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ABSTRAKT

Tato diplomova prace se zabyva vyvojem a aplikaci novodobych retardért
hotfeni na bazi expandovatelného grafitu (Epinikon 25 K + 180) pro zlepSeni pozarni
odolnosti dieva a naslednym zhodnocenim jejich ucinnosti. V praci jsou uvedeny a
diskutovany soucasné moznosti pozarni ochrany dfeva a jejich perspektivni alternativy.
Dale je popsan expandovatelny grafit, jakozto nadény material pro zvySeni pozarni
odolnosti dfeva a jsou piiblizeny soucasné poznatky z jeho vyzkumu v této oblasti. Pro
dostateCnou soudrznost expandovatelného grafitu se dfevem jsou pouzivany ruzné
surfaktanty. V této praci byly testovany se dfevem biokompatibilni surfaktanty na bazi
etherti celulozy (Tylosa MH 300, Lovosa TS 20, Klucel H) a nanoceluloza (CNC).
Nejprve doslo k testovani nejvhodné€jSich pomeérti koncentrace roztokti surfaktanti a
procentuélniho zastoupeni grafitu ve formulaci s ohledem na to, aby vysledna formulace
spliiovala dobrou rozpustnost surfaktantu, rovnomeérou dispergaci Castic grafitu
v surfaktantu, vhodnou konzistenci natéru, snadnou aplikaci, rovnomérnost néatéru,
nestékavost ze svislych ploch a soudrznost se dievem po zaschnuti. U ethert celulozy se
osvédcilo pouziti 1% roztoku surfaktantu ve smési s 60 hm.% grafitu ve formulaci a u
CNC 4% roztok surfaktantu s 80 hm.% grafitu ve formulaci. Efektivnost a tc¢innost
formulaci s retardacnim ucinkem i samotnych surfaktanti byla poté ovéfena pomoci
zkousky salavym zdrojem tepla, kde se hodnotil procentudlni hmotnostni ubytek
zkuSebnich vzorkli a nasledné se vizualné€ zhodnotila soudrznost jiz expandovaného
grafitu se dfevem. Zde bylo u vSech zkouSenych smési dosazeno velmi dobrych
vysledkti z hlediska termické ochrany dieva, pficemz nejlepSich dosahla formulace
termografit — Klucel H, u které relativni ztrata hmotnosti po ukonceni zkousky ¢inila
pouze 7,38 %. U ostatnich vzorka byla tato hodnota jen mirn€ nizsi a pohybovala se
v rozmezi 7,79-7,83 %. U surfaktantii na bazi ethert celuldzy se vSak projevila jejich
horsi soudrznost po expandovani grafitu se dievem. Naopak pfiznivych vysledka bylo
v tomto ohledu dosazeno u formulace s CNC, kterou lze obecné pii komplexnim
zhodnoceni tohoto experimentu doporucit jako nejucinnéjsi protipozarni ochranu ze
vSech hodnocenych. Vysledky této prace zaroven potvrdily, ze i samotny natér CNC ma
vyznamné retardacni uCinky. V pfipadé pozadavkd na sniZeni ceny, které by bylo
v piipadé pouziti etherd celuldozy oproti CNC velmi vyrazné, je mozné cilit i na

formulace sKlucelem, u kterych by jesté bylo zapotiebi otestovat nékteré druhy



surfaktantu o nizsi viskozit€ a pokusit se zlepsit soudrznost vrstvy po expandaci napf.

pomoci dodatecného povrchového natéru surfaktantu na aplikovanou formulaci.

Klicova slova: Expandovatelny grafit, nanocastice, pozarni ochrana dieva,

surfaktanty, nanoceluldzové krystaly, derivaty celulozy

ABSTRACT

This diploma thesis deals with the development and application of modern flame
retardants based on expandable graphite (Epinikon 25 K + 180) for improving the fire
resistance of wood and the subsequent evaluation of their effectiveness. The work
presents and discusses the current options for fire protection of wood and their
perspective alternatives. Further, expandable graphite is described as a promising
material for increasing the fire resistance of wood, and current findings from its research
in this area are presented. Various surfactants are used for sufficient cohesion of
expandable graphite with wood. In this work, biocompatible surfactants based on
cellulose ethers (Tylosa MH 300, Lovosa TS 20, Klucel H) and nanocellulose (CNC)
were tested with wood. First, the most suitable ratios of the concentration of surfactant
solutions and the percentage of graphite in the formulation were tested, taking into
account that the resulting formulation should meet the good solubility of the surfactant,
the uniform dispersion of graphite particles in the surfactant, the appropriate consistency
of the coating, easy application, uniformity of the coating, non-flowing from vertical
surfaces and cohesion with wood after drying. For cellulose ethers, the use of a 1%
surfactant solution mixed with 60 wt.% graphite in the formulation and for CNC a 4%
surfactant solution with 80 wt.% graphite in the formulation proved successful. The
effectiveness and efficiency of the formulations with a retarding effect and of the
surfactants themselves were then verified using a test with a radiant heat source, where
the percentage weight loss of the test samples was evaluated. Then the cohesion of the
already expanded graphite with the wood was visually evaluated. Here, all tested
mixtures achieved very good results regarding thermal protection of wood, with the best
achieved by the thermographic formulation - Klucel H, where the relative weight loss
after the end of the test was only 7.38 %. For the other samples, this value was only

slightly lower and ranged from 7.79-7.83 %. Surfactants based on cellulose ethers,



however, showed poorer cohesion after expanding graphite with wood. On the contrary,
favourable results were achieved in this regard with the formulation with CNC, which
can generally be recommended in a comprehensive evaluation of this experiment as the
most effective fire protection of all evaluated. The results of this work also confirmed
that the CNC coating itself has significant retarding effects. In case of requirements to
reduce the price, which would be very significant in the case of using cellulose ethers
compared to CNC, it is also possible to target formulations with Klucel, for which it
would still be necessary to test some types of surfactant with lower viscosity and try to
improve the cohesion of the layer after expansion e.g. using an additional surface

coating of surfactant on the applied formulation.

Keywords: Expandable graphite, nanoparticles, fire protection of wood, surfactant,

nanocellulose crystals, cellulose derivatives
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1 Uvob

Dtevo bylo od pradavna vyuzivano jako pfirodni zdroj, diky kterému lidska
civilizace dosahla obrovského pokroku. Jeho vyuziti je obrovské a v minulosti bylo pro
své unikatni vlastnosti, snadnou opracovatelnost a dostupnost, nezastupitelné. To se
vSak CasteCné zménilo s pfichodem novych materiali a v mnoha odvétvich bylo dievo
nahrazeno materialy, které eliminovaly jeho nedostatky, at uz jeho nachylnost k
biologické degradaci ¢i hotflavost. Ovsem v posledni dobé€, kdy si lidstvo zacina
uvédomovat své dopady na zivotni prostfedi, se dievo, jakozto pfirodni obnovitelny a
na vyrobu nenarocny zdroj, opét stava veledulezitym materialem jak pro soucasnost tak
1 budoucnost. (Barnett 2003)

Diky technologickému pokroku jsme nyni schopni dievo nejen efektivngji
vyuzivat, ale téz CasteCné eliminovat jeho negativni vlastnosti, na coz je v posledni dobé
vzhledem k jeho stale vétSimu vyuziti kladen znaény diraz. Hoflavost dieva se kromé
jeho energetického vyuziti snazime potlacit. K tomuto Ucelu se vyuzivaji retardéry,
které snizuji hotlavost dieva fyzikalni ¢i chemickou cestou, avSak v praxi se obvykle
kombinuji oba zptsoby. V soucasnosti pouzivané retardéry maji sice pomérné€ dobrou
ucinnost, avsak v ¢astych pfipadech jsou toxické a maji negativni vliv nejen na zivotni
prostredi, ale i na lidské zdravi. Takovéto retardéry je tieba adekvatné nahradit tak, aby
se prinejmens§im zachovala jejich uCinnost, odstranila toxicita a byly ekonomicky
pfijatelné. (Petrova et al. 2015, Reinprecht 2008)

Jednou z novodobych alternativ jsou nanomaterialy. Jako velice nadéjny se
napiiklad jevi oxid titanu a oxid kfemiku, které maji podobnou tcinnost jako soucasné
pouzivané retardéry, nejsou toxické, avSak z ekonomického hlediska jesté nejsou §iroce
dostupné. Tento problém by mohl vyftesit dalsi z velice perspektivnich, navic prirodnich
materialQ, a to expandovatelny grafit, ktery ma vyborné retarda¢ni vlastnosti proti ohni
a jiz se §iroce vyuziva napfiklad v automobilovém primyslu. Jeho spojeni se dievem je
nicmén€ problematické a je ve fazi vyzkumu. Velmi cenénou vlastnosti
expandovatelného grafitu je jeho schopnost po prekroceni urcité teploty
nékolikanasobné zvétsit svlyj objem a vytvorit tak a¢innou izolacni vrstvu. V pfipadé, ze
by se podafilo vytvofit vhodné spojeni expandovatelného grafitu se dievem, vznikl by
vysoce ucinny, ekologicky Setrny a ekonomicky dostupny retardér hofeni dreva.

(Mariappan, 2017, Rao et al. 2018)
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2 CIiLE PRACE

Cilem této diplomové prace je porovnat a ovéfit rizné druhy ze skupiny
surfaktanti na bazi celulozy (nanocelulézu - CNC a vybrané derivaty celulozy), které
by spolu s termografitem mohly vytvofit optimalni formulaci s potencialem moderniho,
efektivniho a ekonomického feSeni protipozarni ochrany dieva. Soucasti vyzkumu je
nalezeni vhodné aplikacni technologie expandovatelného grafitu na dfevo vcetné
doporuceného slozeni formulace systému termografit-surfaktant pro lepsi povrchovou
soudrznost. Uginnost bude ovéfena pomoci protipozarniho testovani (zkouska salavym

tepelnym zdrojem) modelovych vzorki na TUZVO, Slovensko.
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3 LITERARNI RESERSE

3.1 POZARNI OCHRANA DREVA

Pro zvySeni pozarni ochrany dieva existuje nékolik riznych feSeni. Mezi
nejjednodussi a zaroven nejucinngj$i patii protipozarni obklady, obvykle
sadrokartonové ¢i sadrovlaknité desky, které vSak povrch difeva plné zakryji a tudiz
nejsou v mnoha piipadech z estetickych a dalSich duvoda vhodné. Latky pro zlepSeni
pozarni odolnosti, které se na dievo aplikuji natérem ¢i impregnaci, se souhrnné

nazyvaji retardéry hoteni.

3.1.1 SOUCASNE RETARDERY HORENI

Retardéry hoteni maji za nasledek snizeni hoflavosti dfeva, zpomaleni jeho
vznétlivosti, Sifeni plamene na povrchu dfeva a rychlost jeho hofeni. Toho dosahuji
pomoci fyzikalnich mechanizmt a chemickych reakci, avSak nej¢astéji kombinaci obou
zpusobu. V soucasnosti na trhu bézné dostupné retardéry hoteni dieva lze rozdélit do
dvou skupin, a to retardéry na bazi anorganickych soli a zpénitelné natérové hmoty.

