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ABSTRAKT

Diplomova prace popisujgeseni piciny technologickych problémpti vyrobé mineralni

vaty ve spolénosti Saint-Gobain Orsil. Hlavni pozornost jmavana procesn probihajicich

v mineralni vat za zvySené teploty. Vzorky mineralni vaty byly iiderizovany s pouzitim
infracervené spektroskopie (FT-IR), termické analyzy (@témni TG-DTA), termicke
analyzy s detekci uvainych plymi (EGA), rastrovaci elektronové mikroskopie (SEM)
a rentgenové difraini analyzy (XRD). K owieni termickych dkavych proces byla pouzita
aparatura termické analyzy. Technologicky probléahdivani je spojen se vznikem
kyseliny isokyanaté.

ABSTRACT

Diploma'’s thesis describes resolution of causentolgical problems in mineral wool
manufacturig in company Saint-Gobain Orsil. Maiteation is paid to thermal and volatile
process in mineral wool from filtration chamber acmimmon commercial sales. Samples
of mineral wool were characterizated by thermallysis (simultaneous TG-DTA), effluent
gas analysis (EGA), infrared spectroscopy (FT-I&gctron microscopy (SEM) and X-ray
diffraction (XRD). Thermal analysis experiments wased to check thermal volatile
processes. Technological problem of burning isdthiwith rise of isocyanic acid.

KLi COVA SLOVA

mineralni vata, m&mvino-fenol-formaldehydova pryskige, sklegna vidkna, pyrolyza
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1. Uvod

Mineralni vata je vyrobek, kterého se Siroce vyaare vSech oblastech moderniho Zivota.
Vyvoj tohoto materialu jde na celém &y stale kupedu a jeho pouziti neustale ugta.
Ve stavebnictvi se velntiasto pouziva tepeirizolatnich desek, rohozi a matraci z mineralni
vaty. BohuZzel i v dnesni deélpsou pro konstrudni i¢ely pouzivany vysoce klavé materialy
[1], proto je snaha tyto materidly upravovat, nabxat nebo jinym zjsobem je izolovat
pii jejich pripadném vzplanuti. Nedilnou vlastnosti mineralrty ya jeji schopnost do &ité
miry odolavat vysokym teplotdm, tohoto faktu je ¥i#éno jako casté&né protipozarni
ochrany.

Mineralni vata se sklada ze skiegch vidken a pojiva, které seiprysSich teplotach
rozklada na produkty neSkodlivé a Skodlivé lidskéorganismu. Mezi majoritni slozky
pojiva pati fenoplasty. Fenol-formaldehydova pryskg (PF) je produkt prvni pravé syntézy
polymeii reakci fenolu s formaldehydem, ma rozsahlé poygkth pfimyslova impregneni
pryskyice a lepidlo viiznych aplikacich po dobu delsi nez 50troKklavnim nedostatkem,
ktery branil rozsahlejSimu pouziti, bylo nizké ot zesiini PF oproti moéovino-
formaldehydové pryskici (UF) [2]. Tento nedostatek byl odbouraridavkem mdaoviny
pii syntéze pryskijce a vznikla tak m@ovino-fenol-formaldehydova pryskge (PUF) [3].

V poslednim desetileti se velmi diskutuje o fornedlgidu, kvili jeho nebezpénosti. PouZziti
mocovino-fenol-formaldehydové pryskige s nizkym obsahem volného formaldehydu
v rozsahlém pgmyslu snétuje k produkiim s velmi nizkou emisi formaldehydu [4].

Kazdy produkt vyrobeny v sdasnosti nebo v minulosti stihalo mnoho uskali a
technologickych problétn ZvySovani pozadavkzakaznika nebo stoupajici cena zakladnich
surovin vede vyrobni subjekty ke zvySovani efektistha kvality produkce vyrolik

Pt vyrob¢ stavebnich izokmich mineralnich vat se kladairdz na tepelnou odolnost,
chemickou stalost a neHavost. Samotna vyroba je spojena se vznikémmych vedlejSich
nezadoucich produkt které je paeba eliminovat nebo snizit na co nejnizSi mnozsejich
piitomnost niZze zvySovat nebezPe Urazu na pracovistich. Zabranit vzniku takovych
nezadoucich produktje mozno preciznim dodrzovanim stavajicich pratm@vrpostug,
vylepSenim satasné technologie nebo upravenim pracovnich pastup



2. Teoreticka ¢ast

2.1 Historicky vyvoj sklenénych vidken

Patatky vyroby skla jsou datovany do doby starych Egyf okolo roku 1800 f n. I.
a s jistotou mzeme tvrdit, Ze prvni vyrobci skla znali i skéed vlakna, ktera lze velmi
shadno vytahnout z roztavené taveniny sklovinyst&eém Egypt byly jako prvni vyrabny
ze sklegnych vliaken i malé wky a klenoty, jak uvadi Freytag. V 16. a 17. stoll. z&ali
benatsti skia zdobit ve ¥tSi mie své vyrobky sklemymi viakny. V 18. a 19. stol. n. |. se
sklertna vlakna vyra#la ve WtSim nefitku k moédnim delim, hlavré ve Francii, kde
se podalo roku 1850 Juliu de Brunfaut sestrojitigtroj, na kterém dokéazal vytahnout vlakna
o tloug’ce 6 az 1Qum.

Prvni zminky o technickém zuZzitkovani skiegho vlakna v patentové literé¢use datuji
ke konci 19. stoleti. Prva patentovéihfaSka se zabyvala dratem pro telegrafedenym
sklerenou izolaci a byla z roku 1880. k¥é&ny zajem vzbudil na Stové vysta¥ v Chicagu
vroce 1893 E. D. Lingley, kteryipdstavil mechanicky Zjgob tazeni sklemych viadken.
V této dol& byl také vynalezen a do vyroby zaveden tethty zpisob vyroby skleénych
vlaken.

Vroce 1931 Games Slayter a John H. Thomas spalalsgmi pracovniky objevili
v Americe proces vyroby foukanim. Stejn& skupimt Vi roce 1936 vynalezla novy igob
vyroby, @i némz se vytahovala tenka vlakna pravidelné tfeaysa nekoneéné délky. O rok
pozcEji byl vyvinut postup vyroby vlaken s nazvem Stafilere.

Ve stejné dob byly v Evrog provadny cetné pokusy vyroby skl€nych viaken, téry
souasre byla zavedena vyroba textilnich a skieych vlaken v Anglii a v Nmecku, kde
zasluhou W. Schullera a jeho spolupracourikla zdokonalena vyroba tazenim ity

Vyvoj sklergnych vidken se nezastavil anihem druhé sttové valky, naopak sefgstalo
sklerené vlakno povazovat za surovinu nahradni, nybroaopitera pro své cenné vlastnosti
naSla velmi velké upla#mi. Technologie vyroby sklénych vlidken se v této debtaké
rozvijela na izemi sdasné Ruské federace. Napomahaly tomu Wlavace M. GCernjaka,
M. S. Aslanovové a dalSich.

Stvaitelem nejstarSich horninovych vlaken jsou sopkypk&a Mauna Loa vyvrhuje lavu
o takovém sloZeni a viskogZjtZze je za ¥trnych podminek roztrhavana na sépe viakna,
které maji slozeni jako vlakn&edicova. Cedicova surovina méa velky vyznam, protoze
nevyzaduje fed vstupem do vyroby zvlastni Upravu a gglod energie je mensi nez u taveni
sklaského kmene. Taveni je rychlejSi a jednodussi.

Sklergna vldkna se v s@asnosti vyuzivaji f vyrobé modernich kompozitnich matefial
o vysokeé kvali¢ s vysokymi naroky na mechanické a tepelné viastr®sdoucnost vyZzaduje
stéle kvalitrjSi materidly, aby bylo dosaZzeno specialnich viastin kterych Ize dosdhnout
funkéni Upravou povrchu viakna.



2.2 Druhy sklenénych vlaken

Vlakna a vlaknité materialy jsou materialy netastice, u kterych délka z&r@ prevysuje
ostatni dva vzajeminkolmé rozmdry, dale je pozadovana pevnost a ohebnost. Vldkna s
roz&luji podle fiznych kritérii. Podle délky se vlakna re&hgi na kon€na a nekonma.
Dale se rozéluji podle chemického sloZeni na vlakna anorganeckéganicka.

2.2.1 Anorganicka vlakna

Vldakna se dli podle pivodu na pirodni a syntetickd. Do skupinyfipzenych
anorganickych vladken sgadi azbest, ktery sefide vyuzival jako ohnivzdorny material.
V dnesdni dob se jiz nepouziva pro své karcinogenéinly. Skupina syntetickych vlaken se
dale &li na viakna skletna, Kemennd, struskovaedicova a kovova. Rozteni podle
sloZeni je uvedeno v tab.2.1, jedna se o nejez3$i ckleni [5]. Struktura di vlakna na
krystalicka a sklovita. Do skupiny krystalickych tffaazbest, uhlikova, kovova vlakna
avldkna z Pyroceramu. Skupina vlaken se sklovisbwkturou je zastoupena viakny
sklerenymi, struskovymi a horninovymi.

Tab.2.1: SloZeni #iznych druli skelnych viaken.
Oxidy SloZeni [%0]
A-Sklo C-sklo D-Sklo E-Sklo| R-Skloj ECR-Sklo
SiO, 63-72| 64-68 72-75 52-56 55-p65 5462
Al ;03 0-6 3-5 0-1 12-16 15-30 9-15
B.O3 0-6 4-6 21-24 5-10 0 0
CaO 6-10 11 - 15 0-1 16-25 9-25 17 -25
MgO 0-4 2-4 0 0-5 3-8 0-4
Na,O + KO 14-16 7-10 0-4 0-2 0-1 0-2
Ostatni oxidy 0-1 0-1 0-1 0-1 0-1 0-1

Uhlikova vldkna maji vysokou pevnost, modul pruizn@stepelnou odolnost s nizkou
meérnou hmotnosti. Vyrali se z viskdzovych nebo polyakrylonitrilovych vk gipadré
I z anizotropni smoly zvlalované v taveni Zakladem vyroby je karbonizace primarniho
vlakna, @i niz se nesmi surovina roztavit a zreagovat taketefinované produkty. Uhlikova
vlakna se di podle hodnot modulu pruznosti a pevnosti na gpevnostni,
vysokomodulova a grafitova [6].

2.2.2 Organicka vlakna

Vlakna se skladaji z uhliku, dusiku a vodikii Zahati na vysokou teplotu stionebo
zuhelnati. Tyto vldkna maji vynikajici pruznostypest a ohebnost. Nevyhodou vilaken je
jejich mala korozivzdornost a malé odolnost prg83im teplotam.

