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ULOHAC. 1

zPUSOBY HODNOCENI MATERIALU Z HLEDISKA POROVITOSTI
(OH, p, NV, ZP, SP)

TEORETICKY UVOD [1]

Silikatové materialy mizZeme podle fazového slozeni rozdélit na homogenni, jako je sklo, a na
heterogenni, cozZ jsou ostatni silikatové materialy.

Homogenni silikatové materidly Ize charakterizovat jednoduse chemickym slozenim
a hustotou.

Heterogenni silikatové materidly jsou vsak sloZeny z nékolika fazi srlznymi vlastnostmi
a samotna hustota k jejich charakterizaci nestaci. Jednou z nedilnych soucasti keramickych,
zarovzdornych i maltovych materialQ jsou pory.

Pory ovliviiuji mechanickou pevnost, odolnost proti nahlym zménam teploty, odolnost proti
korozi a dalsi dlilezité vlastnosti materidlu. Vzdy zaleZi nejen na mnoistvi por(, ale i na jejich
velikosti a rozloZeni.

Zakladni informace o pérech v materiadlu poskytuje hustota a objemovd hmotnost. DalSimi
dllezitymi ukazateli jakosti keramickych vyrobkd a material( jsou kromé hustoty a objemové
hmotnosti jeSté nasakavost, zdanliva a skute¢nd pérovitost.

Podle téchto vlastnosti Ize urovat mnoiZstvi otevienych a uzavienych pérd, které podle
druhu rGzné ovliviuji vlastnosti materidlu.

Hustota (p) je pomér hmotnosti suchého materialu k jeho skute¢nému objemu.

Objemova hmotnost (OH) je hmotnost vysuSeného vzorku délend jeho objemem, vcetné
uzavienych a otevienych péru a dutin.

Nasakavost (NV) predstavuje mnozstvi otevienych péru. Je to pomér hmotnosti vody
pohlcené vzorkem k hmotnosti vysuseného vzorku.

Zdanliva poérovitost (PZ) je pomér objemu otevienych porl a dutin vzorku k jeho celkovému
objemu vcetné vSech pora a dutin.

Skutecna porovitost (PS) je pomér objemu otevienych i uzavienych pérl a dutin vzorku
k jeho celkovému objemu véetné vsech péri a dutin.

CiL cvICENI

1) Stanoveni objemové hmotnosti vypoctem (geometricka OH)

2) Stanoveni objemové hmotnosti metodou vazeni vzorku nasyceného v kapaliné a na
vzduchu

3) Stanoveni hustoty pyknometrickou metodou (viz obr.1)

4) Vypocet nasakavosti, zdanlivé pérovitosti, skutec¢né porovitosti



PRACOVNi POSTUP

1) Sta

v
v

noveni geometrické objemové hmotnosti

Vysuseny vzorek zvaZit a zméfit jeho rozméry (mya V)
Vypocet OH podle vztahu (1)

OH, = — (1)

kde OH, je geometricka objemova hmotnost, v (g.cm™);

mi
Ve

hmotnost suchého vzorku, v (g);
celkovy objem vzorku, v (cm®).

Metoda se pouZiva pro tvarové nebo zrnité materialy, u kterych Ize stanovit objem. Pokud
nelze u vzorku vypocitat objem, je nutné pouZit metodu vazeni vzorku nasyceného

v kapal

2) Sta

NSANENENENENRN

iné. Metoda je vhodna také pro izola¢ni materialy.
noveni objemové hmotnosti metodou vazeni nasyceného vzorku

Vysuseny vzorek zvazit na predvazkach (m,)

Vzorek 1 hodinu sytit varem v sytici kapaliné

Vzorek nechat v sytici kapaliné vychladnout na okolni teplotu
Zmeérit teplotu pouZité sytici kapaliny a urdit jeji hustotu

Nasyceny vzorek zvaZit na hydrostatickych vahach ve vodé (m,)
Nasyceny vzorek zvaZit na hydrostatickych vahach na vzduchu (m3)
Vypocet OH podle vztahu (2)

Pl (2)

kde OH je objemovéa hmotnost, v (g.cm™);

Pliq

3) Sta

AN N N NN YN

hmotnost suchého vzorku, v (g);

hmotnost vzorku nasyceného kapalinou vazeného ve vodé, v (g);
hmotnost vzorku nasyceného kapalinou vazeného na vzduchu, v (g);
hustota kapaliny pouZité pro hydrostatické vazeni, v (g.cm™).

noveni hustoty pyknometrickou metodou

Zvazit vycistény, suchy, prazdny pyknometr se zatkou

Pyknometr naplnit cca do jedné tfetiny vysusenym zkusebnim materidlem a zvazit
Rozdil hmotnosti je po¢atecni hmotnost zkusebniho materidlu (m,)

Pyknometr se opatrné zcela doplni kapalinou a zvazi se (m;)

Prazdny, vycistény pyknometr se zcela doplni pouzitou kapalinou a zvazi se (ms)
Zméfit teplotu pouzité kapaliny a urcit jeji hustotu

Vypocet p podle vztahu (3)



my

p= (3)

mg+my—m;  Plia

kde p je hustota, v (g.cm™);

m;  hmotnost suchého vzorku, v (g);

m,  hmotnost pyknometru se vzorkem a s kapalinou, v (g);

ms  hmotnost pyknometru s kapalinou, v (g);

piq  hustota kapaliny pouZité pro hydrostatické vazeni,v (g.cm™).