(Reinprecht 2008, Costes et al. 2017)

3.1.1.1 PRIPRAVKY NA BAZI ANORGANICKYCH SOLI

Tato skupina obsahuje mnoho sloucenin a jejich kombinace, které maji
schopnost fedit hotlavé plyny, podporovat tvorbu zuhelnatélé izolacni vrstvy (obr. 1) a
spotiebovavat teplo na jejich rozklad. Mezi nejbéznéjsi muzeme zafadit napfiklad:
fosfore€nan amonny, chlorid amonny, siran amonny, kyselinu boritou, alkalické
kfemicitany a podobné Pripravky na bazi téchto anorganickych soli maji své klady, ale
také zapory. Jsou cenéné predevsim pro svou snadnou rozpustnost ve vodé a tim padem
dobré penetracni vlastnosti do povrchové vrstvy dfeva. Dal§i vyhodou casti téchto latek
je jejich schopnost ochrany dieva proti napadeni biotickymi Skidci. Mezi jejich zaporné
vlastnosti, v pfipad¢ aplikace natérem, patii snadna vyluhovatelnost ze dieva vodou,

diky ¢emuz nejsou vhodné do mist se zvySenou vlhkosti a maji omezenou zivotnost,

12



z ¢ehoz plyne potfeba natér obnovovat. To 1ze ovSem vyfesit hloubkovou impregnaci,
diky které je zivotnost retardacni ochrany témeéf neomezena a lze dosahnout jesté
lepSich ucinkt. DalSim problémem jsou korozivni GCinky na samotné dievo, kdy
dochazi k oxidaci a rozvlaknéni povrchovych vrstev dfeva do hloubky zhruba 2-3 mm.
Korozivné tyto pripravky rovné€z pusobi na kovové predméty. (Kloiber et al. 2010,

Tribulova et al. 2017)

Obrazek 1. Retarda¢ni ucinek vakuove impregnovanych sloucenin na bazi anorganickych soli.
Zdroj: Lotus Timber, 2018

3.1.1.2 ZPENITELNE NATEROVE HMOTY

Zpénitelné natérové latky (intumescentni pfipravky) se fadi mezi nejucinnéjsi
zpusoby ochrany dfeva proti termickému rozkladu. Pisobi na principu zpomaleni
tepelného prostupu povrchem konstrukce, zabranéni vzniku hoilavych plynnych
produktt tepelného ptsobeni a jejich oxidaci. Tohoto efektu dosahuji diky schopnosti
né&kolikanasobné zvé&tsit sviij objem pfi pisobeni teploty vyssi nez 150 °C, ¢&imz dochazi
k vytvoteni nehotlavé, tepelné-izolacni, mikroporézni uhlikaté pénové vrstvy (obr. 2),
ktera u€inné chrani povrch dieva az po dobu 30 minut. Intumescentni natéry se skladaji
ze tii hlavnich slozek, a to vodnich disperznich polymeri (melaminova pryskyfice,
polyvinylacetat apod.), dale pénotvorné slozky (pentol, polysacharidy, mocovina apod.)

a retardacni slozky (fosfaty amonné, melamin, apod.). Pfednosti téchto pfipravka je
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vysoka ucinnost prevySujici pfipravky na bazi anorganickych soli a rovnéz
dlouhodobéjsi zivotnost. Naopak zapory jsou neesteti¢nost, jelikoz natér prekryje cely
povrch dieva. Zaroven, jako u ptipravku na bazi anorganickych soli, jsou slozky natéru
rozpustné ve vodé, coz komplikuje pouziti v exteriéru a v mistech se zvySenou vlhkosti.
Tento problém vSak lze ¢astecné vyresit vhodnym krycim natérem. (Petrova et al. 2015,

Netopilova 2004)

Obrazek 2. Dievo osetiené intumescentnim nat€rem (vlevo) a neosetfené dievo (vpravo) pii pusobeni
tepla. Zdroj: Envirograf, 2016

3.1.2 NOVODOBE RETARDERY HORENI

V posledni dobé€ je vé€novana ¢im dal vétsi pozornost pusobeni latek na zdravi
Clovéka a na zivotni prostiedi. Studiem této problematiky se ukazalo, ze urcité retardéry
hotfeni v minulosti 1 v soucasnosti uzivané predstavuji ¢i mohou predstavovat
potencialni nebezpeCi pro zivotni prostiedi. Tyto retardéry tedy bude potieba do
budoucna adekvatné nahradit tak, aby byly k Setrné k zivotnimu prostiedi, mély stejné
Ci lepsi retardacni vlastnosti a byly ekonomicky dostupné. Cestou ke splnéni zminénych
pozadavki mohou byt nanomaterialy. Jejich vyvoj a potencial jde v poslednich letech
vyrazné vpied a mohou najit uplatnéni v §iroké Skale oblasti. (Petrova et al. 2015,

Kulshreshtha 2002)
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3.1.2.1 NANOMATERIALY

Nanomaterialy jsou latky, které maji aspon v jednom rozméru velikost ¢astice od
1 do 100 nanometri. Od kompaktnich materialt se lisi pfedevsim svou strukturou na
atomarni urovni a makroskopickymi fyzikalnimi veli¢inami, jako jsou odli§na hustota,
magnetické vlastnosti apod. Charakteristickym znakem nanomateriali je jejich vysoky
podil povrchu kcelému objemu materialu, coz jim v porovnani s kompaktnimi
materidly se stejnym chemickym slozenim poskytuje odliSné chemické a fyzikalni
vlastnosti. Cim jsou rozméry nano&astic mensi, tim nartista podil povrchovych atomd,
které zpusobuji zvétSujici se podil povrchové energie k celkové energii systému
tvoren¢ho z nanocastic. (Wang et al. 2007)

Jak jiz bylo zminéno, oblast jejich vyuziti je velice rozsahla a svymi unikéatnimi
vlastnostmi zlepS$ily G€innost materiald v mnoha odvétvich. Obdobnou roli by mohly
sehrat 1 pfi pozarni ochran¢ dfeva, jelikoz vyzkumy v této oblasti intenzivné probihaji a
zaméfuji se zejmeéna na nanomateridly (TiO,, SiO,, ZnO atd.). Slibné vysledky byly
rovnéz zaznamenany u ochrannych povlakd na bazi minerall, jili a nanocelulozy.
Pokud jsou vsak natéry z vyse zminénych nanomateriali pouzity samostatné, jejich
ucinnost stale neni dostatecna oproti soucasné pouzivanym prostiedktim. Vynikajicich
vysledkti je dosazeno jejich kombinaci s konvencnimi prostiedky retardérii hofeni.
(Vahidi et al. 2021)

Princip retardace hofeni nanocasticemi spociva ve vytvafeni povlaku na
povrchu dieva, ktery zabranuje uvolfiovani hoflavych plyni a koufe. Koncentrace
hoflavych plynd muze byt zfedéna nehoflavymi plyny produkovanymi pyrolyzou
nanocastic, ¢imz je potlaend fetézova reakce spalovani vysoce reaktivnimi volnymi
radikéaly vznikajicimi pfi pyrolyze nanocéstic. Na povrchu dieva se dale vytvari husta

zuhelnatéla vrstva, kterd vytvaii izolujici bariéru. (Wang et al. 2007)

3.2 EXPANDOVATELNY GRAFIT

Dalsim perspektivnim materidlem, ktery by mohl plnit funkci retardéru hoteni
dreva, je expandovatelny termografit. Ten ma jiz nyni mnoho riznych vyuziti, mimo
jiné se vyuziva k protipozarni ochrané polymert. Aby mohl byt uspé$né€ pouzit i pro

termickou ochranu dieva, je tifeba nejprve vyfreSit jeho nedostate¢nou soudrznost
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s dfevénym povrchem, resp. strukturou dieva. Na toto téma jiz bylo publikovano
nékolik praci, ale stale je patrné, ze mechanismu vazby a dostateénému ukotveni ¢astic
grafitu ke struktufe dfeva je tfeba vénovat vétSi pozornost a blize jej prozkoumat a

OVeTit.
3.2.1 CHARAKTERISTIKA

Uhlikové materialy maji velice Siroké spektrum vlastnosti, zadny jiny prvek
nedokaze tvorit tak odli$né a riznorodé latky jako prave tento. Mnoho novych materialt
na bazi uhliku je také stale objevovano a uméle ptipravovano. Uhlik, co do struktury a
vlastnosti, muze tvofit 3-D diamantovy krystal a grafit, 2-D grafitové desky, 1-D
uhlikové nanotrubice a 0-D molekuly fullerenu (obr. 3). Jedna se o latky od nejtvrdSich
az po nejmeékci na planeté a svymi vlastnostmi mohou zastoupit vétSinu znamych

material. (Yan a kol. 2016)

2D 3D
N

Fullereny Nanotrubicky Grafen Grafit Diamant

Obrazek 3. Krystalicka struktura uhlikovych nanomateriali. Zdroj: Sanli, 2014

O expandovatelném grafitu je v literatufe datovana prvni zminka k roku 1841,
kdy jej némecky védec K. E. Schathautl vytvoril pfi své analyze krystalickych vlocek
grafitu v roztoku kyseliny sirové. V soucasnosti ma tato latka Siroké spektrum vyuziti a
jako intumescentni retardér hofeni zlepSuje vlastnosti zpomalujici hofeni v mnoha
materidlech a odvétvich (Modesti et al. 2002, Dugesne et al. 2003). Vyroba
expandovatelného grafitu probihd interakci krystalickych grafitovych vlocek
s koncentrovanou kyselinou sirovou v kombinaci s jinymi silnymi oxidacnimi €inidly,
napiiklad kyselinou dusi¢nou nebo manganistanem draselnym (obr. 4). Pro
expandovatelny grafit, jako retardér hofeni, jsou dulezité jeho parametry dilatability a

tepelné stability. Podle téchto parametrd ho lze rozdélit do 3 skupin z hlediska jeho

16



termostability, a to: nizka (80-150 °C), stfedni (180-240 °C), vysoka (250-300 °C). Pii
prekroceni pro kazdy druh specifické startovaci teploty se expandovatelny grafit zacne
roztahovat a vytvaret tak porézni zuhelnatélou vrstvu o vysoké izolacni schopnosti.
Naproti jinym chemicky vytvorenym intumescencnim latkdm si navic tato zuhelnatéla
vrstva zachovava velmi dobrou tepelnou odolnost a expanduje s dostate¢nou silou na to,

aby bylo mozné jeji pouziti v rigidnich systémech. (Mazela 2020)

Grafit Interkalovany grafit Expandovany grafit
H,S0, + HNO Teplotni ok —/é/_—q
e — X T
900 °C —
\_ — -

Obrazek 4. Schéma vyroby expandovatelného grafitu. Zdroj: Seredych 2017

3.2.2 EXPANZNIi MECHANIZMUS

Unikatni vlastnosti expandovatelného grafitu jsou zpusobeny jeho schopnosti
drasticky zvétsit sviij objem po dosazeni urcité teploty a vytvofit tak ucinnou tepelné-
izolacni vrstvu, kterd chrani podkladovy material (obr. 5). Toho je docileno diky
fixovani interkalantu mezi vrstvami grafenu, ktery se po vystaveni pozadované teploté
pfemeéni na plynou fazi tvofenou vodni parou a oxidem sifiitym, coZ ma za nasledek
priblizn€ 100nasobné zvétSeni objemu interkalantu. Tlak generovany zvétSenim objemu
poté nuti jednotlivé grafitové vrstvy k oddéleni a vytvari se tak izolacni zuhelnatéla
vrstva (obr. 6) tvorici fyzickou bariéru mezi chranénym materidlem a plamenem. Tato
vrstva je navic velmi porézni, coz umoznuje proudéni vzduchu a ochlazeni prostiedi

ohng. (Kim 2014, Wang 2007)
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i Zona spalovani oddélena
Nater vrstvou expandovaneho
s termografitem zuhelnatélého grafitu

(a) (b)

Obrazek 6. Snimky expandovatelného grafitu z elektronové mikroskopie (SEM) pied expanzi (a) a po
expanzi (b). Zdroj: Panzarasa, 2019

Komercné dostupné expandovatelné grafity se lisSi mnoha parametry: startovaci
teplotou, hodnotou pH, velikosti Castic, obsahem uhliku, minimalni expanzi (obr. 7) a
pfipadné také chemickymi latky pouzitymi pro interkalaci a neutralizaci produktu.
Razni vyrobci pouzivaji mirné odlisné zpusoby znaceni, obvykle je vSak v oznaceni

uvedena startovaci teplota a velikost ¢astic. Orientacni cena pro expandovatelny grafit
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se pohybuje v rozmezi od 50 do 150 K¢/kg v zavislosti na konkrétnim druhu grafitu

