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Anotace

Ustav technologie stavebnich hmot a dilct pii VUT FAST v Brné se jiz nékolik let
zabyva vyzkumem beztlakové vyroby vysokohodnotnych siranovych pojiv a zaroven téz
vyvojem dehydrata¢niho zafizeni. Tato prace navazuje na tento vyzkum a jejim cilem je
piiprava alfa hemihydratu siranu vapenatého metodou dehydratace v riznych roztocich
chloridovych soli o stejné molalni koncentraci v inovovaném dehydrataénim zafizeni a
sledovani vlivu dehydrata¢nich roztokd na bazi KCl, NaCl a CaCl; na vlastnosti vyrobené

sadry.

Klicova slova

Sadrovec, alfa sadra, chlorid sodny, chlorid draselny, chlorid vapenaty, beztlakova

dehydratace

Abstract

Institut of Technology building materials and components in FAST VUT Brno is for
several years engageding by research of unpressurized production of high sulphate binders
and also by developing a dehydrating apparaturs. This work follows on this research. The
main aim of this work is to prepare the alpha calcium sulfate hemihydrate by method of
dehydration in the various solutions the chloride salts of the same molal concentration in
an innovative dehydration apparatus. Another aim is monitoring the influence dehydrating
solutions on the basis of KCI, NaCl and CaCl, on the properities of made gypsum.
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Gypsum, alpha gypsum, sodium chloride, potassium chloride, calcium chloride, non

pressure dehydratation
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UVvOD

Sadra ma ve vyvoji lidské spole¢nosti bohatou tradici a to jiz od pocatkil nasi civilizace.
Ve stavebnictvi se jako pojivo zacCala pouzivat uz v dobach Star¢ho Egypta a diky své
nenarocné¢ vyrob¢ se Vkratkém case rozSifila po celém starovékém = svéte.
Z architektonického hlediska se sadra uplatnila pro Stukové vyzdoby, které zdobi mnohé
pamatky po celém svété. V 19. stoleti doslo v zemich s velkymi nalezisti pfirodniho
sadrovce k vyraznému rozvoji v oblasti sadrafstvi. Uplatnéni sadry nenalézame pouze ve

stavebnictvi ale také v sochafstvi a v mediciné.

V ceskych zemich vSak sadrafstvi nedoznalo takového rozmachu jako v jinych zemich s
bohatymi nalezisti piirodniho sadrovce. Hlavnim divodem bylo pravé nedostate¢né
lozisko pifrodniho sadrovce. Na tzemi Ceské republiky se nachazi pouze jedno velké
lozisko a to v Kobeficich u Opavy. Nedostatek naleziSt’ si vyzadal hledani alternativni
nahrady pfirodniho sadrovce a tak postupem cCasu doslo na vyrobu sadrovce odpadniho.
V Ceské republice se jedna zejména o odpadni sadrovce vznikajici zejména pii odsifovani

tepelnych elektraren nebo pii neutraliza¢nich procesech v chemickém primyslu.

V bézném stavebnictvi se nejéastéji setkavame s beta modifikaci sadry, kterou vzhledem
k nizkym pevnosti pouzivame k nenaroénym pracim napiiklad k dokoncovacim pracim se
sadrokartonovymi konstrukcemi nebo pii docasném zajisténi rozvodi elektrické energie
nebo vodovodu. Vyrazné lepsSich pevnostnich vlastnosti pfiblizujicich se ke kvalité
klasickych materiald na bazi vdpna nebo cementu dosahuje alfa modifikace sadry. Tato
sadra se z pfevdzné Casti vyrabi v autoklavech a jeji vyroba je energeticky i finan¢né
naro¢na. Druhou moZnosti k ziskani alfa sadry je vyroba beztlakovou metodou V roztocich
chloridovych soli. Jednd se o ve svété ziidka pouzivanou metodu. Vyuziva se pouze

k produkci vysokohodnotnych pojiv pro dentalni ucely.

Ptipravou alfa sadry beztlakovou metodou v roztocich chloridovych soli se jiz fadu let
zabyva i Ustav technologie stavebnich hmot a dilcti p#i VUT Fast Brno. Na tento vyzkum
navazuje tato prace a jeji hlavni naplni je ovéfit fungovani inovovaného dehydrataéniho
ptistroje a nésledné i celého procesu vyroby pomoci odebranych vzorkid a na zaveér

podrobit vyrobené vzorky technologickym zkouskam a chemické i mineralogické analyze.



I. TEORIE SIRANOVYCH POJIV

1. Suroviny pro vyrobu siranovych pojiv

1. 1. Prirodni sadrovec

Sadrovec neboli dihydrat siranu vapenatého CaS0O, - 2H,0 je jednoklonny nerost se
Stopami baria nebo stroncia misto vapniku. Slozeni chemicky ¢istého sadrovce je 23,28 %
Ca, 18,62 % S, 55,76 % O a 2,34 H. Vyskytuje se jako bezbarvy nebo bélavy, piimésemi
nejriznéji zbarveny, Ciry, prihledny i prisvitny. Lesk mé skelny a na $tépnych plochach
perletovy. Krystalizuje v soustavé monoklinické. RozliSujeme asi 70 tvari krystali
sadrovce, ale bézné se vyskytujici jsou tvary tabulkové, prizmatické, jehliCkovité a
cocCkovité. Velmi Casto vytvari zdvojcatélé krystaly, oznacované jako vlastovéi ocasy Viz
obr. 1. Je kiehky, vyznacuje se vybornou $tépnosti podle plochy (010) a dokonalou
Stépnosti podle (111) viz obr. 2. Méma hmotnost sadrovee je 2 300 az 2 320 kg - m™,
tvrdost podle Mohse se pohybuje od 1,5 do 2. Je $patnym vodi¢em tepla, ve vod¢ se jen
nepatrné rozpousSti a v kyselinach velice tézce. Kromé bézné formy, ktera slouzi pro

primyslovou vyrobu, existuje sadrovec i v uSlechtilych podobédch oznacovanych jako

a

Obr. 2 - Schéma krystalu sadrovce

alabastr, selenit, marianské sklo a saharské ruze. [1]

Obr. 1 - Typicka sadrovcova dvojcata ve

tvaru vlastovciho ocasu

1. 1. 1. P¥irodni sadrovec a jeho vznik

Podle geneze vznikl ptirodni sadrovec primarné nebo sekundarné.



1. 1. 1. 1. Primarni vznik pFirodniho sadrovce

Primarni sadrovec vznikl odpatfenim (evapolaci) vody ve slanych jezerech ¢i uzavienych
nadrzich. Vznikl tak pfesyceny roztok, ze kterého se nasledn¢ vylucovaly produkty podle
rozpustnosti. Nejdiive se vylouéil siran vapenaty soucasn¢ s uhli¢itany, nasledovaly
alkalické sirany a nakonec alkalické soli a to jako chlorid sodny a chlorid draselny. Tento
d¢j je pak divodem, pro¢ jsou sddrovcova loziska rizné znecisSténa a 1isi se strukturou a

zbarvenim.

1. 1. 1. 2. Sekundarni vznik prirodniho sadrovce
Sekundarni sadrovec vznikéd rozkladem pyritu na kyselinu sirovou a siran Zeleznaty a

naslednou reakci s vapencem nebo dolomitem.
FeS, + H,0 + 3,50, - FeSO,+ H,SO, 1)
H,S0, + CaCO3+ H,0 — CaSO, - 2H,0 + CO, + H,0 2

Takto vzniklad loziska saddrovce byvaji zneciSténa anhydritem, vapencem, dolomitem

ptipadné oxidy Zeleza. [1]

1. 1. 2. Loziska prirodniho sadrovce

1. 1. 2. 1. Loziska p¥irodniho sadrovce v Ceské republice

V Ceské republice se jediny t&Zitelny zdroj ptirodniho sadrovce nachazi v Kobeficich u
Opavy a jeho vlastnikem je firma GYPSTREND s. r. 0. Jedna se o vybézek polské panve.
Kobefticky sadrovec vznikl jako primarni sddrovec sedimentaci. Ve spodnich ¢éstech se
nejdiive tvorily Sedé lavice, tj. Sedy jil s mikro 1 makro krystalickym sadrovcem o obsahu
cca 50 %. Nad spodni lavici se nachazi makrokrystalicky sadrovec Cistoty az 95 % CaSO, -

2H,0. Nadlozi pak tvofi spras, viz obr. 3.

NADLOZNI JILY
HORNI ETAZ

SEDA LAVICE

Obr. 3 - Skladba sadrovcového loZiska v Kobericich u Opavy



1. 1. 2. 2. LozZiska pFirodniho sadrovce ve svété
Ve svétovém méftitku se nejvétsi loziska sadrovce nachazeji v Rusku, Polsku, Némecku,

Francii, Japonsku a v USA.

1. 2. Uméle vzniklé sadrovce

Ceska republika patii mezi staty, které nemaji sob&staéné zasoby ani velka loZiska
pfirodniho sadrovce. Tato skutecnost vedla ke hledani alternativni nahrady ptirodniho
sadrovce. Vhodnou nahradou ptirodniho sadrovce se staly sadrovce primyslové vyrabéné.
Mezi primyslové vyrabéné sadrovce v Ceské republice patii hlavng energosadrovec
vznikajici pfi odsifovani tepelnych elektraren a chemosadrovec, ktery vznika neutralizaci
kyselych odpadnich vod zejména pii vyrobé titanové beloby. Dalsi primyslové sadrovce
jsou sadrovce vzniklé pti vyrobé MgCl,, kyseliny citronové a fluorovodikové. Pii vyrobé

kyseliny fosfore¢né a fosfore¢nanii z apatitii vznika tzv. fosfasadra.

1. 2. 1. Energosadrovec

Energosadrovec neboli siran vapenaty — sadrovec, vznika jako odpad pii odsifovani
spalin ze spalovani fosilnich paliv. Spalovanim uhli se produkuje oxid uhli¢ity spolecné
s pomérnym mnozstvim oxidu sifi¢itého, které je zavislé na kvalité spalovaného uhli. Oxid
sifiity reaguje s vodou za tvorby kyseliny sificité. Pokud se oxid sifi¢ity dostane do
atmosféry, dojde zde k reakci s vodni parou a na zem se poté vraci ve formé kyselych
dest. Je tedy nutné u vysokoteplotniho spalovani tuhych paliv provést nasledné
odsifovani spalin. V Ceské republice se odsifovani spalin z velké Casti tyka tepelnych

elektraren spalujici predev§im hnédé uhli.
Podle zptisobu zachycovani SO, rozeznavame nékolik zptisobu odsifovani.
Sucha desulfatace

Pti fluidnim spalovani, coZ je spalovani praskového tuhého paliva ve fluidnich kotlich, se

pii teploté okolo 900 °C ptidava vapenec a dojde k chemickeé reakei.

