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ABSTRAKT
Tato praca sa zaobera problémom prenikania lepidiel do bunec¢nej steny dreviny.

Zameriava sa hlavne na lepidla, ktoré sa v su€asnosti pouzivaju pre konstrukéneé
ucely. Obsahuje taktiez metodiku pre vyber lepidiel a dreva pouZitelnych pre lepené
spoje a su v nej zhrnuté metddy vyuzivané pre detekciu danych lepidiel v bunecnej
stene dreva. Experimentalne overuje vhodny vyber kombinacie farbiva

s rozpustadlom v pouzitom lepidle.

KLICOVA SLOVA
Drevo, lepidla, konstruk¢né lepidla, molekulova hmotnost, viskozita, buneéna stena,

fluorescencna analyza

ABSTRACT
This labor is based on penetration of adhesives into a wood cell walls. It focuses

mainly on adhesives that are currently used for construction purposes. It also
contains a methodics of selecting adhesives and wood, which will be used for glued
joints and summarizes the methods used for detect these adhesives in the wood
cell wall. It experimentally verifies the appropriate selection of the dye-solvent

combination used in the adhesive.

KEYWORDS
Wood, adhesives, structural adhesives, molecular weight, viscosity, cell wall,

fluorescence analysis
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1 UvOoD

V dneSnej dobe sa Coraz viac zaCina klast déraz na zivotné prostredie, o vedie
k CastejSiemu pouZzivaniu obnovitelnych materialov. Preto sa ako velmi vhodny
material javi drevo, ktoré svojou podstatou nezataZuje prirodu. Je vSak nutné
podrobit’ skumaniu samotny lepeny spoj, ktory musi vykazovat’ dostato¢nu odolnost’
proti namahaniu a odolavat poveternostnym podmienkam. V poslednej dobe sa
uvazuje, ze kvalitu lepeného spoja okrem iného ovplyviiuje najma prenikanie
daného druhu lepidla do bunecnej steny dreviny. Tymto procesom by mal dany spoj
vykazovat vacsiu pevnost’ a vSeobecne lepSie vlastnosti. Je preto potrebné tento
prienik nadalej skumat a zistovat' vlastnosti, ktoré prenikanie lepidla do bunecnej
steny dreviny ovplyviuju, ako su napriklad viskozita ¢i molekulova hmotnost. Z
ohladom na Zivotné prostredie sa skumaju taktiez rézne typy lepidiel vhodnych na
lepenie nosnych drevenych prvkov. Je dokazané, Ze syntetické lepidla vykazuju
lepSiu schopnost’ difundacie do stien dreviny nez prirodné lepidla, preto je v tejto
diplomovej praci skumanych viac typov lepidiel ako prirodnych tak aj syntetickych.
V sucasnosti existuju mnohé metddy ktorymi je mozné prienik lepidiel do bunec¢nej
steny dreviny stanovovat a je nutné vybrat vhodné metddy &i uz z oblasti optickej
mikroskopie alebo z oblasti elektrénovej mikroskopie. V praci bude prevedené
reSerSné spracovanie vybranych metdéd na zaklade ktorého bude nasledne
zostavena metodika, ktora sa bude zaoberat vhodnostou danych metdéd na
skumanie interfazového chovania medzi drevom a lepidlom na mikroskopickej
urovni. Pre blizSie skumanie tohto rozhrania pomocou optickej mikroskopie je
Ziaduce podrobit skumaniu aj samotné fluorochromy, ktoré mézu ovplyviovat dany
prienik lepidiel do bunecnej steny dreviny. Preto je tymto fluorochromom venovana
znacna pozornost, aby bolo mozné urcit' fluorescen¢nu schopnost a ich emitované
Ziarenie, ktoré je potrebné pre dalSie experimentalne urovanie interfazového

rozhrania medzi lepidlom a drevom.
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2 MIKROSTRUKTURA DREVA

Mikroskopické znaky dreviny je mozné pozorovat pri vyuziti mikroskopu, popripade
inej technoldgii, ktora umoznuje dostatocné zvacSenie sledovanych
mikroskopickych znakov. Tieto znaky su odliSné v zavislosti na druhu dreva (listnaté
dreviny, ihlicnaté dreviny). Listnaté drevo je vyvojovo mladSie a vyznacuje sa
ZlozitejSou stavbou. Je tvorené vacsim mnozstvom anatomickych elementov
s funkénou Specializaciou a drevo je teda tvorené vacsim poctom typov buniek.
Ihlicnaté dreviny su starSie a preto sa vyznacuju jednoduchdou a pravidelnejSou

stavbou. [1]

LETNE DREVO
JARNEDREVO

Libriformné vidkna Jarné ciewy

Parenchymatické Parenchymatické s M Letné cievy

- Parenchymatické
bunky v drefiovom
1G¢i

» &
Zivicny kanalik

Stavba dreva ihlicnatych drevin Stavba dreva listnatych drevin
Obrazok €.1: MikroStruktura ihlinatych a listnatych drevin [2]

2.1 Listnaté dreviny
Mikroskopické znaky listnatych drevin su cievy (tracheje), cievice (tracheidy),

parenchymatické bunky, pozdizny drevny parenchym a drefiové luge.

Cievy (tracheje)

Z celkového objemu dreva zaujimaju 10 — 20 %. Su to r6zne dIhé kapilary s vodivou
funkciou, ktoré vytvaraju dihé kanaliky, ich dizka spravidla neprevy$uje 10 mm, ale
u niektorych drevin dosahuju aj niekolko metrov. V drevine tvoria siet axialnych
drah, tymito drahami je v befovej Casti dreva vedena voda s rozpustenymi
mineralnymi latkami. Cievy v jadrovej €asti mo6zu byt vyplnené jadrovymi latkami,

vodou, thylly alebo su uplne prazdne.
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Cievice (tracheidy)

Zastupenie cievic v dreve je velmi rozmanité, u niektorych druhoch listnatych drevin
sa nevyskytuju vObec, vinych mdézu tvorit podstatnu Cast zakladného pletiva.
Z mikroskopického hladiska su doplnkovym prvkom. Cievice su funkéne aj tvarovo
odlisSné a delia sa do troch skupin — cievicovité, vazicentrické a vlaknité. Maju

zasobnu, vodivu a mechanicku funkciu.

AT
p e llll
T

o L]
td C

Obrazok €.2:Cievice (tracheidy) listnatého dreva, a-cievicovité tracheidy, b-
vazicentrické tracheidy, c-vlaknité tracheidy [3]

Parenchymatické bunky

Zastupenie v listnatych drevinach je 8 — 35 % z celkového objemu dreva. V tomto
type dreviny sa vyskytuju vo vacsej miere nez v ihlicnatom dreve. Hlavna funkcia je
zasobovanie, avSak maju aj vodivu funkciu a mézu ukladat zasobné latky (tuky,
bielkoviny, $krob) a podla potreby ich uvolfiuju. Tvar buniek je rézny : obdiznikové,
Stvorcové a vretenovité. Ich povrch je opatreny nezhrubnutym miestom v bunecnej
stene pretoze to su zivé bunky. Bunky orientované kolmo na osu kmena tvoria
drefiové lude a bunky uloZené v smere pozdiznej osy tvoria pozdizny (axialny)

drevny parenchym.
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Obrazok ¢.3:Parenchymatické bunky listnatého dreva, 1-parenchymatické bunky
pozdlZzneho drevného parenchymu, 2-vretenovité bunky pozdlZzneho dreveného
parenchymu, 3-parenchymatické bunky dreriového lucéa [3]

PozdiZny drevny parenchym

Z celkového objemu dreva tvoria priblizne 10 %. Bune¢né steny su tenké a opatrené
nezhrubnutym miestom, ktorym je zabezpecené transport vody a Zivin. Ich funkcia
je zasobovanie, ukladanie Skrobu a v jadrovom dreve obsahuju anorganické
krystaly. Pozdizny drevny parenchym je tvoreny parenchymatickymi bunkami, ktoré
maju hranolovity, kockovity a vretenovity tvar aich pozdizna osa je orientovana

rovnobezne z pozdiznou osou kmena.

Drefiové luce

Percentualne zastupenie z celkového objemu dreva je 10 — 20 %. Bunecné steny
su stenCené a opatrené nezhrubnutym miestom v buneCnej stene, ktoré
zabezpecuje transport Zivin a vody. Po ur€itu dobu su zivé a sluzia k ukladaniu
zasobnych latok a maju aj pomocnu vodivu funkciu. Drefiové lu€e su tvorené
zoskupenim parenchymatickych buniek orientovanych kolmo na pozdiznu osu
kmena. [2] [1]

2.2 Ihliénaté dreviny
Mikroskopické znaky ihli€natych drevin su cievice (tracheidy), parenchymatické

bunky, drefiové lucCe a zivicné kanaliky.
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Cievice (tracheidy)

Cievice su zakladnym anatomickym prvkom ihlicnatych drevin a tvoria 87 — 95 %
celkového objemu dreva. Su to dlhé uzavreté bunky, orientované rovnobezne
s pozdiznou osou kmena, ktorych funkcia je mechanicka a vodiva. Na zadiatku
vegetatného obdobia vznikaju jarné tracheidy, ktoré vedu vodu spolu
s rozpustenymi mineralnymi latkami. Su tenkostenné, kratSie so Sirokym lumenom.
Povrch stien je opatreny dvojbodkami — zteneninami. V druhej polovici
vegetaCného obdoba vznikaju letné tracheidy, maju mechanicku funkciu. Su

hrubostenné, dlhSie s uzSim lumenom. [2]

Parenchymatické bunky

Su to zivé bunky a maju zasobnu funkciu, ukladaju Skrob a energeticky bohaté latky.
Podielaju sa na stavbe Ziviénych kanalikov, pozdiZzneho drefiového parenchymu

a drenovych lu¢ov. Maju pretiahnuty hranolovity tvar.

Drerové luce

Z celkového objemu dreva tvoria u ihlicnanoch 5 — 10 % a su tvorené suborom
parenchmatickych buniek orientovanych kolmo na smer letokruhov. Ich funkcia je
zasobovanie a vedenie vody s rozpustenymi mineralnymi latkami. Taktiez mézu

ukladat krystalické anorganicke latky.

Zivicné kanaliky

Su to dlhé kanaliky obklopené vrstvami parenchymatikcyh buniek. Priestor tychto
kanalikov je vyplneny Zivicou. Podla ulozenia v drevine su kanaliky vertikalne,
horizontalne a mézu byt vzajomne prepojené. Tieto zivicné kanaliky sa nemusia

vyskytovat’ vo vSetkych druhoch ihli¢natych drevin. [2] [1]
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3 METODY PRE ZORAZOVANIE MIKROSTRUKTURY DREVA

3.1 Opticka mikroskopia

Princip metody

Opticky (alebo aj svetelny) mikroskop je zariadenie, ktoré sluZi k pozorovaniu
predmetov, ktoré maju velkost mensSiu nez 0,2mm (schopnost rozliSenia fudskym
okom). RozliSovacia schopnost’ (schopnost odliSit od seba dva body) je teda
0,2 mm - 0,2 um. Opticka sustava mikroskopu sa sklada z troch spojenych sustav

— z objektivu, okularu a kondenzoru (osvetlovacia sustava).

Objektiv je sustava niekolkych SoSoviek, ktoré dohromady funguju ako spojena
SoSovka. Predmet, ktory pozorujeme musi byt umiestneni vo vzdialenosti medzi f
a 2f (ohniskové vzdialenosti), tak bude obraz skutoCny, zvacSeny a prevrateny.
Okular sa sklada zo sustavy SoSoviek, ktorych je oproti objektivu menej. Tieto
SoSovky opat funguju ako spojena SoSovka a poskytuju zdanlivy, zvacSeny a priamy
obraz. Kondzenzor je sustava SoSoviek alebo zrkadiel, ktoré sustreduju lu¢e na

pozorovany objekt a zaistuju jeho zvacsenie.
Zvacsenie svetelného mikroskopu je nasobkom zvacésenia objektivu a okularu a je
vyjadrené vzorcom :

d 250
f f ’

objektiv okularu

Z:

(1)

kde d je dizka tubusu [mm] a f je ohniskova vzdialenost [mm].

Zobrazovacich metod v svetlenej mikroskopii je vela, preparaty su obvykle
nanesené na podlozné skliCko, ktoré je presvetlované konkrétnym svetlom. Medzi

najcastejSie metddy spada metdda svetelného pofa a metdda tmavého pola.

Metdda svetleného pola: je metdda, kedy dochadza k presvieteniu preparatu,
a pozorovatel ho vnima ako tmavé obrysy, ktoré sa vyskytuju v svetlom poli (tuto
metddu nazyvame mikroskopia prechadzajuceho svetla). Pouziva sa u farebnych

alebo prirodzene pigmentovanych preparatov s vysokym kontrastom.

Metdda tmaveho pofa: je opakom vySSie uvedenej metddy. Predmet pozorujeme
ako svetly predmet v tmavom poli. Dévodom tmaveého podkladu je ten, ze luce, ktoré

preparat osvetluju, nevstupuju do objektivu. LuCe sa vSak na preparate lamu a do
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objektivu ide svetlo r6zne naklonené, vdaka lomu na preparate. Je vhodné pre

zobrazenie obrysov, hran a hranic vzoriek. [4]

Ako moznosti doplnenia svetelnej mikroskopie mdzeme zmienit analyzy ako
fluorescenéna mikroskopia, polarizatna mikroskopia, interferenéna mikroskopia
a mnohé dalSie. Pre ucely prace je detailnejSie popisana metdoda fluorescencie,

ktora je nasledne v experimentalnej €asti pouzivana.

Fluorescencna analyza

Princip metody

Fluorescen¢na analyza je zaloZena na tom, Ze niektoré druhy latok mézu emitovat
Ziarenie o vacésej vinovej dizke po vstrebani UV Ziarenia (kratkovinového). Existuju
dve metody tejto analyzy a to pozorovanie odrazeného svetla (epifluorescencia)
a pozorovanie prechadzajuceho svetla (diafluorescencia).

Zakladné Casti (obrazok ¢€.4) mikroskopu tvori svetelny zdroj, ktory poskytuje svetlo
s vysokym podielom kratkovinového svetla, optika mikroskopu, ochranné filtre,
selekéné filtre (exitaCné filtre) a dichroické zrkadlo. Xenonové vybojky,
vysokotlakové ortutové vybojky alebo halogénové Ziarovky mézu byt vyuzivané ako
svetelny zdroj. Excitacné filtre selektuju monochromatické svetlo, dichroické zrkadlo
potom odréza excitaéné svetlo o urgitej vinovej dizky smerom k vzorke a odraza
luCe excitacného svetla spat’ k zdroju. Filtrom sa nasledne zachytia zvysky tohto
svetla, ktoré nebolo k excitacii pouzité a prepusti len fluorescenéné svetlo, ¢im
poskytuje Cierne pozadie k obrazu. Zrkadlo, selekéné filtre a ochranné filtre su
umiestnené do $pecialnej optickej kocky. Ugelom tejto optiky je prepustit o najviac
energie budiaceho zZiarenia do vzorky azarovein musia zachytit maximum

fluorescenéného svetla emitovanej vzorky.
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Obrazok €.4 : Schéma fluorescenéného mikroskopu [5]

Aplikacie na zobrazenie Struktury dreva

V pripade vyuZiti fluorescencie pre detekciu lepidla v Strukture dreva, je nutné
lepidlo opatrit latkou, ktora na vyslednom obraze spdsobi farebné rozdiely,
popripade spdsobi rozdiely v intenzite svetla, vdaka comu mézeme jednoznaéne
rozliSit dané lepidlo v drevenej Strukture. [5] Ako fluorochromi sa v praxi bezne
pouzivaju rézne druhy farbiv. V roku 1983 Furono a kol. [6] pouzili ako farbivo
trypaflavin (zZIté akridinové farbivo) s PF lepidom na OSB doske. Brady a Kamke [6]
v roku 1988 pouzili ako farbivo Akridin red v PF lepidle v jedle, a Johnson a Kamke

[6] v roku 1992 vyuzivali ako farbivo Toluidine blue O taktiez pre PF lepidlo v topole.

