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1. Zakladni pouzité zkratky a pojmy

Alteracni produkty — mineraly vzniklé preménou plvodniho mineralu (napf. biotit — chlorit)
Biotit — trioktaedricka varianta slidy (tzv. tmava slida)

DK — drobné kamenivo (frakce 0/2 mm)

DSC — diferen¢ni skenovaci kalorimetrie

DTA — diferen¢ni termickd analyza

Fylosilikaty — mineraly s bazalni odlu¢nosti, uvolnujici ¢astice ve tvaru desti¢ek/Supin
Habitus — vzhled

Muskovit — dioktaedricka varianta slidy (tzv. svétla slida)

PPL —linedrné polarizované svétlo

PXRD — praskova RTG-difrakce

SDK — smés drobného kameniva (vétSinou se jedna o frakci 0/4 mm)

TG/DTG - termogravimetrie, derivacni termogravimetrie

XPL — pficné polarizované svétlo

2. Preambule

Metodika s nazvem ,Stanoveni pfitomnosti a obsahu slidovych minerdli v kamenivu
urceném pro vyrobu asfaltovych smési”“ se zabyva tématem, které nebylo pro potreby
silniéniho stavitelstvi dosud v ucelené formé zpracovdno. Analytické postupy popisované
v tomto dokumentu jsou zaloZeny na vyuZiti sofistikovanych instrumentalnich metod, které
pro spravnou aplikaci vyZaduji urcitou sumu netrividlni odbornych znalosti a odpovidajici
instrumentélni vybaveni. Z tohoto dGvodu si tvorba metodiky vyZadala spolupraci Ustavu
pozemnich komunikaci FAST VUT v Brné s Ustavem geologickych véd PFirodovédecké fakulty

Masarykovy univerzity.

Zakladnim cilem metodiky je predeviim umoinit odborné vefrejnosti a manazerim
silnicniho stavitelstvi orientaci v dané problematice a vytvofit si tak zakladni informacni
ramec pro kvalifikované rozhodnuti v pripadech existence podezieni, Ze slidové
(fylosilikatové "°*™') mineradly by mohly ovlivnit kvalitu kameniva pouZivaného

v asfaltovych smésich.

Prestoze se jedna o velice komplexni problematiku, ktera neni vSeobecné zndm4, autofi se
snazi podat v téle dokumentu zakladni informace nutné k pochopeni daného tématu i za
cenu toho, Ze teoretickd popisnd cast je rozsifena nad obvyklou miru. ldentifikace

Pozn.1 Fylosilikaty je obecny nazev skupiny mineral(, které maji vrstevnatou strukturu s vybornou bazalni
odlucitelnosti (podle baze 001), vedouci k tvorbé desti¢kovych ¢astic. Patfi do obecné skupiny silikatQ
tvorenych rovinnymi sitémi rGzné propojenych tetraedrd. Slidy tvofi vedle kaolinitli, smektitd
a chloritll jednu z hlavnich podskupin.
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a kvantifikace slidovych minerdll se déje na zdakladé instrumentdlnich metod, jejichz
provazané pouziti vede kzpfesnéni vysledkl kvantitativni analyzy (v predlozené
posloupnosti se zvySuje i investi¢ni narocnost jednotlivych metod). UmoZiiuje se tak zvolit
v rozhodovacim procesu odpovidajici Uroven identifikace a v pfipadé externich pracovist
presné formulovat poZadavky na provedené stanoveni pfitomnosti slidovych mineral(i nebo
jejich mnoiZstvi. Tim je umoZnéno, aby firmy mohly sbirat zkuSenosti a jednoznacné
vyloucit nebo potvrdit, zda eventualni problémy s reologickym chovanim asfaltovych smési
béhem hutnéni vrstev jsou zplisobené pfitomnosti slidy a shromazdéné poznatky vyuzit
v dalsi vyrobni ¢innosti. Tuto skutec¢nost povazuji autofi metodiky za jeji nejvétsi prinos.

3. Popis problematiky a zdGivodnéni potieby metodiky

Asfaltové smési pouZivané pro vystavbu netuhych vozovek pozemnich komunikaci jsou
sloZzeny z asfaltového pojiva a kameniva, popfipadé nékterych dalSich ptisad. Surovinova
zakladna pro dodavky asfaltovych pojiv (silni¢nich asfaltd a modifikovanych asfaltll) je
vyznamné omezena svétovymi zdroji vychozi ropné suroviny a zpracovatelskych rafinérii.
Proto se v daném regionu vétSinou setkdvame s omezenou proménlivosti pojivové slozky
asfaltové smési. Eventudlni problémy skvalitou jsou vétSinou feSeny na Urovni
zpracovatelskych rafinérii.

Mnohem slozZitéjsi je situace v pfipadé pouzivaného kameniva. Zde se situace vyrazné lisi od
asfaltovych pojiv. Zdroje kameniva jsou vidy lokalni, nebot jejich variabilita je vzhledem
k pouzivanému mnozstvi ovlivnéna nejen kapacitou lomQ, ale i dopravnimi naklady. Z tohoto
divodu se zpohledu CR setkdvame s obrovskou petrografickou proménlivosti vlastnosti
pouzitého kameniva, které ovliviuji kvalitu vstupniho produktu, potazmo kvalitu vysledné
asfaltové smési. Kvalitativni poZadavky na kamenivo a jeho dodavané frakce pouzivané
v silniénim stavitelstvi pro vyrobu asfaltovych smési jsou definovany evropskou normou
CSN EN 13043 (1). Kamenivo, tvofici zaklad vyroby asfaltovych smési, se podle velikosti
maximalniho nomindlniho zrna rozdéluje do tfi skupin — filer, drobné kamenivo a hrubé
kamenivo.

Filer

Jako filer je definovdno kamenivo obsahujici prevazné velmi jemné ¢astice, které se pridava
do asfaltovych smési ke zlepseni nékterych jejich vlastnosti a majici hmotnostni podil zrn
propadlych sitem 0,063 mm nejméné 70 %. Filer, vznikajici z pouzitého kameniva, se
v obalovné pneumaticky odlucuje pomoci filtri a pres vyclenény zdsobnik je zpétné
dévkovan do asfaltové smési (vratny filer). Cast pridavaného fileru v recepturach tvofi
bazicky material vznikly mletim vapencové horniny. Hovorime pak o pfidavném fileru. Nutno
podotknout, Ze kazda vyssi frakce kameniva (tj. vétsi nez 0,063 mm) obsahuje urcity
proménlivy podil tzv. jemnych &astic (filerickych zrn), které po odlouceni od plGvodni frakce
spliuji definici filerického materidlu. Kvalita fileru a prokazani shody jsou definovany
v kapitole 5 vySe uvedené normy pro stavebni kamenivo.
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Drobné kamenivo

Jako drobné kamenivo se oznacuje kamenivo se zrnitosti, jehoZ zrna (D) jsou mensi nebo
rovna 2 mm a z nichz vétSina se zachyti na situ 0,063 mm. Tato frakce obsahuje nékdy
pomérné vysoky podil jemnych ¢&astic (filerickych zrn), které samoziejmé ovliviuji celkové
vlastnosti této frakce kameniva. Z technologickych dlvodi se v kamenolomech vyrabéji spise
frakce omezené nikoliv sitem 2 mm, ale 4 mm. V takovém ptipadé se hovofi o smési
drobného kameniva. PoZadavky na maximalni mnozstvi fileru zlstavaji zachovany.

Hrubé kamenivo

Jako hrubé kamenivo jsou definovany frakce, které maji nominalni velikost zrna mensi nez
45 mm a vétsi nebo rovno 2 mm. Hrubé kamenivo rozhoduje predevsim o vytvoreni nosné
kostry asfaltové smési, pficemz jsou preferovana ostrohranna kubicka zrna — tj. nizky tvarovy
index. Frakce hrubého kameniva obsahuji urcity podil filerickych zrn, jenz je tfeba zahrnout
do celkové bilance jemnych castic na vstupu vyrobni technologie. Pouzity pomér hrubého
a drobného kameniva ¢i fileru je dan filozofii navrhu asfaltové smési, ktera urcuje typ
a zplsob poutZiti konkrétni asfaltové smési.

3.1. Nevhodné reologické chovani

Petrografickd a mineralogickd povaha pouzitého vstupniho horninového materidlu
(kameniva) ovliviiuje obecné adhezi (pfilnavost) pojiva ke kamenivu a adsorbéni vlastnosti
jednotlivych frakci kameniva (tj. efektivni obsah asfaltového pojiva v asfaltové smési). Znacny
vliv na kvalitativni parametry asfaltovych smési maji predevsim drobné frakce kameniva, coz
je dano zejména velkym specifickym povrchem zrn téchto frakci. MnoiZstvi a kvalita
drobného kameniva s jemnymi ¢asticemi fileru urcuje vlastnosti mastixu (smés jemnych
Castic kameniva a pojiva), ktery spolurozhoduje o tuhosti smési (vedle frikénich sil
generovanych zaklinénymi zrny kameniva hrubsich frakci ve smési), inavovych vlastnostech
a odolnosti proti Siteni trhlin.

Bylo zaznamenano, Ze nékteré dobyvaci prostory (petrografické typy) generuji drobné
kamenivo s jemnymi ¢asticemi, které vyznamnou mérou ovliviuji reologické vlastnosti
asfaltové smési béhem procesu zhutnovani (vdlcovani) rozprostfené asfaltové smeési.
V tomto pfipadé je registrovano nestandardni chovani asfaltové smési pod béhouny valce
(2). Objevuje se tak tzv. téstovité valeni/kuleni. To znamend, Ze u rozprostfené asfaltové
smési neni mozno dostate¢né zaklinit jednotlivd zrna smési a zvysit tak tfenim Zadouci
hutnici odpor, jez vede ke konsolidaci smési a v konecné fazi k dosazeni pozadovanych
cilovych volumetrickych parametrd hutnéné asfaltové vrstvy, a to véetné miry zhutnéni.
ZvySovani dodavané hutnici prace (vétsi pocet pojezdl) je vtéchto mnoha kritickych
pripadech naopak kontraproduktivni. Velmi ¢asto se u téchto problematickych smési zacnou
podél béhounu vidlce tvorit trhliny, jez nejdou véalcovanim uplné zcelit. Tyto projevy se
vyskytuji predevsim v pozdéjsi fazi hutnéni, tedy ve fazi probihajici v teplotnim oboru 90 °C

-6-
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az 110 °C. Vsechny vyse popsané skutecnosti vedou k nizs$i mife zhutnéni rozprostrené
asfaltové smési a zvySovani skutecné dosazené mezerovitosti hutnéné asfaltové vrstvy.
Dosazeni co nejvyssi miry zhutnéni je jednim z klicovych prvk( kvality asfaltové vozovky (3).
Je prokdzano, Ze termooxidacni degradace asfaltového pojiva, kterd vede k projevim
predc¢asného starnuti jako vznik trhlin a vytlukl, je pfimo umérna mezerovitosti asfaltové
vrstvy.

Nejvétsi problémy pfi hutnéni asfaltové smési tedy zpusobuje zejména kamenivo frakce
0/4 mm p¥ip. 0/2 mm a vratny filer. Casto sta¢i vyménit/nahradit pouze tyto frakce
a reologické problémy vedouci k nedokonalému zpracovani smési ustoupi.

Jinym negativnim efektem, projevujicim se v praxi na jiz hotovych hutnénych asfaltovych
vrstvach, je sniZzeni pfilnavosti pojiva ke kamenivu (4). Prvotnim projevem je i ztrata
mastixové malty zpovrchu obrusné vrstvy vozovky. Jevy jsou spojeny predevsim
s plsobenim vody, coZ vede k moZznému rozvoji dalSich zavaznych poruch vozovky. Patrné je
to rovnéz pfi pozorovani v laboratofi pripravenych vzork(i mastixové malty s vyssim obsahem
¢istého biotitu (pro zkousku Delta krouzek a kuli¢cka podle €SN EN 13179-1). Tyto vzorky na
rozdil od ostatnich mastixi béhem pusobeni vody v fadu jiz nékolika hodin méni vyrazné
vzhled, nebot na povrch vystupuji obnazené desticky slidy a materidl méni barvu ze syté
cerné na Sedou. Vzorek klastru Cistého biotitu na Zivci je zachycen na obrazku 1.

3
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Obrazek 1: Lozisko Cistého biotitu na Zivci (lokalita lom Pohled u Havlickova Brodu)
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3.2. Identifikace pricin problematického reologického chovani

V literature je popsana jako nejpravdépodobnéjsi pricina, kterd spousti tyto nezddouci
reologické efekty, pritomnost slidovych minerdlG (4), (5), (6). Slidy patfi do skupiny tzv.
fylosilikat,, tedy minerall, pro které je typickym znakem tzv. bazdlni odlucitelnost.
Vysledkem je snadna tvorba desti¢kovych ¢astic. To naznacuje i samotny pojem ,,fylosilikaty“
jako obecny nazev skupiny minerald stejného charakteru. Vyraz je odvozen od feckého slova
phyllum — list a nardzi na spolecny znak tvorby Supinek/desticek.

3.3. Princip plisobeni fylosilikatu

Problém pfitomnosti slidy v horniné je studovan predevsim v zemich Skandindvského
poloostrova, kde surovinové zdroje kameniva jsou zejména krystalické metamorfni horniny
typu ruly, granulity, migmatity, svory a staré magmatické horniny typu zuly. V nich se nékdy
nachazi vysoky podil slidovych minerdlt. Klicovym prvkem je podle hypotézy odlucovani
meékkych desticek (Supinek) a jejich nasledna orientace (tzv. foliace) (5), které plsobi jako
kluzné plochy pro posun ostatnich zrn kameniva (popfipadé je obaluji, jak je zachyceno na
obréazku 2, viz (2)).

Obrazek 2: Zrno kameniva obalené lupinky biotitu, elektronovy mikroskop, sekundarni
elektrony, prevzato z (2)
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15kV X850 / 20um

Obrazek 3: Jadrovy vyvrt z hutnéné asfaltové smési, a) kamenivo s vysokym obsahem
biotitu, patrna lupenitd zrna nedokonale obalend asfaltovym pojivem,
b) petrograficky odliSny druh kameniva v asfaltové smési s kompaktni strukturou,
zrna jsou mnohem lépe pokryta asfaltovym filmem, elektronovy mikroskop,
sekundarni elektrony, prevzato z (2)
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Dalsim predpokladanym negativnim efektem vyvolanym pritomnosti slidy je vyssi citlivost
asfaltovych smési na vodu (7). Desticky odloucené slidy pravdépodobné vykazuji v tomto
ohledu vyssi sensitivitu na jeji pGsobeni (4), a tak mohou vznikat mikroskopické lokalni
poruchy, které se dalsim mechanickym namahanim zac¢nou Sifit asfaltovou smési. Divodem
muze byt snizend adheze slidovych mineralu k asfaltu a z toho rezultujici jejich nedokonalé
obaleni, viz obrazky 3a, 3b. Uceleny popis mechanismu plsobeni slidy v asfaltovych smésich
neni zcela zndm ani popsan, mimo jiné proto, Ze se jedna o velmi komplexni systém.

Bylo vypozorovano, Ze zdlezZi i na petrografickém sloZzeni horniny (doprovodnych mineral().
Situaci komplikuje i skute¢nost, Ze mnoistvi slidovych mineralt v jednotlivych oblastech
konkrétniho dobyvaciho prostoru muiZe znacné kolisat. Dochazi k tomu tehdy, kdyZ se
vtéZiené sténé lomu narazi na lokalni loZisko slidy. V takovém pripadé koncentrace
fylosilikatovych ¢astic mGze podle mista dobyvani pfechodné prudce vzrist. VySe uvedené
skutecnosti jsou zaloZeny na praktickych zkudenostech zhotoviteld v Ceské republice,
popfipadé ve Svédsku.

3.4. Zakladni metody identifikace vlastnosti drobného kameniva
a projevy pritomnosti slidy

Pozn-2 je bez poutiti fyzikdlné-chemickych metod velice

Identifikace pritomnosti fylosilikat(
obtiznd. Zakladni empirické metody, pouzivané k hodnoceni vlastnosti béZného drobného

kameniva, jsou definované evropskymi harmonizovanymi normami. Mezi zakladni postupy
patfi provedeni sitového rozboru, stanovujiciho ¢aru zrnitosti Pozn3  7¢ sofistikovanéjsich
empirickych metod se jednd predevsim o stanoveni ztuzZujiciho ucinku fileru zkouskou delta
krouzek a kulicka, Rigdenova mezerovitost suchého zhutnéného fileru, mezerovitost
nezhutnéného drobného kameniva (nebo jeho frakci) a stanoveni mérné a objemové
hmotnosti fileru a drobného kameniva. Mezi funkéni zkousky je pak mozné zaradit stanoveni
komplexnich smykovych moduld v oscilaénim modu a kripové zkousky mérené pomoci
dynamického smykového reometru (DSR), které se provadéji na mastixovych maltach.
Projevy pfitomnosti slidy jsou vtomto pripadé nespecifické. V pfirodnich materidlech je
v pfitomnosti doprovodnych minerali velmi obtizné identifikovat slidu na zakladé anomalii
ve vlastnostech, protoze dochdzi pravdépodobné kjisté interakci mezi témito

Pozn.2 PouZité metody identifikace a stanoveni jsou platné pro mineraly ze skupiny fylosilikatl obecné. V této
metodice se ovSem jejich pouZiti primarné vztahuje na stanoveni rdznych druhl slidy a jejich
alteraénich produktl se zaméfenim na kameniva pouzivana pro vyrobu asfaltovych smési.

