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ABSTRAKT

Diplomova préace je za#ena na fipravu keramickych materils pnovou strukturou
vhodnou pro nosové, katalytické a biologické aplikace. Teoretickdst prace popisuje
nejznangjSi metody pipravy keramickych gn, jejich vlastnosti a vyuZziti. Experimentatdist
se zabyva fipravu @En pomoci replikéni metody s vyuZzitim polymerniho templatu.
Vlastnosti keramickych suspenzi byly porovnavangieaytokovychéadi. Struktura pn je
hodnocena pomoci fotografii a vlastnosti jsou vytameny zkouskou pevnosti v tlaku.

ABSTRACT

The thesis targets to preparation a foam ceramidside for supporting, catalytic and
biological applications. Theoretical part dealshwihethods of preparation, properties and
applications of foam ceramics. Experimental panvofk is focused on preparation foams by
template method using polymer foam. Propertieseodmic slurry were evaluated according
to discharge time of Ford cup. Foam structure sessed using images and mechanical
properties are judged by compressive tests.

KLi COVA SLOVA:

Keramické gny, otewena poérovitost, replikai metoda, sol-gel.
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Foam ceramic, cellular ceramic, open porosity, tatepmethod, sol-gel.
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1. Uvod

V poslednich letech vyra#nvzrostl zdjem o porézni keramické materialy. Zajem
0 porézni materialy je spojovartepglevsim s jejich jedi@aymi vlastnostmi, které nemohou
byt dosazeny jejich hutnymi pkgsky. Kovové a plastové ¢py jiz naSly uplatani
v kazdodennim Zivet(balici folie, zvuk tlumici materialy nebo vostirgoprofily v letadlech).
Snaha vyuzit porézni keramické materialy se olgguizaji. Prvni studie popisujiciffpravu
a vlastnosti poréznich keramickych matérge objevily v 60. letech 20. stoleti [1].

Vyhodou uZiti poréznich keramik jsou krémobvyklych vlastnosti hutnych
keramickych materiél (vysoka teplota tani, chemickd odolnostgraovzdornost), také
unikatni vlastnosti poréznich matediahizka nérnd hmotnost, vysoka relativni pevnost nebo
propustnost plyéh. Tyto vlastnosti jsou idezZité pro technologické aplikace jako tepelné
vymeéniky, filtry, biogenni materialy, atd. DalSi vyhad@@ mozZnost Upravy viastnosti nou
morfologie poé nebo jinou metodou ffpravy [2]. Siroké rozgti viastnosti a aplikaci
znamena, Ze neexistuje jedenigpb vyroby. NejstarSi a nejvice vyuzivanou meto@ou
replikacni metoda. Materidly fipravené touto metodou vznikaji nanasenim vrstesrkecké
suspenze na polymernému, ktera je pozi extrahovana. Problémy u tohoto typu metod
vznikaji pri odstraiovani polymeru, kdy i¥e dochézet ke vzniku prasklin a tim i degradaci
mechanickych vlastnosti. V séasnosti mezi komeéné nejpouzivagjSi pénové keramiky
pati pény na bazi AIOs, ZrO,, SIO,, SIC, gipadreé hydroxyapatitu (HA) [3].

Predmétem této diplomové prace jgiprava gnovych keramik replikéni metodou
s vyuzitim polymerniho templatu a vyhodnoceni deeézstruktury.



2. Literarni prehled problematiky

2.1 Friprava keramickych suspenzi

Prvnim krokem fpravy keramickych ¢n je vytvdeni stabilni suspenze tj.
homogens uspdadané castice prasku vmediu spomalym stépn sedimentace.
Krozmelnéni prédSku (Obr. 2.1) jeidba pekonat kohezni sily dodanim mechanické,
elektrické nebo chemické energie [4].

@
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Obr. 2.1 Mechanismus rozruseidstic [5]

Existuji 2 typy suspenzi vyuzivanychi piipraw keramickych pn. Prvni moZnosti je
vyuZiti suspenze stabilizované elektrostaticky npbercho aktivnimi latkami, druhou je
vyuziti suspenze hydrolyzované organokovovédainy.

2.1.1 Suspenze obsahujici hydrolyzované organokovsloweniny

Metoda sol-gel je vyuZivana zejméné piipraw keramickych materié| vidken,
aerogel nebo skel. Jde v podstai transformaci kapalného systému (koloidni solpaanou
fazi (gel). Sol je koloidni suspenze teoa pevnymicasticemi o nanometrové velikosti
(pInivem) a tekutym progtdim (pojivem). Pojivem jsou v tomtoiipad® organokovové
sloweniny hliniku, kobaltu, zirkonia a¢které anorganické sléaniny. Ri sol-gel procesu je
organokov podroben sérii hydrolytickych a polynteigh reakci (1-3). Timto Zgobem
¢astice kondenzuji a v roztoku vznikaji pevné makotakuly [6].

Si(OC,H,), +4H,0 - S{OH), +4C,HOH
S{(OH), + SIOEt - SiQ, +C,HOH
Si(OH), — Si0, +2H,0

hydrolyza alkosolu Q)
alkoholova polykondenzace (2)

vodni polykondenzace 3)

Tyto rovnice jsou zjednoduSené a opomijeji mnohdofé. Prvnim je, Ze voda a
tetraethyl orthosilikat (TEOS) jsou navzajem netelsgé, a je tedyieba gidat alkohol
k vytvoreni hydrolyzatu. Pouzitim ultrazvuku lze reakci (tychlit tim, ze vznikly ethanol
usnadiuje vytvareni hydrolyzéatu [7]. Druhym faktorem je rychlostkee, ktera je zavisla na
obsahu alkoholu, vody a pH. Bylo dokazano [8, @, @ pH menSim nez 7 a molarnim



ponmeru H,O:TEOS mezi 2-4, reakce (1) piine Ehem rékolika minut, zatimco reakce (2)
probih& po dobu&kolik dni. Se starnutim roztoku dochaziiktu viskozity (dan sbvanim
Si-O-Si), az se nakonec roztokepeni v gel, ktery vytvrdne. Tato zna je provazena kil
odpaovanim ethanolu/vody (zalezi na typu polykondengambo zrdnou pH. Vliv ¢asu
gelace (rychlosti kondenzace) na pH byl popsan mdmadného roztoku kyselinyrégmiité
[10]. Z obrazku 2.2 jeiejmé, Ze alkosoly maji nejisi stabilitu (polykondenzace probiha
nejpomaleji) kolem pH 2 a nejmensi stabilitti pH 6. Ri pH nad 11 dochazi k rozpadu
vazeb Si-O-Si [10, 11].
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Obr. 2.2 Vliv pH na dobu gelace soltigraveného ze Si§}10]

Obecrt pii pH nizSim nez 7 (Obr. 2.3) je rychlost reakce ¢Z)ezena mnoZzstvim
dostupnych OH vazeb, polymerizace probiha pomadsgtupré vznika 3D usptadana s$i
v jejichZ dutinach se hromadi roztok alkohol - voB& zasaditém pH febytek OH skupin
vede k rychlému ukafeni reakce. Metodou popsanou Stoberem [13] Iqergvit ¢astice
o velikostiaz 1 mm [14].

Dulezitou roli pgi hydrolyze TEOSu hraje také teplota. Oilije jak vlastnosti solu,
tak i jeho ZivotnostCim je teplota fi hydrolyze vy3si, tim se zkracuje doba pouZiteinos
solu, neb@ dochazi k hrubnuti disperze koloidni¢hstic SiQ [6, 12]. Ri molarnim porngru
mezi HO a TEOS mensim nez 2, hydrolyza neglote dokonce, avSakihe vzniknout gel
s oblastmtasté&n¢ nehydrolyzovanymi [6].
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Obr. 2.3 Schéma sol-gel procesu [10]

2.1.2 Stabilizace suspenzi

V koloidnich systémech dochazi k neustadlému pohsdsitic. Pokud se tytodastice
k soke priblizi na dostaténé kratkou vzdalenosttddov nm) dochazi ke shlukovarastic
na WtSi agregaty. Cilem stabilizace je vyteni energetické bariéry, ktera by branila tomuto
samovolnému jevu. Ve stabilnich koloidnich sousthvi@ zamezeno sedimentaci (kineticka
stabilita) a zminam rozdleni ¢astic - stupd disperzity (agregatni stabilita). Stabilita
disperznich soustav seie pohybovat ve velmi Sirokych mezich od Upliné atshity (doba
existence fedstavuje sekundy) az po prakticky Uplnou stalesateiné zrény soustavy se
projevuji az po uplynuti velmi dlouhé doby). Procegrobihajici v suspenzi bez

pozorovatelnych zgm vzhledu se nazyvaji starnuti. [15].
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Obr. 2.4 Vliv vzdalenosti molekul na jejich intecakl6]



Stabilizovat soustavu lzeemi zpisoby - elektrostaticky, stéricky nebo kombinaci
predchozich typ. Castym zfisobem jak zabranit agregaci v systémech ve vodméstedim
je stabilizace elektrostaticka. Jestlize se kquiblizuji dva steji nabité povrchy, zZamou se
navzajem prostupovat difaz#asti jejich elektrickych dvojvrstev. V prostoru mppvrchy se
ustavuje noveé rozlozZeni iana tim se mini rozloZeni potencialu a mistni hustoty ndbojeimez
casticemi. B dalSim giblizovani castic vztistd Gibbsova energie systému, coZz vede
k odpuzovanéasticemi (Obr. 2.4) [4,15].

Druhou moznosti je stéricka stabilizacgidgnim povrchoy aktivnich latek.
Povrcho¥ aktivni latky jsou ve vod rozpustné amfifilni latky, které se koncentruji
na fdzovém rozhrani, a tim snizuji mezifazovou ginekazda molekula povrch@vaktivni
latky obsahuje hydrofilni a hydrofobgiést. Husta vrstva adsorbovanych makromolekul na
¢asticich zfisobi vzdjemné odpuzovakdstic. Tohoto efektu je vyuZivano nejeifi gripraw
keramickych suspenzi, ale také u pracich ped&t (Obr. 2.5), inkoust, inhibitori koroze
nebo barvach [17].

