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TUitrahangos elt készités mineraldgiai
vizsgalatolkihoz

PARTAY GEZA
MT A Talajtani és Agrokémiai Kutato ITntézete, Budapest

Diszperzidk szuszpenddldsa, anyagrészek feltirdsa zarvinyokbdl a mik-
rogzkdpos preparativ technika régi problémaja. Indokolt ennek a kérdésnek
a megoldasa krisztallografiai, illetve a talajtani vizsgilatok szempontjibél,
figvelembe véve az id6faktort, a feltartsigi fokot és a megfelel§ szemesenagy-
sdg kivilasztisit, Szubmikroszkdpos asvanytani kisérleteknél egyre inkdbb
el6térbe keriil a szemcseméret pontos szétvalasztiasanak és elkiilonitett vizs-
galatanak problémaja. Kiilonosen vonatkozik ez a talajkolloidokra, melyeknél
az alkalmazott elfkészitési mod lényegében meghatirozza a kapott ered-
ményt is. Bonyolitja a helyzetet a tobbkomponens(i rendszer, az alacsony
szimmetria, a szdmtalan varidns, a zdrvinyok, melyek sok esetben mikrosz-
képos sét szubmikroszkdpos nagysdgiak, valamint a nagy mennyiségll kvare
és amorf anyag. Az elGkészités hagyominyos moédszerei megfelels részletes-
séggel megtalalhaték a témaval foglalkozd szak- és kézikonvvekben. [2, 7.
10, 24, 29]

A laboratériumunkban szerzett sokéves tapasztalat és adatgy(ijtés utdn,
célul tiiztik ki olyan mddszernek a kidolgozdsat, mely lényegesen estkkenti
a hagyomanyos technika objektiv és szubjektiv hibdit, f1z1kzu és kémiai hata-
sait, valamint az iddéfaktort.

A hagyominyvos technika megreformdldsara mar torténtek kisérletek.
Kasuiwacr [19] levegd ataramoltatdsos mddszert ajanlott és alkalmazott
igen jo eredménnyel. 105 °C-on szdritott és mozsdrban &sszetort 5 g-nyi talajon
2 em/sec sebességeel levegdt dramoltatott it egy éran keresztiil, e célra szer-
kesztett késziillékben. A killonboz8 kisérleti korilmények viltoztatdsdval
nyert 2 mikronnal kisebb frakeid salya 10—910 mg kozott mozgott és 20
mikronndl nagyobb részecske nem volt a vizsgdlt anvagmintdban. Elényei
a moédszernek: nem kell vizes szuszpenziéval dolgozni, lecstkken az el6készi-
tési id6, a vizsgdlt anyag mentes mindenféle kémiai beavatkozastdl. -

Ultrahangos diszpergilist alkalmazott Kawasagr és Aomine [20]
H,0,-08 el6készités utan. 130 ml vizbe mért 5 g talajt 20 kHz-en 10 percig
besugarzott. A tOIJLH feltdrds elérése céljahol még szitkséges volt a prepard-
tumot rovid ideig 0,5 n NaOH-al forralni. (A szerzék nem kozolték az id&tar-
tamot.) A médszerrel elegendd mennyizégli 2 mikron alatti frakeiét nyertek.

Nucrornrs ¢s FULLer [23] 40—10 mikron kozotti frakeid elallitisdhoz
haszndlta az ultrahang dezintegrdlé hatésit.

Kanwo és Atmura [18] allofan vizsgalataindl hasonlitotta tssze az ultra-
hangos és rdzatdsos feltards hatdisdt. Két kilonbozs tipust ultrahang készii-
léket alkalmaztak: 10 kHz 100 W és 20 kHz 150 W teljesitményiit. A besugdr-
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zdsi id6t 10 60 pere kozott vdltoztattak. A bemért anyagmennyiség 5 ¢ volt
20 ml vizhen. Vizsgdltak az anvag viselkedését 2 ml n HCI és 4 ml n NaOH
diszpergald kozegben is. A kinvert anyagmennyiség legaldibb 10, de egyes
esetekben 509%-kal is 16bh volt besugdrzas hatisdira, mint razatdssal. A be-
sugdrzasi idék ¢s a diszpergild kizeg viltoztatdsa lényeges kitlonbséget nem
okozott.

