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ANOTACE

Alkalizace neboli alkalicka aktivace je proces, pfi kterém vznikaji z vhodné zvolenych
hlinitokfemicitych latek nové pevné materidly. Jednou z moznych surovin pro alkalizaci je
elektrarensky popilek, ktery je bohaty na slou¢eniny Al,Os a SiO.. Pfesto je reaktivita popilku
znacné problematicka a zalezi na stavu hlinitokfemicitanti obsazenych v popilku. Tato prace
ma piispét svym podilem k poznani chemizmu a procesu solidifikace tohoto materialu
studiem reakcnich podminek pro alkalizaci elektrarenskych popilkd. Obsahové je prace
rozdélena, tak jak probihal vyzkum, do péti hlavni &asti. Prvni &ast se vénuje historii a
souCasnému stavu alkalicky aktivovanych material(. Prehledné popisuje jejich vyvoj od
alkalicky aktivovanych jili a kaolinG az po popilky. Zabyva se terminologii, principy reakci
probihajicich pfi alkalické aktivaci, popisuje mozné suroviny a sloZzeni smési a oSetfenim
vzorka.

Druha cast je vénovana charakterizaci zvolenych surovin a detailnimu popsani
pouzitého popilku na zakladé vstupnich analyz. Treti ¢ast se zabyva popisem metod
pouzitych pro hodnoceni vzork(l a pfistrojovym vybavenim, které bylo v priibéhu prace
pouzito. Popisuje slozeni smési a postupy pro jejich oSetfeni. Zavér této Casti je vénovan
pouzitym zkouskam a jejich charakterizaci.

Ve Ctvrté Casti jsou presentovany a diskutovany dosazené vysledky. V posledni ¢asti
jsou shrnuty hlavni dosazené vysledky zdil€ich ¢&asti vyzkumu. Na zakladé téchto

dosazenych znalosti o alkalizaci popilku jsou navrzeny mozné oblasti pro jeho pouziti.

Klicova slova: popilek, alkalicky aktivovany material, odpadni material



ANNOTATION

Alkali activation is a process in which suitable aluminosilicates create new solid material
by polycondensation. The Fly ash is one of them, because is rich in compounds of Al,Os; and
SiO2. Nevertheless, the reactivity of fly ash is problematic and depends on the state of
aluminosilicates contained in the ash. Research of reaction conditions for fly ash alkalization
should contribute to the knowledge of chemism and process of material solidification. The work
is divided into five main parts, consistently with the research process. The first part deals with
the development and current state of the alkali-activated material. It deals
with the terminology, principles of reactions taking place during alkaline activation, describes
the possible ingredients of the mix and sample treatment. Conclusion of the first part focuses
on the alkali-activated fly ash and review current procedures for the preparation of these
materials.

The second part is devoted to the characterization of selected raw materials and a
detailed description of the used ash on the basis of initial analysis. The third part describes
the methods used for evaluation of samples and instrumentation that was used during the
work. The text describes the composition of the mixture and the procedures for their
treatment. The conclusion of this section is devoted to applied testing and characterization.

In the fourth part the results are presented and discussed. The final section
summarizes the main achievements of the sub-part of the research. Based on the acquired

knowledge of alkalization fly ash potential areas for its use are designed.

Key word: fly ash, alkali-activated material, waste material
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1. Uvod

Kazda cinnost Clovéka, zejména vyrobni a pramyslova, je doprovazena produkci
odpadu. | kdyz jsou v poslednich letech podnikany technologické kroky v procesu vyroby
ke snizeni &i uplnému zamezeni produkce odpadd pfi vyrobni Cinnosti, stale jsou zde
odvétvi, ktera produkuji velka mnozstvi odpadl, zejména energeticky a hutni primysil.
V téchto oblastech jsou zpracovavana takova mnozstvi surovin, ze snizeni produkovaného
odpadu, Casto i nebezpecného, je téméf nemozné. V souasnosti stale vice sili trend
maximalniho vyuziti téchto druhotnych surovin a je vyvijen legislativni tlak na jejich
recyklaci nebo znovuvyuziti. Do budoucna tak bude soucasny zpuUsob jejich zpracovani
dllezité, i kdyz znaéné obtizné, nalezeni vhodného zpusobu recyklace téchto materiald,
jak po strance védecke, tak technologické a v neposledni fadé i ekonomické.

Jednim z velkych producentl odpadu je energeticky primysl, zejména pak
elektrarny vyuzivajici jako zdroj energie uhli. Produkce odpadu téchto elektraren se
pohybuje v Fadech desitek miliond tun za rok a i pfes velkou snahu o znovuvyuziti téchto
odpadnich surovin jich vétdina kon&i na skladkach a dale se nijak nevyuzZiva. Tyto
materialy jsou charakteristické bohatym zastoupenim slou€enin Al,Os; a SiO,, které tvofi
majoritni slozku popilkl. Pfitomnost hlinitych a kifemicitych iontd je nutnou podminkou pro
vznik geopolymernich materialQ, proto jejich vysoky podil v popilku poukazuje na moznost
alkalizovat tento materidl. Pojem alkalizace v sobé& zahrnuje proces rozpousténi
hlinitokfemicitanu v silné zasaditém prostfedi a naslednou tvorbu aluminosilikatovych siti
z formaci tetraedrd SiO, a AlO.. Samotna pfitomnost hlinitokfemicitand v popilku vSak
nezaru€uje jeho reaktivnost v alkalickém prostfedi, mnohem dulezitéjSim faktorem je stav,
v jakém se pfitomné hlinitokfemicitany nachazeji a dale zda bude dochazet k jejich
hydrolyze a zapoji se do reakce. Proto je dllezita dokonala znalost pouzité suroviny a
provedeni vstupnich analyz popilku, které identifikuji jeho mineralogické slozeni a objasni
mnozstvi reaktivnich oxidd kiemiku a hliniku.

Diky nadmérnym objemdm produkovaného materialu vznika velky nadbytek
suroviny, ktera nenachazi vyznamné uplatnéni. Proto bude zamérem prace pokusit se
alkalizovat uletovy popilek pomoci metody uvedené v nasledujicich kapitolach a nalézt
pfipadné nové vyuziti pro tento druh odpadniho materidlu. Cilem by tak mélo byt
pochopeni principu alkalizace popilku na zakladé zhodnoceni vstupnich analyz a vytvoreni

solidifikatu, v kterém bude zdrojem hlinitokfemicitant pouze pouzity popilek.



1.1  Alkalicky aktivované materialy z pohledu historie

Vyzkum v oblasti alkalické aktivace materialu s sebou pfinesl kromé& Fady novych
poznatk(, aplikaci a vyrobku i pohled do minulosti a s ni i revizi sou¢asnych znalosti o vyuziti
stavebnich materiald v historii a dale védomosti starych narodld o jejich pfiprave.
V neposledni fadé pak Ize pomoci poznatk(l o alkalicky aktivovanych materialech vice ¢i
méné uspokojivé vysvétlit i nékteré velké problémy (napf. bloky egyptskych pyramid, stavby
v Mezopotamii, jez si vyzadaly velké mnozstvi palenych cihel, na jejichz vypal byl nedostatek
dievin [1 - 3]). Je az zarazejici, ze tyto stavby pfekonaly i nékolik tisicileti v porovnani se

souCasnymi stavbami z nejmodernéjSich materiald, které je nutné €asto opravovat.

Danou vyjimecnou trvanlivost pouzitym materialim, jak ukazuji nejnovéjsi vyzkumy,
nepropUijéuje pfirodni kamen, ale kamen umély, vznikly alkalickou aktivaci [1, 4 - 9]. Cetné
prace prokazuiji, ze pravdépodobné tuto syntézu znaly jiz prastaré narody a vyuzivaly ji pfi
stavbach dulezitych objektld. Dikazem této znalosti mohou byt dochované sumerské cihly pfi
stavbé zikkuratd, jejichz stafi se odhaduje na 7 000 let [2, 10]. K nejzajimavéjSim vysledkim
dospély prace Davidovitse [1, 7], zakladatele geopolymerniho institutu ve Francii, kde byl
zahajen vyzkum alkalicky aktivovanych materidld na bazi kaolinu a metakaolinu (to je
teplotné upraveného kaolinu pfi teplotach v rozmezi 700 — 850 °C). Davidovits poukazal na
moznost, Ze pfi stavbé egyptskych pyramid pravdépodobné nebyl pouzit pfirodni kdmen, ale
kamen umély, vznikly alkalickou aktivaci kaolinG, ktery byl obsazen v mékkém vapenci, jenz
se pro pfipravu pouzival [1]. Ve8keré suroviny byly ve znaéném mnoZzstvi k dispozici na
uzemi tehdejSiho Egypta v blizkosti stavby. Tento proces Ize rozeznat i na dochovanych

malbach (Obr. 1) a zaznamech egyptskych stél, napf. Irtysenova ktera je uloZzena v Louvru.

Ze starého Rima se rovnéZ dochovaly Vitruviovy spisy, znamé jako ,Deset knih
o architekture“ (Dieci libri di Archittetura) [11], ve kterych autor popisuje vyrobu umélych malt
a beton(. Stafi Rimané pouzivali vulkanicky material harena fossitia a carbunculus. Material

harena fossitia byl t&€Zen ze svahu Vesuvu a poté mohl byt hned pouZit na stavbé. Také



carbunculus byl material vulkanického plvodu, jenz obsahoval zvétraly tuf a zeolity, na rozdil
od pfedchoziho materidlu musel byt pfed pouzitim tepelné zpracovan pfi teploté 800 -
1000°C. Starovéci Rimané pouzivali, kromé tradiéniho puzzolanu (sopeény popel, tzv. tufy,
v jizni Italii oznacované jako puzzolano, resp. Puzzuoli podle mésta nedaleko Vesuvu[12]),

zcela nové stavebni materialy podobné souc¢asnym cementim.

1.2  Alkalicky aktivované materialy v sou¢asnosti

K vyraznéjSimu rozvoji alternativnich materiald ve stavebnim primyslu pfispiva
v souCasné dobé pocCatkem XXI. stoleti pfedevsim SirSi ekologické povédomi. Tedy snaha
zmirnit tézbu vzacnych pfirodnich zdroji a nalézt uplatnéni pro stale vétSi mnozstvi
odpadnich surovin. Dal8im faktorem je i sniZzeni negativniho ekologického dopadu pfi vyrobé
portlandskych pojiv. Hlavni rozvoj alkalicky aktivovanych materialt (AAM) spada hlavné do
nékolika poslednich desitek let, pfesto prvni prace v této oblasti se daji vysledovat jiZz na
pocatku minulého stoleti. [13 - 18]. Pfehled jednotlivych vyznamnych praci je shrnut
v nasledujici tabulce Tab. 1. Z uvedené tabulky je zfejmé, Ze jiz od samého pocatku se
jednalo o SirSi paletu materiald vhodnych k alkalické aktivaci (AA) a vznikajici terminologie
zavisela na autorovi. Poznamenejme, Ze dodnes terminologie v dané oblasti neni zcela
sjednocena. Stim souvisi i absence norem, které by stanovovaly podminky vyuzivani a
zakladni metodologické postupy pro praci s témito materialy a usnadnily jejich rozsSifeni [19].
Tato absence chybgjicich postupu a pfedpisi mozna vede i k riznym vysledkim védeckych
skupin pracujicich v této problematice. Casto se vyuzivaji normy pro betony a to i pfesto, ze
byla prokazana amorfni povaha téchto novych materiald. Poznamenejme, Ze struktura
cementovych betond ma polykrystalicky charakter a je tedy minimalné rozporuplné pouziti
téchto norem v pfipadé alkalicky aktivovanych materiald. Je ale mozné, jak uvadéji autofi
zmifiovaného c¢lanku [19], nékteré souCasné normy nebo jejich €asti prevzit, hlavné pro
ur¢eni mechanicko-fyzikalnich vlastnosti (objemové hmotnosti, hustota, nasakavost, pevnosti
v tlaku, v tahu za ohybu, modul pruznosti, mérny tepelny koeficient, mérna tepelna kapacita
atd.) Dal§i normy je potom nutné zcela nové vypracovat. Jedna se pfedevS§im o normy na
teplotni odolnost, mrazuvzdornost a dal$i normy dle specifického pouziti téchto materiald.

Prvnim badatelem byl N. Olsen, jenz si nechal sv(j poznatek patentovat v roce 1934.
Dany patent potom na mnoho desetileti upadl v zapomnéni. Patent Nielse Olsena - ,Postup
pro vytvrzovani jilu pfi nizkych teplotach® [13] z roku 1934 popisuje nizkoteplotni vytvrzovani
jilu pfi teplotach 150 — 500°C. Jedna se o prvni alkalickou aktivaci jilG a jeji vyuziti k tvorbé
cihel, dlazdic a dalSich materiald, pfi které se mohou téz pouzivat rizna pinidla jako pisek,

kfemelina atd. Tento vynalez byl znovuobjeven v roce 1964 Bergem [17].
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Tab. 1 Pocateéni vyzkumné prace v oblasti AA hlinitokfemicitant [6]

Molekularni Alkalicka- .
; : Hydrosodalit .
sita ze aktivace , Geopolymer Popilky
o (kaolin)
zeolitu (struska)
1934: Olsen
1930 (Nizozemsko)
. 1945: US
1940 %s:lo.ieljurdon Burelu of
9 Standart (USA)
1945: Barrer 1949: Borchert,
(UK) Keidel
(Némecko)
1950 1953: Barrer, | 1953: Trief
White (UK) Cement (USA)
o 1957:
(132%'\’““0” Glukhovsky
(Ukrajina/SSSR)
1963: Howell
1960 (USA)
1964: Berg & al.
(SSSR)
1969: Besson &
al (Francie)
1976:
1972: o
1970 Davidovits Davidovits
(Francie) (IUPAC
terminology)
1979:
Davidovits
(Francie)
Geopolymer
1983: Holler
L Zeolites from FA
(Némécko)
1997: Silvestrin
1990 US Patent
Fly ash cementitious
material (USA)

Borchert v USA a Keidel v Némecku [16] se zabyvali nizkoteplotni reakci kaolinu za

vzniku hydrosodalitu (nerost nalezici do skupiny floidd nebo zeolitll) v koncentrovaném
roztoku NaOH obr. Obr. 2.

Si20s, Al2(OH)s + NaOH
kaolin

100°C Na(-Si-O-Al-O)n
—————

hydrosodalit

Obr. 2 Schéma pfipravy hydrosodalitu z kaolinu [20]

Purdon [14] se ve svych pracich zaméfil jako prvni na vysokopecni strusku (VPS)

aktivovanou roztokem NaOH. Podle autora se proces aktivace sklada z dvou hlavnich kroku:
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o Béhem prvni faze dochazi k uvolfiovani kiemicitanu hlinitého a hydroxidu
vapenatého.

o Poté nasleduje tvorba hlinitych a kfemicitych hydratu.

Prace Fereta [15] z roku 1939 je podobna, ale spiSe nez alkalické aktivaci VPS se
vénuje vyuziti vysokopecni strusky jako pfisady do portlandského cementu.

Glukhovsky [21] byl prvni, kdo se zadal zabyvat alkalickou aktivaci rdznych
hlinitokfemicitant systematicky. V této oblasti provedl rozsahly vyzkum a polozil zaklady
tomuto védnimu oboru. Svym vyzkumem oteviel cestu pro vyvoj zcela novych materiall, do
znacné miry vyuzivajicich i odpadni suroviny. Poc&ateCni inspirace zabyvat se danymi
materialy vzesla ze zkoumani malt pouzivanych ve starovékych romanskych a egyptskych
stavbach. DalSi vyzkumnici, ktefi se téz zabyvali otazkou ,vé&nosti“ starovékych staveb, byli
Malinowski [4], Contenson [5], Perinet [6], Davidovits [7], Langton [8], Roy [22] a Cambell [9].
Uvedeni autofi se shoduji na tom, Ze pouzivané malty obsahuji protozeolitické slou¢eniny,
které propuUjCuji tomuto materialu odolnost vuci prostfedi a trvanlivost. Malinowski [4] si
povSimnul, Zze trvanlivost mnohych spravkovych malt, pouzZivanych pfi opravach historickych
staveb, dosahuje asi 10 let. VétSinou po deseti letech od zrekonstruovani dochazi k jeji
degradaci a poruSeni. Pfi rozborech starovékych malt a konstrukci byly ve struktufe
odebranych vzorkG formace zeolitl, coz je vysledek alkalické aktivace jilovych a
kaolinitickych latek. Formace zeolitli, az 40%, byly dokonce nalezeny i v maltach v jednom

z nejstarSich mést, Jerichu [5 - 7, 23 - 25].

Glukhovsky nazval materialy, které byly vysledkem jeho vyzkumu, gruntosilikaty, coz
Ize pfelozit jako zemni silikaty, modernéji jako geosilikaty. Ve svété je tento nazev prekladan
terminem ,Soil-cement®. Tyto gruntosilikaty byly pfipraveny z hlinitokfemicitych zemin
pochazejicich z Ukrajiny a dale z primyslového odpadu bohatého na alkalie. Ve své praci
Glukhovsky vyuzival nejen pfirodni materidly, ale ve znacné mife pouzival v procesu
alkalické aktivace i odpadni produkty, zejména vysokopecni strusku, ale také popilek a
ostatni primyslové odpady. Jeho prace v této oblasti ma zna¢ny vyznam a Glukhovsky je
prvnim autorem, ktery objevil a popsal hydratacni produkty jako hydraty vapenatych silikatd a
hydraty vapenatych a sodnych hlinitokfemicitant pfi AA vysokopecni strusky. V pfipadé
alkalické aktivace kaolinu tyto produkty identifikoval jako hydraty hlinitokfemicitant (zeolitd)
[26]. V praci ,Slag—Alkali Concretes Produced from Fine-Grained Aggregate” [27] popisuje

rozdéleni aktivatord do 6 skupin. M ve vzorcich pfedstavuje alkalicky ion.

1. Alkalie, MOH
2. Soli slabych kyselin, M2CO3 , M2SO3, M3PO4, MF
3. Silikaty, M20O-nSiO3
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4, HIinitany, MzO'nA|203
5. Hlinitokfemicitany, M>O-Al,O3-(2-6)SiO>
6. Soli silnych kyselin, M2SO4

Pfi alkalické aktivaci vyuziva jako pojivo vodni sklo a suroviny, které maji jednak
vazebny charakter a jednak pini funkci plniva. V tabulce 2 a 3 je uvedeno i chemické sloZeni

pouzivanych zemin.

Tab. 2 Chemické sloZeni zemin pouzivanych V. D. Glukhovskym [28]

Nazev zeminy Necdistoty Oxidy
SiO; Fe,O3 Al>,O3 TiO, | CaO MgO SO3
Riéni pisek 0,28 97,19 0,23 1,12 - 0,60 - -
Tézeny pisek 0,17 95,19 0,47 1,71 - 0,94 0,69 0,66
Jilové pisky 0,38 95,82 0,75 1,55 - 1,05 - -
Piscitohlinita p. 2,36 82,77 5,22 5,67 0,21 | 2,05 0,79 -
Sprase 4,93 79,11 3,32 5,36 0,17 | 4,90 0,82 0,81
Hnédy jil 7,42 72,55 6,25 10,29 0,21 | 1,90 0,86 -
Cernozem 15,87 73,03 2,65 2,16 0,19 | 3,95 0,64 0,35
Tab. 3 Chemické sloZeni pramyslovych odpadt pouZivanych V. D. Glukhovskym [28]
Nazev zeminy necistoty Oxidy
SiO; Fe,O3 Al;,O3 TiOy CaO MgO SO3
Popilek 28,58 38,56 7,16 16,92 0,52 | 5,68 1,25 | 0,53
Granulovana struska 0,41 47,01 0,94 6,66 0,10 | 38,64 | 2,46 | 3,42
Skvara 37,36 37,25 7,28 11,69 0,48 | 2,80 0,56 | 2,64

Jako alkalicky aktivator Glukhovsky vyuzival vodni sklo s rznym silikatovym
modulem Ms [Ms=Si02/M;0], rdznym chemickym slozenim a rGznou hustotou. Parametry
jsou pfizplsobeny povaze vychozich materiali. M ve vzorci pfedstavuje prvek ze skupiny
alkalickych kovd.

Pro pisky s malym obsahem jilovych pfimési (<5 %) Glukhovsky pouzival vodni sklo
s vysokym nebo nizkym silikadtovym modulem a hustotou 1400 - 1600 kg/m3. Pro pisky
s vysokym obsahem jilu &i pro ostatni zeminy (sprase, jilové pisky, jily, hliny) pouzival vodni
sklo s Ms = 2 - 2,5 o hustoté 1400 - 1500 kg/m3. Vysledné mechanicko-fyzikalni vlastnosti
(pevnost, odolnost, nasakavost) ovliviioval pfidanim pfirodnich ¢i umélych material(. Vzorky
byly pak uloZeny do pece po dobu 1 - 4 hodin [19], tento proces Ize nazvat jako tepelné

oSetreni vzorku.

Velky rozvoj v oblasti alkalicky-aktivovanych materiald (AAM) nastartoval v 70. letech
Davidovits z CORDI Laboratory v Saint Quentin. Davidovits vychazel z praci Olsena,
Borcherta, a Howela. Dale i z praci Berga a jeho kolektivu, u néhoz se v podstaté jednalo o
znovuobjeveni zapomenutého patentu Olsena. Vyzkumné prace realizované Davidovitsem
se tykaly AA kaolinu pfipadné metakaolinu v roztoku hydroxidu sodného pfi nizkych
teplotach (100 — 500°C).
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Prace a vyzkum Davidovitse vedly krychlému rozvoji téchto materiall, Cetnym
aplikacim a fadé patentd napf. [29 - 31] a téz k nazvu geopolymer, kterym autor pojmenoval
tyto nové materialy [32]. Davidovits na zakladé studii starovékych egyptskych textu zjistil, ze
jeho postupy vyroby pojiva na zakladé metakaolinu nebo kaolinu se shoduji s postupy
vyroby malt a cementl ve starovékém Egypté nebo Rimé&. Tato podobnost ho vedla
k vytvofeni nové teorie 0 mozném plvodu pyramid [1]. Cetné studie tuto teorii podporuji a
analyzy provedené na blocich pyramid odhaluji, ze krom vétSinového zastoupeni vapence -
CaCOs jsou v kamennych blocich obsazeny i aluminosilikatové slozky podobné zeolitiim, jez

jsou charakteristické pro geopolymerni reakci.

1.2.1 Terminologie

Z chemického hlediska Davidovits pro tento alkalicky aktivovany material pouzil
termin polysialat, coz je zkratka pro vice€etné spojeni oxidu kiemiku a hliniku. Tato sialatova
sit je tvorena tetraedry aniontll [SiO4]* a [AlO4]> , které jsou propojeny pres sdileny kyslik.
Zaporny naboj tetraedricky uspofadaného hlinitého iontu pak vytvaFri potfebu kompenzace
iontem alkalického kovu.

Tetraedry [SiO4] jsou diky sdilenym kyslikim valenéné vysyceny a neni potfeba
vyrovnavat celkovy naboj. Naproti tomu v tetraedru hliniku zapojenému do sité —Si-O-Si-O-
schazi jeden valenéni elektron, ktery je nutné dodat ve formé pozitivné nabitého iontu, aby

molekula byla v rovnovaze [18] viz obr 3.

Si0O,4 AlO,

Obr. 3 Tetraedricka konfigurace sialatu Si-O-Al-O [18]

Empiricky vzorec pro tyto materialy byl pfedloZzen v [18]

Mn(-(SiO2); - AlO3)n, WH20

kde

z... 1,2, 3nebo vyssi

M... monovalenéni kationt (Na, K...)
n... stupen polykondenzace
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Davidovits [6] také predklada rozdéleni geopolymert podle poméru prvka Si/Al. Podle
tohoto poméru Ize pak geopolymery rozdélit do Ctyf tfid, pfiCemz zakladni jednotku vzdy tvofi

nejkratSi opakuijici se skupina tetraedrd [SiO4] a [AlO4].

Si:Al = 1 poly(sialat) PS
Si:Al = 2 poly(sialat-siloxo) PSS
Si:Al = 3 poly(sialat-disiloxo) PSDS

Si:Al > 3 poly(sialat-multisiloxo)

A w DN PR

Toto zakladni uspofadani lze dale délit podle ploSné a prostorové orientace

zakladnich konstruk&nich jednotek viz Obr. 4. pfevzato z [18].

Si:Al=3
Si:Al=1 N I [
~la~ —Si—0—5%i—
| ]u | /0 o s |
| —O— Al— —si i— a0
T o il : o W
; i ! | | | | —5—0—Al— Alo
—_—g == Al = o i
f' ° | ° ? ? ? ) —si—0—A—0—si—0—si—0 c|= cl: |
. | I | | o
—Al—0—5i— —Alg op —
e % I [So o7l sialate-disiloxa —S5i—0—Si— i
di-sialate S 77 o b-stalate [ I |
SN sialate-disiloxo sialate-disiloxo
| le | Si:Al=2 \ 7 SitAl>3
— 5 —0—Al—0—5—0 Si | | I |
I I | I _o” o | —§—0—5—0—$§—0—5i—0
sialate-siloxo —Si oAl — | | | |
| | | lo | | ?
| —§i—0—Si—0—Al— 0O o
—5i—0—S§i— I I ] ] i - ?| _ sialate link
—Al _
0\ ;D ? ? ? |?"‘“o o/s|l 0
ale — Al —0—5i—0—5 — g~ | I | |
AN ° I 1 FAN — 5§ —0—S§i —0—5i—0—5i —0
sialate-siloxo di(sialate-sitoxo) ditsialate-siloxo) | I | |

Obr. 4 Terminologie geopolymert, atom hliniku je zvyraznén teckou [18]

Schopnost kifemiku tvofit sité plyne z jeho schopnosti tvofit 4 vazby. V periodické
tabulce prvkl zaujima misto ve 14. skupiné, tedy jeho valenéni orbital obsahuje 4 elektrony
e, které mize sdilet. Oproti tomu kyslik ze 16. skupiny obsahuje 6 valen¢nich elektronu, a
aby byl valen¢né nasycen, potfebuje ziskat jeSté dva elektrony, aby se dostal do rovnovahy.
V tetraedru [SiO.] kfemik sdili s kazdym kyslikem jeden valenéni elektron. Kyslik je ovSem i
pFesto valenéné nenasycen, mlze proto pfijmout jesté jeden elektron. Ten muize byt dodan
atomem alkalického kovu, pfipadné muze nastat vyrovnani valenci sdilenim kysliku dvéma
atomy kifemiku. V druhém pfipadé to vede ktvorbé ploSnych a prostorovych fetézcl —
polymert [33]. Za povSimnuti stoji zajimavost, Ze 14. skupina obsahuje i prvek uhlik, jenz je
tim padem také Ctyfvazny a je zakladem makromolekul a polymer( v organické chemii.

Terminologie v oblasti alkalicky aktivovanych materialu je dana J. Davidovitsem a
vychazi z usporadani hlavnich stavebnich jednotek - sialati [SiOs* a [AlO4> a jejich
zapojeni do zakladni opakujici se jednotky. Pomér Si/Al v této opakujici se jednotce

geopolymery Cleni do 4 skupin, které jsou popsané v obrazku 4.
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1.2.2 Principy tuhnuti - mechanismus polymerace

Velky vyznam na tuhnuti a tvrdnuti ma pouzity material a alkalicky aktivator. VétSina
autort se shoduje na mechanismu skladajiciho se ze dvou az tfech hlavnich pochodu
s riznymi obménami dle konkrétniho autora. Hlavni kroky mechanismu reakce, které

predlozil Glukhovsky [17], Ize popsat takto:

o Rozpousténi primarniho materialu
e Presun a orientace reakénich produkt

¢ Polykondenzace

Prvni popis polymerizacnich reakci podal v roce 1974 ukrajinsky védec Babuskin, viz Obr. 5.