(Epinikon.cz)

GG 180-60N GG 160-50N GG 200-100N GG 220-50N GG 160-80N GG 220-80M GG 250-50M

Obrazek 7. Porovnani expanze 5 g riznych typi grafitu od vyrobce GrafGuard. Zdroj: GrafGuard 2020

3.3 VYZKUMY EXPANDOVATELNEHO GRAFITU JAKO RETARDERU HORENI

DREVA

Vyzkumu v oblasti pouziti expandovatelného grafitu jako retardért hofeni dieva
nebylo doposud provedeno mnoho. Problematicka vaznost k povrchu dieva muize byt
povazovana za limitujici faktor. Z divodu jeho Cisté fyzikalniho ucinku retardace se
vetsi Cast pozornosti vénuje vyuziti expandovatelného grafitu jako retardéru hofeni
napiiklad pro polymerni materialy jako jsou polyethylen, polypropylen, polystyren,
polyvinylchlorid a podobné&. Dalsi vhodné wvyuziti je také u dfevo-plastovych
kompoziti, kde jsou kromé dievnych vlaken ¢i moucky zastoupeny praveé vyse zminéné
polymery. (Bai et al. 2014)

Jedna z praci vénujici se této problematice, konkrétn€ vlivu rozpinavych grafitovych
vlocek na ohnivzdornost dubového dieva pochazi z Technické univerzity ve Zvolenu.
Kmetova et al. (2022) ve svém vyzkumu vyuziva zkouSku salavym zdrojem tepla k
hodnoceni G¢innosti protipozarniho osetfeni dubovych vzorkl dieva vodnym roztokem
kfemicitanu sodného (tzv. vodnym sklem) a vloCkami expandovatelného grafitu.
Vzorky byly danou formulaci oSetfeny z riiznych stran, a to konkrétné pouze z vrchu,
pouze ze stran a spole¢né zvrchu i1 ze stran. Cilem této prace bylo prokazat jak
vyznamny vliv maji jednotlivé zplisoby oSetfeni vzorkii na jejich pozarni odolnost.

Sledovana byla ztrata hmotnosti vzorki béhem zkousky a Cas jejich zapaleni. Pomoci
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termokamery byl sledovan teplotni prabéh na vybranych mistech vzorkt. Z vyslednych
hodnot relativniho hmotnostniho ubytku dosahovaly velice podobnych vysledkl vzorky
oSetfené pouze na vrchni strané€ a vzorky oSetfené spolecné na vrchni a boc¢ni strang.
Rozdil zde ¢inil ptiblizné 0,7 % ve prospéch vzorkl osetfenych pouze na vrchni strané.
Razantni rozdil byl naopak pozorovany u vzorkt oSetfenych pouze z bocnich stran, kdy
tyto vzorky ztratily 81 % své ptivodni hmotnosti, pficemz u neoSetfenych vzorka doslo
k 86% ztrat¢ hmotnosti. Pfi porovnani neoSetfenych vzorki a vzorki oSetfenych
z vrchni strany ¢inil rozdil 79 % hmotnosti. Vysledky tedy dokazaly, ze pii spravné
aplikaci expandovatelného grafitu, v tomto ptipadé spolecné s roztokem vodniho skla,
lze dosahnout vyrazného zpomaleni hoteni dieva.

Na tuto praci navazala stejna autorka (Kmetova 2023) zkoumanim vlivu
riznych typt expandovatelného grafitu na tepelnou odolnost smrkového dieva. Na tento
vyzkum byla pouzita stejna zkuSebni metoda, tedy zkouska salavym tepelnym zdrojem.
Zkusebni vzorky ze dieva smrku byly oSetfeny vodnym roztokem kiemicitanu sodného
a Sesti riznymi typy expandovatelného grafitu, které byly aplikovany na povrch vzorku.
Vysledky tohoto vyzkumu ukazaly, ze vSech Sest typu expandovatelného grafitu mélo
velmi pozitivni efekt na pozarni odolnost vzorkt. Pfi kombinaci oSetfeni kiemicitanem
sodnym a expandovatelného grafitu se prokazal potencial snizit ztratu hmotnosti
exponovaného materialu minimaln€ o 73 = 3 % a omezit nartst teploty na povrchu
vzorku. NejlepSich vysledkd relativni ztraty hmotnosti bylo dosazeno u
expandovatelného grafitu GG-200 se 6,97 %, nasledovaného grafitem 25 K + 180 s 8,09
%. Naopak nejhorsich vysledkt z testovaci série dosahl grafit 10 F — 150 s 15,55 %

relativni ztratou hmotnosti.

3.4 SURFAKTANTY

Surfaktanty jsou povrchové aktivni latky, které jsou tvofeny z molekul
obsahujicich polarni a nepolarni c¢ast. Tyto latky se pouzivaji klepsi disperzi
praskovych materiala v kapaliné, mohou vytvaret agregované struktury ve vodném nebo
nevodném médiu, v€etné mikroemulzi v jejich smésich. Déle jsou vyuzivany jako
emulgatory pfi piipravé emulzi a jako stabilizatory u vyroby pén. (Kresheck, Gordon

1975)
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V souvislosti s danou problematikou jsou surfaktanty vyuzivany z davodu jejich
schopnosti pojit expandovatelny grafit k povrchu dieva. V této praci jsou zkoumany
surfaktanty na bazi celulozy (derivati a nanoceluldzy). Divodem je jejich slozeni, které
je nejblize samotnému dfevu. Jedna se o latky na pfirodni bazi, které jsou
biokompatibilni i biodegradovatelné, maji dobry vazebny potencial a do systému difevo-

termografit nebudou vnaset zadné dalsi nadbytecné chemické latky.

3.4.1 NA BAZIDERIVATU CELULOZY

Tylosa MH 300 (obr. 8) je obchodni nazev metylhydroxyetylcelulozy (MHEC).
Cislo vnazvu latky udava viskozitu 2% roztoku a je zavislé na velikosti
makromolekuly. Surovina, z niz vznikaji vSechny derivaty celulozy, je Cista celuloza ze
dfeva ¢i bavlny. Pomoci reakce s NaOH se poté tato Cista celuldza zalkalizuje. Po tomto
procesu je mozné z ni pripravit rozdilné ethery, za pomoci rozli¢nych etherifikacnich
Cinidel. Pro pfipravu metylhydroxyetylcelulozy jsou to ¢inidla metylchlorid
a etylenoxid. Vysledna latka ma stupen substituce mezi 1,5-2,0 a je rozpustna ve vode.
Vyuziti nachazi predevsim jako lepidlo, zahustovadlo, pojivo barev, prostfedek
k impregnaci papiru apod. Pro lepeni jsou uzivany vodné roztoky Tylosy MH s Cislem
vyssim nez 1000. Kvuli dobré roztiratelnosti se roztok MHEC, jako i roztoky ostatnich
étert pripravuji v koncentraci do 10 %. MHEC by méla mit neutralni ¢i mirn€ zasadité
hodnoty pH, které 1ze ptipadné zménit pridanim kyselin ¢i zasad. Je mozné pfipravit
vodné, jako 1 vodné-ethanolové roztoky. Po vyschnuti roztoku vznikne film, ktery je
bezbarvy, pevny a pruzny. Velkou pfednosti je odolnost vii¢i mikrobialnimu puisobeni a
zdravotni nezavadnost. Naopak nevyhodou je v tomto pfipadé urcita hygroskopicnost.
(Durovié 2002, Schroder 1997, Kubicka, Zelinger 2004, LukeSova 2009) Priblizna cena
za MHEC je 784 K¢ za 1 kg (krustashop.cz).
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Obrazek 8.Tylosa MH 300 (metylhydroxyetylcelul6za)

Lovosa TS 20 (obr. 9) je obchodni nazev smeési sodné soli
karboxymethylcelulozy (min. 64 %), uhli¢itanu sodného (<3 %) a hydroxidu sodného
(<2 %). Jedna se o bilou az svétle okrovou latku, bez zapachu, kterad je rozpustna ve
vodé za tvorby gelu, jez se dalSim fedénim pod 10 % rozpusti na viskdzni roztok.
Viskozita 1% roztoku pii 20 °C je 10-20 mPa.s. Hodnota pH tohoto 1% roztoku pii
laboratorni teploté je 10—11,5. Bezpe€nostni list latky uvadi, ze tento typ Lovosy TS 20
obtizn¢ Sifi pozar, oproti Lovose s ozna¢enim T 20. Pouziva se jako surovina k dal§imu
zpracovani. Vyuziva se jejich vlastnosti antiredepozi¢nich (praci prostiedky),
stabiliza¢nich (disperze a emulze), zahu§tovacich (malifské barvy), lepicich a pojivych
(Slichtovaci prostredky, klizeni papiru, lepidla na tapety apod.). Vyuziti nachazi kromé
papirenského, textilniho a tukového pramyslu i ve stavebnictvi a naftaiském pramyslu.
(Durovi¢ 2002, Schroder 1997, Kubigka, Zelinger 2004, Luke$ova 2009) Cena Lovosy
TS 20 se pohybuje okolo 145 K¢ za 1 kg (krustashop.cz).

O—COONa
CH, OH
0
HO—~ OH o—{ OH 0—H
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OH CH,
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Obrazek 9. Lovosa TS 20 (smési sodné soli karboxymethylceluldzy)
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Klucel H (obr. 10) je obchodni nazev hydroxypropylcelulozy (HPC), tedy
etheru celulozy, ktery vznikd pomoci reakce propylenoxidu s hydroxylovymi skupinami
celulozy. Jedna se o bilou latku bez zapachu a chuti. I pfesto, ze jsou lepivé a
konsolidacni vlastnosti spiSe podprimérné, HPC je zadana diky dal§$im vyznamnym
vlastnostem - spojuje termoplasticitu s povrchovou aktivitu se zahustovacimi a
stabiliza¢nimi vlastnostmi jinych, Cisté vodou rozpustnych derivati celulézy. Také ma
schopnost rozpoustét se pouze ve studené vodé, nebot’ pii teplotach nad 40 °C je jiz
Klucel nerozpustny a slep tedy vodévzdorny. Klucel je dale rozpustny v bezvodych
alkoholech i v acetonu a do téchto roztoku lze navic pridat i jisté mnozstvi nepolarnich
rozpoustédel, jako napfiklad toluenu. Diky témto vlastnostem lze HPC vyuzit jako
pomocné ¢i alternativni lepidlo. Vlastnostmi se podoba ostatnim etherim celulozy.
Jedna se tedy o pruzny, po zaschnuti pevny, bezbarvy film s mikrobiologickou
odolnosti a zdravotni nezavadnosti, reverzibilitou, stdlou hodnotou pH a urcitou
hygroskopicitou. Viskozita 1% roztoku Klucelu H pti 20 °C je 1500-3000 mPa.s.
(Durovié 2002, Schroder 1997, Kubicka, Zelinger 2004, LukeSova 2009) Diky tomu, ze
je Klucel H vysoce cista latka, pouzivana i v mikrobilogii a farmacii, odrazi se to na jeji

cené, kterd se pohybuje okolo 3388 K¢ za 1 kg. (krustashop.cz)
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Obrazek 10. Klucel H (hydroxypropylcelul6za)
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3.4.2 NA BAZINANOCELULOZY

Nanoceluloza je piirodni, biologicky odbouratelny material pfipraveny
z celulozy. Lze ji rozdélit na tfi zakladni typy: nanokrystalickda celuloza (CNC),
nanofibrilovana celuldza (CNF) a bakterialni celuléza (BNC), (obr. 11). Tyto typy maji
témeét shodné chemické slozeni, li§i se vSak morfologii, velikosti Castic a nékterymi
vlastnostmi kvili rozdilu pouzitych izolaénich metod. Obecné se vsSechny typy
nanoceluldzy vyznacuji nizkou hmotnosti, nizkou hustotou, vysokym pomérem stran a
vynikajici pevnosti. Tyto vlastnosti ji pfedurcuji k vysoce cenénym vyuzitim, naptiklad
pro vyztuzeni polymernich kompozit, jako filtracni material proti chemickym
kontaminantim a téz jako nanokompozit zpomalujici hofeni. (Moon et al. 2011,

