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Abstrakt:

V bakalatské praci se zabyvam moznostmi stanoveni mnozstvi polymernich
ptisad v cementovych kompozitech, metodou infracervené spektroskopie (FTIR).
Podrobnéji jsou popsany rtizné polymerni ptisady, které se pouzivaji do betonovych
smési. Dukladnéji se pak zabyvam pouzitim recyklovatelné polymerni piisady
polyvinylbutyralu (PVB), jeji vyroby, primarniho pouziti, recyklace a nasledného
pouziti jako druhotné suroviny. Dale popisuji metody pro stanoveni mnozstvi polymeru
v dané latce. V experimentalni Casti bude namichano né¢kolik vzorkd s riznym
procentualnim zastoupenim polymeru, na kterych budou provedeny piislusné zkousky a

stanoveni. Jednotlivé vzorky budou stru¢né popsany, vyhodnoceny a porovnany.

Klicova slova:

Polymerni pfisady, infracervend spektroskopie, vyhodnoceni spekter, metoda

ATR, polyvinylbutyral, extrakce

Abstract:

In the thesis deals with the possibilities of determining the amount of polymer
additives FTIR. Are described in detail various polymeric ingredients which are used in
concrete mixtures. Then thoroughly discuss the use of recyclable polymer additives
polyvinylbutyral (PVB), its production, the primary use, recycling and subsequent use.
Next, I will discuss methods for determining the amount of polymer in the substance. In
the experimental part were blended with several samples with different percentage for
each polymer. Where we conducted appropriate tests and assessments, and individual

samples are briefly described, evaluated and compared.

Keywords:

Polymer additives, infrared spectroscopy, spectra evaluation, ATR method,
polyvinylbutyral, extraction
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1. Uvod

Stavebni beton je velice specificky material. Jeho moznosti je$té nejsou zdaleka
tak dobfe prozkoumdny, jak si mnozi mohou myslet. Stidle vznikaji nové materidly,
které je mozné pridavat do zameési a upravovat vlastnosti betonové ¢i maltové smési, jak
uz Cerstvé, nebo zatvrdlé. Beton je velice vSestranny materidl a je potfeba zjistit

vSechny jeho moznosti.

V této bakalaiské praci se budu zabyvat polymerni ptisadou polyvinylbutyral a
budu zjistovat jakym zptusobem a do jaké miry je tato ptisada identifikovatelna ve

ztvrdlé maltové smési.

V posledni fazi se budu zabyvat identifikaci jednotlivych slozek v dané smési.
Pro urCovani budu pouzivat infraCervenou spektroskopii, testovaci zafizeni FTIR

spektrometr s ATR technikou.



2. Cil prace

Bakalaiska prace fe$i moznosti stanoveni obsahu polyvinylbutyralu (PVB), jez
byl ziskan recyklaci z vrstvenych automobilovych skel a byl ve formé vodné disperze
pfimichan jako pfisada do zamési. Protoze recyklovany PVB nema dostate¢né vyuziti a
podstatna cast ziskana z recyklace se stale uklada na skladky a nema tak zadné vyuziti,
pouzil jsem jej jako modelovy polymer k jeho stanoveni ve ztvrdlé maltové smési
s vyuzitim metody infraCervené spektroskopie. Cilem prace tak bylo identifikovat, zda
je mozné touto metodou stanovit PVB v mnozstvich, jez jsou bézné vyuzivané v praxi.
V ptipadé¢ této bakalaiské prace se jednalo o ptimés 0,1; 0,2; 0,3 hm.% PVB (vzhledem

k cementu).

Soucasti této prace bylo 1 vyzkousSet, zda se pii zakomponovani PVB do zamési
zlepsi nékteré z mechanickych vlastnosti ztvrdlého dilce. Zaroven jsem zkousel i
relativné kratkodobou expozici ztvrdlého tramecku s a bez piimési PVB pfi zvySené

teploté a sledoval jsem, zda dojde ke zvySeni pevnosti v tahu za ohybu ¢i v tlaku.



3. Teoreticka ¢ast

V prvni kapitole se budu zabyvat zékladnim materidlem pii vyrobé maltové
smési a tim je cement. Pfiblizim jeho vyrobu a mineralogii. Déle se budu zabyvat v této

kapitole betonem a popisi jeho zakladni slozky.

Ve druhé kapitole se budu vénovat polymernim piisadam ve form¢ disperzi.
Vysvétlim jejich jednotlivé vlastnosti a to piedevsim jejich pH, obsah hluSiny,
povrchové napéti, viskozitu a jejich stabilitu. Stabilita bude rozebrana trochu
podrobnéji, jelikoz hraje dulezitou roli. V praxi byva popisovana stabilita mechanicka,

pii skladovani, s ohledem na aditiva a odolnost proti cyklickému zmrazovani.

Tteti kapitola bude vénovana polymerni disperzi. Nejvice se budu vénovat
polyvinylbutyralu, ktery bude pouzivan pfi testovani. Budou také popsany i ostatni
polymerni disperze, pouzivané ve stavebnictvi. To jsou akrylatové polymery,
styrenakrylatova disperze oznacCovana jako Sokrat, styrenakrylatova disperze AC/S a

butadienstyrenova disperze, coz je pramyslovy Kaucuk.

Ve ctvrté kapitole budou popsany jednotlivé metody méfeni. Nejdiive
infratervena spektroskopie a nasledné testovaci zatfizeni FTIR spektrometr s ATR

technikou.



3.1 Materialy

3.1.1 Cement

Cement je anorganicky material, ktery po smichani s vodou tuhne a tvrdne v
disledku chemicko-hydraulické reakce. Tuhne a tvrdne jak na vzduchu, tak pod vodou,

pii zachovani pevnosti a stability.

3.1.1.1 Vyroba

Vyrabi se palenim vapence a jilu v rotacnich pecich pii teploté¢ 1450°C. Po
vypalu vznika slinek, ktery se rozemila v kulovych mlynech. Podle druhu cementu se

mele s pfimési a to s vysokopecni struskou, nebo popilkem. [1]

3.1.1.2 Mineralogie

Slozeni portlandského slinku dle chemického slozeni je nésledujici: 61-68%
Ca0, 20-24% SiO,, 4-8% Al,03, 2-4% Fe,05, 0,1-0,3% P,03, 0,5-6% MgO, 0,2-1%
SO;3, 0,8-1,5% Na,0 + K0, 0,1-0,5% TiO,. Obsah oxidd ovliviiuje vlastnosti cementu
a to tak, Ze nékteré kladn€ a jiné zaporn&. Oxidy CaO a SiO; jsou dilezité pro
hydrauli¢nost a jejich obsah musi byt vétsi nez 50%. Oxid MgO zpiisobuje zmény pii
hydrataci a jeho maximalni obsah je 5%. Vyssi obsah alkalii mtize zpusobit alkalické
rozpinani betonu ve spojeni s aktivnim SiO; obsazenym v kamenivu, proto je jeho

maximalni obsah ve slinku 2%. [1]

Pii tuhnuti a tvrdnuti vznikaji zakladni slinkové mineraly, které zpisobuji
pevnost vysledného betonu. Chemizmus jejich vzniku je velmi slozity, a proto se

zabyvame jen zékladnimi mineraly. [1]

Prvni slinkovy mineral vznika ihned po pocatku reakce, tedy po smichani s
vodou - Trikalciumaluminat (C3A) jeho obsah se pohybuje v mezich 4-16%, ale
obvykle je to 8%. Zpusobuje nejvyssi hydratacni teplo a to 1350 kJ/kg, je objemové

nestaly, vyznacuje se vyraznym smrsténim a jeho chemicka odolnost je mala. [1]

Druhy Slinkovy mineral vznik4 za 5-10 minut po pocatku reakce a nazyvame
jen Brownmillerit, chemicky je to Kalciumaluminatferit (C,AF). Obsah tohoto slinku je

v pruméru 7%, ale pohybuje se v rozmezi 3-12%. Jeho hydratac¢ni teplo je vyrazné nizsi



a to 420 kJ/kg, je objemov¢ staly, tudiz i smr$téni ma malé a jeho chemicka odolnost je

dobra. [1]

Tteti slinkovy mineral, ktery vznika za 2-4 hodiny po pocatku reakce nazyvame
Alit, dle chemické sloZzeni Trikalciumsilikat (C3S), obsah tohoto slinku je nejvétsi a
pohybuje se v mezich 45-80%, v priméru je to 63%. Je to hlavni slinkovy mineral.
Vykazuje hydratacni teplo o trochu vyssi nez je u Brownmilleritu a to 500 kJ/kg, je

objemoveé staly, ale smr§téni ma stiedni. Chemicka odolnost je timérna. [1]

Posledni slinkovy mineral vznikd v rozmezi 14-16 dni po pocatku reakce.
Nazyvame jej Belit, dle chemického slozeni Dikalciumsilikat (C,S), obsah tohoto slinku
vSech a to 250 kJ/kg, je objemové staly a jeho smrSténi je malé. Chemické odolnost je

stejné jako u Alitu umérna. [1]

3.1.2 Beton

Je to kompozitni materidl, ktery se sklada ze tii hlavnich slozek a to je cement,
kamenivo a voda. K témto zakladnim slozkam se pfidavaji piisady a ptimési, které

upravuji vlastnosti betonu.