Hydrofobni¢ast Hydrofilnicast

Obr. 2.5 Riklad struktury povrchayvaktivni latky - dodecylsiranu sodného
obsazeného sisticich prostedcich

2.1.3 Reologické chovani keramickych suspenzi

Reologie je ¥da zabyvajici se studiem deformovatelnosti a tokuvylastnostmi
kapalnych systéi Reologické chovani kapalin je zakladnidegpokladem pro pochopeni
proces probihajicich v suspenzich a hrajdeditou roli viadt technologickych operaci. V
inZenyrstvi m& vyznam zejména reologie kapalin @geéouci upravovat reologii suspenzi
podle technologie, kterou bude zpracovana [18].

Normalni (Newtonské) kapaliny vykazuji linearni aatmezi smykovym na&gm a
rychlosti deformace. Vifpad: idedlre viskdzniho materialu plati prodee nagti Newtoviv
zakon [19].

Vedle newtonskych kapalin existuji i kapaliny regitky slozigjSi, které se
Newtonovym zakonem tiigli. Krom& roztoki a tavenin polymdr se semiadi i keramické
suspenze. Suspenze jsou multislozkové systémyufsiprym obsahem pojiva v rozmezi 40 -
70%), kde ke studiu reologickych vlastnostiijgbth znét tvar, velikost a koncentraéstic.
Plati pro & rovnice [20, 21]:

r=n (D (4)
Kde: 1 je te&Ené napti
n je zdéanliva viskozita, ktera zavisi na rychlostfarmace nebo @ém napti.
D je tzv. gradient rychlosti, ktery charakterizujarové znény v proudici tekutia

Rozli8uji se 3 z&kladni typy nenewtonskych kapalirvnim typem jsou
pseudoplastické kapaliny, jejichz zdanliva viskazge s rostoucim gradientem rychlosti



zmenSuje. Z technického pohledu je pseudoplastagtavidla vitanou vlastnosti pévadz
snizuje energetickou nafmost nap. pii michani. Déle dilatantni kapaliny, jejichZz zd&ali
viskozita roste s rostoucim gradientem rychlostibiaghamské kapaliny, tj. kapaliny
s plastickou sloZkou deformace, u nichz dochapikk aZz po pekrateni utitého prahového
smykového nafti, tzv. meze toku [15, 20].

Existuji také kapaliny gasow zavislou slozkou deformace, kteréemh zdanlivou
viskozitu s dobou jsobeni nagti. Jejich tokové kvky jsou hysterezni, fibéh pii zvySovani
napsti se liSi od pibéhu pi jeho snizovani. RozliSuji se dva z&kladni typylasky tixotropni,
u nichz zdéanliva viskozita klesa s prodluzZujicidedou fisobeni nagti, b) latky reopexni,
jejichZ zdanliva viskozitadhem smykového naméhaniniasem roste [15, 20].

K méieni viskozity se &né pouzivaji piitokové, padové a ratai viskozimetry, které
umoziuji charakterizovat tokovourikku nenewtonskych kapalin. \fipads této prace je
pouZita metoda iteni vytokové doby suspenze z Fordova poharku podimy CSN EN
ISO 2431. Problémy ip méteni viskozity suspenziiippdSi nehomogenity &teného vzorku
(sedimentace, ...). Je také nutnaipat s ruSivym vlivem tixotropie nebo reopexie poadz
v takovém pipad zavisi vysledna tokovaiikka na dok meéreni. Vzdy ped nerenim
reologickych parameirnenewtonské kapaliny je proto nutné sesgdcit, zda se nejedna o
latku s¢asow zavislou sloZkou deforndai rychlosti. V této souvislosti jergba upozornit
také na jev, ktery seéasto projevuje u nenewtonskych kapalin, a kteryn@Zno snadno
zamenit s tixotropii nebo reopexii. dkteré roztoky pirodnich makromolekularnich latek
(nap. Zelatiny) néni reologické parametry &@sem samovol) bez ohledu na gsobeni
tecného napti. Udaj zdanlivé viskozity zteny na jednoduchém viskozimetru bez udani
tecného napti nebo rychlostniho gradientu iite slouzit pouze pro orierta srovnani
konzistence nenewtonskych kapalin stejného druttiemé na stejnych f{strojich a za
stejnych podminek [15, 20].

2.2 Keramické pény a jejich priprava

Béhem poslednich let doSlo k vyraznémuuséw zajmu o vyrobu vysoce poréznich
keramickych materil Rozdilné vlastnosti poZadované odn@vych keramik vyzZaduji
rozdilné metody fipravy. Existuje proto mnoho metodipravy @novych keramickych
materiat (Obr. 2.7) [22]. Metody Ize je roztit do nékolika wtvi. Mezi nejrozSens|si
metody paft replikacni metoda vyuZivajici polymerni¢pu jako templat, jenZ je nasletn
obalen suspenzi. DalSi metoda jéngmi in situ, zalozena na n&mvani suspenze
mechanickym michanim,fjpadré dmychanim plynu. Mé&h zndmou metodou je metoda
vypalovani polymernich kulek. VySe zmiané metody jsou dale popsany podrgbf2, 23 -
25].
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Obr. 2.7 Dosazitelné velikosti poa porovitosti pi pouZziti rozdilnych metodifpravy
pénovych keramik [2]

2.2.1 Replika&ni metoda

Replikani metoda (Obr. 2.8) je jednou zZipryslow nejvyuzivarjSich metod, kterou
Ize keramické gny pripravit. Porézni polymerni §gma (nap. polyuretan) je ponena
do keramické suspenze tak, aby vSechnyivniory byly zaplgny. Rrebyt&na suspenze je
odstrarna valcovanim. Keramicka suspenze musi mit vhododogické vlastnosti, aby
piebyt&na suspenze mohla byt odstaa a zarove nedoslo k uplnému odstrari veskeré
suspenze - snahou je vznik tenkého filmu na polpinging. Vysledna keramickagma bude
mit stejnou strukturu jako polymerni templat [2].ZuSeni a kalcinace probiha za pomalého
zvySovani teploty (ménnez 1 °C/min) od 300 °C do 800 °C, aby byl podynpostupgy
extrahovan a nedoSlo k popraskani vzniklého keteghio filmu. Po odstrami polymeru je
keramicka pna slinovana fi teplotach v rozmezi 1100 — 1700 °C [25].

Vyhodou této metody je mozZnost pouZit jakykolivdmicky material dispergovany
do suspenze, o obsahu pérrozsahu 40 - 95 obj %. Charakteristicky je takéoky stups
propojenosti par o velikosti 20um az 3 mm. K nevyhoddm metody fiaibtizn4 piprava
pény s péry mensimi nez 2Q0n a hlavie vznik trhlin bhem vypalovani organickych latek
[2, 23]. Ve snhaze iedejit poklesu pevnosti spojeného s velkym mnodsttthlin bylo
vyzkouSeno mnoho vylepSeni. ZlepSetiinpvosti suspenze na polymerndnp s pomoci
povrchow aktivnich latek [25, 26], provedeni vicenasobnébhonaSeni suspenze po kalcinaci
pro zapleni trhlin [25, 27], vyuZiti vlaken SiC ke zvySertfukturni integrity gny [2, 26,
28]. Bylo zjis€no Gibsonem a Ashbym [29], Ze kanalky po kalcir{@tir. 2.9) nemusi nun
vést ke sniZeni pevnosti, ale Ze rozhodujicim fakbojsou mikrostrukturni defekty [2].
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Obr. 2.9 Kanalek (ozigany Sipkou) vznikly po vypéleni polymerniny [61]

2.2.2 Metoda [gnéni in situ

U metody gnéni in situ (Obr. 2.10) se porézni struktury dosatméchanim vzduchu
do suspenze. Suspenze musi byt igra tak, aby vzniklagma byla stabilni po co nejdelsi
dobu. Tato pna je nejdive suSena ve vakuu a poté slinovana za vysokymbttk ziskani
pevnych keramickych gm. Celkova porovitost §m, pripravenych touto metodou, j&imo
amérna mnozstvi plynu vmichaného do suspendgeeim procesu gméni. Velikost péé na
druhou stranu ovlituje stabilitu gnové suspenzer@d vysuSenim. dové suspenze jsou
termodynamicky nestabilni systémy, které podstug@@giwaldowo zrani — destabilizd
proces #istu bublin kwli snizeni volné energie n&apiné suspenze. Proces destabilizace
vyrazre ovliviiuje rist bublin vedouci k &Si velikosti po@ ve struktie po slinovani. Z toho
diuvodu je nejkritétejSi casti vyroby piprava suspenze, ktera je dostatestabilni na odliti do
formy a vysuSeni [30].

Setting,

Gas drying,
—_— _—
incorporation sintering

Ceramic suspension
Of Ceramic precursor

Obr. 2.10 Schéma flochu pripravy keramickych gn metodou pneéni in situ [2].



Ke stabilizaci nagnéné suspenze Ize pouZzit povrchosktivni latky s dlouhym
fettzcem. Tyto molekuly zpomalujiust a sjednocuji velikost bublin adsorbovanim na
povrchu bubliny a snizenim energie na rozhrani lkeg&zduch [30]. B kontrolované
stabilizaci a kinetice reakce na@né suspenze @ie byt dosazeno velikosti pow rozsahu
mezi 35um - 1,2 mm. Malé velikosti pér(<50um) mize byt dosazeno pouze pouzitim
optimalni povrcho¥ aktivni latky a rychlym vysuSenim. Obsah {pdteramickych pn
piipravenych touto metodou se pohybuje od 40 — 9%olja rozdil od gnovych keramik
ptipravenych replikéni metodou, se metodowngni in situ dosahuje mnohem lepSich
mechanickych vlastnosti (Obr. 2.11) [2].

b)
Obr. 2.11 Riklady keramickych gn vytvorenych
a) templatovou metodou, bgmenim in situ [31]

2.2.3 DalSi metody pipravy keramickych pén

Velmi podobnou metodou repliai meto& je vypalovani dutych polymernich
kulicek zalitych keramickou suspenzi (Obr. 2.12). Pougesi kapalné faze jsou polymerni
kulicky a keramické suspenze podrobeny fyzikadhemickému &i — pyrolyze. Vznika tak
negativ o velikosti pdrdaného tvarem a velikosti vnaSeného polymeru [2].