ZATKA
KAPILARA
NADOBEKA

Postup pyknometrického stanoveni Schéma pyknometru

Obr. 1 Pyknometrické stanoveni hustoty

4) Vypocet NV, PZ, PS

v' Z experimentdlné naméfenych hodnot podle niZe uvedenych vztahd (4), (5), (6)
vypocet nasakavosti, zdanlivé pérovitosti a skute¢né pdrovitosti

Ny =23 100 (4)
mq
PZ="2""1.100 (5)
m3—mz
Ps =" 100 (6)
p

kde NV je nasakavost, PZ zdanliva pérovitost, PS skute¢na porovitost, v (%);
m;  hmotnost suchého vzorku, v (g);
m,  hmotnost vzorku nasyceného kapalinou vazeného ve vodé, v (g);
ms  hmotnost vzorku nasyceného kapalinou vazeného na vzduchu, v (g).




Tabulka 1 - Hustota vody jako funkce teploty pfi teplotiach 15 °C az 30 °C

Teplota [°C] Hustota [g/cm’]
15 (,9991
16 (0,9989
17 00,9988
18 0,9986
19 0,998
20 00,9982
21 00,9980
22 00,9978
4 0,9973
24 0.9973
25 0,9970
20 00,9968
27 0,99635
28 0,9962
29 (0,9959
30 (0.9956

Hustoty dalfich kvapalin pri 20 °c

petrolej g 790 k’g.m-3
xylén (o-dimetylbenzén): 881,2 }ce;..m_3
chinolin s 1092,9 kgom >
etylalkohol : 789,2 kg.m-j

toluén s 867,C kg.m_3



ULOHAC. 2

STANOVENI VELIKOSTI CASTIC — sitovy rozbor

TEORETICKY UVOD

Suroviny a materialy, se kterymi se setkdvame pfi procesech a operacich vtechnologii
silikatl jsou Casticové a zrnité soustavy. Zrnitosti téchto disperznich soustav lze popsat
zrnitostni skladbou materidlu, kterou urcujeme pomoci metod pro stanoveni rozdéleni
velikosti zrn nebo uréovanim mérného povrchu. Zrnitost materialu je jednim z rozhodujicich
parametrd, ktery ovliviiuje jeho technologické vlastnosti. Zrnitost ovliviiuje predevsim
vlastnosti konecnych vyrobk( (predevsim pfi vyrobé keramickych a Zarovzdornych vyrobk),
zrnitost také rozhoduje o kvalité produkt(, k nimz patfi napfiklad cement, vdpno nebo sadra.
Metody, jimiZ lze stanovit rozdéleni velikosti ¢astic Fadime do ndsledujicich skupin:

a) Sitové rozbory

b) Sedimentacni rozbory

c) Pocitace Castic

d) Tridice

PFi rozboru materialu se Sirokym intervalem velikosti ¢astic ¢asto pouzivame vice nez jednu
méFici metodu. Casto kombinujeme napftiklad sitovy rozbor a sedimentaéni rozbor propadu
pod poslednim sitem.

Silikatové suroviny jako produkty drceni a mleti jsou polydisperzni systémy, které obsahuji
zrna a ¢astice rdznych velikosti. Celé rozpéti velikosti zrn délime na jednotlivé intervaly, které
oznaCujeme jako frakce. MnozZstvi zrn v jednotlivych intervalech vyjadfujeme hmotnosti
nebo jejich po¢tem. Hmotnosti zrn m; v jednotlivych frakcich se prepocitavaji na procentualni
podily p;, které se prisuzuji praimérné velikosti intervalu.

Nejjednodussi a nejrychlejsSi metodou pro urceni velikosti ¢astic hrubSich a praskovych
materidl( s ¢asticemi v rozsahu velikosti od 40 um do 6 az 8 mm je sitovy rozbor. Sita pro
sitové rozbory jsou vyrabény v saddach, které tvori geometrickou posloupnost velikosti ok.
Sitovou fadu vidy volime podle hrubosti materidlu tak, aby nejhrubSim sitem propadl
vsechen material.

Vysledky sitového rozboru mohou byt zatizeny chybami, které jsou zpUsobeny napftiklad
aglomeraci ¢astic, anizometrii ¢astic, nedostatecnou dobou prosévani. Pro odstranéni téchto
chyb pouzZivame bud nuceny pohyb ¢astic na povrchu sita, nebo k prosévani pouzijeme
proud vzduchu nebo prosévame za mokra.

Objem vzorku volime vzhledem k priiméru sit, obvykle odpovida navazce 100 az 200 g. Zrna
zachycena v nékterych okach sit se ze sit uvoliuji a pridavaji se k nadsitnému podilu. Celkova
hmotnost vSech frakci se nema od navazky liSit o vice nez 1 az 2 %.

Vyhodnoceni sitového rozboru provadime na zakladé: tabulky, sloupcového diagramu a
histogramu, souctovych kfivek a pomoci graf(i Zaveského a Spacka a RRSB.

Sloupcovy diagram — graf znazornujici zavislost pi=f(d;)

Pokud by byly intervaly stejné, vyjadioval by graf plochou jednotlivych obdélnikd zastoupeni
zrnitostnich podild v soustaveé.

Histogram — graf znazornujici zavislost h;=f(d;)




Plochy obdélnikd jsou umérné relativnimu zastoupeni urcité velikosti frakce v celkovém
mnozstvi vzorku. Maxima spojuje frekvencni kfivka a jeji nejvyssi bod je modus, t;j.
nejpocetnéji zastoupené zrno.

Souctové krivky — zndzornuji zavislost R, D=f(d;)

Prinik kfivek se nazyvd medidn a predstavuje prostfedni hodnotu, tj. stejny pocet zrn je
vétSich i mensich.

