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SPRAVNOST A PRESNOST MIKROSKOPICKE
KVANTITATIVNI FAZOVE ANALYZY PORTLANDSKYCH
SLINKU

STANISLAV CHROMY

Vyjzkumny vistav stavebnich hmmot, 617 00 Brno, Hnévkovského 65
Doslo 19. 5. 1977

Byla zhodnocena piesnost mikroskopického kvantitativniho fazového
rozboru priamysloviych 4 laboratornich slinkd bodovouw metodou. Byl
prokdzdn vliv zpasobu odbéru pramyslového slinkw na vysledek rozboru.
Navrieny zphisob pfipravy ndbrusu eliminuje vliv petrografické struk-
tury na fazové sloZent frakci drceného slinkw. Byla prokdzdna vysokd
piesnost mikroskopického rozborw laboratornich slinkd i reproduko-
vatelnost podminek pitpravy slinkd pro stanovent reaktivity cementdi-
skyjch surovin.

UVOoD

V poslednich letech bylo dosazeno znaéného pokroku ve vyzkumu fédzového
slozeni portlandského slinku, nedoslo vSak k vyznamnéj$imu uplatnéni téchto
vysledkt ve vyrobni praxi. Slinek je polyminerdlni agregit a jeho uZitnd
hodnota je ddna jeho mineralogickou skladbou a petrografickou strukturou.
Jestlize dnes se slinek posuzuje podle syceni vapnem a modult, popt. podle
potencidlniho mineralogického sloZeni, pak v budouenu to muze byt pouze podle
redlného fazového slozeni, protoze jiz dnesni poznatky a metody to umoziuji.
Vyzkum mechanismu a kinetiky vzniku slinku [1] vymezil kritéria, rozhodujici
o rychlosti izotermniho vzniku slinku, tedy o reaktivité surovinové smési [2].
Nékterd tato kritéria plati i pro posouzeni kvality slinku z hlediska jeho
pouziti a skuteéné fazové slozeni slinku, stanovené mikroskopicky pro stanovent
reaktivity, poskytuje vSechny informace i pro charakteristiku slinku. Lze tedy
odekdvat, Ze nedilnou souddsti technického pokroku ve vyrobé cementu bude
postupny vzrist vyznamu fazové analyzy slinku.

Kvantitativni fazovy rozbor slinku

Mezindrodni studie analyzy cementu a slinku [3] potvrdila, Ze nejspolehli-
véjsi soutasnou metodou stanoveni kvantitativniho fazového slozeni portland-
ského slinku je optickd mikroskopie. Tato metoda vyuzivé spolehlivé identi-
fikace fdzi lidskym okem a planimetrovani rovinného rezu prepardtem
Glagoljevovou metodou [4]. Ukolem pracovnika je identifikace fize pod prise-
¢ikem nitkového kiiZe okuldru a stisknuti odpovidajiciho tlaéitka na polo-
automatickém zarizeni, které kromé registrace, zajistuje i automaticky posun
prepardtu o predem nastavenou vzddlenost. Poéty boda rovnomérné bodové
sité na rovinném fezu, piislulejici jednotlivym slozkam preparitu, jsou pro-
porciondlni objemovym obsahtim téchto slozek. Presnost stanoveni zdvisi na
pocétu zaregistrovanych bodu a obsahu slozky a predpoklddand chyba sta-
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Chromy S.:

noveni muZe byt vypoétena jako standardni odchylka S; z binomindlniho
rozdéleni [5]

,gﬂ=]/p(l—p),
n

kde p — obsah stanovené slozky,
n — celkovy podet registrovanych bodit rozboru.