S0, + CaC0O3 — CaS03 + CaS0, — CaSO3+1/2 0, — CaS0,11



Vznikly anhydrit obsahujici hlinito-kfemicitou amorfni fazi a rezidua vapna (volné
vapno mékce palené, anhydrit II, kiemen a zivce) chovajici se jako pucoldny, které

nasledné vedou ke vzniku malo expandujicimu ettringitu zdstava v popelu. [6]
Polosuchy zpiisob

Do proudu suchych spalin se rozstiikuje vapenec v suspenzi s vodou. Voda se v procesu
vypafuje a produkt je jiman v tuhé podobé. Takto zachycené sirany jsou obsaZeny
V nejvetsi mife ve formé hemihydrat sifiitanu vapenatého CaSO;3; - 2 Hp0. V disledku

toho, Ze se vapence aplikuje pfebytek, tak vysledny produkt obsahuje i volné vapno. [6]
Mokra desulfatace

NatéZeny vapenec o vysoké Cistoté 98 % se podrti na kladivo-odrazovém drtic¢i, dale se
pak pomele v kulovém mlyné na maximalni velikost zrna 0,09 mm. Nasledné se smicha
25 % vody, nasledkem ¢ehoz vznikne suspenze, ktera se vstfikuje do horni Casti
absorbéru, kde dochazi k chemické reakci s oxidy siry. Protiproudné ptisobi koufové plyny
o teploté 180 °C. Suspenze poté vstupuje do reprodukéniho vymeéniku, dojde ke vzniku
CaSO0; - Hy0, ktery se okysli¢i postupem vyméniku niZ na CaSO4 - H20.

U dna vyméniku se nachazi indikator slozeni, sleduje se pH, je-li obsazeno vépno,
odvede se smés zpét, dokud neni produktem sadrovec. V piipadé, Ze je vyroben sadrovec,
je odtahovan ve formé kalu do kalolisu, z né€jz vychazi jako sypkéd smés s vlhkosti 10 %,

ktera se jiz nelepi na dopravni pasy. [6]

Skladka A
Komin vapence - o !

Ventilator ¢istych spalin

| Zasobnik
|- vapencs

Miynice

Oxidaéni —
vzduch

Vaduchovy
vantiltor

Obr. 4 - Schéma odsireni metodou mokré vapencové vypirky



Tento zptisob odsifeni je provozovan ve vétsiné tepelnych elektraren v Ceské republice,
konkrétn¢ se jedna o elektrarny TuSimice, Prunétov, Pocerady, Mélnik, Tisova, Opatovice,
Chvaletice a Détmarovice. Jednotlivé elektrarny produkuji az 250 kt energosadrovce,
avSak jeho vyuziti jako siranového pojiva je praktikovano pouze v elektrarné Pocerady,
kde firma KNAUF vybudovala zavod na vyrobu sadrokartonu a Vv elektrarné Mélnik, kde
svou vyrobnu sadrokartonu ma firma Rigips. Dal§i vyuziti ma energosadrovec
v cementaiském pramyslu, kdy se z¢asti dodavd do cementaren jako regulator tuhnuti.
Velké cast energosadrovce se po smiseni s popilkem vyuziva jako vypln ve vytéZenych

dolech. V ostatnich ptipadech je energosadrovec ukladan na skladky.

Chemické reakce vzniku energosadrovce

1. Rozklad vapence (uhli¢itanu vapenatého).

CaC0O3; — CaO + CO,

- jednim z produktii je CO,, zpusobujici sklenikovy efekt

2. Vznik sifi¢itanu vapenatého reakci oxidu vapenatého s oxidem sificitym.
Ca0 + SO, — CaSO0;

3. Oxidace sifi¢itanu vapenatého na tézko rozpustny bezvody siran vapenaty.
CaS0; + 1/50, - Caso,

4. Hydratace siranu vapenatého, vznik energosadrovce.

CaSO, + 2H,0 - CaSO, - 2H,0

Celkova bilance procesu

CaCO; + SO, + 1/2 0, + 2H,0 - CaS0, - 2H,0 + CO,

- na 1 mol SO, je potieba 1 mol CaCO3 a vznikne 1 mol CaSO, - 2H,0 (energosdadrovec) a
1 mol CO, [7]



1. 2. 2. Chemosadrovec
Chemoséadrovec vznika desulfataci odpadnich vod s obsahem SO4* zejména v provozech

chemického, potravinaiského a sklaiského pramyslu.
S0;~ + CaC0O; + 2H,0 — CaS0, * H,0 + CO, T

Nejveétsim producentem chemosadrovce v Ceské republice je vramci hospodateni

s vodami akciova spolecnost Precheza Prerov, ktera se zabyva vyrobou titanové béloby.
FeO - TiO, + H,S0, — FeSO, + TiO, + H,0
FeSO, + CaCO3; + H,0 - CaSO, - H,0 + FeO - OH

CaS0, - H,0 + FeO - OH + Ca0 — CaSO, - H,0 + Ca0 + Fe,05 + H,0

Chemosadrovce Pregips a Prestab

Vody sobsahem kyseliny sirové pochazeji z vyroby titanové béloby TiO,, ktera je
hlavnim vyrobnim artiklem Prechezy. Titanova béloba se zde vyrabi tzv. sulfatovou
technologii. Surovinou pro vyrobu titanové béloby sulfatovym zplisobem je nerost ilmenit.
Chemicky jde o smés oxidl, piedevsim titanu a zeleza. Technologie vyroby titanové
béloby sulfatovou technologii je zaloZena na rozkladu nerostu ilmenitu kyselinou sirovou.

[Imenit se mele, susi, a poté se rozklada koncentrovanou kyselinou sirovou.

Produkce siranovych vod z vyroby titanové béloby je v ¢ase pomérné rozkolisana a podle
toho umémé kolisa vyroba chemosadrovce. Vyrobeny Pregips je prodavan vyrobclim
cementu jako reguldtor tuhnuti, vyrobclim stavebnich hmot, vyrobcim sadry a do
zemédé€lstvi. Lze jej pouZzit k hnojeni olejnin, napiiklad ozimé tepky olejky, slunecnice,
maku, hoi¢ice a plodin narocnych na spotfebu siry, obilovin, jetelovin a ke hnojeni
zeleniny. Prestab se diky svym tésnicim vlastnostem vyuziva k technickym rekultivacim
povrchovych dilnich d¢l, skladek odpadii a k podobnym aplikacim. Lze jej vyuZit i jako

podsypového materidlu pfi stavbé silnic. [9]



,»Odpadni“ H,SO, z vyrobny
titanové béloby

Y Y Y

Neutralizace vapencem Neutralizace vapencem > Neutralizace vipnem
—>
Y Y
Separace bilého sadrovce - Matecna a promyvaci ] Separace sadrovce
PREGIPS na odstiedivkach kapalina PRESTAB na kalolisech
v / Y
Sklad a expedice PREGIPSU Vyélﬁténé odpadni voda do Sklad a expedice PRESTABU
Becvy

Obr. 5 - Schéma vyroby chemosddrovce v Precheze Prerov

1. 2. 3. Ostatni druhy umélych sadrovci

Dalsi zplsob vedouci ke vzniku sadrovce je vyroba kyseliny citronové. Takto vznikly
sadrovec je vSak kontaminovan zbytky kyseliny citronové, berlinské modfi a karborafinu. |
pres vysokou koncentraci siranu vapenatého, jejiz obsah v suSin¢ ¢ini 99% je tuhnuti sadry
vyrobené ztohoto sadrovce znatné zpomaleno, které je zpusobené piitomnosti
znecist'ujicich ptimési. Vysledné pevnosti jsou nizké a to je diivod, pro¢ se tento sadrovec

K vyrob¢ sadry nepouziva. V Ceské republice se tento sadrovec vyrabi v Kaznéjove.

V Usti nad Labem se z vyroby kyseliny fluorovodikové ziskava sadrovec obsahujici
anhydrit, urcité mnozstvi kazivce, organické latky a zbytky kyseliny chlorovodikové. Pro

vyrobu sadry je nevhodny, ale pouziva se jako zpomalujici ptisada do cementu.

Poslednim a zéroveil v souc¢asné dob¢ jiz nevyrabénym druhem umélého sadrovce je tzv.
fosfosadra vyrabéna v zdvodu Fosfa PoStorna. Jedn4 se o chemosadrovec ziskany béhem
vyroby kyseliny fosforecné a fosfore¢nanli z apatiti. Fosfosadra se pouzivala na vyrobu
sadrokartonu, sadrovych tvarovek, pii vyrobé porobetonu, v zemedélstvi a také se uplatnila

jako intenzifikator mineralizace pfi vyrob¢ portlandského cementu.



2. Druhy siranovych pojiv

Sadrovd pojiva jsou vyslednym produktem dehydratace sadrovce CaSO4 - 2H0.
Nejcastéji provadénym zpusobem dehydratace sddrovce je vypalovani, kdy v zavislosti na
teploté vypalu vznikaji tfi zakladni druhy sadrovych pojiv vzdjemné se liSici hlavné
fyzikalné mechanickymi vlastnostmi. Mezi tyto tii zdkladni druhy sadrovych pojiv fadime

sadru rychle tuhnoucti, anhydritové maltoviny a sddru pomalu tuhnouci.

SADROVEC
CaS0, - 2H,0
ZVYSENY TLAK ATMOSFERICKY TLAK
do 135 °C do 150 °C
o - HEMIHYDRAT PODSTATA RYCHLE B - HEMIHYDRAT
a - CaS0, - 1/2H,0 TUHNOUCI SADRY 8 - CaS0O, - 1/2H,0
200 - 220 °C ‘ ‘ 180 - 200 °C
o — ANHYDRIT Il . ) B — ANHYDRIT Il
NEZADOUCI
a - CaSOy, Il 8 - CasO, Il
400 - 600 °C
ANHYDRIT II PODSTATA ANHYDRITOVYCH
CaSo, Il MALTOVIN
| 800 - 1 000 °C
ANHYDRITI PODSTATA POMALU
CaS04 1 TUHNOUCI SADRY

Obr. 6 - Teoretické podklady vyroby siranovych pojiv



2. 1. Sadra rychle tuhnouci
Sadra rychle tuhnouci neboli hemihydrat (HH) siranu vapenatého CaSQO, - 2 H,O vznika

dehydrataci sadrovce pii teploté 100 az 180 °C. Vyskytuje se ve dvou modifikacich,
oznacovanych jako a-hemihydrat a B-hemihydrat, které se od sebe vzdjemné liSi svou

morfologii, ovS§em krystalograficky se shoduji.

2. 1. 1. a-hemihydrat, alfa sadra

a-hemihydrat, oznaCovany téz jako alfa sadra, vznikéd zahfivanim sadrovce vystaveného
prostiedi nasycené vodni pary za tlaku 0,12 az 0,13 MPa pfi teploté 107 az 125 °C. Tento
zpusob vzniku a-hemihydratu odpovida vyrobé v autoklavech. Druhy zptisob ptipravy alfa
sadry je vyroba ve vodnych roztocich soli za piisobeni atmosférického tlaku 0,101325 MPa
a teploty 100 — 140 °C. V obou ptipadech voda vazana v dihydratu unika ve formé
kapaliny, coz zpusobuje tvorbu dobie vyvinutych prizmatickych krystalkt, které maji
hladky povrch, jsou hutnad a dosahuji relativné znacnych rozmérti (az 0,1 mm). Vzniklé
krystalky maji objemovou hmotnost 2 700 az 2 760 kg-m'3 a pfi zpracovani sadry se
pomalu rozpoustéji, coz vede k delSi dobé zpracovatelnosti kase a vzniku dokonalejsi

krystalické mtizce CaSO, - 2H,0, ktera nasledné dava vyssi pevnosti vyrobkim.

2. 1. 2. p-hemihydrat, beta sadra

Vyroba B-hemihydratu spoc¢iva v zahfivani sadrovce na teplotu 100 az 160 °C za
pusobeni atmosférického tlaku. Voda vazand v dihydratu se pifi tomto zpusobu vyroby
uvoliiuje ve forme pary, coz ma za nasledek mechanické poruseni zrn. Vzniklé ¢astice jsou
rozlistkované, maji velky vnitini mérny povrch a cela smés je polydisperzni. Mérna

hmotnost B-hemihydratu je 2 670 az 2 680 kg-m'g.

