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metod identifikujici strukturu celuldzy byla zobrazovaci metoda vyuzivajici polarizace v rdmci svételné
mikroskopie, mezi dalSi pokrocilejsi metody Ize zminit metody vyuzivajici krystalickou stavbu celuldzy
(rentgenova difrakce SAXS) nebo infracervena spektroskopie.

V ramci diplomové prace budou v teoretické Casti podrobné popsany zpfisoby, kterymi lze
kvalitativné stanovit krystalickou ¢ast celuldzy, pfip. kterymi Ize stanovit Ghel sklonu jednotlivych
mikrofibril. V experimentalni Casti bude prfistoupeno k ovéfeni stavby smrkového dreva
na ultrastrukturnim méfitku na vysledné mechanické parametry, bude zejména uvaZovano
s tuhostnim parametrem. Na jednotlivych makroskopicky zfejmych letokruzich bude provedena
nanoindentace (vtlacovani indentoru do jarni a letni ¢asti letokruhu) pro stanoveni tuhosti dreva.
Stanoveni MFA (Ghlu mikrofibril) bude pro jednotlivé letokruhy vzorkli provedeno metodami
s vyuzitim polarizovaného svétla a metodou vyuzivajici rentgenovou difrakci. Z dosazenych vysledkd
bude vyhodnocena pripadna zavislost mezi tuhosti dfeva a hodnotami MFA tracheid jarniho a letniho
dreva. Bude rovnéz posouzena vypovidajici schopnost pouzitych metod pro urceni hodnot MFA
celulézy. Dopliikové bude ultrastruktura dfeva Citypy poruSeni bunécné stény doplnéna
mikroskopickou analyzou (SEM, TEM).
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ABSTRAKT

Obsah této prace je v€novan zkoumani vlivu struktury dfeva na mikroskopické
a submikroskopické urovni na mechanické vlastnosti. Bunécna sténa dreva se sklada
z n€kolika vrstev, pficemz dominantni je vrstva S2, ktera zaujima az 80 % celkové tloustky
bunécné stény. Jedine¢nou vlastnosti této vrstvy je, ze v ni obsazené celul6zové mikrofibrily
jsou vyrovnany a Sroubovité ovinuty kolem osy butiky. Odklon téchto mikrofibril je nazyvan
uhel mikrofibril (MFA) a je klicovou vlastnosti, ktera ovliviiuje mechanické vlastnosti dieva
a jeho sesychani. V teoretické Casti prace jsou dukladn€ popsany metody, pomoci kterych se
odklon mikrofibril méfi. Dale je podrobné rozebran zplisob meéfeni tuhostnich parametrti
bunécné stény nazvany nanoindentace. V praktické Casti prace je piistoupeno k méteni uhlu
mikrofibril  pomoci polarizace, stanoveni mechanickych vlastnosti dfeva na

makroskopickém a submikroskopickém méfitku pomoci nanoindentace.

KLICOVA SLOVA

Bunécna sténa, uhel mikrofibril, polariza¢ni mikroskopie, nanoindentace.

ABSTRACT

The content of this study is focused on the influence of the structure of wood at
microscopic and submicroscopic level on its mechanical properties. The wood cell wall
consists of several layers, the dominant layer being layer S2, which occupies up to 80 % of
the total thickness of the wood cell wall. Unique feature of this layer is that cellulose
microfibrils placed in this layer are highly aligned and spirally wound around the cell axis.
The inclination of these microfibrils is called microfibril angle (MFA) and is the key feature
that affects mechanical properties of wood and its shrinkage. In theoretical part of this thesis
methods for measuring microfibril angle are described. A method for measuring mechanical
properties of the wood cell wall called nanoindentation is discussed in detail. In the practical
part of this thesis, microfibril angle is measured by means of polarized light microscopy and

mechanical properties of wood cell wall is determined by means of nanoindentation.

KEYWORDS

Wood cell wall, microfibril angle, polarized light microscopy, nanoindentation.
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1. Uvod

Drtevo je dobfe znamy biologicky material, ktery je vysoce porézni, lehky, ale zaroven
silny, tuhy a houzevnaty, coz je kombinace, ktera se jen ziidka vyskytuje u uméle
vytvorenych materialti. Diky svym vlastnostem se vyuziva uz od pradavna, a i dnes ma stale
velmi dalezitou roli. Jedno ze zakladnich pouziti dfeva je v nosnych systémech napi. domi,
mostt, lodi a také letadel. Kombinace vysoké porozity dieva a jeho vyjimecnych
mechanickych vlastnosti ma zéklad v dobrém konstrukénim rozvrzeni. Material, ze kterého
se sklada bunécna sténa dieva, funguje jako kompozit, kde celul6zové mikrofibrily funguji
jako tuha vlakna a molekuly hemicelul6zy a ligninu funguji jako mékka matrice. Specifickou
vlastnosti hlavni z vrstev bunécné stény je, ze celulozova vlakna jsou v této vrstvé vysoce
vyrovnana a spiralovité¢ vinuta kolem osy buriky. Tato vrstva, sekundarni vrstva S2, je
dominantni z hlediska tloustky, zabira az 80 % celkové tloustky bunécné stény, proto jsou
jeji vlastnosti z hlediska chovani celé buiiky kliové. Uhel, ktery sviraji mikrofibrily
s axialni osou buriky je nazyvan uhel mikrofibril. Bylo zjisténo, ze mechanické vlastnosti,

stejné tak jako sesychani, velmi uzce souvisi s velikosti tohoto tihlu.

Tyto poznani jsou divodem, pro¢ se v piedlozené diplomové praci zaobiram analyzou
submikroskopické struktury dfeva a oveérenim vlivu submikroskopické stavby na vybrané
mechanické parametry. Problematika zkoumani bunécné stény dieva je rozvijejicim se
odvétvim diky rozvoji novych zobrazovacich technik umoziujicich analyzu na tomto

submikroskopickém rozhrani.
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2. Struktura dieva

2.1. Mikroskopicka struktura

Mikrostrukturni slozeni dfevin je rozdilné u dfevin jehli¢natych a dievin listnatych.
U jehli¢nant tvoii mikrostrukturu:

- podélna vlakna

- pryskyfi¢né kanalky
- drenové paprsky

- dvojtecky.

U jarniho dfeva mizeme pozorovat tenci bunécnou sténu oproti bunécné sténé letniho
dreva. Také pramér bunék se lisi, u jarniho dfeva je kvili dostatecnému mnozstvi vody
pramér bunék pomérné vétsi nez u letniho dieva (Obr. 1). Pfechod mezi letnim a jarnim

dfevem muze byt nahly nebo pozvolny.

Obrazek 1. Nahly prechod jamiho a letniho dfeva u douglasky tisolisté. (Foto Ales Soukup)

Listnaté dfeviny maji na rozdil od jehlicnanu slozitéjsi stavbu (Obr. 2). Nachazi se u

nich vice druht bunék.

- tracheje (cévy)
- tracheidy (cévice)
- libriformni buriky (dfevni vldkna)

- parenchymatické bunky.

12



Obrazek 2 Znazornéni stavby listnatého dieva (Pozgaj, Chovanec a kol., 1997): 1 — letokruh, 2

—jarni céva, 3 — letni céva, 4 — lifbriformni vlakno, 5 — dfeniovy paprsek, 6 — podélny parenchym
Drevo listnatych dievin se déli do téchto kategorii:
a. s kruhovité porovitou stavbou

Tyto dfeviny maji zfetelné hranice mezi letokruhy, pfevazuje u nich zastoupeni letniho
dfeva a prechod mezi jarnim a letnim dfevem je zfetelné odliSeny. Jarni dievo obsahuje
Siroké jarni cévy — makropory, v letnim dieve jsou obsazeny uzké letni cévy — mikropory
(Obr. 3). Typické dreviny s kruhovité porovitou stavbou jsou kastanovnik, akat, jilm, dub,

moruSovnik.

Obrazek 3. Kruhovité porovita struktura jasanového dieva. (ZvétSeni 40x)
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b. s polokruhovité porovitou stavbou

U téchto dfevin lze pozorovat zietelny pfechod mezi letokruhy. Makropory jsou
rozptyleny v celém letokruhu a rozméry makropora se zmensuji od jarniho dfeva smérem
k letnimu (Obr. 4). Toto usporadani je typické pro dieviny jako jsou ofesak, tfeSeri nebo

Svestka.

Obrazek 4. Polokruhovité¢ porovita struktura dieva ofesaku. (ZvétSeni 40%)
c. s roztrousené porovitou stavbou

Dreviny s roztrousené porovitou stavbou maji méné ztetelné az nezfetelné hranice mezi
jednotlivymi letokruhy. U letokruhti navic neni rozliSeno jarni a letni dievo. Mikropory jsou
rovnoméme rozptyleny napii¢ celym letokruhem (Obr. 5). Dieva s roztrousené porovitou

stavbou jsou napt. buk, habr, platan, olSe, javor, lipa, bfiza, topol, vrba, hrusSer, jablon nebo

jirovec.

Obrazek 5. Roztrousen¢ porovita struktura bukového dieva. (ZvétSeni 40%)

14



Tabulka 1. Procentualni zastoupeni elementi ve dievé jehlicnana.

Dfevni elementy Prumérny objem v %
Tracheidy 91,0
Dfenové paprsky 7,0
Parenchym 1,5
Pryskyfticné kandlky 0,4

Tabulka 2. Procentualni zastoupeni elementi u listnatych dievin.

Dfevni elementy Prumérny objem v %
Tracheje a tracheidy 20,0
Dievni vladkna 49,0
Dfenové paprsky 18,0
Dftevni parenchym 13,0

Parenchymatické buiiky — jsou obycCejné tenkosténné, tvaru hranolovitého. Obsahuji hodné

cytoplasmy a raznych rezervnich latek (Skrob, oleje, tiislo, krystaly §tavelanu vapenatého,
u jehli¢nant pryskyfice). V zivém dievé tedy zprostfedkuji latkovou vyménu a jsou
reservoarem zasobnich latek. V odumfelém dieve prestava parenchym fungovat a ukladaji
se vném latky, jez jadru casto dodavaji charakteristické vlastnosti. Stény
parenchymatickych bunék jsou opatfeny hojnymi teCkami. Jsou to ve skute¢nosti nezesilena

mista v bunécné sténeé [1].

Sklerenchymatické buiky — (libriformni dfevni vlakna) jsou tlustosténné, protahlé buiky
Sidlovitého tvaru. Tyto buiky brzo odumiraji. Lumeny jsou vyplnény vzduchem nebo
vodou. Stény byvaji husté posety malymi teCkami nebo ve vyjimecnych pripadech
dvojteCkami. Ve dreve listnacu tvoii pevné spojené vlaknité pruhy, které dodavaji dievu

pevnosti. Ve dievé jehli¢natych stroma chybi [1].

Cévy — jsou vodivymi prvKy, coz uruje také jejich protahly tvar. Jsou odumfelé a vodi ve
dievé vodni roztoky zivin a nékdy 1 vzduch. Staré, nefungujici cévy v jadrovém dieve byvaji
Casto vyplnény utvary, jez nazyvame thyly. Jsou to vakovité vychlipeniny, vnikajici do cév
z parenchymatickych bunék, které cévy obklopuji. Thyly jsou Casto naplnény Skrobem
a nabyvaji tak funkce zasobniho pletiva. Cévy mohou mit razny tvar a podle toho

rozeznavame dva typy [1]:
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- Tracheje — cévy pravé, jsou buiiky na obou koncich oteviené, spojujici se v dlouhé
trubice. Vznikaji z bunek piivodné uzavienych, u kterych se pozdgji prehradky uplné
nebo casteCné rozpusti. Otvory takto vzniklé v pfi€nych piehradkdch nazyvame
perforaci. Ta je bud jednoducha, jde-li o uplné rozpusténi piehradky, nebo
hromadna, rozpustila-li se jen Cast prehradky. Rozvadeéni zivin se déje prolinanim
bunécnou sténou, napomahaji teCky a dvojtecky ve sténach tracheji (Obr. 6). Jsou to
mista, kde nenastalo druhotné tloustnuti bunééné blany. Tecky jsou prosté ztenCeniny
rizného tvaru, obyCejné kulatého nebo eliptického, nékdy uzce protahlého.
Dvojtecky maji slozit€jsi stavbu a mohou regulovat priuchod zivin. Ve dievé listnacu
jsou tracheje vzdy vyvinuty, chybé&ji vSak upln€ v druhotném dieveé jehlicnatych [1].

- Tracheidy — jsou na rozdil od tracheji vzdy uzaviené a nemaji mezi sebou piimé
spojeni. Jinak svou stavbou souhlasi s trachejemi. Maji zdfevnatélé stény
a dvojteCkami rozvade€ji vodni toky zivin. Ve dfevé jehli¢natych, kde jsou kromé
parenchymu jedinou slozkou stavby dreva, prejimaji funkci mechanického pletiva,
t]. dodavaji dfevu pevnosti. Podle délky pak rozeznavame kratké tracheidy, které
odpovidaji trachejim, nemaji vSak pficné piehradky nijak poruseny a rozpustény,

a vlaknité tracheidy, coz jsou protahlé, sidlovité buriky, pfipominajici libriform [1].

Obrazek 6. (A) Schematické znazornéni dvojtecky. (B) Aspirovana dvojtecka. 1 — sténa
tracheidy (sekundarni st¢na) 2 — stfedni lamela (primarni sténa), 3 margo, 4 — torus, 5 — porus,

6 — dvarek (Petty, 1970)

Drenové paprsky — jsou dilezitym znakem pii mikroskopickém i makroskopickém urcovani

dfeva. Probihaji od stfedu k obvodu a jejich funkci je rozvadét ziviny v kmeni radidlnim

smérem. Skladaji se vzdy z parenchymatickych bunék obdélnikového prufezu, jez tvori

16



souvislé fady. Jsou bud homogenni, jestlize jsou ve vSech vrstvach paprsku slozeny z bunek
stejné vysokych a ulozenych osou ve sméru paprsku, nebo heterogenni, jsou-li nékteré vrstvy
paprsku slozeny z bun€k, majicich osu rovnobéznou s osou kmene. U jehli¢natych stroma
jsou tyto fady parenchymatickych bunék kryty jednou nebo vice rovnobéznymi radami

tracheid, jez pak nazyvame pfiénymi tracheidami [1].

Pryskyfi¢né kanalky — Jsou to mezibunééné prostory vyplnéné pryskyfici. Jsou obklopeny

skupinou parenchymatickych bunék a dale uvnitt vrstvou tenkosténnych bunék, z nichz se
vyluCuje pryskyfice. Pryskyficné kanalky jsou béznym jevem u mnohych jehli¢natych

dfevin (smrk, borovice, modfin), u nasich listnatych stromt chybi [1].

2.2. Sub-mikroskopicka struktura

Stény bunék dreva se skladaji z primarni a sekundarni vrstvy. Sekundarni sténa je
tvofena tfemi vrstvami, S1, S2 a S3. Vrstva S1 lezi nejblize stfedni lamele, zatimco vrstva
S3 lezi nejblize lumenu burky (Obr. 7). Dominantni je vrstva S2, ktera zaujima az 80 %
celkové tloustky bunééné stény. Jednotlivé vrstvy mohou byt odliSeny diky rtizné orientaci
mikrofibril v kazdé vrstvé. U vrstev S1 a S3 je obecné vysoky thel odklonu od axialni osy

buriky, a to v rozmezi 50 — 80°, zatimco u vrstvy S2 je uhel obecné nizsi v rozmezi 0 — 50°.

Vrstva S1

- Vrstva S2 Sekundarni
sténa

Stiedni lamela ]

Obrazek 7. Grafické znazornéni jednotlivych vrstev bunééné stény. Dale mizeme vidét

orientaci mikrofibril jednotlivych vrstev typické tracheidy.