AL-Si pavné ddstice + OH-(vodal) = AI[OH), + -OSi(OH), {1
monomer MO IHTIET
D5 (OH), + OH = -0-S1 {OH)O + H,0 {2)
o
"0-Si (OH),0 + OH = "0-8i (OH) O+ H,0 {3)
M=+ 050 (OH)y = M=0-54 (OH), 4]
MONEneEr MOoNDImer
20+ 08 (OH)L,O = MHO-5i (OH),0rM (3)
monamer manamear
p P
AM* + -O-S1-(0H) Cr = M*0-Si-(0H}-0rM (6]
moanamer
M* + Al {OH), + OH = M*0-AL {GH), + HO [7)
MAanarmer

0-Si (OH), + M"O-5i (OH), + M* = M~0-Si (OH),-O-Si- (OH), + MOH  (8)
TGN MQrOImer gt

=05 (OO + M=0S1 (CH); + W* = M=0-5i (CH) ;- O = Si (OH),Cr + MOH (5)
Maramar MORGMer dimar

Obr. 5 Chemicky popis polymerizace [6]

Zpfesnéni a detailni popis mechanisml geopolymernich reakci byl podan pozdéji
Davidovitsem [18]. V jeho popisu geo-chemicka syntéza nastava skrze hypotetické oligomery
(dimery, trimery), coz jsou nizkomolekularni elementy. Tyto zakladni stavebni jednotky byly
pozdéji prokazany studii Harrise a Swaddleho [34, 35]. Nasledna polykondenzace poskytujici

tfirozmérnou amorfni strukturu je popsana na nasledujicim obrazku

16



KOH, NaOH "
(51,0, ALOS)N + AHO — R(OH), - 5i- 0 - ANOH),

o KOH,NaOH | | o
N(OH); - 5i- O - Al - (OH); — (Na,K){- 5i- O - Al - O )n + 3nH,0
[ |

0 0
Orthosialate (Na,K)-poly(sialate)

KOH, NaOH

]
(5105, Al;OZn + n5i0; + nHO — nlOH); -5i-0-Al-0-5i - (OH);
I

[OH);
) KOH, NaCH = I
niOH)z = 5i= 0 = Al = 0= 5i - (OH}; —= (Na,K)(- 5i - O - Al - O- 5i - O-Jn % nH,0
| [ [ [
{OH); O O 8]
oligo(sialate-siloxo) (Na,K)-poly{sialate-siloxo)

Obr. 6 Reakéni mechanismus pFi tfidu geopolymerd PS a PSS [18]

Chemicky mechanismus popisujici geopolymerizaci Ize podle [18] rozdélit do nékolika
zakladnich kroku. Tento proces zahrnuje $tépeni siloxovych vrstev metakaolinu a formaci
molekul ortosialatu (OH)s-Si-O-Al-(OH)s. Tyto molekuly jsou rozpustné a prechazeji do
roztoku.

Krok 1: Alkalizace a formace tetravaletniho Al.

| _ I NE+E} /OH
— 5i —Q—AI——-D} + 0OH Na+, Hzo —Si—g—ﬂhl,\
| > | | OH
101 Ts] OH

I |
—Si— —Si—
| |

Krok 2: Rozpousténi zacina pfipevnénim baze OH™ ke kfemikovému atomu.

+ +
| MNa'g JOH +0H" o! _Na'a OH
—Si—0—AI{_ —>  SS—0—A
|fl:|. on " Ho” on M
| ([a]]
| pentavalent5i |
—_ 5 — —Si—

I I
Krok 3: Nasledujici krok mize byt vysvétlen rozStépenim siloxové vazby vlivem pfesunu
elektronu z Si na O.

Mat. OH MaT., OH
o= 9y | Mo,
— 5 —0—AlI_ . —Si—0—AI_
no” 1} | OH | | "OH
1ol OH E!@ OH
l
— 5 — OH

|
| -
I
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Krok 4: Nasleduje tvorba skupin Si-OH a osamostatnéni orto-sialatové molekuly, primarni
jednotky geopolymerizace.
OH

Nat, OH Na*y  oH
Yo, +OH" I e
—Si—D—AIL_ ——————3 HO—Si—O0—AI_
| | TOH | | “OH
10l OH ol OH
e~ ©

Krok 5: Reakce zakladni vazby Si-O se sodnym kationtem a vytvofeni koncového mustku
Si-ONa

OH OH

+ +
| _NEI o ,OH + Nat _NB- o /{}H
HO— Si — 0—AIL_ ——————> HO—SI—0—AI{
| | TOH | | “OH
Jor oA ol OH
© Mat
Krok 6: Kondenzace mezi Si-O Na a OH-Al za tvorby NaOH.
OH + OH
Mg OH | Nalg JOH
H-D—Sll —Q—TIREI:I____‘ Hﬂ—ﬁl—g—TleH
Jo OH ~--MNa% 10l 101+ 2NaOH
PNat 5] Ho.o | _ |
~-3_U9\9ch I N Al —0—Si —OH
Al—0 — 5i—OH oo Onat |
HO™ | [ @ OH
HO OH

Krok 7: Nasledna polykondenzace.
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1.2.3 Suroviny pro alkalickou aktivaci

Pro alkalickou aktivaci Ize s vyhodou vyuzivat vSechny typy pfirodnich i pramyslem
vyprodukovanych odpadi s dostateCnym mnozstvim reaktivnich hlinitokfemicitanu.
Nasledujici vyCet ukazuje suroviny, které byly podrobeny vyzkumu a pfichazeji v uvahu i pfi
dalSim badani [36]:

Kaolinitické jily [16, 18]
Metakaolin [18, 38]
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Popilek [39-50]

Vysokopecni struska [14, 15, 18, 21, 51]

Smési popilku a strusky [52,53]

Smési popilku a metakaolinu [54]

Smési strusky a metakaolinu [55]

Smési strusky a tzv. red mud, coz je odpad pfi vyrobé hliniku z bauxitu [56,57]

Smési popilku a nekalcinovaného materialu jako napf. kaolin [58]

1.2.4 Slozeni alkalicky aktivovanych materialt

Vliv pomeéru jednotlivych slozek smési

V knize Chemie geopolymert a jejich aplikaci [18] a v patentech [29 - 31] J.
Davidovits udava slozeni pro AA materialy na bazi metakaolinu pojmenovaného MK-750.
Pro systém geopolymeru (Na, K)-PSS tedy systému poly(sialat-disiloxo) s pomérem Si/Al = 3

udava toto sloZeni o molarnich pomérech pro reakéni smés.

(Na20, K:0)/SiO ... 0,20 az 0,28
SIO2/ALOs.....o 3,5az4,5
H.O/(Naz0, Kz0) ............... 15az17,5
(Na20, K:0)/ALOsz ..o 0,8az1,20

Dle [59] pak maji jednotlivé molarni poméry vliv na vlastnosti uvedené v nasledujicim

seznamu:
SIO/ALOs....o SlozZeni sité
H>0/SiO- Rychlost, krystalizacni mechanismus
OH/SIO; Molekulova vaha silikatd, koncentrace OH
Me™ISIO2.. ..o, Struktura, distribuce kation

PFi bliz§im studiu molarnich pomér navrzenych Davidovitsem pak dospéli néktefi
autofi k optimalnimu slozeni, tedy slozeni, které vede k nejlepSim pevnostnim vlastnostem.
[53].

NaxO/SiO2.. .o 0,25
HoO/NasO .o, 10
SIO/ALOs. oo 3,3

Navic Barbarosa [60] poznamenal, Zze molarni pomér H,O/Na,O = 25 extrémné
snizuje mechanickou pevnost a upozornil tak na znacny vliv obsahu vody.

Nutno poznamenat, zZe tyto poméry slozeni nejsou vhodné pro vSechny primarni
materidly a zaleZi na vychozi suroving, protoZze ne v8echny Si a Al jsou reaktivni napf. v

pFipadé popilku a VPS [61, 62]. Poznamenejme, Ze vySe uvedené sloZeni je vhodné pouze
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pro Cisty material, ktery se ziskava kalcinaci kaolinu po dobu 6 hodin pfi teploté 750°C dle
Davidovitse. Pro tento material je 1épe namisto plvodniho chemického vzorce 2SiO;-Al;O3
pouzivat vzorec Al.O»Si>Os, ktery podava lepsi informace o struktufe materialu a koordinaci
hlinitych ionta [18].

Nezanedbatelny vliv na strukturu AAM ma pomér Si/Al. Duxon [63] dospél
k nejlepSim vysledkim pfi molarnim poméru 1,9 ve vytvrzeném materialu. Oproti tomu u
Davidovitse se tento pomér pohybuje vintervalu (2,047 - 5,57) u rlznych cementl
nez u Cistého geopolymerniho pojiva na bazi metakaolinu, nebot rozpousténi a chemické
reakce probihaji i na povrchu hlinitokfemicitych plniv [64]. Jak ukazuje prace Fernandezové
[56], tato situace je jesté komplikovanéjsi v pfipadé AA materialu na bazi popilku, kde se
projevuje rtzna rozdilnost v reaktivnosti kfemiku a hliniku. Na rozdil od metakaolinu je Al
obsazeny v popilku mnohem méné reaktivni nez Si. To znamena, ze molarni pomér reaktivni
faze Si/Al neni to samé co pomér Si/Al u originalniho materialu, v pfipadé reaktivni faze je

tento pomér nizsi a celkové mnozstvi Al je vétSi nez reaktivniho Al.

Vliv jemnosti vychozi suroviny

K rozdilnym zavérdm dosli €etni autofi pfi hodnoceni vlivu jemnosti primarni suroviny,
to je vlivu specifického mérného povrchu. Talling a Wang [65, 66] dospéli k nejlepSim
vysledktm pfi jemnosti VPS 4000 - 5000 cm?/g. Zhihua [56] ve své praci poukazuje dokonce
na fakt snizujici se pevnosti pfi zvySujici se jemnosti pouZité strusky. Naproti tomu v praci
[67] poukazali naopak na zvysujici se pevnosti s vy33i jemnosti strusky, tato pevnost se
zvySovala z 65 az na 100 MPa pfi zméné jemnosti z 3320 na 5500 cm?/g. Také ostatni autofi
[68, 69] poukazuji na znaCny vliv jemnosti i pfi AA metakaolinu. Na zakladé dosazenych
znalosti tito autofi upozorfuji, Ze krom vzrUstajici pevnosti s rostouci jemnosti roste i
spotfeba aktivatoru, coz od urcité hranice vede naopak ke snizovani pevnosti. Toto snizeni
pevnosti je zpusobené vysSi porovitosti, kterou zanechava odpafena voda, které je ve

vzorcich s vySSi jemnosti metakaolinu vice.

Vliv slozeni alkalického aktivatoru

Co se tyCe slozeni alkalického aktivatoru, vétSina autort pouziva hydroxid (NaOH,
KOH) se sodnym nebo draselnym vodnim sklem [39, 42, 51, 58, 60, 67, 70].

Z vySe feCeného vyplyva, ze hlavni parametry aktivatoru majici vliv na vysledné

vlastnosti AAM, Ize rozdélit do nasledujicich Ctyf skupin.

Koncentrace alkalii
Silikatovy modul Ms = M,O/SiO, , kde M je alkalicky kov Na nebo K
Povaha alkalického aktivatoru

Pomér aktivatoru Akt ku pojivu v suchém stavu P, Akt/P
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1) koncentrace alkalii. S rostouci koncentraci roste pevnost, a ta je jednim

popilku, poukazuje na zavér, Zze molarni koncentrace 12M roztoku NaOH vede k lepSim
vysledkim nez 18M.

DalS§i autofi pro ruzné primarni suroviny uvadéji odliSné optimalni hodnoty
koncentrace alkalii. Na zakladé vyzkumu prace Wanga [66] Ize za optimalni interval pro AA
strusky prohlasit rozmezi 3 — 5,55 % Na;O z hmotnosti strusky. Bakharev [72] dokonce uvadi
jako nejlepsi koncentraci 8 %. Naproti tomu v pfipadé AA popilkGl v praci Paloma [44] tato
koncentrace dosahuje 14 % Na>O vahy popilku. Palomo [44] téz dospél k zavéru, ze nizké
koncentrace okolo 5 % vedou k nizké hodnoté pH a ke Spatné vyvoji reakce. Proto tvrdi, ze
hodnota 14 % Na,O z vahy popilku vede k nejlepSim mechanickym vlastnostem.

Obecné Ize tedy fici, ze narGst mnozstvi alkalii vede ke zvySenému rozpousténi
hlinitokfemicitan a vy$Sim pevnostem [39, 66, 72 - 75]. K obdobnym zavérdm dospél i Bilek
[83], ktery se zabyva AA vysokopecni strusky. Jednim z jeho zavéra je rostouci pevnost AA
vysokopecni strusky s pfidavkem mletého vapence v zavislosti na vzrlstajicim mnozstvi
K20. Oproti tomu Bakharev [72] uvadi, ze od mnozZstvi 8 % Na.O u AA vysokopecni strusky
je dalsi pfidavani alkalii neefektivni a navic vede ke zvySené tvorbé vykvéta.

2) Silikatovy modul ma vyznamny vliv na stupef polymerace [76] a k nejlepSim

vysledkim autofi ve studii dospéli pfi hodnotach 1 - 1,5. Wang [58], ktery se ve své praci
zabyva AA strusky, dochazi k obdobnému zavéru a to, ze Ms (SiO./M;0) v intervalu 1 - 1,5
vede k nejvy8Sim pevnostem. Krizan [77] studujici AA VPS dospél k obdobnym hodnotam
Ms 1,2 - 1,5. Bakharev [72], ktery se téZ zabyval AA VPS, uvadi jako nejlepsi pomér Ms
hodnotu 1,25.

3) Povaha aktivatoru: Zde hlavné zalezi na tom, zda je pouzit pouze roztok NaOH,

roztok vodniho skla a nebo smés obou. NejlepSich vysledku je dosazeno v kombinaci NaOH
(KOH) a vodniho skla (draselného nebo sodného), které zvySuje rychlost tvrdnuti i vyslednou
pevnost [39, 42, 44, 74]. Pouziti pouze samotného vodniho skla vede u vzorkl k nizkym
pevnostem a kvalité vysledného materialu [39]. Dllezita je také forma pouZzitého vodniho
skla. Praskova forma vede k horSim vlastnostem a nizkym pevnostem nez v pfipadé pouziti
tekutého vodniho skla [78].

4) Pomér aktivatoru k primarni suroviné Akt/P. Vtomto pfipadé panuji mezi

jednotlivymi autory znacné rozdily. Zatimco Pinto [78] uvadi nemoznost €i znacnou obtiznost
michani smési uz pfi poméru 0,85 a méné v pfipadé AA metakaolinu, ostatni autofi dosahuiji
pomeéra 0,24 - 0,30 [39, 70]. Lze Fici, ze se tento pomér pohybuje kolem 0,3, v pfipadé prace

Pinty [72] se tak jedna o ojedinély zavér.
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Vyznamny vliv na proces alkalické aktivace a na vysledny material ma dle vyse
zmifiovaného povaha alkalického aktivatoru a koncentrace alkalii. Do znaéné miry jimi Ize
ovliviiovat rychlost tuhnuti a narast pevnosti. | kdyz v fadé pfipadu vysoké koncentrace
alkalii nejsou vhodné. Je nutné upozornit i na fakt, ze s ristem alkalii v roztoku sice rostou
rozpoustéci schopnosti aktivatoru, ale i jeho nebezpecnost v disledku vySsi alkality roztoku.
Proto se jevi jako vyhodnéjSi vyuZivat men$i koncentrace v kombinaci s roztokem
kfemic€itan(. Vysledny produkt - jeho struktura je ovlivnéna chemickym sloZenim primarni
suroviny, hlavné pomérem Si/Al, ktery definuje, jaky typ sité se v geopolymeru vytvofi. Je
nutné ale vzit v potaz, ze v8echny primarni suroviny nemaiji stejné reaktivni Si a Al, a také
roztok kremiCitanu v alkalickém roztoku je zdrojem kfemiku a ovlivni budouci slozeni
geopolymeru. Mezi dalsi faktory ovliviiujici vysledny produkt Ize zafadit vodu, ta z reakce ve
fazi polykondenzace odchazi a zanechava ve struktufe poéry, které ovliviiuji vysledné
fyzikalni vlastnosti, pfevazné oslabuji vnitfni homogenitu a tim snizuji pevnost. Podry
v materialu zpusobuji vétSi nasakavost a tim nizSi mrazuvzdornost, ale na druhou stranu
zlepSuji tepelné izolacni vlastnosti, proto je nutné mnozstvi vody pfizpUsobit konkrétnim
pozadavkim a aplikaci. Poslednim faktorem, ktery by mohl mit vyznamnéjsi vliv na prabéh
tuhnuti a tvrdnuti, je specificky mérny povrch primarniho materialu, tedy jeho jemnosti.
S jeho vzrlstajici hodnotou poroste plocha, na které bude moci material reagovat s roztokem

a tedy i pribéh reakce by mél byt rychlej$i a mnozstvi proreagovaného materialu vétsi.

1.2.5 Osetreni vzorku

Pod pojmem oSetfeni vzorkl je zde minén proces, ktery nasleduje po odliti vzorkd do
forem. Do znacné miry tento proces ovliviiuje jak pribéh a hlavné rychlost tuhnuti a
vytvrzovani, tak i narlGst pevnosti. Pfi spravné zvoleném postupu oSetfeni vzorkl( Ize
dosahovat pevnosti v fadech desitek MPa po nékolika hodinach. Vétsina autort se shoduje
na zavéru, ze pusobeni zvySené teploty vede v pocatecnich fazich k vyznamnému naristu
pevnosti. Naopak pfi dlouhé dobé tepelného oSetfeni dochazi k poklesu pevnosti. [18, 72,
79]. Fernandez-Jiménez [80] poukazala i na fakt, Ze zatimco pusobeni zvySené teploty
v pfipadé pouzitého aktivatoru z NaOH vede ke zvySeni pevnosti, pouZziti aktivatoru ve formé
smési vodniho skla a NaOH vede ke snizeni pevnosti pfi stejnych podminkach osetfeni [80].

Tepelné podminky oSetfeni, které maji vliv na narlst pevnosti i na kone¢nou pevnost,

muzeme rozdélit do tfi skupin.

e V oteviené atmosfére [46, 51, 81 - 83]
e |zolace vzorku od okolni atmosféry

e Hydrotermalni podminky
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Autofi [42, 45, 47, 67, 82, 84] se shoduji na velkém vyznamu hydrotermalnich
podminek, tedy na nutnosti zabranéni odpafovani vody ze vzorku béhem tepelného oSetfeni.
Tyto podminky pak vedou ke zvy3eni pevnosti [85] ze 33 MPa na 50 MPa pfi zméné uloZeni
vzorkl z oteviené atmosféry na hydrotermalni podminky. V pfipadé [59] zvySeni ze 7 MPa
na 72 MPa pfi zméné teploty z 20°C na 80°C po 12 hodinach oSetfeni. DalSi autor [84] sice
potvrzuje pozitivni vliv zvy3ené teploty, ale také uvadi fakt, Ze dlouhé vystaveni vzorku
zvysené teploté vede k degradaci struktury vzorku. Byl pozorovan vznik trhlinek ve struktufe
pfipraveného materialu.

K zcela opaénym zaveérim, co se tyka izolace vzorku, &i jeho vystaveni zvySené
vihkosti b&éhem tepelného oSetfeni, dospél Kirschner [81], dokonce uvadi, ze pfi pouziti
Lvodniho oSetfeni“ dochazi k poklesu pevnosti. Metodu oSetfeni vzorku v oteviené atmosfére
preferuji i néktefi Cesti autofi [50, 82, 83, 89].

v procesu alkalické aktivace a pfi spravné zvoleném postupu Ize tento proces
nékolikanasobné urychlit. Obecné Ize prohlasit, ze zvySena teplota béhem faze tvrdnuti ma
vyznamny vliv na narlst pevnosti, hlavné pak u AA popilku a VPS. Dle vétSiny autorl je pak
vyhodnéjSi vzorek oSetfovat za hydrotermalnich podminek, i vzorek aspon izolovat od

okolni atmosféry (film, uzaviena nadoba, apod.)

1.3  Alkalicka aktivace popilku

Jednim z prvnich vyzkumui v oblasti AA popilkll byla syntéza zeolitd poprvé
predstavena Hollerem v 80. letech 20. stoleti [86, 87]. Jednalo se o alkalickou aktivaci
popilku v roztocich KOH a NaOH pfi hydrotermalnich podminkach. NejCastéji pfi teplotach
80 - 200°C po dobu 3 - 48 hodin. Mnoha autorim [86 - 94] se tak podafilo syntetizovat rizné
typy zeolitd pfi riznych podminkach. V pfipadé zeolitu pfipravenych z popilkd se jednalo o
poly(sialaty) Si/Al = 1 a poly(sialaty-siloxo) Si/Al = 2 [18]. Tato struktura byla dana slozenim

primarni suroviny a alkalického aktivatoru.

1.3.1 Prehled praci zabyvajicich se alkalickou aktivaci popilku - hlavni postupy

V tabulce Tab. 4 jsou shrnuty nejCastéji pouzivané postupy pfi alkalické aktivaci,
v€etné metod oSetfeni pouzivanych jednotlivymi autory a je zde ukazano i pouzivané
znaceni pro slozeni smési a alkalickych aktivatord. Tabulka téz ukazuje pouzivané formy pro
hodnoceni vyslednych material(. Z tabulky je patrna znacna nesourodost, co se tyce
pouzivanych smeési, znaceni, postupl a hlavné pak vzork(l pro mechanické hodnoceni
pfipravenych materialt. Hlavné v poslednim jmenovaném pfipadé, kdy téméF kazdy autor
pouziva formy rlznych tvarl, vyvstava problém a takika nemoznost vzorky od ridznych

autorl mezi sebou porovnavat. Také postupy pfiprav vzorkl jsou rizné a Casto se stava, ze
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rlzni autofi dosli ke zcela odlisnym protichddnym zavériim, coz otevira otazku, zda opravdu

v8echna védecka pracovisté predkladaji vSechny zavéry, ke kterym autofi dospéli. Tuto

problematiku si lze jen té€Zko vysvétlit a pravdépodobné svédéi o tom, Ze kazdy tym

vyzkumnikU pfistupuje k problematice alkalické aktivace z jiného pohledu. To je dano jednak

relativni novosti tohoto védniho oboru a poukazuje na nesjednocenost a doposud chybéjici

normy a postupy. Téz je to dano nestejnorodosti vstupnich surovin, kdy je nutné pro kazdy

typ popilku experimentalné urcit slozeni pro dosazeni dobré kvality alkalicky aktivovanych

materiall. Prozatimni riznorodost vysledkd podporuje vznik novych vyzkumnych pracovist,

ale dana pracovisté nespolupracuiji,

k primyslovému pouziti.

coz vede Kk pomalému

aplikovani

poznatku

Tab. 4 Postupy AA popilki (c - popilek, b - loZovy popel, vs - vodni sklo, w - voda, Ms - silikatovy modul
Si02/M20, M - Na, K, h - vyska, Akt - alkalicky aktivator, @ - primér)

Shrnuti nejcastéji pouzivanych postupu pii AA popilku

Formy
Jméno Typ Alk. Aktivator Slozeni [mm] Druh oSetreni
Van Jaarsveld |Metakaolin/ wic v oo
[75] kaolin + ¢ roztok NaOH/KOH 0.2-0.45 50x50x50 24h pfi 30°C
12/18M NaOH/KOH AKt/c 65/85°C, 100%
Palomo [39-44] c Navs+NaOH, Ms=1,23 095203 10x10x60 vihkost
Kvs+KOH, Ms=0,63 ' ' 2;5;24h
c 85°C,20h
Fernandez, i Akt/c o
Palomo [53,80] | C*Pisek 8M NaOH 0,33,0,4;0,56| *0X40X160|  85°C 98%vink.
(pInivo) 2;5;8;20h a 7d
Criado, c Roztok NaOH Akt/c 10x10x60 85°C, 2;5;8;20h a 7d
Palomo [42,114] vs+NaOH 0,4 Hydrotermalné
clvsiw
Xie [71] c vs, Ms=1,64 26/15/1 60°C, uzaviena
vs + NaOH, Ms=1 c/vs/NaOH nadoba
26/15/2
Bakharev Na vs, I\I:Is=2,02 wie h=50 75-95°C;24h + 6-24h
[45,72] c + roztok NaOH 0.3 3 25 V peci
' Na 2-10% ' zakryté
vs+roztok NaOH/KOH h=75 30;50 a 75°C
Sindhunata [37] c H-0/M20=14,85 6_35 24 a48h
M20 9-14% z hm. smési uzaviené
vs+ 25-85°C
Andini [48] (o NaOH - 0,17g/g c 40x40x160 1-672h
KOH - 0,23 g/gc V PE kontejnerech
] : c/b c - 60% 65°C, 48h
Ch'”[dl"z‘)%;as'” + pisek | 5/10/15M NaOH 16% zakryté
(plnivo) 1/2| Na VS 24%, Ms=1,5
c+ _ 85°C
Krivenko [47,49]| vapenné s\Lsc'thfxl_jésH Autoklav, 174°C,
prisady y 0,8MPa
& vs, Ms=2,5 w/c-pasty Oteviena atmosféra
Skvara [98-100] c Aktivator Ms=1-1,6 0.23-0.35/0,4 40x40x160 v peci

Na20=6-10% z hm. c
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Z vySe feCeného je ziejmé, Ze v procesu AA popilku Ize vyuzZivat 3 zakladni systémy

a 3 druhy oSetfeni béhem tuhnuti a tvrdnuti smési.

3 systémy alkalickych aktivatoru:
1) roztoky NaOH, KOH [42, 74]
2) roztoky hydroxidu a alkalickych kfemicitanu [39, 41, 42, 44, 47, 82, 83]
3) nizkoalkalické roztoky [95]
3 nejcastéji pouzivané druhy osetreni:
4) hydrotermalni
5) tepelné oSetfeni v oteviené atmosfére

6) vytvrzovani za laboratorni teploty

Nejvice rozSiteny postup je hydrotermalni a vétSina autort [39 — 45, 47, 49, 74, 84,
96] se shoduje v zavéru, ze poskytuje nejlepsi vysledky. Tento postup je ¢asto modifikovan
[47, 49], hlavnim principem ale zlstava zabranéni odpafeni vody ze vzorku a kontaktu
s atmosférou. To se uskute€riuje nejcastéji pomoci hydrofobniho filmu nebo uzavieni vzorku
vlhkosti a zvySenou energetickou naroCnost [42], kdy jsou vzorky v hydrotermalnich
podminkach ulozeny az 7 dni. Dale jsou to i zvySené naroky na technologii oSetfeni a
zabezpeceni hydrotermalnich podminek. Treti zplsob tvrzeni pfi pokojovych teplotach je
typicky pro alkalicky aktivované cementy z Davidovitsova patentu [95], &i patentl Skvary a
Svobody [97-100], kdy tuhnuti a tvrdnuti muze téz probihat za pokojovych teplot, byt ale

pomalejSim tempem.

1.4  Viastnosti alkalicky aktivovanych materialt a mozZné oblasti jejich vyuZiti

Jednou z vyznamnych pfednosti alkalicky aktivovanych materiall je v sou¢asné dobé
moznost vyuziti odpadnich surovin vznikajicich napf. v energetickém primyslu, €i jinych
odvétvich, které produkuji odpad s vysokym obsahem Al,Os a SiO.. Jedna se tak pfevazné o
elektrarenské popilky a popely a dalSi suroviny, které jsou zminény v kapitole 1.2.3 Suroviny
pro alkalickou aktivaci. Vyznamnou vlastnosti je také pozitivni dopad na Zivotni prostfedi,
ktery spoCiva ve zmenSeni emisi CO, oproti klasickym stavebnim materialim (cement,
vapno), kdy pfi vyrobé& portlandského cementu pfipadd zhruba 1 tuna CO; na 1 tunu
vyrobeného cementu. Oproti tomu pfi pfipravé 1 tuny geopolymerniho pojiva na bazi
metakaolinu vznika pouze 0,180 tuny CO, [101]. Tato Uspora je zpUsobena nizsi teplotou pfi
aktivaci kaolinu, nez je teplota potfebna na pfipravu slinku. OvSem nutno poznamenat, ze
souCasné cementarny a vapenky se daji vyuzit i pro vyrobu geopolymerniho pojiva na bazi

metakaolinu, aniz by se ménila sou¢asna technologie vyrobniho procesu. U fady dalSich
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prekurzort (popilky) pak tepelna aktivace odpada a lze je pouzit ve formé, v jaké jsou
produkovany elektrarnou. Pozitivni dopad na kvalitu zde ma jemnost jednotlivych Castic.

Diky svym vlastnostem, jako je vysoka odolnost proti atmosférickym vlivim, odolnost
proti vysokym teplotam, dlouha Zivotnost a odolnost vi¢i agresivnimu prostfedi a mnoho
dalSich, mohou tyto materialy nalézt uplatnéni v fadé odvétvi a obord. V sou€asnosti jsou
nékteré geopolymery jiz pouzivany pro jejich dobré tepelné vlastnosti jako tepelna ochrana
v automobilovém a leteckém pramyslu a v primyslovych budovach (znamé pod obchodnim
nazvem GEOPOLYMITE, GEOPOLY-THERM®)[102]. Ddulezitou roli zde hraje i to, ze
geopolymer vystaveny vysokym teplotam nehofi, a proto nevznikaji zadné zdravi Skodlivé
zplodiny [103]. DalSi vyhodnou vlastnosti tohoto materialu je schopnost vazat cizi
nebezpecné latky jako napf. tézké kovy, uran, arsen. Pro tyto aplikace se pouziva
geopolymer GEOPOLYTECH® [102]

Pro aktivaci geopolymerni reakce se nej¢astéji pouZzivaji roztoky vodniho skla a
roztoky hydroxidu sodného nebo draselného, které se smichaji s hlinito-kfemicitou surovinou
(metakaolin, popilky, strusky). Zaroven je mozno do geopolymerniho pojiva pfidavat rizné
druhy plniv, téZ odpadniho charakteru a vytvaret nové kompozitni materialy.