2.1.3. Srovnani a a p hemihydratu

Hlavnim rozdilem mezi obéma formami je mnohonasobné vétSi mérny povrch f-
hemihydratu, zpisobeny ¢etnymi poruchami v jeho krystalické miizce. V dusledku toho je
pfi zpracovani B-sadry pro dosazeni kaSe stejné konzistence nutné podstatné vétsi mnozstvi

zamésové vody. Dle normy CSN EN 13 279 — 2 je vodni soudinitel pro dosaZeni kase
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normalni konzistence stanoven pro a-sadru 0,3 — 0,45 a 0,5 — 0,7 pro B-sadru. Mnozstvi
zameésoveé vody ma velky vliv na vysledné pevnosti vyrobkl. Vyrobky se sadry, obsahujici
pfevdzné a-hemihydrat vykazuji vyS$i pevnosti nez vyrobky ze sadry s pfevazujicim
mnozstvim B-hemihydratu. K dal§im vlastnostem a-sddry fadime jeji nizké rozpinani a

také mensi mnozstvi uvolnéného hydrata¢niho tepla. Mnozstvi uvolnéného tepla je.
a— CaS0, - 1/2 H,0 + 3/2 H,0 - CaS0, -2H,0 + 17,163 +84]

B — CaS0, - 1/5 H,0+ 3/, H,0 > CaS0, - 2H,0 + 19,256 +84]

Obr. 8 - Xenomorfni zrna beta sadry (zvétSeni 4000x)
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2. 2. Anhydrit siranu vapenatého

2. 2. 1. a-anhydrit 111
Vznika ohfevem a-CaSO, - 2 HO na teplotu 200 az 210 °C. Tento anhydrit se

vyznacuje svou velice dobrou rozpustnosti.

2.2.2. g-anhydrit 111

Rozpustny B-anhydrit III 1ze ziskat dvéma moznymi zpiisoby. Prvnim zptsobem je ohiev
sadrovce za snizeného tlaku. Druhym zptisobem je ohiev -CaSO, - Y2 H,0 na teplotu 170
az 180 °C. Dutvod, pii kterém dehydratace B-formy probihd za nizs§i teploty nez
dehydratace a-formy, lze vysvétlit porovitou strukturou a deformaci krystald pii
uvoliovani vody ve form¢ pary a tudiZ rychlejSimu pribéhu dehydratace. Ob& tyto formy
anhydritu jsou za normalni teploty nestalé a pfeménuji se na odpovidajici hemihydraty.
Tento jev je v praxi oznacovan jako starnuti sadry. Vzhledem k velkému mérnému povrchu

je beta forma oproti alfa form¢ nestala.

2.2.3. Anhydrit 11

Vznikd ohfevem anhydritu III v rozmezi teplot 400 az 800 °C. Vyznacuje se velmi
téZkou rozpustnosti. Ma obdobné vlastnosti jako pfirodni anhydrit. Pro anhydrit Il je
charakteristické, Ze pomalu a neochotné reaguje s vodou, ovSem piidavkem nékterych
kyselin nebo siranti Ize tuto reakci urychlit. Mérna hmotnost je 1 900 az 3 100 kg - m*®a

tvrdost dle Mohsovy stupnice je 2,9 az 3,5.

2.2.4. Anhydrit |

Anhydrit I vznika ohfevem anhydritu II za teplot 800 az 1 000 °C. Pfi ohfevu v rozhrani
téchto teplot dochazi k ¢aste¢nému rozkladu, pfi kterém vznikd maltovina obsahujici 2 az

3% CaO, ktery plisobi jako budi¢ hydratace.
CaS0, — 2Ca0 + 250, + 0,

Tato maltovina je oznacovana jako potérova malta. [4,6]
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3. Vyroba siranovych pojiv

3. 1. Konvencni zpiisoby vyroby

3. 1. 1. Vyroba vaifiakovym zpiisobem

Vyroba varakovym zptsobem patii k nejstarSim postuptim vyroby rychle tuhnouci sadry.
Konstrukéné se jedna o velice jednoduché a provozné spolehlivé zatfizeni, které je tvotreno
kovovou nadobou o objemu 3 az 15 m® opatienou michadlem a spalovaci komorou.
Spaliny ze spalovaci komory ohfivaji dno a stény vaiaku a také prochazeji patry trubek,
které tak zlepSuji pfenos tepla na surovinu. Vyrobni postup spociva v prvotnim vysuseni a
pomleti sddrovce pied samotnym davkovanim do varaku. Proces dehydratace probiha tak,
ze predem predehiaty sadrovec o teplot¢ 60 az 70°C se za stdlého michani po dobu
vrozmezi 20 az 30 minut ohfivd na teplotu 130 az 150 °C. Poté nastavad intenzivni
dehydratace, ktera se projevuje intenzivnim nakypfovanim, tzv. vafenim. Konec intenzivni
dehydratace se poté projevuje sednutim naplné a dal$im stoupanim teploty, pfi¢emz by
maximalni teplota neméla byt vyssi jak 170 °C. Pti teploté vyssi jak 170 °C pak zacina
vznikat rozpustny anhydrit, ktery zptsobuje horsi vlastnosti sddry. Doba ohfevu ve vatdku

je 2,5 az 3,5 hodiny.

Vyznamnou piednosti tohoto vyrobniho procesu je moznost ziskani sadry se znacnym

obsahem a CaSO; - %2 Hy0, ktera se vytvaii zejména ve spodni ¢asti naplné varaku.

1 —vdlec pece s rozvodem plamenii

g 2 —dno
g‘ 3 3 — lozZisko michadla
’%l . ¢ 4 — michadlo
"“:I _ 5 — pohon
; ’ﬂ 3 6 — plnici otvor

T — uzaver pro vyprazdnovani

8 — instalace privodu horicich plynii

9 — kanalky pro horici plyny

10 — generdator na vyrobu horicich plyni
11 — odvod spalin

12 — odvod pary

Obr. 9 - Varakova pec firmy Pfeiffer
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3. 1. 2. Vyroba na roStu

Dalsim zpiisobem vyroby rychle tuhnouci sadry je vypal na rostu A. N. Knauf, viz obr. x.
Vypalem na ro$tu ziskdvdme beta modifikaci hemihydratu siranu vapenatého. Pii tomto
zpusobu vyroby se postupuje tak, ze pfed vsypanim na rost se vychozi surovina roztiidi
podle frakci a nasledné se ze zasobniku vsype na rost, ktery je ohfivan spalinami
piivadénymi ze spalovaci komory na teplotu az 900 °C. Spaliny jsou odtahovany
exhaustory skrz rost. Vyhodou této metody je kontinualni vyroba a snadné regulovatelnost
teploty pomoci rychlosti pasu a vykonu exhaustord. Pouzitim tohoto zplsobu vyroby

vznika pouze B-CaSO, - /2 H,0.

| l 1 - zasobnik materialu

R 2 — zona vypalu
biL | =0t
' L 3 3 —saci kanal
-fiF < -(m-_"—_é-'_.ani E ;
u LT —— gt 4 — spalovaci komora
i = f 5 —rost

6 — hireblovy dopravnik

Obr. 10 - Rost A. N. Knaufa

3. 1. 3. Vyroba v suSicim mlyné

Tento zplisob vyroby je vyuzivan pro piipravu rychlovazné sadry pro vyrobu
sadrokartonu. Zakladni cast tohoto zafizeni tvoii kolovy mlyn, do néhoz je soucasné
pfivadéna surovina a horké spaliny. SuSici mlyn umozniuje vypal bud’ na vysokou teplotu
pohybujici se vrozmezi 500 az 700 °C nebo na teplotu nizkou, kdy se teplota vypalu
pohybuje mezi 300 az 400 °C. Hotovy material je vznosem odvadén pry€. Zpravidla se toto

zafizeni instaluje ve dvojici pro oba druhy vypalu.

1 — prevodovka

2 — korpus mlynu

3 — otaciva mleci deska
4 — kotouce

5 — pritlacné zarizeni

6 — separdtor

7 — podavac materidlu

8 — privod horicich plynii

9 — otvory na obvodu misy pro privod plynu
10 — odvod pomletého materialu

Obr. 11 - Susici mlyn
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3. 1. 4. Vyroba v rotacni peci

Jedna se o nejpouzivanéjsi zpiisob vyroby hemihydratu siranu vapenatého. Hlavni ¢asti
celého vyrobniho zafizeni je rotani pec o délce 9 m (Lomnicka u TiSnova) az 25 m
(Pocerady) a priméru 2,4 az 2,6 m, kterd se otaci kolem osy rychlosti 1 - 4 otacky za
minutu. Posun suroviny pies pec je zajistén naklonénim pece a velikosti sklonu se
pohybuje v rozmezi 3 az 4 %. Doba, prichodu suroviny peci, se upravuje pecnimi
vestavbami, tpravou rychlosti otaceni nebo zménou sklonu pece. Rotacni pec je napojena
na spalovaci komoru, ze které jsou do pece piivadény spaliny o teplot€¢ 750 az 900 °C.
K vytapéni lze pouzit tuhd, kapalna i plynna paliva. Rozeznavame dva typy vyhtivani a to
souproudy nebo protiproudy. U protiproudého zplsobu se dehydratace uskuteciiuje na
konci pece, kde teplota dosahuje 500 az 700 °C. Protiproudym zplsobem ziskdvame
anhydrit Il. K dehydrataci u souproudého zptisobu vyhtivani dochazi jiz na zacatku pece
pii teploté 700 az 900 °C. Timto zpisobem vznika hemihydrat téméi vyhradné v beta

modifikaci.

1 — zasobnik suroviny

2 — davkovac

3 — generator pro vyrobu horicich plynii
4 — rotacni pec

S — ventilator

6 — odlucovac

-t

7 — Snekovy dopravnik

Obr. 12 - Rotacni pec

3. 1. 5. Vyroba v autoklavu

Autoklav je dodnes jedinym primyslové vyuZivanym zafizenim na vyrobu alfa sadry.
Jedna se ¢asto o horizontaln€ orientovanou tlakovou nadobu zhotovenou z nerezové oceli,
kterd mize mit jedno Celo pevné a druhé oteviratelné nebo mit obé Cela oteviratelna.
Uvniti autokldvu se nachdzeji koleje slouzici k zavaZce vozikd se surovinou, kterd se
davkuje jako kusovy materidl nebo briketovany, je-li sadra vyrdbéna z energosadrovce.
Vstupni surovina je zahfivana piehfatou parou na teplotu 135 °C za mirného pietlaku 0,12
az 0,13 MPa. Déle se ke vstupni suroving ptidavaji i aditiva ovliviiujici riist krystald. Mezi
nejcastéji pouzivana aditiva fadime kyselinu citronovou, vinnou a jable¢nou nebo

karboxymethylceluosu. Vyroba v autoklavu se déli na dvé ¢asti. Prvni ¢ast tvofi samotna
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dehydratace trvajici 3 az 5 hodin. Druhou ¢asti je suseni suchou parou v otevieném
autoklavu. Vznikly kondenzat je ze dna autokldvu odvéadén odkalovacimi ventily. Touto

metodou vznika sadra, kterd je velmi Cista obsahujici az 98 % alfa hemihydratu.

