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Abstrakt

Alkalicky aktivované produkty maji velky potencial stat se materialem, ktery by mohl
konkurovat portlandskému cementu. Oproti betonim na bazi portlandského cementu Casto
vykazuji vétsi trvanlivost a odolnost proti pusobeni agresivnich latek, jako jsou naptiklad
sirany. Zaroven i jejich odolnost proti pisobeni vysokych teplot je znacnd. Tato prace se
vénuje vyzkumu chovani alkalicky aktivovanych materialt, predevsim popilku aktivovaného
sodnym vodnim sklem a hydroxidem sodnym, vystavenych témto extrémnim vlivim.
Vyhodnoceni vlastnosti bylo provedeno na zaklad¢ zjisténi fyzikalné-mechanickych
parametri a zkoumani mikrostruktury RTG difrakéni analyzou a skenovaci elektronovou
mikroskopii (SEM).

Kli¢ova slova
alkalicky aktivovany material, alkalicky aktivovany popilek, odolnost vici vysokym
teplotam, odolnost vii¢i agresivnimu prostredi

Abstract

Alkali activated materials have great potential to be a material that could compete with
Portland cement. Compared to concretes based on Portland cement they often exhibit greater
durability and resistance to aggressive agents such as sulphates. Also their resistance to high
temperature is substantial. This work is devoted to research on behavior of alkali-activated
materials, particularly fly ash activated by sodium water glass and sodium hydroxide, exposed
to these extreme conditions. The evaluation of properties was performed based on the
detection of physico-mechanical parameters and microstructure examination by RTG
diffraction analysis and scanning electron microscopy (SEM).

Keywords
alkali activated material, alkali activated fly ash, resistance to high temperature, resistance to
aggressive environments
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1. UVOD

Vedle portlandského cementu existuje v dnesni dob¢ alternativa, co se anorganickych pojiv
tyce. Jedna se o alkalicky aktivované aluminosilikaty, které na rozdil od cementu vytvareji
pfevazné amorfni polymerni strukturu. Tyto materidly jsou vysledkem anorganické
polykondenzaéni reakce, jinak nazyvané geopolymerace. Témito reakcemi se ziskava
trojrozmérna zeoliticka struktura. Vysledny produkt pfipominéa keramiku nebo ptirodni kamen
s tim rozdilem, Ze pii1 vyrobé odpada vypal a pro jejich vyrobu lze vyuzivat odpadnich
produktt, naptiklad vysokopecni strusku a popilek jako zdroj aluminosilikati. Tim se tyto
materialy stavaji levnéjsi a ekologiCtéjsi alternativou oproti cementu, pii jehoz vyrob¢ je

spotiebovano nemalé mnozstvi paliv a vyprodukovano nemalé mnozstvi CO, [1].

V poslednich letech bylo vynaloZeno velké Gsili pfi vyvoji téchto materiala, které maji velky
potencial pii vyuziti v praxi. Zdrojem aluminosilikdtl pro jejich vyrobu jsou zmitiované
druhotné suroviny. Zdrojem vSak mohou byt i suroviny a produkty primarni vyroby, jako je
metakaolin. Pro tvrdnuti téchto latek je potfeba aktivatord, kdy nejcastéji pouzivanymi jsou
kfemicitany, hydroxidy nebo uhli¢itany sodné a draselné. Tvrdnuti a vysledné vlastnosti
hotového produktu pak ovliviiuje fada faktorii, jako je chemické a fdzové sloZeni vstupni
suroviny a druh, sloZeni a koncentrace aktivatoru [2]. Pomoci vhodnych vstupnich surovin je

tedy mozné vytvofit novy material pro specifické pouziti S kompozitni strukturou.

Alkalicky aktivované aluminosilikaty, at’ uz Cisté jejich matrice nebo kompozity z nich
vyrabéné, nachazeji uplatnéni v riznych prumyslovych odvétvich, véetné toho stavebniho.
Jejich prednosti je velmi vysoka pocatecni pevnost, ktera mize dosahovat az 20 N-mm™
béhem prvnich 4 hodin, vysoka odolnost proti zaru, malé smrsténi, odolnosti vi¢i mrazu,
siranim a korozi. Diky tomu je moZné vystavovat je dlouhodob¢ venkovnimu prostiedi a ve

stavebnictvi maji Siroké uplatnéni jako napiiklad materidly pro sanace betonu, tvarovky nebo

ohnivzdorné panely [1].



2. TEORETICKA CAST

2.1 Historie alkalicky aktivovanych materiala

Poprvé se o alkalickou aktivaci pojivového materialu pokusil Kiihl v roce 1930, kdyz
zkoumal tuhnuti mleté granulované vysokopecni strusky za pomoci siranu sodného a
uhli¢itanu draselného. Chassevent a pifedev§im Purdon ve 30. letech zkoumali moZnost
alkalické aktivace strusky pomoci roztoku uhli¢itanu sodného nebo alkalického roztoku

vytvofeného reakci alkalické soli se silnou zasadou [2,5].

V 50. letech se profesor Glukovsky vénoval pouziti aluminosilikatovych pojiv s nizkym
obsahem vapniku aktivovanych alkalickymi roztoky, které pozdé&ji nazval jako

gruntocementy. Prace Glukovského vedla az k praktickému vyuziti ve stavebnictvi [2,5].

V 70. letech byl francouzskym védcem profesorem Davidovitsem zaveden termin
geopolymer, ktery se vztahoval na pevné materidly vznikajici reakci aluminosilikath
s alkalickymi roztoky. Tyto materialy byly vyvijeny jako ohnivzdorné varianty organickych
termosetovych polymert, které byly pfi¢inou katastrofickych pozari ve Francii mezi lety
1970-1972. Jako geopolymer profesor Davidovits oznacil materialy, které maji amorfni az

semikrystalickou strukturu tvofenou trojrozmérnou siti SiO4a AlOy [3].

Tabulka 1: Milniky aluminosilikatové chemie [3]

. Alkalicka .
Obdobi Zeolltlck'e L. aktivace Hydrpsodaht Geopolymer
molekularni sito (kaolin)
strusky
1934 : Olsen
1930 (Nizozemsko)
1940 1940 : Purdon 1945 : US Bureau of
(Belgie) Standard (USA)
1945 : Barrer 1949 : Borchert,
(Velka Britanie) Keidel (Némecko)
1950 1953 : Barrer, White 1953 : Trief
(Velka Britani) Cement (USA)
. 1957
(132'60\) Milton Glukovsky
(Ukrajina)
1963 : Howell
1960 (USA)
1964 : Berg et al.
(Ukrajina)
1969 : Besson et al.
(Francie)
1970 1972 :.Davidovits 1976 : Davidovits
(Francie) (IUPAC)
1979 : Davidovits
(Francie)




2.2 Vstupni suroviny

Pro vyrobu alkalicky aktivovanych materiald a geopolymeri jsou zapotiebi suroviny
s vysokym obsahem aluminosilikatti v amorfni fazi. Tyto suroviny se daji rozd€lit na piirodni
tézené, jako jsou napiiklad vulkanicka skla a kifemelina, na jilové zeminy a kaoliny, které se
tepelné upravuji, a na suroviny vznikajici jako vedlejsi produkty primyslové vyroby, jako

naptiklad struska a popilek.

Tabulka 2: Pucolany [5]

| Pucolany |
|
| |
Ptirodni pucolany | | Uméle vyrobené pucolany |
| | | |
. . Pramyslové
Vulkanicka skla Vulkanicke Kremicitany VypaIO\_/’ane vedlejsi
tufy materialy
produkty
Vulkanicky popilek | Opal Palené jily | Popilek |
Pemza | Kfemelina Palené bridlice | | Kfemigity Ulet |
Palené kaoliny| | Struska |
Popilek z
ryZzovych
slupek
SiO,
Popilky \ Kfemicity ulet
organického
ptivodu p
' Vulkanicka
.\ skla
ysokopecg;’ 1 etakaolin
struska " .
{  Popilek 2

Portlandsky
cement

CaO Al,O,
Obrazek 1: Pucolany — trifazovy diagram [11]
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2.2.1 Vysokopecni struska

Vysokopecni struska vznikd jako vedlejsi produkt pfi vyrobé zeleza ve vysokych pecich.
Zelezné rudy bohaté na zelezo, jako naptiklad hematit Fe,O3 nebo magnetit Fe3O4, mohou byt
pouzity bez dalSich tprav. Timto zptisobem se vyrabi Zelezo pfimou metodou, kdy se vyuziva
jinych paliv nez koksu jako reduk¢niho Cinidla, a to lignitu, hnédého uhli a tézkych ropnych

olejii nebo zemniho plynu [5,7].

Rudy s niz$im obsahem zeleza vSak musi byt nejprve upraveny prazenim a dalSimi procesy,
nez mohou byt pro vyrobu Zeleza pouzity. Timto zplsobem se vyrabi zelezo nepiimou
metodou, kdy se do peci navazi kontinudlné vsazka, ktera obsahuje Zeleznou rudu, palivo ve
formé koksu a struskotvorné piisady jako vapenec nebo dolomit. Koks sestupuje v peci az do
mist, kde ho vyfu¢nami ohtiva ptedehtaty horky vzduch. Horky vzduch reaguje s koksem za
vzniku CO [5,7]. CO nasledné redukuje oxidy Zeleza na Cisté Zelezo a produkuje dale COp,
ktery unika z vrcholu pece Surové Zelezo pak stéka na dno pece a hromadi se v nistéji.
Vapenec, ptidany jako struskotvorna piisada v mnozstvi 200-300 kg na 1 tunu rudy, v peci
klesa a pii 899 °C se rozklada za vzniku oxidu vapenatého a uhli¢itého [7]. Oxid vapenaty je
reaktivni latka, ktera pak na sebe navazuje nezadouci slozky vstupujici do vyroby zeleza
spolu s zeleznou rudou a koksem. Témito nezadoucimi slozkami jsou sulfidy, kfemicitany,
hlinitany a hot¢ik. Na dné pece se pak surova struska o teploté¢ 1400-1600 °C diky své mensi
hustot¢ hromadi na povrchu surového Zeleza a v urcitych intervalech byva z pece

vypousténa [5].
Velmi dilezitym faktorem pii upravé surové strusky je teplota a rychlost jejiho chlazeni.

1. Pii pomalém ochlazovani na vzduchu vznika krystalicka Ca-Al-Mg silikatova faze.
Takto vznikla struska nemd prakticky Zadné hydraulické vlastnosti, ale da se dobie

pouzit jako kamenivo do betonu [5].

2. Pfi chlazeni vodni parou vznika struska zpénénd, kdy se ve strusce v pyroplastickém
stavu tvofi dutiny a pory. Takto pfipravena struska je vhodna jako material pro tepelné

izolace nebo leh¢ené kamenivo do betonu [8].

3. Pfi rychlém ochlazovani vodou se zabrani jeji krystalizaci a zajisti se tak jeji sklovity
charakter. Cim rychleji je struska chlazena, tim vyssi obsah skelné faze obsahuje.

Timto zpusobem pfipravena struska ma pak latentné¢ hydraulické vlastnosti a je
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vhodna pro pouziti pii vyrob¢é cementt, betonu a alkalicky aktivovanych materialt [8].
Takova struska se da piipravit nékolika zptsoby:
a) Struska je pfivadéna do betonovych jam naplnénych vodou. Tak vznika struska
oznacovana jako granulovand a obsah sklovité slozky mize dosahovat 60 az
70 % [5].
b) Dnes vice pouzivanym zpusobem je chlazeni proudem vody pod tlakem
0,6 MPa hned po odtoku strusky z pece. Na jednu tunu strusky jsou tak pouzity
asi 3 m® vody, ktera miize byt recyklovana a znovu pouzita. Takto pfipravena
struska se téz nazyva granulovana [5].
¢) Dalsim zpisobem je vyroba peletizované strusky, kdy je nejprve chlazena
vodou a nasledné rotujicim kotou¢em vymrsténa do vzduchu. Na jednu tunu

strusky je pak pouzit pouze 1 m® vody [5].

Tabulka 3: Mineraly ve strusce chlazené vzduchem [5]

mineral chemicky vzorec zkratka
Melilit 2Ca0-Al;,03'SiO, + 2Ca0-MgO-2SiO, C,AS + C,MS,
Merwinit 3Ca0-Mg0-2Si0, C;MS,
Dikalcium silikat 2Ca0-SiO, C.S
Rankinit 3Ca0-2SiO, CsS,
Wollastonit Ca0-Sio, CS
Diopsid Ca0-MgO-2SiO, CMS,
Monticellit Ca0-MgO-SiO, CMS
Spinel MgO-Al,O3 MA
Magnesium silikat 2MgO-SiO, M,S
Sulfidy CaS, MnS, FeS
Dalsi FeO, Fe,O3

Tabulka 4: Obecné chemické slozeni vysokopecnich strusek [8]

sloucenina obsah ve strusce [%]
CaO 30-50
SiO; 28-38
Al,O3 8-24
MgO 1-18
FeO 1-3
MnO 1-3
S 1-3

Chemické slozeni vysokopecni granulované strusky je tedy systém CaO - SiO, - MgO - Al,O5,

ktery pievazné obsahuje fazi ptipominajici melilit, tedy smés fazi gehlenitu
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2Ca0-Al;03-SiO, a akermanitu 2CaO-MgO-2SiO; podobné jako depolymerované kalcium —
aluminosilikatové sklo. Skelnou fazi formujici kationty Si**, AI**, Ca** a Mg?* se chovaji za

ptitomnosti alkalii jako modifikatory [9].

Bylo provedeno mnoho vyzkumu tykajicich se reaktivity rtznych strusek pro alkalicky
aktivované materialy, kterd zavisi prfedevsim na fazovém slozeni a obsahu skelné faze. Neni
vSak prokazatelny vztah mezi reaktivitou a mnozstvim skelné faze. Nekdo tvrdi, ze aby méla
struska vhodné vlastnosti pii vyrobé AAM, je potieba, aby jeji obsah skelné faze byl alespon
90 %. Jini dosahli dobrych vysledkl se struskami s obsahem skelné faze 30-65 %. Skelna faze
je tedy nepochybné zasadni, co se tyCe reaktivity strusky, ale neexistuje Zadna ptesna korelace
skelné faze a hydraulicity. To znamend, Ze vysoky obsah skelné faze nemusi zarucit vysokou
reaktivitu strusky. Reaktivitu mizeme vyjadiit stupném depolymerace DP, ktery lze popsat

nasledovné [9]:

DP — n(Ca0) — 2n(Mg0) — n(Al,05) — n(S03)
~ " n(Si0,) — 2n(MgO) — 0,5n(Al,0,)

Vyssi hodnota pak znaci vice depolymerovany systém a tim vyssi reaktivitu. Obvykle je tento

pomér v rozmezi 1,3-1,5.

Hydraulicka aktivita mize byt méfena i jinym zpisobem, a to indexem bazicity, ktery
vyjadiuje pomér zasaditych a kyselych slozek ve strusce a lze ho wvypoditat podle

nasledujiciho vzorce [10]:

« _ Ca0 + MgO + Fe,0; + K,0 + Nay0
b~ Si0, + Al, 05

Na zéklad¢ indexu bazicity pak mizeme strusku rozdélit do ti skupin, a to kyselé (K,<1),
neutrdlni (Kp=1) a zésadité (Kp>1). Pro AAM se nejvice hodi strusky zasadité nebo

neutralni [10].

Dale granulované strusky s celkovym pomérem CaO/SiO, mezi 0,5-2,0 a s pomérem
Al;05/Si0O; mezi 0,1-0,6 byvaji pouzivany velmi Gsp€sné. Pro zajisténi dobrych hydrata¢nich
vlastnosti je definovan modul hydratace HM, ktery by mél mit hodnotu vyssi nez 1,4 a je
definovan jako [10]:

M= CaO + MgO + Al, 05
B Si0,
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2.2.2 Popilek

Popilky jsou tuhé zbytky po spalovani hnédého a cerného uhli v teplarnach a elektrarnach,
které se zachycuji z koute v odlucovacich, ¢imz se stava kouf ¢istéjsi a Setrnéjsi k zivotnimu
prostiedi. Popilek je heterogenni praSkova smés sestdvajici se ze sférickych castic SiOp,
Al,O3, Fe,03 a CaO, kter¢ 1ze rozdélit podle vzniku na popilky z klasického spalovani typu F
a popilky z fluidniho spalovani typu C [5].

Nejvice vyuzivanymi ve stavebnictvi jsou popilky typu F, nazyvané také vysokoteplotni, které
vznikaji pfi spalovani paliva pfi teplotdich az 1600 °C. Tyto popilky obsahuji zejména
B-kiemen a mullit a celkovy obsah SiO; + Al,O3 + Fe,03 je vétsi nez 70 %. Obsah sklovité

faze je zpravidla vyssi nez 50 % [5,8].

Dalsim typem popilku jsou popilky fluidni. Spalovani paliva probiha pfi teploté kolem 850 °C
v cirkulujici vrstvé s pfisadou véapence, ktery na sebe vaze zpaliva uvoliovany SO,.
Vysledny produkt je pak smés popela a nezreagovaného odsifovaciho ¢inidla CaO. CaO je
pak v popilku obsazen jako mékce palené vapno a je reaktivni. Fluidni popilek se da dale
rozdé@lit podle velikosti ¢astic. Jemné&jsi Castice jsou odnaseny spalinami ve form¢ uletu a
zachycovany filtry. Takto vznikly popilek se nazyva cyklonovy nebo filtrovy. Hrubsi ¢éstice
zustavajici v prostoru ohnisté¢ a takto vznikly popilek se nazyva lozovy. I kdyz filtrovy a
lozovy popilek vznikaji pii stejné teplot¢ a technologickém procesu, jejich fyzikalni a
chemické vlastnosti se lisi a kolisaji. Obsah SiO, + Al,O3 + Fe,03 je zpravidla mezi 50 a 70 %
[5,8].

Kotel Chladici véz

Skladka uhli

) Turbogenerator
(1]
[TRTTYTINL |

E—

Vzduch : § Komin

Odvod
=| granulované strusky

Cerpadio

Obrazek 2: Schéma elektrarny s klasickym spalovanim uhli [12]
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Popilek typu F Popilek typu C

Obrazek 3: Detail popilkovych castic typu F a C [5]
Na obrazku c¢islo 3 je zobrazen detail povrchu sférickych popilkovych ¢astic. Popilek typu F
ma povrch ¢&astic Cisty, zatimco popilek typu C ma na svém povrchu zbytky alkalii a

sirant [5]. To je zfejmé i z chemického slozeni téchto popilki uvedenych v tabulce 5 [4].

Tabulka 5: Typické slozeni popilkii trid F a C [4]

MnozZstvi [%]

Sloucenina Typicka tida F | Typicka tfida C

CaO > -

Sio, 52 35

Al,0; 23 18
Fe;0; 11 °

o 08 41

Na,O 1 >3

s 9 0,7

Dany popilek neni vzdy snadné zaradit do urcité kategorie a predpoveédét jeho vlastnosti.
Celkové 1ze fici, ze reaktivitu popilkli urcuje zejména mnozstvi skelné faze (tabulka 6), ktera

zavisi zejména na teploté spalovani a druhu uhli [13].

Tabulka 6: Faze v popilcich [13]

Nejbéznégjsi Faze vytvofené pfi spalovani uhli
mineral 850 °C | 1500 °C 1800 °C
kfemen kfemen krystobalit skelna faze
kaolinit metakaolin skelna faze + mullit skelna faze
illit illit skelna faze + mullit skelna faze

. hematit + skelna faze
pyrit FeS/FeO magnetit + skelna faze
kalcit CaO skelna faze skelna faze

skelna faze
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2.2.3 Metakaolin

Poprvé byl pouzit v betonu pii stavbé piehrady Jupia v Brazilii vroce 1962 [9]. Vznika
kalcinaci kaolinitickych jila pfi teploté¢ 650-800 °C, v zavislosti na Cistot¢ a krystalinité jila a
ma silné pucolanové vlastnosti srovnatelné s kiemic¢itym uletem. Castice metakaolinu byvaji
mens$i nez 5 um a v zavislosti na pouzitém jilu mohou velikosti dosahovat hodnot az 20 nm.
Nejvétsi pucolanovou aktivitu ma metakaolin pfipraveny mezi teplotami 600-900 °C. Nad
teplotu 900 °C se zacina tvofit krystalicky spinel a mullit a reaktivita metakaolinu se tak

snizuje. Proces kalcinace jilti bohatych na kaolinit je znazornén v tabulce 7 [9]:

Tabulka 7: Proces kalcinace kaolinitu [9]

° A|203 . 28|02 . 2H20 e d A|203 . 28|02 + 2H20
~500°C .. .
kaolinit - metakaolin
R 2[AlL,O3 - 25i0,] - 2Al,03 - 3SiO,+ SIO,
925°C . . .
metakaolin — silikon - spinel
silikon - spinel - 1:1 mullit
1:1 mullit - 3:2 mullit

Dalsi moznosti ziskavani metakaolinu demonstroval Ambroise a kol. [14]. Jedna se o
kalcinaci lateritickych pud pfi teplotach 750-800 °C. Tyto pudy vznikaji zvétravanim vsech
typt hornin obsahujicich zejména silikaty ve vlhkych a tropickych podnebich a obsahuji
vysoké mnozstvi oxidl a hydroxida zeleza, hliniku, titanu, manganu a minerald, zejména pak

kaolinitu [15]. Dalsi zdroj vyroby metakaolinu mize byt kal z vyroby papiru.

