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ABSTRAKT

Diplomova prace je zaméiena na piipravu Zzaruvzdorného izolacniho materialu
vyrobeného pomoci metody napénovani. V teoretické Casti jsou popsany vlastnosti
zaruvzdornych materialii a to predevsim tepelnych vlastnosti, rozdéleni a popis rtiznych
zptisobll vyroby zaruvzdornych izolacnich materiali. V experimentalni Césti se prace
zabyva nejdiive problémy spojenych s vyrobou materialu, charakterizaci pfipravené¢ho
materialu za pomoci instrumentalnich metod a to SEM, XRD a TG-DTA-EGA a
zkoumanim pienosu tepla na sestrojeném modelovém zatizeni.

ABSTRACT

The focus of my master’s thesis is a preparation of refractory insulating material made
by foaming method. In the theoretic part are described properties of refractory materials
especially thermal properties, classification of refractory materials and description of
insulating refractory materials production. The experimental part of thesis focus firstly
on problem solving during production process of material, characterization of materials
with instrumentals method (SEM, XRD and TG-DTA-EGA) and examination of heat
transfer in constructed equipment.
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1 UVOD

Zaruvzdorné materialy tvofi riiznorodou skupinu keramickych materialdi, které se pro
svou vysokou odolnost vii¢i vysokym teplotdm vyuzivaji v rozliénych tepelnych
zafizenich (pece, tavici vany, regeneratory, rekuperatory, kalcinatory a dalsi). Z divodu
zamezeni tepelnych ztrat a tudiz lepSimu vyuziti energie je proto nutné vyuzivat tepelné
izola¢ni materialy. Jednd se predevsim lehCené materidly se skuteCnou podrovitosti
nejmén¢ 45 %. Pokud tyto materidly odoldvaji vysokym teplotdm (Zarovzdorna
odolnost odpovida zaromérce 150) tak se poté mohou nazyvat zarovzdorné izolacni
materidly. Pravé témito materidly, jejich pfipravou metodou napénovanim, jejich
charakterizaci (pomoci SEM, XRD, ZMK a TG-DTA-EGA) a méfeni pienosu tepla
V sestrojeném zafizeni se bude zabyvat tato diplomova prace [1].



2 Teoreticka Cast

2.1 Zarovzdorné materialy

2.1.1 Definice

Zarovzdorné materialy a vyrobky z nich jsou takové, které jsou schopny odolavat Zaru.
Daji se délit podle nékolika kritérii. A to naptiklad na keramické — nekeramické,
tvarové — netvaroveé, hutné — izolacni, podle materialového sloZeni a nebo podle teploty
pouziti [2].

Nejdilezitéjsi je teplota pouziti, ktera se stanovuje pomoci zaromérek definované
normou CSN EN 993-12. Zaruvzdorné materialy odpovidaji Zaromérkam 150 a vy3sim.
Odpovida to teplotam 1 500 °C a vys$sim, pii kterych vrchol referencni zaromérky, ktera
je zahfivana stanovenou rychlosti za danych podminek, dosahne trovné podlozky,
na které¢ je zaromérka upevnéna. Materidly pro tyto uUcely jsou vyrabény vétsSinou
na bazi dostupnych oxidl a jejich sloucenin. Mezi tyto oxidy se fadi predevsim ty oxidy
a slouc¢eniny uvedené na obr. 1 [3].
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Alz03.MgO
Obrazek 1: Zaruvzdorné oxidy a jejich slouteniny

Dalsi zaruvzdorné materialy jsou pak materialy zaloZzené na neoxidickych slouc¢eninach
a to naptiklad karbidech, nitridech a boridech (pfedevSim kiemiku) ¢i jinych latkach
naptiklad grafitu [3].

2.1.2 Vlastnosti

Vlastnosti keramickych materiali jsou silné zavislé na jejich struktute, vlastnostech
vychozich latek a technologie pouzité pti jejich vyrobé. V této kapitole budou popsany
pouze zdkladni vlastnosti, zatimco tepelné a zarové vlastnosti, které jsou rozhodujici pro
zarovzdorné materialy budou popsany v samostatné kapitole 2.3.

2.1.2.1 Mechanické vlastnosti
Pouziti keramickych materidlli je omezeno pomérné nizkou mechanickou pevnosti
a kfehkosti. Pfi normalni teplot€¢ se pii naméhani projevuje mala vratna deformace,



ktera se po ptekroceni okamzité pevnosti méni na kiehky lom. Zakladnim ukazatelem je
pevnost materialu, ktera je definovana jako:

R.=F., /S 1)
Kde Rp je mechanickd pevnost materialu (Pa), Fnax je maximalni sila (N), kdy dojde
k destrukei télesa, a S je namahany prifez télesa (m?).
Vyslednéd pevnost jako je funkci n€kolika proménnych a to napiiklad mikrostruktura
materidlu (objemovy podil jednotlivych fazi, jejich chovanim, vlastnostech a chovanim
na fdzovych rozhranich), vnitini teplotni napéti, teplota, relativni vlhkost prostiedi, stav
povrchu a tvar té€lesa atd. [3].
Nejcastéji se stanovuji pevnosti v tahu, tlaku, v ohybu a v ohybu razem. Pti stanoveni
pevnosti v tahu je obtiznad predevsSim piiprava vzorki a celkové usporadani celé
zkousky, proto je tato hodnota spiSe orienta¢ni. Nejobvyklejsi a nejcastejsi zkouskou
keramickych materialt je zkouska ohybem. Hodnoty pevnosti v ohybu jsou povazovany
za smérodatné, protoze diky jednoduchému tvaru a jednoduchému uspotadani poskytuji
snadno reprodukovatelné hodnoty. Z hlediska povrchovych poruch a trhlin na vzorcich

v

a jejich vlivu na vysledky je nejspolehlivéjsi metodou méfeni pevnosti v tlaku.
oproti ohybova zkouska. Co se tyka stanoveni pevnosti v ohybu razem, tak tato hodnota
poskytuje pouze relativni ptedstavu o odolnosti proti tderu [3].

Pro porézni keramické materialy je metoda méfeni pevnosti v tlaku duilezita i proto,
Ze tyto materidly byvaji nejCastéji pii aplikacich namahany pravé tlakem. Pficemz obsah
pért ovliviiuje pevnost tak, Ze zvysujici se obsah port vede ke snizeni hodnot pevnosti,
které ale stale maji spliiovat dostatecné hodnoty pro pouziti. Existuje také velky rozdil
ve zpusobu destrukce materialu, kdy materidly s nizsi porovitosti vykazuji kiehky lom,
zatimco u materidli s vysokou poérovitosti dochdzi pifi dosazeni urcitého tlaku
k postupné deformaci jednotlivych stén pora struktury materialu [5].

To jak se hodnoty pevnosti pro jeden typ materialu mohou liSit, a to Vv zavislosti
na porovitosti a z toho vyplyvajici hustoty jsou ukazany v tabulce 1, kde jsou shrnuty
vlastnosti n¢kolika Samotovych Zzaruvzdornych izola¢nich vyrobkd firmy P-D
Refractories CZ a.s.

Tabulka 1: Tabulka pevnosti v tlaku a hustot nékterych Samotovych zaruvzdornych
izola¢nich materialt firmy P-D Refractories CZ a.s [6]

Firemni oznaceni Oznaceni dle CSN Hustota Pevnost
produktu EN 1094-1* kg.m™ MPa
SL 5-90 85-0,55-L 540 2,0
SL 8P-140 140-0,8-L 800 8,0
SL 10P-140 140-1,0 1000 7,0
SL 15-140 140-1,5 1550 20,0

2.1.2.2 Elektrické a magnetické vlastnosti
Keramické materialy predstavuji rtiznorodou skupinu  materiald, co se
elektrotechnickych vlastnosti tykd, protoZze maji Siroky rozsah hodnot zakladnich

1 O tomto oznaceni bude vice pojednano v kapitole 2.2.1




elektrickych vlastnosti. Zékladni z téchto vlastnosti je permitivita, kterd udava miru
polarizovatelnosti dané¢ho materidlu. U keramickych materiali se hodnoty relativni
permitivity pohybuji v rozmezi 4 tadt. Druhou dilezitou vlastnosti je elektricka
vodivost, ktera vyjadiuje schopnost materialu vést elektricky proud. Obecné se da fici,
ze vétSina keramickych materialii jsou dielektrika, ale existuji specialni polovodivé
¢i vodivé materialy, jejich vodivost se blizi kovim [4].

Co se tyka magnetickych vlastnosti, tak zakladni atomy v silikdtovych materidlech maji
sudy pocet elektronti uspofadanych v parech, a proto maji nulovy magneticky moment
a vysledné materialy jsou diamagnetické. Na druhou stranu ale existuji i materialy z této
skupiny, které maji neuplnou slupku elektronti a i vhodnou doménovou strukturu, a tak
jsou schopny dosdhnout spontanni magnetizace. Této podmince odpovidaji takzvané
ferrity o obecném vzorci MeO.Fe,03 (mékké ferity) a MeO.6F¢,03 (tvrdé ferity), [3].
Ferity jako magnetické polovodi¢e nemohou byt ekvivalentné nahrazeny zadnym jinym
materidlem a to kvili jejich relativné nizké cené, jednoduché vyrobé, nizkym
dielektrickym ztratam, vysoké elektrické odolnosti atd. Tyto vlastnosti mohou byt navic
v Siroké oblasti modifikovany a to pouzitim jin¢ho slozeni feritu, ¢i vytvafenim
kompozitd s jinymi keramickymi materialy [7, 8].

2.1.2.3 Ostatni vlastnosti
Z ostatnich vlastnosti je nejdulezitéjsi pfedevS§im chemickd odolnost. Obecné lze
0 keramickych materidlech fici, ze maji vynikajici odolnost proti chemickym ¢inidlim
ato i za zvySené teploty. Rozeznavame plynnou a kapalnou korozi. Plynna koroze
se uplatiluje u teplot blizkym tani slozek materidlu a prakticky se jednd o sublimaci
téchto slozek. DalS§i moznosti koroze plyny je reakce plynu se slozkou materidlu
za vzniku nové slouceniny. Jako piiklad 1ze uvést korozi chlorem nebo oxidaci karbidu:

2Fe,O, +6Cl, — 4FeCl, + 30, @)

SiC +20, — SiO, +CO, (3)

Druhym zptsobem chemické koroze je koroze kapalinami. Této korozi nejméné
odolava skelnd faze keramickych materiali a tak je tento typ koroze nebezpecny
predevsim pro glazury, kdy se vyplavuji z glazury kationy alkalickych kovi [3].
Ke korozi miize dochazet pouze u jedné slozky materidlu a postupnou degradaci této
faze miize dochazek k uplnému rozruSeni struktury a ztraty pozadovanych vlastnosti.
Takovym piikladem je degradace vyztuze v kompozitech. Jako ptiklad u keramickych
kompoziti lze uvést degradaci uhlikovych vldken v matrici z karbidu nebo nitridu
kfemiku, kdy dochazi pfi teplotich nad 550 °C v prostiedi vzduchu k destrukci
namahaného materialu jiz v ramci desitek minut [9].
Dalsi vlastnosti jako porovitost, propustnost pro plyny budou popsany v kapitole 2.2
se zaméfenim na zaruvzdorné izolaéni materidly a v kapitole 2.3 se zaméfenim na
tepelné vlastnosti Zaruvzdornych izola¢nich materiald.

2.1.3 Rozdéleni

Rozdélit zarovzdorné materidly je mozné hned nckolika zplsoby. Prvni moznosti je
rozdeleni na materidly hutné a izolaéni. Toto d€leni je podle obsahu port pritomnych
Vv télese. Pro hutné vyrobky je skutecna pdrovitost nizsi nez 45 %, zatimco pro izolacni
materidly je skutecna porovitost vyssi nez 45 %. Dal§i mozné déleni je na vyrobky
tvarové a netvarové. Tvarové vyrobky se vyznacuji tim, Ze maji né¢jakym zpisobem
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definovany tvar. Na rozdil od nich jsou netvarové materialy ptipravovany jako suché
¢i zvlhéené smési, ze kterych se az na misté potieby vytvoii monoliticka vyzdivka.
Poslednim a nejdilezitéjsim zpisobem je rozdéleni podle chemického slozeni presnéji
podle obsahu hlavnich slozek [3].