CiL CVICENI

1) Stanoveni zrnitostni skladby daného materidlu pomoci sitového rozboru

2) Vyhodnoceni vysledklt pomoci tabulky — uréeni hmotnostnich podill p;, vysky
histogramu h;, uréeni nadsitnych R a podsitnych D podild

3) Sestrojeni sloupcového digramu a histogramu a znazornéni frekvenéni krivky a modusu

4) Sestrojeni souctovych kfivek a znazornéni medianu

5) Vyhodnoceni vysledk(i podsitného podilu ze vztahu Zaveského a Spacka a pomoci grafu
— urceni exponentu zrnitosti o

6) Vyhodnoceni vysledkl nadsitného podilu ze vztahu RRSB a pomoci grafu - uréeni
exponentu zrnitosti n

PRACOVNI POSTUP

1) Stanoveni zrnitostni skladby

U dodaného vzorku provést kvartovani

Ptipravit navazku mg (100g + 0,1g)

Sestavit sitovou fadu 0,063 -0,125-0,25-0,5-1-2-4 mm

Doba sitovani 10 minut

Vizualné se urci nejvétsi zrno v materidlu dmax (max. 6 mm)

Zvazit podily nadsitného a podsitného (zrna uvizld v sitech se ptidavaji k nadsitnému
podilu, hmotnost frakci se nesmi od navazky lisit vice nez 0 1-2% !)

AN NI NI N NN

2) Vyhodnoceni vysledkd pomoci tabulky

Vypocet hmotnostnich podil( p;
Vypocet délky intervalu s;

Vypocet vysky histogramu h;

Vypocet nadsitnych podild R

Vypocet podsitnych podilt D

Vysledky uvést do nasledujici tabulky 1

AN NI NI NN

pozn.:
2p;=1,00

kumulativni hodnoty: nadsitné: m;, m;+m,, m;+m,+ms atd.; podsitné: mg, mg-mj, mo-ms-m;,
atd.



Tabulka 1 Vyhodnoceni zrnitostni skladby pomoci tabulky.

hmotnostni : délka
. , i odil iy itné itné
zrhitostni velllkost frakce ) hnFq)otnosti intervalu vyika nadsitné | podsitné
frakce sita 0 histogramu
0
di [mm] | [mm] m; [g] pi si [mm] h; R (gl D [g]
_m 0
P = m, | S=di—-d| B :S_il
4 - dimax 4 mq= dmax-da P1 1-p1
2-4 2 ds-dz Pt p2 | 1-p1tp2

3) Sestrojeni sloupcového digramu a histogramu

v’ Sestrojit graf znazorfiujici zavislosti p;=Ff(d;) a hi=Ff(d;)
vV grafu znézornit frekvenéni kfivku, kterd ma sv(j pocatek v bodé dmi,. a konec v bodé

dmax. @ jejiZ maximum znazorfuje nejcetnéji zastoupené zrno (modus), viz obr. 1

v Frekvenéni kfivka prochdzi maximem ploch obdélnikl, tyto plochy jsou Umérné
relativnimu zastoupeni urcité velikosti frakce v celkovém mnozZstvi vzorku
v Podle pribéhu frekvenéni kfivky uréit modus

/ frekvencni kfivka

dmin

1,0 1,5

2,0 3,0

3,2 4,0

510 dmax

»
»

d;

Obr. 1 Ukazka histogramu — nejc¢etnéji zastoupené zrno je ve frakci 2,0 — 3,0 mm.




4) Sestrojeni souctovych krivek

v’ Sestrojit graf znazorfiujici zavislosti R,D=f(d;)
v' Z priniku obou kfivek uréit, kdy je v materidlu stejny pocet vétsich i mensich zrn
(median), viz obr. 2
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Obr. 2 Souctové kfivky — pranik kfivek nadsitného a podsitného podilu s ozna¢enim medianu.

5) Vyhodnoceni vysledki ze vztahu Zaveského a Spacka

Hodnoceni podsitného podilu vychazi ze vztahu Zaveského-Spacka, rovnice 1:

d a
D =) -100 (1)
do
kde D je podsitny podil, v (%);
d libovolna velikost zrna, v (mm);
do teoreticky max. zrno, v (mm);
o exponent zrnitosti, (-).

Pomoci tohoto vztahu umime urcit pro jakoukoliv velikost zrna podsitné podily.
Pokud je a = 0,5 jde o smés s nejmensi moznou poérovitosti, zrna nejoptimalnéji vypliuji
prostor
o> 0,5 takto se nastavuji ostfiva
o < 0,5 takto se nastavuji plniva
Postup:

v" Vynese se zdvislost d na podsitném podilu D, body leZi na pfimce, kterd je redlnou
zrnitostni krivkou

v' Prusecik pfimky s vodorovnym hornim okrajem grafu (pfimkou xo) je nase teoretické
maximalni zrno xg=dg

v" RovnobéZka s pfimkou vychazejici ze 100 % D, prochdzi na strané druhé osou
exponentu a a lze tady odecist pfislusny exponent zrnitosti a



6) Vyhodnoceni vysledki ze vztahu RRSB

Hodnoceni nadsitného podilu vychazi ze vztahu RRSB, rovnice 2:

R=100- e‘(%)n (2)

kde R je nadsitny podil, v (%);
d velikost zrna, v (mm);
d‘ velikost zrna odpovidajici zbytku 36,8%, v (mm);
n exponent zrnitosti, vétSinou dosahuje hodnot 0,7 - 1,4, (-).

ProtoZe n=tga, mUZeme tak z hodnoty o opét urcit typ materidlu. Konstanta n charakterizuje
rozmérnost zrnitosti materidlu a je ddna vztahem:

. R
n =tga =—
S
Cim vice je jemného materialu (a méné hrubého), tim vétsi bude n.
Pokud n<1 prevladajivétsizrna

Pro n=o by Slo o monodisperzni ¢astice a pfimka nadsitného by byla svisla
Pro n=1 jerozloZenizrn rGzné velikosti rovhomérné
Postup:

v" Vynese se zavislost d na nadsitném podilu R, body leZi na pfimce, kterd je redlnou
zrnitostni kfivkou a jeji pocatek je ve 100 % R

v" Rovnobézka vychazejici z polu protind osu n v bodé odpovidajicim zbytku 36,8 %
nadsitného podilu

v' Odecte se charakteristickd velikost zrna d‘ odpovidajici tomuto zbytku

Pro grafické hodnoceni zrnitosti se poutziji predlohy pro zavislosti Zavesky-Spacek a zavislosti
RRSB, které jsou pfiloZzeny na nasledujicich strankach.
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ULOHAC.3

