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SPRÁVNOST A PŘESNOST MIKROSKOPICKÉ 
KVANTITATIVNÍ FÁZOVÉ ANALÝZY PORTLANDSKÝCH 

SLÍNKŮ 

STANISLAV CHROMÝ 

Výzkumný ústav stavebních hmot, 61100 Brno, Hněvkovského 65 

Došlo 19. 5. 1977 

Byla zhodnocena přesnost mikroskopického kvantitativního fázového 
rozborii priimyslových i laboratorních slínků bor),ovou metodou. Byl 
prokázán vliv způsobu odběru průmyslového slínku na výsledek rozboru. 
Navržený zp1isob připravy nábrusu eliminuje vliv petrografické struk
tury na fázové složení frakcí drceného slínku. Byla prokázána vysoká 
přesnost mikroskopického rozborii laboratorních slínků i reproduko
vatelnost podmínek přípravy slínků pro stanovení reaktivity cementář
ských surovin. 

ÚVOD 

V posledních letech bylo dosaženo značného pokroku ve výzkumu fázového 
složení portlandského slínku, nedošlo však k významnějšímu uplatnění těchto 
výsledků ve výrobní praxi. Slínek je poly1uinerální agregát a jeho užitná 
hodnota je dána jeho mineralogickou skladbou a petrografickou strukturou. 
Jestliže dnes se slínek posuzuje podle sycení vápnem a modulů, popř. podle 
potenciálního mineralogického složeiú, pak v budoucnu to může být pouze podle 
reálného fázového složení, protože již dnešní poznatky a metody to umožňují. 
Výzkum mechanismu a kinetiky vzniku slínku [l] vymezil kritéria, rozhodující 
o rychlosti izotermního vzniku slínku, tedy o reaktivitě surovinové směsi [2].
Některá tato kritéria platí i pro posouzení kvality slínku z hlediska jeho
použití a skutečné fázové složení slínku, stanovené mikroskopicky pro stanovení
reaktivity, poskytuje všechny informace i pro charakteristiku slínku. Lze tedy
očekávat, že nedílnou součástí technického pokroku ve výrobě cementu bude
postupný vzrůst významu fázové analýzy slínku.

K vantita tivní fázový rozbor sl ínku 

:Mezinárodní studie analýzy cementu a slínku [3] potvrdila, že nejspolehli
vější současnou metodou stanov�ní kvantitativního fázového složení portland
ského slínku je optická mikroskopie. Tato metoda využívá spolehlivé identi
fikace fází lidským okem a planimetrování rovinného . řezu preparátem 
Glagoljevovou metodou [4]. Úkolem pracovníka je identifikace fáze pod průse
číkem nitkového kříže okuláru a stisknutí odpovídajícího tlačítka na polo
automatickéni zařízení, které kromě registrace, zajišťuje i automatický posun 
preparátu o předem nastavenou vzdálenost. Počty bodů rovnoměrné bodové 
sítě na rovinném řezu, příslušející jednotlivým složkám preparátu, jsou pro
porcionální objemovým obsahům těchto složek. Přesnost stanovení závisí na 
,počtu zaregistrovaných bodů a obsahu složky a předpokládaná chyba sta" 
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Chromý S.: 

novení může být vypočtena jako standardní odchylka Se z binominálního 
.rozdělení [5] 

Sc=Vp(l-p) 
n '

l{de p - obsah stanovené složky, 
n - celkový počet registrovaných bodů rozboru.

K této základní statistické chybě však v praxi přistupují ještě vliv pracovníka,
tj. chyby v identifikaci složky a chyby registrace bodů a vliv odběru materiálu
pro zhotovení mikroskopického preparátu. Dosavadní práce ukázaly (5], [3],
že hlavním zdrojem chyby je způsob odběru vzorku, zatím co chyba analýzy
nábrusu odpovídá výpočtu. S problematikou odběru průměrných vzorků
se setkáváme při rozborech průmyslových slínků, zatím co u laboratorních
.slínků jde o problematiku odběru surovinové moučky a reprodukovatelnost
podmínek experimentálních výpalů. 