2.1.3.1 Hlinitanokiemicité vyrobky [10]

Jedna se materidly zaloZzené na oxidu hlinitém a oxidu kiemicitém. Kromé téch, které
obsahuji vedle oxidu hlinitého, oxidu kiemicitého a oxidu Zelezitého vice nez 5 %
jinych oxida kova anebo takové, které obsahuji vice nez 1 % uhliku, karbidd, nitridd,
oxid-nitridi nebo podobnych latek. Daji se délit podle nékolika hledisek:

Druhu vyrobku
Déli se na vysoce-hlinité (HA), Samotové (FC), kyselé samotové (LF), kifemicité (SS)
a dinasové (SL).

Klasifika¢ni skupiny
Které jsou urceny obsahem oxidu hlinitého a/nebo oxidu kiemicitého, pticemz druhy

vyrobkt odpovidaji uvedenym rozsahtim uvedenych v tabulce 2.

Tabulka 2: Klasifika¢ni skupiny hlinitokfemiéitych vyrobki

Druh V}”I'Obkll Skupina Hm. % A|203 SIOZ

Vysoce-hlinity HA 98 x =98

Vysoce-hlinity HA 95 95 <x<98

Vysoce-hlinity HA 85 85 <x<95

Vysoce-hlinity HA 75 75 <x <85

Vysoce-hlinity HA 65 65 <x<75

Vysoce-hlinity HA 55 55 <x<65

Vysoce-hlinity HA 45 45 <x <55
Samotovy FC 40 40 <x <45
Samotovy FC 35 35 < x <40
Samotovy FC 30 30 <x <35

Kysely Samotovy LF 10 10 <x <30 X <85

Kiemicity SS 85 85<x<93
Dinasovy SL 93 x>93

Druh surovin

Kdy se zaruvzdorné vyrobky tvarové hutné zatfid’uji podle hlavni pouzité suroviny,
pokud je jeji hmotnostni obsah vétsi nebo rovny 50 %, nebo podle dvou hlavnich
surovin, je-li obsah jedné hlavni slozky mensi nez 50 %. Témito surovinami mohou byt
korund, bauxit, mullit, silimanit a pfibuzné mineraly jako andalusit a kyanit, Samot,
zaruvzdorny jil, kfemenec a jeho pifibuzné minerdly jako kiemenny pisek a nebo
kfemenné sklo.

-11 -




Stav suroviny
Kdy se suroviny zatfid’'uji do jedné ze tfi skupin. A to na suroviny pfirodni (nevypalené
1 vypalené), suroviny uméle pripravené palené a tavené suroviny.

Druh vazby

Posledni mozZnosti déleni je podle druhu vazby, kdy se rozliSuje na vyrobky
s keramickou vazbou vytvotfenou slinovanim pii vypalu za teploty vyssi nez 800 °C.
Déle na vyrobky s anorganicko chemickou vazbou vytvofenou chemickou reakci
pfi teploté¢ okoli nebo pfi teploté nizsi nez 800 °C. A nakonec vyrobky tavené lité,
vyrobené uplnym roztavenim.

2.1.3.2 Zasadité vyrobky obsahujici méné neZ 7 % zbytkového uhliku [11]

Jedna se o vyrobky zalozené piredevsim na oxidu hofe¢natém a oxidu vapenatém, které
ale obsahuji mnozstvi uhliku nizs$i nez 7 %. Daji se rozdélit podle n¢kolika hledisek
podobné jako hlinitanokfemicité vyrobky:

Druhu vyrobku

Déli se na skupiny magnezio-vapenaté (ML), magnezio-dolomitové (MD), dolomitové
(D) a véapenné (L), magnezitové (M), magnezio-spinelové (MSp), forsteriové (F),
magnezio-chromité (MCr), chromité (Cr), a magnezio-zirkoniéito-kiemicité (MZ,
MZS).

Prvni ¢tyfi jmenované skupiny (M1, MD, D a L) se pak déli do klasifikacnich skupin
podle obsahu oxidu hotecnatého a oxidu vapenatého. Zbylé skupiny se pak déli
do klasifika¢nich skupin podle obsahu oxidu hofe¢natého, popiipadé obsahu dalSich
specifickych oxidu (Cr,03, ZrO,, Si0,).

Stav suroviny
Suroviny se zatfiduji do ¢tyi skupin a to piirodni (surové nebo slinuté), syntetické
slinuté, dvojslinkové (magnezio-chromité, magnezio-vapenn¢) a tavené.

Druh vazby

Posledni moznosti déleni je podle druhu vazby, kdy se rozliSuje na vyrobky
s keramickou vazbou vytvotfenou slinovanim pii vypalu. Dale na vyrobky s organicko-
chemickou vazbou vytvofenou chemickou reakci pfi teploté okoli nebo za zvySenych
teplot. Dale s anorganicko-chemickou vazbou vytvofenou chemickou reakci. A nakonec
vyrobky tavené lité, vyrobené tiplnym roztavenim.

Dodatecné zpracovani

Pokud je provadéno dodate¢né zpracovani tak musi byt u vyrobku také uvedeno jedno
z nasledujicich znaceni. A to bud’ temperovano (pii teplot¢ do 800 °C) nebo
impregnovano.

2.1.3.3 Zasadité vyrobky obsahujici od 7 % do 50 % zbytkového uhliku[12]

Tyto zasadité vyrobky se déli na tfi hlavni skupiny podle obsahu tii hlavnich sloZek.
Hlavni slozky pfitom jsou oxid hotfecnaty, uhlik a oxid vapenaty. Tyto tii skupiny jsou
dale rozdéleny na klasifikacni skupiny podle obsahu jednotlivych komponent. Jako
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u ptedchozich skupin se pii oznacovani také udava stav zakladnich materialt, povaha
vazby a ptipadn¢ dodatecné zpracovani.

Rozeznavaji se rizné druhy vyrobkl a to magnezio-uhlikové (MC), magnezio-dolomio-
uhlikové (MDC), magnezio-vapenno-uhlikové a dolomito-uhlikové.

Suroviny pro zasadité vyrobky mohou byt pfirodni (surové nebo slinuté), syntetické
slinuté, dvojslinkové nebo tavené. Mohou obsahovat vazby organicko-chemickou,
anorganicko-chemickou nebo uhlikovou. Jako dodate¢né zpracovani ptichazi do uvahy
temperovani, vypaleni nebo impregnace.

2.1.3.4 Specidlni vyrobky [13]

Do této skupiny se fadi vyrobky na bdzi méné pouzivanych oxidd a dal$i rizné
kombinované materialy obsahujici oxidické i neoxidické slozky.

Rozeznavaji se rizné druhy vyrobkl zalozenych na riznych slouceninach a to hlinito-
chromit¢ (ACr), chromité (Cr), hlinito-chromito-zirkonicito-kiemicité (ACrZS),
zirkonicité (Z), zirkonii¢ito-kiemicité (ZS), hlinito-zirkoni¢ito-kiemicité (AZS), hlinito-
uhlikové (AC), hlinito-siliciumkarbido-uhlikové (ASC), siliciumkarbidové (SiC)
a uhlikové (C).

U téchto vyrobkll se také uvadi druh surovin, jejich stav, druh vazby a pfipadné
dodate¢né zpracovani podobné¢ jako u piedchozich skupin.

2.2 Izolaéni zarovzdorné materialy

Vétsina zaruvzdornych izolaénich materiali je zalozena na bazi Al;O3.Si0,. Toto
slozeni je odivodnéno snadnou dostupnosti surovin pro tyto vyrobky a mala tepelna
vodivost vyslednych vyrobkid. Kromé téchto dvou hlavnich oxidi mohou systémy
obsahovat také CaO, MgO, oxidy zeleza, titanu ¢i alkalickych kovl. Obecné maji tyto
ptfisady vliv na klasifikaéni teplotu. Pro izola¢ni Zaruvzdorné materidly je také nutna
podminka skutecné porovitosti nejméné 45 % [14].

2.2.1 Rozdéleni
Rozdéleni zarovzdornych vyrobkil tvarové izolacnich mize byt podle dvou hledisek
viz tabulka 3:
1. podle teploty, pfi niZ trvalé¢ délkové zmény v Zaru, stanovené podle EN 1094-6,
¢ini 2 % nebo méné
2. podle objemové hmotnosti stanovené podle EN 1094-4, zaokrouhlené na dvé
desetinna mista, pro rozliSeni vyrobkl tfidy L s vySSi porovitosti, kterd
se odliSuje od stejného zattidéni podle skupiny 1
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Tabulka 3: Tabulka rozdéleni zaruvzdornych izola¢nich materialt

Skupina Teplota provadéni Horni hranice praimérné
zkousky trvalych objemové hmotnosti pro
délkovych zmén® vyrobky tfidy L g.cm‘3

75 750 0,40
80 800 0,50
85 850 0,55
90 900 0,60
95 950 0,65
100 1000 0,65
105 1050 0,65
110 1100 0,70
115 1150 0,70
120 1200 0,70
125 1250 0,75
130 1300 0,80
135 1350 0,85
140 1400 0,90
150 1500 0,95
160 1600 1,15
170 1700 1,35
180 1800 1,60

2.2.2 Vyroba

Toho se da docilit nékolika zplisoby popiipadé jejich vzdjemnou kombinaci. Pficemz
kombinace vzajemnych zplsobl piindsi také Casto zlepSeni mechanickych vlastnosti.
Nejcastéjsi metoda pripravy téchto pén je vyuziti polymerni pény jako Sablony, do které
je zainpregnovana keramicka surovina a po vytékani ¢i vyhofeni polymeru zlistava
ve vyrobku pouze keramicka c¢ast se strukturou blizké polymerni Sabloné [15].
Vyhotivani pfimési, pti kterém vznika struktura materidlu, mize byt provedeno nejen
konvekénimi zplisoby ohievu, ale také pomoci mikrovinného ohtivani. Bylo zméteno,
zZe touto novou metodou je mozno dosahnout rychlejsiho vyhotfivani ptimési a slinovani,
¢imz je zkracen vyrobni cyklus [16].

2.2.2.1 Piidavek vyhoiivajicich primési

Pro tyto vyrobky se pouziva bézné technologie vyroby Samotovych nebo vysoce
hlinitych materidli a to nejCastéji z plastického tésta, lisovdnim popiipade litim
ze suspenze. Rozdil od klasické vyroby ale spociva v ptidani do zakladni smési (tvofené

2 Teploty udavané pro skupiny jako limitni podle trvalych délkovych zmén nejsou
nezbytné nejvyssimi teplotami pouziti, nebot’ chovani vyrobku v provozu nezavisi
pouze na teploté, ale 1 na podminkach pouziti.
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ostfivem a pojivem) vyhotivajici ptimes. Touto piimési mohou byt piliny, rozemleté
uhli, antracit, produkty koksovani, koks, dfevéné uhli, papirova drt, obilné a ryzové
plevy, lignin a dal$i odpady organického piivodu. Obecné by se mélo jednat o takové
piimési, které maji minimalni mnozstvi popelovin. Dulezité je také slozeni popelovin,
které by nemélo obsahovat oxidy alkalickych kovii, kovt alkalickych zemin a zeleza.
Nejvhodnéjsi by naopak bylo slozeni podobné slozeni zakladni smési. Nejpouzivanéjsi
druh pfimési jsou pravdépodobné piliny, u kterych se ale vyskytuje problém
S nasakavosti a stim spojenym bobtnanim. Coz nasledn¢ vede K nerovnomérnému
smr$tovani. Co se tyka ovlivnéni porovitosti pomoci vyhotfivani tak nejveétsim
hodnotdm poérovitosti dochdzi pii pouzité 15 az 50 % vyhfivacich pfimési. DalS§im
zvySovanim jiz dochazi pouze K snizovani mechanickych vlastnosti. Podstatny vliv ma
samoziejmé také velikost zrn, kdy s velikosti zrn pfimési roste také velikost poru.
S rostouci velikosti pori pak nasledné roste propustnost pro plyny a klesa pevnost [1].

