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Rastrovacim elektrénorim mikroskopom sa sledoval! zmeny wusporiadanic
krystalitov montmorillonitu (textira) po krdatkodobom vibraénom mleti. Zistilo
sa, Ze krydtality sa po vibraénom mleti orientwjit rovnobeine s plochow 001.
Stidiom gélov vznikajicich solvatdciow upraveného a newpraveného bentonitu
sa dokdzali rozdiely v ich textire v zdeislost! od vnitorného wsporiadania
Lry&talitor suchého materidlu. V prael sa wvdadza model mechanizmu solvatdcie,
Ltory vysvetiuje zistené rozdicly v usporiadari krystalitov a {ch vztah k objemuw
gélu, ktory vanild ich solvatdceiouw vo vode.

uvon

Pri jemmom mleti {lovych minerdlov sa menia ich technologické vlastnosti. Toto
viedlo k vyskumu procesov, ktoré pri mleti ilov prebichaji. Zvlist podrobne je
prestudovany proces jemného mletia kaolinitu [1]—(8]. Ovela menej pozornosti
sa venovalo stidiu procesov prebichajtcich pri mechanickej aktivicii montmorillo-
nitu [3], [6], [9]—[12]. Stadium procesov pri mleti zamerali spominani autori predo-
vietkym na zistenie vztahu medzi stupriom rozrusenia Struktiry a zmenou ich
vlastnosti (plasticnosti, napu¢iavosti, kapacity vymeny katiéonov apod.).

Jusko et al [13]zistili, Ze vibratnyn: mletim natrifikovaného bentonitu sa podstatne
zvysuje jeho napuéiavost; napr. u bentonitu JelSovy Potok z 26 ml/2 g azZ na 59 mlj2 g
po vibratnom mleti. Dosiahnutd napuciavost sa vSal s dobou odleZenia samovolne
znizuje a po uréitom case st hodnoty napudiavostilen o mdlo vyssie ako boli pévodné
hodnoty prcd vibratnym mletim. Tymito zmenami sa podrobne zaoberali Cicel
et al [14). Za puunu 7vysonm napuciavosti vibratnym mletim povazuji zmenu
textary Castic, ktord je wumoznend plltomnostou vodného filmu adsorbovaného na ich
povrchu. Pritomnost vlhkosti je pri¢inou aj samovolného procesu znizovania hodnot
napudiavosti s dobou odleZania po zomleti. Zistili, Ze pre dosiahnutie maximdlnych
hodndt napuciavosti je pripustné iba kritkodobé vibraéné mletie, pri ktorom este
nedochidza k pozorovatelnému rozrasaniu sStruktiary montmorillonitu.

Cielom tejto price je overit spravnost predpokladu o tom, Ze usporiadanic krys$ta-
litov v Casticiach (tj.textira vnutri Castic) sa pri vibraénom mleti podstatne meni
a e dlhodobym uloZenim v prostredi so vadusnou vlhkostou dochddza k samovohle]
regenerdcii povodného usporiadania krystalitov. Dalej je cielom tejto price overit
plodpohl&d o rozdieloch v mechanizme solvaticic hentonitu v zavislosti od vnttornej
textary jeho castic.
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Postupy a materidly

Charakteristika materidlu: Pouzil sa hentonit z lokality Jeliovy Poteok, ktory
obsahuje okrvm montmorillonitu asi 10 %, kremena. Prirodny bhentonit sa upravil
pridavkom 59 Na,COs, zhomogenizoval a vysudil. Obsah vlhkosti vo vzducho-
suchej vzorke bol 10,297 .

Mletie: Na mletie sa pouzil vibraény !ubom‘l orny mlyn VM-3, vyrobok Komundil-
nych sluzieb mesta Hranic, prikon 1.1 k W, ndv a/‘]m vzorky 50 g doh:L mletia 5 minat
pri laboratérnej teplote.

Elektrénova mikroskopia: Snimkovanie sa vykonalo na rastrovacom clektrénovom
mikroskope SEM JEOL 35. Vzorky sa pripeviiovali pomocou adheziva na elektricky
vodiva podlozku a pokovovali zlatom.