Pozn.3 V soucasnosti se pro velmi jemné filerické materialy stale Castéji pouziva instrumentalni technika
oznacovand jako laserova difrakéni granulometrie, ktera je zaloZzena na laserové difrakci
suchého/mokrého homogenizovaného vzorku. Tato moderni technika umozZiiuje ziskat informace
i o distribuci ultra-jemnych ¢astic pod zakladnim omezujicim sitem 0,063 mm, coz klasickymi sitovymi
nebo hustomérnymi metodami nebylo doposud Uplné mozné. Podrobnosti jsou uvedeny napfiklad
v (23).
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komponentami. Naproti tomu situace pfi laboratornim modelovani je odlisSna. ZvySovani
podilu filerickych ¢astic referen¢niho slidového materidlu se projevuje vysokym ztuzovacim
efektem a nardstem mezerovitosti zhutnéného materidlu.

4. Predmeét a cile metodiky

Tato metodika stanovuje postup pro operativni kvalitativni a kvantitativni stanoveni
pfitomnosti predevsim slidovych minerdld v drceném kamenivu rGznych frakci, které je
pouzZivano jako jeden zklicovych surovinovych zdroji zajistujicich potreby silni¢niho
stavitelstvi (asfaltové a betonové vozovky). Rlzné variety slidy jsou pro tyto aplikace
povazovany za potencidlné Skodlivé. Proto moznost kvantifikovat pfitomnost slidy v horniné
raznych dobyvacich prostorl (kamenolom() nebo v jejich ¢astech umoznuje rozhodovat
s predstihem o potencidlni vhodnosti vyrabénych material( a Ffidit tak kvalitu vstupniho
materialu. Informace shrnuté v metodice usnadnuji stavebnim firmam orientaci v této dosud
opomijené problematice a zaroven jim nabizi postupy predstavujici ndstroj, popfipadé pouhé
obecné povédomi, jak identifikovat ¢i korelovat mozné priciny nestandardniho reologického
chovéni asfaltovych ale i cementobetonovych smési pouzivanych pfi zhotoveni konstrukci
vozovek pozemnich komunikaci.

Jako nejlepsi rfeSeni se pro stanoveni pritomnosti slid v horniné a jeji kvantifikaci ukazalo
kaskadovité pouziti riznych fyzikalnich, respektive fyzikdlné-chemickych technik. Tato
metodika proto kombinuje celkem tfi zdkladni analytické metody, které se lisi svoji
instrumentalni naro¢nosti a operaéni rychlosti:

- opticka polarizacni mikroskopie,

- termogravimetrickd analyza — povétSinou spojend s mérenim entalpického toku
v pfistroji DSC (diferencni skenovaci kalorimetrie) nebo DTA (diferen¢ni termicka
analyza),

- praskova RTG difrakcni analyza — umoziuje pfimo urcit celkové mnoiZstvi (obsah)
slidy s oborem presnosti, zajistujicim dostatec¢nou vypovidaci hodnotu stanoveni.

Nékteré jiné potencidlné pouzitelné techniky, jako je napftiklad spektroskopie v blizké
infraCervené oblasti (NIR), byly vyhodnocovany jen okrajové. Prenosné operativni NIR
spektrometry nejsou dostatecné citlivé pro kvalitativni natoz kvantitativni stanoveni.
MoZnost staciondrni instalace NIR spektrometrie s dostateénou citlivosti v ramci
technologické linky pro okamzité vyhodnoceni obsahu minerdld je investicné nesmirné
naroc¢na.
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4.1. Ekonomické aspekty implementace metodiky

Investice do budovani a udrzby silniéni infrastruktury jsou zakladnim pilifem a pfedpokladem
ekonomické uUspésnosti a dalSiho rozvoje daného Uzemniho celku poptipadé celého statu.
Kvalita, rozsah a stav udriby silniéni sité je zaroven jednim z ukazateld ekonomické
vykonnosti spole€nosti. Drtiva vétSina investic do této komodity je realizovana na bazi
vefejnych prostifedk. Vzhledem k celkovému celospolecenskému plosSnému rozsahu
a k délce servisniho Zivota stavebniho dila znamena kazdé zlepSeni kvality, vedouci
k prodlouzeni intervalu oprav nebo celkové obnovy velky narodohospodarsky pfinos v fadu
desitek milionG korun ro¢né.

Ekonomicky pfinos metodiky spociva predevsim v casné selekci materidlovych vstupt
z proménlivych zdrojl, které nepravidelné vySe uvedené potize vyvolavaji, coz vytvari
predpoklad pro eliminaci dodatecnych investi¢nich naklad vyplyvajicich z kompromitované
kvality asfaltové vrstvy (zejména nedostatec¢ného hutnéni). Z tohoto pohledu muze byt uz
jen tato samotnd metodika stanoveni pfitomnosti a obsahu slidovych minerdld v kamenivu
dal$im vyznamnym prvkem politiky jakosti ¢eskych asfaltovych vozovek.

4.2. Popis uplatnéni metodiky

Vramci vyzkumnych nebo operativnich  aktivit predstavuje tato  metodika
znalostné-rozhodovaci rdmec, ktery dovoluje implementovat optimalni, ekonomicky
pfijatelnou instrumentalni techniku pro stanoveni pfitomnosti slidy ve vybranych frakcich
kameniva. Pomoci zvolenych metod Ize v libovolném c¢asovém horizontu horniny sledovat,
zkoumat a predevsim korelovat ziskané vysledky obsahu slidy s vlastnostmi asfaltovych
smési. Metodika vytvari predpoklady pro shromazdéni dostatecného mnozstvi prikaznych
dat v pfipadé nestandardniho chovani asfaltovych smési, které mohou jednoznacné
verifikovat nebo vyvratit hypotézu o vlivu slidovych mineral( v kamenivu.

Je prokazatelné, Ze komercni firmy se s negativnimi vlivy nékterych typa drobného kameniva
na kvalitu hutnéni a trvanlivost setkaly, byt ji nedokazaly jednoznacné pfiradit ke konkrétni
zkuSenosti nékteré dostupné zdroje kameniva zuZivani. Tyto materidly vyvolavaji
v asfaltovych smésich zfetelné nestandardni reologické chovani. V urcitych pfipadech lze
toto drobné kamenivo kvyrobé asfaltovych smési vyuZzit, ale pfi nutnosti odlouceni
filerickych podilt, které musi byt bud deponovany na skladkach, nebo zpracovany v jinych
druzich vyrobkd. Hodnoceni obsahu potencidlné Skodlivych mineral( v kamenivu je proto
pfinosné zejména pfi vybéru materidlovych zdroji, a to v pripadé slidovych mineralQ
predevsim pfi vyhodnocovani jejich ¢asové proménlivosti pro jednotlivé dobyvaci sektory
nebo etaze danych kamenolomd.

Metodiku budou vyuZivat zejména organizace provadéjici silnicni stavby a vlastnici lomu,
ktefi jejim vyuzitim ziskdvaji rozhodovaci nastroj, pomoci kterého mohou rozpoznat drobna
kameniva nevhodna pro poufziti do asfaltovych smési (predevsim pfi proménlivém slozeni
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horniny), takZe je moiné uskutecnit preventivni opatfeni jesté pred vstupem do
technologického procesu.

4.3. Vyjadfeni k ,,novosti postupG“

Praxe silni¢niho asfaltového stavitelstvi a empirické zkuSenosti stavebnich firem dokladaji, ze
nékteré druhy drobného drceného kameniva nejsou vhodné k vyrobé asfaltovych smési
pfedevsim z divod( nestandardniho reologického chovani pokladanych asfaltovych smési.
Vétsinou tyto skutecnosti nejsou spojovany pfimo s vyskytem slidovych minerald. Tomu
nahrava i skutecnost, Ze problematické jevy se objevuji nepravidelné, nékdy i pfi zméné
doddvek asfaltového pojiva, ale bez zjevnych projevi ve vysledcich dostupnych klasickych
nebo funkcnich zkousSek jednotlivych komponent asfaltovych smési. Jednou z moZnosti
prokazani jednoznacné kauzalni souvislosti mezi kvalitou drobného drceného kameniva
vstupujiciho do vyrobniho procesu a nezddoucimi reologickymi projevy pfi pokladce je
kvantifikace mnozZstvi pfitomnych slidovych mineral(. V tomto ohledu nebyly dosud zavazné
zkuSebni postupy v silni¢nim stavitelstvi kodifikovany. Sama problematika slidovych minerala
a jejich vlivu na reologii mastixu dosud stdla mimo oblast zdjmu odbornych vyzkumnych
pracovist, nebot se jedna o velice komplexni a sloZitou oblast.

Proto metodika inovativné transponuje nékteré obecné poznatky i postupy pouzZivané
v geologickych naukach pro potreby silnicniho stavitelstvi a ovéfuje podminky pro
kvantitativni stanoveni slidovych minerdl( v kamenivu. Inkorporace vysSe popsanych fyzikalné
analytickych metod a postupll umozZnuje vyzkumnym pracovnikim, technologlim
a manazer(m vyrobnich zavodl nové vyuzivat dosud nezndmé nastroje pro kontrolu kvality
kameniva s mozZnosti sbéru dat a jejich analytického vyhodnoceni. Dodnes jsou moZnosti
stanoveni pfitomnosti slidy a jejich potencidlni Skodlivost, ovliviujici kvalitu kameniva, pro
vétSinu odbornych pracovnikli nezndmé. Proto bude pfinosné, Ze se zvysi povédomi o vlivu
slidovych minerdll a tomuto technologickému kvalitativnimu aspektu bude vénovana
dostatecna pozornost (napfiklad vyhodnocovani prilnavosti asfaltového pojiva ke kamenivu
a korelace s mnozstvim fylosilikatl a ¢etnosti poruch hutnénych vrstev vozovky pozemnich
komunikaci).

Metodika zavadi rozhodovaci schéma v situacich, ve kterych je zddouci vénovat pozornost
potencidlnimu vlivu slidovych mineradll. Metodika mlze byt aplikovana i jako nastroj
preselektivni kontroly kvality v parametru obsahu druhd slidy nebo jejich alteracnich
produktll pfimo v lomech. Je tfeba zd(iraznit, Ze samotnou aplikaci instrumentdlnich metod
a provadéni zkouSek je nutné svéfit specializovanym pracovistim, ktera disponuji
dostate¢nymi odbornymi znalostmi a odpovidajicim instrumentalnim vybavenim.
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5. Zkusebni postup pro stanoveni pritomnosti
fylosilikata ve vstupnim kamenivu

5.1. Vseobecné pozadavky na zkouseni

Pfipravu vzorku a analyzy lze provadét bud v terénni laboratofi, nebo lze vyuZit sluzeb
specializovanych vyzkumnych pracovist. Z praktického hlediska se jevi realné v laboratornim
zatizeni lomu operativné provadét jen pfipravu vzorku a jeho analyzu pomoci optické
polariza¢ni mikroskopie. Teoreticky je snad mozné takto provést i termickou analyzu. Je ale
prakticky vylou¢eno za timto ucelem budovat lokdlni RTG-difraktometrické pracovisté
(ddvodem je cena pfistroje, naro¢nost na odborné znalosti obsluhy, servisni naklady na
udrZeni provozuschopnosti pfistroje atd.). VétSina tézebnich i pramyslovych firem si proto
tuto sluzbu objedndva jako subdodavku. Alternativou by mohlo byt vyuZiti prfenosnych
praskovych RTG-difraktometrd, které vsak poskytuji vyrazné méné presna data.

5.2. Zkusebni zarizeni a software

Zakladni vybaveni potfebné pro celkové stanoveni mnozstvi fylosilikatl v matecné horniné
nebo v jakékoliv frakci kameniva provadéné rliznymi metodami je nasledujici:

Pfiprava vzorku:

- Laboratorni drtic¢

- Vibracni nebo kulovy mlyn

- Laboratorni mlyn (planetovy nebo napf. McCrone Micronizing Mill)
- Laserovy granulometr

Optické a termické metody:

- Opticky (polariza¢ni) mikroskop pro prochazejici svétlo, véetné osvétleni

- Pristroj pro diferenéni termickou analyzu (DTA) nebo diferenéni skenovaci
kalorimetrii (DSC) a termogravimetrii (TG)

- Software pro zpracovani termoanalytickych dat (DTA/TG)

Praskova RTG difrakéni analyza:

- RTG-difraktometr s reflexni Bragg-Brentano parafokusaéni geometrii
- Software pro zpracovani difraktogramu
- Software a databdze (ICDD PDF 2 nebo PDF 4, ICSD) pro zpracovani difrakénich dat
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5.3. Priprava vzorku
5.3.1. Terénni ¢ast

Pokud je vzorkovani provddéno odbérem matec¢né horniny pfimo z pracovni stény nebo
odstreleného materialu, je nutné odebirat vzorky vzdy na nékolika mistech (minimalné péti)
dané horninové partie lomu. Mista sbéru jsou lokalizovana vizudlné a méla by reflektovat
geologické poméry a proménlivost dané lokality. Z kazdého mista je vhodné ziskat minimalné
500 g vzorku.

V pfipadé, Ze se jednda o odbér drobného drceného kameniva nebo jiné frakce
z technologickych systémi lomu (drtici linky a zasobniky), je odbér provadén v ¢asovém
odstupu cca 60 minut minimalné dvakrat. V pfipadé vzorkovani pfi odbéru ze sil je vhodné
pramérovat alespon dvé mista sila.

5.3.2. Laboratorni ¢ast

Vzorky odebrané podle postupu uvedeného v kapitole 5.3.1 jsou pomoci laboratorniho
drtic¢e rozdrceny na frakci cca 4/8 mm.

Rozdrcené vzorky jsou nasledné zhomogenizovany opakovanym presypanim nadrceného
materidlu. Laboratorni vzorek o hmotnosti cca 100 g je ze zhomogenizovaného materidlu
odebran kvartaci.

Vykvartovany vzorek je pomoci laboratorniho mlyna (vibra¢niho, kulového) pomlet na
jemnost pod 90 um (vzorek nelze upravovat odstranénim hrubsi frakce sitovanim). Délku
mleti pro dany horninovy druh a mleci technologii je tfeba otestovat experimentalné.
Ovéreni granulometrie lze provést napf. pomoci laserového granulometru (mozino vyuzit
externiho pracovisté), sitovych analyz nebo mikroskopicky. Vzorek pro mikroskopické
metody, pracujici s mikrometrickymi vybrusy (tenky platek vybrouseny z celistvé horniny), je
vybirdn jako nejvice reprezentativni vzorek pfimo z kust horniny v pribéhu drceni na frakci
4/8 mm. Subjektivni vybér s sebou nese v tomto pfipadé riziko nizsi reprezentativnosti.

5.4. ZkusSebni postup

Na vzorcich kameniva, pfipravenych podle kapitoly 5.3, se stanovi jejich mineralogické
sloZzeni s ddrazem na urceni pritomnosti a obsahu fylosilikatl. PouZije se soubor tfi
zkuSebnich postupl, specifikovany v kapitole 4, pficemz laboratorni postup stanoveni je
uveden v kapitole 5.6 a podrobnosti o jednotlivych metodach jsou uvedeny v kapitole 6
véetné priklad( vyhodnoceni. Vysledkem je petrografické sloZzeni daného vzorku kameniva,
pficemZz mnozstvi jednotlivych minerdll, obsazenych ve vzorku, je udano v hmotnostnich
procentech (viz pfiklady pro vybrané lomy uvedené v Pfiloze 2).

5.5. Cetnost provadéni zkousek

Pokud:
- existuje podezfeni na potencidlné nevhodné mineralogické sloZeni kameniva
pouzivaného pro vyrobu asfaltovych smési (napf. vysoky obsah fylosilikat) nebo
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- se vminulosti vyskytly problémy pfi hutnéni vrstvy asfaltové smési (uvedené
v kapitole 3.1), které by mohly byt spojeny s nevhodnym chovdnim pouzZitého
kameniva,
je vhodné minimalné jednou ro¢né stanovit mineralogické slozeni tohoto kameniva
s dlrazem na urcéeni pritomnosti a obsahu fylosilikata podle kapitoly 5.4. této metodiky. Toto
stanoveni zajisti bud lom, nebo obalovna, kterd dané kamenivo pouZivd pro vyrobu
asfaltovych smési. Vytvofi se tak zakladni statistickd rada vysledkl, ktera v pfipadé
naslednych reologickych problému, vzniklych pfi hutnéni vrstvy asfaltové smési, umoziuje
porovnat vysledky s aktualnim mineralogickym rozborem. Pfitom je mozné zhodnotit rozdily
v procentualnim zastoupeni jednotlivych mineral(, zejména fylosilikatl. Pfi nalezeni
znaénych rozdilll v mineralogickém sloZeni oproti kazdoro¢né zjistovanym mineralogickym
rozborim je mozné predpokladat, Ze problémy zplisobené pti zhutfiovani vrstvy asfaltové
smési mohou byt zplsobeny vykyvy ve vlastnostech pouZzitého kameniva.

