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Streszczenie

Celem pracy byto wytworzenie krystalicznego xonotlitu z tanich
i powszechnie dostepnych surowcow, takich jak wapno gaszone
i maczka kwarcytowa oraz charakterystyka produktow syntezy
hydrotermalnej. Krystaliczny xonotlit, bez udziatu nieporzadnych
faz weglanowych, otrzymano dopiero po zastosowaniu 10-godzin-
nej syntezy przy cisnieniu 3 MPa w atmosferze ochronnej argonu.
Produkt autoklawizacji jest stabilny termicznie do temperatury
700°C, po przekroczeniu ktorej nastepuje jego stopniowa dehy-
droksylacja, a nastepnie przemiana w wollastonit. Wytworzony
xonotlit ma niewielkg rozszerzalnos$¢ cieplng, swiadczaca o jego
dobrej stabilnosci wymiarowej do temperatury krystalizacji nisko-
temperaturowej odmiany polimorficznej wollastonitu wynoszgcej
ok. 800°C, co sprawia, ze moze on stanowi¢ dobry pétprodukt do
produkgji lekkich materiatow izolacyjnych.

Stowa kluczowe: xonotlit, synteza hydrotermalna, krzemiany
wapnia, trwato$¢ wymiarowa, gestosé

Summary

The aim of the work was to obtain crystalline xonotlite from cheap
and commonly available raw materials, such as hydrated burnt
lime and quartz flour, and properties of synthesis products. Cry-
stalline xonotlite, without any unwanted carbonate phases, was
only obtained after applying a protective atmosphere during on-
going synthesis for 10 and 24 hours, at a pressure of 3 MPa. The
product of autoclaving displays thermal stability up to 700°C and
after exceeding this temperature, it is gradually dehydroxylated,
and next, transformed into the low-temperature polymorphous form
of wollastonite. The obtained xonotlite is characterized by slight
thermal expansion, indicating its good dimensional stability up to
a temperature of crystallization of wollastonite, reaching about
800°C, which makes it a good half-product for the production of
light insulating materials.

Keywords: xonotlite, hydrothermal synthesis, calcium silicates,
dimensional stability, density

1. Wprowadzenie

Niniejsza praca jest kontynuacja artykutu pt. ,Kruszywo xonotlitowe
—czes$¢ I: Synteza hydrotermalna” (1). Xonotlit [Ca;SisO,,(OH),] jest
perspektywicznym materiatem termoizolacyjnym przyjaznym dla
Srodowiska, stosowanym w réznych gateziach przemystu, takich
jak energetyka, petrochemia, chemia, metalurgia i przemyst ma-
teriatéw budowlanych (1-7). Zagadnienia zwigzane z jego syntezg
stanowig wazng dziedzine badan, gdyz w Srodowisku naturalnym
minerat ten wystepuje rzadko, a jego ztoza sg nieduze. Z tego
powodu zostata podjeta tematyka pierwszej czesci pracy (1).
Duze znaczenie ekonomiczne w zastosowaniu technologii syntezy

1. Introduction

This work is a continuation of the paper entitled ,Xonotlite aggrega-
te — part I. Hydrothermal synthesis” (1). Xonotlite [Ca,SisO,,(OH),]
is a prospective environmentally-friendly thermally insulating ma-
terial, used in various industries, such as energy, petrochemical,
chemical, metallurgical and the building materials branch (1-7).
Issues related to its synthesis constitute an important area of
research, because this mineral is rare in the natural environment
and its deposits are scarce. They were discussed in part | of the
study (1). The reaction at the lowest possible temperature and
during the shortest possible time is of great economic importance
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hydrotermalnej xonotlitu w przemysle ma przeprowadzenie reakcji
w mozliwie najnizszej temperaturze i mozliwie krétkim czasie. Istot-
na jest rowniez mozliwos¢ zastosowania surowcow wyjsciowych
tanich, powszechnie dostepnych, lub odpadowych. Stagd w ramach
pierwszej czesci pracy (1) zostaty wykonane préby syntezy hydro-
termalnej xonotlitu z maczki kwarcytowej i komercyjnie dostepnego
wapna hydratyzowanego. Jej celem byto wytworzenie krystalicz-
nego xonotlitu oraz okreslenie wptywu podstawowych parametrow
procesu na sktad fazowy i morfologie produktéw reakcji. Badania
wykazaty, ze przy zastosowaniu ci$nienia 3 MPa i czasu syntezy
10 godzin mozliwie jest otrzymanie krystalicznego xonotlitu przy
uzyciu wyzej wymienionych surowcéw. Otrzymany xonotlit byt
jednorodny morfologicznie i miat budowe widknistg. Wydtuzenie
czasu syntezy do 24 h powodowato jedynie rozrost krysztatow
xonotlitu i powstanie ziaren o pokroju listkowatym, ale nie wptyneto
na strukture krystaliczng produktu autoklawizacji.

