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Abstrakt: T§to pr§ca sk¼ma vysoko ļistĨ illitovĨ keramickĨ materi§l (illit) s r¹znou 

p·rovitosŠou, illit s pr²mesami popolļeka a text¼rovan® vzorky illitu a kaol²nu. Illitov§ 

hlina poch§dzala z oblasti Tokaj v MaŅarsku, s obsahom 84 hm.% illitu a kaolinitov§ 

hlina (SedleckĨ Kaolin, a.s.) obsahovala 88-94 hm.% kaolinitu. Vzorky boli vyp§len® 

pri r¹znych teplotnĨch reģimoch, ktor® z§viseli na type materi§lu, na teplotu 1100 ÁC. 

P·rovitosŠ bola vytvoren§ pomocou uhoŎn®ho prachu pridan®ho do hlinen®ho cesta 

pred vĨpalom. ńalġou pouģitou pr²mesou bol odpadovĨ popolļek z pr§ġkov®ho 

spaŎovania ropnej bridlice z Est·nska. Mikroġtrukt¼ra vzoriek bola sk¼man§ pomocou 

skenovacej elektr·novej mikroskopie. Mechanick® vlastnosti vzoriek boli sk¼man® 

v tlakovĨch testoch spolu s modernĨmi doplnkovĨmi met·dami: akustick§ emisia 

(AE) a digit§lna korel§cia obrazu. Sledovali sme vĨvoj mechanickĨch vlastnost² v 

z§vislosti od p·rovitosti, zloģenia a text¼ry. Pri vzork§ch s p·rovitosŠou vytvorenou 

pomocou uhoŎn®ho prachu sa tieģ pomocou termickĨch analĨz a AE sk¼mala odolnosŠ 

voļi zamŘzaniu vody v p·roch.  
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Đvod  

 Prv® materi§ly, ktor® sa ļlovek historicky nauļil spracov§vaŠ, boli drevo, 

kamene, kosti a koģe zvierat. Po opusten² nom§dskeho sp¹sobu ģivota sa objavovali 

prv® permanentn® stavby z kameŔa a dreva. V tomto obdob² sa objavuje keramika ako 

prvĨ umelo vytvorenĨ materi§l, v podobe vysuġenej hliny na slnku alebo ohni. Tento 

novĨ materi§l sa pouģ²val na zhotovenie n§dob na uchovanie potravy alebo teh§l na 

stavby.  Pod pojmom keramika je zahrnut§ ġirok§ paleta produktov, v s¼ļasnosti sa 

oznaļenie del² na modern® a tradiļn® keramiky. V modernĨch keramik§ch s¼ 

zaļlenen® napr. supravodiv®, piezo a magnetick® keramiky. V tradiļnĨch keramik§ch 

s¼ zaļlenen® porcel§ny, tehly, dlaģdice, teda veci beģnej potreby. My sa v naġej pr§ci 

budeme venovaŠ tradiļnĨm keramik§m a ich fyzik§lnym vlastnostiam. 

 Tradiļn§ keramika sa vyr§ba z ²lovitĨch zem²n bohatĨch na illitov®, 

kaolinitov® a montmorillonitovit® zloģky. Keramika je anorganickĨ materi§l s 

heterog®nnou polykryġtalickou ġtrukt¼rou tvorenou r¹znymi l§tkami s urļitĨm 

usporiadan²m a p·rovitosŠou, sklenou f§zou a p·rmi. Pripravuje sa spekan²m za 

vysokĨch tepl¹t. Vlastnosti keram²k urļuje veŎa parametrov ako napr²klad 

percentu§lny pomer hlavnĨch ²lovĨch zloģiek, teplota vĨpalu a pridan® pr²mesi [1; 2; 

3].  

 V tejto pr§ci sa budeme venovaŠ illitovĨm tradiļnĨm keramik§m a sļasti aj 

porovnaniu vlastnost² s kaolinitovĨmi keramikami. Pre hlbġie pochopenie vlastnost² 

fin§lnych produktov je d¹leģit® sk¼maŠ vlastnosti jednotlivĨch zloģiek materi§lu 

individu§lne, v ļo najļistejġej forme. To vedie k pochopeniu ak® vlastnosti 

prepoģiļiavaj¼ jednotliv® zloģky vĨsledn®mu produktu a tieģ k pochopeniu n§slednej 

vz§jomnej interakcie jednotlivĨch zloģiek pri vĨrobe dan®ho produktu. Experimenty 

s¼ motivovan® n§leziskom takmer ļist®ho illitu pri meste F¿z®rradv§ny v oblasti Tokaj 

v MaŅarsku. Ļistota illitu z danej oblasti dosahuje aģ 80 hm.%. Illit je vysoko stabilnĨ 

a beģne sa vyskytuje v ²lovitĨch p¹dach, no iba v malĨch percentu§lnych zast¼peniach 

[4]. Naopak, n§lezisk§ vysoko ļist®ho kaolinitu s¼ viac ļast®. Napriek unik§tnosti illitu 

z tejto oblasti nebolo na tomto materi§li prevedenĨch veŎa vĨskumnĨch pr§c. Produkty 

z illitu,  ako dlaģdice, n§doby a tehly [1; 5], s¼ preferovan® pred kaolinitovĨmi, kv¹li 

ich lepġ²m plastickĨm vlastnostiam. N§sledn® pr²mesi ako CaCO3 [2], uhlie a popolļek 

[3] ovplyvŔuj¼ p·rovitosŠ a chemick® procesy po vypaŎovan² fin§lneho produktu. 