5.6. Rozhodovaci matice — postup pri vybéru vhodnych metod

Nasledujici postup popisuje rozhodovaci kroky, které je vhodné provést v pfipadé potieby
stanoveni vyskytu slidovych mineralti v kamenivu raznych frakci nebo vychozich hornin
pouzivanych pfi vyrobé asfaltovych smési.

Tyto procesy muzeme rozdélit na dva zakladni okruhy:
a) Hleddme dikaz o pfitomnosti slidovych mineralQ (fylosilikat) v kamenivu/horniné.

b) Hleddme optimalni ekonomicky priméfenou metodu kvalitativné-kvantitativni
kontroly potencialné proménlivého obsahu slidovych mineralu.

Zakladni schéma rozhodovacich krok(, jakou optimalizovanou variantu zvolit, je graficky
uvedeno v diagramech na obrazcich 4 a 5. O ramcovych podminkach vzorkovani, pfipravy
vzorkd a pristrojového vybaveni pojednavaji kapitoly 5.1 az 5.5 a plati obecné pro oba
uvedené zdkladni okruhy a dale jiz nejsou podrobné rozvadény.

Ad a) Ovéreni pfitomnosti slidovych podilti v horniné

Takova potieba se vynoruje ad hoc v pfipadech, pokud chceme orientacné provéfit novy
zdroj kameniva nebo pfi ndhlé zméné parametrl stdvajicich surovinovych zdroju
a neobvyklych reologickych problémech pfi poklddce a hutnéni ¢&i v pfipadé nevyhovujici
pfilnavosti, vedouci kvyssi Cetnosti poruch. VétSinou se jednda o kvalitativni stanoveni
s odhadem prahového mnozZstvi zajmového mineralu (zejm. fylosilikatd), které muze byt jiz
potencialné skodlivé pro vlastnosti vyrabénych asfaltovych smési, viz diagram na obrazku 4.

Tato rozhodnuti probihaji vétsinou v binarnim médu ano/ne, a za predpokladu, Ze chceme

zkontrolovat vétsi mnozstvi vzork(i z daného lomu. Prvotni pfimé nasazeni praskové RTG
difrakce (PXRD) je v téchto pripadech ¢asto financné a ¢asové narocné.
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Doporucené jednotlivé hlavni body:

- Poutziti optické polarizacni mikroskopie na praskovych vzorcich, ktera identifikuje
a naznaci mnoiZstvi biotitu a jeho altera¢niho produktu chloritu. Odborné dobre
zajiSténa pracovisté jsou schopna identifikovat i pfitomnost muskovitu.

- Vpfipadé podezieni na pritomnost muskovitové formy slidy uvazit vyuziti
termogravimetrické metody.

- Pomoci obou metod se pouze odhaduje prahové vyznamné mnoizstvi slidy a jejich
druhd.

- Vpfipadé potfeby presného stanoveni jsou selektované vzorky na zakladé
pfedchozich metod podrobeny praskové RTG difrakéni analyze a konfirmovany
optickou polarizaéni mikroskopii na mikrometrickych vybrusech.

Ad b) Kvantitativné kvalitativni kontrola mnozstvi slidy v horniné
Doporucené jednotlivé hlavni body:

Tento postup popisuje pripad, kdy chceme dlouhodobéji sledovat vyskyt slidovych minerald
v kamenivu. V operativnim systematickém pouziti pfi vyrobé asfaltovych smési se jednd
predevsim o frakci kameniva 0/4 mm, kameniva 0/2 mm a vratného fileru (vzniklého
odlou¢enim jemnych ¢astic béhem suSeni kameniva). Tyto druhy kameniva zpUsobuji
v asfaltové smési nejvétsi problémy — cCasto staci vyménit/nahradit pouze tyto frakce
a reologické problémy vedouci k nedokonalému zpracovani smési ustoupi. Operacni kontrola
v lomech se m(iZze provadét na kamenivu jakéhokoliv nominalniho zrna.

Doporucené jednotlivé hlavni body:

- Provedeni zéakladniho screeningu slozeni pomoci praskové RTG difrakce (PXRD)
auréeni pramérného zastoupeni (a jeho proménlivosti) jednotlivych minerdla
v horniné. Tak lze zjistit zakladni rdmec petrografického sloZzeni, popfipadé jeho
variability.

- Pokud je zajmovym minerdlem biotit a chlorit, Ize pouZit optickou polarizaéni
mikroskopii, pro kterou jsou vytvoreny kalibra¢ni kfivky éetnosti vyskytu téchto
prvkl. Je nutné opét zdlraznit, Ze se vidy bude jednat pouze o pfiblizny odhad
souhrnného mnozstvi biotitu a chloritu.

- Pokud je zajmovym minerdlem muskovit (v urcitych pfipadech i chlorit), Ize vyuzit
termogravimetrické metody. Pro presny vypocet je tfeba provést chemickou analyzu,
ktera urci sumarni vzorec daného lokdlniho druhu slidy. Pro zpfesnéni je vhodna
rovnéz kalibrace separované slidy dané lokality.

Je nutné zdlraznit, Ze uvedené postupy neslouzi k diskriminaci jednotlivych zdroji kameniva,
ale pouze ke stanoveni obsahu jednotlivych druhl slidy v horniné. Dosavadni vyzkum
v laboratofi zifetelné naznacuje, Ze vztah slidovych minerdld k manifestaci projevi
problémového reologického chovani muize byt komplikovanéjsi. Nékteré druhy hornin
s primérnou koncentraci slidy mohou svym slozenim pravdépodobné kompenzovat
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negativni vliv téchto potencidlné problémovych minerdld. Tato skutecnost je v soucasnosti

pfedmétem intenzivniho vyzkumu.

Zakladni vzqrgk kameniva
PRASEK

obsahuje

e E AT Opticka polarizatni

mikroskopie
PRASEK

obsahuje

Vysledky analyzy
dostaduji

ANO

BIOTIT + CHLORIT MIKROSKOPIE

NE

OPTICKA
POLARIZACNI

VYBRUS

KONFIRMACE +
ZPRESNEN

PRASKOVA RTG
DIFRAKCNI ANALYZA
PRASEK

Obrazek 4: Schéma rozhodovaciho postupu pfi vybéru vhodné metody — zdkladni
identifikace (zjisténi pfitomnosti slidovych minerdlt)
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Znam petrograficke

ME
sloZeni horniny

ANO

obsahuje obsahuje
BIOTIT + CHLORIT
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' Zadnf Jll-m;jte
primési
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ANO
sledky anal.

dostaéuji

ysledky anal’
dostaguji

0 OPTICKA
» | PRASKOVA RTG DIFRAKCNI |o Konfirmace - QEIeIWT/NW N
ANALYZA MIKROSKOPIE

VYBRUS

_/' Zpresnéni

Obrazek 5: Schéma rozhodovaciho postupu pfi vybéru vhodné metody — kvantitativni

analyza (zjiSténi mnoistvi slidovych minerald)
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6. Podrobné principy a postupy jednotlivych metod

V této kapitole jsou predstaveny zakladni fyzikalni principy jednotlivych metod a zejména
uvedeny podrobnosti ktémto metoddm a dopliujici informace, které maji napomoci
specializovanym pracovistim ke sprdvnému vyhodnoceni pfitomnosti resp. mnozstvi
vybranych minerdll v kamenivu pouzivaném pro vyrobu asfaltovych smési, se zamérenim na
obsah fylosilikatl. Pro snadnéjSi porozuméni problematice jsou zde uvedeny i ptiklady
vyhodnoceni sloZzeni vybranych vzorkd kameniva.

6.1. Opticka polarizacni mikroskopie

6.1.1. Zakladni popis a fyzikalni principy optické polarizacni mikroskopie

Optickd polarizacni mikroskopie, ktera se dnes pouZiva predevsim v mineralogii, petrografii
a jinych materidlovych védach (8), (9), umoznuje velmi dobfe odlisit mineraly, které se ve
viditelném spektru projevuji rozdilnymi optickymi vlastnostmi, napf. tzv. dvojlomem (r(izné

indexy lomu v rGznych smérech). Tento

Image

efekt vyplyvd z elektromagnetické plmmT
podstaty svétla a anizotropnich FER
vlastnosti materialu. Vektor elektrické / |
. . v L, .-"l L Wavefront
intenzity svétla (elektromagnetického " azimuths
zéfeni) kmitd kolmo na smér Sifeni Lems .

v v . £ LY
paprsku a to ve vSech smérech. Analizer { ,-I

LY

Nékteré vzorky propousti tento vektor
jen v urcité roviné, a proto mluvime o

i
. . v . Lambda f k
polarizaci svételného paprsku. Pokud I I —|,_><J—
'\-_I_-".

plane
do klasického mikroskopu vsadime
pred a za opticky aktivni vzorek dva Objective \ 7
rovnéz  opticky aktivni  hranoly —

5 - "y r
(polarizator + analyzator), dokazeme -L‘F"-"l“”"":“ h
Y. L p . plang N
pfi spravném nastaveni na analyzatoru f_,,'f ‘x

zachytit obecné elipticky polarizované Condenser

svétlo a tedy opticky obraz

e,

dvojlomného (anizotropniho . A
Polarizer T S—

minerdlu), viz obrazek 6. Opticky oo S

izotropni materidly se jevi cerné.

Vyuziti tohoto principu umozZnuje

zobrazit castecky slidy. Pozorovani se i . L i

. et , Obrazek 6: Schéma polarizacniho mikroskopu,

provadi na praskovych vzorcich nebo na B
. o, , prevzato z (20)

mikrometrickych vybrusech.
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Nejpresnéjsi mikroskopické stanoveni se provadi pomoci planimetrické analyzy tzv.
mikroskopickou bodovou integraci. Ke stolku mikroskopu je pfipojeno posuvné zafizeni
s ddlkovym ovladanim, které umoZiuje zaroven posun i registraci pozorovanych fazi. Na
zakladeé statistického zhodnoceni je uvadéno, ze pro ziskani spravného vysledku je nezbytné
registrovat minimalné 2000 bod( bez mezer mezi zrny. Po zacviku lIze analyzu jednoho
vzorku provést v ¢ase do Sedesati minut.

Pro ziskani relativné spravnych vysledkl, zejména pfi srovnavani vzork( navzajem, se
osvédcuje i pocitani zastoupeni slid v jednotlivych segmentech mfizky okuldru (je tfeba
pouzit okular s vyrytou mfizkou) nebo prosty odhad na zakladé provéreni co nejvétsi plochy
preparatu. Analyzu obrazu v tomto pfipadé obecné pouzit nelze. Je moziné ji aplikovat pouze
u téch hornin, kde se slidy od zbytku materidalu dostatecné odliSuji v jejich optickych
vlastnostech.

Ziskané vysledky jsou v objemovych procentech. Vzhledem k tomu, Ze slidy tvofi lupinky,
mulze dochazet k nadhodnoceni jejich obsahu. Vyhodou vyse uvedeného postupu je, Ze
nevyzaduje specialni vzdélani ani praxi. Po kratkém zaskoleni jej mize vykonavat jakykoliv
svédomity a peclivy pracovnik.

6.1.2. Linedrné a pri¢né polarizované svétlo — vysvétleni pojmu

Polarizace svétla

Nepolarizovany svételny paprsek kmitda svym elektrickym vektorem v nekonecném
mnoZstvi rovin, které Ize proloZit smérem jeho Sifeni. Polarizovany svételny paprsek kmita
pouze v jedné roviné. Polarizaci svétla Ize dosdhnout nékolika zpUsoby, v mikroskopii se
vyuziva polarizace dvojlomem: Nepolarizovany svételny paprsek, dopadajici na polarizator
mikroskopu, se rozdéli na svazek radny a mimoradny, jejichZz roviny kmitu jsou navzajem
kolmé. Jako polarizacni filtr v polarizatoru se pouziva v tomto pfipadé tzv. nikol, coz byl dfive
do spravného uhlu vybrouseny opticky anizotropni islandsky kalcit, ktery je rozfiznut
a slepen kanadskym balzamem "°*4. Radny a mimotadny paprsek maji rtizné rychlosti (tj.
prostiedi ma pro né jiny index lomu), coz pti sprdvném vybrusu umoznuje, aby byl fadny
paprsek na vneseném rozhrani odklonén. Na vybrusovy preparat tedy dopadd pouze
polarizovany svazek mimoradny. Jeho prlichod vzorkem je determinovan optickymi
vlastnostmi prostredi.

Existuji dvé moZnosti:

- Opticky izotropnim prostiedim v prepardtu (latky amorfni a krystalovd soustava
kubickd) projde polarizovany paprsek beze zmény roviny kmitu. Pokud je zasunut
analyzator (,polarizacni filtr” v ¢asti mikroskopu nad preparatem), paprsek jim
neprojde, protoze rovina kmitu svétla, kterou analyzator propousti, je kolmd na
rovinu kmitu svétla polarizatoru.

Pozn.4 Dnes se jednd o syntetické polarizacni félie, tzv. polaroid/polarizaéni filtry.
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-V opticky anizotropnim prostiedi (vSechny krystalové soustavy kromé kubické) se
mimoradny paprsek opét rozdéli na dva paprsky s navzajem kolmymi rovinami kmitu.
PouZitim analyzatoru vznikaji interferencni barvy.

Pozorovani pouze s polarizatorem se nazyva pozorovani v linedrné polarizovaném svétle
(plain polarized ligt, PPL). Jak je uvedeno vySe, prichodem PPL svazku analyzovanym
vzorkem muze dojit v disledku optické aktivity samotného vzorku nebo jeho ¢asti k dalSimu
ovlivnéni a zménam Uhlu polarizace ¢asti prochazejiciho paprsku (rozptyl, dvojlom,
interference atd.). Pokud je kromé polarizatoru pouZzit i analyzator (polaroid/polarizacni filtr
umistény za vzorkem), pak mizeme studovat vzorek v pficné polarizovaném svétle (crossed
polarized light, XPL), tedy ve svétle s dale pozménénou rovinou polarizace.

V PPL Ize pozorovat napf. barvu, pleochroismus (zména barvy pfi rizné orientaci mineralu),
reliéf, Stépnost a uzavieniny. V XPL jsou studovany predevsim interferencni barvy, tedy
vyska dvojlomu. Po prichodu opticky aktivnim vzorkem nebo jeho ¢asti dochazi k rozdéleni
polarizovaného paprsku na fadny a mimoradny, které spolu interferuji. Dle jejich
vzdjemného zpoZdéni pak pfi pouziti analyzdtoru pozorujeme interferencni barvy, které jsou
odrazem dvojlomu daného mineralu. Déle Ize studovat i tzv. zhasinani, které nastava, kdyz je
opticka osa minerdlu orientovana paralelné s rovinou kmitu polarizovaného svétla.

6.1.3. Pfiprava vzorku

Analyza se provadi na praskovém vzorku o granulometrii pod 90 um, jenz je dale rozdrcen
tak, aby se velikost zrn pohybovala kolem 30 um. Za timto ucelem lze pouzit laboratorni
mlyny, vétSinou vSak postaci i tfeci miska. Samotnd pfiprava mikroskopického praskového
preparatu je na rozdil od alternativni techniky mikrometrickych vybrusu velice jednoducha.
Takto pfipraveny praskovy preparat (ultra jemna filerickd zrna) se nejprve rozetfe na
podloznim skle vimerzni kapaliné (v tomto pripadé glycerol). Takto vznikld suspenze se
mirnym tlakem zamackne hornim krycim sklickem. Priklady praskovych preparatl pro
mikroskopické studium jsou nazorné zaznamenany v obrdazku 7.

Pouziti praskovych vzorkl je spojeno se dvéma zakladnimi vyhodami. Jednak je to
operativnost pfipravy, jejiz doba se pohybuje vFadu jednotek minut a jednak moZnost
analyzy relativné reprezentativniho vzorku, ktery unifikuje odbéry vzorkd vyssiho tadu
(frakci). Naproti tomu, alternativni technika zaloZzena na zhotoveni ultratenkého vybrusu
preparovaného z jednoho kusu horniny reprezentuje sice preciznéjsi stanoveni jednotlivych
minerdll, ale to je vyvdZeno extrémni cenovou a ¢asovou narocnosti pfipravy vzorku.
Pfiprava pouzitelného preparatu pro optickou mikroskopii vtomto pfipadé znamena
zhotoveni precizniho paralelné unifikovaného vybrusu v tloustce 30 um, ktera optimalizuje
vlastnosti minerdld pro pozorovani v prochazejicim svétle. V nékterych pripadech ma
nezanedbatelny vliv na vysledek i skute¢nost, Ze analyza polarizacnim mikroskopem na
vybrusu se vztahuje pouze k jednomu bodovému mistu v horniné (zrnu kameniva).
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Obrazek 7: Mikroskopické praskové preparaty pfipravené pro studium v prochazejicim
polarizovaném svétle

Jednotlivé adjustované praskové preparaty byly pro ucely této metodiky studovany
v prochazejicim svétle pomoci polarizaéniho mikroskopu Olympus BX 51, ktery je k dispozici
na Ustavu geologickych véd Masarykovy univerzity. Mikrofotodokumentace byla
zaznamendvana digitdlnim fotoapardtem Canon EOS 40D.

