky bez potfebnych informaci. Je tfeba zadat
tzv. strukturni model, ktery obsahuje miizkové parametry (a, b, c, a, B, y), prostorovou grupu,
polohu atomi v mfiZce, vlnovou délku a typ pouzit¢ho zafeni a parametry experimentu (napf.
pouziti monochromatoru). Tato metoda diky separaci ptekryvajicich se pikii umoznuje analyzu
vicefazového vzorku, kvantitativni zastoupeni jednotlivych struktur a vypiesnéni jejich

miizkovych parametrt. [24]

4.6. Prednostni orientace

V idedlnim polykrystalu jsou krystality orientované do vSech smérG se stejnou
pravdépodobnosti a vSechny roviny hkl, které sviraji uhel 6 s dopadajicim svazkem maji své
normaly souvisle vypliujici plast kuzele. Zcela nahodna orientace miiZe nastat pouze v pfipad¢,
kdy je tvar ¢astic kulovy. V redlnych ptipadech je v polykrystalickém vzorku vZzdy pfednostni
orientace. V takovém pfipad€ normaly rovin hkl spliiyjicich Braggovu podminku uz nevypliu;ji
spojité plast’ kuzele, ale pouze nékteré sméry. Disledkem toho je, Ze misto spojitého Debyeova
krouzku dostavdme na tomto krouzku pouze urcité segmenty, jejichz Sitka odpovida stupni
uspofadani krystaliti. Naméfené intenzity byvaji vlivem pfednostni orientace nepiesné, feSeni
tohoto problému zavisi na pozadované pfesnosti méfeni. Pii rutinnich procedurach miize byt
ignorovan, avSak v ptipadech, kdy je pozadovédna kvantitativni analyza nebo pfi vypresiovani

Rietveldovou metodou je nutna korekce intenzity ovlivnéné vlivem piednostni orientace. [22][25]

4.6.1. Vliv odliSnych parametri mleti slinku na vysledky Rietveldovy kvantifikace
Na toto téma byl proveden experiment (Witzke, T.) mletim cementu na
vysokorychlostnim mlyné Herzog, kdy byly pouzity 4 rezimy otacek (750, 900, 1100 a 1500

otacek za minutu) a pii kazdém rezimu 3 odlisné doby mleti (30, 60 a 90 sekund).
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Obsah alitu podle Rietveldovy metody
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Obr. 16: Graf zavislosti riznych parametr mleti na obsah alitu dle Rietveldovy metody

Obsah belitu podle Rietveldovy metody
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Obr. 17: Graf zavislosti riznych parametrd mleti na obsah belitu dle Rietveldovy metody

Zobr. 16 a 17 lze pozorovat, Ze obsah alitu s rostoucimi otackami i dobou mleti klesa,
zatimco obsah belitu roste. Pouze pti mleti na 750 otacek za minutu je tento trend opacny.
Ve skuteCnosti se obsah minerall v cementu neméni, méni se vSak jejich prednostni

orientace, a tento faktor nebyl pti vypoctu Rietveldovou metodou zohlednén. [35]
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4.6.2. March-Dollasiiv parametr
March-Dollasova funkce slouzi k ur¢eni miry pfednostni orientace krystalti ve vzorku, je

definovana jako:
P, = (G?cos? « +(é)cos2 )32

G...parametr piednostni orientace.(lI — zcela nahodné orientované krystaly, 0 — zcela
pfednostné orientované krystaly)
o ---uhel naklonu prednostné orientované roviny

Pk...funkce prednostni orientace

Parametr prednostni orientace G pouzivaji softwarové programy k vypoctu miry
prednostni orientace. Je-li jeho hodnota mensi nez 1, je krystal v dané roving Stépnosti prednostné
orientovan. Se zvétSovanim parametru se prednostni orientace postupné vytraci, az k hodnot¢ 1,

kdy je krystal orientovan zcela nahodé.
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B. EXPERIMENTALNI CAST

1. Cile prace

Cilem prace bylo zkoumani vyuziti rtznych technologii vysokoenergetického mleti
portlandského cementu a vliv riznych postupti na jeho vysledné vlastnosti.

V prvni ¢asti bude pomoci XRD analyzy pozorovano, jaky maji odlisné technologie vliv
na krystalinitu jednotlivych minerali ve slinku, zejména alitu a belitu a vlivy pfi kvantifikaci.
Rovnéz bude pozorovan vliv na Stépnost a tvar zrn pomoci méieni mérného povrchu, REM a
laserové granulometrie.

Druha cast sleduje vliv doby odlezeni namletého cementu na vysledné fyzikalné-
mechanické vlastnosti zkuSebnich téles. Tento vliv je posuzovan u konvenéniho i u

vysokorychlostniho mleti portlandského cementu.
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2. Metodika a postup prace

Experimentalni ¢ast diplomové prace byla rozdélena do dvou hlavnich etap:

2.1. Etapa1-Krystalinita a Stépnost slinkovych mineralu

V této etap¢ byly sledovany vlivy rtiznych technologii mleti na krystalinitu a St€pnost
slinkovych minerall v portlandském cementu. OdlisSné mlety cement byl poté analyzovan
méfenim mérného povrchu, XRD a REM.

Z vysledki XRD analyzy byly pomoci softwaru pocitany velikosti krystaliti a mira
ptrednostni orientace.

Navzdory cilim prace byl vyhodnocovan pouze slinkovy minerdl alit, protoze cement

namlety z hranického slinku byl silné aliticky (viz tab. 6) a pozorovani krystalinity ostatnich

minerall v tak malém zastoupeni by bylo velice obtizné.

21.1. Priprava vstupniho cementu

Byl odebran portlandsky slinek s Hranic a energosadrovec pregips z Prechezy Pierov.
Slinek byl pfed samotnym mletim podrcen v Celistovém drtici na 4 mm. Energosadrovec pregips
je dodavan s urcitym obsahem vlhkosti, proto musel byt pted zhomogenizovanim se slinkem
vysusen. Suseni probihalo v susarné Binder C 170 pfi teploteé 40 °C po dobu 30 min.

Portlandsky cement je sloZen z 95 % slinku a 5 % sadrovce, stejny pomér byl tedy pouzit
I vtéto praci. Mleti probihalo v laboratornim kulovém mlyné Brio Hranice OM 20f. V
mlecim prostoru by se nemé&lo mlet vice nez 10 kg materidlu, v tomto pfipadé mleti probihalo po
7,5 kg (7125 g slinku a 375 g sadrovce). Cilem bylo ziskat portlandsky cement o mérném
povrchu 400 m?kg™.

Na pomletém cementu byla stanovena jeho hustota. Méfeni probihalo na heliovém

pyknometru s velice vysokou piesnosti.

2.1.2. Vysokoenergetické mleti cementu
Nésledné byl cement mlet v laboratornich mlynech (planetovy mlyn, vibraéni mlyn,
McCrone). V planetovém mlyné byl mlet rychlosti 400 otacek za minutu po dobu 80 min,
pfi¢emz byly odebirany vzorky v ¢asech 1, 3, 5, 10, 20, 40, 60 a 80 min. Mleti probihalo nejprve
s mlecimi télesy o velikosti 10 mm (navdzka cementu 300 g), poté s télesy o velikosti 20 mm

(navazka cementu 100 g). Hmotnost cementu v mleci tableté vychazela z objemového procenta
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zaplnéni, které¢ v pfipadé 10mm mlecich téles tvofilo asi 1/3 tablety, v ptipadé 20mm mlecich
téles ptiblizné 2/3 tablety.

Mleti ve vibracnim mlyné probihalo opét po dobu 80 min a stejn¢ jako v piredchozim
piipadé byly odebirany vzorky cementu v ¢asech 1, 3, 5, 10, 20, 40, 60 a 80 min.

Mleti v planetovém a vibracnim mlyné probihalo suchym i mokrym zptsobem, v ptipadé
mokrého mleti byl pouzit aceton.

Posledni sada vzorktli byla piipravena pomoci mlynu McCrone. Doba mleti byla 80 min,

vzorky byly odebirany v ¢asech 1, 2, 3, 5, 10, 20, 40, 60 a 80 min.

2.1.3. Analyza vzorkl
Vzorky rizné¢ mletého cementu byly podrobeny méfeni mérného povrchu na Blainové
ptistroji pro urc¢eni mérného povrchu, XRD analyze pro zkoumani krystalinity a REM analyze

pro stanoveni vlivu mleti na tvar zrn.

2.1.4. Vypocet velikosti krystaliti

Vypocet probihal pomoci softwarového programu HighScore Plus, kde byla v kazdém
vlozeném difraktogramu identifikovéana trojice pfedem uréenych rovin $tépnosti: 211, 10-1 a 41-
1. Tyto roviny byly zvoleny proto, ze maji jasn¢ dan¢ a izolované piky (29,39°, 32,17°, 34,34°),
které se neptekryvaji a zlstavaji pfehledné 1 po delSich dobach mleti.

Po vloZeni difraktogramu do programu bylo nejprve determinovano pozadi, které
kopirovalo spodni linii. Profily piki se aproximovaly analytickou funkci (fitovaly se) 1x metodou
Caglioti, poté 2x pii defaultnim nastaveni (metoda Pseudo-Voigt), poté byly odecteny piky
vzniklé K-alfa-2 zafenim. To vedlo mimo jiné i k uréeni polositek; které bylo mozné najit zvIast
u kazdého piku v seznamu. Dosazenim polositek do Scherrerovy rovnice byly vypocitany
velkosti krystalitt (viz rovnice nize).