Z ekonomickych divodi je bran zietel na pouzité piimeési, které by meéli byt
co nejlevnéjsi. Z toho diavodu se proto zkouma moznost vyuziti praimyslovych odpada
zpravovanim pii vyrob¢ lehcenych keramickych materialll. Jedna se pfedevsim o vyuziti
zbytkd z vyroby papiru, které mohou byt ptidavany do keramickych smési jako
vyhotivajici ptimési. Bylo dokdzano, Ze ptidavek zbytkli z vyroby papiru obsahujici
celulézova vldkna ma pozitivni vliv na pevnosti vysusenych vyrobkl, nezplsobuje
zadné problémy pii formovani vyrobkil a nevytvaii ¢ernd jadra porii. Na druhou stranu
pridavek téchto pfiméesi zvysuje nutnost pouziti vétsStho mnozstvi zamésové vody pro
dosazeni dostateéné plasticity a vétsi smrsténi pii vypalu [17].

Pti pouzivani surovin je také nutné brat na ztetel jejich Cistotu, podle které¢ se musi
vyrobni proces upravit. Jedna se predevS$im o to, jestli surovina obsahuje pouze
organické spalitelné zbytky, nebo jestli obsahuje nékteré anorganické nespalitelné Casti,
které se po vypalu stanou soucdsti struktury. Pfikladem toho muze byt vyuziti
papirového odpadu obsahujici CaCOj3 pro vyrobu zarovzdornych izola¢nich materiald
na bazi anortitu (Ca0.Al,03.2Si0,), kdy se uhli¢itan béhem vypalu rozklada na oxid
vapenaty a spolec¢né s hlinito-kfemic¢itanovymi surovinami vytvaii anortit [18, 19].

2.2.2.2 Napénéni vzduchem

Pfi této metodé¢ je zakladni smés obohacena pénotvornou latkou nebo oddélené
pfipravenou pénou, vytvofenou mechanickym naslehanim vodnych roztokd povrchové
aktivnich latek. Lze takto pfipravit vyrobky s vysokou poérovitosti a to az 90 %.
Dulezitym hlediskem pii vyrob¢ je stabilita pény.

Stabilita pén je obecné fizena tfemi riiznymi procesy. Prvni z procest je odvodiovani,
které vede ke ztenceni filmu mezi jednotlivymi bublinkami. Tento proces fizeny
zpusobem jakym se pohybuje kapalina pénou, a to jak vlivem kapilarnich tak i externich
sil jako naptiklad gravitace. Je také silné spojeny s reologickymi vlastnosti kapaliny.
Dalsi proces je zhrubnuti pény, ke které dochéazi vlivem difiizi plynid mezi bublinkami.
To je zptsobeno tim, Ze tlak plynii uvnitt dvou rizné velkych bublinek se lisi. Plati zde
pfitom zavislost, ze tlak klesa se zvySujicim se poc¢tem sousednich bublinek. Prakticky
to znamend, Ze malé bublinky, které maji malo sousedi, jsou pod vysokym tlakem.
To vede k tomu, ze malé bublinky se zmensuji na ukor velkych. Posledni z procest
je nejméné pochopena opalescence pén. Jedna se o spojovani bublinek pfi dosazeni
kritické tloustky filmu mezi bublinkami [20].
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Pti praktické ptipravé stabilita silné zavisi uZ na samotném typu pouzité pénotvorné
latky (tenzidu). Pti pouzité aniontaktivniho tenzidu (napf. sodium dodecyl sulfatu SDS)
dochazi k adsorpci tenzidu na povrch bublinek a snizuje povrchové napéti, ale po Case
dochazi k slucovani a ristu vytvorenych bublinek. Dilezitou vyhodou pii pouziti tohoto
typu tenzidu je snadnost vytvofeni pény. Druhou moznosti je pouziti kationtaktivnich
tenzidi (napf. cetyl trimethyl amonium bromid CTAB), které se mohou snadno
adsorbovat na negativné nabité Castice (napiiklad Céstice siliky). Vznikaji tak ¢astecné
hydrofobni castice, které se vazou na rozhrani plyn-kapalina mezi bublinkou pény
a materialem a stabilizuji tak pénu. Vznikd tak dlouhodobéji stabilni péna. Pouzitim
obou dvou téchto jevll dochazi k synergickému efektu se vznikem dobie napénitelné
a dlouhodobé stabilni pény [21, 22]. Schématické znazornéni popsanych efektt je
zobrazeno na obr. 2.

—O SDS " CTAB ©  Silica particle

Obrazek 2: Mechanismy stabilizace pény pomoci riznych systému [21]

Existuji ale i jiné latky, které stabilizuji pénu, jsou to latky jako klih, zelatina, sulfitovy
louh, agar-agar a nebo latky odnimajici vodu jako jsou piliny, sadra, hlinitodraselné
kamence ¢i porovity Samot. Na stabilitu a vlastnosti takto vzniklé suspenze ma vliv
pény), velikost Castic (¢im mensi, tim lepsi dispergovani, velké ¢astice mohou takeé
sedimentovat a rozruSovat pénu), stav povrchu ¢astic, pomér obsahu pény a keramické
faze (vyssi podil pény zpisobuje do urcité hodnoty vyssi porovitost), obsah vody a dalsi
faktory. Velky problém pii pouziti této metody je suSeni. Protoze se pro vytvaieni
vyrobkl pouzivaji kovové ¢i dievéné formy, tak odvod vlhkosti z materialu probiha
pouze jednou sténou vyrobku. To vede k nerovnomérnému rozlozeni vlhkosti. Dalsi
nevyhodou je velké objemové smr$téni, které se da do jisté miry kompenzovat a to tieba
pfidanim perlitu do smési. Presto je ale obvykle nutné, aby byl vyrobek na konecny
rozmér opracovan [1].
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2.2.2.3 Vyvin plynnych komponent chemickou reakci
Tento zpiisob vyroby izola¢nich materidlu spociva v napénéni plynem, ktery vznika
pii chemické reakci pfitomnych nebo piidanych latek. Technologie spociva nejen
vV samotné tvorb¢ bublinek plynu (mnozstvi a kinetika vyvoje plynu) ale také v jejich
roz§ifovani a fixaci takto vytvorené struktury. Chemické reakce lze rozdélit na né€kolik
typu [1]:

e Reakce mezi karbondty a kyselinami s uvoliiovanim CO;
Jako ptiklad 1ze uvést reakce dolomitu s kyselinou sirovou (pro Samotové materialy)
nebo s kyselinou fosfore¢nou (pro materialy zalozené na Al,O3).

e Reakce mezi zdsadami, kyselinami a solemi s vyvinem plynné komponenty
Zde lze jako priklad uvést vyrobu vysocehlinitych materiala s AlFs.

3Si0, +4AlIF, — 2Al,0, +3SiF, 4)
e Reakce mezi kovy (Al, Ca, Mg, Zn) s kyselinami nebo zasadami pii sou¢asném
vyvinu vodiku

Typickym zastupcem této kategorie je reakce hliniku s hydroxidem vapenatym nebo
sodnym, jejichz maly ptidavek témét nesnizuje zarové vlastnosti. Vodik se ale také
mize tvofit rozpousténim Al v suspenzich slozenych z nékterych fylosilikata a vody
pii pH = 7-10 a to bez nutnosti pfidani hydroxidu [23].

e Reakce mezi organickymi slouceninami
Jedna se naptiklad o vznik polyuretanovych pén, kdy se surovinova smés rozd¢li na dva
dily. Prvni dil se smicha s diisokyanatovou slozkou pfipravované¢ PUR pény a druha
se smicha se smési polyolil, nadouvaci slozky a ptipadné stabilizatora ¢i katalyzatort.
Tyto dvé pfedmichané smési se néasledné¢ smichaji a zacne se vyvijet péna, ktera
ma Ve své struktufe jednotlivé ¢asti keramické suroviny, které po vypalu v peci vytvoii
strukturu s otevienymi pory [24].

e Oxidace nebo rozklad probihajici v taveninach

e Tepelny rozklad karbonati, peroxidd, siloxanti a dalSich

2.2.2.4 Pridavek tékavych latek

Princip této vyroby je velmi podobny metodé vyhotivajicich pfimési. Spoc¢iva v ptidani
t€kavé vétSinou organické latky k zdkladni smési. Tyto latky se za vyssi teploty odpatuji
popiipadé sublimuji a v materidlu po nich zastavaji pory. Princip této metody
je podobny pfidavani vyhtivacich pfisad (mize se jednat o aplikaci obou dvou metod),
ale s tim rozdilem, ze zde ptisady z materialu vyté€kaji a hofi az nasledné v n&jakém
asana¢nim zafizeni [1]. Pory tvofici ptimé&si mohou byt rizné organické latky jako vosk,
¢i skrob, dale polymerni slou¢eniny nebo i grafit [25].

Piestoze nejcastéjSim materidlem pro vyrobu keramickych pén (co se tyka filtracnich
materiali) se nejvice uZivaji polyuretanové (PUR) pény tak je moZno pouZit 1 jiné
materialy a to napfiklad pénovy polystyren, ktery je schopen se velmi dobfe odpafit
z materialu. Moznosti, jak tento material piipravit, je Vytvoieni Sablony z polyesteru
a tuto Sablonu nasledné zalit keramickou smési. Pro dosaZeni rovnomérného uspotradani
je vSak nutno vyrobek zavibrovat. [26].

Nutnost vibrace neni nutné za pouziti PUR pén jako Sablon, kdy se keramické suspenze
pouze naimpregnuje a po odstranéni piebyteCné suspenze se vysusi a vypali. Vysledné
vlastnosti vzniklé keramické struktury jsou zavislé na hustoté pouzité keramické
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suspenze a vlastnostech polymerni Sablony jako jeji hustota, velikost port, jejich tvar
a distribuce [27].

2.2.2.5 Pridavek lehéeného plniva

Jako lehéené plnivo se obvykle pouzivaji materidly jako expandovany perlit, duty
kuli¢kovy korund a duté kulicky na bazi SiO,—Al,O3, ale téz i drt’ pénového Samotu.
Kulickovy korund se vyrdbi rozfukovanim taveniny z kvalitnitho oxidu hlinitého.
Vlivem povrchového napéti a malé viskozity se tavenina sbaluje do kuli¢ek. Takto
pfipraveny material se da tvarovat lisovanim a vypalem se daji pfipravit kvalitni leh¢ené
mullitokorundové materidly. NejCastéjsi je vSak pouziti expandovaného perlitu, ktery
se vyrabi z vulkanické horniny slozené piedevsim z SiO, a Al,O3; s charakteristicky
vazanou vodou [1]. Pfi zahfivani na 800 az 1 150 °C se jeho objem 10 az 30krat zv¢&tsi.
Jeho porovita struktura o nizké hustoté ho predurcuje k pouziti jako lehceného plniva,
jako zvukovy izolator a diky jeho nizké vodivosti tak i jako tepelny izolator. Naopak
jeho nevyhodou je velké smrsténi pii vypalu, pokud je pouzit jako plnivo. [28].

2.2.2.6 Vldknité izolacni materialy

Jednim z typl izolacnich materialti jsou také vlaknité materialy. Jedna se o mineralni
vlakna, ktera se mohou vyrabét bud’ z taveniny anebo chemickou cestou. Tepelna
odolnost téchto vldken siln¢ zavisi na slozeni. Normdlni sklenéné vldkna se daji pouzit
ptiblizné do teploty 500 °C a mineralni asi do 850 °C. Existuji ale i zdruvzdorné vlakna,
vyrabéna vétSinou na bazi SiO;, Al,O3 ¢i ZrO,, které jsou pouzitelné i pifi teplotach
1000 az 1 900 °C [1].