Cement tvofi v betonu hlavni pojivo a urcuje jeho vyslednou pevnost. Cement
rozdélujeme do 5-ti riznych druhti po ¢tyfech pevnostnich tfidach.
I. Portlandsky
Il. Struskoportlandsky
III. Vysokopecni

IV. Pucolanovy
V. Smésny

Tyto jsou pak oddéleny v nasledujicich pevnostnich t¥idach 22,5; 32,5; 42,5;
52,5 MPa.

Cement pak dostava oznaceni napi.. CEM II. 42,5. Pfipadné se piidava za

pevnost oznaceni, které ndm zduraznuje jeho vlastnosti, napi. R-rychlovazny.

Kamenivo plni funkci plniva a jeho kiivka zrnitosti musi byt optimalni, aby
nevznikaly v betonu kaverny. Pouzivame 3 frakce kameniva a to 0,4; 4-8; 8-16 mm.
Jednotlivé slozeni frakci kameniva se pocita dle kiivek zrnitosti a to dle Empa 1., Empa
I. a Fullera. Kamenivo ma zpravidla vyss§i pevnost nez vysledny beton, nikdy vSak
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nesmi mit pevnost nizs$i nez pevnost pfedpoklddana dle pouzitého cementu. Pouziva se

kamenivo téZené 1 drcené.

Voda musi byt nezdvadnd a nesmi obsahovat zadné sirany, huminové latky,
apod. Jako vhodna je oznacovana voda pitna. Vodu d€lime na zdmésovou a oSetrovaci.
Zameésova voda se pridava pii michéni, aby byla zrna cementu dostatecné smacena a
smés byla dokonale homogenni, zaroven se rozbihd pocatek reakce slinkli. OSetfovaci
voda se pouziva na oSetfovani betonu béhem tuhnuti a tvrdnuti, kdy je hydrata¢ni teplo
velmi vyrazné a také pii vysokych teplotach, kdy se odpatuje voda z povrchu betonu.
Pti davkovéani vody musime dbat na to, aby byl vodni soucinitel optimalni. Velké

mnozstvi vody totiz snizuje kone¢nou pevnost. [1]

3.2 Polymerni prisady

Polymerni pfisady se piidavaji do betonu, piedev§im aby upravovaly jeho
vlastnosti a také kvili Gspofe cementu. Jejich pfitomnost zvySuje pevnost v tahu za
ohybu a zvySuje pfilnavost k podkladu. Zakladni vlastnosti vzdy vychazeji z pojiva,
které tvofi kontinudlni fazi. Zakladni pojivo je tvofeno cementem a dopliujici pojivo
tvoii polymer. Spojenim obou latek ve smési by meélo dojit k vzajemnému
spoluptisobeni mezimolekularnich soudrznych sil. Mezi obéma pojivy tak v zasad¢
nevznikaji zadné chemické kovalentni vazby, ve vétSiné pfipadd se jedna o vazby
fyzikalni, tedy Van der Waalsovy sily, které maji cca o fad niz$i pevnost, nez vazba
kovalentni (C-S-H), jez vznika pii tuhnuti cementu. Vzniklé fyzikalni vazby polymer-
cement tak nikterak neovliviwji vazby kovalentni, které vznikaji hydrataci cementu.
Dojde-li ke sniZzeni pevnosti maltové smési, je to disledkem ptidani cizorodé latky

(polymeru), ktery se mezi kovalentnimi vazbami C-S-H chov4 jako separacni vrstva.

Polymerni ptisady byvaji ve form& bud’to polymerni disperze, které jsou tvofeny
stabilni smési polymeru ve vodném prostiedi s velikosti ¢astic polymeru cca 50-200 um
¢i ve formé re-dispergovatelnych prasku, které po zamichani s vodou, jez je pfitomna
V cementové smesi opétovné disperguji a polymer je tedy ve smesi zamichan obdobné,

jako bylo uvedeno vyse. [2]

3.2.1 Polymerni disperze

Prvni polymerni disperze, které se zacaly pouZzivat jako piisady, byly na bazi
ptirodnich kaucuku. Jejich piidavkem se zvysila pevnost v tahu, soudrznost s ostatnimi
6



stavili, vodotésnost a odolnost viic¢i agresi, oproti tomu vSak doslo k poklesu pruznosti.
Hlavni nevyhodou pouziti disperze piirodniho kaucuku byla koagulace s Ca** s ionty v
cementu. Pfi pouziti syntetickych kaucukt (napt. butadienstyrenovych) se dosahovalo

lepsich vysledki, pfedevs§im dobré stalosti vuci alkalité cementu. [2]

Vodné disperze polymert obsahuji tfi zakladni slozky: vodu, polymer a
nepolymerni latky (emulgatory, zmékcovadla atd.). Jejich slozeni je stejné jako u
hydrosolu. Disperze mohou byt vyrabény z termoplastii, nebo elastomerd. Jelikoz mezi

nimi nejsou zadné velké rozdily, hovoiime o nich obecné jako o disperzich. [2]

Slozeni disperze je takové, Ze polymery jsou rovnomérné rozptyleny ve vod¢ a
stabilizovany diky emulgatorim. VétSina disperzi patii ke koloidnim disperzim s
velikosti castic 0,05-0,2 pum. Vysledné vlastnosti polymerti zavisi predevSim na
pouzitych nepolymernich latkach pti tvorbé disperze. Obsah zmékcéovadel, emulgatort

a ostatnich pridanych latek by mél byt do 1%. [2]

Zmekcovadla zmensuji viskozitu v disperzi, ale zvétSuji rozpustnost a snizuji
pevnost. Jsou to v podstaté mdalo tékavd rozpoustédla, kterd wvznikaji mezi
makromolekulami, které od sebe oddaluje a tim zmenSuje jejich elektrostatické kohezni

sily. Tento proces se nazyva analogické rozpousténi. [2]

Polymerni disperze 1ze také preménit na prasek a to odparenim vody ve vakuu,
ziskany praSek obsahuje vSechny latky obsazené v pilivodni disperzi. PraSek je vhodné
ptred pfidanim vody smichat s cementem a plnivem. Po pfidani vody vznikne pivodni

disperze se shodnymi vlastnostmi jako ptvodni disperze. [2]

Dle vzhledu lze orienta¢né odhadnout velikost ¢astic v polymerni disperzi.
1. Disperze je témé&f transparentni - primeér ¢astic je mensi nez 0,05 um
2. Disperze je Sedobild, polo transparentni-primér ¢astic je 0,05 - 0,1
pm.
3. Disperze je bild, v tenké vrstvé namodrala az cervenohnéda - stiedné
disperzni produkt, pramér castic je 0,1 - 1 pm.
4. Disperze je mlécné bild 1 v tenké vrstvé - hrubé disperzni produkt,

pramer ¢astic je vétsi nez 1 um. [14]



3.2.1.1 pH

Hlavni vlastnosti polymernich disperzi je hodnota pH. Pro zjiS§téni hodnoty pH
se standardné pouziva méteni pomoci elektrody kalibrované pomoci roztokli o znamé
hodnoté pH. Pro zvyseni stability a viskozity disperzi se upravuje jejich pH na hodnotu
v rozmezi mezi 7-9, ale existuji 1 disperze s pH vyrazné odlisSnym. U cementovych
povrchil je pozadavek na pH > 7 a to z divodu zachovani alkalického prostiedi, aby

nedochazelo ke korozi cementu. [15]

