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Materiaty JiOEHA BRANZOWA
budowlane BN - 65
Materiaty Cement. Metody badan.Mikrosko- 6751-09
wigzace wig- powe oznaczenie wolnego tlenku
zace, spoiwa, wapniowego w klinkierze port- W
landzkim
1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ilosciowe oznaczenie
wolnego CaO w klinkierze cementowym portlandzkim mikroskopowg metodg punk
towg.

1.2. Objasnienia og6lne. Przy wykonywaniu preparatow mikroskopowych
nalezy uzywa¢ do zwilzania materiatdéw Sciernych - cieczy bezwodnych,nie
reagujacych z substancjg utwardzajgca preparat. Liczby /280/ itp.ozna-

czaja granulacje ziarn materiatu sciernego _wg PN-61/M-59107. o
W poszczegélnych punktach rozdziatu ''przebieg oznaczania™ nie wymienio

no wszystkich urzadzenh, ktore powinny znajdowa¢ sie w kazdej pracowni
szlifierskiej 1 pracowni mikroskopowej. Oznaczenie nalezy wykona¢ comj-
mniej 2 razy.

1.5. Zakres zastosowania. Norme nalezy stosowa¢ do kontroli miedzy -
operacyjnej do badania probek klinkieru o zawartosci woli ego CaO do 2%,
nie zav/ierajacej frakcji pytowej poniezj 0,5 mm.

1.4. Normy zwigzane

PN-63/B-04300 - Cement. Badanie cech fizycznych
PN-61/M-59107 - Materiaty Scierne. Wielkos¢ ziarn
BN-62/6739-01 - Klinkier portlandzki do produkcji cementu

2. PRZEBIEG OZNACZENIA

2.1. Przygotowanie proébki. Z proébki klinkieru, przygotowanej wg BN-
-62/6739-01 p.4.1.4_., pobra¢ metoda kwartowania probke o ciezarze 1 lkg.
Otrzymang probke rozdrobni¢ do wielkosci ziarn okoto 5 mm. Z probki wy-
odrebni¢ frakcje ziarn 1,39 - 2,00 mm /probka A/. Pozostatg po wyodreb-
nieniu probki A frakcje cementu /probka B/ umiesci¢ w szczelnym opa -
kowaniu. Odsiang frakcje pomniejszy¢ metodg kwartowania do uzyskania
probki o ciezarze okoto 2 g. Prébke A wgnies¢ w polistyren lub siarke w
nastepujacy sposob: 1/6 ddugosci probdéwki o wymiarach 0 17 x 150 mm na-
pedni¢ polistyrenem, a nastepnie probowke lekko podgrza¢ nad palni -
kiem gazowym.

Gdy substancja utwardzajaca, znajduje sie w probdéwce, uzyska-

* Zjednoczenie Przemystu Cementowego
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemysdu Cementowego dnia
6.X11.1965 r. jako norma obowigzujgca w zakresie metod badania od
dnia 1.1.196? r. /Mon.Pol. Nr 31/66 poz. 24/
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konsystencje plastyczng, wsypa¢ do probéwki prébke 1 ugniata¢ szklanym
precikiem w mase utwardzajaca.

Probowke z zawartoscig ochdadza¢ z zewngtrz pod strumieniem zimnej
wody przez 5 -8 minut, az do catkowitego stwardnienia masy utwardza -
jacej.

Nastepnie nalezy rozbi¢ probdéwke i wyjgé utwardzong proébke.

Zgtad jednostronny polerowany wykona¢ z probki A. Jezeli badanie wy
kaze zawartos¢ wolnego CaO powyzej 1,5%, nalezy odsia¢ z probki B frak
cje 0,5 - 1,00 mm i sporzadzi¢ z niej zgtad jednostronny polerowany,na
ktérym nalezy nastepnie wykona¢ oznaczenie. Oznaczenie wykonane dla
probki B w tym przypadku jest miarodajne.

2.2, Wykonanie zgtadu jednostronnego polerowanego

2.2.1. Urzadzenia

Maszyna szlifiersko-polcrska z kompletnym wyposazeniem.

2.2.2. Materiaty
Proszki sScierne o granulacjach 230, 600.
Proszki polerskie o granulacji 1200.

Bezwodne ciecze zwilzajgce materiaty Scierne: nafta lub alkohol ety
lowy bezwodny.

