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Вяжущее, образующееся при автоклавной обра­

ботке извести и песка, имеет слижкож тонкую дли 

исследований оптическим микроскопом структуру. Со­

ответствующие исследования производились нами при 

помощи электронного микроскопа. Наблюдения ироиж- 

воджлись на просвечивающем электронном микроскопе 

с магнитными линзами ЭМ-3. Большинство фото изго­

товлены при 5750 X или 8200 X электроннооптическом 

увеличении, при напряжении микроскопа 40 кв.

Представляемые результаты подучены при наблю­

дении сухих препаратов порошкообразных или размель­

ченных в порошок материалов, а также суспензии в 

различных жидкостях, изготовленных при различных 

способах препарирования.



ПРИМЕНЕНИЕ ЭЛЕКТРОННОГО МИКРОСКОПА В ИССЛЕДОВАНИИ 

КОМПОНЕНТОВ ИЗВЕСТКОВО-ПЕСЧАНЫХ СМЕСЕЙ И АВТОКЛАВ­

НЫХ ИССЛЕДОВАНИЙ ИЗ НИХ.

Вяжущее, образующвеоя при автоклавной обработке 

извести и песка, имеет слишком тонкую для исследований 

оптическим микроскопом структуру. Соответствующие ис­

следования производились нами при помощи электронного 

микроскопа. Наблюдения производились на просвечивающем , 

электронном микроскопе с магнитными линзами ЭМ-3. Боль­

шинство фото изготовлены при 5750 х или 8200 х электром- 

нооптическом увеличении, при напряжении микроскопа 

40 кв.

Представляемые результатм подучены при наблюдении 

сухих препаратов порошкообразных или размельченных в 

порошок материалов, а также суспензий в различных жид­

костях, изготовленных при различных способах препари­

рования.
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Ie Изучение тонких частиц 

песка»

Главным компонентом, дающим прочность автоклавного 

монолита, считается кварцевый песок.

Частицы размельченного кварца, как и ражее показано 

/I/, имеют в основном неправильную форму /фото I а/. У 

отдельных частиц мы повидимому имеем дело с расщеплением 

вдоль кристаллических поверхностей. Распределение частиц 

по величине непрерывно до О, Ijia, » Более мелких частиц 

почти же имеется. Такой же величины и выступающие зазуб­

рины. Это позволяет предполагать, что здесь мы имеем дело 

с элементарными блоками мозаичной структуры реальных кри­

сталлов кварца.

На некоторых силуэтных картинах имеются выступы, ко­

торые, судя по расположению и форме, можно считать малень­

кими частицами, прилипшими к крупным зернам.

Электронномикроскопическая картина тонких частиц тех­

нического песка карьера завода ”Кварц”, содержание 

в котором составляет 95-26% и содержание кварца 82л,/2/ су­

щественно не отличается от картины горного хрусталя /фо­

то I '

Изучение оптическим микроскопом форм частиц песков, 

молотых в различных агрегатах / дезинтеграторе, шаровой 

мельнице и вибромельнице / не показало существенных осо­

бенностей, характеризующих агрегат./3 /.

Седиментационный анализ песков, молотых в различных 

агрегатах, показал, что песок, молотый в дезинтеграторе.
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содержит в 6 pas меньше частиц величиной •< .То хе 

самое явственно видно на электронномикроскопических пре* 

паратах молотых песков, взятых с сосуда седиментации 

после равного времени оседания /фото 2а,б,в /.

Специальными измерениями на электронномикроскопиче* 

ских снимках, произведенными на 200*300 зернах песков, 

молотых в различных агрегатах, выяснены различия в рас­

пределении частиц по величине и в форме частичек тонкой 

фракции < 5yt . Ь песке, молотом в дезинтеграторе, тон­

ких частицсодержится значительно меньше, /3 

раза /е /и^/е 

мелких частиц песка, молотого в шаровой мельнице, 

бросается в глаза значительное прилипание самых мелких 

частиц. При помоле в вибромельнице прилипание мелких 

частиц менее заметно. Отдельных самых мелких частиц 

здесь более всего.

Измерениями зафиксированы более продолговатая фор­

ма и больший относительный периметр /отношение квадра­

та периметра и площади поверхности силуэта/ зерен песка, 

молотого в дезинтеграторе. /Полученный результат тем 

явственнее, что у молотых в дезинтеграторе песков иа- 

блюдается меньшее прилипание мелких частичек, увеличи­

вающее относительный периметр /.