Ke stanoveni pfistrojového rozsiteni byl pouzit standard LaBe (hexabolit lantanu), plné
krystalicky material, jehoz krystality teoreticky dosahuji nekonecné velikosti. Parametry
standardu byly urceny stejnou metodou a byly vybrany ty, které se nejvice ptiblizovali métenym
pikiim. Poté doslo ke korekci polosiiek odectenim piistrojového rozsifeni; vysledné polosiiky
pikti byly znovu dosazeny do Scherrerovy rovnice a byly ziskany skutecné velikosti krystaliti.

Matematicky postup je popsan v teoretické ¢asti (kap. 4.5.1.).
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2.1.5. Vypocet March-Dollasova parametru pro stanoveni vlivu mleti na prednostni
orientaci
Stejné jako v predchozim ptipadé byl i pro tento vypocet pouzivan program HighScore
Plus. Po vlozeni difraktogramu bylo uréeno pozadi. Po nasledném vypfesnéni Rietveldovou
metodou (automatické nastaveni) bylo mozné sledovat vyvoj March-Dollasova parametru pro
zvolenou rovinu $tépnosti 10-1, u které je predpokladan nejvyssi sklon k piednostni orientaci.
Pro beta belit (larnit) byla pouzita karta ze struktur uvedenych v programu HighScore

Plus ptimo pro vypocet slinku, autorem této struktury je Mumme.

Postup celé etapy shrnuje nasledujici diagram:

[ Odbér suroviny ]

¥ M

[ Slinek — Hranice ] [ Sadrovec — Pregips Precheza ]
[ Drceni ] [ Suseni

N 4

[ Mleti na vychozi mérny povrch (kulovy mlyn) ]

Comem b
A

Velikost [ Analyzy vzorki ]

X — v T~
NN
T~ —

[ Vyhodnoceni ]

¢ Planetovy mlyn
[ Vibraéni mlyn ]4—[ Experimentalni mleti ] (10mm, 20mm)

McCrone ]

Mokré mleti

krystalitd

Mira ptednostni

orientace

Obr. 18: Schéma postupu etapy 1
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2.2. Etapa 2 - Vliv riznych technologii mleti na mechanické vlastnosti
portlandského cementu v zavislosti na dobé odlezeni

Pro tento experiment byly srovnavany technologie vysokorychlostniho a konvenéniho
mleti portlandského slinku a jejich vliv na fyzikalné-mechanické vlastnosti, v zavislosti na dobé
jeho odlezeni.

Experiment vychazi z teorie, Ze cement, vlivem mechanické aktivace, Cerstvé po namleti
ve vysokorychlostnim mlyné vykazuje vyssi reaktivitu ¢astic (viz teoreticka ¢ast, kap. 3.1.3.) nez

cement cerstvé namlety v konvenénim kulovém mlyné nebo cement odlezeny.

Ptiprava vstupniho cementu probihala stejné jako v prvni etap¢ s tou vyjimkou, ze cement

uréeny pro mleti na desintegratoru byl pfedemlet na 450 m2kg™.

2.2.1. Priprava zkuSebnich téles

Ihned po namleti byla v obou piipadech pouzita ¢ast cementu k vytvotfeni prvnich sad
zkuSebnich téles, zbytek byl uloZzen do polyethylenového pytle, 2x zataven, aby nedoslo
K hydrataci a znehodnoceni vzorku, a uchovan k dal§imu vytvateni zkuSebnich téles po 4, 7, 14,
28 a 56 dnech odlezeni.

Zkusebni télesa byla zhotovena z cementové pasty. Z ditvodu absence laboratornich
michacek v centru vysokorychlostniho mleti nebylo cilem dosdhnout normalni konzistence, proto
byl také urCen vlastni postup michani. Vodni souéinitel byl stanoven empiricky tak, aby
umozinoval snadné ru¢ni michani. Nejprve byl testovan vodni soucinitel w=0,30, ale za téchto
podminek cementova pasta nedosahovala potiebné konzistence, proto byl soucinitel postupné
zvySovan az na hodnotu w=0,32. Tento vodni soucinitel byl stanoven jako optimalni pro dany
experiment, protoZze umoznoval snadné ru¢ni michdni. To probihalo ru¢né po dobu 3 minut,
pticemz vzdy bylo pouzito stejné vybaveni. Byly pouzity malé¢ formy urcené ke zkuSebnim
télesim o rozmérech 20%20x100 mm, ve kterych byla cementova pasta zhutnéna na vibra¢nim
stole po dobu 3x1 min. Zbyla ¢ast pasty byla pouzita ke zkouSce pocatku a doby tuhnuti dle
Vicata. Cerstva zkusebni t&lesa byla ve formach ulozena do polyethylenového pytle a 2x
zatavena, po odformovani po 24 hodinach byla t€lesa ukladana do vody.

Bylo brano na védomi, ze mala zkuSebni télesa o rozmérech 20x20x100 mm nejsou

normova a Ze muze dochazet ke znaénym odchylkam ve vysledcich. Tato volba byla u¢inéna na
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zaklad¢é znaéné omezeného pristupu K vysokorychlostnimu desintegratoru, kdy nebylo mozné

pfipravit vétsi mnozstvi cementu

2.2.2. Zkouska fyzikalné mechanickych vlastnosti zkuSebnich téles
Z obou druhti cementu bylo vytvoieno 6x6 sad zkuSebnich téles. Kazda sada byla tvoiena
3 zkuSebnimi tramci, celkem bylo tedy vytvotfeno 216 zkuSebnich téles. Tato zkuSebni télesa byla
po 1, 4, 7, 14, 28 a 56 dnech zrani podrobena zkouskam fyzikalné¢ mechanickych vlastnosti,
vysledné hodnoty byly porovnany.

Postup cel¢ etapy shrnuje nasledujici diagram:

[ Odbér suroviny ]

¥ M

[ Slinek — Hranice ] [ Sadrovec — Pregips Precheza ]

[ Drceni \ ] [ / Suseni ]

[ Mleti na vychozi mérny povrch ]

' N

[ Kulovy mlyn ] [ Desintegrator ]
Domleti na identicky Stanoveni mérného
mérny povrch jako povrchu po 1 propadu

Vv piipadé desintegratoru /

ptiprava zkusSebnich téles po 0, 4,

7, 14, 28 a 56 dnech

~

OdleZeni cementu,

Zkousky pocatku a doby tuhnuti

\ cerstvé cementové pasty /

v

Zkouska pevnosti v tahu a tlaku
po1,4,7,14, 28 a 56 dnech

Obr. 19: Schéma postupu etapy 2
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3. Pouzité suroviny

3.1

Portlandsky slinek Hranice

Chemické slozeni Portlandského slinku Hranice [%]

CaO Si02 | Al203 Fe:Os | MgO | KO | Na.O | Ostatni
65,33 | 20,29 5,21 5,04 1,07 | 1,05 | 0,14 1,87
Tab. 18: Chemické sloZeni portlandského slinku Hranice
3.2. Chemosadrovec Pregips
Chemosadrovec Pregips [%]
CaS0O4*2H,O | H20 CaSO3 TiOz SiO2 | AlbOs | Fe O3 | Ostatni
84 11 2,4 1,2 0,6 0,4 0,3 0,1

Tab. 19: Chemické slozeni chemosadrovce Pregips
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4. Pouzité pfistroje
Analitycké vahy KERN ABS 120-4 M,
automaticky Blainuv pristroj ZEB PC-Blaine Star,
automaticky Vicatuv piistroj Vivcamatic model G3 L2700 RP,
blaintv pfistroj,
Celistovy drti¢ Retsch BB 200,
heliovy pyknometr Mictomeritics AccuPyc II 1340,
kulovy mlyn Brio Hranice omilaci buben OM 20f,
laboratorni vaha Radwag PS 600.3Y,
laserovy granulometr Mastersizer 2000,
McCrone Micronizing Mill,
ocelové formy 20%20x100 mm,
planetovy mlyn Fritsch Pulverisette 6,
rastrovy elektronovy mikroskop TESCAN MIRA 3 XMU,
susarna Binder FED 53,
vibra¢ni diskovy mlyn RS 200,
vibra¢ni stal Brio Harrice VSB 400 REM,
vysokorychlostni mlyn Desi 11,
XRD PANalatical Empyrean, Cu — katoda A = 1,540598 pro zaieni Kal,

zatézovaci lis.
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5. Vysledky méfreni

5.1. Etapa1-Krystalinita a Stépnost slinkoevych minerald

5.1.1. Krystalografické vlastnosti vstupniho cementu

G35 - Alie, Mishietal 72,1 %
25 - beta - Belfte (Mumme) 8,7 %
Calcium osdde - Lime 0,0 %
Broswnmiller ke (271 5270 485) 8.7 %
C3A - Aluminate cubic 3,0 %
C3A - Na-Aluminate ortho, NMIST 1,7 %
0000 Baszanie 1,2 %
Calcie 1,8 %

Gypsum 2,8 %

LA g

10 20 a0 40 50 60

Obr. 20: Difraktogram vstupniho cementu

Pomoci Rietveldovy kvantifikace v programu HighScore Plus bylo ur¢eno procentualni

zastoupeni minerall ve slinku.