Pii vyrobé vlaken z taveniny malym otvorem vychazi tavenina, ktera je rozfukovana
vodni parou na soustavé rotujicich kotouct. Takto vznikaji vldkna, ktera jsou proudem
vzduchu unasena a jsou okamzit¢ ochlazovana. Diky tomu se zachovava skelna
struktura vlaken, kterd jsou slabé orientovana a obsahuji malé mnoZstvi granalii (oblé
tvary vlaken). Druhou moznosti je vyroba chemickou cestou, kterd je pouzivana
predevsim pro materidly S vysokym obsahem Al,O3, které nelze diky vysoké povrchové
aktivité¢ a malé viskozité pfipravovat z taveniny. Popiipad€ pro materidly na bazi ¢istého
SiO,, kde piipravu ztaveniny zas neumoziuje vysoka viskozita taveniny. Princip
samotné vyroby spociva v pfipravé vldken na bazi anorganicko-polymerni,
anorganicko-organicko-polymerni  pfipadné¢ organické a nasledujicim tepelnym
zpracovani takového baze. Pro pfipravu vlaken z Al,O; se muze jednat o rizné
rozpustné soli hliniku ve smési s polymery. Pii spravné zvoleném tepelném zpracovani,
kdy nebude dochazek k velkym objemovym zménam pii zméné fazi Al,O3 tak vznikne
struktura vlaken tvotena mikrokrystalky v amorfni matrici [1].

2.2.3 Vlastnosti

2.2.3.1 Porovitost

Zaruvzdorné materialy obsahuji vzdy urité procento pori, které se projevuji podle
toho, jestli jsou pory uzaviené (jsou sami od sebe izolované) nebo oteviené. Oteviena
porovitost ma silnou souvislost s korozi materialt a s tepelnou izolacnosti. U izolacnich
zaruvzdornych materiali nabyva poérovitost velmi vysokych hodnot (minimélné 45%)
a siln¢ tak ovliviuji dalsi vlastnosti téchto materialt [4, 29].
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2.2.3.2 Propustnost pro plyny
S porovitosti siln€ souvisi i propustnost pro plyny (podobna souvislost je definovana
i pro kapaliny), ktera je definovana jako objem plynu proslého za jednotku casu
jednotkou plochy vzorku o tloustce 1 m pii tlakovém spadu 1 Pa. Propustnost lze
vypocitat ze vztahu:

_ V. (5)

Ap-S-t

Kde K je propustnost pro plyny, n znamena dynamickou viskozitu plynu, 1 je vyska
vzorku, V je objem proslého plynu, Ap je rozdil tlaku, S je plocha vzorku a t je doba
pruchodu plynu. Vysledna hodnota je zavisla na velikosti a propojeni port, proto
je velky problém stanovit tuto hodnotu pro vlaknité materialy. Pfesné stanoveni postupy
méfeni této hodnoty je dano normou: CSN EN 993-4 (726020) A Zkusebni metody
pro zarovzdorné vyrobky tvarové hutné. Cast 4, Stanoveni propustnosti pro plyny [29].
Stanoveni této vlastnosti na zaklad¢ teoretickych modeli by zjednodusilo pfipravu a to
pfedevsim pro vyuziti keramickych pén na filtra¢ni Gcely. Problém je v tom, ze vétSina
modelll pfirovnava tyto materidly k vrstvam jednotlivych zrn, coz vede sice k hrubé
odchylce, ale zatim se nepodafilo sestavit takovy model, ktery by odpovidal
experimentalnim datim na zakladé vlastnosti pfipravenych materiala [30].

2.3 Tepelné vlastnosti
2.3.1 Tepelna vodivost
Pii riznych tepelnych aplikacich keramickych materidl je velmi dulezitd rychlost
pfenosu tepla. Pro Zaruvzdorné izola¢ni materidly je vhodna nizkd hodnota tepelné
vodivosti. Tepelna energie se pfenasi pomoci tiech zplsobi, a to vedenim, zafenim
a proudénim. U silikatovych materiald se uplatiiuji vSechny tfi mechanismy vedeni tepla
a vysledna vodivost je souctem piispévkil jednotlivych mechanismi viz rovnice 6.

2‘ = A\/edeni + /Iproudeni_'_ X‘zéreni (6)

Kde 4 oznacuje tepelnou vodivost a index oznacuje mechanismus pienosu tepla. Vedeni
je predavanim energie pfimym pienosem tepla mezi atomy, které si piredavaji kvanta
tepelné energie tzv. fonony. Pfenos tepla zafenim se uskuteciiuje pomoci fotontim, které
se po absorpci preménuji na teplo. Posledni typ pienosu tepla, proudéni, je mozny
pouze u kapalin, kdy je teplo pfenaSeno pohybem a misenim [31].

Metody méteni tepelné vodivosti mizeme rozlisit na dva typy podle a to na metody
statické a dynamické.

2.3.1.1 Metody statické
Metody statické, n€kdy nazyvané téz piimé¢, mefi za ustalen¢ho stavu tepelného toku
ustdlenou intenzitu tepelného toku jednotkou plochy a teplotniho gradientu. Tuto

definici vyjadiuje rovnice 7:

dQ__ -
dr dx

Kde dQ znamena mnozstvi tepla, ktera za dobu dz projde kolmo k plose A, 4 oznacuje
tepelnou vodivosti a dt/dx znaci teplotni gradient.

Problém téchto metod spoc¢ivd v nutnosti ustaleni teploty celého systému, coz probiha
velmi pomalu. Dal§im problémem pfi téchto metodach je nutnost zajisténi podminek,
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pfi kterych teplo protékd jen zadanym smérem. To znamend, ze se musi zamezit
tepelnym ztratdm do boc¢nich smért. Z toho vyplyva nutnost méieni jen v tepelné stalé
zoné, ktera se da vytvofit pomoci bocniho ohfevu nebo ochrannym plastém
ze zkoumaného materialu. Pii samotném méfeni se pak muze zaznamenavat dodané
teplo nebo méfit teplotni spad ve dvou srovnavanych vzorcich [31].

2.3.1.2 Metody dynamické

Metody dynamické popiipadé metody nepiimé stanovuji jinou veli¢inu, ze které pak lze
tepelnou vodivost odvodit. Jednou z metod je méfeni teplotni vodivosti (difuzivity) pfi
proménném tepelném toku a zaznamendvani zmén teploty. Ze zmétfené teplotni
vodivosti spolu se znalosti hustoty a tepelné kapacity se pak da vypocitat tepelna
vodivost. Dal§i metoda vhodna pro propustné materialy (sklo) méti svételnou
propustnost v zavislosti na vinové délce pouzitého svételného zdroje a teploty. Z téchto
hodnot se uréi absorp¢ni koeficienty a nasledné se vypocte tepelna vodivost [31].

Mezi metody dynamické patii i metody topného dratu, kterym je vénovana samostatna
cast.

2.3.1.3 Metoda liniového zdroje

Metoda liniového zdroje je dynamickd méfici metoda zaloZzend na méteni teplotniho
nariistu v ¢ase v urCité vzdalenosti od tepelného zdroje (topného dratu), ktery je vlozen
mezi dvé zkuSebni télesa. Celd zkuSebni soustava je v peci zahfata na zvolenou
zkuSebni teplotu, pii které se udrzuje. Po ustdleni teploty se vzorek mistné zahieje
topnym dratem o znamém vykonu konstantnim v ¢ase a rovhomérném po celé délce
télesa a za¢ne se odecitat narast teploty. Zpiisob ulozeni topného dratu a méficiho prvku
zavisi na zvoleném zptsobu méfeni. Existuji tfi typy usporadani: paralelni, kiizové
a uspotadani s odporovym teplomérem.

Paralelni usporadani

Pfi tomto uspofadani se v urCité vzdalenosti od topného dratu umisti rovnobéZné
Stopnym dratem termoclanek. MéEfime narist teploty, ktery je umérny tepelné
vodivosti. Méfeni se provadi na télesech, jejichz nejmensi rozméry mohou byt
200%100x50 mm. Ve sty¢nych plochach, které jsou obrouSeny do roviny, se vytvori
V jedné nebo v obou zatez pro topny drat a termoc¢lanek a to 15 mm od sebe. Topny drat
a termoclanek se uloZi do drazek a ptipadné se zatmeli tmelem z mletého zkuSebniho
vzorku smichaného s malym mnoZstvim pojiva (2% roztok dextrinu). Takto pfipraveny
vzorek viz obr. 3, se umisti do pece a pfipravi na ohfev pomoci topného dratu.
Po dosazeni stalé teploty pece se spusti méfeni a zaznamendava se presny cas, teplota,
ale také ubytek napéti a proud na topném dratu. Postup méfeni se poté opakuje pro dalsi
stanovovanou teplotu [32].
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Obrazek 3: Schéma usporadani pro méteni tepelné vodivosti metodou liniového ohfevu
pro paralelni uspofadani. Popisky: 1 — poklop, 2 — srovnavaci termoc¢lanek (muze byt
umistén na vrstve izolace), 3 — zkusebni téleso, 4 — topny obvod, 5 — napétové odbocky,
6 — méfici termoclanek [32]

Vyhodnoceni vysledki se vyjadii vypoctem tepelné vodivosti z rovnice:

; —Ei(4_r2tj
o
T4zl A6) ®)

P=U-I 9)

Kde P znamena vykon topného dratu vypocteného z prochazejiciho proudu (I) a napéti
na topném dratu (U). L znamena délku topného dratu, AH(t)znamené rozdil teplot mezi

meficim a srovnavacim termoclankem, t je doba od okamziku zapojeni topného proudu,

r je vzdalenost mezi topnym a méficim termoclankem a « je teplotni vodivost.
2

Pficemz vyraz — Ei( ] se da vyjadiit z hodnot rozdilu teplot v dvojnasobném

4.0t
A6(2t)
AQ(t)

norma CSN EN 993-14 [32].

Case ve stejném misté a nasledné vycislit pomoci tabelovanych hodnot viz

Kfiizové uspotradani

Tato metoda se liSi od paralelni pfedevS§im samotnym uspofaddanim, kdy termoclanek je
ptivaren ke stfedu topného dratu a privody vedou kolmo k topnému dratu. Pti samotném
méfeni se zaznamenava vystupni signal termoclanku v Case. M¢éfi se také vykon
topn¢ho dratu. Méfeni se poté opakuje pro nckolik hodnot teplot, pifi kterych
se stanovuje tepelna vodivost. Schéma viz obr. 4.
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Obrazek 4: Schéma uspoiadani pro méfeni tepelné vodivosti metodou liniového ohfevu
pro kiizové usporadani. Popisky: 1 — poklop, 2 — srovnavaci termoclanek (mtize byt
umistén na vrstveé izolace), 3 — zkuSebni téleso, 4 — topny obvod, 5 — nap&tové odbocky,
6 — méfici termoclanek [33]

Vypocet tepelné vodivosti se provadi pomoci rovnice:

In L
_P L)
dr A®, -AO,
Kde A®,; A®, znamenaji nartst teploty v ¢asech t; a to.

(10)

Usporadani k odporovym teplomérem

V tomto uspofddani je termoclanek piivafeny k topnému dratu nahrazen odporovym
teplomérem, ktery spojuje funkci topného dratu a termoclanku. Pro méfeni se tak
pouziva maly (100 mA) konstantni stejnomérny proud superponovany na sttidavém
topném proudu. Zmeéna ubytku stejnosmérného napéti je mirou zmény teploty topného
dratu. Samotnd piiprava a méfeni je podobnd paralelnimu a kifiZovému uspotradani
pouze s tim rozdilem, ze se zaznamenava absolutni odpor topného dratu a zmény tohoto
odporu Vv ¢ase. Vyhodnoceni poté probiha dle rovnice 10 stejné jako pro kiizové
uspotadani [30]. Schéma viz obr. 5.
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Obrazek 5: Schéma usporadani pro méteni tepelné vodivosti metodou liniového ohfevu
pomoci odporového teploméru. Popisky: 1 — poklop, 2 — srovnavaci termo¢lanek (mize
byt umistén na vrstvé izolace), 3 — zkusSebni téleso, 4 — odporovy teplomér, 5 —
napétové odbocky [33]

2.3.2 Tepelna kapacita

2.3.2.1 Definice

Tepelna kapacita patii mezi zdkladni termodynamické veli¢iny. ZjednoduSené udava
mnozstvi tepla, které je potiebné na ohtati latky o jeden stupeil. To znamena, Ze ¢im
vysSi je tepelnd kapacita, tim vice tepla je potfeba k ohfati této latky. Tepelna kapacita
zavisi na podminkach a tak mizeme vyjadtit isobarickou tepelnou kapacitu:

oH
Cp = (8_1') ; (11)

Kde Cp znamena isobaricka tepelna kapacita, H entalpii, T teplotu a p znamena, ze d¢j
probiha z konstantniho tlaku.
Nebo muzeme vyjadiit izochorickou tepelnou kapacitu:
C, = [a_u] (12)
aT )y

Kde U znamend vnitini energii a V znamend, Ze d¢j probiha za konstantniho objemu

[33].
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2.3.3 Zarové vlastnosti

2.3.3.1 Zdruvzdornost

Zaruvzdornost materialu je schopnost materialu odolavat vysokym teplotam. Hodnota
zaruvzdornosti se urCuje pomoci porovnani s referencnimi zaromérkami pii ohievu
V peci za stanovenych podminek.