Kaolinit ma strukturu sestavenou ze stfidajicich se vrstev SiO, tetraedri a Al(O, OH)s
oktaedri se pseudohexagonalni symetrii. Prvni model kaolinitu navrhl Brindley a Nakahira
(obrazek 4). Jednotlivé vrstvy jsou tedy sestavené nasledovné: Og— Siz— O4— (OH), — Al;— (OH)g,
Krystal kaolinitu se mize skladat az z 200 jednotlivych vrstev. Samotna kalcinace kaolinitu je
pak dehydroxylacni proces, ktery zavisi na obsahu defekti v krystalech kaolinitu. Cim méné

jich je, tim proces dehydroxylace zacina pfi vyssich teplotach [16].
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Obrazek 4: V1evo - mrizkova struktura kaolinitu (stridajici se tetraedry a oktaedry), vpravo
krystalochemicka struktura kaolinitu [16]

Metakaolin tedy vznika dehydroxylaci krystalti kaolinitu, kdy je narusena jeho pivodni
struktura. To se projevuje mensSim smrsténim, vzrastajici porozitou a snizenim hmotnosti. |
kdyZz se metakaolin jevi jako rentgenoamorfni, dnes ptevazuje nazor, Ze se jedna o krystaly
s velkou koncentraci defektl. Idealizovana struktura metakaolinu navrzena Brindleym a
Nakahirou je zobrazena na obrazku 5 [16]. Slozeni realného typického metakaolinu je 53 %
SiOy, 43 % Al,03, 0,5 % Fe,04, 0,1 % CaO, 0,1 % SO3, 0,05 % Na,0 a 0,4 % K,O [4].

O © @ Oxygen icns, various positions

® Aluminum « Silicon

Obrdazek 5: Struktura metakaolinu [16]

A4

Celkové se da fici, ze metakaolin je tim reaktivnéjsi, ¢im vice hexakoordinovaného hliniku
pfejde na hlinik penta- a tetrakoordinovany. Obsah hexakoordinovaného hliniku znaci

ptitomnost zbyvajicich skupin OH, které pti procesu kalcinace nebyly odstranény [17].
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2.3 Aktivatory
Nejpouzivangj$imi aktivatory jsou hydroxidy a alkalické soli. Glukhovsky a kol. (1980) [18]

je Kklasifikoval do 6 skupin podle jejich chemického slozeni nasledovné:

e Hydroxidy: MOH

e Soli slabych kyselin: MpCO3, MSO3, M3PO4, MF
e Kiemicitany: My0-nSiO;

e Hlinitany: M20O-nAl,04

e Hlinitokiemicitany: M,0-Al,0-(2-6)SiO,

e Soli silnych kyselin: M2SO4

Nejdostupnéjsimi a nejekonomictéj$imi aktivatory jsou NaOH, Na,COs;, Na,O-nSiO, a
Na,SO,4. Dalsimi vyuzivanymi aktivatory mohou byt i draselné aktivatory jako KOH nebo

draselné vodni sklo. Jejich vyuZiti je vSak limitovano vyssi cenou a dostupnosti [5].

2.3.1 Vodni sklo

Vodni sklo je obecny nazev pro slouceniny s chemickym vzorcem M,0-nSiO; kdy n muze
byt teoreticky jakékoliv ¢islo a M je alkalicky kov, bud’ sodik, nebo draslik. Podle toho pak
maji tyto latky rozdilné vlastnosti a rizné vyuziti v primyslu. Komeréné vyrabéna vodni skla
maji nejastéji silikatovy modul, coz je molarni pomér SiO, a Na,O, K,0, mezi hodnotami
1,6 az 3,85, [5].

Vyroba vodniho skla miZe probihat dvéma zplsoby, a to hydrotermalnim procesem
(obrazek 6) nebo v peci tavicim procesem (obrazek 7). Pii hydrotermalnim procesu se
reaktivni kfemicita slozka (kfemicity pisek) rozpousti v pfisluSném roztoku hydroxidu (KOH,

NaOH). Proces Ize popsat nasledovné [19]:

2 MOH + x Si02 -»M:0 - x SiO2 + H20

PISEK ™
iHYDROXID T - ~> = ~
MICHANI  REAKCE DOCASNE FILTRACE PRODUKT
VODA = USKLADNENI

Obrdzek 6: Schéma vyroby hydrotermalnim zpiisobem [19]
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Vyroba tavicim procesem pak patii do sklarské technologie. Kremicité sklo se ziskava
tavenim pisku a uhli¢itanu sodného nebo draselného pri teploté asi 1400 °C

v kontinualni vanové peci a je popsana rovnici:
M2CO3 + x Si02 —> M20 - x SiO2 + CO2 (M = Na, K)

Sklovina pak plynule vytéka z pece ven a ochlazuje se vodou nebo se jima do malych

kokil [20].

PISEK
by

- =1 F - »
uuuémmu PEC _HRUDKY  RrozPOUSTENI DOEASNE FILTRACE PRODUKT
‘ KREMIEITANU S ABNER
SODNEHO

Obrazek 7: Schéma vyroby vodniho skla v peci [19]

Sodnoktemicité sklo je dobfe rozpustné ve vodé (rozpustnost 30 az 60 %), avSak rychlost
rozpousténi je nizka. Pro prevedeni do roztoku je vhodné sklo nadrtit a rozpoustét pti zvysené
teploté a tlaku v autoklavu. Sklo se silikatovym modulem M; = 3 potiebuje k rozpusténi castic
o velikosti 0,5 mm pfi teploté 100 °C 3 az 4 hodiny. V autoklavu pfi tlaku 0,4 az 0,7 MPa se
rychlost rozpousténi nékolikanasobné zvysi. Dale ¢im je vétsi prebytek vody, tim je doba
rozpousténi del$i. Dlivodem je sniZeni koncentrace OH iontd, které rozhoduji o mechanizmu
rozpousténi. V silné alkalickém prostiedi probiha rozpousténi skla jako celku a jeho rychlost
vzrusta s rostoucim pH. Vyraznou roli hraje teplota pii rozpousténi, kdy pii nizkych teplotach
se tvoii vrstva obohacend SiOy, ktera zpomaluje pfevod alkalii do roztoku, a az po delsi dobé
vzroste pH natolik, Ze je tvorba kfemicité vrstvy potlatena a sklo se za¢ne rozpoustét jako
celek. Pokud je ale sklo pfedem hydratované, probiha rozpousténi i za nizkych teplot velice

rychle [20].

Hydratované vodni sklo je piechod mezi pevnym sklem a jeho vodnym roztokem. Jedna se o
pevnou latku, kterd obsahuje 10 aZ 30 % vody. Tato latka se pak vyznacuje velmi rychlym
rozpousténim 1 ve studené vodé€. Pfiprava hydratovaného vodniho skla spociva v zahiivani
praskového skla s malym mnozstvim vody pii 100 °C, kdy vznikd prisvitnd hmota. Dalsi
mozZnosti piipravy je casteCna dehydratace roztoku, naptiklad rozpraSovanim do proudu

vzduchu za vzniku praSkového produktu. Hydratované vodni sklo se povazuje za ¢astecné
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spojeny hydrogel, ktery reprezentuje prechodné stadium, které nastdva pii tuhnuti vodniho

skla jako pojiva [20].

Jednou z nejvyznamnéjSich vlastnosti vodniho skla je jeho hustota, ktera nam muze
poskytnout informaci o koncentraci nebo 1 slozeni vychoziho skla. Dalsi dilezitou vlastnosti
je viskozita. Viskozita je veli¢ina, kterd je u vodniho skla ur€ovéana ostatnimi parametry, jako
je koncentrace, hustota, silikatovy modul a teplota. S rostoucim silikditovym modulem a
koncentraci roste pii dané teploté i viskozita, coz znaci ¢astecny piechod roztoku v gel. Pti
konstantnim silikatovém modulu a rostouci teploté se pak viskozita snizuje [19]. Vlastnosti

sodného vodniho skla s riiznym slozenim jsou uvedeny v tabulce 8 [20].

Tabulka 8: Viastnosti sodného vodniho skla [20]

Silikatovy modul SloZeni [%] Hustota Viskozita
Ms S0, | NaO | RO [g-cm”] [Pas]
3,6 21,0 0,4 70,4 1,27 0,01-0,20
33 26,5 7,9 65,6 1,34 0,02-0,20
33 29,0 8,9 62,1 1,4 0,04-0,40
2,6 35,0 13,5 51,5 1,53 0,20-2,00
2,1 37,0 23,0 40,0 1,92 8,00-80,00

Dalsi vyznamnou vlastnosti roztoku vodniho skla je jeho pH. Alkalita vodniho skla stoupa
s koncentraci Na,O a klesa s rostoucim silikdtovym modulem. U béZné ptipravovanych
roztokli se pH pohybuje mezi 10 a 13. Diky své zasaditosti maji roztoky alkalickych
kfemicitant velice vysokou pufra¢ni kapacitu [5,19]. Hydroxidové ionty pak piechazeji do
roztoku nasledovné [20]:

NazSiO3 + H20 = Na+ + OH- + NaHSiO3

NaHSiO3 + H20 = Na* + OH- + H2SiO3

Kyselina metakfemicita H,SiO3 pak polymerizuje na vétsi molekuly a pii odvodnéni
kondenzuje na gel. Usuzuje se, Ze roztok vodniho skla obsahuje ionty Na*, OH", (SiO3)?,
(HSiO3)', (SiOs)* a molekuly kiemicitych kyselin s riznym obsahem H,0 a riznym stupném
polymerace. Daéle jsou v malém mnozstvi pfitomny nedisociované molekuly Na,SiOs,
NaHSiO; a NaySi;Os. Se stoupajici teplotou stupenn hydrolyzy i alkalita roztoku stoupa.
Pisobenim kyselin, naptiklad kyseliny uhlicité, se alkalické kifemicitany rozkladaji a uvoliuji
amorfni kyselinu kfemicitou, kterd vytvaii pifi vyluCovani zroztoku nasledkem

polykondenzace tuhnouci gel [20].
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2.3.2 Hydroxidy
Hydroxidy se pouzivaji pro upravovani silikatového modulu vodnich skel, kdy po jejich
pridani se silikdtovy modul snizuje. Jako alkalické aktivatory vSak mohou fungovat i

samostatné.

2.3.2.1 Hydroxid sodny

Hydroxid sodny je siln¢ alkalicka slouCenina, ktera je v Cistém stavu ve formé pecicek,
listecki nebo granuli. Je to siln¢ hygroskopicka latka, ktera pohlcuje oxid uhli¢ity ze vzduchu,
a proto musi byt uchovavana v hermeticky uzavienych obalech. Dehydrovany hydroxid sodny
ma pii 20 °C hustotu 2,13 g/cm® a teplotu tani 318 °C. Rozpousténim NaOH ve vodé se
uvolnuje velké mnozstvi tepla, které je vyssi pifi nizSich koncentracich. Se zvySujici se
koncentraci pak mnozstvi tepla klesa. Jelikoz se uvoliiuje zna¢né teplo, musi se brat v uvahu i
zpiisob fedéni NaOH do roztoku. Pfedevsim je nutné stejné€ jako u kyselin pfiddvat NaOH do
vody, nikdy vodu do NaOH, nebot’ by mohlo dojit k nebezpecné rychlému vzestupu teploty
az k bodu varu a nasledné erupci. Voda by pak méla byt vlazna, nikdy ne pfili§ studend nebo

horka [5].

Tabulka 9: Rozpustnost NaOH v zavislosti na teploté [22]

Teplota [°C] 0 20 100

Mnozstvi NaOH na 100g H,O 42 109 342

V primyslové praxi se hydroxid sodny vyrdbi elektrolyzou chloridu sodného tfemi moznymi
metodami, a to diafragmovou, amalgamovou a membranovou metodou. Dal§imi produkty

elektrolyzy jsou pak Cl, a H, [21].

Pii diafragmové metodé (obr. 8) je katodovy a anodovy prostor oddélen diafragmou, tj.
porézni polopropustnou piepazkou, aby spolu produkty elektrolyzy nezacaly reagovat. Ptes
tuto prepazku migruji predevsim sodné kationty. Katoda je vyrobena z dérovaného zelezného
plechu, na néjz je nanesena diafragma. Star$i typy anod byly vyrobeny z grafitu, novéjsi typy
Z titanu, ktery je pokryty oxidem titaniCitym, popiipadé rutheni¢itym. Chloridové anionty
migruji k anod¢, na které se vylucuje chlor, sodikové kationty migruji do katodového
prostoru, kde reakci s hydroxidovymi anionty vznika NaOH. Z diivodu malého piepéti vodiku
na Zzeleze se pak na katodé¢ vyluCuje vodik. NaOH se ziskdva odvedenim roztoku
z katodického prostoru, ktery obsahuje piiblizné 10 % NaOH a 17 % NaCl. Na vakuovych
odparkach se pak zbyly NaCl vylouci [21].
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Obrdazek 8: Diafragmovy zpiisob vyroby NaOH [21]

Zatizeni pro Amalgamovy zpiusob sestava ze dvou ¢asti, a to z vlastniho elektrolyzéru a
rozkladné nadoby. Diky katod¢ z kapalné rtuti je pfi vlastni elektrolyze potlaten vznik
vodiku. Anoda je pak stejné jako v predeslém ptipadé z grafitu nebo titanu. Pii elektrolyze
putuji chloridové ionty k anodé¢, kde se vylucuje chlor, sodné ionty putuji ke rtut'ové katodé,
kde se tvofi amalgam (slitina kovu a rtuti). Sodikovy amalgam je nésledné pfiveden do
rozkladné nadoby, kde reaguje s vodou za vzniku NaOH a vodiku, ktery se hromadi ve vrchni
¢asti nadoby. Rtut’ se pak vraci do elektrolyzéru k dalsimu pouziti. MnoZstvi NaOH v roztoku

vzniklého v rozkladné nadobe¢ je pak az 60 % [21].

Membranova elektrolyza pak funguje obdobné jako diafragmova, kdy inovace spociva
V pouziti iontové selektivni membrany obsahujici vrstvy kyselin perfluorokarboxylové a
perfluorosulfonové propoustéjici pouze sodné kationty a vodu. Katody jsou vyrobeny
z zeleznych nebo niklovych plechi, anody stejné jako v ptedeslych ptipadech z titanu. Pfi
elektrolyze se na anodé vylucuje chlor a na katodé vodik. Roztok NaOH vznikly v katodovém

prostoru mé pak koncentraci 30 % a obsahuje jen minimalni mnoZzstvi NaCl, a to okolo
0,05 % [21].
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2.4 Geopolymerace

Geopolymerace je reakce materidlu s vysokym obsahem aluminosilikati s alkalickym
aktivatorem, jehoz pH je vice nez 12. Vsilné zasaditém prostfedi nejdiive dochazi
K rozpousténi aluminosilikatu a v podstaté se jedna o hydrolyzu sloucenin s kyslikovymi
mistky mezi jednotlivymi polyedry SiO;~ a AlO3 . Rozpousténim amorfnich aluminosilikatt
[SiIO(OH);]~ a [Si0,(OH),]?". Slozky mezi sebou nasledné kondenzuji a vytvaieji
aluminosilikatovy gel, ktery vede k tvorbé novych sloucenin. Ve struktuie je dulezita
piitomnost iontu alkalického kovu (Na*,K*,Lit,Ca%*, Ba?*,NH}, H;0%), ktery vyrovnava

zaporny naboj vytvarejici se na atomu hliniku ve IV-nasobné koordinaci [1,23].

Zdroj aluminosilikatu

Rozpousténi

+
M(_aq) 14— H0
OH(oq)

orthosilikat

&
orthoaluminat

Presyceni roztoku

Tvorba gelu

Reorganizace

Polymerace a tvrdnuti

X QU QI N« I

Obrdazek 9: Zjednoduseny princip geopolymerace [2]
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Vlastnosti a struktura novych slouc¢enin pak ovlivituje mnoho faktort, jako naptiklad celkovy
pomér a mnozstvi aluminosilikatl, mnozstvi, druh a koncentrace aktivatorii, mnozstvi
zamésové vody a podminky zrani. Amorfni, ¢aste¢né amorfni nebo krystalické latky se tvori
Vv zavislosti na charakteru vychozich surovin a na podminkach reakce. Koncentrace pevné
latky hraje vyznamnou roli v procesu alkalické aktivace. Krystalické produkty typu zeoliti
(hydro-sodalit, analcim), byvaji vytvoieny z extrémné ziedéné suspenze (w > 1-10). Amorfni
produkty jsou pak vysledkem reakci, pfi pouziti vstupnich pevnych surovin s vys$imi

koncentracemi (w < 1) [25].

Jeden z prvnich popist reakci pii geopolymeraci navrhl v roce 1974 Babuskin (obr. 10) [24]

Al-Si +OH = AIl(OH);+ OSi(OH),
pevna ¢astice  vodni monomer monomer
“OSi(OH), +OH™ = ~OSi(OH),0™ +H,0
“OSi(OH),0” +OH" = "OSi(OH)O +H,O
M® + “OSi(OH), = MOSIi(OH),
2M™ + "OSi(OH),0° = MOSIi(OH),0OM
3M™+ "OSi(OH)O~ = MOSi(OH)OM
M* +AlOH),+OH = MOAI(OH);+H,0
“OSi(OH),+ MOSiI(OH);+M™ = MOSIi(OH), - O - Si(OH),+ MOH
monomer monomer dimer
“0Si(OH), 0™ +MOSi(OH),+ M* = MOSi(OH), - O - Si(OH),0” + MOH
monomer monomer dimer

Obrazek 10: Polymerizacni reakce dle Babuskina

Profesorem Davidovitsem byl pro chemické oznaceni geopolymert na bazi hlinitokiemicitanti
navrzen pojem poly(sialat). Poly(sialaty) jsou kruhové a fetézové polymery s Si**ta Al3t ve
4-nasobné koordinaci s kyslikem. Struktura sialati se pohybuje mezi amorfni a

semikrystalickou. Celkové mizeme sialatové struktury rozdélit na nésledujici typy:

e PS Poly(sialat), Si:Al = 1, (-Si-O-Al-O-)
e PSS Poly(sialat-siloxonat), Si:Al = 2, (-Si-O-Al-O-Si-O-)
e PSDS Poly(sialat-disiloxonat), Si:Al = 3, (-Si-O-Al-O-Si-O-Si-O-)
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Pro poly(sialat) pak plati nasledujici empiricky vzorec, kde M je kationt drasliku, sodiku nebo

vapniku, n je urcity stupen polykondenzace a z je 1,2 nebo 3:
M, {—(Si0,), — AlO,},, wH,0

Samotna geopolymerace je pak exotermicka reakce, kterou lze povazovat za vysledek
polykondenzace hypotetickych monomert, iontl orthosialati. Pfedpoklada se, ze syntéza je
provadéna prostiednictvim oligomera (dimer, trimer), které¢ poskytuji trojrozmérné struktury

molekularni stavby. Reakce je znazornéna na obrazku 11 [1].

i)
n(Si,Og Al,0,) +2nSi0, + 4nH,0 NaOH.KOH n(DH)E—Si-D-.ﬂ\ll—D—Si—[OH}a
(OH),

N(OH),-S-O-A-O-Si-(OH),  NaOHKOH Na k) (S-0-AL0-8-0) + 4nH,0
| — > L

o R

Obrazek 11: Schéma geopolymerace [1]

Na zékladé¢ Davidovitsovy prace [26] vznikl strukturdlni model geopolymeru typu
poly(sialat-siloxonat) vytvofeny alkalickou aktivaci metakaolinu. V tomto modelu se
piedpoklada monoliticka, organickym polymerim podobna struktura (obr. 12). Dalsi
modifikovany model (obr. 13) navrhl Barbosa [27] na zakladé pokroku ve vyzkumu
mikrostruktury alkalicky aktivovanych materidlti pfi pouziti metod jako termicka analyza,

rtutova porozimetric a MAS NMR spektroskopie (Si, Al a predevsim Na) [25].

\ 4 N £ \ ’ ™ 4
-Al-0-Si $i-0-Si Si-0-All Na' Al-0-Si
\ \bw. 19\ ?:_ o\ \9, P\ \
o oSi-o-Al 0 &\l-o—)ﬂ 0 0\3.-0-. Il o O
\ .\ Na'\o \P Na* \ \ \ \ \ \ \
~Si-0-8 Si-0-A \ 0 Alo-si% © $i-0-Si_
! 9\ & o' Na'D) \ 9 Nt o\e |\ o 0,
Na' Al-0-Si’ Si-0-Si ;Si-O-AK)Na’ Na f\"
g 0 * O 0
\ /0 + ,0 J N /
3Si-0-Si_  Na'Rl-o-S{  Na'Bl-0-Si $i-0-5i
N 1(0// / Q / \ p/ / b\ / Na‘ /0 /
0 0 Al-08ip o 5i-0-$ o Si-0-Aly
VY L Y N b S A A | ( /
-Si—0-A]l O Si-0-Al 9 0si-0-Al Opl-0-Si
R0, "Ny /Y 7 py o
Na* O /0 Rt ! W 4 o
§I|—o-5i Sl—o-P\«l Si—-0-Si S/n-

Obrdazek 12: Davidovitsitv model struktury geopolymeru [26]
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Obrazek 13: Barbosuv model struktury geopolymeru [27]

Pro geopolymerni materialy byl navrzen zépis, ktery poprvé popsal Engelhardt [34], a to

Q" (mAl), kde plati nasledujici: 0 <m <n < 4, n je koordinaé¢ni ¢&islo kiemikového centra a m

je ¢islo oznacujici pocet sousedicich atomu hliniku. Tento zéapis je vyuzit pro popis pfipojeni

silikonovych tetraedri pomoci kyslikovych miustki k atomim hliniku a nasledné dalSim

silikonovym centriim a je vyuzivan v NMR spektroskopii [33].