Tiwi'_ 1 —viko

2 _ pldst
" . 3—manometr
—— 4 — privod pary

f 5 — vypuste kondenzatu

Obr. 13 - Autokldv

3. 1. 6. Vypal ze vznosu

K tomuto zplsobu vyroby dochazi pii fluidnim vypalu, kdy se surovina vypaluje ptimo
v plamenu hotaku, ktery Ize nastavit na nékolik druhti vypalu, ¢imz lze béhem kratké doby
pfipravit rizné druhy sadry. Mezi dalsi vyhody této metody fadime malou poruchovost,

velka energeticka ti¢innost, kontinudlni vyroba a nizké naroky na pocet pracovnikd.

3. 2. Krystalizace v roztoku

Z vyse uvedenych konvenénich zplisobl vyroby lze vysledovat, Ze témér veskery objem
vyprodukované a-sadry vznikd ptedevSim v autoklavech a to dehydrataci sadrovce
Vv prostiedi nasycené vodni pary a mirného pfetlaku. PouZzitim tohoto zplisobu vyroby
docilime, Ze hydratova voda ze sadrovce unikd ve formé kapaliny a tim nenarusSuje
krystalovou miizku. Shodného vysledku mizeme dosdhnout vafenim sadrovce ve vodnych
roztocich vhodnych soli, kdy 1 malé mnozstvi vhodné pouZité soli zplisobi sniZeni napé&ti
vodni pary na povrchu zrn a umozni tak odvod vody v kapalném skupenstvi. Nejcastéji
pouzivanym dehydratacnim roztokem, ktery je vysledkem dosavadniho vyvoje
dehydrata¢niho roztoku, je smés KCl a NaCl v poméru 75% KCI a 25% NaCl pii

koncentraci roztoku 18%. Mezi pouzivané soli patii dale chlorid vapenaty a hofecnaty,
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alkalické octany a dalSi. Vyrobena sadra je tvofena prizmatickymi, hutnymi a dobie

vyvinutymi krystalky a-sadry.

Po ukonceni procesu dehydratace je nutné dikladné promyti a nasledné vysusSeni
vzniklého produktu, aby byla odstranéna pouzita stl. Po celou dobu nesmi teplota klesnout
pod 97 °C, coz je kriticky bod rozpustnosti dihydrat — hemihydrat. V ptipadé€, Ze teplota
klesne pod 97 °C, dojde k caste¢né rehydrataci a opétovné dehydrataci pfi susSeni, ale jiz za

vzniku B-sadry.

4. Hydratacni procesy sadry

4. 1. Tuhnuti a tvrdnuti

Tuhnutim a tvrdnutim se oznacuje proces, pii kterém dochéazi ke zpeviiovani tekuté
suspenze sadry a vody. Cely tento d&j zapocaty vsypanim sadry do vody a tvrdnutim

koncici lze rozdélit na 6 fazi.

e Prvni fazi je oznaCovana doba liti, coz je doba od vsypani sadry do vody az do

doby, kdy ptestane byt schopna liti.

e Druhou fazi je pocdtek tuhnuti, coz je doba od vsypéni sadry do vody az do doby,

kdy se projevi prvni ptiznaky tuhnuti.

o Tteti fazi oznaCujeme dobu hlazeni, ktera zafind vsypanim sadry do vody a kon¢i

v okamziku, kdy pfestane byt mazlava.

e Ctvrtou fazi je konec tuhnuti, coz je okamzik, kdy dojde k Giplnému zatuhnuti

suspenze.

e Patou fazi je doba tuhnu#, coz je ¢as od vsypani sadry do vody az do okamziku,

kdy nastane konec tuhnuti.

17



e Sestou fazi je tvrdnuti, coz je doba od konce tuhnuti, bdhem které dochézi

k pozvolnému nartstu pevnosti.

Doby jednotlivych fazi jsou pro kazdy druh sadry odlisné v zavislosti na teploté vypalu.
Cim vys33i je teplota vypalu, tim vice je v sadie obsaZen anhydrit a to se nasledné projevuje
pomalym tuhnutim. Doby jednotlivych fazi se mohou upravovat a to pfidanim rtznych
chemickych piisad a regulatori. Béhem tuhnuti se sadra v diisledku nabirani vody do své
struktury mirné rozpind, ¢ehoz se vyuziva pii vyrob¢ forem, kdy sadra vnikne 1 do hiife

pfistupnych mist a vykresli detaily.

4. 2. Hydratace sadry

4. 2. 1. Teorie krystaliza¢ni (Le Chatelierova)

Na konci 19. stoleti se procesy probihajicimi béhem tuhnuti a tvrdnuti zabyval
francouzsky chemik a fyzik Henri Louis Le Chatelier (1850 — 1936), ktery jej vysvétlil
pomoci krystaliza¢ni teorie. Dle této teorie dochazi nejdiive k rozpousténi CaSOq - 2 H20,
dale ke vzniku nasyceného roztoku a k nasledujici pfeméné CaSQO, - Y2 H,0 na CaSO, - 2
H20, ktery se vzhledem mnohem mensi rozpustnosti nez je rozpustnost hemihydratu
(hemihydrat 8 g~l'1, saddrovec 8 g-l’l) za¢ina vylucovat. V disledku toho dochazi k poklesu
mnozstvi CaSO, - %2 H,O Vv roztoku, coz umoznuje dalsi rozpousténi hemihydratu do
roztoku. Cely proces se opakuje do doby, dokud je pfitomen hemihydrat, pficemz krystaly

dihydratu mezitim rostou, proplétaji se a sristaji.

4. 2. 2. Teorie fyzikalni

Fyzikalni teorie rozd€luje proces hydratace do tii period.
|. perioda — indukéni

- hlavnim znakem této periody je tvorba zarodkd dihydratu vlivem lokalnich pfesyceni

v roztoku

- hydratace probihd pomalu, ale Ize ji urychlit a to pfidavkem umélych krystaliza¢nich

jader, naptiklad mletym sadrovcem nebo vapencem
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Il. perioda — hlavni

- V této period¢ dochazi k hydrataci hemihydratu a zaroven k vyvinu krystalti dihydratu,

které vzajemné prorustaji, proplétaji se a sristavaji

- smés se méni v tuhou latku a cast sadrovce, ktery zustava v podobé gelu, zapliuje

ptipadné mezery a zajistuje vétsi zpevneni
I11. perioda — rekrystalizacni

- pti této periodé dochdzi ke zvétSovani krystald, ke kterému dochézi diky nestabilnim

kontaktim krystalt

- vzhledem k malému rozdilu rozpustnosti malych a velkych krystali je tento proces

pomaly, ale da se urychlit zvySenim teploty

Casovou zavislost stupné hydratace hemihydratu na dihydrat ve vodni suspenzi

znazoriuje obr. 14.

nukleacel  rdst krystald DH / DH - dihydrat
DH
HH - hemihydrat
rozpousténi
HH

—stupef) pfemény HH —~DH

— Cas

Obr. 14 - Casova zavislost stupné hydratace ve vodni suspenzi hydrdtové sadry

5. Vyroba sadrovych pojiv v Ceskeé republice

V Ceské republice je vyrabéna pouze B-sadra a to v Kobeficich u Opavy, kde se nachazi
jediné lozisko pfirodniho sadrovce. Vyznamna ¢ast produkce sadry je zajistovana vyrobou
zumgéle vyrabénych sadrovcil, zejména z energosadrovce produkovaného z tepelnych
elektraren skupiny CEZ (Poc¢erady, Mélnik, apod.). V této kapitole bude popsana vyroba

sadry v Kobeficich a v Poc¢eradech.
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5. 1. Vyroba sadry z prirodniho sadrovce v Kobericich

Sadrovcové doly v Kobeficich provozuje o roku 1995 spole¢nost GYPSTREND s. r. o.
Firma GYPSTREND s. r. o. je jedinym tézitelem a zpracovatelem piirodniho sadrovce
v Ceské republice. Cést vytézeného sadrovee je po drceni a homogenizaci dopravovana do
cementaren v Ceské i Slovenské republice, kde slouZi jako regulator tuhnuti pii vyrobé
cementu. Zbytek sadrovce se kalcinaci zpracovava na sadrové pojivo, které se pak prodava

jako voln¢ lozené nebo pytlované, anebo se dale zpracovava.

Firma GYPSTREND s. r. 0. doddva na trh saddru stavebni a modelaiskou STUCCO®
(bila a Sedd), specialni sadry Stukatérské ProGypsum-TECNO®, sadrové omitky
ProGypsum®, sanace vlhkého zdiva SAFEGUARD®, sadrové pfickové tvarnice
SUPERBLOK® a téz saddru pro zubni laboratofe ZEUS®.

Ve stadiu vyvoje se nachazi program FERROBLOK, coz bude material schopny
absorpce elektromagnetického zafeni. Tento program je v souCasné dobé testovan
Vojenskym technickym ustavem obrany v Brné. Prvni testované vzorky vykazuji
reflektanci a 50% absorbanci zafeni v mikrovinovém spektru. Na tento program navazuji i

vyzkumy v oblasti vyvoje omitky s obdobnymi vlastnostmi.[12]

Na obr. 15 je znazornéno technologické schéma vyroby bilé a Sedé sadry stavebni a
modelaiské STUCCO®.

Celistovy drti¢

vystupni frakce 0~45 mm l

’ sadra Seda

sadra bila

100% chemosadrovec Pregips 50% prirodni sidrovec

50% chemosadrovec Pregips

teplota 130°C, 1 hod. zbyteknasité 0.2 mm2~3%

i
sadra pytlovana === S
1,2,5,30kg

sadra volné loZena

Obr. 15 - Technologické schéma vyroby bilé a Sedé sadry STUCCO®
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5. 2. Vyroba sadry z energosadrovce v Po¢eradech

V elektrarné Pocerady nachazejici se v severozapadni ¢asti Ceské republiky a patiici
skupiné CEZ doslo v devadesatych letech stejnd jako u ostatnich provozovanych tepelnych
elektraren k instalaci odsifovaciho zafizeni. V navaznosti na vystavbu odsifovacich
zatizeni byl v tésném sousedstvi elektrarny postaven spoleény, némecko-¢esky podnik
KNAUF - Pocerady, s. r. o., ktery vyrabi 2z odpadniho produktu odsifovani,
energosadrovce, sadrokartonové desky. Tento podnik je v plném provozu od tnora roku
1995. Prebytek vyrobeného sadrovce je pak briketovan a doddvan do cementéaren jako

nahrada ptirodniho sadrovce.[13]

Na obr. 16 je znazornéno technologické schéma odsifeni elektrarny a nasledna vyroba

sadry, které odpovidd odsifovacimu zatizeni blokii 2, 3 a 4 v poceradské elektrarne.

Hydrocykion I Tepeln§ vpménik
ki . /T\,
Odstiedivky | [lmmed i i
@ . v [ = Komin |
N
| x4
| Y b ==
— 1 -
J—v ‘ L :
Ve INadrz enargosadrov- .
COvE Suspenze Oxldaéni vzduch i |
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Posilovaci ventilator
Neods¥ené spaliny z bloku
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Energosidroveova
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Obr. 16 - Technologické schéma odsireni elektrdarny a ndsledné vyroby sadry
Z energosdadrovce
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6. Rozdéleni siranovych pojiv dle CSN 72 2301 a CSN
EN 13279

6. 1. CSN 72 2301

Norma CSN 72 2301: Sadrovéa pojiva, s platnosti od 1. 7. 1980 urluje tfi zakladni
vlastnosti sddrovych pojiv. Jedna se o pevnost v tlaku, pocatek a dobu tuhnuti sddrové kase

normové konzistence a jemnost mleti.