Réznica pomiedzy metodg wytwarzania xonotlitu zapropono-
wang w pierwszej czesci pracy (1), a najczesciej opisywang
w literaturze, polega na réznicy w czystosci uzytych surowcéw
wyjsciowych oraz zastosowaniu atmosfery ochronnej argonu.
Zazwyczaj procesowi autoklawizacji poddawane sg substraty
o duzej czystosci chemicznej, gdyz wptywa ona na szybkos¢ re-
akgiji, strukture i morfologie oraz trwato$¢ termiczng otrzymanego
produktu reakcji (2-25). W czesci pierwszej pracy (1) zastosowano
natomiast mgczke kwarcytowg i komercyjnie dostepne wapno
hydratyzowane. Z danych literaturowych wynika takze, ze pod-
czas syntezy hydrotermalnej xonotlitu zauwazono jednoczesnie
powstawanie niepozgdanych weglanodw, takich jak kalcyt [CaCO,]
lub skawtyt [Ca,Sig(CO;)0,4(H,0),], nawet w przypadku uzycia
surowcow o duzej czystosci chemicznej (7-20). Stad tez w czesci
pierwszej pracy (1) szczegolng uwage skupiono na otrzymaniu
mieszaniny poreakcyjnej, wolnej od weglanéw. Problem zostat
rozwigzany poprzez poddanie materiatdw wyjsciowych obrébce
cieplnej i zastosowanie atmosfery ochronnej argonu, podczas
syntezy. Krystaliczny xonotlit otrzymano pod cisnieniem 3 MPa
i w czasie, wynoszgcym 10 godzin. Celem drugiej czesci pracy jest
zbadanie produktéw syntezy hydrotermalnej pod kgtem gestosci,
stabilnosci termicznej oraz stabilno$ci wymiarowe;.

2. Materiaty i metody badan

2.1. Synteza hydrotermalna

Jako surowce wyjsciowe do syntezy xonotlitu zostaty zastosowa-
ne dostepne w handlu wapno gaszone oraz mgczka kwarcowa.
Mieszanina wyzej wymienionych surowcow, o stosunku molowym
CaO / SiO, réwnym 1:1 oraz wody destylowanej w stosunku do
skfadnikow statych W/S 3:1 zostata poddana statycznej syntezie
hydrotermalnej pod cisnieniem 1,5 MPa i 3 MPa w czasie 5, 10
i 24 godzin. Do syntezy uzyto autoklawu parowego Heckmann-
werk Pirna. Poszczegdlne warianty syntezy hydrotermalnej zo-
staty przedstawione w tablicy 1. W przypadku prébek 3 i 4 w celu
usuniecia weglanéw wapno hydratyzowane zostato wyprazone
w temperaturze 1000°C przez 1 godzine w atmosferze powietrza,
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in the application of hydrothermal xonotlite synthesis in industry.
Another importantissue is the possibility of using cheap, commonly
available or waste starting materials. Hence, as part of the first
part of the work (1), attempts were made to carry out xonotlite
synthesis from quartzite flour and commercially available hydrated
lime. It aimed to produce crystalline xonotlite and to determine the
influence of basic process parameters on the phase composition
and morphology of the products of the reaction. The investigations
have revealed that obtaining crystalline xonotlite from the above
mentioned materials is possible using a pressure of 3 MPa and
a synthesis time of 10 hours. The obtained xonotlite was morpholo-
gically homogeneous and had a fibrous microstructure. Extending
the synthesis time to 24h only resulted in the growth of xonotlite
crystals and the formation of leaf-shaped grains, but it did not affect
the crystal structure of the autoclaved product.

