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RYCHLE ORIENTACNE STANOVENIE MNOZSTVA KREMENA
V KERAMICKYCH ZEMINACH ZA POUZITIA DTA
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Kremen je beznou primesou keramickych zemin. Nachddza sa v nich pre-
vazne v stabilnej forme x. Pokial nemé takt velkost zfn, Ze ho mozno rychlo
ur¢it mikroskopicky, jeho stanovenie vyZaduje velmi zdlhavy chemicky roz-
bor alebo raciondlny rozbor, ak nie je k dispozicii rontgen.

V tomto prispevku je opisané rychle orientaéné stanovenie mnozstva kre-
mena v keramickych zeminach, obzvlast kaolinitickych, zakladajtce sa na
reverzibilnej premene modifikdcie « <= § kremenia, pomocou diferenénej ter-
mickej analyzy (DTA). Na moznost zachytenia tejto premeny sa uZ upozor-
nilo v pracach, kde sa opisovali pristroje DTA s vicSou citlivostou [1, 2],
pripadne v préci, kde sa pouzival galvanometer s vicésou citlivostou [3].

Premena « —  modifikaciu sa zaéina okolo 553 °C a konéi sa pri 577 °C [4].
Maximalna vychylka pren:eny sa v literature uvadza rozli¢ne, napr. pri 573 °C
[2, 3, 5], pri 574,1 °C [4] alebo pri 575 °C [1]. Zmena entalpie pre uvedeny tep-
lotny interval je +9,2 cal/g [4].

Tato premena kremena pri zazname DTA v pritomnosti niektorych kera-
mickych zemin byva prekryta dehydrataciou kaolinitu, ktora pri pouzivanom
vzraste teploty (100 °C/10 minat) nastdva medzi 500—700 °C, pridom potreb-
né teplo na dehydrataciu je 4213 =8 cal/g [5]. PretoZe dehydratacia kaolinitu
je ireverzibilnd, mozno pri stanoveni « kremeiia v kaolinitickych zeminach
vyuzit reverzibilni premenu f—>« kremeil pri ochladzovani. Na stanovenie
kremenia nie je teda potrebné zaznamenavat endotermickt vychylku premeny
o — f kremeii pri opakovanom zahrievani. Premena pri ochladzovani sa pre-
javi ostrou exotermickou vychylkou asi pri 573 °C. Endotermickd vychylka
pri zahrievani splynula s omnoho viésou endotermickou vychylkou kaolinitu.

Experimentalna ¢ast

Pre orientadné stanovenie mnoZstva kremernia v kaolinitickych zemindch pripravili
sa » plaveného kaolinu a kremeiia zmesi (tab. 1), ktoré sa podrobili DTA na pristroji
opisanom v [6]. Na registraciu krivky chladnutia za tiGelom zachytenia exotermicke;j
vychylky pri premene kremenia f—->x sa pouiZiva ten isty fotograficky papier, pri¢om sa

Tab. 1. Chemické rozbory

zloZenie 9, S. Si0, Al,0, Fe, 04 Ti0, CaO MgO ||

|
plaveny kaolin 13,25 46,31 39,18 0,70 0,26 0,47 0,22
mlety kremen 0,47 98,32 0,69 0,14 0,08 0,20 stopy
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zvicsi citlivost galvanometra. Zmesi plaveného kaolinu z 5, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80,
90 9, kremena a Gisty kremen sa podrobili DTA a sledovala sa vyska exotermickej vy-
chylky. Pri DTA bol vzostup teploty 100 °C/10 minut, citlivost 1 (tdaj na reduktore
citlivosti). Po dosiahnuti teploty 1000 °C vo vzorke sa pec vypla a nechala sa. ochla-
dzovat samovolne; citlivost 1/1. Ako vidiet na obr. 1—12, moZno pri dodrZovan
uréitych podmienok vykondvania DTA [6] orientaéne stanovit kremeri v mno#stve nad
59,. Porovnanim krivky DTA keramickej zeminy kaolinitického typu, obsahujucej
nezudme mnoZstvo kremeria, s krivkami DTA umele pripravovanych zmesi kaolinu s kre-
meriom (obr. 13) moZno z exotermickej vychylky odhadmit mnoZstvo kremeria v kaoli-

Obr. 1. Plaveny kaolin. Obr. 2. 959, plaveného kaolinu + 5 9,
kremeria.