STANOVENI VELIKOSTI CASTIC - sedimentacni analyza
(Andreasenova metoda)

TEORETICKY UVOD

Suroviny a materidly, se kterymi se setkdvame pfi procesech a operacich vtechnologii

silikatl jsou Casticové a zrnité soustavy. Zrnitosti téchto disperznich soustav lze popsat

zrnitostni skladbou materidlu, kterou urcujeme pomoci metod pro stanoveni rozdéleni

velikosti zrn nebo uréovanim mérného povrchu. Zrnitost materialu je jednim z rozhodujicich

parametrd, ktery ovliviiuje jeho technologické vlastnosti. Zrnitost ovliviiuje predevsim

vlastnosti konecnych vyrobkl keramickych a Zarovzdornych, zrnitost ale také rozhoduje o

kvalité produktd, k nimz patti napriklad cement, vapno nebo sadra.

Metody, jimiz Ize stanovit rozdéleni velikosti ¢astic rozdélujeme do nasledujicich skupin:

e) Sitové rozbory

f) Sedimentacni rozbory

g) Pocitace ¢astic

h) Tridice

Pti rozboru materialu se Sirokym intervalem velikosti ¢astic ¢asto pouzivdme vice nez jednu

méFici metodu. Casto kombinujeme napftiklad sitovy rozbor a sedimentaéni rozbor propadu

pod poslednim sitem (sitovy rozbor viz tloha ¢€.2).

Sedimentaéni metody se pouzivaji pro uréovani velikosti ¢astic u materidlu s ¢asticemi pod

60 resp. pod 40 um. To znamend, Ze obvykle pouzivaji ke stanoveni velikosti ¢astic

propadlych pod nejmensim sitem, kterym je obvykle sito s oky 0,063 mm.

Sedimentacni metody urcuji velikost ¢astic nepfimo z padové rychlosti v kapalném nebo

plynném prostredi, v gravitatnim nebo odstfedivém poli. Nejrozsirenéjsi metodou urcovani

velikosti ¢astic zrnitych (praskovych) materialli je Andreasenova metoda.

Podminky méreni:

a) Castice materialu musi byt v prostiedi dokonale dispergovany

b) Disperze musi byt stald, nesmi dochazet ke shlukovani, aglomeraci, koagulaci materialu

c) Vmérené soustavé nesmi byt konvektivni proudéni, vzniklé napfiklad teplotnim
gradientem

Béhem méreni se proto nesmi pohybovat valcem, teplota musi byt konstantni, kapalina

nesmi se vzorky reagovat (proto pro cement volime napf. chinolin, petrolej).

StokesUv_zdkon urcuje rychlost padu castice zvysky h v prostiedi o urcité hustoté p,

a viskozité n. Pro moznost vypoctu se predpoklada, Ze ¢astice maji kulovity tvar o priméru d
a hustotu ps. Potom pro prdmér kulového zrna plati Stokesav vztah:

d= |21 _.y v="1 t=—. 21 __%.p  k=1,08-10"°
9-(ps—p1) t ac g-(ps—p) d

kde v je sedimentaéni rychlost, v (m.s™);
t dobasedimentace, v (s).



CiL cVICENI

5) Vypocet sedimentacnich ¢asa pro zvolené velikosti ¢astic zkouseného materialu

6) Stanoveni rozdéleni velikosti ¢astic zkouseného materialu Andreasenovou metodou (viz
obr.1a?2)

7) Vypocet podilu jednotlivych frakci ve zkouSeném materidlu

Obr. 1 Sedimentovani zkouseného materialu [4].

Obr. 2 Andreasenova pipeta [4].

PRACOVNIi POSTUP

5) Vypocet sedimentacnich ¢asu

v" Pro zvolené hodnoty priméru ¢astic d a vy3ky h se vypocte doba sedimentace t (s),
kterd se prevede na hodiny a minuty (zvolené d a h jsou uvedeny v nasledujici
tabulce), vypoctené Casy se zapisi do tabulky; doplini se také intervaly velikosti ¢astic



m
p interval
L < t t hmot[wost podil frakce | velikosti
odbéru Castic
[m] [m] [s] [h:mm:ss] (8] [%]
0,200 zakladni odbér Mo 100 do~d,
6 My — My
0,197 30.10 my e 100 | d1>30um
0
6 my —m;
0,194 20.10 m; B 100
0
m, —m
0,191 10.10°® ms 100
0
ms;—m
0,188 5.10° my 3m—0‘* 100
my—m
0,185 2.10° ms 4m—05 100

ASANE NN

7 v s

6) Stanoveni rozdéleni velikosti ¢astic

Navazit vzorek asi 10 g na 2 desetinnd mista

Vnést vzorek v suspenzi do odmérného vélce
Doplnit odmérny valec destilovanou vodou po znacku hg
Promichat, zacit méfit ¢as a zaroven ihned (tedy v ¢ase to) odebrat 1. podil (provést

zakladni odbér), ktery se vypusti do zvdzené misky

ANERN

7) Vypocet podilu jednotlivych frakci

Odebrany podil se vysusi do konstantni hmotnosti
Nasleduje dalsi odbér v ¢ase ty, t; atd.

v Zakladni odbér v ¢ase to obsahuje ¢astice viech velikosti, hmotnost odbéru je mg
v" PFi odbéru v ¢ase t; bude hmotnost odbéru ms; rozdil mg - m; uréuje podil &astic
v rozmezi od dp = 40 um do d; = 30 um, které uz sedimentovaly i z nejvyssi vysky h,
tedy uzZ v suspenzi nejsou
v’ Zastoupeni ¢astic o rozmérech dy aZ d; je v celém vzorku podil p (viz rovnice 1)