Vysledky a diskusia

Naobr. 1jezachytend textara povodného nemietého bentonitu. Agregdt pozostiva
z mnozstva rozne poprehybanych a posp&)anych llstl\ovaoh lxl‘yst(bllt(’)v V jednot-
livych zrnich (agregdtoch) nepozorujeme na snimke %iadnu prednostna orientdciu.
Pri malom zviacéseni (300—2000%) sa daji na lomovej ploche materidlu pozorovat
aj hrubsie trhliny, ktoré vznikli pri suSeni.

Vplyvom pitminutového vibraéného mletia sa morfoldgia zin a usporiadanie
kryS$talitov podstatne meni: na obr. 2 je vidno vyrazni zmenu textiry materidlu.
Listkové kryStality st v agregite ulozend v podsmto pm‘al(,lno a prilichaja k sebe
bazalnymi plochami. Ani na O]\IZ’L]OCh krystalitov nie je vidno ndznaky prehnutia.
Na plochdch listkov mozno pozorovat jemné miestne trhlinky, ktoré vznikaja tam,
kde ndsilnd orienticia krystalitov prekonala pevnost materidlu a spbsobila lokdlne
narudenie jeho celistvosti. Prednostnd orientdcia paralelne s bazdlnymi plochami
Lrystalltov sa prejavuje napr. vo zvicSeni integrilnej intenzity difrakeie 001, ktord
sa zvy8i po patmindtovom vibra¢nom mleti zo 100 na 102,7 (pri inych vzorkdch
az na 110,0 [15]). Pri vibra¢nom mleti doslo aj k vyraznému zmenseniu velkosti
agregatov.

\% nmtoruili ktorého textura bola vibra¢nym mletim modifikovand, dochddza pri
ulozeni k samovoInému procesu regeneracie povodného usporiadania listkovitych
krystalitov, ako je to vidiet na obr. 3, 4. a 5. S narastajicou dobou uloZenia po vibrac-
nom mleti dochddza najskér k ohybaniu a stac¢anin krajov listkovitych krystalitov,
pozdejsie sa poprehybaji celé krystality, pricom sa uz nedotykaji navzajom celymi
bazalnyml plochami, ale iba ich ¢astou. Tak spitne vznikd textiara podobnd povod-
nej textare agregatov. Schemat 1c1\y su zmeny usporiadania kryStalitov v agregite
v désledku vibra¢ného mletia a po tiom nasledujiceho dlhodobého uloZzenia materidlu
ukdzané na obr. 6.

Vzijomny vztah modzi zmenami textary Castic bentonitu a celkovym objemom
gélu, ktory vznikd pri styku bentonitu s vodou, je mozné vysvetlit ak predpokladdame,
ze pre volumindéznost vznikajiceho agregitu su rozhodujice:

— podmienky pristupu kvapalného média (v tomto pripade vody) k jednotlivym
krystalitom,

— priestorové moznosti pre zmenu objemu jednotlivych kryStalitov v désledku
napuciavania.
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Obir. 6. Schematicl:é zndazornenie zmien usporiadania kryStalitov v zrne vibradnygm mletim a naslednym
odleZanim: 1 — vibraéné mletie, 2 —- odle?

fandie.

Interakeiu bentonitu s vodou mozeme rozdelit na dva rychle po sebe prebichajuice
procesy:

1. preniknutie vody do agregitu (zrna);

2. vlastné napudiavanie (vniknutie vody do medzivrstvovych priestorov v Struk-
tare montmorillonitu a vznik solvata¢nych obalov na povrchu krystalitov).