Mineral Zastoupeni [%]
CsS - Alit 74,3
C,S - Belit 8,9
C4AF - Brownmillerit 9,0
CsA - Trikalciumaluminat 4.8
Sadrovec 2,9

Tab. 6: Procentualni zastoupeni mineralt ve slinku

Z vyse uvedenych vysledkil vyplyva, ze tento cement je silné aliticky, proto se prace
navzdory pivodnimu zadani vénuje pouze krystalinité mineralu alitu.
Podle charakteru pika alitu lze rozpoznat jeho modifikace. V tomto ptipad€ bylo

stanovena modifikace monoklinicka (M1, viz obr 21). [37]
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Obr. 21: Charakteristické piky, které vedly k identifikaci typu krystalové miizky alitu [37]

Krystalicka miizka monoklinického alitu je popsana v programu HighScore Plus

miizkovymi parametry uvedenymi v tabulce 7.

I
50

I
85

a[A] | b[A] | c[A]

A %]

BL°]

v [°]

V [AT]

33,020 | 7,069 | 18,188

90

94,205

90

4324,991

Tab. 7: Mtizkové parametry monoklinického alitu

Obr. 22: Zvolené krystalografické roviny 211, 10-1 a 41-1
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5.1.2.

Na obr. 23 a 24 jsou uvedeny grafy vyvinu mérnych povrchti v ¢ase mleti, pocate¢ni mérny

Vyhodnoceni vlivu technologie mleti na mérny povrch

povrch byl 230 m2.kg.

700
/P—.
650 ,7%' vibragni
= 600
[-1:]
¥ 550 = a
£ 500 ]
< ——planetovy, 10mm
H 430 mleci télesa
g 400
>
£ 350
g 300 planetovy, 20mm
mleci télesa
250
200 \ )
60 80
Doba mleti [min]
Obr. 23: Vyvin mérnych povrchi u mleti suchym zpisobem
1600
1400 /. —o—vibraénf
= 1200
‘E /
= 1000 ~ _ ,
S / / —#—planetovy, 10mm
3 800 mleci télesa
Qo
> /r /
5 600
S / planetovy, 20mm
400 1 Prram—— mleci télesa
ol
200 T T T T 1
0 20 40 60 80
Doba mleti [min]

Obr. 24: Vyvin mérnych povrchii u mleti na planetovém mlyné s 20mm telesy, suchy zptisob

Z namétenych vysledkll vyplyva, Ze pifi mokrém mleti 1ze dosdhnout vysSich mérnych

povrchil nez pii suchém mleti. Behem mokrého mleti byl vyrazné omezen efekt aglomerace, coz
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je velka vyhoda tohoto zplsobu. Vysoké hodnoty zde vSak mohou byt zavadéjici, protoze
piesnost Blainova piistroje klesa u vysokych hodnot mérnych povrchi kolem 1000 m2.g2.

Pii obou zpusobech mleti bylo nejvyssi jemnosti mleti dosazeno na planetovém mlyné

s 10mm télesy.

5.1.3. Vypocet velikosti krystalita

Rentgenové zafeni mélo vinovou délku A = 1,540598 nm, pro konstantu Scherrerovy

rovnice vyjadiujici tvar krystalitti byla zvolena hodnota 0,89.

Rovina stépnosti 211

Nize jsou uvedeny detaily zmén pikl pro rovinu §tépnosti 41-1 v pribéhu mleti.

T T T T T
29,20 2926 29,30 2935 29.40 29.4 29.50 29,56 29,60
2Theta ()

Obr. 25: Zména piku alitu v roving §tépnosti 211 béhem mleti na mlynu McCrone

unts)

e plan s 10 mm 1min
plan s 10 mm 3min -
plan s 10 mm 5min p By
plan s 10 mm 10min Z
plan s 10 mm 20min
—— plan s 10 mm 40min

plan s 10 mm 60min
~—— plan s 10 mm 80min

Intensity (co

14400 o

10000

6400

3600

T T T T T T T T
2920 22 29,30 2935 2940 2945 2950 2955 2960
ZTheta (')

Obr. 26: Zména piku alitu v roving $tépnosti 211 béhem mleti na planetovém mlynu s 10mm

télesy za sucha
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plan s 20 mm 1min

——— plan s 20 mm 3min
plan s 20 mm 5min
plan s 20 mm 10min
plan s 20 mm 20min
plan s 20 mm 40min
plan s 20 mm 60min

———— plan s 20 mm 80min

Intensty (counts)

14400 o

10000

6400

T T T T
220 2926 2930 29,35 29.40 2945 29,50 2955 2960
2heta ()

Obr. 27: Zména piku alitu v roving $tépnosti 211 béhem mleti na planetovém mlynu s 20mm

télesy za sucha

19600 f———""plan acet 10 mm Tmin

plan acet 10 mm 3min
plan acet 10 mm 5min
plan acet 10 mm 10min
plan acet 10 mm 20min
plan acet 10 mm 40min
plan acet 10 mm 60min
== plan acet 10 mm 80min

Intensity (counts)

14400 o

10000

6400

T T T T T T T T
220 292 230 23 2940 2945 29.50 2956 2960
2Theta (*)

Obr. 28: Zména piku alitu v roving §tépnosti 211 béhem mleti na planetovém mlynu s 10mm

télesy za mokra

plan acet 20 mm 1min
plan acet 20 mm 3min
plan acet 20 mm Smin
plan acet 20 mm 10min
plan acet 20 mm 20min
plan acet 20 mm 40min
plan acet 20 mm 60min
plan acet 20 mm 80min

Intensity (counts)

14400 o

10000 -

6400 o

T T T T T T T T
220 2925 2930 2935 2940 2945 2950 2955 2960
2Theta ()

Obr. 29: Zména piku alitu v roviné stépnosti 211 béhem mleti na planetovém mlynu s 20mm

télesy za mokra
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——— vibrs 1min
vibr s 3min
vibr s Smin
vibr s 10min
vibr s 20min

" vibr s 40min

vibr s 60min

vibr s 80min

T T T T T T T T T
520 65 F k) 2935 240 2945 29.50 2955 260

Obr. 30: Zména piku alitu v roving $tépnosti 211 béhem mleti na vibraénim mlynu za sucha

= vibr acet 1 min
vibr acet 3 min
vibr acet 5 min
vibr acet 10 min
vibr acet 20 min
ao vibr acet 40 min
vibr acet 60 min
vibr acet 80 min

Obr. 31: Zména piku alitu v roving §tépnosti 211 béhem mleti na vibraénim mlynu za mokra

Pro rovinu $tépnosti 211 byl proveden vypocet velikosti krystaliti v zavislosti na druhu a

dobé¢ mleti. Nejprve byly uréeny polositky piku z programu HighScore Plus (viz tabulka 8).

Doba mleti FWHM [rad]
[min] PMS10 | PMS20 |[PMS10| PMM20 | VMS VM M MM
1 0,12 0,116 | 0,117 0,113 0,121 0,116 0,125
3 0,119 0,115 0,118 0,117 0,121 0,121 0,13
5 0,122 0,115 0,117 0,114 0,116 0,116 0,131
10 0,131 0,126 | 0,123 0,126 0,117 0,117 0,128
20 0,143 0,129 | 0,146 0,133 0,121 0,12 0,129
40 0,167 0,138 | 0,156 0,138 0,126 0,125 0,132
60 0,188 0,149 | 0,177 0,149 0,124 0,124 0,134
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Doba mleti FWHM [rad]
[min] PMS10 [ PMS20 ([PMS10| PM M 20 VM S VM M MM
80 0,228 0,155 0,202 0,155 0,135 0,129 0,135

Tab. 8: Namétené polositky piki v roving 211

V dalsim kroku byly vypocitany velikosti krystaliti dle Scherrerovy rovnice (viz
teoreticka cast, kap. 4.5.1.)