Jako spoleéné charakteristiky pro vSechny alkalicky aktivované materialy a tedy i pro

alkalicky aktivované materialy na bazi popilku Ize pak jmenovat dale uvedené [103].

Vlastnosti:

e Rychly narust pevnosti, fadové nékolik hodin, a to i ve venkovnich podminkach. Tato
vlastnost se tyka pfevazné latek na bazi metakaolinu.

o Pfizniva pevnost v tlaku.

e Odolnost vic&i agresivnimu chemickému prostredi.

o Nehoflavost a absence toxickych zplodin pfi vystaveni vysokym teplotam.

o Tepelna odolnost az do teplot okolo 1000°C (v porovnani s betonem, ktery se zacina
rozpadat pfi 300°C).

o Nerozpustnost ve vodé.

e Minimalni smrsténi.

e Moznost fixace tézkych a nebezpelnych latek v matrici geopolymeru, véetné latek
radioaktivnich.

MozZné oblasti aplikaci AAM:

e Snizovani emisi CO; pfi vyrobé& anorganickych pojiv.
e Produkce novych anorganickych pojiv s vySSi dlouhodobou stalosti.
e \Vysoce pevné materialy pro primyslové budovy.

o VyuZiti druhotnych odpadnich surovin: popilek, struska, aj.
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e Vyuziti materiald nevhodnych pro klasické pouziti: materialy s vy$§im obsahem
alkalii, s vy$§im obsahem Fe-oxidu.

e Restaurovani historickych staveb a uméleckych dél (sochy, nahrobky, aj.).

e Vyuziti méné kvalitnich Al-Si surovin nepouzitelnych pro klasickou vyrobu.

¢ Vyroba materiall na bazi chemicky vazané keramiky.

e Tvorba novych kompozitnich materiald.

¢ Nové ohnivzdorné a zaruvzdorné materialy.

e Materialy odolné vici kyselinam a zasadam, vhodné pro chemicky pramysi.

¢ Recyklace anorganickych odpadu.

e Fixace toxickych a radioaktivnich odpadu.

Tyto vySe uvedené vysledky a zejména moznost v procesu alkalické aktivace vyuzivat fadu
odpadnich produkti v€etné odpadll z energetického prumyslu, jsou prvotnim impulsem
k sepsani doktorské prace zabyvajici se pfipravou alkalicky aktivovanych materiali na bazi
popilku.
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2. Cile disertacni prace

Zpracovani druhotnych surovin nebo i stavajicich odpadd z pramyslové vyroby je
jeden z ukoldl, které mohou pomoci pfi ochrané zivotniho prostfedi. Primyslova revoluce
19. a 20. stoleti ¢asto velmi rozporuplné Cerpala primarni surovinové zdroje, aniz vénovala
pozornost obrovskym mnozstvim tvofenych odpadl — strusky, popely a odvaly po tézbé
uhli i Zeleznych a kovovych rud. Poznani chemizmu a procest solidifikace vytvari
predpoklady pro technologie, které umozni zpracovavat i dfive nezpracovatelné odpady.
Jednou z navrzenych technologii je i geopolymerni syntéza, kterd umoZznuje tvorbu
pevnych a stabilnich hmot z materiald aluminium-silikatové povahy, pfikladné z

elektrarenskych popilku.

Tato prace ma prispét svym podilem k poznani tohoto materialu studiem alkalizace
elektrarenského popilku. Pro feSeni tohoto ukolu bylo potfeba vybudovat zcela nové
pracovisté, jelikoz tento ukol doposud nebyl na Katedie mechaniky, material(i a ¢asti strojl
feSen. Laboratof byla zaloZzena a pribézné budovana na dislokovaném pracovisti DFJP
UPa v Ceské Trebové. Viastni studium alkalické aktivace a sledovani fyzikalné
mechanickych vlastnosti vzorku, které byly vyrobeny touto aktivaci elektrarenskych

popilku, Ize rozdélit do logickych dil€ich cilu, které budou postupné feSeny.

1) Prvofadym cilem této prace bude charakterizovat pouzity popilek a na zakladé
vybranych analyz zjistit jeho kvalitativni a kvantitativni chemické sloZeni a fyzikalni
vlastnosti pro objasnéni jeho reaktivnosti. Dilezitym cilem bude objasnit a stanovit

mnozstvi reaktivnich sloZzek popilku pro navrzeni sloZzeni smési.

2) Nasledujicim cilem bude na zakladé vysledk( analyz navrhnout smési pro alkalizaci
popilku a vytvofit solidifikat s geopolymerni strukturou, v které bude zdrojem
hlinitokfemicitanud pouze pouzity popilek.

3) Pro uspésnou alkalizaci popilku je dulezité znat optimalni sloZeni smési, proto dalSim
dilezitym cilem bude stanoveni limitnich faktord pro prubéh alkalizace popilku. Témi

bude zejména uréeni minimalni a maximalni koncentrace NaOH ve smési a objasnéni

vlivu vody a jemnosti popilku na proces alkalizace.

4) Neméné dulezitym cilem bude objasnéni vlivu tepelného oSetfeni na vysledny

solidifikat a stanoveni postupu pro oSetfeni vzorku.

5) Na zakladé ziskanych poznatki bude dalSim cilem stanoveni postupu pro zvySeni

reaktivnosti popilku.

28



6) Dil¢im cilem této prace bude hodnoceni vybranych mechanicko - fyzikalnich vlastnosti
pfipraveného solidifikatu. Zejména to bude experimentalni méfeni prosté pevnosti
v tlaku, pevnosti vtahu za ohybu, statického modulu pruznosti v tlaku, nasakavosti,

chemické a tepelné odolnosti.

7) Na zakladé ziskanych vysledk( bude doplfujicim cilem stanovit oblasti pro pouziti

alkalizovaného popilku.
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3. Suroviny zvolené k pripravé alkalicky aktivovanych materialt a
jejich popis
3.1 Uvod

Popilek, jakozto odpadni produkt energetického primyslu, se v poslednich letech
stale vice dostava do popfedi zajmu mnoha vyzkumnych pracovist. To je zpusobeno
zejména snahou vyuzit obrovska mnozstvi vyprodukovaného popilku a proménit ho
v perspektivni surovinu, ktera by mohla nahradit pfirodni a proto omezené zdroje. Jednou
Z nejnoveéjsich oblasti zabyvajicich se vyuzitim popilkl je alkalizace (alkalicka aktivace),
ktera mize pfinést zcela novy pohled na tento material a jeho vyuziti. Princip alkalizace je
zaloZen na schopnosti hydrolyzy vhodné modifikovanych hlinitokfemicitant v alkalickém
vodném prostiedi, ktera vede k tvorbé zakladnich stavebnich jednotek orthosialatu, u kterych
poté nastava jejich zesitovani a vytvofeni 2D a 3D amorfnich siti [18]. V pfipadé popilku je
zdrojem hlinitokfemicitanu plvodni obsah kaoliniticko-illitickych jil [104] v uhli, ktery prosel
béhem procesu spalovani tepelnou modifikaci. Dulezitym faktorem pro alkalizaci popilku je
forma (krystalicka &i amorfni) pfitomnych hlinitokfemicitand, ktera je dana parametry
spalovaciho procesu, tj. teplotou spalovani a ¢asem, po ktery je spalovana Castice uhli
vystavena spalovaci teploté. To spolu s chemickym sloZzenim popilku znaénou mérou
rozhoduje o schopnosti hydrolyzy pfitomnych hlinitokfemicitant a o reaktivité popilku. Proto
je pfi vybéru a pouziti popilku jako zdroje hlinitokfemiCitani velice dllezitd znalost
technologického procesu spalovani a zejména dosahovanych teplot.

V soucasnosti se mizeme setkat se dvémi technologiemi, které se lisi podle pouzitého
typu kotl a provoznich teplot. Prvni skupinou je klasické spalovani, do kterého patfi zejména
roStové (palivo se spaluje v klidné vrstvé) a praskoveé kotle (palivo se spaluje ve formé prasku
v letu v prostoru ohnisté). Druhou skupinou jsou kotle s fluidnim spalovanim, kde je palivo
spalovano ve vznosu nad vrstvou Skvary. Nejvyraznéji se obé skupiny od sebe liSi teplotou
spalovani, ktera je vyrazné nizSi v pripadé fluidnich kotl(. U klasickych kotli se teplota spalovani
pohybuje nejcastéji v rozmezi 1100 — 1500°C. V pripadé fluidnich kotli se palivo (uhli, lignit,
drevo) spaluje s pfidavkem vapence jako sorbentu uvolfiovanych oxidl siry pfi relativné nizké
teploté 800 - 850°C, ktera je optimalni pro absorpci oxidu sifi¢itého vznikajicim oxidem
vapenatym za vzniku anhydritu CaSO.. Je tedy zfejmé, Ze fazové slozeni popilku zavisi na
pouzité technologii, respektive na teploté spalovani uhli pouZzité danou technologii.

Z Tab. 5, je zfejmé, ze pravé teplota v procesu spalovani uhli ma hlavni vliv na
pfitomnost reaktivnich fazi v popilku. Zatimco v pfipadé fluidnich popilka by byl pfitomen
(pokud jsou vychozi suroviny kaolinitické jily) vysoce reaktivni metakaolin, ktery vznika
teplotni modifikaci kaolinu pfi teplotach kolem 800°C, se vzrustajici teplotou dochazi k tvorbé

mulitu a rentgen-amorfniho podilu z puvodnich hlinitokfemicitand. S dalSim rdstem teploty se
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pak v8echny sloZky budou nachazet ve formé skelné faze. Lze tedy prohlasit, Ze zatimco
v prvém pfipadé zde mame velmi vhodnou surovinu pro alkalizaci. V druhém pfipadé je
situace vlivem pfitomnosti mulitu, ktery je nereaktivni, komplikovanéjSi. | pfesto se
v poslednich letech objevily prace, které tento druh popilku vyuzivaly pro alkalizaci
[42,43,45,49,50,97]. Vétdinou ale tento popilek nebyl pouZit jako jediny zdroj
hlinitokfemicitan(, ale pro zlepSeni reaktivnosti byly pfidavany dalSi pfisady (cement,
metakaolin, vysokopecni struska). Cilem této prace bylo vytvofit alkalicky aktivovany
material, v kterém jako zdroj hlinitokfemicéitani bude pouze popilek a na zakladé
provedenych analyz popilku bude dalSim cilem popsat jeho chovani béhem alkalizace a
predpovédét vysledek reakce. Proto byl jako zdroj hlinitokfemicitant zvolen popilek vznikajici
pfi spalovani uhli nad teplotou 900 °C. Tomuto typu odpovidal hnédouhelny elektrarensky
popilek z elektrarny Opatovice, jehoz zdrojem je mostecké uhli ps152 z dolu Bilina, ktery byl
v této praci pouzit. Elektrarna Opatovice pouziva klasicka praskova ohnisté granulaéni,
v kterych se teplota hofeni pohybuje mezi 1100 — 1500°C. | kdyz by provozni teploty mély
byt pod bodem taveni popela, ve stfedu plamene jsou teploty vysSi, o ¢emz svédCi kulovy
tvar Castic popilku. Tento pFfedpoklad byl potvrzen v praci [105], v které byla provedena
diagnostika spalovaci komory a méfena teplota spalin. Lze tedy océekavat, Ze
hlinitokfemicitan bude v popilku zastoupen hlavné mulitem a skelnou fazi.

Tab. 5 Faze pfitomné v popilcich po spalovani [6]

ol Faze vytvofené po spalovani
Nejbéznéjsi mineraly
850°C 1500°C 1800°C
Kfemen Kfemen Krystobalit Skelna faze
Kaolinit Metakaolin Skelna faze + mulit Skelna faze
It [t Skelna faze + mulit Skelna faze
Kalcit CaO Skelna faze Skelna faze

3.2  Charakteristika pouzitého popilku

3.2.1 Krivka zrnitosti

Technologicky proces spalovani praskovych ohnist’ vyuziva jako zdroj paliva jemné
mleté uhli (90% Castic uhli by mélo mit velikost niz§i nez 90 um). Pevnou €ast po spaleni uhli
Ize oznadit jako popel. Cast popela odchazi v podobé strusky a je zachytavana na dné kotle.
Struska se vyznacuje sklovitou formou a dosahuje velikosti v Fadech centimetr(. Vétsi cast
popela je unasena z prostoru ohnisté spalinami do elektrostatickych odlu¢ovacl a nasledné
je transportovana na misto slozeni, pfipadné pouZiti. Tento druh jemného popela — popilku
je obvykle uvadén jako uletovy popilek a vtéto praci byl pouZit jako vychozi, zdrojovy
material. Z hlediska struktury ho Ize charakterizovat jako jemnozrnny material, ktery je sloZzen

ze sférickych dutych &astic s rdznou velikosti. Kulovy tvar vznikl prudkym ochlazenim
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taveniny koufovymi plyny [18]. Diky tomu zaujima ¢astice popilku tvar s nejmenSim moznym
povrchem a reakéni plocha, na které bude probihat hydrolyza je minimalni. Tato vlastnost
mulze negativné ovliviiovat pribéh reakce. Strukturu popilku ukazuje nasledujici obrazek

Obr. 7, na kterém je patrny sféricky tvar i duty prostor uvnitf jednotlivych elementl popilku.

Z analyzy velikosti ¢astic a kfivky zrnitosti, Obr. 8 a pfiloha 1 je zfejmé, Ze velikost
partikuli se pohybuje vrozmezi 0 — 550 ym. Do intervalu 0 — 2,59 pm jich spada 10 %
z celkového objemu, v priméru 0 — 23,51 um lezi 50 % a 90 % castic popilku ma primér do
94,83 pm.

Particle Size Distribution
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Obr. 8 KFivka zrnitosti pouzitého popilku

Béhem experimentd s pfipravou smési byl pouZzit popilek odebrany z provozu
v zimnim obdobi a poté béhem kvétna. Pfi blizSim zkoumani obou popilki byla nalezena
znacna rozdilnost obou popilkl, ktera méla vliv na vysledné vlastnosti vzork(l. Tato odliSnost
byla patrna zejména v rozdéleni velikosti ¢astic. Zatimco popilek odebrany v zimnim obdobi
mél rozloZeni polydisperzni a v jeho objemu bylo zastoupeno velké mnozstvi hlavné malych
Castic, popilek odebrany v kvétnu mél rozdéleni spiSe monodisperzni, kde vyrazné doslo

k Ubytku zrn menSich jak 10 um. Tento fakt, jak se ukazalo v prubéhu pfipravy a tuhnuti
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vzorkld, mél vyznamny vliv na chovani vysledné smési. Rozdil v danych rozdélenich je patrny

z kfivek charakterizujicich velikost ¢astic uvedenych na Obr. 9.

Distribuce velikosti ¢astic

/~\
7 N\

[5,]

B

V]

MnoZstvi Eastic [%]
[+ ]

—~
= N

1 10 100 1000
Velikost ¢astic popilku [um] - logaritmicka stupnice

-

=]
|

o
Y

s nopilek zimni obdobi s nopilek kvéten

Obr. 9 Rozdéleni velikosti ¢astic popilku

Zména rozdéleni velikosti ¢astic neprobiha skokové, ale je moZno zaznamenat
v pribéhu ¢asu plynuly pfechod z monodisperzity do polydisperzity a naopak. Tento pfechod
je patrny z nasledujiciho grafu Obr. 10, kde jsou kFivky zrnitosti zaznamenany ze vzorkl
popilku odebiranych po dvou dnech. Na zakladé ziskanych poznatk( vyplyva, Ze velikost
Castic a jejich mnozstvi se nejCastéji pohybuje ve dvou hlavnich variantach. Tyto varianty
popilku Ize odliSit podle kFivek distribuce velikosti astic a Ize je nazvat jako monodisperzni a
polydisperzni.

Prechod mezi polydisperznim a mododisperznim rozdélenim velikosti
castic
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Obr. 10 Rozdéleni velikosti ¢astic popilku (vzorek 1 pfedstavuje kfivku s modisperznim
rozdélenim - PM, vzorek 2 predstavuje kfivku s polydisperznim rozdélenim PP)

3.2.2 Dalsi fyzikalni vlastnosti pouzitého popilku

Proces rozpousténi zaCind na povrchu Castic, lze tedy prohlasit, Ze s rostoucim
povrchem, ktery bude v kontaktu s reakénim cinidlem, poroste reaktivita pouZité suroviny. To
potvrzuji prace [65-67], které se zabyvaly vlivem jemnosti vychozi suroviny (vysokopecni

struska, metakaolin) na jeji reaktivitu pfi alkalizaci. Proto byl zméfen specificky mérny povrch
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pouzitého popilku, ktery udava jemnost pouzité suroviny. Tab. 6 ukazuje dle oCekavani
vyrazné vysSi hodnotu specifického mérného povrchu u polydisperzniho popilku, tato
hodnota je téméf 2,5 krat vy3Si nez v pfipadé druhého popilku. Povrch, na kterém dochazi
ke kontaktu popilku s aktivatorem, je vyrazné vétsi a proces rozpousténi bude probihat na
vyznamné vétsi ploSe. Proto se da predpokladat, Zze pribéh reakce by mohl byt rychlejsi a
pevnost vzorkd by mohla byt vy$Si. Z Tab. 6 je také patrny pokles vazeného priméru
velikosti Castic, tento pokles byl patrny uz z kfivky zrnitosti a svéd¢i o vétSim poctu malych
zrn nutnych k reakci v popilku. Proto i tato hodnota vyraznou mérou ur€uje schopnost
reaktivity popilku v alkalickém prostfedi. Tyto dvé vyrazné zmény v hodnotach specifického
povrchu a ve velikosti ¢astic nepfimo ukazuji na lepsi reaktivnost popilku a schopnost
vyrazné rychlejSi reakce.

V pfipadé hodnot sypnych a setfesenych hmotnosti se dal ofekavat jejich narlst u
polydisperzniho popilku. U tohoto popilku se predpokladalo, hlavné v pfipadé setfesené
hmotnosti, ze menSi Castice, kterych je dostatek, propadnou mezi vétsSi a popilek tak bude
schopen zaujmout mens$i objem. Vysledky ale ukazaly opak. Tento fenomén lze vysvétlit
pomoci kfivek distribuce velikosti ¢astic Obr. 10 a faktu, Ze kulové partikule popilku jsou
duté. V pfipadé monodisperzniho popilku previada uzsi interval velikosti Castic a pocet
vyrazné malych ale i velkych zrn je zanedbatelny. V pfipadé polydisperzniho popilku je tomu
naopak a pfevlada u n&j poCet malych ale i vyrazné velkych ¢astic, které v monodisperznim
popilku viibec nejsou zastoupeny. Tyto velké Castice, které v monodisperznim popilku chybi,
zabiraji urCity pomérné velky objem v popilku. A protoZe elementy popilku jsou uvnitf duté,
hmotnost vypinéného prostoru jednim velkym zrnem bude menSi, nez kdyZ stejné velky
prostor vyplni vice stejné malych partikuli monodisperzniho popilku, které v ném prevladaiji.

Hlavni rozdily pfi porovnani vybranych fyzikalnich vlastnosti Ize shrnout do
nasledujiciho bodu. Polydisperzni charakter rozlozeni velikosti ¢astic popilku se projevil
vyraznym vzristem specifického povrchu a poklesem vazeného priaméru velikosti astic.
Z téchto hodnot se da usuzovat na vyznamné lepSi schopnost popilku reagovat s alkalickym

roztokem a s tim souvisejici narust pevnosti.

Tab. 6 Specificky mérny povrch, sypna a setfesena hmotnost

Druh popilku Specificky Sypna Setresena VaZeny praumér
mérny povrch hmotnost hmotnost [kg/m®] velikosti ¢astic
[m?/kg] [kg/m’] [pm]
Zimni - PP 943 849 1052 39,34
Letni - PM 390 867 1078 59,68

3.2.3 Chemické slozeni pouzitého popilku
Chemické slozeni pouzitého popilku popisuje tabulka Tab. 7. Je zfejmé, Zze

dominantni sloZkou jsou oxidy kifemiku a hliniku. Vy8Si mnozstvi Ize dale zaznamenat u
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Zeleza a drasliku, které maiji svlj plvod v sulfidu Zeleznatém (pfed spalenim), respektive
v pfipadé drasliku v Zivci. Naopak mnozstvi ostatnich latek je velice malé.

Tab. 7 Slozeni popilku z elektrarny Opatovice (ZZ — ztrata zihanim)

Si0, |Al;03 | NaxO | K20 | CaO | MgO | Fe;0s | TiO, | ZZ
[%] [[%] |[%] |[%] |[%] |[%] |[%] |[%] |[%]

Druh popilku

Zimni-PP |56,59|29,61|<0,11|2,30|1,17 |0,87 |5,59 | 1,84 |1,00
Letni - PM 56,14 29,27 | <0,11| 2,26 | 1,34 | 0,85 | 6,164 | 1,95 | 1,00

Z tabulky je patrné, Ze je splnén jeden z pfedpokladl pro alkalizaci popilku, a tim je
pravé zastoupeni SiO; a AlLOs. | pfesto je ale mnohem vyznamnéjsim faktorem fazové slozeni
popilku, které je dano teplotou v procesu spalovani uhli a vyznamné ovlivni jeho reaktivitu
v alkalickém prostfedi. Podle [6] reaktivita popilku zavisi hlavné na obsahu rentgen-amorfni
fazi, jejim slozeni a fyzickém stavu, ktery by mohl byt objasnén pomoci analyzy XRD (X-ray
Diffraction, Rentgenova difrakéni analyza). V pfipadé porovnani obou druht popilkld Ize na

zakladé této analyzy konstatovat, ze chemické slozeni obou popilku je totozné.

3.2.4 Analyza XRD

Z analyzy XRD, viz Obr. 11, je patrné, ze krystalické faze jsou v popilku zastoupeny
kfemenem (SiOz), magnetitem (FesOs4) a mulitem (3A032SiO). Mulit vznika tepelnou
modifikaci plvodniho kaolinu pfi teplotach nad 1055°C. V pfipadé hlinitokfemicitani obsazenych
v popilku je tato teplota sniZzena vlivem necistot a taviv obsazenych v uhli. Struktura mulitu, ktera
obsahuje jak oktaedrickou, tak tetraedrickou koordinaci hlinitych ionth ke kyslikim, které sdili
s tetraedry kfemiku, je velmi pevna. Nelze tedy predpokladat, Ze se tetraedry hlinitych iontd
budou podilet na vliastni geopolymerni reakci, i kdyz jejich uspofadani by tomu odpovidalo.

Z pritomnosti drasliku viz Tab. 7 lze usuzovat na pfitomnost Zivce (ortoklas —
KAISizOg). Vzhledem ktomu, Ze analyza XRD neprokazala vyskyt Zivce v popilku, Ize
predpokladat, Ze byl soucasti pavodnich jilCi, ale pfi spalovani uhli (teplota kolem 1150 °C)
se zivec zcela vytavil a jeho zbytek bude obsahem rentgen-amorfnich skel.

Dale se podle predpokladu v popilku nachazi vyznamné mnozstvi rentgen-amorfnich
latek. V minoritnim zastoupeni je magnetit. Z Obr. 11 Je téz patrno zvySené mnozstvi Fe,
které je charakterizovano zvySenym pozadim smérem k vy$Sim uhlim. To pIné souhlasi
s chemickou analyzou, viz Tab. 7, pfi které byla prokazana pfitomnost zeleza. Zaznam o
pofizené analyze je uveden v pfilohach. Z hlediska analyzy XRD, viz pfiloha 3 a 4, |ze oba

druhy popilku povaZovat za totozné.
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Obr. 11 XRD zaznam pouzitého polydisperzniho popilku

Z provedenych analyz je zfejmé, ze se hlinité ionty nachazeji jak v nereaktivni formé
(mulit), tak i pravdépodobné v reaktivni (rentgen-amorfni faze), ktera se bude podilet na
geopolymerni reakci. Nepodavaji vSak blizSi kvantitativni informace, které jsou potfebné pro
odhad chovani popilku pfi alkalizaci. Ukazuje se tak, ze samotna analyza XRD nebo i
rentgen kombinovany s chemickou analyzou jesté nepodava dostateCnou pfedstavu o situaci
hlinitokfemicitanu a o jejich formé, ve které jsou v popelu pfitomny. Proto je nutné zpresnit
znalosti o vnitfni struktufe popilku zejména o vnitfnim uspofadani hlinitych iontd vyuzitim

MAS NMR v pevné fazi (Magic Angle Spinning — Nuclear Magnetic Resonance in solid state)

3.2.5 Spektroskopie ??Al MAS NMR v pevné fazi

Vysledky pfedchozich analyz prokazaly pfitomnost hlinitokfemicitand mulitické a
rentgen-amorfni povahy, nepodaly ale bliz$i pfedstavu o vnitfni struktufe a podilech hlavnich
fazi, ve kterych se hlinitokfemicitany nachazeji. Je zfejmé, Ze pribéh geopolymerni reakce
bude zaviset na dostate€ném mnozstvi reaktivnich hlinitych iontd (Al-iont). Oxid hlinity
zjistény v popilku chemickou analyzou je tedy soucasti mulitu, dale rentgen-amorfni faze a
pfipadné i faze skelné, tvofené Zivcovou taveninou, pfiemz do reakce se zapoji pouze
hlinité ionty z rentgen-amorfniho podilu. Vzhledem k tomu, Ze se reakce u€astni pouze hlinité
ionty v tetraedrické, pfip. pentaedrické koordinaci, je nutné znat nebo odhadnout jejich
mnozstvi v rentgen-amorfnim podilu. Z toho diivodu byla provedena spektroskopie 2’Al MAS
NMR, ktera méla pfinést dalSi zpfesnéni znalosti o vnitini struktufe, zejména upfesnit

mnozstvi a koordinaci hlinitych iontl v pouzitém popilku.
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Zaznam z ?’Al MAS NMR pouzitého popilku je zobrazen na Obr. 12. Z grafu je patrna
pritomnost hliniku v oktaedrické koordinaci, pik na 0 ppm a hlinik tetraedrické koordinace

representuje pik na 58 ppm. Z velikosti pikl je zfejmé, Ze pFevlada mnozstvi tetraedricky

koordinovaného hliniku.

Sample PM, 27AI MAS NMR, 14 kHz, X1l 2011
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Obr. 12 Zdaznam z ¥’ Al MAS NMR monodisperzniho popilku, |V — tetraedricky koordinovany

hlinik, VI — oktaedricky koordinovany hlinik

Z praci zabyvajicich se zménami koordinaci hliniku v kaolinu pfi jeho transformaci za

zvySenych teplot na mulit, je zfejmé, ze oba piky dosahuji v mulitu stejnych intenzit [107]. To

znamena, ze v Cistém mulitu je prakticky stejné mnozstvi tetraedricky a oktaedricky

koordinovaného hliniku. Na zakladé tohoto predpokladu lze prohlasit, Zze rozdil v mnozstvi

mezi obéma koordinacemi hliniku nalezi rentgen-amorfnimu podilu. Vzhledem k obsahu

oxidu draselného z chemického slozeni |ze pfedpokladat ur€ité mnozstvi Zivcové taveniny,

ktera také obsahuje podil Al-iontd v koordinaci VI. Proto je nutné snizit celkové mnozstvi

oxidu hlinitétho o podil Al,Os pfipadajici pravé Zivcové taveniné (vypoCet ze stechiometrie

draselného Zivce) s pouzitim mnozZstvi K;O z chemické analyzy: 2,3 x 102/94 = 2,49 hm. %

Al,O3.Tuto Uvahu Ize shrnout v nasledujicich rovnicich.