HALSTEAD 6és szerzétarsai [15] valamint JOKUSEN és STARR [16] az ultra-
hang extrahdlé hatdsdt haszndlta fel. Az elgbbiek szerves foszforvegyiileteket
vizsgaltak 8 killonféle talajtipusndl, a kezelés idétartama 1 2 6ra volt. Az
utébhiak a kirnvezetvédelmi program keretében inszekticideket és hatdsukat
vizgsgiltak a talajban, hdrom kiilonhozd id@intervallumban, hat kiilonhizd
szolvatrendszerben két mdsik maodszerrel kombindlva.

Az ultrahangos dezintegralassal mint a hidegapritds egvik maodszerével
RAYLETGH méar 1917-ben foglalkozott, [27]. A problémakérnek igen nagy az
irodalma - gy hazai, mint kiilfoldi szerz6k tollabol — és igen széles terillete
van alkalmazisi médjainak (ipari, bioldgiai, orvosi, preparativ sth.). Labora-
toriumunkban tébb éve kisérleteziink felhaszndldsival a prepardtum elé-
készités terén, kiillonosképpen elektronmikroszképos vonatkozdsban. A be-
avatkozds szonokémiai hatdsait — ha egyaltalan a vizsgilt rendszer stabilitdsi
hatdrai kozott van ilyen - az dltaldnos alkalmazds bevezetése el6tt feltétleniil

szitkséges megvizsgdlni. Akusztikus sugdrzas terjedésekor mint ismeretes
[1, 4, 5, 12, 22] — a besugdrzott anyag jonéhany fiziko-kémiai jellemzdje

valtozdst szenvedhet. Bz olyan nagvmérv(i is lehet, hogy Dbefolydsolhatja
bizonvos folyamatok sebességét, mds iranyba terelheti a reakciot, folyamato-
kat indithat meg vagy katalizdlhat. E valtozdsok létrejéttét magyardzni lehet
az akusztikus térben létrejivé megnivekedett részocskesebességekkel, gyorsu-
lasokkal, nagy nyoméasgradiensckkel, valamint ennek kivetkeztében kialakulo
kavitdcidra visszavezethetd ionizdcids dllapotokkal.

1. «ibru

Fiizérradvinyi illit elektronmikroszkapos felvétele, u) drnyékolatlan: b) Pid-al drnyékolt;
r) szénreplika képe.
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Irodalmi adatok szerint [9, 11, 22, 28] a kavitdcios helyeken 10 000
atmoszféra nagysdgrendi nyomds is uralkodhat. Gonturr [14] a felileti
fesziiltség valtozdsal vizsgilta és azt taldlta, hogy viz esctéhen ez 10%-kal is
névekedhet, melynck labilitasa rendkiviil nagy ugvan, de minden kaviticio
alkalmaval ijonnan képzdédik. 300 kefs frekvenciandl egy ora hosszat tarté
besugdrzds alatt 2 - 101 em® rendellenes felilet keletkezik egy 4lléhullém
mentén. Kz a rendellenes feliilet kémiailag aktiv kontakt feliiletként johet
szamitasha. ‘

Nem elhanyagolhaté a besugirzis kivetkeztében létrejovs ionizdcios
hatds sem, melynek kévetkeztében a folyadékban szabad gvikok is keletkez-
hetnek. E szabad gyokok igen sok reakeiét hozhatnak létre. Amennviben
a viz minden szennyezddéstdl mentes, tigy 14tszdlag nines viltozds. Szdmtalan
reakeio johet szdmitdsha azonban, ha a viz oldott anyagot is tartalmaz. Jelen
esetben, sajit viszonyaink kozott, olyan vizes kozeghen lev diszpers rendszer-
rel van dolgunk, mely nagyon sok kioldhaté komponenst is tartalmaz. Foko-
zottan kell tehdt vizsgdlni, hogy ezek a szonokémiai reakeidk véghementek-e
és hatdsukra keletkezett-¢ olyan kirnyezet, mely alkalmas volt arra. hogy
anyagrendszeriinkben szerkezeti viltozdsokat létrehozzon. Bonyolitja a hely-
zetet, ha a vizben levegd is van feloldva. Ebben az esetben a hidrogénperoxid
mellett amménia, kiilonbozd nitrogénoxidok, illetve salétromsav és salétromos-
sav is keletkezhet. Pororzk1 [25, 26] kimutatta, hogy 100 ml O,-vel és N ,-vel
telitett vizben 40 perenyi ultrahang besugdrzdas utin 0,151 mg H,0,, 1,59 mg
HNO, ¢ 0,167 mg HNO, keletkezik, ami azt jelenti, hogy az oldott O, 329%-a,
a N, 69%-a kotddott le.