2.2.2.1 P¥Firodni organicka vldkna

Mezi prirodni organickd vldkna patvina, bavina, len, nylon, celuléza, sisal, ramie,
piirodni hedvabi a dalSi. Tyto vlakna vyuzZivaji hkawntextiinim pamyslu. DalSi vyuziti
piirodnich organickych vlaken je ndidad pi vyrobé kompoziti, jak udava ve své publikaci
Flavio de Andrade Silva a kolektiv [7]. Jejich peademonstrovala potencial pouziti
sisalovych vlaken jako vyztuz v tenkych cementovyleminatech pro polokonstriki
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a konstrukni aplikace. V této praci byly sledovdny mechanickéfyzikalni vlastnosti
kompozitu, jehoz matrici twdl zakladni portlandsky cement nebo portlandsky esm
s volnym hydroxidem vapenatym. Metoda urychlené&onsiti ponéenim do vody o teplét
60 °C po dobu 6 gsial ukazalo, Zze portlandsky cement s volnym hydroxige@n3,8x% vyssi
pevnost v ohybu a 42,4x8i tuhost nez zakladni portlandsky cement. Vyhpisodnich
organickych vlaken oproti sklénym viaknim pouzitych v kompozitnim materialu popisuje
ve své publikaci S. V. Joshi akolektiv [8]. Podieeh maji girodni organicka vlakna
v kompozitech ¢tyii hlavni vyhody: (1) produkce igodnich viaken ma mensi dopad
na zivotni prosedi; (2) kompozity sirodnimi vlakny maji ¥tSi obsah vlaken
odpovidajicich technickym paramitr, tento obsah sniZuje mnoZzstvi vice &stijicich
z&kladnich polymér, (3) hmotnost vyrobenych kompozitnich matedridje nizsi;
(4) zpopelgnim Ize girodni viakna pemenit na energii a uhlikové zasoby.

2.2.2.2 Synteticka organicka vlakna

Hlavnimi zastupci této skupiny jsou aramidova, patydova, polyethylenova vlakna
a dalSi. Tyto vlakna se rejstji vyuzivaji jako vyztuz kompozitnich matenialAramid je
zkraceny nézev pro aromaticky polyamid. Jedna gevmy materiél s teplotou tani okolo
400 °C. Vyroba se sklada zvolby organického roZgoila (N-methylpyrrolidon)

a ze zvlakovani z kapalného roztoku, coz je uméim iontovou slozkou re&hi snesi
(chlorid vapenaty), kterad se vaze na vodikovistky amidové skupiny. Aramidova vlakna
maji vysokou pevnost, vysoky Youingmodul pruznosti, nizkou &mou hmotnost, citlivost
na vihkost a na ultrafialové &&ni. Aramidova vlakna se upiafi jako zakladni material
pro ochranné obteni a pro vyrobu kompozitnich matetiaprovazy atd. Rozdilné vlastnosti
kompozitniho materialu z epoxydovény vyztuzené sklemymi nebo aramidovymi viakny
jsou uvedeny v publikaci M. Alonso a kolektivu [#odle této publikace maji aramidova
vlakna lepSi mechanické vlastnosti nez skténvlakna bez povrchové Upravy, tyto vidkna
maji mnohem mensi adhezni faktor nez aramidovanaldk epoxydové matrici. Na obr.2.1
lze vidkt adhezi sklegtnych vldken povrchay neupravenych a upravenych silanem
k epoxidové matrici.

Glass fiber

Obr.2.1: Adheze sklemych vidken s epoxidovou matrici: (a) skiea viakna bez povrchové
apravy,(b) skleegnavlakna se silanovou aprefai vrstvou[9].



2.3 Struktura a vlastnosti sklenénych a horninovych vidken

Sklo je amorfni latka vznikla obvykle ztuhnutim ¢émny bez krystalizace. Zakladni
stavebni jednotkou sklénych i horninovych vlaken jsou tetraedry ($fQ Ve skle jsou
krom¢ SiO, zastoupeny také jiné oxidy. Podle obsahu oxbd skletna a horninova vlakna
roz&luji na typy znazoréné v tab.2.1. Struktura skla postrada pravidelmpdiaslani na $tsi
vzdalenosti, odpovidajici ¢kolikanasobku rozgra elementarnich stavebnich jednotek.
NejbeznejSi typ skla soustavy S¥EECaO-NaO v roztaveném stavu je disociovan na kationty
cd*, Na a kemisitanové anionty (Sig)*. Ochlazeni této soustavy vede k polymeraci
anionti do trojrozngrné pevné s# kterd na rozdil od krystalickéifaky nema pravidelné
uspdadani. V dutindch flemiitanove si& (obr.2.2) jsou umishy kationty. Nepravidelna
struktura skelného SiOje dana vazbou tetragd(SiO,)* pres spoléné rohy, nikoli pes
hrany a plochy, jak je tomu u pravidelné struktudgpravidelna struktura skla zaujim&si
objem nez pravideln4 [10].

a

Obr.2.2:PloSné znazowmi struktury krystalického Si@a), skelného SigXb)
a sodnokemritého skla (c) podle Zachariasena a Warrgm@].

2.3.1 Vzhled a vSeobecné vlastnosti

Zakladni barva sklemych vidken je bil&. #dani oxidi kovii do taveniny zfisobi znénu
barvy, vzhledem k malé tlotée je v3ak zabarveni malo vyrazg&dicova a jina horninova
vlakna maji barvu podle sloZeni surovinyétiau, hrgdoSedou, hedozelenou nebo stle
zelenou. Airmérna délka jednotlivych skl€énych vlaken vyraénych odstedivou metodou je
66 mm. VIdknacedicova vyrakina stejnou metodou majitpnérnou délku 48 mm. Povrch
vlaknitych materidl je velky, vlaknity material o méru 6um ma nérny povrch asi
2800 cni-g*. Skleréna a horninova vlidkna maji jasniiqny lom, zidka se lamou podéin
Mérnd hmotnost vliaken anorganickych jépzné dvojnasobnéa oproti vlakim organického
pavodu. Napiklad polyesterova vlakna maji dmou véhu 1,38 g-ctha meérna vaha
sedicovych vlaken je 2,8 — 2,9 g- ¢

viv s

ostatni vlastnosti. Bmér viaken velice kolisa a pohybuje se u oedivého zjisobu vyroby
u vlaken skleénych od 8 do 4@m a u vlakertedicovych od 5 do 3@m. Pimér vidken Ize
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métit napiklad pod elektronovym mikroskopem nebo jednoducbptickou metodou, ktera
je zaloZzena na rozptylu a odrazu laserovéhtilswdopadajiciho na sklénou vatu. Tato
metoda umoiuje aktudlni msfeni kEhem vyrobniho procesu vilaken.iZzeni na obr.2.3 ma
velmi jednoduchou konstrukci a je schopnoétim pramér v roznerovém rozliSeni
okolo 7um [11].

Polovodi¢ovy

Ser

Tmava skin

Futuclim da
chzptylme

sI\ eiflu
‘
757

Odrazené
svetlo

. mmiae

Sldenem vata Prihledna sklenéna deska

Obr.2.3:Navrzena r¥ici skiinn s laserem a dvna fotodiodamj11].

2.3.2 Mechanické vlastnosti sklegnych a horninovych vidken

Jasny pi¢ny lom je zajimavou charakteristikou skiegych a horninovych vliaken, jen velmi
ziidka se ldmou nebo praskaji podéliPevnost vtlaku je pro skla a tavengdic asi
pramérné 15 krat az 20 krat &Si nez pevnost v tahu. Specifickd pevnost viakawvist
na jejich piméru a pouzitych surovinach. Skkema vidkna o pméru 30 um maji pevnost
v tahu asi 1 GPa, stejna vladknauperu 5um maji pevnost v tahu dvojnasobnou asi 2 GPa.
Taznost sklegnych a horninovych vidken je nizka ve srovnaniganickymi vlakny, taznost
(tab.2.2) neni &Si neZz 5 %. Sklo prokazuje pruznost, pokud je stalgn¢ tenké vrsty.
To je piklad sklegnych viaken, jelikoz $ ohybani tlustSi vrstvy skla dojde k dosazeni
hranice pevnosti a sklo sisti. Pruznost sklemych viadken je zavisla na chemickém slozeni
skla. Obsah prvk o nizSi valenci (Mg, Ca, Na, K) vede k poruSerdjrazmgrné si¢
vytvoienim iontovych vazeb s atomy kysliku, ktery nemiogen se nasledivazat na ostatni
tetraedry. Fitomnost &chto prvki sniZuje pevnost a tuhost.

Tab.2.2: Vlastnosti riznych druli sklernych viakerj5s].
Vlastnosti A-Sklo| C-sklo| D-Sklo E-Sklo R-Sklp ECRIS
Hustota [gcm’] 2,44 2,52 2,11 2,58 2,54 2,72
Pevnost v tahu [MPa] 3310 3310 2415 344 4135 3445
Youngiv modul 689 | 689 | 517 723| 855 72,3
pruznosti [GPa]
Taznost [%] 4,8 4,8 4,6 4,8 4,8 4,8

Pro n®feni tvrdosti a redukovaného modulu pruznosti vliakgrabinych odstedivou
metodou Ize pouzit nanovrypovou metodu [12].
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2.3.3 Chemické vlastnosti sklegnych a horninovych vidken

Vlakna jsou chemicky stala a pro#tsiné chemikalii odolna. Na chemickou odolnost ma
vliv vyroba, paimer, rychlost chlazeni a povrchova Uprava vidken. tvzdit, Zecasem vyluh
vlaken klesa a se zvysujici se teplotou ve vségtagech vzista. Oilezitym faktorem pro
chemickou odolnost vldken je obsah sirnych &wmin. Pokud fesahne obsahédhto
slowenin 5 %, niZze dojit v kratké dab k destrukci vlaken. Stejny vliv ma i oxid
Zelezity, jehoz maximalni hranice obsahu ve vidknec3 % a u siry je to 1 %. Velice dobra
mrazuvzdornost vlaken souvisi s chemickou odolnastidolnosti proti vihkosti. Z tohoto
duvodu je mozno pouz#tedicovych viadken k izolaci b teplotach az -200 °C.

2.3.4 Fyzikalni vlastnosti sklerénych a horninovych viaken

U materiah vyrakénych v podob vaty, jejichz hmotnost je dana stem hmotnosti
zakladni hmoty a vzduchu, se obvykle udava objenfowatnost. Objemova vaha, narozdil
od merné vahy, pedstavuje hmotnost jednotky objemdetne pémi a kapilar. Skuténa
porovitost udava celkovy objem uzZawych i otevenych péié a kapilar ve hmet Diky
vhodné poérovitosti maji materidly ze skiegch vidken vyborné filtkni vlastnosti.
Hygroskopénost u sklednych a horninovych vlaken je nepatrna. Velnmiekitou vlastnosti
vlaken je jejich vysoka tepeln& odolnost uvedenahv2.3. S povrchovou Upravou se tepelna
odolnost sklegnych viaken snizuje, jelikoZz pouzivané lubtiké prostedky maji nizsi
teplotu tani nez samotna viakna.

Tab.2.3: Tepelna odolnost anorganickych vlaken a teplatignuati.

Material (vidkna) Pouzitelnost do teplot [°C]Teplota néknuti [°C]| Teplota taveni [°C]
Chrysotilovy 700 - 1500 - 1550
azbest
Amfibolovy 300 _ 1150
azbest
Skleréna viakna 350 - 400 500 - 600 1100 - 1200
(lehce tavitelna)
Skleréna viakna 400 - 500 600 — 800 1300 - 1550
(t€Zce tavitelnd)
Struskova 700 800 - 1000 1250 - 1350
Mineralni 650 — 700 750 - 1000 1000 - 1300
Cedicova 750 - 800 1000 - 1100 1200 - 1350
Horninova 700 1200 1400
Fiberfrax 1400 1650 1815
Kiemenna 1200 - 1300 - 1600 - 1700

Elektricka vodivost samotnych viadken je za norn@dinpodminek nepatrna, se zvysujici se
teplotou elektrick&d vodivost rosteriRokojové teplot se vSak vldkna pokryvaji vzduSnou
vihkosti, kterd& ma za nasledek povrchovou vodiva$tktrickd pevnost skl€né tkaniny
o tlou¥ce 0,12 mm je asi 4000-Mm™. Odolnost vlaken protisobeni mikroorganizmu je
dana chemickym slozenim vlaken.