K této zdkladni statistické chybé vSak v praxi piistupuji jesté vliv pracovnika,
tj. chyby v identifikaci slozky a chyby registrace bodi a vliv odbéru materidlu
pro zhotoveni mikroskopického prepardtu. Dosavadni prace ukazaly (5], [3],
ze hlavnim zdrojem chyby je zpusob odbéru vzorku, zatim co chyba analyzy
ndabrusu odpovidd vypodtu. S problematikou odbéru priamérnych vzorku
se setkdavame pii rozborech pramyslovych slinki, zatim co u laboratornich
slinkt jde o problematiku odbéru surovinové moucéky a reprodukovatelnost
podminek experimentdlnich vypali,

POUZITE METODY

Bylo pouzito Sesti slinktt z mezinarodni studie analyzy cementu [3], ozna-
¢enych L-1 az 1-6, které svym vybérem velmi dobfe vyhovovaly. V doda-
ném stavu byly slinky pouze podrcené na propad sitem s velikosti oka 2,83 mm.
Z kazdého slinku byl zhotoven nabrus z ptivodni zrnitosti, z frakce pod a nad
1 mm a z frakce 0,2—0,4 mm, ziskané postupnym drcenim ve hmozdifi na
propad sitem s velikosti oka 0,4 mm. Néabrusy byly zhotoveny obvyklym
zpusobem, tj. promichanim materidlu s minimalnim mnozstvim epoxidové
pryskytice pii zvysené teploté a vpravenim do vdlcové fermy praméru 20 mm.
Aby byl omezen vliv odbéru, bylo celé pouzité mnozstvi ziskano kvartaci
pavodniho vzorku. Povrch ndbrusu byl upraven brousenim na SiC-papirech
a lesténim diamantovymi pastami na tvrdé podlozce s maximalnim potla¢enim
reliéfu slinku vaéi epoxidu. Uvedenym postupem pripravené ndbrusy byly
analyzovany pomoci zafizeni ,,Eltinor<*) s délkou kroku 0,05 mm a vzdale-
nostmi linii boda 0,4 mm, takze zastizend plocha ndbrusu pii celkovém poctu
registrovanych bodit 3 000 byla ptiblizné 100 mm? a podet registrovanych bodu
slinku se pohyboval okolo 2 500. Béhem rozboru byly po 500 bodech za-
znamenavany diléi vysledky, jejichz postupné prameéry i koneéné vysledky
jsou uvedeny v tab. I.

Nébrusy byly barveny parami kyseliny octové [6], kratkym dotykem s po-
rézni piepazkou, napjatou pres hrdlo lahve s ledovou kyselinou. Prednosti
této metody je distota obarveného povrchu a zcela jednoznaéné barevné
odliseni volného CaO a silikatd, vedle kterych jsou tmava i svétld mezerni
slinkovd hmota nebarvené a jednoznacéné rozlifitelné. Intenzita reakce par
‘CH;COO0H rychle vzrastd s pomérem C[S a barva slozky vznikd interferenci
svétla na vrstviéce produktu. Proto je mozné zménou doby pasobeni dosdhnout
raznych barevnych kombinaci, nejvhodnéjsi pro silikity je vsak oblast
interferenénich barev prvniho rddu, kdy alit je svétle zeleny az svétle modry,
belit tmavohnédy a volny CaO jasné zluté.

*) Rathenow Optische Werke, DDR.
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Sprdavnost a piesnost mikroskopické kvantitativni fadzové analyzy ...
Laboratorni slinky

Pii rozborech malych vzorku slinku, vypalovanych v laboratornich pecich,
odpadéd vliv zpisobu odbéru na chybu rozboru. Obvykle je mozné sejmout
sit bodii, rovnomérné rozmisténych v celém prirezu pokusného slinku, ktery
mé obvykle tvar vdlcové tablety, a chybu vysledkt lze vypoéist z poétu
registrovanych bodi a obsahu slozky. Proto lze pomoci mikroskopického
rozboru stanovit i souhrn ostatnich chyb experimentdlniho vypalu, jako vlivu
odbéru surovinové moudky a velikosti vzorku a dodrzeni teploty a izotermni
vydrze pii vypalu. Zhodnoceni téchto vlivii je mimorddné vyznamné pro vy-
zkum kinetiky vzniku slinku, a zejména pro stanoveni reaktivity cementdiské
suroviny [2].