Alyrre = Alc - Al
AlulV = AluVI
Alugrte = AlulV + AlwVI + Algre IV
Alrte IV = Alvrte — (AlmIV + Alm VI) = AL IV - Aly VI
kde
Alyrre .... mnozstvi Al,Osz v mulitu a rentgen-amorfnim podilu
Alc.......... celkové mnozstvi Al,Osv popilku
Als........... mnozstvi Al,Osz v reziduu Zivce

AlulV ...... mnozstvi tetraedricky koordinovaného Al v mulitu

(1)
(2)
3)
(4)
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AluVI ...... mnozstvi oktaedricky koordinovaného Al v mulitu
Alrtc IV .. mnozstvi tetraedricky koordinovaného Al v rentgen-amorfnim podilu
Al VI ....... mnozstvi oktaedricky koordinovaného Al

AllV ... mnozstvi tetraedricky koordinovaného Al

Mnozstvi jednotlivych koordinaci hliniku lze orientacné ur€it z kfivky pofizeného
zaznamu 2’Al MAS NMR pro polydisperzni popilek na zakladé rovnice (5), v které
vyhodnoceni ploch pod hlavnimi vrcholy mlze slouzit jako podklad ke kvalifikovanému
odhadu usporadani hlinitych iontu.

Chemicka analyza prokazala 29,61 hm. % oxidu hlinitého. Podil AlO3 v Zivcové
taveniné (vypocet ze stechiometrie draselného Zzivce) s pouzitim mnozstvi K;O z chemické
analyzy je 2,3 x 102/94 = 2,49 hm. % Al,Os. Podil ploch odecéteny z 2’Al MAS-NMR analyzy
je 27 % oktaedrického Al-iontu a 73 % je podil tetraedricky. Protoze bylo fe¢eno, ze v mulitu
jsou oba podily vyrovnany a soucCasné je v oktaedrickém postaveni vac&i kysliku i Al-iont

obsazeny v zivcoveé taveniné pak vychazi:

29,61 hm. % - 2,49 hm. % (Al,Os v Zivcoveé tavening) = zbyva 27,12 hm. % Al,Os,

které se déli podle vySe zminéného podilu 27 : 73
tj.
27,12 x 0,27 = 7,33 hm. % oktaedricky koordinovany hlinik
27,12 x 0,73 = 19,79 hm. % tetraedricky koordinovany hlinik

Pravdépodobné mnozstvi rentgen-amorfniho tetra-koordinovaného hliniku pak

vychazi:

19,79 — 7,33 = 12,46 hm % pfipada na maximalni mnozstvi hliniku v koordinaci, kterou
Ize alkalicky aktivovat. (VypocCet vychazi ztoho, ze v mulitu jsou obé sloZzky zastoupeny

proporcionalné, tj. 1:1). Jednotlivé vysledky odhadu jsou shrnuty v Tab. 8, Tab. 9.

(AL'IV) / (AIVI) = SIV / SVI (5)
kde
SIV......... plocha pod pikem IV
SVI ........ plocha pod pikem VI
Tab. 8 Podil ploch na celkovém mnoizstvi hliniku v grafu Al MAS NMR
Paodil ploch pod piky IV a VI Podil Al203 v popilku
SVI SIv Alc Al
27 % 73 % 29,61% |2,49%
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Tab. 9 Mnoistvi reaktivniho hliniku na zakladé odhadu z analyzy 2’Al MAS NMR

Podily jednotlivych koordinaci Al,O3 v popilku Mnozstvi Al,O3 v popilku
Al VI = AlulV Al IV Alurte Alrte IV
7,33 % 19,79 % 27,12 % 12,46 %

Z tohoto kvalifikovaného odhadu Ize z celkového mnozstvi oxidu hlinitého zjisténého
pomoci chemického rozboru vyuzit jen necelou polovinu (42,69 %) pro uvazovanou alkalizaci
a tvorbu 3D geopolymerni sité. Ostatni Al,Os; je v popilku sou€asti mulitu nebo Zzivcové
taveniny. Do geopolymerni reakce se tak zapoji misto plvodniho mnozstvi 29,61 hm. %
Al,O3 pouze 12,46 hm. %.

Pfi porovnani zaznamu ze spektroskopie 2’Al MAS NMR lIze konstatovat, Ze

zastoupeni reaktivnich hlinikd je v obou druzich popilkd totozné, viz Obr. 13.
120
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Obr. 13 Zdaznam z ¥’ Al MAS NMR, porovnani popilkt

3.2.6 Puvod SiO2 v popilku

Podobné jako v pfipadé oxidu hlinitého je v Zivcové taveniné obsazeno i mnoZstvi
SiO», které odpovida stechiometrii, tj. 2,3 x 360/94 = 8,8 hm. %

Z celkového mnozstvi hlinitého oxidu podle chemické analyzy |ze stanovit mnoZstvi
oxidu kfremic€itého opét ze stechiometrie idealniho vzorce kaolinitu,

tj. (29,61- 2,49) x 120/102 = 31,9 hm. %

Z celkového mnozstvi oxidu kiemic¢itého 56,59 hm. % - 8,8 - 31,90 = 15,89 hm. %
SiO; Ize stanovit jako volny kiemen v popelu. Pfechodem kaolinitického podilu na spinel a

pozdé&ji na mulit se uvolfiuje dalsi SiO; podle nasledujicich rovnic:

500 - 700 °C
Ales'ZSiOz'ZHzO > A|203'28i02+ 2H,0
, 925-1050°C , _
2(A|203'23I02) 7 2A|203'3SI02+ SIOz
. >1100 °C . .
3(2A|203'38I02) > 2(3A|203'ZSI02) + 58I02
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Lze uvaZovat o tom, Ze pfi taveni Zivce vznika tavenina nejen ze samotného

mineralu, ale souCasné je taven i pfitomny kfiemen a mnozZstvi taveniny bude s nejvétsi

pravdépodobnosti podstatné vétsi nez mnozstvi, které by odpovidalo samotnému Zivci.

3.3  Hydroxid sodny
Pro pfipravu smési byl zvolen pevny hydroxid sodny v Supinkach o €istoté 98 % od

firmy PENTA.

3.4  Vodny roztok kfemicitanu sodného — vodni sklo
Zdrojem rozpusténych kifemicitan bylo vodni sklo sodné 36/38. Jeho chemické slozeni

je patrné z nasleduijici tabulky Tab. 10. Hodnoty jsou pfevzaty od vyrobce Vodni sklo a.s. [108]

Tab. 10 SloZeni sodného vodniho skla 36/38 [108]

Hustota Silikatovy modul Na20 SiO» H,O
[kg/m?] Ms [%] [%6] [%]
1328 - 1352 3,3 8 26,5 65,5
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4. Metodika hodnoceni vzorki
4.1  Pouzité metody analyz a pristrojové vybaveni
XRF - rentgenfluorescenéni analyza

Rentgenfluorescencni (XRF) spektrometrie je jednou z nejpouzivanéjSich aplikaci
atomové spektroskopie subvalenénich elektront v bézné analytické praxi. Tato metoda
vyuziva interakci rentgenového zafeni s atomy vzorku [109] a nejCastéji se pouziva pro
analyzu hlavnich a stopovych prvka pevnych material(l. Vlivem rentgenového zareni dojde
k vyrazeni elektronu z nékteré wvnitfni drahy, uvolnéné misto je okamzité zaplnéno
elektronem z vySsi hladiny zaroven s vyzafenim energetického rozdilu ve formé fotonu. Tyto
energetické rozdily jsou charakteristické pro jednotlivé prvky a umoziuji urcit slozeni
nezname latky. Emitovana energie ve formé RTG zafeni je nasledné zachycena detektorem
a pomoci vypocetni techniky je signal zpracovan do charakteristickych spekter. Pro
chemické analyzy byl v této praci pouzit rentgen-fluorescenéni analyzator Spectro 1Q od
firmy Spectro, Kleve, Némecko. Ziskana data byla vyhodnocena pomoci pocitatového

programu XLabPro.
XRD - rentgenova difrakéni analyza

Rentgenova difrakéni analyza je metoda zalozena na interakci rentgenového zareni s
elektrony atomd spocivajici v pruzném (bezfotonovém) rozptylu. Rentgenové zareni pfi
kontaktu s atomem rozkmita elektronové obaly atomul a ty se stanou zdrojem sekundarniho
RTG zareni. Interference sekundarniho zafeni zpusobi v riznych smérech zesileni a zeslabeni
a vede k tvorbé difrakéniho obrazce. Studium tohoto difrakéniho obrazce pak umoznuje zpétné
studovat krystalické sloZeni vzorku a jeho mikrostrukturu [110].

Mineralogické sloZeni pouZitého popilku bylo zjiStovano na pfistroji Philips Source Data
digitalnim zaznamem naméfenych intenzit. Naméfena difrakéni spektra byla zpracovana

pomoci programu X'Pert High Score.
MAS-NMR - spektroskopie nuklearni magnetické rezonance v pevné fazi

Spektroskopie nuklearni magnetické resonance neboli NMR spektroskopie (zkratka
NMR pochazi z angl. Nuclear magnetic resonance) je fyzikalné-chemicka metoda vyuzivajici
interakce atomovych jader (s nenulovym jadernym spinem) s magnetickym polem. Atomové
jadro se spinem se chova jako magneticky dipdl a v magnetickém poli se vektor
magnetického momentu jadra orientuje ve sméru pfipadné proti sméru vnéjsSiho
magnetického pole. Naslednym pusobenim radiofrekvenéniho pulsu dojde k preklopeni
vektoru magnetického momentu jadra a jeho rotace indukuje proudovy signal v detekéni

civce. Pfi relaxaci se uhel vektoru magnetizace sniZuje, a tak klesa i indukovany proud, tim
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se ziska zavislost intenzity signalu na ¢ase. Pomoci Fourierovy transformace je puvodni
zaznam pieveden na zavislost intenzity signalu na frekvenci. Na zakladé NMR spektroskopie
Ize urc€it slozeni a strukturu molekul zkoumané latky i jejich mnozstvi [111].

NMR spektroskopie mlze byt vyuzita i na zkoumani struktury pevnych vzorkd,
v tomto pfipadé ji Ize oznacit jako NMR spektroskopie v pevné fazi. Pfi analyze vzorek rotuje
frekvenci az 35kHz a osa rotace musi svirat se smérem vnéjSiho magnetického pole uhel
54,7°. Tomuto uhlu se fika ,magicky”, protoze pravé pfi rotaci pod timto uhlem se spinovy
systém tuhé latky zacina chovat jako by byl v roztoku [112]. Od toho pochazi i nazev MAS
NMR (magic angle spinning). Pomoci spektroskopie NMR Ize zjistovat vnitfni usporadani
neznamé latky a nachazi uplatnéni v fadé odvétvi (Iékafstvi, farmacie, biologie, chemie).
V oblasti vyzkumu geopolymert ji Ize vyuzit jako doplfiujici analyzu pro zjistovani vnitfni
struktury geopolymer( a surovin pro jejich pfipravu [41, 43, 107, 113-116].

NMR spektroskopie v pevné fazi byla méfena na pfistroji Bruker Avance 500 WB/US
NMR spectrometer (Karlsruhe, Némecko, 2003).

FTIR - infraéervena spektroskopie s Fourierovou transformaci

FTIR (Fourier transform infrared (spectroscopy)) je analytickd technika urCena
pfedev8im pro identifikaci a strukturni charakterizaci organickych sloucenin a také pro
stanoveni struktury anorganickych latek. Tato technika vyuZiva infraCervené zafeni a
schopnost latky pohlcovat ur€itd spektra tohoto zafeni. Pfi analyze se méfi pohlceni
infraerveného zafeni o rGzné vinové délce analyzovanym materialem. Schopnost
absorbovat dané kmitocCty infralerveného zareni je charakteristicka pro kazdy druh vychozi
latky. Tato vlastnost nam umoziuje ur€it neznamou latku pomoci infralerveného spektra
zkoumané latky. InfraCervené spektrum je analytickym vystupem, ktery je grafickym
zobrazenim funkéni energie. [117].

Infraervené spektrum pouzitého popilku bylo méfeno spektrometrem Nicolet 7600
(Thermo Nicolet Instruments Co., Madison, USA) s DTGS detektorem a KBr paprskovym

rozdélovacem. Spektra byla hodnocena pomoci programu Nicolet OMNIC verze 7.3.
Analyza velikosti ¢astic

Velikost Castic popilku, respektive distribuce velikosti ¢astic byla méfena na
laserovém granulometru CILAS 920 srozsahem 0,7 — 400 ym a Mastersizer 2000 MU
(Malvern Instruments Ltd., Velka Britanie) pro rozsah 0,02 - 2000 ym. Oba dva pfistroje
vyuzivaji svételnou difrakci na €asticich, které prochazeji tzv. pratokovou optickou celou pres
laser. Fotodetektorem je nasledné& snimana intenzita dopadajiciho svétla a interferenéni
obrazce vznikajici rozptylem laserového paprsku na prochazejicich ¢&asticich. Signal

Z detektoru je pfenasen do pocitaCe a nasledné zpracovavan.
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Elektronova mikroskopie

Elektronova mikroskopie vyuziva na rozdil od svételné mikroskopie urychlené
elektrony, které diky kratsi vinové délce nez maji fotony, umoznuji elektronovému
mikroskopu vy$Si rozliSovaci schopnost. Podle toho zda elektrony projdou vzorkem nebo se
od néj odrazi, rozliSujeme transmisni elektronovy mikroskop (TEM) a rastrovaci elektronovy
mikroskop (SEM).

Povrch solidifikovaného popilku byl studovan pomoci skenovaci elektronové
mikroskopie (SEM). Vzorky byly pozlaceny katodovym rozpraSovaem K550X Emitech
v argonové atmosféfe a zkoumany skenovacim elektronovym mikroskopem Quanta 450.
Rentgenova mikroanalyza chemickych prvk( byla pofizena pomoci EDS (energy dispersive

spectrometer). Ziskana data byla zpracovana softwarem EDAX TSL OIM s korekci ZAF.
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5. Metodika pripravy vzork

5.1 Priprava vzorku
Pro pfipravu smési byly pouZity nasledujici materidly a pfistroje: NaOH, vodny roztok

kfemicitanu sodného, destilovana voda, elektirarensky Uuletovy popilek z elektrarny
Opatovice, hfidelova vrtacka s michadlem, vibraéni stal Brio VSB-15, suSarna KBC
G100/250, laboratorni vahy.

Vzorky se pfipravovaly z odméfenych slozek dle navrzenych molarnich poméra.
Navazené mnozstvi NaOH bylo smichané s odméfenym roztokem vodného kfemicitanu
sodného. Tato reakce je silné exotermicka, proto byl roztok smichan s popilkem az po jeho
ochlazeni na pokojovou teplotu. Ochlazeny roztok byl pfidan do odvazeného mnozstvi
popilku a smés byla michana hfidelovou vrtackou po dobu 10 minut. Nasledné byla smés
hutnéna 10 minut na vysokofrekvenénim vibraénim stole, tim doSlo k odstranéni casti
vzduchu, ktery se dostal do smési pfi michani popilku s roztokem alkalického aktivatoru.
Takto pfipravena popilkova smés byla naplnéna do forem a vzorky byly vlioZzeny do susarny,
ve které vlivem zvySené teploty dochazi k urychleni alkalické aktivace popilku a k rychlému
narldstu pevnosti vzorku. Doba béhem tohoto procesu byla na zakladé prabézné ziskavanych
zkuSenosti stanovena na 18 hodin, pfi teploté oSetfeni vzorkd 60°C. Po odformovani byly
vzorky ponechany volné v laboratofi, ve které dochazelo vlivem provoznich podminek

k vyraznému kolisani teploty.
5.2  Stanoveni limitnich faktort pro prubéh alkalizace popilku

5.2.1 Urcéeni minimalni a maximalni koncentrace NaOH ve smeési

Tab. 11 SloZeni vzorkt pro hodnoceni vlivu alkalii, w - voda, ¢ - popilek, Akt - alkalicky aktivator, Ms = SiO2/Na>O

Oznaceni Smeés - S (Akt + ¢) Akt
Vzorku NazolAI203 SiOz/A|203 NaZO/SiOZ HzO/Nazo w/c Ms
S5 0,80 3,61 0,22 18,32 0,33 2,15
S7 0,91 3,61 0,25 16,07 0,33 1,89
S9 1,02 3,61 0,28 14,31 0,33 1,68
S10 1,08 3,61 0,30 13,57 0,33 1,60
H1S10 1,08 3,61 0,30 14,93 0,36 1,60
H2S10 1,08 3,61 0,30 15,39 0,37 1,60
S11 1,14 3,61 0,32 12,90 0,33 1,52
S13 1,25 3,61 0,35 11,74 0,33 1,38
S15 1,36 3,61 0,38 10,78 0,33 1,27

Tabulka Tab. 11 ukazuje slozeni vzork(l z monodisperzniho popilku (letni), které je
popsano pomoci molarnich pomérd hlavnich reakénich prvkl. Pfi navrhu jednotlivych vzorkad
se vychazelo z molarnich pomérd, které byly popsany Davidovitsem [18] a jsou uvedeny

v kapitole 1.2.4. Pro pribéh reakce je rozhodujici dostate€né mnozstvi alkalickych iontd,
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jejichz mnozstvi by mélo odpovidat mnozstvi reaktivnich hlinitych iontl, které byly
kvantitativné stanoveny analyzou MAS-NMR. Molarni pomér Na,O/Al,O3z by se mél bliZit
jedné, aby doslo k vyrovnani zaporného naboje ve vdech tetraedricky uspofadanych hlinitych
iontech v molekule geopolymeru. Proto byl sledovan vliv zmény mnozstvi alkalii ve smésich
a molarni pomér Na.O/Al>O3z byl ménén v rozmezi 0,8 az 1,36. Obsah ostatnich slozek ve
smési byl konstantni. Jejich molarni poméry byly zvoleny tak, aby korespondovaly s intervaly
navrzenymi Davidovitsem [18]. Pouze v pfipadé poméru H.O/Na.O doSlo vlivem vétSich
zmén alkalii a konstantnimu mnozstvi vody ve smési k vyraznéjSimu prekroceni
navrhovanému intervalu na obou koncich. V tabulce je dale uvedeno mnozstvi vody ve
smési a silikatovy modul Ms pouzitého alkalického aktivatoru.

Tab. 12 SloZeni vzorkd pro hodnoceni vlivu popilku, w - voda, c - popilek, Akt - alkalicky aktivator, Ms = SiO2/Na20

Oznaceni Smeés - S (Akt + ¢) Akt
vzorku NaxO/Al;O3 | SiO2/Al>03 | NaxO/SiO, | H2O/Na,O wic Ms
SOPP 0,79 3,28 0,24 15,05 0,27 1,77
S11PP 0,88 3,28 0,27 13,65 0,27 1,60
S13PP 0,96 3,28 0,29 12,47 0,27 1,47

Tabulka Tab. 12 popisuje navrhované slozeni pro smési z polydisperzniho (zimniho)
popilku. Vzhledem k lepSim vysledkim pfi nizSim molarnim poméru Na,O/Al,O3v pfipadé
monodisperzniho popilku, bylo mnozZstvi alkalii sledovano pouze v intervalu 0,79 - 0,96.
Zaroven doslo ke snizeni mnozZstvi roztoku ve smési. Pfidavané mnozstvi roztoku bylo
stanoveno tak, aby byla zachovana stejna viskozita nutna ke zpracovani smési z obou druht
popilku. Pro porovnani tekutosti vyrobenych smési byl méfen &as potifebny k pritoku
jednotlivych smési (120 g) pfes nalevku. Toto snizeni je pravdépodobné zplsobeno
mechanicko-fyzikalnimi vlastnostmi popilku. Diky tomu do$lo i k mirnému sniZeni ostatnich
pomérd.

Tab. 13 SloZeni vzorkl, w - voda, ¢ - popilek, Akt - alkalicky aktivator, Ms = SiO2/Naz2O

Oznaceni Smeés - S (Akt + ¢) Akt
Vzorku | Na,O/Al,O3z | SiO2/Al,03 | Na2O/SiO; | H,0/Na,O wic Ms
S9FA10 0,72 3,15 0,23 16,93 0,273 1,77
S9FA20 0,66 3,04 0,22 18,80 0,278 1,77
S9FA30 0,61 2,94 0,21 20,68 0,282 1,77
S9FA40 0,57 2,86 0,20 22,56 0,286 1,77
S9FA50 0,53 2,80 0,19 24,44 0,289 1,77

V tabulce Tab. 13 je popsano slozeni smési, do kterych byl pfidavan popilek a voda tak,
aby se jejich tekutost vyznamné neménila. Tim dochazelo u smési k postupnému snizovani
zejména sodnych iontl. Zaroven by dle dosavadnich zkuSenosti mélo dochazet k zvySenému
vykvétu. Do vybrané smési (S9PP) se pfidaval popilek a voda pfi zachovani konstantniho

poméru popilek/voda = 3. Minimalni mnozZstvi pfidaného popilku bylo 10% z hmotnosti popilku
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ve vybrané smeési. Maximalni mnozstvi bylo 50%. Tento interval byl odstupfiovan po deseti
procentech. Z tabulky je zfejmé, Ze se vzrlstajicim mnozstvim vody a popilku ve smési vyrazné
klesaji molarni poméry Na.O/Al,0s a SiO2/AlO3 pod hranici navrhovanych slozeni, je tedy

pravdépodobné, Ze zejména u poslednich vzorkl bude prabéh reakce velice slaby nebo zadny.

5.3  Viliv tepelného oSetreni a nasledného ulozeni vzorki

Spravné podminky oSetfeni vzorkd po odliti a jejich ulozeni jsou dalezitymi faktory,
které ovliviiuji narist pevnosti i zrani vzorkd. U betonu ma doba zrani standardné hodnotu
28 dnl. V pfipadé vzorkd z alkalickych aktivovanych materiald je ur€eni doby, od které
technologickém procesu pfipravy. Proto bylo nutné experimentalné stanovit co nejpfesné;ji
vliv teploty a délky tepelného oSetfeni. Experimentalni zjisténi postupu tepelného odetreni
spocivalo v uréeni minimalni teploty a minimalni délky tohoto oSetfeni. Lze pfedpokladat, Zze
ulozeni vzorkl po tepelném oSetfeni ma také vliv na narust pevnosti, proto byl sledovan i vliv

rizného prostfedi na narlst pevnosti pfipravenych vzork( po tepelném oSetfeni.

5.3.1 Vliv doby tepelného osetreni

Béhem téchto testu byla vybrana smés (S15) ve formach vystavena zvySené teploté
v riznych &asovych intervalech. Ctyfi série vzork(i byly oSetfeny pfi teploté 60 stupid po
dobu 6, 12, 18 a 24 hodin. Nasledné byla méfena pevnost v tlaku takto oSetfenych vzorki

pro zjisténi vhodné doby tepelného osetreni.

5.3.2 VIliv teploty tepelného oSetreni volné ulozenych vzorki v susarné s vnitini
cirkulaci vzduchu

Vysledna pevnost je ovlivnéna nejenom délkou tepelného oSetfeni, ale i samotnou
teplotou béhem tohoto procesu. Proto byly zhotoveny tfi série vzork(, u kterych byla teplota
oSetfeni 40, 60 a 80°C. Vzorky byly pfi téchto teplotach ponechany v susarné 18 hodin. Dolni

hranice teploty je pak dana okolni teplotou v laboratofi.

5.3.3 VIliv teploty a vihkosti pri stabilizaci vzorka

Béhem prvni faze experimentu, pfi které se zjiStoval vliv alkalii na vyslednou pevnost,
byl sledovan i vliv uloZzeni vzork(i béhem zrani v rlznych prostfedich. Vzorky byly po dobu
zrani, tj. v ¢ase od vyndani ze suSarny a odformovani az do doby pfed méfenim pevnosti,

oSetfeny za nasledujicich podminek:

1) Trvalé ponofeni vzorkl ve vodé
2) Vzorky uloZené pfi konstantni vihkosti (uloZzené v uzavieném igelitovém sacku)
3) Vzorky volné ulozené v laboratofi

4) Ulozeni vzorkd po odformovani do susarny
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V pfipadé metody popsané v bodé 3) byly vzorky umistény v laboratofi pfi teploté 18 - 22°C
a relativni vlhkosti 50 - 60%. Podle bodu 4) byly vzorky po odformovani umistény v susarné
po dobu 18 hodin pfi teploté 80 °C.

5.4  Zkousky vybranych mechanickych vilastnosti

5.4.1 Pevnost v tlaku prostém

Vzorky z riznych smési bylo nutné mezi sebou porovnavat, aby se mohl posoudit vliv
sledovaného faktoru. K tomu bylo potfeba zvolit vhodnou stavovou veli€inu, ktera by slouzila
pro objektivni porovnani vyrobenych vzork(l. Nejsnaze méfitelnou a zaroven Casto
pouzivanou stavovou veliCinou, ktera charakterizuje material, je pevnost v prostém tlaku.
Proto byl tento druh zkouSky zvolen pro porovnani rozdill mezi jednotlivymi smésmi po
alkalické aktivaci.

Pro zkousky pevnosti v tlaku byly vzorky odlity do silikonovych forem tvaru valce
s prumérem podstavy 50 mm a vySkou 80 mm. Po odformovani byly u vzorkd zarovnany
zakladny, aby nedochazelo na lisu k ovlivnéni vysledku nerovnostmi na povrchu. Poté byla
meéfena pevnost v tlaku vzdy 24 hodin po vyjmuti vzorkl ze suSarny a jejich odformovani.
Nasledné byly zkoudky provadény periodicky po tydnu od odformovani, tedy od vyndani
vzorkl ze suSarny. Tyto testy probihaly v pfipadé sledovani vlivu alkalii po dobu 2 mésica.
V ostatnich pfipadech byly testy uskutecnény vzdy minimalné druhy den a po 4 tydnech.
Vzorky byly béhem zrani umistény volné v laboratofi. V pfipadé jiného zpusobu ulozeni je
tato zména uvedena v pfislusné kapitole. Metodika zkouSky pevnosti v tlaku vychazela
z normy CSN EN 12390-3 [118].

5.4.2 Pevnost v tahu za ohybu

Pevnost v tahu za ohybu stanovena pomoci zatézovani jednim bfemenem uprostied
byla méfena na tramcich 40 x 40 x 200 mm a byla méfena pouze u smési vybrané na
zakladé vysledku zkouSek v tlaku. Prabéh zkousky pevnosti v tahu za ohybu vychazel
z normy CSN EN 12390-3 [119].

5.4.3 Staticky modul pruznosti v tlaku

Jednou z hlavnich materialovych charakteristik kazdého materialu je modul pruznosti
E, ktery popisuje schopnost materialu chovat se pod ur€itym zatiZzenim do jisté miry pruzné a
ur€uje, jak moc se bude dany material pod zatiZzenim deformovat [120]. Pfi méfeni statického
modulu v tlaku se vychazelo z normy CSN ISO 6784 [121]

5.4.4 Zkousky soudrznosti alkalicky aktivovaného popilku s oceli
Pro zkoumani pojivovych vlastnosti alkalicky aktivovaného popilku byly vyrobeny

specialni formy a poté pfipraveny vzorky, na kterych se méfila soudrznost mezi alkalickym
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materialem a oceli. Soudrznost je v téchto pfipadech definovana jako maximalni pevnost, pfi

niz dojde k porudeni na rozhrani geopolymeru a oceli. Tyto zkousky jsou rozdéleny do ftfi

typu dle zpisobu namahani a jsou zobrazeny na Obr. 14. V pfipadé prvniho typu se jedna o

stanoveni maximalni pevnosti v tahu, pfi niz dojde k porudeni vzorku mezi oceli a valcem

z alkalicky aktivovaného popilku. V dalSich dvou pfipadech se jedna o maximalni smykovou

pevnost potfebnou k vytrzeni vyztuZze ze vzorku typu 2 a 3. Tyto pevnosti 0s jsou rovny dle

typu vzorku:

h

a) Typ1 0, .., =F/[7r-r12 ;j [MPa]

h
b) Typ2o,,.., =F/(:r-d2-?2j [MPa]

h
c) Typ3 o, .., =F/(:r-d3~?3j [MPa]
FINL oo, sila, pfi niz dojde k poruSeni vzorku
refmm] oo, polomér vzorku geopolymer (Typ 1)
(o PN L1010 1] PP prumér vyztuze zalité ve vzorku (Typ 2)
ho[mm].......ooooeeeee, vySka vzorku (Typ 2)
da[mm]..ccooiiiiiiiiiiinnnnn. prumér vyztuze zalité ve vzorku (Typ 3)
hs[mm].......oooonnnnnn. vy$ka vzorku (Typ 3)
Typ 1 Typ 2
ple
oY
ip/
e8]
R |
GPM tmel 210

Ocel @
2/0

Typ 3

[
?31

70

130

Obr. 14 Nakres vzorki a forem pro zkousky soudrZnosti

(6)
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5.5 Hodnoceni vybranych fyzikalnich vlastnosti

V pribéhu testovani pevnosti byla u vzorkl sledovana tvarova stalost a vyvoj
hmotnosti od vyndani vzorkl ze susarny. Pfed kazdou zkouskou byly u vzork(h méreny jejich
rozméry a stanoveny jejich hmotnosti. Na zakladé téchto méfeni bylo sledovano, zda
nedochazi k objemovym zménam vzorkd. Z naméfenych hodnot byla pocitana objemova
hmotnost podle vzorce

pv = mVy 9)

Kde py znadi objemovou hmotnost vzorku v kg/m3, m, hmotnost vzorku v kg a V,
objem vzorku v m3. Objem vzorku byl spoéitan z prdméru naméfrenych hodnot vySek a
diametrd naméfenych na tfech mistech ze vzorce V, = mrh. Kde r je polomér valcového
vzorku, h je vySka vzorku a 1T je 3,14.