Jak je znazornéno na obrazku 7, material bunécné stény dieva je kompozit, kombinujici
tuhé a mekké polymerni komponenty. Studie ukazaly, ze se bunécna sténa dreva sklada
z nékolika vrstev. Je to jakysi vlaknity kompozit skladajici se z tuhych celul6zovych vldken

ulozenych v mékké matrici z hemicelulozy a ligninu [2]. Celul6za ma modul pruznosti
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v podélném sméru ve vlhkém prostiedi az 134 GPa, zatimco polymerni matrice jako
hemicelul6za nebo lignin maji modul pruznosti mnohem nizsi, hemicelul6za kolem 40 MPa
a lignin 2 GPa [3]. Celul6zova vlakna maji pramér 2,5-5 nm a délku né€kolik pm. Zatimco
pramér fibril mize byt méfen s relativné velkou pfesnosti pomoci napf. rentgenové analyzy
(SAXS) nebo transmisni elektronové mikroskopie (TEM) [4], délka fibril je neznama,
protoze nejsme schopni tento parametr experimentalné zméfit. Jednim z moznych pfistupt
je vypocet délky fibril ze stupné polymerace. Tento stuperi znazorfiuje, kolik je jednotek -
D-glukozy spojeno dohromady glykosidickymi vazbami v linearnim polymernim fetézci.
V zavislosti na druhu rostliny bylo zji§téno rozmezi 7 000 az 15 000 jednotek [5]. Ctrnact

tisic jednotek odpovida délce celul6zového vlakna cca 7 um [6].

Dalsi charakteristikou celul6zovych vlaken je jejich para-krystalicka povaha. Znamena
to, ze se skladaji jak z krystalickych, tak z nekrystalickych casti. Mozné uspotadani téchto
casti mize byt bud’ amorfni skofapka obklopujici krystalické jadro, stiidani krystalickych
a amorfnich Casti podél osy fibrily nebo kombinace obou [7]. Jednotky amorfni celulozy
jsou velmi podobné vysoce usporadanym hemicelul6zam, které obsahuji bud” zadné nebo
kratké vedlejsi fetézce, coz pravdépodobné vede k postupnému nanosturkturalnimu

prechodu mezi jednotlivymi fazemi [6].

Primarni a sekundarni bunécné stény se pomérné velmi lisi slozenim jejich matrici. To
reflektuje jejich rozdilné funkce a zaroven zduraziuje jejich zasadni vyznam pro mechanické
vlastnosti bunéénych vlaknitych kompozith. Primarni stény maji hlavné usnadnit rast bunék,
¢ehoz je dosazeno matrici slozenou z hemicelulozy, pektinu, strukturalnich proteint
a aromatickych latek. Sekundarni bunéCna sténa zajistuje stabilitu rostliny, ktera je

podpotena tuzsi matrici slozenou z hemicelulozy a ligninu.

Hemicelul6zy, nachazejici se v riznych formach v riznych bunécnych sténach, jsou
heteropolymery sestavajici z velkého mnozstvi neutralnich cukri (napt. glukoza, mandza,
galaktoza, xyloza, fukdza, arabindza) a mohou obsahovat uronové kyseliny. Molekuly
hemicelulozy maji typicky hlavni fetézec obklopeny bocnimi fetézci. Pektiny se nachazeji
hlavné v primarnich bunéénych sténach a ve stfedni lamele, ktera spojuje jednotlivé buriky
dohromady. Jsou to vysoce heterogenni kyselé polysacharidy [6]. Patef vedlejSich fetézcu
molekul ~ mize byt slozena bud  zjedné  polysacharidové  jednotky
(napf. homogalakturonanu) nebo z opakujicich se stavebnich bloki skladajicich se

z disacharidii. Lignin se typicky nachazi v sekundarni bunécné stén€, ale také primarni stény
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se lignifikuji, jakmile bunika dosahne své velikosti a tvaru a bunéény rast se ukonci. Lignin
polymerizuje uvniti bunécné stény ze tii riznych fenylpropanovych jednotek, plnici dutiny
v zakladnim seskupeni bunécné stény z celulozy, hemicelulozy a pektind. V sekundarni
bunécné sténé funguje lignin jako dalsi ztuzujici prvek, ktery hlavné snizuje riziko zlomeni

bunécné stény pii tlakovém namahani.

Vedle individuélnich vlastnosti makromolekul bunécné stény, jejich interakce a vazby
mezi nimi maji zdsadni vyznam pro chovani celé bunécné stény. Nejrozsifenéjsi typ vazby
mezi makromolekulami v bunécné sténé je vodikova vazba. Jedna se o vyhradni typ vazby
nachazejici se mezi povrchem celulozovych vldken a okolni polymerni matrici
(hemicelul6zou). Velké mnozstvi vodikovych vazeb je idealni pro vytvoreni té€sného, ale
flexibilniho spojeni mezi makromolekulami, protoze vazby lze diky jejich nizké pevnosti
snadno oteviit a reformovat. Vodikova vazba je také nejrozsifenéjSim typem mezi
makromolekulami matrice, ale byly zde pozorovany také kovalentni vazby. Ty byly

zaznamenany mezi pektinem a hemicelulozami [8] a také mezi hemicelul6zami a ligninem

[9].

2.3. Krystalicka celul6za

Je znamo, ze krystalicka celuloza v sekundarni vrstvé bunécné stény tracheid smrku
(Picea abies) je monoklinického typu Is. Podle nedavné studie [10] jsou miizkové konstanty

nasledujici: a=7,784 A, b=8201 A, ¢ =10,380 A ay= 96,5 stupiiii (Obr. 8).

(a) (b)
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Obrizek 8. (a) Pohled na krystalickou strukturu celulozy podél osy c. (b) Sikmy pohled na
krystalickou strukturu celulozy [11].
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Celulozové tetézce probihaji ve sméru krystalografické osy ¢, zatimco O-H---H
vodikoveé vazané vrstvy celulozovych fetézca jsou umistény rovnobézné s rovinou bc. Dale
jsou vrstvy ulozeny ve sméru osy a slabymi van der Waalsovymi silami a slabymi C-H---O
vodikovymi vazbami. Stavebni burika dle Nishiyama [10] je ukdzana na Obr. 9. Kromé pozic

jednotlivych atomu jsou také zobrazeny miizkové roviny (200) a (004).

Celkové rozméry krystalickych oblasti v celulézovych mikrofibrilach jsou malé
a krystaly jsou kratké ve srovnani s délkou mikrofibril. Na zakladé studii na vzorcich
o objemu né&kolika mm?, délka je okolo 200-300 A, zatimco $§itka je kolem 30 A [12].

Struktura malého krystalu celulozy je znazornéna na Obr. 10 [13].
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Obrazek 9. Struktura smrku ztepilého — jednotkova burika krystalické celulozy IB, zaloZzena na
krystalografickych datech Nishiyamy [10]. Mfizkové roviny (200) a (004) jsou zobrazeny svétle
modrou a svétle &ervenou. Cervené koule piedstavuji atomy kysliku, erné koule atomy uhliku
a Sedé koule atomy vodiku. Nahote je zobrazen 3D pohled na jednotkovou buriku. Dole jsou
pak zobrazeny projekce jednotkové bunky ve sméru krystalografickych os a (vlevo),

b (uprostied) a ¢ (vpravo). [13]
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Obrazek 10. Krystal celulozy o velikosti 3*3*3 jednotkové buriky znazornény ve sméru
krystalografické osy a (vlevo), b (uprosted) a ¢ (vpravo). Jednotkova buiika je zobrazena ve
stfedu krystalu. Rozméry ve sméru os a a b jsou priblizn€ o jednotkovou buriku mensi, nez byly

pozorovany u smrku. Ve sméru osy c jsou skutecné krystaly mnohem delsi. [13]

2.4.  Uhel mikrofibril (MFA)

Jednou z nejvice vysetfovanych hodnot pii zkoumani vlastnosti pfirodnich vlaknitych
celulozovych materiala je orientace celuldozovych mikrofibril. Smér ulozeni elementarnich
celulozovych fibril posilujicich buné€nou sténu dreva byl v poslednich letech predmétem
zkoumani. Zvlastni pozornost byla vénovana sklonu mikrofibril vzhledem k podélné ose
buriky nazyvand uhel mikrofibril (MFA) (Obr. 11). Bylo zjisténo, ze MFA ovliviiuje
mechanické vlastnosti dieva [14] a také proces sesychani dfeva [15]. Uhel mikrofibril byl
také vySetfovan ve vztahu s tuhosti a pevnosti v tahu vlaken a papiru [16]. MFA se lisi strom
od stromu, od dien¢ ke kare a také po vySce stromu. Také se rizni podle rychlosti ristu
stromu. Mnoho metod, jako polarizatni metoda, fluorescenéni nebo elektronova
mikroskopie a jédové barveni, které se pouzivaji pro stanoveni thlu mikrofibril, jsou Casové
velmi narocné, protoze extrémni variabilita biologického materidlu vyzaduje, aby pro
vypovidajici vysledky méfeni bylo naméteno velké mnozstvi jednotlivych vldken. Samotna
pfiprava vzorkd je tedy pomémeé zdlouhava. Naproti tomu rentgenova difrakce muze
poskytnout difrakéni obraz nékolika stovek elementl v jediném zobrazeni, prfi kratké
piipravé vzorka a relativné kratkém Case meéfeni. Hlavni nevyhodou této metody je ale

interpretace difrakcnich diagrami ve vztahu k orientaci mikrofibril.
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Osa buiiky

Obrazek 11. Celul6zové mikrofibrily v bunécné stén¢ dieva. [13]

2.5. Variace odklonu mikrofibril

U jehlicnatych stromi bylo zjisténo, ze nejvyssi hodnoty MFA byvaji u dfen€, a to
v paté stromu. Smérem ke kife se hodnoty MFA snizuji. Odklon mikrofibril se také snizuje
od kofene smérem ke koruné stromu, svého minima dosahuje ve vysce cca 7 metra. Dale je
vice méné konstantni, opét se ale zvySuje ke konci kmene. U listnatych stromt je tomu
podobné. Nejniz§i hodnoty MFA byvaji cca v poloviné vysky stromu, naopak vysoké
hodnoty jsou v paté€ a korun€ stromu. I tady je patrny smér snizovani MFA od dien¢ ke kufe

[17].

U tlakového dieva byly zjistény praimeérné vyssi hodnoty MF A neZ u difeva nezatizeného

napétim. Naopak u protilehlého tahového dieva jsou primérmné hodnoty MFA nizsi [18].

Variace mezi stromy je nejvice patrnd v juvenilnim dieve. U jehli¢natych dievin dochazi
k postupnému snizovani MFA s vékem stromu, kdy v 15 letech stromu dochazi ke snizeni

MFA na porovnatelné nizké hodnoty [19].

2.6. Meéreni thlu mikrofibril od axiilni osy buiky

V podstaté existuji tii metody, kterymi lze uhel mikrofibril (MFA) v bunécné sténé
meéfit. Jsou to rentgenova difrakce (XRD) [20] [21], polarizacni metoda [22] [23] [24] [25]

a primé nebo nepiimé pozorovani [26] [27].

Metoda XRD je nejrychlejsi a neymodern€jsi metoda pro méteni uhlu mikrofibril. Tato
metoda umoziiuje méfeni mnoha vzorkd v kratkém casovém intervalu, nicméné interpretace
naméfenych vysledkd vyzaduje znacné odborné znalosti. Rentgenova difrakce poskytuje

nepiimé zobrazeni uhlu mikrofibril, ze kterého 1ze urcit ptiblizny sklon mikrofibril.
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Metoda polarizovaného svétla je pfi méfeni thlu mikrofibril velmi casové narocna. Tato
mikroskopickd metoda umoziiuje méfeni thlu mikrofibril na ¢asti bunééné st€ny mezi
zkfizenymi polary. Pfi rotaci vzorku intenzita transmisniho svétla klesne na nulu prave
tehdy, pokud jsou mikrofibrily rovnobézné s jednim z polard. Tento postup nicméné nelze
pouzit pro neupravené bunécné vlakno, protoze protilehla strana spiralovité vinuté bunécné
stény by do méfeni vnasela chybu [25]. Tento problém muze byt pfekonan pozorovanim
extinkce polarizovaného svétla skrze jednu bunéCnou sténu prostfednictvim dvojtecky
v bunécné sténe. Tato polarizacni metoda predpoklada, ze extinkce nastane, pokud jsou
mikrofibrily ve vrstvé S2 rovnobézné s polarizatorem. Striktné pravda by to byla pouze
tehdy, pokud by tloustka obou vrstev S1 a S3 byla nulova. V predchozich pracich se ale
predpokladalo, ze tloustka vrstev S1 a S3 je dostate¢n€ mala, tim padem ma pfi méfeni tthlu

mikrofibril vrstvy S2 zanedbatelny vliv [28].

Pfimé a neptfimé pozorovani zahrnuje Cockrellovu metodu [26], ktera je postavena na
meéfeni orientace otvoru dvojteCek v tracheidach letniho dieva. NatoCeni téchto dvojteCek
odpovida uhlu mikrofibril vrstvy S2 bunétné stény. Technika Senfta a Bendstena [27]
zahrnuje vnikani do bunécné stény. Roztok jodidu draselného vnikne do bunécné stény, kde
dojde k jeho krystalizaci. Tyto krystaly se vyrovnaji ve sméru mikrofibril a umozni tak
pozorovani sméru mikrofibril pod mikroskopem. Touto technikou je mozné méfit viechny
tfi vrstvy bunécné stény dieva, a to pouhym zaostfovanim mikroskopu v pozadované

hloubce ostrosti.

3. Tuhostni parametry dieva

Pro urCeni zakladnich parametrti dieva jsou vétSinou preferovany namahani tahové ve
sméru vlaken. Uvazujme vzorek, jehoz ptivodni délka je do. V ptipad€ izotropniho materialu
vyvozuje sila béhem tahového namahani napéti ¢ = F/A, kde A je plocha prufezu kolma na
smér pusobeni sily. Napéti je zavislé na pomémém délkovém prodlouzeni vzorku, které se
popisuje jako ¢ = Ad/dp, kde Ad je délkova zména vzorku. Nejjednodussi ptistup k tahovému
chovani je linearni pruznost. V takovém pripade je napéti a pretvoreni vzorku vyjadieno
rovnici 6 = E-g, kde E je modul pruznosti (MOE). Pokud vyjadifime napéti jako funkci

pretvoreni (Obr. 12), mize byt modul pruznosti vyjadien jako smérnice této kiivky [13].
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Obrazek 12. Schematicka kiivka zavislosti napéti na deformaci linearné elastického materiaulu.
Pevnost v tahu (TS) je rovna 150 MPa, prodlouzeni pifi poruseni je rovno 0,015 a modul

pruznosti je roven 10 GPa. [13]

V materialu, ktery vykazuje linearné elastické chovani, je deformace vratna, dokud
nedojde k dostateCné vysokému napéti a naslednému poruSeni. Toto napéti odpovida
pevnosti materialu v tahu a odpovidajici deformace miize byt oznacena jako pretvoreni pfi
poruseni (Obr. 12). Slozitéj§i formy mechanického chovani zahrnuji plasticitu, kde dochazi
k nevratnym deformacim materialu, a viskoelasticitu, kde kromé& linearné elastického

chovani existuje ¢asova zavislost mezi namahanim a deformaci [13].