POUŽITÉ METODY 

Bylo použito šesti slínků z mezinárodní studie analýzy cementu (3], ozna
•Čených L-1 až L-6, které svým výběrem velmi dobře vyhovovaly. V doda
ném stavu byly slínky pouze podrcené na propad sítem s velikostí oka 2,83 mm.
Z každého slínku byl zhotoven nábrus z původní zrnitosti, z frakce pod a nad
1 mm a z frakce 0,2-0,4 mm, získané postupným drcením ve hmoždíři na
propad sítem s velikostí oka 0,4 mm. Nábrusy byly zhotoveny obvyklým
způsobem, tj. promícháním materiálu s minimálním množstvím epoxidové
pryskyřice při zvýšené teplotě a vpravením do válcové formy průměru 20 mm.
Aby byl omezen vliv odběru, bylo celé použité množství získáno kvartací
púvodního vzorku. Povrch nábrusu byl upraven broušením na SiC-papírech
a leštěním diamantovými pastami na tvrdé podložce s maximálním potlačením
reliéfu slínku vúči epoxidu. Uvedeným postupem připravené nábrusy byly
analyzovány pomocí zařízení „Eltinor"*) s délkou kroku 0,05 mm a vzdále
nostmi linií bodú 0;4 mm, takže zastižená plocha nábrusu při celkovém počtu
registrovaných bodú 3 000 byla přibližně 100 mm2 a počet registrovaných bodů
slínku se pohyboval okolo 2 500. Během rozboru byly po 500 bodech za
znamenávány dílčí výsledky, jejichž postupné průměry i konečné výsledky
jsou uvedeny v tab. I. 

Nábrusy byly barveny parami kyseliny octové (6], krátkým dotykem s po
.rézní přepážkou, napjatou přes hrdlo láhve s ledovou kyselinou. Předností
této metody je čistota obarveného povrchu a zcela jednoznačné barevné
odlišení volného CaO a .silikátů, vedle kterých jsou tmavá i světlá mezerní
slínková hmota nebarvené a jednoznačně rozlišitelné. Intenzita reakce par
·CH3COOH rychle vzn"i.stá s poměrem C/S a barva složky vzniká interferencí
světla na vrstvičce produktu. Proto je možné změnou doby působení dosáhnout
různých barevných kombinací, nejvhodnější pro silikáty je však oblast
interferenčních barev prvního řádu, kdy alit je světle zelený až světle modrý,
belit tmavohnědý a volný CaO jasně žluté. 

c>f<) Rathenow Optische Werke, DDR . 
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Spťávnost a přesnost mikťqskopické kvantitativní fázové analýzy . . .

Laboratorní  s l ínky 

Při rozborech malých vzorků slínku, vypalovaných v laboratorních pecích, 
,odpadá vliv způsobu odběru na chybu rozboru. Obvykle je možné sejmout 
síť bodů, rovnoměrně rozmístěných v celém průřezu pokusného slínku, který 
má obvykle tvar válcové tablety, a chy}m výsledků lze vypočíst z počtu 
registrovaných bodů a obsahu složky. Proto lze pomocí mikroskopického 
rozboru stanovit i souhrn ostatních chyb experimentálního výpalu, jako vlivu 
odběru surovinové moučky a velikosti vzorku a dodržení teploty a izoterm1ú 
výdrže při výpalu. Zhodnocení těchto vlivů je mimořádně významné pro vý
zkum kinetiky vzniku slínku, a zejména pro stanovei1í reaktivity cementářské 
suroviny [21. 

Byly použity čtyři surovinové směsi, připravené ze stejných složek s po
·stupně klesajícím potenciálním obsahem alitu ve slínku (A-0). Z každé
směsi bylo vylisováno devět tabletek válcového tvaru 0 3 mm x5,l mm
s vybráním pro svar termočlánku. Váha tabletek byla 60 mg a vždy shodná
objemová hmotnost 2,8 g .  cm-3

. Vždy tři tabletky z téže směsi byly indivi
duálně vypáleny se stejnou izotermní výdrží a byly společně zality do epox:i<;lu
pro přípravu nábrusu. Teplota výpalu byla ve všech případech stejná a doby
výdrže byly 2, 6 a 30 minut od okamžiku vložení do pícky, přičemž doba
výpalu byla dodržována v rozpětí ±3 s a teplota 1 400 °0 v rozpětí ±5 °0.
Ohfov vzorku na teplotu 1 390 °0 trval 35 s a chlazení na teplotu tuhnutí
kapalné fáze slínku přibližně 3 s. Slínky byly vypalovány v pícce přístroje
pro vysokoteplotní DTA [7], do které byly tabletky zavěšovány speciální
platinovou pinzetou přímo na svar termočlánku. Při tomto způsobu výpalu
je možné registrovat průběh reálné teploty ve vzorku zapisovačem a dodržet
výše uvedené parametry výpalů.