VĨrobn® procesy maj¼ taktieģ vplyv na vĨsledn® vlastnosti [6]. Mechanizmy tĨchto 



2 

procesov nie s¼ oproti kaolinitu v pr²pade illitu podrobne presk¼man® napriek tomu, 

ģe illit by mohol byŠ vŅaka jeho vlastnostiam v niektorĨch aplik§ci§ch preferovanĨ 

pred kaolinitom. Napriek tomu sa d§ oļak§vaŠ, ģe z§konitosti pozorovan® pri kaol²ne 

bud¼ do istej miery platn® aj v pr²pade illitu. V tejto pr§ci poskytneme experiment§lne 

vĨsledky za pouģitia modernĨch experiment§lnych met·d, ktor® okrem samotnĨch d§t 

poskytn¼ aj urļitĨ n§vod, ako moģno dan® vlastnosti v s¼ļasnosti sk¼maŠ. 

 

HlavnĨmi cieŎmi tejto pr§ce bude: 

- aplikovaŠ modern® doplnkov® experiment§lne techniky vhodn® ku sk¼maniu 

deformaļnĨch procesov poļas ġtandardnĨch deformaļnĨch testov, 

- za pouģitia danĨch met·d sk¼maŠ a porovn§vaŠ mechanick® vlastnosti 

vzoriek ļist®ho illitu, ļist®ho illitu s r¹znou p·rovitosŠou, illitu s pr²mesami 

popolļeka a text¼rovan®ho ill itu a kaol²nu,  

- pomocou termickĨch analĨz a akustickej emisie sk¼maŠ odolnosŠ illitu 

s r¹znou p·rovitosŠou voļi cyklom zamŘzania a rozmrazovania. 

 

V prvej kapitole sa budeme venovaŠ popisu illitu a kaolinitu ako hlavnĨch zloģiek 

nami testovanĨch vzoriek v z§vislosti od ich chemick®ho zloģenia po mechanick® 

vlastnosti, zmeny ġtrukt¼ry, p·rovitosŠ a text¼ru. Druh§ kapitola bude zameran§ na 

popis pouģitĨch experiment§lnych met·d a vĨroby vzoriek. Medzi hlavn® met·dy 

vyuģit® v pr§ci patria: skenovacia elektr·nov§ mikroskopia (SEM), akustick§ emisia 

(AE), digit§lna korel§cia obrazu (DIC), termodilatometria (TD) a diferenļn§ 

kompenzaļn§ kalorimetria (DSC). V tretej kapitole bud¼ prezentovan® vĨsledky. 

Diskusia naġej pr§ce a n§vrhy pre Ņalġ² vĨskum v tejto oblasti bude obsahom ġtvrtej 

kapitoly. V piatej kapitole zhrnieme z§very n§ġho vĨskumu. 
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1  Kaolinit a illit 

Miner§ly kaolinit a illit s¼ dve najpouģ²vanejġie zloģky pri vĨrobe tradiļnej 

keramiky. Keramick® materi§ly s majoritnĨm podielom kaolinitu (tzv. kaol²ny) s¼ 

presk¼man® vĨrazne  podrobnejġie v porovnan² s materi§lmi s majoritnĨm podielom 

illitu.  

1.1 Kaol²n 

N§zov kaol²n poch§dza z ļ²nskeho Kau-ling (Biely kopec). Hlavnou zloģkou aģ 

80% je ²lovĨ miner§l kaolinit chemicky vyjadrenĨ ako [7]: 

ὃὰὛὭὕ ὕὌ  

alebo vo forme oxidov: 

ὃὰὕ ϽςὛὭὕϽςὌὕȢ 

Kaolinit je vrstvenĨ kremiļitan s tetraedr§lnymi vrstvami SiO4 a okta®dralnymi 

vrstvami AlO6. Medzi vrstvami sa nach§dzaj¼ at·my kysl²ka (Obr. 1). Kaolinit 

kryġtalizuje v triklinickej s¼stave v priestorovej grupe P1. Tvor² plosk® doskov® 

pseudohexagon§lne kryġt§ly, i keŅ pomocou SEM boli pozorovan® aj vl§knov® 

a sf®rick® kryġt§ly [7]. Kaolinit m§ v ļistej forme bielu farbu v surovom aj vyp§lenom 

stave. S pr²mesami oxidu ģeleza nadob¼da ruģov¼ aģ ļerven¼ farbu. V pr²rode vznik§ 

zvetr§van²m ģivcov bohatĨch na hlin²k. 

Obr. 1. Ġtrukt¼ra kaolinitu [8]. 

1.1.1 Zmeny ġtrukt¼ry kaolinitu pri zmene teploty 

Autori pr§ce [9] sk¼mali zmeny v kaol²ne a illite  pomocou rºntgenovej difrakcie 

(XRD) poļas vypaŎovania na teplotu 1250ÁC. VĨsledky pr§ce poukazuj¼ na 
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formovanie podobnĨch stabilnĨch f§z, ale inĨmi reakļnĨmi cestami. Vo vġeobecnosti 

vĨpal spoļ²va v s®rii procesov. Medzi hlavn® procesy v kaolinite patria vyparovanie 

vody (do 200ÁC), vyhorenie organickĨch zloģiek (250-400ÁC), dehydroxyl§cia (500-

700ÁC), modifikaļn§ premena kremeŔa (573ÁC), tvorba spinelu z rozpadaj¼ceho sa 

metakaolinitu (800-900ÁC), tvorba sklenej f§zy (900-1000ÁC) zloģenej hlavne zo 

sieŠotvornĨch oxidov SiO2 a Al2O3, tvorba anortitu a mullitu (1100-1300ÁC). 