Csak néhany lehetdséget emlitettiink annak bizonyitdsdra, hogy az
ultrahangos feltdrds alkalmazisakor nem elsGsorban a fizikai eréhatdsokat
tartjuk veszélyesnek — bdr bizonyos esctekben a rdessikok kozitt lev van
der Waals eréket legydzhetik ~ hanem az Gjonnan keletkezett kémiai:vegvii-

)

2. dbra
Fiizérradvinyi illit elektronmikroszkopos képe, «) 3 perces: b) 10 perees; ) 30 perces
ultrahang hesugdrzds utdn.

5%
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1. tgbldzat
21 latétérre és 188 mérhetd szemcesesziimra Atszamitott értékek, a besugirzasi idd

fiig gvényéhen
o o) ' ®
Besngdrzdsi Litoterek o Szemeseszam
iddfperc szAma Ly | e
| mért szamitott
3 21 100 188 188
10 35 166 - 677 407
30 31 147 868 587

leteket, melyek reakcidkba léphetnek és alapvetd strukturdlis valtozasokat
okozhatnak. Ezért nem elhanyagolhato a rezgésszim mellett a besugdrzas
1deje a keletkezd anyagok és a kialakulhatd reakeidk szempontjabél. Ugyan-
csak az idéfaktort kell figyelembe venni akkor is, ha megfeleld feltirtsagi foka
ill. megfeleld szemeseméretd preapratumot akarunk nyerni. E két ellentétes
hatds megfeleld kompenzicidja donti el modszeriink alkalmazhatdsagat.

Kisérleti rész

Kisérleti anyagnak — méréstechnikai meggondolasbdl — a flizérradvanyi
illitet talaltuk a legmegfelelbbnek, melyet desztillalt vizes kizegben ultra-
hang segitségével dezintegrialtunk. A prepardtumon eldidézett hatdst elektron-
mikroszképos, rontgen- és termikus szerkezetvizsgdlattal ellendriztiik.

Ultrahangos szétvilasztdshoz anyagunkbdl 5 ml desztillilt vizbe 0,5 g-t
mértink be. 4 mintdt készitettiink, melyeket — egy kontroll mellett —
3’ 10'—30-es idGtartammal Lehfeldt késziiléken 800 kHz-en besugaroztunk,
megfelel§ hiitéssel, szobahdmdérsékleten.

Az elektronmikroszképos felvételeket Tesla BS 242 A—E késziilékkel
készitettiik 60 kV-os gyorsité fesziiltséggel. A kontrollt hagyoményos médon
0,01 n NaOH-ban szuszpendaltuk és formwar hartyira prepardltuk. Ezt vizs-
géltuk 4rnyékolatlan, pallidiummal 20°-0s szdgben arnyékolt és szénreplika
médszerrel. A kezelt prepardtumokat arnyékolatlanul és az esetleges struktar-
valtozdas megallapitdsdra elektrondiffrakeiéval is kontrolldltuk, ugyancsak
formwar hordozéhartydra preparilva.

A rontgenvizsgalatot DRON ~I tipusta réntgendiffraktométerrel végez-
titk Cu K, sugirzassal, 40 kV-os gyor-
sitofeszilltséggel, 10 mA flit6arammal,
320-as iddallandoval, 5000 imp/sec be-
iitésszam, 1500 X -os erdsités és 1°/min
goniométer elGtolds mellett, orientdlt
preparatumon. A forgatist megismé-
teltiik glicerines és 550 °C-on izzitott
anvaggal is.

A termikus vizsgalatot STAN-
TON tipust DTA késziilékkel végeztiik

c/‘ﬂ

10 °C/min sebesség mellett (4-20)°—

(+1000) °C h&mérséklet hatarok ko-

3. dabra zott aluminiumoxid, mint inert anyag
Szemeseeloszldsi girbék kiilonhozd ellenében. A bemért anyag salya 0,12

idotartami ultrahangkezelés utdn g volt.
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Eredmények értékelése