Na zékladé dosud publikovanych vysledki lze prohlésit, ze geopolymerni materialy (na

zaklade¢ popilku a metakaolinu) [25]:

nemaji monolitickou strukturu typu poly(sialat-siloxonat)

alkalicky kationt (K, Na) je ve struktufe pfitomen v solvatované formé a je vazan
slab¢ji nez v krystalické struktute zeolitd, coz vede k nebezpeci tvorby vykvéti

je charakterizovan ndhodnym trojrozmérnym uspotradanim

obsahuje pory velikosti fddové nanometri az mikrometrti

V porech a gelu je obsazena voda

voda hraje pouze roli nosice alkalického aktivatoru a zajist'uje reologii

krystalické a amorfni hydraty se objevuji ziidka bez pfitomnosti strusky nebo

materialu bohatého na vapnik
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2.5 Analytické metody zkoumani struktury geopolymeru

Jelikoz geopolymerni materidly maji ¢asto amorfni povahu, nelze je vzdy zcela Gspésné
zkoumat pomoci RTG difrakce. Z tohoto divodu se jako vhodna metoda jevi MAS NMR
spektroskopie (Magic Angle Spinning Nuclear Magnetic Resonance), ¢esky fe¢eno jaderna
magnetickd rezonan¢ni spektroskopie. DalSimi metodami, které nahlizeji do struktury
geopolymernich materialdi, jsou vysokotlaka rtutova porozimetrie, termické analyzy,

infraCervena spektroskopie a mikroskopie.

2.5.1 MAS NMR spektroskopie

Jadra atomt se se skladaji z urcitého poctu protonli a neutronli a maji urcity kladny néboj
charakterizovany protonovym c¢islem. Jakykoliv pohyb nabité castice ma pak piidruzené
magnetické pole. To znamend, Ze magneticky dipdl je vytvoren, stejné jako elektricky proud
ve smycce vytvaii magnetické pole, odpovidajici magnetickému momentu u. Jaderny
magneticky moment ¢ vznikd jako disledek spinu naboje atomového jadra. Spin je forma
uhlového momentu, ktera vSak nevznika v dusledku rotace, ale v disledku vnitinich vlastnosti
samotnych ¢astic. Uhlovy moment p je vektor rovnob&zny s 0sou rotace a jeho velikost je pak
vyjadiena spinovym kvantovym cislem |. Jinak feéeno magneticky moment ux je piimo
umérny spinovému Uhlovému momentu p Skonstantou Umérnosti y zvanou jako

gyromagneticky pom¢r, ktery je charakteristicky pro kazdy typ jadra.

P

p=h2n* JIT+1) L=yp

Obrdzek 14: Uhlovy a magneticky moment atomovych jader [32]

Pokud maji jadra sudy pocet protoni (protonové ¢islo) i neutronii (neutronové ¢islo), jaderné
spinové ¢islo je rovno nule, a tim padem 1 magneticky moment je nulovy. Takova jadra jsou
pak neaktivni a nevhodné pro NMR. Pokud je hmotnostni ¢islo (soucet protond a neutronil)
liché, nabyva spinové kvantové cCislo nasobkd jedné poloviny (1/2, 3/2, 5/2,..). Pokud je

protonové i neutronové Cislo liché, spinové kvantové Cislo tak nabyva celé hodnoty (1,2,..).
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Idealni pro zkouseni NMR jsou tzv. nekvadrupolova jadra, u kterych je spinové ¢islo rovno
1/2. Tyto jadra maji kulové symetrické rozlozeni naboje. Pokud je spinové Cislo vétsi nez 1/2,
jednd se o jadra kvadrupdlova, maji nesymetricky rozlozeny elektricky naboj a NMR

experimenty jsou komplikované [30-32].

Pokud se jadra nenachdzeji v magnetickém poli, spiny maji nahodilou orientaci.
V magnetickém poli se jaderné spiny orientuji podle vektoru magnetické indukce a zacnou
vyvolavat precesni (krouzivy) pohyb, ktery je rovnobézny se smérem ptsobeni magnetického
pole [30]. Poc¢et povolenych orientaci v§ak neni libovolny, ale je dan multiplicitou spinu 21+1.
Naptiklad atom vodiku ma spinové kvantové ¢islo I=1/2, multiplicita je tedy 2, a to znamena,
Ze spin mé povoleny dvé rizné orientace — souhlasné s vnéj$im pdlem nebo nesouhlasné proti
nému. Hladiny se li$i kvantovym ¢islem slozky spinu m; = £1/2. S protony umisténymi
v magnetickém poli je tedy spojen dvouhladinovy systém, kdy energetickd Uroveit obou
hladin je pfimo umérna velikosti vnéjsiho magnetického pole. Pfechod mezi témito hladinami
muzeme vyvolat fotony o vhodné frekvenci [29]. Energii potfebnou K pfechodu do stavu
S vyssi energii muze jadro atomu ziskat absorpci elektromagnetického zafeni za ptredpokladu,
ze frekvence tohoto zafeni je stejnd jako frekvence precesniho pohybu jadra, jinak feceno obé
frekvence musi byt v rezonanci. K absorpci dochazi ve vysokofrekvenéni radiové oblasti
elektromagnetického spektra. Rzné prvky absorbuji zéafeni pii rlznych rezonancnich

frekvencich, jelikoZ tato frekvence je zavisla na jaderném spinu atomu [30].

K analyze se vyuzivaji NMR spektrometry, které pracuji v rezimu spojité viny, nebo pulsni
NMR spektrometry s Fourierovou transformaci. Spektrometry v rezimu spojité viny snimaji
zaznam Casové zavislosti odezvy signalil pfi plynule proménné frekvenci radiofrekvencniho
pole a konstantni indukci stacionarniho pole nebo pii ¢asoveé proménné indukci stacionarniho

pole a konstantni frekvenci oscilatoru [30].

Pfi NMR spektroskopii pifedstavuje vysledné spektrum zavislost absorpce na frekvenci
absorbovaného elektromagnetického zafeni. Vzdy se méfi spektra jediného izotopu. Pii
méfeni ménime bud’ frekvenci elektromagnetického zareni, nebo magnetickou indukci civek.
V analyzovaném vzorku pak hledame vétSinou prvek, a jelikoZ tento prvek byva casto ve
formé slouceniny, provadi se analyza v izkém rozmezi a rezonanc¢ni frekvence jader jiného
typu jsou dostatecné vzdaleny. Frekvence jader stejného typu se ale také lisi, a to vzhledem
Kk poloze a umisténi v molekule dané slouCeniny. Jejich pfesné hodnoty pak zavisi na typu

vazby a charakteru sousedicich atomd, které ovlivituji magnetické pole [30].
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Vnéjs$i magnetické pole (magnet piistroje) pusobi i na elektrony, kdy se v orbitalech indukuji
slaba magneticka pole, kterd pak zeslabuji (shielding - diamagneticky jev) nebo zesiluji
(deshielding - paramagneticky jev) vnéjsi magnetické pole. Tento efekt se nazyva stinéni.
Jadro vazané v molekule pocit'uje mistni magnetické pole By, které je dané souctem vnéjsiho
pole B, daného magnetem pfistroje a malého vnitiniho pole Bj,.. Vnitini pole je vysledkem

pasobeni pole vnéjsiho a je mu tedy pfimo umérné [29,31,32].
Betr = Bo + Bioc
Betr = Bo(1 —0)

Parametr o je pro dané jadro v konkrétni pozici ur¢ité molekuly konstantou Umeérnosti a

nazyva se proto stinici konstantou.

Dale plati, ze rizné stinéna jadra rezonuji pii riznych frekvencich, coz je dano rezonanéni

podminkou v [29,31,32]:

1
vzﬁ-Bo(l—o)

Velikost stinéni tedy souvisi schemickou strukturou a tika nam, jak moc posunul vliv
chemického okoli rezonanci jadra. Tato zavislost rezonan¢ni frekvence na okolni struktute se
nazyva chemicky posun § . Chemicky posun je veli¢ina, ktera je vyjadiena pouze pomoci

frekvenci, a to nasledovné [29,32]:

Uyzorek — Vstandard

5 =

Voscilator

Chemicky posun se bézné vyjadiuje v miliontinach (ppm) a je vazan volbou standardu. Jako
standard byl zvolen TMS - tetramethylsilan, Si(CH3)s Kromé poloh rezonanénich linii
vyjadfenych chemickym posunem je diilezité i jejich intenzita. Intenzita linie je imérna poctu
jader, ktera ji vyvolavaji a pfinasi informaci o relativnim zastoupeni jader v molekule.
V NMR spektrech pozorujeme, Ze rezonancni signaly jsou casto Stépeny na vice komponent.
Pokud signal $tépen neni, nazyva se singlet. Pokud $té€pen je, nazyva se dublet, triplet, kvartet
nebo obecné multiplet a vyjadiuje pocet komponent. Rozstépeni linii je zplisobeno tim, ze
kolem magnetickych jader je magnetické pole, které se s€itd s Beg. Nemd vSak libovolnou
hodnotu. Naptiklad jadro se spinem 2 muze svoje pole bud pficist, nebo odecist, jeho
magneticky moment ma povolené jen dv¢ orientace. Blizké protony pocituji bud’ pole o néco

vetsi, nebo mensi a rezonuji pii dvou blizkych frekvencich - vznika dublet. Pokud takto
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pusobi skupina ekvivalentnich protonti, jejich vliv se kombinuje do binomické statistiky.
Triplet vznika pfi relativnich intenzitach 1:2:1, napiiklad dva ekvivalentni protony CHgy
kvartet pak 1:3:3:1, napt. CH3 Tento jev se nazyva spin—spinova interakce a jeji velikost je

dana vzdalenosti dvou sousednich linii v multipletu, ktera se nazyva interakéni konstanta [29].

Vysledkem NMR spektroskopie jsou tedy tfi hlavni parametry, a to chemicky posun, intenzita

a interak¢ni konstanta.

2.5.1.1 2’ Al MAS NMR spektroskopie
pfi 50 + 20 ppm a hexakoordinovany hlinik [Al(H20)s]** rezonuje pii 0 + 10 ppm, jak je
zobrazeno v tabulce 10 [1]:

Tabulka 10: Al-koordinace v siliko-alumindtech a *' Al chemicky posun [1]

Nazev Vzorec Koordinace | Chemicky posun [ppm]

K - Zivce KAISi;O4 4 54
Muskovit KAI;Si;04;-H,0O 6,4 -1, 63

Biotit K(Mg,Fe);AlSisO1;-H,0O 4 65
Kalcium aluminat CazAl,O; 4 71
Sodium aluminat NaAlO, 4 76
Philipsit (K,Ca)AlSi,O¢'H,O 4 55
K-Poly(sialat-siloxonat) KAISi;,Og'H,0 4 55

2" Al MAS NMR spektroskopie viech (Na, K) - PSS a K - PSS zobrazuje chemicky posun
55 ppm, coz znaci, Ze hlinik je typu AlQ4(4Si) a je tetraedricky koordinovany (obr. 15) [1].

AIQ (i) | **

2
A / 7Al

T T ] T T
200 100 0 -100 ppm

Obrdzek 15: %" Al MAS NMR spektrum pro K-PSS [1]
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Celkové existuje 5 AlQ, (nSi) strukturdlnich jednotekn = 0, 1, 2, 3 a 4. Ve spektru bylo
identifikovano n¢kolik rezonanci a byla navrzena interpretace nékolika rtznych linii, kde AIQ
znadi centralni tetravalentni a tetra-koordinovany atom hliniku odpovidajici zakladni stavebni

jednotce, kdy se chemicky posun postupné snizuje, jak je uvedeno v tabulce 11 [38].

Tabulka 11: AIQu(nSi) strukturdini jednotky s %’ Al chemickym posunem [38]

Izolované

skupiny malé skupiny  fetézové skupiny deskové plochy struktury
cyklo(disialat)
Aluminat Ortho-sialat cyklo(trisialat) di(sialat-siloxonat) poly(sialat-siloxonat)
ortho(sialat-siloxonat) poly(sialat)
AlQo AlQ4(1Si) AlQ,(2Si) AlQ3(3Si) AlQ4(4Si)
79,5 ppm 74,3 ppm 69,5 ppm 64,2 ppm 55 ppm

Absence jakékoli jiné rezonance a extrémné uzky vrchol ptfi 55 ppm vylucuje pfitomnost
jakychkoliv dalSich stavebnich jednotek o nizké molekulové hmotnosti, jako je dimer nebo
trimer. (Na, K) — PSS a K — PSS jsou pravymi trojrozmérnymi Strukturami aluminosilikatt
s polymerni stavbou jednotek. Nicmén& Al MAS NMR nemiize rozlisit rozdil mezi
jednotlivymi strukturalnimi jednotkami, jako jsou poly(sialaty) (Si-O-Al-O-),, poly(sialaty-
siloxonaty) (Si-O-Al-O-Si-O-),, a poly(sialaty-disiloxonaty) (Si-O-Al-O-Si-O-Si-O-),
K tomuto G&elu se pak vyuziva 2Si MAS NMR spektroskopie [1].

2.5.1.2 2°Si MAS NMR spektroskopie

Pfi 2°Si MAS NMR je chemicky posun zavisly na lokalnim prosttedi jadra °Si, kdy zaleZi
zejména na stupni kondenzace jednotek Si0,4. Rostouci stupent kondenzace signalizuje posun
K vyssimu poli, tedy je vice negativni. Bylo prokazano, ze kazda jednotka AlO4 piipojena ke
skuping SiO4 zvySuje chemicky posun & (*Si) pfiblizné o 5 ppm. Navic je NMR intenzita
pfimo Umeérnd poctu piitomnych jader 2Si, coz umoziuje kvantitativni stanoveni Si
komponenti. Proto také ?°Si MAS NMR reprezentuje cenny néstroj pii studiich amorfnich
geopolymernich systému [38].

V tabulce 12 jsou znazornény vsSechny mozné chemické struktury Qn(mAl), kdy n
reprezentuje koordinaci centrdlniho kifemiku a m reprezentuje pocet atomi hliniku, ktery
obklopuje jednu jednotku SiO4. Kfemik se muze vyskytovat v izolovanych mono skupinach
(Qo), Vv disilikatech a fetézovych skupinach (Qi), ve stfednich skupinach a fetézcich (Q.),
Vv deskovych plochach (Qs3) a Vv trojrozmérnych strukturach (Qs). VSeobecné pak plati, zZe

pokud se atom hliniku nevyskytuje v prvni kovalentni sféte, zapis je Qn [38].
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Tabulka 12: Rozsah chemického posunu Qn(MAl) v silikdatech a aluminosilikatech [38]

Q b T N I N =
Q 0 66
O-S'I‘O to
0 73
Q 9 76 Q,(ml)()
0-5i-0-5i | to 0-Si-0-Al | 75
1 83 I
0 0
Q0 8 | QAN O Q2410
SI-O'S'i'O'Sd to s.-o-s'--o-Al 85 N-0-§c-0-m 80
- S s e e P s S
Q; | Q3(1Al) 1 2Al) 1 Q4(3Al) 1
20 s |0 B Mg
§i-0-5i-0-Si | to | $i-0-5i-0-Al| 95 | Al-0-Si-O-Al| 90  Al-O-Si-0-Al| 8
o 01 0 0 0
Q Qql1N) T Y 0 0t
|
4? 103 0 o7 Qqf '? - Qqﬂ“l? o 04(4”9 =
Si-0-Si-0-Si| fo | $i-0-S5i-0-Al[ fo | Al-0-Si-O-Al| to | Al-0-Si-0-Al| fo | Al-0-Si-0-Al| to
S 120 0 105 0 95 0 ¥ O 87
| | ! ]
Si Si Si Al Al

Aluminosilikaty s atomovym pomérem Si/Al > 2 obecné zobrazuji nékolik 2Sj rezonanci,

coz naznacuje, ze Si a Al tetraedry nejsou pravidelné fazeny podél polymernich fetézct.

Tabulka 13 pak zobrazuje **Si MAS NMR data pro ndkolik pfirodnich a syntetickych

aluminosilikatd, které ukazuji pritomnost vSech SiQ(nAl) struktur. Pokud je vSak pomér

Si/Al = 1, existuje pouze Si(4Al) [1].

Tabulka 13: °Si MAS NMR spektrum zeolitickych druhii [1]

nazev vzorec SUAl =51 Si('f:l)e mlcg(g/ils)un [pSpir(TAl) [ Si(0A])
ZeoltA  NaAISiO.H,0 1 889 - i i -
Analcim  NaAlSi,O5H,0 2 i 920  -963  -101,3  -108,0
Leucit KAISi,O% > 810 852 91,6  -97.4  -101,0
Sodalit  NaAISiOs~H,0 1 848 : : : :

Na obrazku 16 je zobrazeno spektrum pro K - PSS, kdy dostavame Sirokou rezonanci pfi

-94,5 ppm (-92 az -98), ktera je spojena se signalem pii -87 ppm a malou rezonanci pii -79

ppm. Pozd¢&jsi rezonance pii -79 ppm je uzka, coz znaci, Zze se tykd uspotfddaného prostiedi,

jiného nez neuspoiadané hlavni Casti matrice. Siroké rezonance byvaji Casto nalézany

v zeolitickych gelech, pied jejich krystalizaci. Rezonance pro neuspofadany 2°Si v K - PSS,
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zejména pii -81,5 ppm, -87 ppm a -94,5 ppm (-92 az -98 ppm) mohou byt pfifazeny pro
SiQ4(4Al), SiQ4(3Al), SiQ4(2Al) a SiQ4(1Al). Uzky posun pii -79 ppm souvisi s nesosilikaty

(Q0,Q1), monomernimi nebo dimernimi silikaty [1].

Si0, (2Al)

Si0, (3AI) $iQ, (1Al)

N
T ] T

t f
=70 -80 -90

i i i
-100 110 -120 PP

Obrdzek 16: *°Si MAS NMR spektrum K - PSS [1]

2.5.2 Termické analyzy

Termické analyzy zahrnuji takové metody, pii nichz se sleduji nékteré fyzikalni nebo
fyzikaln€ chemické vlastnosti zkoumané latky v zavislosti na teploté a ¢ase. Sleduji tedy napf.
zménu hmotnosti, energie, rozméru, vodivosti apod. pifi ohfevu zkoumaného materidlu.
Zakladnim jevem pro termické analyzy je zména entalpie AH. Kazdy systém ma za dané
teploty snahu dosdhnout takového stavu, ktery odpovidd nizSimu obsahu volné entalpie.
Prikladem muize byt ptechod latky z jedné krystalické formy do jiné, kterd ma mensi obsah
volné entalpie, a je tedy stalejSi. K vytvareni stabilnéjsi krystalické formy nebo jiného stavu
s men§im obsahem volné entalpie mize dochazet i ptes jednotlivé mezistupné, jako je
napiiklad tani, var nebo sublimace. Pti ohfevu latky dochazi k vratnym nebo nevratnym

zménam rozméri, které zavisi na pavodnich rozmérech a teploté [30].

K nejstar§Sim metodam termické analyzy patfi termickd gravimetrie (TG) a diferencni
termicka analyza (DTA). U téchto metod jsou vyznamné tii faktory, a to Cas, teplota a
vlastnosti analyzovaného vzorku. Ohfev tedy miize byt bud’ izotermicky, nebo v praxi Castéji
neizotermicky, kdy se stanovi rychlost ohfevu a Cas je dan rychlosti ohfevu a teplotnim

intervalem, ve kterém meéfeni provadime. Tyto metody se s vyhodou pouzivaji pii studiu
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reakci, které jsou tepeln¢ zabarvené, spojené se zménou objemu, hmotnosti ¢i vznikem

taveniny. Pfi analyzach silikatovych materiald jsou pouzivany predevsim tyto metody [30]:

e Termogravimetrie (TG)
e Diferencni termicka analyza (DTA)

e Dilatometricka termické analyza

2.5.2.1 Termogravimetrie (TG)

Jednd se o jednu ze zdkladnich metod termické analyzy, ktera patii mezi dynamické
analytické metody. Principem je méfeni zmén hmotnosti télesa pii jeho plynulém zahiivani
nebo ochlazovani. Zmény hmotnosti se vyjadiuji termografickymi kiivkami v zavislosti na
teplot¢ m = f(T), respektive na ¢ase m = f(t). Pfi zahfivani mize dochazet k rozkladu
analyzované latky, tim padem k uvolnovani plynné latky a snizovani hmotnosti, jako
napiiklad pfi rozkladu CaCOs, kdy se uvoliiuje plynny CO, MilZe ale dochazet i k nartistu
hmotnosti, kdy piikladem muze byt oxidace neuslechtilych kovi za vzniku oxidu nebo
hydroxidu pfislusného kovu. Termograficka kiivka tedy podava informaci o slozeni daného
vzorku, jeho tepelné stalosti, teplotnim rozkladu a o produktech vznikajicich pfi rozkladu

[39].

2.5.2.2 Diferen¢ni termicka analyza (DTA)

DTA patii také mezi metody dynamické. S jeji pomoci se sleduji pochody, pii kterych
dochdzi ke zméndm fyzikalnich nebo né€kdy i chemickych vlastnosti daného vzorku. Zmény
se projevuji uvolnovanim nebo spotfebovavanim tepelné energie, dochazi tedy bud
k exotermickym, nebo endotermickym pochodiim. Mé&feni je zalozeno na sledovani rozdila
teplot mezi zkouSenym vzorkem a inertnim standardem soucasné zahiivanymi v peci méticiho
pfistroje. Teplotni rozdil AT se pak zaznamenava graficky jako teplotni AT = f(T), respektive
Casova zavislost AT = f(t), nazyvana jako kfivka pfimého ohfevu. Na kiivce jsou pak
zaznamenany maxima nebo minima, podle toho, zda doslo k exotermni nebo endotermni
reakci. Z hlediska kvalitativni analyzy lze z kiivky DTA urcit pfitomnost a charakter déje,
casovy pribéh, pocatecni a koncovou teplotu a vratnost déjii. Na zéklad€ porovnavani kiivek
zjisténych pii DTA a zndmych kiivek uvedenych v literatufe mizeme urcit pfitomnost dané
latky. Pro vétsi presnost (zjiSténi fazoveé premény, strukturni zmény, dehydratace, oxidace,
redukce apod.) je vyhodné DTA kombinovat s jinymi analytickymi metodami, nejcastéji
s termogravimetrii TG [30,39].
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2.5.2.3 Dilatometricka termicka analyza

Tato metoda slouzi ke stanoveni délkovych nebo objemovych zmén v zavislosti na teploté.
Zmény rozmérd mohou byt zpiisobeny bud’ Cisté fyzikalnimi procesy (reversibilni zmény)
nebo fyzikalné chemickymi procesy (ireversibilni zmény). Samotna metoda se pak da rozd¢lit
na dilatometrické méteni, kterym se urcuji vratné objemové zmény a na jejich zaklad¢ pak
soucinitel teplotni délkové roztaznosti, a dale na kontrak¢ni dilata¢ni termickou analyzu
(DKTA), kterou se urcuji nevratné zmény zpusobené fyzikaln€¢ chemickymi procesy pii
ohfevu. DKTA se vyuziva ke stanoveni mineralogického slozeni. K tomu je potfeba znat
standardni DKTA kiivky téch mineralt, které se mohou ve vzorku vyskytovat. Vyhodnoceni
je pak provedeno porovnavanim kiivky méfeného vzorku s kiivkami standardii. Tato metoda

je vsak pro mineralogické posouzeni dnes pouzivana okrajoveé [30].