Po &tyfech tydnech od odformovani byla u vzork( zjiStovana hodnota nasakavosti.
ZkouSka nasdkavosti spocivala v ponofeni vzorku do vody a jeho cyklickému vazeni
v Casovych intervalech. Hmotnost nasaklého vzorku byla stanovena v okamziku, kdy dalSi
ponofeni vzorku do vody nezvySovalo jeho hmotnost. Poté byla stanovena nasakavost

vzorku ze vzorce

NV ) nasakavost
Mn [KG] e, hmotnost nasaklého vzorku
1P| (e | P hmotnost vysuSeného vzorku

5.6 Pomocné metody hodnoceni vzorki

V prabéhu zrani vzork( byl vizualné kontrolovan jejich stav, zejména byl sledovan
vyskyt trhlinek nebo prasklinek a strukturni nestalosti. Pod timto terminem je mysleno
takové porudeni vzorku, které nastava na povrchu nebo v celém objemu, prasknuti vzorku,
pfipadné jeho teCeni. DalSi navrzenou metodou zjiStovani kvality vyslednych vzorku
predstavovalo jejich ponofeni po odformovani do vody. Pfi této metodé se opét vizualné
hodnotil jejich stav, tzn. vyskyt trhlinek, objemové nestalosti a pfipadné rozpousténi vzorka.
Vizualni kontrola i ponofeni vzorkt do vody slouZzilo k vyfazeni téch smési, u kterych vzorky

po tepelném oSetfeni vykazovaly néjaky druh poruseni.
5.7 Chemicka odolnost alkalicky aktivovanych materialt

Na vybrané smési byla zkouSena chemicka odolnost. Ta je v pfipadé této prace
chapana jako schopnost vzorku odolavat kyselému prostfedi. Chemicka odolnost byla
sledovana na vzorcich vystavenych pusobeni roztokl kyseliny sirové. Vzorky byly ponofeny
do dvou roztok(, koncentrované a 20% kyseliny sirové. Po nasaknuti byly vzorky zvazeny a

poté ponechany v roztoku. Po 7, 14 a 21 dnech byla méfena jejich hmotnost.
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5.8  Hodnoceni tepelnych viastnosti

Z literatury je znamo, ze alkalicky aktivované materialy snesou vysoky stuper
tepelného zatizeni a zaroven u nich pfi kontaktu s ohném nedochazi k hofeni a Uniku zplodin
[82, 122, 123]. To je dano jejich anorganickou podstatou. Dale je u téchto materiald znamo,
Ze i pfi vystaveni ohni a zaru si zachovavaji stabilitu a nedochazi u nich k rozpadu. U betonu
nastava rozpad jeho struktury uz pfi teploté nad 300°C. K ovéfeni téchto vlastnosti bylo
v ramci moznosti vybaveni laboratofe pfistoupeno k experimentim, jez by tyto vlastnosti
potvrdily.

Prvni experiment spocival v méfeni vyzafovaného tepla za deskou, ktera byla z druhé
strany vystavena pusobeni teploty 500°C. Teploty se snimaly pomoci termoclanku ve
vzdalenosti 5 a 20 mm od desky. Druhy experiment se zabyval Sifenim tepla v alkalicky
aktivovaném popilku, ktery byl na jedné strané vystaven plsobeni plamene plynového
hofaku. Zmény teploty uvnitf materialu byly zaznamenavany 6 termoclanky ve vzdalenostech
3, 8,13, 18, 28 a 38 mm od Cela vzorku, ktery byl v kontaktu s plamenem.

DalSi dil¢i krok pfedstavoval vypocet mérné tepelné kapacity alkalicky aktivovaného
materialu. Z fyzikalniho hlediska tato hodnota vyjadfuje mnozZstvi tepla, které pfijme nebo
odevzda 1 kg materialu, aby se zahfal, respektive ochladil o 1°C. Pro vypocCet hodnoty
neznamé meérné tepelné kapacity Ize vyuzit smésSovaci kalorimetr. Pfi tomto experimentu se
zjistuje teplo odevzdané vzorkem na ohfati vody a kalorimetru. Odevzdané teplo se proto
rovna souctu tepla ohfaté vody v kalorimetru a tepla ohfatého kalorimetru. Z téchto hodnot
lze dopocCitat neznamou mérnou tepelnou kapacitu méfeného vzorku z kalorimetrické

rovnice, ktera ma nasleduijici tvar:

K(t ~t, ) + mlcl(r — fl) =M, 2C (flﬂp — r) (11)
Cop= K(F _fk)+mlc1(r_f1) [J-kg'1-K'1] (12)
M 44p (I ap 1 )
AAP ..., alkalicky aktivovany popilek
K[Jkgt Koo mérna tepelna kapacita kalorimetru
L9 O I celkova teplota
10 IO P teplota kalorimetru
M1 [KG] oo, hmotnost studené vody

c1= 4180 J-kgt-K...... mérna tepelna kapacita vody

t[PC] s teplota studené vody

(VYRS (o | I hmotnost vzorku
canp[d-kgt-KY......... mérna tepelna kapacita vzorku
VY= O [ teplota vzorku AAP
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6. Vysledky a diskuze
6.1 Viiv tepelného oSetreni a nasledného ulozeni vzorku

Analyzy pouzitého popilku, zejména analyza XRD a ?’Al MAS NMR prokazaly, Ze
pouze mala ¢ast Al a Si iontl je reaktivnich a zapoji se do geopolymerni reakce. Z celkového
mnozstvi 29,61 hm. % oxidu hlinitého je reaktivnich pouze 12,64 hm. %. Vzhledem k tomu,
Ze popilek nebyl pfed alkalizaci mechanicky upravovan, tj. nebyl mlet, dalo se pfedpokladat,
Ze geopolymerni reakce bude mit pomaly prabéh. Tento pfedpoklad potvrdilo sledovani
smeési prvnich vzorkd, u kterych tuhnuti pfi laboratorni teploté probihalo Fadové v dnech. Pro
zrychleni reakce byly smési oSetfovany v susarné, ve které dochazelo vlivem vysSi teploty ke
zrychleni vytvrzeni. Faktory, kterymi je mozno ovliviiovat rychlost reakce jsou jak teplota, tak

i doba tepelného oSetfeni. Nasledujici experimenty mély objasnit vliv téchto Cinitell.

6.1.1 Vliv doby tepelného osetreni

Vliv tepelného oSetfeni byl hodnocen na 4 sériich vzork (smés S15) oSetfenych pfi
teploté 60 stupnu po dobu 6, 12, 18 a 24 hodin. U téchto vzorkd byla 24 hodin po tepelném
oSetfeni zjiStovana pevnost a vysledky byly zaneseny do grafu, viz Obr. 15. Z grafu je patrny
znacny narast pevnosti s rostouci délkou tepelného oSetfeni a na zakladé vysledki Ize jako
minimalni dobu pro tepelné oSetfeni navrhnout hodnotu z rozmezi 12 - 18 hodin. P¥i téchto
hodnotach je pevnost vzorkl plné dostadujici pro manipulaci. Pevnost je sice o tfetinu mensi
nez v pfipadé nejdelSiho tepelného oSetreni, ale zkraceni doby ohfevu do jisté miry snizi

naklady spojené s tepelnym oSetfenim.

[MPa] ZAVISLOST PEVNOSTI NA DOBE TEPELNE AKTIVACE
40
30
20
10 7,13
o | I
6

Obr. 15 Viiv doby tepelného osSetreni smési na pevnost v tlaku

6.1.2 Vliv teploty béhem tepelného osetreni

DalSim proménnym faktorem béhem tepelného oSetfeni je samotna teplota, které
jsou vzorky vystaveny. Proto byly zhotoveny tfi série vzork(, u kterych byla teplota oSetfeni
40, 60 a 80 °C. Vzorky byly pfi téchto teplotach ponechany v susarné standardni dobu 18

hodin a pro jejich vyrobu byla pouzita smés S9PP.
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Vyvoj pevnosti v zavislosti na teploté béhem oSetfeni vzorkd je popsan v Tab. 14.
Z tabulky je zfejmé, Ze se zvySenim teploty dojde k rychlejSi migraci sodnych iontd
transportovanych vodou a tedy k rychlejSi polymeraci, jehoz projevem je solidifikace a narUst
pevnosti. Z tabulky je dale patrné, Ze koncova pevnost je u vSech tfi sérii shodna. Proto Ize
prohlasit, Ze teplota oSetfeni v rozmezi 40 az 80°C ma nejvyraznégjsi vliv na po€atecni narust
pevnosti. Teplota 40°C se ukazala jako pfilis nizka pro urychleni geopolymerni reakce.
Pevnost vzork( byla natolik nizka, Zze neumozrovala jejich odformovani. Pevnost téchto
vzorkl byla proto méfena samostatné v dobé, kdy jejich solidifikace umozhovala
odformovani, ostatni vzorky v této dobé nebyly méfeny a v Tab. 14 jsou oznaceny pismenem
N. Vlastnosti materialt oSetfené teplotou 60°C a 80°C nebyly pfili§ rozdilné a proto je mozné
s ohledem na snizeni nakladu povazovat teplotu 60°C za optimalni.

Z téchto experimentl ovSem nelze prohlasit, jak by pevnost ovliviiovala kombinace
tohoto faktoru a doby tepelného oSetfeni pfi dané teploté. Na zakladé poznatkl z pfedchozi
kapitoly je pravdépodobné, Ze s rostouci teplotou by byla potfebna doba pro dosazeni
stejnych pevnosti kratSi. Za upozornéni stoji ale i fakt, ze teplota mize mit vliv i na vnitfni
strukturu materialu, nebot se vzrlstajici teplotou dochazi v pocatecnich fazich reakce ke
snizeni viskozity smési, coz mulze pravdépodobné vést k vyplavovani leh&ich c¢astic
(nedopalu - uhliku v popelu) na povrch. Tento pfedpoklad by dokazovalo rlizné zbarveni
vzorku pfipravovanych za vysSich teplot, kdy je v jejich horni €asti patrna zéna s tmavsim

zabarvenim.

Tab. 14 Porovnani vyvoje pevnosti vzorki pfi riznych teplotach osetieni (N - neméreno)

. .. . | Vyvojpevnosti vzorki ze smési S9PP [MPa]
Teplota osetreni - -
24h 9 dni 28 dni
40°C 0,00 7,53 27,49
60°C 8,52 N 27,10
80°C 12,06 N 32,09

6.1.3 Vliv teploty a vlhkosti pfi stabilizaci vzork

Zvysena teplota béhem procesu tepelného oSetfeni vedla k rychlejSimu zesitovani
zakladnich stavebnich jednotek, proces geopolymerizace by tak mél byt po tepelném
oSetfeni dokonlen. Poté dochazi pomoci polykondenzace k dalSimu propojovani jiz
vzniklych siti v pomérné dlouhém ¢asovém horizontu. Tento proces se projevuje trvalym
nardstanim pevnosti. B&hem této doby mohou na vzorky pusobit rGzné okolni vlivy.
V nasledujicim experimentu je hodnocen vliv vihkostnich podminek na ulozené vzorky po
odformovani. Po standardnim tepelném oSetfeni smési v délce 18 h a teploté 60 °C byly

vzorky odformovany a uloZzeny za vlhkostnich podminek uvedenych v kapitole 4.1.3.
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Tab. 15 Porovnani vyvoje pevnosti vzorkt uloZenych v riznych typech prostiedi (A - trvalé ponofeni vzorki
ve vodé, B - Vzorky v konstantni vihkosti (v uzavieném igelitovém sacku), C - Vzorky volné uloZené
v laboratofi, D - UloZeni vzorki po odformovani do susarny

Oznaéeni | Pevnost [MPa] |Pevnosti vzorkl po 28 dnech podle mista ulozeni [MPa]
vzorku Po 24 h A B C D
S9 7,1 8,0 10,0 29,4
S11 17,0 18,8 21,4 25,2
S13 23,5 23,5 26,3 30,4
S15 35,5 24,18 27,1 0
S9PP C-8,52 \D - 37,55 27,10 54,06

V Tab. 15 jsou shrnuty vysledky z tohoto experimentu. V pfipadé, ze doslo k poruseni
vzorkl pred méfenim je pevnost uvedena vtabulce 0 MPa. Prvni skupina vysledku
predstavuje pevnosti vzorkd 24 h po odformovani. V pfipadé vzorkd SOPP je zde uvedena
pevnost po 24 h vzorkd ulozenych v podminkach typu C a D. DalSi skupiny (A - D) popisuji
pevnosti vzorkll po 28 dnech vystavené prostfedi dle predchoziho seznamu. Z Tab. 15 je
zfejmé, ze v pfipadé vzork( trvale ponofenych ve vodé, doSlo ke snizeni pevnosti u vzorku
S15, tedy u vzorku s nejvysSim podilem alkalii. U vzorkd S9 a S11 doSlo k mirnému narustu
pevnosti. Pevnost vzork S13 zUstala stejna. V pfipadé vzorku S15 to Ize vysvétlit
nadbytkem sodnych iontd (Na,O/Al,03=1,36), jejichz pfebytek vede k urychleni reakce. Po
tepelném oSetfeni se pevnost po odformovani blizi pevnosti koneCné a jeji pokles béhem
ponofeni vzorku ve vodé je zplsoben nasaknutim vody do poérovité struktury materialu.
V ostatnich pfipadech, kdy je koncentrace alkalii nizsi, se lze domnivat, Zze i kdyz proces
hlavni geopolymerizace byl ukon¢en béhem tepelného procesu, nasledna polykondenzace a
dotvareni siti nastava vyznamnou mérou i po odformovani, to dokazuje narlst pevnosti napf.
v pfipadé vzorku S9. Tento narlst je nejvysSi v pfipadé suchého prostfedi, viz skupina
pevnosti C v Tab. 15.

Tento zavér potvrdil i méfeni pevnosti vzork( ulozenych v prostfedi typu D.
NejlepsSich vysledkd bylo dosahovano u smési S9 z polydisperzniho (zimniho) popilku, proto
meéfeni probihalo pouze u této smési a pouze v tomto typu prostfedi. Narust pevnosti oproti
volné ulozenym vzorkim byl nékolikanasobny. Zatimco volné ulozené vzorky vykazovaly
pevnost kolem 8 MPa, u vzork( po tepelném oSetfeni byla pevnost 37 MPa, po mésici pak
byla pevnost jesté vy3si, a to 54 MPa, jednalo se tak o vzorky s nejvy$Si dosazenou pevnosti

a to diky spravnému technologickému postupu oSetieni vzorku.

6.1.4 Zaveér

Provedeni téchto experimentl prokazalo pozitivni viiv tepelného oSetfeni na pribéh
geopolymerizace. Nizky stupen reaktivity je zplUsoben malym zastoupenim reaktivnich
tetraedrd hliniku v popilku, ktery byl prokazan analyzou ?’Al MAS NMR. Nizkou reaktivitu

popilku pfi jeho alkalizaci je mozné zvysit tepelnym oSetfenim smési. Bylo zjisténo, jak
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jednotlivé parametry tepelného oSetfeni ovliviuji proces geopolymerizace a jak je mozné

urychlit proces zrani vzork(l. Nasledné byl nalezen technologicky postup vedouci

k maximalnimu dosazeni pevnosti. Poznatky z této kapitoly Ize shrnout do nasledujicich

bodu:

>

6.2

6.2.1

Maly podil reaktivnich hlinitych iontt prokazany pfi analyze ?’Al MAS NMR vede
k pomalému procesu geopolymerizace pfi laboratornich teplotach.
Reaktivitu pouzitého popilku je mozné zvysit tepelnym oSetfenim smési.
VysSi doba tepelného oSetfeni zvySuje pocatecni pevnost. Doba pro ziskani vzorku
s dostacdujici pevnosti leZi v rozsahu 12 - 18 hodin.
VysSi teplota béhem tepelného oSetfeni zvySuje pocateCni pevnost vzork(. Na
zakladé vysledku byla stanovena teplota pro oSetfeni vzork( na 60°C.
Vysledky z pevnostnich zkouSek vzork( zriznych podminek ulozeni ukazaly
znacnou zavislost zvySovani pevnosti podle charakteru prostfedi, v kterém byly
ulozeny.
= A - U vzorku trvale ponofenych do vody doslo k zastaveni nartstu pevnosti.
= B - Vzorky vystavené konstantni vihkosti vykazovaly pouze minimalni pFirGstky
pevnosti.
= C - U vzorku volné ulozenych v laboratofi dochazelo k trvalému nardstu
pevnosti.
= D - U vzorkd umisténych po tepelném oSetieni do susarny doslo k vyraznému
nardstu pevnost.
Vzorky by méli byt po tepelném oSetfeni udrzovany v prostiedi s nizkou vlhkosti.
Byl stanoven technologicky postup k dosazeni nejvySSich pevnosti vzorkd. Tento
postup spodiva v tepelném oSetieni smési v suSarné pfi teploté 60°C po dobu 18
hodin a nasledném ulozeni odformovanych vzork( do susarny po dobu 18 hodin pfi
teploté 60°C.

Stanoveni limitnich faktord pro prubéh alkalizace popilku

Uréeni minimalni a maximalni koncentrace NaOH ve smési s
monodisperznim popilkem

Pro zhodnoceni vlivu koncentrace NaOH ve smési na vlastnosti alkalicky

aktivovaného popilku byly pfipraveny vzorky s rdznym molarnim pomérem Na;O/Al,O3z podle

postupu v kapitole 4.1. SloZzeni smési je uvedeno v kapitole 4.2.1 a zkouSky vyslednych

vzorkl byly provadény podle kapitoly 5. Urychleni reakce probihalo v su$arné s vnitfni

cirkulaci vzduchu, ktera zajistovala vysSi vihkost a minimalizovala odpafovani vody

z povrchu vzorka. Pfi pfipravé vzork( byla rovnéz sledovana rychlost tuhnuti a koneény

vzhled vyslednych vzorkl. Vzorky byly po dobu zrani umistény volné v laboratofi a jejich
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pevnost byla méfena v rozmezi 56 dn(, pfipadné 28 dni pokud doslo k poruseni vzork( pred

uplynutim 56 dna.

Vzorky S5, NaO/Al.O; = 0,80

Tyto vzorky mély molarni pomér Na,O/Al.O3 z dolniho konce navrhovaného intervalu
pro tento pomér, viz kapitola 1.2.4. Mnozstvi sodnych iontl, které jsou potfebné pro
vyrovnani zaporného naboje tetraedru AlO., je mensi nez pocet volnych hlinitych iontu, proto
struktura. Tyto pfedpoklady potvrdil i vyvoj pevnosti, jenz je patrny z Obr. 16. Hodnoty
objemové hmotnosti smési a vzorku jsou uvedeny v Tab. 16. V této tabulce je zaznamenan i

pokles hmotnosti vzorku po 28 dnech od vyndani vzorku ze susarny po tepelném oSetfeni.

[MPa] Vyvoj pevnosti vzorku S5

20,00 —
15,00 12,51 /
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Obr. 16 Vyvoj pevnosti vzorki S5

Tab. 16 Objemova hmotnost, nasakavost a pFirtistky pevnosti vzorka S5

Objemova hmotnost smési 1605 kg/m?®
Objemovia hmotnost vzorku po 28 dnech 1380 kg/m?®
Pokles hmotnosti béhem tvrdnuti (po 28 dnech | 12,8 %
KR0S o po 28 dnech + 14,29 MPa
po 56 dnech + 20,63 MPa

Narust pevnosti u vzorkd S5 byl minimalni a i po tydnu vzorky vykazovaly znamky
nekompaktni struktury, ktera se projevovala poklesem tvrdosti smérem ke stfedu vzorku.
V samotném stfedu pak byla hmota vzorku dosud neztvrdla, coZz potvrzuje pfedpoklad
nedostateéného mnozstvi sodnych iontd, nebo malo aktivnich hlinitanovych tetraedra.
Vzorky z této smési byly po 28 dnech strukturné nestalé, dochazelo u nich k rozvoji trhlin
Obr. 17 A. Pfi ponofeni do vody dochazelo u vzorku k jejich rozpousténi, viz Obr. 17 B a C.
Nezadouci vlastnosti, ktera byla u téchto vzork(i pozorovana, byla zména tvaru vzorku
v prvnich dnech po odformovani a vylu€ovani pravdépodobné nezreagovaného vodniho skla
ze struktury vzorku. Tvarova zména vzorku spocivala v sesedani materialu vlivem gravitani

sily.
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Obr. 17 Strukturni nestalost a porusovani vzorki ve vodé

Vzorky S7, Na;O/Al,Os = 0,91

U téchto vzork(l se pozitivné projevilo zvySeni molarniho poméru Na,O/Al,O3; na
prubéh reakce a na stalost vzorkl. Vzorky neprojevovaly béhem zrani povrchové trhliny,
nedochazelo u nich k rozpousténi ve vodé a byly objemové stalé. Proto Ize tuto hranici
mnozstvi NaOH prohlasit za nejnizsi pouzitelnou pro pfipravu alkalicky aktivovanych popilkd.
Pevnost takto pfipravenych vzorkd je zobrazena v grafu na Obr. 18. Objemova hmotnost a
nasakavost téchto vzorkld je uvedena v Tab. 17. | pfes toto zvySeni mnozstvi alkalii jsou

pocatecni pevnosti stale nizké a pro zlepSeni pribéhu reakce je nutné jejich mnozstvi zvysit.

3 OOIMF’a] Vyvoj pevnosti vzorku S7 328
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Obr. 18 Vyvoj pevnosti v tlaku vzorku S7

Tab. 17 Objemova hmotnost, nasakavost a pFirtistky pevnosti vzork S7

Objemova hmotnost smési 1612 kg/m?®

Objemova hmotnost vzorku po 28 dnech: 1385 kg/m?®

Pokles hmotnosti béhem tvrdnuti po 28 dnech | 13,1 %

Nasakavost 14 %

N e po 28 dnech + 18,17 MPa
po 56 dnech + 31,59 MPa

Vzorky S9, Na,O/Al.O3 = 1,02
Molarni pomér Na;O/Al,O3 v uzkém intervalu okolo 1, by mél poskytovat nejlepsi

vysledky, nebot mnozstvi sodnych iontd odpovida mnozstvi hlinitych iontl a muze tak byt
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vyrovnan naboj na aktivnich hlinitanovych tetraedrech. MnoZstvi Na* iontl je nutné nejen pro
vyrovnani naboje, ale pro pocate¢ni hydrataci Al a Si iontl(, ktera nastava jen tehdy, je-li
dosazeno dostate¢né koncentrace (OH) anionu. Prubéh reakce by tak mél byt rychlejSi
s rostoucim mnozstvim Na* iontd a mél by nastavat v celém objemu smési. To by se mélo
projevit vyS§Simi pevnostmi jak pocate¢nimi tak koncovymi a stabilitou vzorkd. S dalSim ristem
sodnych iontll by se jejich nadbytek mél projevit vyraznéjSim a rychlejSim priibéhem reakce.
Zaroven by se ale stimto nadbytkem sodiku méla zvysit jeho vyluhovatelnost ze struktury
geopolymeru.

Vysledky méfeni mechanickych pevnosti potvrdily pfedpokladané vyssi pocate€ni
pevnosti, viz Obr. 19. Tato pevnost byla dostate€na pro manipulaci se vzorky. Zaroven byly
vzorky objemové stalé a nerozpustné ve vodé ihned po odformovani. Za zminku stoji, ze béhem
volného ulozeni v laboratofi doSlo u vzorkd do druhého dne k rozvinuti znaénych vykvéta. Tyto
vykvéty byly zplisobeny migraci sodnych iontd na povrch geopolymeru Obr. 20 snimky B a C.
Tento jev byl nejspiSe zplsoben ulozenim vzorkl( ve vihkém prostfedi, nebot vzorky ulozené
na susSim misté laboratofe byly bez téchto vykvétd Obr. 20 snimek A. S timto problémem je
nutné pocitat a je nepfijemnou vlastnosti alkalicky aktivovanych material(. Technologickou
Upravou béhem zrani Ize tento problém do znaéné miry eliminovat. Nutno ale poznamenat, Ze
k vykvétim dochazi i po této Upravé, hlavné pfi vystaveni vzork( vihkému prostiedi a vodé.

Dulezitou roli také hraje mnozstvi Na* ve vazbé na mnozZstvi aktivnich APF* v koordinaci 4.

[MPa] Vyvoj pevnosti vzorku S9
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Obr. 19 Vyvoj pevnosti v tlaku vzorku S9

Tab. 18 Objemova hmotnost, nasakavost a pfirtistky pevnosti vzorka S9

Objemovi hmotnost smési 1619 kg/m?®
Objemova hmotnost vzorku (po 28 dnech) 1410 kg/m?®
Pokles hmotnosti béhem tvrdnuti (po 28 dnech) | 12 %
Nasakavost 12,0 %
RS T po 28 dnech + 13,74 MPa
Po 56 dnech + 22,64 MPa
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Obr. 20 Tvorba vykvéta pri riznych podminkach uloZeni

Vzorky S10, Na.O/Al.Os= 1,08

Dle predpokladll se u téchto vzork( narlst sodnych iontd projevil naristem pocatec¢ni
pevnosti. Pevnost po 4 tydnech respektive po 8 tydnech je vSak obdobna jako u vzork(l S7 a S9,
Ize proto tvrdit, Ze mnozstvi alkalii (Na2O) ma hlavné vliv na po¢ate¢ni pevnost. Vyvoj pevnosti a

objemové hmotnosti je ukdzan na nasledujicim obrazku Obr. 21 a tabulce Tab. 19.

[MPa] Vyvoj pevnosti vzorku S10
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Obr. 21 Vyvoj pevnosti v tlaku vzorku S10

Tab. 19 Objemova hmotnost, nasakavost a pFirtistky pevnosti vzorkd S10

Objemova hmotnost smési 1622 kg/m®
Objemova hmotnost vzorku po 28 dnech 1445 kg/m?®
Pokles hmotnosti béhem tvrdnuti po 28 dnech | 9,9 %
Nasakavost 11,8 %
RIEREG psnaid po 28 dnech + 14,29 MPa
po 56 dnech + 20,63 MPa

Vzorky S11, Na,O/Al,O3= 1,14
Dalsi zvySeni molarniho poméru Na;O/Al;Oz se vyraznym narUstem pocate¢ni
pevnosti, ktery je témér dvojnasobny oproti vzorkim S10, viz Obr. 22 a Tab. 19. DalSi

prirastky béhem zrani ale jiz tak vyrazné nejsou.
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[MPa] Vyvoj pevnostivzorku S11

Obr. 22 Vyvoj pevnosti v tlaku vzorku S11

Tab. 20 Objemova hmotnost, nasakavost a pfirtistky pevnosti vzorki S11

Objemovi hmotnost smési 1625 kg/m?®
Objemova hmotnost vzorku (po 28 dnech) 1445 kg/m?®
Pokles hmotnosti béhem tvrdnuti (po 28 dnech) | 8,6 %
Nasakavost 7,2 %

(o . | (po 28 dnech) + 8,20 MPa
Narust pevnosti (po 56 dnech) + 8,28 MPa

Vzorky S13 a S15, Na,O/Al;03=1,25a 1,36

Vzorky s molarnim pomérem vysSim jak 1,25 se projevovaly vyraznym narlstem
pevnosti po tepelném oSetieni, v pribéhu €asu ale u nich dochazelo k vyraznému rozvoji
trhlin. Proto maximalni hodnota Na-O v alkalickém aktivatoru pro monodisperzni popilek byla
stanovena hodnotou molarniho poméruNa>O/Al;O3 = 1,14. Mnozstvi Na2O, pfi kterém vzorky
dosahuji nejvyssich pevnosti a zaroven u nich nedochazi k trhlinam ve struktufe, odpovida

molarnimu poméru Na,O/Al,O3 v intervalu 0,91 az 1,14.