1.1.2 Mechanick® vlastnosti kaol²nu 

MechanickĨmi vlastnosŠami kaol²nu za zaoberali pr§ce [10; 11]. V pr§ci [11] 

autori overovali z§vislosŠ medzi mechanickou pevnosŠou (MP) a YoungovĨm 

modulom pruģnosti (YM). Zistili ģe tento vzŠah neplat² pri nevyp§lenĨch vzork§ch, 

ktor® boli zloģen® z 50 hm.% kaol²nu a hliny, 25 hm.%  kremeŔa a 25 hm.% ģivca. 

Vzorky po vysuġen² na vzduchu obsahovali pribliģne 1 hm.%  fyzicky viazanej vody. 

N§sledne prebiehal ohrev rĨchlosŠou 5ÁC/min do teploty 1250ÁC. Vo vyp§lenĨch 

vzork§ch sa z§vislosŠ medzi YM a MP v teplotnom intervale 20-1000ÁC uk§zala ako 

line§rna.   

V pr§ci [10] sk¼mali vzorky s rovnakĨm zloģen²m ako v pr§ci [11] a poļas 

vypaŎovania merali MP, YM, AE a TD. YM bolo meran® pomocou modulated force 

thermomechanical analysis (mf-TMA). Met·da mf-TMA je vhodn§ pre meranie 

z§vislosti YM keramickĨch materi§lov od teploty.  MP bola urļovan§ pomocou 

met·dy trojbodov®ho ohybu. 

Obr. 2. YM v z§vislosti od teploty poļas vĨpalu kaol²novĨch vzoriek [10]. 
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Obr. 3. Relat²vne predŌģenie v z§vislosti od teploty poļas vĨpalu kaol²novĨch 

vzoriek [10]. 

 Z grafu na Obr. 2 vyplĨva poļiatoļnĨ n§rast YM (odparovanie vody) a 

n§slednĨ pokles od teploty 200 ÁC. Od teploty 200 ÁC po ~450 ÁC  vzorka tieģ 

expandovala (Obr. 3). Pri teplote ~580ÁC doch§dza k vĨkyvu hodn¹t YM i relat²vneho 

predŌģenia, ļo je sp¹soben® Ŭ­ɓ transform§ciou kremeŔa. Pokles YM prebiehal do 

teploty ~650 ÁC a n§sledne do teploty ~950 ÁC prebiehal pomalĨ n§rast. Tu podŎa 

autorov [10] na YM p¹sob² viac faktorov, napr. tvorba defektov v kryġt§loch kaolinitu 

(pokles YM), dehydroxyl§cia (pokles YM), spekanie v pevnej f§ze (zvĨġenie YM, 

zmrġŠovanie vzorky). Pri teplote ~950 ÁC, ako sme spomenuli v ļasti 1.1.1, sa 

metakaolinit rozpad§ na spinel, ļo Ņalej prispieva k zvĨġeniu YM a zmrġŠovaniu. 

  

1.1.3 Text¼ra kaolinitu 

Ako sme spomenuli v ļasti 1.1, kaolinit tvoria vysoko orientovan® 

pseudohexagon§lne doskovit® kryġt§ly. Materi§l m§ kv¹li preferenļnej orient§cii 

kryġt§lov anizotropn® vlastnosti. Toto sk¼mali autori pr§ce [6], kde testovali vzorky 

kaol²nu aj illitu. Kaol²n poch§dzal z SedleckĨ Kaolin, a.s. a mal veŎmi vysokĨ obsah 

kaolinitu 88-94 hm.%. Pri vypaŎovan² do teploty 1200ÁC sk¼mali YM  pretl§ļanĨch 

vzoriek s horizont§lnym a vertik§lnym usporiadan²m kryġt§lov a tieģ manu§lne 

vyrobenĨch vzoriek.  

Ruļne vyroben® vzorky boli pouģit® na overenie vplyvu text¼ry. V nich sa 

predpoklad§ n§hodn® rozdelenie orient§cie kryġt§lov. Poļas pretl§ļania sa vĨrazne 
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orientuj¼ kryġt§ly bl²zko povrchu vzorky. Vzorky s horizont§lnou a vertik§lnou 

orient§ciou kryġt§lov boli vyroben® tak, ģe hlinen® cesto na podloģke sa trelo kusom 

kovu v jednom smere. To sp¹sob² natoļenie kryġt§lov do rovnobeģn®ho smeru 

s podloģkou. Proces sa opakoval pokiaŎ sa nedosiahla hr¼bka 1-1,5 mm, ļ²m sa 

vytvorila potrebn§ orient§cia kryġt§lov. N§sledne sa viac tenkĨch vrstiev spojilo 

dokopy a zo vzniknut®ho telesa boli vyrezan® vzorky so ģelanou orient§ciou. 

 

Obr. 4. Z§vislosŠ YM kaol²novĨch vzoriek od teploty vĨpalu [6]. 