6.1.4. Projevy pritomnosti fylosilikatl v optické polariza¢ni mikroskopii

Zakladnim znakem pritomnosti fylosilikatd v mikroskopickém preparatu je zachovani
lupinkovitého habitu (vzhledu) i v praskové drti, coz je ddno bazalni (vrstevnatou)
odlucitelnosti tohoto typu minerall. Z fylosilikatd je nejsnaze rozlisitelny biotit a dale ve
vétsSiné pripadd chlorit. Typicky pfiklad mikrofotodokumentace projevl biotitu
v polariza¢nim mikroskopu zobrazené v linearné polarizovaném svétle (PPL) je uveden na
obrazku 9. Po absolvovani specidlniho tréninku pod vedenim zkuSeného odbornika Ize
pomérné spolehlivé stanovovat i zastupce svétlych slid — muskovit. Toto stanoveni jiz neni
trividlni a je tfeba vyhodnotit komplexné nékolik znak(:

1. V prasku je biotit i chlorit pfitomen v podobé lupink( az list (fezy lupinky). Biotit je
(v linedrné polarizovaném svétle — PPL) hnédy, rezavé hnédy az olivové hnédy, chlorit
je vétsinou zeleny, pfi nizkém obsahu Zeleza mlze byt az Ciry.

2. Vlivem relativné nizkého indexu lomu tyto minerdly vzhledem k imerzni kapaliné
(glycerolu) nemaji vyrazné vystupuijici reliéf (v PPL); na rozdil od jinych béznych
barevnych mineral(,, amfibol( a pyroxen(.
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3. Interferen¢ni barvy nebazalnich fezl (ne v plose lupink() biotitu vlivem stfedniho
dvojlomu (D = 0,041 — 0,071) dosahuji v Michel — Lévyho diagramu®®*™ [II. az IV. fadu
(jsou ,pestré”). Interferenéni barvy chloritu jsou naopak nizké, Sedé nebo anomalné
hnédé nebo levandulové modré. Pozorovani se provadi v pficné polarizovaném svétle
(XPL).

4. Relativné snadné je i optické stanoveni pfitomnosti svétlé slidy, nejcastéji
reprezentované muskovitem (dioktaedrické usporaddani vrstev), kterd rovnéz tvofi
destickovité Supinky. Pro méné zkuSeného operatora vSak mlze byt komplikaci fakt,
ze muskovitové lupinky jsou na rozdil od biotitu a chloritu v linearné polarizovaném
svétle ¢iré a maji nizky index lomu. Teoreticky je Ize v PPL splést s béZznymi Cirymi
mineraly s nizkym indexem lomu — kiemenem a Zivcem. Na rozdil od téchto mineral{
vSak muskovit, stejné jako biotit, ma stfedni dvojlom. Po zkfizeni nikol( (XPL) tedy
vykazuje pestré interferencni barvy lll. — IV. fadu. Kfemen a Zivce vykazuji nizky
dvojlom a pfi spravné tloustce preparatu, respektive velikosti zrn, Sedé interferencni
barvy. (UPOZORNENI: pfi vétsi tloustce mohou tyto byt Zluté, oranzové ai modré. Je
proto nutné dbat na dodrieni presné 30 um mocnosti preparatu). Po odborném
zacviku by ani identifikace svétlych slid neméla operatorovi Cinit potiZze. Presto
nejspolehlivéjsi identifikace pFitomnosti muskovitu v horniné predstavuje termicka
analyza.

6.1.5. Priklady vysledk( optické polarizaéni mikroskopie

Jako pfiklad pouziti optické polariza¢ni mikroskopie jsou uvedeny mikrofotografie z analyzy
vzorku s materidlovym Ccislem K069/17, ktery predstavuje nadrcené klastry loZiskového
biotitu z lokality Pohled a vzorek K012/17, coZ je granitovy vzorek z lokality Bily Kamen
u Jihlavy. Vysledky pro oba materidly jsou uvedeny na obrazku 9 a 10. Vlevo je obrazovy
zaznam pro linearné polarizované svétlo (PPL) a vpravo pro pficné polarizované svétlo (XPL).
Vychozi vzorky samotné obsahuji pfirozené i kiemen a Zivce. Oba tyto minerdly (skupiny
minerall) jsou v PPL Ciré a maji nizky dvojlom, takZe v XPL jsou prevadiné Sedé. Minoritné
jsou zde pfitomna zrna amfibold.

Pozn.5 Jako diagram Michel-Lévy se oznaCuje barevné schéma interferencnich barev, které se objevuji
v zavislosti na dvojlomnosti (birefringence) a interferenci pfi prlchodu polarizovaného svétla
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Obrazek 8: Mikrofotodokumentace z polariza¢niho mikroskopu — lom lJistec, hnédé utvary —
zrna biotitu, prevzato z (2), délka delSi strany obrazku 2 mm, PPL

Vzorek referencniho biotitu zlomu Pohled (K069/17) obsahuje podle rentgenové
difrakéni analyzy cca 53 % biotitu, ktery je doprovdzen 10,6 % chloritu. Zbytek tvofi faze
alkalickych Zivcl (sodno-draselné Zivce), plagioklasy (sodno-vapenaté Zivce) a kiemene.
Biotit se na obrdzcich v linedrné polarizovaném svétle PPL projevuje pti spravné bazalni
orientaci hnédym zbarvenim, tj. desticky jsou orientovany paralelné s rovinou
podlozniho sklicka jako svétle hnédé nepravidelné ohrani¢ené az pravidelnéjsi
Sestidhelnikové dtvary. Ostatni viditelné morfologické formy identifikovatelné
v plvodnim vzorku jsou tvoreny kfemenem a Zivcem (viz obrazek 9a). Demonstrace
projeva klesajici koncentrace biotitu je simulovana pridavkem cistého kifemene
v pfirozenych koncentracnich pomérech (viz obrazek 9b a 9c). Rozdil v koncentraci
biotitu (v PPL nastaveni hnédych lupink( v bazdlnich az list v nebazalnich fezech) je zde

jasné zietelny P26,

Pozn.6 Je tfeba si uvédomit, Ze orientace lupinkl slid je ze své podstaty ndhodna a proto je pocet desticek
v pozadované orientaci statisticky determinovany. Presto je pokles jejich ¢etnosti na obrazku s klesajici
koncentraci biotitu zfejma.
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Obrazek 9a,b,c,: Mikrofotodokumentace vzorku KO069/17 a tohoto vzorku ve smésich
s kfemenem; fotografie vlevo — PPL (linearné polarizované svétlo), vpravo
— XPL (pri¢né polarizované svétlo); Sipka oznacuje lupinky biotitu
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Obrazek 10a,b,c:

Metodika stanoveni pfitomnosti a obsahu slidovych minerdlt v kamenivu

Mikrofotodokumentace smési kameniva Bily Kdmen a kiemene
(vzorek K012/17); fotografie vlevo — PPL, vpravo — XPL
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Vzorek K012/17 (Bily Kdmen) vykazuje typickou charakteristiku pfitomnosti biotitu v horniné.
Z hlediska sloZeni obsahuje vzorek cca 4,9 % biotitu a 5,6 % chloritu. Chlorit zde vznikl
prevainé preménou biotitu, proto zachovava jeho habitus. Tyto dva minerdly jsou ale
doprovazeny i dioktaedrickou formou slidy — muskovitem vdosti vysoké objemové
koncentraci, ktera cini cca 11,5 %. Muskovit je metodou optické polarizacni mikroskopie
z vySe uvedenych davod( pro laika obtiZzné identifikovatelny. Jeho pfitomnost byla proto
jednoznaéné stanovena termogravimetrii. Naproti tomu kvantitativni rentgenova difrakéni
fazova analyza nezarucuje v béznych horninovych vzorcich spolehlivé stanoveni poméru
biotitu k muskovitu. Na obrazku 10 je zndzornéna optickda analyza praskového preparatu
pripravend zfrakce 0/4 mm této horniny. Také zde je pouZito fedéni vzorku Ccistym
kfemenem. Z toho dlvodu je moZné zaznamenat vyznamny pokles ¢etnosti hnédych zrn
v ziskaném mikroskopickém obrazu "o/,

6.1.6. Zaver pouziti optické polarizacni mikroskopie

Analyza praskovych preparatd pomoci optického mikroskopu predstavuje ¢asové, pristrojové
i znalostné relativné nenarocny operativni nastroj pro identifikaci a odhad obsahu biotitu
(a chloritu) ve vzorku horniny. Na rozdil od komplikovanéjsiho petrografického studia
vybrusovych preparatli je moiné timto postupem vizualizovat reprezentativnéjsi ¢dast
horniny, nez jakou lze zachytit v jednom vybrusovém preparatu. Nevyhodami naopak je
destrukce struktury horniny a nemoznost uréit vSechny pritomné minerdini druhy. Proto se
pro kompletni petrograficky popis horniny pouzZivaji pouze vybrusové mikrometrické
preparaty.

Optickad polariza¢ni mikroskopie dokaZe v bindrnim maddu (ano/ne) prokazat pritomnost
biotitu. Pomoci navrZzeného postupu je pravé opticka polariza¢ni mikroskopie nejvhodnéjsi
signalni metodou k identifikaci pfitomnosti biotitu nebo jeho kvantifikaci. Vyvazuje tedy
uskali variantni metody termické analyzy, ktera bez pritomnosti alteracnich produkti ma
pouze omezenou moznost pfimo detekovat biotit. OdliSnd situace nastava v pripadé
rychlého operativniho potvrzeni pfitomnosti muskovitové formy slidy, ktera se optickou
metodou bez predchoziho dostatecného odborného proskoleni prokazuje obtizné. V tomto

vevys

pfipadé je mnohem pfinosnéjsi aplikace postuptli termogravimetrie.

Pozn.7 PrestoZe dnes existuji pokrocilé technologie pocitaCového zpracovani obrazu, jsou v geologické praxi
mikroskopované vzorky stdle vyhodnocovany kvalifikovanym odhadem operatora. Automaticka
obrazovd analyza nardzi na slozitost kalibracnich procedur, které by musely postihnout velkou
proménlivost rznych hornin.
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6.2. Termicka analyza

6.2.1. Zakladni popis a fyzikalni principy termické analyzy

Sledovani chovani hodnoceného materialu v zavislosti na zméné teploty, probihajici pokud
moZno na co nejvétsi teplotni Skale, je obecnym principem nékolika rdznych
experimentdlnich metod termické analyzy. Lisi se pouze pfedmétnou vlastnosti, ktera je pfi
daném instrumentdlnim usporadani sledovana. Nejbéznéjsim zdkladnim vyhodnocovanym
parametrem je zména hmotnosti vzorku, nebot u témér kazdého vzorku pri dostatecné
vysoké teploté dochazi ke zméné této wveliCiny vzdvislosti na probihajicich
chemicko-fyzikalnich procesech (rozklad, oxidace, desorpce atd.). Ndazev zdakladniho
sledovaného parametru se odrdzi v pojmenovani pfislusné analytické metody. Prehled
hlavnich principl a metod termické analyzy lze nalézt naptiklad v (10), (11), (12).

V nejjednodussi konfiguraci termické analyzy je vzorek dynamicky ohtivan definovanym
gradientem vzruastu teploty Pozn.8 (udavanym ve stupnich Celsia za ¢asovou jednotku, mozny
je ale i prabéh, ve kterém je vzorek naopak ochlazovan). Pro zvyseni citlivosti metod
a ostranéni nezadoucich vedlejsich signal(i se spolu s analyzovanym vzorkem simultdlné
méfi i inertni referenéni material (naptiklad stabilni korund), vici kterému se probihajici
zmény sledovanych veli¢in vzadjemné porovndvaji. Oba vzorky jsou umistény v jedné
termocele a tedy vystaveny stejnym teplotnim podminkdm. Posledni vyznamnou modifikaci
je zpracovani signalu, jez poskytuje vystup ve formé prvni derivace, coz umozZniuje Iépe
vizudlné vyjadrit rychlost zmén a tedy i teplotni rozmezi jednotlivych déja — viz obrazek 11.
Takovy vystup je indikovan prefixem derivaéni.

Zakladni metodou termické analyzy, rozsifenou v geologickych védach, kterou lze ale pouzit
i samostatné, je termogravimetrie (TG/DTG). Termogravimetrie podava informaci
o hmotnostnich zménach vzorku v daném teplotnim rezimu béhem zahtivani poptipadé
chlazeni. Pro studium slidovych mineral( je navazka vzorku (hmotnosti v zavislosti na
pouZitém pfistroji) standardné zahfivana s gradientem 10 °C/min. Jako referencni prirucka
pro studium minerdld pomoci termické analyzy muzZe slouzit publikace madarského
Geologického institutu v Budapesti (13), ktera obsahuje podrobné informace o termickém
chovani velkého mnozstvi minerald.

Pozn.8 Nejmodernéjsi pfistroje umi pfes zakladni gradient superponovat jesté modulovanou funkci pribéhu
teploty (vétSinou sinusoidu), kterda umozZnuje odlisit nékteré fyzikalni reverzibilni procesy od
nereverzibilnich.
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Obrazek 11: Rozdil mezi termogravimetrii (TG) a diferen¢ni derivacni termogravimetrii
(DTG), prevzato z (10)

Pti studiu minerdld je vhodné termogravimetrii kombinovat s diferenéni termickou analyzou
(DTA), kterd porovndva zjednoduSené feceno teplotu vzorku steplotou referenéniho
materidlu. Pokud pouzijeme sofistikovanéjsi podobu tohoto pfistupu, miZzeme méfrit
i tepelny (entalpicky tok)”°?"°. V takovém pfipadé mluvime o diferenéni derivaéni skenovaci

kalorimetrii (DSC), zadkladni principy jsou uvedeny naptiklad v (14). Pfidand hodnota téchto
instrumentalnich postuptl spocivd v moznosti zachytit i procesy, které nejsou ptimo spojeny
s hmotnostnim uUbytkem méreného vzorku, ale jsou termodynamickym vyjadfenim
reorganizace struktury, tedy fyzikalni pochody reprezentované napftiklad krystalizaci nebo
jinou fazovou preménou. V pfipadé, kdy vzorek ma pozitivni entalpicky tok (teplo je
uvolfiovano), hovofime o exotermnich procesech (objevuje se ,pozitivni“ exotermni pik na
diferencni ktivce). V ptipadé, kdy je teplo naopak spotfebovdno, objevuje se na kfivce
negativni endotermni pik. Tato skute¢nost ma v nékterych ptipadech vyznam pfi studiu slid.

V soucasnosti pristroje v sobé integruji jak TG, tak DTA (nebo DSC). Vysledny zdznam proto
umoznuje komplexni popis termicky indukovanych procest zkoumaného materidlu. Je tfeba
si uvédomit, Ze charakter zaznamu odrdzi vliv pouzité atmosféry (redukcni, oxidaéni nebo

Pozn.9 Zakladem techniky je softwarové fizeni identického ohfevu nebo chlazeni vzorku a inertniho
referencniho standardu, které se déje na zakladé prichodu elektrického proudu, ktery je nutno dodat
k ohfevu nebo chlazeni vzorku (tzv Peltier elementy). Pravé velikost eklektického proudu neboli
celkovy pfeneseny ndboj je velice presné méritelna velicina.
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atmosféra inertnich plynt), granulometrie vzorku a teplotniho gradientu. Pro nékteré
mineraly (véetné slid) je determinujici i zplsob pfipravy vzork( (13). Pozn-10

Pouziti zakladnich metod termické analyzy — diferencni skenovaci kalorimetrie (DSC),
diferencni termické analyzy (DTA) nebo derivacni termogravimetrie (DTG) umoziiuje ve
vyzkumné a pramyslové praxi kvalitativni a semikvantitativni identifikaci pritomnych
fylosilikat( (13). V soucasné dobé se k termické analyze vyuZivaji simultanni pfistroje DSC/TG
nebo RTA/TG, které ve svém hardwaru integruji vSsechny ostatni funkce. Z hlediska fazové
analyzy poskytuji DSC a DTA srovnatelné vysledky. Pres investi¢ni ndroCnost na pofizeni
pfistroje je metoda termické analyzy pomérné jednoducha a pfimérené rychlda na
provedeni Po"11, Pokud je znamé termické chovani standardizovanych zajmovych materidld,
k interpretaci zaznamU jednotlivych kfivek neni vyZadovano pfiliSné mnozstvi specifickych
zkuSenosti. Pro potvrzeni nalez( termické analyzy je vhodné verifikovat vysledky metodou
praskové RTG difrakéni analyzy.

6.2.2. Pfiprava vzorku

Pfiprava vzorku pro termickou analyzu spocivd stejné jako u ostatnich pouzitych metod
v pfipravé praskového vzorku poZadované zrnitosti (za pouziti vibracniho mlynku, idealné
v kapaliné). Vyhodou je, Ze jind adjustace neni vyzadovdna. V pfipadé potreby je moino
zpracovat i homogenni kousek horniny. MnoZstvi méreného vzorku se pohybuje v fadech
desitek mg. Nékteré pfristroje umoznuji analyzu i vétSiho mnoiZstvi vzorku. Je tak mozno
dosahnout vyssi reprezentativnosti, ovSem za cenu nizsi spravnosti méreni.