A kontroll-mintdrél késziilt elektronmikroszkopos felvételen (1. dbra)
az illit jol ismert képét litjuk. A kezelt (2. dbra) anyagrél késziilt kép semmi-
féle struktardeforméltsigot nem mutat, a képletek szélei épek, felritkulds,
toredezettség nem lithatd. Mindhdrom kezelt anyag egy-egy ldtéterérsl késziilt
elektrondiffrakcids felvétel is, melyeknek denzitogramjai teljes azonossigot
mutatnak. Az egyezés bizonyitja, hogy a kiilénbozd id6tartam hatds belsd
viltozist a rdesban nem okozott. Meghatdroztuk a szemeseméret eloszlast is.
Ez mér valtozdst mutat a besugdrzdsi id6 fiiggvényéhen (3. 4bra). A szemese-
eloszlisi gorbék inflexids pontjai
I,1; 0,7; 0,3 mikronos helyekre
esnek. A maximumok helyeit vizs-
gilva mar a 3 perces besugdrzds is
elegenddnek bizonyul. Ennél az ids-
értéknél a maximum helye 1,1 mik-
ronnél van és a mérettartomany szét- -
hazédott 0,4 és 2 mikron kozott, két 30
alig észlelhetd 528186 cstiesesal. A 10
perces besugdrzdsnal 0,7 mikronndl
addédott a maximum, 1,2 és 1,8 mik- T e S e e R Y

STas , 30 20 0 20
ronos tovdbbi ecsacsokkal, melyek
kifejezettek és a kés6bbiek soran,
megfelel6 centrifugdlassal szétvi-
laszthatok. A 30°-es besugdrzdsndl
0,3 mikronos éles maximum utan
tovabbi estesok nincsenek és egyen-
letes lefutds utdn 1,4 mikronnil a
gorbe gyakorlatilag minimum hely-
zetet ér el. Az 1. tdblazat értékeit
nézve érdekes osszefiiggések addd-
nak. Itt feltiintettiik a megvizsgalt
latéterek, illetve a hozzdjuk tartozé
mérhetd szemesék szdmat. A 14to-
terek szdmai kiilonbo6z8 felvételtech-
nikai okok miatt nem azonosak. Ha
extrapolaljuk az értékeket 21 I4to-
mezdre és 188 szemcsére, azonnal
latjuk, hogy mig a besugdrzasi idé
tizszeresére, addig o szemcseszdm
esak hdromszorosira emelkedett. 10
perces Dbesugarzdsnil a novekedés
2,1 -es. Ugyancsak a 188 szemesét

véve alapul, kitlinik, hogv a besugdr-  30° 200w T T e
z4si id6 novelésével megnovekszik 4. dbra

az abszolut szemeseszam is mégpedig  Rontgendiffraktométeres mérések, a) keze-
3 -10 pere kbzott nagyobb mérték- letlen; ) glicerines kezeldssel; ¢) 560 °C-ra
ben, mint 10—30 kozott, Tehat ki- hevitve; 0:3: 10: 30 perces ultrahangos keze-

Aottt B0 HEERE b S i lés utin. A glicerines kezelés (b) hatdsdra j6l
gl L0 Bl perces CSULArZas, INert sy lelhetd o duzzadd récst komponens ki-
a feltart szemesék szdma nem novek- vitlisa.

v
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szik olvan mértékben, hogy indokolt lenne vallalni az egvéb reakcidk létre-
jottének veszélyeit. Tovabbi kisérleteink alapjin laboratériumunkban  a
10 perces besugdrzist valasztottuk.

A rontgendiffraktométeres vizsgalatok eredményét (4. dbra) Ossze-
hasonlitva megallapithatjuk, hogy szerkezeti viltozds nem jott létre a vizsgalt
anvaghan. Mindossze azt lehet mdérni, hogy a sikhéalétdvolsdg néhiny szdzad

-mel megnovekedett — egyértelmiien — a besugirzisiid6 novelésével. A kont-
roll prepardtum sfkhalétavolsdga 10,59 A volt. Ez a tavolsdg 3 perces besugér-
zds utdn 10,39 A-re csokkent, a 10 perces utdn 10,64 A-re, majd a 30 perces
utdn 10,74 A-e novekedett. Hogy ez mennyire tendencizus és mennyire
jelenti a racs fellazuldsdt, annak végérvényes cldontésére tovibbi nagysoro-
zati kisérletek és mérések szitkségesek. Mivel a 001 reflexiot eltolodva taldltuk
(10,0 A helyett 10,59 A) elvégestiik a vizsgdlatot glicerines kezelés és 550 °C-os
izzitds utdn is. Igy sikeriilt meghatirozni, hogy egy duzzadd rdesi komponens
is van jelen, mely nagy valdszintiség szerint montmorillonit. Ezt az észlelésiin-
ket jol alatdmasztjak a hazai illitek montmorillonit szennyezddését leiro
irodalmi adatok [8]. A meghatdrozdst Weaver [30] 4ltal ajanlott és JonEs
és Browx [17] altal hdromkomponensl szerkezetekre is kiterjesztett mddszer
szerint végeztitk a 001 reflexidk alapjan. Kapott eredményeink jol egyeznek
Browx [6] adataival.