Наиболее тонкая фракция молотого песка содержит 

значительное количество обусловленных механическим воз­

действием дефектов кристаллической решетки, что позво­

ляет ожидать его большую растворимость в воде. Истин­

ная растюримость в воде, как известно, составляв



01-0,2 г/л /5/. С возникновением больших концентраций 

коллоидный раствор образует соль Siõi. »

Рядом соответствующих опытов были выяснены измене­

ния, образующиеся в пробах молотого песка при выдержи­

вании в воде«

Тонкий осадок, обусловленный содержащимся в истин­

ном растворе кремнием, зафиксированный при изучении 

солей /б/, появляется при наблюдениях суспензий 

чистого песка примерно на 4-й день, Б дальнейшем оса­

док уплотняется и приобретает гранулярную структуру. В 

то же время наблюдается уменьшение первичной агрегат- 

ности к количества прилипших частичек, сопровождающее­

ся образованием большого числа мелких частичек 0,1-0,^ 

ранее имевшихся в небольшом количестве, и обнажением 

прямых граней на крупных зернах. Углы частичек стано­

вятся округленными. Появляются отдельные образования, 

длиной^ 2,Jm. шириной J*- » круглыми оконча­

ниями, большей частью непрозрачные, некоторые полупро­

зрачные и даже имеющие внутреннюю структуру /фото За, 

б,в /. Такие образования имеются у всех суспензий пес­

ка, выдержанных несколько дней в дистиллированной во­

де, независимо от их предварительной обработки /4 /. . 

После взбалтывания проб количество их резко снижается, 

при чем полупрозрачный структурный осадок на препарате 

уплотняется.

Б случае проб песка с железом, вошедшим в него в 

результате износа мелющих тел, структурный осадок обра­

зуется раньше и обладает большей тонкостью.^ содержа­
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щих железо проб частиц 0,1-0,3^ меиьяе и при далыей- 

шем выдерживании их значение не увеличивается.

Было произведено несколько наблюдений над пробами 
■ • 

песка, запаренными без извести, в целях изучения проме- 

ходящих в песке изменений и образующихся новых форм в 

условиях автоклавных температур и давлений.

В ходе опытов испытывался технический песок, молотый 
в дезинтеграторе до удельной поверхности 3200 ом^/г, из 

которого путем воздушной сепарации была выделена исполь­

зованная при запаривании фракция-< cjt»

ь кварцевых колбах запаривалось по I г ооответствуе- 

жей фракции песка и 160 мл дистиллированной воды. Пробы 

запаривались в течение 4 часов при 10 ати давления.Пос­

ле запаривания пробы профильтровывались в горячем с остоя­

нии. Картина содержащегося в фильтрате т.н.растворимого 

кремнезема / фото 4 а/ аналогична структурному осадку 

на препаратах из выдержанных в воде сусознзи! песка. 

Сравнивая частицы, взятые из фильтровальных лепешек 

/ фото 4 б/ еще жезапареннынж, следует отметить иаличне 

5 первых агрегатности и большое наличие кристальных по­

верхностей, а также наличие полупрозрачного вещества 

•между частицами и на их поверхностях.

В целях изучения влияния содержацегооя ж песке же­

леза были произведены специальные опыты.

В случае проб, предварительно промытых соляной 

кислотой /свободных от железа/, бодоизз количество мел­

ких частиц представлено агрегатами, склеенными полуиро- 

зрачным веществом. У препаратов из проб, содержащих же­
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лезо, содержанже таких мелких частиц значителыо немые 

Происходящие ж автоклаве изменения в общих чертах 

аналогичны изменениям, наблюдаемым при длительном вы­

держивании песка в воде,

* Также аналогично и влияние находящегося в песке 

металла мелющих тел. • '*



2. Элвктронномйкроскопичвохже 

наблюдежия извести.

в качестве второго компонента известково-песчаной 

снеси рассматривалась известь.

Для предотвращения карбонатнэацни под действием со­

держащегося в воздухе СОо изготовление известковых проб 

и препаратов производилось в специальной изоляционном 

камере /*1/.

Сввяеобоякенные негашеные извести расоматржвахмсь 

в изоляционной камере на сухих препаратах непосредствен­

но после остывания обожженной пробы. Частицы примененнож 

для обжига чистой СаСО в большинстве жджонорфжмв, вели­

чиной 2-5> /фото 5а/. При нагревании до 900°С частжцм 

пржобретаот круглую форму. Обраауются частицы ыеныей 

величины, круглой формы, и их агрегаты /фото б б/.

При продолжительном нагревании и высоких температу­

рах образовавшийся в начале агрегат уплотняется. Возни­

кают частицы большей величины, образующие в конце кон­

цов ячеистый агрегат с круглыми формами /фото 5 ж/.

Частицы извести, гашеной хииически связываемым коли­

чеством воды, имеют неправильную форму /фото 6 а/.Имеют­

ся более крупные агрегаты. Величина частичек в агрега­

тах совпадает с величиной отдельно расположенных части­

чек и большей частью находится в пределах 1-3^ .Наблю­

дается большое количество частиц 0,1а и неныжх,часто 

полупрозрачных. Грани частиц имеют зазубрины более или 
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менее правильной формы. На поверхности частиц ммеютсж 

и игольчатые образования.