Dufresne 2013)

a)
OH _
HO— 7~~~ o1
e
0
n
OH -
b) Dfevo, zbytky plodin Mikroby
Celulézova vidkna
Syntéza: Syntéza: Syntéza:
a. Chemicka a. Mechanicka a. @akterie
b. Fyzikalni b. Rasy
¢. Kombinace obou
Celul6zové nanokrystaly Celulézova nanovlakna Bakterialni nanoceluléza
(CNC)

Obrazek 11. (a) Chemicka struktura celulozy, (b) morfologie celulézovych nanokrystalt, celulézovych
nanovldken a bakterialni nanocelulézy. Zdroj: Norrrahim et al. 2021
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Nanokrystalickd celuloza (CNC) se izoluje zcelulozovych fibril kyselou
hydrolyzou, nejcastéji kyselinou sirovou a ziskava se ve formé vodné disperze. Amorfni
casti celuldzy jsou hydrolyzovany a odstranény kyselinou, zatimco krystalické Casti jsou
zachovany. Pisobeni kyseliny sirové ma za nasledek tvorbu nabitych skupin na povrchu
krystala, ¢imz se podporuji elektrostatické interakce ve vodném prostiedi. Hlavnimi
faktory, které ovliviiuji vysledné vlastnosti takto ziskané nanocelulézy jsou reakcni
doba, teplota a koncentrace kyseliny. Vysledkem této izola¢ni metody jsou tyCinkovité
nanokrystaly o primérné délce nékolika stovek nanometri a Sifce v fadu nékolika
nanometri. Diky vysokému povrchu k objemu a spousté hydroxylovych (—OH) skupin
je CNC vhodna pro mnoho typtu povrchovych funkcionalizaci. Pomoci toho je mozné
zavést na povrch CNC bud negativni, nebo pozitivni elektrostaticky naboj, coz se
ptizniveé projevi pii disperzi v jakémkoliv rozpoustédle ¢i polymeru. (Phanthong et al.
2018, Norrrahim, et al. 2021)

CNC se ve velké mife téz testuje jako mozny retardér hofeni, a to predev§im
ve formé kompozitu modifikovaného jinymi latkami. Naptiklad Luo a Wang (2018) se
ve své praci zabyvali ptipravou kompozitu aerogelu CNC modifikovaného TiO,. Tento
vyzkum ukézal pfiznivé retardacni vlastnosti tohoto typu kompozitu.

Cena nanokrystalické celulozy se pohubuje okolo 36 000 K¢ za 1 kg suSiny.

(celluloselab.com)
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4 METODIKA PRIPRAVY VZORKU A MERENI

V této kapitole je nejprve popsana vyroba zkusSebnich vzorki ze smrkového
dfeva, poté priprava vybranych surfaktantti a nasledné pfiprava retarda¢nich formulaci,
tj. smeési jednotlivych surfaktanti svybranym druhem expandovatelného grafitu.
Pfipravené smeési v ruzném poméru surfaktant—grafit byly popsanym zpisobem
nanaseny na pomocné vzorky dieva a zkouSeny s ohledem na jejich aplikacni vlastnosti
a soudrznost s povrchem dfeva. Nejlepsi vybrané smési i samotné surfaktanty, jakozto
referen¢ni vzorky pro kazdou formulaci, aplikované na zkuSebni télesa, resp. vzorky
smrkového dfeva, byly poté podrobeny zkousce salavym zdrojem tepla. Veskeré

ziskané informace a vysledky byly vyhodnoceny a vzajemné porovnany.

4.1 PRIPRAVA ZKUSEBNICH TELES

Na zkusebni télesa bylo vybrano dievo smrku z diivodu jeho nejsirsiho vyuziti
a také z divodu moznosti porovnani vysledka s jiz provedenymi vyzkumy na TUZVO.
Zkusebni télesa pro zkousku salavym tepelnym zdrojem o rozmeérech 10x40x50 mm
(obr. 12) byla pfipravena z vysuSeného smrkového dieva bez viditelnych vad a
poskozeni. Pomocné vzorky pro aplikacni zkousku byly pfipraveny ze stejnych fosen,
jako vySe uvedené, a meély rozméry 20x20x300 mm. Takto nafezané vzorky byly
umistény do klimatiza¢ni komory, kde byly po dobu 21 dni kondicionovany pfi teploté
2142 °C a 65+5 % relativni vlhkosti. Tim bylo dosazeno jejich rovnovazné vlhkosti

pfiblizné 12 %.
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Obrazek 12. Zkusebni vzorek pro zkousku salavym zdrojem tepla (jednotky v mm).

4.2 PRIPRAVA FORMULACI S RETARDACNIM UCINKEM

42.1 VSTUPNISUROVINY

Expandovatelny grafit

Pro vyzkum byl vybran expandovatelny grafit od Ceské spolecnosti Epinikon
a.s., a to konkrétné typ 25 K+180 (obr. 13). Jeho oznaceni zna¢i minimalni expanzi 250
ml/g a velikost ¢astic min. 80 % > 180 um. Obsah uhliku v tomto grafitu je minimalné

95 %, hodnota pH 5-9 a jeho startovaci teplota je v rozmezi 180-220 °C. Podrobnéjsi

specifikace je popsana v Pfiloze 1 (seznam vyrobku EG).

-
Obrazek 13. Thermografit Epiniko

n 25 K+180.
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Surfaktanty

Byly vybrany 4 surfaktanty, které byly vzajemné porovnavany z hlediska

ucinného pojeni expandovatelného grafitu Epinikon 25 K+180 k povrchu dfeva,

schopnosti zajistovat grafit soudrzny i1 po jeho expandovani pii vystaveni vysoké

teploté, 1 z hlediska jejich samotnych retardacnich vlastnosti. Témito surfaktanty byla:

nanocelul6za (CNC) a 3 derivaty (ethery) celulozy - Tylosa, Lovosa, Klucel (tab. 1).

Tabulka 1. Pfehled pouzitych surfaktantii.

obc!wdm chem. nizev viskozita pii 20 °C cena / vyrobce dodavatel
nazev 1kg

Tylosa , ve 2% roztoku 300 y KREMER

MH 300 Methylhydroxyethylceluldza mPas 784 K¢ PIGMENTE KRUSTAshop

Karboxymethylceluléza o
LT"SV ‘;f)a (min. 64 %) Na,COx(<3 %) | ¥ 1% ;(ﬁ‘ﬁ,’{:‘; 10- 1 145Ke | LOVOCHEMIE | KRUSTAshop
NaOH (<2 %) :
Klucel ) ) ! , v 1% roztoku 3388 KREMER
H Hydroxypropylcelulza 1500-3000 mPa.s K& PIGMENTE KRUSTAshop
Na?ggé‘;i°za Nanokrystalicki celuléza | Neni definovana | *°%’° | CELLULOSELAB | CELLULOSELAB

* Nanoceluloza, v katalogovém oznaceni CNC Slurry Regular ma Sitku vlaken 5-20

nm, délku 100-250 nm a podil 0,5-6 % pevnych ¢astic ve vodé.

Podrobnéjsi specifikace pro pouzité surfaktanty jsou popsany v jednotlivych

technickych listech uvedenych v Piiloze 2-5.

4.2.2 PRIPRAVA SMESI

Bylo pfipraveno 14 formulaci

scilem vybrat od kazdého

surfaktantu

nejvhodnéjsi variantu (tab. 2). Pro dosazeni co nejlepSich vysledka byly testovany rizné

koncentrace roztok surfaktanti a procento zastoupeni grafitu ve formulaci. Tato

ptfiprava a vyhodnoceni aplikacnich vlastnosti dané formulace pro dal§i vyzkum

probihaly na CZU v Praze na Katedie zpracovani dfeva a biomaterial FLD.
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Tabulka 2. Piehled ptipravenych formulaci expandovatelného grafitu 25 K+180 (Epinikon) s vybranymi

surfaktanty na bazi celulézy.
Surfaktant na Tylosa Lovosa Klucel CNC v 5% roztoku
bazi celulézy | MH 300 TS 20 H NaOH
rOZtOk o, o, o, o, 0, o, o, 0, 1% S 4% S o, o, 0, 0,

sttty | 1% | 1% | 1% | 1% [ 4% | 1% | 1% [4% | gof | GO0 | 2% | 2% | 4% [ 4%
hm% grafitu
ve forsr:‘ﬂac‘ 40 |60 |60 |8 | 20|40 | 60 | 20 90 90 | 60|80 | 60 | 80
surfaktantem

Priprava formulace termografit-Tylosa

Tak jako ostatni derivaty celulozy byla Tylosa rozpousténa v destilované vode,
v tomto piipadé o vyssi teploté (piiblizné 40 °C) dle doporuceni v produktovém listu.
Testované varianty se skladaly z 1% roztoku surfaktantu s 40 a 60 hm.% grafitu ve
formulaci. Na rozdil od Lovosy a Klucelu byla Tylosa ve vodé pomérné rychle

rozpustna a neméla takovou tendenci tvorit shluky jako ostatni zminéné latky.

Priprava formulace termografit-Lovosa

Lovosa byla rozpousténa v destilované vodé a pro testovani byl vybran 1%
roztok surfaktantu s 60 a 80 hm.% grafitu ve formulaci a dale 4% roztok surfaktantu
s 20 hm.% grafitu ve formulaci. Aby doslo k dobrému rozpusténi, bylo nutné vodu
piedehiat na piiblizné 40 °C a poté po malém mnozstvi pridavat Lovosu. Timto
zpusobem se zamezilo tvorbé shlukd a vznikla mirn€ zakalena viskozni tekutina, do niz

se nasledné pfimichal grafit.

Priprava formulace termografit-Klucel

Klucel byl testovan na rozpousténi v destilované vodé a etanolu, kdy
v destilované vodé byl vyzkouSen 1% roztok surfaktantu s 40 a 60 hm.% grafitu ve
formulaci a 4% roztok surfaktantu s 20 hm.% grafitu ve formulaci. Pro rozpousténi
v etanolu byl zvolen 1 a 4% roztok surfaktantu a 90 hm.% grafitu ve formulaci.
Destilovana voda, do niz se pfidaval Klucel, méla teplotu pfiblizné 20 °C a poté za

stalého michani bylo mozné po malém mnozstvi ptidavat Klucel. Timto zptisobem bylo
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docileno rychlého rozpusténi a zamezeni tvorby shlukd. Naproti tomu rozpousténi
v etanolu probihalo za studena, avSak i pres dukladné michani, Klucel na dné tvoril
shluky a rozpousténi bylo zdlouhavé. Po pfidani grafitu do surfaktantu po Case
dochéazelo k jeho sedani ke dnu barky, a to obzvlast u formulaci s etanolem. Pted

aplikaci tedy bylo nutné vSechny smési dikladné promichat.

Priprava formulace termografit-nanoceluléza (CNC)

Pro rozpusténi nanoceluldzy byl vybran 5% vodny roztok hydroxidu sodného
(NaOH), ktery bylo nutné pfedem ochladit na teplotu piiblizné 5 °C. Tato nizka teplota
byla zvolena diky studiu prace Santos et al. (2021). Nasledné se pridaval 2% a 4%
koloidni roztok nanoceluldzy, ktery bylo vhodné pfimichavat postupné po malém
mnozstvi, aby se netvorily shluky a doslo k dokonalému rozpusténi. Vysledkem byla
viskozni, Cira smes, do niz se nasledné pridal grafit v mnozstvi 60 a 80 hm.%. Po

dikladném rozmichani vznikla husta pastézni hmota.