2.5.3 Rentgenova difrakéni analyza (RTG)

Rentgenova difrakéni analyza slouzi ke stanoveni mineralogického slozeni zkoumaného
materidlu. Pravidelné¢ uspotfddani atoml v krystalech hraje ulohu trojrozmérné difrakéni
miizky. Rentgenové paprsky po prichodu nebo po odrazu na krystalu davaji za vznik

difrakénimu obrazu s charakteristickymi maximy a minimy intenzity difrak¢nich skvrn [30].

asno/_o\

Obrdazek 17: Schéma skladani RTG paprskit na krystalické mrizce [30]

W. H. Bragg ukazal, jak lze z difrak¢nich obrazi ur€it soumérnost krystalu, vzajemnou
polohu castic 1 jejich vzdéalenosti v krystalovych mfizkach. Interferenéni maximum
difraktovanych paprskli nastavd v pifipadé€, Ze jejich drahovy rozdil je roven celistvému
nasobku vinové délky dopadajiciho zafeni. Drahovy rozdil paprskd 11° a 22° je roven 2dsin®,
kde uhel O je uhel, ktery svira dopadajici paprsek s rovinou krystalu (obrazek 17). Podminka
pro vznik difrak¢énich maxim paprski 1 a 2 je dana Braggovou rovnici 2dsin® = nA. Pokud
zname vinovou délku 4 a zméfime thel 6, jsme schopni ur€it vzdalenost d krystalovych rovin,

které jsou identifikovany Millerovymi indexy (h, k, 1). Pokud tedy zname hodnoty souboru
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mezirovinnych vzdalenosti zkoumané latky, mtizeme urcit, jaké mineraly jsou v ni obsazeny
[30].

2.5.3.1 RTG alkalicky aktivovaného materialu na bazi popilku
Jak jiz bylo zmin€no, co se tyce geopolymernich materidlii, Casto se jednd o amorfni latky.
Mohou vsak byt pritomny také krystalické faze, jako jsou kiemen nebo mullit z popilku nebo

krystalické reakéni produkty, napiiklad zeolity [40].
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Obrazek 18: RTG difraktogramy popilku (f), alkalicky aktivovaného popilku po 20 h pri
85°C (e) a alkalicky aktivovaného popilku po 7 dnech pri 85°C [28,40]
Obrazek 18 ukazuje, ze v nezreagovaném popilku (obrazek 18 - f) jsou pifitomny mineraly
mullit a kiemen. Dale Siroky vrchol znaci pfitomnost amorfni faze. Po reakci (obrazek 18 -
e, d) se pfitomnost mullitu a kfemene neméni, nicméné miZzeme pozorovat dalsi krystalické

faze, jako naptiklad herchelit a hydrosodalit, coz jsou faze zeolitické [40].

2.5.4 Infracervena spektroskopie (FTIR)

Jedna se o techniku uréenou pro identifikaci a zjisténi strukturniho uspofadani organickych,
ale i anorganickych latek. Princip metody spociva v absorpci infracerveného zafeni pii
prichodu zkoumanym materidlem, kdy dochdzi ke zméndm rota¢né¢ vibracnich energetickych
stavi molekuly v zavislosti na zménach dipdlového momentu molekuly. Vystupem je pak

infraCervené spektrum. Jedna se o graficky zaznam funkcéni zavislosti energie vyjadiené
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Vv procentech transmitace T nebo jednotkach absorbance A na vinové délce dopadajiciho

zateni. Zkoumanou latku je pak mozno identifikovat pomoci digitalizovanych knihoven.

2.5.4.1 FTIR geopolymeru na bazi popilku

Co se ty¢e geopolymert, v zajmu jsou predev§im vazby Si— O — T, kde T je tetraedr Si nebo
Al. Na obrazku 19 [41] je zobrazeno spektrum geopolymeru na bazi popilku v riznych
vytvrzovacich Casech. Tvar kifivky geopolymerniho spektra pii 1055 cm™? se pripisuje
asymetricky se protahujicimu pruhu pro Si — O — T v nezreagovaném popilku. Je pozorovano
jasné sniZeni intenzity tohoto pruhu pii reakci v pribéhu ¢asu. Pruh pii hodnots 960 cm™ je
spojen se zasitovanym geopolymerem, kdy intenzita tohoto pruhu se zacind zvySovat po

uplynuti doby zrani 40 hodin [40].

Absorbance

—T
00 600

L3 |

Wavenumber {cm-1)

Obrazek 19: FTIR spektrum geopolymeru na bazi popilku aktivovanym NaOH (cisla znaci
dobu zrani v hodindach) [41]

2.5.5 Vysokotlaka rtut’ova porozimetrie
Jedné se o metodu uptesiiujici celkovy obraz mikrostruktury pevnych latek stanovenim jejich
porovitosti. Vedle metod, které vyuzivaji adsorpci a desorpci plynli (nejéastéji nizkoteplotni

absorpce dusiku), diky které pak lze stanovit rozdéleni porii, se jako vhodnéjsi varianta pro
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obor silikdtovych materialt jevi pravé rtutova porozimetrie pro svou mensi narocnost jak

Z hlediska experimentalniho, tak z hlediska interpretace vysledku [30].

Metoda je zaloZena na faktu, ze rtut’ nesmaci povrchy jinych latek, jeji smaceci uhel je vétsi
nez 90°. Rtut’ vnika pod rovnomérné se zvysujicim tlakem do poru analyzovaného vzorku,
kdy sledujeme ubytek rtuti v baiice (dilatometru) v zavislosti na zvySujicim se tlaku. Objem
zjistovanych mikropora pak vyjadiuje rozdil mezi puvodnim objemem rtuti a objemem po
provedeni zkousky. Podle tlaku, kterym pusobila rtut’ na analyzovany vzorek, lze velikosti
pora zatadit do jednotlivych tiid, takze vysledkem zkousky je velikost porozity, ale i zatazeni
pori do velikostnich tfid. Z rozdilu Ah, poloméru r trubice banky a navazky vzorku m pak
vypogitime MOP — mé&my objem pora [mm3g™] [30].

m-r?-Ah
MOP = ——

2.5.6 Mikroskopie (SEM a TEM)

Pti studiu geopolymert je vhodné pro doplnéni zkousek pouzit mikroskopii pro piiblizeni
situace uvnitt analyzovanych vzorkd. Nejcastéji vyuzivanymi metodami jsou SEM (skenovaci
elektronova mikroskopie, jinak nazyvana také jako rastrovaci — REM) a TEM (transmisni
elektronova mikroskopie). Tyto metody nam umoziiuji nahlédnout do mikrostruktury
analyzovanych materialt pti velkém zvétSeni a vysokém rozliSeni. Rozdil mezi SEM a TEM
spociva v tom, ze obraz v TEM se vytvaii stejné jako u optickych mikroskopl najednou.
V SEM se jednotlivé body pfedmétu zobrazuji po sobé s Casovym odstupem a skladaji tak

vysledny obraz [30].

2.6 Geopolymer vs. alkalicky aktivovany material

Podle Davidovitse se geopolymerem muze nazyvat pouze material vznikly alkalickou
aktivaci, ktery ma v NMR spektru 2’Al pik pii 55 ppm (viz obrazek 15, kap. 2.5.1.1). Hlinik
se tedy smi nachazet pouze v koordinaci 4 a material nesmi obsahovat vapnik. Pokud tyto
podminky nejsou splnény, material se oznacuje pouze jako alkalicky aktivovany. Této definici
odpovidaji pouze materidly ziskané alkalickou aktivaci metakaolinu. Definice by vSak mohla
platit i pro materidly vzniklé alkalickou aktivaci popilku s velmi nizkym obsahem vapniku
[1,26,38,42]. Duvodem této definice je fakt, Ze u materiali, které rezonuji v NMR spektru
Al pii 55 ppm (stavebni jednotky AlQ4(4Si)), se neprojevuje Zadnd nezadouci
alkalicko-kfemi¢ita reakce, jako na rozdil u materialéi rezonujicich pii 66 ppm (A1Q*(3Si)),

kdy se reakce muze objevit [1].
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2.7 Alkalicka aktivace popilku

Fernandez—Jiménez navrhl v roce 2005 dvoustupiiovy model popisujici alkalickou aktivaci
popilku zalozenou na principu syntézy zeolitu. Prvnim krokem je nukleace - tvorba zarodku,
pii které dochazi k rozpousténi aluminosilikati a vytvofeni iontovych komplexti. Dal§im
krokem je pak rust zarodkd. Koneénym produktem je amorfni matrice alkalického
aluminosilikatového gelu N(K)ASH. Na obrazku 20 je vyobrazen postup reakce pii aktivaci
popilku. Nejdiive dochazi ke vzniku otvoru (20 - a) na kulové ¢astici popilku vlivem plisobeni
alkalického aktivatoru. Aktivator pak pronika do cCastice popilku, kde dochazi k reakci
S menSimi casticemi popilku (20 - b). Reakéni produkty tak vznikaji zaroven uvnitt i vné,
dokud neni kulova ¢astice zcela zreagovana (20 - ¢). Vysledkem je pak matrice zobrazena na
obrazku 20 — d, kde nékteré ¢astice popilku jsou pokryty vzniklymi produkty, které nasledné
zabranuji v kontaktu s alkalickym aktivatorem, a zistavaji tak nezreagované. Vedle sebe tak
Vv matrici mohou existovat produkty alkalické aktivace, nezreagované ¢astice popilku, ale i

Castice popilku ¢asteéné zreagované [43].

Produkt reakce

Obrazek 20: Model alkalické aktivace popilku [43]
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2.7.1 Alkalicka aktivace popilku v praxi

Pfi postupu pfipravy materidli na bazi AAP hraje hlavni roli mnozstvi popilku, mnozstvi

alkalickych aktivatort, velikost silikatového modulu, velikost vodniho soucinitele a néasledny

zpusob oSetfovani. Tyto faktory zasadné ovliviiuji vysledné vlastnosti hotovych vyrobki,

avSak neni stanoven zadny jednotny postup navrhu smési. Bylo provedeno mnoho vyzkumu

téchto materidli, avSak slozeni smési a jejich nasledné oSetfeni se Casto velmi liSi.

V nasledujici tabulce 14 je uveden piiklad slozeni nékterych vybranych smési, kdy jako

vhodné univerzalni hodnoceni se jevi pevnost v tlaku.

Tabulka 14: Priklad smési na bazi popilku

sloZeni pevnosti [N-mm?]

autor 1 yrun | aktivator | w -] podminky zrani 24h | 48h | 72h dZ“. gfl.
pasta 0,39] hydrotermalné 24 h/60 °C | 34 - - |33 37
Catanescu, pasta| 12M |0,39| hydrotermalné 24 h/80 °C | 15 - - 15| 24
Georgescu, | pasta | NaOH 0,39 hydrotermainé 24 h/100°C | 25 | - - |32 44
Melinescu | pasta 0,39| oteviena atmosféra20°C | 0 - - | 30| 44
[44] pasta 8M 0,39| hydrotermalné 24 h/60 °C | 15 - - |21] 25
pasta| NaOH [0,39| hydrotermalné 24 h/80 °C | 7 - - | 7116

0,33| oteviena atmosféra 55 °C | 5,5 |13,2(20,2| - -

'g"'g‘/oo'; 0,33| oteviena atmosféra 75 °C [13,3(24,3|26,4] - | -

popilku |0,33| oteviena atmosféra 95 °C |27,7|27,9|28,3| - -

) 0,33 oteviena atmosféra 115°C | 0 0 0 - -

H 0,33| oteviena atmosféra55°C | 8,4 |19,7(38,4| - -

g NaOH 10 33| otevrena atmosféra 75 °C |28,7(62,7|68.1] - | -

Alis, Gorur, | @ é(c))pi/loklzj 0,33| oteviena atmosféra 95°C | 32 |59,5/70,8| - | -

K%ﬁ&an’ g 0,33] oteviena atmosféra 115 °C |61,4|59,2|56,7| - -

llkentapar % 0,33| oteviena atmosféra55°C | 3 | 8,4 [10,5| - -

[45] ‘c_g_ 1|jfaf’(/3|_z| 0,33| oteviena atmosféra 75 °C |34,3|63,9(60,1| - -

% popilku [0:33] otevfens atmosféra 95 °C |70,6{99,1/80,8| - | -

= 0,33 oteviena atmosféra 115 °C | 120 | 117 | 108 | - -

= 0,33| oteviena atmosféra55°C | 1,2 |24 | 77| - | -

1\183(()/301 0,33| oteviena atmosféra 75 °C |18,7| 54 |52,1| - | -

popilku 0,33]| oteviena atmosféra95°C | 51 |82,5|78,5| - -

0,33 oteviena atmosféra 115 °C | 106 | 100 | 100 | - -

poznamka: Vzorky v oteviené atmosféie [45] zraly pii uvedenych teplotach 24, 48 a 72 hodin.

2.7.1.1 Vliv teploty na rychlost tvrdnuti AAP

Popilky lze aktivovat né¢kolika zpisoby. Jednou z moznosti je aktivace pii pokojové teplote,

ovSem tento zpusob je velmi pomaly a zdlouhavy. Divodem je minimalni mnoZstvi
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vapenatych slozek, bez kterych je reakce pomala. Proto je Casto potfeba pridavat do smési
intenzifikatory tvrdnuti, jako je naptiklad cement nebo piimés strusky. Dal§i moznosti je
tvrdnuti pfi hydrotermélnich podminkach, kdy je potifeba zabranit odpafovani vody ze vzorku
a také kontaktu sotevienou atmosférou, to znamena, ze je zajiSténa 100% vlhkost a
pozadovana zvysSena teplota. Posledni moznosti je zahiivani v peci pfi oteviené atmosféte.
Velkou vyhodou tvrdnuti smési pii zvySenych teplotach je velmi rychly narGst pevnosti,
v fadu hodin. B&hem 24 hodin zahtivani pti 115 °C lze dosahnout pevnosti az 120 N-mm?,
jak dokazuje prace Atise a kolektivu [45] viz tabulka 14. Také je z uvedenych vyslednych
hodnot vidét, Ze doba a teplota zahfivani maji vyrazny vliv na pevnosti, které se ve vysledku
mohou lisit o desitky N'mm™?. Co se ty¢e optimalni doby a teploty zahfivani, jednotné
doporudeni neexistuje. Casto se mizeme setkat s doporu¢enou hodnotou teploty zahiivani
60-80 °C po dobu 12-24 hodin, avsak lze se setkat i S mnohem vyssimi teplotami i dobou
zahtivani. Prili§ vysoka teplota zrani v§ak miize ptisobit i velmi neptiznive, co se objemovych
zmén vzorku tyce. Na obrazku 21 [46] je zobrazen material na bazi AAP, ktery vlivem

vysokych teplot pii zrani ,,nakynul* pisobenim unikajicich plyni a par.

Obrdzek 21: Narist objemu materidlu na bazi AAP pri zrdni za zvySené teploty [46]

2.7.1.2 Vliv vodniho soucinitele na vysledné vlastnosti AAP
Proces alkalické aktivace lze rozdé¢lit na dvé faze, a to na rozpousténi - hydrolyzu a
hydrolyzu - polykondenzaci [38]:
1. Faze
e Pro rozpousténi aluminosilikatu je zapotfebi vysoka alkalita. Pfidavani vétSiho
mnoZzstvi zdmésové vody muize mit za nasledek zfedéni roztoku a tim padem

zpomaleni rozpousténi aluminosilikétu.
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e Pii vySSim mnozstvi zdmésové vody a zachovani alkality mutze probihat
rozpousténi rychleji, ale miize byt zpomalen proces polykondenzace.

2. Faze

e Dochazi k pfechodu z procesu hydrolyzy, kdy je voda spotiebovavana, k procesu
polykondenzace, kdy je voda uvoliiovana. Pii polykondenzaci je voda produktem a
jeji piebytek muze nasledné branit polykondenzaci. Systém s niz§im vodnim

souCinitelem tedy vykazuje vyssi rychlost polykondenzace.

Na zaklad¢ prace Patankara a kol. [47], ktefi porovnavali pevnosti v tlaku kompozitii na bazi
AAP zahtivanych po dobu 8 hodin na teplotu 90 °C, kdy jedinou proménnou byl vodni
souCinitel Vrozmezi 0,16-0,40 lze fici, Ze se zvySujicim se mnozstvim zamésové vody
vyrazn€ klesa pevnost v tlaku. Zatimco nejvySsi pevnosti bylo dosazeno pii w = 0,25 a to
61,33 N-mm™, pevnost v tlaku pii w = 0,40 jiz byla ,,pouhych“ 17,56 N-mm™. Nutno dodat,
ze pti vodnim souciniteli 0,16 nebylo mozné smés vlivem Spatné zpracovatelnosti vyrobit a
pifi w = 0,40 dochazelo ke znacné segregaci. Z toho lze odvodit, zZe jako optimalni vodni

soucinitel pro AAP lze uvazovat hodnoty w mezi 0,2 — 0,35.

Lze tedy ptedpokladat, ze se zvySujicim se vodnim souéinitelem klesa pevnost v tlaku
v disledku vyrazné segregace kameniva a odlu¢ovéani vody spolu s alkaliemi z aktivatort.
V samotné matrici pak vlivem vy$siho mnozstvi vody dochazi k vytvareni vétsiho obsahu

pord, a tim padem ke snizovani vyslednych mechanickych vlastnosti.

2.7.1.3 Vliv silikatového modulu na vysledné vlastnosti AAP

V prubéhu aktivace aluminosilikati miize hrat vyznamnou roli i silikatovy modul M
Silikatovy modul je definovan jako molarni pomér SiO, a Na,O nebo K;O v aktivatorech.
Bylo potvrzeno, Ze s klesajicimi hodnotami Mg probiha tuhnuti rychleji [48]. Niz$i hodnoty
M; v aktivatoru tak znaci vyssi obsah NayO a tedy vyssi alkalitu, ktera se podili na rychlej$im
rozpous$téni aluminosilikati. S rostoucim Ms klesd rychlost rozpousténi zpiisobenou niz§im

pH, ale zaroven se zvySuje mira kondenzace a vysledné pevnosti jsou tak vyssi.

Hodnota silikatového modulu pro pouziti v praxi se 1i$i autor od autora. Zatimco nékteti Méli
uspéchy s alkalickou aktivaci za pomoci samotného NaOH (Ms = 0), viz tab. 14, jinde se
mizeme setkat shodnotami nejcastéji v rozmezi od 0,6 do 1,9. Optimalni hodnota
silikatového modulu tak pravdépodobné zavisi na zpisobu piipravy (podminkach zrani) a na

zdroji aluminosilikatu.
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2.7.1.4 Vliv mnozstvi alkalického aktivatoru na vysledné vlastnosti AAP
Dostacujici mnozstvi alkalického aktivatoru byva pii pouziti NaOH nebo KOH roztok o
molérni koncentraci 10-12 M. Dal$i zvySovani aktivatoru nemusi mit za nasledek zvySovani

pevnosti, ale mize zptsobovat zvySenou tvorbu vykvéta [50].

2.8 Pilisobeni agresivniho prostredi na AAP

AAP vykazuji oproti pastdm na bazi portlandského cementu mnohem lepsi odolnost vici
kyselinam, jak je zobrazeno na obrazku 22 [51, 52]. Vyrazné zhorSeni pevnosti materialti na
bazi portlandského cementu je spojovano s vysokym obsahem Ca, pfesnéji feceno Ca(OH); a
C — S — H fazi, kdy nésledné v pritomnosti siranovych iontti dochazi k tvorbé ettringitu a
sadrovce, které zapfiCinuji zna¢nou expanzi a nasledny rozpad [53]. U AAM celkové je
zhorSovani vlastnosti pfi¢itano nahrazeni kationti Na a K protonem H* nebo hydroxoniovym

kationtem H3O" a dealuminadnimu procesu ve struktute [40].