Doba mleti Velikost krystalit(i [A]
[min] PMS10 | PMS20 |PMS10|PMM20| VMS VM M MM
1 751,64 | 777,56 | 770,91 | 798,20 | 745,43 | 777,56 | 721,57
3 757,96 784,32 | 764,38 | 770,91 745,43 745,43 693,82
5 739,32 784,32 | 770,91 | 791,20 777,56 777,56 688,53
10 688,53 715,85 | 733,31 | 715,85 770,91 770,91 704,66
20 630,75 699,20 | 617,79 | 678,17 745,43 751,64 699,20
40 540,10 653,60 | 578,18 | 653,60 715,85 721,57 683,31
60 479,77 605,35 | 509,59 | 605,35 727,39 727,39 673,11
80 395,60 581,91 | 446,52 | 581,91 668,12 699,20 668,12

Tab. 9: Velikost krystalita pted korekei v roving 211

Standart LaBsg
Piky 26 [°]
Piky 26 [°] | FWHM [rad]
29,39 30,3885 0,000937

Tab. 10: Hodnoty polositek standardu LaBe pro rovinu $tépnosti 211

Vypoctené velikosti krystalitl jsou vlivem pfistrojového rozSifeni nepiesné, je tedy
potfeba provést korekci. Pro tento el byl pouzit standart LaBs. PoloSitky pfifazenych piki
standardu k dané roviné $tépnosti byly odecteny od naméfenych pika dle vzorce (viz teoreticka
cast, kap. 4.5.1.), a takto upravené polositky byly opét vypsany do tabulky pro kazdy druh a dobu

mleti:
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Doba mleti FWHM [rad]

[min] PMS10 | PMS20 |PMS10| PMM 20 VM S VM M MM
1 0,001872|0,001794 | 0,001813 | 0,001734412 | 0,001891521 | 0,001794 | 0,001969
3 0,001853|0,001774|0,001833 | 0,001813325 | 0,001891521 | 0,001892 | 0,002065
5 0,001911|0,001774|0,001813 | 0,001754213 | 0,001793668 | 0,001794 | 0,002084
10 0,002084 | 0,001988 | 0,00193 | 0,001988384 |0,001813325 | 0,001813 | 0,002027
20 0,002312|0,002046 | 0,002368 | 0,002122589 | 0,001891521 | 0,001872 | 0,002046
40 0,002759 | 0,002218 | 0,002555 | 0,002217594 | 0,001988384 | 0,001969 | 0,002104
60 0,003143|0,002425 | 0,002942 | 0,002424546 | 0,001949748 | 0,00195 | 0,002142
80 0,003865 | 0,002536 | 0,003397 | 0,002536431 | 0,00216067 | 0,002046 | 0,002161

Tab. 11: Polositky po korekci na pfistrojové rozsifeni v roving 211

V poslednim kroku byla vypoctena velikost krystaliti po korekci dle Scherrerovy rovnice

(viz teoreticka ¢ast, kap. 4.5.1.).

Doba mleti Velikost krystalitti [A]
[min] PMS10 | PMS20 | PMS10 | PM M 20 VM S VM M MM
1 840,49 877,22 867,71 907,19 831,83 877,22 799,07
3 849,35 886,96 858,42 867,71 831,83 831,83 761,86
5 823,37 886,96 867,71 896,95 877,22 877,22 754,86
10 754,86 791,31 815,09 791,31 867,71 867,71 776,28
20 680,56 769,00 664,36 741,28 831,83 840,49 769,00
40 570,39 709,52 615,82 709,52 791,31 799,07 748,00
60 500,63 648,96 534,79 648,96 806,99 806,99 734,69
80 407,05 620,33 463,19 620,33 728,22 769,00 728,22

Tab. 12: Velikost krystaliti v roving 211
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Vysledky byly srovnany v grafu:
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Obr. 32: Vliv technologie mleti na vyvin velikosti krystalit, rovina $tépnosti 211

Rovina stépnosti 10-1

Nize jsou uvedeny detaily zmén piki pro rovinu §té€pnosti 10-1 v pribéhu mleti.
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Obr. 33: Zména piku alitu v roviné $tépnosti 10-1 béhem mleti na mlynu McCrone
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Obr. 34: Zména piku alitu v roving $tépnosti 10-1 béhem mleti na planetovém mlynu s 10mm

télesy za sucha
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Obr. 35: Zména piku alitu v roving §tépnosti 10-1 béhem mleti na planetovém mlynu s 20mm

télesy za sucha
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Obr. 36: Zména piku alitu v roving §tépnosti 10-1 béhem mleti na planetovém mlynu s 10mm

télesy za mokra
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Obr. 37: Zména piku alitu v roving $tépnosti 10-1 béhem mleti na planetovém mlynu s 20mm

télesy za mokra
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Obr. 38: Zména piku alitu v roving §t€pnosti 10-1 béhem mleti na vibraénim mlynu za sucha
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Obr. 39: Zména piku alitu v roving §t€pnosti 10-1 béhem mleti na vibraénim mlynu za mokra
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Pro rovinu §tépnosti 10-1 byl proveden vypocet velikosti krystaliti v zavislosti na druhu a

dobé¢ mleti. Nejprve byly urceny polositky piku z programu HighScore Plus (viz tabulka 13).

Doba mleti FWHM [rad]

[min] PMS10 [ PMS20 ([PMS10|( PM M 20 VM S VM M MM
1 0,1175 0,123 | 0,1186 | 0,0923 0,1242 0,109 0,0981
3 0,1229 0,132 | 0,1189 | 0,1136 0,1061 0,106 0,132
5 0,125 0,1177 | 0,1234 | 0,1175 0,12 0,12 0,129
10 0,124 | 0,1252 | 0,131 0,1237 0,1241 | 0,1238 0,143
20 0,14 0,127 0,14 0,132 0,114 0,1128 0,138
40 0,164 0,131 0,16 0,131 0,1216 | 0,1193 0,139
60 0,168 0,142 0,169 0,142 0,131 0,1308 0,14
80 0,168 0,154 | 0,186 0,154 0,138 0,132 0,138

Tab. 13: Naméfené polositky pikd v roviné 10-1

V dalsim kroku byly vypocitany velikosti krystaliti dle Scherrerovy rovnice (viz
teoreticka Cast, kap. 4.5.1.)

Doba mleti Velikost krystalitd [A]
[min] PMS10 | PMS20 [PMS10|PMM20| VMS VM M MM
1 790,12 754,79 | 782,79 | 1005,84 | 747,50 851,74 946,37
3 755,41 703,33 | 780,82 | 817,25 875,02 875,84 703,33
5 742,71 788,78 | 752,34 | 790,12 773,66 773,66 719,68
10 748,70 741,53 | 708,70 | 750,52 748,10 749,91 649,23
20 663,14 731,02 | 663,14 | 703,33 814,38 823,04 672,75
40 566,09 708,70 | 580,25 | 708,70 763,48 778,20 667,91
60 552,61 653,80 | 549,34 | 653,80 708,70 709,78 663,14
80 552,61 602,85 | 499,14 | 602,85 672,75 703,33 672,75

Tab. 14: Velikost krystalitd pfed korekci v roving 10-1
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Standart LaBs
Piky 26 [°]
Piky 26 [°] FWHM [rad]
32,17 30,3885 0,000937

Tab. 15: Hodnoty polositek standardu LaBe pro rovinu stépnosti 10-1

Vypoctené velikosti krystaliti jsou vlivem piistrojového rozSifeni neptesné, je tedy
potieba provést korekci. Pro tento ucel byl pouzit standart LaBe. Polosiiky pfifazenych pikt
standardu k dané roviné $tépnosti byly odecteny od naméfenych piki dle vzorce (viz teoreticka

¢ast, kap. 4.5.1.), a takto upravené polositky byly opét vypsany do tabulky pro kazdy druh a dobu

mleti:
Doba mleti FWHM [rad]

[min] PMS10 | PMS20 | PMS 10 PM M 20 VM S VM M MM
1 0,001823 | 0,00193 |0,001845 |0,001309565 | 0,001953618 | 0,001655 | 0,001432
3 0,001928|0,002104 | 0,001851 | 0,001746299 | 0,001596288 | 0,001594 | 0,002104
5 0,001969 | 0,001827|0,001938 | 0,001823137 | 0,001872034 | 0,001872 | 0,002046
10 0,00195 |0,001973 | 0,002084 | 0,001943941 | 0,001951683 | 0,001946 | 0,002312
20 0,002255 | 0,002008 | 0,002255 | 0,002103507 | 0,001754213 | 0,00173 | 0,002218
40 0,002703 | 0,002084 | 0,002629 | 0,002084397 | 0,001903194 | 0,001858 | 0,002237
60 0,002777|0,002293 | 0,002795 | 0,002293152 | 0,002084397 | 0,002081 | 0,002255
80 0,002777|0,002518 | 0,003106 | 0,002517827 | 0,002217594 | 0,002104 | 0,002218

Tab. 16: Polositky po korekci na pfistrojové rozsifeni v roving 10-1

V poslednim kroku byla vypoctena velikost krystaliti po korekci dle Scherrerovy rovnice

(viz teoreticka Cast, kap. 4.5.1.)

Doba mleti Velikost krystalit( [A]
[min] PMS10 | PMS20 | PMS10 | PMM 20 VM S VM M MM
1 888,32 838,97 877,94 1236,69 828,99 978,76 1130,85
3 839,81 769,92 875,16 927,41 1014,56 | 1015,85 769,92
5 822,48 886,41 835,61 888,32 865,12 865,12 791,53
10 830,64 820,87 776,98 833,12 829,81 832,29 700,49
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Velikost krystalitd [A]

Doba mleti Velikost krystalit( [A]
[min] PMS10 | PMS20 | PMS10 | PM M 20 VM S VM M MM
20 718,06 806,68 718,06 769,92 923,22 935,90 730,31
40 599,12 776,98 615,97 776,98 850,95 871,48 724,13
60 583,21 706,25 579,37 706,25 776,98 778,41 718,06
30 583,21 643,23 521,34 643,23 730,31 769,92 730,31
Tab. 17: Velikost krystalitd v roving 10-1
Vysledky byly srovnany v grafu:
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Obr. 40: Vliv technologie mleti na vyvin velikosti krystalitti, rovina $tépnosti 10-1
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Rovina stépnosti 41-1

Nize jsou uvedeny detaily zmén pikl pro rovinu §t€pnosti 41-1 v pribéhu mleti.
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Obr. 41: Zména piku alitu v roving §tépnosti 41-1 béhem mleti na mlynu McCrone
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Obr. 42: Zména piku alitu v roving $tépnosti 41-1 béhem mleti na planetovém mlynu s 10mm

télesy za sucha
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Obr. 43: Zména piku alitu v roviné $tépnosti 41-1 béhem mleti na planetovém mlynu s 20mm

télesy za sucha
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Obr. 44: Zména piku alitu v roving $tépnosti 41-1 béhem mleti na planetovém mlynu s 10mm

télesy za mokra
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Obr. 45: Zména piku alitu v roving §tépnosti 41-1 béhem mleti na planetovém mlynu s 20mm

télesy za mokra
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Obr. 46: Zména piku alitu v roviné §t€pnosti 41-1 béhem mleti na vibraénim mlynu za sucha
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Obr. 47: Zména piku alitu v roviné §t€pnosti 41-1 béhem mleti na vibraénim mlynu za mokra

Pro rovinu $tépnosti 41-1 byl proveden vypocet velikosti krystaliti v zavislosti na druhu

a dob& mleti. Nejprve byly uréeny polosiiky piku z programu HighScore Plus (viz tabulka 18).