3.2.1.2 Obsah suSiny

Je to zékladni parametr v charakterizaci jednotlivych disperzi, kdy obsah suSiny
je vyjadien procentudlné jako podil vysusené latky k celkovému mnozstvi navazky.
Vzorek se vysuSuje pfi optimalni teploté, ktera je v rozmezi 110-140°C. Pii vyssi
teploté¢ by mohlo dochdzet k rozkladu polymerti a emulgatort. Teplota se musi rovnéz
pfizpusobovat vlastnostem latky, aby nepopraskala nebo se nezdeformovala.
Neoptimalni teplota by mohla vézt az ke zniCeni vzorku. Vysuseny vzorek obsahuje
polymery, emulgatory a anorganické soli, aby se stanovila u¢innost polymeriza¢ni

reakce, tak se porovna naméfeny obsah susiny s teoretickym obsahem susiny. [15]

3.2.1.3 Povrchové napéti

Povrchové napéti je hlavni faktor pfi urCovani spoluplsobeni s podkladnim
povrchem. Povrchové napéti vody je 72,75.10% N/m a povrchové napéti sniZzuje pouZziti
emulgatort pii emulzni polymerizaci o 20-40 jednotek. Pro stanoveni se pouZiva

experimentalni metoda na vzduchu. [15]

3.2.1.4 Viskozita

Viskozita je velmi dilezitym faktorem pfi ur€ovani charakteristiky polymernich
disperzi. Je to hlavni ukazatel chovani disperze a jeji hodnota nam znazoriiuje velikost
tteni. Disperze se sklada z disperzniho prostiedi a disperzniho podilu. JelikoZ disperzni

Castice maji vyssi viskozitu, tak urcuji vyslednou viskozitu disperze. [16]



Reologické chovani koloidnich disperzi ovliviiuji tyto faktory:
1. Koncentrace ¢astic
2. Velikost ¢astic
3. Tvar zrna
4. Viskozita disperzniho prostiedi

5. Interakce mezi Casticemi a prostiedim a vzajemna interakce ¢astic [17]

3.2.1.5 Stabilita disperzi

Stabilita disperzi se sleduje v kazdé fazi, pti vyrob¢, uskladnéni, transportu a
zpracovani. Disperze jsou vystaveny mnoha negativhim mechanickym vlivim. To
muze vézt k sedimentaci, koagulaci, fizovému oddéleni, popt. jiného znehodnoceni. U

specialnich disperzi se zkousi také odolnost proti cyklickému zmrazovani. [8]

3.2.1.5.1 Stabilita pri skladovani
Urychlend metoda je zalozena na temperovani vzorku. Vzorek je vystaven po
urcity ¢as zvysSené teploté. Napiiklad 15 hodin pii 80°C. [8]
3.2.1.5.2 Odolnost proti cyklickému zmrazovani

Urcuje se schopnost re-dispergace (obnoveni stabilni disperze) po zmrazeni
vzorku. Testovani zahrnuje cyklické zmrazovani a rozmrazovani vzorku. Naptiklad 16

hodin p#i -20°C s naslednym ohfatim a 8 hodin temperovanim pfi teploté 23°C. [8]

3.2.1.5.3 Stabilita s ohledem na aditiva
Aditiva jsou obsazena ve vSech disperzich, kde putsobi jako rozpoustédla.
Davkovani aditiv vyrazn€ ovliviluje chovani disperzi. Davkovani aditiv je bud’ piimo,

nebo roziedéné. [8]



3.3 Popis jednotlivych disperzi
3.3.1 Polyvinylbutyral (PVB)

Tento material byl vyvinut v roce 1938 v americké firm¢ Monsanto, pii vyvijeni
materidlu, ktery meél zlepsit rdzové pevnosti skla. Samotna vyroba PVB neni snadna,
nejprve se musi vyrobit polyvinylacetat polymeraci vinylacetatu, poté hydrolyzou v
kyselém ¢i zasaditém prostiedi vznikne polyvinylalkohol. Ten je nasledné acetalizaci s

butyraldehydem v kyselém prostiedi pteveden na polyvinylbutyral. [3,5]

Polyvinylbutyral se pouziva pifedev§im pro jeho houZevnatost, pruznost,
pevnost, propustnost svétla, adhezivni vlastnosti a odolnost vii¢i starnuti. Pouziva se
pfedevsim jako lepidlo, ale je nutné ho stabilizovat piidavkem antioxidanti a

termickymi stabilizatory. [3]

3.3.1.1 Priméarni pouZziti

Polyvinylbutyral se vyrabi ve formé folii, které se pouzivaji k vyrobé
laminovanych bezpecnostnich skel. Nejvice se pouziva v automobilovém a stavebnim
prumyslu. Polyvinylbutyralova folie se pouziva k lepeni 2 skel k sob¢, jelikoz dosahuje
vybornych optickych a mechanickych vlastnosti. V automobilovém primyslu se
vyuziva téchto laminati z bezpeCnostniho hlediska, jelikoz pii poSkozeni se sklo
nerozbije na veliké a ostré kusy jako u kaleného skla, ale rozpadne se na malé kousky.
Navic dokaZze utlumit naraz, napiiklad hlavy cestujiciho sediciho na piednich
sedackach. Stale vice vSak tyto bezpecnostni skla nachazeji uplatnéni také ve
stavebnictvi. PouZzivaji se naptiklad ve vySkovych a prosklenych budovach, kde slouzi k
ochrané¢ obyvatel, pracovniku a majetku. Oproti automobilovému primyslu maji trochu
jiné pozadavky na bezpe€nost a odolnost. A navic pfibyva pozadavek na tepelnou

vodivost. [3,7,11]

3.3.1.2 Vyroba vrstveného bezpecnostniho skla

Vyroba tvrzeného skla je nasledujici. Mezi dvé sklenéné tabule se umisti PVB
folie, ktera musi mit urCity presah oproti sklenénym tabulim. Tento pozadavek je z
divodu smrsténi pifi vyssi teplote, kdy by se mohlo stat, Ze okraje sklenénych tabuli
nebudou slepeny. Takto pfipraveny sendvic¢ se predlisuje na tlak 0,4 MPa pii teploté
120°C pro vypuzeni vzduchu, ktery by pii laminaci mohl tvotfit bublinky. Takto
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zalisovany sendvi¢ se umisti do autokldvu a za stabilni teploty 140°C a tlaku 1,2 MPa

se laminuje. Hladky povrch skla je spjat s PVB folii velice silnou adhezi. [3,5,10]

3.3.1.3 Odpad

Jelikoz hlavni pouziti PVB je pfi vyrob¢ autoskel, které¢ nemaji velkou zivotnost,
nastava problém s jeho recyklaci. Je potifeba se zbavit silné adheze mezi PVB folii a

sklem, aby se dali od sebe odd¢lit.

Odpad z PVB délime do tfech skupin:
1. Odpad vznikly pti vyrobé folie, prfedevsim se jednd o nevyhovujici
vlastnosti, kdy folie nedosahuje pozadované jakosti.
2. Odpad vznikly pti vyrobé tvrzeného skla, kdy vznikaji odfezky folie a
tzv. Trim.

3. Odpad vznikly pfi recyklaci tvrzenych skel. [3,9]

3.3.1.3.1 Odpad vznikly pri vyrobé folie

-----

znecisténé prachem, nebo se jedna o Spatné dispergované slozky. Piedevsim se jedna o
zmé&kcovadlo, pigmenty, stabilizatory, modifikatory atd. Tento odpad se podrti a vrati

zpé€t do vytlaovaciho procesu. [3,8]

3.3.1.3.2 Odpad vznikly pri vyrobé tvrzeného skla: Trim

Tento druh odpadu vznika pii vyrobé tvrzenych skel, kdyz se odstranuji
okrajové defekty a presahy folii. Pfesahy folii jsou z ditvodu vysoké elasticnosti PVB
folie a zabranuje se tim zajeti folie do skla. Mnozstvi odpadu je zavislé na druhu a
geometrii daného skla a pohybuje se kolem 1-20 cm. Pii vyrobé automobilového
tvrzeného skal se mnozstvi trimu pohybuje okolo 5-10% z celkového mnozstvi
pottebné folie. Tento odpad se vrati zpét do vyroby PVB f6lii a pouzije k optovné
vyrobé. [3,6]

3.3.1.3.3 Odpad vznikly pri recyklaci skel

Pii recyklaci vrstvenych skel je potfeba oddélit sklo od PVB, aby se mohly
nasledné obé slozky opét vyuzit. Cisté sklo se pouZiva opét ve sklaistvi. PVB nelze

znovu pouzit na vyrobu folii, ale pokud neobsahuje zZadné sklo, ani jiné znecistujici
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castice lze pouzit ve formé disperzi. V soucasné dob¢ je pfevazna ¢ast recyklovaného

PVB ukladéna na skladkach, jelikoz pro n€j neni vyuziti.