Byly pouzity étyli surovinové smeési, pripravené ze stejnych slozek s po-
stupné klesajicim potencidlnim obsahem alitu ve slinku (A—C). Z kazdé
smési bylo vylisovdno devét tabletek valcového tvaru @ 3 mm X5,1 mm
8 vybranim pro svar termoclianku. Véha tabletek byla 60 mg a vZdy shodnd
objemova hmotnost 2,8 g . cm=3. Vzdy tii tabletky z téze smési byly indivi-
dudlné vypdleny se stejnou izotermni vydrzi a byly spoleéné zality do epoxidu
pro pripravu ndbrusu. Teplota vypalu byla ve vsech pripadech stejnd a doby
vydrze byly 2, 6 a 30 minut od okamziku vloZeni do picky, pricéemz doba
vypalu byla dodrzovéna v rozpéti 4-3 s a teplota 1400 °C v rozpéti +5 °C.
Ohrev vzorku na teplotu 1390 °C trval 35s a chlazeni na teplotu tuhnuti
kapalné fize slinku priblizné 3s. Slinky byly vypaloviany v picce piistroje
pro vysokoteplotni DTA [7], do které byly tabletky zaveéSovany specidlni
platinovou pinzetou primo na svar termoclanku. Pii tomto zplisobu vypalu
je mozné registrovat prabéh redlné teploty ve vzorku zapisovadem a dodrzet
vyse uvedené parametry vypald.

Slinky byly odbrouseny na plochu nejvétsiho prurezu rovnobéziné s osou
valeCku a individudlné analyzoviny vyse popsanym zpuasobem. V kazdé
tabletce bylo registrovano 1 000 bodu sité, rovnomérné pokryvajici cely jeji
prufez v ndbrusu, takze dplny rozbor t¥i tablet pri kazdé dobé vypalu pred-
stavoval cca 2 300 bodi slinku (zbytek pripadl na péry). Vysledky jsou uvedeny
v tab. II.

VYSLEDKY

Primyslové slinky

Z tabulky I je ziejmé, Ze vliv zptisobu odbéru slinku pro zhotoveni nabrusu
na vysledek fazového rozboru neni u vSech slinkt shodny. Zietelnéjsi je to
z obr. 1, ve kterém jsou obsahy alitu a celkové mezerni hmoty vynesené proti
rozméru frakce. Slinky jsou sefazeny podle tohoto vlivu. Hodnota nejblizsi
spravnému obsahu slozky ve slinku je vyznadena vodorovnou darou a byla
ziskédna nésledujicim zptsobem: Byl stanoven vdhovy pomér frakei nad a pod
1 mm v kazdém slinku a s ohledem na tento pomér bylo vypoéteno primérné
sloZenf slinku z rozborti obou frakei (tab. III). Tento vysledek byl ziskdn
registraci dvojndsobného poétu bodd a pri jeho zprimeérovani s rozborem
pavodniho slinku byl koneény vysledek ziskdn registraci cca 7 500 bodu s
minimédlnim vlivem zptsobu odbéru.
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Sprdavnost a piesnost mikroskepické kvantitativni fdazové analyzy ...

Nepatrny vliv frakece na wozbor vysoce alitického slinku L-2 naznadil
‘mozny vliv belitu na rozdily ve fdzovém slozeni frakei. Proto bylo provedeno
podrobné hodnoceni petrografické struktury slinka (obr. 2).

V poradi uvedeném na obr. 1 vzrustd velikost a nerovnomérnost rozptyleni
belitickych shlukt ve slincich. Tyto shluky jsou obvykle méné porézni, a tedy
kompaktnéjsi nez alitické partie, a maji proto pi drceni tendenci ke hroma-
déni ve frakei, zahrnujici jejich velikost. Ve slincich L-3, L-4, L-5 je
hrubsi podil >1 mm jesté chudsi na belit nez puvodni materidl, zatim co
u poslednich dvou slinkt je tomu naopak. Velmi typicky je pripad slinku L-6,
jehoz alitické partie jsou mimoradné porézni (obr. 2e). Proto pii drceni pre-
chdzi podstatné vice alitu do podsitného podilu, jak je ziejmé ze slozeni frakei
v obr. 1. Frakce 0,2—0,4 mm, kterd je ziskdna intenzivnim drcenim, je proto
mimoiddné chudd na alit.