Zkouska spociva v piipravé zkuSebnich zaromeérek, coz jsou trojboké komolé jehlany
Sostrymi hranami. Tyto Zzaromérky mohou byt pfipraveny pomoci vyfezani
a vybrouSeni pottebného tvaru ztvarovych materidlti, ¢i vytvarovanim ve formé
pro netvarové materidly. Takto pfipravené zaromérky jsou spolu s referencnimi
zaromérkami pfipevnény k podloZce a za definovanych podminek se ohfivaji. Béhem
ohievu je sledovano, kdy se vrchol jedné ze zkusSebnich Zaromérek dotkne podlozky.
Po vyjmuti z pece se zaznamena Cislo (odpovida teplot¢) referencni zaromeérky, jejichz
deformace odpovida deformaci zkuSebni zaromérky nebo, je-li to vhodné,
se zaznamenaji dvé Cisla referenc¢nich zaromérek, u kterych byla vysledna deformace
pro jednu trochu vétsi a pro druhou trochu mensi nez u zkusebni [35].

2.3.3.2 Teceni za vysokych teplot

Teceni za vysokych teplot vlivem tlaku je definovéano jako deformace materialu, ktera
je vyvolana tlakovym zatizenim pii konstantni teploté a je vyjadiena jako funkce Casu.
Pti zkouSce tecCeni v tlaku pro Zaruvzdorné materialy se zkouSeny materidl zatizi
a zahfiva na pozadovanou teplotu, pfiCemz se zaznamenava procentudlni deformace
ajeji zména V Case. Pro zaruvzdorné izolacni materidly se vyvolava tlakové napéti
0,05 MPa a zmény v deformaci se zaznamenavaji minimalné 25 hodin [36].

2.3.3.3 Odolnost proti korozi

Velmi dilezitou vlastnosti zaruvzdornych materidli je odolnost proti korozi. A to
predevsim co se tyka plsobeni tavenin (skla, strusky ¢i roztavené kovy) nebo jinych
cizich latek (spaliny). Pii koroznim pusobenim tavenin jsou procesy podobné
rozpousSténim pevnych latek v kapalinach, ale s nékolika odliSnostmi. Jde predevSim
0 rozdilné plsobeni taveniny na jednotlivé heterogenni faze systému, kdy jedna faze
muze byt pfevadéna do taveniny mnohem rychleji nez druha a koroze se tak dostava
dovnitf materidlu. Aby se minimalizoval ucinek chemickych reakci, které vedou ke
korozi, voli se zaruvzdorné materialy tak, aby byly z chemické stranky co nejvice
podobné prostiedi, ve kterém budou pouzivany. Z nejjednodussiho hlediska se pouziva
zasadity Zarovzdorny materidl pro zasadité prostiedi a kysely material pro kyselé
prostfedi. Z dalSich vlastnosti ovliviiuje korozi také smaceci Ghel taveniny, kdy pfi
dobrém smaceni ma tavenina tendenci vnikat dovnitf materidlu a rozrusovat tyto vnitini
partie, coz muze vést az k odloupavani pevné faze [29].

Pii vytvoteni dobrého kontaktu je samotné rozpousténi ovliviiovano dvéma procesy.
Prvnim procesem je povrchova reakce a druhym je transport produktli od rozhrani.
Zavisi pouze na podminkach, ktery ztéchto procesti bude fidici. Jestlize tavenina
neproudi (napi. z ditvodu vysoké viskozity) stava se fidicim déjem difiize (interpretace
dle 2. Fickiv zakona), kterd se s Casem zpomaluje a koroze bude relativné pomala.
Naopak jestli bude tavenina proudit (diky volné ¢i nucené konvekci) a to natolik, aby
vyrazné snizovala tloustku difazni vrstvy, tak fidicim déjem se stava povrchova reakce
a koroze je relativné rychla. Co se tyka koroze Zaruvzdornych izola¢nich materiald, tak
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u nich vzdy nastava infiltrace taveniny do vnitinich partiich dost vzdalenych od povrchu
kvali jejich vysoké poérovitosti. Dochéazi tak k zméndm mineralogického slozeni
materidlu a takto zménénd povrchova vrstva mize vést ke snadnéjsi destrukci materidlu
[29].
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3 Experimentalni Cast

Experimentalni ¢ast byla zaméfena na pfipravu samotného materidlu. Pii piiprave
se vyskytovaly predevSim problémy spojené se samotnym principem napénovani
a nasledné stabilizace vzniklych suspenzi. Dale se prace zabyvala charakterizaci, kdy
byly pouzity moderni instrumentdlni metody zkoumajici predev§im zmény probihajici
pfi samotném vypalu. Posledni ¢asti prace bylo sestrojeni modelového zafizeni
pro zkoumani pienosu tepla ve vzorku.

3.1 Postup pripravy

Ptiprava izolacnich hmot spocivala nejdiive ve smichani jemnych podila. Jemnymi
podily se mysli pfedevS§im smés hlinitanového cementu se zaruvzdornym jilem (kaolin),
ktery tvofil hlavni slozku pfipravené smesi. K témto surovindm byla néasledné piidana
voda, aby vznikla dostatecné tekuta suspenze.

Nejvhodnégjsi by bylo pfipravit nejdiive suspenzi hlinitanového cementu ve vodé¢, aby
byla zahajena hydratace co nejdiive, protoze tenzid obsazeny V piipravené péné, kterd
se pridava v nésledujicim kroku, tuto hydrataci zpomaluje. Takto separatné to bylo vSak
mozné provadét pouze v laboratornim méftitku, protoze mnozstvi cementu oproti jilu
bylo voleno velmi malé a dalo by se tak jen obtizné zamichat v primyslovém méfitku.
Z toho divodu byla rovnou pfipravovana suspenze ve sloZzeni cement a jil ve vode.

Do vzniklé¢ suspenze byla potom pfiddvana péna, ktera byla dikladné vmichéna.
Ke vzniklé smési se mohou v ptipadé¢ pouziti pridat také hrubé podily (jako
expandovany perlit nebo hruby Samotovy zlom). Podstatné je vSak ptidani stabilizatoru,
ktery funguje na zéklad¢ fyzikalniho odsati piebytecné vody. V naSem piipadé
se jednalo o kiemelinu, ale mohly by byt pouZity i jiné materialy, které jsou schopny
dosebe a na sviij povrch navazat piebyte¢nou vodu. Takto vznikla smés byla
po zamichani odlita do dievénych forem, kde byla ponechana, aby ziskala dostate¢nou
manipulacni pevnost. Po jeji dosazeni byl vyrobek odformovan, aby mohl dostatecné
vyschnout. VysuSeny vyrobek byl poté vypalen. Vznikly materidl dosahoval
pfi spravném poméru vychozich komponent takovych vlastnosti, Ze mohl byt
ohodnocen jako zaruvzdorny izolaéni material. Cely postup je shrnut jednoduchym
schématem, viz obr. 6, kde jsou vyznafeny vstupujici suroviny a stadia pfipravovaného
materialu.
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Obrazek 6: Schéma vyroby lehcenych hmot napéiovanim

3.1.1 Piiprava pény

Nejvétsim problémem pii pripravé zaruvzdornych izola¢nich materiali byla samotna
vyroba pény, ktera vytvaii po vmichani do keramické suspenze pé&novou strukturu.
Vramci projektu: ,,Vyvoj tepeln¢ izolacnich litych zaruvzdornych materialt
(Zarobetonil) pro vyrobu prefabrikovanych dilci* byl proto vyvinut funkéni vzorek
»Zatizeni na piipravu pény pro lehceni keramickych hmot a Zzarovzdornin®“. Toto
zafizeni slouzi jako generator pény bez pouZiti zubovych (nebo jinych) cerpadel
narozdil od komer¢né vyrabéného generatoru pény. Vzhled pfipraveného generatoru
pény viz obr. 7.
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Privod tlakoveho vzduchu

Bypass pro odbér plynu do zdsobniku

Regulace objemu plynu vstupujiciho do zasobniku
Ejektor

Zasobnik (voda a pénotvorna latka)

Smésovani trubice

\Vystup pény

Poréznivypli pénici trubice

QN W B W

j”r." , ) OO
S
i ) 8 &

Obrazek 7: Zatizeni pro vyrobu pény Popisky: 1 — Pfivod tlakového vzduchu, 2 —
Bypass pro odbér plynu do zasobniku, 3 — Regulace objemu plynu vstupujiciho
do zasobniku, 4 — Ejektor, 5 — Zasobnik (smé&s vody a pénotvorné latky), 6 — SméSovaci
trubice, 7 — Vystup pény, 8 — Porézni vypli pénici trubice

Aparatura pracuje na tomto principu: Tlakovy vzduch proudici do ejektoru (4) vytvari
podtlak v zasobniku, kde je smés pénotvorné latky a vody (5). Tato smés proudi
do smésovaci trubice (6), kde se smicha se vzduchem a pies porézni vypli pénici
trubice (8) se vytvaii péna, kterd je pak pouzita pii pfipravé materiald. Toto zafizeni
se da modifikovat zavedenim bypassu (2) s regulaénim ventilem (3) odvadé¢jici ¢ast
tlakového vzduchu do zéasobniku pénotvorné latky. Touto upravou se muZe lépe
regulovat pomér vzduchu k pénotvorné smési. Poptipadé se timto zplsobem miize
modifikovat zafizeni tak, Ze nebude viibec obsahovat ejektor. Pénotvornad smés bude
dopravovana pouze tlakem vzduchu nad hladinou v zasobniku a miseni se vzduchem
bude probihat aZ v sméSovaci trubici viz obr. 8.

Obrazek 8: Schéma smésovaci trubice bez pouziti ejektoru

Tato varianta mé vyhodu ve zcela plynulé regulaci poméru vzduchu a pénotvorné smeési
ato pii moznosti piipravy pén s nizkym obsahem vody, které jsou pro vyuZiti
pii ptipravé izolacnich materidlli napenovanim nejvhodnéjsi. Ptipravend aparatura viz
obr. 9.
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Obrazek 9: Pfipravend aparatura pro napénovani bez pouZiti ejektoru

3.1.2 SloZeni pouZitého materialu
Nejdiive byli pfipravovany rizné smési materidlu zalozené¢ho na kaolinu jako na hlavni
sloZzce. SloZeni obecné smési, ze které se pii michdni vychazelo je naznaceno

v tabulce 4.

Tabulka 4: Tabulka obecného slozeni ptipravovanych materialt

Material

Kaolin

Hlinitanovy cement

Ostatni

Obsah hmot.% 90

5

5

Ostatni slozky, které byly pouzity pii ptipravé se pridavali na konci michani a slouzily
pfedevs§im k tomu, aby natdhli vodu na sviij povrch. Jednalo se o kiemelinu, Samotovy
zlom, perlit ¢i siliku. Pfi pfipravé se zkouseli také rizné poméry zamésové vody
a ptidavané pény. Vznikla tak série smési, které byly vypaleny. Bohuzel pfipravené
materialy pfi vypalu popraskaly a tak bylo vyuzito pro sestrojeni modelového zatizeni
jiného materialu, ktery jiz nebyl zalozen na kaolinu, ale pfedev§im na Samotovém
zlomu. Jednalo se 0 material, jehoz zaklad byl pfipraven ze surovin uvedenych

v tabulce 5.