A termikus analizisnél is elsGsorban azt vizsgaltuk, hogy a kezelések
hatdsdra tortént-e valamilyen kimutathatd viltozds. Az 5. dbra is bizonyitja,
hogyv a gorbék a kiértékelhetd cstiesok szempontjibdl teljesen azonosak, a
normalistol eltérd szerkezettorzulds jelei nem lathatok. Kivételt képez o 3 per-
ces besugdrzdssal kegzelt prepardtum, melynél a 9001000 °C kozott mért
endoterm csies, mely a ries szétesését jelzi, nem észlelhets. Egyébként a gorbe
lefutdsa itt is tipusos. Az illit mellett itt is bizonyitjuk a diffraktométeres
méréssel egvezden a motmorillonit jelenlétét. Az illitet az 570 °C koriili, a
montmorillonitot a 720 °C korili esties igen jol reprezentdlja. A 900 - 1000 °C
kiriili endoterma mindkét dsvanyndl kozos, Eszleléseink megegyeznek FOLD-
VARINE [8], Barsuap [3] és Grim és Rowranp [13] vizsgdlataival. Kure és
TRITES [21] igazolta, hogy a csiies helye viltozik a szemeseméret fiiggvényében,
mégpedig a méret cstkkenésével az alacsonyabb hémérsékletek felé. Sajat
vizsgilataink alkalmdval ezt nem tapasztaltuk. Ez a tény megerdsiti az elekt-
ronmikroszk6pos szemeseméretmeghatirozds eredményét, hogy a kiilonbozd
idGtartamu kezelés alatt a szemeseméret nem viltozik jelentdsen,

1 I i 1 1 1 L i 1 1
900 800 700 600 500 400 300 200 700 OC°
J. abra

DTA vizsgilat eredményei, 0; 3: 10; 30 pereig besugdrzott anyagon. Az illit estes értcked
sorrendben: 571: 571: 578; 571 °('; a montmorillonit estes értékei: 7225 722; 721; 718 °C



AGROKEMIA ES TALAJTAN Tom. 20. (1971) No, 3. 287
Osszefoglalas

Laboratériumunkban  hosszabb  tapasztalatszerzés utan modell-

anvagon ultrahangos dezintegralisi kisérletet végeztiink abbdl a célbdl,

hogy megvizsgiljuk, ez a feltardsi mdd alkalmas-e szerkezet vizsgdlati elGkészi-

tés céljaira. Egy kezeletlen kontroll mellett, harom, kiillonhozd ideig 3, 10,

30 pere  ultrahanggal, besugdrzott anyagot vizsgdltunk, elektronmikroszkdp-
pal, rontgendifrraktométerrel és termikus analizissel esetleges szonokémiai
vagy fizikai reakeidk létrejittének szerkezettorzité hatdsit figyelve. Az el-
végzett vizsgalatokbol egvértelmiien megdllapithatd, hogy semmiféle struktdar-
viltozds nem tortént. A szemcesevizsgilatokbdl kitlinik, hogv 10 perces he-
sugdrzds a feltdrdashoz elegendd és mis kémiai vagy fizikai beavatkozds nem
szitkséges. A vizsgdlatsorozat mintegy melléktermékeként meghatdroztuk,
hogy az egvaégesnek tartott modellanyvag kevert, illitet és montmorillonitot
tartalmaz. Adataink természotesen modell anyvagunkra vonatkoznak. Disitott
és frakciondltabb szemesemdretii preparatum alapanyagok eldallitdsat, vala-
mint altalinosabb érvényii kovetkeztetések levondsit toviabbi munkdnk fel-
adatdnak tartjuk.
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Supersonic Vibration to the Preparation of Soils for
Minerological Analyses

G. PARTAY

Research Institute of Soil Scienee and Agricultural Chemistry of the Hungarian Academy of Seiences, Budapest
Summary

After preliminary studies on model mediums the supersonic desintegration tech-
niques were as a method of preparation of soils for fine structure analysis. Besides the
untreated control, soil separates treated with supersonie vibration, using different expo-
sure times (3, 10 and 30 minutes), were examined by eleetron-microscope, X-ray diffracto-
meter and DTA analysis and the structure destruction effect of possible sonochemiecal
or sonophysical reactions was studied. On the basis of the analyses it can be definitely
stated that no structure-destruction has happened. According to the electron microscopic
particle-size analyses, the supersonic vibration using 10 minutés as exposure time was
perfectly sufficient for the dispersion of separates and no other chemiecal or physical pre-
treatment was necessary. The examination revealed that the model clay mineral, con-
sidered to be homogeneous, was mixed and contained illite and montmorillonite. The
further aims of the investigations was to prepare more concentrated separates with more
differentiated particle-size distribution and to draw general conclusions.