K separaci obou slozek pouzivame dvé metody.
1. Suchy zptsob separace skla

2. Mokry zpusob separace skla

Suchy zpasob je zalozen na principu stirdni skla z folie suchou cestou. Tato
metoda neni 100% idedlni, jelikoZz timto zpisobem dokaZeme separovat pouze Cisté
sklo. PVB folie je totiz béhem této separace natolik zne€i§téna, Ze jiz nelze pouzit a je

nutné ji vyvazet na skladku. [3]

Mokry zpiisob je naopak Setrnéjsi k PVB f6lii a po separaci lze pouzit jak Cisté
sklo tak PVB. Voda ma se zvySujici se teplotou rusivy ucinek na vodikovou vazbu,
kterd zpusobuje velikost adhezivniho spojeni mezi zbytkovymi -OH na fetézci
polymeru a polarnim sklem. Voda také efektivné odplavuje skelné stiepy a tak je mozné
odstranit z PVB vSechno nechténé sklo. Na druhou stranu ma voda na PVB negativni
ucinky, protoze méni jeho chemické, fyzikalni i mechanické vlastnosti. Voda totiz
pusobi na PVB jako zmékéovadlo a to se projevuje zbélanim folie a sniZeni jeji

pevnosti v tahu. [3,5,12]

Mokry zptsob separace se v dneSni dobé jevi jako nejoptimalnéjsi a jediny
mozny, ktery ndm umozni néasledné vyuzit ob¢é separované slozky, avSak dochézi k

vyskytu novych problémd, které je potieba eliminovat. [3,5,12]

Hlavni problémy, pfi recyklaci vrstvenych automobilnich skel:
1. Zbytky tmell z t€snéni
2. Barevny slunecni pas, ktery znehodnocuje optické vlastnosti
3. Zbytkové mnozstvi skla vice jak 0,1% v matrici PVB
4. Spatné oznadeni jednotlivych vyrobet folii a jejich odligné chemické
sloZzeni. Michani vice typl je zakadzano, jelikoZ méni vlastnosti

PVB. [3]

3.3.2 Akrylatové polymery

Hlavni rozvoj téchto polymeri zacal po roce 1945. Polymery byvaji oznaovany

také jako polyakrylaty. JelikoZ se jedna o polymery a kopolymery kyseliny akrylové a
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metakrylové a jejich estery, amidy, nitrily i 2-kyanakrylaty. Predev§im se vyrabéji jako
kopolymery, ale také se vyrabi jako homopolymery. Mezi jejich hlavni vyhody patii

stalost na svétle, transparentnost a odolnost vic¢i povétrnostnim vlivim. [13]

3.3.2.1 Styrenakrylat - Sokrat

Pro vyrobu maltovych smési je nejpouzivanéjsi.

Styrenakrylatové disperze se pouzivaji na vyztuzovani textilii, netkané textilie,

natérové hmoty, tmely, lepidla, polymerbetony a pigmentovy tisk. [13]

3.3.2.2 Akrylatova disperze AC/S

Akrylatové vodni disperze se vyrdb&ji emulzni polymeraci. Pro vyrobu je
vyhodnéjsi pouziti esterit kyseliny akrylové, nez esterti kyseliny metakrylové, jelikoz
ma niz§i Tm a Tg a jsou schopny vytvaret filmy za normalnich teplot. Specificky
vyznam ma obsah kyseliny akrylové v mnozstvi 1-3%, pfedevSim pokud je pouZita jako

komonomer, jelikoZ zlepSuje stabilitu disperzi i adhezi jejich filmd. [13]

Odolavaji vice alkalické hydrolyze i slabsimu chemicky agresivnimu prostiedi.

Cisté¢ akrylatové disperze se pouzivaji predevs§im jako natérové hmoty na dievo.

3.3.3 Butadienstyren (SBR)- Kau¢uk

Pfirodni kaucuk byl objeven v jizni Americe, jako mléko vytékajici ze stromu.
Ptirodni kaucuk je bila mlékovita kapalina s obsahem susiny 8-10%. Kaucuk dodavany
ve formé¢ latexu je drahy, tak se vyrabi v suché formé&. Primyslové zpracovavat se zacal
po objevu T. Hancocka roku 1820, ktery objevil moZnost plastifikace tuhého kaucuku a
jeho zpracovani na hnétacich valcich a Ch. Goodyeara roku 1839, ktery objevil, Ze smés
kaucuku, siry a olovnaté béloby ztraci po zahtati svou lepkavost a tvarnost. Naopak

ziskava velkou pevnost, jak za tepla i chladu. Tento objev je zékladem vulkanizace.
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Zakladnimi podminkami, aby se stal polymer kaucukem, jsou:
1. Znac¢na délka tetézce.
2. Teplota skelného piechodu musi byt nizsi nez -40°C.
3. Amorfni struktura v nedeformovaném stavu musi byt dosazitelna.
4. Moznost fidkého zesitovani hlavnimi vazbami, nebo oblastmi se
siln€j§im intermolekulovym puisobenim, aby se zabranilo

plastickému toku pfi namahani v tahu. [13]

3.3.3.1 Vyroba

Butadienstyrenovy kaucuk se vyrdbi z ropy. Ve vétSin€ piipadd je u
butadienstyrenovych kaucuk poméf mezi butadienem a styrenem 70:30. Vyrabéji se
nejcastéji studenou polymerizaci, ozna¢ovanou jako radikdlovou emulzni kopolymeraci
pii teplot¢ 5°C. Skoro vsSechny vyrabéné druhy butadienstyrenovych kaucukl lze
nastavovat parafinickymi, nafténickymi, nebo aromatickymi oleji. Optimalni pfidavek
oleje je zhruba 27,3%, z hlediska jakostniho i cenového. Butadienstyrenové kaucuky

mohou byt barvici, nebo nebarvici a to uréuje druh pouzitého stabilizatoru. [13]

3.3.3.2 Chemizmus

Butadienstyrenovy kaucuk
CH2-CH=CH-CH2-CH-CH
-vyrabi se kopolymerizaci 1,3-dienu CH2=CH-CH=CH2
-a styrenu CH=CH2 [13]

3.3.3.3 Vlastnosti butadienstyrenového kaucuku

Mezi ptednosti fadime:
- Dobra odolnost vi¢i odirani, coZz je vyhodné zejména pro vyrobu
pneumatik pro osobni vozidla.
- Dobra odolnost viici starnuti a praskani.

- Velka rychlost vulkanizace

Mezi nedostatky fadime:
-Vysokou hysterezi, kdy sou¢asny stav zavisi na pfedchozich stavech
-Nizka pevnost smési bez aktivnich ztuzovadel.
- Spatné fyzikalni vlastnosti pfi vyssich teplotach.
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- Nemoznost pouziti pro pneumatiky na té¢zka nakladni vozidla z divoda

znaéného ohfivani. [13]

3.3.3.4 Pouziti

Butadienstyren se pouziva pii vyrobé pneumatik, dopravnich pésd, hadic,
penove a tvrdé pryze, lisovanych technickych vyrobkt, podlahovin, sportovniho zbozi,

obuvi a kabelu.

Ve stavebnictvi se pouziva jako vodou feditelnda mékcena disperze, kterd ma
schopnost vazat vodu a tak urychluje vysychéni. Zvysuje odolnost proti chemikaliim.

Na zakladé neionitické stabilizace se tato disperze dobfe snasi s cementovym tmelem.
[13]

3.4 Infracervena spektroskopie

Tato zkouska patii do skupiny nedestruktivnich analytickych metod, zkoumany

vzorek neni danou zkouskou nijak poskozen.