Tabulka 5: SloZeni pouzitého materialu

Surovina Obsah hmot.%
Samotovy zlom 0-1 mm 42
Cenosféry Omega WM 30
Mikrosilika ELKEM MS 983 B 10
Reaktivni Al,O3 NO 325 10
Hlinitanovy cement CA 270 5
Prisada SIOXX 2
Prisada SIOXX-QUICK 1
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K vyse uvedené suché smési bylo pfidano 11,5 | zamé&sové vody, 50 1 pény (piipravené
z napénovaciho ¢inidla FOAM GA 285 od firmy BASF pfi davkovani 1:25 s vodou)
a nakonec jesté 4 kg kiemeliny. Tato smés byla vysuSena pfi teploté 400 °C a nasledné
vypalena v tunelové peci pii zadané teploté 1 260 °C.

V ¢asti diplomové praci popisujici charakterizaci materialu je vzdy uvedeno o jaky
se jednd o pfipravovany material zaloZzeny na kaolinu nebo pozity material zalozeny
na Samotovém zlomu.

3.2 Metody pouzité pro charakterizaci vlastnosti materialu

Pro charakterizaci ptipraveného materidlu bylo pouzito nékolik metod s vyuzitim
pfistrojového vybaveni fakulty chemické. Jednotlivé metody jsou kratce predstaveny
Vv této kapitole.

321 SEM

Pro pozorovani struktury byl pouzit skenovaci elektronovy mikroskop Jeol JSM-7600F
viz obr. 10. Tento pfistroj s maximalnim rozliSenim 0,8 nm a zvétsnim 1 000 000x je
vybaven detektorem sekundérnich i1 zpétné odraZenych ionti pro pozorovani topografie
I chemickych kontrastl. Pfistroj je schopen také rychlé a piesné prvkové analyzy a to
diky energo- a vlnové-disperznim analyzatorim rentgenového zéateni. Diky tomuto
piistroji tak 1ze pozorovat vSechny pevné materialy a to na nanoskopické urovni.

Obrazek 10: Skenovaci elektronovy mikroskop JEOL JSM-7600F

3.2.2 TG-DTA-EGA

Piistroj TG-DTA-EGA alias simultanni termogravimetricka, diferen¢ni termicka
a efluanc¢ni plynova analyza je slozen z TG-DTA ¢asti od firmy TA INSTRUMENTS
Q600 a infracerveného analyzatoru THERMO NICOLET IS10. Zatizeni bylo pouzito
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pro stanoveni chemickych, fazovych a hmotnostnich zmén béhem vypalu pfipraveného
materialu. Pti ohfevu byly také identifikovany unikajici plyny pomoci ptipojené¢ho FT-
IR spektrometru. Pfistroj je schopen méfit az do teploty 1 500 °C a to s rychlosti ohievu
0,1 az 100 °C/min a to i za pouziti riznych atmosfér. Pouzity piistroj viz obr. 11.

Obrazek 11: Simultanni termogravimetricky, diferen¢né termicky analyzator s efluenéni
plynovou analyzou Q600 od firmy TA INSTRUMENTS s infracervenym analyzatorem
THERMO NICOLET IS10

3.23 XRD

Rentgenova difrakéni analyza (XRD) je metoda pro urCovani struktury pevnych latek.
Princip spociva v interakci rentgenového zafeni s elektrony a nasledného vzniku
difrakénich maxim, jejichz poloha, intenzita a tvar zavisi na druhu atomui v krystalické
fazi a jejich uspofadani. Pro identifikaci krystalickych latek v pfipraveném vzorku byl
pouzit pristroj Empyrean od firmy Panalytical, ktery je vybaven rentgenovyn
difrakénim analyzatorem srychlym 2D detektorem a piedev§im vysokoteplotni
komorou. U pouzitého materialu tak byly identifikovany krystalické faze a jejich zmény
jako vznik a zanik novych fazi, které byly pozorovany az do teploty 1 600 °C . Pouzity
ptistroj viz obr. 12.
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Obrazek 12: Rentgenovy difraktometr EMPYREAN od firmy PANALYTICAL

3.24 ZMK

Zarova mikroskopie (ZMK) je metoda pomoci které se daji uréit teploty slinuti
(smr$téni zkuSebniho materialu), méknuti (zaobleni hran zkuSebniho télesa), bodu
polokoule (teplota, kdy vzorek zaujme tvaru polokoule) a bod teceni (poklesnuté vysky
télesa na jednu tretinu. Prakticky to znamend, ze se daji urcit teploty kdy dochazi
ke smrsténi, zac¢ina a konci slinovani a kdy dochazi k deformaci. Pro méfeni byl pouzit
zarovy mikroskop EM201 od firmy Leitz a to pii rychlosti ohfivani 5 °C za min
az na teploty 1 700 °C. Pouzity pfistroj viz obr. 13.
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Obrazek 13: Zarovy mikroskop EM201 od firmy LEITZ

3.2.5 Méreni tepelné vodivosti

Pro méfeni tepelné vodivosti byl pouzit pfistroj C-THERM TCi. Tento pfistroj je
schopny rychlého a ptfesného zméfeni tepelné vodivosti od 0 do 100 W/mK a to
vV rozmezi teplot -50 az 200 °C. Jedna se pfitom o rychlou nedestruktivni metodu
méteni. Pouzity pfistroj viz obr. 14.

Obrazek 14: Ptistroj pro méteni tepelné vodivosti C-THERM TCi
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3.2.6 Stanoveni objemové, zdanlivé a mérné hmotnosti a porosity [37]
3.2.6.1 Stanoveni objemové hmotnosti
U pouzitého materidlu je moznost vypocteni objemové hmotnosti pomoci zvazeni
a zméfeni rozméra pravidelnych kvadri. Objemova hmotnost se da vypocitat podle
nasledujiciho vzorce:

oH="-"™ [gem~] (13)

V a-b-c

Kde OH znamena objemovou hmotnost, m hmotnost kvadru, V objem kvadru
a symboly a, b a ¢ znamenaji rozméry kvadru

3.2.6.2 Stanoveni zddnlivé porosity
Pro vypocet porosity je nutné piipravené kvadry materialu ponotit pod vodu a ponechat
je 24 hodin ponotené pod vakuem, aby se zaplnily vSechny oteviené pory vodou.
Po osuseni vlhkou utérkou se kvadry zvazi a vypocita zdanliva porosita dle vzorce:

P =100-((M —m)/ p)/V [%] (14)

Kde P znamena porositu, M hmotnost nasaknutého kvadru a p znamena hustotu vody.

3.2.6.3 Stanoveni zdanlivé hustoty
Zdanliva hustota udavad hustotu materidlu se zapoctenim uzavienych port materidlu.
Hodnota se vypocita z hmotnosti suchého vzorku, hmotnosti vodou nasyceného vzorku
vazeného ve vod¢ a hustoty vody dle vzorce:
ZH=—"P [gcm~] (15)
m-—m,,q

Kde ZH znamena zdanlivou hustotu a myeq je hmotnost vzorku vazeného ve vodé.

3.2.6.4 Stanoveni mérné hmotnosti

Mérna hmotnost udava hustotu samotného materialu bez otevienych i uzavienych port.
Stanovuje se z materialu, ktery je pomlet na velikost mensi nez je velikost uzavienych
pora. Hodnota se stanovuje pyknometricky dle vzorce:

MH = m-p [g.cm] (16)
My 0 —M o+m

p+vz+H
Kde MH znamend mérnou hmotnost, mp:Ho0 znamend hmotnost pyknometru
naplnéného vodou a mp+yz+H20 Zznamend hmotnost pyknometru se vzorkem doplnéného
vodou.

3.2.6.5 Stanoveni skuteéné porovitosti

Skutecna porovitost udava procentudlni zastoupeni porti v materialu a to jak otevienych
poru tak 1 uzavienych. Hodnota se vypocte ze vztahu:

OH ),
PS =1oo-[1—mj [%] (17)

Kde PS znamena skute¢nou porositu

3.2.6.6 Stanoveni uzaviené porovitosti

Uzaviena porovitost udava procentudlni zastoupeni uzavienych pori v materialu.
PU=PS-P (18)

Kde PU znamena uzavienou poérovitost
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3.3 Konstrukce modelového zarizeni

Bylo sestaveno modelové zatizeni slouzici k pozorovani prostupu tepla pii ohievu.
Skladalo se z n¢kolika ¢asti. Samotné télo bylo vytvofeno z pfipraven¢ho materidlu,
ktery byt tvarové upraven na osmithelnik, aby pfipominal tvar vélce a zaroveinl aby bylo
jednoduché takovy tvar pfipravit. Do tohoto materidlu byly poté vyvrtany diry pro
vloZeni topné spiraly a Sesti termoclankid. Ptfi€emZ topnd spirdla byla umisténa
doprostted a termoclanky byli umistény parové do tfech vzdalenosti od stiedu.
Pipravené zatizeni je zobrazeno na obr. 15. Na obr. 16 je zobrazeno schéma, kde jsou
také zaznamenany rozmeéry samotného zafizeni i umisténi jednotlivych termoclanka.

Obrazek 15: Sestavené modelové zatfizeni se zakomponovanymi termoclanky a topnou
spiralou
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Obrazek 16: Schéma modelového zafizeni

-36 -



Topna spirdla zajistujici ohfev zafizeni byla napajena pomoci zdroje CLASIC
Clare 4.0, ktery umoziiuje nastavit rychlost ohfevu a moznost vydrze na urcité teploté
Vv zavislosti na fidicim termoclanku, coz bylo vyuzito pii méfeni. Pouzity pfistroj je
zobrazen na obr. 17.

Obrazek 17: Predni panel pouzitého zdroje
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4 Vysledky a diskuze

4.1 Vlastnosti pouzitého materialu

4.1.1 Struktura pFipraveného materiilu

4.1.1.1 Materidl zaloZeny na kaolinu

U ptipraveného materialu slozeného prevazné z kaolinu, je dalezitou zménou materialu
delaminace vrstevnaté struktury kaolinitu obsazeného v kaolinu. Struktura kaolinu je
zobrazena na obr. 18. Na tomto obrazku jsou dobie vidét shluky vrstev kaolinitu.
Kromé téchto shlukl jsou také vidét malé ¢astecky rozldmanych vrstev, coz ale bylo
zpusobeno rozlamanim vrstev pifi lepeni vzorku na uhlikovou pésku pro pozorovani
pomoci SEM.

ipm 6/18/2012
X 5,000 10.0kV COMPO SEM WD 15.0mm

Obrazek 18: Struktura kaolinu

Pti michani dochazi k rozruSovani jednotlivych shlukl. Tento jev zpiisobuje dobra
smacitelnost povrchu kaolinitu vodou, kterd vnikéd i mezi jednotlivé vrstvy a rozd€luje
je, aby se minimalizovalo povrchové napéti. Tyto vrstvy se poté shromazd’uji u povrchu
kapalné faze. Timto zptsobem se tak zafixuje strukturu pény, pti¢emz piitazlivé van der
Waalsovy interakce mezi jednotlivymi ¢asticemi kaolinitu daji takové struktufe urcitou
mechanickou pevnost dostateCnou k tomu, aby se struktura nezhroutila. Dikazem
tohoto chovani je vznik lamel tvofenych samostatnymi nebo nékolika mélo vrstvami
kaolinitu shromazdénych vedle sebe, viz obr. 19.
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100nm 1/22/2013
X 30,000 5.0kVv COMPO SEM WD 15.0mm

Obrazek 19: Delaminovany kaolinit pfed vypalem

Pii vypalu materidlu se strukturou pény na jejichZ sténach jsou nahromadény vrstvy
delaminovaného kaolinu dochazi ke slinovani jednotlivych astic. Vytvaii se tak pevny
material, jenZ vzhledem pfipomina vychozi pénu, kterd byla pouZita k jeho pfiprave.
Takto vznikla poérovita struktura o velikosti poru v fadech stovek pum je zobrazena
na obr. 20. U takto pfipraveného materialu byla také zméfena tloustka stén, ktera je
zaznamenana na obr. 21. Je z toho vidét markantni rozdil, kdy ze suroviny obsahujici
shluky o velikosti jednotek um vznikla struktura obsahujici stény o tloustkach pouze
desetin um.
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D — ~100pm 8/14/2012

X 100 15.0kV LEI M
Obrazek 20: Struktura pfipraveného materidlu po vypalu

I lpm
15.0kv COMPO SEM

Obrazek 21: Tloustka stény pfipraveného materialu

WD

32.7Tmm

8/14/2012

WD
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4.1.1.2 Materidl zaloZeny na Samotovém zlomu

Pfi pouziti surovinové smési neobsahujici kaolin se vysledna struktura jiz znacné lisi.
Na prvni pohled je zfejmé, Ze stény materidlu nejsou natolik tenké jako v predchozim
ptipad¢. Navic je v samotném materialu vidét velké mnozstvi malych trhlin a dutinek,
coz napovida ptitomnosti velké porovitosti materidlu. Na snimku z elektronového
mikroskopu jsou znatelné vypouklé €asti, kde pfi ptipravé byly jednotlivé vzduchové
bublinky. Na snimku jsou také patrné kulovité castice, které maji hladky povrch.
Ze slozeni pouzité smési 1ze usuzovat, ze se jedné o cenosféry a budou tak tvotit velkou
¢ast uzaviené porovitosti materidlu. Struktura materidlu pouzitého pro piipravu

modelového zafizeni viz obr. 22.