При наблюдении многих препаратов суспензий извести 

в воде были выяснены основные формы и их различия в за­

висимости от характера препарирования, плотности мате­

риала и скорости высыхания суспензии.

дистиллированная вода, использованная для изготов­

ления препаратов, в целях предотвращения возможных вов- 

действий, хранилась до употребления в изоляционных ка­

мерах. , '

Препараты, изготовленные из суспензий извести в 

воде, имеют следующие формы; нитчатая сетка, корочка 

нитчатого или пористого строения, корочный агрегат и 

различные формы игольчатых кристаллов, присутствие ко­

торых в препаратах зависит от способа изготовления пре­

парата / фото 7а,б,в>д/. ■

Препараты из кратковременно выдержанных проб, в 

общем, имеют более игольчатую форму.

При продолжительном выдерживании пробы, при наме- 

сеяных на подложную плойку меньших капель и при меньших 

скоростях высыхания препарат покрывается нитчатой сет­

кой и корочкой пористого или нитчатого строения. Мме- 

ются непрозрачные тонкие образования, связанные короч­

кой с нитями.

При более крупных каплях и больших скоростях высы­

хания препараты покрываются равномерным слоем коронко­

вого агрегата. Имеются ж типичные для извести игольча­

тые формы частиц.

Режим обжига извести и гашение не оказывают алия-



имя на картину суспензий ж воде.

В пробах извеати, выдержанных длительное время, 

происходит осаждение или полное растворение начальных 

частичек. Препараты из таких проб содержат значительно' 

менее игольчатых кристаллов. Типичны здесь нитчатые фор­

мы и корочный агрегат. '

При больших скоростях высыхания явно выраженные 

большие концентрации не позволяют образования устойчи­

вой нитчатой сетки. На нрепарате имеются отдельные нуч- 

ки рваных нитеи и ясно очерченные круглые частицы. При 

нанесении на пленку более крупной капли образуются круг­

лые частицы, которые в позднейшей стадии высыхания по­

крывают высыхающую каплю равномерным слоем и дают пре­

парату корочный агрегат.
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3. Монолиты.

’^ля наблюдений порошков монолитов применялись сухие 

препараты суспензий в ксилоле /8/.

Несколько наблюдений было произведено на монолитах 

иа вибрированнон производственной смеси Опытного завода. 

Размельченные частицы монолита почти без исключения юнко- 

зазубреннн'е и с пористыми гранями / фото 8а/. Воры в 

большинстве продолговатые, с наибольшим размером 70 , 

но имеются поры и меньшей величины до 20 и даже 

меньше.

В целях выяснения некоторых климатических влияний 

были произведены соответствующие наблюдения запаренных 

монолитов.

7дя выяснения изменений, происходящих при карбони­

зации монолитов на злектронноникроскопической картине, 

куски монолита выдерживались 4 дня в атмосфере СО-. При 

этом мелкопористая структура монолита сохранялась, д не­

которой мере увеличилось значение кристаллической формы 

/ фото 86/.

При выдерживании размельченного монолита в воде 

происходит развитие компактных кристаллов в суспензиях. 

Начальная мелкопористая форма сохраняется при этом также 

при длительном выдерживании в воде.

При цскусственноа карбонизации в воде продуванием 

СОр в суспензии порошка монолита быстро образуются круп­

ные /до 5 / кристаллы, характериауюцие карбонат каль­
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ция. Возникают также крупные частицы с круглой поверх­

ностью. Прясущая съехежз^ монолиту мелкопоржстая Форма 

отчасти сохраняется и при достаточно продолжительной 

карбонизации.

Частицы порошка монолита, выдержанные в воде в по­

мещении лаборатории в течение 8,5 месяцев, более гладки 

и имеют меньшую пористость, чем при д^ыдердивании с^ххх 

монолитов. Имеются также кристаллы величиной 

сухого препарата порошка монолита, 7^1^ раза повторно на­

сыщенного водой и высушенного в термостате, наблюдадэо 

уменьшенме зазубренности частиц мелкопориетэго вещества, 

^артяна порошка монолита после ^^5 циклов насыщения во­

дой и замораживания заметно не отличается от картины мо­

нолита, выдержанного столько хе времени в воде, 

Ь целях ориентировочного выяснения состава смеси я 

автоклавного режима на картину вяжущего генеренных иввест- 

кэЕО-пеечэных монолитов были произведены наблюдения раз­

мельченного монолита в сусиензии ксилола, гарьируя дяс- 

перскостью /удельной поверхностью иеека cmgci/5G0-I700 

см /г / и активностью смесей. У всех монзлитов в каче­

стве основной формы наблюдается м(1лкопористый материал, 

заполняющий промежутки между компактными частицами. Рав- 

меры частиц и пор^ а также характер их соединений,имеют 

различия, в некоторой мере ^висящие и от автоклавного 

режима. Эти различия главном образом чоличестзенные.