3.2 Rastrovacia elektronova mikroskopia (SEM)

Princip metody

Rastrovaci elektréonovy mikroskop na rozdiel od transmisného elektrénového
mikroskopu neprezaruje vzorku, ale sustredi zvazok do ¢o najmensSej stopy a po
vzorke sa pohybuje v pravouhlom rastre, ¢o generuje signaly. Pouzivané
urychfovacie napatie je 30 — 50 kV. Maximalna rozliSovacia schopnost’ pri pouZiti
termoautoemisnej trysky je 0,4 nm.
Priprava vzoriek je ovela jednoduchSia nez u metody TEM. Velkost vzoriek je
obmedzena len rozmerom komory alebo drziakom na vzorky. Je nutné, aby bola
vzorka elektricky vodiva, preto sa na nevodivé materialy nanasa velmi tenka,
priblizne 10 — 20 nm, vrstva vodivého materialu, najCastejSie zlato. [7]
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Obrazok €. 5: Schéma rastrovacieho elektronového mikroskopu [7]

Na zaklade iného principu funkcie je u SEM pouzitych menej SoSoviek ako u TEM.
Na obrazku €. 5 je mozné vidiet, Zze vSetky SoSovky su umiestnené nad vzorkou. Ich
funkciou je sustredit’ elektrébnovy zvazok do uzkej stopy na vzorku. Samotna
komora, v ktorej sa vzorka nachadza je vacSia z dévodu, Ze okolo vzorky su
umiestnené detektory. Tlak v komore je 10* Pa. V SEM je zvazok elektronov
sustredeny na vzorku a pohybuje sa v pravouhlom rastre po jej povrchu. Pri
interakcii elektronov v povrchovej vrstve su generované signaly. Vzorka je takto
skenovana bod po bode az pokial nie je kompletny obraz. VSetky detektory su

umiestnené nad vzorkou, vdaka ¢omu nepotrebujeme priehfadnu vzorku. [8]

Aplikacie na zobrazenie Struktury dreva

Pomocou SEM nie je mozné rozliSovat bunenu stenu dreviny nasytenu Zivicou.
Preto je nutné pridavat do lepidla latku, ktora je dobre rozlisitefna od bunecnej steny
dreva. Smith a Coté [9] prekazovali penetraciu fenol-formaldehydového lepidla do
bunecnej steny s pridavkom bromu do jedle a borovice. Wan a Kim [10] pouzili zlato

a paladium ako primes do fenol-formaldehydového lepidla v smrekovom dreve.
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3.3 Mikroskopia atomarnych sil (AFM)

Princip metody

Mikroskopia atomarnych sil je technika, ktora sa vyuziva Kk trojrozmernému
zobrazovaniu povrchov. Tato metdoda dosahuje vysokého rozliSenia
— zobrazovanie na atomarnej urovni. K detekcii u AFM sa vyuziva medziatomarna
pritazlivost. Detekuje sa pohyb skumaného hrotu pri priechode nad vzorkou.
Prednostou tejto metddy je fakt, ze dokaze skumat aj nevodivé vzorky. Zakladom
AFM je velmi ostry hrot, ktory je upevneny na ohybnom nosniku. V AFM technike
su tri rbzne reZzimy snimania povrchu ato kontaktny rezim, nekontaktny rezim,

poklepovy rezim a dynamicky (nekontaktny rezim).

kontaktny reZim nekontaktny rezim poklepovy rezim
/ t ( (
F R A I A A I A A F A I A A N A I A . F N AR A A I A A

Obrazok ¢.6 : Typy AFM reZimov [11]
Kontaktny rezim : hrot je mierne vtlaCovany do vzorky a nasledkom

pdsobiacich sil je nosnik ohnuty (v sulade s Hookovym zakonom). Poas merania
sa hrot pohybuje po povrchu vzorky v pravidelnom rastre tak, Ze vySka druhého
konca nosniku je konstantna. Pokial je povrch vzorky nerovny, nosnik ma v réznych
miestach vzorky réznu velkost ohnutia a sledovanim zavislosti ohnutia na polohe

na vzorku mézeme zostavit zvacSeni obraz vzorky.

Nekontaktny rezim: hrot sa pohybuje vo vzdialenosti nad vzorkou, kde

pOsobia pritazlivé sily, sleduju sa zmeny amplitudy oscilacie pri interakcii medzi
hrotom a povrchom.

Poklepovy rezim: hybrid medzi kontaktnym a nekontaktnym rezimom.

Vacésinou sa vyuzivaju nekontaktné rezimy, pretoze medzi hrotom a vzorkou
nevznika mechanicky kontakt. Vzorka a hrot na seba pdsobia pomocou Van der
Waalsovou a elektrostatickou silou. Kedze je tato sila velmi mala, nosnik je
rozkmitany a miesto jeho ohnutia sa meria velkost vyslednej amplitudy, ktorej
velkost' je zavisla na vzdialenosti medzi hrotom a vzorkou, a tym sa zostavi obraz

povrchu vzorky. [12] [11]
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Aplikacie na zobrazenie Struktury dreva

Vyskumici J.Konnerth a kol. [13] skumali novy typ aplikacie AFM mikroskopie.
Mikroskop bol vybaveny nastavcom, ktory umoznil skenovat’ vzorky pri termickom
zatZzovani, kedy bola tepelna sodna sucastne pouzita ako tepelny snimac. Bolo
skumané smrekové drevo a dva druhy lepidiel a to PRF a PUR. Autori overovali
gradient tepelnych vlastnosti buneénych stien pri kontakte s lepidlami. U PRF
lepidla boli vykazané odlisné termické vlastnosti, ¢o odpovedalo prenikaniu lepidla
do bunecnej steny dreviny. Pri pouZiti PUR lepidla nevykazovali bunec¢né steny
Ziadne zmeny v chovani, ¢o dokazovalo, Ze tento druh lepidla neprenikalo do

bunecnej steny dreviny.

3.4 Transmisna elektronova mikroskopia (TEM)

Princip metody

Transmisny elektronovy mikroskop umozriuje u anorganickych latok zobrazovat ich
nanostrukturu a mikrostrukturu a to az na uroven jednotlivych atémov. PouzZivané
urychlujuce napatie je v rozmedzi 60 — 300 kV. Rozlisenie TEM je ovplyvnené
predovSetkym sférickou chybou SoSovky, v poslednej dobe ale boli vyvinuté
korektory, ktoré tuto chybu dokazu korigovat.

Priprava vzorkou pre TEM analyzu je velmi komplikovana. Standardne maju
neorganické vzorky zvar diskov o priemere cca 3 mm. Z principu transmisne;j
elektronovej mikroskopie vyplyva, Ze vzorky musia byt ¢o najtensSie, obvykle sa
pohybuju v rozmedzi 10 — 100 nm. Najskér sa vzorky narezu na platky o hrubke 0,5
mm a nasledne su tieto platky zaliate do epoxidu a zbrusené na hrubku 120 pm.
Z tychto tenkych platkov sa na Specialnej vyrazacke vyrazia disky o priemere 3 mm.
Na obrazku €.7 mézeme sledovat schematicku konstrukciu TEM. Z elektronového
zdroja prechadzka elektronovy zvazok najskér cez sustavu kondenzorov. Tieto
kondenzory spolu s objektivom ovplyviuju intenzitu a velkost zvazku na vzorku.
Nasledne prechadza zvazok vzorkou, interakciou zvazku so vzorkou vznikaju
elasticky a neelasticky rozptylené elektrény, ktoré su pouzité pre tvorbu obrazu pri
konkrétnych zobrazovacich technikach. Potom €o zvazok prejde danou vzorkou je
finalne sustredeny objektivom do zadnej objektivovej roviny. V dnesSnej dobe sa
vyuziva imerzna objektivova SoSovka. Preparat je vlozeny do jej pola z dévodu
minimalizacie chyb. Obraz je nasledne zvaéseny projektovou sustavou, elektréony

dopadaiju na fluorescencné tienidlo, fotograficky film alebo CCD kameru, ktora obraz
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prevedie do digitalnej podoby. CCS kamera vyuziva pre detekciu elektrénov
scintilator (pristroj ktory premenuje neviditelné ziarenie na viditelné) spojeny
s polom polovodi¢ovych prvkov, ktory prevadza signal neseny elektrony na svetlo.
[14]
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Obrazok é. 7: Schéma konStrukcie transmisného elektronového mikroskopu [14]

Aplikacie na zobrazenie Struktury dreva

Singh a kol. [6] skumali prienik mocovino-formaldehydového lepidla, Specialne
pripraveného pre tuto Studiu, do bunecnej steny borovice. V studii bolo dokazané,
Zze UF lepidlo naozaj prenika nielen do lumenov ale aj do bunecnych stien dreviny.
Autori pri Studii vyuzili kombinaciu TEM a EDXS. Pre skusku EDX bolo nutné pridat
do lepidla dusik. Pristroj na TEM analyzu bol H-7100 Hitachi mikroskop (75 kV) s X
Max detektorom. Kvantitativne meranie pomocou EDXS preukazali, Ze bunecné
steny obsahuju dusik, len tam kde je vyplneny lumen lepidlom, avSak bunecné

steny, ktoré neboli nasytené lepidlom nepreukazovali Zziadne stopy dusiku.
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4 ANALYZA METOD VHODNYCH NA ZISTOVANIE PRIENIKU
LEPIDLA DO BUNECNEJ STENY DREVA

Drevo je jedineCnym biologickym materidlom s niekolkymi uroviiami Strukturnej
hierarchie od nanometrovej urovne az po makro skupinu. Najma organizacia na

nanourovni, v bunecnej stene je predmetom mnohych diskusii.

4.1 Vyuzitie AFM mikroskopie

Studia [15] sa zameriavala na nano — mechanick( charakterizaciu buneénej steny

pomocou bezkontaktnych rezimov AC a QI™ u AFM mikroskopu.

AC mdd — vykreslenie vzorku pomocou bezkontaktného rezimu, za pouzitia zmien
amplitudy do nosniku hrotu AFM mikroskopu. K pouzitiu AC mdodu je potrebné
vzorku potiahnut vodivou vrstvou. QI™ mdéd — nevyzaduje pokovanie vzorku,
pretoze pracuje na vyhodnoteni pritazlivych a odpudivych Van der Waalsovych sil
vzhlfadom k hrotu sondy pri bezkontaktnom rezime. Vdaka skenovaniu iba v jednej

ose (0sa z) je mozné dosiahnut vacsieho zvacsenia na ukor rozlisenia.

Praca systematicky skumala moznost pouzitia rezimu silovej spektroskopie (FD) za
pouzitia kvantitativneho zobrazovania (rezim QI™)ktory zaznamenava krivku
silovych vzdialenosti (FD) v kazdom pixeli, ako nastroj na charakterizaciu bunecéne;j
steny dreva so Specifickym zameranim na prechod zo stredovej lamely na vrstvu
S2 v smrekovom dreve. Aby bolo mozné porovnat' Strukturu zobrazenia v rezime

QI™ mode, bola buneéna stena skenovana tiez v rezime AC.

Priprava vzorku:

Vzorky su$ené na vzduchu (5x5x5 mm?3) sa pripravili dvojstupriovym lestiacim
procesom. Rovina rezu bola orientovana kolmo na pozdiznu osu vlakna dreva.
Mikrotdm s ocelovym nozom (RM2255, Leica) sa pouzil na vyhladenie povrchu za

mokra.

Priprava mikroskopu AFM:

QI™ mad: Na Uspesné spracovanie a porovnanie vzoriek s AC mdédom musela byt
sonda mikroskopu nastavena tak, aby neniCila skimané vzorky. Vdaka predoSlym
spracovanym Studiam a kompletnym pristupom do archivov kriviek FD sa podarilo
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nastavit’ hrot sondy tak, aby zvladala odcitat jednotlivé sily a pritom nenicila nie len

povrch ale aj bune¢né usporiadanie jednotlivych prechodov v dreve.

AC méd: RozliSenie bolo nastavené tak, aby odpovedalo QI modu. VSetky vystupy,
ktoré boli ziskané tymto mdédom boli nasledne spracované, aby lepSie odpovedali

zvacseniu QI médu, za ucelom €o najlepsSieho porovnania vysledkov.

Vysledky :

Pouzitim rezimu QI™ je mozné skenovat celt bunku cez lumen, pretoZe sonda na
FD krivky sa pohybovala len v jednej ose. (obrazok ¢€.8). RozliSenie bolo velke,
pretoze eliminovali osi x ay. Kvalita rezu sa méze posudzovat na zaklade
viditeIného sklonu v rozhrani lumen / buneéna stena vo vySke obrazu.
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Obrazok €. 8:a) maximalne priblizenie pri vysokom rozliSeni, b) Youngov
modularny obraz celej bunky (512x512 pixelov). Radialny smer prebieha zfava
doprava. Cierna Sipka ukazuje sklon rozhrania lumen / bune¢na stena [15]

Stredna lamela nevykazuje Ziadny jasny prechod na prifahlu stenu. Preto sa stredna
lamela a obe susedné primarne steny oznacuju ako stredna lamela (CML). Obrazy
vySky CML sa liSia v zavislosti od smeru skenovania, ktory méze byt kolmy, alebo
v linii s vrstvami bunecnej steny (obrazok €.9). Toto je typické pre zobrazovanie
AFM pri skenovani orientovanych Struktur aje potrebné ho brat do uvahy pri
porovnavani réznych pozicii v bunecnej stene. Zaujimavé je, Ze zodpovedajuce

snimky Youngovho modulu nie su ovplyvnené smerom skenovania.
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Obrazok ¢. 9 : a,c) maximalne pribliZzenie pri vysokom rozliseni a Youngovho
modulu zloZenej stredovej lamely skenovanej v dvoch kolmych smeroch a,b) 0°
smer snimania kolma na Struktury d) 90° smer skenovania v stlade so
Struktarami. Smer rezu je kolma na strednu strednt lamelu [15]

Porovnanie QI™ a AC médu

Vrezime QI™ algoritmus pohybu hrotu meria FD krivku v kazdom pixeli
s definovanou Ziadanou hodnotou. Okrem topologickych informacii méze byt
vzorka mechanicky charakterizovana vysokym priestorovym rozliSenim pri vysoke;j
rychlosti. Po¢as zaznamu FD krivky nie je ziadny pohyb na ose ,xy*, o zabezpecuje
meranie pri konStantnej rychlosti.

V rezime AC snimacia konzola osciluje v kmito¢tovej frekvencii v hodnotach kHz
a ako dodatocny kanal méze byt zobrazeny fazovy obraz. Zosilfiova€ uzamknutia
meria fazovy posun medzi hnacim signalom a pohybom konzoly v zavislosti od
interakcie medzi hrotom a vzorkou, vratane mechanickej informacie, adhézie
arozptylu oblukovej energie. Aby sa porovnal zobrazovaci rezim QI™
s aplikovanym AC modom, autori zvolili skenovanie s oboma rezimami oblastou
prechodu zo strednej stredovej lamely k S2.

QI™ méd:

V rezime QI™ zobrazuje obrazok 10a prehladnost prechodu bunecnej steny
a obrazok 10b-d zobrazuje priblizenie do prechodnej zony od strednej lamely
k vrstve S2.
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Obrazok €. 10 : Prehlad buneéného prechodu (3x3 um?) zobrazovaného v rezime
QI™. b-d,) priblizenie na 1x1 um?, e-g) snimka Youngovho modulu. Prechod bol
skenovany z b, S2 do d stredna lamela. VSetky obrazky su nastavené na rovnaku
mierku, radialne smerové body sprava dolava. [15]

AC médd:

Na porovnanie QI™ moédu s AC médom nam obrazok ¢. 11 zobrazuje prechod CML
na S2 za pouzitia AC modu. Obrazky v dvoch rezimoch su porovnatefné (obr. 11b-
d). Fazovy obraz ukazuje lignin v CML ako elipsoidné Struktury a susedna S1 vrstva
ma signal s nizkou fazou (obr. 11e-g). V fazovo kontrastnych obrazoch, typicky
tmavé oblasti mézu korelovat s okolim o nizSej tuhosti. Aplikaciou FFT sa mézu
cielené rezné artefakty selektivne odstranit’ z fazového obrazu, ¢im sa Strukturaina
zmena z vrstvy S1 na vrstvu S2 stava zrejmejSou (obr. 11h-j). Prechodna zéna S12
vykazuje paralelnu orientaciu k CML (biela Sipka), zatial €¢o S2 ma zrnitu Struktaru.
Prechodova zéna zobrazena vo fazovom obraze je menSia ako ta z obrazu
Youngovho modulu, pretoze obraz modulu je citlivejSi na detekciu zmien

mechanickych vlastnosti.
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Obrazok ¢.11: a) prehlad buneéného prechodu (4,5x4,5 um? zobrazeného
v rezime AC b-d) 1x1 um? v priblizenie, e-g) fazovym a h-j) rychlym Fourierovym
transformaénym obrazom. Prechod bol skenovany z b S2 do d stredovej lamely.
Pre fazovy obraz FFT nie je zobrazena Ziadna farbeny Skale, pretoze obrazova
informacia nemohla byt prenesena poc€as FFT. Biela Sipka ukazuje na smerovanie
vrstvy S12 [15]

V stadii zistili, Ze rezim QI™ poskytuje moznost mechanicky charakterizovat rézne
vrstvy sekundarnej bunecnej steny na urovni nanometrov pomocou ziskania kriviek
FD, ktoré mozno analyzovat pomocou mechanického modelu. Hoci sa meraju prilis
nizke hodnoty tuhosti, prekondva mechanicku charakterizaciu nanoindentaciou
z hladiska rozliSenia a poskytuje zretelnejSi obraz distribucie tuhosti, ako je mozné
dosiahnut zobrazovanim fazového kontrastu v rezime striedavého pradu (AC maod).
Zobrazovaci rezim QI™ je na jednej strane velmi robustny, pretoze méze skenovat
celé bunky a na druhej strane je dostato¢ne citlivy na detekciu malych zmien, ako
je zrejmé zvizualizacie prechodovej zény S1-S2. NanoStruktura drevenych
bunecnych stien je uz na zaciatku charakterizovana mechanicky. Porovnavanie
Studie su potrebné pre odhalenie vplyvu nikdy nesuseného dreva, réznych typov
buniek, alebo réznych druhov na mechaniku. Dal$ie pohlady do zostavy buneéne;
steny mo6zu byt pouzité na pochopenie lokalizacie chemickych modifikacii v dreve
nad hranicu rozliSenia bezne pouzivanych technik alebo nastavenie spofahlivych
vypoctovych modelov v mikro- urovni. [15] Vdaka tejto spracovanej studii, mézeme
tvrdit, Ze sme schopny identifikovat' jednotlivy prienik lepidiel do bune&nej steny
dreva v ¢asovom rozmedzi tuhnutia lepidla. Pretoze u jednotlivych skumanych
vzrokach nie je délezité ich potiahnutie kovovou vrstvou, mdzeme vzorky

identifikovat’ aj v nevytvrdnutej fazy.
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4.2 \Vyzitie skenovacej elektronovej mikroskopie

Pre stanovenie hibky prieniku resorcinol-formaldehydového lepidla s pridavkom
boru SEM analyzou, vyuZili autori aktivaciu neutronov. [16] Tenké rezy narezali
rovnobezne s rovinou lepeného spoju pomocou mikrotomu. Priblizne 25 rezov bolo
narezanych na jednotlivom spoji, ¢o zastupovalo celu medzifazovu oblast. Vzorky
boli ozarované a nasledne boli merané jednotlivé intenzity vyZziarenych
y-lu€ov z izotopu bromu, pre kazdy z nich. Vysledky poskytli relativne namerané
koncentracie brému (CiZze koncentracie lepidla) naprie€ vazbou s rozliSenim

priblizne 35 pm.