Smrk ztepily (Picea abies) mé nejvyssi pevnost ve sméru rovnobézném s podélnou osou
bunék. Na zakladé zkousek na vzorcich o délkach nekolika desitek cm a prafezu nékolika
cm?, modul pruznosti v podélném sméru je primérné 11-14 GPa a pevnost v tahu je
prumérné kolem 90 MPa [29]. Podle Hanhijéarvi [30] je modul pruznosti v tangencialnim
sméru 140-200 MPa, v radidlnim sméru 300-500 MPa, stanoveno pii vlhkosti 12 %
a vysokorychlostnim suseni pii 95 °C. V ramci jednoho letokruhu je tkan letniho dfeva
pevnéjsi a tuzsi nez tkan dieva jarniho pfi tahovém namahéani v podélném sméru bunék.
Vyzkum Sinna [31] ukazal hodnoty modulu pruznosti v podélném sméru letniho dieva
14 GPa a pevnost vtahu 126 MPa, zatimco jarni dfevo vykazalo modul pruznosti
v podélném sméru 7 GPa a pevnost v tahu 61 MPa. V této studii byly jako vzorky pouzity

platky dieva o délce SO mm v podélném sméru a fezu 0,2 x 9,0 mm [13].

Z jednotlivych polymernich slozek je krystalicka celul6za zdaleka nejsilnéjsi a nejtuzsi.
Podél celulozovych fetézct (krystalograficka osa c) je modul pruznosti kolem 137-168 GPa
[32]. Ve sméru krystalografickych os a a b je modul pruznosti méné nez 10% nez podél osy
c. Podle Marka [33] je teoreticka pevnost krystalické celulozy kolem 2 GPa ve sméru podél
fetézcl, zatimco maximalni pevnost ve smyku je kolem 32 MPa. Tuhost amorfni celulozy

je kolem 10 GPa [13].
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Existuje nékolik predpokladii a modell o tuhosti a anizotropii hemicelulozy a ligninu
ve dieveé, avSak pomérné malo realnych meéteni. To je zpusobeno obtizemi pii hledani
suroviny s vysokym obsahem hemicelul6zy nebo ligninu, nebo také v ptiprave vzorka, které
obsahuji jen lignin nebo hemiceluldozu v prirozeném stavu. Podle Cousinse [34] [35] je
modul pruznosti hemiceluldzy kolem 7-8 GPa a ligninu kolem 3 GPa pii 12% vlhkosti. Tyto

hodnoty byly ziskany z extrahovanych izotropnich vzorku.
4. Metody méieni uhlu mikrofibril

4.1. Polarizace

Existuje nekolik variant ptistupti k metodé polarizovaného svétla. Manwillerova metoda
[23] z roku 1966 pouziva Sénarmontiv kompenzator k méfeni birefringence na piicnych
fezech vlaken dieva. Ackoli je tato metoda zdlouhava, vyhodou této metody je moznost
meétfeni Ghlu mikrofibril v kazdé vrstvé bunécné stény. Metoda Page [24] zahrnuje
impregnaci vlaken rtuti a nasledného meéfeni odrazivosti. Rtut’ v tomto pfipadé ptasobi jako
zrcadlo, takze je méfena jen jedna bunécna sténa dieva. Metoda Leneyho [25] pfistupuje
k problému méfeni jedné bunécné stény tak, ze je bunécné vlakno podélné roziiznuto napul.
Tim padem je mozné méfit extinkci polarizovaného svétla pouze jedné bunécné sté€ny. Tuto
techniku nelze uplatnit pro prumyslové buniciny, kvili jeji zvlastni ptiprave vzorku. Dale je
nutno poznamenat, ze kvili roziezani vlaken naptl mohou byt vlastnosti téchto bunék
rozdilné od bunéck, které jsou neporusené [36]. VSechny tyto metody zahrnuji chybu

v méfeni v podobé zanedbani vrstev S1 a S3.

Metoda popsana Donaldsonem [36] spociva v pouziti dvojteCek v bunécné sténé dreva.
Tyto dvojtecky se nachéazeji ve velkém mnozstvi na povrchu bunécnych stén. Odstranénim
membrany dvojtecky maceraci vznikne otvor, kterym muze prochéazet polarizované svétlo,

a tim padem dochazi k métfeni pouze jedné bunécné stény (Obr. 13).
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Obrazek 13. Obrazek ilustrujici techniku pouzitou k méfeni thlu mikrofibril, kdy se na jedinou

bunécnou sténu divame skrz dvojtecku nebo jednoduchou tecku [36].

4.1.1. Princip polariza¢ni mikroskopie

Celulozova bunécna sténa patii mezi dvojlomné latky. Tyto latky diky své struktuie

meéni rovinu kmitu prochézejiciho svétla. Pokud se na tyto latky divame mezi zkfizenymi

polarizacnimi filtry (Obr. 14.), jevi se tyto

latky jako svétlé na tmavém pozadi. Pti otaCeni

vzorku na podlozce mikroskopu o0 360° dochazi k rozsviceni a pohasnuti vzorku, podle toho,

jaky uhel svira rovina kmitu paprska vystupujicich ze vzorku s analyzatorem.

:7{/(/\/
"\,

e\ e\

I
/ \ A_/ﬂ
Z

Obrazek 14. Na obrazku je znazornéno nastaveni polarizatoru (P) a analyzatoru (A) pii

=

\

vzajemné rovnob&zné poloze (nahote) a pii vzajemném kolmém umisténi (dole). Pokud se mezi

zktizené polarizacni filtry neumisti Zadna dvojlomna latka, analyzator nepropousti svétlo

a zorné pole je tedy cemné.

Pfi méfeni MFA pozorujeme prochézejici polarizované svétlo skrze dvojtecku

umisténou v bunécné sténé. Pfi umisténi

tracheidy do svislé polohy je otvor dvojtecky
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zobrazen svétlou barvou. OtaCenim tracheidy hledame misto, kdy dojde k uplnému
pohasnuti otvoru dvojtecky. V této poloze prochéazi polarizované svétlo bunécnou sténou
beze zmény, nedochazi k jeho pootoceni od polarizatoru, a tim padem analyzator zadné

svétlo nepropusti (Obr. 15.)

Obrazek 15. (Vlevo) Tracheida zobrazena polarizaénim mikroskopem v tmavém poli (pii
zktizenych filtrech). (Vpravo) Pii pootoceni dochazi k extinkci svétla v otvorech dvojtecek
v bunécné sténé. Tento uhel od svislé osy priblizn¢ odpovida MFA vrstvy S2. (zobrazena oblast

80 um)

4.2. Rentgenova difrakce
4.2.1. Zakladni teorie

Rentgenové paprsky byly poprvé objeveny W. C. Rontgenem v roce 1895. Az do roku
1910 byly rentgenové paprsky prevazné pouzivany pro zobrazovani. V letech 1912 a 1913
byl objeven novy fenomén, a to interakce mezi pevnym materialem a rentgenovymi paprsky.
Tento jev byl popsan Friedrichem, Knippingem a Lauem v Némecku [37] [38], a W. L.
Braggem a W. H. Braggem v Anglii [39]. Rentgenova difrakce (XRD) se brzy stala jednou
z metod pro zkoumani struktury krystalickych materialti. Zakladni rovnice, ktera se vztahuje
k uhlu rozptylu (26), vinové délce (L) a vzdalenosti difrakcnich rovin materialu (dnk) byla

popsana W. L. Braggem, a je tudiz znama jako Braggova rovnice:
Zdhkl Sln(9) =2 (1)

Uhel rozptylu je Casto nahrazen veli¢inou nezavislou na vlinové délce — velikosti

rozptyluyjiciho vektoru g. Pfepocet mezi témito dvéma veli¢inami je dany:

27



__ 4msin(9)

- @

Mezirovinna vzdalenost dnw odrazu hkl souvisi s velikosti rozptylujiciho vektoru g

21

Akt = —— 3)

dhki

Vyskyt difrakéniho maxima muize byt vizualizovan pomoci reciprocni mfizky

a Ewaldovy sféry reflexe [40]. ReciproCni mfizka je definovana zakladnimi vektory:

. b-c

a’ = 27‘[—V @)
* ca

b* = 27‘[—V 5)
% _ ab

ct = 27‘[—V (6)

Kde a, b, ¢ jsou vektory popisujici jednotkovou buiiku v realném prostoru a V je objem
jednotkové buriky. Ewaldova koule reflexe je nakreslena takovym zptisobem, ze polomér
koule je 2" a dopadajici rentgenovy paprsek je predstavovan vektorem, ktery je sméfovany
od stfedu koule k ptivodu reciprocni miizky, ktera lezi na povrchu Ewaldovy koule (Obr.
16). Braggova rovnice je pro danou mfizkovou rovinu splnéna, pokud je reciprocni miizkovy

bod hkl miizkové roviny také na povrchu koule [13].

Obrazek 16. Schematické znazomeéni vytvoreni vrstevnicovych linii. Cerveny rovnob&znostén
je soucasti recipro¢ni mfizky, Ewaldova koule reflexe je zobrazena ¢ernou barvou se tfemi
¢arami zobrazujici roviny. Stfed koule je oznaden P a pocatek reciproéni mfizky je oznacen O.

Dopadajici rentgenovy paprsek je oznacen tlustou Sipkou, difrakéni rentgenové paprsky jsou
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oznaceny tenkymi Sipkami. Krystalograficka osa ¢ a osy reciprocni mfizky jsou oznaceny

plnymi ¢arami. [13]
4.2.2. Difrakce vlaken

Mnoho krystalickych polymera vykazuje rastovy obraz, kde prevlada orientace jedné
krystalografické osy, a to 1 pres polykrystalickou povahu materialu. V takovém ptipadé 1ze
o materialu konstatovat, ze ma vlaknitou strukturu. Obecné lze fici, ze se difrak¢ni obraz
materialu s vlaknitou strukturou lisi od difrak¢niho obrazu jednotlivych krystalti nebo praska
zobrazenim charakteristickych vrstevnich ¢ar podél osy textury. Tvorba téchto vrstevnich
Car muze byt pochopena na zakladé konstrukce Ewaldovy koule s rotacnim krystalem (Obr.
16) [40]. V dasledku tvori rentgenové paprsky kuzely, které kopiruji Ewaldowu kouli jako
kruhy. Difrakéni podminka je splnéna, pokud se kruhy shoduji s recipro€nimi miizkovymi

body [13].

4.2.3. Zkoumani struktury direva pomoci rentgenové difrakce

Difrak¢ni obraz vzorku dieva vykazuje vlaknitou texturu v podélném sméru buriky. Pro
zjednoduSeni se obvykle predpoklada, ze jsou celul6zové mikrofibrily navinuty kolem
bunécného lumenu v soustfednych Sroubovicich a orientace bunécné osy je v celém vzorku
konstantni. Tim se snizi poCet zkoumanych uhli na jediny, ktery prezentuje stupefi
Sroubovice — uhel mikrofibril (MFA). Na difrakénim obrazu celé tracheidy nebo
makroskopického vzorku 1ze pozorovat vinuti mikrofibril kolem lumenu, coz je zobrazeno
jako zktizené usporadani difrak¢niho maxima (Obr. 17). Ktizové usporadani se snizuje na
jednoduchy difrakéni obraz jednoho vlakna, pokud je zkouméana pouze jedna bunécna sténa

[13].

Osa bunky

Obrazek 17. 2D difrakéni obraz jamiho dieva smrku ztepilého (picea abies). Vlevo je

makroskopicky vzorek vyzralého dieva (22. letokruh), vpravo pak dvojita bunécna sténa jarniho
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dreva (6. letokruh). Vyznaceny jsou nékteré z nejvice viditelnych difrakénich rovin. Priblizny
smér podélné osy buriky je oznacen Sipkou. Kfizové usporadani difrakénich maxim je mozné

pozorovat na dvojité bunécné stén€ (vpravo), zejména v roviné 200. [13]

V priabéhu let feSila tada vyzkumnych pracovnikii problém urCeni orientace
celulozovych mikrofibril v rostlinnych burikdch pomoci rentgenové difrakce. Jeden
z prvnich pokust byl proveden Sponslerem [41], ktery dospél k zavéru, ze jsou mikrofibrily
navzajem rovnobézné ve vlaknech ramie (Boehmeria nivea). Nicméné nebyla zaznamenana
orientace mikrofibril vzhledem k podélné ose buiky. Ve 30. letech 20. stoleti se Pienkowski
[42], Schmidt [43] a Stillwell [44] snazili charakterizovat orientaci celul6zovych mikrofibril
ve dievé a zjistili, ze fibrily nejsou rovnobézné s osou bunek. Prvni pokusy o méteni uhlu
mikrofibril v jednotlivych burikach provedl Preston (1934) [22], ktery zaznamenal XRD
obrazy z izolovanych tracheid sekvoje a jedle umisténych mezi dvéma sklicky. Na zakladé
téchto méfeni uvedl Preston, ze celd bunécna sténa je ovinuta mikrofibrily s jedinym MFA.
Pozdgji bylo na zaklade studii u vzorkli o velikosti nékolika milimetra z nékolika druht
stromu zjisténo, ze orientace mikrofibril ve dfevé neni jednotna [45] [46]. To bylo v souladu
s Ritterovym pozorovanim pomoci optického mikroskopu na chemicky oSetfenych

dfevénych vlaknech [47] [13].

V 60. letech minulého stoleti navrhli Kantola se Seitsonenem [48] metodu k ureni tvaru
prufezu a primérného thlu mikrofibril pomoci kolmé transmisni geometrie a roviny 200,
ato zaznamem difrakénich obrazl pfi riznych pootocenich kolem osy ¢ s ohledem na
dopadajici rentgenovy paprsek. Cave a Meylan predstavili metodu pro stanoveni
prumérného uhlu mikrofibril pomoci roviny 200 krystalické celulozy s pouzitim kolmé
transmisni geometrie [20] [49]. Tato metoda vSak poskytla pouze primérny thel mikrofibril
a v pripadé bunék s kruhovym prifezem bylo pro analyzu nutné znat tvar distribuce MFA
jiz diive. V 70. letech Lofty a spol. [50] publikovali metodu, pomoci které byl primérny
uhel mikrofibril vypocitan z intenzity roviny 004, ktery byl méfen pomoci symetrické
transmisni geometrie. Stejnou geometrii pouzil Noah, ktery urcil MFA s pouzitim rovin 200

a 110 s dodatecnym predpokladem, ze buriky byly ve tvaru valce [51] [13].

Metoda pro stanoveni MFA s pouzitim symetrické transmisni geometrie a obou rovin
200 a 004 byla predstavena Paakariem a Serimaou [52]. Navrhli schéma, kde bylo MFA
modelovano jako soucet Gaussovych funkci a poté piizptisobeno namétené intenzit€. Evans

[53] publikoval metodu pro zjisténi primérného MFA z méfeni za pouziti kolmé transmisni
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geometrie pomoci variability intenzity roviny 200. Vyhodou této metody je, Ze neni citliva

na tvar prafezu bunék.

4.2.4. Stanoveni velikosti krystalitu

Intenzita difrak¢niho odrazu jako funkce uhlu 26 poskytuje informace o velikosti
krystalith. Zavislost velikosti krystaliti na polosifce difrakéniho maxima uvadi Scherrerova

rovnice:

Dppi = J 2 (7

2 2
A3 onki—Ainse €OS O

Kde Duu mezirovinnd vzdalenost rovin hkl, K je konstanta, 4 je vlnova délka
rentgenového zareni, 42gu je plna Sitka v poloviné maxima odrazu jako funkce thlu rozptylu
20, Ains: je instrumentalni rozsifeni a € je polovina uhlu rozptylu. V prabéhu casu byly
navrzeny ruzné hodnoty konstanty K pro rtizné tvary krystali a vypoctové metody Sitky

odraza [13].

4.3. Small Angle X-Ray Scattering - SAXS

Pro stanoveni thlu mikrofibril byla také pouzita metoda SAXS (small angle x-ray
scattering) [54] . Vyhodou metody SAXS oproti rentgenové difrakci je fakt, Ze neni dulezité

znat predpokladanou orientaci os krystala celulozy vzhledem k ose fibrily.