V grafe na Obr. 4 vid²me z§vislosŠ YM od teploty vĨpalu pre ruļne vyroben® 

vzorky (zelen§), pretl§ļan® vzorky (modr§), vzorky s horizont§lnym (ģlt§) a 

vertik§lnym usporiadanĨm kryġt§lov (ļerven§) a pomer vertik§lneho a horizont§lneho 

usporiadania (ļierna). Z ļiernej krivky a z rozdielov medzi ostatnĨmi krivkami je 

moģn® jasne pozorovaŠ, ģe vzorky vykazuj¼ znaļne anizotropn® vlastnosti a ich 

natoļenie ovplyvŔuje mechanick® vlastnosti vĨsledn®ho produktu.  

1.1.4 P·rovitosŠ kaol²nu 

V pr§ci [12] autori sk¼mali kaol²nov® p·rovit® peny s 79  hm.% kaolinitu, 

vyroben® pomocou met·dy priameho penenia pouģit²m metylcelul·zy. Merali ich 

tepeln¼ vodivosŠ, YM a MP. VĨsledn® vzorky po vyp§len² na teplotu 1100 ÁC 

dosahovali p·rovitosŠ od 57% po 95%. Vzniknut® p·ry boli distribuovan® pomerne 

homog®nne v celej vzorke (Obr. 5). S vyġġou p·rovitosŠou vznikaj¼ zhluky p·rov, 

inĨmi slovami, p·ry s¼ viac prepojen® a zvªļġuje sa ich priemer (Obr. 6). 
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Obr. 5. Makroskopick§ ġtrukt¼ra p·rovitĨch kaol²novĨch vzoriek [12]. 

Obr. 6 SEM p·rovitĨch vzoriek (a, c) v zlome a (b, d) vyleġtenĨ povrch [12]. 

 

 Ako je vidieŠ na Obr. 7 s vªļġou p·rovitosŠou kles§ pevnosŠ a materi§l 

postupne prech§dza od krehk®ho lomu k postupn®mu poġkodzovaniu poļas z§Šaģe. 

Kv§zi-line§rna (elastick§) ļasŠ deformaļnĨch kriviek (vsadenĨ graf) sa vyuģila k 

vĨpoļtu YM a uk§zalo sa, ģe YM kles§ so zvyġuj¼cou sa p·rovitosŠou. 
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Obr. 7. Z§vislosŠ tlakov®ho napªtia od deform§cie kaol²novĨch vzoriek s 

r¹znou p·rovitosŠou [12]. 

 

1.2 Illit  

Miner§l illit je tvorenĨ tetraedr§lnymi (t) vrstvami ὛὭὕ a oktaedr§lnymi (o) 

vrstvami ὃὰὕ v usporiadan² t-o-t, ktor® sa opakuje. Chemicky je illit  vyjadrenĨ ako: 

ὑȟὌὕ ὃὰȟὓὫȟὊὩ ὛὭȟὃὰὕ ὕὌȟὌὕ ȟ 

alebo vo forme oxidov: 

ὲὑὕϽὃὰὕ ϽσὛὭὕϽὲὌὕȢ 

PribliģnĨ chemickĨ vzorec urļili v pr§ci [13]: 

ὑȟὃὰὛὭȟὃὰȟ ὕ ὕὌȢ 

 Illit kryġtalizuje v monoklinickej s¼stave v priestorovej grupe C2/c [14]. 

PrvĨkr§t bol pomenovanĨ v pr§ci [15] po ġt§te Illinois v USA, kde tento materi§l 

objavili a pomenov§vali tak aj sŎude podobn® miner§ly ļasto pr²tomn® v ²lovĨch 

sedimentoch. Podrobnejġiu defin²ciu vytvorili autori pr§ce [16], kde o illite p²ġu ako 

o neexpanduj¼com sŎudovom dioktaedrickom materi§li na b§ze Al a K vyskytuj¼com 

sa v ²loch.  
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Obr. 8. Ġtrukt¼ra illitu [17]. 

 Existuje viacero polytypov illitu, kde rozdielom je odliġn® usporiadanie 

identickĨch 2D vrstiev. Ġpecifick® pr²pady  polymorfizmu v pr²pade illitu s¼ tzv. 1M, 

2M1, 2M2, 3T a ¼plne neusporiadanĨ 3Md. Podobn® rozdelenie existuje i v pr²pade 

sŎudy a muskovitu, v porovnan² s ktorĨm m§ illit takmer totoģn® chemick® zloģenie 

aģ na to, ģe illit obsahuje viac Si, Mg, Fe a H2O a menej medzivrstvov®ho K. 

V tradiļnej keramike sa ļasto vyskytuj¼ polytypy illitu  1M a 2M1, ktor® sa vyuģ²vaj¼ 

napr. ako tehliarensk® suroviny, vŅaka lepġ²m plastickĨm vlastnostiam v porovnan² s 

kaol²nom [5]. 

1.2.1 Vznik illitu 

Pre vznik illitu je potrebnĨ nadbytok kremiļitanov, hlinitanov a drasl²ku za 

pr²tomnosti vysok®ho pH. VĨznamnĨm zdrojom illitu s¼ ģivec, muskovit, 

motmorillonit a smektit poļas altern§cie a zvetr§vania za n²zkych tepl¹t [18]. Taktieģ 

boli vykonan® ¼speġn® pokusy o syntetizovanie illitu z kaolinitu [19].   