(1)

v" Obdobné hmotnostni podil m, odebrany v &ase t, uZ neobsahuje ¢astice vétsi nez d,,
tedy podil ¢astic velikosti dq, d, je p (viz rovnice 2)

_ my—my
p - m
0

_ mi—-my

p = —

mo

(2)



ULOHAC. 4

STANOVENi MERNEHO PORCHU PRASKOVYCH LATEK
(Blainova metoda propustnosti vzduchu)

TEORETICKY UVOD

Zrnitost keramickych materiall jako disperznich soustav lze popsat zrnitostni skladbou,
kterou lze urcit nékterou z metod stanoveni velikosti ¢astic (sitovy rozbor, sedimentacni
analyza, viz Uloha 2 a 3) nebo jej Ize vyjadfrit jedinou charakteristikou, jako je pfimo urcitelny
mérny povrch. Zrnitost soustavy patfi krozhodujicim parametrdm, které ovliviuji
technologické vlastnosti keramickych soustav.

Mérny povrch je celkovy otevieny povrch prasku nebo porézni latky, vyjadfuje se v plosné
jednotce vztazené na jednotku hmotnosti. Mérny povrch je vlastnosti pevnych latek, ktera
charakterizuje material a ma pfimy vztah knaadsorbovanému mnozstvi na povrchu
materialu. Je vhodné rozliSovat mezi vnitfnim a vnéjsim povrchem. Pro stanoveni celkového
povrchu materidlu (tedy jak vnitfniho tak vnéjsiho) se pouzivd obvykle adsorpéni metody
BET. Celkovy povrch je zpravidla o nékolik rada vyssi nez vnéjsi povrch, presto se vsak v praxi
pouziva predevsim jednodussich metod urceni vnéjsiho povrchu.

Jednou z metod pro stanoveni vnéjsiho povrchu praskovych latek je Blainova metoda
zaloZzend na propustnosti plynu porézni vrstvou stlacené praskové latky. Tato metoda je
jednou z nejjednodussich a nejvice pouzivanych metod a normovana se u nas pouzivd pro
posuzovani jemnosti cementu. Je vhodna k mé¥eni povrch(i v rozsahu 150 az 900 m?.kg™.
Princip Blainovy metody spociva ve stanoveni rychlosti prichodu vzduchu vzorkem s danou
porovitosti arozmérem. Cim je vzorek jemné&jsi, tim déle trvd, nei se hladina
v manometrické trubici ustali, vzorek klade vétsi odpor. To znamena, Zze mérny povrch
vzorku s jemnosti roste a tim klesda jeho propustnost.

CiL cvICENI

7) Pyknometrické stanoveni hustoty standardu a zkusebniho vzorku
8) Vypocet navazky pro stanoveni mérného povrchu

9) Stanoveni mérného povrchu Blainovou metodou (viz obr. 1)

10) Vypocet mérného povrchu

Obr. 1 Zatizeni pro stanoveni mérného povrchu Blainovou metodou [5,6].



PRACOVNi POSTUP

1) Pyknometrické stanoveni hustoty standardu a zkusebniho vzorku

Zvazit vycistény, suchy, prazdny pyknometr se zatkou

Pyknometr naplnit cca do jedné tretiny vysusenym zkusebnim materidlem a zvazit
Rozdil hmotnosti je pocatecni hmotnost zkusebniho materialu (m,)

Pyknometr se opatrné zcela doplni kapalinou a zvazi se (m;)

Prazdny, vycistény pyknometr se zcela naplni pouZzitou kapalinou a zvazi se (m3)
Zmeérit teplotu pouZité kapaliny a urcit jeji hustotu

Vypocet p podle vztahu (1)

AN N NN

mp

pP= ms3+mq—my . pliq (1)
kde pje hustota, v (g.cm™);

m;  hmotnost suchého vzorku, v (g);

m,  hmotnost pyknometru se vzorkem a s kapalinou, v (g);

msz  hmotnost pyknometru s kapalinou, v (g);

piq  hustota kapaliny pouZité pro hydrostatické vazeni, v (g.cm?).

2) Vypocet navazky

v" Pro stanoveni mérného povrchu vzorku je tfeba vypodéitat navaziku standardu
a vzorku podle vztahu (2)

m=e-p- vV (2)
kde m je navazka vzorku, v (g);

e pérovitost vytvoreného loZze, e= 0,500;

p hustota vzorku, ktera byla zji§téna pyknometricky, v (g.cm™);

\Y objem prostoru komarky, V= 1,818 cm®.

v" Vypoctené mnozZstvi standardu a vzorku se navazi vidy dvakrat pro m; a dvakrat pro
m, na analytickych vahach

3) Stanoveni mérného povrchu vzorkul Blainovou metodou

v" Do komirky Blainova pfistroje se postupné vloZi:
dérovany kotoucek,
sklenénou tyc¢inkou se na néj vyrovna (tak aby prilehl na kotoucek) filtracni papir,
vsype se navazka vzorku,
poklepanim na stény komurky se vyrovna vzorek rovhomérné na filtracnim papiru,
na vzorek se prilozi dalsi filtracni papir
a nasledné se vsune do komurky pist



v' Pist se opatrné silné stladi dold, na vznikajici loZe, aZ se spodni strana hlavy pistu
dotkne komlrky, poté se pist pomalu nadzdvihne o nékolik mm, pootoci se o 90°
a stlaceni se zopakuje

v LoZe je po vyjmuti pistu pfipraveno na zkousku propustnosti dle Blaina

v Stanoveni spociva v méfeni ¢asu (na stopkach), za ktery poklesne meniskus kapaliny
v manometrické trubici mezi dvéma znackami; pro jednotlivé vzorky od kazdého
materidlu se ¢as méfi zvlast

4) Vypocet mérného povrchu

v" Pro kazdy materidl, byl ¢as propustnosti méfen dvakrat; pro vypocet se pouiZije
pramérna hodnota téchto dvou ¢asl pro kazdy material
v" Vypocéet mérného povrchu vzorku se provede podle vztahu (3)

p Wt
S = P~ So (3)
kde Sje mérny povrch vzorku, v (cm”.g™);
p hustota vzorku, v (g.cm™);
Po hustota standardu, v (g.cm™);
t Cas poklesu menisku v manometrické trubici pti méreni vzorku, v (s);
to Cas poklesu menisku v manometrické trubici pfi méreni standardu, v (s);

So mérny povrch standardu, v (cm*g™).