Z obrazku 22 je jasné, Ze pusobenim kyseliny sirové a octové je degradacni proces mnohem
vyrazné€j$i u materialti na bazi PC nez u materialti na bazi AAP. Rozdil v trvanlivosti je ale
viditelné znatelny 1 u materidld na bazi AAP, které byly aktivovany rozdilnymi aktivatory.
Aktivaci popilku samotnym NaOH bylo docileno mnohem niz$i ztraty pevnosti v agresivnim

prostiedi nez aktivaci popilku samotnym vodnim sklem

| mm REF [Z3 1 MESIC 73 2 MESICE 3 MESICE mm 5 MESICU|

80
70
60-
50
40-
30-
20-
10

]

1 5% KYS. OCTOVA 5% KYS. SIROVA

PEVNOST V TLAKU [N-mm’]

_ : i 1&"! iZN 0 220
1 1 1
PC AAP AAP PC AAP AAP
NaOH Na -VS NaOH Na - VS

Obrazek 22:Pevnosti v tlaku materialii na bazi portlandského cementu (PC) a popilku
aktivovanym roztokem NaOH nebo sodnym vodnim sklem vystavenych 5% kyseliné octové a
sirové po dobu 1 az 5 mésicii [51, 52]

Popilky s nizkym obsahem Ca aktivované pii zvySené teploté pak vykazuji vysokou odolnost

proti pasobeni siranl. T¢lesa ulozena v roztocich Na,SO, a MgSO,4 nevykazovala ani po
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velmi dlouhé dob€ 720 dnti Zadné znamky zhorSeni vlastnosti. Stejné tak 1 télesa vystavena po
stejnou dobu plsobeni roztoku NaCl. Naopak i pies vystaveni AAP témto podminkam
pevnosti rostly napfi¢ celym casovym obdobim, kdy byla télesa vystavena agresivnimu
prostredi, stejné jako u téles referencnich. Stejné tak i rozméry zistavaly stejné, vzorky
nejevily znamky expanze, jak je tomu u materialti na bazi PC bé&zné, a nebyly nalezeny ani

zadné nové krystalické produkty [54].

V porovnani S materialy na bazi PC tak lze fici, Ze v agresivnim prostfedi maji mnohem vétsi

zivotnost alkalicky aktivované popilky.

2.9 Pusobeni vysokych teplot na AAP

Pti piisobeni vysokych teplot dochdzi u téchto materiali k uréitym zméndam, které se projevuji
I vizualné, a to predev§im zménou barvy, smrstovanim nebo vznikem trhlin. Nejprve v pojivu
probihda dehydratace az do dosazeni teploty 600 °C. Zaroven také dochazi k rozkladu
uhli¢itanu, ktery za¢ina asi pfi teploté 400 °C a pti 800 °C je dokoncen. Pti 573 °C nastava
fazova pfeména kiemene. Na zacatku jsou v AAP hlavnimi krystalickymi fazemi kfemen a
mullit, které pochézeji z popilku. Pti teploté 900 °C pak zacinaji vznikat Na-plagioklasy, které
maji pravdépodobné za nasledek smrsténi a zménu charakteru materialu. Pti teploté kolem
1200 °C dochazi k roztaveni hmoty a bylo zjiSténo, Zze kromé kiemene ptevladaji predev§im
Na-plagioklasy, mullit jiz nebyl zaznamenan. Jemné rozptyleny mullit reaguje s alkaliemi za
vzniku plagioklast,, které maji nizsi teplotu tani, a pii teplot€¢ 1200 °C pak zapticinuji

roztaveni AAP [2].

Vyraznou zménou pii vystaveni AAP vysokym teplotdm je také barva a celkovy charakter

wevr

pfipomina palenou keramiku. Tyto zmény jsou nejvétsi po vypalu na 1000 °C [2].

Rovnanik [2] zaznamenal pfi zvySujici se teploté, kterd plisobila na AAP pasty, zvySovani
pevnosti Vv tlaku, ktera byla pfi teploté¢ 1000 °C az 0 300% vyssi oproti télesim vysokym
teplotdm nevystavenym. Doslo tak pravdépodobné k taveni a slinovani matrice v disledku
ptritomnosti velkého mnozstvi alkalii za vzniku skelné faze. Naproti tomu Kalyan a kol. [51]
zkoumali vliv mnozstvi NayO Vv aktivatorech na vlastnosti a chovani AAP past pii plisobeni
vysokych teplot a jejich vysledky byly velmi odlisné. Pii pouziti 8,5 % NayO v aktivatorech
Klesla pevnost v tlaku pfi vypalu na 900 °C piiblizné¢ o 40 % a pii pouziti 11,5 % Na,O

v aktivatorech dokonce az o 70 % oproti té€lesim vysokym teplotam nevystavenych. Z toho
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1ze usoudit, ze rtizn¢ piipravené AAP budou mit pravdépodobné velmi rozdilné chovani pii

pusobeni vysokych teplot.

S ruiznym obsahem Na,O ve smési bylo zaznamenano i rozdilné objemové smr§t'ovani. Pfi
pisobeni teploty 300 °C mélo smrsténi velikost 6,4 % pro télesa s obsahem Na,O 8,5 %.
Télesa s obsahem Na,O 11,5% pak vykazovala smrsténi az 0 13,04 %. Do teploty 600 °C se
pak smrs$tovani vyrazngji neménilo a pii teplot¢ 900 °C se zvySilo na hodnoty 19,15 %
(11,5 % Nay0) a 16,8 % (8,5 % NayO). Byla také zaznamenana tvorba mikrotrhlin, jiz pfi
teploté 300 °C. Se zvySujici se teplotou pak tyto trhliny rostly, objevovaly se na stale vétsi
ploSe a zasahovaly do hloubky vzorkl. S vysSim obsahem Na;O byly trhliny vétsi a
zasahovaly hloubéji, s niZ§im obsahem NayO pak trhliny nebyly nijak vyrazné ani pfi teploté
900 °C. Mnozstvi aktivatora tak pravdépodobné hraje vyznamnou roli pfi chovani AAP pii

vysokych teplotach [51].

Pravdépodobné i porozita materialu, kterd ndm déava predstavu o struktufe materidlu a jeho
ptipadné korozni odolnosti spojené s difuzi agresivnich latek z prostiedi, hraje vyznamnou
roli pfi termické stabilité. Mefenim porové struktury mulzeme vysvétlit zmény

v mechanickych vlastnostech, které jsou €asto jejim makroskopickym odrazem [2].

Termické chovani a vlastnosti stavebnich materiali ovliviiuje kromé samotné matrice i druh
pouzitého kameniva. Rlizné mineralogické slozeni pouzitého kameniva miize vyrazné chovani
kompozitl ovlivnit, a to pfedev§im, pokud obsahuje mineraly, které podléhaji fazovym
pfeménam, nebo pokud reaguje se samotnou matrici. Napiiklad pfi pouziti kfemenného pisku
byl zaznamenan pokles pevnosti v disledku fazové pfemény kiemene pii 573 °C. Pii pouZiti
elektroizola¢niho porcelanu jako kameniva byl naopak zaznamenan vyrazny narlist pevnosti.
Porcelan sestava piedev§im z mullitu a vlivem pusobeni alkalii z matrice dochazi k jeho
nataveni za vzniku slou¢enin s keramickou vazbou. Pevnosti v tahu za ohybu jsou pak nejvice
ovlivnény tvorbou mikrotrhlin. Napiiklad kompozity s elektroizolaénim porcelanem vykazuji
relativné vysoké hodnoty, kdy pii teplot¢ 1200 °C byl zaznamenan 4,5nasobek pevnosti
v tahu za ohybu ve srovnani s referen¢ni hodnotou. Pti pouziti andalusitu jako kameniva pak
bylo zaznamenano naopak vyrazné snizeni pevnosti v tahu za ohybu, a to v disledku tvorby
zna¢ného mnozstvi trhlin jiz pfi vytvafeni pevné struktury materialu a popraskani zkuSebnich

téles [2].
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3 CILE PRACE

Cilem prace bylo shrnout poznatky o alkalicky aktivovanych materialech z odborné literatury
a navrhnout a vyrobit takovy materiadl na této bazi, ktery by nasledné¢ mohl byt testovan
v extrémnich podminkach. Jako extrémni podminky V této préaci byly pouzity vysoké teploty
(600, 800, 1000 °C) a agresivnich prostfedi (roztoky ionti Mg?*, SO3~a NO3), které plsobily
na hotové produkty alkalické aktivace. Témito hotovymi produkty jsou pak mysleny jak
samotné alkalicky aktivované matrice, tak kompozity s plnivem frakce 0—4 mm. Nasledné pak
byly tyto produkty porovnavany s télesy referencnimi a bylo srovnano, jakym zplsobem se
tyto materialy chovaji v extrémnich podminkach. Smyslem tohoto experimentu bylo mj.
posoudit, zda je vhodnéjsi vyuziti samotné matrice nebo pouziti kompoziti. Cilem prace bylo
také vyuziti specifickych vlastnosti t€chto pojiv pro vyvinuti materialu, ktery by byl prakticky

vyuzitelny v konstrukcich vystavenych sledovanym neptiznivym vliviim.

V prvni etapé experimentalni ¢asti bylo potfeba navrhnout a vyrobit takova zkusebni télesa,
kterda by byla nasledné¢ zkouSena v extrémnich podminkach. Co se tyce alkalicky
aktivovanych materiald, existuje spousta faktort, které mohou ovlivnit kone¢né vlastnosti
hotového vyrobku. Jsou jimi vybér vstupni suroviny, ktera je zdrojem aluminosilikatu, vybér
alkalického aktivatoru, ktery je zdrojem alkalickych kovi, vybér silikatového modulu
aktivatoru, vybér rliznych teplot a podminek pti aktivaci a vybér hodnoty vodniho soucinitele.
Vzhledem k velké rozmanitosti vSech vlivii, moznych pouzitych vstupnich surovin a postupti
pfi provedeni se experimentalni ¢ast prace zaméftila na alkalickou aktivaci popilku jako zdroje
aluminosilikatu. Jako aktivator byl pouzit vodny roztok kiemicitanu sodného a pecicky
hydroxidu sodného pro upravu silikdtového modulu. Snahou byla optimalizace AAP pii
laboratorni teploté a bez pouziti dalSich pfimési a intenzifikatorti tuhnuti (struska, cement).
Zavérem jsou vyhodnoceny zakladni vlastnosti materiald na bazi AAP vyrobenych v této
diplomové praci a je vyhodnoceno jejich chovani pfi vysokych teplotich a v agresivnim

prostiedi.
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4 EXPERIMENTALNI CAST

4.1 Metodika prace

V tabulce 15 je zobrazeno schéma postupu této diplomové prace. Po volbé surovin bylo
potieba optimalizovat recepturu, ktera bude pouzita pii vytvaieni kompozitl pro zkouSeni
vlastnosti v extrémnich podminkach. Optimalizace byla provadéna na pastich s raznym
mnozstvim aktivatori, rozdilnymi hodnotami vodniho soucinitele nebo silikatového modulu.
Z vybrané receptury vykazujici nejlepsi vlastnosti se pak stala findlni receptura, kterd byla
doplnéna hutnym kamenivem Zabéice frakce 0-4 mm a lehkym kamenivem Liapor frakce
0-4 mm. Poté bylo vyrobeno dostatecné mnozstvi zkusebnich téles pro stanoveni vlastnosti

uvedenych v tabulce 15. V nasledujicich kapitolach je uveden podrobny popis a postup prace.

Tabulka 15: Postup experimentalni casti

1. Volba vstupnich surovin

Pevnost v tlaku
Pevnost v tahu za ohybu
Objemova hmotnost

Vyroba téles

2. Optimalizace receptury 20x20x100 mm

Vyroba téles Pevnost v tlaku
40x40x160 mm Pevnost v tahu za ohybu

3. Finalni receptura

Objemova hmotnost
Dynamicky modul pruznosti

Odolnost vuci agresivnimu prostiedi
Vliv vysokych teplot
Mikroskopie

4. Provedeni a
vyhodnoceni zkousek

RTG difrakéni analyza

5. Zavér
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4.2 Vstupni suroviny

Jako hlavni vstupni surovina a zdroj aluminosilikatti byl zvolen popilek typu F Détmarovice.
Tyto popilky maji podil souétu SiO, + Al,O3 + Fe,O3 ve smési vice nez 70 % a obsah sklovité
faze byva zpravidla u typu F vice nez 50 %. Chemické slozeni popilku je zobrazeno
v tabulce 16. Zvolenym aktivatorem byl vodny roztok kiemicitanu sodného se silikatovym
modulem 1,62. Chemické sloZeni tohoto vodniho skla je zobrazeno v tabulce 17. Dale byl pro

upravu silikatového modulu pouzit hydroxid sodny o Cistoté 97% ve formé pecicek.

Tabulka 16: Slozeni popilku Détmarovice

Slozeni [%]

SiO, AlL,O; CaO MgO Fe,O3 SO; Na,O K>,O Ztrata Zihanim

49,8 24,7 3,9 2,7 7 0,9 0,7 2,8 3,3

Tabulka 17: Slozeni pouzitého vodniho skla

Slozeni [%]

S|02 Na,O K>,O CaO H,O

20,063 12,81 0,062 0,0017 67

Pro vyrobu kompoziti pak bylo pouZito tézené kamenivo Zab&ice frakce 0-4 mm a lehké
kamenivo z expandovaného jilu Liapor 0-4(67)/550 frakce 0-4 mm a sypné hmotnosti
550 kg:m™.

4.3 Michani, ukladani do forem

Vypocitand mnozstvi hydroxidu sodného, vodniho skla a zamésové vody byla michana
Vv normové michacce az do rozpusténi hydroxidu sodného. Nasledné byl pfidan popilek,
poptipad¢ kamenivo a proces michéani trval dal§i 2 minuty. Po namichani byla Cerstva smés
ukladédna do ocelovych trojforem ve dvou vrstvach a celkové byla hutnéna 2 minuty na
vibraénim stolku. Po zatvrdnuti a odformovani byla télesa ulozena v laboratornich

podminkach o teploté 20+2 °C a relativni vlhkosti okolo 60 %.

4.4 Provedené zkousky

Zkousky byly provadény na zkuSebnich télesech ve tvaru kvadru o rozmérech 20x20x100 mm
(optimalizace receptury) a 40x40x160 mm (findlni receptura). Z rozméri a hmotnosti
zkuSebnich téles byla jako prvni vypocitdna objemova hmotnost. Nésledné¢ byla zjistovana
pevnost v tahu za ohybu pomoci standardniho tfibodového ohybu a na ziskanych zlomcich

z této zkousky byla stanovena pevnost v tlaku dle normy CSN EN 196 — 1. Podle normy
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CSN 73 1371 byl stanoven dynamicky modul pruZnosti v tahu/tlaku na vybranych vzorcich
pomoci ultrazvukové impulzové metody. Vybrana zkuSebni télesa byla na zvolené obdobi
vlozena do agresivniho prostredi (tabulka 18) a dalsi télesa byla zatéZzovana v peci vysokymi
teplotami (600, 800, 1000 °C) pro zjiiténi chovani AAP v extrémnich podminkach. Ulomky
po stanoveni pevnosti v tahu za ohybu a pevnosti v tlaku byly nasledn¢ uschovany. Na
nekterych byla zkoumana mikrostruktura pomoci skenovaci elektronové mikroskopie, jiné
byly pomlety ve vibratnim mlyné¢ a na vzniklém prasku bylo zjistovano mineralogické

slozeni pomoci rentgenové difrakce.

Tabulka 18: Druhy agresivniho prostredi a jejich koncentrace

Latka Koncentrace [mg/l]
Sirany (Na,SO,) 36000
Chloridy (MgCl,) 1000

Dusi¢nany (KNO3) 110000

4.5 Optimalizace receptury

Tato kapitola pojedndvad o navrzeni receptury, postupu a vyrob¢ zkusebnich téles, kterd
nasledné byla pouzita pfi vyzkumu vliva agresivniho prostfedi a chovani alkalicky
aktivovanych popilkl pti vysokych teplotach. Tato kapitola je rozdélena na 3 etapy, kdy
Vv prvni etapé byla snaha o alkalickou aktivaci popilkovych past pii laboratorni teploté. Druha
etapa se pak po netspé$nych pokusech 0 alkalickou aktivaci popilkovych past pfi laboratorni
teploté vénuje alkalické aktivaci popilkovych past pti zvySené teploté a v posledni etapé je

zvolena finalni receptura a jsou navrZzeny kompozity s maximalni velikosti zrna 4 mm.

4.5.1 Optimalizace — 1. etapa (zrani pri laboratorni teploté)

Prvni etapa optimalizace receptury vénovala pozornost vlivu celkového mnozstvi Na,O a
silikatového modulu M;s na tvrdnuti alkalicky aktivovanych popilkovych past pii laboratorni
teplot¢ 20+2 °C. V tabulce 19 jsou zobrazeny jednotlivé receptury pouzité pii tomto
experimentu. Silikatovy modul Ms byl zvolen v rozmezi od 0,50 az do 1,50 s odstupem 0,25.
Celkové mnozstvi Na,O pak bylo zvoleno hodnotami 4, 6, 8 a 10 % z hmotnosti pouZzitého
popilku. Mnozstvi vody bylo také vztazeno k hmotnosti popilku a bylo vyjadieno vodnim
soucinitelem w. Jako zakladni velikost vodniho soucinitele byla zvolena hodnota 0,3. Vodni
souCinitel vSak nartistal vlivem zvySujiciho se silikdtového modulu a obsahu Na;O, nebot’ do
smési prichazelo vétsi mnozstvi vody z vodniho skla. Timto vSak bylo mozné posoudit a

odhadnout i vliv mnozstvi zamésové vody na vlastnosti matrice AAP.
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Tabulka 19: Optimalizace receptury: popilkové pasty 1. etapa

N0V 1 \/6dni skio w[]
aktivatorech NaOH [%] .
o Ms [%0] (voda ze Podminky
Oznaceni [%0] z hm. -
[-] z hm. . skla + zrani

Z hm. popilku popilku pfidana)

popilku
10PT1 4,00 9,65 3,57 0,30
10PT2 050 6,00 14,47 5,35 0,30
10PT3 ' 8,00 19,29 7,13 0,30
10PT4 10,00 24,12 8,92 0,30
20PT1 4,00 14,47 2,77 0,30
20PT2 0.75 6,00 21,71 4,15 0,30
20PT3 ' 8,00 28,94 5,54 0,30
20PT4 10,00 36,18 6,92 0,30

20°C po

30PT1 4,00 19,29 1,98 0,3 dobu 5 dni
30PT2 100 6,00 28,94 2,96 0,30 obu> ani
30PT3 ' 8,00 38,59 3,94 0,30 Oteviend
30PT4 10,00 48,24 4,93 0,32 atmosféra
40PT1 4,00 24,17 1,17 0,30
40PT2 195 6,00 36,18 1,76 0,30
40PT3 ' 8,00 48,24 2,35 0,32
40PT4 10,00 60,29 2,94 0,40
50PT1 4,00 28,94 0,38 0,30
50PT2 150 6,00 43,41 0,57 0,30
50PT3 ’ 8,00 57,88 0,76 0,39
50PT4 10,00 72,35 0,94 0,49

Pro vyrobu zkuSebnich téles byly pouZzity formy 20x20x100 mm a po uloZeni Cerstvé smési
do forem a zhutnéni byly zakryty f6lii pro zabranéni vypafovani vody. Po péti dnech zrani ve
formach pak pfislo na fadu odformovéni. Ani jedna z receptur nevykazovala zddné znamky
jakéhokoliv vyvinu pevnosti. Cerstvé smési viech receptur vypadaly stejn&, velmi plasticky a
da se fici totozné jako v den ulozeni smési do forem. Na obrazku 23 jsou pak tato zkusSebni

télesa po péti dnech zrani pii teploté 20 °C zobrazena.
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Obrazek 23: ZkuSebni télesa Po 5 dnech zrani v oteviené atmosfére pri 20 °C

Na zakladé pokusu popsaného v této kapitole lze fici, ze alkalicka aktivace popilku pfi
laboratorni teploté je velmi pomala aZ nemozna bez ptidavku intenzifikatorti tvrdnuti jako je
napiiklad ptimés strusky. Bylo prok4zano, zZe ani zména silikatového modulu nebo mnozstvi
celkového Na,O narist pocatecnich pevnosti nijak neméni. Alkalicka aktivace bez primési
pro urychleni tvrdnuti je tak pravdépodobné vhodnéjsi pii zvySenych teplotich, coz bude

pfedmétem vyzkumu dalsi etapy.

4.5.2 Optimalizace — 2. etapa (zrani pri zvySené teploté)

Po prokazani velmi pomalého az prakticky nepozorovatelného vyvinu pevnosti pfi teploté
20 °C byla nutnost piejit k alkalické aktivaci pii zvySené teploté. V tabulce 20 jsou zobrazeny
receptury popilkovych past, které byly pouzity pii optimalizaci. Silikdtové moduly mély
hodnoty 1,00; 1,25 a 1,50 pfi celkovém obsahu Na,O 6, 8 a 10 %. Vodni soucinitel byl stejné
jako v prvni etapé zvolen 0,30, jeho hodnota vSak opét s mnozstvim vodniho skla ve smési

rostla, jak je z tabulky 20 patrné.

Dale bylo potieba zvolit zplsob zahiivani a jeho dobu. V odborné literatufe se casto
setkavame s rozdilnym nazorem na dobu a teplotu zahfivani. Nékde jsou popisovany teploty
mezi 60-80 °C po dobu 6-24 hodin, jindy se miZzeme setkat s teplotami piesahujicimi i
100 °C a dobou zahtfivani dokonce delsi, nez je n€kolik dni. Roli muze hrat samoziejmé
slozeni receptury a chemické slozeni vstupnich surovin, kdy dva rtzné popilky mohou

vykazovat vlivem odlisného chemického slozeni rozdilné chovani pii aktivaci a mohou se lisit

50



rozdilnymi findlnimi vlastnostmi. Pro zrani téles byla experimentdlné¢ zvolena teplota
90 °C po dobu zahfivani 12 hodin v oteviené atmosféfe suSarny. Zkusebni télesa méla opét

velikost 20x20x100 mm.