Kromé¢ vySe zmignych metod je vyuzivangéasté&né slinovani, rapid prototyping,
extruze atd.

Drying,
v pyrolysis /
Addition of | evaporation,
—— A
sacrificial sintering
phase
Ceramic or o
ceramic precursor @) 53"3“'-!‘3*3'

in solid or liquid form material

Obr. 2.12 Schématipravy En vypalovanim polymerniho templatu z keramické sagp [2]



2.3 Struktura pénovych keramik

Keramické gny jsou skupinou poréznich matefidskladajicich se z prostordv
uspdadanych mnoho&inych bugk s roznérem buiky od 10 nm do &kolika mm. Podle
Gibsona a Ashbyho [30] je uziti terminu keramickéa vhodné v fipact, kdy je relativni
hustota nizSi nez 30%fiRySSich hustotach mluvime pouze o poréznich nddgeh.

Zakladni stavebni jednotkou keramickyainge buika (cell). Buiky (Obr. 2.13a) se
skladaji z poru (pore) a materiélu, ze kterého/ggeina nosna konstrukcery (strut, wall).
Keramické gny jsou tvdeny pevazrié nepravideld rozmisénymi buikami. Jestlize jsou
bunky v materidlu uptadany pravidekjedna se o tzv. honeycomby (Obr. 2.13b) [1, 36].

Podle sotasné terminologie IUPAC [32] (The internationalamiof pure and applied
chemistry) jsou porézni materialy radehy podle velikosti pdr na mikroporézni (< 2 nm),
mezoporézni (2 — 50 nm) a makroporézni (> 50 nmyphato pohledu Ize ovSengtginu En
povazovat za makroporézni. Lep8lethi, které zohletuje i morfologii pofi, je rozatleni na
mikroporézni (velikost bitky <30 —50um, > 109 bugk / cnt) a makroporézni (> 50m,
<109 busk / cn?) [33, 34]. Makroporézni gnové materialy jsou obvykle charakterizovany
s uzitim jednotky ppi (pores per inch) [35].

b)

Obr. 2.13 a) Obecné struktura keramicky¢h [B5],
b) Keramicky filtr s pravidelnou wivkou [37]

Existuji dva zakladni typy porovitosti otena porovitost (Obr. 2.14a) je
charakterizovana spojitou fazi keramického matesavzajema propojenymi pory - material
se stava pichozi pro plynéi kapalinu. Jsou-li vSak jednotlivé péry od sebédehy, hovdi
se 0 @gné s uzavenou porovitosti (Obr. 2.14b). Tu si Iz&edstavit jako $imydlovych bublin
[1, 3, 38].
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Obr. 2.14 a) Bnha s otefenou porovitosti [38], b)da s uzakenou porovitosti [39]

2.4 Vlastnosti keramickych gn

Na budouci viastnostigpy ma podstatny vliv materidkpy, morfologie pdi, stupé
anisotropie a relativni hustota [3, 29]. KrdwySe jmenovanych faktbrmé nezanedbatelny
vliv také metoda pouzita prdipravu gny [35].

2.4.1 Mechanickeé vlastnosti

K pochopeni chovani poréznich keramikrpechanickém zatizeni je nutné porozum
teoretickym modé&m pouzivanych k modelovani viastnosti. Popis takové&hovani je
spojovan s pouzitim idealizované jednotkovékyu(Obr. 2.15) [1]. FestoZze bylo navrzeno
nekolik modefi [35], Zadny z nich neni universalni, tj. nepokrysdlé rozmezi mozné
porovitosti. Jako nejvhodisi se jevi modely od Ashbyho [40]. AvSak i tyto dedy jsou
velmi obecné a je nutné brat ohled na uzity mdtgr@ovitost a mikrostrukturu [41].

Cell edge JF
L2 ‘ A
£ l Broken

cell edges

‘--— M —

Open
cell face

fT

ﬁ——L—.-

a) b)
Obr. 2.15 a) Idealizovana bka u gEnové keramiky s otéenou poérovitosti, b) Mechanismus
poruseni keramickéepy s idealizovanou hikou [35]

Nejcastji provadnou zkousSkou mechanickych vlastnosti éngvych keramik je

zkouSka tlakem [42]. Tahové zkouSky a jejich pramdu gn pripravenych replikéni
metodou byly popsany Dlouhym a spol. [42]. &anku bylo popséndeSeni jak zajistit
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rovnomeErny pirenos nagti mezi vzorkem a strojem. Vzhledem k nemoZznostiaiy tradéni
upewiovaci gipravky, bylo vyuZito adheze prysfiye. Cast praci [43, 44] je zafftena na
zkoumani pevnosti v ohybu.

2.4.2 Propustnost

Prostupnost tekutin gmovymi keramikami mé& tdezitou funkci v rkolika
inZenyrskych aplikacich (filtrace, michani tekutiatalyza). Je charakterizovana snadnosti
jakou mize tekutina pronikatgmou pod gradientem tlaku a zavisi na matgakou byla gna
piipravena. Propustnost je ovigma hlavié poctem a velikosti pdr. V inZenyrské praxi jsou
vyuZivany jednak oxidoveé keramiky (filtrace tavenitisté materialy (hydroxyapatity aj. pro
biomedicincké aplikace) a také materialy vyuzivarekatalytické procesy (n&pperovskity
pro energeticky gimysl, filtry na znéisténou vodu, atd.) [35].

2.4.3 DalSi vlastnosti

Keramické gny vykazuji obec#& nizSi tepelnou kapacitu nez hutné keramické
materialy. Hodnota tepelné kapacity je zavisla aktypu pérovitosti (otgena / uzakena).
DalSi vlastnosti typické proépové keramické materialy je moznécist z tabulky 2.1 a
zavislosti vybranych vlastnosti na porovitosti jeané pozorovat na obrazku 2.16.

Permeability i
F Mechanical —
(reticulated foams) propertics
\ L L LT T Traa,,
‘P/ Corrosion/ e,

AN rate

Thermal
conductivity

Electrical
resistivily

Permeability
(gel-cast foams)

Physical properties —

Relative density ——
Obr. 2.16 Vliv relativni hustotygm na vybrané viastnosti [22]

Tabulka 2.1 Typické vlastnosti keramickycknpy porovnani s hutnymi prégjgky [35]

Nizka Vysoka

Hustota Specifickd pevnost

Tepelna vodivost Specificka houzevnatost

Tepelna kapacita Propustnost

Elektricka vodivost Pérovitost
Odolnost proti teplotnim Sdkn
Specificky povrch
Otéruvzdornost

Chemicka odolnost
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2.5 Aplikace poréznich keramickych materiah

VyuZziti pén se lisi v zavislosti na morfologii a materialuerdmické pny s uzavenou
porovitosti jsou obeen pouzivany jako tepelnizolaini materidly. Otekend poérovitost
nachazi uplaténi v procesech vyuZzivajicich transport kapalin ynpl[22]. Pravépodobr
nejstarsim vyuzitim keramickychémp jsou filtry pro taveniny kov [45]. Zajimavym
uplatrénim je vyuziti keramickychdn v solarnich #Zich. Principeméchto zdizeni je odraz
swtelnych paprsk pomoci zrcadel do jednoho bodu — keramicé&gypumisténé ve vrcholu
véze (Obr. 2.17). Keramick&pa (tmavé barvy) absorbuje teplo (700 °C), kterédeddno
k paroturbig, kde dochazi kigmené tepelné energie na elektrickou. DalSi aplikaciujso
porézni hoaky. Nej#tSi uplaténi nachazi v gimyslu @i suSeni a fedeltivani nefast;ji
v agresivnich progtdich. V poslednich letech &vnizké cer a vysoké trvanlivosti dochazi
k rozSfeni poréznich hdki i do domacnosti [35].

Obr. 2.17 Solarni elektrarna vyuZzivajici tepelnoargii [35]

.

2.5.1 Heterogenni katalyza

V sowasnosti se pro Kkatalytické reakce nejvice vyuzivajbstraty ve form
lisovanych tablet nebo ,kanalkoveé filtry* — honeyaby (Obr. 2.18). Keramickeé épy
s otewenou porovitosti maji potencial pro uZiti jako Kgtiaké substraty p heterogenni
katalyze jak vchemickém pmyslu, tak pi ochrarg piirody. WetSina dostupnych
keramickych pn neni katalyticky aktivnich. Pro aktivaci jgeba nanést katalyticky aktivni
sloZzky (kovy, vicesloZzkové kovové oxidy, ...) na nogrstrukturu z SiQ Al>Os, uhliku nebo
titanu (Obr. 2.19) [46]. Nosné struktura jgppavena obvyklymi zfisoby gipravy. Naneseni
katalytické wvrstvy mze byt uskuténéno rskolika zpisoby: naméenim v suspenzi,
impregnaci, adsorpci, iontovou vgnou a deposici/precipitaci na nosr&@$ Po naneseni
aktivni slozky probhne kalcinace pro odstram rozpoustdel [35].