Doba mlet FWHM [rad]
[min] PMS10 | PMS20 |[PMS10| PMM20 | VMS VM M MM
1 0,113 0,114 0,118 0,1052 0,123 0,116 0,113
3 0,116 0,1014 | 0,115 0,111 0,11 0,11 0,114
5 0,12 0,121 0,114 0,119 0,112 0,111 0,12
10 0,138 0,131 0,127 0,135 0,112 0,112 0,114
20 0,16 0,14 0,178 0,148 0,127 0,121 0,117
40 0,194 0,146 0,179 0,146 0,128 0,121 0,121
60 0,22 0,155 0,202 0,155 0,133 0,126 0,13
80 0,305 0,175 0,269 0,175 0,143 0,132 0,13

Tab. 18: Namétené polositky piki v roving 41-1

V dalsim kroku byly vypocitany velikosti krystaliti dle Scherrerovy rovnice (viz
teoreticka cast, kap. 4.5.1.)

Doba mleti Velikost krystalit(i [A]
[min] PMS10 | PMS20 |PMS10| PM M 20 VM S VM M MM
1 842,23 834,84 | 806,54 | 904,67 773,75 820,44 842,23
3 820,44 938,58 | 827,58 | 857,40 865,20 865,20 834,84
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Doba mleti Velikost krystalit(i [A]
[min] PMS10 | PMS20 |PMS 10| PM M 20 VM S VM M MM
5 793,10 786,54 | 834,84 | 799,76 849,75 857,40 793,10
10 689,65 726,50 | 749,38 | 704,97 849,75 849,75 834,84
20 594,82 679,80 | 534,67 643,05 749,38 786,54 813,43
40 490,58 651,86 | 531,68 | 651,86 743,53 786,54 786,54
60 432,60 614,01 | 471,15 614,01 715,58 755,33 732,09
80 312,04 543,84 | 353,80 | 543,84 665,54 721,00 732,09

Tab. 19: Velikost krystalitd pfed korekci v roving 41-1

Standart LaBs
Piky 26 [*]
Piky 26 [°] FWHM [rad]
34,34 37,448 0,000902

Tab. 20: Hodnoty polositek standardu LaBe pro rovinu $tépnosti 41-1

Vypoctené velikosti krystaliti jsou vlivem piistrojového rozsifeni neptesné, je tedy
potfeba provést korekci. Pro tento ucel byl pouzit standart LaBs. Polositky ptitazenych pikl
standardu k dané roving $tépnosti byly odeéteny od naméfenych piki dle vzorce (viz teoreticka

¢ast, kap. 4.5.1.), a takto upravené polositky byly opét vypsany do tabulky pro kazdy druh a dobu

mleti:
Doba mleti FWHM [rad]

[min] PMS10 | PMS20 |PMS10| PM M 20 VM S VM M MM
1 0,001753|0,001772| 0,00185 |0,001598253|0,001946921 | 0,001811 | 0,001753
3 0,001811|0,001522|0,001792 | 0,001713477 | 0,001693739 | 0,001694 | 0,001772
5 0,001889 | 0,001908 | 0,001772 | 0,001869741 | 0,001733166 | 0,001713 | 0,001889
10 0,002232| 0,0021 |0,002024 |0,002175464 |0,001733166 | 0,001733 | 0,001772
20 0,002641| 0,00227 |0,002971 |0,002419131|0,002023564 | 0,001908 | 0,001831
40 0,003262 | 0,002382 | 0,002989 | 0,002381861 | 0,002042648 | 0,001908 | 0,001908
60 0,00373 |0,002549 | 0,003406 | 0,002549045 | 0,002137646 | 0,002004 | 0,002081
80 0,0052440,002917 | 0,004605 | 0,002916517 | 0,002325817 | 0,002119 | 0,002081

Tab. 21: Polositky po korekci na pfistrojové rozsifeni v roving 41-1

66




V poslednim kroku byla vypoctena velikost krystaliti po korekci dle Scherrerovy rovnice

(viz teoreticka Cast, kap. 4.5.1.)

Doba mleti Velikost krystalitd [A]
[min] PMS10 | PMS20 | PMS 10 PM M 20 VM S VM M MM
1 947,18 936,70 897,24 1038,77 852,74 916,51 947,18
3 916,51 | 1091,04 | 926,48 968,92 980,21 980,21 936,70
5 878,84 869,95 936,70 887,94 957,91 968,92 878,84
10 743,82 790,68 820,44 763,15 957,91 957,91 936,70
20 628,54 731,50 558,76 686,29 820,44 869,95 906,76
40 508,98 697,02 555,35 697,02 812,78 869,95 869,95
60 445,06 651,31 487,38 651,31 776,66 828,26 797,90
80 316,62 569,25 360,52 569,25 713,82 783,60 797,90

Tab. 22: Velikost krystaliti v roving 41-1

Vysledky byly srovnany v grafu:
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Obr. 48: Vliv technologie mleti na vyvin velikosti krystalitd, rovina §tépnosti 41-1
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Podle namétenych vysledkli mélo nevyssi dopad na zménu velikosti krystaliti mleti
Vv planetovém mlyn¢ s 10mm mlecimi télesy. V tomto piipad¢ jsou krystality alitu nejvice
devastovany. Technologie mleti ve vibratnim mlynu se vaci krystalitim jevi naopak jako

nejsSetrnéjsi.

5.14. Vypocet miry pirednostni orientace
Nize je pro kazdou technologii mleti graficky zndzornén vyvin March-Dollasova
parametru, ktery urcuje miru pfednostni orientace. Pro moznost porovnani zavislosti mezi
pfednostni orientaci a zdrobfiovani krystaliti jsou v grafech pouzity kiivky z predeslych

vysledkt, znazornujici velikosti krystaliti v pribéhu mleti.
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Obr. 49: Vliv mleti na mlynu McCrone na sklon k ptednostni orientaci.
V piipad¢ mleti na mlynu McCrone probihala zména March-Dollasova parametru stejné
jako zména velikosti krystaliti predev§im v prvnich minutdch mleti a poté se jiz tyto hodnoty

ptilis§ neménily. To je jedna z charakteristik tohoto mlyna, protoze je uzpusoben k ptipravé

vzorkli na XRD analyzu a neposkozuje strukturu materiélu.
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Obr. 50: Vliv suchého mleti na planetovém mlynu s 10mm télesy na sklon k ptednostni

orientaci
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Obr. 51: Vliv mokrého mleti na planetovém mlynu s 10mm télesy na sklon k ptednostni

orientaci

Béhem mleti na planetovém mlyné¢ s 10mm télesy March-Dollasiv parametr prudce
narastal v prvnich 10 minutach, poté se zmirnil. V tomto piipad€ neni ztejmé, zda mokry zpisob

ochrénil strukturu krystalitt.
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Obr. 52: Vliv suchého mleti na planetovém mlynu s 20mm télesy na sklon k ptednostni

orientaci
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Obr. 53: Vliv mokrého mleti na planetovém mlynu s 20mm télesy na sklon k ptednostni

orientaci

Pfi pouziti 20mm téles v planetovém mlyné je znatelny nariist parametru v prvnich 20

minutach, poté se jeho hodnota ustaluje.
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Obr. 54: Vliv suchého mleti na vibraénim mlynu na sklon k pfednostni orientaci
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Obr. 55: Vliv mokrého mleti na vibra¢nim mlynu na sklon k pfednostni orientaci
V pfipadé¢ mleti na vibracnim mlynu hodnota March-Dollasova parametru narista
pfiblizné stejnym tempem i v pokrocilych dobach mleti. Zdrobniovani castic v tomto mlynu

probihd roztiranim, nikoliv nirazem mlecich téles. Melitelnost ¢astic tedy neni limitovana

velikosti mlecich téles.
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5.15. Vyhodnoceni vlivu riznych technologii mleti na tvar zrn
V tabulkach 23 a 24 jsou vlozeny snimky z rastrovaciho elektronového mikroskopu
(REM), vsechny uvedené snimky jsou zvétSené 10000%. Byl posuzovan vliv technologie mleti na
planetovém a vibracnim mlynu na velikost a tvar castic. Snimky byly pofizovany ze vzorki
cementu po 10, 20, 40 a 80 minutach mleti.