The difference between the method of obtaining xonotlite proposed
in part | of the work (1) and those predominant in the literature,
lies in the difference in the purity of starting materials used and
the application of a protective argon atmosphere. The autoclaving
process is usually applied for substrates of high chemical purity,
as it affects the reaction rate, structure, morphology and thermal
stability of the reaction product obtained (2-25). In first part of the
work (1), quartzite flour and commercially available hydrated lime
were used. Literature data also indicates that undesirable carbo-
nates, such as calcite [CaCO,] or scawtite [Ca,Sig(CO;)O,5(H,0),]
are produced during xonotlite hydrothermal synthesis, even if
the raw materials used have high chemical purity (7-20). Hence,
in part | of the work (1), special focus was placed on obtaining a
post-reaction mixture, free of carbonates. The problem was solved
by subjecting the starting materials to heat treatment and using an
argon protective atmosphere during synthesis. Crystalline xonotlite
was obtained at a pressure of 3 MPa and a time of 10 hours. The
aim of the second part of the work is to study of the properties of
the product of hydrothermal synthesis especially density, thermal
stability and dimensional stability.

2. Materials and research methods

2.1. Hydrothermal synthesis

Commercially available slaked lime and quartz flour were used as
starting materials for the synthesis of xonotlite. The mixture of the
above-mentioned raw materials, with the CaO / SiO, molar ratio of
1:1 and the distilled water/solids ratio WS of 3:1 was subjected to
static hydrothermal synthesis at a pressure of 1.5 MPa and 3 MPa
during 5, 10 and 24 hours. A Heckmannwerk Pirna steam autoclave
was used for the synthesis. Particular variants of the hydrothermal
synthesis are presented in Table 1. In the case of samples 3 and
4, in order to remove carbonates, the hydrated lime was calcined
at 1000°C for 1 hour in the air and the hydrothermal synthesis was
performed under an argon atmosphere. The synthesis products
were dried at 110°C for 5 hours in the air atmosphere.



a synteze hydrotermalng przeprowadzono w atmosferze argonu.
Produkty syntezy suszono w temperaturze 110°C przez 5 godzin,
w atmosferze powietrza.

2.2. Metody badan

Badania technika roznicowej analizy termicznej, termograwimetrii
i analize wydzielanych w trakcie badania produktéw rozktadu
przeprowadzono za pomocg analizatora termicznego STA 409
PC NETZSCH potgczonego z kwadrupolowym spektrometrem
masowym QMS 403 C Aéolos.

Do pomiaru zmian wymiaroéw liniowych otrzymanego xonotlitu
w funkcji temperatury uzyto Dylatometru TMA-92 firmy SETA-
RAM. Badania prowadzono w temperaturze od 20 do 1200°C
z szybkoscig grzania 9°C / min. na wypraskach sporzadzonych
przy nacisku 80 kN.

Badania rentgenowskie przeprowadzono przy uzyciu dyfraktome-
tru rentgenowskiego X'Pert Pro MPD firmy PANalytical. Pomiary
wykonano w temperaturze pokojowej stosujac promieniowanie
monochromatyczne Cu K,. Parametry komérek elementarnych
xonotlitu wyznaczono w programie Siroquant 4.0 stosujgc meto-
de Rietvelda, a nastepnie na ich podstawie wyznaczono gestosé
rentgenograficzng xonotlitu.

2.3. Materiaty

Materiaty wyjSciowe zostaty szczegotowo opisane w | cze$ci pracy
(1). Jako zrodto CaO do syntezy xonotlitu zastosowano komercyjnie
dostepne wapno gaszone. Badania rentgenowskie wykazaty, ze do-
minujgcy fazg uzytego materiatu byt portlandyt - Ca(OH),. Ponadto
zidentyfikowano obecnos$¢ kalcytu - CaCO,, magnezytu - MgCO,,
larnitu - Ca,SiO, oraz sladowych ilosci krotytu - CaAl,O, i majenitu
- Ca,Al,O45. Jako zrodio SiO, uzyto maczki kwarcytowej, w sktad
ktorej wchodzit tylko kwarc.