Pti pouziti této metody se 1ze téméet uplné vyhnout slozité ptipraveé vzorku. Metoda XRD
byla detailné popsana Cavem [14]. Pti uziti této metody se predpoklada, ze neexistuje zadna
uprednostiiovana orientace os krystalt celulozy kolem osy mikrofibrily, coz také znamena,
ze mezi krystalografickymi rovinami a buné¢nou sténou neni zadna definovana orientace.
Metoda SAXS se tomuto piedpokladu vyhyba tim, Ze je citliva na kontrast hustoty mezi
celuldzou a okolni matrici z hemicelulozy a ligninu [4]. Pouziti prostorového detektoru navic
umoziuje meteni uplnych tii dimenzionalnich SAXS obrazcl pfi otaCeni vzorku jen kolem

jeho jedné osy [55].

4.4. Infracervena spektroskopie

Blizka oblast infracervené spektroskopie (NIR) nabizi rychlou metodu pro odhad uhlu
mikrofibril a odhad tuhosti pomoci SilviScanu (Evrss)). Uspéch t&chto metod je spojen
s hustotou suchého vzorku dfeva, protoze hustota se ve dievé méni soucasné s MFA a také

s tuhosti. Vyznam variability hustoty byl zkouman na vzorcich borovice montereyské,
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u které se vytvarely kalibracni vztahy mezi hustotou, MFA a Eyss). Schimleck a spol. zjistili,
ze korelace mezi t€mito tfemi proménnymi byla nizka, pokud byla variabilita hustoty mala.
Pfi hustoté dieva vétsi nez 500 kg/m? byly dosazeny vynikajici kalibrace mezi hustotou,
MFA a Eyss), coz dokazuje, ze metoda NIR muze byt velmi pfinosna pii predikci MFA
a tuhosti [56].

4.5. Primé zobrazeni iihlu mikrofibril pomoci svételné mikroskopie

Pomérné rychlou a spolehlivou metodu zobrazeni ndklonu mikrofibril v bunééné sténé
dfeva rozvinuli Senf a Bendsten [27] jako modifikaci metody Baileyho, ktery tuto metodu
poprvé uvedl roku 1937. VysuSené vzorky jsou oSetfeny jodidem draselnym a kyselinou
dusi¢nou, aby se v bunéénych sténach vytvorily krystaly jodu. Tyto krystaly jsou vyrovnany

s prevladajicim tthlem mikrofibril v bunécné sténé a mohou byt snadno zobrazeny a meteny.

Z vysuseného vzorku dieva se na mikrotomu ufizne asi 15 um tlusty platek a ulozi se
do 50% alkoholu. Pro dehydrovani se vzorek umisti do ¢istého alkoholu po dobu 5 minut.
Poté se fezy umisti do 2% roztoku jodidu draselného na 2-10 sekund. Rez se umisti na
sklicko a prebytecny roztok se vysusi papirovym ubrouskem. Nasledné se jemné ptida jedna
nebo dvé kapky 60% kyseliny dusi¢né a fez se piikryje krycim skli¢kem. Uhel mikrofibril
je pod optickym mikroskopem ihned viditelny jak podlouhlé, tmavé krystaly jodu vypliiuji
praskliny v bunécné stén€ zpusobené vysouSenim v rovnobéznych liniich. Pozornym
ostfenim mikroskopu je viditelna orientace mikrofibril ve vrstvach S2 bunécnych stén
jednotlivych bunék. Hloubkou ostieni lze pozorovat zménu thlu mikrofibril pifes tloustku
bunécné stény. Touto metodou 1ze tedy navic pozorovat orientaci mikrofibril 1 ve vrstvach

S1aS3[27].

Zkoumané fezy mohou také obsahovat mnozstvi nahodné orientovanych krystali. Tyto
nahodné orientované krystaly ale mohou byt od krystald ulozenych v bunécné sténé
odliseny, a to diky jejich neparalelnimu usporadani a také diky prekryvani krystali a stén
mezi jednotlivymi buitkami. Rez vzorku je pouZitelny nékolik hodin. Pili§ dlouha doba
ponofeni v roztoku jodidu draselného zptsobi velmi tmaveé hnédé zbarveni celého vzorku.
Kratka doba ponofeni zajisti svétlejsi vzorek, na kterém jsou krystaly jodu dobie

pozorovatelné.
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5. Nanoindentace

Nanoindentace je dnes jiz bézné pouzivana metoda pro stanoveni mechanickych
vlastnosti materiald na submikroskopickém meéfitku. Na zacatku 20. stoleti byly prvni
meéteni provedeny Brinellem, ktery k méfeni plastickych vlastnosti pouzival jako indentory
kulicky zlozisek. Brinelliv test byl po jeho zvefejnéni pomérné rychle piijat jako
prumyslova testovaci metoda a zapocal tak vyvoj dalSich makro a mikroindentacnich testu
[57] [58]. Béhem poslednich dvou desetileti byly tyto indentacni testy rozvinuty az do
meéfitka nanometrd. Toho bylo dosazeno predevsim diky rozvoji pfistroji schopnych
zaznamenat kontinualni méfeni zatizeni a posun po dobu indentace [59] [60]. V nedavno
vyvinutych systémech bylo dosazeno pifesného meétfeni u zatizeni okolo jednoho
nanonewtonu a hloubky indentace 0,1 nm. Velmi dalezitym poznatkem pak bylo uz v 70.
letech zjisténi, ze modul pruznosti Ize potencialné méfit z indentaéni kiivky odtézovani [61],

coz vedlo k dal§imu rozvoji indentacnich metod.

V poslednich letech bylo vénovano hodné pozornosti studovani mechanickych
vlastnosti materiald na submikroskopickém méfitku, protoze tyto vlastnosti se odviji od
jejich velikosti [57] [62]. Tyto studie byly Caste¢né motivovany vyvojem nanokompoziti
a aplikaci nanofilmt pro miniaturizaci elektronickych komponentt, ¢astecné taky kvali noveé
dostupnym metodam zjistovani mechanickych vlastnosti na takto malém meéftitku [57] [59]
[60]. Nanoindentor se postupné stava velmi dilezitym nastrojem pro snimani mechanickych
vlastnosti materiald. Data zaznamenana pii odtézovani obsahuji velké mnozstvi informaci,
ze kterych lze stanovit napiiklad tvrdost nebo modul pruznosti, aniz by bylo tfeba zobrazeni
samotné indentace [59]. Nanoindentor byl také pouzit k odhadnuti lomové houzevnatosti
ultratenkych filmut [63], kterou nelze méfit obvyklym indentacnim testem [64]. Mikroskopie
atomarnich sil (AFM) je idealni pro zobrazeni indentovanych mist v méfitku nanometra,
diky ¢emuz mlzeme ziskat dilezité informace o deformacich pfi nanoindentaci (Obr. 18)

[62].

33



Obrazek 18. Obrazek z AFM mikroskopu po nanoindentaci bunééné stény smrkového dieva.

Trojuhelnikové obrazce v bunééné sténé jsou stopy po vtisku hrotu indentoru. [65]

Pro svoji vysokou tvrdost a modul pruznosti je diamant jeden z nejcastéji pouzivanych
materiala indentorti. Diky témto vlastnostem snizuje vliv samotného indentoru na nameéfené
hodnoty [57]. Pro stanovovani materidlovych vlastnosti jako je tvrdost nebo modul pruznosti
na co nejmensim mozném méfitku, je nejvice preferovan Berkovichiv trojahelnikovy
pyramidovy indentor oproti ¢tytbokému indentoru Vickerse nebo Knoopa, protoze u tfiboké
pyramidy se lépe ostii jeji hrany [57] [60]. Dalsi tfistranny pyramidalni indentor, krychelno-
rohovy indentor, maze vytlacCit vice nez trojnasobek objemu Berkovichova indentoru pfi
stejném zatizeni, ¢imz vytvaii mnohem vétsi napéti a deformace v okoli kontaktu a snizuje
prah prasknuti [64]. To dé€la z tohoto indentoru ideélni néstroj na stanovovani lomovych
houzevnatosti v relativné malych méfitcich [63]. Kulovy indentor iniciuje elasticky kontakt
a pak zpuasobuje elasticko-plasticky konakt pfi vysSich zatizenich. Tento indentor je tedy
vhodny k vySetfovani tvrzeni a vytvrzovani. Nicméné je velmi obtizné ziskat tvar presné
koule o priméru mensim nez 100 pm z diamantu. Tato skuteCnost omezuje pouziti tohoto

tvaru v nanoindentaci metodé [60].

Nedavno vyvinutd technika kontinualniho meéfeni tuhosti (CMS) [59] [66] nabizi
vyznamné zlepSeni v nanoindenta¢nim testovani. CMS je dosazeno zavedenim malého,
sinusoidné se ménictho signalu ptfidaného ke stfidavému signalu, ktery zajistuje pohyb
indentoru. Data jsou ziskana zreakci systému, které jsou zesileny na specifickém
frekvencnim zesilovaci. Diky tomu je mozné mefeni kontaktni tuhosti v libovolném bodé
zatézovaci kfivky, a nejen z odtézovaci kfivky, jako se to déla u bézné indentaci metody.
Technika CMS tak poskytuje udaje o mechanickych vlastnostech v pribéhu méfeni jednoho

vzorku, bez potieby samostatnych odtézovacich cykllu, ¢imz je dosazeno velké Casové

34



uspory na rozdil od konvencnich indenta¢nich metod, které pocitaji tuhostni parametry
z odtézovaci kiivky. Méfeni mize probihat pti velmi malych penetracich indentoru. To déla
zté¢to metody velmi dobry nastroj pro stanovovani mechanickych vlastnosti filma
o tloustkach nanometri. Kromé toho je tato metoda diky rychlému meéfeni vhodna ke
zjistovani vlastnosti polymernich materiald. V neusporadanych materialech, jako jsou
tfidéné materialy nebo vicevrstvé materialy, se s hloubkou indentace méni jejich mechanickeé
vlastnosti. Kontinualni méfeni mechanickych vlastnosti téchto materialt je tedy v tomto

pfipadé neocenitelné [64].

Nanoindentace je velmi vhodnd metoda pro stanovovani lokalnich mechanickych
vlastnosti bunécnych stén dreva. V pripadé Berkovichova indentoru je jeho primér kolem
100 nm a hloubka penetrace muze byt az do 2 um. Tato velikost je v souladu s tloustkou
bunécné stény dieva, kterd u smrku (Picea abies) dosahuje 5—10 pm. Tim padem je mozné
mechanické vlastnosti bunécné stény dieva touto metodou meéfit. Konkrétné test detekuje
mechanické vlastnosti bunééné stény vrstvy S2, kterd zaujima asi 80 % celkové tloustky
bunécné stény a je tedy hlavnim nositelem mechanickych vlastnosti bunécné stény. Indentor
je zatlaCovan do povrchu vzorku. Z tohoto divodu je pro méfeni nezbytné, aby plocha

vzorku byla velmi rovna. Typicka hloubka indentace dfeva je 50-150 nm.

Na dfevé byla nanoindentace poprvé pouzita v roce 1997 Wimmerem a spol. [67]. Od
té doby bylo provedeno mnoho vyzkumu za ucelem rozvoje této techniky a lepSimu
porozuméni jejich vysledkl. Vysledkem méfeni je tzv. indentacni modul neboli redukovany
modul pruznosti, ktery je ziskany ze vztahu pouzité sily a hloubky indentace. Vztah
redukovaného modulu a modulu pruznosti pro bunéénou sténu materialu byl ptvodné
odvozeny pro izotropni materialy Oliverem a Pharem [59]. Jelikoz je dfevo anizotropni
material, redukovany modul pruznosti zavisi na tuhosti ve vSech anatomickych smérech
testované bunééné stény, protoze indentor zpusobuje trojrozmérné namahani vzorku [68].
Pouzitim klasické Oliverovy a Pharrovy teorie s konickym indentorem [59], ptfesnych
absolutnich hodnot modulu pruznosti bunécné stény dreva [69] nebo celulozovych vldken
[70] nelze dosahnout. Nicméné se ukazalo, ze nanoindentace na dievé je velmi dobie

pouzitelna metoda pfi riznych srovnavacich studiich.

5.1. Méreni tvrdosti a modulu pruznosti

Mezi dvé nejvice zji§tované mechanické vlastnosti stanovované indentaci patii tvrdost

(H) a modul pruznosti (E). Jak je indentor vtlaCovan do vzorku nastava jak elasticka, tak
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plasticka deformace. Béhem vysouvani indentoru se vraci pouze elastickd deformace, coz
usnadiiuje pouziti elastického vypoctu pfi modelovani kontaktniho procesu [57] [59]. Na
obr. 19 muzeme vidét typickou kfivku zatézovani a odtézovani a elasticko-plastickou
deformaci u vzorku béhem indentace. Hodnota Hmax na obr. 19 predstavuje posun indentoru
pfi maximalnim zatiZzeni Pmax. Hc je kontaktni hloubka, kterd je definovana jako hloubka
indentoru ve vzorku pfi zatizeni. Hr je konecna hloubka indentoru po odtizeni. S je kontatni

tuhost vyvozena pii odtézovani vzorku.

max

ZatéZiovani

Odtéiovani_
T

Y

h_proe-1 max

Obrazek 19. Klasicka zatéZovaci a odtézovaci kiivka pfi nanoindentaci.

Tvrdost zjisténa nanoindentaci je definovdna jako pomér zatizeni pii indentaci
k hodnoté kontaktni vtlaCené plochy indentoru. Z kfivky odtizeni mize byt stanovena

tvrdost materialu jako:

Pmax
== ®

kde A je plocha vtlacena indentorem (Obr. 20).

Modul pruznosti zkouseného vzorku muze byt odvozen z pocateCni tuhosti pfi
odtézovani, a to ze sklonu kfivky pfi pocatku odtéZovani. Na zakladé vztahti odvozenych
Sheddonem [71] muze byt kontaktni tuhost, kontaktni oblast a modul pruznosti odvozen

nasledujicim zptisobem:

S = ZB\/éEr ©)
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kde f je konstanta, ktera zavisi na tvaru indentoru (f = 1,034 pro Berkovichtiv indentor)
[59] a E: je redukovany modul pruznosti, ktery zohlednuje fakt, ze elasticka deformace

vznika jak ve vzorku, tak v indentoru. Er 1ze vyjadfit jako:

Er = - (10)

kde E a v jsou modul pruznosti a Poissontv pomér vzorku a E; a vi jsou modul pruznosti

a Poissontv pomér indentoru. Pro diamantovy indentor jsou E; = 1141 GPa a vi = 0,07 [59].