6.2.1.1 Porovnani vyvoje pevnosti u vzorka S5 — S15

Vysledky provedenych experimentl dokazuji, ze je mozné alkalizovat pouzity popilek
i pres to, Zze analyza ?’Al MAS NMR prokazala malé zastoupeni reaktivniho Al,QOs.
Z celkového mnozstvi 29,61 hm. % je reaktivnich pouze 12,64 %. Tedy méné jak polovina
puvodniho mnozstvi dostupného AlOs. To se projevuje pfedevSim sniZzenou reaktivitou
smési pfi normalni teploté, proto je nutné smési tepelné oSetfovat, aby byla reaktivita a tedy
narlst pevnosti vétsSi. Z namérenych hodnot je patrné zvySeni pocatecni pevnosti (24 hodin
po tepelném oSetfeni) pfi véts§im mnozstvi alkalii v aktivatoru. Tento rozdil se sniZuje se
stafim vzork( a po 56 dnech se konecna pevnost vzorkll vyrovnava a pohybuje se kolem 30
MPa. Vysledky experimentu potvrdily pfedpoklad, Ze pro zdarny pribéh geopolymerni
reakce je nutné, aby se mnozstvi sodnych iontd rovnalo mnozstvi hlinikovych, molarni pomér
Na,O/Al,O3 by se mél blizit jedné. PFi jeho nizSich hodnotach 0,9 a méné je prubéh reakce

nedostatec¢ny, pomaly a nenastava v celém objemu vzork(. To potvrdila postupna deformace
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tvart po odformovani u vzorka S5, jejich rozpustnost ve vodeé a strukturni nestabilita. Naopak
pfi hodnotach vysSich, 1,15 a vice, sice dochazelo u vzorkd k velice rychlému narlstu
pevnosti, pozdéji ale nastavala jejich degradace vlivem vzniku trhlin. Tento fenomén by mohl
byt zplsoben nevhodnym pomérem Na,O/SiO,, ktery prekracuje interval navrzeny
Davidovitsem [18]. Molarni pomér Na,O/Al,Ozv rozmezi 0,91 a 1,14 poskytoval vzorky, které
byly po odformovani nerozpustné ve vodé a vykazovaly dostateénou pevnost pro jejich
odformovani. Tyto znaky byly pfedpokladem pro to, ze geopolymerni reakce nastala v celém
objemu smési. Lze tedy konstatovat, ze je nutné v pfipadé monodisperzniho popilku
dodrzovat molarni pomér Na;O/Al;Osv intervalu 1 £ 0,1 pfi zachovani molarniho poméru
Na2O/SiO, v rozmezi 0,2 - 0,28. V takovém pfipadé sodné ionty vyrovnavaji naboj na vSech
tetraedrech hliniku a reakce nastava v celém objemu. PFi vySSich nebo pfi pfilis nizkych
hodnotach molarniho poméru Na.O/Al,O; je vysledny produkt (vzorek) nekvalitni a ¢asto

dochazi k jeho strukturni nestalosti a rozvoiji trhlin.

Dalsim dulezitym faktorem ovliviiujici prabéh reakce je voda respektive molarni
pomér H>O/Na,O. Pfi nadbytku vody bude geopolymerni reakce pomalejsi a vysledny
produkt bude poérovitéjsi. S klesajici hodnotou sice poroste rychlost reakce, ale smés bude
hdfe zpracovatelna. Molarni pomér H>O/Na,O se u navrhovanych smési pohyboval
v rozmezi 10,78 — 18,32, pficemz nejlepSich vysledkl bylo dosazeno u vzorkd s molarnim
pomérem H>O/Na,O 13,57 — 16,07. To pIné souhlasi s navrhovanymi intervaly dle
Davidovitse [18]. PFfi hodnotach vy3Sich nez 16,07 dochazelo pouze k pozvolnému tuhnuti
smési, které svédcilo o nizké rychlosti geopolymerace. Pfi nizkych hodnotach byla rychlost
reakce vyrazné rychlejsi, viz vy$Si pocateCni pevnosti, ale u vzorkd dochazelo k jejich
popraskani. To by mohlo byt indikatorem pro horsi zpracovani smési, rychlejsi odpareni

vody béhem tepelného oSetfeni, pfipadné pfFilis vysoké hodnoty alkalii.

Pro ovéfeni vlivu vody na rychlost reakce byl modifikovan vodni soucinitel wi/c
(hmotnost vody/hmotnost popilku) ve smési S10 pfidanim vody podle Tab. 11 v kapitole
5.2.1. Vzorky byly standardné oSetfeny v susarné pfi 60°C po dobu 18 hodin. Po
odformovani vzorkd byla méfena jejich pevnost po 24 hodinach, 28 a 56 dnech. Vysledky
jsou zaneseny do grafu na Obr. 23. Z grafu je patrné, Ze pfidavek vody snizuje pevnost
vzorkl hlavné v po€atecnich fazich. S postupem €asu se pevnosti pomalu vyrovnavaji a po
56 dnech jsou pevnosti téméF shodné. Z vysledku je zfejmé, Ze pFidavek vody zpomaluje
reakci a tim ovliviiuje zejména pocateCni pevnosti. Je tedy vyhodné dodrzZet pfi pfipravé

smési co nejmensi vodni soucinitel w/c tak, aby smés byla jeSté zpracovatelna.
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Obr. 23 Vliv w/c na pevnost vzorku (w - hmotnost vody, ¢ - hmotnost popilku)

S mnozstvim vody souvisi i

naméfené hodnoty objemovych hmotnosti

a

nasakavosti v Tab. 21, z kterych je zfejmé, Ze s klesajicim molarnim pomérem H>O/Na,O

klesa objemova hmotnost a nasakavost. Tento pokles je zplsoben snizenim poéru, které

jsou zpusobeny vypafovanou vodou. To je zfejmé hlavné u vzork( S10, H1S10 a H2S10 u

kterych bylo zvySeno mnozstvi vody ve smési. S rostoucim mnozstvim vody ve smési roste

nasakavost a klesa objemova hmotnost, coz dokazuje rostouci objem péri ve strukture

materialu. Snizeni poérovitosti u vzorkd s niz§im molarnim pomérem H>O/Na.O muze byt

také pravdépodobné zplsobeno lepSim a rozsahlejSim naleptanim a rozpousténim

popilkovych Castic pfi vys$sSi alkalité roztoku a tvorbé kompaktnéjsi struktury vysledného

solidifikatu. Objemova hmotnost se u tohoto materialu pohybuje mezi 1380 a 1500 kg/m?,

jedna se tak o znacné lehky material s pfiznivou pevnostni charakteristikou.

Tab. 21 Porovnani vyvoje objemové hmotnosti a nasakavosti vzorktl po 28 dnech (pv- objemova hmotnost

vzorkid po 28 dnech, Am - hmotnostni ubytek po 28 dnech)

6.2.1.2

Oznaéeni Vyvoj objemové hmotnosti a nasakavosti

Vzorku Pv [kg/m3)] Am nasakavost
S5 1380 12,8 % Neméfeno
S7 1385 13,1 % 14,0 %
S9 1410 12,0 % 122 %
S10 1445 9,9% 11,8 %

H1S10 1400 13,5% 143 %

H2S10 1390 13,9 % 145 %
S11 1445 8,6 % 72 %
S13 1480 7,9% 75%
S15 1500 7,1 % 7,8 %

Zavér

| pfes nepfiznivé zastoupeni reaktivnich hlinitych iontu, viz analyza 2’Al MAS NMR Ize

alkalizovat pouzity elektrarensky popilek a pfipravit z né&j stabilni vzorky s pevnosti
pfekraCujici 30 MPa. Vzhledem k nizké reaktivitt smési pfi laboratornich teplotach,
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zpusobené nizkym zastoupenim reaktivnich tetraedrd AlO4, je nutné jejich tepelné oSetfeni
dle vysledkl predchozi kapitoly. Provedené experimenty potvrdily pfedpoklad, ze pro zdarny
proces geopolymerizace by mélo mnozstvi Na iontd odpovidat reaktivnim Al iontl. Jejich
nadbytek nebo nedostatek vede k poSkozeni vzorkl a jejich degradaci. Dulezité je i dodrzeni
vhodného mnozstvi vody ve smési tedy molarniho poméru H.O/NaO a vodniho soucinitele
w/c. Se vzrustajicim mnozstvim vody ve smési klesa rychlost reakce a roste objem poru ve
struktufe materialu. PFi vysokych hodnotach molarniho poméru H.O/Na;O je geopolymerni
reakce pomala, naopak pfi nizkych hodnotach dochazi u vzorkl k jejich poruseni viivem
trhlin. K urychleni reakce je proto nutné pouzit co nejmensi mnozstvi vody, tak aby smés
byla jesté zpracovatelna. Vysledky z provedenych experimentl Ize shrnout do nasledujicich
bodu:

1) Spravné mnozstvi alkalii je nutné pro uspésny prubéh geopolymerni reakce a stalosti

vyslednych vzorkad.

> Pfi jeho nedostatku se pravdépodobné reakce nemize rozvijet a nedochazi tak
k tuhnuti smési nebo je tuhnuti velice pozvolné a v koneénych fazich tuhnuti
dochazi k prasklindm ve struktufe. V pocateCnich fazich jsou tyto vzorky
rozpustné. VySe zminované poznatky se tykaji smési, ve kterych je molarni
pomeér Na,O/Al,O3 < 0,91.

> P¥i jeho nadbytku sice dochazi k vyraznym narlstim pevnosti v poatecnich fazich
tuhnuti, ale v pribéhu zrani vzork dochazi k jejich degradaci vlivem rozvoje trhlin.

Tento zavér se tyka vzorku s molarnim pomérem Na,O/Al,O3 > 1,14.

2) Vpasmu molarniho poméru Na,O/Al,Os= 1%0,1 lIze dosahnout vzork(l s obdobnou
pevnosti a stabilni strukturou.

3) Molarni pomér H.O/Na,O by mél lezet v intervalu 13,57 — 16,07.

4) Mnozstvi vody (velikost souc€initele w/c) ve smési ovliviiuje rychlost reakce a strukturu
vysledného solidifikatu. S rostouci velikosti vodniho soucinitele w/c klesa rychlost
reakce a roste objem poru v materialu. Pro vy$Si rychlost reakce by méla byt hodnota
w/c co nejmensi, v pfipadé monodisperzniho popilku mensi jak 33 %.

5) Vliv mnozstvi Na,O v alkalickém aktivatoru se projevuje zejména v poc¢atecnich fazich
tvrdnuti, v pozdéjSich fazich nema témér Zadny vliv na pevnost a vSechny vzorky ve

vybraném intervalu dosahuiji pfiblizné stejnych hodnot.

6) Prfi porovnani objemovych hmotnosti smési a objemovych hmotnosti vyslednych vzorku
Z téchto smési je patrné, Ze v procesu alkalické aktivace dochazi k ubytku hmotnosti, jenz

se pravdépodobné rovna ¢asti hmotnosti vody obsazené ve vzorku.
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6.2.2 Uré€eni minimalni a maximalni koncentrace NaOH ve smési s polydisperznim
popilkem

Porovnani pevnosti vzorka z raznych druht popilkt

Predchozi analyzy odhalily zna¢nou rozdilnost produkovanych popilkli a na zakladé
jejich vysledku byly stanoveny dva rozdilné stavy popilkd, tj.: Polydisperzni popilek (PP) a
monodisperzni popilek (PM). Oba druhy se od sebe li§i hlavné fyzikalnimi vlastnostmi a na
zakladé vysledk( méreni se dalo predpokladat, ze rozdily budou i v pevnostech pfipravenych
vzorkl. Proto byly pfipraveny vzorky z polydisperzniho popilku pro tlakové zkousky a jejich
porovnani s pfedchozimi vysledky. Na zakladé znalosti ziskanych pfi zjistovani minimalnich
a maximalnich hodnot NaOH ve smésich z monodisperzniho popilku byl molarni pomér
Na>O/Al;O3 zvolen v rozmezi 0,79 - 0,96.

Na nasledujicim grafu Obr. 24 jsou porovnany dosazené pevnosti vzorkd z obou
popilkd podle molarniho poméru Na,O/Al,Os. Tabulka Tab. 22 srovnava sloZzeni a namérené
objemové hmotnosti a hodnoty nasakavosti pfipravenych vzork( z polydisperzniho a

monodisperzniho popilku.

Vliv jemnosti popilku na pevnost
MPa 44,6

45,00 -
40,00 -
35,00 -
30,00 -
25,00 -
20,00 -
15,00 -
10,00 -
5,00 -
0,00

| 1 0,8 | 0,9 | 1 0,8 | 0,9 | 1 | Na,0/Al,0;

9
24h 4 tydny 8 tydnu

Obr. 24 Viiv distribuce velikosti ¢astic popilku na pevnost

Tab. 22 SloZeni, objemova hmotnost, nasakavost a pokles hmotnosti vzorki z rtiznych druh( popilku

Oznaceni vzorku S5 S9PP | S7 S11PP | S9
NazO/Al>O3 0,80 0,79 0,91 0,88 1,02
SiO2/Al>03 3,61 3,28 3,61 3,28 3,61
Na2O/SiO- 0,22 0,24 0,25 0,27 0,28
H>O/NaO 18,32 | 15,05 | 16,07 | 13,65 | 14,31
vodni souéinitel w/c 0,33 0,27 0,33 0,27 0,33
Objemova hmotnost [kg/m3]: 1380 | 1460 | 1385 | 1490 | 1410
Pokles hmotnosti béhem tvrdnuti (4 tydny) | 12,8 % | 10,7 % | 13,1 % | 10,2% | 12 %
Nasakavost N 59% | 14% | 44% |122%
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Z grafu je patrna dvoji zavislost, a to na mnozstvi Na,O a na kvalité popilku.
S rostoucim mnozZstvim hydroxidu sodného ve smési ma rostouci charakter i pevnost, ktera je
hlavné patrna v po¢ateCnich fazich tvrdnuti. Naopak po mésici uz tak vyznamna neni a po
dvou mésicich vzorky s nejnizSim podilem Na>O maji nejvySSi pevnost. Za povSimnuti stoji
fakt, Ze pfi stejném molarnim poméru Na:O/Al:O3, je prabéh reakce rychlejsi a pevnosti vyssi
v pfipadé vzorku z polydisperzniho popilku. Tento zavér se ale tyka pouze u smési s molarnim
pomérem Na,O/Al,Os< 0,96. Vzorky s vyS§im pomérem vykazovaly béhem zrani strukturni
nestalost a dochazelo u nich k popraskani a znehodnoceni. To se tykalo vzorkd s oznacéeni
S13PP. Vzhledem k tomu, Ze se oba druhy popilkt li§i pouze fyzikalnimi vlastnostmi, Ize hlavni
vliv na pribéh reakce a kvalitu vzork(l pfipisovat zejména distribuci velikosti ¢astic a
specifickému mérnému povrchu. Vazeny pramér velikosti zrn polydisperzniho popilku je 1,5x
mensi a specificky mérny povrch je 2,4x vétsi. Lze tedy konstatovat, zZe v pfipadé pfiznivéjSiho
rozdéleni velikosti ¢astic, tedy ¢astic s mensim primérem, je jejich rozpousténi rychlejsi.

Tento zavér Ize dokumentovat nasledujicimi grafy Obr. 25, na kterych jsou porovnany
vyvoje pevnosti vzorkl z monodisperzniho a polydisperzniho popilku s molarnimi poméry
Na,O/Al,Os 0,8 a 0, 79 a na druhém grafu 0,91 v pfipadé monodisperzniho a 0,88 v pfipadé
polydisperzniho. Narust pevnosti a vysledna pevnost u vzorkd z polydisperzniho popilku byla
vyrazné vysSi. Molarni pomeér Na,O/Al,Os 0,8 u vzorki z monodisperzniho popilku vedl
k strukturni nestalosti solidifikatt, zatimco v pfipadé vzork(l z polydisperzniho popilku tento
pomér zajistoval vzorky s velmi dobrou pevnosti. Toto chovani Ize vysvétlit podilem menSich
Castic, které se zapojuji do reakce, kterych je u tohoto popilkd vice, a proto jejich naleptani je
snazSi a prubéh reakce je rychlejSi, o ¢emz svédci i narGst pevnosti. Rychlost reakce, dle
zavérl z pfedchozi kapitoly, mize ovlivhovat i nizsi vodni soucinitel u smési z polydisperzniho
potfebny k dosazeni stejné tekutosti jako u smési s monodisperznim popilkem. Tekutost smési

byla porovnavana ¢asem potfebnym k proteCeni stejného objemu pres nalevku.

MPay Porovnanivyvoje pevnosti PM a PP MPa Porovnanivyvoje pevnosti PM a PP
’ I 40 foo 38,84 _
40,00 ________________________________________________ 29J88
30 P T o 32,80
30,00 o e 13,58
20 -
2000 T AT
10,00 w7 —4—PMNa20/a1203=0,8 ||| 10 15— ——PM Na20/AI203 = 0,91
—=— PP Na20/AI203=0,79 —B—PP Na20/AI203=0,88
0,00 ..........................‘........Dny 0 m.umn.umnumn.mm.mm.Dny‘
0 7 14 21 28 35 42 49 56 0 7 14 21 28 35 42 49 56

Obr. 25 Vyvoj pevnosti vzorkt z monodisperzniho - PM a polydisperzniho PP popilku
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Porovnani objemové hmotnosti, hmotnostniho ubytku a nasakavosti vzorkt z popilku

s monodisperznim a polydisperznim rozdélenim

Obdobny zavér jako u pevnosti pfineslo i sledovani vyvoje objemové hmotnosti a
nasakavosti. | zde je patrny rozdil mezi obéma popilky. V pfipadé polydisperzniho jsou hodnoty
objemové hmotnosti po 28 dnech vzdy vySSi a hodnoty nasakavosti nizsSi. Tento rozdilny
vysledek liSici se od predpokladl Ize vysvétlit, pokud budou vzaty v potaz vysledky z méfeni
distribuce velikosti ¢astic a znalosti o pribéhu geopolymernich reakci. V roztoku alkalii dochazi k
hydrolyze puvodniho materialu. Pfi nasledné polykondenzaci vzniklych ortosialatu dochazi
k uvolnéni vody ze vzniklé molekuly. Tato voda je obsaZena ve struktufe geopolymeru a
postupné dochazi k jejimu odchodu ze struktury vysychanim. Tim vznikaji v geopolymeru pory,
které ovlivhuji nasakavost a objemovou hmotnost vysledného materialu. Vzhledem k tomu, Ze u
smési z polydisperzniho popilku bylo pouzito mensi mnozstvi vody, bude ve vzniklém
geopolymeru mensi objem porGd. Objemova hmotnost proto bude vySSi a nasakavost nizsi.
Pokud vezmeme v potaz rozdéleni velikosti Castic a jejich jemnost, ktera je v pfipadé
polydisperzniho popilku nékolikanasobné vyssi, |ze si vy3Si objemové hmotnosti vysvétlit lepsi
reaktivnosti a tim, ze reakce nastava v souvislejSim objemu plvodniho materialu. Dosazené
vysledky ukazuje Obr. 26, ktery porovnava hodnoty objemovych hmotnosti a nasakavosti vzorku

Z obou druht popilk po 28 dnech.

Vyvoj objemové hmotnosti v zavislosti Vyvoj nasdkavosti v zavislosti na typu

[kg/m3] na typu popilku popilku

1500 15% 14,00% 12,20%
12% - wm

1450 9% | B .

6% —--—------- -- - - ---------
1400
1350 0%
Na20/ 0,8 Na20/ 0,8

Obr. 26 Porovnani objemové hmotnosti vzorki PP a PM

6.2.2.1 Zavér z porovnani rozdilnosti popilkl

Popilek s monodisperznim rozdélenim velikosti ¢astic mél méné pfiznivy vliv na
vyslednou pevnost vzorkll a na rychlost tuhnuti smési. Tento jev je mozné vysvétlit mensSim
mnozstvim malych zrn, které se zapojuji do reakce a nedojde tak ke zreagovani v celém
objemu. Jejich pocet je tak maly, Ze nedojde k celkovému propojeni velkych nezreagovanych

zrn popilku.
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Obr. 27 Snimky geopolymeru z elektronového mikroskopu

Obr. 27, snimek vlevo ukazuje hotovy geopolymer pfipraveny z polydisperzniho

popilku a je zde patrné dobré spojeni a kompaktni vyplnéni prostoru obsazeného Sirokou

rozmérovou Skalou C€astic popilku. Na druhém snimku geopolymeru z monodisperzniho

popilku je vidét vétSi poérovitost mezi velkymi nezreagovanymi zrny popilku, ktera je

zplUsobena nedostatkem drobnych &asti popilku. Z toho vyplyvaji i zhor§ené mechanické

vlastnosti [162]. Velikost ¢astic popilku tak zasadné ovliviuje rychlost reakce a do znacné

miry Ize reaktivitu popilku ovliviiovat pravé zmeénou velikosti zrn popilku, napf. mletim. Lze

tedy konstatovat, Ze jednou =z hlavnich moznosti, jak urychlit alkalizaci popilku je

mechanickym mletim zmenSit velikost ¢astic popilku a tim vyrazné zvysit jeho reaktivitu. Vliv

popilku Ize na zakladé dosazenych poznatk shrnout do nasledujicich bodu.

>

Y

Nejvyraznéji se rozdilnost popilku projevuje v rozdilném rozlozeni velikosti ¢astic. Na
zakladé této odliSnosti Ize popilek rozdélit do dvou variant. Monodisperzni s niz§im
podilem malych zrn a polydisperzni s velkym zastoupenim vSech velikosti.

Specificky mérny povrch je v pfipadé polydisperzniho popilku nékolikanasobné vétsi
Sypna a setfesena hmotnost je v pfipadé polydisperzniho popilku nizsi.

Velikost €astic popilku zasadné ovliviuje jeho reaktivitu a s jeho rostouci jemnosti
roste rychlost reakce. Proto jednou z moznosti, jak zvySit reaktivitu popilku, je
zmens3eni velikosti zrn mletim.

Narust pevnosti i kone¢né pevnosti jsou u vzorkl z popilkus polydisperznim
rozlozenim vysSi. To je zpusobeno hlavné zménami ve velikosti rozdéleni Castic a
mérného povrchu, které pfimo ovliviiuji reaktivnost popilku.

Objemové hmotnosti jsou vySsi v pfipadé polydisperzniho popilku, to je zplsobeno
pravdépodobné lepSim proreagovanim ¢astic mensich rozméru, kterych je u tohoto
typu popilku vyrazné vétsi mnozstvi. S tim souvisi i niz8i pérovitost a nasakavost

vzorkd.
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» Mnozstvi Na;O potifebné k procesu alkalické aktivace je vyrazné niz$i nez v pfipadé
monodisperzniho popilku. Toto snizeni je pravdépodobné zplsobeno opét menSimi

rozméry castic, které se snadnéji rozpousti v alkalickém roztoku i pfi nizsi alkalité.

6.2.3 Experimentalni pridani popilku do vybrané smési S9 z polydisperzniho
popilku v rozsahu 10 - 50 hm. %

Pro pFipravu byly pouzity formy tvaru krychle o hrané 30 mm a tepelné oSetfeni, které
spocivalo v umisténi smési v suSarné po dobu 18 hodin, po této dobé byly vzorky
odformovany a znovu umistény do susarny pfi teploté 80°C po dobu dalSich 18 hodin. Druh
popilku byl zvolen polydisperzni a jeho mnozZstvi se ve smési zvySovalo s krokem 10% az na
hodnotu 50% z mnozstvi popilku z plvodni smési S9PP. Do smési byla zaroven pfidana
voda z dlvodu zpracovatelnosti smési. Mnozstvi pfidané vody bylo zvoleno tak, aby se
zachoval konstantni pomér pfidany popilek/pfidana voda = 3. Alkalicky aktivator pro smés S9
byl modifikovan o zvoleny pfidavek vody a smichan s Umérné zvySenym mnozstvim popilku.
Pfidany popilek zde hlavné slouzil jako plnivo, vzhledem ale k pomalejSimu pribéhu reakce
se lze domnivat, Zze se Castecné mulze béhem tepelného oSetfeni zapojit do reakce.
Nezadoucim faktorem u smési je pfidavek vody, ktery bylo nutné prfidat kvili tomu, aby smés
byla zpracovatelna. Podle novych studii [18] je tento pfidavek nezadouci, nebot muze zcela
zastavit probihajici geopolymerni reakce. Je tedy zfejmé, Ze v procesu alkalizace bude hrat
negativni roli a pribéh geopolymerni reakce omezovat. Se vzrlstajicim mnozstvim popilku a
vody se bude i snizovat koncentrace alkdlii a vodniho skla ve smési. D& se proto
predpokladat, Ze pevnosti vzork( budou postupné klesat. Vysledky z tohoto experimentu
jsou zaneseny do grafu na Obr. 28.

(MPa] Vyvoj pevnosti vzorkt s rostoucim mnozstvim popilku a vody
a
60 -
48,42 47,12 46,42 == Pevnost po 24 h
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30 k ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
o4 2813 O 15,84
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Obr. 28 Porovnani vyvoje pevnosti vzorki ze smési s rostoucim mnoZstvim popilku a vody

Na prvni pohled je patrny pokles pevnosti se vzristajicim mnozstvim popilku. Zajimavy
je ale fakt, Ze pfi zvySeni popilku o 10 a 20 % (vzorky S9FA10 a SOFA20) jsou pevnosti stejné.
Obdobny charakter méla i pevnost po 28 dnech, ktera jen minimalné klesala s rostoucim
mnozstvim popilku do 20 %. Od této hranice se jiz vyrazné projevil pfidavek vody a pevnost

vyrazné poklesla. Od hranice 30 % dochazelo u vzorkud k jejich popraskani, které zabranilo
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zmérfeni jejich pevnosti. V grafu je témto vzorkim pfifazena nulova pevnost. Lze proto
poznamenat, Zze pridavek popilku v rozmezi hodnot 0 — 25 % nesnizi pocateCni pevnosti
vzorkll. Od hodnoty 20% dochazi témér k linearnimu poklesu pevnosti vzork(l a v procesu
zrani vzork(l dochazi k jejich degradaci. Tento pokles Ize vysvétlit znaénym ubytkem volnych
kfemicitand, které jsou ve smési dotovany alkalickym vodnym roztokem kfemicitant. Molarni
pomér SiO./Al,03; a Na,O/SiO; klesa pod hodnoty navrzené Davidovitsem [18] a ve smési
znacné pribyva voda. Ta zplsobuje zvySenou pérovitost vzorkl, ktera je patrna z hodnot
nasakavosti a objemové hmotnosti v Tab. 23. Je zfejmé, Ze pfidavek vody ma negativni vliv na
prabéh reakce. Jeji rostouci mnozstvi ovliviiuje strukturu materialu rostouci poérovitosti, ktera
souvisi s poklesem pevnosti. PoruSeni vzorkl pak nejspiSe souvisi s nedostate¢né probéhlou
geopolymerni reakci vlivem zvySeného mnozstvi vody a nedostate¢ného mnozstvi alkalii. Lze
konstatovat, Zze od urcitych vysokych hodnot mnozstvi vody by pravdépodobné k reakci
nedoslo, nebo by byla natolik slaba, ze by nedochazelo k tuhnuti vzorka.

Tab. 23 Porovnani vyvoje objemové hmotnosti a nasakavosti vzorkl (pv- objemova hmotnost vzorkt po 28
dnech, Ams - hmotnostni ubytek vzorku po tepelném osetieni)

Oznaéeni | Vyvoj objemové hmotnosti a nasakavosti

Vzorku pv [kg/m?] Ams

SOPP 1445 75 %
S9FA10 1402 12,1 %
S9FA20 1365 142 %
S9FA30 1360 14,3 %
S9FA40 1354 14,4 %
S9FAS50 1333 15,6 %

6.2.3.1 Zaveér

Z naméfenych hodnot pevnosti je zfejmé, Ze Ize v zakladni smési zvySit mnozZstvi
popilku 0 20 % a pomér w/c o 1,1 % aniz by doslo k vyraznému snizeni pevnosti po 28
dnech. Presto ma zvySené mnozstvi vody negativni vliv na priibéh geopolymerni reakce a
vyrazné ovliviiuje jeho strukturu zménou porovitosti. Tento negativni vliv se vyrazné

projevuje od 20 hm. % pfidaného popilku a zpUsobuje degradaci vzorku.

Vliv zvySeného mnozstvi popilku a vody je mozno z pfedlozenych vysledku shrnout

do nasledujicich bodu:

» Pridavek vody do zakladni smési ma od urcité hranice (25 hm. % z puvodniho

mnozstvi H,O) negativni vliv na prubéh alkalizace popilku.