V tabulce 23 jsou snimky, kde byl u obou technologii pouzit suchy zptisob mleti:

Zvétseni 10000x

Planetovy mlyn, 10mm, suchy Vibraéni mlyn, suchy

10 min

o

Det SE I I MIRA3 TESCAN

SEM HV: 15.0 kV 2pm

SEM MAG: 10.00 kx Det: SE MIRA3 TESCAN
SEM HV. 15.0 kV

AdMas - FAST VUT Brno AdMas$ - FAST VUT Brno

20 min

2 B
SEM MAG: 10.0 kx Det: SE MIRA3 TESCAN

SEM MAG: 10.00 kx Det: SE I I MIRA3 TESCAN
SEM HV: 15.0 kV

SEM HV: 15.0 kV 2pm

AdMas - FAST VUT Bmo AdMas - FAST VUT Brno
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40 min

SEM MAG: 10.00 kx Det: SE I MIRA3 TESCAN SEM MAG: 10.0 kx Det: SE I I MIRA3 TESCAN
SEM HV: 15.0 kV 2pm SEM HV: 15.0 kV 2pm
AdMas - FAST VUT Brno AdMas$ - FAST VUT Brno

80 min

¥ 5 e
SEM MAG: 10.00 kx Det: SE | ] MIRA3 TESCAN Det: | | MIRA3 TESCAN
SEMHV:150kV | 2um SEM HV: 15.0 KV
AdMas$ - FAST VUT Bmo AdMas - FAST VUT Brno

Tab. 23: REM snimky porovnavajici mleti na planetovém a vibra¢nim mlyné a jeho vliv na

velikost a tvar ¢astic

Rozdil mezi vlivem planetového a vibraéniho mlyna na tvar zrn je pozorovatelny jiz po
10 minutach mleti, kde v ptipad¢ mleti na vibraénim mlyné jsou Castice vEtSi neZ u mleti na
planetovém mlyné&. | v pokrocilych dobach mleti je zfejmé, Ze planetovy mlyn mele intenzivnéji a

vytvaii vice aglomeratli, nez mlyn vibracni.
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V tabulce 24 jsou snimky, kde byl u obou technologii pouzit mokry zptisob mleti:

ZvétSeni 10000x

Planetovy mlyn, 10mm, mokry Vibraéni mlyn, mokry

10 min

SEM MAG: 10.0 kx Det SE I SEM MAG: 10.00 kx Det SE I I MIRA3 TESCAN
SEM HV: 15.0 kV SEM HV: 15.0 kV 2pm
AdMas - FAST VUT Brno AdMas - FAST VUT Brno

20 min

4

: . ik T
SEM MAG: 10.0 kx Det: SE I MIRA3 TESCAN SEM MAG: 10.0 kx Det: SE MIRA3 TESCAN
SEM HV: 15.0 kV 2pm | SEM HV: 15.0 kV
AdMas - FAST VUT Brno AdMas - FAST VUT Brno
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40 min

SEM MAG: 10.00 kx Det: SE 1 MIRA3 TESCAN SEM MAG: 10.0 kx Det: S‘E T ; MIRA3 TESCAN

SEM HV: 15.0 kV 2 pm SEM HV: 15.0 kV 2 pm
AdMas - FAST VUT Brno AdMa$ -FAST VUT Brno

80 min

i . e
SEM MAG: 10.0 kx Det: SE | MIRA3 TESCAN SEM MAG: 10.0 kx Det: SE | MIRA3 TESCAN
SEM HV. 15.0 kV 2 pm SEM HV. 15.0 kV 2 pym
AdMas - FAST VUT Brno AdMas - FAST VUT Brno

Tab. 24: REM snimky porovnavajici mleti na planetovém a vibra¢nim mlyné a jeho vliv na

velikost a tvar ¢astic

V ptipadé¢ mokrého zplisobu nejsou mezi pouZzitymi technologiemi natolik vyrazné

rozdily, protoZe mokré mleti zamezuje tvorbu aglomerati.

Lze zhodnotit, Ze rizné technologie mleti maji rizné vlivy na krystalinitu a Stépnost

slinkovych mineralti, podrobné zhodnoceni je uvedeno v diskusi vysledki.
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5.2. Etapa 2 - Vliv riznych technologii mleti na mechanické vlastnosti

portlandského cementu v zavislosti na dobé odlezeni

5.2.1. Zkous$ka pocatku a doby tuhnuti
Zkouska pocatku a doby tuhnuti bylo provedena u cementii piipravenych konvencni i

vysokorychlostni technologii mleti. Rozdily jsou znazornény graficky na obr. 56 a obr. 57.

Pocatek tuhnuti
240

230
220
210 m kulovy mlyn
m desintegrator
200
190
180
4 7 14 28 56

Doba odlezeni [dny]

Minuty

Obr. 56: Grafické znazornéni vlivu doby odlezeni cementu na jeho dobu tuhnuti

Doba tuhnuti

280

270
Z Lo
3 560 ® kulovy mlyn
2 250 1 desintegrator

240

230

220

4 7 14 28 56

Doba odlezeni [dny]

Obr. 57: Grafické znazornéni vlivu doby odlezeni cementu na jeho dobu tuhnuti
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U naméfenych dob pocatkii a dob tuhnuti jsou mezi pouzitymi technologiemi mleti

viditelné rozdily. Zejména v prvnich dnech odlezeni; po 4 dnech mél cement z desintegratoru o

30 minut krat$i pocatek tuhnuti (obr. 56) nez cement z kulového mlyna, doba tuhnuti byla kratsi o

60 minut (obr. 57). S piibyvajicimi dny odlezeni se tento rozdil postupné vyrovnava a po 14

dnech uz je vliv mechanické aktivace zanedbatelny.

Pro zkousky pevnosti v tlaku a v tahu za ohybu byly pouzity zkuSebni télesa o rozmérech

20x20x100 mm (viz obr 58)

5.2.2.

Zkouska pevnosti v tahu za ohybu

Obr. 58: Zkusebni télesa o rozmérech 20x20x100 mm

Pevnosti v tahu za ohybu pro vSechny doby odleZeni a zrani jsou uvedeny v tabulce 25:

Pevnost v tahu za ohybu [N.mm™]
Doba odlezeni
[dny] 0 4 7 14 28 56
Doba zrani [dny] | kulovy | desi | kulovy | desi | kulovy | desi | kulovy | desi | kulovy | desi | kulovy | desi
1| 33 4,8 4,7 7,9 5,8 7,5 5,8 5,4 6,5 5,9 6,9 3,9
4| 35 9,5 6,2 4,9 6,9 6,7 6,9 6,9 7,5 6,4 8,7 53
7| 3,5 3,4 7,4 6,1 5,9 5,5 6,2 8,0 7,2 5,9 6 5,9
14| 3,6 3,4 7,1 6,7 7,1 6,9 6,9 6,2 4,7 5,9 8,4 6,6
28 3,6 4,2 5,4 5,75 7,3 6,8 4,6 6,4 7,1 4.4 8,6 5,9
56 5,3 4,1 8,9 7,1 8,1 7,3 8,0 7,12 7,7 7,6 8,5 9,1

Tab. 25: Pevnosti v tahu za ohybu
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523. Zkouska pevnosti v tlaku
ZkuSebni tramce pouzité na zkouSku pevnosti v tahu za ohybu byly poté podrobeny
zkouSce pevnosti v tlaku, vysledné pevnosti a jejich prubéh v zavislosti na dobach zrani a

odlezeni jsou znadzornény v nasledujicich grafech

— 40
:
E.. 35
=]
=
"_; 30 M kulovy mlyn
§ M desintegrator
€ 25
o
: I

20

0 4 7 14 28 56
Doba odlezeni [dny]
Obr. 59: Vliv doby odlezeni na pevnosti v tlaku po 1 dni
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0 4 7 14 28 56

Doba odlezeni [dny]

Obr. 60: Vliv doby odlezeni na pevnosti v tlaku po 4 dnech
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Pevnost v tlaku [N.mm-]
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Obr. 61: Vliv doby odlezeni na pevnosti v tlaku po 7 dnech

M kulovy mlyn
I M desintegrator
0 4 7 14 28 56

Doba odlezeni [dny]

Obr. 62: Vliv doby odlezeni na pevnosti v tlaku po 14 dnech
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Obr. 63: Vliv doby odlezeni na pevnosti v tlaku po 28 dnech
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Obr. 64: Vliv doby odlezeni na pevnosti v tlaku po 56 dnech

U pocatecnich pevnosti v ranych dobach odlezeni do 7 dnti se dd usuzovat, ze zkuSebni
télesa pripravend z cementu mletého na desintegratoru dosahuji vyssich hodnot nez u zkusebnich
téles pfipravenych konvencnim mletim v kulovém mlyné.

Ve vétsine€ pripada se vsak vysledky vyviji bez jakéhokoliv trendu, mozna vysvétleni jsou

uvedena v diskusi.
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5.2.4. Porovnani vybranych vysledki

Nize jsou uvedeny vybrané grafické vysledky porovnavajici vliv riznych technologii

mleti na vyvin pevnosti zkuSebnich téles.