ULOHA C.5

REOLOGIE LICICH SUSPENZi — Mé&feni viskozity rotaénim viskozimetrem

TEORETICKY UVOD

Reologické chovani keramickych suspenzi je dulezité predevsim pro proces tvarovani, kdy se
uplatnuji deformacni a tokové vlastnosti. Zakladni reologické veli€iny jako jsou viskozita, mez
toku a modul pruZnosti slouzi predevsim k charakterizovani keramickych surovin,
dokonalosti jejich Upravy a vhodnosti vytvarecich smési jejich vzajemnym porovnavanim.

Reologické chovani suspenzi vyjadfujeme pomoci funkce D(t), kde 1 je tecné napéti (Pa) a D
je rychlosti gradient (s™). Idedlné viskozni material se nazyva Newton(v a tato funkce je u ngj
linedrni. Potom napfiklad dynamickou viskozitu n vypocteme jako tg a, podle vztahu (1).

T
n=tga=; (1

Redlné materidly vSak mivaji nelindrni zavislost D(t) a mohou se délit na ¢asové nezavislé,
kdy maji stejny prabéh jak smérem zvysujici se rychlosti deformace, tak i pfi sniZzovani
rychlosti deformace, a na ¢asové zavislé, které vykazuji na deformacnich krivkach hysterezni
smycku. IdedIni materidly s ¢asové nezavislym pribéhem funkce D=f(t) jsou:

Newtonovska

Pseudoplasticka

Dilatantni

Binghamovska

Pseudoplasticka s meznim smykovym napétim

Dilatantni s meznim smykovym napétim
Materidly s ¢asové zavislym pribéhem funkce D=f(1) jsou:

Kladné tixotropni

Kladné reopektni

Zaporné tixotropni

Zaporné reopektni
Z pribéhu deformacnich kfivek lze usuzovat na strukturu a chovani materidlGd. U casové

nezavislych materidld jako dilatantni material oznacujeme takovy, u kterého se projevuje
rast zdanlivé viskozity srdstem rychlostniho gradientu. Plasticky materidl je takovy, kde
naopak s rdstem rychlostniho gradientu viskozita klesa. U casové zavislych material( je to
sloZitéjsi v tom, Ze pfi rlstu a poklesu rychlostniho gradientu se na deformacnich kfivkach
vytvari hysterezni smycka. Tixotropni materidl vykazuje s rlGstem rychlostniho gradientu
pokles viskozity a s poklesem rychlostniho gradientu viskozita roste. Jestlize pfi konstantnim
D odpovida stoupajici vétvi vétsi T nez klesajici vétvi, oznaCujeme takovy material za kladné
tixotropni, a béhem michani se bude jeho viskozita snizovat. Zdporné tixotropni material je

takovy, kdy na stoupajici vétvi je t nizsi nez na klesajici vétvi, a u takového materialu se bude
jeho viskozita pfi michani zvySovat.

Viskozitu jilovych suspenzi méfime na rliznych typech viskozimetrd: padovy
(Stokesliv, Hoplerav), pratokovy (KohlGv) nebo rotacni (valec-valec, kuzZel-deska, atd.). Pri



méreni na rotacnim viskozimetru se sleduje odpor, ktery klade suspenze vziajemnému
pohybu dvou ploch.

CiL CVICENI

1) Priprava kaolinové suspenze

2) Stanoveni dynamické viskozity n (viz obr. 1) a grafické znazornéni zavislosti viskozity na
otackach viskozimetru

3) Identifikace mérené suspenze (materidl tixotropni, reopektni, apod.) a popis ucinku
ztekucovadla

Obr. 1 Rotacni viskozimetr Expert [7].

PRACOVNi POSTUP

1) Priprava kaolinové suspenze

v" Navazit 290 g kaolinu
v' 0Odméfit 440 ml vody
v" Objem suspenze pro méfeni cca 600 ml
v PFidavek ztekucovadla 0,2 ml (2 kapky)



2) Stanoveni dynamické viskozity n

3)

v

v
v

Nejprve se pro méreni pouzije neztekucena kaolinova suspenze, pro druhé méreni se
tato suspenze ztekuti vodnim sklem

Po zapnuti pfistroje se provede jeho autotestovani

Poté se v hlavnim menu viskozimetru podle pokyn( vyudujiciho nastavi jazyk a
jednotky pro méreni

Dale je nutné nastavit typ vietena, ktery bude pouzit pro méreni a rychlost jeho
otaceni

Samotné stanoveni spociva v proméreni dynamické viskozity kaolinové suspenze pfi
raznych rychlostech otdceni vietene (viz prfeddefinovand fada rychlosti 0,3 — 100
rpm) s rdznymi vieteny (R2 — R7)

Méreni je mozné povazovat za spravné a platné tehdy, pokud viskozimetr udéla pét
otacek vietene a vytiZeni vietene leZi vrozmezi 15 — 100 %, nejvhodnéjsi hodnoty
jsou 50 -90 %

Pouzitd nddoba ma mit vétsi primér nez 83 mm, vhodna je kddinka 600 ml; suspenze
musi byt bez bublin, homogenni; stalost hloubky ponoru vretene uruji rysky na
vieteni