Vhodny vodni soucinitel se zjistuje pomoci zkousky kase normové konzistence, jejiz
podstatou je zjiSténi potfebného mnozstvi vody na piipravu tekuté sadrové kase, kterd bude
mit hodnotu rozliti 180 + 5 mm. Tato zkousSka se provadi pomoci Vicatova prstence, ktery
se naplni tekutou sddrovou kasi a v urceny Cas se prstenec zdvihne a rozliti musi odpovidat

vyse zminéné normové hodnoté rozliti.

Pevnost v tlaku se ur¢uje na normovych tramcich o rozméru 40 x 40 x 160 mm a déli se

do 12 kategorii, viz tab. 1.

Trida pojiva Pevnost v tlaku Trida pojiva Pevnost v tlaku
[N - mm?] [N - mm?]
G-2 2 G-10 10
G-3 3 G-13 13
G-4 4 G-16 16
G-5 5 G-19 19
G-6 6 G-22 22
G-7 7 G-25 25

Tab. 1 - Rozdeleni sdadrovych pojiv dle pevnosti v tlaku

Pocatek a doba tuhnuti sadrové kaSe normové konzistence se zjistuje pomoci Vicatova
pfistroje, jehoz nastavec je tvofen jehlou o priméru 1,1 £ 0,02 mm a délky 50 mm. Norma
charakterizuje pocatek tuhnuti jako ¢as od vsypani sadry do vody po okamzik, kdy se hrot
jehly poprvé nedotkne podlozky a dobu tuhnuti jako dobu dokud se jehla nevryje hloubéji
jak 1 mm pod povrch zkousené¢ho vzorku. Na zéklad¢ téchto Casii se pocatek a doba

tuhnuti déli dle normy do 3 kategorii, viz tab. 2.
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Druh pojiva Oznaceni doby Tuhnuti v minutach
tuhnuti Pocatek Doba
Rychletuhnouci A 2 15
Normalnétuhnouci B 6 30
Pomalutuhnouci C 20 nenormalizuje se

Tab. 2 - Rozdeleni sadrovych pojiv dle rychlosti tuhnuti

Jemnost mleti se urCuje jako zistatek na sité o velikosti otvorti 0,2 mm. Mnozstvi je

vyjadfeno v procentech hmotnosti prosivané navazky. Norma rozliSuje 3 kategorie

sadrovych pojiv dle jemnosti mleti, viz tab. 3.

Druh pojiva Oznaceni jemnosti Zbytek na sité s rozmérem otvoru 0,2
mleti mm
[%]
Hrub¢é mleté I 30
Stfedné mleté Il 15
Jemné mleté Il 2

Tab. 3 - Rozdeleni sadrovych pojiv dle jemnosti mleti

Oznadovani sadrovych pojiv dle CSN 72 2301 se sklada ze tif asti, kterymi jsou pevnost
v tlaku, doba tuhnuti a zrnitost. Pro ptiklad oznaceni G — 2 A | je sadra rychle tuhnouci,

hrubé mleta s pevnosti v tlaku 2 MPa. [10]

6.2. CSN EN 13279

Druhou normou zabyvajici se siranovymi pojivy je CSN EN 13279, ktera nabyla své
platnosti dne 1. 12. 2005. Tato norma se sklada ze dvou casti. Prvni Cast se nazyva
Definice a pozadavky, ktera obsahuje terminy, definice, pozadavky a znaeni sadrovych

pojiv a druha ¢ast nese nazev Zkusebni metody.

StéZejni ¢asti této normy je tabulka €. 4 s pfehledem znaceni sddrovych pojiv a malt.

Znaceni Symbol
Sadrova pojiva A
Sadrové pojivo pro piimé pouziti nebo dalsi procesy (suché praskové vyrobky) Al
Sadroveé pojivo pro pifimé pouziti na stavbé A2
Sadrové pojivo pro dalsi procesy (sadrové tvarnice, atd.) A3
Sadrova pojiva pro vnitini omitky B
Sadrova malta pro specialni pouziti C

Tab. 4 - Druhy sddrovych pojiv a malt dle CSN EN 13279
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Podle této normy lze ke stanoveni vhodného vodniho soucinitele pouzit jednu z téchto
metod. Jedna se sypnou metodu, disperzni metodu a metodu stfdsaciho stolu. Princip
disperzni metody vychdzi ze zkousky kaSe normové konzistence, ovSem hodnota rozliti se

u této metody pohybuje v rozmezi 150 — 210 mm.

Pevnost v tlaku a v tahu za ohybu se opét uréuje na normovych tramcich 40 x 40 x 160

mm.

Pocatek a doba tuhnuti se také zjist'uje pomoci Vicatova piistroje, kde se oproti ptivodni
jehle pouziva kuzelovy nastavec. Nova norma definuje pocatek tuhnuti jako ¢as od vsypani
sadrového pojiva do vody po dobu, kdy se hrot Vicatova kuzele zastavi 22 + 2 mm nad
podlozkou. Podminky na dobu tuhnuti ziistavaji stejné. Druhou moznosti uréeni pocatku

tuhnuti je nozova metoda.

Jemnost mleti se podle této normy urcuje jako zlstatek na tfech sitech o velikosti 5 000

pm, 200 pm a 100 pm.

Oznaceni podle nové normy ma pét Casti, a to druh sadrového pojiva nebo malty podle
tab. 4, odkaz na normu, symbol podle tabulky, pocatek tuhnuti v minutdch a pevnost
v tlaku v MPa. Naptiklad sadrova stavebni malta na vnitini omitky s pocatkem tuhnuti
minimalné 50 minut a s pevnosti v tlaku vétsi jak 2 MPa ma oznaceni: Sadrova stavebni

malta pro vnitrni omitky EN 13279 — 1 — B1/50/2. [11]
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7. Vyvoj dehydratacniho zarizeni
Ustav technologie stavebnich hmot a dilcti pfi VUT FAST Brno se jiz nékolik let zabyva

laboratorni experimentalni metodou vyroby alfa-sadry spojenou téZ S vyvojem zafizeni,
které by umoznovalo efektivni dehydrataci sadrovce, finanéné nenaro¢ny proces a kvalitni

vysledny produkt.

7. 1. Prvni staticka verze laboratorniho pristroje na vyrobu
alfa-sadry

Prvni laboratorni zafizeni pro vyrobu alfa-sadry tvotila dehydrata¢ni nddoba s dvojitym
dnem, ve kterém byla v jeho spodni Casti umisténa topna spirdla ovladana regula¢ni
jednotkou. Regula¢ni jednotka se skladala z teploméru Vertex S nastavitelnym spinacim
kontaktem k ovladani spinace topné spiraly, ktery byl pomoci nosi¢e umistén do vika
dehydrata¢ni nadoby. Spojeni nadoby s vikem bylo tvofeno bajonetovym uzavérem. Ve
viku se nachazel otvor pro piivodni trubici na dopliiovani vody, ktera se ohtata na teplotu
varu manualné dopliovala z druhé nadoby a to do vySe hladiny vymezené vodoznakem.
Ob¢ nadoby byly mezi sebou spojené PE — hadi¢kou. Dopliiovani vody se provadélo
zdbvodu tUniku vody ve formé pary, aby byla =zajiSténa stabilni koncentrace
dehydrata¢niho roztoku. Davkovani sadrovce probihalo v saccich z permeabilni tkaniny na

nosice v dehydratacni nadob¢. Jednalo se tedy o staticky proces, pfi kterém nedochézelo

k michani smé&si.

Obr. 17 - Prvni statickd verze laboratorniho zarizeni na vyrobu alfa-sadry
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1 — topna spirala
2 — spinac spiraly
3 — zdroj elektrického proudu

4 — teplomer Vertex

i 5 — privodni trubice vrouci vody
6 — sadrovec umistény v textilnich saccich
2 7 — konstrukce draténého nosice

Obr. 18 - Schéma prvni statické verze laboratorniho zarizeni na vyrobu alfa-sadry

Obr. 19 - Nosic vsdzky sadrovce

7. 2. Druha verze laboratorniho pristroje na vyrobu alfa-sadry
ve vZnosu

Princip této verze laboratorniho piistroje byl oproti prvni verzi technologicky zcela
odli$ny. Pfistroj se skladal ze tii samostatnych ¢asti. Hlavni ¢asti byla dehydrata¢ni nadoba
o objemu 9 litrti S michadlem pohanénym elektromotorem, diky kterému byl cely systém
vyroby ve vznosu. Vedlejsi €asti tvorily nddoby na ptipravu vrouci vody a odsavaciho
zafizeni. Vyznamnym zdokonalenim bylo nové odsévaci zatfizeni. Mezi hlavni pfednosti
tohoto pfistroje lze zaradit zkraceni doby dehydratace a zlepSeni manipulace pfi
dehydrataci a promyvani. OvSem proces suSeni stale probihal odd€lené v laboratorni
suSarné.
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Obr. 20 - Druha verze laboratorniho zarizeni na vyrobu alfa-sadry ve vznosu

7. 3. Treti verze laboratorniho pristroje na vyrobu alfa-sadry

Posledni verze dehydratacniho ptistroje na vyrobu alfa-sadry pochazi z roku 2011. Stejné
jako u druhé verze pftistroje na vyrobu alfa-sadry je i tento tvofen tfemi samostatnymi
¢astmi. Jednd se o dehydrata¢ni nddobu, nddobu na odsavani a ovladaciho panelu, které
doznalo vyrazného vylepseni. Celkovy objem ¢ini 19 litri. Materidlem na vyrobu nadob
byl vzhledem kuc¢inkim agresivniho prostiedi soli zvolen osvéd¢eny nerez.

V nésledujicich letech prosla tato verze piistroje n€kolika inovacemi, které budou nasledné

popsany.

Dehydrata¢ni nddoba o vnitinim priiméru 254 mm, tloustce 2 mm a hloubce 460 mm ma
ve své spodni Casti ventil s kohoutkem slouZzici pro odvod vody do odsévaciho zafizeni.
Dostatek mista pro manipulaci s timto ventilem zajiStuji tfi navafené nohy, na kterych
dehydratacni zatizeni stoji. Z vyroby byla dehydrataéni nadoba opatiena vikem, kde se
Vv jeho ose nachazel otvor pro prichod hiidele michadla, dale zde byl otvor s navafenou
teplomérnou jimkou, otvor s navafenym kolenem, které bylo ukonceno vrapovanim pro
nasazeni hadice a Ctvercovy otvor o rozméru 100 x 90 mm slouZzici k odbéru vzorki a
davkovani surovin. V ramci inovace pfistroje bylo navrzeno odstranéni vika, coz pfineslo

fadu vyhod. Mezi hlavni vyhody Ize zatadit lepsi vizualni kontrolu nad vyrobou sadry, dale

27



doslo k odstranéni problému s napénénim dehydrata¢niho roztoku, které zplisobovalo
vyvieni vsazky mimo aparaturu a v neposledni fad¢ toto feSeni umoznilo realizaci zmény
umisténi teplotni sondy ptl100, které je zasilikovano, aby bylo chranéno proti plsobeni
agresivniho solné¢ho roztoku a mechanickému poSkozeni. Dal$i ¢asti dehydratacni nadoby
je filtra¢ni dno, které je tvofené dvéma dérovanymi plechy o tloustkach 4 a 0,8 mm.
Tlustsi plech je opatfen otvory se zavity pro ptiSroubovani horniho tenc¢iho plechu. Mezi
tyto dva plechy je vloZena tkana filtracni vloZka od firmy Silk and Progress. Konkrétné se
jedna o polyamidové sito UHELON 130T, které ma velikost ocek 42 um, tloustku vlakna
30 um a podil volné plochy sita 30%. Ve filtraénim dnu se dale nachézeji 4 diry se zavity

~ror

slouzici k uchyceni spodniho loziska michadla.