Sklergna a horninova vlakna vynikaji vybornymi iz&tdmi vlastnostmi a vyuzZivaji se
k tepelnym, zvukovym, elektrickym, antividram a dalSim izoknim &elim. Zakladem
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dobré izolace je mala tepelna vodivost a nizkarbjg& hmotnost. Izotai vlastnosti jsou
také zavislé na mnoZzstvi, velikosti a usmani poi. Mensi pamér pori a wWtsSi obsah
vzduchu ve hmet vede ke snizeni tepelné vodivosti. Vihkost tepelnodivost materialu
zZvysuije.

2.4 Suroviny k vyrobé sklenénych a horninovych vliaken

Zakladni surovinou pro vyrobu skla je dididy kmen, ktery se sklada #mdniho
kiemenného pisku, vapence, dolomitu, sody s#B8®4 nebo borax (N#3,;0;-10 HO).
Mechanicky upravena vsazka se tavi feplot 1400 °C — 1500 °C ve skkkych pecich
raznych druli. DalSim krokem vyroby skla je tvarovani s nasledmychlym chlazenim.

Sklerena vlakna se vyrdii ze skel velmi izného chemického slozeni tab.2.4, ve které je
uvedeno sloZeni skel pro jednotlivé vyrobntiggby. SloZeni skloviny ma vliv na vysledné
vlastnosti vyrobenych vlaken. Surovinou pro vyradiderenych viaken je ski&ky kmen
nebo tizné zpracované sklo, jako néklad frity, sklegné kulicky a sklegné tyinky.

V nekterych vyrobnich postupech je mozno vyuzit takérgké stepy, ziskané jako odpad
z vyroby nebo jako sina surovina.

Tab.2.4: Prikladyslozeni skel podle vyrobnichizphi [13].
Vyrobni zpisob Chemicke slozeni sklovin [%]

SiO;| B,Os; | Al,O5 | FeO3 | CaO|MgO |BaO| N&O | K0

Mechanické tazeniz | g 21 93 | 144| - | 16040 - | 10| 01
trysek

Mechanické tazeniz | 6, > 15 | 53| - | 54/ 37 - 143 56
tycinek

Odstedivy zpisob 61,0 - 1120 10| 70 30 - 150 -

Rozfukovaci zfisob 71,7 9,0 - 0,12 3,2 03 0,1 126 2,8

Velejemné vlakno 66,0 - 4,2 - 6,00 3,00 -| 145 46

Alternativni surovinou pro vyrobu sklémych vldken se zabyvali G. Scarinci
a kolektiv [14]. Jejich snaha ekonomicky zpracovaxaaySujici se mnozstvi nebezpgch
odpadi a tim isniZzovat nebezpieohrozeni Zivota lidstva vedla k praci, jejiz méipbylo
zeskelnit pimyslové a pirodni odpady s naslednou vyrobou na skhénvidkna. Jako
suroviny byly pouzity skla, kteraigtala pod popelem po spaleni komunalniho odpadu ve
spalovre v italskem ndstt Reggio Emilia a kaly vgZené z laguny v italskych Benatkach.
Kaly byly tepel upraveny fi teplo& 1000 °C, doSlo k odstrani organickych slotenin.
Upravené kaly a sklo ze spalovny byly taveny v ¥aderné peci f teplo€ 1350 — 1500 °C.

Ze skloviny byla taZzena vlaknaftipriznych teplotach. Provedené mechanické zkousky
vyrobenych sklegnych vlaken ukazaly, Ze modul pruznosti je srovngtes komeéné
vyradbinymi sklertnymi vliakny. Modul pruznosti neni zavisly na tepltazeni.

Hydrometalurgické cervené kaly a ini hluSina jsou dalSi surovinou pro vyrobu
sklerenych vldken. Recyklaci a inertizacéchto surovin se zabyvali A. M. Marabini
a kolektiv [15]. Proces zpracovargrvenych kal zahrnuje extrakci kav(zZn, Cd, Sn, Pb, Fe)
s naslednym michanim se Zulovyré&rBem a sklednymi stepy fi teplo€ 1450 °C, coz vede
po formovani a chlazeni k vyrélsklokeramickych materialv kompaktni i viaknité form
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Technologické schéma zpracovarind hlusiny g vyrobé skelné vaty nebo velmi pevnych
sklokeramickych produkits dobrou chemickou odolnosti je diskutovano v ixalsl [15].

Vznik suroviny pro vyrobu horninovych vidken se jatdo p@atku vzniku Zens, kdy
horniny vznikaly ze Zhavého magmatu a nazyvaji @aihami vywelymi a magmatickymi.
Surovinou pro vyrobu horninovych vidken jsou hoynuyvielé a dale také horniny usazené.
Nejvice vyhovujici podle chemického slozeni jsobomin vywelych vyweliny bazické,
které obsahuji ménnez 52 % Si@Qa vywelé horniny¢edice. Hlavnim zastupcem z hornin
usazenych je skupina vapenatt@doatych hornin, kterd se pouziva veldaisto pi vyrobe
mineralnich vidken.

2.5 Technologie vyroby skelgnych viaken

2.5.1 Zpisoby vyroby sklerénych vidken

Vyroba sklegného vlakna se rozblje podle vyrobniho zsobu na mechanicky,
odstedivy a pneumaticky Zigob.

2.5.1.1 Mechanicky zgsob tazeni

Mechanicky zjisob tazeni je nejstarSim tgowbem vyroby sklemého vlakna.
Praikopnikem tohoto zsobu je Julien de Brunfaut, ktery #atal sklergné tyinky
o praméru 4 mm specialnimi héky. Vliakno vytahoval na buben oupnéru 1 m a Sice
10 cm. Buben byl poh&n rusné a to rychlosti asi 600 az 800 ot- firZa rgjakou dobu se
vrstva sklesnych vliaken ro#izla a ve formi pramence vlaken se sejmula z bubnu.

Mechanické tazeni sklefmych tyinek

Jedna se zmodernizovanyispb Juliena de Brunfaut, na vyrobnim stroji se pecglnim
ramu umisino 60 az 100 skleénych tyinek o piméru 4 mm a délce 1 az 2 mcigky se
automaticky posunuji konstantni rychlosti do taviény, kde se jejich konce Zdamji
plynovymi hdédky nebo elektrickymi odporovymi spirdlami. Konggihek se tavi obr.2.4
a z roztavenych koricse tahnou jednotliva skl&éma vidkna na rychle se ¢gjici kovovy
buben. Ped navinutim je vlakno lubrikovano na povrchu ta,vlakno prochazi plsti, ktera
je nasycena lubrikai tekutinou. Timto zfisobem je mozno vyrobit textilni vidkna
o pramérné tlou$ce 10um a izol&ni vlakna o pitmérné tlougce 25um.
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Obr.2.4:Princip vyroby skleeného vlakna tazenim ztgek[13].
1 - sklergna tyinky, 2 — plynovy heak, 3 — lubrika’ni vale‘ek, 4 — navijeci buben

Mechanické tazeni podle Schullerova systému

Tento vyrobni zfisob se vyuziva na vyrobu skée@ [Fize angora, kterd svou chlupatosti
pfipomin& angorskou vinu. Jedn& setop taZzeni sklefnych vidken z odtavenych kainc
tycinek. Vyroba obr.2.5 je stejna jakéi pazeni sklednych tyinek. Vytahovana vlidkna maji
nekongnou délku a prmeérnou tlou$ku asi 10um. Z navijeciho bubnu jsou vidkna strhovana
a vharna tlakovym vzduchem do trychfeya vzduchové turbinky, kde ziskavaji nepravidelny

Obr.2.5 Schéma vyroby sklémé prize angorg13].
1 - elektrickeé taveni, 2 — lubrikace, 3 — tazny @)
4 - skerny trychty, 5 — valcova civka
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Mechanické tazeni ze Samotové picky

Pouzivana pec je kaskddova a ma Samotovy roStviBarpro vyrobu skloviny je ski€éna
frita. Do pracovniho prostoru, ktery maele jediny hoak picky, protéka roztavena sklovina
roStem. V pedni¢asti pracovniho prostoru je dno ze Zaruvzdornéha kktery ma 3 az 4
fady otvofi o praiméru 4 az 5 mm. dmito otvory vytéka roztavena sklovina a vytahuje se
na jemna vlakna, ktera se obvyklymigpbem navijeji na bubeRo utvdeni ukité vrstvy
vlaken se buben zastavi, vidkna se z bubnu sejrapuaaovavaji se. TaZzenim ze Samotovych
picek se vyréji skleréna vlakna o tlou¥ach 15 az 3@m. Takto vyrobena skieéna vidkna
se pouzivaji k vyrobizolatnich matraci, rohozi, tvarovanych kudesek a skruzi.

Mechanické tazeni z platinové picky

Vyrobni zpisob je podobny vyrabumélého hedvabi a diky tomu je mechanicky tazené
vlakno nazyvané skléné hedvabi. Vldkna jsou taZena z elektricky rimdné platinové
picky, jako surovina se pouziva sklovina ve férkalicek o paméru 15 az 20 mm. Picka je
vyrobena z platinovych pleého tlou§ce 0,3 az 1,5 mm, které jsou legovany rhodiem pro
prodlouZeni Zivotnosti. Vyiivani picky na optimalni teplotu 1400 az 1450 °CzggS€no
elektricky, platinova picka klade odpor prochazejic elektrickému proudu, se zvysujici se
intenzitou elektrického proudu se zvysSuje i tepldlakon€né sklegné hedvabi o gmeru
mensi neZ 12im je taZeno p rychlosti 50 aZ 60 rs™* z platinovych picek i@s lubrik&ni
polstd&ek. Platinové picky maji ve dnobvykle 200 vytokovych otvdr o priméru
1,4 az 1,9 mm. Takto malé otvory kladou velké pe¥&g na jakost surovinu, jelikoz se
snadno ucpavaji. Vytazena vlakna se naviji na tkolin civky, odkud jsou zpracovavana
na tkalcovskych stavech na skelnou tkaninu.

Mechanické tazeni podle Modiglianiho systému

Specialni zfisob vyroby pize taZzenim z tynek jako prvni si nechal patentovat Ital Piero
Modigliani. Vlakna se i vtomto Zigobu vytahuji z §inek a tyinky jsou zase umishy
na ramu pro automaticky posuv. VytaZzené nekpnéesiakno mé gmeérnou tlougku 10um.
Vlakno se opt naviji na buben, po navinutidité vrstvy se proces taZzeni zastavi a na buben
se pritiskne odezavaci kototovy niz. Nasledna zema snéru ota&eni bubnu ma za nasledek
odrezani tenkého pasku vlaken &cgi0,3 mm. Ofiznuty pasek sklegmych viaken se zavede
do odstedivky, kde ziska peebny zakrut, a z od&tdivky se jiz vyjme hotovaifre.

2.5.1.2 Odstedivy zgisob vyroby skleénych vlaken

Odstedivy zpisob je velice rozgény zpisoby vyroby skleénych viaken. Jeho vyhoda je
v jednoduchosti a ve velkém vykonu na provozni gekim. Zakladni prvek tohoto #apobu je
rychle se otéejici ¢ast zdizeni ve tvaru disku, ozubeného kola, valce éritaadoby, rotujici
tycinky apod.