Slínky byly odbroušeny na plochu největšího průřezu rovnoběžně s osou
válečku a individuálně analyzovány výše popsaným způsobem. V každé
tabletce bylo registrováno 1 000 bodů sítě, rovnoměrně pokrývající celý její
průřez v nábrusu, takže úplný rozbor tří tablet při každé době výpalu před
stavoval cca 2 300 bodů slínku (zbytek př-ipadl na póry). Výsledky jsou uvedeny
v tab. II.

VÝSLEDKY 

Průmyslové s l ínky 

Z tabulky I je zřejmé, že  vliv způsobu odběru slínku pro zhotovení nábrusu 
na výsledek fázového rozboru není u všech slínků shodný. Zřetelnější je to 
z obr. 1, ve kterém jsou obsahy alitu a celkové mezerní hmoty vynesené proti 
rozměru frakce. Slínky jsou seřazeny podle tohoto vlivu. Hodnota nejbližší 
správnému obsahu složky ve slínku je vyznačena vodorovnou čarou a byla 
získána následujícím způsobem: Byl stanoven váhový poměr frakcí nad a pod 
1 mm v každém slínku a s ohledem na tento poměr bylo vypočteno průměrné 
složení slínku z rozborů obou frakcí (tab. III). Tento výsledek byl získán 
registrací dvojnásobného počtu bodů a při jeho zprůměrování s rozborem 
původního slínku byl konečný výsledek získán registrací cca 7 500 bodů s 
minimálním vlivem způsobu odběru. 
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Správnost a přesnost mikroskopické kvantitativní fázové analýzy ...

Nepatrný vliv frakce na •rozbor vysoce alitického slínku L-2 naznačil 
:možný vliv belitu na rozdíly ve fázovém složení frakcí. Proto bylo provedeno 
podrobné hodnocení petrografické struktury slínln\ (obr. 2). 

V pořadí uvedeném na obr. 1 vzrůstá velikost a nerovnoměrnost rozptýlení 
belitických shluků ve slíncích. Tyto shluky jsou obvykle méně porézní, a tedy 
kompaktnější než alitické partie, a mají proto při drcení tendenci ke hroma
.dění ve frakci, zahrnující jejich velikost. Ve slíncích L-3, L-4, L-5 je 
hrubší podíl > 1 mm ještě chudší na belit než původní materiál, zatím co 
u posled1úch dvou slínků je tomu naopak. Velmi typický je případ slínku •L-6,
jehož alitické partie jsou mimořádně porézní (obr. 2e). Proto při drcení pře
.chází podstatně více alitu do podsítného podílu, jak je· zřejmé ze složení frakcí
v obr. 1. Frakce 0,2-0,4 mm, která je získána intenzívním drcením, je proto
mimořádně chudá na alit.

Krnjními případy jsou slínky L-2 a L-1, z nichž první je vysoce alitický 
.s ojedinělými drobnými shluky belitu, zatímco u druhého dosahují belitické 
shluky velikosti až 2 mm a velmi často ni,ají strukturu charakteristickou 
pro vznik z větších křemenných zrn [8] (obr. 2f). Rozdíl mezi obsahem a.litu 
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,Obr. 1. Obsahy alitu a mezerní hmoty ve frakcích slínků; S = slínek, J\t[H = mezerníhmota slínkit, - - - aritmetický průměr.
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Chromý S.: 

v původním slínku a konečným průměrem vyznačeným v obr. 1 vodorovnou 
úsečkou vzrůstá v uvedeném pořadí a u slínku L-1 výrazně přesahuje hod
notu standardní odchylky (tab. III). Kromě slínku L-2 tyto rozdíly u roz-. 
borů jednotlivých frakcí vesměs značně přesahují hodnotu standardní od
chylky. Obdobná je situace při stanovení mezerní hmoty, kde vypočtená 
chyba pouze u rozborů původních slínků může být považována za správnou. 
Je zřejmé, že způsob odběru slínku výrnzně ovlivňuje přesnost výsledku 
rozboru a že podmínkou použití vypočtené chyby k určení přesnosti rozboru 
je proporcionální zastoupení frakcí v rovině nábrusu vzhledem k původnímu 
složení vzorku. 