Takto pipravené aktivni gny Ize vyuZit pi vyrobé vodiku. Tradinim zpisobem
vyroby je reformace parou. Nevyhodou metody je zisksi vodiku s obsahem oxiduhliku
a dalSich produkt Z tohoto divodu je poteba rekolika reaktot na odfiltrovani nezadoucich
plyni. Ve snaze minimalizovat naklady a ro#mnse vyuziva membranovy reaktor, ve kterém
reformace parou a odidvani jednotlivych sloZzek probih&a smsré. Jako nejefektivijSi se
jevi membranové reaktory na bazi paladia (propopétize cisty vodik). Vélanku [47]
pouZili jako nost Al,Os pénu s nanesenou vrstvou paladia.
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Obr. 2.18 Porovnani paramittiznych forem katalyzatér[35]
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Obr. 2.19 Schémaripravy katalyticky aktivnich gn [35]

2.5.2 Biologické aplikace (tk#@ové inZenyrstvi)

Se zvySujici se zdravotnickoudd&e prodluzuje délka Zivota, kterou ne vSectdsti
téla dokazi kompenzovat. Pokles pevnosti, ztratadtyidtostni tkas ve stdi je spojena s
osteopordzou. Jedinou moznostibl¢ této nemoci v pokkglém stadiu je nahrada kostni
tkdrg. Standartem je pouZziti autografnich (stejdipvek), allografnich (darce) nebo
xenografnich (jiny Zivéich) S€pu jako nahrada za poSkozenou nebo nefuhkostni tké.
Problémem rdZe byt moZnost odmitnuti tkhmebo penos nakaZlivych nemoci. Tim vznika
motivace pro vyvoj syntetickych kostnich nahrad448, 49]. VSechny materidly, které
implantujeme do &a, by ntly byt biokompatibilni (necytotoxické). Existuji 3idy
necytotoxickych materiél bioinertni, bioaktivni a biovbatelné (bioresoipi). Mezi
bioinertni materialy (materiadl je obalen tkani) ipafl.Os, ZrO,, korozivzdornd ocel,
vysokomolekularni polyethylen (UHMDPE). U resoémich material (polylaktidy, fosfaty
vapenaté) dochazi k pomalému rozp&osteinimi tekutinami. Bioaktivni materidly (fosfaty,
bioaktivni skla, aj.) stimuluji préstani tkag (osteoklasty). Principem vazani je vznik
hydroxyapatitové (HA) vrstvyipresorpci[49, 50, 52].

HA a bioaktivni skla se vyuzZivajii@devsim ve foriapliniva (prédsSku) kosti. Snahou je
vytvoiit 3D porézni struktury, které mohou byt riodéka [49]. Studie uvadi, Ze se podéo
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pripravit HA pény replikani technikou s 90 % porovitosti a pevnosti 0,2 MBéar. 2.20)
[51]. Lze wvyuZit i sol-gel process [52]. Vyhodou feezoporézni struktura — zvySuje
bioaktivitu a resorpci, nevyhodou je, Ze nejsowpdeny klinické testy, a tudiz bude uvedeni
do praxe trvat jestdlouho [35].

» LA R b
Obr. 2.20 Histologickyez kostni nahradou z TCP (tri kalcium fosfat) &imi po
implantaci: osteoklasty (tmaveé itky) na povrchu péru (otvor uprdetl obrazku) rozpoudjt

TCP [49]



3. Cile prace

Cilem diplomové prace bylafiprava keramické gmy s co nejvysSi chemickou stabilitou a
dostaténou mechanickou pevnosti. Tat@éna byla pouzZita jako nasipro katalytické
keramické materialy a filtraci reaktivnich latek. pfaci jsou studovany 3 moznosti jak docilit
poZadované struktury.

Jednotlivé ukoly:
- Literarni reSerSe tématu;
- Zhodnoceni faktar ovliviiujici vliastnosti solu na bazi TEOSu;
- Priprava gny na bazi jadra AD3/SIiO, a povrchu z AlO3.
- Priprava gny na bazijadra o snizeném obsahu,Si@ovrchu z AlOs.
- Priprava gny pouze na bazi ADs.
- Porovnéani a vyhodnoceni ziskanych struktur;
- Vypracovani diplomové prace.
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4. Experimentalni ¢ast

4.1 Experimentalni material
Pro experimentéalniast této diplomové prace byly pouZzity nasledujietenaly:

4.1.1 Polymerni gny

Pro templatovou metodu byly pouZiijtra éni technické gny (obr. 4.1) (EurofoamCeska
republika) o rozdilné velikosti pdr Byly pripraveny 4 rozrary pén: val&ky o priméru
12 mm a vySce 33 mm, kvadry 50x50x17 mm a 50x25rfv a krychle 30x30x30 mm.
V tabulce 4.1 jsou uvedeny parametry pouZzity&h.p
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Obr. 4.1 Vzhled a strukturasp vyuZitych v diplomové praci a)&, b) B, ¢) MC, d) M [53]

Tab. 4.1 Parametry polymernicBrppro templatovou metodu [24]

typ material Pérovitost (ppi)  pmér péru  Oznéeni v DP
FILTREN T™M 30 polyester 25-35 1600-2200 M
Bulpren S 28190 polyuretan 30 1650 - 2150 CM
Bulpren S 32450 polyuretan 10 3800 - 5200 cvVv
Bulpren polyuretan 10 3800 - 5200 B

4.1.2 Keramické prasky

Mlety korund (Al,Os, Koltex, Ceska republika) o zrnitosti F600, F1200. &ynkorund se
vyrabi taveniméistého ApOs v indukénich pecich. Po vychladnuti se vznikly bily korund
opracuje a rotdi podle velikosti zrn [54].

Tab. 4.2 Chemické sloZeni mletého korundu od fylté«d54]

Slowenina Koncentrace hm%
Al,0O3 99,50 %

Fe0Os; 0,07 %

Sio, 0,056 %

CaO nepatrna

Na,O 0,21 %

Ztraty @i spalovani 0,15 %

Perovskit LaNiOs_; piipraveny pracovniky Ustavu materialovyaktha inzenyrstvi (FSI,
VUT) byl pouZit pro nanaSeni naigpravenou pnu.
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4.1.3 Pojiva
Pro experimenty vyuzZivajici byla pouZzita tato pajiv

Tetraethyl orthosilikat (obr. 4.2) - TEOS (Ventron, Bmecko) je h#lavéa toxicka bezbarva
kapalina s chemickym vzorcemg;004Si) 0 molekulové hmotnosti 208,32 g/mol. Obsahuje
4 etylové skupiny vazané na ortosilikatovy aniapduzivan hlawhjako prekurzor pro
piipravu oxidu kemiitého. Ve vodném prostdi hydrolyzuje. Zpsobuje bobtnani a tvrdnuti
nekterych plasi [55].

H,0
OH
> /o—il—OH HO_ OH
H0 / /
H,0O o) HO—S|\—O H S{—OH
Nl o OH 0
P20 / / /
(N HO—Sj HO HO—S] OHHO—Sj OH
/ °/r HO/ I\o \S' HO/ I\S)‘J o) ox \S"’
< AT PR Sno/ \
H,0 HO  O—S[—OH SI=OH OH
OHHO
a) b)

Obr. 4.2 a) TEOS ve veédb) polymerizovany TEOS [56]

Disperal n0.59832a Disperal P3 n0.10090Condea Chemie GmbH,ékhecko) jsou siEsi
na bazi mineralu boehmit (AIOOH) dosahujici vysak&tuprié disperzity ve vod nebo
zredknych kyselinach [57]. #sné chemické sloZeni jeepdmitem obchodniho tajemstvi.

4.1.4 DalSi latky vyuZzité i experimentech

Triethanolamin (Obr. 4.3) — TEA (Lachema(eska republika) je s$tle Zlutd kapalina
o chem. sloZeni B11sNOs. VyuZiva se jako povrchévaktivni latka nebo k GprawH (1 %
roztok ma pH 10) [58]

N

OH
Obr. 4.3 Strukturni vzorec TEA [58]

Kromé vySe uvedenych latek byl vyuzivan ethanol a demvana voda.

4.2 Metodika prace a postupy

Jako polymerni templat byly pouzity vySe z#rig filtracni petny EUROFOAM.
V prabéhu celého procesu dochazelo k vadzZeigrpvovanych pn: hmotnost polymernigy,
hmotnost po naneseni 1.vrstvy, po kalcinaci, peeani 2. vrstvy i po slinovani.

4.2.1 Hiprava solu na bazi TEOSu

Vychozi sloZeni pro ijpravu solu bylo pouZito upravené sloZeni &ténku [11].
K 250 g TEOSu byl za stadlého michani postuptikapavan 1,3 % vodny roztok kyseliny
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chlorovodikové. Hydrolyza TEOSu vykazovala exotetkyi charakter, tudiz bylo nutné
chlazeni, aby teplota nigkratila 50 °C [10]. Ped gidanim plniva byl sol po 2 hodinach
michani na magnetickych mictkach odstaven na 24 hod.

Méteni gelace soluijpraveného podle vySe zmémého postupu se opakovalo vzdy po
30min. K25 ml solu (pH 2) bylo za stalého michad magnetickych mickkédch
piikapavano 2,5 ml 10 % roztoku TEA (pH 10), aby e@slié pH se pohybovalo v rozmezi
mezi 6-7. Doba gelace bylagkena na stopkami. Za &tek nefeni se bral moment, kdy bylo
dosazeno pozadovaného pH.

4.2.2 Riprava pén na bazi AlL,O4/SiO,

V néasledujicim kroku fipravy bylo nutné fipravit vhodné suspenze. Jako pojivo byl
pouzit sol stary 1 den a jako plnivo mlety korundtané velikosti zrn (F600 a F1200).
Tabulka 4.3 shrnuje pouZité sloZenfippavovanych suspenzi. Suspenze byly iiegd
nanadeny na vechny typy polymerniem gvC, B, MC, M) o roznérech 50x50x17 mm a
50x25x17 mm s cilem zjistit, ktery tyg@my je pro dany keramicky material nejvha@gsi. Pro
dalSi experimenty byla suspenze iznych vytokovych¢asech nanesena také na krychle
30x30x30 mm.