Pri styku vibra¢nym mletim neupravovaného bentonitu s vodou prenikd voda
Stalitmi do vinttra agregatu. V dosledku texturneho usporia-

prieduchmi medzi krys
dania (pozri obr. 1) st tieto péry znaéne nerovnomerné a rozvetvené a preto je rychly
prisun vody do vnitra zrna obtiazny. Yoda sa zaéne spotrebovivat na napudiavanie
kry$talitov v blizkosti povrehu agregdtu a v bezprostrednom susedstve porov.
To sposobuje rychle zmenSovanic pricmeru pérov a prieduchov, pripadne ich aplné
uzatvorenie. Proces napudiavania sa spomaluje, pretoze je uréovany mnoZstvom
vody, ktoré sa do vnutra agregitu dostanc cez povrchovi vrstvu uz solvatovaného
montmorillonitu. Takto sa vytvaraji kompaktné, nizkosolvatované Gtvary. Ich
vzniku napomdha aj neusporiadanost kryStalitov v agregdte, ktoré si navzdjom
prekdZzaji vo volnom napudéiavani a tym znizujit priechodnost povrchovej vrstvy
a stazuju diftziu vody do vnutra.

Ak pride do styku s vodou agregit bentonitu upraveny kritkodobym vibra¢nym
mletim, voda o neho prenikd pormi, vytvorenymi plochami jednotlivych krysStalitov
ulozenych paralelne s vrstvenatou Struktdrou montmorillonitu. Aj nasledujica
solvaticia medzivrstvovych priestorov moéze volne prebichat, pretoZe objemové
zmeny krystalitov pri napudiavani maji v celom agregite priblizne rovnaky smer
v dosledku prednostnej orientdicie. Beformicie jednotlivych vrstiev,.ktoré mézu
byt zapri¢inené vnutrokrystalickymi silami a pnutim v prostredi prebytku kvapalnej
fazy, iba podporuji vznik voluminézneho agregitu.

V priecbehu uloZenia materidlu po vibraénom mleti samovolne vznikajica ne-
orientovand textira v jednotlivych agregitoch pristyku s vodou postupne smeruje
k priebehu solvatdcie ako pri pdvodnom materidli tak, ako sa postupne obnovuje
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povodnd neorientovand textura. Vysledkom je postupné zmensovanice celkového
objemu gélu.

Jestvovanie dvoch rozdielnych mechanizmov solvaticic montmorillonitu v zavis-
losti od vnutorného usporiadania krystalitov v agregite vedie k predpokladu,
zZe aj textirne usporiadanie vyml\a]uc(‘]m gélu tesne po solvatdcii by malo byt
rozdiclne. Tento predpoklad sa overoval slv(l()v wnim textury I)oni()mtovych gélov,
vznikajucich z vibraéne upravenych a neupravenych materidlov, tesne po solvatdcii.
Vzorky pre snimkovanie v rastrovacom elektréonovom nul\ms]\()p(, sa pripravovali
tak, ze do skimavky, ktord obsahovala asi 1 em3 vody sa vsypalo 0,02 g hentonitu
a asi po 1sek. sa skimavka ponorila do kvapalného dusiku. Zo zmrazeného gélu
sa voda odstranila lyofilizdiciou, tj. sublimdciou zladovatelej vodnej fizy vo \"L]\llll
pri tepl ()tach po(l 0°C, takie usporiadanie krystalitov v géli ostalo zachovang.

Na obr. 7 a 8 je zachytendé usporiadanie luvsmhtm' v %]1 ktory vznikol solvaticiou
bentonitu neupr avendho vibra¢nym mletim. Na obr. 7 v mengom zviiégen je vidno
pomerne hustu siet utvarov, ktoré vznikli pri solvatdcii a ktoré st navzijom po-
preplietané a zaklinené do seba. Obr. 8 111"1711]0 7e vedla viidsich listkovitych krysta-
litov sa vyskytuji utvary s extrémne jemnymi Supinkovymi kry$talitmi bez akého-
kolvek sprehybania.

Usporiadanic krystalitov v géli, ktory vznikol solvaticiou hentonitu upraveného
vibra¢nym mletim. je na obr. 9 a 10. Na obr. 9 vidno pri mensom zviaddeni Spongiovité
utvary, ktoré mait mnoho dutin a voInych priestorov, pdvodne vyplnenych kvapal-
nou fazou. Tuhd fiza tohto volumindzncho systému -- pozri obr. 10 — je tvorend
listkovitymi kryStalitmi, ktoré s nepravidelne deformované a nemaji prednostni
orientdciu v priestore.