Rontgenovu spektrometriu vyuzil autori pre sledovanie prieniku MDI lepidla do
osiky. [17] Pre drevo s MDI lepidlom bolo nutné narezat velmi tenku vzorku
(0,15-0,25 um). Pre kvantitativhu analyzu komplexnej zmesi, ako je MDI lepidlo
rozptylené v bunecnej stene, su vyzadované absorpéné spektra jednotlivych
komponentov. Za tymto ucelom ziskali autori rontgenové absorpéné spektra pre
lignin, celulézu, vytvrdnuté MDI lepidlo a vytvrdnuté média metakrylatu. Snimky boli
zachytené pomocou transmisného mikroskopu s posuvnou réntgenovou sondou.
Vysledky poskytovali priestorové rozliSenie az 0,05 um. MDI lepidlo bolo
detegované v lumene a v vnutrobunkovom priestore. Pokial bolo MDI pritomné

v bunecnej stene, bolo to pod hranicou meratelnosti touto technikou.

Obrazok ¢.12 nam vykresluje pohfad na 3 vzajomne kolmé roviny okolo bodu
lepeného spoju. [18] Obrazok bol vytvoreny pomocou pristroja 5-BM-C, 42 keV so
synchronizovanym lu¢om vylepSeného fotonového zdroju. RozliSenie obrazku bolo
nastavené na 2,4 um na pixel a rotaciou vzorku o 0,14 stupna. Toto zobrazenie pre
tuto publikaciu, bohuzial len dvojdimenzionalne, zobrazuje diskontinuitu
a komplexnost prieniku lepidla skrz poréznu siet buniek a lumenov. V tomto pripade
elektrénova hustota PF lepila, bola velmi podobna zloZeniu bunecnych stien. Preto
bol k Zivici pridany chlorid Zelezity pred vytvorenim vazby. Pridanim chloridu
Zelezitého sa zlepsil kontrast ale zaroven bolo dosiahnuté neuplného premiesania
a z tohto dévodu niektoré ¢asti lepeného spoju boli tazko rozliSitel'né od vzorku

dreva.

30



500 micron

Obrazok ¢. 12. : Mikroréntgenova tomografia obrazu lepeného spoju s PF
lepidlom a topolom. Tri vzajomne kolmé roviny : vlfavo hore — tangencialny smer,
vpravo hore — radialny smer, dole — priecny smer [18]

4.3 \Vyuzitie fluorescenénej analyzy

Fluorescenéna mikroskopia bola uznana ako vhodnejSia metdéda nez iné optické
techniky pre aplikacie, kde je zly farebna kontrast v medzfazovej oblasti. Touto

problematikou sa zaoberalo mnoho autorov. Vysledky ich stadii su zhrnuté nizsie.

Zdroj svetla ortuti a UV excitaény filter s pribliznou vinovou dizkou 410 nm bol
pouzity v ¢lanku od Furuno a kolektiv (1983) [6], na pozorovanie vazby PF lepidla
a OSB doske (excitagny filter nebol znamy). Vzorky boli ofarbené 0,2% roztokom
ZItého akridinového farbiva (trypaflavin), ktoré bola fahko vstrebatefna drevom ale
uz nie tak fahko PF lepidlom a to zapriCinilo zvySene fluorescencie dreva. Autori
pouzili dopadajuce florescenéné svetlo (tmavého pofa) niekedy sa aj nazyva
epi-iluminacia. Brady a Kamke (1988) [6] pouzili podobnu techniku na zobrazenie
vazieb PF lepidla v jedle, av8ak vzorky boli ofarbené 0,2% vodnym roztokom farbiva
Akridin red a zobrazené s pouzitim epii-luminacie s 410 nm excitaénym filtrom a 510
nm emisnym filtrom. Johnsom a Kamke (1992) [6] potlacili fluorescenciu topolu
spojeného fenolformaldehydovym lepidlom s pridavkom 0,5% vodného roztoku
farbiva Toluidine blue O. Vzorky bol pozorované za pouzitia epi-iluminacie
z ortutového svetelného zdroju s 365 nm excitaénym filtrom a 420 nm emisnym
filtrom. Sernek a kolektiv (1999) [6] Studovali prenikanie UF lepidla do buku.
Jednotlivé vzorky boli vytvorené ako prierezy lepeného spoju lepidla a dreva
o hrubke 60 um, oSetrené 0,5% roztokom brliant sulfaflavinu a nasledne ofarbené
0,5% roztokom safraninu O. Vzorky boli pozorované za pouzitia ortutového zdroju

svetla s 365 nm excitanym filtrom a 420 nm emisnym filtrom. Tato procedura
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poskytla jasny doékaz o fluorescencie UF lepidla s detailne viditelnou
Strukturou dreva (obrazok 13). Lepidlo MDI mbze byt tiez zobrazené s pouzitim
fluorescencnej mikroskopie. Kamke (2004) [6] publikoval vyborny kontrastny obraz
lepidla MDI v topole a borovici pomocou epi-iluminacie. Vzorky boli ofarbené 0,5%
vodnym roztokom safraninu O a zobrazené s pouzitim 365 nm excitacného filtru
a 420 nm emisného filtru (obrazok ¢.14). Fluorescenéna mikroskopia bola teda
preukazana ako vhodna metéda na poskytnutie vybernych kontrastov medzi

ré6znymi lepidlami a drevami, ako je vyobrazené na obrazkoch 15 az 18.

100 micron 100 micron

Obrazok ¢€.13: Fotomikrograf UF Obrazok ¢.14: Fotomikrograf MDI
lepidla v buku s0,6% zafarbenim lepidla v borovici s 0,5% zafarbenim
safraninom O. Svetlé oblasti st lepidlo. safraninom O. Svetlé oblasti st lepidio.
Sada filtrov 360nm/400nm/420nm. Sada filtrov 360nm/400nm/420nm.
Horna vrstva je prie¢na plocha, spodna Prie¢ny pohlad lepeného spoju [6]
vrstva je radialna plocha [6]
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100 micron

Obrazok €.15: Fotomikrograf PF lepidla
v topole s 0,5% zafarbenim Toluidine
blue O. Tmavé oblasti su lepidlo. Sada
filtrov  360nm/400nm/420nm.  Prie¢ny
pohlad na lepeny spoj [6]

Obrazok ¢.17: Fotomikrograf
epoxidového lepidla v dube s 0,5%
zafarbenim safranin O. Svetlé oblasti su
lepidlo. Sada filtrov
360nm/400nm/420nm. Prie¢ny pohlad
na lepeny spoj [6]

100 micron

Obrazok ¢€.16: Fotomikrograf MDI
lepidla v topole s 0,5% zafarbenim
Toluidine blue O. Svetlé oblasti su
lepidlo. Sada filtrov
360nm/400nm/420nm. Prie¢ny pohlad
lepeného spoju [6

100'micron

Obrazok ¢€.18: Fotomikrograf PVAc
lepidla v dube s0,5% zafarbenim
safranin O. Svetlé oblasti su lepidlo.
Sada filtrov  470nm/500nm/515nm.
Prie¢ny pohlad lepeného spoju [6]
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5 CIEL PRACE

Teoreticka Cast sa zaobera popisom mikroStruktury dreva, a je zamerana na
zhrnutie a popisanie jednotlivych metdd, ktoré sa najCastejSie vyuZivaju ku
skumaniu interfazového chovania medzi drevom a lepidlom na mikroskopickej
urovni. Zaroven je prevedené reSersné spracovanie vedeckych studii zaoberajucich
sa prave problematikou prenikaniu polymérov a epoxidov do bunecnej Struktury

dreva.

Ciefom praktickej Casti je zostrojenie metodiky, ktora bude posudzovat rézne
parametre podielajuce sa na prenikaniu lepidiel do dreviny a zaroven su v nej
zohladnené dostupné metdédy, ktorymi by malo byt mozné toto prenikanie

detegovat.

V experimentalnej Casti bude nasledne podla zostavenej metodiky realizované
overenie prieniku lepidla do bunecnej steny dreviny a posudenie vlastnosti, ktoré
tento prienik do medzifibrilarnych priestorov v bunecnej stene zasadnym spdsobom
ovplyviiuju. Dalej sa v praci zameriavam na skimanie réznych druhov farbiv a ich
reakcia s réznymi druhmi rozpustadiel a skumanie ich emitovaného Ziarenia, ktoré
bude nasledne pouzité pri fluorescencnej analyze pre overovanie prieniku lepidiel

do bunecnej steny dreva.

34



6 NAVRH METODIKY PRE OVERENIE INTERFAZOVEHO
ROZHRANIA LEPIDLO/DREVO

Diplomova praca teoreticky zanalyzovala vyber 2z kon$trukénych lepidiel
najCastejSie pouzivajucich sa na lepenie drevenych spojov a nasledne som skumala
vhodnost metdéd zaoberajucimi sa detekciou lepidla v Strukture bunecnej steny
dreva. Dalej som podrobila skimaniu farbiva, vyuzivajice sa k detekcii lepidla,
a vhodnu kombinaciu farbiva a rozpustadla primieSanych do lepidiel. Na zaklade
tychto skutoCnosti je zostavena metodika, podla ktorej je mozné vybrat vhodné
komponenty pre zaistenie prieniku lepidla do bunecnej steny dreva, respektive do

Struktury tohto dreva.

* Molekulova hmotnost

Viskozita

PoZiadavky pre vyber

konstrukéného lepidla -
> Spésob vytvrdzovania

Technologia lepenia

v

h

Listnate dreviny

.| Poiiadavky pre vyber

Ihliénate dreviny

Metodika prace
konstrukéného reziva

Povrch konstrukéného reziva

Elektronova " TEM

w

mikroskopia L SEM + EDX

Metody pouZivané

UvVVIS

pre detekciu lepidla o
Opticka | spektroskopia

mikroskopia

- Spektrofluorometria

Obrazok ¢.19: Schematické zobrazenie metodiky
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6.1 Poziadavky pre vyber konstrukéného lepidla
V bakalarskej praci som dosla k zaverom, Ze najviac budu ovplyviiovat' prenikanie
lepidiel do bunecnej steny dreva prave spominané vlastnosti ako molekulova

hmotnost’ a viskozita.

Viskozita sa stanovuje podla CSN EN 12092 Lepidla — stanovenie viskozity.
Viskozita sa stanovuje pomocou rotacného viskozimetra. Vysledkom je stanovenie
viskozitného koeficientu — meranie torzného momentu (vSetky faktory ktoré zavisia
na rychlosti otd€ania sa premietaju prave do torzného momentu). Pre ucely
porovnania som do tabulky vybrala hodnoty viskozity z technickych listov danych

lepidiel. VSetky hodnoty viskozity boli ur€ované pri teplote 25 °C

Molekulova hmotnost’ sa stanovuje pomocou metody GPC (SEC) — gélova

permeacna chromotografia vhodna pre vysokomolekularne Zivice. Pre
nizkomolekularne Zivice nie je dana metdéda vhodna preto sa vyuziva kvapalinova

chromoatografia.

Spésob vytvrdzovania sa u réznych druhov lepidiel liSi. PredovSetkym je nutné

zohladnit, ¢i ide o jednozloZzkové lepidla alebo o dvojzlozkové.

Spbsoby vytvrdzovania : - vihkost prostredia
- premieSanie s tuzidlom
- UV ziarenim
- odparenim rozpustadla

Technolégia lepenia sa liSi podla druhu vysledného prvku. VysSich teplét sa

vyuziva pri procese vytvrdzovania u ploSnych materialov, vySSie teploty sa
vyuzivaju kvéli urychleniu daného procesu. Lepenie za studena sa uplathuje
u lepeniu nosnikov ( tyCovych prvkov). V drevospracujucom priemysle je nutné
zohfadnovat predovSetkym vlastnosti ako su lisovaci €as €i spotreba lepidla pri
ploSnom nanose. Z mojej bakalarskej prace, v ktorej som sa venovala skumaniu
zmacacieho uhlu je zrejmé, ze stupen zmacania vyrazne ovplyvni prenikanie
lepidiel do dreva.

6.2 Poziadavky pre vyber konstrukéného reziva

V Ceskych normach sa pre skusky a parametre na konstrukcné rezivo zohladnuje

listnaté drevo a to bukové drevo. Avéak z ohfadom na to, Ze v Ceskej republike je

najpouzivanejsie rezivo vyuzivané ihliCnaté drevo, presnejSie smrekové drevo, pre
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ucely diplomovej prace som ako konstrukéné rezivo vyuzivala smrekove drevo. Je
v8ak nutné pozriet sa na mikroStrukturu dreva, ktoru som bliZzSie popisala
v teoretickej Casti tejto prace. Ztoho je zrejmé, Zze mikroStruktura listnatych
a ihli€natych drevin sa znacne liSi a tym padom je aj inak ovplyvneny prenos lepidla

do dreviny.

Dalsim délezitym parametrom pri vybere dreviny je opracovanie povrchu inak

povedané drsnost dreviny. Tato vlastnost sa stanovuje zobrazovacimi metédami

a je dokazané, Ze ovplyviiuje mnozstvo vsiaknutého lepidla a velkost zmacacieho

uhlu.

6.3 Metody pouzivané pre detekciu lepidla

Po podrobnom spracovavani a reSerSnom zhrnuti som ako najvhodnejSie metody
pre urCovania detekciu lepidla v buneénej stene dreva vybrala prave TEM analyzu
a SEM analyzu. Pre overovani vlastnosti fluorochormu a zistovanie spolupésobenia
danych fluorochromov s rozpustadlami som vybrala ako vhodné metédy UV/VIS
spektroskopiu a spektorflourometriu. Na tychto metédach boli v experimentalnej

Casti diplomovej prace realizované dané experimenty.
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7 EXPERIMETALNE OVERENIE VYBRANYCH METOD
7.1 Material

7.1.1 Pouzité lepidla

Fenol-resorcinol-formaldehydové ziviéné lepidlo 1711 (Akzo Nobel)

Jedna sa o dvojzloZzkovu zmes Cervenohnedej farby, pozostavajucu z lepidla PRF
1711 a pridavného tuzidla PRF 2520. Vyuziva sa pri spajani spojov a laminacii Ci
v mnohych dalSich aplikaciach v drevarskom priemysle. Lepeny spoj vykazuje
vysoku odolnost’ proti vode a poveternostnym podmienkam. Teplota pri nanasani
lepidla nesmie klesnut pod 20 °C. Pomer mie8ania (hmotnostne) je 100:15
lepidlo:tvrdidlo. Nanos lepidla sa pohybuje v rozmedzi 170-450 g/m? apre
laminatové drevo je to 250-450 g/m?. Pre dosiahnutie poZadovanej pevnosti spoju

je nutné drevo mierne ohoblovat a zlepit do 24 hodin od upravy. [19]
Melamin-moc¢ovino-formaldehydové lepidlo 1247 (Akzo Nobel)

Taktiez sa jedna o dvojzloZzkovu zmes pozostavajucu z lepidla 1247 a pridavného
tuzidla 2526. Takto pripravena zmes a vyuziva v nosnych drevenych konstrukciach
ako su vrstvené nosniky, krizové vrstvené drevo (CLT) a vyrobu laminovanych
nosnikov. Dany spoj vykazuje vysoku odolnost voCi vode a poveternostnym
podmienkam pri zachovani svetlého spoju. Dana zmes je schvalena podla
poziadaviek normy EN 301:2013 (Norsky institut technolégie dreva NTI) ako lepidlo
typu 1. Pomer mieSania (hmotnostne) je 100:20 lepidlo:tuzidlo. Nanos lepidla pri

danom pomere sa pohybuje v rozmedzi 250 - 400 g/m? . [20]
Jednozlozkové polyuretanové lepidla (Kestopur 1030)

Kestopur 1030 (Kiilto) je jednozlozkové, za vihka tvrdnuce polyuretanové lepidlo pre
lepenie drevenych materialov. Produkt splfiuje poziadavky noriem EN 301/302
(Norsky institut technolégie dreva (NTI), 2005). Oblast vyuzitia je vSestranné od
laminovanych profilov, diZkovo napojovaného dreva (finger jointing), dizkovo
napojené vrstvené drevo az po pripravu spoja s vynikajucou odolnostou vo i
vlhkosti.. Nanos lepidla dosahuje hodnét 150 — 300 g/m?. [21]
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Emulzné polyméry siet'ované izokyanaty
Kestokol WR 11 (Kiilto)

Kestokol WR 11 je izokyanatové emulzné polyméroveé lepidlo, ktoré vynikajuco
odolava klimatickym podmienkam a ma vefmi dobru odolnost proti vode. Kvéli tymto
vlastnostiam je vhodné lepidlo vyuzZivat na lepenie spojov, ktoré su vystavené
neustale sa meniacim poveternostnym podmienkam. Produkt splfuje poziadavky
noriem EN 301/302 (Nérsky institut technolégie dreva (NTI), 2005). Nanos lepidla
dosahuje hodnét 160 - 200 g/m?.