Bylo vyzkouSeno #&kolik metod nanéSeni keramické suspenze na polyinbemplat.
Nanaseni keramické suspenze nejprve probihalo poybgndenim polymerni gny do
suspenze a stlanym vzduchem byla odstréma pebyte&na suspenze. Kii neuspokojivym
vysledkim byl pozdji postup namé&eni nahrazen vyuzitim m#kého valéku. Polymerni
péna byla polita suspenzi a vétem byla pebyté&na suspenze odstrama. Vzhledem
k hroma@ni suspenze ve spodddsti bylo poteba @gnu polozit na porézni podlozku, aby
zbytkova suspenze odtekla. Touto metodou vznikléarkické gny (RO) byly suseny
nejméré 1 den v exikatoru s vodni atmosférou. Vypaleiwguni polymerni pny prokehlo
v peci LM 212.11 (VEB Elektro, &mecko) gi teplo& 800 °C/2 hod 11 °C/min) a slinovani
o teplot 1500 °C/2 hod1(® °C/min) v peci Nabertherm HT (Nabertherngnhecko).

Tab. 4.3 Navazky pro jednotlivé suspenze

Ozna&eni Pojivo Plnivo Plneni Vytokovy
vzorku Sol(g) F600(g) F1200 (g) (hm %) ¢as (s)
RO/13 176,98 81,00 243,00 0,64 13
RO/15 95,93 50,25 156,50 0,68 15
RO/18 294,97 162,34 480,53 0,68 18
RO/22 176,98 86,00 258,00 0,66 22
RO/25 294,97 172,34 500,68 0,69 25

DalSi metodou fipravy keramické gny bylo redni solu vystarlého 24 hodin. Tento
sol byl Zzedn ethanolem v pogrech uvedenych v tabulce 4.3ez&ny sol byl poté michan
1 hod, aby doSlo k dokonalému promichani. K solie Ipfidano plnivo o hmotnosti uvedené
vtab. 4.4 tak, aby bylo dosaZeno optimélniho wgtaho c¢asu 22-24s. Za nosnou
podkladovou strukturu byly zvoleny polymerniiny znaené \C s roznérem 50x25x17 mm.
Polymerni gna byla polita suspenzi a véiem byla pebyt&na suspenze odstrama. Ot
z divodi hromadni suspenze bylo p@ba gnu poloZit na porézni podlozku. Keramicka
péna se suSila 24 hodin v exikatoru s vodni atmostéxtypéleni fvodni polymerni pny
probshlo podle stejného programu jakainy RO - kalcinace fi teplo& 800 °C/2 hod
(11 °C/min) a slinovani o tepldtl500 °C/2 hod’5 °C/min).



Tab. 4.4 Vysledné koncentrace jednotlivych sloZzekispenzi pouZzité pro nanaseni

Ozna&eni Pojivo Plnivo Vytokovy
vzorku  Sol (hm %) F600 (g) F1200 (g) ¢as (s)
RO 100,00 48,50 1455 22
R20 82,95 54,75 164,25 22
R33 70,86 60,42 181,25 22
R43 61,85 62,25 186,75 23
R50 54,87 63,25 189,75 24
R66 3781 68,00 204,00 23

4.2.3 Riprava solu na bazi AIOOH

Dale byly gipraveny 3 suspenze s prasky Disperal (lot no. 8p@Disperal SOL P3
(lot n0.10090). Do kadiny obsahujici deionizovanaau byl postup# pridavan Disperal,
aby vysledna koncentrace 8k byla 20 %, 10 % a 5 % u obou pradRisperal. Suspenze
byly 2 hodiny michany a poté odstaveny na 24 hby paokehly vSechny pochody a doslo ke
stabilizaci koloidni suspenze. SlozZeni suspenaiviedeno v tabulce 4.5. Suspenze, ktera
vykazovala nejlepsi vlastnosti byla pouZzita pro ikzmzorki s ozn&genim D, a také pro
povlakovani vzork RO aR 20 - 66 2. vrstvou.

Tab. 4.5 Navazky pro dané soly

Oznaseni Deionizovana Disperal (g) AIOOH Al,O4
voda (g) (hm %) (hm %)
S20 100 294 0,23 0,20
S10 100 14,7 0,13 0,10
S5 100 6,8 0,06 0,05

4.2.4 Hiprava pén na bazi AIOOH

Pro gipravu suspenze byl jako pojivo pouZzit sol S5 na BEOOH stary 1 den a jako
plnivo mlety korund F1200. V tabulce 4.5 je uvedesloZeni navazek. Podobrjako
v piipadt vzorki RO byla zvolena jako nejvhodjsi vytokova rychlost 22 s. Suspenze byly
nanaseny na polymernémy (VC a MC) o rozmérech 50x25x17 mm. Pro dalsi experimenty
byla suspenze nanesena také na krychle 30x30x3(Palymerni gna byla polita suspenzi a
valetkem byla pebyt&na suspenze odstrama. Vzhledem k hroma&di suspenze ve spodni
¢asti bylo poiteba gnu polozit na porézni podlozku. Keramickénp se susSila nejméri den
v exikatoru se suchou atmosférou. Vypaleinquini polymerni pny prokehlo podle stejného
programu jako gny RO - kalcinace fi teplot 800 °C/2 hod {1 °C/min) a slinovani o teplot
1500 °C/2 hod1(5 °C/min).

Tab. 4.5 Navazka pro suspen#ippavené pro gnu na bazi AIOOH

Ozna&eni Pojivo Plnivo Plniva Vytokovy
vzorku Suspenze S5 (g) F1200 (g) (hm %) cas (s)
D/5 100 150 0,60 5
D/8 100 217 0,68 8
D/10 100 225 0,69 10
D/16 100 235 0,70 16
D/22 100 283 0,74 22
D/24 100 285 0,75 24
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4.2.5 Povlakovani gn suspenzi na bazi AIOOH

Predem pipravené kalcinované ¢py (RO—-66, typ par VC) a slinuté pny D
s vytokovymcasem 22 s byly povlakovany vrstvotigsavenou ze suspenze (S5)elled
rozdilnych vytokovych¢asi pro 2. vrstvu (Tab. 4.5) byl proveden na vzorcix25x17.
Kalcinované pny byly pondeny do suspenze v kadince v exikatoru a vakuovéng min.
Poté byly vzorky vyjmuty z exikatoru a stenym vzduchem byla odstrama pebyté&na
suspenze. Naslednbyly poviakované ¢ny vioZzeny na 24 hodin do suchého exikatoru
k vysuSeni. Vypélenitwodni polymerni pny prokehlo podle stejného programu jakény
RO - kalcinace fi teplo# 800 °C/2 hod 11 °C/min) a slinovani o tepkt1500 °C/2 hod
(15 °C/min). Po zjid&ni idealniho vytokovéh@asu suspenze pro 2. vrstvu byla suspenze
stejnym zgisobem nanesena na vzoik§ krychle 30x30x30 mm

4.2.6 Povlakovani perovskitem

Slinutd gna D/22 byla pon@na do suspenze o sloZzeni 10g ethanolu a 4,5¢g
perovskitu LaNiQ.. Pro lepsi kryci schopnosti byl&na D/22 namé&na v 5 etapach.¢Ra
byla po usuSeni kalcinované geplot 800 °C/2 hod{1 °C/min).

4.3 Charakterizace gn

Cely proces fipravy keramickych gn byl dokumentovan fotoaparatem Nikon D 50 s
makroobjektivem (Nikon, Japonsko). Foceni probihstly po naneseni 1.vrstvy, po
kalcinaci a po slinovani aip. po naneseni 2. vrstvy. Praimni vytokové doby suspenzi byl
pouzit Fordiv poharek (Dioptra Turnow eska republika) o gméru vytokové diry 6 mm
(Obr. 4.4). Miteni vytokovycheasi probihalo podle norm¢’SN EN 1SO 2431. RozloZeni
distribuce ¢astic (granulometrie) bylo &eno na pistroji LA-950 (Horiba, Japonsko). Pro
zjisteéni velikosticéstic prasku Disperal byl pouZitiptroj Zetasizer 3000 HSA (Malvern,UK).
Fazové slozeni keramickycheémp bylo zjiS€no pomoci RTG difradni analyzy na fistroji
X'pert (Philips, Holandsko) seisdovym semifokusmim uspdadani s pouzitim Co katody.
Vzorky byly zality do epoxidové pryskige ve vakuovacim Z&eni Epovac (Struers,
Dansko) a leghy na gistroji Tegra Pol-25 (Struers, Dansko). Detaily ragtruktury gn
byly potizeny na SEM mikroskopu Philips XL30 (FEI Europepl&hdsko) s EDS
analyzatorem. Pevnost v tlaku bylaiena na fstroji TIRAtest 2300 (Tira, Bmecko) se
softwarem LABtest 3.0.
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Obr. 4.4 Fordv vytokovy pohéarek
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5. Diskuze a vysledky

5.1 Charakterizace keramickych materiat

Informace o rozloZeni velikosti¢astic praSkovych material byly ziskany
granulometrii. Mlety korund o zrnitosti F600 dosghprimérné velikosticastic 3,58im. Hi
zrnitosti F1200 se velikostastic pohybovala kolem 2,2im. Z grafi (Obr. 5.2 a 5.3) je

patné, Ze praSek F1200 ma uZsi interval distrilvetikosti castic nez praSek F600. Dosazené
hodnoty jsou shrnuty v tabulce 5.1.

Spot Magn
6O 100 HES 1002 PUHALDX

Obr. 5.1 Morfologigtastic Disperalu znazoéna pomoci a) TEM a b) SEM mikroskopie [5]
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Obr. 5.2 Granulometrie mletého korundu F600



Granulometrie F1200
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Obr. 5.3 Granulometrie mletého korundu F1200

Tab. 5.1 Velikostastic jednotlivych pragk

Materidl Velikosteastic
Mlety korund F600 3,5am
Mlety korund F1200 2,2¢m
Disperal SOL P3 25 nm

Spektra ziskana rentgenovou difrakci (Obr. 5.4)rsegny RO (pina, kde 1. vrstva je
na bazi TEOSu a 2. vrstva je z,®k), R33 (pina, kde 1. vrstva je na baeidkného TEOSu a
2. vrstva je z AlO3) a D (@na, kde 1.a 2. vrstva je z /&) se frekryvaji. RTG spektra
odpovidajia- Al,Os. Sloweniny AkOs s SiQ nebo krystalicky Si@nebyly detekovany.