Krajnimi pripady jsou slinky L-2 a L-1, z nichz prvni je vysoce aliticky
s ojedinélymi drobnymi shluky belitu, zatimco u druhého dosahuji belitické
shluky velikosti az 2mm a velmi dasto maji strukturu charakteristickou
pro vznik z vétsich kiemennych zrn [8] (obr. 2f). Rozdil mezi obsahem alitu

ALIT S MH

_q____l—ﬂsz?Z»_ |- < -
7,:1‘::—_-:{L3___N ____:
.A_ _H,__L/,\;_:_;_:;
/x - — st~ =~
(V/"X"Ls" | —

____._/____fu__/___\_

\

€ IS €
] £ € a8 S E ‘9"\
o - - & N < - N
Y] N v [< Y} N \Y, o

Obr. 1. Obsahy alitu a mezernt hmoty wve frakcich slink@; S = slinek, MH = mezerni
hmota slinku, — — — arttmeticky pramér.
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Chromy S.:

v ptvodnim slinku a koneénym primérem vyznadenym v obr. 1 vodorovnou
tsedkou vzristd v uvedeném poradi a u slinku L-1 vyrazné presahuje hod-
notu standardni odchylky (tab. III). Kromé slinku L-2 tyto rozdily u roz-
borit jednotlivych frakei vesmés znaéné presahuji hodnotu standardni od-
chylky. Obdobnd je situace pii stanoveni mezerni hmoty, kde vypoétend
chyba pouze u rozbort ptvodnich slinktt muze byt povazovina za spravnou.
Je zfejmé, ze zpusob odbéru slinku vyrazné ovliviiuje presnost vysledku
rozboru a ze podminkou pouziti vypoétené chyby k urdeni presnosti rozboru
je proporciondlni zastoupeni frakei v roviné ndbrusu vzhledem k ptavodnimu
slozeni vzorku.

Tabulke 111

Praimérné obsahy alitu a mezerni hmoty (s ohledem na zastoupeni
frakei) a koneény pramér (objem 9%,)

Slinek L-1 L-2 L-3 L4 L-5 L-6

Alit vazeny pram.

< lmm < 75,4 81,3 67,9 50,6 67,7 64,4
Alit. koneény primeér 72,9 81,3 67,3 50,5 66,8 63,5
Mezerni hmota, vézeny

pram. < 1l mm < 13,8 10,6 14,5 12,4 14,1 10,6
Mezerni hmota, koneény

prameér 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
S¢ (mezerni hmota) 0,7 0,61 0,71 0,67 0,68 0,6

Laboratorni slinky

Na obrdzku 3 jsou vyneseny obsahy alitu, mezerni hmoty mezi krystaly
alitu a celkové mezerni hmoty vzdy vzhledem k primérnym hodnotam.
Vzhledem k vysoké podobnosti rozptyli hodnot lze povaZzovat podet analy-
zovanych slink@t za dostateény k vymezeni chyby stanoveni. Maximdlni
rozdil mezi nejvys§im a nejniz§im stanovenym obsahem alitu v trojicich
slinka je 3,7 9%, coz je méné nez dvojndsobek vypodtené pravdépodobné
chyby stanoveni alitu v jedné tableté (3,76 9,). Presnost rozboru slinku pii
pouziti tii tablet bude V3k1.‘zit vyssi, tj. v praxi lze poéitat s nejvyssi chybou
stanoveni alitu 1 %,. Z tabulky II je patrné, Ze vypoctené smérodatné od-
chylky bez vyjimky zahrnuji hodnoty maximdlnich odchylek obsahti mezer-
nich hmot, stanovenych z rozbort. Skutednost, Ze presnost rozbori, stanovens .
z binomindlniho rozdéleni, udava skuteénou presnost rozbort, dokazuje velmi
dobrou reprodukovatelnost pripravy slinki, tj. predevsim dodrzeni podminek
vypalu a reprezentativnost odbéru 60 mg surovinové smési.

no
N
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Ptiprava ndbrust pro kvantitativni mikroskopicky rozbor
slinku