4.2.3 APLIKACNI ZKOUSKA

Vsechny pfipravené formulace byly nasledné aplikovany na vodorovnou a
horizontalni plochu smrkového dieva a hodnotila se roztiratelnost, schopnost drzet na
svislé plose a jejich celkové vlastnosti. Z takto testovanych smési pro kazdou formulaci
byla na zakladé hodnoceni vSech sledovanych parametrii vybrana ta nejlepsi, ktera byla

nasledné aplikovana na zkuSebni téleso pro zkouskou salavym zdrojem tepla.

43 APLIKACE VYBRANYCH FORMULACI NA ZKUSEBNI VZORKY

Pro aplikaci surfaktantu s grafitem byla zvolena nejjednodussi, jiz odzkousSena
metoda z predeslého testovani, a to natirani smési Stétcem se syntetickymi vlakny. Smés
byla pomémé dobfte roztiratelna, avSak docileni rovnomeérnosti natéru bylo narocnéjsi a
vyzadovalo uz urcitou zrucnost.

Dalsi moznou metodou naneseni smési bylo pomoci kovové Spachtle. Touto

metodou Ize dosdhnout pomérn€ rovnomerné vrstvy grafitu na povrchu dreva. Lze ji
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ovSem pouzit jen u nekterych formulaci, kde smés neni pfili§ pastdézni nebo naopak
malo viskézni.

Pro zkousku salavym zdrojem tepla bylo celkem pfipraveno 28 wvzorku
opatfenych natérem vybranych formulaci, tj. 7 vzork od kazdé série liSici se druhem
surfaktantu (obr. 14). Déle byly testovaci vzorky dfeva natfeny jen surfaktantem, ¢imz
byly pfipraveny tzv. referencni vzorky, pro zjisténi termické odolnosti samotnych
surfaktantli. Mnozstvi aplikované formulace na danou plochu vzorku, tj. 40x50 mm,
bylo v rozmezi 0,95-1,1 g. Kontrola probihala vazenim vzorku na analytickych vahach

a byl kladen diraz na rovnomérnost natéru.

Obrazek 14. Vzorky pfipravené ke zkousce salavym tepelnym zdrojem.

44 ZKOUSKA SALAVYM TEPELNYM ZDROJEM

Pro testovani termické odolnosti vzorki oSetfenych expandovatelnym grafitem
se surfaktanty, samotnymi surfaktanty (referencnimi vzorky) a neoSetfenymi vzorky
(standardy), byla zvolena metoda hmotnostniho ubytku, ktera byla provedena

v prostorach laboratofi Katedry protipozarni ochrany Technické univerzity ve Zvolenu.
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Testovaci aparatura se skladala z presnych elektronickych vah s oznacenim Radwag PS
3500, od firmy RADWAG vahy s.r.o., CR. Na t&chto vahach byl umistén podstavec
s upinacim zafizenim, na kterém lezel zkuSebni vzorek. Nad timto vzorkem se ve
vzdalenosti 4 cm nalézal tepelny infrazafic (Ceramicx, Cork, Irsko) o elektrickém

vykonu 1000 W, ktery po zahiati vydaval konstantni teplotu 686 °C (obr. 15).

Obrazek 15. Testovaci aparatura pro zkousku salavym tepelnym zdrojem.

Nejprve doslo k umisténi zkusSebniho vzorku na upinaci zafizeni a po zapoceti
zkousky se kazdou sekundu snimala hmotnost vzorku, ktera byla prevadéna do
potitatového programu RLAB (RADWAG Vahy s.r.o., CR). Dale se zaznamenal &as
pocatku expandace grafitu a cela zkouska byla snimana termokamerou Fluke RSE
(Fluke Corporation, Everett, USA), pomoci které bylo mozné urcit teplotu
v kterémkoliv Case a libovolném bodu na povrchu vzorku. Po 10 minutach byla zkouska
ukoncena odebranim testovaciho vzorku. Timto zpusobem bylo testovano celkem 43
vzorku (4 série po 7 vzorcich s natérem surfaktantd, 4 referencni série po 3 vzorcich

s natérem samotnych surfaktantt a 3 standardni vzorky neosetfeného smrkového dieva).
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5 ZPRACOVANI A VYHODNOCENI VYSLEDKU

S ohledem na mnozstvi a charakter dat bylo provedeno vyhodnoceni pouze
v programu MS Excel. Vtomto programu byly vytvoreny sloupcové grafy pro
porovnani relativniho hmotnostniho ubytku mezi vzorky oSetfenymi samotnymi
surfaktanty a dale pak formulacemi s expandovatelnym grafitem a surfaktanty. Pro
detailni pohled na cely prubéh zkousky byly pro jednotlivé formulace vytvoreny
spojnicové grafy se znazornénim relativniho hmotnostniho ubytku osetfeného dieva a

rychlosti hoteni.

5.1 APLIKACE A VYBER VHODNE FORMULACE PRO ZKOUSKU SALAVYM

TEPLEM

Testovani vSech definovanych formulaci surfaktanti s expandovatelnym
grafitem bylo provadéno na zkuSebnich vzorcich smrkového dieva. Hodnoceno bylo
Siroké spektrum kritérii od samotné pripravy formulace, pfes jeji vlastnosti a samotnou

soudrznost s povrchem dieva (tab. 3,4).

Tabulka 3. Pehled a kritéria hodnoceni testovanych formulaci Tylosy, Lovosy a Klucelu.

Surfaktant na | p )0 M 300 Lovosa TS 20 Klucel H
bazi celuldzy
ok 1% | 1% 1% 1% 4% 1% | 1% 4%
hm% grafitu ve
formulaci se 40 60 60 80 20 40 60 20
surfaktantem
rozpustnost ve vode¢ pfi lab. T za sou¢asného michani shlukovani ¢astic, po dostatecné dlouhé dobé dojde k
sur? akianty dobrému rozmichani (--) nejlépe surfaktant rozmichat v malém mnozstvi horké vody a poté
dofedit na pozadovanou koncentraci, tzn. rozpustnost velmi dobra v teplé vod¢ (+++)
dobra, ale | dobra, ale | dobra, ale
dispergace rovnom | rovnom¢ | hor§i nezv | hor§i nezv | hor§i neZv | rovnom | rovnomér | rovnomérn
Castic grafitu v ¢ma ma pripadé piipadé piipadé ¢ma na a
surfaktantu (+++) (+++) Tylosy Tylosy Tylosy (+++) (+++) (+++)
(++) ++) ++H
komzistence | s | godni | mirns Fidka | PUSE | BUSEL g | hustd
formulace- “) +4) ) pastézni pastézni “) pastdzni *)
nateru O] O] )
\Seni dobra Velng dobra obtlzngl, se obtlzngl, €| dqobra Velng obtlzngl, se
(aplikace) +) dobra (+4) roztira roztira +) dobra roztira
() O] O] ) O]
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rovnomeérnost Zf)}br?:i dobra dobra nerorvnlziome dobra dobra dobra dobra
AL ++ ++ ++ ++ ++ ++
nétéru | G (++) i (++) ) | @ ++)
stékavost na L o o
sl ano ne mirné¢ ano | mirmné ano | mirné ano ne ne ne
plochich | €9 | ¢ | O ) O | G| e |
doba schouti dlouha delsi dobra dobra delsi dobra dobra delsi
-9 ) (+) () ) () () )
soudrznost se | dostate | dostate¢ velmi velmi velmi dostate velmi velmi
dfevem po ¢na na dobra dobra dobra ¢na dobra dobra
zaschnuti +) ) ++H (++) (++) ) ++H (++)
doporucevno/ ano ANO ANO spiSe ne ano Sp1se ANO ano
nedoporuceno ano

Poznamka: (+++) nejlepsi hodnoceni (---) nejhorsi hodnoceni

Tabulka 4. Ptehled a kritéria hodnoceni testovanych formulaci Klucelu a CNC.

Surfaktant na bzt Klucel H CNC v 5% roztoku NaOH
celulozy
roztok surfaktantu | 1% s EtOH | 4% s EtOH 2% 2% 4% 4%
hm% grafitu ve
formulaci se 90 90 60 80 60 80
surfaktantem
velmi dobré rozptyleni
rozpustnost Obcsa;ltllc, ;)I(;jnrln Zggzi{tiyce ve studeném roztoku NaOH dobra rozpustnost CNC za
surfaktantu Ef ’ soucasn¢ho promichani (++)

se nerozpoustéji, usazuji
se (1)
dispergace &astic tvoH mendi shiuky a dostateCnd, | dobra, dostateCna, dostateCna,
. N tendence | tendence tendence tendence
grafitu v grafit se usazuje na dné g g g g
surfakiantu --) usazovani | usazovani | usazovani usazovani
Co) *h) Co) )
konzistence dobra hus}a, , hus}a, , hus}a, , hustd, pastozni
L pastéozni | pastozni pastozni
formulace-natéru ) )
) ) )
. y . obtizngji | obtizn&ji y .
o . $patng se roztira o o horsi horsi
nanaseni (aplikace) se roztird | se roztira
--) R 3 --) --)
Q) )
rovnomeérnost dobra dostate¢nd | dostate¢na | nerovnomérnd | nerovnomérna
natéru ) Co) ) --) --)
stékavost na ano ne ne ne ne
svislych plochach --) (++H (++H) (++ (++)
, rychla dobra dobra dobra dobra
1050 DL (++4+) (+H) ++) ++) ++H)
sogdrznost 3¢ Spatna Vel@ Velng velmi dobra velmi dobra
dievem po dobra dobra e e
zaschnuti -9 (+++) (++) (++) (+++)
doporucevno/ NE NE ano ANO ano ano
nedoporuceno

Poznamka: (+++) nejlepsi hodnoceni (---) nejhorsi hodnoceni
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5.1.1 FORMULACE TERMOGRAFIT-TYLOSA

Aplikace na vzorky ukézala, ze varianta s 40 hm.% grafitu ve formulaci s 1%
Tylosou je pfili§ fidka a stéka ze svislych ploch (obr. 16). Proto byla vybrana varianta
s 60 hm.% grafitu ve formulaci, ktera méla optimalni viskozitu a rovnomérné se
roztirala. Oproti predeslym natéram byla v tomto piipadé pozorovana delsi doba

schnuti, avSak soudrznost se dfevem po zaschnuti byla dostate¢na.

P e

T

Obrazek 16. Testované formulace Termografit-Tylosa (vybranad formulace vlevo).

5.1.2 FORMULACE TERMOGRAFIT-LOVOSA

Po naneseni natéru na testovaci vzorky byla shleddna jako nejvhodnéjsi
formulace 1% roztoku tohoto surfaktantu s 60 hm.% grafitu, nebot na rozdil od
ostatnich vykazovala dobrou roztiratelnost a natér nestékal ze svislych ploch.

Soudrznost se dievem po zaschnuti byla velmi dobra (obr. 17).
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Obrazek 17. Testované formulace Termografit-Lovosa (vybrana formulace nahote upln¢ vievo).

5.1.3 FORMULACE TERMOGRAFIT-KLUCEL

Béhem aplikace byly zjistény neuspokojivé vysledky s roztiranim u formulaci
s etanolem, kdy tyto smési stékaly ze svislych ploch, jejich soudrznost se dievem po
zaschnuti nebyla dobra a velmi Spatné se snimi pracovalo. Naopak formulace
rozpusténé v destilované vodé byly dobfe roztiratelné, nestékaly ze svislych ploch a
meély dobrou soudrznost. Nejlepsich vysledki bylo dosazeno s 1% roztokem surfaktantu

s 60 hm.% grafitu ve formulaci (obr. 18).
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Obrazek 18. Testované formulace Termografit-Klucelu (vybrand formulace nahote uprostied)

5.1.4 FORMULACE TERMOGRAFIT-NANOCELULOZA (CNC)

Po aplikaci na testovaci vzorky byl jako nejvhodnéjsi vybran 4% roztok
surfaktantu nanocelulozy s 80 hm.% grafitu ve formulaci. U tohoto pomeéru bylo
dosazeno uspokojivé roztiratelnosti a natér nestékal ze svislych ploch. Jeho soudrznost
se dfevem po =zaschnuti byla velmi dobrd. U vsSech testovanych formulaci
z nanocelulozy bylo zaznamenano zbarveni natiraného dieva do zluté barvy (obr. 19)

pravdépodobné pusobenim hydroxidu sodného.
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Obrazek 19. Testované formulace Termografit-Nanoceluldza (vybrana formulace druha zprava).