3600 —— ebalZoird
eb-r0.rd

ounts|

——— ebr33rd
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Obr. 5.4 Rentgenova spektra keramickye¢h p
(¢ervend - pna D/22, modra -gaR0/24, zelena - maR33/22)
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5.2 Vyhodnoceniasu gelace v zavislosti na skasolu

Pri pripraw solu gipraveného z alkoholu obsahujiciho TEOS bylo nesbytodrzet
piesny technologicky postup, tj. 1,3 % vodny roztgkediny chlorovodikoveé byliikapavan
do TEOSu. B obraceném pi@di nastala okamzita gelace, tudiZz nebylo moznt teal
pouZzit. Jako podstatny faktofi ptipraw se ukézal vliv teploty. iPspravné pipraw byl sol
bezbarvy bezifitomnosti jinych fazi. B Spatném chlazeni se sol jevil zakaleny, c@zenbyt
nasledek polykondenzaich reakci vedouci ke vzniku aglomér&io,.

Byly ptipraveny 3 soly (SOL, SOL 1 a SOL 2), na kterychdigdovan vliv sté solu
na dobu gelace.rBstoze byly soly fipraveny g stejnych podminkach, kazdy sol vykazoval
jiné ¢asy gelace. NegiSich rozptylk bylo dosazenoipstéi solu do 4 hodin odifpravy (Obr.
5.5). U sal starSich 4 hodin nebyl tento jev pozorovan &&ivmie. Cas gelace byl gfen az
gela&niho ¢inidla (TEA). Po uplynuti 8 din sol samovols zgelovatl a po 14ti dnech gel
vytvrdnul (polykondenzai pochody proéhly do konce). R pohledu na graf (Obr. 5.6) je
patrné, Ze graf je roztén na Zasti. Podobného fio¢chu bylo dosazeno i v&lancich [10,
11]. Bhem 24 hodin dochazi k vyraznym #mam vnitni struktury a tedy tasu gelace.
V tomto obdobi neni sol vhodny pro piri plnivem. Po 24 hodinach odipravy je znéna
¢asu gelace uz pozvolna. Z vySe zdémych divodi byl pro dalSi experimenty vyuZivan sol
stary 24 hodin.

Za piznivé je u keramickych suspenzi povazovano thoqti chovani [59].
Thixotropni chovéni je popisovano ndiktadu, kdy polymerni gna je naméena do
dostatené tekuté suspenze tak, aby doSlo zapirpori suspenzi. Po vytazeni polymergnp
ze suspenze ulpiva na jeho povrchu rovérora vrstva keramického materialu s viskozitou,
ktera brani stékani této vrstvy vlivem gravitace.
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Obr. 5.5 Vliv sté gelu na dobu gelace (detail)
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Obr. 5.6 Vliv sté gelu na dobu gelace

5.3 Vyhodnoceni vlastnosti suspenzi a keramickyclém

Cilem této diplomové prace bylafiprava keramické gmy, kterAd bude chemicky
inertni, aby mohla slouzit jako filtr pro reaktiviétky, a také bude vykazovat uspokojivé
mechanické vlastnosti. V této praci byly studovaBymoznosti jak docilit pozadované
struktury. Prvni moZnosti bylo vyuZzit sol na baBEQSu. Vlastnosti solu, pépkeramickych
pén na této bazi byly studovany na Ustavu materiabwgd, FSI VUT Brre [11, 12, 59]. Na
nosnou konstrukci gmy na bazi TEOSu je nanesena inertni vrstvgOAl Variantou této
mozZnosti je vyuZzit izdkny sol, ve kterém byl sniZzen obsah §Si@a tuto kostru byla afp
nanesena inertni vrstva na bazi@d. Treti moznosti bylo fipravit pénu ze solu vytvieného
praSkem Disperal, jez se vlivem polykondenzace sokych teplot pemeénil na AbOs.
ZkusSenosti z fedeSlych précifedpovidaji nizkou manipuai pevnost u tohoto typuépy
[61].

5.3.1 Keramické gny na bazi ALO4/SiO, (RO)

Nejprve byla testovana suspenzi@oravena zalkosolu obsahujici TEOS. Sol stary
24 hodin byl plgn mletym korundem o zrnitosti F600 a F1200 v gam1:3 (25:75). Pro
dosazeni vytokovehtasu mezi 12 s - 25 s byléeba 65-70 % pkni. Fi piekraceni 40 %
pinéni doSlo k vyraznému ndstu viskozity suspenze. Zavislost vytokové doby phani
nema linearni, ale exponencialni charakter — jakadoje graf na obrazku 5.7. Podobné
zavislosti bylo dosazeno v praci Chou a kol. [688]y misto mletého korundu byl pouZit
uhlicitan sodny.
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Obr. 5.7 Zavislost vytokovéhiasu na obsahu plniva

Od vyuziti gn ve tvafi valezka (Obr. 5.8a) bylo ustoupeno hned po prvnich pokusec
S hamédenim. Suspenze na polymergnpulpivala nerovnorrng, dochazelo k deformaci jak
pény, tak i poéh. Pro dalSi experimenty jiz nebyla pouZita. Bylkéapoteba vylepSit
mechanismus odsttavani Febyt&né suspenze. Samostatné profukovani ¢estham
vzduchem se ukazalo jako nedostate Suspenze vlivem gravitace stékala u ucpavala po
(Obr. 5.8b), bylotfeba profouknout@u jest jednou po 5 min od naneseni.

Obr. 5.8 Nevhodna struktura a) deformovadidgy b) zalepeni pampii nevhodné podlozce

Dale byly hodnocena nejvhoggi pény. Vyhodnoceni pradhlo na slinutych pnach
pii vytokovém ¢asu 13 s a 24 s na vzorciBio/13 (Obr. 5.9) a&0/24 (Obr. 5.10). Snimky
ukazuji, Ze pny byly tvoreny systémem prostordvpropojené keramické 8its pory
o velikosti odpovidajici jovodni polymerni pné pouzité jako templat. &které pory byly
ovSem zaslepeny tenkou keramickou membranou. Tefetd je patrny zejménaripvySSich
vytokovych c¢asech (>245s), kdy viskozita suspenze brani poZemonu odstrami
suspenze. 1y RO jsou samonosné, a udrzuji si stejnou struktwrdal3i fazi kalcinace {p
vySSich teplotach), kdy polymernéma jiz netvéi nosnou konstrukci [63]. Slinovaci cyklus
byl vybran v souladu &anky [59, 64]. Po vilastnim vyt¥eni a usuSeni keramickény bylo
potieba odstranit polymerniépu. V ¢lanku [64] je doporten postup zafati na 500 °C H
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pomalém nérstu 1 °C/min. Ftom probih& postupny termicky rozklad polymerghy na
plynné produkty (CQ H,O, CHy) a zhuhovani keramického povlaku. Poté zvySeni teploty
na 1400-1500°C s prodlevou 5 - 8 hod. V naSéipaoE byl postup modifikovan kalcinaci na
800°C. Oivodem bylo zvySeni manipulai pevnosti. Slinovani jiz probihalo podle
doporweného schématu z literatunfi@@mz prodleva byla zkracena s ohledeméasovou
nara:nost a mnozstvi vzoik

Obr. 5.9 RnaR0/13 nanesena na polymerghy
a) Bulpren S 32450 @), b) Bulpren (B), ¢) Bulpren S 28190 ()1 d) Filtren TM 30 (M)

Pri makroskopickém pozorovani obrazku 5.9 nejsou atadné defekty, které by
mohly mit vliv na mechanické vlastnosti. Z obrézk.9 je dale patrné, Zefipvytokové
rychlosti 13 s nedochazi k tvarmembrany v pérech ani u jednoho tygmp

Polymerni gna M se ukazala jako vSeobécnevhodna, nehbz divodu malé
velikosti pda dochazi k jejich zaslepeni a je velmi obtizriébyt&nou suspenzi odstranit
aniz by se zabranilo odstrari suspenze na povrchu. Polymersihg napldna keramickou
suspenzi se pod svou vahou deformuje, coZ znesjeadnanipulaci se vzorkemiex
usudenim. U gny MC bylo dosazeno ideélniho pém mezi zaslepenosti poa pevnosti.
Dalsi zvySovani vytokovéhéasu u této suspenze by vedlo k nezadoucimu zalep @ad.
Pény R0/13 VC a B mély podobnou strukturu, pory nebyly zaslepené, auddkzde prostor
ke zvySovani ky sitové struktury - a tim i pevnosti.

U pén s vytokovyméasem 24 s (Obr. 5.10) uz dochazelo k mirnému zasigpdti u
pén VC a B. Manipuléni pevnost dchto m@n byla na takové Grovni, Zedpa mohla byt
piemig’ovana ihned po depozici. bez probiéptemig’ovat. Nevyhodou gn B byly protahlé
pory polymerni pny, které penasely tuto strukturu na keramickoénp a mohly by vést
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k anizotropii. Mezi péry u gny MC a M byly keramické blany. Z vySe uvedenyalveoidi
byla jako nosnadma pro 2. vrstvu vybranaspa s oznégenim \WC s vytokovyméasem 22 s.

Obr. 5.10 RnaR0/24
a) VC, b) B, ¢) MC, d) M

Z davodu chemické inertnosti byla n&mu nanesena 2. vrstva suspenze &avené
jako S5 (6 % AIOOH). Znu ve velikosti pdr je mozZzné pozorovat na obrazcich 5.11. Bylo
testovano #kolik vytokovych¢asi pro 2. vrstvu: 5s (Obr. 5.11a), 8 s (Obr. 5.110)s (Obr.
5.11c), 16 s (Obr. 5.11d) a 24 s (Obr. 5.11e). Az je patrné, Zeip vytokovémcase 5s a
8s nedochazi k vyraznému figiu vrstvy. Zatimco ip ¢asech 16 s a 24 s bylo zaslepeniipor

jiz tak vyrazne, Ze gna jako filtr ztracela vyuZzitelnost. Jako nejvh&@n vytokova doba se
pro 2. vrstvu ukazalas 10 s.