2.2.3. Szlifowanie zgtadu. Rozcigc¢ prébke przygotowang wg punktu 2.1.
przy pomocy pity tak, aby w plaszczyznie przekroju znajdowaty sie okru
chy zatopionego klinkieru, a nastepnie pilnikiem wygtadzi¢ jej brzegi.

Szlifowanie wstepne /zgrubne/ prowadzi¢ na obrotowej tarczy zeliw -
nej w ciggu 5 - 10 minut przy uzyciu materiatu Sciernego o granulacji
280, zwilzonego nafta lub alkoholem bezwodnym. Po zakonczeniu szlifo -
wania wstepnego probke dokdadnie przemy¢ w nafcie lub alkoholu etylo -
wm bezwodnym, usuwajgc przy pomocy pedzelka resztki materiatu Scier -
nogo. Wymieni¢ tarcze zeliwng w maszynie szlifiersko-polerskiej na tar
cze szklang 1 prowadzi¢ dalej szlifowanie posrednio przy uzyciu mate -
riatu Sciernego o granulacji 600 zwilzonego naftg lub alkoholem bezwod
nym. Szlifowa¢ 15 - 20 minut. Po zakonczeniu szlifowania prébke dok#ad
nie przemy¢ w alkoholu etylowym bezwodnym usuwajgc przy pomocy pedzel-
ka resztki materiatu Sciernego.

Nastepnie przystapi¢ do wykanczajacego szlifowania na nieruchomej pfy
cie szklanej o grubosci nie mniejszej niz 6 mm, uzywajac jako materia-
4u Sciernego proszku polerskiego o granulacji 1200, zwilzonego alkoho-
lem etylowym bezwodnym. Powierzchnia traca ptyty powinna by¢ matowa.Wy
kanczajace szlifowanie prowadzi¢ przez 5* 10 minut, po czym przemy¢
doktadnie zgtad alkoholem etylowym bezwodnym przy uzyciu pedzelka.

2.2.4. Polerowanie zg#adu. Polerowanie zeszlifowanego zgtadu wyko -
na¢ na obrotowej tarczy polerskiej obciggnietej suknem. Na powierzchni
tarczy rozprowadzi¢ réwnomierng warstewkga niewielkg i1los¢ proszku po -
lerskiego o granulacji 1200. zZwilzy¢ tarcze podczas jej ruchu alkolio -
lem etylowym i przystgpi¢ do polerowania powierzchni zgkadu, rdéwnomier
nie dociskajac zgtad do powierzchni tarczy.

Polerowa¢ tak dbugo, az powierzchnia zgtadu uzyska lustrzany potysk.
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2.3. Trawienie zgtadu

2.3.1. Odczynniki

Kwas azotowy - 0,5% roztwdér kwasu azotowego w alkoholu etylowym:
0,4 ml kwasu azotowego /1,4/ dopekni¢ alkoholem etylowym /96%/ do obje-
tosci 100 ml. -

Alkohol etylowy 96%.

2.3.2. Sposo6b przeprowadzenia trawienia. Przygotowa¢ dwa szkietka ze
garkowe o Srednicy okoto 5 ai, jedno z nich napedni¢ 0,5% roztworem al-
koholowym IINO,,, drugie alkoholem etylowym 96%. Jednostronny zgtad pole-
rowany, przygotowany wg punktu 2.2., trzymany penseta, zanurzy¢ na 1-2
sekund w alkoholowym roztworze kwasu azotowego, a nastepnie natychmiast
ptuka¢ a alkoholu etylowym. Po AYypltukaniu nalezy suszy¢ suszarkg po -
Arietrzng na przemian & goracym /o temp. 40 - 50 C/ i chtodnym struraie -
niu poArietrza az do catkoAYitego,, osuszenia poAtierz¢hni zgtadu.