BERKOVICH - [ f e [ g ——
| Lf
= 30.0° ‘\ v
7
Le h
|
T +—g/2— \ . / . T
s 77.0 65.3
s = 2*Le/(tan30°) Lf=h(tan77.0°) Le = h(tan65.3°)
H=Llf+Le H = h(tan77.0° + tan65.3°)

s = 2h(tan65.3°)/(tan30°)

A= (1/2)"s*H A = (1/2)*(2h(tan65.3°)/(tan30°)) *h(tan77.0° + tan65.3°)
A = (1/2)*(h%)*(2(tan65.3°)/(tan30°))*(tan77.0° + tan65.3°)
A =24.5n2

Obrazek 20. Geometrie Berkovichova indentac¢niho hrotu, ktery byl pouzit v praktické casti
diplomov¢ prace. [72]

5.2, Mechanické vlastnosti zjiSténé nanoindentaci v zavislosti na MFA

Pokud se podivame na vyzkumy provedené v oblasti zjiStovani mechanickych
vlastnosti dfeva pomoci nanoindentace, nalezneme nékolik praci, které nam mohou pomoci
pii urCovani zavislosti tvrdosti a modulu pruznosti ve sméru vlaken smrkového dieva na jeho
mikrostruktufe. Hlavnimi zkoumanymi parametry jsou modul pruznosti ve sméru vldken
a tvrdost. Pfi zjistovani MFA byva pfistoupeno k polariza¢ni mikroskopii nebo rentgenové
difrakci ¢i SAXS. Pro porovnani a ovéfeni spravnosti nameéfenych hodnot je vhodné ukazat
vysledky prace W. Gindla a spol. [65] a J. Konnertha a spol. [68]. V obou pracich bylo
zkoumano smrkové dfevo. Vzorky dieva byly pak pro zjisténi mechanickych vlastnosti

pomoci nanoindentace ulozeny ve SPURR epoxidové pryskyfici.
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Na obr. 21 je zobrazena klasicka zatézovaci kiivka pfi indentovani dfeva. Rychlost
zatézovani byla 100 uN/s do maximalniho zatizeni 250 uN, nasledovala 15 s vydrz a poté
doslo k odtizeni. Dulezitou charakteristikou kiivky je, ze zacatek kiivky vychazi pfimo
z nuly. Pokud neni indentované misto v dobrém kontaktu s hrotem, dochazi k posunu celé

indentacni kiivky po ose x.
250 -

200 A

150 -

P (uN)

100 -

Obrazek 21. Klasicka zatézovaci kfivka pfi nanoindentaci. Hloubka vtisku indentoru (k) je

zavisla na indentacni sile (P). [65]

Muzeme pozorovat pomémé velky rozptyl naméfenych hodnot redukovaného modulu
pruznosti u jednotlivych bunéénych stén s riznymi Ghly mikrofibril (Obr. 22). Primérna
hodnota redukovaného modulu pruznosti nicméné ukazuje zavislost na MFA. Se zvySujicim
se uhlem mikrofibril v bunétné sténé¢ dieva dochazi k poklesu tuhosti bunécné stény.

Naméfené hodnoty redukovaného modulu pruznosti se pohybuji v rozmezi 6 — 30 GPa.

] a

20 T

T NHE L
| |

10 | l

5_

Er [GPa]

T I I
.0 9.0 11.5 17.5

MFA [7]

Obrazek 22. Redukovany modul pruznosti (Er) v zavislosti na uhlu mikrofibril (MFA). [68]
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Mensi rozptyl naméfenych hodnot miizeme pozorovat u tvrdosti bunécné stény.
Nejvyssi tvrdost byla naméfena u témet nulového thlu odklonu mikrofibril, naopak nejnizsi
hodnoty byly namétfeny u odklonu mikrofibril 9 °. Z grafu je patrné (Obr. 23) ze nebyla
nalezena zavislost mezi MFA a tvrdosti bunééné stény dieva. Hodnoty tvrdosti se pohybuji

v rozmezi 0,3 — 0,8 GPa.

1.0
0.8 T §
]
4
G 06- o
* !i\
0.4-
_.°_ l
0.2-
[ I 1 1
0 9.0 115 175
MFA [°]

Obrazek 23. Zavislost tvrdosti (H) na uhlu mikrofibril (MFA). [68]
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5. Cil prace

Hlavnim bodem praktické Casti této prace je stanoveni tuhostnich charakteristik jak na
makroskopické, tak na mikroskopické a submikroskopické urovni dreva. Védecké studie
ukdzaly, Ze tyto proménné jsou vyznamné ovlivnény sub-mikroskopickou stavbou dieva,
konktrétné¢ odklonem mikrofibril v sekundarni vrstvé S2 bunécné stény dieva. Z tohoto
divodu je v praktické Casti prace pristoupeno k métreni odklonu mikrofibril v bunécné sténe.
Dalsim vyznamnym faktorem ovliviiujicim mechanické vlastnosti dieva je tloustka bunécné

stény jarniho a letniho dfeva, coz je v praktické ¢asti rovné€z posuzovano.

Cilem prace je zvoleni optimalnich metod pro pfesny popis stavby bunécnych stén
a provést analyzy, kterymi by bylo mozné blize urcit zavislosti mezi odklonem mikrofibril
MFA atuhostnimi parametry, jako jsou modul pruznosti ve sméru vlaken a tuhost nebo
tvrdost samotné bunécné stény. Pfednostné je pro stanovovani mechanickych vlastnosti
bunééné st€ny navrzeno vyuziti nanoindentace. U této metody byly dosazeny pomérné velké
rozptyly dosazenych hodnot pfi riznych upravach zkusebnich vzorkt. Dil¢im cilem je tedy
i overit vypovidajici schopnost této metody a stanovit vliv upravy vzorku na vysledné
nametfené hodnoty. DalSim cilem je zjistit, ktery parametr dieva na mikroskopické nebo
submikroskopické trovni ma dominantni vliv na mechanické vlastnosti smrkového dieva
a ovetit, jak té€sné jsou zavislosti mezi jednotlivymi strukturnimi parametry a mechanickymi

vlastnostmi dfeva.
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6. Metodika prace

6.1. Modul pruznosti ve sméru vldken
6.1.1. Priprava vzorku

Vzorky dieva byly odebrany ze smrku ztepilého (Picea abies) a to z 5 riznych stromd,
pro zajisténi dostatecné variability. ZkuSebni vzorky byly hranoly o velikosti zakladny
30x30 mm s podélnym rozmérem 180 mm. Byly vybrany vzorky s makroskopicky
nezietelnymi vadami (napf. suky). Celkem na 5 vzorcich byl stanoven modul pruznosti ve

sméru vlaken.

Pro blizsi urceni fyzikalnich parametrii vzorkl byla u vSech vzorka stanovena hustota
a obsah vlhkosti. Hodnoty byly zjistény na vzorcich kondiciovanych ve standardnim
prostfedi s teplotou (20+£2) °C a (65+5) % relativni vlhkosti. Stanovené hodnoty jsou

zobrazeny v tabulce €. 3.

Tabulka 3. Stanovena hustota a obsah vlhkosti vzorku smrkového dreva.

Hustota Obsah vlhkosti
Vzorek
[kg/m’] [%]
1 530 10,0
2 500 10,1
3 400 10,6
4 410 10,6
5 480 10,4

6.1.2. Pristroje a okrajové podminky

Pro stanoveni modulu pruznosti byl pouzit zkusSebni elektromechanicky lis TIRA Test
280 S s maximalnim zatizenim 50 kN. Pro stanoveni deformaci na vzorcich byly pouzity
napétové snimace 2xDD1 od firmy Hottinger Baldwin Messtechnik GmbH. Snimac byl
umistén na protilehlych stranach vzorku, oblast deformaci byla méfena na vzdalenosti

120 mm.

6.1.3. Postup méreni

Stanoveni modulu pruznosti ve sméru vlaken (Modulus Of Elasticity MOE) bylo
provedeno dle CSN EN 408+A1:2012.
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6.2. Polariza¢ni mikroskopie
6.2.1. Priprava vzorku

Pro stanoveni uhlu mikrofibril ve smrkovém dievé byly pouzity vzorky o velikosti
30x30 mm v tangencialnim a radidlnim sméru a 10 mm ve sméru podélném. Tyto vzorky
byly umistény na 30 minut do vrouci vody, aby bylo dosazeno zmé&knuti dieva pro nasledné
fezani. Po vyjmuti z vody byly vzorky osuSeny a poté byly diamantovym nozem podélné
rozdeleny na jednotlivé letokruhy. Kazdy letokruh byl pak podélné roziiznut na letni a jarni

dfevo. Takto nachystané vzorky byly nasledné macerovany.

Maceracni roztok se sklada z peroxidu vodiku a kyseliny octové v poméru 1:1. Roztok
se vzorky je nasledné zahiivan po dobu 12 hodin na teplotu 60 °C. Timto zptisobem dochazi
k delignifikaci vzorku, takze lze dosahnout separace jednotlivych bunécnych vlaken. Dale

je macerace nutna k odstranéni membrany dvojtecky v bunécné sténé.

Po 12 hodinach macerace jsou vlakna umisténa do destilované vody, aby doslo
k promyti macera¢niho roztoku z vldken. Promyté vlakno se pipetou umisti na podlozni
sklicko a prebytecna destilovana voda je ze sklicka pipetou odsata. Podle predchozi
zkuSenosti nepfikryvame tracheidu krycim sklickem, ale nechame ji obnazenou. Skli¢ko se

vzorkem umistime do polarizacniho mikroskopu a nasleduje méteni.

6.2.2. Pristroje a okrajové podminky

K méfeni byl pouzit opticky mikroskop Leica MD 4000 M (Admas, Brno), ktery je
vybaven polariza¢nimi filtry. Metoda zvolena k méfeni uhlu mikrofibril byla popsana

Donaldsonem [36].

6.2.3. Postup méreni

Podlozni sklicko se vzorkem je umisténo do polarizaéniho mikroskopu. Pti
prochéazejicim svétle je stanovena pozice tracheidy a jsou identifikovany dvojtecky
v bunééné stén€. Nasledné nastavime polarizacni filtry do zkiizené polohy, pozorovani
provadime v tzv. tmavém poli. Diky dvojlomnosti bunécné stény dieva se jevi tracheida jako
svétla oproti tmavému pozadi. Dale tracheidu pootocime do svislé polohy, coz je vychozi
poloha pro méfeni. Otacenim podlozky mikroskopu sledujeme barevnou zménu otvoru
dvojtecky v bunééné sténé (Obr. 24). Ze svétlé se otvor zbarvi do Cerné. Pii tomto natoCeni

dochazi k maximalnimu Gtlumu svétla, tzv. extinkci (MEP), pfi které je polarizované svétlo
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bunécnou sténou ,,nepootoceno’, tim padem prochézi beze zmény a pfi zkiizenych polarech
se jevi jako tmavé. Na stupnici odeteme pootoCeni podlozky od vychozi pozice
a zaznamename uhel MEP. Tento uhel pfiblizné odpovida thlu mikrofibril bunééné vrstvy
S2. Vrstvy S1 a S2 mohou byt pii méfeni zanedbany, protoze je jejich tloustka relativné

velmi mala.

MFA bylo stanoveno na 5 vzorcich smrkového dieva, pro které byl stanoven modul
pruznosti ve sméru vlaken. Na kazdém z téchto vzorku byl stanoven thel mikrofibril na
5 letokruzich jak jarniho, tak letniho dieva. Vysledna hodnota byla stanovena jako primeérna

hodnota z méfeni na 5 tracheidach.

Obrazek 24. Tracheida pozorovana v tmavém poli polarizacniho mikroskopu. V bunééné stén¢
jsou umistény dvojtecky, jejich otvor je svétly. Pii pootoceni o thel odpovidajici MFA dojde

k utlumu svétla prochazejiciho otvorem dvojtecky (MEP).
6.3. Stanoveni tvrdosti a modulu pruznosti pomoci nanoindentace

6.3.1. Priprava vzorku

Vzorky byly odebrany ze smrkového dieva (Picea abies). Tyto vzorky byly rovnéz
pouzity pro stanoveni statického modulu pruznosti ve sméru vlaken a pro stanoveni uhlu
mikrofibril (MFA). Kvuli velikosti indentoru v fadu stovek nanometri je nezbytné, aby
indentovana plocha byla velmi rovna. Priprava takového vzorku je technicky pomérné

narocna. V této praci byl zhodnocen vliv Gpravy vzorku na vysledné méfeni.
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a) Vzorek bez tpravy

Prvni vzorek o velikosti 30x30x5 mm ve sméru radialnim, tangencialnim a podélném,
byl odebran ze vzorku pro zkousku na stanoveni modulu pruznosti. Povrch vzorku vykazuje

drsnost odpovidajici sefiznuti na okruzni pile (Obr. 25).

2
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3

Obrazek 25. (Vlevo) Vzorek bez upravy (makro). (Vpravo) Detail
letokruhu vzorku bez upravy, vjarni casti letokruhu je patmé
rozvlaknéni struktury bunéénych elementt (zvétSeni 100%)

b) I'Jprava brusivem

Dalsi zptisob upravy povrchu vzorku stejné velikosti byl proveden tim zptisobem,
ze Celni (axialni) plocha vzorku byla pfebrouSena brusnym papirem o zrnitosti P120
a nasledné P240 (Obr. 26). Vzorek byl pak dale ocistén tlakovym vzduchem, aby doslo
k odstranéni brusnych zrn a necistot z jeho povrchu. Takto pfipravené vzorky byly
umistény po dobu 24 hodin do mistnosti s nanoindenta¢nim zafizenim pro ustaleni jejich

vlhkosti a teploty.

s

Letni dfevo

Obrazek 26. (Vlevo) Vzorek upraven brusnym papirem (makro).
(Vpravo) Detail letniho dfeva vzorku upraveného brusnym
papirem, na povrchu jsou patrn¢ ryhy po brusném papiru (zvétSeni
100x)
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¢) Stabilizace vzorku epoxidem

Vzorek o velikosti 2x4x5 mm v radialnim, tangencialnim a podélném byl ponoten
do SPURR epoxidové pryskytice [73] k prosyceni vzorku. Tato pryskyfice se bézné
pouziva jako fixatni médium pro biologické vzorky pii elektronové mikroskopii.
Pryskyfice byla smichana pomoci elektromagnetické michacky, aby bylo dosazeno co
nejmensiho provzdu$néni pryskyfice. Nejprve se vzorek nechal impregnovat
v pfipravené pryskyfici po dobu 72 hodin za béznych laboratornich podminek. Nésledné
byl nasyceny dfevény vzorek premistén do silikonové formy, ve které byl zafixovan
stejnou epoxidovou pryskyftici. Takto pfipravené vzorky byly umistény do vakuové
susarny na 70 °C po dobu 12 hodin pfi ptisobeni vakua, kde doslo k vytvrzeni epoxidové
pryskyfice. Vzorek ulozeny ve vytvrzené pryskyfici byl nasledné upraven bruskou,
kterd odstranila prebytecnou pryskyfici nad bunécnym povrchem vzorku. Pomoci
sklenéného noze ultramikrotomu (Leica EM UC 7) pak bylo docileno hladkého

povrchového fezu na pti¢né plose vzorku (Obr. 27).

Obrazek 27. (Vlevo) Detailni zabér ultramikrotomu (Leica EM UC 7) se vzorkem zalitym ve
SPURR epoxidu. (Vpravo) Vzorek na ocelové podlozce piipraveny k méfeni na

nanoindentacnim zafizeni.

Vyhodou tohoto zafizeni je, ze nedojde k poruseni struktury bunécné stavby dreva.
Pryskyfice navic zajisti, ze béhem nanoindentace nedojde k ,,vyboceni® bunécné stény,
resp. ze tyto elementy vykazuji vyssi tuhost. Vzorky ulozené v pryskyfici byly poté
nalepeny na ocelovou podlozku pomoci rychletvrdnouciho lepidla (methylmetacrylat

MMA). Takto pfipraveny vzorek je mozné magneticky uchytit na podlozku uvnitt
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komory nanoindentacniho zafizeni. Povrch vzorku zalitého v epoxidové pryskyfici je

zobrazen na obr. 28.

Jarni dievo

e

Letni dfevo

Obrazek 28 (Vlevo) Vzorek ulozen ve Spurr epoxidu a zafiznut mikrotomem
(zvétSeni 25x). (Vpravo) Detail letokruhu vzorku uloZeného ve Spurr epoxidu a

zatiznutého mikrotomem (zvétseni 100x)

d) Uprava vzorku dusikem

K této upraveé vzorku bylo pfistoupeno kvili moznému vlivu epoxidové pryskyfice
na vysledné hodnoty méfeni (eliminace SPURR pryskyfice na hodnoty). Vzorek
o velikosti 2x2x5 mm v radialnim, tangencialnim a podélném sméru byl umistén na
dobu cca 30 sekund do tekutého dusiku. Thned po vyjmuti byla axialni plocha vzorku
zafiznuta sklenénym nozem ultramikrotomu (Leica EM UC 7). Diky zchlazeni vzorku
nedochéazi k jeho deformaci pii fezani. Vzorek byl nasledné fixovan na ocelovou

podlozku stejnym zptusobem jako pii ipravé SPURR pryskyfici.