Tetbitlkci III 

Průměrné obsahy alitu a mezerní hmoty ( s  o hledem na zastoupení 
frakcí) a konečný průměr (objem %) 

' 

I I 
I

I ISlíne k L-1 L-2 I L-3 L-4 L-5I 
Alit vážený prům. 

< 1mm < 75,4 81,3 67,9 50,6 67,7 

Alit. konečný prúměr 72,9 81,3 67,3 50,5 66,8 

Mezerní hmota, vážený 
prům. < 1 mm< 13,8 10,6 14,5 12,4 14,1 

I L-6 

64,4 

63,5 

10,6 

Mezerní hmota, konečný . 
průměr 14,4 10,3 14,8 13,1 13,5 10,2 

Se (alit ) 0,89 0,78 0,93 1,- 0,94 0,96 

Se (mezerní hmota) 0,7 0;01 0,71 0,67 0,68 0,6 

Laboratorní  s l ínky 

Na obrázku 3 jsou vyneseny obsahy alitu, mezenú hmoty mezi krystaly 
alitu a celkové mezerní hmoty vždy vzhledem k průměrným hodnotám. 
Vzhledem k vysoké podobnosti rozptylů hodnot lze považovat počet analy
zovaných slínků za dostatečný k vymezení chyby stanovení. Max:imální. 
rozdíl mezi nejvyšším a nejnižším stanoveným obsahem alitu v trojicích 
slínků je 3,7 %, což je méně než dvojnásobek vypočtené pravděpodobné 
chyby stanoveiú alitu v jedné tabletě (3,76 %), Přesnost rozboru slínku při 
použití tří tablet bude V3in-át vyšší, tj. v praxi lze počítat s nejvyšší chybou 
stanovení alitu 1 %- Z tabulky II je patrné, že vypočtené směrodatné od
chylky bez výjimky zahrnují hodnoty max:imáhúch odchylek obsahů mezer
ních hmot, stanovených z rozborů. Skutečnost, že přesnost rozborů, stanovená. 
z binominálního rozdělení, udává skutečnou přesnost rozborů, dokazuje velmi 
dobrou reprodukovatelnost přípravy slínků, tj. především dodržení podmínek· 
výpalu a reprezentativnost odběru 60 mg surovinové směsi. 

I 
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Správnost a přesnost milcroslcppiclcé lcvantitativní fázové analýzy ...

Phprava nábrusů pro  kvantitat ivn í  m ikroskopick ý  rozbor  
s l ínků 

Prokázaná závislost fázového složení některých drcených průmyslových 
slínků na použité frakci ukázala nezbytnost použití veškerého drceného mate
riálu k př-ípravě nábrusu. Kvartace musí být prováděna až do množství po
třebného k přípravě nábrusu, protože odběr z většího množství nezaručuje 
_správné zastoupení frakcí. Potom není maximální velikost zrna tak významná 
a její volba jé kompromisem mezi snahou o omezení prachového podílu a o vy
sokou objemovou homogenitu nábrusu. Zkušenost vede k volbě síta s velikostí 
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Obr. 3. Obsahy alitu, mezerní hmoty alitu a celkové mezerní hmoty ve trojicích shodně 
připravených laboratorních slínků; 

S = surovinová směs, JYIHc3s = mezerní hmota mezi krystaly alitu, MH = celková 
mezerní hmota, T = doba výpalu při 1400 °0 (min).
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Chromý S.: 

oka 1 mm,, přes které musí projít c�lé výchozí množství slínku procesem opako
vaného drcení nadsítného zbytku. Cím, je drcení častější a slabší, tím je prachový 
podíl v produktu menší. 