Tabulka 20: Optimalizace receptury: popilkové pasty 2. etapa

N0V 1 \/odniskio | NaOH W []
aktivatorech 0 0 d Podmink
Oznadeni |  M.[] (%] [%] [%] (vodaze | Podminky
s z hm. z hm. skla + zrani
Z hm. opilku opilku Fidana)
popilku pop pop p
30PT2 1,00 6,00 28,94 2,96 0,30
30PT3 1,00 8,00 38,59 3,94 0,30
30PT4 1,00 10,00 48,24 493 0,32 90 °C po
40PT2 1,25 4,00 36,18 1,76 0,30 dobu 12
40PT3 1,25 6,00 48,24 2,35 0,32 hodin
40PT4 1,25 10,00 60,29 2,94 0,40 Oteviena
50PT2 1,50 6,00 43,41 0,57 0,30 atmosfeéra
50PT3 1,50 8,00 57,88 0,76 0,39
50PT4 1,50 10,00 72,35 0,94 0,49

V tomto ptipad¢ vyroby zkuSebnich téles uz byl zaznamenan tspéch. Po dob¢ zrani 12 hodin
pii 90 °C v oteviené atmosféte byly vSechny vzorky ztvrdlé (obrazek 24), a mohlo se tak
prejit ke zjiStovani vlastnosti zkuSebnich téles. Té€lesa byla zkouSena hned po vychladnuti a
odformovani, to znamena ve stafi 12 hodin + doba potfebnd k odformovani, zméfeni a
zvazeni jednotlivych téles. Prehled vysledkti vSech receptur je zaznamenan v tabulce 21 a
grafické zndzornéni pevnosti je na obrdzcich 25 a 26. Vysledné hodnoty jsou vzdy primérem

hodnot zjisténych ze tii zkusebnich téles velikosti 20x20x100 mm.

Obrazek 24: Ztvrdle vzorky po 12 hodindch zahrivani pri 90 °C
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Tabulka 21: Fyzikdlné mechanické parametry popilkovych past v 2. etapé optimalizace

Na,0 Objemova Pevnost Pevnost v
Vv Ms v aktivatorech| w J v tahu za
zorek hmotnost tlaku
[-] [%] z hm. [-] [kg-m?] ohybu [N-mm?]
popilku [N-mm™]
1 1430 3,7 20,0
30PT2| 2 1,00 6,00 0,30| 1360 | 1400 | 4,7 | 4,3 | 25,0 | 22,0
3 1420 4.4 20,5
1 1480 3,6 27,0
30PT3| 2 1,00 8,00 0,30| 1490 | 1490 | 3,6 | 4,1 | 34,0 | 28,5
3 1500 5,1 25,0
-_% 1 1410 2,1 21,0
2 |30PT4| 2 1,00 10,00 0,32| 1510 | 1460 | 3,6 | 3,1 | 29,5 | 26,0
o 3 1470 3,5 27,0
S 1 1440 3,6 24,0
_'§ 40PT2| 2 1,25 6,00 0,30 | 1440 | 1430 | 2,8 3,4 |20,0]| 21,5
P 3 1420 3,7 20,0
3 1 1500 3,6 27,5
::> 40PT3| 2 1,25 8,00 0,32 | 1520 | 1510 | 3,6 34 | 25,5 26,5
o 3 1510 2,9 26,5
'S 1 1460 35 24,0
8 |40PT4| 2 1,25 10,00 0,40| 1450 | 1460 | 2,9 | 3,1 | 25,0 | 25,0
g0 3 1460 2,8 26,5
= 1 1450 2,9 21,5
N |BOPT2| 2 15 6,00 0,30 | 1400 | 1440 | 2,8 3,1 (19,0 21,0
3 1470 3,6 22,0
1 1440 2,2 16,0
50PT3| 2 15 8,00 0,39| 1450 | 1440 | 2,2 2,2 | 1551 16,0
3 1440 2,3 16,0
1 1410 1,5 10,5
50PT4| 2 1,5 10,00 0,49 1390 | 1420 | 1,5 1,5 95 | 11,0
3 1450 1,5 12,5

Celkové bylo dosaZeno pevnosti v tlaku, které se pohybovaly mezi 11 a 28,5 N-mm?
Receptury, které mély stejné mnozstvi celkového Na,O = 6 %, stejnou hodnotu vodniho
soucinitele w = 0,3, ale jinou hodnotu silikatového modulu Ms, mély téméf stejnou vyslednou
pevnost v tlaku, a to v rozmezi 21,0 — 22,0 N-mm2. Z toho se da usoudit, zZe silikatovy modul
nehraje stéZejni roli v naristu pevnosti pii zahtivani. S rostoucim vodnim soucinitelem pak
dochézelo k odlucovani alkélii a zdmésové vody ze smési, kterou popilek nebyl schopen

pojmout. U téchto receptur byly zaznamenany mensi pevnosti.

Pti pohledu na receptury se silikatovym modulem Mg = 1, riznym celkovym mnozstvim
Na,O a téméf totoznym vodnim soucinitelem (receptura 4OPT4 ma o 0,02 vice) vidime nartst
pevnosti receptury se 6 % Na,O z hodnoty 22 N-mm™ na hodnotu 28,5 N-mm™ receptury
s8% NayO. Dalsim pifidanim Na,O na hodnotu 10 % byla ziskana vysledna pevnost
26,0 N-mm™, z &ehoz vyplyva, Ze s daldim piidanim Na,O uZ pevnost nenaristala.
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Diky odlisSnym vodnim souc¢initeliim nékterych receptur bylo mozné odhadnout i vliv vodniho
souCinitele na vysledné vlastnosti AAP. Receptury, které mély silikdtovy modul v hodnoté
1,5, vykazovaly i pies rostouci mnozstvi Na,O z 6 na 10 % znacny pokles pevnosti vlivem
zvySujiciho se vodniho soulinitele z hodnot 0,30 az na hodnotu 0,49. Z toho Ize usoudit, ze

pii alkalické aktivaci popilku jsou preferovany nizs§i hodnoty vodnich souciniteli.

Finalni recepturou pro vyrobu kompozit byla na zakladé 2. etapy optimalizace smési zvolena
receptura 30PT3, kterda méla silikdtovy modul roven jedné a obsah Na,O 8 % z hmotnosti

popilku.
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Obrdazek 25: Pevnost v tlaku receptur 2. etapy optimalizace po 12 hodindch
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Obrazek 26: Pevnost v tahu za ohybu receptur 2. etapy optimalizace po 12 hodindch
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4.5.3 Optimalizace — 3. etapa (finalni receptura)
Ve druhé etapé optimalizace bylo potvrzeno, Ze pii zvySenych teplotach (v tomto ptipadé
90 °C) tvrdne popilek rychle a uz po 12 hodinach pusobeni zvysené teploty lze pozorovat

zna¢né pevnosti, pohybujici se okolo hodnoty 25 N-mm™.

V této Casti optimalizace pak bylo ukolem vyrobit findlni zkusSebni télesa, ktera budou
nasledné zkouSena Vv agresivnich prostfedich, a bude sledovano jejich chovani ve vysokych
teplotach. Jako vhodna varianta pro dalsi modifikace smési se zdala byt varianta 30PT3
s pevnosti v tlaku po 12 hodinach 28,5 N-mm, silikatovym modulem M = 1 a mnoZstvim
Na,O = 8 %. Tabulka 22 uvadi piehled receptur vytvofenych Vtéto Casti optimalizace.
Silikatovy modul a mnozstvi NayO se neméni, méni se vodni soucinitel a mnozstvi a druh
kameniva. Krom¢ samotné popilkové pasty coby matrice bez kameniva byly navrzeny dvé
malty o rtiznych vodnich soudinitelich a riizném obsahu kameniva Zabgice frakce 0-4 mm.
Stejné tak byly navrzeny 1 dvé smési s lehkym kamenivem Liapor. Nutno dodat, Ze kamenivo
Liapor bylo davkovano v nasdklém stavu a voda v ném obsazend byla zapocitana k vodnimu
soudiniteli. Dale bylo kamenivo Liapor davkovéano ve stejném objemu jako kamenivo Zabgice
(mnozstvi kameniva Zabé&ice v receptufe C je objemové stejné jako mnozstvi kameniva

Liapor v receptuie D).

Tabulka 22: Receptura popilkové pasty a malt — 3. etapa

Mnozstvi [kg-m~]

Receptura Ms |[Na,O| w Vodni Kamenivo O - 4 Podminky

1] ] | 1| NaoH | Y29 | popilek mm Voda| zréni

sklo =, -
Zabcice | Liapor

A 1| 8 |030] 52 511 1324 ] ] 55 | 90 °C po
B 1| 8 |o50] 19 181 469 | 1407 - | 113 | dobu 12

C 1| 8 |035| 28 277 718 | 1077 - 65 | hodin
D 1| 8 |035] 28 277 718 - 424 | 65 | Oteviena
E 1| 8 |oso| 19 181 469 i 555 | 113 |atmosféra

Zkusebni télesa byla vyrobena stejnym zptusobem jako v predeslé etapé optimalizace pouze
stim rozdilem, ze bylo pouzito forem pro vyrobu zkusebnich téles o velikosti
40x40x160 mm. Po namichéni, ulozeni do forem a zrani po dobu 12 hodin pfi teploté 90 °C
V oteviené atmosféte byla télesa z forem vyjmuta a nasledné po vychladnuti hned zkouSena na
objemové hmotnosti a pevnosti. Pouze zkuSebni télesa receptury E nebylo mozno dél zkouset,

nebot’ dochézelo k rozpadu téchto téles jiz pfi odformovani, jak je zndzornéno na obrazku 27.
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Diivodem je nizsi obsah popilku ve smési a vyssi vodni soucinitel (0,50) nez u smési D, kterad

obsahovala vice popilku a mé¢la mensi vodni soucinitel (0,35).

et

Obrazek 27: V1evo — rozpad zkusebnich téles receptury E po odformovani, vpravo — zkusebni
teleso receptury C po odformovani

Tabulka 23: Fyzikdlné mechanické parametry findlnich receptur

Na,O v
Podminky R aktivatorech W Objemovéa| Pevnost v tahu Pevnost
Jrani Oznaceni [] [%0] [ Hmotn%st za ohypy v tlakyz
z hm. [kg-m™] [N-mm™] [N-mm™]
popilku
1 1500 4,9 33,0
c A 2 (1,00 8,00 0,30 1490 1500| 46 |4,8| 36,5 (36,0
'-g © 3 1500 5,0 38,5
c Q0 1 1840 1,4 5,0
Y 3 B 2 (1,00 8,00 0,50 1890 1870| 14 |14| 45 |55
§ % 3 1890 1,4 6,5
o 1 1750 4,6 21,0
8_>g C [2]1,00 8,00 0,35 1780 |1800( 54 |5,2| 28,0 |26,0
O o 3 1880 5,7 29,0
g © 1 1330 37 20,0
D [2]1,00 8,00 0,35 1300 |1290( 4,0 [3,8| 17,5 |18,5
3 1250 3,6 18,5
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V tabulce 23 jsou zobrazeny vysledky 3. etapy optimalizace receptury. Samotna popilkova
pasta dosahla hodnoty pevnosti v tlaku 36 N-mm™, receptura B pak méla niZ§i pevnosti
(5,5 N-mm™), jejichZ pficinou byly stejné vlivy jako v piipadé receptury E — mén& pojivové
slozky a vySi vodni soudinitel. Receptury C (26 N-mm?) a D (18,5 N-mm?), které
obsahovaly vice pojivové slozky a mensi vodni soucinitel, dosahly vyrazné vyssich pevnosti,
jak je graficky znazornéno na obrazku 28. Co se ty¢e objemovych hmotnosti, vS§echny se

pohybuji v oblasti srovnatelné s lehkymi betony na bazi PC, a to od nejlehéi receptury D

(Liapor) — 1290 kg-m™ az po nejtézsi B (Zabgice) — 1870 kg-m™.
40 S
— 35
&
e 30 Q
£ 10
> 25 ©
=20
8 15
> © ok N
—
. I — I 1 L]
A B C D
Receptura
m Pevnost v tahu za ohybu  ®mPevnost v tlaku

Obrdazek 28: Pevnosti 3. etapy optimalizace — zrdni pri 90 °C po dobu 12 hodin (pevnost po
12 hodinach)

Pro dalsi zkouSky experimentalni ¢asti prace tedy byly zvoleny receptury A, B, C a D.
Receptura B, ktera méla velmi nizké pevnosti, byla pro dalsi zkousSeni zaclenéna také, aby
bylo mozné porovnat vlastnosti kompoziti o riznych pevnostech po vystaveni extrémnim
podminkam. U ostatnich receptur se zdaly byt pocate¢ni pevnosti vecelku vhodné pro dalsi
zkouseni.

Byly tedy vyrobeny dalsi zkusebni sady vSech téchto receptur (A, B, C, D) pro zkouseni
pevnosti v rizném stafi, pro zkouSeni vlivu agresivniho prosttedi a vlivu pisobeni vysokych
teplot. V tabulce 24 je uveden piehled vyrobenych zkuSebnich téles velikosti 40x40x160 mm
pro zkouseni v jednotlivych ¢asovych obdobich. Zkusebnich téles bylo pro zkouseni ve staii
12 hodin vyrobeno 6 kust, tedy o 3 vice nez u ostatnich sad. Tato télesa navic pak slouzila
jako nahradni. ZkuSebni télesa ve staifi 28 a 56 dnil byla pouzita jako télesa referencni pti

srovnavani s télesy vystavenymi extrémnim podminkam ve stejném staii.
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Tabulka 24: Celkovy pocet vyrobenych zkusebnich téles 40x40x160 mm

Receptura
Predpokladané stafi pfi zkouSeni (poCet vyrobenych zkusebnich téles)

A B C D
12 hodin 6 6 6 6
7 dni 3 3 3 3
14 dni 3 3 3 3
28 dni 3 3 3 3
56 dni 3 3 3 3
28 dni - Agresivni prostiedi (NO3, SO%~, Mg?*) 3x3 3x3 3x3 3x3
56 dni - Agresivni prostfedi (NO3, S03~, Mg?*) 3x3 3x3 3x3 3x3
28 dni - Vliv vysokych teplot (600, 800, 1000 °C) 2x3 2x3 2x3 2x3
Celkovy pocet téles pro jednu recepturu 42 42 42 42

4.6 Zakladni vlastnosti, vzhled

V této kapitole je uveden pichled pevnosti v tlaku, pevnosti v tahu za ohybu a objemovych
hmotnosti, které byly zjistovany pfi stafi téles 12 hodin, 7, 14, 28 a 56 dni. VSechny tyto
vysledné tdaje jsou zobrazeny v tabulce 25 a hodnoty v ni uvedené jsou primérnou hodnotou,
ktera byla zjistovana na sadé skladajici se vzdy ze tii zkuSebnich téles 0 velikosti
40x40x160 mm. V této kapitole je také uveden celkovy vzhled zkuSebnich téles i
mikrostruktura zjisténa mikroskopii.

Tabulka 25: Zakladni fyzikdalné mechanické viastnosti findlnich receptur V riznych starich

Hodqopené Receptura Doba zrani téles
veligina 12h 7D 14D 28D 56D
A 36 36,5 38 40 40,5
Pve;fgsjt B 55 55 6 6.5 7
N-mm2] C 26 26,5 28,5 28 275
D 18,5 18 18,5 19 19
Pevnost v A 4,8 5,4 5,6 5,8 5,7
tahu za B 1,4 1,5 1,6 1,5 1,4
ohybu C 5,2 5,8 6,2 6,6 6,6
[N-mm?] D 3,8 3,9 4.4 4,5 4,6
, , A 1500 1480 1490 1480 1480
aﬂgmg‘;f B 1870 1870 1880 1860 1890
kgm?] C 1800 1780 1810 1800 1770
D 1290 1280 1300 1310 1290

Objemové hmotnosti jsou zobrazeny na obrazku 29. Jejich velikost je zavisla predev§im na
typu a mnozstvi pouzitého plniva. Nejvétsi objemovou hmotnost ma tak receptura B, kterad
obsahovala plniva nejvice (Zabgice), nejmensi ma pak receptura D, ktera obsahovala Liapor.
Samotn4 matrice mé&la objemovou hmotnost okolo 1500 kg-m™. Mirné kolisani objemovych

hmotnosti je pravdépodobné zplisobeno rliznym obsahu poértt v matrici. Pfi michani je do
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matrice pfiveden vzduch, ktery nasledné¢ neni dokonale vypuzen pii hutnéni kvili vysoké
viskozité Cerstvé smési. Dale samotna matrice ze své podstaty vykazuje urcitou porovitost,
ktera je zéavisld na mnoha faktorech. Kromé velikosti vodniho soucinitele zavisi také na
charakteru popilku. Nékteré Castice, jako naptiklad cenosféry z popilku, se také podileji na

porovitosti. Vysledkem je pak struktura zobrazena na obrazku 30.
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Obrazek 29: Objemové hmotnosti téles ve stari 12 hodin, 7, 14, 28 a 56 dni

Pii pohledu na obrazek 29, kde jsou uvedeny vSechny pevnosti v tlaku, vidime mirny
vzestupny trend u vSech receptur. Mira riistu pevnosti je vSak u vSech receptur relativné nizka
a rozdil mezi pevnosti v tlaku receptury A ve stati 12 hodin (36 N-mm'z) a ve stari 56 dni
(40,5 N-mm™) je pouhych 4,5 N-mm?. U ostatnich receptur je rozdil jesté mensi. D4 se tedy
fici, ze pti alkalické aktivaci popilku pii urcité teploté a dobé zahiivani Ize urCovat, jakym
smérem se budou vyvijet vlastnosti téles. Pfi 90 °C a 12 hodindch zahtivani se situace jevi
takovym zpusobem, Ze téméf kone¢nych pevnosti je dosaZeno v podstaté uz ve stati 12 hodin,
avSak mirny rust se da stale predpokladat. Recepturou, ktera dosahla nejvétsi pevnosti v tlaku
ve stafi 28 dni, byla ta bez pouziti kameniva jako plniva (samotnd matrice A) s pevnosti
40 N-mm™. Receptura C, ktera méla ve stafi 28 dni pevnost v tlaku 28 N-mm? tedy o
12 N'mm méné nez receptura A, naproti tomu vykazovala ve stejném staii vyS$i pevnost

vtahu za ohybu, a to 6,6 N-mm™, tedy o 0,8 N-mm™ vice nez A. Receptura C, kterd

obsahovala hutné¢ kamenivo, vykazovala sice niz$i pevnosti v tlaku, ale zaroven vyssi
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pevnosti v tahu za ohybu. U materiali na bazi AAP lze tedy predpokladat vyss$i pevnosti

v tahu za ohybu u kompozitd, zaroven vsak vyssi pevnosti v tlaku u samotné matrice.

Obrdazek 30: Porovity charakter samotné matrice
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Obrazek 31: Pevnosti v tlaku téles ve stari 12 hodin, 7, 14, 28 a 56 dni
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Obrazek 32: Pevnosti V tahu za ohybu téles ve stari 12 hodin, 7, 14, 28 a 56 dni
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Je potteba dodat, ze na celkovou poérovitost AAP ma pravdépodobné vyrazny vliv 1 teplota
zrani. Pii teploté zrani 90 °C a dobé¢ zrani 12 hodin byl zaznamendn narlst objemu téles.
Hlavni pfi¢inou muaze byt vodni péra, kterd materidl vylehCuje a zplsobuje vytlatovani
materidlu z horni strany (forma zde neni ptekazkou). Na obrazku 33 je téleso receptury A, na
které se tyto objemové zmény projevovaly nejvice, a pro porovnani je zobrazeno téleso
receptury B, na které¢ se zmény vyraznéji neprojevovaly. Divodem, pro¢ se objemové zmény
projevovaly vice na télesech receptury A, muze byt vznik hutnéjsi a kompaktn&jsi hmoty, ze
které vodni pary ndsledné neunikaji ven, ale vytvari uzaviené pory. Toto tvrzeni podporuje
fakt, ze povrch télesa mél jednotny uzavieny povrch bez piitomnosti vyrazngjSich trhlin.

U receptury B, ktera vykazovala velmi nizké pevnosti a mirné droleni povrchu, je mozné, ze

vodni para odchazela ven, nebyla zadrzovana, a proto ani nedochazelo k vyraznému

objemovému ristu.

Obrazek 33: Narust objemu téles pri zrani (vlevo receptura A, vpravo receptura B)

Porovity charakter je jasn€ patrny i na snimcich provedenych pomoci skenovaci elektronové
mikroskopie. Na obrazku 34 je zndzornén detail télesa receptury A zvétSené 10 000x.
Na snimku jsou patrné krystaly minerald, pravdépodobné mullitu a kiemene, které zCasti
vypliuji prazdny prostor port v matrici. Na snimku matrice zvétsené 1000x (obrazek 35) jsou
dale patrné trhliny, které mohou byt pficCitdny zvétSovani objemu materidlu ve formé

béhem pfili§ vysoké teploty zahtivani. Pfi nizsi teploté zrani by nejspise nedoslo k tak
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vyraznému vzniku defektl ve struktute a pravdépodobné by se snizila porovitost v disledku

mensiho riistu objemu materialu.

SEM MAG: 10.0 kx | Det: SE Lol MIRA3 TESCAN
| SEMHV:200kV | 2pm

AdMas - FAST VUT Brno

Obrazek 34: Mikrostruktura matrice AAP
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: .—’d ' : - ."jil;/ . —d
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE I L] | L1 I MIRA3 TESCAN

SEM HV: 20.0 kV 20 pm

AdMasS - FAST VUT Brno

Obrazek 35: Vnitrni defekty matrice receptury A

Co se tyce vzhledu téles, nebyly zaznamenany vyrazngjsi vykvéty. Obcasny tidky bily povlak
na povrchu téles se zacal objevovat uz po nékolika dnech po odformovani, ale déale se nijak

nezvétSoval a ve stari 56 dni zlstaval stale stejny.
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4.7 Stanoveni dynamického modulu pruznosti v tahu/tlaku

Dynamicky modul pruznosti byl zjistovan na zkuSebnich télesech vSech receptur ve stari
56 dni na sad¢ skladajici se ze tii téles o rozmérech 40x40x160 mm. Pro zkouSeni byla
pouzita ultrazvukova impulzova metoda. Jeji podstatou je stanoveni rychlosti S$ifeni
ultrazvukového vInéni v materialu z doby prachodu ultrazvukového impulzu danym
materialem. Spolu s objemovou hmotnosti pak lze dynamicky modul pruznosti v tahu/tlaku
E,, stanovit z nasledujiciho vzorce, podle normy CSN 73 1371: Nedestruktivni zkouseni

betonu — Ultrazvukova impulzova metoda zkouSeni betonu [49].