Obrazek 29 (Vlevo)Vzorek oSetfen dusikem a zariznut mikrotomem (zvétSeni
25x%). (Vpravo) Detail letniho dfeva vzorku osetfeného dusikem a zariznutého

mikrotomem (zvétSeni 100%)
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6.3.2. Pristroje, okrajové podminky a postup méreni

Meéfeni probé&hlo na pfistroji Hysitron TI 950 Tribolndenter (Ceitec, Brno), ktery je

vybaven diamantovym indentaCnim hrotem ve tvaru trojahelnikové pyramidy (Berkovichiv

typ).

Zkusebni vzorky byly umistény do nanoindenta¢niho zafizeni a integrovanym
stereomikroskopem byla vybrana oblast indentace. Nasledné byl proveden tzv. scanning
povrchu. Jde o aplikaci malé sily (2 ulN) indentoru na zvolenou oblast. Indentor pfi této sile
provadi screening malé oblasti se zaznamem odporu povrchu, ¢imz Ize identifikovat mista
s rozdilnou neronovmérnosti povrchu (rozdilny odpor vzorku na hrot). Na naskenovaném
obrazu jsou nasledné vybrana mista pro indentact (Obr. 30). Vpichy indentoru byly
sméfovany do stfedu bunécné stény, aby bylo mozné spravné predpokladat, ze byla

zkoumana jen vrstva S2.

Rychlost zatézovani byla zvolena 100 uN/s do maximalni sily 150 uN. Nasledovala
15 s vydrz a poté stejnou rychlosti 100 ulN/s doslo k odtizeni. Po ukonceni indentovani byl
proveden opét scanning indentované oblasti (Obr. 30), a to kvali ovéfeni, zdali hrot
indentoru vnikl do bun&éné stény. Udaje zaznamenané pii odt&zovani indentoru nasledné
slouzily pro vypocet tvrdosti H a redukovaného modulu pruznosti Er vzorku dle:

Pmax
H = mex (11)

kde A je plocha vtlacena indentorem a dale:

1 S
E. = 5\/% Wi (12)
Kde S je pocatecni sklon odtézovaci kiivky. Redukovany modul pruznosti je dale
vyjadren jako:
1-v2  1-v?
E, == (3)

kde E a v jsou modul pruznosti a Poissontiv pomér vzorku a E; a vi jsou modul pruznosti
a Poissontiv pomér indentoru. Pro pouzity diamantovy indentor jsou Ei = 1141 GPa

avi=0,07.
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Obrizek 30. (Vlevo) Fotka naskenované oblasti pred indentaci. Cisly jsou vyznadena vybrana
mista pro indentovani. (Vpravo) Fotka naskenované oblasti po indentaci. V mistech indentace

jsou patrné otisky hrotu indentoru. (Velikost skenované oblasti je 20 pum)

6.4. Stanoveni tloust’ky bunécné stény dreva
6.4.1. Priprava vzorku

Vzorek o velikosti 30x30%5 mm ve sméru radidlnim, tangencialnim a podélném byl
odebran ze vzorku pro zkousku na stanoveni modulu pruznosti. Povrch vzorku byl upraven
brusnym papirem, aby byl povrch vzorku hladky a dobfe pozorovatelny ve

stereomikroskopu.

6.4.2. Pristroj a postup méreni

Meéfeni tloustky bunécné stény a celkového podilu letniho dieva bylo uskutecnéno na
mikroskopu Leica MD 4000 M. Byl pofizen digitalizovany obraz kamerou pficného fezu
a pomoci piislusného softwaru probéhlo manualni méteni tloustky bunécnych stén na tomto

obraze. Méteni probehlo po celém fezu vzorku ve sméru kolmém na letokruhy.

6.5. Mikroskopicka analyza stavby dreva

Vzorky dieva byly analyzovany optickym stereomikroskopem kvuli zjisténi mozné
pritomnosti reakcniho dreva. Reak¢ni dfevo je vysledkem namahéani dfeviny vlivem
pusobiciho nerovnomérného zatizeni na strukturu dfeva (napf. nerovnomérna hmotnost
koruny, prevazujici jednostranné povétrnostni podminky) a byva casto doprovazeno

i excentricitou dfené. U jehli¢nant se tlakové dievo vytvaii na zavétrné strané kmene stromd,
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nebo na spodni strané veétve, ktera je tlakoveé namahana. Tlakové dievo se nékdy nazyva téz

kifemennym dievem.

Z makroskopického hlediska lze tlakové dievo rozpoznat dle SirSich letokruhti s vyrazné
vy$§im podilem letniho dieva. Z mikroskopického hlediska se tlakové dievo vyznacuje
vyrazné siln€jsi bunénou sténou, tracheidy jsou okrouhlého tvaru a dvojtecky zistavaji
Casto oteviené. Z hlediska submikrostruktury dochéazi ke zménam v sekundarni vrstvé
bunécné stény. Mikrofibrily v této vrstvé vykazuji vys§si MFA (az 45°) a sekundarni sténa je
oproti normalnimu drevu silnéjsi. Tlakové dfevo ma vyssi hustotu, tlakovou pevnost a vyssi

podil ligninu. [74]
6.5.1. Priprava vzorku

Mikroskopicka analyza prob&hla na vzorcich o velikosti 5x5x5 mm.

6.5.2. Pristroje a okrajové podminky

Pro posouzeni mikroskopické stavby dieva byl pouzit opticky mikroskop Leica MD
4000 M (Admas, Brno).

6.5.3. Postup méreni

Z odebranych fotek pficnych fezi bylo na zakladé tloustky a tvaru tracheid

vyhodnocovano, zdali je pfitomno reak¢ni (tlakové) dievo.
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7. Vysledky zkousek

7.1.  Modul pruznosti ve sméru vldken

Na 5 vzorcich byl stanoven modul pruznosti ve sméru vlaken. Naméfené hodnoty jsou

zaznamenany v tabulce €. 4.

Tabulka 4. Naméfené hodnoty modulu pruznosti ve sméru vlaken dle CSN EN 408.

Vzorek Modul pruznosti [MPa]
1 11040
2 16710
3 12610
4 9110
5 14120

7.2. Polariza¢ni mikroskopie

Hodnoty prumérnych MFA jsou zaznamenany v tabulkach ¢. 5 — ¢. 9. Pro kazdy vzorek
bylo vybrano 5 letokruht tak, aby byl pokryt cely prafez vzorku. U kazdého letokruhu bylo
MFA stanoveno u 5 tracheid jarniho i letniho dfeva. Hodnoty v tabulce jsou prameérné
hodnoty z téchto dil¢ich méfeni. Oznaceni letokruhti je brano od dfené smérem ke kife,

nicméné pfimo nesouvisi s letokruhy stromu.

Tabulka 5. Namétené hodnoty MFA u vzorku €. 1.

MFA [°]
Letokruh Jarni dievo s‘:::ﬁ;?:é Letni di'evo s‘;‘::l(:;l?:é
17,8 2,4 20,3 3,0
16,0 32 18,3 3,5
17,2 3,9 21,0 4,0
10. 21,2 33 21,7 4,0
13. 18,8 32 19,3 2,1
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Tabulka 6. Namérené hodnoty MFA u vzorku €. 2.

MFA [°]
Smérodatna Smérodatna
Letokruh Jarni df Letni d¥
arni drevo odchylka etni direvo odchylka
1. 10,2 2,8 12,0 2,9
8,0 1,6 12,3 12
9,3 2.7 9,0 1,4
13. 9,4 1,9 7,8 1,5
17. 12,0 0,8 12,0 2,9
Tabulka 7. Namétené hodnoty MFA u vzorku €. 3.
MFA [°]
Smérodatna Smérodatna
Letokruh Jarni df Letni d¥
arni drevo odchylka etni direvo odchylka
1. 11,2 2,2 13,4 1,9
3. 11,8 3,0 13,0 1,4
s. 12,8 3,1 14,3 1,0
7. 9,5 1,3 14,5 1,9
9. 10,8 1,7 10,8 2,1
Tabulka 8. Namérené hodnoty MFA u vzorku €. 4.
MFA [°]
Smérodatna Smérodatna
Letokruh Jarni df Letni d¥
arni drevo odchylka etni direvo odchylka
1. 22,7 3,2 25,7 5,1
2. 30,8 43 24,0 1,0
3. 24,0 5,0 23,0 3,6
4. 24,0 1,4 24,7 3,1
5. 24,5 2,9 29,0 2,0
Tabulka 9. Namétené hodnoty MFA u vzorku €. 5.
MFA [°]
Smérodatna Smérodatna
Letokruh Jarni df Letni d¥
arni drevo odchylka etni direvo odchylka
11,0 1,4 9,5 1,9
12,3 2,1 10,8 1,0
14,8 2,1 9,7 1,5
10. 11,0 1,4 12,3 2,2
13. 11,8 1,0 12,8 2,1
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7.3. Nanoindentace

7.3.1. Bez upravy vzorku
V tabulce ¢. 10 jsou zaznamenany hodnoty, které byly naméfeny nanoindentacni
metodou na vzorku €. 3, a tou prvniho letokruhu letniho dfeva (1L). Tento vzorek byl méten

bez ptedchozi Gipravy. Hodnoty v tabulce jsou prumémé hodnoty z 5 méfeni.

Tabulka 10. Naméfené hodnoty redukovaného modulu pruznosti Er a tvrdosti u vzorku bez

upravy.
Vzorek E: [MPa] Smérodatna H [MPa] Smérodatna
odchylka odchylka
3-1L ‘ 4150 ‘ 1380 ‘ 100 ‘ 60

7.3.2. Uprava vzorku brusivem
Data v tabulce €. 11 zobrazuji redukovany modul pruznosti a tvrdost na vzorku €. 3,
ktery byl pfed méfenim upraven brusnym papirem. Na tomto vzoru bylo provedeno

5 méreni.

Tabulka 11. Namétené hodnoty Er a tvrdosti u vzorku upraven¢ho brusivem.

Vzorek E. [MPa] Smérodatni H [MPa] Smérodatni
odchylka odchylka
3-1L ‘ 4270 ‘ 1930 ‘ 380 ‘ 140

7.3.3. Ulozeni vzorku ve SPURR epoxidu
Data v tabulce ¢. 12 ukazuji hodnoty redukovaného modulu a tvrdosti na vzorku €. 3.
Tento vzorek byl ulozen ve SPURR epoxidové pryskyfici. Pro zjisténi mechanickych
vlastnosti SPURR epoxidové pryskyfice bylo pfistoupeno i k nanoindentaci samotné

pryskyfice. Hodnoty jejiho redukovaného modulu a jeji tvrdosti jsou taktéz v tabulce €. 12.

Tabulka 12. Naméfené hodnoty Er a tvrdosti u vzorku uloZeného ve SPURR epoxidu
a u samotné SPURR epoxidové pryskyfice.

Vzorek E: [MPa] Smérodatna H [MPa] Smérodatna
odchylka odchylka
3-1L 8480 1580 170 60
SPURR epoxid 2580 100 90 10
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7.3.4. Uprava vzorku dusikem

V tabulce €. 13 jsou tuhostni charakteristiky naméfené nanoindentaci na vzorku ¢. 3.
Mgfeni bylo provedeno u 5 letokruht letniho dieva po celém prifezu vzorku. Na kazdém
letokruhu pak bylo provedeno Sest meéfeni indentaci, primérné hodnoty z téchto dil¢ich

mefeni jsou uvedeny v tabulce €. 13.

Tabulka 13. Naméfené hodnoty redukovaného modulu pruznosti (E;) a tvrdosti (H) u vzorku €.
3 oSetfeného dusikem.

Vzorek | Letokruh E. [MPa] s‘;‘;:ﬁjﬁ::a H [MPa] s‘:;crl‘l’::‘l::a
1L 6080 940 240 20
3L 6120 1450 310 50
3 5L 5440 340 190 20
7L 5880 780 380 30
oL 10450 1450 440 30

Hodnoty redukovanych modult a tvrdosti bunécné stény vzorku €. 4 jsou zaznamenany
v tabulce ¢. 14. Na kazdém zkoumaném letokruhu bylo provedeno Sest méfeni indentaci

letniho dfeva, v tabulce €. 14 jsou jejich primérné hodnoty se smérodatnymi odchylkami.

Tabulka 14. Namétené hodnoty redukovaného modulu pruznosti (E;) a tvrdosti (H) u vzorku
¢. 4 oSetfenc¢ho dusikem.

Vzorek | Letokruh E: [MPa] s‘:;crl‘l’j:‘l::a H [MPa] s‘;‘;crl‘l’;i:‘l::a
L 6940 870 290 30
L 6710 920 240 20
4 3L 7590 1340 360 30
4L 7280 1110 210 50
5L 5030 960 220 30

7.4. Stanoveni tloust’ky bunécné stény

Na 5 vzorcich byla stanovena tloustka bunécné stény jak u jarniho, tak u letniho dreva.
Data jsou zaznamenana v tabulce ¢. 15. Tloustka jarniho a letniho dfeva se stanovovala na

pficném fezu kolmo k letokruhtim.
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Tabulka 15. Namétené hodnoty podila jarniho a letniho dfeva ve vzorku.

Letokruh [um]
Jarni di'evo Letni di‘evo
Podil Podil
Tloust’k Tloust’k
Vzorek Celkova bunééné oust fl Celkova bunééné ouvs E fl
Ny . bunécné Ny . bunécné
tloustka stény stén tloust’ka stény stén
[%] Y [%] Y
1 32280 19,0 6133 7350 40,3 2962
2 29380 16,4 4818 7910 55,3 4374
3 28200 19,1 5386 4190 40,1 1680
4 31640 22,8 7213 3620 42,0 1520
5 26190 20,4 5342 5940 50,3 2987

7.5. Mikroskopicka analyza bunécné struktury

Z divodu mozné pritomnosti tlakového dfeva ve wvzorcich bylo piistoupeno
k mikroskopické analyze stavby dieva. Hlavnimi znaky tlakového dfeva jsou jeho tmava
barva, zpusobena vysokym obsahem ligninu, tracheidy okrouhlého tvaru a vyrazné silnéjsi
bunécna sténa. Pro znazornéni byly vybrany dva mikrofotografické snimky piicného fezu
vzorkt (Obr. 31). Na obrazcich je patrné jarni a letni Cast letokruhu dieva. Z téchto snimkt
je patmmé, ze dfevo nebylo vystaveno jednostrannému napéti, které zapfiCiriuje vznik
tlakového dieva. Proto u vSech zkoumanych vzorki nebylo prokazano, ze by se jednalo

o reakéni drevo.

Obrazek 31. (Vlevo) Jarni dievo 5. letokruhu u vzorku ¢. 3. (Zvétseni 150%). (Vpravo) Letni

drevo stejn¢ho vzorku (ZvétSeni 150%).
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8. Shrnuti a diskuze vysledki

Principem vSech méfeni bylo priméarné zjistit ¢i kvantifikovat vliv makroskopickych

a mikroskopickych znaki na tuhostni parametry smrkového dieva.