Ods¥edivy zjisob s pouzitim rozvlatovaciho kotowe

Zpasob vyuzivéa roténiho zd&izeni se svislou osou. Surovinu pro vyrobu viakedtitcisté
sklerené stepy, které se ivadéji do nasypné panve, kde dochazi k jejich odtaveni
aroztavené sklo sték&gs horni panev do spodni pétkyi. Ve spodni panvce dochézi
k homogenizaci nebo kiipadnému wyereni skloviny. Pramének skloviny, ktery vytéka
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z pece, je veden doietlu keramického rozvlédkvaciho kotose o paméru 200 mm

a tloug’ce asi 50 mm. Povrch kotéal je kruho¥ (radialre) drazkovan. Kotoli s rychlosti
ot&eni asi 3000 ot.-mih je zaftivdn plamenem z pece na teplotu asi 900 °C. Tasenin
pritékajici na rozvlakovaci kotod je diky odstedivé sile unaSena v tenké vistk jeho
obvodu, kde diky draZzkovan#sti stejnonsrné rozckli. Po té se z obvodu rozvidvaciho
kotouwe odtrhuji vysokou rychlosti jednotlivé drobné K&pi a vytahuji se ve zlomcich
sekundy na jemna vldkna. Vznikla vidkna jsou pomitediového vzduchu usimiovana

a dopravovana do zachytného koSe. Naslesla vidkna zpracovavaji na vyrobu Sitych

izolagnich matraci, rohozi a pas

Odst¥edivy zisob s pouzitim 4 rotfich kotou®i

Rozdil mezi touto metodou a vySe #mwvanou je v umighi osy kotodu. Tato metoda
pouziva 4 osy se smu vodorovném. Schéma vyroby skiegch viaken za pouziti
4 rotanich kotowd je uvedeno na obr.2.6. Roztavena sklovifiggplo€ 1400 — 1600 °C je
piivackna z vrchu na rychle rotujici ratai kotowe. Po dopadu skloviny se nne vytvai
na kotowi tenky film, ktery vlivem odstdivé sily odlétava ve forinkapicek. Vzhledem
k vysoké rychlosti odlétavajicich k&pk skloviny dochézi k jejich protazeni do formy
vlaken. Na roténi kotowe je ve smiru jejich os pivaden proud vzduchu, ktery vznikla
sklerena vldkna unasi a usazuje na kontind&e otéejici st. Tlou¥'ka vrstvy vldken je
fizena rychlosti ot@ni sit. Nasled® jsou vldkna mechanicky formovana do finalniho
produktu nagiklad kompresi. Nezachycena vlakna na& gbu proudem vzduchu unaSena
do filtra¢ni komory [16, 17].
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Obr.2.6:Schéma vyroby sklémych viaken odgedivym zpsobem (a)
s pouzitim 4 roténich kotoudi: (b) [16, 17]

2.5.1.3 Pneumaticky zgsob vyroby skleénych vlaken

Princip pneumatické vyroby seild podle sné¢ru proudiciho média, #gobujiciho vznik
vlakna z roztaveného skla. Proudici tazné médiidsolpi na vytékajici sklovinu ve sna
jejiho toku nebo ve sénu kolmém. Pneumaticky apob je mozno takéstit podle pouzitého
tazného média na taZeni tlakovou parou a tazekdwan vzduchem. K tazeni se také
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pouziva rychle proudicich spalnych plyrziskanych spalovanim plynného nebo tekutého
paliva. Pneumaticky Zjsob se pouziva na vyrobu textilnich a izoligh sklegnych
vlaken [13].

2.5.1.4 Kombinovany zgsob vyroby skleénych viaken

Kombinované taZzeni je zalozeno na&mnéem fisobeni ®kolika sil, kterymi |ze pesrgji
regulovat zakladni parametry vyeditych sklegnych viaken. Prvnim kombinovanym typem
je tvarovani vlaken rozfoukavanim za rotace a dmlypem je dvoji tazeni obr.2.7, které je
dvoustugové. V prvnim stupni dochézi k utaveni a vytvarov&uroviny. Ve druhém stupni
je vlastni vyroba sklemého vlakna dvojim tazenim. Z platinové picky jsoprvnim tazeni
vytahovana vladkna pomoci popryZovanych uadcnasled# je vlakno smirovana ped Usti
rozvlakiovaciho heéku, kde dochazi k druhému roztaveni s navazujiobazfoukanim
na jemna vlakna. &em letu jsou vlakna pd#tovana roztokem formaldehydové prysice
a po pfichodu susici a vytvrzovaci peci je ziskan pozZadppandukt [18].

2

Pl

Obr.2.7: Tvarovani mikrovlaken dvojim tazenibd].
1 - platinova picka, 2 — davkovasuroviny, 3 — primarni vlakno, 4 — plynovy oscitd
horak, 5 — popryzované valce, 6 — vodici lista, 7 fudir,
8 — ukladaci prostor, 9 — pasovy dopravnik s vigkn

2.5.2 Zpiusoby vyroby horninovych viaken

Zpusoby vyroby horninovych viaken jsou podobné jakaoby vidken skleénych.
Vzhledem ke specifickym vlastnostem, jako je kréitktgrval zpracovatelnosti horninovych
vlaken, se musiitfzpusobovat vyrobni technologie. Neni mozné pouZzit wabu viaken
mechanické tazeni v nekamgych déelkach.
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2.5.2.1 Odstedivy zgisob za pouziti rozvlaiovaciho kotode

Zakladni surovinou jeffrodni ¢cedic bez gisad. Schéma vyrobyedicové vaty odsedivé
je zobrazeno na obr.2.8. Rozdrceny aiid¢ni ¢edic o velikosti 6 az 10 cm se navazi
do nasypky Sachtové pece. Odttatlic pada do vlastni Sachty a #aty grichazi na ploSinu
tavicino prostoru, kde se tavi a naskedéka po tavici plosindo jimky, zde nastava
homogenizace a teplotni vyrovnani. Déle poyja tavenina fes etokovy nistek na sed
rozvlakiovaciho kototie. Dale je vyroba stejna jako ofistivy zpisob vyroby skleénych
vlaken s pouZzitim rozvlaovaciho kotote.

-——————

wis

B i T ere—

ST X
Schéma vyrobyedicové vaty odsedive[13].

1 — dopravni z&zeni, 2 — nasypka, 3 — Sachtova pec, 4 — tavitigi 5 — petokovy nistek,
6 — rozvlakovaci kotod

2.5.2.2 Cedicova vldkna vyrabna rozfoukavanim

Zpusob je stejny jakoip vyrobé sklerenych vlaken. Roztavend homogenizovana tavenina
cedice se vede do odporéwyhiivané platinové picky, kde je roddna na tkolik proudi
podle p@tu vytokovych trysek. Vytékajici praménkyighazeni do parni dySny, ktera je
umistna rekolik centimetfi pod platinovou pickou. Prudce proudidielffatou parou je
pramének taveniny rozSlehana na jemné digpity se ve zlomcich vimy vytahuji
na jednotliva vlakna. Odtahovou troubou, ve kteséuj vidkna pdisnéna lubrika&nim
prostedkem, je proud vlaken veden k pletivovému dopravnpasu, nadmz ulpi jednotliva
vlakna. Vzniklé zplstélé rouno se naviji na role nebo se lisuje do Kal¥ekdy se rouno
ihned déle zpracovava na vyrobni lince, coz je ytepdrgjSi varianta.

2.6 Povrchové upravy vldken

Povrch horninovych a sklénych vidken je téwt hladky. Red samotnym navinutim je
vlakno, které je samo o sblielmi abrazivni a lamavé, opano lubrikaci a apreturou.



2.6.1 Lubrikace vldken

Pti povrchové Upra¥ vlaken lubrikaci, nepokryje pouzity préstiek cely povrch jednolitou
vrstvou, ale utvii kapicky. Lubrikaéni prostedek je moZzno susit v picce, infraizém nebo
jen volrg na vzduchu. Mezi nejvhodj$i lubrikatni prostedky seradi syntetické pryskice
rozpuséné v organickych rozpou&tlech, fizné vosky, pravé pryskige, oleje a silikony.
Napiklad fenol-formaldehydové pryskige vyralgné polykondenzaimi reakcemi obr.2.9
fenolu a formaldehydu se pouZivaji pro lubrikadiriwovych vidken vyratnych odstedivou
metodou.

Syntetické pryskiice vyralgné polykondenzaci fenbl nebo jejich derivédit (kresol,
xylenol) s aldehydy (formaldehydem) nazyvame feasty nebo fenolické pryskge.
Reakce fendl s formaldehydem lze uskutdt v kyselém nebo alkalickém prostli.
Produkty kondenzace provéiee v kyselém progdi v gebytku fenolu se ozwaji jako
novolaky. V alkalickém prostdi za mirného iebytku formaldehydu ziskdme ratwvené
makromolekuly — resoly. Ty se vytvrzenim z&gi v trojroznmérné makromolekuly pryskic,
zvané resity [19, 20].

Reakci v alkalickém prasdi (obr.2.9) vznikaji nejprve hydroxymethylsteaniny v poloze
ortho- nebo para- k fenolickému hydroxylu. Methydaskupiny na fenolovém jadru podléhaji
snadno esterifikaci. Vznikaji tak dimethylenovymiustky propojena fenolova jadra
za sodasného odspeni formaldehydu. Methylenové tstky mohou téz vznikat ipmo
pii kondenzaci methylolovych skupin s reaktivnimi ikodjiného fenolového jadra v poloze
ortho- a para- [20].

_H
‘\\-\\. kﬁ\h\\_
3n H,C=—O =+ n —= n
/ _H
= ~CHS CHo
H
1 CHo-O 4— - - CHo1—
- H,0 a2 HCHO . ~CH2
e B
/
H.C —OH | HyC—oOH |

Obr 2.9:Schéma polykondenﬁa reakce formaldehydu a fenolu.

Vytvrzovani resit lze provést teplem, kyselinami nebo jinymi reakiii latkami.
Pt vytvrzovani rezal vznikaji velmi reaktivni vedlejSi produkty — chimoethidy (obr.2.10).
Jejich  chemickd struktura je fipinou tmavého, h¥docerveného  zbarveni
fenol-formaldehydovych pryskic.
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1 CH,
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Obr.2.10:Rozklad methylolfenolu na chinonmethid.

Lubrikace neni konma Uprava vlaken, ale slouzi jako ptedek na slepeni vidken, aby
byla chragna ed poSkozenim v fibchu dalSiho zpracovéani. Vyrobené viakno s&dy
postikuje vodni olejovou emulzi. Takto lubrikovana vagana omak vién¢jSi a neni tak
prasna [13].