Wytrawiony zgtad obejrze¢ pod mikroskopem. Na poAvierzchni prawiddtoAto
AtytraAiionego zgtadu AYidoczne sa oAralne ziarna wolnego Ca0 o ostrych
konturach, ujemnym reliefie i1 zmieniajacym sie zabarwieniu, przechodzag-
cym najczesciej od barwy szaro-brgzoArej do ciemno-brunatnej. Oznakag prze
trawienia zgtadu jest otrzymanie pod mikroskopem nieostrego /zamazanego”
obrazu. W tym przypadku nalezy trawienie Aiykona¢ poAftornie, ,,zanurzajac,
zgtad na okres 1/2 - 1 sekundy, po uprzednim ponoAmym wypoleroATaniu zgla
du.

2,4, Planimetrpatanie metodg punktoAta

2.4.1. zasada planimetrowania. PlanimetroAranie metoda punktoArg pole-
ga na okresleniu ilosci punktOAY /skokOAr/ o ustalonej AYielkosci przypa -

dajacych na poszczegolne mineraty 1 pory.

Po odliczeniu punktéw przypadajgacych na pory, znajac sume AYSzystkich
punktOAY i ilosé punktow przypadajacych na poszczegolne mineraty, Avwli -
cza sie z proporcji procentoAYg zawartos$é skkadnikOAY, w procentach obje-
tosciowych. 3

UAYZgledniajac ciezary AdasciAYe planimetrowanych sktadnikOAY i ciezar
wiasciwy klinkieru, przelicza sie procenty objetoScioAYe na procenty cie
zarQAYe.

2.4_2. Aparatura

Mikroskop uniAYcrsalny.

ZestaAY do planimetroAyania "filtinor"” obejmujacy:

a/ okular integracyjny,

b/ elektryczny stolik integracyjny,

c/ licznik elektryczny "Eltinor"

Praska do preparatOAY mikroskopowych.

37

Procenty poAYicrzchnioAYe zgodnie z reguda Dullesa mozna uzna¢ jako ob-
JetoscioAYO.
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2.4.3. Przygotowanie preparatu do obserwacji mikroskopowej

Na $rodku szkielka przedmiotowego umiescié brytke okodo 1,5 - 2,0 ai?
plasteliny rozgniecionej uprzednio w palcach do konsystencji plastycz -
nej. W plasteline wgnies¢ lekko wytrawiony zgtad strong przeciwleglty do
ptaszczyzny zgladu... Szkiedko wraz z preparatem umiesci¢ w prasce do pre
paratow i1 przy jej pomocy wgnies¢ réwnomiernie j8£dad w plasteline, tak
aby ptaszczyzna zgtadu byta rownolegta do ptaszczyzny praski.

2.4.4. Przygotowanie aparatury do wykonania pomiaru. Aparature zesta
wi¢ wg instrukcji producenta. Mikroskop przygotowa¢ do obserwacji w Swie
tle odbitym, zaopatrujgac go w obiektyw o powiekszeniu 40-krotnym i oku-
lar integracyjny o Przy pomocy Sruby zaraocowac¢.na stoliku okularu inte -
gracyjnego elektryczny stolik integracyjny iw uchwytach stolika umies-
Sci¢ szklang ptytke z wygrawerowanym krzyzem nitkowym* Na stoliku mikro
skopu ustawi¢ preparat i nastawi¢ obraz na ostros¢* Elektryczny stolik
integracyjny potgczy¢ przewodem z licznikiem elektrycznym "Eltinor”,wka
czy¢ przetacznik licznika i1 skasowa¢ do zer wszystkie cyfry w jego,,okien
kach. Na elektrycznym stoliku integracyjnym, przedstawionym na rysunku,
nastawi¢ wielkos¢ skoku réwng 0,05 przesuwajac? guzik 8 w pozycje 1. Gu -
zik sprzegta 9 znajdujacy sie w tylnej czesci stolika wysungé do oporu
tale, aby widoczne bydy na jego ramieniu wedzacym 3 pierscienie. DzZwig -
nie skrzyni biegdéw 4 przesung¢ w pozycje 0jO5. Sprezynowe uchwyty.stoli
ka integracyjnego z umieszczong w nich szklang ptytka z" wygrawerowanym
krzyzem nitkowym przesung¢ przy pomocy ramienia naciggu 2 w tylne podo-
zenie az do oporu. Przystgpi¢ do wykonania pomiaru.