Prokdzand zdvislost fdzového slozeni nékterych drcenych pramyslovych
slink® na pouzité frakei ukdzala nezbytnost pouziti veskerého drceného mate-
ridlu k pripravé ndbrusu. Kvartace musi byt providéna az do mnozstvi po-
trebného k pripravé ndbrusu, protoze odbér z vétstho mnoZstvi nezaruduje
spravné zastoupeni frakei. Potom neni maximdlni velikost zrna tak vyznamnd.
a jeji volba je kompromisem mezi snahou o omezeni prachového podilu a o vy-
sokou objernovou homogenitu ndbrusu. Zkusenost vede k volbé sita s velikosti
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Obr. 3. Obsahy alitu, mezernt hmoty alitu a celkové mezernt hmoty ve trojicich shodné
piipravenych laboratornich slinki;
S = surovinovd smés, MHcys = mezernt hmota mezi krystaly alitu, MH = celkovd
mezernt hmota, T' = doba vypalu pii 1400 °C (min).
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oka 1 mm, pres které musi projit celé vychozi mnozstvi slinku procesem opako-
vaného drcenl nadsitného zbytlku. Cim je drceni &astéj$i a slabsi, tim je prachovy
podil v produktu mensi.

Pri pripravé ndbrusu smichdnim podrceného slinku se zalévaci hmotou
mutize dochdzet k separaci ¢dstic sedimentaci pred zatuhnutim. Tento zphsob
je nevhodny téZ pro malou plo$nou hustotu édstic v ndbrusu. Proto byl vy-
zlkouSen zpusob, zarudujici pri maximdlni hustoté &istic dokonalou reprezen-
tativnost rezu. Mezi dvé ocelové vilcové formy, z nichZz vrchni md vnitiéni
prostor @ 20 X20 mm, se vlozi filtraéni papir, ktery tvori prody$né dno vrchni
formy. Ta se naplni slinkem a bud poklepem, nebo stykem s vibritorem se
slinek zvibruje tak, aby forma byla téméi plnd. Celek se zahieje na vyhifvané
podlozce nebo v susdrné na teplotu 60 °C a pri této teploté se slinek zaleje
epoxidovou pryskyfici. Nizkd viskozita epoxidu pii zvySené teploté a dobré
odvzdusnéni prodySnym dnem formy zaruduji dokonalé vyplnéni prostoru
mezi zrny slinku pri zachovéni jejich tésného usporddani (epoxid filtraéni papir
zadrzi). Pii pouziti pryskytice EPICOTE 828 lze pti zvysené teploté vytvrzo-

vani po cca 10 minutdch vytlaéit hotovou tabletu z formy. Profiznutim tablety
v roviné osy vélce vznikne obdélnikovd plocha ndbrusu. Vedenim linii bodu
])11 1nteg1‘a01 rovnobézné s osou vélce je eliminovan pllpadny vliv separace
Géstic pri vibrovani a zaruen vysledek rozboru v rameci vypoétené chyby.

ZAVER

Kvantitativni mikroskopické rozbory raznych frakei pramyslovych slinkt
prokédzaly vliv fizového sloZeni a petrografické struktury slinku a vliv zptisobu
odbéru vzorku na chybu vysledkt rozboru. Tato chyba vzrastd s obsahem
belitu a velikosti jeho shluk a vyznamné se na ni podili rozdilnd pdrozita
alitickych a belitickych oblasti. Pouze u vysoce alitickych slinkt lze pred-
pokladat shodné fizové slozeni rozdilnych frakei. Obvykle souvisi obsah alitu
a belitu ve frakei s velikosti a kompaktnosti belitickych shlukti. Pro reprezen-
tativni fdzovy rozbor metodou mikroskopické integrace je proto podminkou
podreeni celého vzorku a vykvartovani takového mmnoZstvi, jaké lze vpravit
do zalévaci formy pro ndbrus. Byl navrzen zptsob, ktery zaruduje proporcio-
ndlni zastoupeni frakei v roviné ndbrusu a vysokou plo$nou hustotu slinko-
kovych zrn. Pri pouziti uvedenych postupt a barveni slinkovych fdzi parami
kyseliny octové lze volit poéty registrovanych bodt podle pozadované pies-
nosti rozboru.