2.6.2 Apretace vlaken

Pro pouziti v kompozitech je lubrikace nevhodna&tqite sice zlepSuje manipulovatelnost

s vlakny, vldkna vSak maji nulovou adhezi k polymienatrici. Proto seip vyrobé viadken
opatuji tzv. apretani vrstvou, kterd zlepSuje vazbu mezi pry$ya viaknem. Nejvice
pouzivané jsou organické silany s charakteristicktvukturou X-R-Si¥, kde X je vhodna
koncovéa skupina (vinyl, amino, atd.), R je zastoupalifatickym uhlovodikovyniettzcem
o rizné délce a Y byva nigstji methoxy skupina, ethoxy skupina nebo chlor. Ba211 je
zndzorgno schéma reakce alkoxysilanu s povrchem skigrh viaken. Diky snadné
hydrolyzovatelnosti vazby Si-Y a za pomoci vzniklysilanoti maze dojit k povrchové
kondenzaci tenké adhezni vrstvy vazané k povrcakevl siloxanovymi vazbami. \fipack,
Ze matrici je termosetova prysice, Ize skupinu R- vybrat tak, aby reagovala sskyici
béhem polymerace [6].

R R
| e | OH OH OH
CH,O—S81—0OCH; +———— HO—S5i—0OH 4+
il * .CH,OH |
OCH, OH
trialkoxysilan silanol sklenény substrat
i-H:{}
R R R

upraveny sklenény yo—si— 0—Si—0O—Si—OH
povrch é -:lj [|}
AL l/.-‘“.r’

sklenény substrat
Obr.2.11:Schéma reakce alkoxysilanu s povrchem ghigrh vidkerj21].

Vznikla polysiloxanova vrstva je vSak hydrolytickyestabilni a rovnovaha mezi jejim
vznikem a rozpadem je dana koncentraci vody v systd¥i zvySeni koncentrace vody je
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siloxanova vazba hydrolyzovana (obr.2.12) a spojetdkno-matrice je feruSeno.
Po odstraéni vody dochazi kast&né obno¥ siloxanovych vazeb [22].

| |
| \
|
| 0O—5i—0 O0—5i—0
| o :
Hi0+ O—8i—0 — H':: noo= @ H
) ) 0
| | |
M M M
Vi ST i ST A ZRPRRT

Obr.2.12:Nestabilni siloxanova vazhaz].

Laura D. a kolektiv [21] ppravili kompozit, jehoZz matrice byla sloZena z lety
propylenové pryze a ztuhlého nylonu 6, jako vyzbyia pouzita sklegna vlakna opdéena
silanovou apretmi vrstvou. Pro fipravu této vrstvy byly pouzity anhydrid silanu,osy
silan a amino silan.

2.6.3 Plazmou modifikovana vlakna

Plazmova polymerace je zaloZzena na srazce urychtgséice (elektronu, iontu)
s monomerem. Touto reakci vznikaji excitované fragty, volné radikaly a ionty.
Vzajemnou rekombinaci absorbovanych aktivovanychgrfrenh se vytvdéi plazmovy
polymer ve forn$ vrstvy na povrchu vlakna.

K udpraw povrchu vyztuze ze sklénych vldken umighé v dentalni matrici
z polymethlymetakrylatu (PMMA), bylo pouzito ve diu[23] plazmové polymeracerit
riznych monomer 2-hydroxyethyl methakrylatu (HEMA), triethylenegldimethyletheru
(TEGDME) a ethylendiaminu (EDA). Skléna viakna byla modifikovana doutnavym
vybojem o sile 25 W po dobu 30 minut. Mechanickstyteukazaly, Ze pevnost v ohybu
kompozitu z PMMA s plazmochemicky upravenymi skleymi viakny je \tSi nez
u kompozitu, ktery ma skléna vlakna bez plazmochemické Upravy. NejvysSi psivio
ohybu vykazovala skléma vlakna upravena monomerem EDA, hodnota pevrastiybu
byla stanovena na 156,89+25,80 MPa (obr.2.13). @i&nstruktura povrchuethto vldken
meéla zvySené mnozstvi dusiku (15,5 %), coz by ukalpoe na povrchu sklénych vidken
se vytvdil aminovy film zlepSujici mechanické vliastnost8]2

=00 MPa
180 I
160
140 'r:r Contral i
120 [ |' o Untreated
100{ |8 I 3 HEMA

80 - . 8 TEGDME

&0 @ EDA

40 -

204 | et

0 | J LIl phatyly 1 A

Control | Untreated HEMA - TEGDME EDA
Obr.2.13:Pevnost v ohybu vzorku kompozitu z PMIZi2.
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2.7 Pouziti sklerénych a horninovych vliaken

Vyrobena vlakna ve fortnskleréné ize rajon se pouzivaji k vyrslikanin, tkanic, kortl
a motous. P¥i pouZiti gize v elektrotechnice je nutno zvi&3icenit jejich pravidelnost,
anorganicky pvod a moznost textilniho zpracovani. Pekteré vliastnosti, obzvlaSwvelkou
pevnost v tahu, nenavlhavost a nidéeost, jsou sklefnd vlakna velmi vhodnym k mnoha
Gcelam, kde dosud &né organické vlakniny selhaly. Skéere [Fize se pouziva téziip
opradani a oplétanitiznych vodét pro vysoké teploty, pro vihké a chemicky agresivni
provozy, k ochra& vodica proti ohni, Zaru, atd. Tkaniny se vyuzZivaji ke tweni
popryZovanych tkanin, tkanin s povlakem PVC (patychlorid), tepeld odolnych
a ohnivzdornych tkanin, nelakovanych a lakovanyoblatnich pask, které se vyznaiji
oproti lakovanym bavknym viakmaim tSi elektrickou pevnosti, lepSi tepelnou vodivosti,
delSi doks starnuti. Skelgné ize angora se pouzivaji ke stavebnim izolacim emédglstvi
k ochrar ovocnych stromn. V neposlednfact je vyuzivano kombinacefizi s nizkotlakymi
pryskyicemi k vyrok® laminaf.

Volné vldknité vaty se nejvice pouziva k izolam (Gelaim ve stavebnictvi a v pmyslu.
Ve stavebnictvi je vata vyuZita k tepelnym a zvukuavizolacim bytovych i gimyslovych
prostor. V ptmyslu je hlavié vyuzivano vaty k izolaci tepelnych a energetickyetizeni.
Pro chemicky a teplothnamahana z&eni, napiklad pi zkapahovani plyni, se pouziva
dedicova vata s teplotni stalosti -200 °C aZ 700 €@dicové vaty v minulosti nahradily
karcinogenni azbest, ktery byl pouzivan jako plmvcementéskych vyrobcich, lisovanych
a nelisovanych deskach, azbestagiini, brzdové obklady.

Ve stavebnictvi jsou rohoZe a matrace vyuzivamgpkelné izolaci strap stn, pricek, pid,
schodi$ atd. Tyto produkty z vlaken mohou byt s podloZkeebo bez podlozky. Jako
podlozky je vyuzivano lepenky, krepovy papiizmé druhy dra&nych nebo paskovych pletiv.
Vrstva ¢edicové vaty slouzi zarowei jako zdbrana proti ohni. Anorganicka vlakna se
pouzivaji pro vSechny druhy fitt— pro filtry vzduchové, kapalinové i plynove.
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3. Experimentalni ¢ast

V této kapitole jsou uvedeny metody, které bylyiotpraci pouzity pro analyzu mineralni
vaty a pojiva, tj. méovino-fenolformaldehydové pryskige. Dale je specifikovana Uprava
vzorku k neéfeni a popsana konstrukce aparatury pro studium t&kavych proce$ na
vlakneé, ve které bylo simulovano chovani mineralni vatfjiteacniho materialu ¥isté ¢asti
filtracni komory v ptibéhu tepelné zére.

3.1 Priprava vzorki k analyze

Pro gipravu vzork mineralni vaty byla pouZzita konmek vyrdbind vata spolaosti
Saint-Gobain Orsil. Kusovy vzorek suroviny byl ridsan na mensi dilyCast mensich dil
byla déale rozgthana na malé kousky, které byly pomlety po dobws@&und ve vibranim
mlynu. MenSi dily mineralni vaty byly pouzity jalsurovina elektrické picky pro simulaci
zahdivani.

3.1.1 Stanoveni vlhkosti suSicimi vahami

Ke stanoveni vlhkosti minerdini vaty byl pouZit Bmator zngky KERN MLS-50.
Stanoveni bylo provedentikrat pro tentyz vzorekiptéchto parametrech:

* konené teplota: 105 °C,
* navazkavzorku: 1,2 -2,2 g,
» teplotni profil: standart (viz. obr.3.1),

» ukorteni suSeni: z&ma hmotnosti vzorku po dobu 120 s nesmi &jinez 1 mg.

A Teplota

Standart

Koneini
teplota

Poidteini
teplota

»

Stav

Obr.3.1: Teplotni profil latky suSené analyzatorem KERN ME&-

3.1.2 Ztrata zihanim

Platinovy kelimek s navazkou cca 1 g vysuSenéhakuzanineralni vaty byl zvazen.
Nasledr byl kelimek se vzorkem vloZzen do picky po dobudbihy a zihan § teplog
1000 °C. Po ochlazeni v exsikatoru byl kelimek 2véd opt viozen do picky, kde byl Zihan
za stejnych podminek jakdipprvnim zihani. Po ochlazeni v exsikatoru byl ikelk zvazen
a vypaitana ztrata zihanim.
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3.1.3 Vizudélni zmény mineralni vaty p¥i zah¥rivani v peci

Vzorek mineralni vaty byl vlioZzen do Zihaciho kelimk nasledtumiseén pece. Zativani
bylo provaéno od teploty 200 — 400 °C. Po 10 °C intervalechvigdy vzorek z pece vyjmut
a pomoci digitalniho fotoaparatu vyfocen. Nastedryl vzorek v Zihacim kelimku &p
vlozen do pece.

3.1.4 Simultanni TG-DTA

Termogravimetrickd analyza (TGA) — princip metody FaloZzen na zémé hmotnosti
analyzovaneho vzorku v zavislosti na teploebo nacase. Grafickym vyjagnim analyzy
jsou termogravimetrické ikky, které podavaji informace o sloZzeni zkoumanétorku,
teplotnim rozkladu, tepelné stalosti a o produktezhikajicich pi rozkladu. Ke zniné
hmotnosti dochazi ngilad pi téchto djich: rozklad, chemickd reakce, sublimace,
vyparovani a magneticka a elektricka transformace.

Diferertni termicka Analyza (DTA) — princip této metodyZaloZzen na linearnim éévu
analyzovaneho vzorku,fipkterém se plynule #ii teplotni rozdil mezi analyzovanym
vzorkem a referami latkou. Bhem analyzy sleduje pochodyj gterych dochazi ke zémam
fyzikalnich a v gkterych gipadech i chemickych vlastnosti zkoumaného vzdpkocha pik
je piimo unérna teplu uvoldnému nebo spgbovanému ifp reakci. Srovnanim DTA fkvek
z literatury a narrenych DTA Kivek a zteplot, odpovidajici vrchioh piki, Ize ugit
piitomnost dané latky, pro niz je teplota charaktieka.

Simultanni termickd analyza umaje zkoumat vice fyzikalnich vlastnosti najednou
béhem jednoho r¥eni za stejnych experimentalnich podminek. riyaak, Ze se pro
sledovani dvou a vice vlastnosti pouzivaji samostatzorky, avSak zdfvané sotasre
za stejnych podminek, ozhge se TA jako kombinovana.

Stanoveni ppravenych vzork bylo provedeno na TG-TGA analyzatoru SDT Q600.
Teplotni gradient byl nastaven na 20m@™, hmotnost navazky vzorku byla asi 40 mg
a kthem analyzy byl r¥ici prostor okolo vzorku proplachovan argonem ngbduchem.