Epoxidové zivice

Epolam 2017 (Axson technologies)

Jedna sa o lepidla s nizkou viskozitou vyrabané metédou mokrého ukladania,
s dobrou spracovatelnostou vo vlhkom prostredni a s dobrymi mechanickymi
vlastnostami. Aby sa dosiahla poZadovana teplotnd odolnost a optimalne
mechanické vlastnosti, je potrebné vykonat dodato¢nu upravu systému Epolam
2017. Doba vytvrdzovania sa liSi od teploty pri ktorej je uskutoChovana, pri teplote
45°C je proces vytvrdzovania ukonceni po dobu 12 — 36 hodin. Pracovna teplota
minimalne 20 °C zaruCuje velmi dobré zacliatky vytvrdzovania. Ako tuzidlo sa

vyuziva Epolam 2018.
CHS-EPOXY 474

Nizkomolekularna epoxidova Zzivica pripravena z bisfenolu A modifikovana
monofunkénym reaktivnym zmak¢ovadlom a akceleratorom vytvrdzovania. Pouziva
sa na impregnaciu, zalievanie, odlievanie, pripravu laminatov a lepenie v réznych
odvetviach priemyslu, ako napr. elektrotechnicky, elektronika, stavebnictvo. Pre
vyrobu tmelov, lepidiel a stierkovych hmét. Ako penetraény nater a vyrovnavacia
stierka (zasSkrab) pre beténové podlahy. Tym je vytvoreny adhézny mostik pre dalSie
aplikacie, ako je vrchny nater epoxidovym alebo polyuretanovym emailom alebo
aplikacie liate podlahoviny. Systém ma vynikajucu adhéziu k cementovym
podkladom, ma nizku uroven zapachu, ma vyborné mechanické vlastnosti a
aplikacie materialu je velmi jednoducha. Hmotnostny pomer je 100:23 Zivica:tuZzidlo.
[24]
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Polyvinylacetatové lepidlo
Hranicoll D3 (Hranipex)

Disperzné PVAc lepidlo so zvySenou odolnostou proti vode aj vysokou tepelnou
odolnostou spliujuce normu Watt 91. Je to neplnené lepidlo na baze
polyvinylacetatu urCené hlavne k lepenie makkého aj tvrdého dreva, lepeniu
KVH/EURO hranolu, k ploSnému lepeniu HPL/CPL materialov v lisoch, taktiez je
vhodné k montaznemu lepeniu (kolikovaniu). Vyborne vyplini spari dosiek, blokov
A DTD dosiek.Nanos lepidla dosahuje hodnét 80 — 150 200 g/m?. Aj ked sa toto
lepidlo nepouziva pre konstrukéné ucely bolo zaradené do experimentu pre

overenie penetracnych schopnosti.

7.1.2 Pouzita drevina

Kedze v Ceskej republike je pre konstrukéné ucely vyuZzivané najcastejSie
vyskytujuce sa drevo, vybrala som si na experimenty smrekové drevo s objemovou
hmotnostou vo vysusenom stave 440 kg-m=3. Vzorky boli pred pouzitym narezané

na vhodné rozmery a ich povrch nebol dalej opracovavany.

7.2 Experimentalne metédy

7.2.1 Spektroskopia v reflektanénom méde

Pre realizaciu metédy bolo nutné namieSat zmesi lepidiel a vybranych farbiv. Ku
vybranym lepidlam (Melamin-mocovino-formaldehydové lepidlo 1247 (Akzo Nobel),
Epolam 2017 (Axson technologies), Fenol-resorcinol-formaldehydové Ziviéné
lepidlo 1711 (Akzo Nobel), Kestopur 1030 (Kiilto)) boli pridané rézne druhy farbiv,
ktoré bolo nutné najskér rozmieSat v rozpustadlach. Na zaklade tabulky
Hansenovych parametrov rozpustnosti boli vybrané ako najvhodnejSie rozpustadla
chloroform, methanol a dimethylformamid (DMF). Dané druhy farbiv su astra blue
Ca7H52CuN1406S3, anilin blue Ca2H2sN3Na209S3 , safranin CigHi2Ny | jod |
a rhodamine B C2sH3z1CIN2O3.
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I Methanol.......... ..
2 Ethanol 96 7%
3 Ethanol 99.9
4 n-Propanol. .......... ...
5 n-Butanol.................
6 Pentanol-l................. 4
7 2-Ethyl butanol............ 3
8 2-Ethyl hexanol. ........... 4
9  Methyl isobutyl carbinol. .. . 4
10 Propylene glycol............ &
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11 Ethylene glycol.. ..

33A Tetrahydrofuran. ..
34 Mesityl oxide. .............
35 Ethyl acetate..... ... ......
36 n-Butyl acetate.............
45 Dimethyl formamide. ... . 1
46 Dipropyl amine............ |
47 Diethyl amine. ............. 1
47A Morpholine........ 1
47B Cyclohexylamine. . ......... I
47CPyridine................... |
48 Carbon tetrachlonde. ... ... |
49 Chloroform................ |
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Obrazok ¢. 22:Vyber z tabulky Hansen parametre rozpustnosti [25]
KedZze sa PUR lepidlo a PVAc lepidlo nenachadzali v danej tabulke, ako

rozpustadla boli na zaklade reSersi taktiez zvolené DMF, chloroform a metylalkohol.

Bola namieSana zmes o objeme 6 ml, obsah farbiva bolo 2,5 hm.%. Najskor bolo
nutné rozmiesat farbivo v danom rozpustadle a takto zmieSana zmes bola pridana
k lepidlu. Nasledne sa ponechala zmes 1 den odstat aby doslo k vypareniu
rozpustadla, ktoré by mohlo mat negativny dopad pri merani a mohlo by
ovplyviiovat vysledky. Po odpareni rozpustadla bolo ku zmesi pridané prislusné
tuzidlo. Dana zmes bola nasledne vyliata do pripravenych silikénovych foriem
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o rozmere 3x3 cm kde doslo k jej vytvrdnutiu. Po vytvrdnuti boli vzorky vylupnuté
a nasledne boli analyzované na UV-VIS spektroskopu, ktory zistoval absorbancné

maxima prislusnych farbiv v lepidlach.

astra blue anilin blue

Obrazok ¢.23: VVybrané vzorky lepidiel a farbiv s DMF rozpustadlom
Pri mieSani bolo zistené, Ze rozpustadlo chloroform je nevhodné k danym farbivam,
pretoze nedochadzalo spojeniu danych zloziek a dané farbiva zostavali na povrchu
rozpustadla. Preto som po tychto skuskach vyradila chloroform ako vhodné
rozpustadlo. Pre dalSie experimentalne overovanie som pouzivala ako

najvhodnejsie rozpustadlo prave DMF a metylalkohol.

Postup merania a vyhodnotenie spektorkopie:

Meranie prebiehalo na pristroji Uv-VIS fy. Perkin Elmer Lemba 1050, ktory
umoziuje meranie spektralnej charakteristiky v oblasti 170 az 3300 nm. Meranie
prebiehalo v rozsahu od 300 do 900 nm. S ohladom na zmesi lepidiel vo

vytvrdnutom stave prebiehalo meranie v reflektanénom méde.

Namerana hodnota reflektanice a jej intenzita je vyjadrena podla vztahu :

R=1I= (2)

Io

Vypocet absorbancie bol prevedeny zo zakladného vztahu :

A =log (%) 3)
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7.2.2 Spektrofotometria priechodnym ziarenim

Postup zmieSavania lepidiel a farbiv s rozpustadlami bol zhodny s postupom pri
spektroskopii v reflektanénom madde. Najskdr bola zmieSana zmes rozpustadla
a farbiva a nasledne pridana do lepidla, po vyprchani rozpustadla sa k danej zmesi
pridalo tuZidlo. Obsah farbiva bol taktiez 2,5 hm.%, ako vhodny typ rozpustadla bolo
po predchadzajucom experimente spektorkospie v reflektanénom méde DMF. Boli
pouzivané nasledujuce lepidla Epolam 2017 (Axson technologies), Fenol-
resorcinol-formaldehydové Zivicné lepidlo 1711 (Akzo Nobel), Kestopur 1030 (Kiilto)
a Hranicoll D3 (Hranipex). Dané druhy farbiv su astra blue C47H52CuN1406S3, anilin
blue C32H25N3Na>09S3, safranin CigsH12Ny, jéd | ,rhodamine B C2gH31CIN2O3. Takto
zmieSané lepidla boli nasledne nanesené do mikrotitracnej dostiCky a vzorky sa
skusali na pristroji Synergy H4 na Masarykovej univerzite. Najskér boli zistované
absorbanéné maxima a na zaklade tychto hodnét sa urcili rozsahy na meranie

fluorescencie.
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Obrazok €. 24: a) mikrotitracna dosti¢ka b) Synergy H4

Postup merania a vyhodnotenie spektorkopie:

Pristroj Synergy H4 kombinuje flexibilitu monochromatorov s citlivostou a
rychlostou detekcie zalozenej na filtroch. Fluorescenéna optika zalozena na
Stvornasobnych monochromatoroch poskytuje flexibilitu pri vybere akejkolvek
vinovej dizky od UV po takmer infradervené Ziarenie. VVyhodnotenie vysledkov
prebiehalo odcCitanim nameraného spektra Cistého lepidla od nameraného spektra

zmesi lepidla s rozpustadlom a farbivom.

Hodnoty absrobancii boli realizované v niektorych pripadoch duplicitne, ni¢ menej

tymto bolo umoznené overit' a validovat namerané hodnoty.
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7.2.3 Fluorescenéna mikroskopia

Vzorky smrekového dreva boli narezané na velkost 150x150 mm, na takto
pripravené vzorky boli nanasané lepidla v mnozstve 388 g-m=2. Pre ucely
fluorescencnej analyzy boli detegované lepidla Kestopur 1030 (Kiilto), Hranicoll D3
(Hranipex) a Kestokol WR 11 (Kiilto).

Pre zakomponovanie pridavaného farbiva Rhodamin B do matrice lepidiel bolo
nutné pouZzit vhodny typ rozpustadiel. Na zaklade skuto€nosti ziskanych pri
priprave vzoriek pre predchadzajuce experimenty boli ako najvhodnejSie
rozpustadla zvolené pre vSetky typy lepidiel DMF (N,N-dimetylformamid)
rozpustadlo a methylakohol. Nasledne sa takto pripraveny roztok Rhodaminu B
s rozpustadlom primieSal do lepidiel. U dvojzloZzkovych lepidiel bola zmes pridana
do lepidla a nasledovalo pridanie tuzidla bez vyparovania rozpustadla. Takto
pripravené zmesi lepidiel a farbiva Rhodaminu B boli nasledne nanasané na
drevené vzorky, po naneseni lepidiel sa vzorky vytvrdzovali po dobu 24 hodin pri
laboratérnej teplote bez vyuZitia vonkajSieho tlaku. Nasledne boli vzorky narezané
na mensi format a takto upravené boli ponorené vo vode na 2 hodiny. Po uréenom
Case sa vzorky pomocou skalpela upravili na ultra tenké rezy. Takto upravené rezy
boli nanesené na podlozné sklicko a zakvapnuté glycerinom a lepeny spoj bol
nasledne pozorovany v prechadzajucom svetle na optickom mikroskope Leica
DM4000 M LED v fluorescenénom mode 530 nm.

Postup merania a vyhodnotenie fluorometrie:

Mikroskop umoznuje pozorovanie v odrazenom tak aj v priechodnom svetle.
V odrazenom svetle je mozné pozorovat vo svetlom ale aj v tmavom poli

a umoznuje fluorescencnu analyzu pri excitacii UV, modrym a zelenym svetlom.
7.2.4 Transmisna elektronova mikroskopia

Vzorky pre skusku boli narezané na velkost 300x150 mm, na takto pripravené
vzorky boli nanasané dané lepidla v mnozstve 300 g-m2. Pre Géely TEM analyzy
boli detegované vsetky spominané lepidla okrem PVAc. Pre stanovenie lepidla
v bunecnej stene bolo pred nanasanim lepidla prevedena dispergacia nanocCastic
CaCOz NanoMaterials technology Pte Ltd. pomocou ultrazvukového pristroja
Bendelin Sonoplus HD 3200 s nastavenou amplitidou na 40 %. Pouzita sonda KE

76. Priamo do lepidla boli v praS8kovom stave pridavané nanocastice s obsahom
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4 hm. %. PocCas dispergovania Castic bola udrziavana teplota u vSetkych
pouzivanych lepidiel na 60 °C. RozmieSavalo sa v 6 cykloch — z toho kazdy cyklus
bol zloZzeny z 30 sekundovej ultrazvukovej deaglomeracie nanocastic v lepidle
a z 30 s prestavky potrebnej pre schladenie sondy. Pri vyuzity dvojzlozkovych
lepidiel sa najskor previedla dispergacia v lepidle a az potom prebehlo nasledné

zmieSanie lepidla s tuzidlom.

Obrazok ¢.25:Bandelin Sonopuls HD 3200 s pripojenou sondou
Pouzité lepidla boli nanasané na oba povrchy smrekového dreva o ploShom nanose
300 g-m?, po naneseni lepidiel sa vzorky vytvrdzovali po dobu 24 hodin pri

laboratérnej teplote bez vyuzitia vonkajSieho tlaku.

Nasledne boli na Vyskumnom ustave veterinarneho lekarstva bunky dreva fixované
24 hodin v 3% glutaraldehydu v Millonigovom pufru. Pri dalSom spracovani boli
premyté 3 x po 10 minutach Millonigovym pufrom a fixované v 1% pufrovanom
roztoku tetraoxidu osmia (Serva,Nemecko). Pri fixacii osmiom boli vzorky premyté
3 x po 10 minutach a dyhydratované 1 x po 30 minutach v 30%,50%,70%,96%
a 100% acetone. Nasledovalo presytenie v zmesi aceton/epoxid-durcopan 1:1 12
hodin, v pomere 2:1 24 hodin a nakoniec v pomere 1:3 24 hodin. Nasledne boli
vzorky presytené 2 x po dobu 12 hodin v zmesi Eponu 812 (Serva, Nemecko).
Vzorky boli zaliate do predhriatych blo¢kov na 60 °C. Po polymerizacii boli bloCky
upravené na pyramidotomu Leica EM TRIM2 (Leica,Rakusko) a rezy zhotovené na
ultramikrotome Leica EM UC7(Leica,Rakusko) o hrubke 90 nm. Rezy boli nanesené
na EM medenu sietku 300x75 (Agar Scientific, Rakusko).
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Obrazok ¢. 27:Ultratenké rezy na mikroskopickej sietke
Postup merania transmisnej elektronovej mikroskopie:

Rezy neboli kontrastované, aby nedochadzalo k prekrytiu nanoc€astic kontrastnou
latkou. Vzorky boli pozorované pod transmisnym elektronovym mikroskopom
Philips 208S Morgagni (FEI, Ceska republika) pri zvaéSeni 18 000 x a pri

urychlovacom napati 80 kV.