Наблюдения показали, что при меныдих сроках зап.:ри- 

вания препараты имеют в основном крупные зерна 

/фото С*а/. Размеры пор и зазубренность зерен большая.
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Дитеиьные рвхжмы запармванмя характеризуются частжца- 

жж меныей велжчжнн, которые находятся на препаратах 

большей частью соеджненныжж с медкопористнии промехуточ- 

ныжж участками.

При запаренных монолитах различных объемных весов 

вяжущее монолита меньшего объемного веса имеет в общем 

более крупные поры.

Температура запаривания оказывает t общем такое же 

влияние, как и время.

В целях изучения форм, образующихся в воде из чи­

стых начальных компонентов извести и песка, совместно 

запаренных в герметическом напоростойком капсюле, были 

запарены измельченные в агатовой ступке частицы горного 

хрусталя величиной'^ , и известь,обожженная из чисто­

го СаСОд /8/. Кварц и известь брались в молекулярном со­

отношении 1:1 и соотношении сухого вещества и воды 1:20.

Проба запаривалась при температуре 183^0. Через 

каждые 6 часов запаривания капсюль открывался и из него 

брались препараты для наблюдений на электронном микро­

скопе. Препараты высушивались параллельно в изоляционной 

камере, свободной от СО2, и эксикаторе, в комнатном воз­

духе. После первых двух запариваний препараты, изготов­

ленные в»эксикаторе, показали типичную картину карбона- 

тизированной извести /кристаллы карбоната кальция/.

Препараты, высушенные в свооодвой от СО^ атмосфере, 

имели после первых запариваний компактные частицы, места­

ми с кристаллической поверхностью, тонкие нитчатые ж жж- 

рокже полупрозрачные кристаллы / фото 10,а,б/.
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Начжная с третьего запаривания пробы, изготовленные 

в эксикаторе, становятся подобны изготовленным в изоляцио 

HOfc камере. При последующих запариваниях обраэовавмиеся 

вначале аирокие полупрозрачные кристаллы заменяются бо­

лее тонкими нитчатыми /фото 10 в/. При местом запарива­

нии густота запаренной суспензии значительно увеличи­

лась. После восьмого запаривания проба превратилась в 

густую студенистую массу. На снимках студенистого веще­

ства видны частые скопления нитчатых кристаллов, карти­

на которых похожа на картину мелкопористого вяжущего 

монолита.

Представленное составляет первую часть произведенных 

нами эдектронномикроскопичесиих исследований известково­

песчаных монолитов.

На произведенные наблюдения известково-песчаного 

вяжущего следует смотреть как на предвар^лтэльные.

Замеченные различия в отроении вяжущего в зависимо­

сти от автоклавного режима, а также дальнейших условий - 

выдерживания монолитов позволяют предполагать, что кар­

тину /структуру/ вяжущего можно связать с его технически­

ми показателями. Во-вторых необходимо связать эя^ктрон- 

номикроскопическую картину как запаренных известково­

песчаных суспензий, так и монолитов с данными химическо­

го, термического, рентгено- и злектронографмческого ана­

лизов тех же материалов.



Фото I / 5750 X /

а/ Мелкхе частицы горного кристалла 
б/ Мелкие частицы молотого песка

Фото 2 /5750 X /

а/ Частицы песка, измельченные в дезинтеграторе 
д/ ЯП "ж шаровой мельнице
ж/ " "в вибромел ьнице.

Фото .3 /5750 X /

а/ через дня, б - через 15 дней, в - через 30 дней.
о т о /5750 X /

а. фильтрат песка после запаривания, 
б. частицы песка после запаривания.
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Фото 5 /5750 X /

а - карбонат кальцжя перед обжигом
б - выдерживание при температуре ООО^С

1/- * 1t п цоо^С
о т о 6 /5750 X /

часа
3 ”

Частицы извести, гашеные с оптимальным количеством води, 

ото 7 /5750 X / 

а б в г

Различные формы суспензий извести в воде:
а - нитчатая сетка; б - корочка нитчатого отроения;
в * корочный агрегат; г - игольчатые кристаллы.



Фото 8 /8200 X /

а - cyxOi,. препарат йз частиц монолита непосредственно 
после запаривания«

б - частицы карбонатизированного монолита.

Ф о т о 9 /2000 X /

б

Частицы вяжущей части монолита, запаренные при 188^С 

а - 2 часа; 6-8 часов.

• о т о 10 /5750 х/

Запаренные суспенаии кварца и извести:
а - через б часов; б - через g дг часов;

в - через б X б часов; г - через 8x6 часов.
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