Při přípi·avě nábrusu smícháním podrceného slínku se zalévací hmotou 
může docházet k separaci částic sedimentací před zatuhnutím,. Tento způs0b 
je nevhodný též pro malou plošnou hustotu částic v nábrusu. Proto byl vy
zkoušen způsob, zaručující při maximální hustotě částic dokonalou reprezen
tativnost řezu. Mezi dvě ocelové válcové formy, z nichž vrchní má vnitřní 
prostor 0 20 x20 mm, se vloží filtrační papír, který tvoří prodyšné dno Vl'chní 
formy. Ta se naplní slínkem a buď poklepem, nebo stykem s vibrátorem .se 
slínek zvibruje tak, aby forma byla téměř plná. Celek se zahřeje na vyhřívané 
podložce nebo v sušárně na teplotu 60 °0 a při této teplotě se slínek zaleje 
epoxidovou pryskyřicí. Nízká viskozita epoxidu při zvýšené teplotě a dobré 
odvzdušnění prodyšným dnem formy zaručují dokonalé vyplnění prostoru 
mezi zrny slínku při zachování jejich těsného uspořádání (epoxid filtrační papír 
zadrží). Při použití pryskyřice EPIOOTE 828 lze při zvýšené teplotě vytvrzo
vání po cca 10 minutách vytlačit hotovou tabletu z formy. Proí-íznutím tablety 
v rovině osy válce vznikne obdélníková plocha nábrusu. Vedením linií bodů 
při integraci rovnoběžně s osou válce je eliminován případný vliv separace 
částic při vibrování a zaručen výsledek rozboru v rámci vypočtené chyby. 

ZÁVĚR 

Kvantitativní mikroskopické rozbory různých frakcí průmyslových slínků 
prokázaly vliv fázového složení a petrografické struktury slínků a vliv způsobu 
odběru vzorku na chybu výsledků rozboru. Tato chyba vzrůstá s obsahem 
belitu a velikostí jeho shluků a významně se na ní podílí rozdílná pórozita 
alitických a belitických oblastí. Pouze u vysoce alitických slínkú lze před
pokládat shodné fázové složení rozdílných frakcí. Obvykle souvisí obsah alitu 
a belitu ve frakci s velikostí a kompaktností belitických shlukú. Pro reprezen
tativní fázový rozbor metodou mikroskopické integrace je proto podmínkou 
podrcení celého vzorku a vykvartování takového množství, jaké lze vpravit 
do zalévací formy pro nábrus. Byl navržen zpúsob, který zaručuje proporcio
nální zastoupení frakcí v rovině nábrusu a vysokou plošnou hustotu slínko
kových zrn. Při použití uvedených postupů a ba.rvení slínkových fází parami 
kyseliny octové lze volit počty registrovaných bodú podle požadované přes
nosti rozboru. 

Zhodnocení kvantitativních mikroskopických rozborů laboratorních slínkú, 
připravených postupem pro stanovení reaktivit cementářských surovin, 
prokázalo dostatečnou reprezentativnost odběru 180 mg surovinové moučky 
a vysokou reprodukovatelnost vypalovacího postupu. Byla stanovena velikost 
chyb rozborů slínků, při stanovení reaktivity, která bude podkladem pro sta
novení přesnosti této metody. 
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llPABJ!l JJL 1-1 OCTL Jtl '1'01.!H OCTb MHRPOCRO fIHl-lECROro 
R O JI H1.! ECT 13 E lI II O ro (l)A.30 B O ro AH A.JI H3A HOPT JIAH )];CR HX 

R :IJ.HI REP O J3 

CTUIIIICJJUB X pOM!,[ 

li ay•uw-ncCJWOO<í(l/ltC.!bbC/,:Uií lll-tcmwnym ClnJJ0WIWJtbl-1,b/,X ,,wmepUllJi,06, B p1-1,o 