Obrazok ¢é. 28:Transmisny elektronovy mikroskop Philips 208S Morgagni
Zaroven bola prevedena transmisna elektronova mikroskopia na nanocasticiach.
Nanocastice CaCOs boli resuspendované v destilovanej vode a nanesené na
medenu elektronovo mikroskopicku sietku (Cooper 300 Old Mesch, Agar Scientific,

Austria), ktora je potiahnuta formavarom a uhlikom. Vzorka bola pozorované pri
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zvacseni 44 000 — 110 000 x pod transmisnym elektronovym mikroskopom Philips

208S Morgagni pri urychlovacom napati 80 kV.
7.2.5 Skenovacia elektréonova mikroskopia

Vzorky smrekového dreva boli narezané na velkost 150x150 mm, na takto
pripravené vzorky boli nanasané lepidla v mnozstve 388 g-m2. Pre Gcely SEM +
EDX analyzy boli detegované lepidla fenol-resorcinol-formaldehydové Zziviéné
lepidlo 1711 - PRF , melamin-moc€ovino-formaldehydové lepidlo 1247 — MUF,
Hranicoll D3 (Hranipex) a Kestopur 1030 (Kiilto). Pre stanovenie distribucii lepidla
v Strukture dreva pomocou prvkovej analyzy EDX bol do zmesi lepidla primieSany
j6d. KedZze pomocou SEM analyzy nie sme schopny detegovat prenikanie lepidla
do buneénej steny dreva je vysledkom snimka prvkového zastupenia, ktora
zobrazuje zamerne pridané latky, v naSom pripade spominany jédu. Jéd bol do
vSetkych lepidiel pridavany v troch koncentraciach ato 10 hm.%, 20 hm. %
a 30 hm. %. Pre zakomponovanie pridavaného jédu do matrice lepidiel bolo nutné
pouzit vhodny typ rozpustadiel. Na zaklade skuto&nosti ziskanych pri priprave
vzoriek pre UV/VIS spektroskopiu bolo ako najvhodnejSie rozpustadlo zvolené pre
vSetky typy lepidiel DMF (N,N-dimetylformamid) rozpustadlo. Zvolena koncentracia
rozpustadla bola 25 %. Rozpustnost jédu v tomto druhu rozpustadla bola znatelna,
vSetky Castice pridavaného jédu sa rozpustili. Nasledne sa takto pripravena roztok
joédu s rozpustadlom primieSal do lepidiel. U dvojzlozkovych lepidiel bola zmes
pridana do lepidla a nasledovalo pridanie tuzidla bez vyparovania rozpustadla.
Takto pripravené zmesi lepidiel a jodu boli nasledne nanasané na drevené vzorky,
po naneseni lepidiel sa vzorky vytvrdzovali po dobu 24 hodin pri laboratornej teplote

bez vyuZzitia vonkajSieho tlaku.
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Obrazok ¢. 29:Nanesené lepidlo a zlepence
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Takto vytvrdnuté vzorky boli nasledné zmenSené upravené na velkost' priblizne

3x1 cm aby bola zachovana zlepena hrana.

Postup merania skenovacej elektronovej mikroskopie:

Tieto zmensené vzorky boli nasledné potiahnuté zlatom pre detekciu na SEM a EDX
analyzu. SEM a EDX analyza sa vykonavala na elektronovom mikroskope
nachadzajuci sa vo vyskumnom centre AdMaS Brno. Bola stanovena hraniéna
hodnota 10 % jédu od ktorej sa stanovovalo, ¢i lepidlo prenikalo do bunecCnej steny
dreviny. Pokial bola hodnota nad 10 % bolo stanovené, Ze lepidlo prenika a pri

hodnote pod 10 % bolo stanovené, Ze lepidlo neprenika do bunecnej steny dreva.

48



8 VYSLEDKY A VYHODNOTENIE

8.1 Spektroskopia v reflektanénom méde

Pre overovanie vinovych diZok boli skumané vzorky lepidiel s koncentraciou
fluorochromu 2,5 hm.%, ktoré boli merané pomocou intenzity odrazaného ziarenia.
Absorban¢né spektra v reflektanéhom modde vzoriek lepidiel s obsahom
fluorochromov su znazornené na nasledujucich grafoch. V experimente bolo
najskdr uvazované ako jedno z moznych rozpustadiel aj chloroform, ale kedZze
niektoré farbiva s chloroformom vhodne nereagovali, bolo toto rozpustadio

vyradené.

V nasledujucich kapitolach su uvedené vysledky vSetkych skuSanych kombinacii
lepidiel a vybranych farbiv, ktoré su znazornené hodnotou refletkancie. Vypocet je
prevedeny podla vzorca (2), reflektancia bola prepocitana na absorbanciu podla

vzorca (3)
8.1.1 Melamin-mocovino-formaldehydové lepidlo

Z danych vysledkov je zrejmé, ze vSetky farbiva vykazuju absorbanénu schopnost

pri pridani do melamin-moc€ovino-formaldehydového lepidla. Farbivo Anilin blue

v v

vykazuje farbivo Astra blue.
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Graf ¢.1: Absorbanc¢né spektra farbiv s DMF rozpustadlom v MUF lepidle
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Graf ¢.2: Absorbancné spektra farbiv s metylalkoholom v MUF lepidle
Dané grafy €. 1 a €. 2 ukazuju, ze rozpustadlo (DMF, methylalkohol) nema zasadny
vplyv na vysledky, kedZe maximalne absorbancné piky dosahovali rovnakych
vysledkov na zhodnych vinovych dizkach. Farbivo jéd bolo vyradené, kedze
v kombinacii s rozpustadlami vykazovalo v priebehu vyparovania rozpustadla
vySSiu teplotu a zmes lepidla vytvrdla i bez pridania tuzidla. Z danych grafov je
zrejmé, ze vSetky pouzité farbiva s MUF lepidlom vykazovali absorbanénu

schopnost’.
8.1.2 Epoxidové lepidlo

Z danych grafov vyplyva, Ze farbiva dosahuju absorbanénu schopnost, ale ta je
ovplyvnena druhom rozpustadla. Pri pouzita metylalkoholu sledujeme pokles
hodnét absorbancie. U oboch grafov nie sme schopny jednoznacne urcit maximalny

pik daného farbiva.
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Graf ¢.3: Absorbancné spektra farbiv s DMF v epoxidovom lepidle
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Graf ¢é.4:Absorbancné spektra farbiv s metylalkoholom v epoxidovom lepidle
V pripade pouzitia epoxidového lepidla mézem konStatovat, Ze lepidlo mohlo

utlmit’ absorbanéné schopnosti farbiv.

8.1.3 Fenol-resorcinol-formaldehydové ziviéné lepidlo

Z daného grafu ¢. 5 mdézeme usudit, Ze farbivda mézu vykazovat absorbancnu
schopnost. AvSak vzhladom na povahu spojnic hodnét je mozné usudit, Ze
samotné PRF lepidlo mohlo ovplyviiovat konstantnu hodnotu absorbancie svojou
tmavou farbou.
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Graf ¢.5:Absorbancné spektra farbiv s DMF v PRF lepidle

PocCas experimentu vysSlo taktiez najavo, ze rozpustadlo metylalkohol nereaguje

vhodne s tymto typom lepidla - dané zmesi nevytvrdzovali ani po pridani tuzidla.

Preto bolo rozpust’adlo metylalkohol vyradené z dalSieho experimentu.
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8.1.4 Jednozlozkové polyuretanové lepidlo

Rozpustadlo metylalkohol bolo vyradené, kedZe lepidlo nevytvrdlo vplyvom
vzdus$nej vihkosti. Behom experimentu bolo overenég, Ze vhodné rozpustadlo pre
PUR lepidlo je DMF. Z danych vysledkov je zrejmé, Zze vSetky farbiva vykazuju

absorbanénu schopnost pri pridani do polyuretanového lepidla.
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Graf ¢.6.Absorbancné spektra farbiv s DMF v polyuretanovom lepidle
Z daného experimentu je zrejmé, ze pre polyuretanové lepidlo bude mat vyber

rozpustadla znacny vplyv na vytvrdzovanie schopnosti.
8.1.5 Diel€ie vyhodnotenie spektroskopie v reflektanénom mode

Na zaklade dosiahnutych vysledkov tohto experimentu je mozné u jednotlivych
lepidiel stanovit vinovu dizku, v ktorej vykazuje po pridani farbiva schopnost pohltit
Ziarenie. Tato skuto€nost je zasadna pre pripadnu fluorescenciu farbiv, ktory by sa
prejavila nie len pohltenim energie Ziarenia, ale vykazala by aj emisiu tohto Ziarenia

posunutd o vinovu dizku lepidla.

Analyza absorbancie: VSetky pouzité typy farbiv preukazali absorbanénu
schopnost’ v pouzitych lepidlach, pricom kazdé farbivo dosahovalo réznu velkost
absorbancie. AvSak tato schopnost nie je podmienkou, ze dané farbiva budu aj cez
vySSie hodnoty absorbancie dosahovat’ aj schopnost fluorescencie. Ni¢ menej boli
pre jednotlivé lepidla stanovené limity vinovych diZok, u ktorych bola nasledne
overovana fluorescencie. NavySe bolo zistené, Ze samotné lepidlo moéze

ovplyvnovat’ absorbanciu.
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Vplyv rozpustadla: PoCas experimentu bol chloroform vyradeny zo sku$anych
rozpustadiel, kedZze nespolupdsobil s farbivami v tekutej forme (Anilin blue, Astra
blue, Safranin O)a nedo$lo kich rozmieSaniu. Pre epoxidové lepidlo a pre
melamin-mocéovino-formaldehydové lepidlo nema typ rozpust'adla zasadny
vplyv na hodnoty absorbancie. AvSak pre polyuretanové lepidlo ma
rozpustadlo zasadny vplyv, kedZe bolo zistené, Ze po pridani metylalkoholu,

ako rozpustadla, lepidlo nevytvrdlo vplyvom vzdusnej vihkosti.
8.2 Spektrofotometria priechodnym ziarenim

Pre overenie vinovych dizok boli skusané vzorky lepidiel s rovhakym pomerom
mieSania farbiva a lepidla ako vzorky pre spektrofotometriu reflektanénym modom.
Vysledky boli porovnané s vysledkami z danej metddy a potvrdili dané zavery.
Obsah fluorochromu bol teda 2,5 hm. %. Absorbanéné spektra farbiv su zobrazené
na nizSie uvedenych grafoch. Po predchadzajucich experimentoch boli ako vhodné
rozpustadla pouzité DMF a metylalkohol. Vysledné hodnoty absorbancie som
dosiahla od¢itanim hodnoty absorbancie €istého lepidla od absorbanénych

hodnoét zmesi lepidla s rozpustadlom a farbivom.

8.2.1 Absorbancia samotnych farbiv

Pre tento experiment bolo mozné v mikrotitraCnej dostiCke merat absorban¢né
spektra aj Cistych farbiv, kedZe pre pristroj Synregy H4 nie je podstatné skupenstvo
skusanej latky. Farbiva Anilin blue a Astra blue boli skusané v kvapalnom stave
Safranin O, a farbiva J6d a Rhodamin B boli sku$ané v praskovom stave. Farbivo
Rhodamin B nebolo mozné experimentalne overit’, kedZe bolo preplnené, to
znamena, ze bolo pouzité velké mnozstvo daného farbiva a pristroj nedokazal
detegovat dané absorban¢né spektra. Z grafu €.7 je mozné vycitat, ze vSetky
pouzité farbivda maju absorbanénu schopnost’, Co potvrdzuje vysledky

spektrofotometrie reflektanénym maédom.
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Graf ¢.7:Absorbancné spektra Cistych farbiv
8.2.2 Jednozlozkové polyuretanové lepidlo

Lepidlo Kestopur 1030 bol odsku$any len s rozpustadlom DMF, kedZe po naneseni
do titraCnej dosticky vplyvom vzdusnej vihkosti vypenil, nebolo mozné opakovat
pokus s metylalkoholom ako rozpustadlom. Z uvedeného grafu je zrejmé, Ze dané
farbiva vykazuju absorbanénu schopnost. Z grafu mézeme vycitat, Ze absorban¢né
maxima dosiahli len farbiva Astra blue a Safranin. AvSak, meranie mohlo byt
ovplyvnené vypenenim lepidla s titraénej dosticky a odporucila by som experiment

opakovat' s tym, Ze je nutné brat do uvahy vzdusnu vihkost.
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Graf ¢.8:Absorbanc¢né spektra farbiv s DMF bez PUR lepidla a absorbanéné
spektrum Cistého PUR lepidla

8.2.3 Polyvinylacetatové lepidlo

Pre experimenty bolo uvazované lepidlo PVAc s oboma vybranymi rozpustadlami,
aby bolo overené, Ci ma vyber daného rozpustadla vyznamny vplyv na absorbanciu
farbiv. Pri pouziti DMF rozpustadla vykazovali opat vSetky farbiva absorbanénu
schopnost. Pri pouzity farbiva Jod nie je mozné urcit absorbanény pik, avsak je

zrejme, Ze ma absorban¢nu schopnost.
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Graf ¢.9:Absorbancné spektra farbiv s DMF bez PVAc lepidla a absorbanc¢né
spektrum Cistého PVAc lepidla
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Graf ¢.10:Absorbancné spektra farbiv s metylalkoholom bez PVAc lepidla
a absorbancné spektrum Cistého PVAc lepidla

Pri pouziti metylalkoholu boli namerané spektra odliSné od vysledkov
s rozpustadlom DMF. Je mozné usudzovat, Zze DMF rozpustadlo v kombinacii
s PVAc lepidlom, mohlo utimovat absorbanciu danych farbiv. Z danych vysledkov
je zrejmé, ze pri lepidle PVAc m6ze mat’ znaény vplyv vyber rozpustadla a preto

by sa vyberu vhodného rozpustadla mala v buducnosti venovat aj dalSia pozornost.

8.2.4 Epoxidové lepidlo

V diplomovej praci [26] bolo zistené, Ze absorbanéné maximum fluorochromu
Rhodamin B je v okoli 570 nm a absorbanéné maximum fluorochromu Safranin je
v okoli 536 nm. Z oboch grafov je zrejmé, ze jeho vysledky boli potvrdené a zaroven

rozsSirené o dalSie farbiva.
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Graf ¢.11:Absorbancné spektra farbiv s DMF bez epoxidového lepidla
a absorbancné spektrum cistého epoxidového lepidla
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Graf ¢.12:Absorbancné spektra farbiv s metylalkoholom bez epoxidového lepidla
a absorbancné spektrum cCistého epoxidoveho lepidla

Z vysledkov je zrejmé, Ze vSetky typy farbiv vykazuju v epoxidovom lepidle
absorban¢né schopnosti a zaroven je dokazané, Ze rozpustadlo v tomto pripade

nema vplyv na absorbanciu.

8.2.5 Fenol-resorcinol-formaldehydové ziviéné lepidlo

PRF lepidlo bolo taktiez podrobené skuske na absorbanciu, avSak dané lepidlo je
svojou Ciernou farbou na tofko tmavé, ze pristroj nedokazal detegovat ziadne
hodnoty, kedZze dané svetlo nepresSlo cez skusané vzorky. Meranie na vzorkach

neslo previest.
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8.2.6 Diel€ie vyhodnotene absorbancie

Po realizacii experimentu mézeme potvrdit vysledky z absorbancie reflektanénym
modom a zaroven ich rozSirit o noveé poznatky. Na zaklade dosiahnutych vysledkov
tohto experimentu, je mozné u jednotlivych lepidiel stanovit vinova diZzku v ktorej
vykazuje po pridani farbiva schopnost’ pohltit Ziarenie. Pri vyhodnocovani vysledkov
bolo absorbancné spektrum Cistého lepidla od&itané od absorbanénych spektier
zmesi, apreto je charakterizacia vinovych diZzok pri absorbancii fluorochromu
SpecifickejSia.

Analyza absorbancie: VSetky pouzité typy farbiv preukazali absorbanénu
schopnost’ v pouzitych lepidlach, pricom kazdé farbivo dosahovalo réznu velkost
absorbancie. AvSak tato schopnost nie je podmienkou, ze dané farbiva budu aj cez
vy8Sie hodnoty absorbancie dosahovat aj schopnost fluorescencie ako je
spominané vo vyhodnoteni absorbancie v reflektanCom modde. NavySe bolo
realizované aj samostatné meranie absorbancie Cistych farbiv. Na €istom farbive
Rhodamin B nie je mozné tymto experimentom overit' jeho absorbanciu.
Taktiez bolo zistené, Zze aj samotné lepidla (polyuretanové lepidlo, epoxidové
lepidlo, PVAc lepidlo) dosahuju uréita absorbanénu schopnost’, ktora je

samozrejme mensia nez absorbancia samotnych farbiv.

Vplyv rozpustadla: Vplyv rozpustadla bol taktiez zhodny ako u absorbancie
v reflektan€¢om méde. Pre PVAc lepidlo ma rozpustadlo zasadny vplyv na vysledky
absorbancie, kedZe bolo dokazané, ze DMF rozpustadlo v kombinacii s PVAc
lepidlom utlmovalo schopnost absorbancie danych farbiv. Pre epoxidové lepidlo

nemal typ rozpustadla vplyv na absorbanéné schopnosti farbiv.