Obr. 21 - Treti verze laboratorniho zarizeni na vyrobu alfa-sadry po inovaci

Michadlo je tvofeno dvéma pdsovymi Sroubovicemi a ukoncené ve své dolni ¢asti
lopatkami typu Pfaudler. Tyto Sroubovice jsou masivni, zhotovené z plechu tloustky 3 mm
a Sitky 25 mm. Stoupéni Sroubovice je 250 mm a primér valce jimi opsany je 238 mm. Ke
htideli o priméru 15 mm jsou piipevnéné ttemi ty¢inkami o priméru 8 mm, které jsou po
vysce rovnomeérné rozmisténé. Spodni konec htidele je zakonfen Cepem zapadajicim do
zlabku upevnéného na dné dehydratacni nadoby. V ramci uprav zatizeni doslo 1 k Gpraveé
Sroubovice a to jejim zkracenim o jednu tfetinu, aby nedochdzelo k mechanickému

poskozovani teplotni sondy pt100. Pohon michadla zajistuje motor o vykonu 120 W
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s ptevodovkou, ktery je uchycen pomoci ptipravku a k dehydrataénimu zatizeni je tento
pripravek pfitazen pres tfi zavitové tyce. Toto feSeni uchyceni zajiStuje presné vedeni

michadla a dokonaly ptenos krouticiho momentu do michané smési.

Hlavnim nedostatkem této verze pfistroje byla nedostatec¢na rychlost dodavky promyvaci
vody, ktera se provadéla manualné ohifevem vody Vv konvici. Tento nedostatek se nejvice
projevil po inovaci zptisobu vyroby, pfi které bylo sejmuto viko dehydrata¢ni nadoby.
Vyroba v dehydratacnim zafizeni bez vika umoznuje rychlejsi a efektivnéjs$i vyrobu,
zejména v promyvaci fazi, protoze trvalym udrzenim suspenze ve vznosu bez rizika
poklesu teploty vyrazné narostla rychlost odsdvani dehydrata¢niho roztoku do jimaci
nadoby. Proto byl v ramci inovace zafizeni navrzen a vyroben novy generator horké vody.
Jedna se o nerezovou nadobu o objemu 22 | opatfenou nerezovym kohoutem, na ktery je
pfipojena tepelné izolacni hadice, diky které se eliminuje riziko poklesu teploty promyvaci

vody mezi generatorem a dehydrataénim zafizenim. Ohiev vody je zajistén indukénim

topicim elementem umoznujici efektivni ohtfev vody bez dalSich ztrat. [2,6]

1 — generdator horké vody

oA S ] 2 — indukéni topné téleso
"1 g 3 — pohonnd jednotka
michadla s michadlem

i % L 4 4 — ridici jednotka
J: I I : S — chemické hadice
= slouzici k odsavani roztoku
' 6 — odsavaci zarizeni
= LI 7 — tepelné izolacni hadice
0o T |

pro privod horké vody
8 — teplotni cidlo pt100

Obr. 24 - Schéma inovovaného dehydratacniho zarizeni
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7. 4. Porovnani dehydratacnich pristroji na vyrobu alfa-sadry

Béhem nékolikaletého vyvoje dehydratacniho zafizeni na vyrobu alfa-sadry byl na
zéklad¢ ziskanych zkuSenosti vyvinut dehydratacni pfistroj, ktery oproti prvni statické
verzi piistroje dosdhl znacného zdokonaleni. Podafilo se vyrazné snizit dobu dehydratace,
ktera u prvni verze byla 19 hodin na pouhych 90 minut a zvySit mnozstvi navazky z 2 kg
na 9,8 kg. Posledni verze pfistroje umoznuje suseni sadry pfimo v dehydra¢ni nadobé,
¢imz zanikla potifeba prenosu sadry po varfeni do suSarny. Dale tato verze umoziuje

jednoduché promyvani vysledného produktu od pouzité chloridové soli.

Porovnani dehydrata¢nich ptistroji a jejich vlastnosti je provedeno v tab. 5. [2]

Vlastnost Verze zarizeni

l. 1. 1.
Celkovy objem [l] 8 8 19
Mnozstvi navazky [kg] 2 3,6 6
Mnozstvi vody [kg] 6 54 12,8
Teplota vzniku sadry [°C] 140 105 103
Doba dehydratace [min] 1140 90 90
Koncentrace [%] 40 18 20
Davkovani - 1:2 1:2
Pocatek tuhnuti [min] 9 7 7,5
Doba tuhnuti [min] 17 14,5 12,5
Pevnost v tlaku [MPa] 5,6 9,0 14,1
Pevnost v tahu za ohybu [MPa] 3,0 2,2 7,0

Tab. 5 - Porovnani viastnosti dehydratacnich pristrojii
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II. EXPERIMENTALNI CAST

Cilem této casti bakalaiské prace je navazat na piedchozi vyzkum ptipravy alfa
hemihydratu siranu véapenatého beztlakovou metodou dehydratace sadrovce v roztocich
chloridovych soli a to sledovanim vlivu riznych dehydratacnich roztokd na technologické

vlastnosti vyrobeného alfa hemihydratu.

1. Metodika a postup praci

Pted zahajenim samotné prace na praktické ¢asti bylo nutné seznamit se S ovladanim a
provozem inovovaného dehydrata¢niho zatfizeni. Na ovétfeni funkcnosti zatizeni byl pouzit
chemosadrovec PREGIPS a roztok NaCl o koncentraci 17 %. Béhem testovani funk&nosti
zatizeni bylo zjiSténo poruSeni té€snéni jimaci nadoby. Bylo nutné nddobu znovu ptetésnit.
Jako tésnici material byl misto ptivodniho silikonu pouzit klempiisky tmel. Po provedeni
oprav dehydrata¢niho zafizeni bylo uskute¢néno $est dehydrataci, pfi¢emz vSechny roztoky
byly srovnany na stejnou molalni koncentraci. Byly provedeny tii dehydratace s roztokem
NaCl, dvé¢ sroztokem CaCl, a jedna se smésnym roztokem KCI + NaCl. Koncentrace
dehydrataénich roztokd jsou uvedené v tab. 6., pficemz hmotnosti pomér slozek

dvousloZzkového roztoku KCI + NaCl je stanoven na 75 % KCl a 25 % NaCl.

Dehydratacni roztok | Hmotnostni koncentrace
[%]

NaCl 17

KCI + NaCl 20

CaCl, 32

Tab. 6 - Hodnoty koncentraci dehydratacnich roztokii

Samotna dehydratace probihala optimalizovanym postupem za teploty 103 °C po dobu
90 minut. Po dobu dehydratace byly odebirany vzorky a to v patnactiminutovém intervalu
a dale po promyti a také po vysuseni produktu. Odebrané vzorky ve fazi dehydratace a po
promyti produktu byly z divodu zastaveni hydrata¢nich procesti umrtveny trojnasobnym
vymytim V lihu a naslednym vymytim v acetonu. Kone¢né promyti bylo provedeno 40 az
50 litry vrouci vody. Suseni probihalo v samotném dehydratacnim zatizeni. Béhem suSeni
po prvnich tiech dehydratacich vSak dohazelo k poskozovani krystalti vzniklého produktu,

coz vedlo po konzultaci s vedoucim prace k upravé procesu suSeni. Uprava spociva
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Vv osazeni vika dehydrata¢niho zatizeni béhem procesu suseni a sniZeni teploty z ptivodnich
109 °C na 103 °C. Cely prubeh dehydratace byl nasledné¢ vyhodnocovan pomoci RTG
difrak¢éni analyzy a pomoci piimého sledovani morfologie metodou elektronové
mikroskopie. Dale byla vyrobena alfa sadra podrobena Upravé velikosti zrn pomletim ve
vibra¢nim mlynu. Doba mleti byla 45 sekund. V posledni fadé byly pfipraveny zkuSebni
vzorky na stanoveni vodniho soucinitele a zkuSebni télesa na stanoveni fyzikalné
mechanickych vlastnosti a to poc¢atku a doby tuhnuti, pevnosti v tahu za ohybu a pevnosti
v tlaku. Velikost zkusebnich téles byla vzhledem k mnozstvi vyrobené alfa sadry zvolena
na 20 x 20 x 100 mm. Na zavér bylo provedeno vyhodnoceni namétenych hodnot a
vysledki vlivi rtiznych typd roztokd se stejnou molalni koncentraci na parametry

vyrobené¢ sadry.

2. Pouzité suroviny

2. 1. Chemosadrovec PREGIPS

Hlavni surovinou pro provadéni experimentdlni ¢asti této prace byl chemosadrovec
PREGIPS dodany od spolecnosti Precheza, a. s. Pferov o Cistoté vice nez 96 %. Jedna se o
bily primyslovy sadrovec, jenZ se ziskdva neutralizaci kyseliny sirové z vyroby titanové
béloby, a jeho vyuziti nalezneme v cementaiském pramyslu, kde se pouziva jako ptisada

do cementu a také pii vyrobé sadry a sadrovych pojiv.

2. 2. Chlorid draselny KCI

Na vyrobu dehydratacniho roztoku byl pouzit vyrobek od firmy PENTA, kterd ma stupen
Cistoty ,,chemikalie Cista“. Tento stupen vyjadiuje, ze obsah zakladni latky je minimalné
98 % a jednotlivé necistoty jsou obsaZeny jen v setinach procenta a latka nema obsahovat

chemické necistoty.
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2. 3. Chlorid sodny NaCl

Pii provadéni experimentalni ¢asti byla jedna ze tfi dehydrataci provedena s chemicky
¢istym chloridem sodnym od firmy PENTA a u zbylych dvou dehydrataci byl chemicky

¢isty chlorid sodny nahrazen béznou kuchyiskou soli.

2. 4. Chlorid vapenaty CaCl,

Pro pfipravu roztoku byl pouzit chlorid vapenaty a to bezvody praskovy s obsahem min.
97 % a necistotami 0,01 % od firmy PENTA.

2. 5. Citronan draselny

Retardaéni roztok ve formé 1 % vodného roztoku dihydratu citronanu draselného byl

pouzit pii stanoveni vodniho soucinitele pro pfipravu kase normalni konzistence.

3. Pristroje a vybaveni

e Laboratorni vahy KERN s vazivosti 36 000 g s presnosti 10 g a s vazivosti 12 000 g
a presnosti 0,01 g

e Inovovana tieti verze dehydratacniho pfistroje

e Laboratorni suSarna s rozsahem nastavitelné teploty od 50 °C do 220 °C

e Laboratorni mlynek

e Zafizeni na stanoveni kase normalni konzistence

e Vicatliv pfistroj

e QOcelové formy na zkouSeni maltovin o rozméru 20 x 20 x 100 mm

e ZkuSebni lis

e Difraktometr XRD Panalytical Empyrean

e Elektronovy mikroskop REM Tescan Mira 3
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4. Vyhodnoceni vysledkii

Po samotné ptipravé alfa hemihydratu siranu vapenatého bylo dalsim ukolem provedeni
méieni vlivi jednotlivych roztokli na vlastnosti vyrobeného hemihydratu. Mgéfeni se
skladalo ze zjisténi vodniho soucinitele metodou rozliti, pocatek a doba tuhnuti, pevnosti
vtlaku a vtahu za ohybu a objemova hmotnost. Posledni tfi jmenované vlastnosti se
méfily v ¢asovém harmonogramu 2 hodiny, 1, 3 a 7 dni. Pro kazdou samostatnou
dehydrataci byl vypracovdn samostatny protokol obsahujici vysledky méfeni,
rentgenogramy a REM snimky daného alfa hemihydratu. Razeni protokold je dle ¢asového

rozlozeni provadénych dehydrataci, viz tab. 7.