8.1. Vliv makroskopické stavby na tuhost dieva
8.1.1. Vliv podilu letniho dfeva

Radialni pfirast dieva ve vegetaénim obdobi se nazyva letokruh. Na pfi¢ném fezu se
jevi jako koncentricky a cylindricky uspofadané kruznice. V naSich klimatickych
podminkach trva vegetacni obdobi 1 rok. Svétla Cast letokruhu vytvorena na zacatku
vegetacniho obdobi se oznacuje jako jarni dievo a tmavsi ¢ast letokruhu vytvorena v prubéhu
vegetacniho obdobi se nazyva letni dfevo. U jehli¢natych stromi je pfechod mezi jarnim
a letnim dfevem velmi vyrazny. Podil jarniho dieva je vyrazné€ vyssi nez dieva letniho. Jarni
dfevo ma primarné funkci vodivou, zatimco letni dievo zajistuje pevnost a tuhost. Je také
vyrazné tvrdsi nez jarni dievo a ma 2-3x vétsi hustotu. Podélna vlakna (tracheidy) jarniho
dfeva maji tenkou bunécnou sténu a velky primér bunék. U letniho dfeva maji tracheidy
tlustou bunécnou sténu a mensi pramér bunék. V praktické casti diplomové prace bylo
z té€chto duvodu pristoupeno k méteni tloustky jarniho a letniho difeva. Naméfené hodnoty
tlousték letokruhil jsou zaznamenany v tabulce ¢. 16. V grafu €. 1 je zobrazen vliv podilu

letniho dieva na celkovou tuhost.

Tabulka 16. Celkova tloustka letokruhii na vzorcich a podil letniho dieva.

Celkova tloustka Letni dievo Podil letniho dieva Modul pruznosti
Vzorek

[nm] [nm] [%] [MPa]
1 39630 7350 18,6 11040
2 27290 7910 21,2 16710
3 32390 4190 12,9 12610
4 35260 3620 10,3 9110
5 32130 5940 18,5 14120
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Graf 1. Modul pruznosti vzorku v zavislosti na podilu letniho dfeva.

Z grafu je patrné, ze se zvySujicim se podilem letniho dfeva ve vzorku roste i jeho tuhost.
Hodnota spolehlivost R> = 0,61 nicméné neukazuje tésnou zavislost. Je nutné si ale
uvédomit, ze pii mefeni tloustky jarniho a letniho dfeva byla z makroskopického hlediska
zapocitana jak bunécna sténa, tak i lumeny. Ty jsou v jarnim dievé daleko vétsi, tudiz je
podil letniho dfeva ve vzorku vyrazné mensi. Pokud chceme urcit skutecny vliv letniho dieva

na tuhost, je nezbytné stanoveni tloustky bunécné stény.

8.2. Vliv mikroskopické stavby na tuhost dieva

8.2.1. Vliv podilu letniho dfeva bez lumenu

Pokud se pfi méfeni tloustky letniho dieva odecte velikost lumenu, vyslednd hodnota
deklaruje parametr tloustky bunécné stény letniho dieva. Celkova tloustka letokruhu
uvedena tedy v tabulce znaci tloustku jarniho a letniho dfeva bez lument. Jak muzeme vidét
v tabulce €. 17, podil letniho dfeva se vyrazné zvysil, u vzorku €. 2 dosahuje hodnoty témér

50 %.

Tabulka 17. Podil tloustky bunééné stény letniho dieva.

Celkova tloust’ka Letni dievo Podil letniho dreva
Vzorek

[pm] [nm] [%]
1 9095 2962 32,6
2 9192 4374 47,6
3 7066 1680 23,8
4 8733 1520 17,4
5 8329 2987 35,9
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Pokud porovname celkovou tuhost vzorku s podilem tloustky bunécné stény letniho
dreva (graf ¢. 2) bez zapocteni lument, dostaneme vyrazné t€snéjsi zavislost s koeficientem

spolehlivosti R? = 0,80. Se zvysujicim se podilem letniho dfeva tuhost dieva roste.
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Graf 2. Zavislost podilu letniho dieva (bez lumenu) na modulu pruznosti ve sméru vlaken.

Pokud tedy chceme posuzovat vliv letniho dfeva na tuhost dfeviny, vykazuje
mikroskopické hodnoceni bez zapocteni lumena bun€k vyznamné vyssi presnost. S témito
hodnotami jsme schopni pomérné presné odhadnout, jakych parametri tuhosti bude smrkové

dfevo dosahovat.

Pro doplnéni popisu stavby dieva bylo pfistoupeno k mikroskopickému analyzovani
vzorkt z hlediska mozné pritomnosti tlakového dieva. Na pti¢nych fezech jednotlivych
vzorku se piitomnost tlakového dieva nepotvrdila. Tlakové dievo je charakteristické tmavou
barvou, ktera je zpusobena vysokym mnozstvim ligninu. Dal§im znakem je okrouhly tvar

tracheid, jejichz stény jsou vyrazné tlustéjsi nez u dreva bézného.

8.3. Vliv submikroskopické stavby na tuhost dieva
8.3.1. Vliv odklonu fibril celulozy od axialni osy

Rozhodujicim faktorem ovliviiujicim tuhost a sesychani dieva je odklon celulézovych
fibril (MFA) ve vrstvé S2 bunécné stény od podélné osy buriky. MFA neni v ramci jedné
rostliny/dfeviny konstantni, naopak je tato vlastnost velmi proménna, a to v zavislosti na
umisténi v ramci celé rostliny/dfeviny. Nejvyssi hodnoty MFA se nachazeji v paté stromu.
Po vysce kmene se pak uhel mikrofibril snizuje, kdy od cca 7 metrii byva konstantni. Ke

konci kmene se ale opét zvysuje. Uhel mikrofibril neni konstantni ani po prifezu kmene.
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Nejvyssi hodnoty se nachazeji u stfedu kmene a smérem ke kife se snizuji. Mezi
jednotlivymi stromy jsou odchylky v MFA nejvice patrné u juvenilniho dfeva. Po 15 letech
rastu ale u jehliCnatych dfevin dochazi ke snizeni hodnot MFA na porovnatelné nizké

hodnoty.

MFA celulézovych vldken ma velky vliv na mechanické vlastnosti bunécné stény. Jeho
regulovani umoziiuje rostlind modifikovat mechanické vlastnosti tkan& podle potieby. Uhel
odklonu mikrofibril je také ovlivnén napétim vyvolanym riznym smérem rustu, a to zejména
u reakéniho dieva. Tlakové dievo ma obecné vysoké MFA, a proto muze lépe odolat
tlakovému napéti. Tahové dievo ma naopak obecné nizké MFA, tim padem muze 1épe

odoléavat tahovému napéti.

Z namétenych vysledkt lze usoudit, Ze variabilita hodnot MFA je napfi¢ kazdym
zkouSenym vzorkem pomérné vysoka. To je mozné pozorovat i na relativné velké
smérodatné odchylce u témeér vSech jednotlivych letokruhti. V grafu ¢. 3 muzeme vidét
distribuci primérnych hodnot MFA jarniho dfeva u 5 letokruhti kazdého zkouseného vzorku.
Ocekavané snizovani MFA od difené smérem ke kufe zde neni patrné. Je to pravdépodobné

zpusobeno velikosti zkoumanych vzorkd.
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Graf 3. Distribuce MFA jarniho dfeva u testovanych vzorka.

Primémé hodnoty MFA u letniho dfeva jednotlivych vzorkl jsou zobrazeny v grafu
C. 4. Lze prohlasit, ze neexistuje zadnd vyznamna statisticka zavislost mezi MFA jarniho
dfeva a MFA dfeva letniho. Nicmén¢ je nutné pripustit, ze nebyl zkouman vék jednotlivych

stromu, ze kterych byly vzorky odebrany. Nebylo také jednoznacné urceno, jestli se jedna
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o dfevo vyzralé nebo juvenilni. Z védeckych reSersi vyplyva, ze se MFA snizuje od stiedu
kmene smérem ke kife. Na letnim dievé vzorka to ale také nebylo potvrzeno, coz je patrné

zpusobeno nedostatecnou velikosti vzorku.
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Graf 4. Distribuce MFA letniho dfeva u testovanych vzorku.

Kli¢ova role orientace mikrofibril v bunééné sténé€ vrstvy S2 je naprosto zietelna, pokud
do grafu promitneme zavislost MFA na tuhostni parametry bunécnych tkani nebo vlaken.
V této praci bylo provedeno stanoveni modulu pruznosti ve sméru vlaken (pii tlakovém
namahani) u vzorkl o velikosti 30x30 mm a s podélnym rozmérem 180 mm. Naméfena data
v zavislosti na vazeném pruméru MFA zjarniho a letniho dfeva jsou vyobrazena v grafu

¢. 5.
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Graf 5. Zavislost mezi modulem pruznosti ve sméru vlaken a vaZzenym primérem MFA

u jednotlivych vzorku, ktery byl spocitan pomoci poméru letniho a jarniho dieva.
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U bunécnych stén s orientaci mikrofibril ve vrstvé S2 téméf rovnobéznou s osou buriky
(MFA =10,4°) byl zjistén nejvyssi modul pruznosti (E = 16700 MPa), zatimco se zvySujicim
se odklonem mikrofibril modul pruznosti ve sméru vlaken klesal. Nejniz§i hodnota modulu
pruznosti (E =9110 MPa) byla naméfena u vzorku s nejvyssim odklonem mikrofibril (MFA
= 25,3°). Byla zjisténa silna zéavislost MFA na modulu pruznosti dieva s koeficientem
spolehlivosti R?> = 0,92. Tato korelace umoziiuje rostlinam upravovat svoje mechanické
vlastnosti pomoci zmény dispozice MFA v jejich tkanich. Juvenilni dfevo ma naptiklad
vysoké MFA, které ¢ini dfevo i kmen pruznéjsi. Vyzralé dievo ma naopak nizké MFA, coz

vede k vysoké tuhosti a nizkému riziku jeho zlomeni.
8.4. Tuhost bunécné stény stanovena pomoci nanoindentace

Pro tyto ucely je uvazovano s redukovanym modulem E,, ktery je pomoci pfislu§ného
softwaru stanoven z pocatecniho odklonu odtézovaci kiivky pfi nanoindentaénim
zatézovani. Redukovany modul je zohledriuje reakci indentacniho hrotu s indentovanym
materialem. V mekkych materidlech (napf. dievo) je ale rozdil mezi E: a E zanedbateln¢

maly, takze u namétrenych dat nebyla provedena zadna korekce.
8.4.1. Vliv predupravy povrchu dfeva na redukovany modul

V této praci bylo pristoupeno ke stanoveni optimalniho pfistupu meéreni tuhosti

a tvrdosti pomoci nanoindentace, a to ve vztahu k povrchu vzorku.

Opracovani kotoucovou pilou — jako prvni zkuSebni postup byl zvolen vzorek s hrubosti

povrchu odpovidajicimu sefiznuti kotou¢ovou pilou. Vzorek vykazoval jiz makroskopicky
nerovny povrch. Pii méfeni byly zaznamenany velké rozdily naméfenych hodnot, coz Ize

pozorovat v grafu €. 6. Pro méfeni byla pouzita maximalni zatézovaci sila 250 uN.
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Graf 6. Zaté¢zovaci kiivky pfi nanoindentaci vzorku bez upravy.
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Smérodatna odchylka stanovena jak u redukovaného modulu pruznosti, tak u tvrdosti
naznacuje, ze naméfena data maji velky rozptyl. Povrch vzorku byl kotoucovou pilou
rozvlaknén, coz vedlo k nesnadnému vybéru indentovaného mista. Indentac¢ni hrot
sklouzéval po povrchu a dochéazelo k posunu kiivek po ose x (Graf 6). Hrubost tohoto
povrchu byla tedy piilis vysoka. Hloubka vtisku se vyrazné lisi u v§ech provedenych meéteni
na tomto vzorku. Praimérny redukovany modul pruznosti byl 4150 MPa a primérna tvrdost

byla 100 MPa.

Opracovani brusivem — Jako dalsi zptisob Gpravy povrchu vzorku pro nanoindentaci

bylo zvoleno brouseni povrchu vzorku brusivem. Touto metodou bylo dosazeno zdanlivé
velmi rovného a hladkého povrchu. Zatézovaci kiivky z nanoindentacniho méfeni jsou

vyobrazeny v grafu ¢. 7.
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Graf 7. Zatézovaci kiivky pii nanoindentaci vzorku upravené¢ho brusivem.

Data zaznamenana pii méfeni na vzorku upraveném brusivem vykazovala vyssi hodnoty
tuhosti (E; = 4270 MPa) a tvrdosti (H = 380 MPa), pfesto bylo ale dosazeno velkych
smérodatnych odchylek. Jak lze vidét na zatézovacich kfivkach v grafu ¢. 7, hloubka
indentace je pfi maximalni sile velmi wvariabilni. Pfi zkoumani povrchu vzorku
stereomikroskopem bylo zji§téno, Ze jsou na povrchu vzorku ryhy zptisobené brusivem. Hrot
indentoru je dostatecné maly, aby bylo meéfeni takovymi ryhami ovlivnéno. Vysoka
smérodatna odchylka naznacuje, ze uprava povrchu brusivem neni pro tento ucel meéfeni

dostateéna.

Zaliti epoxidem — Dal§i metodou upravy povrchu bylo ulozeni vzorku dieva do

epoxidové pryskyfice SPURR a nasledného sefiznuti na ultramikrotomu. Tato metoda

upravy vzorku je nejpouzivanéj$i metodou pfi stanovovani mechanickych vlastnosti pomoci
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nanoindentace. Pfi pouziti nizko viskézni epoxidové pryskyfice dochazi k penetrovani
bunéénych lument a do jisté miry i bunécné stény. Méfeni muze byt tedy ovlivnéno dvéma
sméry. Jako prvni se jevi pusobeni pryskyfice v lumenu jako stabilizatoru proti vyboceni
bunécné stény pii indentovani. Pokud je lumen zaplnén pryskyfici, prvek vykaze vyssi tuhost
kvuli spoluptisobeni bunécné stény a pryskyfice. Dalsi ovlivnéni mize nastat pfi stanoveni
tvrdosti a tuhosti bunééné stény. Pokud vykazuje stabilizacni pryskyfice dostate¢né nizkou
viskozitu, nemtzeme vyloucit impregnaci samotné bunécné stény. Ta spolu s impregnacni
pryskyfici mize vykazovat vyssi hodnoty tvrdosti nez bez pouziti stabilizatniho média.
Z namétenych vysledkll vyplyva, ze tuhost bunécné stény oproti neupravenym vzorkim
vzrostla (E: = 8480 MPa). Tento narist muze byt zpusoben anizotropii dieva, ale muze to
byt také dasledek spoluptsobeni ukladaci pryskyfice s bunéénou sténou. Z tohoto divodu
bylo piistoupeno ke stanoveni mechanickych vlastnosti na samotné epoxidové pryskyfici
SPURR, aby byl zji§tén vliv ukladaciho média na vysledné hodnoty mechanickych vlastnosti

dfeva.

Redukovany modul pruznosti ukladaciho média byl stanoven na 2580 MPa. Z divodu
zvySeni hodnoty redukovaného modulu bunécné stény u vzorku ulozeného v epoxidové
pryskyfici lze predpokladat, ze toto zvySeni tuhosti bylo pravé vlivem spoluptisobeni
ukladaciho média a bunécné stény. Tvrdost zjiS§téna nanoindentaci byla v porovnani
s predchozimi upravami niz§i (H = 170 MPa). Z toho vyplyva, ze pouzita epoxidova
pryskyfice pravdépodobné vnikala pouze do bunénych lument, a ne do bunécné stény.

Tvrdost pouzité epoxidové pryskyfice zjisténa nanoindentaci byla 90 MPa.