3. Badania produktéw syntezy hydrotermalnej

Badania przeprowadzone w pierwszej czesci pracy (1) wykazaty,
ze zastosowanie cisnienia 1,5 MPa i czasu reakcji 5 godzin [probka
1] byty niewystarczajgce do petnego przereagowania substratéw.
W sktad mieszaniny poreakcyjnej wchodzit kwarc, portlandyt,
uwodniony krzemian wapnia Ca,SiO,(H,0) oraz weglany: kalcyt
[CaCO,] i scawtyt [Ca,Sis(CO;)0,4(H,0),]. Zidentyfikowano réwniez
obecnos¢ fazy C-S-H. Krystalizacje xonotlitu CasSi;O,,(OH), o za-
burzonej strukturze krystalicznej zaobserwowano przy zwiekszeniu
ci$nienia syntezy do 3 MPa w czasie 5 godzin [probka 2], jednak w
reakcji rowniez powstaty wspomniane wczesniej weglany. W celu
zmniejszenia ich udziatu do syntezy probek 3 i 4 zastosowano
uprzednio wyprazone wapno, natomiast zeby zapobiec ich tworzeniu
w trakcie procesu, synteze przeprowadzono w atmosferze ochronnej
argonu. Zastosowanie cisnienia 3 MPa i dwukrotne wydituzenie czasu
reakcji do 10 godzin powodowato powstaniem xonotlitu o duzym
stopniu krystaliczno$ci. Wydiuzenie czasu syntezy do 24 godzin nie
wplyneto znacznie na dyfraktogram probki. Badania ujawnity rowniez

Tablica 1 / Table 1
PARAMETRY SYNTEZY HYDROTERMALNEJ XONOTLITU
PARAMETERS OF HYDROTHERMAL SYNTHESIS OF XONOTLITE.

Prébka Cisnienie Temperatura Czas
Sample Pressure, MPa Temperature, °C Time, h
1 1.5 200 5
2 230 5
3 3 230 10
4 230 24

2.2. Research methods

Differential thermal analysis [DTA], thermogravimetry [TG] and
evolution gas analysis [EGA] were performed using a NETZSCH
STA 409 PC thermal analyser coupled with a QMS 403 C Aéolos
quadrupole mass spectrometer.

Changes in linear dimensions of the obtained xonotlite as a func-
tion of temperature were measured with a TMA-92 dilatometer
produced by SETARAM. The tests were carried out at a tempera-
ture ranging from 20°C to 1200°C, at a heating rate of 9°C/min.
on samples prepared at a pressure of 80 kN.

X-ray measurements were performed using a PANalytical X'Pert
Pro MPD X-ray diffractometer. Measurements were taken at room
temperature using Cu K, monochromatic radiation. Parameters of
xonotlite unit cells were determined in the Siroquant 4.0 programme
by the Rietveld method and, next, used to determine the X-ray
density of xonotlite.

2.3. Materials

The starting materials were characterized in detail in first part of the
work (1). Commercially available slake lime was used as a source
of CaO for xonotlite synthesis. X-ray investigations revealed that the
dominant phase of the material used was portlandite - Ca(OH),. In
addition, calcite - CaCO,, magnesite - MgCO;, larnite - Ca,SiO, as
well as the traces of crotite - CaAl,O, and mayenite - Ca;,Al,,O5; were
identified. The source of SiO, was quartzite flour, which contained
only quartz.

3. Characteristics of hydrothermal synthesis
products

The investigations conducted in the first part of the study (1) reve-
aled that the applied pressure of 1.5 MPa and the reaction time of 5
hours [sample 1] were insufficient for a complete conversion of the
substrates. The post-reaction mixture contained: quartz, portlandite,
hydrated calcium silicate Ca,SiO,(H,0) as well as carbonates - cal-
cite [CaCO,] and scawtite [Ca,Sig(CO,;)0,¢(H,0),]. The disordered
amorphous C-S-H phase was also identified. Crystallization of
CagSiz0,,(OH), xonotlite with a disordered crystalline structure was
observed when the synthesis pressure increased to 3 MPa during
5 hours [sample 2]. However, the aforementioned carbonates
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obecnos¢ niewielkich ilosci kwarcu [< 1 % masowego]. Nie zaobser-
wowano obecnosci reflekséw pochodzacych od faz weglanowych,
co potwierdza skutecznos¢ zastosowanych zabiegow.

Obserwacje mikroskopowe wykazaty, ze zaréwno czas trwania syntezy
jak i temperatura reakcji majg wptyw na morfologie produktu auto-
klawizacji (1). Podwyzszenie temperatury i wydiuzenie czasu reakcji
spowodowato wzrost wielkosci wiokien xonotlitu, a zastosowanie 24
godzinnej syntezy przy cisnieniu 3 MPa powodowato wytworzeniem
ziaren o pokroju listkowatym.