8.3 Fluorescencia

Na zaklade zistenych hodnét vinovych diZzok pikov absorbanénych maxim danych
farbiv boli nastavené vinové dizky pre overovanie fluorescencie na rovnakych
vzorkach. Z vysledkov absorbancie je zrejmé, ze vSetky vybrané farbiva su
absorbancéné, avSak pre overovanie prieniku lepidla do bunecnej steny pomocou
fluorescenénej mikroskopie je nutné overit, ¢i su dané farbiva schopné

fluorescencie a ak ano, na akych vinovych dizkach.
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8.3.1 Samotné farbiva

Na zaklade vysledkov absorbancnych spektier Cistych farbiv bol urceny vinovy
rozsah skusky pre fluorescenciu v rozsahu 470 nm — 900 nm, meranie jednotlivych
krokov bolo pre presnost urené na po 10 nm. Z vysledkov vyplynulo, ze aj ked
vSetky spominané farbiva vykazovali absorbanénu schopnost’, fluorescenénu
schopnost’ vykazovalo len farbivo Rhodamin B. Preto je farbivo Rhodamin B
vhodné pre experimentalne overenie prieniku lepidla do bunecnej steny pomocou

fluorescencnej mikroskopie.

14000
12000
10000

8000

6000
4000 Rhodamin B

Fluorescencia [-]

2000

0
400 500 600 700 800 900

VInové dizka [nm]
Graf ¢.13:Fluorescenéné spektrum Rhodamin B

8.3.2 Jednozlozkové polyuretanové lepidlo

Pri experimentalnom overeni fluorescencie PUR lepidla s Rhodaminom B a DMF
rozpustadlom zistujeme, ze aj samotné lepidlo PUR vykazuje znamky
fluorescencie. Na grafe €. 14 sledujeme posun piku fluorescencie Ccistého

Rhodaminu B po odcCitani hodnét fluorescencie PUR lepidla.
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Graf ¢.14:Fluorescencné spektrum farbiva Rhodamin B s DMF bez PUR lepidla
a fluorescencné spektrum cistého PUR lepidla
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8.3.3 Polyvinylacetatové lepidlo

Z grafu €.15 vyplyva, Ze pri pouzity rozpustadla DMF, vykazuje aj samotné lepidlo
fluorescenciu. Po od¢itani hodnét lepidla od zmesi lepidla s farbivom a
rozpustadlom ziskavame hodnotu fluorescencie Cistého farbiva. MbzZeme

pozorovat posun vinovych diZok pri od&itani daného lepidla.
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Graf ¢.15:Fluorescencné spektrum cistého PVAc lepidla
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Graf ¢.16:Fluorescencné spektrum farbiva Rhodamin B po odC¢itani fluorescencie
PVAc lepidla s DMF rozpustadlom

Farbivo Rhodamin B si zachovalo fluorescenciu aj pri pouziti rozpustadla
metylalkohol. Dokonca, vykazuje vacSie hodnoty fluorescencie, pri rovnakych
vinovych dizkach, ¢o mézeme vidiet na grafe &. 16. Je teda zrejmé, Ze vyber
rozpustadla pri pouziti PVAc lepidla méze mat’ znaény vplyv na vysledné hodnoty
fluorescencie apreto pre dalSie experimentalne overenie fluorescencnej

mikroskopie pouzivam ako rozpustadlo DMF.
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Graf €.17:Fluorescencné spektrum Rhodamin B s metylalkoholom

8.3.4 Epoxidové lepidlo

Z grafu ¢€.18 je zrejmé, Ze aj Cisté epoxidové lepidlo vykazuje fluorescencnu
schopnost. AvSak Cisté farbivo Rhodamin B s DMF rozpustadlom, vykazuje ovela
vy$Siu mieru fluorescencie. M6Zeme opat pozorovat posun piku pri od€itani hodnot

fluorescencie Cistého lepidla.
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Graf ¢.18:Fluorescencné spektrum farbiva Rhodamin B s DMF bez epoxidového
lepidla a fluorescencné spektrum Cistého epoxidového lepidla

Pri pouzity rozpustadla metylalkoholu sa vysledky danych spektier nezmenili ani
u Cistého epoxidového lepidla ani u farbiva Rhodamin B po od¢itani spektra Cistého

lepidla.
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Graf ¢.19:Fluorescencné spektrum farbiva Rhodamin B s metylalkoholom bez
epoxidového lepidla a fluorescencné spektrum cistého epoxidového lepidla

Je teda zrejmé, Ze pri epoxidovom lepidle vyber rozpustadla neovplyviiuje

vysledné hodnoty fluorescencie daného farbiva Rhodamin B ani daného lepidla.

8.3.5 Fenol-resorcinol-formaldehydové ziviéné lepidlo

Ako aj pri skuske absorbancie, tak aj pri fluorescencie nebolo mozné vyhodnotit
vysledky danych merani pri PRF lepidle, kedZe dané lepidlo je svojou podstatou
prili§ tmavé na meranie fluorescenénych spektier. Meranie na vzorkach neslo

previest’.

8.3.6 Dielcie vyhodnotene fluorescencie

Na zéklade zistenych vinovych dizok z experimentu absorbancii boli stanovené
vinové dizky pre fluorescenciu v rozsahu 470 nm — 900 nm, meranie jednotlivych
krokov bolo pre presnost uréené na po 10 nm. Pri vyhodnocovani vysledkov bolo
fluorescenéné spektrum Cistého lepidla odCitané od fluorescenénych spektier
zmesi, a preto je charakterizacia vinovych diZzok pri fluorescencii fluorochromu
Specifickejsia.

Analyza fluorescencie: Z vysledkov vyplynulo, Ze aj ked farbiva Anilin blue, Astra
blue, Safranin a jod vykazovali absorbanciu, tieto farbiva nevykazuju fluorescenciu.
Jedine farbivo Rhodamin B vykazuje fluorescenénu schopnost’, ¢o bolo
preukazané pri merani fluorescencie Cistého farbiva. Taktiez bolo zistené, ze aj
samotné lepidla (polyuretanové lepidlo, epoxidové lepidlo, PVAc lepidlo) dosahuju

fluorescenénu schopnost.
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Vplyv rozpustadla: Vplyv rozpustadla bol zhodny ako u absorbancie danych farbiv.
Pre epoxidové lepidlo nemal typ rozpust'adla vplyv nafluorescenciu. Pre PVAc
lepidlo, bude mat typ rozpustadla vplyv na danu fluorescenciu. Bolo dokazané, ze
rozpustadlo metylalkohol zvySovalo schopnost fluorescencie farbiva
Rhodamin B v PVAc lepidle.

8.4 Fluorescenéna mikroskopia

Na zaklade vysledkov z fluorescencie danych lepidiel s farbivom, bolo uréené ako
najvhodnejsie farbivo na fluorescenénu mikroskopiu farbivo Rhodamin B. VSetky
vzorky boli vystavené zvacseniu 25x,100x, 200x a 500x za pouzitia emisného flitru
532 nm. Zobrazovanie prebiehalo v oblasti lepeného spoju a jeho najblizSieho

okolia.

8.4.1 Emulzné polyméry siet'ované izokyanaty

Pre ucely tohto experimentu bolo ako rozpustadlo pouzité DMF. Z obrazkov ¢.30
a €.31 mbézeme pozorovat, Ze EPI lepidlo neprenika do bunecnej steny smrekového
dreva. Sledujeme, Ze emulzné polymér sietované izokyanatové lepidlo prenikalo do
drefiovych Iu€ov dreviny a nasledne cez tieto lu€e difundovalo do lumenu smreku.
AvSak bunecna stena smrekového dreva nevykazuje fluorescenciu, preto mézeme

konStatovat, Ze emulzné polymér siet'ované izokyanatové lepidlo neprenika do

buneénej steny dreva.

Obrazok €.30: EPI lepidlo, Rhodamin B Obrazok ¢.31: EPI lepidlo, Rhodamin B
2,5 %,DMF rozpustadlo, zvdéSenie 100x. 2,5 %,DMF rozpustadlo, zvacésenie 500x.
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8.4.2 Polyvinylacetatové lepidio

Na zaklade fluorescencie bolo zistené, Ze aj samotné polyvinylacetatové lepidlo
vykazuje fluorescenénu schopnost, ¢o mohlo ovplyvnit dané vysledky. Z obrazkov
.32 ac.33 mbdzeme sledovat, Zze PVAc Ilepidlo sDMF rozpustadlom
a Rhodaminom B prenika do bunecnej steny smreku a zaroven aj do drefiovych
luCov cez ktoré difunduje aj do vzdialenejSich oblasti dreviny. Z danych vysledkov

mbdZeme usudzovat, Ze polyvinylacetatové lepidlo prenika do buneénej steny

smrekového dreva.

Obrazok ¢.32: PVAc lepidlo, Rhodamin B Obrazok ¢€.33: PVAc lepidlo, Rhodamin B
2,5 %, DMF rozpustadlo, zvadcSenie 100%. 2,5 %,DMF rozpustadlo, zvacsenie 500x.

8.4.3 Jednozlozkové polyuretanové lepidlo

Experiment fluorescencie nam dokazal, Ze aj samotné jednozloZkové polyuretanové
lepidlo vykazuje miernu fluorescenciu. Taktiez je nutné brat do Uvahy, Ze sa jedna
0 jednozlozkové lepidlo takZze nedochadzalo k vyparovaniu rozpustadiel ale
rozpustadlo bolo priamo zakomponované do Struktury lepidla o méze mat vplyv na
vysledky. Zobrazkov ¢.34 a¢.35 moézeme pozorovat, Ze lepidlo s DMF
rozpustadlom prenikalo do drenovych Iu€ov a do lumenov ale nedochadzalo
k prieniku do bunec¢nej stene dreviny. Na obrazkoch €.36 a ¢.37 vidime PUR lepidlo
s rozpustadlom metylalkoholom. Taktiez vidime, ze difundacia do lumenov nemusi
byt vo vSetkych pripadoch Uplnd, ale zapifia sa len &ast lumenu, pripadne lepidlo
ulpie na boénych stranach daného lumenu. Dalej pozorujeme, Ze su zaplnené aj
vzdialenejSie lumeny, Co je spdsobené preniknutim lepidla do drenovych [ucov,
ktoré nasledne lepidlo prenasaju do vacSej vzdialenosti. Taktiez mdzeme

konstatovat, Ze pouzité rozpustadla vykazuju rovnaké vysledky ato, Ze
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jednozlozkové polyuretanové Ilepidlo neprenikd do bunecnej steny

smrekového dreva.

Obrazok ¢.34: PUR lepidlo, Rhodamin B Obrazok ¢.35: PUR lepidlo, Rhodamin B
2,5 %, DMF rozpustadlo, zvdaéSenie 200%. 2,5 %, DMF rozpustadlo, zvacsenie 500x.

8.4.4 Diel€ie vyhodnotenie fluorescenénej mirkoskopie

Pre vysledkoch s fluorescencie bol ako vhodné farbivo vybrany Rhodamin B, ktory
ako jediny vykazoval fluorescenénu schopnost. Ako rozpustadlo bolo uvazované
DMF, kedze bolo v predchadzajucich experimentoch zistené, Ze metylalkohol
nespolupbsobi s niektorymi pouzitymi lepidlami. Pre emulzné polymér sietované
izokyanatové lepidlo mdéZzeme konstatovat, ze neprenika do bunecnej steny
smrekového dreva. EPI lepidlo prenikalo do drefiovych Iu€ov dreviny a nasledne
cez tieto luce difundovalo do lumenu smreku. U polyvinylacetatového lepidla
sledujeme, Ze prenikd do buneénej steny dreviny. Toto lepidlo je
nizkomolekularne, takze svojou podstatou lah$ie dufunduje do Struktury dreviny, ¢o
sa behom experimentu potvrdilo. Zaroven mézeme konstatovat, Zze PVAc lepidlo
prenika aj do drenovych Iu€ov cez ktoré dalej difunduje do vzdialenejSich oblasti
dreviny. Pre jednozloZkoveé polyuretanové lepidlo je nutné brat do uvahy, Ze sa
jedna o jednozlozkové lepidlo takze nedochadzalo k vyparovaniu rozpustadiel ale
rozpustadlo bolo priamo zakomponované do Struktury lepidla. PUR lepidlo
neprenikd do bunecnej steny dreviny ale prenikalo do drenovych lu¢ov a do
lumenov kde zapifia sa len éast lumenu, pripadne lepidlo ulpie na boénych stranach

daného lumenu.
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8.5 Skenovacia elektronova mikroskopia

Na vzorkach smrekového dreva boli postupne prevedené prvkové analyzy pre
bunecnu stenu a aj pre dané lepidla nachadzajuce sa v lepenej spoji a v lumenu
bunecnej steny. Obsah jédu bol 10 hm.% , 20 hm.%, a 30 hm.%. postupne
pridavané do kazdého skumaného lepidla. Vysledky su uvedené v prislusnych
tabuflkach.

8.5.1 Melamin-mocovino-formaldehydové lepidlo

Na zaklade vysledkov z tabuliek ¢.2 a .3 a .4 aich prisluchajucim obrazkom
mbdzZeme tvrdit, Ze MUF lepidlo prenika do buneénej steny dreva. Toto tvrdenie
je podlozené percentualnym zastupenim jédu v buneénej stene smrekového dreva.
Porovnavalo sa percentualne zastupenie jodu v lepenom spoji, lumenu a danej

steny.

Tabulka é. 2 : Percentuélne zastupenie jednotlivych prvkov analyzovanych oblasti

pri pouZiti 10 hm.% joédu

Spektrum a Objekt Hmotnostny podiel jodu [%] Priemer
gzi:: ; lepidlo v spoji :2; 38,6
Objekt 3 16,4
Obj,ekt > buneéna stena 17,0 14,1
Objekt 6 8,6
Objekt 7 14,5
Objekt 4 lumen 22,4 22,4

Spektrum b Objekt
Objekt 3 12,8
Objekt 4 buneéna stena 6,2 8,7
Objekt 5 6,6 ’
Objekt 6 9,1
Objekt 1 lumen 21,1 203
Objekt 2 19,5 ’

65



5949 F : 5955 7 pm
SE MAG: 3013 x HV:20.0 KV WD: 15,0 mm I SE MAG: 5022 x HV: 20.0 KV. WD: 15.0 mm

Obrazok ¢.36: SEM snimky so skumanymi miestami zaujmu oblasti s MUF
lepidlom s obsahom 10 hm. % jodu , fotka J.Klima

V nasledujucej tabufke €.3 su uvedené hmotnostné pomery zastupenia prvku jédu
v melamin-moc&ovino-formaldehydovém lepidle (pri pouziti 20 hm. % jédu) pomocou
EDX sondy pre lepeny spoj, bune¢nu stenu a lumen drevnej bunky. Na obrazku ¢.37

su znazornené prislusné snimky so skumanymi miestami zaujmu.

Taburlka ¢é.3: Percentualne zastupenie jednotlivych prvkov analyzovanych oblasti

pri pouziti 20 hm.% jodu

Spektrum a Objekt Hmotnostny podiel jodu [%] Priemer
Objekt 1 lepidlo v spoji 46,1 46,1
Objekt 3 18,6
Objekt 4 bunecna stena 15,4 15,9
Objekt 5 13,8
Objekt 2 lumen 40,5 40,5

Spektrum b Objekt
Objekt 7 lepidlo v spoji 39,9 39,9
Objekt 9 30,4

Objekt 10 bunecna stena 23,9 26,6
Objekt 11 25,5
Objekt 8 lumen 40,4 40,4

Obrazok €.37: SEM snimky so skumanymi miestami zaujmu oblasti s MUF
lepidlom s obsahom 20 hm.% j6du , fotka J.Klima
66



V nasledujucej tabulke €.4 su uvedené hmotnostné pomery zastupenia prvku jodu
v melamin-mocovino-formaldehydovém lepidle (pri pouziti 30 hm. % jodu) pomocou
EDX sondy pre lepeny spoj, buneénu stenu drevnej bunky. Na obrazku ¢€.38 su

znazornene prislusné snimky so skumanymi miestami zaujmu.

Tabulka €. 4: Percentualne zastupenie jednotlivych prvkov analyzovanych oblasti

pri pouZziti 30 hm. % jodu

Spektrum a Objekt Hmotnostny podiel jédu [%] Priemer
Objekt 1 lepidlo v spoji 94,8 94,8
Objekt 2 . . 19,9

19,2
Objekt 3 bunecna stena 18.4 9,

Spektrum b Objekt

Objekt 12 lepidlo v spoji 60,5 60,5
Objekt 13 23,1
Objekt 14 " 20,3
Objekt 15 bunecna stena 22.3 21,5
Objekt 16 20,5

5989 2 5960
SE MAG: 3987 x HV: 20.0 KV WD: 15.0 mm SE MAG: 3013 x HV: 20,0 kV WD: 150 mm

a b
Obrazok €. 38:SEM snimky so skimanymi miestami zaujmu oblasti s MUF
lepidlom s obsahom 30 hm. % I , fotka J.Klima

Obsah jodu v bunetnej stene je dostatoCne velky a preto mbézeme usudit, ze

melamin-mocovino-formaldehydové lepidlo prenika do buneénej steny dreviny.