)

]:DRJL'L—L ACE

5.2 ZKOUSKA SALAVYM TEPELNYM ZDROJEM

Prabéh zkousky u vzorka oSetfenych formulacemi s expadnovatelnym grafitem
mél u vSech pouzitych surfaktantli shodny zacatek, kdy po piiblizné 20 sekundach zacal
pouzity expandovatelny grafit (EPINIKON 25K+180) bouilivé expandovat po dosazeni
jeho startovaci teploty 180-220 °C (obr. 20). Cas zagatku expandace byl u viech vzorkd
pfiblizné stejny bez ohledu na pouzity surfaktant. Po rychlém expandovani se vytvofila
pfiblizn€ 20 mm silna izolacni vrstva, ktera povrch dieva spolehliveé chranila pied dalsi

termickou degradaci.
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Obrazek 20. Expandovany grafit ve formulaci s Klucelem na vzorku smrkového dieva po dosazeni jeho
startovaci teploty.

Zde se vsak projevily rozdily mezi testovanymi surfaktanty derivatd celulozy a
nanocelulozy, nebot’ pouzité derivaty celulozy, tedy Tylosa, Lovosa, a Klucel nem¢ly
prilis velky vliv na soudrznost jiz expandovaného grafitu, v dasledku ¢ehoz jeho krajni
vrstvy zaCaly odpadavat a tato izolacni vrstva nebyla dostatecné soudrznd. To nebyl
prili§ velky problém v testovacich podminkéch, kdy byl vzorek polozen vodorovné a
pusobil na n& pouze zdroj salavého tepla, ovSem pfirealném pouziti by po jeho
expandaci velka ¢ast izolacni vrstvy odpadla, a to zejména ze svislych ploch, coz by
vedlo k velkému snizeni jeho ucinnosti jako retardéru hoteni. Naopak velmi dobré
vysledky  byly pozorovany u testovacich vzorki se surfaktantem v
podobé nanocelulozy. Zde 1 po expandovani byla grafitova vrstva soudrzna a byla
dostateCné vazana k povrchu dieva, v dasledku ¢ehoz za celou zkousku odpadlo jen
velmi malé procento expandovanych cCastic grafitu. I prfes vySe zminéné nedostatky
derivatl celulozy se soudrznosti expandovaného grafitu, byly vSechny testovaci vzorky

dfeva velmi ucinné chranény pred termickou degradaci a to po celou dobu zkousky. U
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zadného ztestovanych vzorki oSetfenych smési expandovatelného grafitu se

surfaktantem nedoslo po celou dobu zkousky ke vzniceni vzorku.

5.2.1 ZNSTENE RELATIVNI HMOTNOSTNI UBYTKY OSETRENYCH VZORKU

Ze vSech meéfeni zkousky salavym tepelnym zdrojem byla v ase 0-600 sekund
zaznamenana aktualni hmotnost vzorkii. Pro lepsi prehlednost se pii vyhodnoceni
vysledkti pracovalo s hodnotou hmotnosti v kazdé 10. sekundé zkousky. Z téchto
hodnot byl néasledné vypocitan procentualni hmotnosti ubytek, a to jak pro vzorky
oSetfené samotnymi surfaktanty (obr. 21), tak pro vzorky oSetfené formulacemi

tvorenymi surfantanty v kombinaci s expandovatelnym grafitem (obr. 22).
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Obrazek 21. Relativni hmotnostni tibytek vzorki oSetfenych samotnymi surfaktanty v porovnani se
vzorkem neosetfenym (standardem).

Primérna hodnota relativniho hmotnostniho ubytku neosetfeného smrkového
dreva béhem celé zkousky salavym tepelnym zdrojem trvajici 600 sekund byla pfiblizné
89 %. Vysledky pro vzorky oSetifené surfaktanty (obr. 21) ukazuji, ze samotné derivaty
celulozy, tedy Klucel, Tylosa a Lovosa, maji na termickou ochranu dieva pouze
minimalni vliv a v porovnani s neoSetfenym dfevem bylo dosazeno zlepSeni relativniho
hmotnostniho ubytku maximalné o 4,4 %. Lovosa a Klucel maji téméf totozny efekt,
pficemz Tylosa je vuci termickému pusobeni nejméné ucinna, tj. zlepSeni pouze o 2,2

%. Naproti tomu velmi dobrych vysledkt bylo dosazeno u nanocelulozy (CNC), kdy
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tento surfaktant nejen, ze dokazal na rozdil od ostatnich zamezit hofeni vzorkia po celou
dobu zkousky, ale 1 jeho vysledky relativniho hmotnostniho ubytku jsou velmi pfiznivé.
Samotna nanoceluldza zajistuje vice nez dvojnasobné vys§i ochranu materidlu pred
ucinkem ohné€ oproti vzorkim neoSetfenym, tzn. ze ubytek hmotnosti pii zkouSce
salavym tepelnym zdrojem byl o pfiblizné 56 % nizs$i nez v pfipadé standardniho

neoSetfeného vzorku.

V nasledujicim grafu (obr. 22) je znazornén relativni ubytek hmotnosti pro
vzorky oSetfené¢ formulacemi tvofenymi expandovatelnym grafitem a surfaktanty
v porovnani se standardnim neoSetfenym vzorkem a se vzorkem oSetfenym formulaci z
expandovatelného grafitu s vodnim sklem, na jejiz vyzkum se zaméfili na Technické
univerzité ve Zvolenu. Na tento vzorek byl pouzit stejny expandovatelny grafit 25 K +
180 a jako surfaktant byl zvolen koncentrovany vodny roztok vodniho skla (kfemicitan
sodny). U tohoto vzorku byla ov§em provedena mirné odlisna aplikace, kdy po naneseni
formulace na dfevo a jejim zaschnuti, doslo jesté k naslednému naneseni samotného
surfaktantu na oSetfeny vzorek.

U vsech osetfenych vzorkd bylo dosazeno velmi dobrych vysledki bez ohledu
na pouzity surfaktant. NejlepSich hodnot doséhla formulace TG+Klucel, kdy tento
vzorek ztratil jen o 7,38 % své hmotnosti, poté nasledovaly formulace TG+Tylosa,
TG+CNC a TG+Lovosa, jejichz vysledky 7,79%, 7,80 % a 7,83 % se 1isi zanedbatelné.
Jen nepatrné vyssi procentualni ubytek hmotnosti byl zaznamenan u vzorku oSetfeného
surfaktantem z vodniho skla, u kterého doslo k poklesu hmotnosti o 8,08 % (Kmetova
et al. 2023), ovSem stale se nejedna se o vyznamny rozdil oproti surfaktantim na bazi
celulozy. Je zde ovSem tifeba podotknout, ze vzorky svodnim sklem byly timto
surfaktantem oSetfeny jesté povrchové. Pokud by tedy byly 1 nami zkoumané formulace
opatfeny jeS§té¢ timto dodateCnym natérem, mohly by byt retardac¢ni ucinky silngjsi,
ztraty relativni hmotnosti nizsi a rozdily s porovnavanym vodnim sklem vyznamnéjsi ve
prospéch derivatl celulozy.

Z hlediska nejlepSich hodnot relativniho ubytku hmotnosti by bylo mozné
doporucit Klucel jako nejvhodnéjsi surfaktant a to i kvali jeho nizsi cené oproti
nanoceluldze. Cena Klucelu by navic mohla byt jesté snizena pouzitim jeho dostupné;jsi
varianty o nizsi viskozité za predpokladu stejnych surfaktacnich ucinkl (Klucel M nebo
dokonce Klucel G), se kterou by se pfi pfipravé formulace pracovalo jisté mnohem lépe

nez s dosti viskoznim typem H.
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CNC naproti tomu vykazovala nejlepsi vlastnosti z hlediska soudrznosti vrstvy
grafitu. Problém soudrznosti grafitu by bylo do budoucna mozné fesit vySe zminénou
metodou pouzitou na vzorek svodnim sklem, kdy byly natéry formulaci na zavér

pretirany jesté samotnym surfaktantem pro stabilizaci a lepsi soudrznost.
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Obrazek 22. Relativni hmotnostni ubytek vzorku osetienych formulacemi tvofenymi expandovatelnym
grafitem a surfaktanty v porovnani se vzorkem neosetfenym (standardem).

5.2.2 PRUBEH RELATIVNIHO UBYTKU HMOTNOSTI A RELATIVNI RY CHLOSTI

HORENI

Na nasledujicich grafech (obr. 23-28) je pro jednotlivé série vSech testovanych
vzorktl samostatné zobrazen prubéh relativniho ubytku hmotnosti a relativni rychlosti
hoteni. U neosetfenych (standardnich) vzorka je z grafu (obr. 23) jasné patrny zacatek
hofeni vzorku pfiblizn€ v 260. sekund€¢ zkousky, kdy kfivka rychlosti hofeni
zaznamenala nejvyssi narast a rovnomermne s tim narasta i hmotnostni ubytek. Naopak
konec hofeni vzorkd je patrny piiblizn€ v 420. sekundé, od které kiivka rychlosti hofeni
zaznamenala vyznamny rychly pokles a kiivka hmotnostniho ubytku jiz nenartsta tak

vyznamnym zpusobem.
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Obrazek 23. Relativni hmotnostni tbytek a relativni rychlost hofeni neosetienych (standardnich) vzorki

U vsech vzorka oSetfenych formulacemi tvofenymi expandovatelnym grafitem a
surfaktantem si muzeme vSimnout podobného prubéhu, kdy témér od zacatku zkousky
dochazi k vyraznému ruastu kiivky rychlosti hofeni az do 40-50 sekundy, v které tato
kiivka zacne naopak vyrazné klesat a poté mé az do konce zkousky slabnouci tendenci.
Tento pribéh je pravdépodobné zptusoben expandaci grafitu, ktera probihala pfiblizné
od 20 sekundy zkousky a byla dokoncena pfiblizné v 50 sekundé, kdy uz byla izolacni
vrstva grafitu dostatecné silna na to, aby vzorek G€inné chranila pted tepelnym zdrojem.
Toho si 1ze povSimnout i na kfivce relativniho hmotnostniho ubytku, ktera ma postupné
az do 50. sekundy vyrazné rostouci tendenci, ovSem po 50. sekund¢ se jeji prubéh
stabilizuje a az do konce zkousky je jeji rostouci charakter oproti prvni fazi mirnéjsi.

Tento u vSech vzorki obdobny pribéh, je zpisoben pouzitim stejného typu
expandovatelného grafitu ve vSech formulacich a rozdilné testované surfaktanty na tyto
vlastnosti nemaji stézejni vliv. Pouzité surfaktanty vSak maji zasadni vliv jak na
soudrznost se dfevem, tak samotné vrstvy grafitu, coz bude vyhodnoceno v dalsi
kapitole. Mirn¢ odlisny prubéh lze pozorovat u vzorku s vodnim sklem (Kmetova et al.
2023), zde si mizeme vSimnout mirné posunutého maximalniho bodu rychlosti hoteni,
jehoz vrchol je pfiblizné v 55 sekundé a nasledné klesani neni tak prudké, jako
v piipadé ostatnich vzorka (obr. 28). Toto je pravdépodobné zpliisobeno anorganickou
podstatou a vlastnostmi vodniho skla, které po zacatku zkousky nedovolilo
expandovatelnému zvétSit svij objem v takové rychlosti, jako v piipadé derivata

celulozy a nanocelul 6zy.
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Obrazek 24. Relativni hmotnostni tbytek a relativni rychlost hofeni vzorka osetfenych TG+Tylosa.
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Obrazek 25. Relativni hmotnostni ibytek a relativni rychlost hoteni vzorkt osetfenych TG+Lovosa.
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Obrazek 26. Relativni hmotnostni ibytek a relativni rychlost hoteni vzorkt osetfenych TG+Klucel.