Table 1. Number of dispersed particles, reduced to 21 electron microscopic fields
and 188 particles, as a function of the exposure time of supersonic vibration. (1) xposure
time of supersonic vibration (minute). (2) Number of electron microscopie fields. (3)
Number of particles measured and calculated.

Fig. 1. Electron micrograph of illite from Fiizérradvdny (Hungary). ) Unsha-
dowed. b) Pd-shadowed. ¢) C-replica micrograph.

Fig. 2. Flectron micrograph of illite from Fuzérradvény (Hungary). a) After
supersonic vibration (exposure time 3 minute). b) After supersonic vibration (exposure
time 10 minutes). ¢) After supersonie vibration (exposure time 30 minutes).

Fig. 3. Particle-gize distribution curves after supersonic vibration of different
exposure times. In the ease of short supersonic vibration (exposure time/3 minutes) the
maximum was found at 1,1 x and the curves became wider between 0,4 and 2 u with 2
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outside peaks which were hardly observable. In the case of supersonic vibration of 10
minutes the maximum was found at 0,7 g with other peaks at 1,2 and 1,8 g, which were
well expressed and could be separated by centrifuging. After a long supersonic vibration
(exposure time 30 minutes) there was a sharp well expressed maxzimum at 0,3 g, there
were no further peaks, and after a monotonous decrease the curve reached the minimum
at 1,4 .

Fig. 4. Measurements by X-ray diffractometer. a} Untreated. b) Treated by gly-
cerine. ¢) Heated to 550 °C; after supersonic vibration, using exposure times 0; 3; 10
and 30 minutes. Plane spaecing of control preparation was found to be 10,59 A. This
spacing decreased by 10,39 A and increased by 10,64 A and 10,74 A due to supersonic
vibration using exposure times of 3, 10 and 30 minutes respectively. Separation of com-
ponent with expanding lattice could be well observed, due to the effect of treatment
with glycerine.

Fig. 5. Results of DTA analysis, under the effect of supersonic vibration (exposure
time 3.0, and 10 minutes). Values of illite peaks are as follows: 571: 571; 578; 571 °C.
Values of montmorillonite peaks are as follows: 772; 722; 721; 718°C

ool

Vorbereitung von Proben zur mineralogischen Untersuchung
mit Ultraschall

(. PARTAY

Forschungsinstitut fiir Bodenkunde und Agrikulturchemie der Ungarischen Akademic der Wissenschalten, Dudapest
Zusammenfassung

Nach einer lingeren Periode der Sanmnlung von Erfahrungen an Modellstoffen
wurde in unserermn Laboratorium ein Desintegrationsversuch mit Anwendung von Ultra-
schall durchgefithrt um auszukunden, ob diese Aufschliessungsmethode zur Vorbereitung
der Proben fiir Strukturuntersuchungen geeignet ist. Nebst einer unbehandelten Kont-
rolle wurden drei, mit Ultraschall verschieden lang (3, 10, 30 Min.) behandelte Proben
mit dem Elektronenmikroskop, dem Réntgendiffraktometer und mit thermischer Ana-
lyse untersucht um die etwaige strukturverzerrende Wirkung der sonochemischen und
physikalischen Reaktionen zu beobachten. Die durchgefiihrten Untersuchungen zeigen
ecindeutig, dass in den Strukturen keine Anderungen aufgetreten sind, Die Untersuchung
der Kérnchen bewies, dass zur Aufschliessung eine 10 Minuten lang dauernde Ultraschall-
Behandlung ausreichend ist und keine anderen, weder chemischen, noch physikalischen
Eingriffe nétig sind. Als Nebenresultat stellte es sich heraus, dass die bisher als einheitlich
betrachtete Modellprobe aus Illit und Montmorillonit besteht. Die Angaben beziehen sich
naturgemiiss auf die Modellprobe. Die Herstellung von angereicherten Préparatgrund-
stoffen mit fraktionierteren Kérnungsbereichen, sowie die Ermittlung allgemeingiiltiger
Schlussfolgerungen werden als weitere Aufgaben betrachtet.