8.5.2 Fenol-resorcinol-formaldehydové ziviéné lepidlo

Na zaklade vysledkov z tabuliek €. 5 a €. 6 a ich prisluchajucim obrazkom mézeme
konstatovat, Zze PRF lepidlo prenikd do bune¢nej steny smrekového dreva.

Obsah jodu bol opat porovnavany v buneénej stene, lumene a v lepenom spoji.
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Tabulka €. 5: Percentualne zastupenie jednotlivych prvkov analyzovanych oblasti

pri pouZziti 10 hm. % jodu

Spektrum Objekt Hmotnostny podiel jédu [%] Priemer
Objekt 2 17,2

Objekt 3 bunecna stena 26,9 20,3
Objekt 4 16,7

. e
5990
SE MAG: 2800 x HV: 20.0 KV. WD: 15.0 mm

Obrazok €.39:SEM snimka so skimanymi miestami zaujmu oblasti s PRF
lepidlom s obsahom 10 hm.% I. , fotka J.Klima

V nasledujucej tabulke €.8 su uvedené hmotnostné pomery zastupenia prvku jodu
v fenol-resorcinol-formaldehydovom lepidle (pri pouziti 30 hm. % jédu) pomocou
EDX sondy pre lepeny spoj, buneénu stenu drevnej bunky. Na obrazku €.40 su

znazornene prislusné snimky so skumanymi miestami zaujmu.

Tabulka €. 6: Percentualne zastupenie jednotlivych prvkov analyzovanych oblasti

pri pouziti 30 hm. % jodu

Spektrum a Objekt Hmotnostny podiel jodu [%] Priemer
Objekt 2 . . 40,4
- bunecna stena 38,6
Objekt 3 36,7
Objekt 1 lumen 52,1 52,1
Spektrum b Objekt
Objekt 1 . . 49,5
- lepidlo v spoji 44,1
Objekt 4 38,6
Objekt 2 L. 40,5
- bunecna stena 42,2
Objekt 3 43,9
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5994
SE MAG: 3043 X HV: 20.0 kV WD:15.0 mm

Obrazok ¢.40:SEM snimKy so skumanymi miestami zaujmu oblasti s PRF
lepidlom s obsahom 30 hm.% Iz, fotka J.Klima

5995
SE MAG:3013 x HV: 20.0 kV WD: 15.0 mm

10 pm

Pri 30 % zastupeni jédu v lepidle, sledujeme exponencialny narast obsahu jodu

v meranych oblastiach, €o potvrdzuje, Ze PRF lepidlo prenika do buneénej steny

dreviny.

8.5.3 Jednozlozkové polyuretanové lepidlo

Uvedené vysledky su v tabulkach €.7 a €.8 a ich prisluchajucich obrazkoch. Dané

percentualne obsahy jo6du boli porovnavané v lumene a buneénej steny dreviny.

Podla percentualneho zastupenia jodu v lumene, mdéZzeme usudzovat, Zze lumen je

plne naplneny lepidlom s jodom.

Tabulka €. 7 : Percentualne zastupenie jednotlivych prvkov analyzovanych oblasti

pri pouziti 10 hm.% jodu

Spektrum a Objekt Hmotnostny podiel jodu [%] Priemer
832:: g buneéna stena 162"16 9,3
Objekt 1 lumen 19,5 19,5

Spektrum b Objekt
Objekt 7 7,6
Objekt 8 bunecna stena 12,0 9,3
Objekt 10 8,3
Objekt 6 lumen 16,1 16,1
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-
6007
SE MAG: 3013 x HV: 20.0 kV. WD: 15.0 mm

a
Obrazok ¢.41:SEM snimky so skumanymi miestami za
lepidlom s obsahom 10 hm.% Iz, fotka J.Klima

6006
SE MAG: 5018 x HV: 20.0 KV WD 15.0.mm

b

ujmu oblasti s PUR

V nasledujucej tabufke €.8 su uvedené hmotnostné pomery zastupenia prvku jédu

v jednozlozkovom polyuretanovom lepidle (pri pouziti 20 hm.%. j6du) pomocou EDX

sondy pre lepeny spoj, bune¢nu stenu drevnej bunky. Na obrazku ¢.42 su

znazorneneé prisludné snimky so skumanymi miestami zaujmu.

Tabulka €. 8 : Percentualne zastupenie jednotlivych prvkov analyzovanych oblasti

pri pouziti 20 hm.% jodu

Spektrum a Objekt Hmotnostny podiel jodu [%)] Priemer
Objekt 2 . . 9,2
Objekt 3 bunecna stena 16,1 12,7
Objekt 1 lumen 28,3 28,3
Spektrum b Objekt
Objekt 3 . . 6,0
Objekt 4 bunecna stena 47 5,3
Objekt 1 30,6
Objekt 2 lumen 26,8 28,7

6008

SE MAG: 3013 x HV: 20.0 kV WD: 15.0 mm

6009
SE MAG: 3013 x HV: 20.0 kV WD: 15.0 mm

b

Obrazok ¢.42:SEM snimky so skumanymi miestami zaujmu oblasti s PUR

lepidlom s obsahom 20 hm.% jodu, fotka J.Klima
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Podla danych vysledkov je mozné potvrdit, Ze PUR lepidlo neprenika do

buneénej steny dreva, pricom ale zapifia lumeny smrekového dreva.

8.5.3.1 Polyvinylacetatové lepidlo

Namerané vysledky su vedené v tabulke ¢.9 a €.10 a ich prisluchajucim obrazkom.
Vysledné obsahy jodu boli porovnavané v lepenom spoji, lumene a bunecnej steny

dreva.

Tabulka €. 9: Percentualne zastupenie jednotlivych prvkov analyzovanych oblasti

pri pouZziti 10 hm.% jodu

Spektruma Objekt Hmotnostny podiel jédu [%] Priemer
Objekt 1 lepidlo v spoji 53,3 53,3
Objekt 2 22,1
Objekt 3 bunecna stena 21,6 22,4
Objekt 4 23,4

Spkctrum b Objekt
Objekt 5 lepidlo v spoji 38,7 38,7
Objekt 6 . 17,7

- bunecna stena 15,0
Objekt 7 12,4

L
]

e
Y

.
ok

; oX

5996 B 5997
SE MAG: 3013 x HV: 20.0 kV WD: 15.1 mm i SE MAG: 3013 x HV: 20.0 kV WD: 15.1 mm

a b
Obrazok ¢. 43:SEM snimKy so skumanymi miestami zaujmu oblasti s PVAc
lepidlom s obsahom 10% jodu, fotka J.Klima

V nasledujucej tabufke €.10 su uvedené hmotnostné pomery zastupenia prvku jodu
v jednozlozkovom polyuretanovom lepidle (pri pouziti 20 hm.% jédu) pomocou EDX
sondy pre lepeny spoj, buneCnu stenu drevnej bunky. Na obrazku ¢.44 su

znazornene prislusné snimky so skumanymi miestami zaujmu.
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Tabulka €. 10: Percentualne zastupenie jednotlivych prvkov analyzovanych oblasti

pri pouZziti 20 hm.% jodu

Spektrum Objekt Hmotnostny podiel jédu [%] Priemer
Objekt 1 lumen 60,3 60,3
Objekt 2 L. 17,7

- bunecna stena 26,0
Objekt 3 34,3

6003
SE MAG: 3013 x HV: 20.0 kV.WD: 15.0 mm

Obrazok ¢.44:SEM snimka so skimanymi miestami zaujmu oblasti s PVAc
lepidlom s obsahom 20% jodu, fotka J.Klima

Podla obrazkov a percentualneho zastupenia jédu, mdézeme konstatovat, ze PVAc
lepidlo zaplfiuje lumeny a taktiez je dokazané, Zze PVAc lepidlo prenika do

buneénej steny dreviny.
8.5.4 Dielcie vyhodnotenie skenovacej elektronovej mikroskopie

Podla vysSie uvedenych vysledkov a fotiek méZzeme konstatovat, Zze percentualne
zastupenie jodu ktoré bolo stanovené na 10 hm.%, 20 hm.% a 30 hm.% je
dostato€né pre analyzovanie pomocou SEM + EDX analyzy. Mézeme sledovat, Ze
so zvySujucim sa percentualny zastupenim jodu v lepidlach, narasta analyzovany

obsah jédu v drevine.

Pri melamino-mocovino-formaldehydového lepidla vidime, Ze pri pouziti 10 % hm.
jédu vidime rozdielne vysledky. Zatial ¢o u spektru a mézeme sledovat obsah jédu
nad 10 %, uspektru b je obsah j6du pod 10 %. Vysledky su ovplyvnené
vzdialenostou od lepeného spoju, priCom spektrum a bolo merané v blizkosti
lepidla, Comu odpoveda percentualne zastupenie jédu, spektrum b bolo merané vo
vacsej vzdialenosti, takze percentualne zastupenie klesa. Avsak pri pouziti 20 hm.%
a 30 hm.% joédu vSetky vysledky ukazuju obsah jédu v buneénej stene dreviny nad
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10 %, mbézeme konStatovat, ze melamin-moc€ovino-formaldehydové lepidlo

prenika do buneénej steny smrekového dreva.

Pre fenol-resorcinol-formaldehydového lepidlo bolo analyzované 10 hm.%
a 30 hm.% zastupenie jodu v lepidle. V oboch pripadoch sa percentualny obsah
jédu v bunecnych stenach pohyboval nad 10 % v nezavislosti na mieste skumane;j
oblasti. Preto méZeme skonstatovat, Ze fenol-resorcinol-formaldehydové lepidio

prenika do buneénej steny smrekového dreva.

Pri analyzované jednozloZzkového polyuretanového lepidla sme dosli k nasledujucim
zaverom. Pre skusku bolo skusané s 10 hm.% a 20 hm.% obsahom jodu v lepidle.
Pri pouziti 10 hm. % jodu sledujeme, Ze niektoré hodnoty percentualneho
zastupenia su nad 10 %, av8ak miesto skumania bolo pri lepenom spoji, o malo za
nasledok zvyseny obsah jédu. Na ostatnych miestach skumania ako aj pri pouziti
20 hm.% jodu pozorujeme obsah pod 10 %, takze mdzZeme konStatovat, ze
jednozlozkové polyuretanové Ilepidlo neprenikd do bunecénej steny

smrekového dreva.

Pre skusky na polyvinylacetatovom lepidle sme skumali zastupenie jédu v bunecnej
stene pri pouziti 10 hm.% a 20 hm.% jédu v lepidle. Podfa predpokladov, ze
molekulova hmotnost ovplyviuje prenikanie lepidiel do bunecnej steny dreviny, by
mal tento druh lepidla prenikat do buneCnej steny smrekového dreva. Tento
predpoklad bol potvrdeny, kedze vSetky percentualne zastupenia jodu v bunecCnej
stene smrekové dreva, boli nad 10 %, bez ohfadu na mieste skumanej oblasti. Preto
modzem konstatovat, Ze polyvinylacetatové lepidlo prenika do bunecnej steny

dreva.

8.6 Transmisni elektronova mikroskopia

Mikrosnimky Struktury bunecnej steny s viditefnou pritomnostou nanocCastic su
uvedené na nasledujucich obrazkoch. Pritomnost nanocCastic nam ur€uje distribuciu
lepidla v bunecnej stene smrekového dreva. Kvalitu vyslednych obrazkov
ovplyvhovala priprava vzoriek, ktoré boli viozené na sietku mikroskopu a nasledne

boli skimané transmisnym mikroskopom.
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8.6.1 Samotné nanocastice CaCO;

Pre overenie velkosti nanoCastic CaCOs bolo uskutoCnené aj snimkovanie
samotnych nanocastic CaCOs. Nanocastice maju tendenciu vytvarat zhluky, ¢o
moZu ovplyvriovat prienik do bunecnej steny dreviny. Z obrazku ¢€.45 je zrejmé, Ze
velkost’ nanocastic je v rozmedzi 88 az 90 nm. Tato skutoCnost je zasadna, pre

dalSie snimanie nanocastic CaCOzs v réznych druhoch lepidiel.

Obrazok ¢.45: TEM obrazok nanocastic CaCOs, fotka P.Kulich VRI Brno

8.6.2 Emulzné polyméry siet'ované izokyanaty

Z obrazku ¢.46 je zrejmé, Ze dispergované €astice CaCO; su zachytené na
rozhrani buneénej steny dreviny a lumenu kde vytvorili zhluky avSak do bunecnej
steny uz nedifundvovali, o odpoveda vysledkom s fluorescenénej analyzy. Toto je
dokaz, Zze emulzné polymér sietované izokyanatové lepidlo (EPI) neprenika do

bunec¢nej steny smrekového dreva.

2000 hm

Obrazok ¢.46: TEM obrazok bunecnej steny s obsahom nanocastic rozmieSanych
v EPI lepidle, fotka P.Kulich VRI Brno
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8.6.3 Jednozlozkové polyuretanové lepidio

Na obrazku ¢€.47 mbézeme pozorovat, Ze nanoCastice CaCOs boli zachytené na
lumene bunky smrekového dreva av8ak do bunecCnej steny uz nepresli. Tieto
vysledky potvrdzuju zavery so skenovacej elektrénovej mikroskopie ako aj vysledky
z fluorescencnej analyzy. TakZze moOzeme konStatovat, Ze jednozlozkové

polyuretanové lepidlo neprenika do bunec¢nej steny smrekového dreva.

3 'r,CJ)ﬂW& - 5

Obrazok ¢.47: TEM obrazok bunecnej steny s obsahom nanocastic rozmieSanych
v PUR lepidle, fotka P.Kulich VRI Brno

8.6.4 Melamin-mocovino-formaldehydové lepidlo

Na obrazku ¢.48 sledujeme, Ze nanocastice CaCO3 su zachytené v lumene bunky
dreviny a zaroven prenikli aj do buneCnej steny smrekového dreva. Tieto
skutoCnosti potvrdzuju vysledky skenovacej elektronovej mikroskopii a preto
mulzeme konstatovat, Ze melamin-moc¢ovino-formaldehydové lepidlo prenika

do bunecnej steny smrekového dreva.

Obrazok €.48: TEM obrazok bunecénej steny s obsahom nanocastic rozmieSanych

v MUF lepidle, fotka P.Kulich VRI Brno
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8.6.5 Fenol-resorcinol-formaldehydové ziviéné lepidlo

Z obrazku €.49 mézeme konstatovat, Ze nanoCastice CaCOs vytvorili zhluky av8ak
napriek tomu je mozné tieto zhluky pozorovat v bunecnej stene smrekového dreva
ako aj narozhrani lumenu a bunecénej steny dreviny. Preto mdZeme konstatovat, ze
fenol-resorcinol-formaldehydové ziviéné lepidlo prenika do bunecnej steny

smrekového dreva.

2000 P

Obrazok €.49: TEM obrazok bunecénej steny s obsahom nanocastic rozmieSanych
v PRF lepidle, fotka P.Kulich VRI Brno

8.6.6 Epoxidové lepidlo

Z obrazku €.50 je zrejmé, Ze nanocastice CaCOzv epoxidovom lepidle su zachytené
na rozhrani lumenu a bunecCnej steny smrekového dreva. Vysledky podporuju
tvrdenia z prace [26] a preto mbézeme potvrdit, Ze epoxidové lepidlo neprenika do

buneénej steny dreviny.