~
=)

o | 01| | 0| | = [5¢
(=9
L)

Nazev protokolu

Vzorky s dehydrata¢nim roztokem NaCl/1
Vzorky s dehydratacnim roztokem NaCl/2
Vzorky s dehydrataénim roztokem CaCl/1
Vzorky s dehydratacnim roztokem CaCl/2
Vzorky s dehydrata¢nim roztokem KNaCl/1
Vzorky s dehydrata¢nim roztokem NaCl/3
Tab 7 - Poradi a ndazvy vyhotovenych protokolii
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4. 1. Protokol €. 1 — vzorky s dehydrata¢nim roztokem NaCl/1

Oznaceni vzorkti NaCl/l, koncentrace 17 %, doba dehydratace 90 minut, teplota

dehydratace 103 °C.

Sledované vlastnosti

Rozliti [mm] 183
Vodni soucinitel [-] 0,43
Pocatek doby tuhnuti [min:s] 4:00
Doba tuhnuti [min:s] 8:30
Pevnost v tlaku R [N - mm?]

2 hodiny 2,2
1den 3,1
3 dny 3,4
7 dni 3,7
Pevnost v tahu za ohybu Ps [N - mm™]

2 hodiny 0,7
1 den 0,7
3 dny 0,4
7 dni 0,5
Objemovéa hmotnost p [kg - m™]

2 hodiny 1775
1den 1682
3 dny 1503
7 dni 1522

Tab. 8 - Technologické viastnosti vzorku

NaCl/1

Obr. 25 - Rentgenogramy vzorku NaCl/1
po 90 minutach, promyti a vysuSeni

Obr. 26 - REM vzorku NaCl/I po 90 minutach, promyti
a vysuSeni, zvetseno 1 000X

Z vyse uvedenych rentgenogrami je patrné, ze ve vzorku NaCl/1 byl po 90 minutach, po

promyti 1 vysuSeni detekovan pouze hemihydrat (HH). Ze zabé&ru, potizeném elektronovym

rastrovacim mikroskopem lze morfologii vyhodnotit jako prizmaticka zrna afla sadry, u

kterych doslo béhem suseni k poSkozeni.

Technologické vlastnosti vzorku NaCl/l jsou oproti pfedchozimu provedenému

vyzkumu zcela odli$né. Podafilo se zkratit pocatek i dobu tuhnuti ale hodnoty pevnosti

jsou velice nizké a kolisavé. Tento negativni jev mohl byt zpuisoben tvorbou syngenitu,

ktery se vyskytoval u v§ech vozku ptipravenych v roztoku NaCl.
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4. 2. Protokol ¢. 2 — vzorky s dehydrata¢nim roztokem NaCl/2

Oznadeni vzorka NaCl/2, koncentrace

dehydratace 103 °C.

Sledované vlastnosti

Rozliti [mm] 183
Vodni soucinitel [-] 0,48
Pocatek doby tuhnuti [min:s] 5:00
Doba tuhnuti [min:s] 9:00
Pevnost v tlaku R [N - mm?]

2 hodiny 1,9
1den 3,3
3 dny 3,2
7 dni 3,5
Pevnost v tahu za ohybu Ps [N - mm™]

2 hodiny 0,3
1 den 0,3
3 dny 0,5
7 dni 2,6
Objemovéa hmotnost p [kg - m™]

2 hodiny 1737
1den 1644
3 dny 1501
7 dni 1427

Tab. 9 - Technologické viastnosti vzorku

NaCl/2

17 %, doba dehydratace 90 minut, teplota

Obr. 27 - Rentgenogramy vzorku NaCl/2

po 90 minutach, promyti a vysuseni

Obr. 28 - REM vzorku NaCl/2 po 90 minutdach, promyti
a vysuseni, zvetseno 1 000X

Z rentgenogramu lze vycist, ze se ve vzorku NaCl/2 opét ve fazi 90 minut dehydratace,

po promyti a vysuSeni vyskytuje pouze hemihydrat (HH). Na REM vzorku viz. Obr. 28

jsou vidét prizmatickd zrna alfa sadry, u kterych béhem suseni doslo k poruseni.

Technologické vlastnosti vzorku NaCl/2 taktéz neodpovidaji vysledkiim ptedchoziho

vyzkumu, ale jsou piiblizné stejné jako u vzorku NaCl/1. Doslo k nepatrnému zvyseni

vodniho soucinitele a vzhledem k problémlim spojenych s vlivem syngenitu na vysledné

pevnosti se po konzultaci s vedoucim prace pieslo k suseni zkusebnich vzorkd. Jedna se o

vzorky pro ovéfeni technologickych vlastnosti po 3 a 7 dnech, pficemz doSlo u

sedmidennich pevnosti k jejich vyraznému nartstu.
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4. 3. Protokol ¢. 3 — vzorky s dehydrata¢nim roztokem CaCl/1
Oznaceni vzorki CaCl/1, koncentrace 32 %, doba dehydratace 75 minut, teplota

dehydratace 103 °C.

Sledované vlastnosti
Rozliti [mm] 181
Vodni souéinitel [-] 0,49
Pocatek doby tuhnuti [min:s] 4:00
Doba tuhnuti [min:s] 6:30 | j
Pevnost v tlaku R, [N - mm?] -
2 hodiny 4,1 J I 1 J i
]_ den 519 IR AR AP AP A R I RS R AR A S P AP A PP AR AR R A A
3 dny 9,3 Obr. 29 - Rentgenogramy vzorku CaCl/1
7 dni _}6’9 po 90 minutach, promyti a vysuSeni
Pevnost v tahu za ohybu Ps [N - mm™]
2 hodiny 1,8
1 den 1,7
3 dny 51
7 dni 5,6
Objemovéa hmotnost p [kg - m™]
2 hodiny 1681
1den 1534
3 dny 1425 :
7 dni 1329 Obr. 30 - REM vzorku CaCl/I po 90 minutach, promyti
Tab. 10 - Technologické viastnosti vzorku a vysusent, zvétseno 1 000x
CaCl/1

Dle rentgenogramil je patrné, ze po 90 minutach dehydratace byl ve vzorku CaCl/1
detekovan pouze hemihydrat siranu vapenatého, ¢imz bylo dosazeno ukonceni
dehydratace. V rentgenogramech vzorkii po promyti a po vysuSeni je taktéZ potvrzena
ptitomnost pouze hemihydratu (HH). OvSem dle rentgenogramil z celé faze dehydratace
Ize pozorovat, ze pfitomnost samotného hemihydratu byla jiz v ¢ase 75 minut. Na
srovnavacim snimku z elektronového rastrovaciho mikroskopu jsou ve fazi promyti vidét

masivni prizmatickd zrna alfa sadry, u kterych doslo béhem suseni k poSkozeni.

Problém poskozovani zrn alfa sddry béhem suSeni bylo nutné odstranit. Po konzultaci
s odborniky z praxe bylo rozhodnuto, ze dehydrata¢ni zatizeni bude béhem procesu suseni
opatieno puvodnim vikem, které bylo v rdmci inovace odstranéno a teplota suSeni se

Z pavodnich 109 °C snizi na 103 °C.
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4. 4. Protokol €. 4 — vzorky s dehydrata¢nim roztokem CaCl/2

U nésledujicich tiech dehydrataci byl uskutecnén optimalizovany zplisob suseni.

Oznaceni vzorki CaCl/2, koncentrace 32 %, doba dehydratace 75 minut, teplota
dehydratace 103 °C.

Sledované vlastnosti L i

Rozliti [mm] 180 o J J

Vodni souéinitel [-] 050 | e o

Pocatek doby tuhnuti [min:s] 530 | - | i

Doba tuhnuti [min:s] 9:.00 | [H ik S A b
PevnostvtlakuRc [N -mm?] | T

2 hodiny 8,0 i - h A

3 dny 9,7 Obr. 31 - Rentgenogramy vzorku CaCl/2
7 dni 12,6 po 90 minutach, promyti a vysuseni
Pevnost v tahu za ohybu Ps [N - mm™]

2 hodiny 3,2

1 den 3,4

3 dny 3,8

7 dni 4,1

Objemova hmotnost p [kg - m™]

2 hodiny 1659

1den 1520

3 dny 1410

7 dni 1382 Obr. 32 - REM vzorku CaCl/2 po 90 minutdach, promyti
Tab. 11 - Technologické viastnosti vzorku a vysuseni, zvétseno 1 000X

CaCl/2

Z rentgenogramul vykreslenych na obr. 31 lze stejné jako u predchozich rentgenogrami
konstatovat, ze po 90 minutich dehydratace, promyti i vysuSeni je detekovan pouze
hemihydrat siranu vépenatého. Na snimcich z elektronového mikroskopu, viz obr. 32, jsou
zrna vzniklého produktu vyhodnocena jako prizmatickd, u kterych jiz diky optimalizaci
procesu suseni nedoSlo k poskozeni. Dale bylo vysledovano, ze stejné jako u vzorku

CaCl/1 se samotny hemihydrat vyskytoval jiz po 75 minutach dehydratace.

Z hlediska technologickych vlastnosti maji vzorky CaCl/2, kromé poc¢atku a doby tuhnuti
lepsi vlastnosti nez vzorky CaCl/l. Zejména pevnosti po 2 a 24 hodinach jsou vyrazné
vys$8i. Vodni soucinitel je roven hodnoté 0,50, coz je nejvySsi hodnota ze vSech

stanovovanych vodnich soucinitelti.
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4. 5. Protokol ¢. 5 — vzorky s dehydrataé¢nim roztokem KNaCl/1
Oznaceni vzorkt KNaCl/l, koncentrace 20 %, doba dehydratace 90 minut, teplota

dehydratace 103 °C.

Sledované vlastnosti
Rozliti [mm] 181
Vodni soudinitel [-] 0,47
Pocatek doby tuhnuti [min:s] 8:00 | I
Doba tuhnuti [min:s] 13:00 [ e i
Pevnost v tlaku R; [N - mm?] -
2 hodiny 8,3 i ; i
1 den 8,9 QIR A M AR AR AR A0 A N A R AR A AR AP AR AR AR AP AR A A A R A A 0 A0 A AP AP R e
3 dny 13,6 Obr. 33 - Rentgenogramy vzorku KNaCl/1
7 dni _%5’3 po 90 minutdach, promyti a vysuseni
Pevnost v tahu za ohybu Ps [N - mm™]
2 hodiny 2,8
1 den 34
3dny 4,2
7 dni 4,8
Objemovéa hmotnost p [kg - m™]
2 hodiny 1647
1den 1576
3 dny 1452
7 dni 1321 Obr. 34 - REM vzorku KNaCl/I po 90 minutdch,
Tab. 12 - Technologické viastnosti vzorku promyti a vysuSeni, zvétseno 1 000X
KNaCl/1

Na vySe vyhodnocenych rentgenogramech se opét po 90 minutach dehydratace, promyti
1 vysuSeni vyskytuje pouze hemihydrat (HH). Zrna ziskaného hemihydratu jsou dle REM

vzorku vyhodnocena jako masivni automorfni bez poskozeni vlivem susSeni.