U vzorki nebyla ped nmeétenim provedena Uprava granulometrie a vihkosti 254,

3.1.5 Infra ¢ervena spektroskopie (FFIR)

FT-IR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy) nédse o metodu zaloZenou
na simultdnnim r¥eni absorpce elektromagnetickéhderd o vinové délce 0,78 — 10(dn
(12800 - 10 cil) pii prichodu vzorkem. Absorpce infferveného z#ni molekulami latek
zpasobi zmény rotatnich a vibrénich energetickych st@vmolekuly v zavislosti na zémach
dipélového momentu molekuly. Rotace a vibrace mdlgkou fizeny zakony kvantovée
fyziky. Ziskana celkova intenzita prosléhderdi (interferogram) z vystupniho interferometru
je pomoci Fourierovy transformacgepgedena na infegrvené spektrum, které udava zavislost
absorbance na vinové délce dopadajicilterda

Pomlety vzorek mineralni vaty byl homogenizovanBr K150 °C, 120 min) vieci misce
s tlowckem. Tablety byly fipravené z podobné navazky &n a lisované pod tlakem
40 kPa (30 s) s naslednym navySenim na 80 kPa).4Bes stejné navéazky byla také
piipravena tableta pouzita pro pozadiipRavené vzorky tablet byly analyzovany na FT-IR
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spektrometru NICOLET iS10 v rozsahu wito 4000 — 400 cih V tab.3.1 je zobrazeno
nastaveni FT-IR spektrometrti pnalyze.

Tab.3.1: Nastaveni spektrometru viiehu mereni.
Parametry Nastaveni Poznamky

Spectral range 4000 - 400 ¢m| rozsah nifeni
Number of scan 64 et skerd v pribéhu mereni

. uréuje interval vin@tu, ve kterém Ize rozliSit mezi
Resolution 16 9 .

dvéma piky

Apodiaztion Happ-Genzel vzorkovaci funkce, lehaukelje rozliSeni
Zero filling 1 levels vloZi bod mezi natifena data
Final format Absorbance jednotka osy pgomych
Correction none gfena data nejsou korigovana

3.1.6 Termicka analyza s detekci uvol&nych plyna (EGA)

Tato metoda termické analyzy (Effluent Gas Analysiguje plynné slozky a umanje
stanoveni chemického sloZeni plynnychésinDetekce uvabvaného plynu nebo dokonce
kvantitativni zjiSéni jeho slozeni poskytujéasto nesmirh cennou informaci o podstat
reakce a jejim mbéhu. Pro detekci vznikajiciho plynu je mozné powdlou fadu metod
zaloZenych na z#émach tepelné vodivosti plynu, infrervené nebo hmotnostni spektroskopii
[26].

Vznikajici plynné produkty rozkladnych proéegzorki mineralni vaty v TGA analyzéatoru
(obr.3.2) SDT Q600 byly vedeny nosnym plynem (argmbo vzduch) fes vyHivanou
kapilarou do mirici cely FT-IR spektrometru NICOLET iS10, kde byhednocen jejich
teplotni interval vzniku a stanovena jejich kvalitRarametry analyzy jsou zobrazeny
vtab.3.2. Grafickym vystupem analyzy je zavisladisorbance inft@rveného zani
na vina@tu zac¢asovou jednotku.

Obr.3.2: Pristroj pro EGA analyzu.
1 - SDT Q600, 2 — vyfvana kapilara, 3 - NICOLET iS10
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Tab.3.2: Parametry termické analyzy s detekci u¥nirch plyni.

IR TG-DTA
Rozsah nirent: 4000 - 500 cth | Navazka vzorku: 40 mg
Pcatet skeri: 32 Rychlost ofevu: 20 °Gmin*
Rozligent: 16 cri Priitok Ar: 100 mimin™
Vzorkovaci interval 11,82s Kelimek: Pt, 50 ml
Teplota kapilary: 20 °C
Teplota ngtici cely: 20 °C

3.1.1 Rastrovaci elektronova mikroskopie (SEM)

Metoda rastrovaci idkové) elektronové mikroskopie se pouZiva ke stutliaru
a povrchovych strukturaienych material. K zobrazeni tato metoda vyuziva pohyblivého
svazku elektrofn. Princip metody je zaloZen na interakci dopaddji@lektroii s materidlem
vzorku, za vznikuizr¢é detekovatelnych sloZzek. Na kazdé misto povrchiendti dopada
Uzky svazek primarnich elektrbnktery se pohybuje p#adcich. Kazdé misto, které je
zasazeno, vysila podle charakteru povrciiznou Urové signalu do detektoru. Vysledny
obraz je sestavovan &hto signal postupw prostednictvim fadkovaciho rastru. Hlavni
piednosti této mikroskopické metody je velika hloulbktrosti. K analyze vzotkbyl pouZzit
rastrovaci elektronovy mikroskop (Tesla RS 340).

3.1.2 Rentgenova difrakéni analyza (XRD)

Rentgenova difralni analyza je zaloZzend na rozptylu dopadajicihagestoveho zi@ni
na elektrony jednotlivych atain analyzovaného materialu. Vzhledem k pravidelnému
uspdadani atora v krystalické niizce dochazi ke vzniku difrakich maxim. Podle druhu
atomi a dokonalosti usgadani krystalickych soustav maji diftak maxima éiznou velikost,
polohu a tvar. XRD je standardni metodou pro standwmineralogického (fazového) sloZeni
materiab. Vzorky mineralni vaty byly stanovené rentgenovdalifrakéni analyzou
na difraktometru Siemens D500

3.2 Konstrukce aparatury termické analyzy

Aparaturu termické analyzy zatieani pojiva popisuje schéma na obr.3.3. Zakladhsti
byla korundova trubkova elektricka pec o délce B0, ptaiméru 80 mm a tlouXe sény
7 mm. V této peci se nachazela skieh trubice se zabrusy na obou koncich, délce 600 mm
a ptiméru 30 mm. Okolo sklemé trubice bylo namotané kanthalové vinuti, ktey#o b
propojeno se zdrojem elektrické energie s reguwatorClare 4.0 napojenym na Ni-Cr
termailanek, ktery zasahoval dorstlu sklesné trubice. V prostoru mezi skkmou trubici
a trubkovou peci se nachazela izalamineralni vata. Do spodrasti trubkové pece bylo
piivadéno pres pfitokomer plynné médium (dusik). Horgast trubkové pece byla propojena
s FT-IR spektrometrem. Pec byla ve svislé poloze giralyzu vzork mineralni vaty a ve
vodorovné poloze pro analyzu lubrékaho prostedku, ktery byl v keramické lothke
piipevrené k termdglanku.
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Obr.3.3:Schéma aparatury zaleani; 1 — FT-IR, 2 — zdroj elektrické energie,
3 — pritokoner, 4 — reaktor, 5 — fivod plynného média.

3.3 Postup experimentu
Naph sklerené trubice tvéilo:
* mineralni vata (vzorek A) o hmotnosti 10 g
* mineralni vata (vzorek B) o hmotnosti 10 g

Objemovy piitok inertniho dusiku aparaturou byl nastaven pompgitokomeru
na 60,56 mmin™. Nasled® byly zadany na zdroji elektrické energie regnfaparametry
a spudtno vyhrivani korundové pece v rozmezi teploty 20 — 600 F€plota v peci byla
fizena regulatorem Clare 4.0 napojenym na Ni-Cr @éldnek. Vystupujici plynné produkty
z reaktoru byly vedeny do cely FT-IR spektrometdlCALET iS10. Data ze spektrometru
byla pes sériové rozhrani exportovana do PC, kde byldicgya zpracovana pomoci
programu (OMNIC 8.0).
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4. Vysledky a diskuze

V této ¢asti diplomové prace jsou uvedeny a diskutovangtulasti vzork mineraini viny
stanovené s pouzitim metod popsanych v oddilu 3.zidkanych dat byla vyvozena
pravdpodobna ficina technologickych komplikaci, které vyrobu zkoufleo materialu
provazi. Znana pozornost jednovana tzvickavym procesm na vlakd, které sebou nesou
vyznamneé riziko pozaru ve filttai komde. Ziskané informace o chovani zkouSenych
materiati, prevazré po jejich vystaveni tepelné 2at, byly konfrontovany s udaji uvedenymi
v dostupné v literate.

Vzorek — B: material z filtraéni komory ~ -
TP O AU

1 2 3 & s [ ? [} ] L] L 2 ] L

Obr.4.1:Fotografie vzork materialu grevzatého k analyze ze Saint-Gobain Orsil.

Analyzované vzorky mineralni vinyvZorek A a pouzitého filtraniho materialu
pochazejiciho z tzvcisté c¢asti filtracni komory ¢zorek B jsou zobrazeny na obr.4.1.
Zavedené ozrigni vzorki bude pouZzité v celé této praci. Zakladni vlasinobbu vzorki
shrnuje tab.4.1.

Tab.4.1: Zakladni vlastnosti a slozeni mineralni vaty adithiho materialu.

~ >~ pe 3)
Vlastnost | W [%]" 77 [%] ? _ Slozeni [%] _
Si0, | CaO | FeOs | Al,0; | TiO; | MgO

Vzorek A 0,4 2,4
Vzorek B 0,9 73,6
Y Merna vihkost (susici vahy KERN MLS-50).
2 7trata hmotnosti Zihanim stanovena Zihanim vzemRukelimku i teplo# 1000 °C do konstantni
hmotnosti.
® Energodisperzni rentgenovy fluoreséehspektrometr (EDXRF, Oxford Instruments).

359 | 34,1 11,6 7,7 3,9 3,6
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sy

Produkt i filtr jsou sloZzeny z mineralnich vlakgajich slozeni se vzdalérblizi E sklu
a pojiva, kterého hlavni komponentou je dmano-fenol-formaldehydova pryskige. Vedle
mnohem tmavsiho zbarveni jeorek Bna dotyk lepivy a sil zapacha po ntoving.
Uvedené vlastnosti nazigi, Ze vzorek B osahuje zrmé mnoZzstvi nezreagovanych
komponent pojiva, tj. mimvino-fenol-formaldehydové pryskige, a produkt pyrolyzy

téchto latek. Vysledky stanoveni hmotnostni ztrathdhim (tab.4.1) uvedené poznatky
potvrzuji.

Obr.4.2:Vzorek A s vyz@anou jednou ze étleji zbarvenych oblasti.

Pri blizSim pohledu navzorek Alze rozliSit s¢tlejSi oblasti (obr.4.2), které nazngi, Ze
v prokEhu vyroby mineralni vaty dochazi k vykim teploty anebo sloZeni pojiva. ZvySena
teplota zfisobi vypaleni pryskice, které se sice ime vizual projevit bilymi oblastmi
v fezu produktu (obr.4.3), nicmé&mkolni oblasti nemaji difazni charakter rozhrdaéry by
vytvorily teplotni gradienty ve vzorku. Vysledky jsou,eké jsou uvedeny v oddilu 4.1,
nazn&uji, Ze gicinou zbarvenidchto oblasti je zvySeny obsah kyseliny kyanurové.

O W) v
o o o
o o o
o © o
3V N ™
O ) v
o o o
o o o
™ © o
™ ™ <

Obr.4.3: Vizualni zrdny mineralni vaty i zahsivani vzorku A v muflové peci
ve statické atmosfé.
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4.1 Termickd analyza

Simultanni termogravimetricka, difer@ri termicka analyza a efluém plynova analyza
(TG-DTA-EGA) vzorki A i B byla provedena jak v inertni atmosféargonu, tak v oxidai
atmosfée. V druhém fipact byl jako nosny plyn pouzity tlakovy vzduch, ktetyl
na molekulovém situ zbaveny vihkosti a oxidu &itého. Vzorek byl v pibéhu stanoveni
ohtivan rychlosti 20 °@nin™ na teplotu 1200 °C.