W celu okreslenia trwatosci termicznej otrzymanego produktu
syntezy, przeprowadzono analize termiczng. Przyktadowe wyniki
dla probek syntezowanych przez 5 hi 10 h pod cisnieniem 3 MPa
przedstawiajg rysunki 1 a i b. Zaobserwowany efekt endotermicz-
ny wynika z uwalniania wody zaadsorbowanej i wody zwigzanej
chemicznie. Proces ten jest wieloetapowy i prawdopodobnie
zwigzany jest z wystepowaniem wody o réznym stopniu zwigzania.
Poczawszy od ok. 700°C wystepuje stopniowa dehydroksylacja

were also formed in the reaction. In order to reduce their share
in the synthesis of samples 3 and 4, the previously calcined lime
was used, and to prevent their formation during the process, the
synthesis was carried out in a protective argon atmosphere. The
use of a pressure of 3 MPa and a two-fold extension of the reaction
time to 10 hours resulted in the formation of xonotlite with the high
degree of crystallinity. Extending the synthesis time to 24 hours
did not change the pattern of the XRD. The tests also revealed
small content of quartz [<1 % by mass]. The presence of diffraction
peaks of the carbonate phases was not observed, which confirms
the effectiveness of the applied treatments.

The microscopic observations showed that both the duration of
the synthesis and the reaction temperature had an influence on
the morphology of the autoclaved product (1). Increasing the
temperature and extending the reaction time led to an increase in
the size of xonotlite fibres, whereas the application of a 24-hours
synthesis at a pressure of 3 MPa resulted in the production of
leaf-shaped grains.
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Fig. 1. DTA/ TGA/ EGA curves for sample 2 (a) and 3 (b)
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xonotlitu spowodowana utratg wody konstytucyjnej, a nastepnie
jego przemiana w wollastonit [CS]. Zjawisko to najintensywniej
przebiega dla probki 2 w temperaturze ok. 785°C, a dla probki
3 w ok. 800 °C. Nieduza réznica w temperaturach przemiany
moze by¢ spowodowana wbudowaniem obcych jonéw w sie¢
krystaliczng xonotlitu lub rézng wielkoscig krystalicnych wtdkien
xonotlitu (1) - mniejsze widkna wytworzone w krétszym czasie
syntezy (5 h) ulegajg dehydroksylacji w nizszych temperaturach
niz duze widékna, otrzymane w wyniku trwajgcej diuzej reakcji
(10 h). W temperaturze ok. 1180°C dla probki 2 i ok. 1210°C dla
probki 3 nastepuje przemiana polimorficzna niskotemperaturowe;j
fazy CS w wysokotemperaturowg (pseudowollastonit). Prawie 30
stopniowa réznica w temperaturze przemiany polimorficznej moze
wynikac¢ z réznego stopnia zdefektowania krysztatow wollastonitu
oraz wbudowanych w sie¢ krystaliczng zanieczyszczen. W wyz-
szej temperaturze okoto 1350°C (probka 2) i 1420°C (probka 3)
obserwuje sie proces spiekania, a nastepnie topnienie prébki.

W przypadku prébki 2 zaobserwowano réwniez wydzielanie sie
CO,. Proces najintensywniej przebiega w temperaturach ok. 640°C
i ok. 830°C. Zjawisko to jest zwigzane z rozkladem powstatych
w reakcji zwigzkow zawierajacych jony weglanowe: skawtytu
w nizszej temperaturze i kalcytu w wyzszej. Rozktad skawtytu
zwigzany jest rowniez z uwalnianiem wody, co jest widoczne na
krzywej DTG w zakresie temperatur od ok. 450 do ok. 650°C.

Wydzielanie sie niewielkiej ilosci CO, stwierdzono réwniez w przy-
padku probki 3 pomimo tego, ze synteza zostata przeprowadzona
w atmosferze ochronnej. Jednak brak reflekséw pochodzgcych od
ww. weglanow (1) sugeruje powstanie ich w sladowej ilosci, ponizej
granicy wykrywalnosci metody rentgenowskiej. Sumaryczny ubytek
masy podczas wygrzewania do 1200°C zwigzany z uwalnianiem
CO, oraz H,0 w przypadku prébki 2 wyniost 6,93 %, a w przypadku
probki 3, 4,12 % .