6.2.3. Projevy pfitomnosti fylosilikatl ve vystupnich zaznamech metod
termické analyzy

Pro plné vyuZiti potencidlu termické analyzy slidovych materidld je zZadouci znat chemicky
vzorec konkrétniho zajmového mineralu vyskytujiciho se v dané lokalité. Pokud neni pro
dany dobyvaci prostor publikovan, je vétSinou nutno jej empiricky stanovit, protoze
konkrétni stechiometrické slozeni se mlize od obecného vzorce u takto proménlivych

minerall odliSovat.

Znalost stechiometrického sumarniho vzorce pfredmétného mineralu umoziuje kvantifikovat
jeho mnoistvi na zakladé nékterych termicky indukovanych procesd. Béhem zahfivani
fylosilikat( dochazi totiz v jejich struktufe k nékolika zakladnim zménam, které je mozno
touto metodou pozorovat.

Pozn.10 Napfiklad suché nebo mokré mleti mineralu
Pozn.11 Cca 3 hodiny méfeni (bez ptipravy vzorku a pfistroje) a 1 hodina vyhodnocovani zaznamu
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Metodika stanoveni pfitomnosti a obsahu slidovych minerdlt v kamenivu

Jedna se predevsim o:

ztratu adsorbované a mezivrstevni vody,

dehydroxylaci (odStépovani OH- skupin ze struktury),

oxidaci dvojmocného Zeleza na trojmocné (spojené se vznikem hematitu),
amorfizaci (tzv. zhrouceni krystalové struktury a tvorba amorfni faze),

- krystalizaci novych fazi z amorfni struktury (do 1 000 °C se jedna predevsim o spinel).

Pfehled teplotnich rozmezi, pfi kterych v nasich podminkach vyse uvedené déje nastdvaji,
jsou pro nejbéznéjsi druhy fylosilikat( uvedeny v tabulce 1. Pro ilustraci jsou na obrazku 12

dokumentovany na termografickych kfivkach TGA projevy téchto procestd pro nejbéznéjsi

pfibuzné jilové mineraly.

Teplotni rozmezi zdkladnich déji nabyvaji u jednotlivych fylosilikdtd znacné rozdilnych

hodnot a to v zavislosti na jejich presném chemickém slozeni a strukturnich vlastnostech.

Proto je pred zahdjenim rutinnich analyz potreba identifikovat teploty téchto déju pro

mineraly ze zajmové lokality, respektive lomu. Pro tento ucel je vhodné vyuzit sluzby nékteré

ze specializovanych laboratofi. Na identifikované teploty ma zasadni vliv i pfiprava vzorku

a podminky méreni — to znamena zpUsob drceni, adjustace vzorku, hrubost mleti, mleti

v olejové fazi a podobné.

| | 1 |

Kaolint

T Exolhﬂn)gf

1 Endotherm.

.

Montmorillonit (cv)

Chlorite : :
: Dehydratace
:E Dehydroxylace
B Rekrystalizace

T T T T T T

0 200 400 600 800 1000

Teplota (°C)

Obrazek

12: Termogramy (DTA kfivky)

béinych jilovych mineradld s vyznacenim

nejvyraznéjsich efektll, upraveno podle (15)

-32-



Metodika stanoveni pfitomnosti a obsahu slidovych minerdlt v kamenivu

)

S—— ’

0.9

1.7

4.3%
%

832

. . —= ; , - 4.3
0 200 400 600 800 1000

o

Obrazek 13: Termogravimetricky zaznam zahfivani muskovitu, endotermni efekt s minimem
832 °C pfislusi dehydroxylaci

6.2.3.1. Muskovit

Pro rutinni identifikaci pritomnosti fylosilikatl Ize wvyuZit predevSim proces jejich
dehydroxylace. Sleduje se, zda a pfi jakych teplotach se objevuje(-ji) endotermni efekt(-y)
(piky) pfrislusejici dehydroxylaci. Na TG kfivce lze odecist ubytek hmotnosti a na zakladé
znalosti chemického vzorce provést kvantifikaci slidy.

Analyzu komplikuje:

- Pred vlastni analyzou je potfeba provést méreni odseparovanych slid z daného lomu;
teplotni oblasti dehydroxylace nejsou identické a to ani pro stejné druhy slid.

- Dehydroxylace slid mGze probihat paralelné s jinym efektem spojenym se zménou
hmotnosti, coz komplikuje kvantifikaci.

Z béznych horninotvornych mineral(i vykazuje endotermicky efekt v podobném teplotnim
rozmezi jako muskovit minerdl kalcit (minimum pfi cca 895 °C). Tento efekt je u kalcitu
zplUsoben jeho teplotnim rozkladem, dekarbonataci. V praxi je vétSinou zndmo, zda se
v daném pfipadé jednd o karbonatovou horninu, ¢i nikoli, proto v tomto pfipadé neni riziko
nespravné identifikace vazné. Z béinych horninotvornych mineral( vykazuji pfi teplotach jiz
nad 850 °C endotermni pik zplUsobeny dehydroxylaci nékteré amfiboly, napf. hornblend
nebo pyroxeny. V obou téchto pfipadech, jak kalcitu, tak pyroxenu, se jednd pouze o mozné
prekryvy s dehydroxylaénim pikem muskovitu. Muskovit je moZzno operativné konfirmovat
zkusenym odbornikem optickou polarizaéni mikroskopii.
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6.2.3.2. Biotit

Komplikovanéjsi situace nastdva v pfipadé biotitu. U tohoto minerdlu je bez pfitomnosti
alteracnich produktd (produktl premén) casto jedinym pozorovatelnym procesem do
1 000 °C oxidace (dehydroxylace biotitu nastava az pti teplotach 900 — 1 200 °C). Biotit vsak
velmi snadno podléhd pfeménam. Nejbé&inéjéim alteraénim produktem je chlorit "92"1?,
jehoz dehydroxylace je na termogramech jasné patrnd a projevuje se jako dehydroxylaéni pik
v oblasti 520 az 790 °C. Mnohem ptiznivéjsi pro stanoveni pfitomnosti biotitu a chloritu je

postup spojeny s optickou polariza¢ni mikroskopii.

6.2.3.3. Desorpce vody v termogramech

Na vétsiné termografickych zdznamU je v pocatecni oblasti kfivky od startu zahfivani patrna
desorpce fyzikalné vazanych nebo volnych intersticialnich molekul vody, kterd je zplsobend
vlastnostmi fylosilikatli a jilovych materiadlGd. Desorpéni efekt je silné nespecificky a ke
stanoveni pritomnosti slid jej lze vyuzit pouze obtizné. Tento proces je vétSinou omezen
okolo 300 °C. Vyssi teploty pod 400 °C signalizuji spiSe vyhofivani organickych rezidui.
Zasadnim znakem tohoto procesu se jevi exotermicky charakter piku (desorpce ma naopak
endotermicky prabéh — tepelnd energie je spotfebovavana).

6.2.4. Zakladni identifika¢ni znaky fylosilikatd v termogramech — shrnuti

Zakladni identifikacni znaky fylosilikatd jsou shrnuty vtabulce 1. Pro kvantitativni
a kvalitativni analyzu pfitomnosti fylosilikatd nalezi tyto piky:

- Dehydroxylace chloritu — endotermicky efekt s minimem 543 az 555 °C.

- Dehydroxylace muskovitu — vzhledem k tomu, Ze poloha pikd zavisi silné na lokalité,
byly u zkoumanych vzorkd hornin identifikovany dehydroxylac¢ni piky muskovitu
v polohach teplotni osy 720 az 725 °C. Tyto hodnoty jsou znaéné nizsi, nez odpovida
obecnym hodnotdm uddvanym v tabulce ¢. 1, kterd uvadi endotermicky efekt
s minimem 820 az 920 °C na teplotni ose.

- Oxidace dvojmocného Zeleza — exotermicky efekt v oblast mezi cca 420 az 600 °C,
maximum 568 °C, vznik hematitu.

Pozn.12 Chlorit je alteracni produkt vznikajici z biotitu nizkoteplotni termdlni alternaci. Jako alternacni procesy
oznacCujeme jevy, které indukuji zménu fyzikalné-chemickych vlastnosti hornin jejich zvétravanim
nebo plsobenim termdlnich vod, jeZ rozrusuji a porusuji vychozi petrograficky material a pfeménuji
vnich obsazené minerdly. Patfi do skupiny hlinitokfemicéitanl s vrstevnatou strukturou
oznacovanych skupinovym nazvem jilové materidly. Na rozdil od fylosilikatl pfedstavuji vrstevnaté
komplexy oktaedr( typu 2:1, které namisto mezivrstevniho kationtu obsahuji dalsi oktaedrickou
vrstvu. Skupina zahrnuje rlizné druhy chloritu obecného vzorce (21), které se podle lokality mohou
od sebe liSit. Bez provedené chemické analyzy je obtizné je jednoznacné zaradit ke konkrétni
varianté chloritového mineralu.
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- Standardni teplotni program termogravimetrické analyzy je limitovan teplotou
1000 °C, a proto jsou projevy dehydroxylace biotitu vétSinou jiZz mimo oblast
termografického zaznamu.

Priklad kvantifikace obsahu muskovitu v horniné na zdkladé dehydroxylace pomoci TG

Podle vySe uvedenych skutecnosti, pfizniva poloha dehydroxylaéniho piku muskovitu na
teplotni ose a pfi predpokladu, Ze nedochazi ke koincidenci s jinymi termickymi efekty a pfi
spolehlivé znalosti sumarniho chemického vzorce je umoZnéno pomoci TG analyzy
kvantifikovat mnoZstvi muskovitové varianty slidy v horniné. Vypocet je mozné provést na
zakladé zaznamenanych vahovych Gbytkd a kalibrace na konkrétni typ muskovitu znamého
sumarniho vzorce.

Nize uvedeny vypotet vychdzi zidedlniho krystalo-chemického vzorce muskovitu Po%™13)

ktery mGzeme uvadét v sumarnim vzorci KAl>(AlISizO10)(OH)a.
Pribéh dehydroxylace muskovitu probiha podle rovnice:

KAI>(AlISi3010)(OH)2 — KAI,(AISi3011) + H20

Obsah muskovitu lze vypocitat pomoci hmotnostniho zlomku vody v muskovitu a znamého
mnozstvi vody unikajici pti dehydroxylaci:

Molarni hmotnost muskovitu............... 425,288 g/mol
Molarni hmotnost vody..........ccc.uuu...e. 18,015 g/mol

Hmotnostni ubytek pfislusejici dehydroxylaci (vodé unikajici ze struktury muskovitu,
odecteno z TG KFiVKY)....ccevevevevreeirece e 0,6 hmot. %
Obsah muskovitu ve vzorku....................... x,x hmot %

0,6/x = 18,015/425,288

x =0,6%425,288/18,015

x = 14,164 hmot. %

Ve vzorku je tedy pfiblizné 14 % muskovitu.

Pozn.13 Znalost konkrétniho sumarniho vzorce muskovitu lze ziskat na zakladé chemické analyzy.
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Tabulka 1: Pfehled hlavnich déji probihajicich pfi zahfivani zakladnich fylosilikatd, sestaveno dle (13) a (16)

Kaolinit it Montmorillonit Chlorit (Mg-Fe) Muskovit Biotit
Ko.ss[Al,Mg,Fe] Ly )
) & (Na,Ca)o,3(Al,Mg)2SisO10 K(?ncove Cleny: ) Al2[AlSi3010
Chemicky vzorec AlLSi>0s(OH)s | 2Alo.6sSi335010 OHbe(Ha0 clinochlor: (MgsAl)(SizAl)O10(OH)s (OH,F):2 K(Mg, Fe2+)3[AlSiz010](OH,F)2
(OH)2-H20 (OH)2n(H:0) chamosit: (MgsAl)(SisAl)O10(OH)s
Ztrata
adsorbované a
. , - 100-200 °C 100 -200 °C

mezivrstevni vody
(dehydratace)

Cca 700°C, muze se

. jednat o 2 oddélené | 470 - 650 °C (ztrdta mezivrstevnich
530-590 °C, o . . i .
Dehydroxylace vznik cca 550 °C, efekty v zavislosti na | (OH) skupin)
. fekt amorfniho vznik amorfniho | pozici (OH)  skupin ve | 520-790 °C (dehydroxylace 820-920°C 900 -1 200 °C

(maximum efektu) metakaolinitu metaillitu struktufe, vznik slidovych vrstev, teplota zavisi na

amorfniho poméru Fe/Mg)

metamontmorillonitu
Oxidace

400 - 600 °C
Fe? na Fe3*
Krystalizace 1100-1200"°C 00— 1 200 °C
novotvorenych fazi | 900 - 1000 °C | cca 900 °C 850 — 1000 °C 830-880 °C (cristobalit, . ) .
. . (spinel, leucite, mullite)

(rekrystalizace) mullit)
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6.2.5. Ptiklady vysledk( termické analyzy

Veskeré vysledky byly pro potfeby této metodiky ziskany na pfistrojich diferencni skenovaci
kalorimetrie (DSC) stepelnym tokem a termogravimetrickou analyzou (TG/DTG) firmy
Setaram Setsys EVO a Mettler Toledo TGA/DSC. Teplotni rozsah byl omezen teplotami 40 az
1000 °C. Experimenty probéhly ve vzduchové atmosféfe v mddu kontinualniho
nemodulovaného zahtivani s teplotnim gradientem 10 °C/min. Teplotni program s horni
limitni teplotou 1000 °C postacuje dostate¢né pro méreni dehydroxylac¢nich pochodd, které
jsou velmi vyraznym procesem pro vétsinu fylosilikat( (dehydroxylace biotitu ovSem probiha
nad timto teplotnim bodem). Pro analyzu v oblasti nad 1000 °C je jiZz potfeba pouzit
platinové kelimky misto korundovych, neboft pfi téchto teplotach jiz dochazi k taveni vzorku.
Méreni nad touto hranici je proto i z dalSich dlivodu technicky komplikovanéjsi a naklady na
ziskani informaci o termickém chovani vzorku vétSinou nevyvazuji hodnotu poskytnutych
informaci.

6.2.5.1. Referencni material — 100 % Biotit

Referenéni materidl z lokality Dolni Bory, ktery pochazi ze sbirek Ustavu geologickych véd
Pfirodovédné fakulty Masarykovy univerzity, se skldada témér ze 100 % biotitu s minimem
alteracénich produktl, které jsou témér pod mezi detekce praskové RTG difrakéni analyzy. Na
obrdzku 14 je zdznam termogravimetrické analyzy tohoto minerdlu.

T: 439.95 and 692,64 (°C)
Peak Maximum : 568.372 ("C)

--40

\ /w‘

-60

--80

TG (%)
HeatFlow (uV/g)

[(-100

-120

T:349.72 and 439.95 (°C)
Peak Maximum : 335541 (°C) i
sy -140
B

T: 439,95 and 555 31 (°C) -
Peak Maximum : 495 538 ("C) 1B \

- |-180

0 a0 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900 850 1000
Sample Temperature (°C)

Obrazek 14: Termogram biotitu (Dolni Bory); zelend — TG kfivka, fialovd — DTG, modra —
krivka tepelného toku (DSC), méfeno na pfristroji Seteram Setsys
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ProtoZe se vsak jedna o vzorek obsahujici pouze biotit a minoritné zastoupené alteracni
produkty biotitu, je zde patrna dehydroxylace chloritu (alteracni produkt biotitu). Teplotni
oblast a kinetiku dehydroxylace chloritu Ize pozorovat nejsnadnéji na DTG kfivce jako efekt

s minimem 495,5 °C (obr. 14). Difuzni exotermni pik na kfivce tepelného toku s maximem
568 °C ptisludi oxidaci Zeleza, pfi které dochazi ke vzniku hematitu "°?"1*, jenz se oditépuje
z biotitu. RGzné lokalni subvariety chloritu (ale i jinych fylosilikatd) se mohou lisit
strukturnimi odliSnostmi véetné rizné pozice chemické vazby OH skupin. Proto se vtomto
pripadé natermogravimetrickém (TG) zdznamu objevuji dva piky. Z tohoto ddvodu se
pifesna poloha manifestace chloritu popfipadé muskovitu na zaznamech termické analyzy

muzZe v zavislosti na geografické lokaci nalezisté liSit (odlisny celkovy sumarni vzorec).

6.2.5.2. Materialy s nizkym obsahem biotitu

Na zakladé vysledkd praskové RTG-difrakéni analyzy obsahuje plvodni vzorek Bily Kamen
22,0 % fylosilikatd (16,4 % slid, muskovitu a biotitu, a 5,6 % chloritu). Tento vzorek byl pro
ovéreni moznosti stanoveni fylosilikat( v nizkych koncentracich zvolen mimo jiné proto, ze
obsahuje vSechny tfi tyto mineraly. Ovéreni pouzitelnosti termické analyzy pro identifikaci
nizSich obsah( fylosilikat(i, které vsak predstavuji potencidlni riziko, bylo provedeno na
smésich kfemene a tohoto vzorku v pomérech 1:2 a 2 : 1, tedy s obsahy fylosilikatl 14,7 %
a7,3%.