Preduprava kapalnym dusikem — Posledni metodou upravy vzorku pro nanoindentaci

bylo zvoleno osSetfeni vzorku dfeva dusikem. Vzorek dieva byl nejprve umistén do tekutého
dusiku po dobu cca 30 s a poté byl bezprostiedné sefiznut pomoci ultramikrotomu. Diky
hlubokému zamrazeni bunééné stény zastava povrch zafiznutého vzorku velmi rovny. K této
metodé bylo pfistoupeno z divodu pozadavku na co nejpresnéjsi hodnoty mechanickych
vlastnosti bunécné stény, které nebudou ovlivnény spoluptisobenim s ukladacim médiem
(epoxidovou pryskyfici), jako je tomu téméf u vSech dostupnych vyzkuma v literatufe.
Protoze bylo ovéfeno, ze je povrch dostate¢né rovny pro provedeni nanoindentac¢niho
meéfteni, bylo pfistoupeno k aplikaci této metody Gpravy vzorku pro stanoveni mechanickych
vlastnosti u vSech nasledujicich méfeni. V grafu ¢. 8 jsou zaznamenany zatézovaci kiivky
pfi nanoindentaci vzorku €. 3 prvniho letokruhu letniho difeva. Maximalni zatézovaci sila

byla zvolena 150 uN. Tato sila je dostatecné vysoka pro stanoveni pozadovanych
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mechanickych vlastnosti, zaroveri ale neni pfili§ vysoka, aby zpusobila vyboceni bunécné
stény pii zatéZzovani. Pramérna hodnota redukovaného modulu pruznosti byla stanovena na

6080 MPA a primérna tuhost 240 MPA.
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Graf 8. Zat¢Zovaci kiivky pfi nanoindentaci vzorku ¢. 3 osetfen¢ho dusikem.

Graf ¢. 8 zobrazuje klasické zatézovaci kiivky pfi nanoindentanim méfeni. VSechny
kiivky maji velmi podobny tvar a spravnost nameétenych hodnot 1ze odvodit i od nizkych
smérodatnych odchylek. Proto byla tato metoda upravy vzorku vyhodnocena jako

nejvhodnéjsi pii stanoveni mechanickych vlastnosti bunécné stény dieva.
Shrnuti vlivu predapravy

V grafu ¢. 9 mizeme vidét srovnani hodnot redukovanych modulti pruznosti bunécné
stény stanovenych nanoindentacni metodou u vzorkd s riznymi Gpravami povrchu. Tato
meéteni probehla na jediném letokruhu letniho dfeva (prvni letokruh vzorku €. 3). V grafu lze
pozorovat velky rozptyl naméfenych hodnot u neupraveného vzorku i u vzorku upraveného
brusivem. Vzorek ulozeny v epoxidu vykazal vyssi tuhost bunéfné stény, coz je
pravdépodobné zpliisobeno spoluptisobenim bunééné stény a fixatniho média v bunééném
lumenu. Primérna tuhost bunécné stény u vzorku upraveného dusikem odpovidala primérné
tuhosti vzorku upraveného brusivem, ale pii méfeni bylo dosazeno mnohem mensiho
rozptylu naméfenych hodnot. Z tohoto divodu byl tento postup Gpravy vzorku vyhodnocen
jako nejoptimalnéjsi pro stanovovani mechanickych vlastnosti bunécné stény pomoci

nanoindentace.
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Graf 9. Srovnani hodnot redukovanych modulti pruznosti u riznych pfistupt uprav vzorku pro
vybrany stejny letokruh dieviny. V grafu je rovnéz zobrazen zjistény redukovany modul Spurr
epoxidové pryskyfice.

8.4.2. Vliv odklonu mikrofibril na hodnoty redukované tuhosti

Protoze byla zjiSténa pomérné velka variabilita MFA u vSech vzorkt, bylo pfistoupeno

ke zjisténi tvrdosti a redukovaného modulu pruznosti po prifezu vzorku ¢. 3 a vzorku €. 4.

Meéfeni byla provedena na bunécné sténé letniho dreva, protoze letni dievo je hlavnim
nositelem pevnosti. Na vzorku €. 3 bylo provedeno méfeni na 5 letokruzich letniho dreva.
Na kazdém ztéchto letokruhti bylo provedeno 6 indentaci bunécné stény. Hodnoty
redukovaného modulu pruznosti E; byly v rozmezi 5 440 — 10 450 MPa. Variabilita této
vlastnosti je u jednoho vzorku vysoka. Pokud polozime redukovany modul pruznosti do
zavislosti na Uhlu mikrofibril jednotlivych letokruht letniho dieva, dostaneme zavislost

zobrazenou v grafu ¢. 10.

64



12000

10000
y = 2E+06x2124

2_
8000 R*=0,92

6000

4000

2000

Redukovany modul pruznosti [MPa]

10 11 12 13 14 15
MFA [°]

Graf 10. Zavislost redukovaného modulu pruznosti E; na MFA letniho dfeva vzorku €. 3.

U nejnizsi hodnoty MFA byl stanoven nejvyssi redukovany modul pruznosti, ktery se
zvétsujicim se MFA klesal. Po prolozeni bodu exponencialni kiivkou dostavame zavislost

s vyznamnou statistickou hodnotou (R? = 0,92).

Pti stanoveni tvrdosti bunécné stény byly naméfeny hodnoty od 190 MPa do 440 MPa,
coz také ukazuje na velkou variabilitu v rdmci jednoho stromu. V grafu €. 11 je zobrazena
zavislost odklonu mikrofibril na tuhost stanovenou nanoindentaci. Podobné jako v jinych
studiich bylo zjisténo, ze tvrdost je v podstaté nezavisla na usporadani MFA v bunécné
sténe.
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Graf 11. Zavislost tvrdosti H na MFA letniho dfeva vzorku €. 3.
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V grafu €. 12 jsou zobrazeny hodnoty redukovaného modulu pruznosti bunééné stény
vzorku €. 4 v zavislosti k primémému MFA. U tohoto vzorku byla dosazena zavislost
s koeficientem spolehlivosti R? = 0,83. Pro srovnani je v grafu zobrazena také zavislost mezi
stejnymi proménnymi u vzorku €. 3. Jak Ize vidét v grafu ¢. 12, u jednotlivych vzorka je
klesajici trend tuhosti s rostoucim MFA. U srovnatelnych tuhosti bunécnych stén dvou
vzorkl byly ale naméfeny rozdilné ahly odklont mikrofibril v bunécné sténé. Z tohoto

zjisténi vyplyva, ze nelze presné stanovit tuhost bunécné stény dle zjiSténého whlu

mikrofibril napfi¢ raznymi vzorky. Ackoli se jedna v obou piipadech o smrkové dievo,

rozdilné chemické slozeni vyznamné ovliviiuje jeho tuhostni parametry.
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Graf 12. Zavislost redukovaného modulu pruznosti E; (zjiStén nanoindentaci) na primérny
MFA pro vzorek €. 3 a vzorek €. 4.

Pokud se podivame na mechanické parametry zjisténé nanoindentaci na smrkovém
drevé v praci J. Konnertha a spol. [68], vidime prumémy redukovany modul pruznosti
Er=16 500 MPA pii MFA = 11,5°. Tyto hodnoty jsou vyznamné vys§i nez stanovené
hodnoty v této praci (Er = 10 800 MPa pii MFA = 10,8°). To mlze byt zpiisobeno praveé
pouzitim fixacniho média (epoxidové pryskyfice) pii stabilizaci vzorku, ktera slouzi jako
ztuzujici material dfevni buriky. Dale je ale tfeba brat v tivahu, ze dfevo je anizotropni
material. Rozsah téchto neshod je tedy zavisly na stupni anizotropie dfeva. Hodnoty
stanovené nanoindentaci jsou také zavislé na uhlu, ktery svird indentor s axialni osou
zkousené tracheidy [69] a je vyznamny pfedevsim u nizkych MFA, ¢im vétsi je tthel odklonu

mikrofibril tim je tento vliv méné patrny. Uhel mezi bokem Berkovichova trojuhelnikového
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pyramidalniho indentoru a jeho osou, tj. smérem zatézovani, je pfiblizné 65°. V bunécné
sténé o velikostt MFA = 0° (mikrofibrily jsou rovnobézné€ s osou tracheidy) je tthel mezi
vSemi tfemi plochami trojuhelnikového indentoru a osou tracheidy pfiblizn€ 25°. Jinymi
slovy je bunéfna sténa zatizena pod uhlem 25° kjeji podélné ose. Tudiz v misté
deformovaném indentorem je vysledné napéti fizeno jak modulem pruznosti v podélném
sméru, tak daleko niz§im modulem pruznosti v pficném sméru, coz vede ke snizeni
vyslednych hodnot redukovaného modulu. Navic neni jasné, jakym zptisobem se celulézové
mikrofibrily deformuji béhem indentace a do jaké miry méni tato deformace jejich tuhost.
Pii MFA > 0° nejsou thly mezi osou tracheidy a st€énami trojuhelnikového indentoru stejné

a se zvySujicim se MFA se méni.
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9. Zavér

Hlavnim cilem této prace bylo stanoveni a ovéfeni zavislosti mezi stavbou dieva na
mikroskopické a submikroskopické trovni a mechanickymi vlastnostmi dfeva a samotné
bunécné stény. Dalsim z cill prace bylo stanoveni vlivu upravy vzorku na vysledném méfeni
tuhostnich charakteristik bunécné stény pomoci nanoindentace. Z védeckych reSersi
vyplyva, ze jeden z klicovych faktor(i ovliviiyjicich mechanické vlastnosti dieva je odklon
mikrofibril v bunécné sténé vrstvy S2. Proto byla tato prace predevSim zameéfena na
stanoveni vlastnosti této vrstvy. Vrstva S2 zaujima az 80 % celkové tloustky bunécné stény,

z ¢ehoz lze usoudit, ze ma majoritni vliv na chovani celé bunécné stény, potazmo buiiky.

V teoretické Casti byla popsana stavba dfevin od mikroskopického do
submikroskopického méfitka. Z védeckych resersi byly dikladné popsany metody, které se
zabyvaji méfenim odklonu mikrofibril ve vrstvé S2 bunécné stény dieva. Jedna z té€chto
metod, polariza¢ni mikroskopie, byla pouzita pfi stanovovani MFA tracheid u zkouseného
smrkového dfeva v praktické cCasti prace. Na zakladé reSer§i byla pro stanoveni

mechanickych vlastnosti bunécné stény dieva vybrana metoda nanoindentace.

V praktické Casti prace bylo pfistoupeno ke stanoveni modulu pruznosti ve sméru
vlaken na smrkovém dfevé. Tyto tuhostni parametry byly nasledn€ porovnavany
s makroskopickymi, mikroskopickymi a submikroskopickymi znaky dieva. Jako prvni bylo
pfistoupeno k makroskopickému popsani vybranych vzorkd smrkového dieva. Tuhost
jednotlivych vzorka Ize odhadnout jiz z poctu a tloust’ky letokruhti na jednotlivych vzorcich.
Nejvyssi tuhost vykazal vzorek €. 2, ktery mél nejvétsi pocet letokruhti, naopak nejnizsi
tuhost vykazal vzorek s nejmensim poctem letokruhil. Koeficient zavislosti R?=0,61
ukazuje nepfili§ t€snou zavislost mezi podilem letniho dfeva a modulem pruznosti ve sméru
vlaken, nicméné tyto makroskopické znaky jsou prvni napovédou pii odhadovani

mechanickych vlastnosti smrkového dieva.

Pii zkoumani mikrostruktury byl stanoven vliv podilu tloustky bunééné stény letniho
dfeva na modul pruznosti ve sméru vlaken s koeficientem zavislosti R? = 0,80. Z toho Ize

usoudit, ze vétsi vliv na tuhost vzorku ma samotna buné¢na sténa letniho dieva.

Zdaleka nejtésngjsi zavislosti (R? = 0,92) bylo dosazeno mezi modulem pruznosti ve
sméru vlaken a odklonem mikrofibril ve vrstvé S2 bunécné stény pii submikroskopické

analyze. Tato submikroskopicka strukturni charakteristika vzorku je klicova pfi stanovovani
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mechanickych vlastnosti smrkového dfeva. Pomoci polarizace bylo stanoveno MFA
u letniho a jarniho dfeva péti letokruhti u 5 rozdilnych vzorkd smrkového dieva. Hodnoty
MFA byly velmi variabilni, jak napfi¢ jednim vzorkem, tak mezi jednotlivymi vzorky
vzajemné. Se zvySujicim se odklonem mikrofibril od podélné osy buiky dochazi ke
snizovani tuhosti celého prvku. Pii zvySeni MFA o 16° bylo zjisténo snizeni modulu

pruznosti ve sméru vlaken o 45 %.

Pfi stanovovani mechanickych vlastnosti bunécné stény byla v praktické Casti pouzita
metoda nanoindentace. Tato metoda je velmi vhodna pro stanovovani tuhosti a tvrdosti
materiald na submikroskopické urovni. Ovliviiujicim faktorem pii aplikaci této metody je
povrch zkouseného vzorku. Z tohoto divodu bylo piistoupeno ke stanoveni vlivu Gpravy
povrchu vzorku na namétena data. Za optimalni upravu vzorku byla zvolena metoda oSetfeni
vzorku dusikem a jeho nasledné sefiznuti ultramikrotomem. Na rozdil od védeckych praci
zabyvajicich se nanoindentaci nebylo pfistoupeno k pouziti fixacniho média (epoxidové
pryskyfice). Naméfené hodnoty tuhosti a tvrdosti tedy nemohou byt ovlivnény
spoluptisobenim dieva a epoxidové pryskyfice v bunéénych lumenech. Tato skutecnost
meéteni redukovaného modulu pruznosti dieva bez pouziti fixaéniho média vedla k snizeni
hodnot modulu pruznosti (o 39 %) nez v pfipadé pouziti fixacniho média. Tato skuteCnost
je dulezita, nebot’ vétsina védeckych pracich stanovuje tuto hodnotu redukovaného modulu
pruznosti bunécné stény pii fixaci epoxidovym fixaénim prostfedkem, ktery ma vliv na

vysledné hodnoty.

Na vzorcich dfeva byl stanoven redukovany modul pruznosti a tvrdost bunééné stény.
Meéieno bylo pouze letni dievo, nebot je znamo jako hlavni nositel pevnosti dieva. U vzorku
¢. 3 a ¢. 4 byly stanoveny tuhostni charakteristiky bunééné stény letniho dfeva u péti
letokruhti. Bylo zjisténo, ze tvrdost bunécné stény je na odklonu mikrofibril prakticky
nezavisla. Pfi porovnani MFA jednotlivych letokruhii letniho dieva vzorku ¢. 3 pozorujeme
silnou zavislost (R?> = 0,92) na redukovaném modulu bun&né stény. Vysokou zavislost
(R? = 0,83) mezi stejnymi parametry vykazal také vzorek ¢&. 4. Pfestoze jsou oba dva vzorky
smrkového dreva, vykazuji pti odlisSnych MFA srovnatelné hodnoty redukovanych modult
pruznosti. Tyto rozdily mohou byt zpisobeny odlisnym chemickym slozenim, které miize
tuhost bunécné stény ovlivnit. Je ale tfeba brat v tvahu, ze dfevo je anizotropni material. Pfi
indentaci pusobi hrot indentoru napéti nejen ve sméru podélném, ale také ve sméru piicném.
Vysledny modul pruznosti v podélném smeéru je tedy ovlivnén daleko niz§Sim modulem

pruznosti v pficném smeéru.
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Dalsi vyzkum by mohl smeéfovat k definovani, jakym zptasobem se celulozové
mikrofibrily deformuji béhem indentace a do jaké miry méni tato deformace jejich tuhost.
Rovnéz by bylo vhodné provést kompletni méteni tuhosti na vSech letokruzich zkouSenych
vzorkl a oveéfit pfipadnou zavislost vazeného praméru redukovaného modulu pruznosti (dle

podilu dil¢ich letokruhii) na hodnoté statického modulu pruznosti dieva.
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SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

S1,S2,S3 sekundarni vrstvy bunécné stény

MFA uhel mikrofibril

NIR blizk4 oblast infracervené spektroskopie
MEP poloha maximalniho atlumu (extinkce) svétla
R? koeficient spolehlivosti

MOE modul pruznosti

E: regulovany modul pruznosti

SAXS small angle x-ray scattering

H tvrdost zjisténa nanoindentaci
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