l{OJIH110C1'B0Hlli,10 Mllli()OCIWIHl'ICCHll0 aHaJll-131,( pa31-ILIX cppaHI . .IHX cpenH1111 113M0J]l,110I-IH!,TX 
np0Mhlll!J10I-IJ·ll,IX I,JIIIJll{C()OB HOHa:mJIII BJil1HHHe cpaaoaoro COCTaBa H ll0T))Oťpacpw10c1wi:'1 
CTPYHTYJH,r IWHill\0()0B li IJ.IIIIIJHIIC cnoco6a OT6opa npo6 Ha rrorpeIIIHOCTI, peayJib1'aTa aHa
.TJH3a. ;,ha norpe111uocTi. YBCJll-l'JHDaen;n D 3aBHCIIMOCTl-l OT COJ-1epmamrn 6CJIHTa H pa3Mepa 
ero CIWl!Jl0HHJ1. HpOMC TOl"O ll aua1H1T8JlbHOf1 CTeneJ-111 B H01I ll))OHDJIH0TCH pa3Han llOJ)IICTOCTb 
RJll-ťl'l-l'l0CIOIX H 6C.flll1'11 11CCIOIX 06J1acTe{1. TOJ!b!W y DhlCOTW aJH!Tl1'JeCI01X munmepon MOl!(HO 
npe;u1om1raT1, COIJl!il/lil]Ull(llli cfm30Dl,[H COCTaD OTJ.(0,llbHhlX cfipam�l-[J,l. 06um10nem10 conep
ma1rnc f\J111Ta li 60.'IIITH IJO cppa!U(Ml-1 CIJH3aFIO C pasMepOM H HOMIIaHTHOC'fb!O 6eJII1TH'l0ClHIX 
GIWflJIClllll-i. HoaTOMY )(.:Ill pc11peae11TaTHBFIOro cpaaonoro a1-1am-13a M0TOJ(OM MHl{))OCJ{Ollll'JeCKO{I 
J-IJ-l'fCl'j)tll(M li llBJIIIC'fť,H .\'l:JIOJJMC 113MCJIL'ICJ-111H BCC!1 rrpo61,1 H I{Bap-ro1Ja1-111e TaIWrO ){OJIH'JeCTBa, 
](OTOpoc MOHrnO IIOMCť.'l'IITI, IJ ,IHl'fCJ'.iuy,o q>OpMy lVIH anmm1cfia. HpeJ.1,rrarneTCH crroco6 npu
l"OTOIJ.llCJJIIH rrpo61,r, 06cc11e•11-1oa101uni-'1 rrporropL(HOHam,m,ri-'1 cocTaB cppam�HH na ypoane 
a11111.r11l(JJa li IJLICOH,YIO IIOBCJ)XUOC'fll,YIO nJIOTHOC'fh 3epen ]{Jl111-IHCpa. Hp11M0Hllll llj)MBOHMMhTC 
c11oco6-1,1. 1-1 OHpacHy ](Jllllll(Cj)HI.IX cfiaa napaMH .)'l{Cycnoi-'r IUICJIOTl,l, MO)I{HO rron61-1paTb IWJIH
'JCCTBO J)Cl'IICTJ)U j)OIJHHUl,I X TO'IC){ COl'JIHCHO Tpe6yeMOl1 TO•ÍHOCTH anaJIJ-13a. 

Ha OCHOllaHIIII 011cirn11 HOJIH'ICCTBCHHblX MHH))OCJ{Ofll-[1!0CIHIX aHHJHI30B Jia6opaTOJ)l-lf,IX 
liJIIIJil{Cj)Oll, TTJ)l1ťOTOJJ,IICIIHblX MCTOJWM /�JIH orrpcneJICHHll peaHTl!BlluCTCH I.(CMCHTFIOl'O 
cupr,H 01,JJ!a g01rnaa1-1a HOL:TaT01HlaH pcnpeacnTaTIIBI-IOCTI, OT6opa '180 Mr ChIJ)b0B0l'O ITOJ)OllJl{a 
11 a1,1Go1rnn aoc11pomrnow·1MOGTh 11poueGca o6nml'a. BuJia ycTaI-IOBJreI-Ja B0JIH•Hrna rrorpelll
FIOCTcli aaamrna lWIIJfl(CJ)Oll llJ)H 011pene.rremrn peai{THIJI-IOCTH, IWTOpan JIOCJIYlIUIJia OCI-IOBOH 
HJIH OTIJ)OJlCJICHHH TO•JHOC'fli UJHIB0).(1-IMOl-o MeTOJ.\a. 

Puc. 1. CooepJICllHUC llJi,U-lllll u ltJJ0,l·teJICYJn01ll·l020 eeu1ecmea eo gjpanv,,u.fl,X h'J/,Ul-l,!iepa; s - 1,:J1,lll-t-
1wp, 111 I-I - npo,,wJ1cymo•uwe eetl{ecmeo, --- - apugj.Atemu11ec„oe cpeo1-1,ee. 