1.2.2 Zmeny ġtrukt¼ry illitu pri zmene teploty 

Poļas spracovania illitu pomocou vypaŎovania za zvĨġenĨch tepl¹t doch§dza 

k ġtrukt¼rnym zmen§m, ktor® priamo vplĨvaj¼ na vlastnosti produktov.  

PodŎa z§verov pr§ce [20] prebieha dehydroxyl§cia v illit e pri teplot§ch 475-600 

ÁC a zvyġn® OH skupiny mizn¼ pri teplote 850 ÁC. Pri teplot§ch vyġġ²ch ako 1000 ÁC 
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sa m¹ģe vytvoriŠ mal® mnoģstvo korundu, oxidu ģeleza, kordieritu a forsteritu. Hlavn® 

pozorovan® f§zy formuj¼ce sa z illitu s¼ spinel (1100-1400 ÁC) a mullit (1150-1400 

ÁC).  Pr§ca [9] tieto procesy sk¼mala detailnejġie. Tvorba mullitu zaļala uģ  pri 1000 

ÁC z illito/sericitov®ho anhydridu, ktorĨ bol detegovanĨ eġte pri teplote 950 ÁC. Niģġiu 

teplotu tvorby mullitu v illite  oproti kaolinitu prikladaj¼ ako d¹sledok pr²tomnosti 

i·nov sod²ka a inĨch kovov alkalickĨch zem²n pr²tomnĨch v illite.  

1.2.3 Mechanick® vlastnosti illitu 

Mechanick® vlastnosti illitu boli sk¼man® v pr§cach [1; 21]. V pr§ci [21] bol 

sk¼manĨ YM pri ohreve a n§slednom ochladzovan² vzorky. 

Obr. 9. YM illitu poļas vĨpalu a ochladzovania [21]. 

Z§vislosŠ YM od teploty vyzer§ veŎmi podobne ako pri kaol²ne. PrudkĨ n§rast 

YM pri odstraŔovan² vody z objemu vzorky prebieha do 300 ÁC. ńalġ² n§rast 

pozorujeme pri teplote nad 900 ÁC, a to kv¹li tvorbe spinelu a mullitu. Pokles pred 

tvorbou mullitu a spinelu je sp¹soben²m oslabovan²m p¹vodnĨch vªzieb so 

zvyġovan²m teploty.  

V pr§ci [1] boli testovan® vzorky illitu  z oblasti F¿z®rradv§ny, MaŅarsko, 

odkiaŎ poch§dzaj¼ aj naġe vzorky. V pr§ci pozorovali, ģe zvĨġen® mnoģstvo illitu vo 

vzork§ch napom§ha redukovaŠ nasiakavosŠ vodou a napom§ha tieģ tvorbe sklenej 

f§zy. To vedie k zn²ģeniu podielu mullitu, kristalobalitu a kremeŔa vo vyp§lenom 

produkte. Autori tieģ uviedli, ģe illit vykazuje vyġġiu plasticitu a niģġ² bod topenia 

v porovnan² s kaol²nom.  
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1.2.4 Text¼ra illitu 

Ako sme spomenuli pri kaol²ne, podobne aj illit tvor² doskov® kryġt§ly. Tie 

maj¼ tieģ tendenciu st§ļaŠ svoju norm§lu kolmo k smeru p¹sobiacej sily. Z vĨsledkov 

pr§ce [6] ale vyplĨva, ģe illit nie je pr²liġ n§chylnĨ na tvorbu text¼ry, resp. text¼ra tak 

vĨrazne neovplyvŔuje vĨsledn® mechanick® vlastnosti.  

Obr. 10. Z§vislosŠ YM illitovĨch vzoriek od teploty vĨpalu [6]. 

Na Obr. 10 vid²me, ģe ruļne vyroben® (zelen§) a vertik§lne vzorky (ļerven§) 

mali veŎmi podobnĨ priebeh vĨvoja YM poļas vĨpalu, zatiaŎ ļo pretl§ļan® vzorky 

vykazovali trochu vyġġie hodnoty YM. Niģġia hodnota pre horizont§lne usporiadanie 

je podobn§ ako pri kaol²ne. Na konci z§vislosti vid²me, ģe pomer vertik§lneho 

k horizont§lnemu usporiadaniu je bl²zky 1. Autori taktieģ upozornili na to, ģe illitickĨ 

materi§l nebol tak ļistĨ ako kaolinitovĨ, keŅģe obsahoval 84% illitu a aģ 12% 

kremeŔa. Autori uvaģuj¼, ļi dan® mnoģstvo kremeŔa neovplyvnilo nat§ļanie kryġt§lov 

vo vzork§ch poļas pr²pravy.  

1.2.5 P·rovitosŠ illitu 

O p·rovitosti illitu a jej vplyve na mechanick® vlastnosti nie s¼ podŎa naġich 

vedomost² dostupn® ģiadne ġt¼die.  

 Mechanick® vlastnosti keram²k s¼ jednĨm z najd¹leģitejġ²ch faktorov pre 

praktick® vyuģitie tĨchto materi§lov. Absencia popisu mechanickĨch vlastnost² 

v literat¼re, v z§vislosti od zloģenia a p·rovitosti illitovĨch keram²k, je z§roveŔ 

hlavnou motiv§ciou tejto pr§ce. 
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2 Experiment§lne met·dy a materi§ly 

2.1 Materi§ly 

PouģitĨ illitovĨ materi§l poch§dzal z mesta F¿z®rradv§ny v MaŅarsku a 

obsahoval 84 hm.% illitu, 12 hm.% kremeŔa a 4 hm.% ortoklasu (Ņalej budeme tento 

materi§l oznaļovaŠ ako Ăillitñ). Kaol²n poch§dzal z firmy SedleckĨ Kaolin, a.s. a 

obsahoval 88-94 hm.% kaolinitu, 1-3 hm.% kremeŔa a 5-9 hm.% 

illitu/montmorillonitu. 