100pm 10/25/2012
12.0kV LEI SEM WD 15.0mm

Obrazek 22: Struktura materialu zaloZzeného na Samotovém zlomu

4.1.2 Termicka analyza

Béhem vypalu vyrobku, ktery byl po smichani vSech materiali pfipraven, dochazi
k n¢kolika zménam, které jsou popsany v této kapitole. Nejdiive se jedna o snizeni
hmotnosti vlivem uniku riznych plynnych komponent pti suseni a vzniklych tepelnym
rozkladem. Dale se jedna 0 zanik a vznik rtiznych sloucenin a v neposledni fadé také
modifika¢ni zmény, kterym tyto slouceniny podl€haji. Simultdnni termicka analyzy byla
provedena pro materidl zalozeny na kaolinu a zde jsou popsany postupné samotné
analyzy.
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4.1.2.1 Hmotnostni ubytky béhem zahiivani

Béhem vypalu dochazi k nékolika procesim, které maji za vliv zménu hmotnosti. Tyto
zmény jsou zaznamenany jako hmotnostni schodky na termogravimetrické kiivce a jako
piky na jejim diferencidlnim tvaru (kiivky TG a DTG). Viz obr. 23. Ke zménam
hmotnosti byly pfifazeny odpovidajici procesy. Nejdiive dochazi k vypatovani
adsorbované a kapilarné vazané vody, ktera je ve vyrobku pfitomna, protoze vyrobek
vysychal pii okolni teploté. Nad 100 °C se zacinaji projevovat dva rozkladné procesy,
které uvolnuji pii svém rozkladu dalsi vodu. Jedna se o rozklad hydrati hlinitanového
cementu, které ve vyrobku vznikly béhem hydratace a nasledného tuhnuti hlinitanového
cementu. Tato dehydratace probiha ve vice krocich pfi teplotach 200 a 300 °C [38].
Druhy soubézny rozklad je dehydroxylace nordstranditu. K t€émto procestm se ptiblizné
kolem teploty 200 °C pfipojuje soubézné dalsi a to pyrolyza organickych sloucenin
a to ptredevsim povrchové aktivnich latek, které byly pouzity jako pénidlo pii priprave.
Piiblizné od 350 do 600 °C probiha d¢&j, pii kterém dochazi k nejvétsi zméné hmotnosti.
Jedna se o dehydroxylaci kaolinitu. Poté nésleduje uz jen posledni proces, pii kterém
dochazi k vahové zméné, a to rozklad uhli¢itanu vapenatého, ktery probihd pfiblizné
mezi 600 a 700 °C. Nad touto teplotou jiz nedochazi k vyznamnym zménam hmotnosti.
Celkova ztrata hmotnosti se pohybuje kolem 18 %, z ¢ehoz vice nez polovina odpovida
dehydroxylaci kaolinu pfesnéji jeho hlavni slozky mineralu kaolinitu.
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Obrazek 23: TG, DTA a DTG kiivky pripraveného materidlu

4.1.2.2 Vyvoj plynnych produktii

Zmény hmotnosti byly zplsobeny tim, Zze ¢ast latek vzniklych tepelnym rozkladem
surovin a stabilizatoru pény pii vypalu odeslo z produktu pry¢ jako rtizné plyny.
Pti provedeni termické analyzy simultdnné s efluen¢ni plynovou analyzou byly
odchazejici plyny proméfeny pomoci FT-IR spektrometru a bylo urceno slozeni plynné
faze v pribéhu tepelného zpracovani. Naméfena data viz Obrazek 24: IR spektra
ziskavana v zavislosti na délce ohfevu. Z grafu je vidét, jak se ménil vyvin jednotlivych
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plyn v zavislosti na stoupajici teploté, pfi¢emz méfeni probihalo rychlosti 10 °C
zaminutu. K jednotlivym pikim byly nasledné piitfazeny jednotlivé plyny i druh
vibrace. Prvnim z vyznamnéjsich procest bylo uvolnovani vody a oxidu sifi¢itého a to
kolem 200 °C, coz napovida dehydroxylacim nostranditu, dehydrataci CsAHg
arozkladu pénotvorného cinidla, které obsahuje ve své struktuie sulfatovou skupinu.
Pii rozkladu by se ale také méli uvoliiovat plyny odpovidajici uhlikatému konci, které
se ale dle analyzy rozkladaji pozdéji. To bylo usouzeno z pikim, které se daji ptiradit
vibracim uhlovodikl a oxidu uhli¢itého. Dale byly pozorovany uz jen dva vyznamné;jsi
piky. Prvni, ktery odpovida vibracim vody, se da prifadit k dehydroxylaci kaolinu
aprojevil se po 40 minutdch ohfevu (odpovida teploté pies 400 °C). A druhy, ktery
se projevil velmi vyraznym pikem odpovidajici vibracim oxidu uhli¢itého
po 60 minutach ohievu (odpovida teploté pies 600 °C), se da piifadit k rozkladu
uhli¢itanu vapenatého [37].

v, —valenéni symetricka
v, —Vvalenéni asymetricka

5 -deformaéni

3,, —deformaénirovinna

3,, —deformaéni mimorovinna

0,05

140

(b)

Obrazek 24: IR spektra ziskavana v zavislosti na délce ohfevu

4.1.2.3 Exo a endo procesy

Probihaji také riizné fdzové pfemény, které se projevi (i spolu s procesy spojenymi
se zm&nami hmotnosti) pii diferencidlni termické analyze. Ziskand DTA kiivka viz
obr. 23. Kiivka je na zacatku ohfevu v endotermni ¢asti, coZz odpovida vysuSovani
produktu. Nasleduje dal$i endotermni pik s minimem kolem teploty 250 °C. Z tvaru
tohoto piku je vidét, ze nenalezi jednomu procesu, ale nékolika, které splyvaji. Jedna se
0 procesy dehydroxylace nostranditu, dehydratace C3AHg a pyrolyzni rozklad
pénotvorného ¢inidla. Pti teploté kolem 500 °C byl naméfen dalsi velky endotermni pik,
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ktery svou teplotou odpovidd dehydroxylaci kaolinu. Pik odpovidajici této zméné se
ke konci ptechazi do dalsiho endotermniho piku odpovidajiciho rozkladu uhli¢itanu
vapenatého na oxid vapenaty. Tento rozklad probihd kolem 700 °C. Kromé¢ téchto
endotermnich procest byl kolem teploty 1 000 °C pozorovan i jeden exotermni proces
zaznamenany jednim tzkym pikem. Jedna se totiz o vznik hlinito-kfemicitého spinelu.

4.1.2.4 Zirovd mikroskopie

Zarova mikroskopie byla stanovovana pro oba typy materialti. Zarové mikroskopicka
ktivka pro material zaloZzeny na Samotovém zlomu pouzitém pro modelové zatizeni je
zobrazen na obr. 25. na obr. 26 je zobrazena kiivka pro material zalozeny na kaolinu.
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Obrazek 25: Zarové mikroskopicka kfivka pouzitého materidlu zalozeného na
Samotovém zlomu
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Obrazek 26: Zarové mikroskopicka kiivka piipraveného materidlu zaloZeného
na kaolinu

Vyhodnocenim téchto kiivek byly uréeny teploty, pii kterych probihd slinovani
materialt. Zjisténé hodnoty jsou shrnuty v tabulce 6. Pfi méteni nebylo dosazeno teplot
meknuti, polokoule a teceni, které probihaji az pii vyssich teplotach nez 1 600 °C.
Z kiivky pro material zaloZzeny na kaolinu je také vidét k jak velkym rozmérovym
zménam dochézi. Jednd se o to zména vysky zkuSebniho télesa se zménila o vice nez
30 %, coz zpisobuje v materidlu napéti, které se potom projevuje jako praskani
piipravenych materialu pii vypalu.

Tabulka 6: Tabulka odectenych teplot slinovani materialu

Zaklad materialu Proces Teplota [°C]
Samotovy zlom Slinovéni pevné faze 1200az 1350
Slinovani za casti kapalné faze 1475 az 1 600
Kaolin Slinovani pevné faze 1100 a7 1600 °

4.1.3 Krystalografické sloZeni

Z analyzy ptipraveného vzorku pomoci rentgenové difrakce, ktera byla provedena pro
celou skalu teplot, byl vytvoten graf, na kterém jsou velmi dobie vidét zmény fazového
sloZzeni materialu zalozeného na kaolinu béhem zahtivani. Viz Obrazek 27: HT-XRD
zdaznam . U materialu, ktera byl zaloZzen na Samotovém zlomu, bylo zméteno pouze

vysledné slozeni po vypalu.

3 Pti 1 600 °C kongi méfeni, ale jesté nebylo dosazeno konce slinovani
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4.1.3.1 Materidl zaloZeny na kaolinu

Ze ziskaného zédznamu je dobie vidét, ze pocatecni slozeni se od koncového vyrazné
lisi. Pti nizSich teplotach jsou vidét vyrazné piky kaolinitu, ktery je hlavni slozkou
vychozi smési a mensi piky odpovidajici kalcitu, nizkoteplotni modifikaci kiemene
a muskovitu. Kaolinit se vyskytuje piiblizné do teploty 650 °C, kdy se dehydroxyluje
a vytraci se tak pik ze zdznamu. Tento dehydroxylovany kaolinit se s dalsim zahiivanim
pfeménuje na amorfni oxid kiemicity a mullit, ktery se objevuje na zdznamu kolem
teploty 1 100 °C. Dalsi strukturni zménou vychoziho slozeni je rozklad kalcitu, ktery
ze zaznamu vymizel kolem teploty 700 °C. Viz obr 27.

Kalcit byl rozloZzen na oxid vapenaty, ktery ale kolem teploty 900 °C opét vymizel.
Tento oxid vapenaty ale nebyl ve smési ptitomen dlouho, protoze doslo k jeho preméng.
Nejdiive na mineral gelenit, ktery se ale v zapéti opét pfeménil a to kolem teploty
1 100 °C na anortit. Jako dal$i zmény byly kromé& vymizeni malého mnozstvi muskovitu
zaznamenany hlavné modifikaéni zmény oxidu kiemicitého. K prvni dochazi kolem
teploty 600 °C, kdy se nizkoteplotni modifikace kiemene méni na vysokoteplotni a dalsi
je vznik cristobalitu kolem teploty 1 400 °C.