Tab. 1. Auf 21 Sichtfelder und 188 messbare Kérnchen wngerechneten Werte als
Funktion der Ultraschall-Behandlung. (1) Behandlungsdauer in Minuten. (2) Anzahl der
Sichtfelder. (3) Kérnchenzahl, gemessen und berechnet., i

Abb. 1. Blektronenmikroskopische Aufnahme von Illit aus Fiizérradvimy (Ungarn).
i) Ungeschirmt. b) mit Pd abgeschirmt. ¢) Kohlenreplik-Bild.

AAbb. 2. Elektronenmikroskopische Aufnahme von Ilit aus Fizérradvany (Ungarn)
nach einer Ultraschali- Behandlung von ¢) 3 Minuten, b) 10 Minuten und ¢) 30 Minuten.

Abb. 3. Kérnchenverteilungskurven nach verschieden langer Behandlung mit
Ultraschall. Nach der 3 Minuten langen Behandlung trat das Maximum bei 1,1 g auf und
das Messbereich der Kérnchengrossen erstreckte sich von 0,4 bis 2,0 g, mit zwei, kaum
bemerkbaren dusseren Spitzen. Nach der 10 Minuten langen Behandlung zeigte sich das
Maximum bei 0,7 g, und bei 1,2 und 1,8 ¢ waren zwei weitere gut definierte Spitzen zu
beobachten, die im Laufe der Arbeit durch entsprechendes Zentrifugieren getrennt werden
konnten. Nach der 30 Minuten langen Behandlung konnten nach einem spitzen Maximum
bei 0,3 keine weiteren Spitzen beobachtet werden, nach einem gleichméssigen Ablauf
erreicht die Kurve hei 1,4 g praktisch ihren Minimumwert.

Abb. 1. Messungen mit dem Réntgendiffraktometer: a) unbehandelt; b) mit Gly-
cerin behandelt; ¢) auf 550 °C erhitzt; nach einer 0, 3, 10 und 30 Minuten langen Behand-
Tung mit Ultrasehall, Die Entfernung des chenen Netzes war 10,59 A, Diese Entfernung
verringerte sich nach der 3 Minuten langen Behandlung auf 10,39 A, nach der Behand-
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lung von 10 wnd 30 Minuten wuchs sie aber auf 10,64, bzw. auf 10,74 A an. Bei der Behand-
lung mie Glyeerin (b) kann die Aussonderung der Komponente mit quellender Netzstruk-
tur gut beobachtet werden.

Abb. 5. Trgebnisse der DTA-Untersuchung. Die Proben wurden 0, 3, 10 und 30
Minuten lang mit Ultraschall behandelt, Die Spitzenwerte liegen bei 1lit der Reihe nach
bei 571, 571, 578 und 571 ("; und bei Montmorillonit bei 722, 722, 721 und 718 “(",

YIbLTpasByKOBas NOATOTOBKA 00Pa3Lo0B K MHHEPalOrHYeCKOMY aHAIH3Y
r. [NAPTAH

Hayuto-HeCnel0BATEALCKHH MHCTUTYT TIOUBOBENENHS ¥ arpoxumin A, H. Beurpus, Bysianewt
Pezwme

B 2a00patopubIX YC/IOBHAX HA MOIE/LHOM MaTepHATE [POBEIH OILITH 0 YALTPA3BY-
KOOIl JIeSHHTErPalHH € IeIbI HIYUCHHS NIPUIOLHOCTH 3TOr0 MET01a JUIS NPeIBapHTeILHOH
HOJAOTOBKH 11PH HCCIEA0BANMITL CTPYKTYD. [lapanieibno ¢ HeoOpaloTaHHBIM KOHTPOJEM HZY-
yaii Matepuat, obpadoTanapii yanTpasnykom redenin 3,10 1 30 munyT. Heronayst a1eKTpos-
HOMHKPOCKOMHUCCKIH H PEHTreH0IH(DMPAKTOMETPHICCKHE METOIBI, a TAIYKe TepMHUeCKniT aHa-
JH3 HAGIIOTANN 32 BU3MOYKHOH JedopMaliell CTPYITYD 11071 BIHSHHCM COHOXHMHYECKHX H
(msiueckuX peaximit. TIpoBeeHIBIC HCCIEIOBAHAS TIOKA3ATH, 4TO HHUKAKHX HIMEHEeHHI B
CTPYKRTYPE He NPOHCXOHI0. M3 aHaHza NepBHMHLIX YacTHUer ciaeyet, uro 10 MunyTHas od-
PADOTKA Y.IBTPABBYKOM JIOCTATOULA JJI51 IE3HHTEIPALIEH 00pasila 63 KakuxX Au00 XUMHUIeCKHX
H.IH (PHBHUCCIKHX BMEIIATENLCTB. B Xo/1¢ HCCICA0BAHMSL OTPETRNHAN, UT0 HCXOAHBH MaTepHan
SIBISETCA CMETHAHHBIM, COMEPIKHT HILIWT H MOHTMODH/LIOHNT. JIAHHBIC 0THOCSITCA TOILKO K M0~
Jle/IBHOMY  BeILCCTBY.