9 [}

RVSUL1EH 1

Sanki wodzgce uchwyty spre
zynowe stolika

Ramie naciggu uchwytow spre-
zynowych stolika

Uchwyty sprezynowe stolika
stuzgce do zamocowania plyt
ki szklanej z krzyzem nit-
kowym

Dzwignia skrzyni biegow
&ruba mikrometryczna
Pierscien sprzegajacy Sru-
be mikrometryczng z mecha-
nizmem ruchu uchwytdéw spre
zynowych

Pokretdo ruchu poziomego
stolika

Przesuwny guzik do nasta-
wiania wielkosci punktu
/skoku/

Guzik sprzegta stolika
Okienko, w ktérym znajduje
sie Sruba stuzagca do zamo-
cowania stolika integracyj
nogo na stoliku okularu in
tegracyjnogo.
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2.4.5. Wykonanie pomiaru. Pomiar obejmuje planimetrowanio trzech skiad
nikow:

a/ wolne Ca0
b/ pozostate mineraty jake tzw. e"reszte”

c/ pory.

Kazdy z wymienionych skdadnikéw liczy sie przez naciskanie przycisku
licznika przeznaczonego wydgcznie do liczenia danego skdadnika. Aby unik
na¢ pomydek, nad przyciskami przeznaczonymi do liczenia poszczegdlnych
skdadnikow zaznaczy¢ odowkiem: CaO, reszta, pory. Przy naciskaniu przy-
cisku licznika krzyz nitkowy wykonuje ruch skokowy, przesuwajac sif
wzd¥uz okreslonej linii. Po naciggnieciu sprezynowych uchwytéw wraz z
zamieszczong w nich ptytka z krzyzem™nitkowy©® w tylne podtozenie, Srodek
krzyza nitkowego bedzie znajdowat sie w jednym z wymienionych skdadni -
kow, ktoro planiraetrujemy.

Wéwczas, patrzac w mikroskop, przyciska¢ przycisk przypisany obser -
wowanej Tazie /skdadnikowi/, odrywajgc po kazdym nacisnieciu palec od
przycisku. Kazde nacisniecie przycisku, odpowiadajgce jednemu skokowi,no
towane jest,przez licznik w odpowiednim okienku. Z chwilg gdy Srodek
krzyza nitkowego znajdzie sie na granicy nastepnego skdtadnika, przyci -
ska¢ przycisk przypisany nastepnemu skdadnikowi. Gdy ptytka szklana z
krzyzem nitkowym po wykonaniupewnej okreslonej ilosci skokdéw znajdzie
sie w dolnym potozeniu, ponownie naciggnag¢ uchwyty stolika integracyj -
nego z umieszczong w nich ptytkg szklang z krzyzem w goérne polozenie az
do oporu. Przesung¢ linie planimetrowania obracajac o 1/2 obrotu pokret
40 ruchu poziomego 7t znajdujace sie z lewej strony stoiika integracyj-
nego. Operacje nhaciggania uchwytéw 1 przesuwania linii planimetrowania
dokonywa¢ do momentu, gdy w centralnym okienku licznika suma wszystkich
odczytdow, po odjeciu odczytdw przypadajacych na pory, wynosi okodo 200CL
Przerwa¢ pomiar i wyniki odczytane z poszczegdélnych okienek licznika za
notowac.

2«5« Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ wolnego Ca0 /X/ obliczy¢ w procen
tach ciezarowych wg wzoru:

y a « 3,32
A ~ b
w ktoérym:
a - 1ilos¢ wolnego Ca0 w % powierzchniowychX/ wyliczona wg wzoru
a = 100 E pCa0
- A
ZpCaO - suma punktow przypadajaca na wolne CaO,
A - roéznica miedzy sumg wszystkich punktow /Z"po/, a ilo-
Scig punktéw przypadaja”lgdj na pory /Z p/,
A - Ep c ~ X pp

Procenty powierzchniowe zgodnie z regudg Dullesa mozna uzna¢ jako ob
jJetosciowe
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b - ggstos¢ klinkieru oznaczona wg PN-63/B-04300 p.
3,32 - gestos¢ Ca0

Dopuszczalna réznica miedzy wynikami dwéch réwnolegtych oznaczen nie
moze przekracza¢ 0,260 liczonych w procentach bezwzglednych.

KONITEC