Vodni soucinitel vzorku KNaCl/1 je roven hodnoté 0,47, pocatek a doba tuhnuti je
jednoznaéné nejdelsi ze vSech zkoumanych vzorkl. Nartst pevnosti je pozvolny a je
obdobny hodnotdm pevnosti stejnych vzorkli z ptfedchoziho méfeni provadéném Ing.

Moldrzykem.
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4. 6. Protokol ¢. 6 — vzorky s dehydrata¢nim roztokem NaCl/3

Oznaceni vzorkti NaCl/3, koncentrace 17 %, doba dehydratace 90 minut, teplota
dehydratace 103 °C.

Sledované vlastnosti 5 .
Rozliti [mm] 1785 e J J
Vodni soucinitel [-] 0,49 5
Pocatek doby tuhnuti [min:s] 6:00 | = - it
Doba tuhnuti [min:s] 9:00 73\7 , | o
Pevnost v tlaku R [N - mm?] |
2 hodiny 2,7 i I i
3 dny 4,7 Obr. 35 - Rentgenogramy vzorku NaCl/3
7 dni 4,8 po 90 minutach, promyti a vysuseni
Pevnost v tahu za ohybu Ps [N - mm™]
2 hodiny 0,6
1 den 0,7
3 dny 11
7 dni 15
Objemovéa hmotnost p [kg - m™]
2 hodiny 1697
1den 1681
3 dny 1565 -
7 dni 1334 | Obr. 36 - REM vzorku NaCl/3 po 90 minutdch, promyti
Tab. 13 - Technologické viastnosti vzorku a vysuseni, zvétSeno 1 000X
NaCl/3

Po 90 minutich dehydratace a fazi promyti a vysuSeni je na vySe uvedenych
rentgenogramech detekovan pouze hemihydrat siranu vépenatého, dehydratace byla tedy
ukoncena. Na REM vzorku NaCl/3 jsou vidét dobfe vyvinutd prizmatickd zrna, u kterych

vzhledem k optimalizaci procesu suseni nedoslo k poskozeni.

Ovsem technologické vlastnosti jsou témer totozné s piedchozimi vlastnostmi vzork
piipravenych s dehydra¢nim roztokem NaCl. Opét doslo ke tvorbé syngentitu na povrchu
zkuSebnich téles a 1 pfi provadéni méteni po 3 dnech nebyly vzorky NaCl/3 dokonalé

vysusené. Pocatek a doba tuhnuti je oproti vzorkiim NaCl/1 a NaCl/2 vyrazn¢ delsi.
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5. Diskuze vysledku

Vesker¢ vysledky dosazené béhem experimentalni ¢asti jsou shrnuty do tabulky €. 20.

Hodnoty ziskané po optimalizaci procesu suseni jsou pro lepsi piehlednost podbarveny

svétle Sedou barvou.

Roztok NaCl NaCl CaCl, | CaCl, KCI + NacCl
NacCl
Oznaceni vzorkl NaCl/1 | NaCl/2 | CaCl/1 | CaCl/2 | KNaCl/1 | NaCl/3
Koncentrace [%] 17 17 32 32 20 17
Doba dehydratace [min] 90 90 75 75 90 90
Teplota dehydratace [°C] 103 103 103 103 103 103
Sledované vlastnosti

Rozliti [mm] 183 183 181 180 181 178,5
Vodni soudinitel [-] 0,43 0,48 0,49 0,50 0,47 0,49
Pocatek doby tuhnuti [min:s] 4:00 5:00 4:00 5:30 8:00 6:00
Pocatek doby tvrdnuti [min:s] 8:30 9:00 6:30 9:00 13:00 9:00
Pevnost v tlaku R [N - mm?]
2 hodiny 2,2 1,9 4,1 8,0 8,3 2,7
1 den 3.1 3,3 5,9 8,5 8,9 3,7
3 dny 3.4 3,2 9,3 9,7 13,6 4,7
7 dni 3,7 3,5 16,9 12,6 15,3 4.8
Pevnost v tahu za ohybu Ps [N - mm™]
2 hodiny 0,7 0,3 1,8 3,2 2,8 0,6
1 den 0,7 0,3 1,7 34 3.4 0,7
3 dny 0,4 0,5 51 3,8 4,2 1,1
7 dni 0,5 2,6 5,6 4,1 4.8 1,5
Objemova hmotnost p [kg - m?]
2 hodiny 1775 1737 1681 1659 1647 1697
1 den 1682 1644 1534 1520 1576 1681
3 dny 1503 1501 1425 1410 1452 1 565
7 dni 1522 1427 1329 1382 1321 1334

Tab. 14 - Shrnuti vysledkaii

K dosaZenym vysledkiim technologickych vlastnosti Ize konstatovat:

- Hodnota vodniho soucinitele se pohybuje v intervalu od 0,43 po 0,50, Tato

hodnota vodniho soucinitele odpovida teoretické hodnoté pro alfa modifikaci

hemihydratu. Z naméfenych hodnot vodniho soudinitele nevyplynul pozorovatelny

negativni vliv technologie suseni.

- Pocatek a doba tuhnuti je pro rizné pouZité roztoky stejnd, aZ na vyjimku sadry

vyrobené ve smésném roztoku KCI + NaCl, kdy doslo k oddaleni poc¢atku tuhnuti

0 cca 3 minuty a prodlouzeni doby tuhnuti 0 cca 5 minut.
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- Vsechny vzorky sadry byly pfipraveny v roztocich o stejné molalni koncentraci
soli. Hodnoty pevnosti Vv tlaku jsou tak vzajemné porovnatelné. Pies stejnou
pouzitou koncentraci roztoki lze vysledovat, ze Sarze vyrobené v roztoku NaCl
dosahuji pravideln¢ tfetinovych hodnot pevnosti vtlaku oproti vzorkim
piipravenych v roztoku CaCl, a smésném roztoku KCl + NaCl. Z davodu
sledovani vlivu rezidualniho mnozstvi soli na vlastnosti sadry byl jeden vzorek
sadry vyrobené v NaCl v dobé hydratace 7 dni vysuSen v laboratorni susarné pii
teploté 50°C po dobu 60 minut. Pfesto hodnota pevnosti v tlaku tohoto vzorku
dosdhla pouze 60% hodnoty pevnosti ostatnich nevysuSenych vzorkd,
ptipravenych v dalSich dvou roztocich.

- Pouze u vzorkli vyrobenych v roztoku NaCl byl po zatvrdnuti pozorovan bily
povlak tvofeny minerdlem syngenitem.

-V ramci této prace nebyly vzorky sader dale upravovany ztekucujicimi ani jinymi
prisadami. Nejvyssich hodnot pevnosti dosahuji vzorky vyrobené z dehydrata¢nich
roztokt s CaCl, a KC1 + NaCl. Hodnoty pevnosti v tlaku se u téchto dvou roztoki
pohybuji po dvou hodinach v rozmezi 4 az 8,5 MPa a po 7 dnech v rozmezi 15 az
17 MPa.

- Zvolena doba mleti 45 sekund byla o 15 sekund prodlouZzena oproti dobé
pouzivané v predchozim vyzkumu. Pti porovnani hodnot po¢atku a doby tuhnuti
lze konstatovat, Ze prodlouZeni mleciho €asu na zvoleném vibratnim mlyné
nemélo vliv na dosazené fyzikalné mechanické vlastnosti.

- I pfes pozorovatelny mirny negativni vliv suSeni na morfologii zrn u prvnich tii
Sarzi nebyl pozorovan negativni vliv na vysledky fyzikdlné¢ mechanickych
vlastnosti. Novy optimalizovany postup suseni tak m¢l prokazatelny vliv pouze na
morfologii zrn hemihydratu.

- I pfes stejnou moldlni koncentraci roztokli probihala dehydratace sadrovce
v roztoku CaCl, rychleji nez ve zbyvajicich dvou roztocich. K plné preméné
dihydréat - hemihydréat doslo v tomto ptipad€ jiz po 75 minutdch. Ve zbyvajicich
dvou piipadech byla dehydratace ukon¢ena po 90 minutach.

- Inovované zafizeni umoziuje kvalitni pfipravu alfa hemihydratu siranu vapenatého,
zejména diky novému generatoru horké vody, ktery umoziuje kvalitni a efektivni

promyti produktu, dale odstranéni ptivodniho vika pfineslo do vyrobniho procesu
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mnoho vyhod, zejména vizudlni kontrolu produktu a eliminaci rizika vyvieni
vsazky a téz zlepSeni odbéru vzorki.

Pfi suSeni vysledného produktu dochéazelo k poskozovani zrn vzniklého
hemihydratu. Oteviena horni ¢ast dehydrata¢niho zafizeni umoznovala rychly tnik
tepla, dochédzelo tak k podchlazeni stfedni casti vsazky a naopak lokalnimu
ptehfivani po obvodu, v mistech umisténi topnych element. Tento problém byl
vyfeSen osazenim puvodniho vika dehydratacniho zafizeni a Gipravou teploty suSeni

z puvodnich 109 °C na 103 °C. Doba suSeni byla dodrzovana 24 + 1 hodin. Nové

upraveny postup umoznil udrzeni konstantni teploty v celém objemu vsazky.
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ZAVER

V ramci prace byl sledovan vliv molalni koncentrace roztokti na dehydrataci. | pies
stejnou molalni koncentraci dehydratacnich roztokt se podafilo dosahnout k rychlejsi
dehydrataci sadrovce v roztoku CaCl,, kdy k dokonceni dehydratace doSlo jiz po 75
minutach. U zbyvajicich roztokti doslo k uplné preméné dihydrat — hemihydrat az po 90

minutach.

Dale bylo mozné sledovat vliv dehydratacnich roztokii na fyzikdlné mechanické
vlastnosti za stejnych laboratornich podminek. V tomto pfipad¢ bylo zjisténo, ze vzorky
vyrobené v roztoku NaCl dosahuji pouze tretinovych hodnot pevnosti v tlaku, nez vzorky
vyrobené ve zbylych dvou roztocich. Hodnoty pocatku a doby tuhnuti jsou identické
s vyjimkou sadry vyrobené ve smésném roztoku KCI + NaCl, kdy doslo k oddaleni

pocatku a doby tuhnuti.

V ramci hydratace vzorka sadry piipravenych z roztokit NaCl byla pozorovana tvorba

bilého povlaku tvofeného minerdlem syngenitem na povrchu zkusebnich téles.

Postupnou evoluci dospél dehydrata¢ni pfistroj do fdze pln€ funkEniho zafizeni.
Poslednim krokem byla optimalizace procesu suSeni. Lze tedy vyrabét kvalitni alfa sadru
bez poruSeni morfologie zrn ve vSech fazi vyroby. Potfeba je odstranit jen drobné
konstruk¢éni nedostatky. Jedna se zejména o styk mezi obvodem vnitiniho valce s vnéjSim
oplasténim. I ptfes pouzité tésnéni dochazelo ke vniku vody do prostoru mezi plastém a
vnitinim valcem a néslednému vypadku elektrické energie a tim i k nedokonceni fadné
dehydratace. Jako feSeni tohoto nedostatku se nabizi opatfit horni ¢ast prstencem
z nerezového plechu s ur€itym piesahem oproti Sifce dehydrataéniho zafizeni a S upravou

pro svedeni vody.

V dal§im vyzkumu doporu€uji zaméfit se na vznik syngenitu ve vzorcich sadry
vyrabénych v roztoku NaCl a na sledovéani dal$ich vlivli na vlastnosti sadry. Tyka se to
procesu mleti, a to zejména riiznych technologii mleti a dale pouziti modifika¢nich ptisad.

Za ptedpokladu vyteseni téchto krokl bude docileno efektivni ptipravy alfa sadry.
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