U kazdé latky lze méfit infraCervené spektrum latek a to jak ve stavu plynném,
pevném, nebo kapalném (v roztocich). VE&tsinou se pro méfeni pouZzivaji kyvety, které
jsou vyrobeny z vhodného optického materidlu, ktery mé dobrou propustnost pro
infraCervené zafeni. V podstaté se nejvice pouzivaji latky NaCl a KBr, které mayji
velkou propustnost pro infracervené zatreni. Jejich problém je vSak v tom, Ze jsou
rozpustné v alkoholech, ve vodé, v kyselinach. Z tohoto diivodu se museli vyvinout
materialy, ktery by byly odolné vici témto vlivim.. Vyvinuly se proto latky jako ZnSe,

KRS-5, které ovsem mély zase jiné negativni vlastnosti. [19]

3.4.1 Plynné vzorky

Mg¢teni probiha ve velkych vrstvach z diivodu malé hustoty molekul. K méteni
plynnych vzorkl pouzivame kyvet o tloust’ce 10 cm. Kyveta se sklada ze dvou okének
na kazdé strané, kterd jsou pfipevnéna ke sklenénému valecku a plnicich otvort. Tyto
kyvety maji mnoho néasobny priichod paprskli a jeho drdha dosahuje diky soustavé

zrcadel délky az desitek metrti
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Obr.c. 1.: Plynova kyveta (10 cm), Dlouhocestna kyveta se zrcadly

3.4.2 Kapalné vzorky

U kapalnych roztokti se provadi méfeni infracervené¢ho spektra nejcastéji ze
vSech. Latka se rozpusti ve vhodném rozpoustédle a naplni se jim kyveta. Kyveta je
tvofena opét dvéma okénky, s tim Ze jedno je provrtano otvory, které slouzi k plnéni.
Jednotliva okénka jsou pevné zasazena do kovového drzaku. Tloustka kyvety je
odvozena od tloustky distan¢ni folie, ktera byva z olova, teflonu, hliniku atd. Kyvety
maji obvykle tloustku asi 0,1-1 mm u roztokt a 0,02-0,04 mm pro kapaliny. Plni se
injekéni stiikackou jednim otvorem, dokud nevytékd druhym otvorem. Specialni kyvety

mohou mit tloustku az 1 cm a pouZivaji se k méfeni velmi silné¢ zfedénych roztoki.

[19]

=@
o

Obr. ¢. 2.: Rozebiratelnd kapalinova kyveta
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3.4.3 Pevné vzorky

U pevnych vzorkl je méfeni problematické, vzhledem k nedokonalé rovnosti

povrchii vzorki. Vzorky pevnych latek se méfi tfemi riznymi metodami méteni. [19]

3.4.3.1 Primé transmisni techniky

Tato metoda je nejidealnéjsi metodou pro ziskani absorpénich spekter materiali.
Pro tuto metodu neni potieba velkych uprav materidli a tim snizujeme i vliv pfipravy
na vyslednou kvalitu spektra. AvSak tuto metodu lze pouzit jen na samonosné filmy

polymeru. [19]

3.4.3.2 Technika lisovani tablet

Tablety se vyrobi tak, ze se pfipravi vzorek o 0,5 hmotnostnich % vzorku a
homogenné se promisi s optickym materidlem ve vibraénim mlynku, nebo achatové
misce. Vznikly homogenni prasek se lisuje ve specialni form¢& do tenké tablety.
Vysledkem je samonosna tableta, na jeji kvalitu ma vliv mnoho faktorti, samotna

vyroba a také mize dojit k chemické interakci vzorku s optickym materialem. [19]

3.4.3.3 Technika suspenzi

Métena pevna latka se suspenduje v siln€ viskozni suspendujici latce a méti se
IC spektrum kapilarni vrstvy. Jako suspendujici latky jsou b&zné pouzivané parafinové
oleje, tzv. NUJOL, ktery absorbuje v oblasti pasti vibraci C-H. Pro ziskani aplného IC
spektra je vhodné zaznam kombinovat v nujolové suspenzi se zdznamem s méfenim v

halogenovych suspenzich, které neobsahuji pasy C-H vibraci. [19]

3.5 Testovaci zarizeni FTIR spektrometr s ATR technikou

Technika zeslabené¢ho Uplného odrazu pracuje na principu jednoduchého, nebo
vicendsobného odrazu zareni na fdzovém rozhrani testovaného vzorku a méficiho
krystalu s dostatecné¢ vysokym indexem lomu. Krystal je obvykle planarni, tvaru
lichobéznikového hranolu, ktery byva umistén horizontaln€. Na tento krystal se nanasi
vzorek. Do krystalu je pfiveden soustavou zrcadel svazek paprskl tak, aby tthel dopadu
na fazové rozhrani vyhovél podmince uplného odrazu. Testovany vzorek musi byt v
naprostém kontaktu s ATR krystalem, aby byl zaruc¢en dokonaly prinik zareni ve formé

evanescentni viny do vzorku.
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Spektrum ziskané z tohoto méfeni se do znacné podoby shoduje se spektrem
zméfenym v transmisnim rezimu, které se méfi za pomoci kyvety. JelikoZ je penetracni
hloubka zafeni jen v fadech jednotek pm, tak charakterizuje pouze velmi tenké
povrchové vrstvy testovaného materidlu. Vzhledem k moznosti vicenasobného odrazu
na fazovém rozhrani ziskdme velmi kvalitni spektrum, ekvivalentni transmisnimu
spektru pfi tloustce vzorku v fadech desitek pm. Maléd penetracni hloubka mé naopak
vyhodu pfi testovani silné¢ absorbujicich vodnych roztokii, protoze nedochazi k

deformaci tvaru pasu vody. [18]

evanescentni vina
vzorek f‘(‘\\.\ et jm
ATR krystal
vzorek ‘\
ATR krystal
IC zareni g detektor
ze zdroje

Obr.¢. 3.: Podstata techniky ATR — prinik evanescentni viny, penetracni hloubka do
vzorku je radove nékolik mikrometra

Vysledné spektrum z méfeni ATR je ovlivnéno vlnovou délkou infraerveného
zafeni, pomérem indext lomu méfeného vzorky a ATR krystalu, thlem dopadu zafeni

na fazové rozhrani a G¢innosti kontaktu mezi méfenym vzorkem a ATR krystalem.

Tato metoda je velmi rychld a G¢innd a mize byt snadno automatizovana, na
rozdil od transmisniho méfeni v kyveté vyzaduje pouze minimalni pfipravu vzorku pro

analyzu. [18]
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4. Experimentalni ¢ast

Meéfeni bylo provedeno v laboratofich VUT v Brné v Ustavu THD. Cilem tohoto
meéfeni bylo zjistit, zda je ve vzorku identifikovatelny polymer danou analytickou

metodou.

Byly zhotoveny ctyti sady vzorkl vzdy po tfech kusech. Jedna sada trameckt
byla bez obsahu polymeru, ta byla oznac¢ena jako referen¢ni. Druha sada méla obsah
PVB disperze (na cement) 0,1 %, tfeti sada méla obsah PVB 0,2 % a ¢tvrta sada méla
obsah PVB 0,3 %.

4.1 Priprava vzorku

Vzorky byly zhotoveny z betonaiského pisku, ktery byl piesaty na frakci 0-2
mm, cement CEM 1 42,5 a vody. PVB byl ve form¢ disperze s vodou 1:1. Jednotlivé
sloZzky byly navazeny s pfesnosti +£1 g a vlozeny do laboratorni michacky. Vodni
soulinitel pro referencni vzorek byl zvolen na 0,6. Z vysledné smési byly zhotoveny
tramecky 40x40x160 mm, které byly zhutnény na stfdsacim stolku. Dal$i smési s
pridavkem PVB byly pii michani sledovany a pfidavkem vody bylo docileno stejné

konzistence smési jako U referencni.

Formy byly uloZeny v laboratornim prostiedi zabalené do mikrotenovych folii.
Po 24 hodinach byly vzorky odbednény a ulozeny do vodni 1azné, kde setrvaly 6 dni.
Po 6 dnech byly vzorky vyjmuty a byly vystaveny vyssim teplotam a to 20°C, 100°C a
140°C, z kazdé sady tramecku byl kazdy vystaven odliSné teploté.