4.1.1 Vzorek A

Simultanni TG-DTA-EGA analyzezorku Aje zobrazena na obr.4.4. U vzorku idahného
v atmosfée argonu se na analyzovaném oboru teploty sniZitaku hmotnost visledku
pyrolyzy o 3,5 %. B pouziti vzduchwinil tento pokles 2,8 %.
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Obr.4.4:Simultanni TG-DTA a EGA analyza vzorku A v atmieséiéggonu a vzduchu.
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Do teploty 150 °C dochazi ke zttdhmotnosti v dsledku suSeni adsorbované vihkosti
a pokr&ujici polymerace pojiva. Spaleym p@ispénim obou dju se hmotnost vzorku
redukuje o 0,1 %. Té&m aZz do teploty 600 °C je dalSi yteh termické analyzy
nejvyznamgji ovlivnén procesy, které jsou spojeny s pyrolyzou prysley a rozkladem
mocoviny (rov.4.1 a 4.2).

4.1 20=C(NH,), J - NH, +H,N -CO-NH -CO- NH,
4.2 O =C(NH,), J - NH, + HNCO

Rozkladné produkty termolyzy pojiva byly identifik@ny pomoci termické analyzy
s detekci uvolenych plymi. Interpretace jednotlivych pas infraterveného spektra
na zaznamu EGAizorku Aa B je uvedena v tab.4.2. V intervalu teploty 150 &@® 3C Ize
zachytit spektralni pasy amoniaku. Ve spektru js@ak nejvyraz&si pasy kyseliny
isokyanaté, kter4 se ze vzorku uuge mezi teplotami 150 aZz 380 °C. Maximalni ryckilos
vyvoje obou plyi je dosazeno ip teplo& 220 °C pro NH a 260 °C v fipace HNCO
(obr.4.5). Bi pouZiti argonu jako nosného plynu jsou pasy HN@®nzivrejsSi nez v pipad
analyzy provedené v oxidai atmosfée (vzduch).
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Obr.4.5: Infracervena spektra plynné faze vipeghu termické analyzy ze vzorku A fgplot
maximalniho vyvoje N§H (220 °C), HNCO (260 °C), G460 °C) a S@(1100 °C).
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Trimer kyseliny kyanaté (HNC@®) tj. bezbarva kyselina kyanurovd, také rfvbojne
zastoupenou slozku materialu zachyceného na Bltfuiz dale). Pyrolyzou pojiva za nizkych
teplot (250 az 330 °C) se také tv&yanovodik, jehoz pasy se ve spektru nachazimatu
717 cm®. Vznik HCN g pyrolyze m@ovino-fenol-formaldehydové pryskge pozoroval
také X.Jiang a kol [27]. Romnost pa$s oxidu uhlgitého je disledkem vyhéivani
pryskyrice. Pyrolyza organickeé slozky snizuje hmotnostrkam 2 (Ar) az 3 % (vzduch).

Tab.4.2: Interpretace IR spektra plynné faze nadshadmym vzorkem A.
Vinoget [cmi’] | Symetrie vibrace Pritazeni Komenta
3729 - 3700 v3(B>) H.O Antisymetricka valetni vibrace.
3625 — 3596 v1(A1) H,0 Symetrick& valeii vibrace.
3335 - 3284 Nkl
2914 - 2845 CED Valertni vibrace C-H vazby.
2360 — 2336 S CO, Antisymetricka valetni vibrace.
2280 - 2250 HNCO Antisymetricka valam vibrace.
2180 - 2110 CO
1792 - 1396 Vo(Ay) H.O Symetricka deforntai vibrace.
1377 - 1350 v3(B2) SO Antisymetricka valetni vibrace.
964 - 930 NH
674 vo(M) HCN Deformani vibrace.
652 CQ Deformahni vibrace.

Nad teplotou 1000 °C Ize na EGA zachytit pasy $acrhazejici z rozkladu sinanjejichz
puvod lze odvodit od sloZzeni %1 pouzité k pipraw pojiva a technologické vody. U vzorku
analyzovaneho v Ar atmose navic vyhéiva zbytkovy uhlik a na EGA se objevuji pasy
oxidu uhelnatého.

Exotermni pik, ktery na DTAtkce dosahuje maximaipeplo& 919 °C (argon) a 946 °C
(vzduch), byl s pouzitim praSkové rentgenové difeaKoddil 3.1.2) fisouzen krystalizaci
fonotefritu (Mg, Fe, Al, Ti) (Ca, Mg, Fe, Na) (SAl).0s. Fxi teplo€ 1140 °C se objevuje
endotermni pik, ktery odpovida objeveni eutektigkeniny.
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4.1.2 Vzorek B

Na obr.4.6 jsou zobrazeny vysledky termické analzyku B tj. pouzitého filtru Zisté
¢asti filtradni komory. V ptibéhu stanoveni, provedeného do teploty 1000 °C, setriost
vzorku snizila 0 41 % (argon) a 75 % (vzduch).
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Obr.4.6: Simultanni TG-DTA a EGA analyza vzorku B v atmiesfiégonu a vzduchu.

Pribéh stanoveni Ize do z&@é miry interpretovat shodnse vzorkem A Interpretace
spektra plynné faze je uvedena v tab.4.2. Rbwenista zastoupeni kyseliny isokyanaté
v plynnych produktech pyrolyzy, jestlize byla pesrnického analyzatoru proplachovana
argonem. Oprotivzorku AvSak vzorek Bobsahuje vice vlhkosti, té&h 27x vySSi podil
organické slozky a narozdil adorku Aje giitomen siran amonny.
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Obr.4.7:Infracervena spektra plynné faze vipehu termické analyzy vzorku Bipeplote
maximalniho vyvoje vodni pary (140 °C), N|#90 °C), HNCO (325 °C) a G340 °C).

Na obr.4.7 jsou zobrazeny spektrogramy plynné phiadeploty maximalniho vyvoje vodni
pary, amoniaku, kyseliny isokyanaté a oxidu &itdho. V gipad pyrolyzy probihajici
v inertni atmosfiée argonu byla v plynné fazi detekovarigmnost formaldehydu, ktery se
ze vzorku uvaluje mezi teplotou 240 az 500 °C.

Vznik kyseliny isokyanaté jetguzovan termickému rozkladu w@aviny podle rov.4.2.
S rostouci teplotou se ve spektriétduje intenzita pdsoxidu uhlgitého, ktery vznika oxidaci
kyseliny isokyanaté podle rovnice 4.3.

4.3 HNCO+0, — H,0+CO, + NO,
4.4 HCN+0, — H,0+CO, +NO,

Zaznam EGA na vzduchu ukazuje snizujici se mnoastuikajici kyseliny isokyanaté
a zarové zobrazuje prohlubujici se tendenci ke vzniku oxudhlicitého s rostouci teplotou.
Oxid uhlicity vznika také p oxidaci HCN (rov.4.4) jehoz pas defortma vibrace se
ve spektru objevuje na vittu 674 cni-
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4.2 Infra ¢ervena spektroskopie

Infracervena spektroskopie s Fourierovou transformagdaou z metod pouzitych v této
praci k analyze zkouSenych mateiidb ohledem na ztaé komplikace, které obnaSela KBr
technika pipravy vzorkuB k meteni, byla provedena analyza pouze itdraeného spektra
vzorku A(obr.4.8).
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Obr.4.8:Infracervené spektrum vzorku A.

Nad oblasti absorpce vazeb k vodiku (X-H, kde X,=NCa O), tj. ve vysokoenergetické
casti spektra, se rozklada siroky pas symetrickénzal vibrace v molekulach adsorbované
vody, ktery dosahuje maxima na vt 3378 crit. Deforma&nimu médu vibraci&chto
molekul néaleZi pas s videem 1641 crit.

Nejintenzivrgji se ve spektru projevuji pasy antisymetrické (985') a symetrické
(714 cm) valereni vibrace (stretchingu) Si-O-Si (siloxanového)stku v tetraedru (Sig*.
Deformani vibraci O-Si-O nistku ve spektru nalezi pas s maximem absorpce natul
473 cm. Pojivo se na vhledu spektra podédtiou drobnych pik které z levé stranyiiéhaji
k v4(F,) pasu antisymetrického stretchingu Si-O vazbytragziru (SiQ)*.

S ohledem na po¥n mineralni vaty a mivino-fenol-formaldehydoveé pryskge se na
vzhledu infr&erveného spektrazorkuA vyznamrié podili pouze mineralni vina. Na zakéad
tvaru a polohy vin&ti maxima absorpce spektralnich page uzavit, Ze se jedna o
kiemkiitan o slozeni blizkém vysokopecni strusce.
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4.3 Rentgenova difrakéni analyza

Pripravavzorku Bpro rentgenografickou analyzu nardzela na obdaimi&e jako tomu
bylo v pripadt infracervené spektroskopie. Z tohotdvibdu byl fazovému rozboru podrobeny
pouzevzorek A Rentgenovy difraktogramzorku Aje na obr.4.9. Struktura mineralni vaty je
dle atekavani amorfni (viz detail). Vifpadt XRD analyzy vzorku fipraveného kalcinaciip
1000 °C (kalcinat po stanoveni ztraty Zihanim) blentifikovany difrakni linie minerah
fonotefritu ((Mg,Fe,Al, Ti)(Ca,Mg,Fe,Na)(Si,AlDs) a hawaitu ((Mg,Fe,Al, Ti)(Ca,Mg,Fe,
Na)(Si,Al%ROg). K minoritnim fazim identifikovanym ve vzorku lkahatu nalezi nefelin
(KNaz(AlSiOy),) a akermanit (GMgSi,O7).
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Obr.4.9:Difraktogram vzorku A mineralnich vaty. Pasyrpesi jsou v difraktogramu zdany
nasledova: Fononetefrit(¢), Hawait (@), Nefelin(A ), Akermaniu( V)

Rentgenova difrakce kalcinované mineralni viny bplavedena zidrodu identifikace
ostreho exotermniho efektu, ktery se na termogr@MmA vzorku A(obr.4.4) objevuje i
teplot 900 az 950 °C. Na zé&kladazového sloZeni kalcinovananého Ize tento exatepik
prifadit krystalizaci (Mg,Fe,Al, Ti)(Ca,Mg,Fe,Na)(Si,A)s z pivodre rentgenoamorfni
hlinitokiemiité faze.
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4.4 Rastrovaci elektronova mikroskopie

Pomoci rastrovaci elektronové mikroskopie minerdlimy (obr.4.10) bylo zjigno, ze
mineralni vlidknavzorku Avznikajici na rozvlakovacim kotodi maji primér 4 — 7 um.
Z paiizené fotodokumentace jerepmeé, Ze moovino-fenol-formaldehydova pryskge
homogen# pokryva skelna vldkna. Ze snithkc) a (d) je patrné, jakym #pobem k sob
pryskyice poji jednotliva viakna.