Zhodnoceni kvantitativnich mikroskopickych rozbor laboratornich slink,
plipravenych postupem pro stanoveni reaktivit cementdiskych surovin,
prokézalo dostateénou reprezentativnost odbéru 180 mg surovinové moucky
a vysokou reprodukovatelnost vypalovaciho postupu. Byla stanovena velikost
chyb rozbort slinkd p¥i stanoveni reaktivity, kterd bude podkladem pro sta-
noveni presnosti této metody.
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HPABNJLHOCTDL It TOUYINOCTE MUKPOCHOIIIIUECKOI'O
ROJHUYBECTBEHITOTO ®A30BOI0 AHAJINI3A HNOPTIHAHIOCKIIX
RJAHMHREPOB

Crammenas X poMol

Haywo-nceacdosameabe ke WHCMUInym cimpoumeabHsie samepuaros, 5 pro

KosueeTBeHILIC MIKPOCKOWITYCCKIE AHAIN3BLL PASHLIN (PPAKLIEX CPeHINT H3MEILUCHHLIX
HPOMBINLICHIILIX KANUKCPOB jIOKABAMI BILISIHHE (DABOBOrO ¢OCTABA Il METPOLPadiICCOil
CTPYRTY PBE KIMIIKCPOB 11 BJUIstHIIE ¢10co0a 0TOOpAa mpod Ha IOrpeimHoCT Pe3ylbTaTa aa-
ABa. DTa HOUPeIOETh YBCJIUMHBACTCS B 3aBHCHMOCTIL OT COjEPMAIIH OCiuITa 1 pasdMepa
cro cRouJien il [{pose Toro B 3HAUNTENBLHOIT CTeleHIl B HEell IPOSBIISICTCS PasHast 110 PICTOCTD
ATHUCCRIX 1 OecniTiyeckn X obuacteii. ToJbKo y BLICOKO AMNTHYECKIX KIHKEPOB MOKIO
HPCIUIOIAraThL OB 0Nl Gasosuii cocTas 0TAeALHLIX (paritii. OOLIKHOBCHHO COjep-
AAIIC AJanTa 1 OCTa BO PPAKIUII CBA3AHO ¢ PABMEPOM 1l KOMIIARTHOCTLIO OCIHUTIMCCKIIX
cromacii. LlodToMy juisl peHPE3CITATIBIOIO (Ja30BOI0 ANAIIBA MCTO;10M MIKPOCKOICCKOIT
(TN PATULL $IBISICTCS YEA0BIC H3MC/LUCHITSL BCCIT ITPOOLI 1 KBAPTOBAIIE TAROI'O KOJIIUCCTBA,
KOTOPOC MOMHO HOMCCTHTL B JnTeiinyio opmy st annimda. Hpejsaraerest cmocod mpu-
IOTOB:ICHITS TTPOORI, 0OCCICHIBAIONUI  HPOIOPINIONAILHLIT cOcTaB (pari{Hil Ha ypoBHe
amnnga 11 BLICOKYIO 1HOBCPXHUOCTHYIO INIOTHOCTL 3€PCH Kaltnkepa. HpiuMenss npuBouMuie
¢HocO0L 11 ORPACKY KANIIKCPILIX (pa3 HapaMil YRCYCHOIT RHCIOTDI, MOYKHO IIOI0HPATh KOJIH-
YCCTBO PCITICTPHPOBAIIULIX TOYCK GOIMIACHO TPCOYCMOIT TOUHOCTH ana/uisa.

Ha ocHosaunn OHEIKH KOMMUCCTBCHHLIX MHKPOCKOIIYCCKIX AHAMIIB0B Ta00PaTOPIHX
RANHREPOB, HPHIOTOBJACHILIX  METO;(OM ST ONPCHCJCHHS PEAKTIBHOCTeH 1(eMCHTHOI'O
CBIPL ORI JLOKABAHA JIOCTATOUHAS PCIPESCHTATIBIOCTS OTGOpA 188 MI CLIPHEBOIO HOPOIIIKA
11 BLICORASL BOCHPONBBOJIHMOCTL Hpoliecea o0xiira. Bpula yeTaHOBAGHA BEJIHUMHA 1I0IPeIL-
HOCTCil ala/113a KIMNKCPOB 1PH OUPE/IC/ICHII PEAKTIBHOCTII, KOTOPas HOCIYHILIA OCHOBOIT
UL OHPCACHCHIST TOUHOCTII IIPHBOIMOr0 MCTOJA.

Puc. 1. Codepaucanue aaunie w npomeucynourozo 6ewecmsn 60 fparyyusy kaunkepa; S — k-
rep, MIH — nposteacymonitoe eugecmeo, — — apugisemuueckoe Cf)eanee.