, 1
Eqy=p-V(- ﬁ
e p—objemova hmotnost materidlu | kg-m'g]

e V.- rychlost $ifeni podéIného ultrazvukového impulzu [km-s™]

e Kk —soucinitel rozmérnosti prostiedi (jednorozmérné prostredi k = 1)

U kompozitnich materiali zavisi hodnota modulu pruznosti na mnoha faktorech. Naptiklad
modul pruznosti samotného kameniva byvad vzdy vy$$i nez modul pruznosti samotné
cementové pasty. Zavisi také na hodnoté vodniho soucinitele, kdy s jeho vys$i hodnotou
modul pruznosti klesa. Zalezi i na objemové hmotnosti, porovitosti a pfitomnosti vnitinich
defektt, jako jsou trhliny. S vyssi objemovou hmotnosti modul pruznosti roste, ale s vyssi
pérovitosti naopak klesa. VSechny tyto faktory tak udavaji smér, jakym se hodnota modulu
pruznosti bude pohybovat, a z nasledujiciho zjisténi to pravdépodobné lze aplikovat i na

materidly na bazi AAP.

Vysledné hodnoty dynamickych modulli pruznosti jsou zaznamenany v tabulce 26. Vsechny
byly pomérné nizké. Oproti béZnym betoniim na bazi PC byly o 20 az 30 GPa mensi a mély
vétsi podobnost spiSe s hodnotami cihly plné palené nebo lehkych betonl. Nejvyssi
dynamicky modul pruznosti méla receptura C, a to 13,9 GPa (pevnost v tlaku = 27,5 N-mm™).
[ pies to, Ze receptura A méla vys$§i pevnost v tlaku (40,5 N-mm™), méla hodnotu modulu
pruznosti téméf o 4 GPa nizsi, nez receptura C. Samotna matrice méla vyssi porovitost, a tak
vytvofeni kompozitu s kamenivem meélo za nasledek snizeni celkového obsahu pora ve
struktufe zdménou za hutné kamenivo. Tim byla zna¢né€ zvySena hodnota modulu pruZnosti.
nejvyssi vodni soucinitel w = 0,50 a velmi nizké pevnosti. Dale z porovnani receptur C a D je
jasné, ze hodnota modulu pruznosti je vétsi v piipad¢€ pouziti hutného kameniva.
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Tabulka 26: Vyhodnoceni téles ve stari 56 dni

e Dynamicky
E%rc:zlﬁt(gggﬁlo modul Objemova Pt(; \;lnuoiiv Pevnost
Vzorek impulzu pruznosti v hmotnost ohybu v tlaku
) tahu/tlaku [kg-m~] T [N-mm™]
[km-s™] [GPa [N-mm™]
13 2,737 10,9 1460 5,6 40,0
A 14 2,699 10,9 |10,8| 1490 [1480| 5,9 |57 | 40,0 [40,5
15 2,684 10,7 1480 57 41,0
13 1,459 4,0 1890 1,1 5,0
B 14 1,450 4,0 4,0 1880 [1890| 14 |14 8,0 7,0
15 1,468 4,1 1900 1,7 7,5
13 2,768 13,5 1760 6,7 27,5
C 14 2,815 140 |13,9| 1770 |[1770| 65 |66 | 27,5 [27,5
15 2,829 14,2 1770 6,5 28,0
13 2,508 8,2 1300 4,3 19,5
D 14 2,503 8,0 8,1 1280 [1290| 4,7 |46 | 185 |19,0
15 2,512 8,1 1280 4,9 18,5
2 16
S 13,9
5 14
<
© 12 10,8
>
= 10 81
g_ 7
2 ° 40
2o 4 ‘
>
E _
> 0
S A B C D
S
g
> RECEPTURA
a

Obrazek 36: Dynamicky modul pruznosti v tahu/tlaku (receptury A, B, C, D stari 56 dni)

4.8 Piisobeni vysokych teplot na AAP

Télesa pro zkouseni vlivu vysokych teplot na vlastnosti AAP méla stafi ptiblizné 28 dni. Pfi

samotné zkouSce byla télesa vlozena do pece a byla zahiivana na teploty 600, 800 a 1000 °C

rychlosti 10 °C za minutu bez teplotni vydrZze. Po dosaZeni cilové teploty bylo téleso vyjmuto

z pece ven a postupné ochlazeno na okolni teplotu 20+2 °C. Byly zjistény zékladni fyzikalné

mechanické vlastnosti téchto zkuSebnich téles, které jsou uvedeny v tabulce 27. Vsechny

vysledné hodnoty jsou primérem z hodnot dvou zkuSebnich téles o velikosti 40x40x160 mm.
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Tabulka 27: Vlastnosti téles zatizenych vysokymi teplotami

Obiemoveé Ztrata Objemova hmotnost Pevnost
Jemc o, 1| hMotnosti [kg:m™] Pevnost v
smrsténi [%] v tahu za
Teplota| Vzorek . [%0] Y tlaku
(konecny " Pred . ohybu 2
objem) (kone¢na wwpalem Po vypalu [N-mm?] [N-mm™]
hmotnost) yp
20 |A28 REF - - 1480 - 5,8 40,0
1]985 84,7 1470 1260 4,6 42,5
600 A > (975 98,0 823 83,5 1500 1490 1260 1260 4.9 4,8 405 41,5
1]984 79,8 1480 1200 0,0 25,0
800 A > 961 97,2 823 81,0 1490 1490 1280 1240 0.0 0,0 29.0 27,0
1000 A 11960 95,3 74 78,6 1480 1480 1190 1220 0.5 0,6 325 31,5
2 | 94,6 " (79,8 ' |1480 1250 06| ' 305
20 |B 28 REF - - 1860 - 15 6,5
11963 92,0 1860 1780 15 11,1
B : , : : 187 17 — 1, — 11,
600 21954 9.9 88,0 90,0 1870 870 1730 60 1,7 6 11,9 °
800 B 11973 96,7 90,9 89,8 1860 1870 1749 1740 0.9 1,2 12 11
2 ]96,1 " 88,7 ' |1870 1730 15| 10
1000 B 1982 97,8 90,2 90,0 1860 1860 1710 1720 16 15 12,5 13
21974 " 189,9( ' |1860 1720 1,47 11,5
20 |C 28 REF - - 1800 - 6,6 28
1 |101,1 88,9 1780 1570 4,1 27
100,7 : 17 1 4,4 26,
600 ¢ 2 1100,3 00 89,0 88,9 1800 %0 1600 >90 4,6 26 6.5
1 |102,2 89,2 1800 1570 2,3 19,5
800 C —101,2 ——188,7 1800 1580 —— 2,6 — 21,5
2 1100,3 88,3 1800 1590 2,8 23,5
1000 C L1977 98,6 86,3 86,4 1800 1800 1590 1600 2.0 1,9 195 21,0
2 ] 99,6 " 186,5| ' 1800 1600 1,8 [22,5]
20 |D 28 REF - - 1310 - 4,5 19
1 7 131 11 4,2 1
600 D 953 96,0 86, 85,5 310 1310 %0 1160 —— 4,1 9,5 18,0
2 |96,7 84,2 1300 1130 4,0 16,5
1]95.3 78,6 1310 1080 1,9 12,5
D , 78,7 131 107 1, 11,
800 21974 9.3 78,7 8 1310 310 1060 070 1,9 o 10,5 >
11943 79,1 1310 1100 2,0 13,5
1000 D 92,1 78,8 1310 1120 2,2 12,0
2 ]899 78,4 1310 1140 2,4 10,5

Pii vystaveni zkuSebnich téles vysokym teplotdim bylo pozorovano rozdilné chovani

pouzitych receptur, jak bude nésledné popsano. Pti teploté 800 °C byla zaznamendna vizualni

zména, kterda pak byla jasné patrnd pii plsobeni teploty 1000 °C. Jednalo se o celkovou

pfeménu barvy a charakteru hmoty na cihlové Cerveny a keramickému stfepu podobny

material zobrazeny na obrazku 40 a 41. VSechny receptury pak mély rozdilné ubytky

hmotnosti, celkova objemova smrsténi a zmeény objemovych hmotnosti a pevnosti.
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Na obrazku 37 je grafické znazornéni objemového smrsténi pfi vystaveni vysokym teplotam.
| pfes to, ze receptura B obsahovala oproti receptuie C vice kameniva, méla objemovou
hmotnost v priméru zhruba jen o 100 kg'm™ vétsi. To bylo pravddpodobné zpiisobeno
vylehéenéj$i matrici S porovitéjsi strukturou v dusledku vyssiho vodniho soucinitele. To
znamena, ze tyto dvé receptury tak mély podobnou objemovou hmotnost, ale odlisné
mnozstvi kameniva, coz mélo za nésledek rozdilné chovani pti vystaveni vysokym teplotam.
Pti teploté 600 °C byla t€lesa receptury B zhruba na 96 % svého ptvodniho objemu. T¢lesa
receptury C si naopak udrZzovala objem jen mirn¢ vyssi, takika stejny, a oproti receptuie B byl
zaznamenan témef nemenici se tvar zkuSebnich téles. Télesa receptury B tak hiife odolavala
vysokym teplotdm a vykazovala vyrazné&jsi smrsténi, pravdépodobné vlivem vétsi porovitosti,
tedy vétsiho volného prostoru ve struktuie, do kterého se material mize vlivem vysokych
teplot smr§tovat a slinovat. Vyrazn¢jSitho smr$téni pak dosdhla samotnd matrice A a
receptura D s Liaporem. Toto smr$tovani se velmi vyrazné a nepfiznivé projevuje vznikem
velkého mnozstvi trhlin. Zatimco receptury B a C nevykazovaly zadné viditelné trhliny, télesa
receptury D v mensi mife popraskana byla a télesa receptury A byla popraskana velmi silné.
Porovnani vzhledu vSech téles vystavenych 1000 °C se nachazi na obrazku 40 spolu s télesem
referen¢nim. Divodem, pro¢ doslo k tak masivnimu praskani a vzniku trhlin, je nejspiSe
absence kameniva, které hraje roli jakési kostry, ktera drzi hmotu pohromad¢ a brani trhani
téles vlivem vnitfntho pnuti. Proto nejspise receptury B ani C vyrazngjsi trhliny

nevykazovaly.

oo
o ) o 5 3§ o

102,0 o o o © o
— o o o o
O\O — o — — —
: 100,0 2 (:_ - ; m
2 980 > o—g g S
£ o o
% 96,0
% 94,0 N
e ' §
2 92,0
o)

90,0

A
RECEPTURA

Teplota [°C]: m20 =600 =800 =1000

Obrazek 37: Objemové smrsteni pri pusobeni riuznych teplot vztazené k privodnim rozmeérim
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Klesani hmotnosti zkuSebnich téles (obrazek 38) pak bylo zptisobeno piedevsim dehydrataci
matrice a také v omezené mife rozkladem uhli¢itani. Celkové se da fici, Zze ¢im vice
obsahovala receptura hmotnostné popilku, tim vice pak klesala hmotnost téles pfi vystaveni
vysokym teplotdm. U receptur A a D hmotnost klesala vice (zhruba o 21 %), nez v ptipadé
receptur B a C (zhruba o 10-15 %) z divodu vétsiho mnozstvi dehydratovanych NASH geli
v matrici. Celkové s rostouci teplotou pak hmotnost klesala ¢im dal méné. Pii pohledu na

receptury B a C je vidét, ze s pfibyvajici teplotou zmény uz tolik viditelné nejsou.

o o o o
= = = =
105,0 S S S S
100,0 o o o o
— o o)} =)
S 95,0 o > 8 5 T 3 = m.
o 200 33 e ® o
? 850 R R o
(@] ~ ~
£ 80,0
()
£ 750
T 700
65,0
60,0
B
RECEPTURA

Teplota [°C]: =20 =600 =800 =1000

Obrazek 38: Zmeéna hmotnosti pri piisobeni riiznych teplot vztazena k piivodni hmotnosti

Ze zmén objemil a hmotnosti (obrazky 37, 38) je zfejmé, Ze se ménila 1 objemova hmotnost.
Pokles hmotnosti zkusebnich téles a rozdilné smrstovani melo za nasledek odlisny pokles
objemovych hmotnosti jednotlivych receptur. Receptura B v zavislosti na teploté o 90 az 130
kg'm™ a receptura C az 0 200 kg'm™. Nejvice byl pokles patrny u receptury A, a to o 230 aZ

270 kg'm
A B
RECEPTURA

Teplota [°C]: =20 =600 =800 = 1000
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Obrazek 39: Zmena objemové hmotnosti pri piisobeni riznych teplot
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Na obrazku 40 jsou télesa vystavena teplotam 1000 °C. Jak bylo zminéno, nejvétsi sklon ke

vzniku trhlin méla samotna matrice. Na dal$im obrazku 41 je pak znazornén charakter lomu.

Obrazek 40: Pohled na télesa vystavena teploté 1000 °C
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Obrazek 41: Detail lomu referencnich téles a téles vystavenych teplote 1000 °C
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Zminéné trhliny pak mély u receptury A vyrazny vliv na pevnosti v tahu za ohybu, které byly
velmi nizké, az prakticky nulové. Nebyt téchto trhlin, pravdépodobné by i pevnost v tlaku
mohla byt vyssi, vzhledem k hutnéjsimu stiepu, ktery na prvni pohled vypalem vznikl. Matrice i
pres vyrazné poskozeni trhlinami stale vykazovala znatné pevnosti (31,5 N-mm™ pii ptisobeni
1000 °C). Odlisny vzhled hutnéjsi matrice bez vétsiho obsahu viditelnych pora télesa

vystaveného 1000 °C oproti télesu referencnimu je dobfte viditelny pfi pohledu na obrazek 41.

Prekvapivé velmi dobie se v zaru chovala télesa receptury B. U této receptury byl jako
Ujediné zaznamenan rust pevnosti v tlaku, ktera i pies velmi nizké referen¢ni hodnoty
vykazovala nartst se zvySujici se teplotou zahfivani. Navic i pevnosti vtahu za ohybu
(obrazek 42,43) u vsech receptur v dusledku ptsobeni vysokych teplot Kklesaly, s vyjimkou
receptury B. U té se vyraznéji neménily, a to pravdépodobné diky pouziti vétsiho mnozstvi
kameniva a zabrdnéni vzniku trhlin. Patrné nejlépe se Vv zaru osvédCila receptura C,
ktera vykazovala nejmensi smr$téni S nizkou tvorbou trhlin a pokles pevnosti z 28 jen
na 21 N-mm. Pevnost v tahu za ohybu viak klesala z pivodni referenéni hodnoty 6,6 N-mm™
vzdy s priristkem teploty 200 °C pfiblizné o jednu tfetinu. Pfi teploté¢ 1000 °C tak
vykazovala hodnotu uz jen 1,9 N'mm™. Samotna matrice (receptura A) se v Zaru chova
nejméné vyhodné. Znac¢ny vznik trhlin, ztrata pevnosti v tahu za ohybu a vétsi smrstovani
U samotné matrice potvrzuje lepsi chovani kompoziti, a to jak z hutného kameniva, tak i
Vv piipadé pouziti kameniva hutného. Prubéh vsech pevnosti v tlaku je pak graficky zobrazen

na obrazcich 44 a 45.
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Pevnost v tahu za ohybu [N-mm2]

RECEPTURA

Teplota [°C]: =20 =600 =800 = 1000

Obrazek 42: Pevnost v tahu za ohybu téles vystavenych vysokym teplotam
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Pevnost v tlaku [N-mm-2]

Zbytkova pevnost v tlaku [%]
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Obrazek 43: Zbytkova pevnost v tahu za ohybu teles vystavenych vysokym teplotam
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Obrazek 44: Pevnosti V tlaku téles vystavenych vysokym teplotam

o
0
N

RECEPTURA

250,0 —
(|

© -
~
—

[e)]
[(e]
—
(92}
8 o
\—|H|_o
~
IIII ]

Teplota [°C]: m20 =600 m800 = 1000
Obrazek 45: Zbytkova pevnost V tlaku téles vystavenych vysokym teplotam
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4.8.1 Mikroskopie

Pomoci skenovaci elektronové mikroskopie bylo nahlédnuto do mikrostruktury referen¢nich

téles a téles matrice vystavenych vysokym teplotam, viz obrazky 46, 47.

SEM MAG: 10.0 kx Det: SE
SEM HV: 20.0 kV 2pm SEM HV: 20.0 kV 1pm

e =\ RS il = -
SEM MAG: 1.00 kx Det: SE MIRA3 TESCAN  SEM MAG: 5.00 kx Det: SE MIRA3 TESCAN
SEM HV: 20.0 kV 20 pm SEM HV: 20.0 kV 5pm
AdMas - FAST VUT Brno AdMas - FAST VUT Brno

Obrazek 47: Mikrostruktura matrice AAP vystavend teploté 1000 °C — receptura A

Na obrazku 46 vidime amorfni strukturu NASH geld, ktera piechazi na strukturu
semikrystalickou a nasledné az krystalickou v podob&é minerali, které byly obsaZzeny jiz

v samotném popilku. Pfechod amorfni a krystalické struktury je tak v mistech ¢astice popilku.

72



Na obrazku 47 je zobrazena struktura matrice vystavené teplot¢ 1000 °C. Ze snimkii je patrné
slinovani a tvorba taveniny. Zaroven je pii zvétSeni 1000x zfejma vyraznd mezerovitost.
Pokud zohlednime pokles objemu u samotné matrice 0 pouhych 5 % a snizeni hmotnosti
0 zhruba 20 %, vysledkem je struktura, ktera si zachovava témét piivodni objem, ale hmotnost
a tim i objemova hmotnost diky dehydrataci matrice klesaji. Natavovanim matrice pak vznika
mezerovitd hmota. Objemova hmotnost tak klesa z hodnoty 1490 na 1220 kg'm™, tedy o
celych 0 270 kg'm™. Zarovei i pevnost v tlaku zistavé stale velmi priznivé, klesa jen o zhruba
20 az 30 %. Pevnost v tlaku by byla pravdépodobné i vyssi, pokud by nedochézelo k tvorbé
trhlin v disledku vnitiniho pnuti. Pevnost v tahu za ohybu je pak téméf nulova, tento problém
1ze vSak feSit pomoci pouziti kameniva jako plniva. Jeho pouzitim byl omezen vznik trhlin a
pevnost v tahu za ohybu se pak pohybovala mezi 30 az 100 % ptivodni pevnosti v zavislosti

na receptuie.

4.8.2 RTG difrakce

V tabulce 28 jsou zaznamenany mineraly, které byly nalezeny v jednotlivych recepturach po
vystaveni teplotam 600, 800 a 1000 °C.

Tabulka 28: Mineralogické slozeni AAP vystavenych vysokym teplotam

Receptura T?E)Icc;ta Identifikovany mineral
REF B kfemen, mullit, herchelit
A 600 B kfemen, mullit, herchelit
800 B kiemen, mullit, herchelit
1000 B kifemen, mullit, vy$Si obsah skelné faze
REF B .kFerr’wen, mullit, herchelit, hydrosodalit, Zivce, stopoveé jilové
mineraly
B 600 B kifemen, mullit, hydrosodalit, Zivce
800 B kfemen, mullit, herchelit, zivce
1000 B kiemen, mullit, stopové hydrosodalit, vy$Si obsah sklené faze
REF B kfemen, mullit, hydrosodalit, Zivce, stopové jilové mineraly
c 600 B kiemen, mullit, hydrosodalit, Zivce
800 B kiemen, mullit, stopové herchelit, zivce
1000 B kifemen, mullit, hydrosodalit, Zivce, vysSi obsah skelné faze
REF B kiemen, mullit, herchelit, stopové hydrosodalit
D 600 B kifemen, mullit, herchelit, goethit
800 B kifemen, mullit, goethit
1000 B kiemen, mullit, herchelit, vy$Si obsah skelné faze

Vsechny receptury obsahovaly piedevsim mullita B kifemen z popilku. Receptury B a C

S hutnym kamenivem pak obsahovaly i zZivce. Da se fici, ze mineralogické slozeni se pfi
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vystaveni vysokym teplotdm vyrazné¢ nemeéni, ale zvysuje se predevSim mnozstvi skelné faze,

Ktera je vyraznéji patrna pii vystaveni teploté 1000 °C.

4.9 Vliv ptisobeni agresivniho prostiedi

Po namichéani a odformovani byla zkuSebni télesa o rozmérech 40x40x1600 mm uloZena do
tiech rtznych agresivnich prostiedi, obsahujicich hofecnaté, siranové a dusi¢nanové ionty
s nasledujicimi koncentracemi:

e Sirany (Na,;SO,) — 36000 mg/I

e Chloridy (MgCl,) — 1000 mg/I

e Dusi¢nany (KNOjz) — 110000 mg/I
Do kazdého prostiedi bylo ulozeno vzdy 6 téles. Prvni tfi télesa byla vyjmuta po 28 dnech a
byla porovnana s télesy referenc¢nimi ve staii 28 dnt. Dalsi tfi télesa pak byla vyjmuta po 56

dnech a byla porovnana s télesy referen¢nimi ve staii 56 dnt.