Existenciu dvoch rozdielnych typov usporiadania krystalitov v agregdtoch
suchého bentonitu, vznikajicich rozlicnou mechanickou upravou, povaZujeme
za dékaz spravnosti predpoklrdu o vyraznych rozdieloch v mechanizme solvatdcie
montmorillonitu v zdvislosti od jeho textary a potvrdenie predpokladov o pri¢inich
rozdielnej napuéiavosti vibraéne upravovaného a neupravovaného hentonitu.

ZAVER

Pomocou rastrovacej elektronovej mikroskopie sa ukdazalo, ze pri kratkodobom
vibra¢nom mleti bentonitu dochidza ku zmene usporiadania krystalitov v agregitoch
bentonitu, pricom pri vibra¢nom mleti sa krystality orientuji rovnobezne s plochou
001.

Stadiom gélov vznikajucich Inpué'avnnim a solvatdciou upraveného a neuprave-
ného bentonitu vo vode sa dokdzali rozdiely v texture v zdvislosti od usporiadania
krystalitov v agregdtoch suchého materidlu.

V prici sa uv Ldm model mechanizmu solvaticie, ktory vysvetluje zistené rozdiely
v usporiadani krystalitov vo vztahu k objemu gélu, 1\1,01) vznikd ich solvatdciou.
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HANMEHEHH TERCTYPDLL BEHTOHNHTA
NPH BULPATLHOHHOM USMEJALYEHHM H MTOCHLE BLIJERHBAHUA

Hpau Hosar, Laarocaas Yauesr, Jopue flnyOe kosa*), Hawa dpranosa™)

Huemuwmym. neopeanwecrot cuswe CAH, B panucaasa
*) Hayuio-ueeacdocmeasek it WHEnINY L WHIHCCHepIbie — coopydceratti, B pamucarea

Heesegosatie MopQOIoriy 3¢per GCIrromira ¢ HOMOILIO CRAUIPYIOUICIO DICKTPOHHOrO
MUKPOCKONA HORABAJM0, UTO 13 TCUCHHE HCHPOAOKITCALUONO BHOPALHONLOIO H3MCIILNCHI 5L
PC3RO UBMCIICTCH XUPARTED PACHOAOIRCINGT AUCTOO0PABNLIY KPHCTAMIRTOR B G0 arperatax.
HeopnewrnpoBautast TeseTypa HsraGUaThIX AneTood pasinbiX  KPHETLAIITOB  HeoOpadoTaH-
HOrO Mareplada (pre. 1) B TCUCHUC WATHMHHYTHOUO BUHODQIMOHHOIO HBMCJALUCIIL [Iepe-
YETPOUTCS B HAPLKIEIALHOC  YIOPsIOUCHIe KpueTanros  (puc. 2). Hpun nocaciiyiontes
00/1CC JFINTEALHOM BLEACHKHBAKIE OCHTOHITA HOCHC BUGPALIIOIHOTO N3MCJALMCHH A IPOHEX0-
AT HOCTCHCIUHOE  BOCCTAHOBICHNC  1CPBOURAUAILION HCOPUCHTH POBAIION TCRETY DL (pHC.
3--5) neoOpadoramioro smarTepuaia. BoceTanoB enie HeopuelrTHpoBa IOl TCRETY PLl COTIPO-
BOZKAQCTCH HOCTCHCHITO HOHIZRAIOUTNMICST BCSTIUIAM BaO Y Xa s,