9 0,06
o‘\c’ ’ 0,05 ,T‘:
R o
57 g
2 |
26 0.04 2
ER =
a @
g 0,03 3
S 4 =
g 3 0,02 \E\
\a E
z 2 =
= 0.01 =
e ! &
0 0,00

S O OO O OO OO OO OO0 O o o o o o o9

N O NN N0~ O N0 N N0~ O

— = = AN N AN nonenon <ttt o O

Cas (s)

Relativni hmotnostni ubytek Relativni rychlost hofeni

Obrazek 27. Relativni hmotnostni tbytek a relativni rychlost hofeni vzorku osetfenych TG+CNC.
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Obrazek 28. Relativni hmotnostni tibytek a relativni rychlost hoteni vzorkl oSetfenych TG+VS.

5.2.3 HODNOCENI SOUDRZNOSTI RETARDACNI VRSTVY

Pti porovnani vSech oSetfenych vzorkt po dokonceni zkousky salavym zdrojem
tepla bylo provedeno zhodnoceni jejich schopnosti pojit jiz expandovany grafit
k povrchu dfeva a jeho celkové soudrznosti. Tato zkouska spocivala v prostém otocCeni
vzorku kolem své osy, tak aby nevéazany grafit z povrchu odpadl.

Tato zkouska potvrdila pozorovani jiz béhem samotné zkousky, a to ze v pripadé
pouziti derivata celulozy jako surfaktantu neni grafit zcela vazan k povrchu dieva po
jeho expandovani a grafitova vrstva natéru neni dostate¢né soudrzna (obr. 29). Tento
nedostatek by se vSak v budoucnu mohlo podafit odstranit napiiklad jinym zptisobem
aplikace surfaktantu Ci jeho pozménénym slozenim. Mnohem lepSich vysledki vSak
bylo docileno v pfipadé formulace vyuzivajici jako surfaktant nanocelulozu, kdy po
otoCeni vzorku kolem své osy vétSina grafitu zistala poutana k povrchu dieva a
expandovana grafitova vrstva byla vzajemné soudrzna. V piipadé dalsiho dukladnéjsiho
vyzkumu pouziti nanocelulézy jako surfaktantu k pojeni expandovatelného grafitu by

s nejveétsi pravdépodobnosti bylo mozné docilit jeste lepSich vysledka.

46



Obrazek 29. Vzorky s vrstvou expandovaného grafitu po testu soudrznosti se dievem a kompaktnosti
vrstvy (zleva nanoceluléza, Klucel, Tylosa, nahote Lovosa).

Jako wvelice efektivni se ukéazal postup, ktery jiz v predeSlém testovani
expandovatelného grafitu (Kmetova et al. 2023) zvolili na Technické univerzité ve
Zvolenu. Pfi tomto zpusobu oSetfeni dieva retardacni vrstvou termografitu, je povrch
dfeva natfen nejdiive samotnym surfaktantem (v pfipadé TUZVO vodnym sklem)
pomoci Stétce a nasledné se pres sito pfisypava odméfené mnozstvi grafitu. Timto
zpusobem dojde k rovnomérnému rozprostieni vrstvy grafitu na povrch vzorku a navic
je postup rychly a snadno aplikovatelny. Po zaschnuti, které trva 3—4 hodiny, grafit na
nasledné jednou pretfen samotnym surfaktantem, ma to pfiznivé vlastnosti na jeho

soudrznost pfi vystaveni vysokym teplotam.
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I presto, ze nami pfipravené formulace byly vytvofeny rozptylenim, resp.
rozmichanim, ¢astic grafitu v roztocich surfaktantt, a tudiz by uz po aplikaci natérem
tyto Castice mély byt ze vSech stran surfaktantem pokryté, stalo by v dalsi fazi vyzkumu
provedeni dodate¢ného povrchového natéru Cistym surfaktantem, ktery by mohl zvysit

finalni soudrznost grafitové vrstvy po expandaci, za zkousku.
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6 ZAVER

V ramci literarni reSerSe byly nejprve struéné shrnuty poznatky o soucasné
pouzivanych retardérech hofeni dfeva se zamérenim na jejich novodobé alternativy. Byl
popsan expandovatelny grafit z hlediska jeho unikatnich retardac¢nich vlastnosti a
samotny expanzni mechanizmus. V souvislosti s nim byly uvedeny i vyzkumy, které se
dosud zabyvaly expandovatelnym grafitem jako moznym retardérem hoteni dfeva. Na
zavér literarni reSerse byla pozornost vénovana surfaktantim a jejich dilezitosti pii
pojeni dieva a expandovatelného grafitu. Konkrétné byly popsany 3 vybrané derivaty

celulozy a nanocelul6za, které byly nasledné testovany v experimentalni ¢asti prace.

Cilem vyzkumu provedeného v ramci experimentalni Casti prace bylo nalezeni
vhodného surfaktantu, ktery by pevné vazal expandovatelny grafit na povrchu dieva a
zaroveni ho drzel soudrzny i po jeho expandaci. Na zakladé tohoto zadani byly
vytipovany 3 derivaty celulézy (Tylosa MH 300, Lovosa TS 20, Klucel H) a
nanoceluléoza (CNC). Divodem tohoto vybéru bylo jejich slozeni, které se nejvice
priblizuje samotnému dfevu, jsou na pfirodni bazi a navic biodegradovatelné. Nejprve
dosSlo ktestovani nejvhodnéjSich pomérd koncentrace roztokti surfaktanti a
procentuélniho zastoupeni grafitu ve formulaci s ohledem na to, aby vysledna formulace
spliiovala dobrou rozpustnost surfaktantu, rovnomeérou dispergaci Castic grafitu
v surfaktantu, vhodnou konzistenci natéru, snadnou aplikaci, rovnomérnost néatéru,
nestékavost ze svislych ploch a soudrznost se dievem po zaschnuti. Z tohoto testovani
vzesla od kazdé série surfaktantu nejlepsi formulace, konkrétné u Tylosy, Lovosy a
Klucelu 1% roztok surfaktantu s 60 hm.% grafitu ve formulaci a u nanocelulézy 4%
roztok surfaktantu s 80 hm.% grafitu ve formulaci.

Tyto formulace byly pouzity k oSetfeni vzorkii smrkového dfeva a nasledné
podrobeny zkouSce salavym zdrojem tepla. Byla ovéfena ucinnost jak vytvorenych
formulaci, tak i samotnych surfaktantt, z hlediska jejich termické odolnosti. Dale byla
hodnocena i celkova efektivita pojeni jiz expandovaného grafitu s povrchem dfeva a
soudrznost grafitové vrstvy po expandaci. VsSechny testované formulace, resp.
retardacni natéry, vykazovaly velmi dobré vysledky pozarni ochrany dieva, viceméné
bez ohledu na pouzity surfaktant, jak je dolozeno grafy relativniho hmotnostniho ubytku

a relativni rychlosti hofeni vzorkl, kde jsou mezi jednotlivymi formulacemi pouze
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zanedbatelné rozdily. Konkrétné nejlepSich vysledkd, tedy nejnizsiho relativniho
hmotnostniho ubytku, dosahly vzorky oSetfené formulaci TG+Klucel (pokles o 7,38
hm.%). Formulace TG+Tylosa, TG+CNC a TG+Lovosa zajistily jen o néco malo vyssi
ztratu relativniho hmotnostniho ubytku vzorka, tj. 7,79, 7,80 a 7,83 %. Pro srovnani
byla do vysledki zahrnuta jesté formulace TG+vodni sklo, vyvinuta na Technické
univerzit€ ve Zvolenu, ktera dosahovala hodnot 8,08 % relativniho hmotnostniho
ubytku. Neosetfené vzorky smrkového dieva vykazovaly hodnot 88,95 % relativniho
hmotnostniho ubytku.

V ptipadé hodnoceni samotnych surfaktantli z hlediska protipozarni ochrany
vysledky prace ukazaly, ze samotnd nanoceluldéza zajistuje vyznamnou ochranu
materialu pred ucinkem ohné oproti vzorkiim neosSetfenym, tzn. ze ibytek hmotnosti pfi
zkouSce salavym tepelnym zdrojem byl o pfiblizné¢ 56 % niz§i nez v piipadé
standardniho neoSetfeného vzorku. Samotné ethery celulozy mély na termickou ochranu
dfeva pouze minimalni vliv a v porovnani s neoSetfenym dievem bylo dosazeno snizeni
relativniho hmotnostniho ubytku do 5 %.

Po skonceni zkouSky salavym zdrojem tepla byly vzorky jesté jednoduse
otestovany z hlediska soudrznosti jiz expandovaného grafitu. V této zkousce vzorky
osetfené¢ formulacemi se surfaktanty v podobé etherd celulozy nedosahovaly tak
dobrych vysledkl, nebot expandovany grafit odpadal z povrchu dieva a netvortil zcela
kompaktni vrstvu. Naopak kontrola vzorkl oSetfena formulaci vyuzivajici jako
surfaktant nanocelulozu ukazala, Ze je nanocelul6za schopna udrzet grafit dostatecné
soudrzny i po jeho expandaci a zaroven zustalo zachovano jeho spojeni s povrchem
dfeva. Na problematiku soudrznosti by se mély zamétrovat dalsi faze vyzkumu, nebot je
zde velky potencial pro jeji zlepSeni. Konkrétnim krokem by mohlo byt napiiklad

pretfeni zaschlé retardacni vrstvy formulace samotnym surfaktantem.

Tato prace ukazala nové moznosti feSeni problému pojeni expandovatelného
grafitu s povrchem dfeva, a to za pomoci pfirodnich a biokompatibilnich latek, které do
systému dievo-termografit nepfinaSeni téméf zadné dalsi chemikalie. K tomu, aby byl
zminény retardér hofeni dieva v praxi dobfe pouzitelny a komercné dostupny, zbyva
vyfesSit jesté mnoho otazek - od zpusobu aplikace formulace v praxi, doladéni
nejvhodnéjsich koncentraci roztoku surfantantti a podilu surfaktantu k mnozstvi Castic
termografitu ve formulaci, zlepSeni soudrznosti grafitu po expandaci atd. Pokud by se

vyzkum dale ubiral smérem vyuzivajicim nanocelulézu, komplikaci mohou byt 1 vyssi
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finan¢ni naklady na formulaci (cena nanoceluldzy je v soucasné dobé naptiklad oproti
Klucelu témér 14x drazsi za jeden kilogram). AvsSak z davodu stale se rozristajiciho
vyuziti tohoto perspektivniho materidlu v mnoha odvétvich se da vyhledovée
predpokladat i jeho lepsSi dostupnost.

Dalsi souvisejici vyzkum rozsifujici poznatky z nami provedeného experimentu
jiz probiha — Bc. Jakub Toupal ve své diplomové praci ,,Vybér vhodného druhu
komer¢né dostupného expandovatelného grafitu v oblasti protipozarni ochrany dreva“
testuje rizné druhy komercné dostupného expandovatelného grafitu ve formulaci se zde
nejlépe hodnocenou nanoceluldzou. Jeho cilem je piipravit optimalni natér spliujici
vSechny potfebné pozadavky vhodného retardéru hoteni dfeva i s ohledem na
soudrznost vrstvy natéru se dievem po expandaci grafitu. Razné druhy termografitu,
resp. jeho ruzné velikosti Castic €i startovaci teploty, mohou jesté vylepsit dosavadni
navrzenou formulaci TG+CNC, kde byl jako termografit pouzit na Ceském trhu
dostupny typ 25 k + 180 od firmy Epinikon a.s.