Grafické znazornéni zavislosti viskozity na otackach a identifikace mérené suspenze

v

v
v

Namérené hodnoty dynamické viskozity se graficky znazorni v zavislosti na otackach
vietene

Podle tvaru sestrojené zavislosti se zhodnoti reologické chovani mérené suspenze

V zavéru se popise a zdivodni Ucinek ztekucovadla



ULOHAC. 6

REOLOGIE KERAMICKYCH TEST
(Stanoveni optimalni vlihkosti tésta Pfefferkornovym pfistrojem)

TEORETICKY UVOD

Reologické chovani keramickych tést lze popsat rlznymi metodami, pficemz kazda z metod
bude materidl charakterizovat specifickym zpUsobem. Volbu metody nebo jeji kombinaci
s nékolika dalSimi pfizpGsobujeme tomu, jakym technologickym postupem ma byt tésto
vytvareno. Jednou ze zdkladnich vlastnosti duleZitych pro tvareni je vlhkost keramického
tésta.

Pro stanoveni optimdlni a pracovni vlhkosti tésta se pouziva PfefferkornQiv pfistroj.
Podstatou zkousky je zjistit deformaci valeCku ze zkoumaného tésta (s rlznou vlhkosti) na
tomto pfistroji. Ze zavislosti deformace na vlhkosti se ur¢i optimalni vlhkost Wy,
resp. pracovni vihkost W,

CiL cvICENI

1) Priprava dvou plastickych tést s rtiznou vlhkosti a priprava valecku

2) Urceni deformacnich poméru tést na Pfefferkornové pristroji (viz obr. 1)
3) Vyhodnoceni vihkosti tést

4) Vypocet a grafické znazornéni optimalni vihkosti

Obr. 1 Pfefferkorn(iv pfistroj s formou na valecky [8].



PRACOVNI POSTUP

1) Priprava plastickych tést a valecka

v

v

v

Z 500 g vzorku zeminy se pfipravi 2 plastickd tésta s rlznou vlhkosti postupnym
pridavanim vody a soucasnym ru¢nim zpracovanim

Tésta se nechaji uleZet ve vihkém prostredi asi 24 hodin

Z kazdého tésta se pfipravi 3 zkuSebni valecky ru¢nim zatloukanim do kovové formy,
vale¢ky musi byt stejnorodé a bez vzduchovych bublin

Pfi pfipravé valeckd se z kazdého tésta odebere vzorek pro stanoveni vlihkosti — na
vysusené a predem zvazené hodinové sklicko nebo Petriho misku se navazi vzorek
Casti tésta o hmotnostiasi 10 g

Vzorky pro stanoveni vlhkosti se susi do konstantni hmotnosti v susarné pfri teploté
110 °C a poté se opét zvazi

Minimalni doba suseni je 30 minut

2) Urceni deformacnich poméra tést

v

d;

Pfefferkornliv pristroj se vyrovna do vodorovné polohy a pfti spusténé deformacni
desce se nastavi nula na pohyblivé stupnici a spodni ryska na noniové stupnici
Deformacni deska se vysune do horni polohy a zaaretuje se

Zméri se vyska valecku s presnosti 0,1 mm a postavi se na stfed zakladové desky
pristroje

Uvolni se aretace a deformacni deska se necha volnym padem spadnout na valecek,
ktery zdeformuje

Opét se zméfi vyska valecku

Deformacni poméry tést d; a d, jsou poméry aritmetickych primérd vysek tri
zkuSebnich valeckl po deformaci a pred deformaci vypoctené podle vzorce (1).

h
= (1)

kde d; je deformacni pomér, (-);

h, aritmeticky prdmér vysek 3 valeckd po deformaci, v (mm);
ho aritmeticky pramér vysek 3 valeckl pred deformaci, v (mm).

v" Podminkou spravnosti méfeni je, Zze deformaéni poméry budou leZet v oblasti
mezi hodnotami 0,20 — 0,80

3) Vyhodnoceni vlhkosti tést

v" U vzork( odebranych z obou tést se stanovi vihkost tésta W v % podle vztahu (2)

my—mg

w; =—~—.100 (2)

mg

kde w; je vlhkost tésta, v (%);

my hmotnost vihkého vzorku, v (g);
ms hmotnost suchého vzorku, v (g).



5) Vypocet optimalni a pracovni vlhkosti

v Zvlhkosti tést a deformacnich pomérd se vypocte optimalni vlhkost Wqp
v procentech podle vzorce (5)

Wopt =wyt % : (d - dl) (5)

kde W, je optimalni vihkost tésta, v (%);
w1,W, Vvlhkost zkousenych tést, v (%);
dy,d, deformacni pomér tést pfi vihkostech wy a wy, (-);
d deformacni pomér konstantni hodnoty 0,40 charakterizujici ukazatel optimalni
vlhkosti keramickych tést, nebo deformacni pomér konstantni hodnoty 0,60
charakterizujici optimalni vlhkost cihlarskych tést, (-).

6) Grafické urceni Wqp:

v' Do grafu zdvislosti d=f(W) se vyznaéi vypoltené hodnoty deformaénich pomérd
a prislusnych vlhkosti (viz obr. 2)

v" Vynesené body se propoji v usecku, kterd bude u keramickych tést pozvolné&jsi

v’ Zakresli se rovnobézka s osou x prochazejici bodem 0,4/0,6 na ose y

v" V bodég, kde se rovnobéZka dotkne Usecky, spusti se kolmice, kterd oznadi optimalni
vlhkost Wopt na ose x pro dané tésto a odecte se

A
h/hg
1,0 —

0,8 —

0,6 —

0,4

=

]

]

IW

*opt

0 1 T T T T T 1 o
W (%)

10 20 30 40 50 60 70 80

y

Obr. 2 Ukazka grafického urceni optimalni vihkosti.