Cement | Pisek | Voda Mnozstw Polymerni Celkovy Vodni
Vzorek [l ol | [q] disperze 00jivo [g] obsah soudinitel
[a] vody [g]
referen¢ni - - 270 0.60
PVB 0,1% 45 23 293 0.65
450 |1350| 270
PVB 0,2% 90 45 315 0.70
PVB 0,3% 135 68 338 0.75

Tab. & 1. : Jednotlivé zamési
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4.2 Méreni

4.2.1 Rozméry a hmotnost

Zakladni rozméry jednotlivych téles byly meéfeny ve vSech fazich zrani.
Rozméry byly zaznamenany posuvnym méfidlem s piesnosti 0,01 mm. Vazeni probéhlo

na laboratornich vahach s pfesnosti na 0,01 g

4.2.2 Postup zkouSeni

Po 28 dnech byly na vzorcich provedeny zkousky pevnosti v tahu za ohybu a
pevnost v tlaku. Tyto zkousky byly provedeny v akreditované laboratofi za ucasti
odborné osoby. Po provedeni destruktivnich zkousek byly vzorky rozemlety na
vibra¢nim mlynu na jemny prach o velikosti ¢astic £ 0,045 mm a uloZeny do
uzaviratelnych sackl. Z rozemletych vzorka bylo odvazeno 50 g + 1 g a smichano s 50
ml etanolu. Tato smés se nechala 10 minut louhovat za obCasného michani. Vysledny
roztok se nechal filtrovat pies filtradni papir s plosnou hmotnosti 85 g.m™. Pii filtraci
bylo potieba ptidat jesté etanol a to z divodu zalepovani filtraéniho papiru polymerem.
Cim vice bylo polymeru v daném roztoku, tim vice bylo potfeba roztok natedit, aby
byla mozna filtrace. Ziskany filtrat byl uloZen v laboratornich miskidch a nechal se
odpafit etanol. Po odpafeni byl ziskan film, ktery byl pomémé pruzny a ten byl
podroben zkousce FTIR.

Obr. ¢. 4.: Ziskany pruzny film
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4.3 Provedené zkouSky

4.3.1 Pevnost v tlaku

Jednoosa tlakova zkouska byla provadéna na polovinach zlomenych trameckt o
rozmérech 40x40 +£80 mm. Okraj tramecku byl vlozen do pfipravku se zatéZovacimi
plochy 40x40 a zpusob zaté¢Zovani byl definovan konstantni rychlosti posunu 0,15

mm.min™". P¥i zkousce byla zaznamenéna sila v kN.

Pevnost v tlaku, Rc, v [N.mm™] se vypotita ze vztahu:

kde:
Rc - pevnost v tlaku, v [N.mm]
F¢ - nejvyssi zatizeni vynalozené pti poruseni, v [N]

A = 1600 - plocha pomocnych desticek 40x40 mm, v [mm?]

Obr. ¢. 5. : Zarizeni pro zatézZovani zlomku tramecku
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4.3.2 Pevnost v tahu za ohybu

Ttibodova zkouska byla provedena na trameckach o rozmérech 40x40x160 mm.
Tramecek byl umistén do zkusSebniho pfipravku se vzdalenosti podpor 120 mm a
zpuisob zaté&zovani byl definovan konstantni rychlosti posunu 0,05 mm.min™. P¥

zkous$ce byla zaznamenana sila v kN.
Pevnost v tahu za ohybu, Ry, v [N.mm™] se vypogitéa ze vztahu:

3-F-l
Rf - z.b.hz

kde:
Rs - pevnost v tahu za ohybu, v [N.mm™]
b, h - strana ¢tvercového prufezu tramecku, v [mm]
F - zatizeni vynalozené na stfed trdmecku pii zlomeni, v [N]

| - vzdalenost mezi podporami, v [mm]

- >

Obr. ¢. 6 - Zarizeni pro pevnost v tahu za ohybu

4.3.3 Meéreni na zarizeni FTIR spektrometr s ATR

technikou

Mgéteni bylo provedeno na pristroji Nicolet 380 s krystalem ATR od vyrobce
Thermo Scientific. Jeho spektralni rozsah je od 7800-350 cm™. Je to vykonny
spektrometr, na kterém se mozno provadét rychla kineticka méfeni. Vysledkem meéteni
je  barevné spektrum, které znazornuje absorbanci v zavislosti na vinoctech.

Absorbance udava, jak mnoho svétla bylo pohlceno mérenym vzorkem.
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4.4 \Vysledky

4.4.1 Vyhodnoceni objemové hmotnosti

Objemova hmotnost kazdého vzorku v kazdé fazi zrani, byla pocitana jako podil
hmotnosti a objemu. Objem byl spoc€itan jako soucin 3 rozmérl - §itka, vyska a délka.

Vysledky jsou uvedeny v [kg/m°].

~
I
<[ 3

kde:
m- hmotnost trdmecku [kg]

V- objem tameck [m%] vypocteny z jeho rozmért I, b, h

Objemova hmotnost [kg/m?]
Po Po 28
Vzorek odbednéni Po 7 dnech dnech
REF 2051 2045 1973
0,1% PVB 2011 2026 1890
0,2% PVB 1994 2009 1847
0,3% PVB 1897 1921 1729

Tab. ¢ 2.: Objemova hmotnost

Objemova hmotnost

2100 5551 205,
_ 2011
T 2000 - 2009 1973
—
_‘3_2 1921 1890
g 1300 1847 MW REF
o
E 1800 - _ mO0,1PVB
< 0,2 PVB
2 1700
£ mO0,3PVB
L]
51600 -

1500 -

Po odbednéni Po7 dnech Po 28 dnech

Graf. ¢. 1.: Objemovd hmotnost v jednotlivych stadii tuhnuti za normovych podminek

Z grafu ¢. 1. je patrné, ze pridavek polymerni disperze PVB vyrazné ovliviiuje
objemovou hmotnost. Tento jev je jiz patrny po odbednéni. U referencni smési ma

objemova hmotnost klesajici tendenci, ale u smési s obsahem PVB je pozorovatelny
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nepatrny nariist po 7 dnech, avSak po 28 dnech je vyrazny pokles objemové hmotnosti.
Cim je vétsi obsah PVB tim vice klesa objemova hmotnost. To je dano tim, Ze hustota
snizi objemovou hmotnost, mize vSak i dochazet k zamiseni vzduchu do cementové

smési. To by vysvétlovalo i snizeni pevnosti v tahu za ohybu umérné s pfidavkem PVB.

OH [kg/m®
Vzorek Po Po 7[diech] Po 28 T?Egta
odbednéni dnech

REF-1 2054,46 | 2030,67 1973 20

REF-2 2038,26 2055,89 1939 100

REF-3 2060,88 | 2049,60 1939 140
0,1% PVB-1 | 20,16,64 2034,73 1925 100
0,1% PVB-2 | 1995,34 2094,48 1890 20
0,1% PVB-3 | 2021,48 1948,40 1884 140
0,2% PVB-1 | 1973,10 2028,84 1827 140
0,2% PVB-2 | 2029,44 2021,55 1852 100
0,2% PVB-3 | 1978,21 1976,51 1847 20
0,3% PVB-1 | 1882,42 1903,71 1729 20
0,3% PVB-2 | 1878,27 1900,01 1735 100
0,3% PVB-3 | 1931,59 1958,18 1740 140

Tab. ¢ 3: Vliv teploty na objemovou hmotnost

Objemova hmotnost po 28 dnech,
vystavené teploté 20°C

2000

1973

1950 ~

1900 -

1850 - W REF

m0,1PVB
1800 -
0,2 PVB

1750 1 m0,3PVB

1700 -

Objemova hmotnost [kg/m?3]

1650 -

1600 -

Graf. ¢. 2.: Objemovd hmotnost nevystavené zvysené teploté
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Na piedchozim grafu ¢. 2. je zobrazena objemovd hmotnost, ktera byla
naméfena u vzorkl, které nebyly vystaveny zvysené teploté. U vzorku s ptidavkem 0,1
% PVB byl pokles objemové hmotnosti o 4 %, u vzorku s pfidavkem 0,2 % PVB 0 6 %
a uvzorku s 0,3 % PVB o 12 %. Z vysledki se da usoudit, ze za normovych podminek

pfti zrani dochazi ke snizeni objemové hmotnosti v poméru 2-4 % /0,1 % PVB.