» Pfidané mnozstvi popilku v intervalu 0 — 20 hm. % a zvyS$eni poméru w/c 0 1,1 %
nema vliv na vyslednou pevnost vzorkld. To je velice dllezity poznatek, protoze Ize
uSetfit naklady za vodni sklo a snizit cenu vysledného materialu témér o tretinu.
Pfipadné Ize na zakladé vysledki MAS-NMR snizit mnozstvi alkdlii a vodného

roztoku kifemicitant sodného v alkalickém aktivatoru
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» 0Od mnozstvi 30 hm. % pfidaného popilku dochazi k degradaci vzorkd zpusobené
rozvojem trhlin, proto Ize tuto hodnotu prohlasit jako maximalni pouzitelné mnoZzstvi

pfidaného popilku.

» Objemova hmotnost vzorkl klesa s pfidavkem popilkd. To je zpusobeno vzrustajicim

mnozstvi vody a s tim souvisejicim rastem poérovitosti.
6.3 Hodnoceni vybranych fyzikalnich a mechanickych viastnosti

6.3.1 Soudrznost

Geopolymery, tedy alkalicky aktivované materialy na bazi kaolinu, jsou znamy svou
pfilnavosti k cizimu povrchu a schopnosti spojit dva materidly pfevazné anorganického
puvodu. Tyto vlastnosti byly realné prokazany pfi restaurovani pamatek, pfi kterych se
dospélo k velmi pozitivnim vysledkim [176,177]. Lze proto predpokladat, Zze podobné
pojivové a spojovaci vlastnosti by mohly mit i smési z alkalicky aktivovaného popilku. Ze
souCasného stavu poznani neni doposud znamo, Ze by byly provedeny experimentalni
zkous$ky, které by tyto vlastnosti exaktné popsaly a vyc€islily. Mezi nejpouzivanéjsi materialy v
soucasnosti patfi ocel a beton. Lze tedy pfedpokladat, Ze pravdépodobné nejastéji bude
dochéazet k vyuziti pojivovych vlastnosti alkalicky aktivovaného popilku s vySe zmifiovanymi
materidly. Proto budou v nasledujicich kapitolach popsany pojivové a adhezni vlastnosti

pravé na rozhrani téchto nejcastéji pouzivanych materiald

Pod pojmem soudrZnost se v této praci rozumi schopnost tohoto materialu prenaset
napéti (sila lomena plochou, na kterou pusobi) mezi povrchy dvou materiall, které jsou
spojené. Ciselné ji Ize vyjadfit jako maximalni pevnost, ktera je dosaZena pfi odtrzeni
geopolymeru od materialu se kterym je spojen. Dle charakteru zatizeni a vzorku se mlze
jednat o namahani smykem nebo tahem. V sougasnosti nejsou v literatufe dosud uvedeny
experimenty, které by se danou problematikou zabyvaly. Proto byly navrzeny zkou$ky
k testovani soudrznosti alkalicky aktivovaného popilku s oceli a betonem. Soudrznost s oceli
byla testovana na tfech modifikovanych zkouskach, kdy se méfila maximalni sila potfebna
k odtrzeni ocelové desky o znamé ploSe (namahani spoje tahem) nebo vytrzeni ocelové

vyztuze pfi znamé plose kontaktu (namahani spoje smykem).

Zkouska soudrznosti s oceli - Typ 1

U tohoto typu bylo rozhrani geopolymer (GPM)/kov hamahano tahem podle pravého
snimku Obr. 29. Vzorky byly zhotoveny tak, Ze mezi ocelovou desku s hackem a
pfipravenym valcem z geopolymeru ze smési S9PP, v kterém byl zalit hacek, byla nanesena
vrstva alkalicky aktivované smési SOPP. Vrstva smési mezi valcem a ocelovou deskou

slouzila jako pojivo. Vzorky byly prvni tyden zakryty plastovou folii, aby se snizilo vypafovani
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vody, poté byly aZ do méfeni 3 tydny umistény volné v laboratofi. Po mésici od pfipravy
vzorkl byla zméfena maximalni sila potfebna k poruseni tohoto spoje. Podle vzorce (1) byla
z naméfené sily dopocCitdna hodnota soudrznosti, pFfedstavovana pevnosti vtahu pfi
poruseni spoje.

Béhem zkouSek doslo k poruSeni vzdy na rozhrani geopolymerniho vélce a
geopolymerniho pojiva (smés S9), tato skute€nost ukazuje na to, Ze geopolymerni valec byl
nedostateéné navihéen a odsati vody ze smési valcem poruSilo geopolymerni reakci.
Namérena soudrznost na rozhrani valec a GPM pojivo se pohybovala okolo 900 kPa a
vysledky z péti méfeni jsou zapsané v Tab. 24. Charakteristické poruSeni na rozhrani je
ukazano na Obr. 29. Na snimcich vlevo je vidét ocelovou desku po zkouSce v tahu, na které
je patrné, ze cely objem ulpiva na desce bez pretvoreni. Vzhledem k tomuto poznatku, kdy
k odtrzeni vzdy doslo mezi geopolymery, nebyly ziskany hodnoty pro soudrznost na rozhrani
GPM/kov. Proto Ize povazovat za nutné zopakovani zkousek na vzorcich pfizpusobenych
této vlastnosti. | tak Ize vysledek zkousky povazovat za vyznamny a dulezity, nebot’ prokazal
soudrznost tohoto materialu s oceli v prostém tahu. Pro porovnani je mozno uvést vysledky
z ¢lanku [69], kde se takto méfila soudrznost betonu s pozinkovanym plechem. Pevnost takto
pfipravenych vzorku byla tak nizka, Ze k oddéleni vzorku od kovu stacila pouha hmotnost
betonového téliska a proto nemohlo dojit k jejimu zméfeni.

Tab. 24 Hodnoty soudrinosti AAP s oceli - typ 1, @13,5- primér ze vzorku 1,3,5
Cislo méreni 1 2 3 4 5 |Di3s

F [N] 1816 | 512 | 1869 |1902]696] 1359
Omax1 [KPa] 889 251 915 | 931 |341] 665

Typ 1

GPM tmel

CE A ]

[F2r s v hd s s ? 7 7]

Obr. 29 Ukazka ocelového plechu po odtrZzeni a nakres vzorku
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Zkouska soudrznosti s oceli - Typ 2

Vzorky pro méfeni soudrznosti byly pfipraveny ze smési S10 odlitim do pfipravenych
forem, které byly uzavieny a umistény do susarny po dobu 18 h pfi teploté 60°C. Po tepelném
oSetfeni byly vzorky odformovany a ponechany 28 dni volné v laboratofi. Nasledné byl
proveden test soudrznosti. Pfi tomto méfeni pevnosti dochazelo na rozhrani GPM s ocelovou
vyztuzi ke smykovému namahani. Hodnota soudrznosti je dana pevnosti, pfi které dojde k
vytrzeni vyztuze z geopolymerniho valce. Pfi testech ale misto vytrzeni ocelové vyztuze doSlo
k pretrzeni geopolymerniho valce v misté, kde byly obé dvé vyztuZe spojeny Cepem pro
zajisténi souososti. Z tohoto vysledku je vidét, Ze sila potfebna k vytrzeni tyCe byla vétsi nez
sila potfebna pro ,pretrzeni vzorku“. Na zakladé téchto vysledku Ize usuzovat na pomérné
nizkou pevnost alkalicky aktivovaného materialu v tahu, naopak soudrznost mezi ocelovou
vyztuzi a alkalicky aktivovanym materidlem je vyznamna. Pro jeji pfesné zjisténi je nutné pro
dali experimenty modifikovat formy, nebo vyztuZit strukturu geopolymerniho valce.

Sily zaznamenané pfi poruseni vzorku jsou uvedeny v Tab. 25 a je z nich dopocitané
napéti ve smyku podle vzorce (7) mezi vyztuzi a geopolymerem v okamziku pretrzeni vzorku.
Z naméfené sily byla také dopocitana pevnost geopolymeru v tahu prostém. Pevnost v tahu
GPM valce je rovna podilu naméfené sily pfi pretrzeni a ploSe zakladny valce bez plochy
vyztuze. PoruSeni vzorku béhem experimentu ukazuje Obr. 30.

Tab. 25 Napéti ve smyku na rozhrani geopolymer/vyztuz pfi pretrZeni vzorku

Cislo méreni 1 2 3 4 %]
F [N] 3015 4213 3479 | 3133 | 3455

Omax 2 [MPa] 1,715 | 2,396 | 1,979 [1,770]1,970

Tab. 26 Dopocitané napéti v tahu geopolymeru
Cislo méreni 1 2 3 4 %]

F [N] 3015 4213 3479 | 3133 | 3455

Own [MPa] 0,207 | 0,289 | 0,239 |0,213]0,240

Obr. 30 Poruseni vzorku béhem zkousky

Zkouska soudrznosti s oceli- Typ 3

Pro hodnoceni soudrznosti typu 3 byla smés S10 odlita do zhotovenych forem, které

byly poté uzavieny a umistény po dobu 18 h v susarné pfi teploté 60°C. Po odformovani
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byly umistény 28 dni volné v laboratofi. Nasledné bylo provedeno méfeni soudrznosti. U

vzorku tohoto typu dochazelo béhem tvrdnuti k prasklinam Sificim se od vrubl po obvodé, az

k vyztuzi viz Obr. 31 vlevo, vzdy se jednalo o jedinou prasklinu jdouci od kraje az do stfedu,

proto nelze vysledky povaZovat za spolehlivé. | pfes tyto praskliny se soudrznost pohybovala
kolem 0,5 MPa.

o
A manhy

6.3.2

‘ 6br. f;’l Vznik trhlin béhem zrani

Alkalicky aktivovany popilek dobfe ulpiva na ocelovy podklad. Pfedmétem prace
nebylo vysvétleni tohoto chovani, pfesto je toto chovani natolik zajimavé, Ze by se
mélo stat ndmétem pro dalSi prace. Lze poznamenat, Ze pravdépodobné velky vliv
bude mit hustota pojiva.

Nez doSlo ke zmérfeni soudrznosti alkalicky aktivovaného popilku s oceli (zkouska
soudrznosti s oceli 1. typu), doSlo vlivem vySe zminéného chovani k poruseni vazby
mezi geopolymernim pojivem a valcem z GPM.

Na zakladé vysledkd zkouSky soudrznosti 2. typu byla vypocitana hodnota pevnosti
v tahu vzorku z alkalicky aktivovaného popilku. Pevnost v tahu se pohybuje kolem 0,2
Hodnota soudrznosti v pfipadé vzorku typu 2 je vyssi nez 1,97 MPa.

Provedené experimenty potvrzuji, Ze formy pro testovani soudrznosti byly navrzeny

spravné.

Tah za ohybu

Pro tuto zkousku byly zhotoveny tramky o rozmérech 200 x 40 x 40 mm ze smési

S10. Soubézné s touto zkouSkou byla provedena i zkouSka pevnosti. Ziskané hodnoty viz

Tab. 27 vypovidaji o nizké pevnosti v tahu za ohybu, k tomuto zavéru pfispiva i vysledek

zkouSek soudrznosti 1. typu, kde doSlo k dosazeni meze pevnosti vtahu jesté pred

vytrzenim vyztuze. Vzhledem k povaze materidlu jsou to vysledky pfedpokladatelné a je

nutné s touto vlastnosti pocitat, pfipadné vyuzit jiny material s vétSi tahovou odolnosti

v kombinaci s alkalicky aktivovanym materialem na bazi popilku. Vysledky této zkousky jsou
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ukazany v nasledujici tabulce. Je zde nutné ale upozornit na fakt, Ze vzorky byly testovany
po mésici a je pravdépodobné, Ze se i tato hodnota bude vyvijet a u ostatnich smési muze
byt odlidna, coZ by potvrzovaly posledni testy, kdy byly zkouSeny tramky po dvou mésicich u

smési z polydisperzniho popilku a hodnoty dosahovaly 11 MPa.

Tab. 27 porovnani vyvoje pevnosti vzorku pfi riznych teplotach osetreni

Pevnost v tahu za ohybu Pevnost v tlaku
Cislo méfeni 1 2 3 4 | 5| @ 1 2 3 o
F [N] 667 750 758 | 940|822 |787,4|71249|72097 | 7189471 747
o [MPa] 2,97 3,34 | 3,38 |4,19/3,66| 3,51 | 34,88 | 35,29 | 35,21 | 35,13

Zaveér
» Prdmérna hodnota pevnosti v tahu za ohybu je u vzorku ze smési S10 po 28 dnech
3,51 MPa, fadové je to 10x méné neZ hodnota v prostém tlaku. Bylo provedeno
orientacni méfeni na tramku z polydisperzniho popilku, pfi kterém byla dosazZena
hodnota 11 MPa po 56 dnech.

6.3.3 Staticky modul pruznosti v tlaku

Staticky modul pruznosti v tlaku Ec pfedstavuje pruznostni charakteristiku vyjadfujici
vlastnosti materialu v tlaku. Zjistuje se z deformaci, které nastavaji pfi znamém zatizeni na
zakladé Hookova zakona [163]. Staticky modul pruznosti v tlaku se z naméfenych hodnot
vypocita ze vztahu:

Ec= Ag [N/mm?] (13)
AV

AC...cc rozdil napéti

JAV S rozdil pomérného pretvoreni

Pro zméfeni statického modulu v tlaku byly vybrany 3 vzorky ze smési S10
z monodisperzniho popilku a pro porovnani bylo méfeni provedeno na 3 vzorcich
z polydisperzniho popilku (smés S9PP). Z vysledkl pevnostnich zkou$ek byla stanovena
horni zatéZovaci mez, ktera méla hodnotu 1/3 maximalni pevnosti. Dolni zatéZzovaci mez
byla dle normy [164] stanovena hodnotou 0,5 MPa. Po provedeni 5 zatéZovacich cykla byly
zméfeny hodnoty deformaci a z nich byl spocitan staticky modul pruznosti. Vypoc&tené
hodnoty jsou uvedeny v Tab. 28. V porovnani s betonem se jedna o hodnoty 10x mensi. P¥i
stejnych zatizenich tak u tohoto materidlu dochazi k vét§im deformacim. Je nutné ale
poznamenat, Zze modul pruznosti nebyl méfen na normou definovanych vzorcich, tzn. ze
pomér délky ku jeho priiméru nelezel v intervalu 2 - 4. Pomér u méfenych vzorkd byl 1,5.
Hlavni mySlenkou bylo porovnat staticky modul pruznosti v tahu mezi vzorky pfipravenymi

z monodisperzniho a polydisperzniho popilku.

73



Tab. 28 Staticky modul pruznosti vzorkd S10 a SOPP
Oznaceni vzorku S10 S9PP
Staticky modul pruznosti [GPa] | 1,12 1,52

Zaveér
» Hodnota statického modulu pruznosti v tlaku dosahuje v pfipadé polydisperzniho
popilku nepatrné vysSich hodnot. Vzhledem k tak nepatrnému rozdilu v hodnotach,

Ize konstatovat, Zze rozdéleni velikosti ¢astic nema vyrazny vliv na staticky modul

pruznosti v tlaku.
6.4  Chemicka odolnost alkalicky aktivovanych materialu

Vzorky bé&hem zkousky nevykazovaly v obou koncentracich kyseliny sirové (20% a
koncentrované) znamky rozpousténi povrchu a zachovavaly si svou kompaktnost. BEhem této
doby nebyly zjistény zadné hmotnosti ubytky, je proto nutné zvolit jiny postup pro hodnoceni
odolnosti vzorkl vystavenych agresivnim latkam. | tak to ale vypovida o znaéné odolnosti vzorku

v kontaktu s kyselym prostredim.
Zavér
» Alkalicky aktivovany popilek odolava pasobeni kyseliny sirové.
» Vzhledem k tomu, ze u vzorkl z alkalizovaného popilku nedoslo béhem experimentu

k poSkozeni ani uUbytku matrialu, lze predpokladat, ze molekuly geopolymeru

odolavaji plisobeni kyseliny sirové a struktura geopolymeru je stala.
6.5 Tepelna odolnost

Z literatury je znamé, Ze alkalicky aktivované materialy maji dobrou tepelnou odolnost
[82, 122, 123] a je pfedpoklad, Ze by se daly pouZivat napf. jako tepelné clony. Tato
vlastnost je tak zajimava, Zze bylo pfistoupeno k jejimu ovéfeni. Prvni pfedbézna tepelna
zkouska, kterou dovolovalo vybaveni laboratofe, spoCivala v tom, Ze deska o rozméru 500 x
500 mm a tloustce 5 mm, ktera byla zpevnéna perlinkou, byla vystavena bodovému Zaru o
teploté 500 °C. Deska byla vyrobena odlitim smési S9 do pfipravené formy ve dvou vrstvach
mezi které byla pfed odlitim druhé vrstvy vloZena perlinka. Forma poté byla zakryta a
umisténa v laboratofi. Po 28 dnech byla deska odformovana a po dobu dalSich 56 dnu
probihalo jeji vysuSovani ve volném prostfedi laboratore.

Vysledky z této pfedbézné orientaéni zkousky pfinesly optimistické vysledky a ukazuji
na dobré tepelné izolacni vlastnosti a tepelnou odolnost materialu proti zvySené teploté. Po
pulhodinové expozici dosahovala teplota termoclankl umisténych 5 mm od desky
teploty 200°C (Ti1). Teplota T, ve vzdalenosti 20 mm byla 60°C. Druhym a podstatné

vyznamnéjSim zjisténim byla skute¢nost, Ze deska nevykazovala Zadné poskozeni kromé
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nékolika mélkych povrchovych trhlinek. Tyto trhlinky mohly byt pravdépodobné zplsobeny
tavici se perlinkou.

Toto zjisténi potvrzuje pfedpoklad vyuZiti tohoto materidlu jako protipoZzarni
termopfepazky. Tento orientani experiment byl namétem provést dalsi méfeni, ktera byla
bohuzel znatné omezena vybavenosti laboratofe, proto ji mizeme povazovat pouze za
orientacni. Jednalo se o méfeni rychlosti Sifeni teploty v samotném alkalicky aktivovaného
popilku.

K experimentu zjiStujicim rychlost Sifeni teploty ve vzorku z alkalicky aktivovaného
popilku byl vyroben tramecek o délce 200 mm a pficném prifezu 40 x 40 mm, ve kterém
byly vrtanim zhotoveny otvory pro umisténi termoclankud ve vzdalenostech 3; 8; 13; 18; 28 a
38 mm od Cela. Termoclanky byly v otvorech zality smési S10PP a vzorek byl ponechan 28
dni v laboratornim prostfedi. Samotny tramek byl pfed umisténim termoclankd ponechan
volné v laboratofi po dobu 28 dni a poté byl jesté dosusen 24h v susarné pfi 80°C. Schéma
pfipraveného vzorku je ukdzano na Obr. 32 vpravo. Vzorek byl pfed experimentem zabalen
do hlinikové félie, aby se z€asti zamezilo vyzafovani tepla do okoli Obr. 32 horni snimek.
Celo vzorku bylo zahfivano plamenem plynového hofaku (na Obr. 32 vpravo je popsan
symbolem E), teplota plamene zemniho plynu je 1970°C [124].
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Obr. 32 Experimentalni méreni Sifeni teploty (vzorek pfipraveny pro méreni - A, celkovy pohled
na vzorek po tepelné expozici - B, ¢elo vzorku vystavené ohni - C, ¢ast vzorku s umisténim
termoclanku po experimentu - D, schéma vzorku - E)

Prubéh teplot v zavislosti na ¢ase je uveden na Obr. 33, kde je vidét pfirlstek teploty
v zavislosti na vzdalenosti od zdroje tepla a v ase. Kfivka T1 ukazuje pribéh teploty 3 mm
od zdroje tepla, kfivka T6 predstavuje pribéh teploty na nejvzdalenéjSim termoclanku ve
vzdalenosti 38 mm. Teplota na Cele vzorku nebyla zméfena, protoze doslo ke shofeni
termoclanku. Z grafu Obr. 33 je patrné, Ze jiz tlouStka materialu 38 mm snizi teplotu v této

vzdalenosti od zdroje tepla na 100°C. Tato hodnota je jiz dostatecné nizka teplota na to, aby
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nedoSlo k samovolnému vzniceni napf. dfeva. Po pulhodinovém pulsobeni plamene na

vzorek zUstava teplota v této vzdalenosti viceméné konstantni.

[C°] Pribéh teploty v zavisloti na ¢ase a vzdalenosti od plamene
500
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Obr. 33 Prabéh teploty v zavislosti na ¢ase a vzdalenosti od plamene

Na &ele vzorku nebylo po experimentu pozorovano zadné poskozeni, to je patrmé z
Obr. 32 snimek v levém dolnim rohu. Stejny obrazek, prostfedni snimek, ukazuje cely vzorek
po zkouSce. Obdobné jako u €ela vzorku na ném nebyly nalezeny znamky po8kozeni v celém
jeho objemu a nebyly pozorovany povrchové trhlinky. Vzorek je tedy i po pulhodinovém
vystaveni intenzivnimu zdroji tepla kompaktni. Tento predbézny experiment potvrdil, Ze i
alkalicky aktivovany popilek je ohnivzdorny a po tepelné expozici u né& nedochazi
k viditelnému poruseni.

Dale byla spocitana mérna tepelna kapacita alkalicky aktivovaného popilku podle
vzorce (12). Tato hodnota je 1672 kJ-kg*-K*. Obdobnou mérnou tepelnou kapacitu maji napf.
drevovlaknité desky (1630 kJ-kg*-K?), pilinovy beton (1470 kJ-kg*-K?), pryz (1510 kJ-kg*-K?)
a pevny polyuretan (1510 kJ-kg*-K1). U betonu je tato materialova konstanta mala a dosahuje
hodnoty 1020 kJ-kg*-K* [125]. Lze tedy fici, Ze tento materidl ma pomérné velkou tepelnou

kapacitu a potfebuje delSi dobu na ohrati nebo na ochlazeni.

Zavér — bylo potvrzeno, ze:

» Alkalicky aktivovany material na bazi popilku je odolny proti vysokym teplotam a G¢inkiim
plamene.

» Teplotni rozdil po 33 minutach vzorku vystaveného ucinklim plamene cinil 109°C v délce
5 mm pfi teplotach v jednotlivych bodech T1 = 520°C a T2 = 411°C. Teplota v materialu
ve vzdalenosti 38 mm byla po pulhodinovém vystaveni vzorku plamenu 100 °C.

> Mérna tepelna kapacita alkalicky aktivovaného popilku ¢ je 1672 kJ-kg™*-K™.

» Na zakladé provedenych experimentl je zde predpoklad pro vyuziti alkalicky
aktivovaného popilku v aplikacich, kde se vyskytuje zvySena teplota, napf. protiteplotni
desky a prvky zajistujici odvod koufe a tepla.

» Byla prokazana zvySena tepelna odolnost alkalicky aktivovaného popilku.
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6.6  Analyzy pfipravenych vzorku

6.6.1 Analyza vysledku IR spekter pripravenych vzork

Vznik geopolymernich struktur pfi alkalizaci popilku je mozno zjistit z infraervenych
spekter analyzovaného materialu. Proto bylo provedeno mérfeni infraCervenych spekter na
vybranych vzorcich z polydisperzniho a monodisperzniho popilku. V pfipadé polydisperzniho
popilku se jednalo o vzorek S9PP, v druhém pfipadé byl vybran vzorek S9T1. Podle [18] se
IR spektra geopolymer( skladaji z nejsilnéjSich vibraci, které jsou pfifazeny vnitfnim vibracim
vazeb Si-O-Si a Si-O-Al v intervalu 950 — 1250 a 420 — 500 cm™. Z pfiloZzenych zaznam(, viz
Obr. 34 a Obr. 35 je zfejmé, Ze pfi alkalizaci doSlo k tvorb& geopolymernich struktur, pik
v oblasti 1030 cm™, ktery pfedstavuje vazbu Si-O-Si, Al-O-Si. Déle jsou ze zdznamu patrné
vazby Si-O-Si (pik kolem 450 cm™) a vazby AI-O-Si (pik 560 cm™), které Ize pfifadit ke
geopolymernim strukturam. Piky v oblasti 770 - 800 cm™ ukazuji na pfitomnost kiemene a
pik na 1457 cm™ potvrzuje vyskyt uhli¢itanu sodného. Z provedené analyzy je ziejmé, zZe
béhem alkalizace popilku doslo k tvorbé& geopolymernich struktur, viz charakteristicky pik
1030 cm™ a v oblasti kolem piku 560 cm™ a 450 cm™.
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Obr. 34 IR spektra vzorku S9PM (H — H20, C - uhli¢itany, Q — kfemen)

77



0,15 . " S9PP- pormetsen

0.14; Si-0-Si, Al-O-Si
0,134

0121

U,11-_

4640080 &

0,10+

0,09-
i ALO-Si

79680 quarz O
77822 quarz O

0,08-

Absorbance

34402
55805 ALO-SI

0074

0,06-

3503.47

0,05+

004+

1457.37carbonate

1645.98 water

1085.27

003+
002-

3’503 o ‘30;]3' : 250 2000 1500 1000 500
Wavenunbers (cm-1)

Obr. 35 IR spektra vzorku S9PP (H — H20, C — uhlic¢itany, Q — kfemen)

6.6.2 Sledovani krystalovych struktur pripravenych vzorkai pomoci XRD

Analyza XRD pouzitych popilkQi, viz kapitola 2.2.4, prokazala ve vzorku
Z krystalovych fazi majoritni mnozstvi mulitu a kiemene, &astecné byl zastoupen magnetit.
Vyznamny podil popilku tvofila rentgen-amorfni faze. Pro sledovani zmén krystalovych
struktur, pfipadné pro zjisténi vzniku novych krystalovych struktur pfi alkalizaci popilkd byla
provedena analyza XRD na vybranych vzorcich z obou druht popilku. Provedené analyzy,
viz pfiloha 5 a 6, nepotvrdily vyznamny vznik novych krystalickych fazi. Opét zde byl
v majoritnim mnozstvi zastoupen mulit, coz hovofi o tom, Ze se geopolymerni reakce
neucastni, stejné jako kifemen. Minoritni podil je tvofen magnetitem. Vyznamnou slozku
tvofi rentgen-amorfni faze, ktera v tomto pfipadé muize byt zastoupena nové vzniklymi
geopolymernimi strukturami. Z nové vzniklych struktur analyzy prokazaly NaHCOj3, ktery se
postupné vytvari pfi transportu pfebyte€nych sodnych iontd za G&asti vody na povrch
vzorku, kde se dostavaji do kontaktu se vzdusnym CO,. Za zminku stoji stopoveé

zastoupeni granatu, ktery se v plvodnim popilku nevyskytoval.

6.6.3 Zhodnoceni struktury vzorkii pomoci elektronové mikroskopie a rentgenové
mikroanalyzy

Pro zhodnoceni mikrostruktury a sledovani nové vzniklych geopolymernich struktur
pfipravenych vzork( byla pouzita elektronova mikroskopie s moznosti mikroanalyzy
pozorované oblasti. Mikrostruktura byla sledovana na vzorcich z polydisperzniho popilku

S9PP a monodisperzniho S9 a H1S10, ktery obsahoval bily povlak uhli¢itanu sodného. Na
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nasledujicim obrazku Obr. 36 je patrna struktura solidifikatu z polydisperzniho popilku pfi

200 nasobném zvétseni (Ievy snlmek) a 5000 nasobném zvétSeni (pravy snimek).