75
70
65 A “—*% —+— kulovy mlyn
g /
S 60
2 /
= 2 N/ desintegrator
=)
>50 | / (naméfeny
g / priibah)
€ 45
i f desintegrator
40 + Y . ,
/ (pfedpokladany
35 1% redlny priibéh)
30 T T T T T T T 1

0 7 14 21 28 35 42 49 56
Doba zrani [dny]

Obr. 65: Graf nartstu pevnosti v tlaku pfi 0 dnech odleZeni cementu

Z grafu na obr. 65 lze pozorovat vyvin pevnosti cementové pasty, jeZ byla vytvorena
thned po namleti cementu. Je ziejmé, ze vysledné naméfené pevnosti cementu mletého na
desintegratoru po 14 a 28 dnech cementu jsou zatizeny chybou, nebot’ jsou niz$i nez pevnosti po
7 dnech. Pokud jsou ale tyto chybné vysledky pominuty a je provedena korekce na zakladé
zbytku prubéhu kiivky, ziskame ptrepokladany realny vyvin pevnosti.

Po provedené korekci je viditelny rozdil mezi pribéhy pevnosti zkuSebnich télech
vytvatenych zrozdilné mletych cementl. Zejména pii pocatecnich pevnostech lze pozorovat
vys8i hodnoty u cementu mletého na vysokorychlostnim desintegratoru, coz je charakteristicky

znak mechanické aktivace cementu, zpiisoben vyssi reaktivitou aktivovaného cementu.
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Pevnost v tlaku, 7 dni odlezeni
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Obr. 66: Graf nartstu pevnosti pii 7 dnech odlezeni cementu

U pevnosti po 7 dnech odlezeni (obr. 66) odlezeni nastala chyba pii pevnostech
cementové pasty z cementu mletého na desintegratoru po 7 dnech zrani. Po provedeni korekce je
ziejmé, Zze vysledné kiivky se do zna¢né miry piekryvaji. To znamena, ze cement mlety na
desintegratoru po 7 dnech odlezeni jiz ztratil své vyhody oproti cementu mletého na kulovém
mlyné, které ziskal mechanickou aktivaci.

U ostatnich vysledku bylo zatizeni chybou natolik vysoké, Ze nemélo smysl provadét

jakékoliv korekce.

Odchylky ve vysledcich mohly byt zpiisobeny nékolika faktory, které jsou rozepsany
v diskusi vysledki
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6. Diskuse vysledkl

6.1. Etapa1- Krystalinita a Stépnost slinkovych mineralu

Navzdory pfedem stanovenych cilim prace byla zkoumana krystalinita a St€pnost pouze u
slinkového mineralu CsS (alitu), protoze Hranicky slinek byl siln€ aliticky, a provadét analyzy na
ostatnich minerdlech by bylo pifi jejich niz§im zastoupeni problematické Identifikaci
charakteristickych pikii v difrakénim zaznamu bylo ureno, Ze se zde alit vyskytoval

v monoklinické krystalografické soustave.

6.1.1. Sledovani vyvinu mérnych povrchi pri pouziti riiznych technologii mleti

Pii mleti za sucha bylo dosazeno nejvyssich hodnot mletim na planetovém mlyné s 10mm
mlecimi t&lesy, kdy bylo dosazeno 660 m2kg?, s20mm t&lesy bylo dosazeno 560 m?kg™.
Téchto hodnot bylo dosazeno po 20 minutach mleti a zlstavaly piiblizné konstantni po celou
dobu mleti 80 minut. P pouziti vibraéniho mlyna bylo dosazeno 530 m2.kg™ po 20 minutach
mleti.

Béhem mleti za mokra bylo dosazeno nejvyssich hodnot opét mletim na planetovém
mlyné s 10mm mlecimi télesy, kdy bylo dosazeno 1470 m?kg™ po 80 minutach mleti. S 20mm
télesy bylo dosazeno 990 m2kg?! po 60 minutach mleti. P¥i pouziti vibraéniho mlyna bylo
dosazeno 1090 m2.kg' po 80 minutaich mleti. Pfi mokrém mleti je vyrazné omezen vliv
aglomerace, proto mérné povrchy nartstaly po celou dobu mleti. To neplatilo v pfipadé mleti na
planetovém mlyné s 20mm télesy, protoze po 60 minutach mleti bylo zfejmé& dosazeno limitu,

kterého bylo mozné docilit s mlecimi télesy této velikosti.

6.1.2. Vypocet velikosti krystaliti

Z hlediska poklesu pikd pro zvolené roviny §tépnosti v prubéhu mleti je zfejmé, ze mleti
na mlyné McCrone a na vibratnim mlyné suchym zplisobem je pro zachovani struktury alitu
nejvyhodnéjsi, protoze v téchto piipadech byl u danych piki pozorovan nejmensi pokles. U
ostatnich technologii mleti dochdzelo k vyznamnym poklesim piki ve vSech 3 rovinach
Stépnosti, zejména pii pouZziti planetového mlyna s 10mm mlecimi télesy na mokry i suchy
zpusob, nebo pii pouziti vibraéniho mlyna na mokry zptsob.

Vibra¢ni mleti mokrym zplisobem meélo na pokles pikli mnohem vétsi vliv neZz vibracni

mleti suchym zpisobem. Tato skutecnost je pravdépodobné zplisobena tim ze béhem suchého
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mleti se materidl nahromadi mezi prstenci a utlumuje tak efektivitu mleti, zatimco bc¢hem
mokrého mleti se suspenze samovolné rozléva po celém mlecim prostoru a mleti je tak

efektivnéjsi.

Vlivy rozdilnych technologii mleti na zmény velikosti krystaliti jsou u vSech 3 rovin
Stépnosti podobného trendu, proto zde jsou podrobnéji rozepsany pouze vysledky pro hlavni
rovinu Stépnosti 10-1:

V piipadé mleti na mlynu McCrone probihala zména velikosti krystaliti ptedevSim
v prvnich 5 - 10 minutach mleti, kdy bylo dosaZeno velikosti krystalitu 700 A a poté se jiZ tyto
hodnoty pfili§ neménily. To je jedna z charakteristik tohoto mlyna, protoze je uzplsoben
k piipravé vzorkti na XRD analyzu a neposkozuje strukturu materialu. Pfi pouziti jinych mlyna
pokracovala desktrukce Kkrystalitii i v pokro¢ilych dobach mleti.

Pti suchém mleti na planetovém mlyné s 10 mm télesy byly krystality zdrobnény na 600
A, tato velikost se ustalila po 40 minutach. Pi¥i mokrém zptisobu byly se stejnymi mlecimi t&lesy
krystality zmengeny na 520 A pfi 80 minutach mleti.

Pii mleti na planetovém mlyné s 20 mm télesy byly krystality zdrobnény na 640 A, pii 80
minutach mleti. To bylo stejné pro suchy i mokry zptsob mleti

P#i mleti na vibraénim mlyné bylo po 80 minutach dosazeno velkosti krystalitii 730 A u
suchého, a 760 A u mokrého zpiisobu. Protoze mokrém mleti na vibraénim mlyné dochazelo
K vyraznému poklesu piku, ocekavala se i vEétsi zména ve velikosti krystalitd. Je mozné, ze
vzestup pozadi ovlivnil hodnoty namétenych polositek, vypocitané velikosti krystaliti tedy

mohly byt zkreslené

Nejvétsi velikosti krystalitii pred korekci se pohybuji kolem hodnot 800 A, nejmensi
priblizné 300 A, coz je rozsah 30 — 80 nm. TudiZ je Vv stanovitelé oblasti piistroje, kterd saha az
po cca 200 nm. U krystalitli, jejichZ velikost saha bliz k horni hranici je zatizeni chybou vétsi (cca
10 nm), u menSich krystalitl je zatiZeni chybou slabsi (5 — 10 nm). Pro stanoveni velikosti

krystalitii jde o vyznamné odchylky, proto bylo nutné provést korekci na piistrojové rozsiteni.
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6.1.3. Vypoéet miry pfednostni orientace (March-Dollasiiv parametr)

Vysledky jasné naznacuji, ze alit je v roviné Stépnosti 10-1 pfednostné orientovan. Lze
pozorovat, ze mira pfednostni orientace klesd (March-Dollasiiv paramtr roste) za soucasného
poklesu velikosti krystaliti. Pokles miry pfednostni orientace je tedy dan zménou tvaru krystalitd.

V piipadé mleti na mlynu McCrone probihala hlavni zména March-Dollasova parametru
stejné jako zména velikosti krystaliti pfedevS§im v prvnich 5 - 10 minutach mleti, kdy bylo
dosazeno hodnoty parametru 0,946 a béhem zbytku mleti se hodnota pozvolna zvySovala az na
0,971.

Pfi suchém mleti na planetovém mlyn€ s 10 mm télesy bylo po 40 minutdch dosazeno
témét hodnoty 1, pfednostni orientace tedy v této roviné Stépnosti zcela vymizela. Pfi mokrém
zpusobu byla se stejnymi mlecimi télesy dosazena opét vysokd hodnota 0,995 po 80 minutach
mleti.

Pfi mleti na planetovém mlyné€ s 20 mm télesy bylo pii suchém i mokrém mleti dosazeno
hodnoty parametru ptiblizn€ 0,98 po 80 minutach mleti.