Analiza zmian wymiaréw liniowych xonotlitu w zalezno$ci od tem-
peratury [rysunek 2] pozwolita okresli¢ trwato$¢ wymiarowg otrzy-
manego materiatu. Badania wykazaty, ze do ok. 800°C nastepuje
nieznaczna rozszerzalno$¢ badanego materiatu wynoszgca ok.
0.6 %, w poréwnaniu z materiatem w temperaturze pokojowe;j.
Gwattowny skurcz probki wystapit w trakcie przemiany xonotlitu
w wollastonit [w zakresie temperatur 800°C -830°C], a nastepnie
powyzej 1050°C, co jest skutkiem spiekania wollastonitu. Bada-
nia wykazaty, ze wytworzony xonotlit jest trwaty wymiarowo do
temperatury ok. 800°C.

Gestos¢ wytworzonego xonotlitu zostata wyznaczona metodg
rentgenowska w oparciu o parametry komorki elementarnej,
doprecyzowane metoda Rietvelda. Okreslona w badaniach rent-
genograficznych gesto$¢ wyniosta odpowiednio dla materiatu
zsyntezowanego pod ci$nieniem 3 MPa w czasie 10 h 2.702 g/cm?,
a dla otrzymanego po 24 godzinnej syntezie 2.698 g/cm?. Zgodnie
z danymi literaturowymi (18) wydtuzenie czasu syntezy powinno
powodowac zwigkszenie wielkosci krysztatéw o lepszym wykry-
stalizowaniu, a tym samym o gestosci zblizonej do teoretyczne;j.
Gestos¢ xonotlitu znana z literatury miesci sie w przedziale 2.697
— 2.709 g/cm®. W przypadku materiatu wytworzonuzyskanego

In order to determine the thermal stability of the synthesis product
obtained, a thermal analysis was performed. Exemplary results
for samples synthesized for 5h and 10h under the pressure of
3 MPa have been given in Fig. 1a and b. The observed endo-
thermic effect correlates with the release of adsorbed water and
chemically bound water. This multi-stage process is probably
related to the different sizes of calcium silicates particles and
changes within the amorphous phase. At approx. 700°C begins
a gradual dehydroxylation of xonotlite due to the loss of constitu-
tional water, followed by its transformation into wollastonite [CS].
This phenomenon is most intense for sample 2 at a temperature
of approx. 785°C, and for sample 3 at approx. 800°C. A slight
difference in transformation temperatures may be caused by the
incorporation of foreign ions into the xonotlite crystal structure or
a different size of crystallized xonotlite fibres (1) - smaller fibres
produced in a shorter synthesis time [5h] are dehydroxylated at
lower temperatures than large fibres obtained as a result of a longer
reaction [10h]. At a temperature of approx. 1180°C for sample 2
and approx. 1210°C for sample 3, the low-temperature CS phase
undergoes a polymorphic transformation into the high-temperature
one [pseudowollastonite]. The difference of nearly 30 degrees in
the polymorphic transformation temperature may result from the
different degree of wollastonite crystals defects and impurities,
embedded in the crystal lattice. At higher temperatures of about
1350°C [sample 2] and 1420°C [sample 3], the sintering process
is observed, followed by the melting of the sample.

In the case of sample 2, the evolution of CO, was also observed.
The most intense process takes place at temperature of approx.
640°C and approx. 830°C. This phenomenon is related to the de-
composition of carbonate ions bearing compounds formed in the
reaction: scawtite at a lower temperature and calcite at a higher
temperature. Scawtite decomposition is also connected with the
release of water, which is visible on the DTG curve at the tempe-
rature range from approx. 450 to approx. 650°C.

The evolution of a small amount of CO, was also observed for
sample 3, despite that the synthesis was carried out in a protective
atmosphere. However, the lack of diffraction peaks of the above-
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Rys. 2. Zalezno$¢ wymiaréw liniowych od temperatury xonotlitu otrzy-
manego w syntezie hydrotermalnej pod cisnieniem 3 MPa w czasie 10 h

Fig. 2. Changes in the linear dimensions versus temperature for xonotlite
obtained under the pressure 3 MPa for 10 h
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na potrzeby tej pracy z mgczki kwarcytowej i wapna gaszonego
nieduza réznica w gestosci materiatu zsyntezowanego w roznych
czasach jest najprawdopodobniej zwigzana z obecno$cig zanie-
czyszczeh pochodzgcych z materiatéw wyjsciowych i specyficz-
nego ich wbudowania sie w sie¢ krystaliczng xonotlitu (1). Rozne
obsadzenie wezfow sieci krystalicznej jonami obcymi (takimi jak
np. kationy magnezu czy zelaza) prowadzi do ré6znego stopnia
jej zdefektowania, a tym samym wptywa na gestosc rzeczywistg
materiatu.