1| 67 e .
Obr. 3. 90 % plaveného kaolinu -+ 10 %, Obr. 4. 80 9% plaveného kaolinu + 20 9,
kremeria. kremena.
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Obr. 5. 70 % plaveného kaolinu 4 30 %, Obr. 6. 60 9%, plaveného kaolinu + 40 %
kremeria. kremeria.
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Obr. 7. 50 9% plavensého kaolinu - 50 % Obr. 8. 40 %, plaveného kaolinu + 60 %,
kremeria. kremeria.
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nitickej zemine. Toto stanovenie sme pouZili pri orientaénom vyhodnocovani keramickych
zemin z Ipelskej doliny. Na obr. 14 je uveden krivka DTA keramickej zeminy KS z Ipel-
skej doliny, podiel < 0,060 mm, kde sa podla uvedenych kriviek DTA (obr. 1—12)
orientacne zistilo 20 9%, kremeria. Na dalSom spresneni tejto metédy sa pracuje.

8 |9 10

Obr. 9. 30 9% plaveného kaolinu + 70 9 Obr. 10. 20 9 plaveného kaolinu + 809,
kremeria. kremeria.
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Obr. 11. 109 plaveného kaolinu +- 909, Obr. 12. Kremeri.
kremeria.
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Obr. 13. Prehlad exotermickych vychy- Obr. 14. Keramickd zemina KS.
liek kremeria.

Sthrn

V préci sa opisuje rychle orientaéné stanovenie kremeiia v keramickych
zeminach kaolinitického typu v mnoZstve nad 5 9, za pouzitia DTA. Vyuziva
sa pri tom reverzibilnd premena kremena f—+« pri ochladzovani po skonce-
nom zahrievani. Krivka DTA pri ochladzovani sa zaznamenava pri zvicéSene]
citlivosti galvanometra.
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BBICTPOE OPUEHTHMPOBOYHOE OITPEAEJIEHHME CHUJIMLIMA
B KEPAMWYECKUX TTOPOIAX ITPU ITOMOIIH DTA

3OMYHIO KAHLJIUP)K
O1aeneniie HeopraHiyeckod Xumun Xumuueckoro nucruryta Caosaukoit Akamemun Hayx
B Bparucnase

BriBogbl

B pa6ote omucniBaeTcst OHICTPHIE OPHEHTHPOBOUHBIH CNOCOO onpenesieHHs CHJIHLHSI B Ke-
PaMHYECKHX TNOPOAaX KaOJHHOBOrO THNMa B KOJHYeCTBe MpeBblinawoemM 5 % npu noMouH
DTA. Tlpi 3TOM HCHOJb30BLIBAeTCs sIBJeHHe peBepcHOHJILHOrO nepexoga (OPM CHJIHIH:E
f - o TIpH OXJaXJeH! TO OKOHYaHHWH HarpeBaHud. KpuBas DTA TpPH OXJIaXKAEHHU OTMC-
uaeTcss NMPH YBeJIHYEHHOH YyBCTBHTEJLHOCTH raJjibBAHOMETpa.

Tocrynuiao B pemakuuio 7. X. 1955 r.

RASCHE ORIENTIERUNGSBESTIMMUNG DER QUARZMENGE
IN KERAMISCHEN ERDEN MITTELS DTA
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Abteilung fiir anorganische Chemie des Chemischen Instituts an der Slowakischen
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Zusammenfassung

In der vorliegenden Arbeit wird eine rasche Orientierungsbestimmung von Quarz in ke-
ramischen Erden des kaolinitischen Typsin Mengen tiber 5 9, unter Verwendung der DTA
beschrieben. Dabei wird die reversible Umwandlung des Quarzes f—>x bei der Abkiihlung
nach beendeter Erhitzung beniitzt. Die Kurve der DTA bei der Abkiihlung wird bei er-
hohter Empfindlichkeit durch ein Galvanometer aufgezeichnet.

In die Redaktion eingelangt den 7. X. 1955
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