Keramick® vzorky illitu s uhoŎnĨm prachom boli pripraven® pomocou met·dy 

Ăslip castingñ. Illit aj  uhoŎnĨ prach boli mlet® a preosievan®, aby sa dosiahla veŎkosŠ 

ļast²c <100 Õm. Do hlinen®ho cesta bolo pridanĨch 5, 10, 20 alebo 30 hm.% uhoŎn®ho 

prachu (Obr. 11) a destilovan§ voda tak, aby vĨsledn§ zmes obsahovala 56 hm.% 

vody. T§to zmes bola postupne nan§ġan§ do sadrovej formy, n§sledne sa nechala 

vyschn¼Š na vzduchu. Po jej vyschnut² boli vzorky upraven® do pribliģnĨch rozmerov 

pomocou tenk®ho napnut®ho dr¹tu. N§sledne boli vzorky vyp§len® s ohrevom 5 

ÁC/min na teplotu 500 ÁC s vĨdrģou 120 min pre vyp§lenie uhlia v objeme vzorky. 

N§sledne vĨpal pokraļoval s rovnakou rĨchlosŠou ohrevu na teplotu 1100 ÁC 

s vĨdrģou 5 min a n§slednĨm chladen²m rĨchlosŠou 10 ÁC/min. Tento reģim 

zabezpeļil, ģe uhlie vyhorelo eġte pred dosiahnut²m teploty skeln®ho prechodu, keŅģe 

visk·zna sklovina by zamedzila pr²sun kysl²ka. Po vĨpale boli vzorky vyp²len® a 

mechanicky zleġten® do fin§lneho tvaru. RovnakĨm postupom bol pripravenĨ illit bez 

umelej p·rovitosti (teda bez uhlia) pre porovnanie mechanickĨch vlastnost², AE a DIC 

s p·rovitĨmi vzorkami. 

Keramick® cesto s popolļekom bolo pripraven® zmieġan²m illitu, popolļeku 

a grogu. OdpadovĨ popolļek poch§dzal z pr§ġkov®ho spaŎovania ropnej bridlice 

z Est·nska. Grog je illit vyp§lenĨ na teplotu 1100 ÁC ohrevom 5 ÁC/min, s vĨdrģou 60 

min a chladen²m 10 ÁC/min. N§sledne bol zomletĨ na jemnĨ pr§ġok. Popolļek bol 

hydratovanĨ destilovanou vodou, aby prebehla reakcia z CaO na Ca(OH)2. N§sledne 

bol zomletĨ a preosiaty, aby sa dosiahla veŎkosŠ ļast²c pod 200 mm. Zloģky boli za 

sucha zmieġan® s n§slednĨm pridan²m 38 hm.% vody v pr²pade vzoriek oznaļenĨch 

ako IC2 (60 hm.% illit, 20 hm.% popolļek, 20 hm.% grog) a 39 hm.% vody v pr²pade 

vzoriek IC4 (60 hm.% illit, 40 hm.% popolļek). Pripraven® vzorky boli vysuġen® na 

vzduchu a vyp§len® s rĨchlosŠou ohrevu 5 ÁC/min na teplotu 1100 ÁC s vĨdrģou 10 

min a ochladzovan® rĨchlosŠou 10 ÁC/min. 
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Text¼rovan® vzorky boli pripraven® postupom op²sanĨm v ļasti 1.1.3 a 1.2.4 a 

v pr§ci [6], teda zmesi illit+voda a kaol²n+voda sa treli v jednom smere na podloģku, 

ļo sp¹sobilo natoļenie kryġt§lov do rovnobeģn®ho smeru s podloģkou. Proces sa 

opakoval pokiaŎ sa nedosiahla hr¼bka asi 1 mm a n§sledne sa viac tenkĨch vrstiev 

uloģilo na seba a spojilo. VypaŎovanie vzoriek prebehlo rĨchlosŠou 5 ÁC/min na 

teplotu 1100 ÁC s vĨdrģou 10 min a chladen²m 10 ÁC/min. 

Proces nasiaknutia vodou pre cyklick® zmrazovacie testy na vzork§ch illitu 

s r¹znou p·rovitosŠou bol prevedenĨ varen²m vzoriek v destilovanej vode po dobu 1 

h a n§slednĨm ochladen²m na izbov¼ teplotu so vzorkami st§le ponorenĨmi 

v destilovanej vode. Cyklick® zmrazovacie testy boli sk¼man® pomocou TD, DSC 

a AE experimentov a nasledovali totoģnĨ teplotnĨ program: chladenie do -22ÁC 

rĨchlosŠou 2ÁC/min, vĨdrģ 50 min, ohrev na 20ÁC rĨchlosŠou 3ÁC/min, vĨdrģ 30 min.  