Obrazok €.50: TEM obrazok bunecnej steny s obsahom nanocastic rozmieSanych

v epoxidovom lepidle, fotka P.Kulich VRI Brno
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9 DISKUSIA

Po realizacii reSerSného spracovania som dospela k zaverom, ze velky vplyv na
prenikanie lepidiel do bunecnej steny dreviny maju fyzikalne parametre adheziva.
Je zrejmé, Ze molekulova hmotnost vyrazne ovplyviiuje dany prienik do stavby
dreviny €o bolo dokazané aj v tejto diplomovej praci. Viskozita danej zmesi ma
taktiez znaCny vplyv na penetraciu zivic do dreviny av8ak sa bavime o vplyve ktory
je nutné brat do uvahy po€as nanaSania lepenej zmesi na drevinu. Okrem
fyzikalnych parametrov lepidiel ma sucasne vplyv aj samotna podstata dreviny,
kedZe sa listnaté dreviny liSia od ihlichatych drevin svojou stavbou a Strukturou na
mikroskopickej urovni. Zatial €o u ihli¢natych drevin, méze byt penetracia posilnena
vplyvom dvojbodiek u listnatych drevin sa na vodivej funkcii podielaju tracheje, ktoré
sa u ihlicnatych drevin nevyskytuju. Okrem iného sa na prieniku zmesi do dreviny
podielaju aj vonkajSie parametre ako je opracovanie dreva Ci obsah vlhkosti

a povrchové napatie dreviny.
9.1 Spektroskopia

Pri realizovany experimentov oboma metédami, ¢i uz priechodnym ziarenim alebo
v reflektanénom madde bolo preukazané, Ze spektroskopia je vhodna metdéda pre
posudzovanie absorbancie fluorochromov. Pre ucely diplomovej prace boli
pouzivané farbiva Anilin blue, Astra blue, Safranin O, J6d a Rhodamin B.
U v8etkych typov farbiv bolo skumané spolupbésobenie s rozpustadlom, kedze
samotné farbiva nemaju schopnost prepojit sa s lepidlom, k tomuto prepojeniu
prispieva prave rozpustadlo, ktoré sa nasledne odpari. Ako skusSané rozpustadla
boli vybrané chloroform, DMF a metylalkohol. Po€as experimentu vyslo najavo, Ze
chloroform nie je vhodné rozpustadlo, kedZze nevykazoval spolupbésobenie
s farbivami a preto bol nasledne vyradeny. Taktiez sa zistilo, Ze na absorbanénu
schopnost’ farbiv v lepidlach méze mat’ vplyv samotné rozpust'adlo kedze sa
zistilo, Ze pre jednozlozkové polyuretanové lepidlo je metylalkohol nevhodny
pretoZe dané lepidlo po pridani rozpustadla nevytvrdlo vplyvom vzdusnej vihkosti.
Pre epoxidové lepidla ,melamin-mocovino-formaldehydové lepidlo
a polyvinylacetatové lepidlo bolo preukazané, Ze dané typy rozpustadiel
neovplyviiovali absorban¢nu schopnost zmesi. Po vyhodnoteni experimentu

moézeme tvrdit, Zze vSetky pouzité farbiva vykazuja absorbanéniu schopnost’

77



v pouzitych lepidlach. Navyse bolo preukazané, Zze aj samotné lepidla vykazuju
ur€itu mieru absorbancie. Na zaklade dosiahnutych vysledkov tohto experimentu je
mozné u jednotlivych lepidiel stanovit vinovl diZku, v ktorej vykazuje po pridani
farbiva schopnost pohltit' Ziarenie. Tato skutoCnost je zasadna pre pripadnu
fluorescenciu farbiv, ktory by sa prejavila nie len pohltenim energie Ziarenia, ale

vykazala by aj emisiu tohto Ziarenia posunutt o vinovud dizku lepidia.

9.2 Fluorescencia

Na zéklade zistenych vinovych diZok z experimentu absorbancii boli stanovené
vinové dizky pre fluorescenciu v rozsahu 470 nm — 900 nm, meranie jednotlivych
krokov bolo pre presnost uréené na po 10 nm. Z vysledkov vyplynulo, ze aj ked
farbiva Anilin blue, Astra blue, Safranin a jod vykazovali absorbanciu, tieto farbiva
nevykazuju fluorescenciu. Jedine farbivo Rhodamin B vykazuje fluorescenénu
schopnost’, ¢o bolo preukazané pri merani fluorescencie Cistého farbiva. Taktiez
bolo zistené, ze aj samotné lepidla (polyuretanové lepidlo, epoxidové lepidlo,
PVAc lepidlo) dosahuju fluorescenénu schopnost’. Vplyv rozpustadla je nutné
brat do uvahy aj pri fluorescencii kedZze bolo dokazané, Ze rozpustadlo
metylalkohol mierne zvySovalo schopnost’ fluorescencie farbiva Rhodamin B
v PVAc lepidle.

9.3 Fluorescenéna mikroskopia

Pre ucely diplomovej prace boli na experiment zvolené tri druhy lepidiel a to EPI
lepidlo (emulzné polymér sietované izokyanatové lepidlo), PUR lepidlo
(jednozlozkové polyuretanové lepidlo) a PVAc lepidlo (polyvinylacetatové lepidlo),
ktoré bolo zvolené na zaklade poznatkov, Zze sa jedna o nizkomolekularne lepidlo,
ktoré by malo podporovat penetraciu do bunecnych stien smreku. Podfa vysledkov
z fluorescenénej analyzy bolo ako farbivo zvolené Rhodamin B. Pre vsetky typy
lepidiel. m6zeme konStatovat, ze su schopné prenikat’ do drefiovych lu€ov cez ktoré
sa nasledne prenasaju do vzdialenejSich oblasti dreviny. AvSak len PVAc lepidlo
vykazovalo schopnost’ prenikat do bune¢nych stien smrekového dreva.
U PUR a EPI lepidla konstatujeme, ze neprenika do bunec¢nej steny dreviny
avsak tieto typy lepidiel su schopné naplnit’ lumeny, €i uz uplne alebo dochadza

k Ciasto€nému naplneniu danych lumenov.
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9.4 Skenovacia elektronova mikroskopia

Pre ucely experimentu bolo vybrané ako farbivo jod, ktory sa nasledne primieSaval
v réznom percentualnom zastupeni (10 hm.%, 20 hm.% a 30 hm.%) do MUF lepidla
(melamin-mocovino-formaldehydové lepidlo), PRF lepidla (fenol-resorcinol-
formaldehydové lepidlo), PUR lepidla (jednozloZkové polyuretanové lepidlo) a PVAc
lepidiel (polyvinylacetatové lepidlo). Mézeme sledovat, Zze so zvySujucim sa
percentualny zastupenim jédu v lepidlach, narasta analyzovany obsah jodu
v drevine. MéZzeme konstatovat, ze MUF lepidlo prenikd do buneénej steny
smrekového dreva nezavisle na vzdialenosti od lepeného spoja. Pre PUR lepidlo
mbdZeme konstatovat, ze neprenika do buneénej steny smrekového dreva aj ked
sa v experimente stalo, Ze v blizkosti lepeného spoju vykazala bunecna stena
zvySené mnozstvo jodu, €o bolo spbésobené potrhanim steny. U PVAc lepidla
mozeme potvrdit  vysledky z fluorescenénej mikroskopie ato, Ze svojou
nizkomolekulovou podstatou prenika do buneénej stena dreviny. Tieto vysledky
sa preukazali nezavisle na mieste merania od lepeného spoju. Pre PRF lepidlo,
ktoré je najCastejSie pouzivané v stavebnom priemysle mézeme konstatovat, Ze

prenika do buneénej steny smrekového dreva.

9.5 Transmisna elektronova mikroskopia

Pre ucely transmisnej elektrénovej mikroskopie boli vybrané nanocéastice CaCOs3
v nasledujucich lepidlach MUF lepidlo (melamin-mocovino-formaldehydové
lepidlo), PRF lepidlo (fenol-resorcinol-formaldehydové lepidlo), PUR lepidlo
(jednozlozkové polyuretanové lepidlo), epoxidové lepidlo a EPI lepidlo (emulzné
polymér sietované izokyanatové lepidlo). Z uvedenych obrazkov je zrejmé, Ze pri
EPI, PUR a epoxidovom lepidle sleduje zachytenie nanocastic CaCOs3 na rozhrani
lumenu a buneénej steny dreviny. Takze mdézeme konstatovat, Ze lepidlo EPI ,PUR
a epoxidové lepidla neprenikaju do bunec¢nej steny smreku. Naopak u MUF
a PRF lepidla mézeme konstatovat, Zze prenikaju do buneénej steny dreviny aj

ked u MUF lepidla maju nanocastice CaCOs tendenciu vytvarat zhluky.
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10 ZAVER

Hlavnym ciefom diplomovej prace bolo vytvorit metodiku skuSok pre detekciu
lepidiel v bunecnej stene dreva vhodnymi analytickymi metédami a nasledna
aplikacia vybranych metdéd. Dané metody boli rozdelené podla charakteru na
opticku a elektronovu mikroskopiu, v ramci ktorych boli vybrané SpecifickejSie druhy
metdd. Pre vytvorenie metodiky bolo nutné realizovat reSerSné spracovanie
odbornych ¢lankov, ktoré sa zaoberali prave problémom difundacie adhéziva do
bunec¢nych stien dreviny. Pre ucely diplomovej prace boli nasledne vybrané metddy
z optickej mikroskopie vyuzivajuce fluorescenciu farbiv pridanych do zmesi lepidiel
a z rad elektronovej mikroskopie bola vybrana skenovacia elektrénova mikroskopia
(SEM) s prvkovou analyzou EDX, kedZe aj v tejto metdéde je zamerne pridavané
farbivo do lepidla. Pre overenie vysledkov z danych metdd bola vybrana metéda

transmisnej elektrénovej mikroskopie (TEM).

Aby bolo mozné urcit druhy farbiva pre vybrané metddy, bolo pristupené k meraniu
absorbancii a fluorescencii vybranych druhov farbiv spolu s rozpustadlami.
Z dosiahnutych vysledkov bolo mozné urcit, ktoré farbivo s kombinacii s danym
rozpustadlom je schopné fluorescencie vo vybranych lepidlach. Dalej boli posudené
fyzikalne parametre lepidiel, ktoré by mohli ovplyviiovat prienik zmesi do bunecnej
steny dreviny. Obecne sa ma za to, ze nizkomolekularne lepidla presytia bune¢nu
stenu dreva atym prispeju aj klepSim vlastnostiam, avSak lepidla s vySSou
molekulovou hmotnostou nie su schopné presytenia buneénej steny, ale len vyplnia
lumeny buniek. V praci je dokazané, Ze nizkomolekularne lepidlo PVaC naozaj
dokazalo presytit bunecnu steny dreviny a naopak vysokomolekularne lepidla ako
PUR a EPI toho neboli schopné. Je teda potvrdené, ze molekulova hmotnost’

lepidiel ovplyviuje difundaciu lepidiel do buneénych stien dreviny.

Pre ucely spektroskopie boli vybrané farbiva vo forme roztoku Anilin blue,
Astra blue, Safranin O av praskovom stave farbiva Jéd a Rhodamin B
o koncentracii 2,5 hm.% v lepidlach. Pre overenie emisie Ziarenim danych farbiv
boli realizované dva experimenty ato spektroskopia priechodnym Ziarenim
a spektroskopia v reflektanénom mode. Vysledkami tychto dvoch metdéd bolo

poznanie, Zze vSetky vybrané farbiva su absorban¢né a dosahuju rozne maxima
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absorbanénych pikov. Tieto vinové dizky boli kiu&ové pre stanovenie rozsahu pri

fluorescencie.

Na zaklade vysledkov zo spektroskopie boli pre ucely fluorescencie
nastavené rozsahy vinovych diZok v rozsahu 420 nm az 900 nm pre farbiva vo
forme roztoku Anilin blue, Astra blue, Safranin O a v praskovom stave farbiva Jod
a Rhodamin B o koncentracii 2,5 hm.% v lepidlach. Bolo dokazané, ze aj ked
vSetky farbiva vykazuju absorbanénu schopnost, len farbivo Rhodamin B
vykazuje fluorescenénu schopnost. NavySe bolo zistené, Ze aj samotné
skumané lepidla (polyuretanové lepidlo, epoxidové lepidlo, PVaC lepidlo)
dosahuju fluorescenénu schopnost’, ¢o méze mat’ znaény vplyv pre dalSie
experimenty. Dalej bolo realizované podrobné skumanie spolupdsobenia farbiva
s vhodnym typom rozpustadla a ako najvhodnejSie rozpustadlo ktoré
neovplyviiovalo fluorescenciu ani zasadnym vplyvom neovplyvnilo samotny

charakter lepidla vyslo DMF rozpustadlo, s ktorym bolo nadalej pracované.

Pre ucely fluorescencnej mikroskopie bolo vybrané farbivo Rhodamin B spolu
s DMF rozpustadlom, ktoré boli zakomponované do zmesi lepidiel. S vysledkov
fluorescenénej mikroskopie vysSlo najavo, Zze PUR lepidlo (jednozlozkové
polyuretanové lepidlo) nie je schopné difundacie do buneénej steny
smrekového dreva. Ni¢ menej toto lepidlo prenika do drefiovych lu¢ov dreviny,
ktorymi je nadalej roznasané do vzdialenejSich Castic dreviny. Bolo dokazané, ze
PUR lepidlo je svojou podstatou nepoddajné a nemusi zaplhovat celé lumeny
drevnej bunky, ale len jej Cast, pripadne ulpie len na okrajoch daného lumenu. Pre
EPI lepidlo (emulzné polymér sietované izokyanatové lepidlo) vysli obdobné
vysledky ako u PUR lepidla. EPI lepidlo nie je schopné prenikat’ do bunecnej
steny dreva, ale je schopné naplnit drefiové luCe, cez ktoré je dalej prenasané do
dreviny. Pre experiment bolo vybrané aj nizkomolekularne lepidlo PVaC
(polyvinylacetatové lepidlo), pre ktoré bolo jasne preukazané, Ze prenika do
bunec¢nej steny smreku. Dokonca boli presytené aj bunecné steny vo vacsej
vzdialenosti od lepeného spoja, €o jasne dokazuje, Ze molekulova hmotnost ma

vplyv na schopnost’ penetraciu lepidla do steny dreviny.

Pre ucCely skenovacej elektronovej mikroskopie bolo ako vhodné farbivo
vybrané jod, ktory bol primieSavany v réznych koncentraciach (10 hm.%, 20 hm.%

a 30 hm.%) do zmesi lepidiel. Pre PUR (jednozlozkové polyuretanové lepidlo) boli
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potvrdené vysledky z fluorescen¢nej mikroskopie a to, Ze PUR lepidlo neprenika
do buneénej steny smrekového dreva nezavisle na vzdialenosti skuimaného
miesta. Taktiez sa potvrdili vysledky aj pre PVaC lepidlo (polyvinylacetatovée
lepidlo) a to, ze je schopné difundacie do buneénej steny dreviny dokonca aj
vo vzdialenejSich meranych miestach. Pre ostatné skusané lepidla (MUF a PRF)
konStatujeme, Ze su schopné prenikania do stien buniek smrekoveho dreva. Tato
skutoCnost’ potvrdzuje, pre€o su tieto dva druhy lepidiel naj¢astejSie pouzivané na

stavebnom trhu.

Pre overenie a prehibenie vysledkov bola realizovand transmisna
elektronova mikroskopia, pri ktorej sa do lepidiel rozmieSavali 4 hm.% nanocastic
CaCOs3, ktoré by svojou distribuciou mali lepSie urcit spésob presytenia lepidiel
v Strukture dreviny. TEM analyza potvrdila u PUR lepidla predchadzajuce zavery to
také, Ze nie je schopné prieniku do steny smrekového dreva. Nanocastice
CaCOs boli zachytené na rozhrani lumenu a bunec¢nej steny, avSak k difundacii do
steny nedo$lo. Pre dalSie skimané lepidlo EPI mdzeme taktiez vidiet zhodu vo
vysledkoch s predchadzajucich experimentoch a to, Zze ani tento druh lepidla nie je
schopny prenikania do buneénej steny dreviny. Skimané nanocastice boli
taktiez zachytené na rozhrani lumenu a bunecnej steny smreku. Pre MUF lepidlo
nam transmisna elektrénova mikroskopia potvrdila predchadzajuce vysledky a to,
Z2e dané MUF lepidlo je schopné difundovat’ do buneénej steny dreviny aj ked
nanocastice CaCOs vytvarali zhluky. Pri epoxidovom lepidle sme mohli vidiet, Ze
nanocCastice, ktoré boli rozdispergované v lepidle, sa zachytili v lumene ale do
bunec¢nej steny smrekového dreva uz neprenikali. Pri poslednom skumanom
PRF lepidle sa potvrdili predchadzajuce vysledky kedze sme mohli pozorovat, ze
dané nanocastice su schopné prieniku do steny dreviny, preto mézeme konstatovat,

Z2e PREF lepidlo prenika do bune¢nej steny smrekového dreva.

82



NAVRHY NA NASLEDNE EXPERIMENTY

Dalsi vyskum by mal byt zamerany na fluorescenént mikroskopiu, ktoré je
svojou podstatou velmi vhodnym nastrojom na ur€ovanie prieniku do buniek dreva.
Avsak je nutné podrobit vyskumu nové typy fluorochromov ako napriklad FITC,
EOSIN Y alebo dichroman draselny, ktoré by mohli vykazovat vacSich hodndét
fluorescencie pre presnejsie vysledky. Taktiez je nutné podrobit’ dalSiemu skumaniu
vplyv rozpustadiel na schopnost farbiva vykazat fluorescenciu v danych zmesiach
lepidiel. Je nutné nadalej realizovat skumanie aj TEM analyzou pri ¢om by som
odporucila vybrat menSie nanocastice ktoré by dosahovali rozmerov 5-10 nm aby
svojou velkostou mohli lepSie prenikat do bunecnej steny dreviny. UrCite by som
odporucila zamerat' sa na analyzu pomocou atomarnych sil (AFM) vdaka ktorej by

bolo mozné sledovat chovanie lepidiel po¢as vytvrdzovacieho procesu.
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