Objemova hmotnost po 28 dnech,
vystavené teploté 100°C

2000

1950 1939 1925
E
< 1900 -
2
= REF
3 1850 - "
s mO0,1PVB
2 1800 -
E m0,2PVB
N1 .
3 1750 mO,3PVB
uE_:, 1700 -
o
o]
1650 -
1600 -

Graf. ¢. 3.: Objemova hmotnost po vystaveni teplote 100°C

Nasledujici hodnoceni grafu €. 3. Je ziejmé, Ze zvySend teplota 100°C sniZi
objemovou hmotnost u referen¢niho vzorku o 1,8 %. U vzorkl s pfidavkem PVB je
patrny lehky nardst objemové hmotnosti, ale pouze u vzorku s 0,1 % PVB je to 1,8 % a

u zbylych dvou je tento nartist nepatrny.

Objemova hmotnost po 28 dnech,
vystavené teploté 140°C

2000

1950 1939

1900 -

1850 | M REF

mO,1PVB
1800 -

m0,2PVB
1750 - mO0,3PVB

1700 +

Objemova hmotnost [kg/m?]

1650 -

1600 -

Graf. ¢. 4.: Objemova hmotnost po vystaveni teploté 140°C
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Z ptedchoziho grafu ¢. 4. je hned patrné, Ze objemovou hmotnost referencniho
vzorku dal§i narast teploty nesnizil a je stejny jako u vzorky vystaveného 100°C. U
vzorku s 0,1 % PVB doslo ke snizeni o 2 % oproti vzorku vystaveného 100°C a dostava
se nepatrné pod hodnotu objemové hmotnosti u vzorku nevystavené¢ho zvysené teploté.
U vzorku s 0,2% PVB doslo ke snizeni o 1 % oproti vzorku nevystaveného zvysené
teploté. Vzorek s 0,3% PVB vykazuje dal$i zvySeni objemové hmotnosti, ale je

zanedbatelné.

4.4.2 Vyhodnoceni pevnosti v tahu za ohybu

Vypocitané hodnoty Teplota
Znaleni Pevnost v tahu za | Pevnost v tlaku °C]
ohybu [N/mm?] [N/mm?]

REF-1 9,58 35,63 20

REF-2 9,15 39,06 100

REF-3 9,15 36,72 140
0,1% PVB-1 7,02 26,09 100
0,1% PVB-2 7,33 28,44 20
0,1% PVB-3 6,45 23,13 140
0,2% PVB-1 5,60 18,44 140
0,2% PVB-2 6,70 19,84 100
0,2% PVB-3 7,43 23,75 20
0,3% PVB-1 3,88 15,94 20
0,3% PVB-2 5,46 15,63 100
0,3% PVB-3 4,54 15,31 140

Tab. ¢ 4.: Pevnost v tahu za ohybu a pevnost v tlaku.

Pevnost v tahu za ohybu
9,58
10
915 9,5
9 -
7,43
s | 7,33
7,02 6,70
7’ M|
6,45

.g 6 | 5,60 5,46
E 4,54 m20°C
Z s
k] m100°C
[=]
£ )
£ a4 140°C
a

3 -

Z -

1 M|

0 T

REF 0,1% PVB 0,2% PVB 0,3% PVB

Graf. ¢. 5.: Pevnost v tahu za ohybu
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Nasledujici hodnoceni grafu ¢. 5. se zabyva tim, jak teplota pfi zrani vyrazné
ovlivni vyslednou pevnost v tahu za ohybu. U ptidavku 0,1-0,2 % PVB je pokles témér
linearni, ale u vzorku s 0,3 % PVB vystaveného 100°C doslo k narlstu pevnosti oproti
vzorku vystaveného 20°C. U vzorku vystaveného 140°C doSlo opét ke sniZeni pevnosti.
Tento narast vSak nebyl tak velky a je patrnd vysSsi pevnost v tahu za ohybu nez u

vzorku vystaveného 20°C.

Pevnost v tahu za ohybu po 20°C

9,58

10

W REF
m0,1%PVB
m0,2% PVB

Pevnost [N.mm-Z]

m0,3%PVB

Graf. ¢. 6.: Pevnost v tahu za ohybu nevystavené zvysené teplote

Z vyhodnoceni grafu ¢. 6. je vidét, Ze po ptidavku 0,1 % PVB za normovych
podminek zrani doslo k vyraznému snizeni vysledné pevnosti v tahu za ohybu a to o
25,4 % v porovnani s referencnim. Rozdil mezi pevnosti vzorku s 0,1 % PVB a vzorku
s 0,2 % PVB neni tak velky, ale pozorujeme nepatrny nartst u vzorku s 0,2 % PVB,
avsak u vzorku s 0,3% PVB je opét patrny vyrazny pokles a to 0 29,5 %.
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Pevnost v tahu za ohybu po 100°C

10

W REF
m0,1% PVB
m0,2%PVB

Pevnost [N.mm?]

m0,3%PVB

Graf. ¢. 7.: Pevnost v tahu za ohybu vystavené teploté 100°C

Pevnost v tahu za ohybu po 140°C

W REF

m0,1% PVB
m0,2% PVB

Pevnost [N.mm-?]

m0,3% PVB

Graf. ¢. 8.: Pevnost v tahu za ohybu vystavené teplote 140°C

Grafy ¢. 7 a 8. zobrazuji vliv vyssi teploty na pevnost v tahu za ohybu. Tato
tendence je u obou teplot linearné klesajici. U vzorku s 0,3 % PVB, jez byl vystaven

teploté 140°C je jasné€ patrny 50 % pokles pevnosti oproti vzorku referencnimu.
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4.4.3 Vyhodnoceni pevnosti v tlaku

40

35

30

25

20

15

Pevnost [N.mm2]

10

5

0

Pevnost v tlaku po 20°C

35,63

W REF

m0,1% PVB
m0,2% PVB
m0,3%PVB

Graf. ¢ 9.: Pevnost v tlaku nevystavené zvysené teploté

Pevnost v tlaku po 100°C

39,06
40
35
30
E - W REF
5 m0,1%PVB
oy 20
g =0,2% PVB
S 15
1 m0,3%PVB
o
10
5
0
Graf. ¢. 10.: Pevnost v tlaku vystavené teplote 100°C
(-]
Pevnost v tlaku po 140°C
40
36,72
35
30
-E 25 mREF
2 m0,1% PVB
- 20
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o
10
5
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Graf. ¢. 11.: Pevnost v tlaku vystavené teploté 140°C
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Pevnost v tlaku
39,06

19,84 .
18,44 w20
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o
|

B 100°C
15,94 1563 153

Pevnost [N.mm-2]

m140°C

REF 0,1% PVB 0,2% PVB 0,3% PVB

Graf. & 12.: Pevnost v tlaku

Z grafi 9.-12. je patrné, Ze u vzorkl vystavenych 20°C po ptidavku 0,1 % PVB
dochazi vyraznému snizeni pevnost v tlaku a to o 30 %. Dalsi pfidavky snizuji pevnost
linearné a to konkrétné o 14 %.

U referen¢niho vzorku je patrné zvySeni pevnosti v tlaku o 8,7 % pfi zvySené
teploté 100°C oproti nezvySené (graf ¢. 10. a 9.), ale u vzorku vystaveného 140°C
dochazi oproti nevystavenému k nartistu uz jen o 3 % (graf ¢. 11.a9.).

Vysledky jasné prokazuji, ze ptidavek PVB vyrazné snizuje pevnost v tlaku,
nahly pokles je pozorovatelny ihned po pfidavku jako u pevnosti v tahu za ohybu, ale

nasledné ptidavky snizuji pevnost linearné s poklesem v fadech jednotek MPa.

4.4.4 Vyhodnoceni méreni ATR

Z naméfenych vysledkl je patrné, Ze metodou ATR meéteni praSku (drceného
maltového vzorku) byla zjisténa spektra cementu, ale také vody, kterd je v cementu
vazana. Tato byla pravé indikatorem ke stanoveni PVB ve smési. To z diivodu vysoké
hydroskopiénosti PVB. Cim vice bylo PVB ve smési, tim vy$si pik v oblasti 3600 -
3000 cm™ byl pozorovan. A to dokonce, i kdyZ bylo mnoZstvi polymeru malé do 0,3 %.