2.2 Skenovac ia elektr·nov§ mikroskopia 

Vzorky na SEM boli pripravovan® pomocou mechanick®ho leġtenia za pouģitia 

br¼snych papierov s poslednĨm krokom za pouģitia papiera s veŎkosŠou zŘn 5 Õm 

(papier Ă4000ñ). Na leġtenie povrchu neboli pouģit® leġtiace prostriedky typu p§st 

a emulzi². Tieto prostriedky pri leġten² vch§dzali do p·rov a zabraŔovali tak 

n§slednĨm pozorovaniam ġtrukt¼ry vzoriek. Vzorky boli leġten® za pr²tomnosti vody. 

N§sledne boli voŎne suġen® v laborat·rnom prostred² po dobu niekoŎkĨch dn². 

PouģitĨ SEM bol FEI Quanta 200F v m·de Low vacuum pre nevodiv® vzorky. 

Pozorovali sme p·rovitosŠ a celkov¼ mikroġtrukt¼ru vzoriek.  

2.3 Tlakov® sk¼ġky 

Tieto sk¼ġky boli preveden® na pr²stroji Instron 5882. Spolu s tĨmto meran²m 

prebiehalo s¼beģn® meranie AE a DIC. RĨchlosŠ deform§cie sme zvolili 10-3 s-1. 

Pouģit® vzorky boli kv§drov®ho tvaru. P·rovit® IU vzorky mali rozmery ~16Ĭ9Ĭ9 

mm3, vzorky s popolļekom (IC) ~13Ĭ8Ĭ8 mm3 a text¼rovan® kaol²nov® a illitov® 

vzorky ~8Ĭ5Ĭ5 mm3.  

Deformaļn® krivky sme potom opravili podŎa tuhosti experiment§lneho 

zariadenia. Takto upraven® deformaļn® krivky bud¼ uveden® v porovnan² vġetkĨch 

deformaļnĨch kriviek pri danom type vzoriek. Deformaļn® krivky s AE, t¼to opravu 

nebud¼ obsahovaŠ, keŅģe pre porovnanie je vĨhodn® vykresŎovaŠ AE d§ta voļi ļasu. 

Na kaģdej vzorke bola preveden§ kalkul§cia YM z kv§zi-line§rnej ļasti deformaļnej 
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krivky a niekoŎkĨch Ņalġ²ch parametrov pomocou skriptu vytvoren®ho v programe 

Origin. 

2.4 Akustick§ emisia 

AE je nedeġtrukt²vna pas²vna met·da, ktor§ neovplyvŔuje vzorku poļas 

merania. AE vznik§ n§hlym uvoŎnen²m energie vo vzorke, napr. poļas tlakovĨch 

deformaļnĨch testov. Met·da zachyt§va mechanick® vlnenie ġ²riace sa v materi§li od 

zdroja AE. Pod§va tak integr§lnu inform§ciu z cel®ho objemu meranej vzorky. 

Pri deform§cii keramickĨch materi§lov predpoklad§me kolaps p·rov a praskanie 

amorfnej f§zy. Tieto javy vyvol§vaj¼ce sign§ly AE sa m¹ģu objaviŠ eġte pred ¼plnĨm 

prasknut²m vzorky. To je v pr²pade tradiļnĨch keram²k pouģ²vanĨch v stavebnom 

priemysle vĨhodn§ vlastnosŠ, ktor§ m¹ģe upozorniŠ na degrad§ciu stavby/produktu. 

UvoŎnenie energie prebieha relat²vne rĨchlo, a preto je moģn® ho povaģovaŠ za 

adiabatickĨ proces. RĨchlosŠ procesu a energia s¼ z§visl® na zdroji, materi§li 

a sp¹sobe nam§hania vzorky [22]. Pozn§me dva z§kladn® typy AE sign§lu: 

1. Spojit§ emisia je tvoren§ kontinu§lnou aktivitou zdrojov AE alebo 

vysokĨm poļtom individu§lnych zdrojov. 

2. Nespojit§ emisia ļasovo oddelen® pulzy, zvªļġa s veŎkou energiou 

r§dovo aģ 10-14 vªļġiu ako spojit§ AE [23]. 

AE zariadenie pozost§valo z Physical Acoustic Corporation (PAC) Micro II meracej 

karty integrovanej v stolnom poļ²taļi, predzosilŔovaļa PAC model 2/4/6 a PAC Pico 

sn²maļa s plochou odozvou v spektre 200-750 kHz. Senzor bol k vzorke poļas 

deformaļnĨch testov pripevnenĨ pomocou zvukovodivej silik·novej pasty a plastovej 

spony, ļ²m sme zabezpeļili dobrĨ akustickĨ kontakt a konġtantn¼ pr²tlaļn¼ silu. 

Deform§cia keramickĨch materi§lov je silnĨm zdrojom AE, ļo bolo potvrden® aj 

naġimi meraniami, keŅ s predzosilnen²m 60 a 40 dB n§m nameran® hodnoty pretekali, 

preto sme pouģili predzosilnenie 20 dB. Dodatoļn® zosilnenie na pr²stroji AE nebolo 

aplikovan®. 

Nameran® AE spektrum je z§visl® na disperzii vlnenia v sk¼manom materi§li, 

veŎkosti vzorky, geometrii materi§lu a piezoelektrick®ho sn²maļa s urļitou 

charakteristikou citlivosti na jednotliv® frekvencie. To vġetko je potrebn® zohŎadniŠ 

pri vyhodnocovan² vĨsledkov.  
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2.5 Digit§lna korel§cia obrazu 

DIC bola vykonan§ na sn²mkach, ktor® sme extrahovali z videoz§znamu poļas 

tlakovĨch testov. Obr§zky boli spracovan® v DIC programe Ncorr beģiacom 

v prostred² programu Matlab [24]. T§to pokroļil§ analĨza poļ²ta 2D rozdelenie 

posunutia a deform§cie na povrchu vzorky. To n§m pom¹ģe identifikovaŠ 

mechanizmy ġ²renia praskliny vo vzorke a identifikovaŠ akĨ typ lomu nast§va. 