Obr. 5.11 Bny R0/22, na které byla nanesena 2. vrstva o rozdil@okovéméasu
a)5s,b)8s,c)10s,d) 16 s, e) 24 s daleerm@ajakoR0/22/5 - 24

Zména ve struktie po naneseni 2. vrstvy o vytokovéasu 10 s je patrna z obrazku
5.12. Po naneseni 2. vrstvy do3lo ke zmenSeniostiikon. U vzorki R0/21/10 aR0/24/10
bylo patrné zaslepovani malych powliv na zaslepovani parmela také struktura vytiena
po naméeni 1.vrstvy. Pro povlakovani 2.vrstvou bylo rutpouzit pouze vzorky se
strukturou bez vad.

Podle Zhu a kol. [65] by hmotnostny v jednotkovém objemu &a rist s obsahem
plniva (tedy i vytokovym¢asem). Toho se potlla docilit, jak ukazuje tabulka 5.2., kde
hmotnost pny plynule roste s objemem plniva aZz na pokles hosit gny R0/24/10, coz
mohlo byt zgisobeno nedodrZzenim identického technologickéhoupast @i vyfukovani
bylo odstragno vice suspenze nez tedchozich.
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Obr. 5.12 Porovnani strukturgmpy po naneseni
a) 1. vrstvyR0/14, b) 2. vrstvyR0/14/10, c) 1. vrstviR0/17, d) 2. vrstvyR0/17/10,
e) 1. vrstvyR0/21, ) 2. vrstvyR0/21/10, g) 1. vrstvR0/24, h) 2. vrstvyR0/24/10

Hmotnostni Ubytek po kalcinacép RO byl zavisly na vytokovéntasu (Obr. 5.13).
S rostoucim vytokovyndasem klesal hmotnostni Gbytek. Tento jev mohl lpgjen s tim, Ze
s rostoucim vytokovyntasem klesal podil organickych latek, které jsoutrat&ny béhem
kalcinace. Mieni smr&ni u pn bylo problémové vzhledem k nepravidelnostiny
Orient&ni hodnota smr8hi po slinuti je pblizné 4 % ve smiru X, y i z. Smrdini ma tedy
izotropni charakter, coz odpovida publikaci [63].
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Tab. 5.2 Zmna hmotnosti po suSeni, kalcinaci a slinovani

Hmotnost pny (g)

Oznaeni
Polymerni - . . Po naneseni 2.vrstvapo 2.vrstva
vzorku 9 VysuSena Kalcinovana LT S
peny 2. vrstvy kalcinaci po slinuti
R0/14/10 0,55 6,98 5,79 21,12 18,34 18,26
R0/17/10 0,49 8,18 7,00 2447 21,37 21,28
R0/21/10 0,53 9,41 8,19 27,78 23,97 23,86
R0/24/10 0,50 8,56 7,28 23,88 20,44 20,35
17 -
16 -
X
E 15 -
@ 14 - . ® Ubytek po kalcinaci
g 15 m (bytek po shinuti
£
x 12 A
Q
=
8 111
10 . . \
10 15 20 25
vytokovy €as ()

Obr. 5.13 Ubytek hmotnosti wp RO po kalcinaci a slinuti

5.3.2 Keramické @ny na bazi Disperalu a mletého korundu (D)

Suspenze na bazi AIOOH bylaéigravena ve dvou provedenich, z prasku Disperal no.
59832 a Disperal P3 no0.10090. Prvni jmenovany D@ppo 24 hodinach v suspenzi
nevytvdil v delSimc¢asovém horizontu stabilni suspenzi, u Disperalu $3Ilpo 24 hodinach
vznikl zgelovatly sol. Vzhledem ktomu, Ze Disperal no. 59832 nstdly, bylo od jeho
dalSiho pouZiti upusho. Vodné suspenze s obsahem Disperalu 22,7 % dlem&ci 20 %
Al,O3) a 12,8 % (po kalcinaci 10 % Abs3) po 24 hodinach odijpraveni se samovain
pienmenily na gel, ktery bylo obtizné rozmichat. Suspesz#hsahem Disperalu 6,4 % (po
kalcinaci 5,4 % AJOs) vytvorila neztuhly sol. Vzhledem k tomu, Ze u tohoto so&doSlo k
sedimentaci ani po 5 dnech, byl vybran jako vyclsot{S5) pro dalSi experimenty.
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Obr. 5.14 Zavislost vytokovéhmsu na obsahu plniva v suspenzi

Sol (D5) na bazi Disperalu stary 24 hodin bylginmletym korundem o zrnitosti
F1200. Pro dosaZeni vytokovébasu mezi 12 s — 25 s byleba 65 — 70 % pémi. Zavislost
vytokové doby ma podobny charakter jako sol na B&EZSu — tedy exponencialni charakter
(Obr. 5.14) — obdohnjako [62]. Vznikla suspenze ovSem n#dandobrou adhezi k polymerni
péné. Pokud nebyl vytokovytas mezi 22 - 25 s, byla na polymerréinp nanesena pouze
tenké vrstva, kterd ktera néka dostaténou pevnost a vykazovatetné poruseni struktury.
Pény s vytokovym ¢asem menSim nez 22 s se @plrozpadly. Problémem bylo také
zalepovani pdr ve stedu g@ny. | pres odpovidajici p# (odstraiovani gebyte&né suspenze
valcovanim, profukovanim, odkladanim na porovitoodlpZku) se nepodiio zabranit
zaslepovani pdr Péna D/22 byla po kalcinaci velmiighkd — z 5 vzork se 2 rozpadly i
kalcinaci a se zbytkem nebylo mozZné manipulovat udokiebyly slinuty. Bylo také
vyzkoudeno vyuZiti gny s malymi pory M. | pres nizkou maniputmi pevnost nedo3lo
k rozpadu pny pri kalcinaci @ip. slinuti. VSeobean pény D byly sice chemicky inertni, ale
manipul&ni pevnost byla velmi Spatna. Belta naneseni 2. vrstvy zdelanjiny el nez
v piipad® pén pripravenych z alkoholu obsahuijici Si@ to zvySeni pevnosti. Po slinuti byla
tedy na pnu D (stejg jako v pipact pén RO) nanesena 2. vrstva ze suspenze S&npin
mletym korundem F1200, aby vytokowas byl 10s. Optické porovndnim sl a 2
nanesenymi vrstvami je na obr. 5.15. &hyp D/22 MC se ukazalo nanaseni 2.vrstvy jako
nezadouci. Po naneseni 2. vrstvy bylo obtizméi profouknout — doslo k zalepeni pgObr.
5.16b), a tudiz bylagma nepiichozi pro tekutiny. Proifpravu gny s malymi pory (M)
bylo nejvhodgjsi vyuzit vytokovyc¢as 22 s bez naneseni 2. vrstvy. Tatogpsi po kalcinaci
udrZela tvar a po slinuti #& manipul&ni pevnost (Obr. 5.16). Vifpac velkych po6f (VC)
je naneseni 2. vrstvy nezbytné. Hmotnostni GbytpénuD/22 po slinuttinil 23,98 %.



Obr. 5.15 Bna s velkymi pory (D/22 ) pripravena ze solu na bazi AIOOH

a) pred, b) po naneseni 2. vrstvy

Obr. 5.16 Bna s malymi péry (D/22 Ki) pripravena ze solu na bazi AIOOH
a) p'ed, b) po naneseni 2. vrstvy (zalepené pory)

5.3.3 Keramické @ny se snizenym obsahem SQR20-R66)

VSechny suspenze uvedené v této kapitole dny podle tabulky 5.3 a pmy tak,
aby doséahly optimalniho vytokovéllasu 22-24 s. Pokles obsahu S&rostoucim obsahem
etanolu je dan obrazkem 5.17. Adheze suspeistala zachovana ifpnejvyssim redini
TEOS : etanol 1:2R66). Vzorky R50 aR66 secasténé rozpadly uz pi kalcinaci v peci.
VzorekR43 se rozpadlippokusu o naneseni 2.vrstvy. U vziik33 aR20 bylo po naneseni
2. vrstvy (suspenze S5 glma mletym korundem F1200) a ofukovani patrny rozpatbvé
struktury v disledku nizké pevnosti (Obr. 5.18). Tento postufesly ukazal jako negis

vhodny.

Tab. 5.3 Zm¥na obsahu Si@se zngnou plreni

Oznaeni Sol TEOS SiO, F600 F1200 PIrni Vytokovy
vzorku (hm%o) (99 (hm%) (g (9) (hm %) c&as (s)

RO 100,00 81,31 2345 4850 145,5 0,67 22
R20 82,95 65,05 18,76 54,75 164,250,70 22
R33 70,86 54,20 1563 6042 181,250,73 24
R43 61,85 46,46 1340 62,25 186,750,74 23
R50 54,87 40,65 11,72 63,25 189,750,74 24
R66 37,81 27,10 7,82 68,00 204,00 0,76 23
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Obr. 5.17 Pokles obsahu Si®©rostoucim obsahem plniva v suspenzi

Obr. 5.18 BnaR33/22 po naneseni 2. vrstvy

Méteni hmotnosti u vzotk R20-66 po naneseni vrstvy nebylo mozné. Vzorky se
rozpadaly a eni hmotnosti by bylo neobjektivni. Hmotnosti Glkyteo kalcinaci byl
zavisly na obsahu TEOSu (pojiva) s klesajicim obsaklesal hmotnostni Ubytek.danerny
Ubytek hmotnosti po kalcinaéinil 20,72 % a po slinuti 23,77 %.