Celkové hmotnostni ubytky béhem kompletniho termického programu (simulace zihani) jsou
u jednotlivych vzork( proporéni a odpovidaji fedéni vzorku. U poméru KREMEN : BILY
KAMEN = 1 : 2 doslo ke ztraté ihanim (do 980 °C) 0,832 % u poméru 2 : 1 pak 0,446 % — viz
termogravimetrické kfivky na obrazku 15a 16. Tato skuteénost naznacuje, Ze je mozné
sestavit priblizné kalibracni krivky, které by reflektovaly mnozstvi muskovitu a chloritu.

Méné vyrazny endotermicky efekt s minimem 543,6 a 555,5 °C odpovida dehydroxylaci
chloritu. Vyraznéjsi endotermni pik s minimem 723,4 a 724,6 °C (kfivka tepelného toku neni
uvedena) je projevem dehydroxylace muskovitu, kterd zde nastava pfi nizsi teploté, nez je
nékdy uvadéno v literatute — napft. (13), viz obr. 16. Posun minim pikd do nizsich teplot pfi
vétSim redéni vzorku souvisi s nizSim obsahem studovanych fazi, chloritu a muskovitu.
Relativni integralni intenzity téchto pikl priblizné odpovidaji fedéni vzorkd.

Nejvyraznéjsim rozdilem, pozorovatelnym na kfivkach tepelného toku oproti ¢istému biotitu,
je intenzita endotermického piku pfi cca 573 °C (reverzibilni polymorfni preména kiemene —
jednd se o reorganizaci vnitiniho usporadani krystalové mtizky bez doprovodnych
hmotnostnich zmén — trigonalni symetrie struktury se méni na hexagonalni, jev se vyznacuje
nepatrnou hysterezi). Integrdlni intenzity opét odpovidaji redéni vzorku kfemenem. Tento

Pozn.14 Hematit je mineral klencové (trigondlni) soustavy (stejné jako napftiklad kalcit), ktery je znam spise pod
starSim oznacenim krevel. Jedna se o Cisty oxid Zelezity chemického vzorce Fe;0s.
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pik ,,narusuje” difuzni exotermicky efekt mezi cca 420 az 600 °C, ktery je zplUsoben oxidaci

Zeleza, predevsim v biotitu.

TG (%)

-0.1

-0.2

-0.3

-0.4

-0.5

-0.6-

-0.7

-0.8

T:41.01 and 98389 (°C)
Am (%) -0.446

T: 4238 and 978.18 ("C)
Am (%) -0.832

0 200

0 500
Sample Temperature (°C)

Obrazek 15: TG kfivky smési KREMEN : BiLY KAMEN = 1 : 2 (zelend kfivka) a 2 : 1 (Eervena

krivka)

Derivation (mg/min)

L N/—Aj

Integration . -0.045 (mg) /-0.145 %
T: 62181 and 80544 (°C)
Peak Maximum : 723 415 (*C)

0.005 rfegration : -7 88€-3 (mg) 1-0.026 %
T: 50063 and 603 98 (*C)
Peak Maimum . 543626 (°C)

\ h

Integration | -0.012 (mg) /-0.041 %
T: 498,33 and 605.14 (°C)
Peak Maximum : 555621 (°C)

ntegration - .0.08 (mg) /-0263 %
T: 62523 and 805.45 (*C)
Peak Maximum - 724 572 (°C)

Dehydroxylace
chloritu
Dehydroxylace
muskovitu
0 200 400 600 800 1000

Sample Temperature (°C)

Obrazek 16: DTG kiivky smési KREMEN : BiLY KAMEN =1 : 2 (zelend kiivka) a 2 : 1 (€ervend

krivka)
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6.2.5.3. Horniny z lomu Lule¢ (K007/17, prané kamenivo)

Vzorek predstavuje standardni vstupni kamenivo do vyroby asfaltovych smési v ¢asti
Jihomoravského kraje. Standardni sloZzeni bylo stanoveno pomoci praskové RTG difrak¢ni
analyzy s vysledky biotit 1,8 %, muskovit 9,5 %, chlorit 3,2 %, kfemen 41,0 %, plagioklas
22,0 %, alkalicky Zivec 16,8 % plus malé podily kalcitu a kaolinitu 3,0 %. Pravé jilovité podily
se projevuji na kfivce DTG vedle vyraznych pikl muskovitu, ale oba efekty nastavaji pfi jinych
teplotach a s jinou intenzitou v proporcich svého zastoupeni. Termogramy kfivek DTG jsou
uvedeny na obrazku 17.

6.2.5.4. Horniny z lomu Rosice (K001/17)

Kompletni fazové sloZeni tohoto vzorku stanovené pomoci praskové RTG-difrakéni (PXRD)
analyzy je nasleduijici: biotit: 1,8 %, muskovit 11,4 %, chlorit 3,7 %, kfemen 38,0 %, plagioklas
35,5 %, alkalicky Zivec 16,8 %, kalcit 1,2 %.

Hluboky efekt s minimem cca 755 °C reprezentuje dehydroxylaci muskovitu. Ve vzorku jsou
jilové mineraly jako produkty premén Zivcl pritomny pouze v minimalnim mnoZstvi.
Projevuji se zde mélkym efektem kolem teploty 490 °C. Srovnani s DTG kfivkou vzorku
K007/17 — Lule¢ — prany je uvedeno na obrazku 18.

s Vzorek KOO7-Lule¢-prany
0- /

20 -/T—/
E-U‘M / Integration : -0.754 (mg) £-0.711 %
§ T: 417,00 and 668.33 (°C) Integration : -0.515 (mg) /-0.485 %
g’ Peak Maximum : 562 (°C) T 668.33 and 794.00 (°C)
\L—:' - D h d | | h | Peak Maximum : 745667 (°C)
g -0.06 ehydroxylace jilovych minerdld /
§ yroxylace jlovy \ Dehydroxylace slid
£ (kaolinitu a nasledné illitu)
0 nps-

01

-0.121

0 200 400 600 800 1000
Sample Temperature (°C)

Obrazek 17: Vzorek KOO7 — Lule¢ — prany — DTG kfivka
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t:38400and 4 740.0 (s) | “
Peak Maximum : 755.333 (°C) /4 500 (s) |
|
0 200 400 500 800 1000

Sample Temperature (°C)

Obrazek 18: Srovnani s DTG kfivek vzork(i KOO1 Rosice a KOO7 — Lule¢ — prany. Oznaceny

6.2.6.

efekt prislusi dehydroxylaci (pfevazné) muskovitu

Opakovatelnost méreni

Legitimni otazka pfi vyuZiti metod termické analyzy je stanoveni opakovatelnosti

a reprodukovatelnosti analyz. Dvojim mérenim stejného vzorku K069/17 obsahujiciho cca
55 % biotitu a 10 % chloritu byla ovéfena opakovatelnost termické analyzy pro ucel
kvalitativni identifikace fylosilikatl. Termogramy opakovanych mérfeni jsou uvedeny na
obrazku 19.

Kfemen S
/ =N . Bl TN
\ S X
/ L N\
.‘I/ \\\/— \ \

Obrazek 19: Termogramy opakovanych méreni vzorku K069/19; vlevo — krivky tepelného

toku, vpravo — TG kfivky, méreno na pfistroji Detaram Setsys EVO
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Nejvyraznéjsi exotermni pik na krivkach tepelného toku pfislusi oxidaci Zeleza v biotitu kolem
568 °C, nasledny ostry endotermni pik (cca 573 °C) odrdzi reverzibilni polymorfni pfeménu
kfemene. Tento efekt je mozné pouzit pro kontrolu spravnosti kalibrace teploty. Na obrazku
je vidét, Ze podle ocekavani jsou efekty stabilni a zdznam je témér identicky.

6.2.7. Zavér pouziti termické analyzy

Metody termické analyzy se jevi jako vhodny ndastroj pro operativni stanoveni pfitomnosti
fylosilikatli v kamenivu, pfredevsim pokud obsahuji muskovitové typy slidy (endotermicky
pik s minimem v oblasti kolem 720 °C), jejichz manifestace v termografickém zdznamu je
pomérné specifickd. Projev biotitového typu, ktery je vétSinou doprovazen alteraénimi
produktu ve formé chloritu (endotermicky pik s minimem okolo 545 °C), je jiz méné
specificky, protoze mUze byt prekryt piky naleZejicimi dehydroxylaci jilovitych minerall (pik
s minimem v oblasti 560 °C). Je tfeba zduraznit, Ze teplotni oblasti dehydroxylace chloritu
aslid obecné se na jednotlivych lokalitdich mohou velmi lisit. Proto pfi zavedeni této
metodiky do praxe je vhodné provést kalibracni méreni odseparovanych slid ze zajmovych
dobyvacich prostor.

Z hlediska proporcionality a moZnosti kvantitativniho stanoveni bylo prokazano, zZe
metoda termické analyzy je pti znalosti dané lokality a muskovitu jako previladajiciho typu
slidy idealni metodou na rychlé operativni stanoveni mnoistvi slidy v materiadlu. Vtomto
pfipadé je tfreba vytvofit kalibracni krivky, pokryvajici cely predpokladany koncentraéni
rozsah. Jednd se predevsim o pripady, kdy dojde pfi tézbé v dobyvacim prostoru k odkryti
loZiska slidy a jeho skokovému narastu, popfipadé ke kontrole, zda problémy s hutnénim
jsou spojeny s narustem pritomnosti slidovych minerdld. Pro stanoveni pfitomnosti
fylosilikat( a odhad jejich mnozstvi by bylo vhodné provadét simultanni méreni TG a DTA,
respektive DSC (tepelny tok). Neni to vSak podminkou. Jak je zfejmé z prezentovanych
analyz, termogravimetricky (TG/DTG) zaznam je dostatecny.
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6.3. Praskova RTG difrakéni analyza (PXRD)

6.3.1. Zakladni popis a fyzikalni principy praskové RTG difrakéni analyzy
(praskova RTG-difraktometrie — PXRD)

PXRD je velmi presnym nastrojem kvalitativni identifikace pritomnosti slidovych minerald.
Navzdory tomu je odliseni vétsiny jejich bézinych druhl v polyfazovych vzorcich pomérné
komplikované a vyZaduje znacné odborné zkusSenosti. Pracovisté, pouZivajici pro tuto
metodu  podobné  postupy, vykazuji presto velmi dobrou opakovatelnost
i reprodukovatelnost kvantitativni fazové analyzy.

Ze tfi metodikou popisovanych metod stanoveni slidovych minerall je PXRD pfistrojové
i znalostné nejnaroc¢néjsi. Lze prakticky vylouéit, Ze by byla tato analyza provadéna
v terénnich laboratofich. V Ceské republice Ize pFesto najit nékolik pracovist, které se PXRD
analyzou na vysoké urovni zabyvaji.

Obrazek 20: Podstata vzniku fazového posunu pro vznik difrakénich obrazct (17)

Zakladni princip fazové mineralogické analyzy pomoci paprskii rentgenového zareni je
zaloZeny na zaznamendvani a vyhodnoceni charakteristickych difrakénich obrazcli. Takové
obrazce vznikaji, pokud zafeni o vinové délce srovnatelné s meziatomovou vzdalenosti
v krystalu (rentgenové zareni) mulzie po prlchodu predfazenou kolimacni Stérbinou
interagovat s pfiznivé uspofadanymiatomy krystalové mfizky. V takovém pripadé je
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mozZno vyvolat interferenéni jevy a vznik difrakce P°*™*°. Podminky pro vznik difrakce
vyjadfuji Laubeho postulaty, v jednodussi a prakti¢téjsi podobé pak Braggova rovnice, jez
dava do souvislosti Uhel dopadu zareni, vinovou délku a vzdalenosti rovin, v nichz lezi
usporadané atomy mineralu. Schéma interferencnich jev(, vznikajicich na zakladé fazového
posunu v dUsledku odlisSné délky drahy jednotlivych dopadajicich paprskli, objasnuje
obrazek 20. Aby mohlo dochazet kdifrakci, musi byt drahovy rozdil mezi paprsky
vychazejicimi ze sousednich rovin celociselnym nasobkem vinové délky.

Vznika tak soustava difrakénich kuzell, kterd je charakteristicka pro dany minerdl, nebot
poZadavky Braggovy rovnice mUZe v pouZitém rozmezi uhll dopadajiciho zareni splfiovat
vice rovin krystalové struktury. Méfime-li velmi jemny praskovy materidl, dostdvdme
statisticky soubor ndhodné orientovanych krystal(, z nichz nékteré svoji nahodilou orientaci
spliuji pozadavky pro vznik difrakce. Z vySe uvedeného vyplyva, Ze difrakéni obrazec je
unikatni pro jednotlivé minerdly a intenzita difrakénich ¢ar v obrazci umoZiuje stanovit
hmotnostni podil dané krystalické faze (nutna je ovSem znalost jeji difrakéni mohutnosti).
Historicky nejstarsi konfiguraci praskové RTG difrakce je Debyeova-Scherrerova metoda. Pro
Ucely fazové analyzy v soucasnosti prevlada Bragg-Brentano parafokusacni usporadani (viz
obrdzek 21). Podrobnosti kinstrumentalnimu uspofaddani lze najit v odborné literature.
Ptiklady nactenych difraktograma jsou uvedeny v pfiloze 1.

Skanovani bodovym
detektorem v praskovém
difraktometru v roviné /
rovniku krouzki /

detektor

Ohnisko

rentgenky
Vstupni |2 M L NET L Ll U
. C clony ‘ | ' \ 4 ; }
) s Vzorek detektoru ' [ LN
Divergencn; plochy praskovy ' / ‘ | | ¥ [
clony \ e ]

Obrazek 21: Schéma vzniku difrakénich kuzelli a geometricka konfigurace Bragg-Brentanovo
parafokusacni usporadani (17) (vlevo) a Debye-Scherrerovo usporadani
(vpravo)

PXRD (Powder x-ray diffraction) je ucinnéjsi a relativné presny nastroj fazové analyzy. Kazdy
mineral v horniné na zakladé vnitfni krystalografické struktury poskytuje neménny osobity
difrakéni vzor tzv. ,fingerprint”, ktery je kodifikovan v PXRD databazich. Analyzou celkového

Pozn.15 Difrakce neboli ohyb zafeni je jev, pfi kterém paprsky zareni dopadaji i do mist za prekazkou, tedy do
prostor(, které podle klasické paprskové optiky predstavuji oblast geometrického stinu.
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superponovaného difraktogramu horniny miZeme prokazat pritomnost jednotlivych
minerald, tedy p¥itomnost ,finger printu“ vsouhrnném difraktogramu "°?"1® Relativni
intenzita jednotlivych difrakénich ¢ar pak vypovidd o mnoZstvi daného minerdlu v horniné.
Zaklady principu kvantitativni analyzy metodou PXRD jsou popsany napfiklad v (18). Takto
ziskané informace a jejich kombinace umoznuji v kone¢ném dUlsledku provést kvantitativni
fazovou analyzu slozeni smési krystalickych pevnych latkek”™®*"”. Z podstaty metody je

zjevné, Ze kvantitativni udaje relativni koncentrace faze jsou udavany v hmotnostnich
procentech.

Samotnd analyza PXRD je vysoce sofistikovany proces s vyuzitim financné ndkladného
zafizeni, kterd musi byt provadéna na specializovanych pracovistich s vysoce odbornou
obsluhou.

6.3.2. Pfiprava vzorku a pfistrojové vybaveni

Priprava vzork( pro PXRD analyzu nevyZaduje zadné specidlni operace. Predpokladem je
odbér reprezentativniho vzorku horniny. Vzhledem k technologii vyroby asfaltovych smési je
pfizniva i moZnost odebrat k analyze jakoukoliv frakci zkoumaného kameniva, protoze kazdy
odebrany vzorek je nasledné homogenizovan laboratornim vibraénim nebo kulovym
mlynkem. Cilem je pfipravit prasek s idealni velikosti zrna kolem 10-15 um, ktery umozni
nahodnou orientaci jednotlivych praskovych zrn. V provozni praxi vSak lze pracovat i se
vzorky hrubsimi. Pravé nahodnd orientace a dostatecny pocet difraktujicich ¢astic rozhoduje
jako jeden z parametrl o kvalité analyzy. Samotné plnéni praskového materidlu a jeho

péchovani do meéfici cely muizZe vyvolat poruseni ndhodné orientace krystald (vznik

piednostni orientace zrn) a tim ovlivnit analyzu "°*"8,

Praskové preparaty mérenych vzorkl byly pro ucely této metodiky pfipraveny pomoci
vibraéniho mlyna. Praskova difrakéni RTG analyza (PXRD) byla provedena na aparatuie
Panalytical Empyrean s Cu-anodou (AKa = 0,15418 nm) s 2-D pozi¢né citlivym detektorem
pouzitym v 1-D modu a fixnimi divergencnimi clonami pfi konvenéni Bragg-Brentanové
parafokusacni © — O reflexni geometrii. Krok: 0,013 °26, ¢as na krok: 149 s, méfena uhlova
oblast: 5 — 80 °26, celkova doba jednoho skenu: 3371 s. Kvantitativni fazova analyza byla
provedena Rietveldovou metodou pomoci software Bruker AXS Topas 4 a strukturni
databaze firmy Bruker. Vysledky v tabulkach 2 az 5 jsou zaokrouhleny na jedno desetinné
misto, proto u nékterych analyz nemusi vychazet suma hodnot 100,0 %.