HV: 20.0 kv DET: SE Detector
Satellite ©Tescan DATE: 02/23/10 50 um a) Satellite ©Tescan DATE: 02/23/10 10 um b)

HV: 20.0 kV DET: SE Detector

V
HV: 20.0 kV DET: SE Detector HV: 20.0 kV DET: SE Detector
Satellite ©Tescan DATE: 02/23/10 200 um C) Satellite ©Tescan DATE: 02/23/10 50 um d)

Obr.4.10:Snimky mineralni vaty z rastrovaciho elektronovw@liiagoskopu.
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4.5 Ovéreni tkavy procesdi na viakné

Aparatura pouzitd pro studium progeprobihajicich i zahdivani pojiva (obr.3.3)
v mineralni vat byla postavena zatélem owieni tzv. Ekavych proces na vlakr. Diky této
metod bylo mozZné podrobit analyzeétgi, fddow 250x, mnozstvi vzorku a zarave
vyhodnotit jeho vizuélni zeémy po stanoveni (obr.4.11). Termicky rozbor s ajpaoa pro
zahdaivani tak poskytl moznost studovat chovani viaquk tepelné zatzi za podminek, které
se vice blizi redlnym podminkam panujici¢ghvgrobé mineralni vaty a timigspél k lepSimu
porozungni chovani pojiva f zahdeni. V disledku ¥tSiho mnoZstvi vzorku se uvalvalo
vétSi mnozstvi plynnych produkt coZz se projevilo na grafickych zaznamech z FT-IR
spektrometru. Pro analyzu byl jako nosny plyn ptyuiouze argon.
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Obr.4.11:Vizudlni vzhled vzorku A a B po analyze v apagauahaivani.
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45.1 Vzorek A

V pribshu stanoveni bylvzorek A zahivany rychlosti 5 °C-mih na teplotu 600 °C
v proudu Ar (60,56 minin™). Plynné produkty pyrolyzy pojivazorku Abyly detekovany
pomoci infr&erveného spektrometru. V zaznamu EGA (obr.4.12)vgitené za échto
podminek byl identifikovany oxid uldiity, oxid uhelnaty, vodni péara, kyselina isokyanata
a amoniak. VInoty charakteristickych vibracéthto latek je mozné dohledat v tab.4.2.

6,00
5,00
4,00

3,00

Absorbance

2,00

1,00 = A~ 7

~ 50

2000 Eas [min]

Vino&et [cmi']

Obr.4.12:EGA vzorku A v atmos®argonu, ktery byl zafvan v aparatiie zahagivani.

Oproti EGA na obr.4.4 Ize rozlisit dvmaxima intenzity vyvoje amoniaku ze vzorku
mineralni viny, ktera se nachazfi peplo€ 200 a 400 °C. Takovy fbch lze vyswtlit
piitomnosti siranu amonného ve zkouSseném materi@uni Phaximu vyvoje amoniaku ze
vzorku pak odpovida rozkladu gwviny (rov.4.1) a siranu amonného, ktery probihdlg@o
rov.4.5.

4.5 (NH,),SQ,(s) [T — NH,HSQ,(s) + NH,(g)
4.6 NH,HSQ,(s) (T — NH,(g) + H,0(g) + SQ,(9)

Vznikajici hydrogensiran amonny se v dalSim kro&mklada na amoniak, vodu a oxid
sirovy (rov.4.6). Satasna pitomnost pas charakteristickych vibracéthto latek ve spektru
uvedeny pibéh potvrzuje. Tento dvoustiipvy rozklad siranu amonného je debpatrny
z EGA cisté faze (obr.4.13). Siran amonny, ktery vition materialu fisobi jako

samozhéSeciifsada, tak rive @i tepelné expozici materialuip,nizSich” teplotach zvySovat
koncentraci amoniaku (rov.4.5).
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Obr.4.13:Efluen’ni plynova analyza siranu amonného.

Na obr.4.11 je zobrazen vzhledorku Apo stanoveni. Vizualnim porovnanim se vzorkem
mineralni vaty zobrazenym na obr.4.3, ktery byl nobén postupnému z#hani, lze
rozpoznat teplotni profil v peci aparatury (obr)3[@i analyze. Spodntést napla byla
zahtivana na teplotu do 200 °C,tfipkteré je& u materidlu nedochazi k Zzadnym
pozorovatelnym zgndm. Hrgda azéerna horniéast napla byla vyhrivana na teplotu okolo
400 °C. S¥tle Seda az bila barva naplmmistné ve stedni ¢asti pece byla vyiivana
na teplotu vyssi nez 400 °C. Z poslédminovanécasti naplg pece je patrné, zéigtala jen
skelna vladkna pokryta produkty pyrolyzy pojiva.
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45.2 Vzorek B

Pribéh termolyzyvzorku Bje na obr.4.14. Plynné produkty pyrolyzy zahrnegi shod
s vysledky simultdnni TG-DTA-EGA (viz oddil 4.1.2¥Ino¢ty charakteristickych vibraci
téchto latek je mozné dohledat v tab.4.2. Zastoupedmotlivych komponent pojiva ve
vzorku Bje zn&né vySSi nez verzorku A Oproti ostatnim vzorkm byly také identifikovany
spektralni pasy p#ti fundamentalnim vibracim formaldehydu — asyrokgri(2850 cnit)
a symetricky stretching (2785 énC-H vazby v CH skupirg, valeréni vibrace C=0 vazby
na vinaitu 1750 cnit a scissoring 1485 ¢, rocking (1250 cil) a wagging (1165 cif
CH; skupiny.
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4,00

3,00

Absorbance

2,00
1,00

0,00 %

2000 ™

Vinodet [cmi']

600

Obr.4.14:EGA vzorku B v atmog#® argonu, ktery byl zafvan v aparatige zaheivani.

Vzhled vzorku Bpo stanoveni je zobrazen na obr.4.11. S$tgko vzorek Abyl vzorek B
podroben vizualnimu porovnani se vzorkem na ohr.ANadn&rmné mnoZstvi pojiva
vevzorku B zpisobilo zernani tén¥ celé napla aparatury.Cerna barva je Zsobena
nedokonale spalenymi zbytky organického pojiva. Z2ou horni¢asti naplé Ize pozorovat
teplotni gradient, ktery je srovnatelny weorkem ABily pas v horniasti naplg vzorku B
odpovida teplotam vysSim nez 400 °C a¢édspmu zahi@ni pojiva na pyrolytické produkty.
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5. Zavér

Za (telem vyeSeni technologického problému z&kéni pojiva na vyrobni lince mineralni
vaty byly provedeny analyzy vzarkod firmy Saint-Gobain Orsil. Nejtve byly stanoveny
z&kladni vlastnosti vzotkpochazejici z filtréni komory vyrobni linky a &ného komemiho
prodeje. Nasledhvzorky podstoupily termickou analyzu v inertnimogifedi v aparatie
zahdivani, ktera byla sestrojena pro blizS§i napodotiedinologickych podminek vyroby
mineralni vaty a adfeni termickych procés

Vzorky minerdlni vaty byly charakterizovany pomoastrovaci elektronové mikroskopie,
termické analyzy (simultanni TG-DTA), termické aml s detekci uvoknych plyni,
infratervené spektroskopie a rentgenové difrakanalyzy.

XRD analyzou kalcinovanéhwezorku Abyla potvrzena iitomnost minerdl fonotefritu
((Mg,Fe,Al,Ti)(Ca,Mg,Fe,Na)(Si,ANOs), hawaitu ((Mg,Fe,Al, Ti)(Ca,Mg,Fe, Na)(Si,AQs),
nefelinu (KNa(AISiO,),) a akermanitu (GMgSi,O;). Rastrovaci elektronovou mikroskopii
byl stanoven pmér sklerénych vidken na 4 — 7 um aigwob, jakym k sob pryskyice poji
jednotliva vlidkna. Z Obr.4.10 lze g Ze sklesna vlakna jsou pokryta homogenpojivem.

V infraterveném spektrwzorku Ase nejintenzivéji projevovaly pasy minerdlni viny,
vzhledem Kk jejimu vysokému pa@nmu k pojivu. Vzhled spektra na obr.4.8 je dan htavn
vazbami Si-O v tetraedru (SiJ. Pojivo se na vhledu spektra pod#idou drobnych pik
priléhajicich z levé strany na(F;) pasu antisymetrického stretchingu Si-O vaagorekB
nebyl z divodu zn&na komplikace fipravy analyzovan.

Simultanni termogravimetrie a difeken termicka analyza pomohla identifikovat produkty
pyrolyzy. Termogranvzorku Aurcil hmotnostni Ubytek iy zahrivani do 1200 °C v atmos#
Ar 3,5% a v atmosfé vzduchu 2,8 %. Simultanni TG-DTA stanovila sniZemotnosti
vzorku Bz divodu velkého mnozZstvi pojiva o 41 % (Ar) a 75 %dweh) i zahivani
do 1000 °C. VesSkeré hmotnostni Ubytky jsouslddkem suSeni adsorbované vihkosti,
polymerace, pyrolyzy pryskige a rozkladu m&gviny. Chemické a fyzikalni procesy spojené
se ztratou hmotnosti jsou popsany v oddile 4.1.

Zaznamy infréerveného spektra termické analyzy s detekci wngich plyni vzork: A aB
jsou uvedeny v oddilech 4.1.1 a 4.1.2. Ve spekinrku Ai B byly zachyceny spektralni pasy
slowenin zobrazenych v tab.4.2. Maximalni rychlosti @gvNH; a HNCO uvzorku Abylo
dosazenoip teplo 220 °C pro NH a 260 °C v pipadt HNCO. Pasy HNCO bylyippouZziti
atmosféry Ar intenziv§Si. Fi pyrolyze pojiva dochéazelotpteplotach 250 az 330 °C ke
vzniku HCN. Dale byly @ teplo# nad 1000 °C zachyceny pasy S$Skteré pochazi
z rozkladu sirai, jejichz pivod lze odvodit od sloZzeni s$i pouZité k pipraw pojiva
a technologické vody. Pasy oxidu uhelnatého jsadyktem vyheivani zbytkového uhliku.
Prabéh stanovenyzorku Bje do zn&né miry shodny sezorkem APlynné produktyzorku B
obsahovaly vice vlhkosti, t&h 27x vysSi podil organické slozky, formaldehyd earsi
amonny. Termicky rozklad ndoviny vede ke vzniku kyseliny isokyanaté, kter&sestouci
teplotou v atmosi@ vzduchu oxiduje na 4@, CQ, a NQ, podle rovnice 4.3. ikazem této
oxidace jsou s teplotou &$ujici se intenzity spektralnich @asxidu uhlgitého.

K owveéieni tkavych proces probihajicich v mineralni v@&tbyla pouzita aparatura
zahdivani. Vysledky zdchto nefeni potvrzuji vysledky ziedchozich analyz. V EGA
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zdznamuvzorku Az aparatury zatitvani se nachazeji navic @dwaxima intenzity vyvoje
amoniaku pi teplotach 200 a 400 °C. Tentoapeh byl gisouzen rozkladu siranu amonného
podle rovnic 4.5 a 4.6.

Z provedenych experimeantvyplyva, Ze picinou zahdivani pojiva ve filtréni komade je
pii vySSich teplotdch vznikajici kyselina isokyanat&nik amoniaku rozkladem siranu
amonného a mwviny prispiva k podpte nebezp# vzniku pozaru ve filtreni komde.
Re3enim tohoto problémutrbe byt gesrjsi namichani jednotlivych komponent pojiva, coz
povede k mensimu obsahu nezpolymerovan&Riny.
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