Pii mleti na vibraénim mlyné bylo po 80 minutach dosazeno hodnot parametru 0,915 u

suchého a 0,981 u mokrého zptisobu

Pokud March-Dollastuv parametr dosahuje hodnoty 1, jsou krystaly ve vzorku naprosto
nahodné orientovany, tedy maji ptiblizné sféricky tvar. Tohoto stavu bylo téméf dosazeno pii

mleti na planetovém mlyné€ s 10mm télesy, kdy bylo mleti ze vSech technologii nejefektivné;jsi.

6.1.4. Vyhodnoceni vlivu riiznych technologii mleti na tvar zrn (REM)

Byla porovnavana technologie mokrého a suchého mleti v planetovém mlyné s 10 mm
mlecimi télesy a mleti pomoci vibraéniho mlyna. Potizené snimky byly 10000x zvétSené.

V pripad¢ suchého mleti je jiz po 10 minutdch mleti viditelny rozdil mezi pouzitymi
technologiemi mleti. U vibracniho mleti pievazoval pomér vétSich zrn vtadu jednotek
mikrometrti nad mensimi ¢asticemi, zatimco v pfipadé mleti na planetovém mlyné jiz prevazoval
pomér mensSich ¢astic. Od 20. minuty dale u obou technologii dochazi ke shlukovani aglomeratt.
V kazdém case mleti, kdy byly pofizovany snimky, se technologie mleti na planetovém mlyné

Z hlediska zdrobnovani zrn jevi jako ucinnéjsi.
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V piipad¢ mokrého mleti nejsou mezi pouzitymi technologiemi natolik vyrazné rozdily. U
obou piipadi vsak lze pozorovat pokles tvorby aglomeratd, coz je jedna z charakteristik tohoto

zpusobu mleti.

6.2. Etapa 2 - Vliv riznych technologii mleti na mechanické vlastnosti
portlandského cementu v zavislosti na dobé odlezeni

Cilem tohoto experimentu byla Givodni studie vlivu doby odleZeni portlandského cementu
od okamziku mleti na jeho vysledné fyzikaln€-mechanické vlastnosti, eventudlné sledovani
moznych souvisejicich efekti mechanické aktivace portlandského cementu. Porovnavaly se

technologie konven¢niho mleti na kulovém mlyné a vysokorychlostniho mleti na desintegratoru.

6.2.1. Zkouska pocatku a doby tuhnuti

Zkouskou pocatku a doby tuhnuti byl prokazan vliv doby odleZeni, pfedev§im v ranych
stadiich odleZzeni do 7 dni. Po 4 dnech odleZeni mél cement z desintegratoru o 30 minut kratsi
pocatek tuhnuti neZz cement z kulového mlyna, doba tuhnuti byla krat$i o 50 minut. Po 7 dnech
odlezeni mél cement z desintegratoru opét krat$i pocatek i dobu tuhnuti o 30 minut. Od 14 dni
dale déle se rozdil mezi pocatky tuhnuti pohybuje v rozmezi 10 — 20 minut, doby tuhnuti jsou
odtud vyrovnané.

Do 7 dni odleZeni je tedy u cementu mletého na desintegratoru prokazatelny efekt

mechanické aktivace, ktery od této doby postupné mizi.

6.2.2. Zkouska pevnosti v tahu za ochybu
Vysledky dosahovaly znaénych odchylek, ale u ranych stadiich odlezeni 1ze u po¢ate¢nich
pevnosti pozorovat mirny vzestup hodnotu u zkuSebnich téles z cementu mletého na

desintegratoru.

6.2.3. Zkouska pevnosti v tlaku
U pevnosti vtlaku po 4 dnech odlezeni je po korekci evidentné¢ chybnych hodnot
viditelny rozdil mezi vyvinem pevnosti zkusebnich téles z cementu mletého na kulovém mlyné a

cementu po mletim v desintegratoru.
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U pevnosti po 7 dnech odlezeni, pii korekci evidentné chybnych hodnot, je ziejmé, ze
vysledné kiivky se do znacné miry piekryvaji. To zfejm& znamend, ze z cement mletého na
desintegratoru po 7 dnech jiz vymizel efekt mechanické aktivace.

U ostatnich vysledku bylo zatiZeni chybou natolik vysoké, ze jiz nebyl smysl v provadéni
dalsich korekci. Chyby, kterou byly vysledky pevnosti v tahu za ohybu a v tlaku zatizeny, mohly

byt zptisobeny nékolika pricinami

Béhem zkouSek byla provadéna fotodokumentace, ktera byla pozd¢ji diukladné
analyzovana za ui¢elem nalezu priciny velkého zatizeni chybou pfti vysledcich.

V dob¢ provadéni experimentu jesté nebyla dostupna hlava lisu umoziujici provadéni
tlakovych zkouSek na télesech 20x20 mm. Proto bylo pouzZito provizorni feSeni pomoci

distan¢nich podlozek.

Obr. 67: Zkouska pevnosti v tlaku, vliv distanénich podlozek na chovani lisu

Analyzou fotografickych zaznami bylo dosazeno zavéru, Ze laboratorni lis bez ptislusné
hlavy nastavce neni zpusobily ke zkousSce téles 2020 mm. Lis je schopen se ptizplsobit
nedokonale rovnobéznym plocham zkuSebnich téles tak, ze jeho horni pohybliva ¢ast zméni sviij
uhel podle rovin zkusebniho télesa. Tato vlastnost lisu vSak neni pfizpisobena ke zkouSeni téles
s distan¢nimi podloZkami, které byly nutné ke zkousce téles 20%20 a navic pomé&rn¢ opotiebené.

Neékdy proto nastal pifipad, kdy se horni ¢ast lisu ptizptisobila nedokonalé roviné distanéni
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podlozky a tim padem byly skute¢né rozméry tlacené plochy zcela odlisné od predpokladanych
rozmértu 2020 mm (viz obr. 67). Tim padem byly do experimentu vnaseny neptedvidatelné
odchylky.

Jisty vliv doby odlezeni cementu z hlediska konven¢niho a vysokorychlostniho mleti vSak
byl prokazan, ackoliv jen v ranych stadiich odlezeni. I v téchto ptipadech vSak efekt mechanické
aktivace rychle ustupoval. Toto pozorovani by mohlo byt v souladu s dostupnou literaturou [38]
proto ma smysl se problematikou dale zabyvat. Bylo by vSak vhodné experiment znovu
namodelovat, se zaméfenim na pozorovani vlivu doby odlezeni zejména v kratkych cCasovych
intervalech od 0 do 4 dnu pii pouziti vétsiho mnozstvi zkusebnich téles. Dliraz by mél byt kladen
rovnéz na provadéni tlakovych zkouSek tak, aby do experimentu nebyly vnaSeny chyby

nespravnym piizpliisobenim lisu.
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7. Zavér

V této praci byly stanoveny 2 hlavni cile, které byly splnény.

V prvni etapé bylo cilem stanovit vliv riznych technologii mleti na krystalinitu a $t€pnost
slinkovych minerald pomoci sledovani vyvoje mérnych povrchi, porovnavani tvaru a velikosti
zrn na snimcich z rastrového elektronového mikroskopu a pfedevsim pomoci XRD analyzy

Dale bylo cilem sledovat vliv doby odlezeni od doby namleti portlandského cementu na
jeho vysledné fyzikalné-mechanické vlastnosti. Na Cerstvé cementové malté byly stanoveny
pocatky a doby tuhnuti, na zkuSebnich télesech byly provadény zkousky v tahu za ohybu a
v tlaku.

7.1. Etapa1-Krystalinita a stépnost slinkovych mineralu

Prestoze byla etapa zaméfena na vSechny slinkové mineraly, nakonec byl sledovan pouze
mineral alit, protoze byl jako jediny dobie identifikovatelny. Pro pfisti experimenty doporucuji
zvolit cement, ktery ma vétsi procento zastoupeni ostatnich slinkovych mineralli, eventualné
provést vyrob modelového cementu s obsahem zaméfenym na jednotlivé slinkové mineraly.

Vliv mleti na krystalinitu a $tépnost alitu byl prokazan, zejména v hlavni roving $tépnosti,
kde béhem mleti klesd mira prednostni orientace a krystality tedy méni sviij tvar z podlouhlého
na pravidelnéjsi.

Nejvétsi vliv na Stépnost i zménu v piednostni orientaci byl prokazan béhem mleti na
planetovém mlyné s 10mm mlecimi télesy, ¢emuz nasvédCuji poklesy pikli ve zvolenych
rovinach $tépnosti, zmény ve velikostech krystalitd i narust March-Dollasova indexu béhem
mleti. Naopak jako nejSetrnéjsi se vii€i krystalinité€ alitu jevilo mleti na mlyné March-Dollas, coz

je ucel, pro ktery byl tento mlyn sestaven.

7.2 Etapa 2 - Vliv riznych technologii mleti na mechanické vlastnosti
portlandského cementu v zavislosti na dobé odlezeni

V brzkych casech odleZzeni po namleti 1ze v pfipadé vysokorychlostniho mlyna pozorovat
jevy mechanické aktivace, které se rychle vytraceji.

Proto navrhuji namodelovat experiment znovu tak, aby se zaméfoval na brzké doby
odlezeni zkouSenim vétStho mnozstvi vzorkd. Soucasné navrhuji upravit provadéni tlakové
zkousky tak, aby nedochazelo ke vnaseni chyb nepfesnym ptiléhdnim tlacnych ploch lisu.
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