Tada. !. Beawuitnnl nepevcicHHbie Ha 21 nosie spedue 11 188 HaMEPsSIeMBbIN uacTiil B
3aBHCHMOCTH OT BpeMenn 00padoTkH ynbrpassyrom. (1) Bpems oGpadoriar, mud. (2) Unclio noneit
apenHst. (3) Yneno vacriil u3MepeHHoe H BLIUICACHHOC.

Puc. 7. CHuMOK 101 9EKTPOHKBIM MHKPOCKOIOM Hinnta 13 dogeppajsant (Beurpus).
a) Bes sarenennst. b) 3atenenue ¢ nannamies. ¢) Yroapuas pernika.

Pue. 2. CHuMOK TI01 QJIEKTPOHIILIM MUKDPOCKONON HI1HTa H3 Pogeppasans (Benrpus).
a) Hoeote 3-x smunyTroi oGpadoTiu yasTpasesyrom. b) Tlocie gecatumunyThodt o0padoTky yabT-
passyrosm. ¢) ITocne 30= TH MHHYTHOH 0GpADOTIH yIbLTPASBYKOM.

Pue. 3. Kpupble pacnpejie/ienHs 4acTHdex o1 BIHSTHACM NP010JBKHTENLHOCTH 00padot-
K yanTpassyrom. Ipn 3-x sunnyrioit odpadorke yasTpaspykom NOJyYHAN MaKCHMYM TIpH
1,1 g ¥ 06.1aCTh HAMEPCHMS PACHIIpHIAc 0T 0,4 10 2 g, ¢ IBYMS €1Ba 3AMETHLIMH TTHKAMH. IIpn
LO- 11 amHyTHOI 00paderie MakcHMym ObL1 Toyden 11pu 0,7 ¢ © JABYMST NMHKAMH mpu 1,2 u
1.8 g, K0Topuie XOPOLIO Bhipajceuil M B 1ailbHelHIHX AHATH3AX MOTYT OBITh DA3Le]IeHDLl 1CHT-
pudyruposannem. [pu 30-TH MuUHYTHOM 001y UGeHIT HADIIOAACTCS APKOBLIPAXCHHLIE MAKCH-
mynm pi 0,3 ge, ApYTrHX MHK He HAG/IOJAETCSE 1 H0CHe IPSMOr0 CHIBKeHHs tpu 1,4 1 kpisast
MPAKTHYCCIKH  JIOCTHI'daeT MIIHHMYMQ.

Puc. 4. Pentrenouddhpactomerpuieckue namepenusi. a) Bea odpadorky. (Iunmpino-
Bast oOpanorka. ¢) Harpes 1o 550°C. Ilocne oGpadorku yastpassyrkosm B Teueru (4, 3, 10 1 30
MunyT. (001) KPHETAMIMYCCKOT PeIIeTKH KOHTPOILHOrO nperiaparta owlio 10. 59 A, Dro pac-
CTOSIHHE [I0CIe TPEXMIRYTHOH 00padoTKH YIALTPAa3BYKOM coxpartdioch 1o 10,39 A nocrie
AecsITHMUHYTHOI 00padoTkH Bospacio 10 10,64 A u nocite 30-tu munyTHolt ofipadoriy a0 10,74
A. Mo sausienes 00palboTA rIHIHPHEOM (h) XOPOLID BITHO BLLIEAEHHE KOMITOHEHTA ¢ HA(yX-
nreii  penreTioil.

Pac. 5. JIaHHBIE TePMHUCCKOTO AlIAIH3A, MATCPHAT 0GPANATLIBAICA ViLTPASBYKOM B
Tevendd 0, 3 w10 munyT. Beawunsnl nukos miamra: 571; 571; 578; 571°C; MOHTMODHIITIOHHTAS
T722; 722: 731; T18°C.