Hamenes te Ty proro Yuopsyiodeinst o0 BAIHCA HCHPOAORHTCALIOTO H3MCHLUCHI S
xcumy'n SUUPIIIOLT ISMCHCHIT BCJHUWII HAOY Xa HIsL, BLIBBAHIBLIX PASIIIUHBLIMIL YO 10BMSIME
1 BOWE BUYTPL Arperatol GCITOUITR, 1B PE3YILTATe TOIO BOIMOIKIOCTAMII oopaso-
BA OIS BOAOMITIOZHOL ¢ HCTCMDI, !l(-opucumpumuunm, PACMACHEHISL TCRCTY pat e To0Opas-
HLIX RPUCTALIETOB He0OpadoTalnoro OerTomrea MeneT OLeTPoMY 0 L0CTaTOUHOMY L0CTYILY
BOABL BUYTPL arperaTa. Hpi coapBaTatum 00pasyeresl ROMIUNTHT HIZROCOJALBATIDOBAIHA L
cuerema (pue. 7 n 8). Hapasiiesbiast aae THHYQTaE 0 PHCHTA LT KPUCTLITOR, BLEBBAMILAST
HCHPOAORITCALILIM BHODAIHOHILIM HBMGATUCHHEM, [ACT BOIMOKHOCTL JICIROT0 11 OLICTPOrO
HPOMHRIOBCHIS FRCJIACMOTI0 ROJUCCTBA BO(LL B 00HINIE 00beM arperara. H'r:u“l;lul'm'roe
YUOPSAOUCHIE  KPICTAAAUTOR  HPCACTABIIET  BOBMOIKHOCTL  HCOPIAHIMCHHOI0  HadY Xt
1 00pABOBAIIC BOOMIHOSHON opMur (puc. 9 1 10). TlocTeneioe BO3BPALLCHIE 1K HeopHeH-
THPOBAMITOMY VIOPSOUCHIIO RPHCTAIITOB 110;( ICTHCTBICM BLIICHRIBAMI SIBISICTCS! DU~
YHHOMH HOCTCHCHHONO HOMMIKCII BC UL Haldy XaHIsL.

Puc. 1. Tergemypa nepsonauaitiioso neusaeavnennozo 6 wmonuma Iavwasw Homor.

Puc. 2. Teremypa Gennmorcuma lnaveocoe Hontok nocae § atuit. 6u0payuoninozo ussMeauerus.
Coeatna nocae 30 se 01 OROHUAHUS WISCAVNEIL UL,

Puc. 8. Texemypa Gewmonuma Eavwoenr ITomor, § stun. cugpayuonnoe usstenvnenue. Bui-
AEHEUCANLRE CYMEU.

Puc. £ Tevemypa Gerononcona Llavwosst ITomor, § soe eubpayuonioe uaseavuenue. Bii-

aeucusaree 7 dred.

Puc. 5. Texemypa Genmornuma Eavwocw Homok, & sun. cubpayuonnoe usseavnerue. Buyi-

aesucucanue 180 dued.

Puc. 6. Cresamunecroe uzodpanxcenne eulaeanible Usstene ittt ¢ ynopadouenu k pUcmaiiumos
€ EPHE, GUO PDAYUORIBIAL UM EABMCHUCH 1 N0CACOY 10 Uust cbraecncusarues; | — eubpa-
YUOHHOE UISLADUCHUE, 2 == GHLACHCUG A HUL.

. Tewemypa ceas, obpasocaswerocs ¢ pesyavname nadbyranus Genmonuma ¢ code.
Bewmonun, neod padomaritblic 6uGp ayyuornbist UsMeab e

Puc.

~2
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Pue. 8. Coesa mozo ace 2eas, kar na puc. 7.

Puc. 8. Texemypa ze o pasosaciezocs nadyranucs Gewmoitema ¢ gode. Seumoinim,
00 PaGOMuIIbLE § SN, CUODAYLOTLIBIM UFMEALUSIULIH.

Puc. 10. Creatsa mozo sce ecas, karn ne puc, 9.

§

THE CHANGES IN THE TEXTURE OF BENTONITE TAKING PLACE
DURING VIBRATION GRINDING AND AFTER AGEING

Tvan Novilk, Blahoslav Cidel, Doris

‘akubekovd,*) Dana Frialova®)

DBratislava
stova

Institute of [norganic Chemistry, Slovak Acadany of Scien
*) Research Institute of Civil Bnginsering, Brati

A study of the morphology of bentonite grains by scanning eleetron mieroscope has shown
that the character of arrangamont of sheet erystallites in Lhe aggregates is subject to marked
changes in the eourse of short-term vibration grinding. The non-ortented texture of distoried
sheet erystallites of non-treatad matsvial (IPig. 1) ts rearrangad by five minute vibration grinding
into a parallel texture of the erystallites (Fig. 2). On subsequent long-ferm storage of bentonite,
the material gradually regains its original non-oriented texture (Iigs. 3--a). The regeneration
of the non-oriented texture is thus responsible for the gradually deercasing of swelling volunes.