Puc. 2. Muxpoghomocvestiu anuaughos raunrepos, orpawennvir napasnu CH3;COOH; yee-
anvenue ¢ 90 pas, aepio (2,83); a = L-2, b = L-3, ¢ = L-4, d = L-5, e = L-6,
[ = L-1. Hauboace mesnvie epanenvie sepra — aaum, 6oaee ceemanvie uLapoodpasrvle
aepin — beaun, 60aee MmesHble W CEeMAble NOGEPTHUCHLIL NPOMEICYNLOUH020 BEUYECINGA
— CG3A u CeAxT3, 2osocennvle ceemavie noseprrocmu — 3aaugourast anokcudnas
CAMLOAQ, IMEMILLIE HEOCIN UL AHOMAALILIE NOBEPTHOCIIIL — HE3ANOAHEHHDLE NO Pbl.

Puc. 3. Codepacarue asuma, nposmescymonHozo Gewecmea CAumae w oowezo nposedscynowHozo
sewgecmea ¢ mpex 6udax AaboOPAMOPHO20 KAUHEEPE, NPUOMOBACHI020 00UHAKOGHLAL
o6 pazont. S — coipvesan caeco, MHCS. — npoasteacymownoe sewgecmeao seacdy kpucman-
aas awumae; M1 — o6ugee nposescymounioe sewecmeo;, T — epess obacuea npu
memnepamype 1400 °C|asuie.
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CORRECTNESSAND ACCURACY OF MICROSCOPIC QUANTITATIVE
PHASE ANALYSIS OF PORTLAND CEMENT CLINKERS

Stanislav Chromy

Research Institute of Building Materials, 3rno

Quantitative microscopic analysis of various fractions of standard samples of ground
industrially manufactured clinkers have proved the cffect of phase composition and
petrographic structure, and that of the sampling method, on the error of the results of
analyses. This error increases with belite content and the size of its clusters, and is
likewise significantly influenced by the different 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 belite content in a grain size fraction
is usually related 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 amount suitable for introduction into a casting mould
for polished sections. A sample preparation method has been suggested which ensures
proportional representation of the grain size fractions in the section planc as well as a
high planar density of the clinker grains. When using this technique and staining the
clinker phases with acetic acid vapours, the number of recorded points can be cliosen
according to the required accuracy of the analysis.

Evaluation of quantitative microscopy analyses of laboratory-—made clinkers which
had been prepared by the procedure for reactivity determination of raw materials,
showed a satisfactory representativeness of 180 mmg of powdered raw material and
a high reproducibility of the firing process. The errors involved in the analyses for
reactivity determination were established as a basis for the determination of accuracy
of the method.

Iig. 1. Alite content and interstitial matter content in clinker grain size fractions;
S = clinker, MH = interstitial matter; —— arithmetic mean.
Iig. 2. Micrographs of clinker polished sections, stained with CH;COOH vapours (90 x
grain size < 2.83);
a =L2 b=1L3,¢c =L4, d=1L5,¢e =16, f=L-1.
The darkest angular grains—alite.
The lighter spherical grains—-belite.
The darker and lighter interstitial matter areas—C3;A and CsAxFy.
The homogeneous light areas—casting epoxy resin.
The dark wunsharp irreqular areas—unfilled pores.
Iig. 3. The content of alite, alite interstitial matter and total interstitial matter in triplets
of identically prepared laboratory clinkers;
S = raw-material mizture, MHC:S =interstitial matter between alite crystals
MH = total interstitial matter T' = time of firing at 1400 °C (min).
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Obr. 2. Mikrosn’imky ndbrust slinkd. barvenych parami CH3;COOH (90 x, zrno < 2,83);
=L-2,b =L-3,¢c =L-4,d = L-5,¢e = L-6,f = L-1

Nejtmtw hmnata zrna — alit, svétlejst kulovita zrna — belit, tmavsi a svetlegsz plodky

mezernt hmoty — C3A a CsA,‘I‘y , homogenni svétlé plochy — zalévact epoudova pryskyiice,
tmavé neostré nepravidelné plosky — nevyplnéné péry.
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