Vyhodnoten® boli 2D mapy posunutia v smere deform§cie (V) a kolmo na smer 

deform§cie (U). 

2.6 Zmrazovacie cykly  

V pr²pade AE experimentov bolo na partnerskom pracovisku Katedra fyziky, 

UKF v Nitre vyroben® zariadenie, ktor® ku chladeniu vyuģ²va Peltierove ļl§nky. 

Zariadenie je riaden® programom nap²sanĨm v prostred² Matlab. Vzorky mali rozmery 

~16Ĭ10Ĭ10 mm3. Pred vĨpalom bola do nich navŘtan§ diera (Ï 3mm) a umiestnen§ 

dlh§ korundov§ tyļka, ktor§ sa pri vĨpale spiekla so vzorkou. Pri testoch bol senzor 

AE prilepenĨ na tyļku, ktor§ takto sl¼ģila ako vlnovod. Vzorky boli obalen® do f·lie, 

aby sa zabr§nilo odparovaniu vody. AE bola zaznamen§van§ pr²strojom Dakel-Xedo-

3 (vĨrobca Dakel-ZD Rpety, ĻR). 

Termodilatomeria  bola vykonan§ na vertik§lnom dilatometri Linseis L75 PT 

s n²zkoteplotnou komorou pre rozsah tepl¹t od -180 do 1000 ÁC. Do pr²stroja sme 

obdobne ako v pr²pade AE umiestŔovali p·rovit® vzorky nasiaknut® destilovanou 

vodou. Vzorky boli kv§drov®ho tvaru s rozmermi ~20Ĭ3Ĭ3 mm3. Vzorky boli  

zabalen® v jednej vrstve potravin§rskej f·lie (podstavy, ktor® bud¼ v kontakte 

s dilatometrom, obalen® neboli) aby sa zabr§nilo vĨrazn®mu odparovaniu vody poļas 

odļerp§vania atmosf®ry a nap¼ġŠania He atmosf®ry.  

 DSC merania prebehli na kalorimetri Mettler Toledo DSC 822e za ¼ļelom 

urļenia tepl¹t, pri ktorĨch doch§dza k zmrznutiu a rozmŘzaniu Ŏadu v p·roch. 
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3 Experiment§lne vĨsledky 

3.1 Deformaļn® testy s AE na p·rovitĨch illit ovĨch vzork§ch 

Sk¼manĨmi vzorkami boli p·rovit® illitov® vzorky s 0, 5, 10, 20 a 30 hm.% 

namlet®ho uhoŎn®ho prachu (Obr. 11), ktorĨ vyhorel poļas vĨpalu tak, ako je pop²san® 

v Kapitole 2. ĻistĨ illit s 0 hm. % uhlia (teda illit bez dodatoļnej p·rovitosti) bol 

pouģitĨ ako referenļn§ vzorka pre vġetky vzorky v tejto pr§ci.  

Obr. 11. SEM sn²mka uhoŎnĨch ļast²c pouģitĨch na vytvorenie p·rovitosti. 

Pomocou SEM bola pozorovan§ p·rovitosŠ, ktor§ bola nehomog®nna (Obr. 12). 

Vzorky boli pomenovan® IU0, IU5, IU10, IU20 a IU30 koreġponduj¼ce s podielom 

uhlia v surovom materi§li. VeŎk® siv® zrn§ sme priradili kremeŔu a jasn® biele body 

s¼ pravdepodobne oxidy ģeleza, ktor® sa m¹ģu v tomto materi§li vyskytovaŠ. So 

st¼paj¼cou p·rovitosŠou st¼pa hustota a veŎkosŠ p·rov. N§rast ich veŎkosti je 

pravdepodobne sp¹sobenĨ zhlukovan²m uhoŎnĨch ļast²c.  

Vzorky zhodn® s naġimi boli sk¼man® v ļl§nku [25]. VeŎkostn§ distrib¼cia p·rov 

bola urļen§ pomocou ortuŠovej porozimetrie. Podiel p·rov v objeme vzorky bol 

zistenĨ pomocou h®liovej pyknometrie a pohybuje sa v rozmedz² od 19,7 (IC5) po 

54,5 obj.% (IC30). Vġetky hodnoty s¼ uveden® v TabuŎke 1. Rozdelenie veŎkosti 

p·rov na Obr. 14 potvrdzuje domnienku o raste veŎkosti p·rov so zvyġuj¼cim sa 

objemov p·rov. Priemern§ veŎkosŠ p·rov ~0.2 Õm vo vzorke IU5 nar§stla na ~3 Õm 

v pr²pade vzorky IU30. P·rovitosŠ vzorky IU0 nebola urļen§, na z§klade SEM sn²mok 

ale predpoklad§me veŎmi n²zke hodnoty.  
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Obr. 12 SEM sn²mka mikroġtrukt¼ry vzoriek IU5, IU10, IU20, IU30. 

 

Obr. 13 SEM sn²mka mikroġtrukt¼ry vzorky IU0. 














