4. Wnioski

Zastosowanie cisnienia 3 MPa i czasu syntezy 10 godzin
oraz 24 godzin umozliwia otrzymanie krystalicznego xonotlitu
Ca,Siz0,,(OH), metodg autoklawizacji przy uzyciu tanich i po-
wszechnie dostepnych surowcéw, takich jak mgczka kwarcytowa
oraz wapno palone. Otrzymany xonotlit jest jednorodny morfo-
logicznie i ma budowe witoknistg. Gestos¢ rzeczywista materiatu
otrzymanego po 10 i 24 godzinnej syntezie jest zblizona. Produkt
autoklawizacji jest stabilny termicznie do temperatury 700°C, po
przekroczeniu ktorej nastepuje jego stopniowa dehydroksylacja,
a nastepnie przemiana w wollastonit. Zastosowanie atmosfery
ochronnej podczas reakcji zapobiega powstawaniu skawtytu,
ktory obniza trwatos¢ termiczng materiatu. Wytworzony xonotlit
cechuje niewielka rozszerzalno$¢ cieplna swiadczgca o jego
dobrej stabilnosci wymiarowej do temperatury krystalizacji nisko-
temperaturowej odmiany polimorficznej wollastonitu wynoszgcej
ok. 800°C, co sprawia, ze moze on stanowi¢ dobry pétprodukt do
produkcji lekkich materiatéw izolacyjnych.
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-mentioned carbonates (1) indicates that their trace amounts have
been produced below the detection limit of the X-ray method. The
total weight loss during the process of annealing at a temperature
of up to 1200°C associated with the release of CO, and H,O in
the case of sample 2 reached 6.93%, and in the case of sample
3-4.12%.

The analysis of changes in the linear dimensions of xonotlite versus
temperature [Fig. 2] allowed the determination of the dimensional
stability of the obtained material. The investigations have revealed
a slight expansion of the tested material at a temperature of up
to about 800°C — reaching approx. 0.6%, compared to the mate-
rial at room temperature. The rapid shrinkage of the sample was
observed during the conversion of xonotlite into wollastonite [in
the temperature range of 800°C -830°C) and, next, above 1050°C,
which is the results of the sintering of wollastonite. The tests
showed that the produced xonotlite is dimensionally stable up to
the temperature of approx. 800°C.

The obtained xonotlite density was determined by X-ray based on
the parameters of the unit cell, refined by the Rietveld method. The
density determined in X-ray examinations reached 2.702 g/cm?,
for the material synthesized at a pressure of 3 MPa during 10 ho-
urs, and 2.698 g/cm? for the material synthesized in the 24-hours
synthesis. According to the literature data (18), the extension of the
synthesis time should result in the growth of crystals with a more
perfect morphology, and, in consequence, with a density close to
the theoretical one. The xonotlite density known from the literature
ranges from 2.697 to 2.709 g/cm?. In the case of the material pro-
duced from quartzite flour and slaked lime for the purposes of this
work, a slight difference in the density of the material synthesized at
different times is most probably related to the presence of impurities
from the starting materials and their specific embedding into the
xonotlite crystal structure (1). Different filling of the nodes of the
crystal lattice with foreign ions, such as, for example, magnesium
or iron cations, leads to a different extent of its defects, and, thus,
affects the actual density of the material.

4. Conclusions

The use of a pressure of 3 MPa and a synthesis time of 10 hours
and 24 hours enables obtaining crystalline xonotlite [CagSi;O,,(OH),]
from cheap and widely available raw materials, such as quartzite
flour and burnt lime, in the process of autoclaving. The obtained
xonotlite is morphologically homogeneous and has a fibrous mi-
crostructure. The density of the material obtained after 10 and 24
hours of synthesis, is similar. The autoclaved product is thermally
stable up to 700°C. After exceeding this temperature, it is gradually
dehydroxylated and, next, transformed into wollastonite. The appli-
cation of a protective atmosphere during the reaction prevents the
formation of scawtite, which reduces the material thermal stability.
The produced xonotlite is characterized by low thermal expansion,
which proves its good dimensional stability up to the temperature
of crystallization of the low-temperature polymorphic type of wolla-
stonite [CS] - approx. 800°C, which makes it a good semi-finished
product for the manufacturing of lightweight insulating materials.
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