Zajimavou moznosti by rovnéz bylo smichat dva druhy expandovatelného
grafitu se stejnou startovaci teplotou ale jinou velikosti Castic. Je mozné predpokladat,
ze takovato formulace by po expandovani vytvorila kompaktngjsi vrstvu, ktera by
mohla mit pfiznivy vliv na termickou ochranu vzorku a na soudrznost expandované
VIstvy.

Pokud by se podaftilo dokoncit vyvoj tohoto retardéru hotfeni dieva, predpoklada
se, ze by mohl mit oproti souCasnym na trhu dostupnym piipravkim pravdépodobné
nejlepsi vlastnosti z hlediska protipozarni ochrany (retardacni u€inek nejen grafitu, ale 1
surfaktantu) i biokompatibility, nebot’ se jedna o formulaci zalozenou na zcela pfirodni
bazi. Z davodu absence dalSich doprovodnych chemickych latek by navic bylo po
uspéSnych souvisejicich testech mozné garantovat, ze struktura a vlastnosti dieva
nebudou timto retardérem hoteni z dlouhodobého hlediska nezadoucim zpiisobem

vyznamné ovliviiovany.
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Priloha 1

Seznam expandovatelnych grafiti EPINIKON a jejich specifikace.

QA
= SEZNAM VYROBKU
EPINIKON PRODUCT OVERVIEW oo 11

Datum posledni zmény: 26.4.2021

EXPANDOVATELNE GRAFITY
EXPANDABLE GRAPHITES

Expandovatelné grafity nachazi vhodné vyuiiti jako aditivum tam, kde je vyZadovan retardér
hofeni (po zahfati na uréitou teplotu dojde k rychlému zvét3eni objemu &astic; &im vy3si je teplotni
Sok, tim vétsiho objemu materidl dosahne). Material ma vybornou tepelnou a elektrickou vodivost.
Materidl je inertni proti kyselinam a oxidantdm.

@ Expandable graphite finds a useful use as an additive where a flame retardant is required (after
heating to a certain temperature, the particle volume increases rapidly; the higher the thermal shock,
the greater the material reaches). The material has excellent thermal and electrical conductivity. The
material is inert against acids and oxidants.

Vyrobek Lihik 2 SExpandaca Velikost &astic pH Startuua.:l'
(%) mi/ g teplota (°C)
Product Carbon | Expansion Particel size pH te;t:;:ri .
Thermographite 3 L -75 90 30 min. 80 % < 75 pm 5-9 180 -220
Thermographite 20 L +180 90 200 min. 80 % > 180 pm 5-9 180220
Thermaographite 25 K +180 95 250 min. 80 % > 180 um 5-9 180 -220
Thermographite 25 K +300 95 250 min. 70 % > 300 um 5-9 180 - 220
Thermographite 35 K +300 95 350 min. 70 % > 300 pum 5-9 180 - 220
Thermaographite 20 K +300 LST 95 200 min. 70 % > 300 um 5-9 140-170
Thermographite 10 K 4300 HST 95 100 min. 70 % > 300 um 5-9 cca 230
N Thermographite 20 K +300 HST 260 95 200 min. 70 % > 300 um 5-9 cca 260
Thermographite 10 F -150 96 100 min. 80 % < 150 um 5-9 180 -220
Thermographite 25 E +180 HPH 98 250 min. 80 % > 180 um 8-11 180 - 220
Thermographite 25 E +300 98 250 min. 70 % > 300 um 5-9 180 —220
Thermographite 35 E +300 98 350 min. 70 % > 300 um 5-9 180 -220
N Thermographite 40 E +500 98 400 min. 70 % > 500 um 3-9 150 - 180
Thermographite 40 D +500 LST 99 400 min. 80 % > 500 pm 5-9 180 -220
Thermographite 25 D +300 99 250 min. 70 % > 300 um 5-9 180 -220

REACH: 01-2119514421-54-0007

&\ EPINIKON a.s., Radomilickd 1349, 389 01 Vodnany, Czech Republic
gEPINIKON www.epinikan.cz
£ I€: 07958170, DIC: CZ07958170

spoleénost zapsana v OR u Krajského soudu v Ceskych Budéjovicich pod spisovou znagkou: B 2410


http://www.epinikon.cz

Priloha 2

Technicky list Tylosy MH 300

PIGMENTE
63600 Tylose® MH 300 P2
Composition: Methylhydroxyethyl cellulose
CAS No.: 9032-42-2
Physical Properties:
Form: powder
Solubility: soluble in cold water
lonicity: nonionic
Quality Data Specification
Active substance min. 91.5 %
Moisture, as packed max. 7 %
NaCl content max. 1.5 %
Particle-size distribution
< 0.180 mm (through 80 mesh) min. 90 %
< 0.100 mm (through 140 mesh) min. 25 %
Viscosity
1.9 % absolutely dry, 20°C, 20°GH
Grade, Hoppler falling ball viscometer 300 mPa.s
Brookfield RV, 20 rpm, sp. 2 320 - 500 mPa s
Page 1 of 1
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We do not assume any warranty for the guidance shown above. In any case, we recommend production and evaluation of samples
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Priloha 3

Technicky list Lovosy TS 20

OQEMA

TECHNICKA SPECIFIKACE ZBOZi

Datum posledni aktualizace: 9.3.2023

Néazev: LOVOSA TS 20

Ostatni nazvy: Karboxymetylceluloza, KMC technicka

CAS: 9004-32-4

EINECS:

SloZeni: LOVOSA je sodnou soli éteru celulézy a kyseliny glykolové

Vzhled: sypkd praskovita hmota svétle okrové barvy s velikosti zrn 2 mm
PouZiti: LOVOSA se pouZiva jako surovina v primyslu tukovém pfi vyrobé

pracich prostfedkd, na vyrobu vodorozpustnych barev, v textilnim a
papirenském pramyslu, ddle pak ve stavebnictvi a v naftafském
pramyslu. V roztoku se mimo jiné pouzivd také k lepeni papirovych
tapet.

Specifikace jakosti, parametry:

Parametr MJ Hodnota
U&innd latka v susiné | % 64
Vihkost % 10
Viskozita 1% roztoku | mPa.s|10 - 20

Doba expirace: 24 mésicl

Baleni: 20 kg papirové pytle s PE vlozkou
Pytle se dodavaji bud volné loZené nebo na paletach fixované félii v
mnoistvi 600 kg na paleté.

Skladovdni: Skladuje se v suchych, krytych a &istych skladech, chrénénych proti
vnéjsim vlivim, hmyzu a hlodavcim. Ukldda se do vrstev nejvyse 6
pytld nad sebou, aby se zabranilo sléhdvani.

OQEMA, s.r.o.

Téginska 222, 739 34 Senov, Czech Republic

IC: 63988186, DIC: CZ63988186, bankovni spojeni: KB Havifov, £. Gétu 21507-791/0100

Tel.: +420 597 485 910, fax: +420 596 831 102, datové schranka: Sherxwyv, e-mail: .CZ; ogema.cz

Spolecnost je zapsana v obchodnim rejstfiku u Krajského soudu v Ostravé, oddil C, vloZka 38395
Spole¢nost je driitelem certifikdtu QMS dle 1SO 9001 a EMS dle 1SO 14001


mailto:oqema@oqema.cz
mailto:oqema@Dqema.cz

Priloha 4

Technicky list Kucelu H

PIGMENTE

63700 - 63712 Klucel™, Hydropropylcellulose

63700 Klucel  E
63706 Klucel G
63710 Klucel ' M
63712 Klucel  H

CAS Number: 9004-64-2
CAS Name: Cellulose, 2-hydroxypropyl ether

Klucel hydropropylcellulose (HPC) is a non ionic water-soluble cellulose ether with a versatile combination of
properties. It combines organic solvent solubility, thermo plasticity, and surface activity with the thickening and
stabilizing properties of other water-soluble cellulose polymers.

Klucel is a white powder with no odor or taste. It is available in various chain lengths, which means different viscosity.

Properties and Uses

Klucel is soluble in many polar organic solvents and in water below 38°C, but is insoluble in water above 45°C. Klucel
is highly surface-active, with low surface and interfacial tensions of solutions.

In films and coatings, Klucel is heat-sealable, and it is extremely flexible without plasticizers.

The versatility of Klucel is apparent in a wide variety of pharmaceutical applications, including tablet coatings,
controlled-release products, encapsulation, tablet binding and as a suspension aid.

A solution in non-aqueous/denatured ethyl alcohol enables a water spot-free gluing of wall-paper or stabilization of
paints.

Viscosity Specification of Klucel, Brookfield LVF at 25°C, mPa.s

Type Concentration in Water by weight Molecular Weight

1% 2% 10 %
H 1275 - 3500 30000 - 1150000
M - 3500 — 7500 - 850000
G - 150 — 400 - 370000
E - 7 250 — 800 80000
Type Concentration in Anhydrous Alcohol by

weight

1 % 2% 10 %
H 1000 - 4000 - -
M - 3000 — 6500 -
G - 75 —400 -
E - - 150 — 700

Page 1 0f2
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Technicky list Kucelu H

PIGMENTE
Typical Properties of Klucel
Polymer as-is
Appearance off-white, tasteless powder
Bulk density, g/ml 05
Softening temperature, °C 100 - 150
Burnout temperature in Nz or Oz, °C 450 - 500
Solutions in water
Specific gravity, 2% solution at 30°C 1.010
Refractive index, 2% solution 1.337
Surface tension, 0.1% conc., N/m 0.0436
Interfacial tension, 0.1% in water vs. refined mineral oil, N/m 0.0125
Bulking value in solution, 1/kg 0.334
Product Viscosity in mPa.s Soluble in
63700 Klucel E 7 thin walter, ethanol, acetone, etc.
63706 Klucel G 300  medium cold water, polar solvents
63710 Klucel M 5000 thick cold water, polar solvents
63712 Klucel H 30000 extra thick cold water, polar solvents
Regulatory Status

Klucel is used in drug products as an inert ingredient. The Klucel Pharm grades meet the specifications of the current
edition of the European Pharmacopoeia, the National Formulary and the Japanese Pharmacopoeia.

Packaging and Storage

Klucel is a non-perishable powder. It is recommended to use the product in rotation on a first-in first-out basis. The
product should be stored under dry and clean conditions in its original packing and away from heat. The product is
hygroscopic. The packaging is selected in a way to avoid ingress of moisture, but the water content of the packed
product will/may increase if not stored dry.

Product Safety

According to EC legislation on dangerous substances and preparations these products are not hazardous.
We do not have food quality conditions for packaging; therefore these products are not suitable as food additives.

Page 2 of 2
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Priloha 5

Technicky list nanoceluozy (CNC)

4]

¢ CELLULOSELAB

Product specification

Material information

Name of product: Commercial Grade Cellulose Nanocrystals (CNC-COM-Regular)
Catalogue #: CNC-COM-Regular

Lot #: CNC-COM-Regular-202006

CAS Number: 9004-34-6

Test Specification

Appearance: Transparent, odorless, slury form
Solids: 6% solids in water

Fiber dimensions: Width: 5-20 nm;

Length: 100-250 nm

Surface property: Surface Group: Hydroxyl, sulfonic group,
Hydraphilic
Required storage conditions: Store under refrigeration. Do not freeze.
Expiry date: If properly stored, > 1 year
TEM image:

CNC suspension TEM image

& 2024 Cellulose Lab | Manocellulose, Cellulose NanoCrystal (CHC or MCC), Cellulose Nanofibrils (CNF) and Bacterial
Cellulose (BC) Supplier