Obrazek 48: Telesa receptury A po vyjmuti z agresivniho prostiedi po 56 dnech a oschnuti
(vlevo Mg?*, uprostied NO3 , vpravo SOZ™)

Télesa receptury A po vyjmuti z agresivniho prostfedi po 56 dnech jsou zobrazena na obrazku
48. Nejvyraznéji se projevilo prostiedi s obsahem siranovych iontd, kdy po oschnuti byla
télesa pokryta vykvéty nejvice. VIiv dusicnanovych iontli se na télesech ve form¢ vykvéta
projevil méné a télesa vystavena hofeCnatym iontim pak nebyla pokryta vykvéty témér
vibec. Na fyzikaln€ mechanickych vlastnostech se agresivni prostfedi nijak neprojevilo a
byly stejné jako u referencnich téles, ale sorpéni vlastnosti byly u jednotlivych prostiedi jiné.
Napiiklad po 56 dnech byla hmotnost receptury A po vystaveni hotfec¢natym iontim 0 1,34 %

vetsi, zatimco po vystaveni dusi¢nanovym iontim byla vétsi o celych 14,21 %. Da se tedy
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fici, Ze schopnost absorbovat agresivni prostiedi zavisi na typu prostiedi, a tato vlastnost pak

souvisi i se zv&tiujici se objemovou hmotnosti téles po jejich vyjmuti. lonty Mg®* pronikaly

do materidlu nejméné, z dlouhodobého vystaveni by pak mély pravdépodobné na fyzikalné

mechanické vlastnosti nejmensi vliv. V tabulkach 29 a 30 jsou uvedeny vysledky fyzikalné

mechanickych vlastnosti jednotlivych receptur po vyjmuti z agresivniho prosttedi po 28 a 56

dnech.
Tabulka 29: Vyhodnoceni viivu agresivniho prostredi — 28 dni
Velikost Objemova hmotnost [kg'm~] | Pevnost Pevnost
. v tahu
Vzorek |Prostfedi| absorpce Pied vioZeni P imuti | za ohvbu v tlaku
roztoku [%6] ed vloZzenim o vyjmuti ybL [N-mm]
[N-mm™]
16 2,83 1490 1530 53 37,0
17 Mg** 0,77 | 1,34 | 1500 | 1490 | 1510 | 1510 | 6,0 | 5,4 | 38,0 | 38,0
18 0,43 1480 1480 4,9 38,5
19 14,05 1470 1680 5,0 40,5
A 20 NO; |14,66]14,21| 1460 | 1480 | 1670 | 1690 | 6,0 | 5,6 | 36,5 | 39,5
21 13,92 1520 1730 5,8 41,5
22 12,50 1430 1610 53 40,5
23 so,* |11,74|12,13| 1430 | 1440 | 1600 | 1620 | 6,4 | 6,0 | 38,0 | 40,0
24 12,15 1470 1650 6,2 41,5
16 7,16 1830 1960 1,3 5,0
17 Mg** 543 | 5,93 | 1900 | 1870 | 2000 [ 1980 | 2,0 | 1,8 | 6,5 | 5,5
18 5,19 1890 1990 2,1 55
19 5,40 1930 2040 1,6 6,0
B 20 NO3 525 | 5,34 | 1880 | 1900 | 1980 | 2010 | 09 | 1,4 | 6,5 | 6,5
21 5,36 1900 2010 1,6 7,0
22 6,11 1890 2010 15 6,0
23 SO, |3,57 | 4,96 | 1960 | 1910 | 2030 | 2010 | 1,7 | 1,4 | 655 | 55
24 5,18 1880 1980 1,1 4,5
16 4,33 1640 1710 5,8 30,0
17 Mg* | 4,22 | 3,88 | 1670 | 1680 | 1740 | 1750 | 6,6 | 6,4 | 29,5 | 28,5
18 3,10 1740 1790 6,8 25,5
19 6,38 1720 1830 6,2 28,0
C 20 NOs 6,41 | 5,90 | 1760 | 1750 | 1880 | 1850 | 6,3 | 6,4 | 24,5]| 26,5
21 4,90 1760 1850 6,7 26,5
22 4,53 1680 1750 6,6 27,5
23 SO, | 4,42 | 451 | 1740 | 1720 | 1820 | 1800 | 6,8 | 6,5 | 27,5 | 27,5
24 4,56 1740 1820 6,1 27,5
16 5,61 1250 1320 51 19,5
17 Mg* | 4,75 | 5,27 | 1290 | 1260 | 1350 | 1330 | 5,0 | 4,6 | 19,0 | 19,0
18 5,44 1240 1310 3,8 18,0
19 11,36 1170 1300 4,9 18,0
D 20 NO; |12,9411,87| 1230 | 1220 | 1380 | 1360 | 4,1 | 46 |17,5|17,5
21 11,30 1260 1410 4,8 17,0
22 11,67 1170 1310 3,9 18,0
23 SO,* 9,97 |10,41| 1230 | 1220 | 1350 | 1350 | 4,2 | 4,2 | 19,0 | 18,5
24 9,59 1270 1390 4,4 19,0
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Tabulka 30: Vyhodnoceni viivu agresivniho prostiedi — 56 dni

Velikost Objemova hmotnost [kg'm~] P
evnost
o absqrpge v tahu Pevnost
Vzorek | Prostfedi| agresivniho Pfed viozenim| Po vyjmuti za ohybu v tlaku
prostiedi N-mm?] [N-mm?]
(% [
16 1,84 1470 1500 5,5 41,5
17 Mg** 0,71 | 1,15 | 1490 | 1480 | 1500 | 1500 | 5,7 | 5,7 [ 42,0 41,5
18 0,90 1480 1500 6,0 40,5
19 12,93 1470 1660 54 41,0
A 20 NO; [14,00]13,48| 1390 | 1450 | 1580 | 1640 | 56 | 5,5 | 41,5415
21 13,51 1480 1680 5,4 41,5
22 12,19 1480 1670 5,2 40,5
23 SO, |13,26]12,80| 1480 | 1490 | 1680 | 1690 | 5,4 | 5,1 | 40,5 |39,5
24 12,95 1520 1720 4,8 37,0
16 3,94 1890 1960 2,5 6,5
17 Mg** 3,85|4,80 | 1910 | 1870 [ 1990 | 1960 | 2,4 | 2,2 | 6,0 | 6,5
18 6,63 1820 1940 1,7 6,5
19 6,57 1900 2020 1,7 7,0
B 20 NO3 6,63 | 6,40 | 1900 | 1910 | 2020 | 2030 | 1,8 | 1,7 | 6,5 | 6,5
21 6,01 1930 2050 1,6 6,5
22 10,42 1800 1990 1,3 7,0
23 so,” 1,88 5,85 | 1960 | 1890 | 2000 | 2000 | 16 | 1,4 | 75 | 7,0
24 5,24 1910 2010 1,4 6,0
16 3,78 1680 1740 6,3 28,0
17 Mg** 2,80 | 292 | 1750 | 1720 | 1800 | 1770 | 6,9 | 6,6 | 29,0 | 28,5
18 2,18 1740 1780 6,7 28,0
19 5,67 1800 1900 6,4 28,0
C 20 NOz 554 | 5,97 | 1770 | 1770 | 1860 | 1870 | 6,6 | 6,5 | 27,5 28,0
21 6,71 1730 1840 6,4 28,0
22 1,93 1760 1790 6,7 27,0
23 SO~ | 4,33 | 4,41 | 1740 | 1740 | 1810 | 1810 | 6,2 | 6,4 | 26,5|27,0
24 6,96 1720 1840 6,4 27,5
16 6,44 1270 1350 4,6 16,0
17 Mg** 7,92 | 6,98 | 1230 | 1250 | 1330 | 1340 | 4,7 | 4,6 | 19,0 | 17,5
18 6,58 1260 1340 4,6 18,0
19 9,23 1280 1390 4,7 18,0
D 20 NO;  |13,07|12,20| 1290 | 1270 | 1450 | 1420 | 49 | 4,8 | 18,0 | 18,5
21 14,30 1230 1410 4,7 19,0
22 11,15 1220 1360 4.4 17,5
23 SO,* |9,68 |10,51| 1240 | 1230 | 1360 | 1360 | 4,3 | 4,3 |17,5|18,0
24 10,68 1230 1370 4,2 18,5

Grafické zndzornéni pevnosti je pak na obrazcich 49 az 52. U zadné receptury nebyla

pozorovana zadna vyznamngj$i zména. Neménily se ani rozméry téles. Ve srovnani s télesy

referencnimi byly pevnosti prakticky stejné a da se fici, ze pusobenim hofe¢natych,

siranovych a dusi¢nanovych ionti po dobu 56 dni se fyzikaln¢ mechanické vlastnosti

nemeénily.
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Obrazek 50: Pevnost v tlaku a v tahu za ohybu téles receptury B — agresivni prostredi
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Obrazek 52: Pevnost v tlaku a v tahu za ohybu téles receptury D — agresivni prostredi

Lze fici, Ze vystaveni

vyrazny vliv na materidly na bazi AAP nema, projevuje se piedev§im vizualné ve formé
vykvéti, a to zejména pii vystaveni siranovym iontim a v mens$i mife iontim dusi¢nanovym.
Pomoci skenovaci elektronové mikroskopie pak nebyla zaznamenéna zadné vyrazna zména

v mikrostruktufe, stejné¢ tak pomoci RTG difrakce zména mineralogického slozeni, viz

tabulka 31.

Receptura D

n
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4,38
_18,5
-42
-45

Prostredi

zkusebnich téles agresivnimu prostiedi ve formé Mg?*,S0%~

Tabulka 31: Mineralogické slozeni AAP vystavenych agresivnimu prostiedi

Receptura | Prostredi Identifikovany mineral
REF | B kfemen, mullit, herchelit
A Mg? | B kfemen, mullit, herchelit
S0,* | B kfemen, mullit, herchelit, goethit
NOs |B kifemen, mullit, herchelit, goethit
REE B }(Ferr,]en, mullit, herchelit, hydrosodalit, Zivce, stopoveé jilove
mineraly
B Mg2+ B kifemen, mullit, herchelit, hydrosodalit, Zivce
S0~ B kifemen, mullit, herchelit, Zivce, stopové jilové mineraly
NOs |B kifemen, mullit, hydrosodalit, Zivce
REF B kifemen, mullit, hydrosodalit, Zivce, stopove jilové mineraly
c Mg2+ B kifemen, mullit, herchelit, hydrosodalit, Zivce
S0,.* |B kiemen, mullit, stopové herchelit, Zivce
NOs |B kifemen, mullit, hydrosodalit, Zivce
REF B kiemen, mullit, herchelit, stopové hydrosodalit
5 Mg® | B kfemen, mullit, herchelit
S0.% | B kiemen, mullit, herchelit, goethit
NOs |B kifemen, mullit, herchelit
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4.10 Diskuze vysledkii

V experimentalni ¢asti této diplomové prace byl zkouman vliv vysokych teplot a agresivnich
prostiedi na AAP. Nejdiive bylo potifeba optimalizovat recepturu, ktera by mohla byt t¢émto
nepfiznivym vlivim vystavena. Jako zdroj aluminosilikati byl pouzit popilek typu F

Détmarovice a jako aktivatory sodné vodni sklo a hydroxid sodny.

Byl proveden pokus o alkalickou aktivaci pifi laboratornich  podminkach
(teplota 20+2 °C, relativni vlhkost 60%). Aktivace popilku pii laboratorni teploté se vSak
ukazala jako velmi pomala a ani zména silikatového modulu v rozmezi 0,5 az 1,5 nebo zména
celkového mnozstvi Na,O v aktivatorech v rozmezi 4 az 10 % z hmotnosti popilku proces
tvrdnuti nijak neurychluje. Ani po 5 dnech zrani nebyly zaznamenany zadné pevnosti. Byla
tedy provedena alkalicka aktivace pii zvySené teploté, kdy byla experimentalné zvolena

teplota 90 °C po dobu 12 hodin.

Pro alkalicky aktivovany popilek pfi teploté zrani 90 °C po dobu 12 hodin pak lze fici

nasledujici:

e Pfii dané teploté byly zaznamenany vyrazné pevnosti jiz po 12 hodinach, a to naptiklad
u samotné matrice az 36 N-mm™ v tlaku a v tahu za ohybu 4,8 N-mm2. Zrani téles
bylo ale uz relativné pozvolné a po 56 dnech vzrostla pevnost v tlaku jen na hodnotu
40,5 N-mm™. U takto ptipravenych AAP je tedy dal$i narust pevnosti relativné nizky a
pomaly.

e Jako optimalni mnozstvi NayO v aktivatorech se jevi hodnota 8 % z hmotnosti
popilku. Se zvySenim na hodnotu 10 % jiZ nebyl zaznamendn nartst pevnosti a vyssi
hodnota by pak mohla mit za nasledek pravdépodobné uz jen vétsi sklon k tvorbé
vykvéti.

e 7Zména silikatového modulu z hodnoty 1,00 na 1,25 nebo 1,50 nema vyraznéjsi vliv na
pevnosti ve staii 12 hodin.

e Vyrazny vliv na vysledné fyzikdln¢ mechanické vlastnosti mé velikost vodniho
soucinitele. S jeho zvySovanim se zhorSuji pevnosti a vznikd porovit€jsi struktura
materialu. Zvyseni hodnoty vodniho soucinitele z 0,32 na 0,49 ma za dusledek vice
nez dvojnasobné snizeni pevnosti. Pfi pouziti vodniho souéinitele 0,50 u kompozitu
S hutnym kamenivem pak byly celkové zhorSeny fyzikaln€ mechanické vlastnosti.

Jsou proto preferovany nizsi hodnoty vodniho soucinitele.
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Po 12 hodinach zrani pii zvysené teploté¢ byl zaznamenan narist objemu materialu.
Pro tento jev je pravdépodobné kli¢ova doba a predev$im teplota zahfivani, kdy
vlivem vysoké teploty vznika porovitéjsi struktura, a to pravdépodobné diky vodni
pare, ktera ma snahu uniknout z materialu a tim ho nakyptuje a vylehcuje. Tomuto
jevu by se dalo pravdépodobné zabranit snizenim teploty zahtivani. Objemové
hmotnosti tak byly nizké, a to v oblasti srovnatelné s lehkymi betony, kdy samotna
matrice méla objemovou hmotnost piiblizné¢ 1500 kg-m'g. Vytvotfené kompozity
s hutnym kamenivem pak mély objemové hmotnosti 1800 az 1900 kg-m™.

Dynamické moduly pruznosti v tahu/tlaku byly u téchto materialti nizké. Pti pouziti
samotné matrice se hodnota ve stafi 56 dni pohybovala okolo 10,8 GPa. Pti pouziti
kompozitu s hutnym kamenivem a vodnim soucinitelem 0,35 byla hodnota mirné
vyssi, a to 13,9 GPa. Celkové se da fici, Ze stejn¢ jako na pevnosti, tak 1 na modul
pruznosti ma vliv vodni soucinitel. S jeho vysokou hodnotou vyrazné klesaji nejen
pevnosti, ale i modul pruznosti a také objemova hmotnost. U kompozitu s hutnym
kamenivem a vysokym vodnim soulinitelem 0,50 pak hodnota modulu pruznosti
dosdhla pouhych 4 GPa, coz souvisi s relativné nizkou objemovou hmotnosti,
zvysSenou porovitosti, ale i s nizkymi pevnostmi.

Vystaveni AAP vysokym teplotdm ma za nasledek tvorbu keramické vazby, ktera se
zacina projevovat od teploty 800 °C a pii teplot¢ 1000 °C uz je velmi vyrazna.
Vysledny material ma niz§i objemovou hmotnost a je zvonivy na poklep. Zmeéna se
projevuje i na vyslednych pevnostech, které v zavislosti na receptuie mohou vyrazné
klesat nebo i1 vyrazné stoupat. Pti teploté¢ 1000 °C byl zaznamenan nardst pevnosti
receptury B na hodnotu 200 % z pivodni hodnoty. U ostatnich receptur byl
zaznamenan naopak pokles na hodnoty v rozmezi 60 az 80 %. Vysledky jinych
vyzkumt [2,51] ndm pak davaji jesté SirSi predstavu o chovani téchto materiali ve
vysokych teplotach. Byl zaznamenan nartst pevnosti na hodnoty 400 %, ale i pokles
na hodnoty 30 % z pGvodnich pevnosti. Da se tedy fici, Ze chovani téchto material ve
vysokych teplotach zavisi na slozeni receptury i na podminkéch zrani. Chovani je dale
rozdilné pfi pouziti samotné matrice a pfi pouZziti kompozitl. Samotnd matrice ziskava
vlivem vysoké teploty sklon ke smr§t'ovani, které zptsobuje vznik trhlin. Tyto trhliny
pak maji vyrazny vliv pfedevS§im na pevnosti v tahu za ohybu, které jsou u samotné
matrice téméf nulové. Pouzitim kompozitii s hutnym kamenivem bylo tomuto vzniku
trhlin zabranéno, kamenivo drzelo hmotu vice pohromadé a v pfipad¢ receptury B

S vysokym obsahem kameniva bylo zaznamendno pii zvySovani teplot i1 pfes velmi
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nizké pevnosti V tahu za ohybu referencnich téles jejich udrZeni na hodnoté 100 % i
pfi teploté 1000 °C.

Objemové smrsténi téles vystavenych vysokym teplotdm bylo relativné nizké a pii
teploté 1000 °C se pohybovalo v zavislosti na receptufe mezi zhruba 2-8 %. Soucasné
s poklesem hmotnosti zhruba o 20 % znacné klesla i objemova hmotnost (dehydratace
matrice) se zachovanim téméi ptivodniho objemu (pfedevsim receptura C s obsahem
hutného kameniva). Ze snimkl potizenych skenovaci elektronovou mikroskopii bylo
zaznamenano slinovani matrice, zaroven vSak vznik velmi mezerovité struktury bez
obsahu kulovych port.

Kompozity s pouzitim hutného kameniva vykazovaly lep$i chovani pfi vystaveni
vysokym teplotam nez ty s pouzitim lehkého kameniva Liapor. Kompozit s Liaporem
vykazoval mirnou tvorbu trhlin a vyrazngj$i objemové smrstovani V porovnani
s kompozitem s hutnym kamenivem.

Kompozit s hutngm kamenivem a referenéni pevnosti v tlaku po 28 dnech 28 N-mm™
pak nevykazoval vyraznéj$i objemové zmény ani pii piisobeni teploty 1000 °C.
Objemova hmotnost u n& klesla z 1800 na 1600 kg:m™ pii zachovani téméF
piivodnich rozmérd. Pevnost v tlaku vsak klesla na hodnotu 21 N-mm™, nicméné tato
hodnota je stale relativné vysoka.

Da se tici, Ze pouziti kompozitl s hutnym kamenivem je Vv piipad¢ piisobeni vysokych
teplot vhodng&jsi variantou, nez pouziti samotné matrice nebo kompozitu s Liaporem.
Je zaznamenan mensi pokles hmotnosti z divodu dehydratace matrice, maji mensi
sklon k tvorbé trhlin a fyzikdlné mechanické vlastnosti jsou zachovany vice, nez
Vv pfipad€ samotné matrice.

Vystaveni AAP agresivnimu prosttedi ve formé hofeCnatych, siranovych a
dusi¢nanovych iontl po dobu 56 dni nemé vyraznéjsi vliv na jejich chovani. Tyto
materidly odolavaji velmi dobfe a zmény fyzikdlné mechanickych vlastnosti,
mineralogického slozeni nebo zmény ve struktufe zjistované mikroskopii nebyly
potvrzeny.

Jedinou zménou pii vystaveni agresivnimu prostiedi byl vetsi sklon k tvorbé vykveéti
pfi oschnuti téles, a to predev§im pii vystaveni siranovym iontim a vV mensi mife

dusi¢nanovym iontim. Tento jev vSak nijak neovlivnil vlastnosti AAP.
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S ZAVER

Alkalicky aktivované popilky se ukazaly jako vhodny material pii vystaveni vysokym
se fyzikalné mechanické vlastnosti zkuSebnich téles vyraznéji nezhorSuji, ale mohou byt i
zlepSeny, a to piedevS$im u Kompoziti s hutnym kamenivem. U samotné matrice bez
kameniva jako plniva, tvoficiho kostru materidlu, vSak dochazi ke vzniku vyraznych trhlin,

které neptiznive pusobi pfedevsim na pevnost v tahu za ohybu.

Experiment prokazuje odolnost proti plisobeni agresivniho prostfedi ve form¢ siranovych,
hofec¢natych a dusi¢nanovych iontt, ktera je zna¢na, a fyzikaln¢ mechanické parametry se tak
neméni. Doplnénim experimentu o RTG difrakéni analyzu a mikroskopii nebyly prokazany
zmény v mikrostruktufe AAP. Provedeny soubor experimentd tak poukazuje na vysoky

potencial vyuziti popilku jako matrice kompozitl do vysoce chemicky agresivnich prostiedi.

Tvorba matrice a jeji vlastnosti jsou ovSem vyrazné omezeny podminkami zrani a volbou
receptury. Je velmi pravdépodobné, ze pfi rizném zpisobu vyroby (odlisné slozeni popilku,
slozeni a mnozstvi aktivatord, vodni soucinitel, silikatovy modul, teplota a doba zahiivani pii

zrani) by vysledny produkt vykazoval odlisné vlastnosti, jak bylo zminéno v teoretické ¢asti.

Tyto materialy by tak v budoucnu mohly ¢astecné nahrazovat betony na bazi portlandského
cementu, naptiklad pfi vyrobé¢ prefabrikati. Byly by tak ekologictéjsi alternativou s moznosti
vyuziti popilku jako druhotné suroviny. Je vSak potieba dalSiho vyzkumu a optimalizace
téchto produktli z diivodu rozdilnych vlastnosti hotového vyrobku v diisledku volby odlisnych

vstupnich surovin a podminek pfi oSetfovani smeési.
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AAM: alkalicky aktivovany material

AAP: alkalicky aktivovany popilek

PC: portlandsky cement

N(K)ASH: sodny (draselny) aluminosilikatovy gel
MAS NMR: jadernd magnetickd rezonancni spektroskopie
TG: termogravimetrie

DTA: diferenc¢ni termicka analyza

RTG: rentgenova difrakce
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SEM: skenovaci elektronova mikroskopie
TEM: transmisni elektronova mikroskopie
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