The changoes in textural arrangement during short-term vibration grinding result in changes
in swelling volumes, as a consequonce of changed conditions for the access of water into the
bentonite aggregate interiors, and thus in different conditions for the formation of a voluminous
system. The non-oriented texture of the sheet erystallites of nem-treated bentonite hinders rapid
supply and adequate aceess of water to the aggregate interior. Solvation creates a compact,
and poorly solvated system (Figs. 7 and 8). The parallel Jamallar ovientation of erystallites,
produced by short-term vibration grinding, facilitates ready and fast penetration of the recuired
amount of water into the entire aggrogate volume. Tho lamellar arrangement of crystallites
permits unlimited swelling and formation of & voluminous system (Ifigs. 9 and 10). The gradual
regaining of the non-oriented arrangement of erystallites as a result of ageing is the cause of
gradual loss of the swelling volumes.

Iig. 1. Phe tecture of the original non-ground Jelfovyy Potol: bentonite.

Iig. 2. The texture of the Jelfovy Potol: bentonite after 5 minutes af vibration grinding. The micro-
qraph was taicen: 30 wmdinautes after grinding.

Ig. 3. The texture of the Jelfovg Potol bentonite, 5 minwtes of vibration grinding. Ageing 24 hours.

Fig. 4. The leaxture of the Jeldosy Potol: bentonite, & minutes of vibration grinding, Ageing 7 days.

Fig. 5. The texture of the Jelsovy Potok bentordte, 5 manutes of vibration grinding. Ageing 180 days.

Iig. 6. Schewmatic dlustration of the changes in the wrrangement of crystulliles in a. grain due to
vibration grinding and subscquent ageing; I - vibration grinding, 2 — ayeing.

g, 7. The texture of the gel crecded by swelling of bentonite in water. Bentonite nol treated by vibration

grinding.

Micrograph of the same get as in Fig. 7.

. The testure of o gel formed by swelling of bentonite in watcr. The bentonite was iroated by

5 minutes of vibration grinding.
Iig. 10. Micrograph of the same gel as in Iig. 9.
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Obr. 2. Textiwa bentonitu Jelsorg Potok po 5 min. vibradného mletiv. Swimkovené 30 min. po zomleti.
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Obr. 3. Teatiira bentonitu Jelfovy PPotok. 5 min. vibradné mletie. Odleianic 24 h.

Obr. A, Teatiire bentonitu JelSovy Potok, 5 min. vibraéné mlictic. Odlefanie 7 dni.
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Obr.

CWextitra bentondtu JelSorg Polok, 5 nein. wibradnd mleliv, OdicZanie 180 did.

Obr. 7. Textitra gélu, ktory vziidol napucanim bentoidtu vo vode. Beutonit newpravovaiyg eibradigm
mletii.
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Zmeny textiry bentonstu pri vibradnom mleti. . .

Obr. 8. Snimolk rovnalkéhe giélu ako nw obr. 7. Obr. 10. Snimol: rovnalkého gélu ako na ebr. 9.

Obr. 9. Teatiira gilu, Mory vanilol napudanim bentonditu vo vode. Bentonit upraveny 5 min. vibraény jm
miletim.
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Zondairnost rubinw v tavenyceh Zdrovzdorngeh nuateriddecic. ..

Obr. [. Strultwra chrémborundo-baddeleyitového materiddu IR 216 ¢ oblasti asi 10 mm pod povrchem
odlithu, I3 -~ baddeleyit, Oy - seétla jadra Lrystalic chromborwndu, Cy — tmavsi lemy  krystala
chrdmborundu, S — skelnd faze, P - wzavieny por. Odrazend svétlo.

Obr. 2. Oblast, v niz byl provedena Linedrni rentgenovd mikrounulyza (drdhae vyznacena bilow linkouw).
Odraiend elektrony, compo.
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