Pozn.16 V soucasnosti je v databazi ICDD (International Centre for Diffraction Data) vice neZ cca 871 tisic
krystalografickych identifikaci (22).

Pozn.17 Je tfeba zdUraznit, Ze skelna (tzv. amorfni) faze s libovolné usporddanymi atomy nemlze stabilni
difrak¢ni projevy poskytnout.

Pozn.18 UZ samotné plnéni mérené cely praskem z bo¢niho nebo predniho otvoru mulze ovlivnit vysledky
v Fadu procent.
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6.3.3. Projevy pritomnosti fylosilikatd v metodach praskové RTG-difrakéni
analyzy

Jak bylo uvedeno vyse, zakladni kvantitativni fazova analyza slozeni horniny je provadéna
analyzou difrakénich ¢ar, ve kterych se hledaji specifické difrakéni vzorce, které jsou pro dany
minerdl jedinecné a neménné, coz oviem nevylucuje podobnost. Priklad difraktogramu je
uveden na obrdzku 22 a v pfiloze 1.

Samotna analyza probihd na zakladé porovnani s databazovymi krystalickymi informacemi
pomoci vypocetni techniky. Pfesto je konecné pfrifazeni zaleZitosti erudice odborného
pracovnika. Nutno zdilraznit, Ze pro dosazeni nejpfesnéjsi analyzy a vylouceni chybné
interpretace difrakénich car, je nutné pouzit konfirmacni metodu na bazi optické polarizaéni
mikroskopie v prochazejicim svétle. Tato metoda a jeji principy jsou popsany v samostatné
kapitole s dirazem na metodiku pouZiti praskovych vzorkd, ktera jistym zplUsobem dokaze
u biotitové varianty slidy kvalifikované odhadnout jeho mnoistvi. V pfipadé verifikace
vysledk(l PXRD se pracuje s vybrusovym mikrometrickym fezem o sile 30 um s dlirazem na
maximalni konstantni vzdalenost paralelnich ploch vybrusu (tj. tloustku vybrusu).

O0001_ e Qatz 474
B00004 Plagioclase 21,96 %
Orthoclase 1679 %
000y Biotte 1M Mica 170 %
A0000]
g Kaolinfe (BISH) 2.76 %
£ 00y Muscovte M1 953%
§ 10w Caie  228%

e e
SR (LA T Ut \I”’uuu AR ol

5 w55 W % W B 4 & w5 0 &

2Th Degrees

Obrazek 22: Zaznam praskové difrakce v konvenénim Bragg-Brentano para-fokusa¢nim
usporadani

Jak bylo uvedeno v kapitole zabyvajici se optickou polarizacni mikroskopii, kvantitativni
rentgenova difrakéni fazova analyza nezarucuje v béznych horninovych vzorcich spolehlivé
stanoveni poméru biotitu k muskovitu. Difrakéni metoda je ale dobrym nastrojem
urcujicim celkové zastoupeni slid v horniné. Pro odhad mnozZstvi muskovitu jsou vyhodnéjsi
termické metody.
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6.3.4. Priklady vysledk( praskové RTG difrakéni analyzy (PXRD)

Priklady kompletni kvantitativné kvalitativni petrografické analyzy na bazi PXRD a popisu
nékterych vybranych hornin jsou uvedeny v pfiloze 2 této metodiky. Jejich rozsah a pfesnost
ukazuje, Ze schopny mineralog ovladajici techniky optické polariza¢ni mikroskopie a PXRD
analyzy dokaze velmi dobfe charakterizovat danou horninu.

Pro praktické ovéreni nejpresnéjsi metody pro stanoveni obsahu slidy byly verifikovany dvé
zakladni skutecnosti:

- Presnost a sprdvnost stanoveni kvantitativniho hmotnostniho zastoupeni
fylosilikatové faze,
- opakovatelnost stanoveni kvantitativniho slozeni horniny.

6.3.4.1. Ovéreni spolehlivosti stanoveni obsahu fylosilikati metodou PXRD (kalibrace
metody)

Jako nejvhodnéjsi postup pro ovéreni spolehlivosti stanoveni obsahu fylosilikatd pomoci
PXRD bylo zvoleno miseni vzorklli o znamém slozeni s kiemennym praskem v rdGznych
pomérech. Tim byl kontrolované modifikovdan hmotnostni zlomek jednotlivych
fylosilikdtovych mineral(i, respektive i ostatnich pfitomnych minerall, ve vysledné smési.
Bylo pfipraveno celkem devét kombinaci, jejichz zadkladem byl biotit materidlového Cisla
K069/17, ktery byl ziskdn mechanickym odseparovanim biotitem bohatych partii horniny
z lokality Pohled u Havlickova Brodu a matecnd hornina z dobyvaciho prostoru Bily Kdmen
a Jistec. Fazové sloZeni referenéniho materidlu a vzniklych smési je uvedeno v tabulce 2
a difraktogramy v pfiloze 1. Mnozstvi kfemenného fileru, ktery fedil vychozi surovinu nebo
referenéni materidl, bylo vidy zvoleno v nasledujicich pomérech 1:2, 1:1, 2:1.

Referenc¢ni material biotit K069/17 ve smési s kfemenem

Zakladni koncentracni série vzorkd vznikla fedénim vychoziho materiadlu sleduje vysledky na
souboru smési kfemene s koncentrovanym biotitem doprovazenym chloritem, viz tabulka 2
a obrazek 23. Z plvodni pomérné vysoké koncentrace 54 % biotitu a 10 % chloritu se dostava

obsah biotitu a chloritu na hodnoty 18 %, respektive na 3 %. Pfimési ostatnich slozek jsou

oproti zajmovym minerdlim obsaZeny v podstatné mensich koncentracich Pozn.19,

Z jednotlivych vysledkl vyplyva, Ze cCiselné srovnani teoretické a stanovené sumy obsahl

Pozn.19 Pro kvantifikaci plagioklast byly pouZity strukturni vzory albitu a anortitu a pro stanoveni obsahu
alkalickych Zivcd strukturni vzor ortoklasu. Amfiboly byly kvantifikovany na zakladé strukturnich dat
pro hornblend (obecny amfibol). Nékteré druhy amfibolG a pyroxenld a jednotlivé cleny fad
plagioklast a alkalickych Zivcl je v rdmci uvedenych skupin minerald pomoci PXRD obtizné odlisit.
Proto jsou ve vysledcich tyto skupiny minerald uvadény bez blizsiho rozliseni (které by bylo mozno
provést pomoci elektronové mikroanalyzy).
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fylosilikat,, v tomto pripadé biotitu a chloritu, tedy mineralu, ktery vznika jeho alteraci

(pfeménou) vykazuje vysokou shodu s predpoklady. Stanovené rozdily v absolutnich

hodnotdch pro kazdy jednotlivy minerdl neprekracuji 1,5 %. Dané rozpéti pravdépodobné

vychazi z podstaty odectu difrakénich ¢ar a je pro vSechny mineraly de facto stejné, coz vede

k vysokym relativnim chybam pro nizké a velmi nizké koncentrace pod 5 % absolutni

hodnoty.

Tabulka 2: Srovnani empirickych a teoretickych "°*™2% hodnot obsah(l biotitu K069/17 ve
smési s k‘'emenem

< o
Uvadéné ® S =g v 3 ®, 3
: S o & =3 3 o =
jednotky v % =1 3 >3 0 ) = g
- = S o =
Co (7]
Biotit K069/17 54,7 10 64,7 24,9 4,4 6,2
empir. 38 7 45 49,3 3,5 2,1
teor. 36,5 6,7 43,1 49,9 2,9 4,1
Q:Bi=1:2
rozdil abs. -1,5 -0,3 -1,9 0,6 -0,6 2,0
rozdil rel. % -3,9 -4,3 -4,2 1,2 -17,1 95,2
empir. 28,8 6,1 349 61,4 2 1,6
teor. 27,4 5 32,4 62,5 2,2 3,1
Q:Bi=1:1
rozdil abs. -1,4 -1,1 -2,5 1,1 0,2 1,5
rozdil rel. % -4,9 -18,0 -7,2 1,8 10,0 93,8
empir. 19,3 4 23,3 74 1,4 1,4
teor. 18,2 3,3 21,6 75 1,5 2
Q:Bi=2:1
rozdil abs. -1,1 -0,7 -1,7 1 0,1 0,6
rozdil rel. % -5,7 -17,5 -7,3 1,4 7,1 42,9

Pozn.20 Empirické hodnoty se vztahuji k vysledkim naméfenym na konkrétnim vzorku. Teoretické hodnoty

jsou u daného vzorku vypocteny z hodnot predchozich analyz, to znamend, Ze mohou byt zatiZzeny

predchozi experimentdlni chybou (pro nezpochybnitelné zavéry je tieba v takovém pripadé hodnoty

kalibrovat a déle stanovit variacni koeficienty analyzy).
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Obsah fylosilkatt [hmot. %]
(%]
wu

1:2empyr.

1:2teor. 1:1empyr. 1:1teor. 2:1empyr. 2:1teor.
Pomér KREMEN : BIOTIT K069/17

Obrazek 23: Grafické srovnani vysledkd stanoveni (empirickych vysledk() a teoretickych
hodnot celkového obsahu fylosilikat( ve smésich kiemene a biotitu K069/17
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l:2empyr. 1:2teor. l:lempyr. 1l:1teor. 2:lempyr. 2:1teor.

Pomér KREMEN : BiLY KAMEN (K012/17)

Obrazek 24: Grafické srovnani vysledkd stanoveni (empirickych vysledkll) a teoretickych

hodnot celkového obsahu fylosilikat( ve smésich kfemene a horniny K012/17

(Bily kdmen)
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Smési vzorku Bily kdmen (K012/17) a kiemene

Horniny z lomu Bily kdmen predstavuji kombinaci granitu a ruly. Jejich sloZeni je uvedeno
v tabulce 3. Pouzity vzorek obsahuje vice slidy ve formé muskovitu (10 %), naopak biotit je
v dUsledku alterace na chlorit zastoupen v horniné pouze 5 %. Tim se v pfipadé této variety
slidy dostavame fedénim kfemene do velmi nizkych hmotnostnich koncentraci. V tomto
pfipadé ziskané vysledky podle o¢ekavani potvrzuji, Ze v této koncentracni oblasti uz muze
relativni chyba stanoveni dosahovat az 50 %. Za pozornost stoji také mensi spolehlivost
stanoveni obsahu ZivcU, viz poznamka pod ¢arou 19.

Tabulka 3: Srovnani empirickych a teoretickych hodnot obsah( biotitu v horniné K012/17
(Bily kdmen) ve smési s kifemenem

Uvédéné = = s k=2 ¢ & 3 nE | @
, S o ~ pi=3| 3 o 5 = 3
jednotky v % S = e =S >3] o = 8 o o
-+ S, » o =1 o z =
—+ o v
Bily Kdmen K012/17 4,9 5,6 11,5 22 43,2 25,6 9 0,2
empir. 4,2 2,5 6,1 12,8 62 14,1 111 0,0
teor. 3,3 3,7 7,7 14,7 62,1 17,1 6,0 0,1
Q:BK=1:2
rozdil abs.| -0,9 1,2 1,6 1,9 0,11 3,0 -5,1 0,1
rozdil % -21,4 48,0 26,2 14,8 0,2 21,3 -45,9 0,0
empir. 1,6 0,8 5,4 7,8 72,3 13,5 6,4 0,0
teor. 2,5 2,8 5,8 11,0 71,6 12,8 4,5 0,1
Q:BK=1:1
rozdil abs.| 0,9 2,0 0,4 3,2 -0,7 -0,7 -1,9 0,1
rozdil % 56,3 250,0 7,4 41,0 -1,0 -5,2 -29,7 -
empir. 3,5 0,5 2,9 6,9 83,2 6,2 3,7 0,0
teor. 1,6 1,9 3,8 7,3 81,1 8,5 3,0 0,11
Q:BK=2:1
rozdil abs.| -1,9 1,4 0,9 0,4 -2,1 2,3 -0,7 0,1
rozdil % -54,3 280,0 31,0 5,8 -2,5 371 -18,9 -

Smési vzorku Jistec (K079/17) a kiemene

Stejnd procedura byla provedena i u materidlu ziskaného zlomu lJistec vyznacujiciho
se vy$$im podilem biotitu. Vysledky petrografického rozboru jsou uvedeny v tabulce 4.
Vysledky stanoveni pomoci metody PXRD jsou prezentovany nize. Ziskané hodnoty jsou
v souladu s predchozimi kalibracemi a predpokladanymi limity pouzité metody PXRD.
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Tabulka 4: Srovnani empirickych a teoretickych hodnot obsah(l biotitu v horniné K079/17

(Jistec) ve smési s kifemenem

= >
@ S |Zg3e| F |3y 32 5
= S Q=3 3 =@ a = a.
~ = Z a9 o 2+ ® o ~
=4 — =
Jistec KO79/17 18,0 12,8 30,8 24,3 35,8 6,5 2,6
empyr. 10,6 10,0 20,6 52,6 21,2 2,7 2,9
teor. 12,0 8,5 20,5 49,5 23,9 4,3 1,7
Q:lis=1:2
rozdil abs. 1,4 -1,5 -0,1 -3,1 2,7 1,6 -1,2
rozdil % 13,2 -15,0 -0,5 -5,9 12,7 59,3 -41,4
empyr. 9,3 7,7 17,0 61,5 15,5 3,5 2,6
teor. 9,0 6,4 15,4 62,2 17,9 3,3 1,3
Q:lis=1:1
rozdil abs. -0,3 -1,3 -1,6 0,7 2,4 -0,2 -1,3
rozdil % -3,2 -16,9 9,4 1,1 15,5 -5,7 -50,0
empyr. 6,5 5,5 12,0 73,0 10,2 3,3 1,5
teor. 6,0 4,3 10,3 74,8 11,9 2,2 0,9
Q:lis=2:1
rozdil abs. -0,5 -1,2 -1,7 1,8 1,7 -1,1 -0,6
rozdil % -7,7 -21,8 -14,2 2,5 16,7 -33,3 -40,0
25
X
2 20
=
E
£ 15
E
i 10
(3]
8
[w]
\; 5
2
o
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l1:2empyr. 1:2teor. 1:1empyr. 1:1teor. 2:1empyr. 1:2 teor.
Pomér KREMEN : JISTEC (K079/19)

Obrazek 25: Grafické srovndni vysledkd stanoveni hodnot celkového obsahu fylosilikatl ve

smésich kiemene a horniny K079/17 (Jistec)
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6.3.4.2.  Ovéreni spolehlivosti metody PXRD — zavéry

Stanoveni tedicich koncentracnich fad tfi vychozich materidld obsahujicich fylosilikaty
v rlizném mnoiZstvi prokdzalo, Ze metoda je konzistentni a spolehlivd zejména v oblasti
vysSich koncentraci. Porovnani stanoveného fazového slozeni s vypoctenymi teoretickymi
hodnotami ukazuje, Ze pro jednotlivé mineradly neni absolutni odchylka analytického
stanoveni vétSinou vyssi nez dvé procenta (pro celkové mnoizstvi fylosilikatl se ovsem dané
procento pro jednotlivé ¢leny logicky scitd, coZ se projevuje na vzorcich Bily Kamen).
Uvedena hodnota plati pro jakoukoliv koncentraci, takZe se sniZujicim se absolutnim fazovym
mnozstvim daného minerdlu se logicky zvySuje relativni nepfesnost stanoveni, kterd muze
u fylosilikatovych mineral( nabyt rozpéti az 50 %. Dand skutec¢nost vychazi pravdépodobné
z podstaty odectu intenzity difrakénich ¢éar pristrojem. Nelze vyloucit, Ze rozdily mezi
teoretickymi a empirickymi hodnotami mohou byt z ¢asti zplsobeny chybou stanoveni

vychozich surovin, které pti experimentu bylo nutné povaiovdno za sprdvné a dale

nehomogenitou vzork( P22,

Cést nejistoty méfeni maze byt systémové zanesena piipravou vzork(l koncentraéni Fady.
| pfes potencialni nedostatky je z pohledu metodologie praskové RTG-difrakce dosazena
shoda mezi empirickymi a teoretickymi hodnotami velmi solidni. Urcité vyssi rozptyly byly
zjistény u Zivcovych mineral(, které se obecné hire stanovuji, zejména vlivem prednostni
orientace Zivcu v praskovych preparatech zplsobenych jejich dobrou stépnosti.