Obrazek 27: HT-XRD zaznam ptipravené¢ho materialu do teploty 1 400 °C

4.1.3.2 Material zaloZeny na Samotovém zlomu

Ze ziskaného zdznamu, viz obr. 28, je dobfe vidét, Ze materidly tvoii 4 hlavni
krystalické slozky. Zastoupeni jednotlivych slozek v materidlu je pro piehlednost
shrnuto v tabulce 6.
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Counts

Il Corundum 38.6 %
it 23.0 %

Bl Cristohalite high 16 6
Il Arorthite 22.7 %

ES

60000

40000 —

20000

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Obrazek 28: XRD zaznam pouzitého materialu

Tabulka 7: Slozeni pouzitého materialu

Krystalicka faze Korund Mullit

Cristobalit

Anortit

Zastoupeni [%] 38,6 23,0

15,6

22,7

Co se tyka ptitomnych fazi tak vSechny odpovidaji vychozi smési, kdy vychozi slozky
obsahovali pfedevsim oxid kfemicity a oxid hlinity. Po vypalu se z téchto slozek stal
korund, mullit a vysokoteplotni modifikace cristobalitu. Vychozi
hlinitanovy cement, ze kterého pii vypalu vznikl anortit jako jedind sloZka finalniho

vyrobku obsahujici oxid vapenaty.

4.1.4 Fyzikalni vlastnosti

smés  spojil

Pro pouzity material zaloZeny smési se Samotovym zlomem byly také zméteny fyzikalni
vlastnosti popisuji predevsim charakter pord v materialu. Ziskané hodnoty jsou shrnuty

v tabulce 8.

Tabulka 8: Tabulka naméfenych fyzikalnich vlastnosti pouzitého materialu

Vlastnost Jednota Hodnota
Objemova hmotnost g.Cm'3 0,43
Zdanliva porosita % 64,2
Zdéanliva hustota g.cm’ 2,41
Mérna hmotnost g.Cm'3 2,68
Skutecnd porosita % 84,1
Uzavfend porosita % 19,9
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Z namétenych dat je vidét, Ze material dosahoval velké porosity. Obsah uzavienych
port je 84,1 % a jednd se predevSim o otevienou porovitost, protoZe oteviené pory tvoii
64,2 % objemu materialu.

4.2 Prenos tepla

4.2.1 Meéreni teplotniho profilu

Na vyrobeném modelovém zahtivani byly méteny teploty v riznych mistech materialu
pii zahiivani na urCitou teplotu. Nejdiive bylo méfeni provedeno tiikrat pro maximalni
teplotu nastavenou pii zahiivani na 200 °C s rychlosti ohfevu 2 °C za minutu a vydrzi
na teplot¢ 120 minut. Pfestoze ohfev topné spiraly byl nastaven na maximalni teplotu
200 °C tak hodnot, ktery dosahoval termoc¢lanek umistény ve stiedu zafizeni u topné
spiraly maximalnich hodnot kolem 160 °C. Priib¢h riistu teplot v modelovém zatizeni je
zaznamenan na obr. 29.

180
160
140 *24.4a
120 = 448a
§ 24.4b
g 100 35,3b
2 80 x 44,8b
Id—, o stied
60 +35,3a
40 - - 53,0
h\
20
O T T T T
0 1 2 3 4 5

Cas [hod]

Obrazek 29: Graf zmén teplot modelového zatizeni pro maximalni teplotu 200 °C

Z grafu lze také vycist dalsi dulezité nebo zajimavé informace. Zaprvé je dobie vidét
rychlé ustaleni tepelného profilu v materialu, kdy po dosazeni maximalni teploty
ve stfedu a vydrzi na této teploté se teplota ostatnich termoclankt ustalila do pil hodiny,
¢ehoz bylo vyuzito pii métenich do vyssich teplot, kdy byla zkracena vydrz na dosazené
teploté. Dalsi informaci je vysvétleni teplotniho rozdilu mezi termoclanky, které byly
ve stejné vzdalenosti od stfedu ale na opacné strané. Tento rozdil byl pravdépodobné
zpusobem umisténim termoclanku ve stfedu. DoSlo tim k mirné zméné centrického
uspotradani topné spiraly a bylo timto dosazeno mirné rozdilnych teplot u méficich
termoclank.

K naméfenym teplotam byl také sestaven teplotni profil ve vyrobku. Bylo vychazeno
z ptedpokladu, Ze se jednd o ustalené vedeni tepla valcovou sténou pii okrajové
podmince prvniho druhu. Toto mohlo byt usuzovéno zaprvé z tvaru modelového
ztizeni, kdy byl zamérné volen hranol s osmithelnikovou podstavou, ktery by se svym
tvarem podoba valci. Vybér podminky 1. druhu zase udava to ,ze jsme schopni udavat
teplotu povrchu jako funkci mista a ¢asu coz prakticky znamena, Ze jsme schopni zméfit
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teplotu povrchu pii dosazeni konstantni hodnoty.Pro rozlozeni teploty v materidlu
se pak za téchto podminek da odvodit vzorec popisujici toto chovani. Jedna se o tento:

(t, ~t,)-In—
I
tty =" (19)
In-%
Q

Kde t ve vzroci znamena teplotu a r vzdalenost. Jednotlivé indexy oznacuji o které
misto se jedna. Index 0 znamena vnitini povrch valcové stény, 1 naopak vné&jsi povrch
a pismena bez indexu znaci zvolené misto ve valcové sténé. Diky tomuto vzorci se da
vypocitat teplotni profil v materidlu jen ze znalosti teplot na vnitini a vné&jsi strané
popfipadé¢ se da naopak vypocitat hodnota teploty na povrchu ze znalosti teploty
v jednom mist¢ a teploty na druhém povrchu valcové stény [39, 40].

Byl vypocitan teplotni profil, ktery by se mél vyskytovat v materialu a to pomoci
naméfenych teplot na vnitinim i vnéj$Sim povrchu modelového zatizeni. Pro kontrolu
byla také vypoctena teplota na vnitinim povrchu a to pomoci teploty na vnéjSim
povrchu a teplot, které byly zméfeny v riznych vzdalenostech od stfedu. Oba tyto
vypocétené profily i namétené hodnoty jsou zobrazeny na obr. 30.

170 Y
* o Teoreticka teplota powchu
150 B
. B Namérené hodnoty
*
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o I
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P 110 * .,
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% 90 D g Q’
- b’Q"

70 30,*

.ﬂ'o«* -
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Vzdalenost od stfedu [mm)]

Obrazek 30: Teplotni profil v materidlu

Pficemz tmavomodré body znamenaji teplotni profil s pouzitim vypoctené hodnoty
vnitiniho povrchu a svétlomodré body znamenaji teplotni profil s pouZitim naméfené
hodnoty teploty vnitiniho povrchu. Je vidét, ze ziskané hodnoty se liSi pouze mirné a to
smérem k niz§im teplotam. To mizeme vysvétlit tim, ze modelové zatizeni ma veelku
malé rozméry a tak se projevuje vliv Sifeni pfenosu teplo i v dalSich smérech a nejenom
ve sméru od stfedu ven. Podobnych vysledkii bylo dosazeno i pfi opakovanych
méfenich jejichz grafy zmén z'teplot pii ohfevu i teplotniho profilu v materidlu jsou
obsazeny v pfiloze.

Rozlozeni teplot bylo vypocteno a porovnano s naméfenymi hodnotami i pro vyssi
teploty ohfevu. Vyslednd data byla pro pfehlednost rozdélena do dvou grafl, které jsou
zobrazeny na obr. 31 a 32. Z grafu je vidét, Ze namé&fené teploty se pii vysSich teplotach
1i$1 od vypoctenych teplotnich profilti. To miZeme ptisoudit jiz zminénému faktu Siteni
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tepla riznymi sméry a ne jen ve sméru od stfedu ven, ale 1 nepfesnosti méefeni teploty
pii nizsich teplotach, protoze byl pouzit termoclanek pro méfeni vyssich teplot, ktery

neni pii nizsich teplotach tolik piesny.

600
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A Vypoctené hodnoty 300 °C
500 — Vypoctené hodnoty 400 °C
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400 —~ o m Naméfené hodnoty 300 °C
]
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g e, —Naméfené hodnoty 500 °C
= 300 'y ®
) A L
[ A ®e
A, .
A ®e
o, A A ®e
200 . Ay *o
[ ] = A A A a R ° ° ° °
L] A (]
....Il.. AAA‘A Aa, ._..'0..
o A oo
e e
° fes AaragllT
0 T T T T T
0 10 20 30 40 50 60
Vzdalenost od stredu [mm]
Obrézek 31: Teplotni profily v materialu pro teploty 200 az 500 °C
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Obrazek 32: Teplotni profil

Vzdalenost od stfredu [mm]

y v materialu pro teploty 600 az 1 000 °C

-50 -



S Zavér

Pro piipravu izolacnich zaruvzdornych materiali byla pouzita metoda napéiovani. Byl
optimalizovan postup samotné metody, tak bylo vramci projektu Vyvoj tepelné
izola¢nich litych zaruvzdornych materialti (zarobetonl) pro vyrobu prefabrikovanych
dilcti vyvinuto i specialni zafizeni na laboratorni ptipravu pény a to bez pouziti ¢erpadel
jen s vyuzitim tlakového vzduchu.

Slozeni ptipravovanych materialti bylo zalozeno na smésich, kde nejvétsi zastoupeni
nalezelo kaolinu a to kolem 90 %. K tomuto kaolinu byly ptidavany dalsi slozky a to
pfedevSim hlinitanovy cement (kolem 5 %), slouzici k zajiSténi pevnosti materidlu
V nevypaleném stavu, a poté slozky slouzici k odsati vody ze systému po smichani
a stabilizaci systému. U téchto smési bylo dosazeno, ze ziskané suspenze po napénéni
drzely tvar a mohly tak byt vysuSeny a nésledné vypaleny. Bohuzel se vSak ukazalo,
ze tyto materidly podléhaji béhem vypalu velkému smrsténi, které ma za nasledek
popraskani velkych dilct. Pti Zarové mikroskopii tohoto materidlu byla zjisténa 30%
zména vysky zkuSebniho téliska pfi slinovani mezi 1 100 az 1 600 °C. Toto smrsténi
béhem vypalu a nasledné praskani je zasadni problém u materiald, které jsou urceny
na vyrobu prefabrikovanych dilct.

Na druhou stranu byl ale u tohoto typu materialu pozorovan zajimavy jev a to
delaminace kaolinitu pii pfipravé smési. Pfesnéji feCeno dochazelo ktomu,
ze delaminované vrstvy kaolinitu se v suspenzi uspotadali na povrchu bublinek pouzité
peny a po slinuté tak vytvoftili pevnou strukturu.

U pfipraveného materidlu byly také popsany jevy, ke kterym dochazi pfi tepelném
zpracovani, at’ uz se jedna o zmény fazového slozeni, kdy se vychozi smés obsahujici
predevsim kaolinit vypalem zméni na smés s obsahem mulitu, cristobalitu a anortitu.,
tak i plyny uvoliiuyjici se béhem zahtivani pfi riznych dehydratacich, dehydroxylacich
a pyrolyznich rozklada.

ProtoZe ptipraveny material nemohl byt po vypalu pouzit pro sestaveni modelového
zafizeni tak bylo vyuZito materidlu jehoz sloZeni nebylo zaloZzeno na kaolinu ale
predev§im na Samotovém zlomu, cenosférach a dalSich méné zastoupenych slozkach.
Tento materidly bych také charakterizovan dle fazového sloZeni, zmén pifi zahiivani
a struktury. Byl na ném ale pfedev§sim sledovan ptenos tepla. Toho bylo docileno
sestrojenim zafizeni tvarem podobné svislému vélci, kdy uvniti tohoto materidlu byl
umistén topny element a Vv riiznych vzdalenostech od stfedu méfici termoclanky. Takto
bylo zaznamenano rozlozZeni teplot v systtmu a porovnani téchto namétenych teplot
S vypoctenymi hodnotami.
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Prilohy

Piiloha 1: Grafy zmén teplot v modelovém zatizeni a teplotnich profili pro
opakované méieni s maximem do 200 °C
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Obrazek 33: Graf zmén teplot modelového zafizeni pro druhé méfeni
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Obrazek 34: Teplotni profil v materidlu pro druhé méteni
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Obrézek 35: Graf zmén teplot modelového zatizeni pro tieti méfeni
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Obrazek 36: Teplotni profil v materidlu pro tfeti méfeni
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