Puc. 2. M w,pogjomoc1,e,1i1.1.t a1-1,utJ1,ugjoe liJ/,llH!iepoe, 01,:paiuen1-1,bix napa.Atit CI-hCOO H; yee
J/,ll'te11.ue a 90 paa, aepno (2,83); a = L-2, b = L-3, c = L-4, cl = L-5, e = L-6, 
f = L-1. Hau60J1,Ce me.,,tHble 2p(me1-1,bie aep1-1,a - a.J1,1wi, 60J1,ee ceem1ib1,e utapoo6paaHbl-e 
aepna - 6eJ/,um, 6oJ/,ee me.At1-tue u ceemJ/,b!ť noeepx1-1,ocmu npo,1teJ1cymo•11-to20 eeilfecmaa 
- • c3A u. C6Ax'l\, 20,1ioaen1-1,bie ceenMbie noeepx1-1,ocmu - aaJ1,ueo111-1,(ut anoi;;cuo1-1,afl,
c,11.0J1,a, me,,mbte 1-1,eocmpbie aH0.AtaJ/,bl-tbl-e noeepx1-1,oc11ui - 1-1,eaanoJ1,1-1,e1-1,1-1,bie 1topbt.

Puc. 3. CooepJ1ca1-1,ue llJi,Wlw, npo,,wJ1cymo1t1-1,020 eeurecmea aJ1,unw u 06u1e20 npo,1ieJ1cymo1mo20 
eeUfecniea a mpex euoax .aa6opamop1-1,020 1.J1,u1-1,1.epa, npu2011ioeJ1,e1-1,no20 oou1-1,a1.oeb!,1t 
o6paao.M. S - Cbtpbeeafl, c.Atecb, MHCS. - npo.,,teJtcymo•u-we eetlfecnwo .AteJtcoy 1.pucmaJ1,
J1,a,,ut aJ1,u,na; MH - 06u1-ee npo.,1teJ1cymo1t1-1,oe eeurecmeo; T - epe,,tfl, 06J1cu2a npu 
me.,,uiepamype 1400 °C/,1iwi. 
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Clwomý S.: 

COR RECTNESS AND ACCU R ACY OF MICROSCOPIC Q U ANTI TATIVE 
PRASE AN AL YSIS OF POR T L AND C EMENT CLINKERS 

Stanislav Chromý 

Research Institute oj Builcling Jlfateriats, Brno 

Quantitative microscopic analysis of various fractions oť standard samples of ground 
inclustrially manufacturecl clinkers have provecl the effect oť phase cornpcisition and 
petrographic structure, ancl that of the sampling methocl, on the crror oť the results of 
analyses. This error increases with belite content ancl the size of its clusters, ancl is 
likewise significantly influencecl by the difťerent porosities of alitic and belitic regions. 
An identical phase composition of different grain size fractions can be considered in the 
case of high-alite clinkers only. The alite and belitc content in a grain size frl\ction 
is usually relatecl to the size and compactness of belitic clusters. A representative phase 
analysis by the microscopy integration method therefore necessitates grinding of the 
entire sample and quartering an a/Tiount suitable for introduction into a casting moukl 
for polished sections. A sample preparation method has been sugge_sted which cnsurns 
proportional representation of the grain size fractions in the section plane as wcll as a 
high planar density of the clinker grains. When using this technique and staining tho 
clinker phases with acetic acid vapours, the number oť recorded points ca,n bc choscn 
according to the required accuracy of the analysis. 

Evaluation of quantitative micrnscopy analyses of laboratory-madc clinkors which 
had been prepared by the procedure for reactivity clotermination oť raw matcrials, 
showed a satisfactory representativeness of 180 mg of powdered raw matcrial and 
a high reproducibility of the firing process. The errors involved in thc analyscs for 
reactivity determination were established as a basis for tho detel'mination oť accurncy 
of the method. 

Fig. 1. Alite content ancl interstitial mattei· content in clinlcer grain size jractions; 
S = clinlcer, NII-1 = interstitial matter; --- arithmetic mean. 

Fig. 2. �Micrographs oj ctinlcer polished sections, stainecl with CH3COOH vapoms (90 x 
grain size < 2.83); 
a = L-2, b = L-3, c = L-4, cl = L-5, e = L-G, j = L-1. 
The clarlcest angidar grains-alite. 
The lighter spherical grains-belite. 
The darlcer ancl Lighter interstitial matter areas-C3A and CoAxF y. 
The homogeneoits Light areas-casting epoxy resin. 
The clarlc unsharp irregitlar areas-unjiUecl pores. 

Fig. 3. The content oj alite, alite interstitial matter and total interstitictl matter in triplets 
oj identically prepared laboratory clinlcers; 
S = raw-material mixtitre, MHC3S =interstitial matter between alite crystals 
MH = total interstitial matter T = time oj jiring at 1400 °0 (min). 
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