6.3.4.3. Opakovatelnost stanoveni PXRD

Pro verifikaci opakovatelnosti méreni byly pro vybrané materidly porovnany hodnoty PXRD
analyzy vzork( z mate¢né horniny a materialu ziskaného odloucenim ze zrn frakce 8/16 mm
pfi zkouSce odolnosti proti drceni metodou otlukového bubnu — Los Angeles (19). Podstatou
zkousky je wvystaveni frakce 8/16 mm drceni jedenacti ocelovych kouli umisténych
v Zebrovaném bubnu béhem 500 otacek. Odlou¢eny material byl analyzovan praskovou RTG
difrakéni analyzou PXRD na fazové slozeni. Vedle potvrzeni, Ze analyza dvou nezavisle
pfipravenych vzorkd jedné horniny (pomoci dvou rlznych metod) méa dostatecnou
opakovatelnost, bylo doprovodnym vystupem pokusu ovéfeni, zda nedochazi
k prednostnimu uvolfovani slidy. Ziskany datovy soubor je uveden v tabulce 5.

6.3.5. Zavér — pouziti metody PXRD

Z vysledkd souboru rGznych hornin uvedenych v tab. 5 je zfejmé, Ze abrazi podléhaji slidové
mineraly srovnatelnou mérou jako ostatni slozky kameniva. Pfednostni uvolfiovani slid
nebylo zjisténo.

Pozn. 21 Aby vzorek, skladajici se ze dvou druh( fileru poskytoval relevantni vysledky, je tfeba jej dikladné
homogenizovat. V laboratofi je to rfeSeno tfepanim plechovek se vzorkem intenzivnimi kmitavymi
pohyby alespon po dobu 30 minut. Vtomto pfipadé je tfeba do uzaviené nadoby vloZit Spunty
z tvrdé gumy nebo kovové Srouby i matice, které dokazi rozrusit pripadné aglomerované Castice.
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O rozdilech ve stanoveném fazovém slozZeni surovych hornin a jejich otlukd Ize konstatovat,
Ze se pohybuji v ramci béZné chyby kvantitativni praskové RTG—difrakéni analyzy. Analyzami
otluki byla zaroven prokazana velmi dobra opakovatelnost této metody. Z hlediska
opakovatelnosti platné pro jednotlivé mineraly bylo opét potvrzeno, Ze stanoveni obsahu

Zivel v dané skupiné minerdld je zatizeno nejvétsi nepresnosti.

Tabulka 5: Srovnani matecné horniny a odlou¢eného materidlu z otlukové zkousky Los
Angeles podle CSN EN 1097-2

Mineral / r?‘ é 4 % % g’- ‘5” S & 3:.: '-<30 iﬁ
lokalita 2 | 28538 |2 |a | S |2 |T |5]¢
> 2 |5 s | ~ S 15| 8
Kobyli hora 44,1 38,7 9,8 = 6,3 6,3 0,1 - 0,7 - 0,3
Kobyli hor.-otluk 47,6 33,2 | 14,1 — 4,5 4,5 0,1 - 0,5 - 0,2
Rozdil abs 3,5 -5,5 4,3 - -1,8 | -1,8 0,0 - -0,2 - -0,1
Rozdil rel. 7,9 -14,2 | 43,9 - -28,6 | -28,6 | 0,0 - -28,6 | - -33,3
Zarubka 37,1 27,2 8,7 = 9,0 9,0 6,1 - 98 | 2,0 -
Zarubka-otluk 35,6 26,6 8,7 = 9,6 9,6 5,3 - 11,5 | 2,6 -
Rozdil abs -1,5 -0,6 0,0 - 0,6 0,6 -0,8 - 1,7 - -
Rozdil rel. -4,0 -2,2 0,0 - 6,7 6,7 |-13,1 - 17,3 - -
Rosice 38,2 35,5 8,3 114 | 1,8 13,2 | 3,7 1,2 - - -
Rosice-otluk 40,3 31,7 7,7 11,7 3,3 15,0 3,0 2,4 - - -
Rozdil abs 2,1 -3,8 | -0,6 - 1,5 1,8 -0,7 - - - -
Rozdil rel. 5,5 -10,7 | -7,2 = 83,3 | 13,6 | -189 - - - -
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7. Zavérecné shrnuti a doporuceni

Metodika stanoveni pfitomnosti a obsahu fylosilikaitovych mineralti v matec¢né horniné
nebo riznych frakcich vstupniho kameniva poskytuje znalostni ramec, ktery umoinuje
identifikovat a kvantifikovat tyto prvky. Navrzené optimalizované fyzikalné-chemické
metody vyZaduji jisté odborné znalosti a jednoucelové pristrojové vybaveni, které neni
stavebnim firmam béiné dostupné. Proto je metodika koncipovana jako informacni
podklad pro manazerské rozhodnuti v dané oblasti.

Pokud je nutné urcit mineralogické sloZeni vzorku kameniva pouzivaného pro vyrobu
asfaltovych smési, zejména urcit pritomnost, resp. obsah fylosilikatl (slidovych minerald),
provede se postup popsany v kapitole 5 této metodiky. Tento postup je sloZen z pfipravy
vzorku a ndsledné tfi vzajemné se doplnujicich kroka:

- opticka polarizacni mikroskopie,
- termogravimetricka analyza,
- praskova RTG difrakéni analyza.

Tento postup se provadi pravidelné jednou ro¢né, pokud existuje podezieni na potencidlné
nevhodné mineralogické sloZzeni kameniva pouzivaného pro vyrobu asfaltovych smési (napf.
vysoky obsah fylosilikat(l) nebo pokud se v minulosti vyskytly problémy pfi hutnéni vrstvy
asfaltové smeési (popsané v kapitole 3.1 této metodiky), které by mohly byt spojeny
s nevhodnym chovanim pouzitého kameniva.

Pokud nasledné dojde kdalSim problémUim shutnénim vrstvy asfaltové smési, lIze
predpokladat, Ze doslo ke zméné mineralogického sloZeni kameniva. V tomto pfipadé je
rovnéz nutné urcit mineralogické slozeni pouzitého kameniva, které se srovna s pravidelné
provadénymi mineralogickymi rozbory kameniva ze stejné lokality, ptiéemz se zhodnoti
rozdily v procentudlnim zastoupeni jednotlivych mineralQ, zejména fylosilikatl. Pfi nalezeni
znacnych rozdild v mineralogickém sloZzeni oproti kazdoro¢né zjistovanym mineralogickym
rozborim je mozné usuzovat, ze problémy zpUsobené pfi zhutfiovani vrstvy asfaltové smési
mohou byt zplsobeny vykyvy ve vilastnostech pouzitého kameniva.

Pro jednotlivé kroky postupu je mozné definovat nasledujici poznatky a doporuceni:

- Opticka polarizac¢ni mikroskopie na praskovych preparatech je vhodna pro stanoveni
biotitové varianty slidy a jejiho nejbéznéjsiho alteracniho produktu chloritu (projevuji
se hnédym zbarvenim desti¢ek ve spravné orientaci vici polarizovanému svétlu).

- Plocha a cetnost téchto desticek je podle vysledki zkoumani koncentracnich fad
odpovidajici volumetrické koncentraci tohoto mineralu (jednd se o kvalifikovany
odhad provedeny na zakladé mikroskopické analyzy).
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Naopak prokazani muskovitové formy slidy na zakladé jejich optickych vlastnosti je
obtiznéjsi a vyZzaduje znac¢nou zkusenost.

Optickd polariza¢ni mikroskopie na mikrometrickych vybrusech slouZi jako pomocna
konfirmacni a rozhodovaci metoda pro praskovou RTG-difrakéni analyzu.

Metody termické analyzy dokaZzi velmi dobte kvantifikovat muskovitovou formu
slidy, ktera se projevuje endotermnim dehydroxylaénim pikem v oblasti nad nebo
kolem 700 °C (podrobnosti viz kapitola 6.2).

Naproti tomu dehydroxylace biotické formy slidy nastava vétSinou aZ nad teplotou
1000 °C (tedy mimo bézné méreny teplotni rozsah).

Na zdkladé dehydroxylace Ize termickou analyzou identifikovat nejbéznéjsi alteracéni
produkt biotitu — chlorit. Dehydroxylace chloritu ¢asto koliduje ve své manifestaci na
termogravimetrickém zdznamu s projevy jinych jilovych minerdll (oblast kolem
500 °C).

Presna poloha dehydroxylacnich pik( slidovych mineral( zavisi na konkrétnim slozeni
minerdlu a vazbach hydroxylovych skupin. Proto se mlze pro jednotlivé lokalni
varianty daného fylosilikdtového minerdlu ménit. Z toho divodu je vhodna kalibrace
jevu na pfrislusnou mineralogickou lokalitu.

Plocha separovaného piku pfislusného jevu nebo hmotnostni Ubytek na TG kfivce je
umeérny koncentraci daného mineralu za predpokladu, Ze neni v daném teplotnim
oboru prekryt jinym procesem.

Metody praskové RTG difrakcni analyzy umozZnuji urcit kompletni fazové slozeni
hornin.

Na zakladé rozboru difrakéniho vzorce a porovnani s databdzovymi udaji je mozné
urcit typ mineralu, mérenim intenzity difrakénich ¢ar pak jeho pomérnou hmotnostni
koncentraci.

Spravnost tohoto stanoveni pro vétsSinu minerdld se pohybuje v rozmezi 2 % a je
témér konstantni v celém koncentraénim oboru, coZz znamena, Ze s klesajici
koncentraci (hmotnostnim zlomkem) dané faze stoupa relativni nepresnost
stanoveni. Stanoveni bylo pro ucely této metodiky provedeno na koncentracnich
fadach vzniklych fedénim referencnich vzorkl kifemicitym filerem.

U souhrnného zastoupeni fylosilikatl se jednotlivé nepresnosti mohou scitat.
Opakovatelnost méreni vyjadienad porovnanim dvou riznych vzork( pochazejicich
z jedné matecné horniny, ale pfipravenych rozdilnym zplUsobem pfipravy vzorku,
prokazalo dobrou opakovatelnost méreni (jeden operator, jeden pfistroj).

Z vyse uvedeného vyplyva, Ze vSechny uvedené metody jsou pouZitelné pro stanoveni
slidovych minerdll, (nebo jednotlivych typl). Nejuniverzalnéjsi je metoda praskové
RTG difrakéni analyzy (PXRD), ktera dokdze i pomérné presné stanovit mnoZstvi
zajmového minerdlu, pokud je jeho podil na fazovém slozeni vétsi nez alespon 5 %.
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METODIKA STANOVENI PRITOMNOSTI A OBSAHU SLIDOVYCH MINERALU
V KAMENIVU URCENEM PRO VYROBU ASFALTOVYCH SMESI

Priloha 1

Analyza biotitovych horninovych materialli pomoci metody
PXRD - praskové RTG difrakce



1. Material

Za ucCelem provedeni kvantitativni fazové analyzy byly dodany dva praskové vzorky
oznacené:

- K065/17 — Pohled, biotitova hornina

- K069/17 — Pohled, hornina s biotitem

2. Metodika

Analyza byla provedena na Ustavu geologickych véd PFF Masarykovy university v Brné
metodou praskové RTG-difrakce (PXRD) na pfistroji Panalytical Empyrean s Cu-anodou
(AKat = 0,15418 nm), 2-D pozicné citlivym detektorem (pouZitym v 1-D modu) a fixnimi
divergencnimi clonami pfi konvenéni Bragg-Brentano parafokusacni © — O reflexni geometrii.
Krok: 0,013 °20, ¢as na krok: 149 s, méfend Uhlova oblast: 5 — 80 °26, celkova doba jednoho
skenu: 3371 s. Vlastni kvantitativni fazova analyza byla provedena Rietveldovou metodou
pomoci strukturnich vzor( z databaze ICSD 2012.

Z obou vzorkd byly dale zhotoveny mikroskopické preparaty v imerzni kapaling, které byly
studovany v prochazejicim svétle pomoci polarizaéniho mikroskopu Olympus BX 51.
Mikrofotodokumentace byla provedena fotoaparatem Canon EOS 40D, fotografie byly
editovany v software Adobe Photoshop CS6.

3. Vysledky

Kvantitativni fazové slozeni studovanych vzork( je uvedeno v tabulce P1.1 této pfrilohy,
difraktogramy na obrdzcich P1.1 a P1.2.

Mineral chlorit je vtomto v tomto pfipadé prevainé nebo zcela produktem premény biotitu.
Lze ocekdvat, Ze se z hlediska fyzikalnich vlastnosti bude chovat velmi podobné jako biotit.
Pti posuzovani obsahu slidy (biotitu) ve vzorcich pro uUcely jejich pouZiti pro experimenty lze
zastoupeni slidy uvaZovat jako soucet obsah( biotitu a chloritu. Vysledky PXRD analyzy byly
ramcoveé ovéreny pomoci polarizacni optické mikroskopie. Praskové vzorky jsou homogenni,
proto lIze mikroskopické vysledky povaZovat za relativné reprezentativni, i kdyz pocet
pozorovanych zrn je znaéné limitovan. Odhad zastoupeni ,necistot” v biotitu odpovida
vysledkm PXRD analyzy. V obou vzorcich byly mikroskopicky identifikovany opakni mineraly
PXRD.
Mikrokfotodokumentace je uvedena na obrazcich P1.3 az P1.6 této prilohy.

v mnozistvi pod detekci Pravdépodobné se jedna o minerdly rudni.

Tab. P1.1: Vysledky kvantitativni fazové analyzy v hmotnostnich procentech, zaokrouhleno
na jedno desetinné misto

mineral/ biotit | chlorit | kfemen | plagioklasy | alkalické Zivce amfibol
vzorek (Na-Ca Zivce) (K-Na Zivce) (hornblend)
K065/17 60,8 14,9 7,2 13,4 0,9 2,7
K069/17 53,0 10,6 16,6 14,6 0,6 4,6
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Obr. P1.1: Difraktogram vzorku K065/17

-61-



Counts

low 16.6 %
low 14.6 %
80000 —{lll Biotite 53.0 %

clase 0.6 %

60000 —

40000 —

20000 —

L
I w0

10

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Obr. P1.2: Difraktogram vzorku K069/17
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Obr. P1.3: K065/17 — mikrofotodokumentace; vlevo linearné polarizované svétlo (PPL),
vpravo prlcne polarlzovane svétlo (XPL)
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Obr. P1.6: K069/17 — m|krofotodokumentace vIevo PPL, vpravo XPL



METODIKA STANOVENI PRITOMNOSTI A OBSAHU SLIDOVYCH MINERALU
V KAMENIVU URCENEM PRO VYROBU ASFALTOVYCH SMESI

Priloha 2

Souhrnné vysledky rtznych druhl hornin analyzované
pomoci metody PXRD — praskové RTG difrakce
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Tabulka P2.1: Ptiklady petrografického sloZzeni matecnych hornin zjisténého na zakladé RTG difrakce

Petrografické fazové sloZzeni komercnich hornin [% obj.]

Vzorek - =
= <
2 & 4 _ S v

e |25 2|5 2|3 |2 |elz|8 |8 |8 |5 59z |3 |5|¢|%]¢2

3 |z |z |s8 |2 |ga|z|s|Ela|=]|2 |3 |2 |53 |8 | |35 |¢ |3

o fa Ne 2 =3 v = g o =) =y 3, o @ = 3 o = = = o < g

> Q =t S, = =2 > =3 =% = ~ o

7 < —~+ Q. - S o
8 =

Lokalita =l
Vzorek K001/17 382 |355| 82 | 114 | 1,8 (13,2 | 3,7 - - - 1,2 - - - - - - - - - 100
Vzorek K002/17 37,1 27,2 | 87 - 9119116198 2 - - - - - - - - - - - - 100
Vzorek K003/17 6431135 1,2 141 03 | 144 | 4 - - - - 1 |16 | - - - - - - - - | 100
Vzorek K0O04/17 44,1 | 38,7 | 9,8 - 6,3 6,3 0,1 0,7 - - - - - - - - - - - - 0,3 | 100
Vzorek KO05/17 6,3 | 32,5 - - 2,3 2,3 113,21 37,4 - 6,6 - - - - - - 1,7 - - 100
Vzorek K006/17 14,2 12,6 | 345 | - 10 | 10 | 61 [ 10,7 [ 11,9 | - - - - - - - - - - - - 100
Vzorek K007a/17 41,7 22 (168 95 | 1,8 | 11,3 | 3,2 - - - 22 | 2,8 - - - - - - - - - 100
Vzorek K0OO7b/17 37 | 23 (193] 73 | 15 | 88 | 67 - - - 2,1 | 31 - - - - - - - - - 100
Vzorek K009/17 389242172 - |104] 104 33 - - - - - - - - 3 3 . . - - | 100
Vzorek K011/17 34 | 439 (114 41 | 31| 72| 35 - - - - - - - - - - - , . - 100
Vzorek K012/17 432|256 9 |115]| 49 |164 | 56 - - - - . 0,2 - - - - . . . - | 100
Vzorek K013/17 28,6 - - 0,1 0,1 - 40,3 | 13,3 0,2 3,2 0,2 - - - 12,81 1,3 100
Vzorek KO79/17 24,4 1 14,6 | 21,6 - 18 18 1 12,3 | 6,5 - - 2,6 - - - - - - - - - - 100

Pozn.: Vysledky RTG difrakce poskytuji pfi pouZiti standardi materiadlu soucet obsahu mineral(i vyssi nez 100 % +0,1. V takovych pripadech byla
provedena Uprava a jedna desetina procenta bud' pfidana k obsahu slidy, nebo odebrana z obsahu plagioklasu