ULOHAC. 7

STANOVENi DELKOVYCH ZMEN KERAMICKYCH SUROVIN SUSENIM
(Bigotova krivka)

TEORETICKY UVOD

Délkové zmény susenim a pdlenim jsou zmény linedrnich rozmérud zkouseného téliska, které
vyplyvaji ze zmén textury nebo modifikacni ¢i chemické pfemény pfitomnych sloZek Gcinkem
pfivddéného tepla. Jsou doprovazeny zvySenim nebo snizenim objemové hmotnosti.
Rozeznavaji se kladné a zdporné zmény a vyjadfuji se v procentech plvodnich rozmérg.
Smrsténi je zapornd délkovd zména a rozliSuje se smrsténi: suSenim, palenim a celkové.
Narust je kladna délkovd zména.

SuSeni je proces, kdy dochdzi k odstrafiovani mechanicky a fyzikdlné vazané vody
vypafovanim, zpravidla zahfivanim. Castice se pfibliZuji, nastava Ubytek hmotnosti
a smrstovani. Od urcitého okamziku, kdy se uZz Castice dotykaji v bodech nebo plochéch,
voda vypliuje jen mezery mezi nimi, posuzujeme uZ jen Ubytek hmotnosti, protoze ke
smrstovani témér nedochdazi. Absolutni vihkost vzorku, pfi které konci smrstovani (Ubytek
hmotnosti jesté pokracuje) oznacujeme jako kritickou vihkost Wy,. Hodnotu kritické vihkosti
uréujeme z Bigotovy kfivky, pomoci které je mozino sledovat prGbéh suseni. Je tvorena
zavislosti hodnot vlhkosti vzork(i W na jejich relativni délkové zméné (smrsténi) Ss.

Pribéh suseni Ize sledovat také jako zavislost rychlosti suseni na Case, z které plyne rozdéleni
prabéhu suseni do tfi udobi. V prvnim uUdobi dochazi k prohfevu materidlu, ve druhém
dochdzi pti konstantni rychlosti suseni k odparovani vody z povrchu materidlu, které je
doprovazeno smrsténim materialu a které konc¢i po dosazeni kritického bodu, a ve tfetim je
klesajici rychlost suseni a kon¢i dosazenim rovnovazné vihkosti.

Citlivost k suSeni je nachylnost k tvorbé trhlinek a jinych deformaci vlivem suseni. Vyjadfuje
se pomérem rozdilu mezi obsahem vody vytvareci a obsahem vody kritické k obsahu vody
kritické.

CiL CVICENI

1) Priprava zkusebnich télisek

2) Stanoveni vlihkosti a smrsténi vzorki

3) Sestrojeni Bigotovy k¥ivky (viz obr. 1)

4) Urceni bezpecné a nebezpecné oblasti suseni, Wy,, S. a k.



PRACOVNi POSTUP

1) Pr¥iprava zkusebnich télisek

v Z plastického tésta o urdité vlhkosti vytvarujeme 5 kusd cihli¢ek tak, aby na kazdé
cihlicce Sly vyznacit noZzem diagonalni rysky normované velikosti (5 cm) obvykle ve
sméru Uhlopfricek a kazdou cihlicku zvazime

v Zku$ebni cihli¢ky se pFi vytvafeni ani manipulaci s nimi nesmi deformovat

2) Stanoveni vihkosti a smrsténi vzorka

v Cihli¢ky susime nejprve volné na vzduchu 2 — 8 hodin, po dosaZeni koZovitého stavu,
se susi bez prikryti za ob¢asného obraceni na protilehlou plochu 24 — 48 hodin, az se
prestanou smrstovat; béhem volného suseni (provést alesponi 6x) je treba vidy
zméfit Uhlopricky a zvazit kazdy vzorek

v' Dosouseji se vsusarné asi 12 hodin p¥i teploté 110 °C do konstantni hmotnosti, tj.
rozdil dvou po 30 minutach nasledujicich vazenich nesmi byt vétsSinez 0,2 g

v' Po kazdém méreni se ze zjisténych hodnot vypocéte vlihkost w podle vztahu (1)

w=""5.100 (1)
mg
kde w je vlhkost pracovniho tésta, v (%);
m, hmotnost vihkého vzorku (po vytvoreni a dale béhem suseni), v (g);
ms hmotnost vysuseného vzorku (posledni namérena hodnota), v (g).

v' Po kaidém méreni se ze zjisténych hodnot vypocte relativni délkova zména, smriténi
(Ss) podle vztahu (2)

s, =2"%.100 2)
ly
kde S je smrsténi, v (%);
l,  aritmeticky pramér délky usecek namérenych na uhlopfri¢kach vihkého vzorku
(prvni namérend hodnota), v (mm);
ls  aritmeticky pramér délky usecek namérenych na uhlopfri¢kach suchého vzorku
(hodnoty namérené béhem suseni, kromé prvni), v(mm).



3) Sestrojeni Bigotovy krivky

v’ Bigotova kfivka je zavislosti vihkosti a smrsténi vzork(
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Obr. 1 Bigotova kfivka [1].

4) Urceni bezpecné a nebezpecné oblasti suseni, Wy, S. a k.

v

k.

_ Wi-w;

Na zakladé vypoctenych hodnot w a S se sestroji Bigotova kfivka, ktera je zdvislosti
vlhkosti na smrsténi a z ni se urci:

bezpecna a nebezpecna oblast suseni

kritickd vihkost W,

celkové smrsténi S,

koeficient citlivosti materidlu k suseni k.

Urceni koeficientu citlivosti materialu k suseni k. se provede podle vztahu (3)

(3)

kde k. je koeficient citlivosti materidlu k suseni, (-);
W, obsah vody pfi vytvoreni zkusebniho téliska, v (%);
W, obsah kritické vody, v (%).

v" Dany materidl je potom mozno zafadit do nékteré z nasledujicich skupin

material je malo citlivy k suseni

kc=1,2—1,7 material je stfedné citlivy k suseni

1,7 material je velmi citlivy k suseni