5.3.4 Rna povlakovana perovskitem

| piesto, Ze suspenze perovskitu a ethanolu byla makibzni (vytokovycéas byl
mensi nez 5s) suspenzeilanvynikajici kryci vlastnosti. Po naneseni 5 wstenikla
rovnonerna vrstva v celém objemuémpy (Obr. 5.19). Vzhledem k nizké tlaic® vrstvy



fie

nedoslo k vyraznému zmenSenitjpdrpies nizkou manipudai pevnost pny a také ,Spisni
perovskitu je tato gna vhodnd pro vyuZitipheterogenni katalyze jako katalyzéator.

Obr. 5.19 Rna D/22 po naneseni vrstvy perovskitu

5.4 Studium mikrostruktury p én

U pén RO, R33 a D byly peizeny 2 fotografie. Nejprve byl éin snimek se
zwtSenim 55x a poté detail slinutyafastic @i 1500 ndsobném #t8eni. Bylo dosaZeno
struktury typické pro keramické&py pripravené replikéni metodou s vyuZzitim polymerniho
templatu [2, 24]. Kanélek vyt¥eny odstraénou polymerni pnou, 1. a 2. vrstvu |ze rozeznat
u vdech ty pén. U pn R0/22/10 (Obr. 5.20) je kanalek zaphy keramickou suspenzi. Ve
struktu‘e jsou také fitomny artefakty (aglomeraty mletého korundu),é@pamkou toho, Ze
suspenze nebyla ide&lnozmichana. Sipkami na obrazku 5.21 jsou 6éeng oblasti vyskytu
vyS8Siho obsahu Si, kterytrbe patit kiemennému sklu nebo amorfnim sleninam A}Os a
Si0,. To bylo identifikovano EDS analyzoWerné oblasti (Obr. 5.21, 5.23, 5.25) byly
identifikovany jako pory, které jsou nasledkem neatmlého slinuti A0z zrn. | pesto, ze
byla dodrZzena teplota uveden&lanku [64], v gfipad® mnou gipravenych pn se teplota
1500°C jevi jako nedostdiaa.

U pény R33/22 po naneseni 2. vrstvy (Obr. 5.22) je mezifézmzhrani vice patrné.
Ve slinuté gné¢ se ot vyskytuji artefakty. Kanalek je zaginy suspenzi jertast&ne.
Obrazek 5.23 znaziwje detail rozhrani mezi suspenzi na bazi TE@R®knou etanolem a
suspenzi na bézi AIOOH. V horgasti obrdzku Ize pozorovat strukturu t®oou pouze
Al,O3, zatimco ve spodristi je struktura ADs s amorfnim SiQ Obréazek 5.24 znaztuje
strukturu @ny vytvorené pouze z ADs.
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/ 2. vrstva
/ 1. vrstva

kanalek

AccV SpotMagn Det WD Exp 1 500m
200kv 5.0 bbx BSE 79 75894 ROAISitf 22 + 1 10

Obr. 5.20 Ri¢ny ez p“:ouRO/ZZ po naneseni 2. vrstvy

AccV SpotMagn Det WD Exp F—— 10mm
20.0KkV 4.0 1500x BSE 10.6 75896 RO AISi tf 22 + tf 10

Obr. 5.21 Strukturagmy R0/22 (detail),
Sipkami jsou ozngeny oblasti zvySeného obsahu Si
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2. vrstva

1. vrstva

kanalek

AccV SpotMagn Det WD Exp 1 500m
200 kv 5.0 bbx BSE 15.2 75899 R33 AISi 1122 + t17

Obr. 5.22 Ri¢ny fez @nouR33/22 po naneseni 2. vrstvy

Al>03/SI0

AccVY SpotMagn Det WD Exp 1 10pm
200kV 3.3 1500x BSE 10.7 75902 R33 AISi 22 + 117

Obr. 5.23 Strukturagmy R33/22 (detail rozhrani)
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/ L.vta

/ kanaiek

_AccV Spot Magn Det WD Exp FH—— 200 um
200kV 5.0 55x BSE 10.2 75904 AlAl 122 + tf17

Obr. 5.24 RBi¢ny ez pgnou D/22 po naneseni 2. vrstvy

AccVY  SpotMagn Det WD Exp 1 10um
20.0kV 3.3 1500x BSE 10.7 75901 AlAI tf22 + tf17

Obr. 5.25 Strukturagmy D/22 (detail)



5.5 ZkouSka pevnosti v tlaku

Pevnosti v tlaku dosazenych n#sproji TIRAtest jsou uvedeny v tabulce 5.4 a na
obrazku 5.26. Vzhledem k charakteru keramickycheniédt obecr, je poteba mechanické
vlastnosti zpracovavat jako staticky soubor.tatu nargnosti gipravy gnovych vzork
nebylo mozné vytvit dostaténé velky soubor, a proto je nutné brat tyto Udajeojak
informativni. Za hodnotu meze pevnosti v tlaku blytana nejvyssi dosazena hodnota. VySsi
pevnost vtlaku u gy R0/21/10 neZ u gy RO/24/10 byla pravgbodobré zpisobena
Spatnym technologickym postupem # pdstraiovani gebyte&né suspenze po naneseni 2.
vrstvy doslo k nadg@mérnému Ubytku, cozZ Ize dokazat nizSi hmotnostiyp Po dopéitani
relativni hustoty dostaneme graf na obrazku 5.2ibs®uci relativni hustotou se hodnota
meze pevnosti v tlaku zvySuje. Pokud by dosahlanbtydl, tak by hodnota meze pevnosti

odpovidala hutné keramice. Tato zavislost odpogrdéu (Obr. 2.16) a takélanku [22, 41].

Tab. 5.4 Pevnosti v tlaku pro vzork®
Oznaeni vzorku Relativni hustota (%) Pevnost v tlakuP@)l

RO/14 6,21 0,08
RO/17 5,81 0,15
RO/21 7,45 0,26
RO/24 7,77 0,33
R0/14/10 17,00 1,14
R0O/17/10 20,00 1,65
R0/21/10 22,15 2,89
R0/24/10 18,89 2,23

Mez pevnosti v tlaku byla #iena i u vzork R20-66 a D. Narené hodnoty po
slinovani jsou ovSem na hranici citlivostiigtroje. Zarové se nepodéo pripravit vzorky,
které by mohly byt povlakovany 2. vrstvou a byt piop vtomto experimentu. | ips
informativni charakter obrazk 5.28 vykazuje dobhodu s literaturou [59]. Nejprve je
pozorovano linearni chovaniiipzkouSce pevnosti vtlaku. Poté pevnost v tlakisatme
maxima. Vzdy, kdyZ gnova struktura nevydrzi aplikované gtipobjevi se pokles pevnosti
[59], ktery dava grafu tzv. ,zubaty tvar (Obr. B)2

2,5 -
<
a ]
S 5,/
>
4
3 s L] e 1 wstva
> 4
= m 2 ustwy
= [ ]
c
g 1
o
N
2 05

° °
0 o *
10 15 20 25

pény svytokovym €asem suspenze (S)

Obr. 5.26 Zavislost vytokovéh@msu suspenze na pevnost v tlakn RO
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Obr. 5.27 Vliv relativni hustoty na pevnost v tlaku
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Obr. 5.28 Zavislost pevnosti v tlaku na relativostot pén
a) pinaR0/14, b) gnaR0/17, c) gnaR0/21, d) gnaR0/24
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6. Zaver

Cile diplomové prace byly spiny. Byly pripraveny keramické gmy, které jsou
chemicky inertni pro reaktivni latky a také vykdzalspokojivé mechanické vlastnosti.
VyuZziti polymernich vzork o rozneérech 33x12 mm, které by se daly vioZit do reaktoau
heterogenni katalyzu se ukazalo nevhodné. Templatah rozndri se po naneseni suspenze
deformoval. Vhod#sSim pistupem se ukazalo vyuZziti polymerniény o roznérech
50x25x17 mm, kterd by se po naneseni, kalcinaclirmw&ni mohla keramografickymi
metodami vytvarovat Wteso vhodné pro vioZeni do reaktoru.

Priprava keramickych g s jadrem na béazi ADs/SiO; a povrchem AIO; (RO) se
ukazala jako spravny sm Tyto pny vykazovaly uspokojivou mechanickou pevnost a
vzhledem k nanesené vr§tw Al,O3 také chemickou inertnost. Jako nejlepSi vytokéas pro
nosnou konstrukci se jevila hodnota okolo 22iopsahu plniva 66%. Druh& vrstva na bazi
AIOOH mela vytokovy ¢as 10 s a pkni 69 %. NizSi vytokovytas n€l vliv na mechanickou
pevnost. Pro dosaZeni ideélgng bylo vhodné vyuzit polymernipy Bulpren 32450 ().
Relativni hustota po naneseni 1. vrstvy byla 7,450% naneseni 2. vrstvy vzrostla na
22,15 %.

Snizovani koncentrace SiQ¥ alkosolu pod koncentraci 20 % se ukazalo nevipdn
neba slinuté gny (R20-66) neli nizkou manipulani pevnost, coz vedlo k rozpadeny pii
povlakovani vrstvou ADs.

Treti koncepce spivala ve vyuZiti solu na bazi AIOOH. Suspenze sveaj Disperal
(AIOOH) vykazovaly obectihorsi viastnosti pro nanaseni, zejména niikigvost suspenze.
To se projevilo i ve zvySeném mnoZstvi zaslepeng6éhi. Prvni nanesena vrstvacha
vytokovy c¢as 22s p plnéni 74%. a druhd vrstva 10s. Tyt@ényg (D) mely nejnizsi
manipul&ni pevnost. Zajimavou alternativou je vyuZiting s malymi pory Bulpren 28190
(MC), u této gny stailo nanést pouze 1 vrstvu s vytokovykasem 22 s, relativni hustota
byla piny byla 7,61 %.

Z duvodu nargnosti provadnych experimerit nebylo mozné provést plnohodnotnou
zkouSku pevnosti v tlaku. Dosazené vysledky ovSetpowidaji literatie. Po naneseni 2.
vrstvy sice doSlo k néstu relativni hustoty o 15 %, avSak pevnost vzaostljedeniad.
Vyhodnoceni vhodné metody a idealgnp tedy zalezi na pozadovanych viastnostech.
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