Ziskané spektrum je zobrazeno v grafu ¢. 13. Fialové spektrum je referencni
vzorek (REF), neobsahuje zadny piidavek PVB ve smési. Dal$i ménici se koncentraci je
dvojpik v oblasti 2400 - 2300 cm™. Tento vsak patfi oxidu uhli¢itému, ktery je ve

wrwe
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kde je spektrometr ulozen, nikoliv v8ak pfitomnosti PVB ve smési, jak mlze vypadat na

prvni pohled.

Ahsorbance

- : REF - fialova
10,1 PVB - modré

00304 0,2 PVB - zelena
10,3 PVB - Eervend

0oz

0%

0o

nazzd

onm

0018+

00164
0o144
iz
o0
008 4
0005 4
00044
00z
oo
00z 4
004 4
0064
o084

ap04

. ' . . . . ' . . . . ' . . . . ' . . . . ' . . . . ' .
3500 3000 2500 2000 1500 1000
‘Wavenumbers (cm-1)

Graf. ¢ 13.: Vzorkii ze sacki; fialovy (REF), zeleny (0,1 %), modry (0,2 %), cerveny
(0,3 %) PVB ve smési

Pfi méfeni pomletého vzorku maltové smési, bylo mozné stanovit obsah PVB a

to i vkoncentraci 0,1 %. Spektrum je vSak znac¢né zkresleno o pfitomny hydrat

cementu, pisku a jiné anorganické slozky.

Kk

Poté, co se rozdrceny maltovy vzorek ponechal extrahovat v 96 % etanolu, doslo

separaci (extrakci) PVB ze sypké smési. Takto doslo k jeho zakoncentrovani a tento

mohl byt 1épe stanoven pomoci metody ATR a identifikovat tak i typ polymeru, ktery

byl v disperzi pouzit. Stanoveni konkrétniho typu polymeru u sypké smési mozné

nebylo. Celkové spektrum je zobrazeno v grafu.c. 14.
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Graf. ¢ 14.: IC spektra vzorkii po extrakci etanolem

V grafu ¢. 14. je vidét, ze pouze vzorek s obsahem 0,3 % PVB obsahuje
absorbanci IS v oblasti 3000 — 2800 cm™, co? znamend, Ze je piitomen n&jaky
uhlovodikovy skelet, napt. polymer. U vzorkt s obsahem 0,2 % PVB tento pik nebyl

stanoven vubec.

Z toho muzeme usuzovat, ¢ PVB je metodou extrakce s finalnim IC
stanovenim na ATR krystalu stanovitelny a identifikovatelny pouze v koncentraci 0,3 %

a vyssi. Vyssi koncentrace vSak nebyly namichéany.

V grafu ¢. 15.-17. je znazornéna identifikace jednotlivych slozek, které byly
extrakci ziskany. V Grafu ¢. 15.-16. je spektrum stanoveného PVB u vzorku s PVB 0
koncentraci 0,3 % a spektrum PVB z knihovny spektrometru. Zde byl polymer
kvalitativné velmi dobte identifikovan. To nasvédcuji pro meékéeny PVB i jeho typické
absorpce v oblastech 3600 — 3100 cm™, coZ je zptisobeno piitomnou —OH skupinou na
fetézci polymeru, dale pak oblast 3000 — 2800 cm™,coz zna&i uhlovodikovy polymerni
fetézec, ale také pouzité zmékcovadlo. Zmekcovadlo pro PVB je také velmi dobie
zaznamenano v oblastech vIno&td 1700 cm™ (= CO vazba) a pak esterova vazba, jeZ je

stanovena v oblastech 1200 a 1100 cm™.

32



Ahsorbance Absarbance Absarbance Absorbance

Absorbance

10,2 PVE

005~

0,00 -

005 7 0.1PVE
umé
EI‘EIZ—f
0004
%M\\MWUL

005
opos< 0,3 PVB (sypke)

0,024

0,00+

0061 0,3 PVE (film)
0041
0021
00

002 :

i PVB knihovna
081

0=
044
024
\ . X \ . . ; - ; . ; . . .
3500 3000 2500 2000 1600 1000
‘Wavenumbers (cm-1)

Graf. ¢ 15.: IC spektra vzorkii po extrakci etanolem + knihovny

Absorbance

-0 000+

0005 ]
i

ops0- PVB z kmihovay - modnra
10,3 PVB (film) - Zervend
0076~

0070 —
0065 —
0,060 ,
0055 ,
0.0s0 ,
0045 ,
0,040 ,
0038 ,

00

opas -
opz0-

0p154

opnd

o5

. . . . . \ . . \ . . \ \ . \
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
‘Wavenumbers (cm-1)

Graf. ¢ 16.: IC spektra vzorku s 0,3 % PVB (Cervené) a spektrum mékcéeného PVB
Z knihovny (modré)

33



Na nasledujicim grafu ¢. 17. jsou znazornéna spektra vzorku s koncentraci 0,1 %

PVB (po extrakci etanolem) a spektrum uhli¢itanu vapenatého (kalcitu) z knihovny

vwr

mozné tento polymer extrahovat tak, aby byl identifikovatelny metodou FTIR.

007 0,1 PVB
D‘DE—:
005+
0044
0034

002+

Absorbance

! Kaleit

[if:R
07+
06+

05+

Absorbance

04+
034
02+

014

' g g g g T g g g g T . B T . ' T . . . ' . . . . ' . . . . ' . . . g '
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumbers {cm-1)

Graf. ¢ 17.: IC spektra vzorku s obsahem 0,1 % PVB (Cervené) a spektrum uhlicitanu
vdpenatého z knihovny (fialové)
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5. Zavér

Cilem bakalafské prace bylo popsat moznosti stanoveni a identifikace obsahu
polyvinylbutyralu (PVB) v cementovém kompozitu. Jelikoz recyklovany PVB nema
dostatecné vyuziti a vétsi ¢ast ziskana z recyklace se stale uklada na skladky, bylo z
tohoto divodu zkouSeno jeho vyuziti jako plastifikatoru do cementovych smési. Pro
moznosti stanoveni PVB byla pouzita metoda infraCervené spektroskopie. V této studii
byly pouzity koncentrace 0,1; 0,2; a 0,3 hmotnostnich % PVB vzhledem k mnozstvi

cementu, jeZ jsou nejvice vyuzivany v praxi.

Pii vyzkumu jsem zjistoval, jestli ptidavek PVB muze ovlivnit nékteré z
mechanickych vlastnosti ztvrdlého dilce. Vzorky byly také vystaveny kratkodobému
pasobeni zvySené teploty a sledoval jsem, jestli nedojde k ptipadnému zlepSeni

vyslednych vlastnosti.

Zavérem je mozno fici, Ze metoda stanoveni polymernich ptisad v cementovych
kompozitech pomoci infracervené spektrometrie je vhodnd, je-li pouzity polymer Vv
cementové smeési o koncentraci 0,3 % a vyssi. Pii tomto stanoveni je tfeba polymer
Zkoncentrovat tak, zZe se maltova smés pomele a polymer vyextrahuje pomoci vhodného
rozpouStédla. V mém pfipadé se jednalo o etanol, ktery byl pro pouzity

polyvinylbutyral (PVB) vhodnym rozpoustédlem.

DalS8i moZnosti je stanoveni pfitomnosti polymeru bez nutnosti jeho extrakce a
nasledného vysouseni. To je mozné provést ptimo z praSkové maltové. Metoda je ale
vhodna jen v pfipadé€, Ze je polymer silné¢ hydroskopicky jako napf. nami testovany
PVB.

Srazeci metodou je mozné detekovat pfitomnosti polymeru a to v i koncentraci
0,1 % PVB. Polymer bylo moZné vysraZet z roztoku pomleté maltové smési a etanolu

ptidavkem vody.

Pozitivni vliv polyvinylbutyralu na cementovou matrici nebyl prokazan a
predpokladané zlepSeni pevnosti v tahu za ohybu, nebylo prokdzané. Dokonce piimés
PVB pevnost v tahu za ohybu ovlivnila negativné a to nezanedbatelné. Mohu tedy fici,

ze ptimés polyvinylbutyralu nema Zadné pozitivni ptinosy pro cementové kompozity.
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