EDS Quantitative Results
Element Wt$ At%
CK 7.62 13.34
OK 31.95 41.98
NakK 2.71 .2.53
MgK 0.43 0.37
AlK 19.86 15.47
SiK 31.29 23.42
KK 1.22 0.65
Cak 2.54 1.33
TiK 0.65 0.29
FeK 1.67 0.63
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Obr. 37 Mikroprvkova analyza vzorku S9PP

Z levého snimku na Obr. 36 je patrna znacna pérovitost a nesourodost solidifikatu
zpusobena neproreagovanymi a ¢asteéné povrchové rozpusténymi zrny popilku. Mimo tyto
oblasti je struktura kompaktni a proreagovana, coz je patrné pfi vétSim zvétSeni z pravého
snimku, kde jsou zrna propojena v kompaktni a jednolitou hmotu. Na snimku jsou dobfe
patrné skofepiny jednotlivych zrn, které jsou propojeny v celistvou strukturu. Jednotlivé
skofepiny jsou vyplnény geopolymerni hmotou, coz je patrné na fezu popilkovych zrn. Lze
tedy pfedpokladat, Ze v procesu geopolymerace alkalicky aktivator naleptava i vétsi ¢astice

do té miry, az dojde k porudeni skofepiny a popilkové zrno je rozleptavano i na vnitfnim

79



povrchu. Nasledné je vnitfni prostor vyplnén geopolymerni hmotou. Z obrazku je ziejmé, ze
tento jev se tyka Castic vétSich jak 5 um, jejichZ skofapky jsou patrné v geopolymerni hmoté
a nedochazi u nich ke kompletnimu rozpusténi. Prvkova mikroanalyza této oblasti prokazala,
Ze by se skute¢né mohlo jednat o strukturu geopolymeru, viz Obr. 37. Na levém snimku Obr.
36 stoji za povSimnuti houbovita struktura ve stfedni Casti obrazku, ktera by mohla
predstavovat proces geopolymerizace v procesu naleptavani zrn. SvétlejsSi ¢asti na pravém
snimku Obr. 36 a levém snimku Obr. 38 jsou zplsobeny migraci sodiku ze struktury a na

povrchu tvofi povlak, pfitomnost sodiku byla prokazana prvkovou mikroanalyzou, viz Obr.

solidu:

EDS Quantitative Results
Element Wt% At%
CK 11.90 19.72
OK 31.77 39.53
NaK 12.39 10.72
MgK 0.38 0.31
AlK 12.32 9.09
SiK 25.27 17.91

KK 1.07 0.54
Cak 2.89 1.44
TiK 0.41 0.17
FeK 1.59 0.57

9 Thott M1 8 A T2
>way-2012  10:83:01

Tika ror»

3.5 420 4% 340 €30  7.00 hev|

SE1 ——— Sum ' 5000x
Obr. 39 Mikroprvkova analyza vzorku S9PP
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Sledovani vzorkd z monodisperzniho popilku poskytlo obdobné vysledky jako
v pfedchozim pfipadé. Velka zrna nezreagovaného popilku jsou propojena kompaktni
hmotou geopolymeru, ve které jsou vSechny popilkové &astice proreagované, viz Obr. 40
Prvkova analyza této kompaktni Casti prokazala, Zze je sloZzena zejména z prvkd Si a Al
v poméru, ktery je charakteristicky pro geopolymery. V kombinaci s analyzou FTIR lze
konstatovat, Ze se pravdépodobné muize jednat o strukturu geopolymeru - Obr. 41.
V opacném pfipadé by tato struktura predstavovala mulit, u kterého je zastoupeni prvka Si a
Al obdobné. Na povrchu jsou opét patrné svétlejSi Casti, na kterych se vyskytuje sodik

v podobé Na,CO; nebo NaHCOgs, ktery migroval ze struktury geopolymeru.

0 pym—
solidus T1 PM

1 EDS Quantitative Results

Element Wt% At$%

CK 6.79 12 .10

OK 31.72 42.42

NakK 2.52 2.34

MgK 0.75 0.66

AlK 21.63 17.15

SiK 27.35 20.83

SK 0.91 0.61

KK 1.24 0.68

Cak 3:12 1.66

TiK 0.49 0.22

FeK 3.48 1.33

::a 5 - Tile:0.00 Thoff:35.04  Thotf Rene 1284 Asp T 328

e e

SE1 ——20pum 1000x
Obr. 41 Mikroprvkova analyza vzorku S9PM
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Na dalSich snimcich Obr. 42 je vidét zvétSeny bily povlak, ktery pokryva povrch
geopolymeru vzorku H1S10. Z prvkové mikroanalyzy Obr. 43, ktera ukazala vysokou
koncentraci prvkl Na a C, je zfejmé, Ze se jedna o slouceniny sodiku tedy Na>COs nebo
NaHCO:s. Pro eliminaci tohoto jevu byl vzorek vymyvan vodou, aby doslo k vyplaveni volnych
sodnych iontd a rozpusténi jiz vykrystalizované sodné soli, ktera se usadila na povrchu

struktury geopolymeru.

AAtiba
— 10 ym —

r solidus H1 PM

10.2 mm| 3

( 298 dus M 0.2 .0 5
Obr. 42 Mikrostruktura povrchu vzorku H1S10, zvétSeno 1000x a 5000x

EDS Quantitative Results
Element Wt% At%
CKk 13.05.19.23
OK 43.51 48.12
NaK 39.53 30.42
AlK 0.50 0.33

SiK 0.83 0.52
SK 2.17 1.20
Cak 0.41 0.18

C: \EDAX32\GENESIS\GENWAPS . SPC
solidus HI M

kvi12.5 Tilt:0.00  Thoff:34.91  Thoff Res0:128.8  Amp.T:i2.8
Fs ;38256 Lsec i 100.0  Pret:100L I-May-2012  09:50:08
- BT

SE1 5um 5000x
Obr. 43 Mikroprvkova analyza vzorku H1S10

Povrch vzorkd po vymyti je zaznamenan na Obr. 44. Ze snimk( jsou patrné
pravidelné krystalové utvary, které se liSi od jehlickovych krystald zpusobenych reakci
volnych sodnych iontd se vzdusnym CO; na povrchu pfedchozich vzorkd. Prvkova
mikroanalyza zaznamenala na tomto povrchu velky vyskyt vapenatych iontd, viz Obr. 45.
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Vzhledem ktomu, Ze byl vzorek vymyvan nedestilovanou (meéstskou) vodou s vy3Sim
obsahem Ca, Ize konstatovat, Ze vznik krystalovych struktur byl podminén pouzitym druhem
vody.

EDS Quantitative Results
Element Wt% At%
CK 16.39 27.44
NK 5.25 7.54
OK 31.58 39.69
NakK 0.96 0.84
MgK 0.40 0.33
AlKk 2.74 2.04
SiK  3.92 2.81
KK 0.79 0.41
CaK 36.99 18.56
FeK 0.99 0.36
:“::l T T T XY
SE1 ——— 5um 5000x
Obr. 45 Mikroprvkova analyza vzorku H1S10 po vyplachu
Pro zjisténi chemického sloZzeni i pod touto vrstvou krystald byla prvkova

mikroanalyza z pfedchozi plochy zaméfena na &ast povrchu, ktery nejevil znamky nardstu
krystalu. Vysledky této analyzy jsou zobrazeny na Obr. 46. Z analyzy je patrné, ze doSlo
k vyraznému ubytku vapenatych iontl a vybrana struktura se opét sklada zejména z prvkud Si
a Al. V souvislosti s vysledky analyzy FTIR spekter Ize tedy konstatovat, Ze pod touto vrstvou
se nachazi struktura tvofena geopolymerem.
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EDS Quantitative Results
Element Wt$% At%
CK 13.33:22.19
NK 2.33" 3.33
OK 30.46 38.06
NakK 0.91 0.79
Mgk 1.25 1.03
AlK 17.56 13.01
SiK 23.05 16.41
KK 6.10° 3.12
Cak 1.98 0.99
FeK 3.05: 1.09

TEIt:0.00  Thoff:35.54  Thoff Reso:128.8  Amp.T:12.8
TS . 23655  Lsec : 100.0  Prat:100L 19-2u1-2002  13:50:42

1

0 5.00 .00 .00 .00 9.00  kev

SE1 ——— 5um 5000x

mag O

4 PM 30.00 kY| 1 000 x

Obr. 47 Mikrostruktura povrchu vzorku H1S10 po vyplachu, zvétSeno 15000x a 1000x

Detail analyzovaného mista je zobrazen na levém snimku Obr. 47, ktery pfedstavuje
kompaktni masu geopolymeru. Pravy snimek na Obr. 47 zobrazuje Caste¢né naleptanou

popilkovou ¢Eastici vétSich rozmérd, na které je vidét proces rozpousténi popilkovych zrn.

Zaveér
Na zakladé provedenych analyz vzorku, zejména FTIR spektroskopie a rentgenové

mikroanalyzy lze konstatovat, Ze béhem alkalizace dochazi ke vzniku geopolymernich

struktur, viz pik v oblasti 1030 cm™ v grafech na obrazcich Obr. 34 a Obr. 35. Naopak
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analyza XRD neprokazala vznik novych krystalovych struktur, coz je ve shodé s amorfni
povahou geopolymeru, ktera nemuze byt pomoci této analyzy prokazana.

Z naméfenych hodnot objemovych hmotnosti a nasakavosti bylo zfejmé, Zze se bude
jednat o zna¢né porézni material s heterogenni strukturou. Tento pFedpoklad potvrdila
elektronova mikroskopie, ktera odhalila znaéné nesourodou a porézni vnitfni strukturu
solidifikatu. Na zakladé pofizenych snimku Ize konstatovat, Ze vnitini struktura solidifikatu je
tvofena geopolymerni hmotou z rozpusténych malych &astic popilku, ktera propojuje a
vyplhuje prostor mezi vétSimi, pouze cCaste€né naleptanymi zrny. Diky tomu je vnitini
struktura zna¢né nesouroda a porézni. Z pofizenych snimkl je také zfejmé, Ze u Castic
vétSich jak 5 um nedochazi k jejich uplnému rozpusténi. Lze proto predpokladat, ze pfi
zvétSeni mnozstvi zrn s velikosti pod timto rozmérovym limitem, by vysledna hmota byla
daleko kompaktnéjsi, coz je v souladu s vysledky porovnavajicimi vzorky z riznych druh
popilkid. Na zakladé téchto poznatku Ize navrhnout mleti popilku jako jednu z hlavnich
moznosti, jak urychlit geopolymerni reakci a ziskat hutnéjSi a homogennéjsi strukturu
vysledného solidifikatu s lepSimi mechanickymi parametry. Zaroven prvkova mikroanalyza
odhalila vysoky vyskyt sodnych iontd na povrchu vzorku, které byly s vodou odneseny
z vnitfni struktury geopolymeru pfi jejim vypafovani. Lze proto konstatovat, Zze se v zakladni
smési nachazi zbytecné velké mnozstvi alkalii, které se neucastni reakce, ale presto je nutné
pro hydrataci. To se tyka zejména vzork( z monodisperzniho popilku. V souladu s vysledky
MAS-NMR se jevi jako vhodné snizit mnozstvi sodnych iontd ve smésich a Castecné tak
eliminovat tvorbu bilych povlakd tvofenych sodnymi ionty, které se nezapojily do molekuly

geopolymeru. Zavéry z pofizenych analyz Ize shrnout v nasledujicim pfehledu.

» Na zakladé vysledkll FTIR spektroskopie, Ize konstatovat, Ze v procesu alkalizace
popilku dochazi k tvorbé geopolymernich struktur.

» Béhem alkalizace nevznikaji nové krystalové struktury.

» Elektronova mikroskopie odhalila znaéné porézni a nesourodou strukturu solidifikatu,
coz je v souladu s vysledky méfeni nasakavosti a objemovych pevnosti.

» Vnitfni struktura solidifikatu vznika propojenim vétSich, ¢aste€né naleptanych Castic
geopolymerni hmotou vzniklou Uplnym rozpusténim malych popilkovych zrn.

> Castice vétsi jak 5 uym jsou definovatelné ve struktufe geopolymeru a nedochézi u
nich ke kompletnimu rozpusténi. Lze proto navrhnout mleti popilku pro zlepSeni a
urychleni geopolymerni reakce, coz je v souladu s pfedchozimi vysledky.

» Prvkova mikroanalyza odhalila velky vyskyt sodnych iontl na povrchu alkalizovaného
popilku. Tento jev vypovida o nadbytku alkalii ve smési. Jako FeSeni pro eliminaci
tohoto jevu se v souladu s vysledky analyzy MAS-NMR nabizi sniZzeni podilu Na*

iontd ve smésich.
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7. Zaver
7.1  Prehled hlavnich dosazenych vysledku

Cilem této prace bylo alkalizovat elektrarensky popilek a vytvofit solidifikat
s geopolymerni strukturou, v které bude zdrojem hlinitokfemicitan pouze pouzity popilek.
Vstupni analyzy popilku prokazaly vyznamny podil (az 86 %) hlinitokfemicitan(i. Zaroven
analyzy MAS-NMR a XRD ukazaly, ze pouze jejich maly podil je aktivni a zapoji se do
reakce. Proto se dalo o¢ekavat, ze geopolymerni reakce bude pomala. | pfes tuto zjisténou
skute¢nost se béhem prace podafilo pfipravit solidifikat se stabilni strukturou, dobrou
pevnosti a odolnosti vici kyselému prostfedi a zvySenym teplotam. Zaroven vstupni
analyzy odhalily dvé hranice jemnosti popilku, mezi kterymi se produkovany popilek
pohybuje. Béhem experimentl byly nalezeny hlavni faktory, které maiji vliv na prubéh
reakce a lze jimi vyznamné urychlit cely proces geopolymerizace. Témito faktory jsou
zvySena teplota a zejména jemnost vychozi suroviny. DalSim faktorem, ktery vyznamné
ovliviiuje proces geopolymerizace, je voda. Jeji rostouci mnozstvi ve smési zpomaluje
proces alkalizace a ovliviiuje vyslednou strukturu geopolymeru. PFi velkych mnoZstvich
muze proces geopolymerizace zastavit. Zaroven se pfi jejim nadbytku vyskytuje zvySena
tvorba vykvétl. Dale prace upresnila vliv Na;O na alkalizaci popilki a stanovila jeho
nezbytné mnozstvi pro ziskani stabilnich geopolymernich struktur. Toto mnoZstvi klesa

s jemnosti popilku. Hlavni dosazené vysledky Ize shrnout do nasledujicich bodu:

» Tepelnym oSetfenim smési Ize zvysit reaktivitu popilku.

» NarGst pevnosti vzorku je mozné urychlit tepelnym oSetfenim v susarné.

» Mnozstvi alkdlii by mélo byt zvoleno tak, aby molarni pomér Na,O/Al,Os lezel
v intervalu 1 £ 0,1, pfi zachovani molarniho poméru Na,O/SiO; v rozmezi 0,20 - 0,28.

» Srostouci jemnosti popilku klesa potfebné mnozstvi alkalii.

» S rostoucim mnozstvim vody ve smési klesa rychlost reakce a zvySuje se objem péra
v materialu.

» Molarni pomér H,O/Na,O pro smési z pouzitého popilku by mél lezet v intervalu
13,57 - 16,07.

» S rostouci jemnosti popilku se zvySuje jeho reaktivita.
Na zakladé téchto vysledkl Ize navrhnout tfi zakladni postupy, které mohou vyrazné

zvysSit reaktivitu popilku a urychlit proces geopolymerace:

» ZvySeni jemnosti popilku jeho mletim,

» tepelné oSetfeni smési,

» snizeni vodniho soucinitele na hodnotu, ktera zajisti jak hydrataci, tak dobrou

zpracovatelnost smési.
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Pro urychleni alkalizace popilku pomoci tepelného o8etfeni byl stanoven
technologicky postup k dosazeni nejvysSich pevnosti vzorkl. Tento postup spociva
v tepelném oSetieni smési v susarné pfi teploté 60°C po dobu 18 hodin a nasledném ulozeni

odformovanych vzorka do suSarny po dobu 18 hodin pfi teploté 60°C.

Druha cast prace byla vénovana méfeni vybranych fyzikalné-mechanickych velicin,
jejichz vysledky by mohly byt namétem pro aplikaéni moznosti pfipraveného materialu. Také
by mohly byt vyzvou pro nasledujici prace, které by se pokusily hledat odpovédi na vyiéené
otazky a pokraCovat v naznatenych smérech poloZenych touto praci az k plnému pochopeni a

objasnéni podstaty této nové hmoty.

7.2  Vyuziti vysledku disertacni prace pro praxi

Provedené experimenty ukazaly na perspektivnost pouZiti alkalicky aktivovanych
popilkd. VySe uvedené poznatky jej prfedurcuji k pouziti napf. v chemickém primyslu a pro
aplikace vyzadujici zvySenou odolnost proti ohni a zvySené teploté napf. teplotni pfepazky a
clony, kominové viozky a obklady kominu kamen a peci. Pozarni prvky z alkalizovanych
popilkd nemusi nalézt uplatnéni pouze ve stavebnictvi, ale obecné i ve vSech oblastech
techniky a pramyslu, kde dochazi k zna¢né, nahodné nebo zamérné produkci tepla, ktera
pfimo nebo nepfimo ohroZuje Zivoty zulastnénych lidi. To se tyka i provozu dopravnich
prostfedkl, kde je pravdépodobnost nehody, pfi kieré mize nastat pozar. Tepelné izolacni
clony z alkalicky aktivovaného popilku by tyto negativni dopady pozaru mohly Castecné
omezit. Na zakladé naméfenych a experimentalné zjiSténych fyzikalné - mechanickych
vlastnosti byly pro alkalicky aktivované materialy navrzeny oblasti vyuziti. Nasledujici pfehled

shrnuje zavéry z tohoto porovnani a specifikuje mozné oblasti pouziti navrzené hmoty.

1. Ochranné chemicky odolné povlaky
» Alkalicky aktivovany popilek odolava pusobeni kyseliny sirové a zaroven je znam svou
dobrou pfilnavosti k cizim materialim. Ve formé nanesenych poviaki na stavajici
konstrukci by bylo mozné alkalicky aktivovany popilek pouzit pro testovani smési

zvySujicich chemickou odolnost konstrukénich prvku (podlah, pficek, atd.).

2. Protipozarni desky, teplotni Stity a odvody koufe a tepla
» Na zakladé provedenych experimentl a rozboru souasného stavu v oblasti pozarnich
pricek je mozno konstatovat, ze alkalicky aktivovany popilek by byl vhodny pro vyvoj

pozarnich desek a prvkl zajistujicich odvod koufe a tepla.

3. Tepelné odolné a materialy
» Byla prokazana zvySena tepelna odolnost alkalicky aktivovaného popilku, ktera je

dostateCna pro experimentalni pfipravu a zkousSky nékterych vyrobkd v oblasti
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topenarské (200 °C) a teplarenské (900 °C) izolace (kominové viozky, obklady kominu,
kamen, krbl a peci), které by zastupovaly vyrobky ze Samotu a pfi jejich vyrobé by

nebyla potfeba vysokych teplot vypalu.

4. Vysokoteplotni anorganické pojivo pro lepené spoje
» Naméfené hodnoty soudrZznosti a zvySena tepelna odolnost smési oteviraji prostor pro
vyuziti alkalizovaného popilku jako anorganického tmele pro lepené spoje, které jsou

tepelné namahané.

5. Chemicky a tepelné odolné anorganické pojivo
» Provedené experimenty prokazaly pojivové vlastnosti popilk(l a v pfipadé jeho vyuziti
jako pojiva, je vychozi surovina vhodna k okamzité pfipravé pojiv bez nutnosti ji dale
zpracovavat. Odolnost proti zvySené teploté Ize s vyhodou vyuzit pro pfipravu pojiv do

formovacich smési.

6. Alternativa stavebni keramiky
» Porovnani mechanicko - fyzikalnich vlastnosti alkalizovanych popilk(l s cihlafskou
hrubou keramikou ukazuje urditou podobnost téchto materiald. Tato podobnost je
ziejma hlavné v objemovych hmotnostech, nasakavosti, pevnosti v tlaku a tepelnych
vlastnostech. Podobnost nékterych vlastnosti téchto dvou materialt je predpokladem
vyuzivat alkalicky aktivovany popilek jako alternativu ke stavebni keramice (cihly,

preklady aj.), bez nutnosti vypalu pfi vysokych teplotach.

| pfes vySe uvedené moznosti pouziti materiall bude jejich praktickému pouziti
v souCasnosti branit fada prekazek, tou nejhlavnéjsi je absence norem a predpist, které by
dovolovaly tento materidl pouzivat a byly by metodickym navodem, jak material

charakterizovat a pfedepisovaly by metodiku zkousek.

7.3  Dalsi smérovani vyzkumu

Vysledky prace prokazaly, Ze je mozné alkalizovat elektrarensky popilek a pfipravit
novy materidl s nékterymi vyznacnymi vlastnostmi (chemickd a tepelnd odolnost,
soudrznost). Zaroven ale byla prokazana nizka reaktivita popilku. DalSi vyzkum by se mél
proto hlavné zabyvat zvySenim reaktivity popilku podle postupl navrzenych touto praci.
Jedna se zejména o mleti popilku a sniZeni vodniho soucinitele v kombinaci s pouzitim
ztekucovacl. ZvySenim reaktivnosti smési pfi eliminovani tepelného osetfeni by se vyrazné
rozSifily aplikaéni moznosti jejich pouZziti. DalSim smé&fovanim vyzkumu by mélo byt sniZzeni
vyskytu vykvétd. Jednak snizenim mnozstvi alkalii a vodného roztoku kfemicitanu sodného
na zakladé vysledku analyzy MAS-NMR. Tim by doSlo i k uspofe pouzitych surovin. DalSi

moznosti by bylo pouziti draselnych aktivator(, pfipadné tepelného oSetreni.
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Dale by se mél vyzkum zaméfit na zpfesnéni ziskanych fyzikalné-mechanickych
vlastnosti, zejména soudrznosti, tepelné a chemické odolnosti. Podle navrZzenych oblasti
vyuziti by se mély pfipravit nové vzorky pro testovani dalSich vlastnosti (otéruvzdornost,
vyluhovatelnost téZkych kovl, zkouSsky mrazuvzdornosti a dalsi). Tim by bylo mozno ziskat
komplexni pfedstavu o fyzikalné-mechanickych vlastnostech alkalizovaného popilku. Cilem
by byl vyvoj a pfiprava konstrukénich prvki a materialu navrzenych v kapitole 7.2 pro dalSi
testovani. Jednalo by se zejména o materialy odolavajici chemickému zatizeni (povlaky,
natéry) a zvySenym teplotam (clony, pficky, desky) a materialy, které by mohly Castecné
doplhovat vyrobky ze Samotu bez nutnosti vysokych teplot pfi jeho vyrobé. Zejména
chemicka odolnost by se dala vyuzit pfi budovani zakladl asanacénich a skladkovych van,
pokud by se nasla cesta jak zvySit reaktivitu popilku, pfipadné jak smés tepelné oSetfit na
velkych plochach a ve velkych objemech. V neposledni fadé by se mél vyzkum zaméfit na
fizenou zménu fyzikalné-mechanickych vlastnosti pomoci vhodné zvolenych piniv, tim by se

zvysila oblast mozného pouziti téchto materiald.

7.4  Zavér

Vyzkum v oblasti alkalicky aktivovanych materiald s sebou pfinasi novy druh
materiall, které mohou nalézt uplatnéni v mnoha technickych oborech. Jejich uplatnéni ve
formé novych kompozitnich materiald nemusi ale skonc€it pouze u technickych oborl. Své
uplatnéni zcela jisté nalezne i v ostatnich oborech lidské €innosti napf. pfi ochrané pamatek
Ci jinych uméleckych disciplinach. Tyto nové materidly lze s vyhodou pfipravovat i z
vedlejSich produktd energetického a tézkého prumyslu, pro které se v sou€asnosti nenachazi
zadné jiné uplatnéni a musi se uchovavat na skladkach. V pfirodé tak dochazi k hromadéni
nevyuzitelného materialu, ktery ma Casto nepfijemny dopad na zivotni prostfedi. Vyuziti
téchto odpadnich material( v této oblasti otevird moznost, jak snizit nasledky uskladriovani
téchto materiald a pfeménit tak nepotfebny a €asto i nebezpecny material ve zcela novy,
jenz by se dal dale pouzit. Casteéné by tak mohl nahradit nékteré pfirodni zdroje surovin,
¢imz by se snizily zasahy do pfirody téZbou neobnovitelnych zdroji. V sou€asné dobé, kdy
prudce roste energeticka spotfeba lidstva a znecisténi okolniho Zivotniho prostfedi, by vyuziti
téchto odpadnich materiald bylo velkym pfinosem, a proto je vyzkum v této oblasti velice

dulezity.

89



Seznam obrazku

OBR. 1 DOCHOVANY NASTENNY RELIEF POPISUJICI STAVBU PYRAMID [1] ..c.coveriiiiinieinienieenenieeeieseeeevesieeenens 9
OBR. 2 SCHEMA PRIPRAVY HYDROSODALITU Z KAOLINU [20] ...cvevvertieieriieieeeeeiesiestesie e eteeveessessessesreseessnesnessenes
OBR. 3 TETRAEDRICKA KONFIGURACE SIALATU SI-O-AL-O [18]

OBR. 4 TERMINOLOGIE GEOPOLYMERU, ATOM HLINIKU JE ZVYRAZNEN TECKOU [18].......cccovvvevereniennnns .15
OBR. 5 CHEMICKY POPIS POLYMERIZACE [B] .....coteutitinieiinienieestenteiestesteie sttt sttt sttt be st 16
OBR. 6 REAKCNI MECHANISMUS PRI TRIDU GEOPOLYMERU PS A PSS [18] .....oooviiiiiieieieeese e 17
OBR. 7 SNIMKY POPILKU Z ELEKTRONOVEHO MIKROSKOPU..........cccccvrueuieierieisressesesassesetessessssessessssessessesessesens 32
OBR. 8 KRIVKA ZRNITOSTI POUZITEHO POPILKU ...........ccooourieisiinieieienieesienietsteseeestesae e stesee s stesaesestesaesessensesens 32
OBR. 9 ROZDELENI VELIKOSTI CASTIC POPILKU.............ccooeiveeieiisieietesieeetessessstessesetesae e stessessssessessssessessssessesens 33

OBR. 10 ROZDELENI VELIKOSTI CASTIC POPILKU (VZOREK 1 PREDSTAVUJE KRIVKU S MODISPERZNIM
ROZDELENIM - PM, VZOREK 2 PREDSTAVUJE KRIVKU S POLYDISPERZNIM ROZDELENIM PP) .
OBR. 11 XRD ZAZNAM POUZITEHO POLYDISPERZNIHO POPILKU................ccoeeveceecreeriereereereeeeceeireereereereeseeeeesenns
OBR. 12 ZAZNAM Z?>’AL MAS NMR MONODISPERZNIHO POPILKU, IV — TETRAEDRICKY KOORDINOVANY
HLINIK, V| = OKTAEDRICKY KOORDINOVANY HLINIK ..........ccveieeieieeeeeeeeieeeeieeesieeeeeeesveeeaeesveeenvessveeeneean
OBR. 13 ZAZNAM Z 2’ AL MAS NMR, POROVNANSI POPILKU.............ccveveverevereeeeeerereeessesessssssssssssessssssssssssens
OBR. 14 NAKRES VZORKU A FOREM PRO ZKOUSKY SOUDRZNOST |........cocoveeeeereereereereereeeeieeseeesesseeseessersesesenns
OBR. 15 VLIV DOBY TEPELNEHO OSETRENI SMESI NA PEVNOST V TLAKU ....cveieiieiisieiteeteesreieseesreste e ereesnesnenns
OBR. 16 VYVOJ PEVNOSTI VZORKU S5......ccoooueeeeeeeeeeeete ettt et ete e et ee v eeaeeteeteeteeteenseseesesseeseeasensensensenes
OBR. 17 STRUKTURNI NESTALOST A PORUSOVANI VZORKU VE VODE... .
OBR. 18 VYVOJ PEVNOSTI V TLAKU VZORKU ST .....ccoiiiiiietietieieiesesese et et sessestastesteste s essesessestesseesaessessenns
OBR. 19 VYVOJ PEVNOSTIV TLAKU VZORKU SO.......oooioeieiiteeeeeeeeeeeeete et ettt ete et es s eesesaeeve e ere e ennenns
OBR. 20 TVORBA VYKVETU PRI RUZNYCH PODMINKACH ULOZENI .............c.coevvevreiriieiieaiereiresiessese e ereeseesenns
OBR. 21 VYVOJ PEVNOSTI V TLAKU VZORKU S10......cciciuieiieieeieecteeeteecte et st steesaeeve v eaaeeteesreenbeeavesanesanesnas
OBR. 22 VYVOJ PEVNOSTI V TLAKU VZORKU S1L......cccocoiiiiiiieieiesiese sttt sttt ese s eae st veete e ens
OBR. 23 VLIV W/C NA PEVNOST VZORKU (W - HMOTNOST VODY, C - HMOTNOST POPILKU) .......cccvrereeirreeennnn.
OBR. 24 VLIV DISTRIBUCE VELIKOSTI CASTIC POPILKU NA PEVNOST ....ccceeietieieriestestesteereessesessessessesseessesesssenns
OBR. 25 VYVOJ PEVNOSTI VZORKU Z MONODISPERZNIHO - PM A POLYDISPERZNIHO PP POPILKU
OBR. 26 POROVNANI OBJEMOVE HMOTNOSTI VZORKU PP A PM
OBR. 27 SNIMKY GEOPOLYMERU Z ELEKTRONOVEHO MIKROSKOPU

OBR. 28 POROVNANI VYVOJE PEVNOSTI VZORKU ZE SMESIS ROSTOUCIM MNOZSTVIM POPILKU A VODY ........ 67
OBR. 29 UKAZKA OCELOVEHO PLECHU PO ODTRZENI A NAKRES VZORKU .........cocoveveeeeeeceeeeeeeeeereeieeieeseeenenns 70
OBR. 30 PORUSENI VZORKU BEHEM ZIKOUSKY.........ccocieieitiaieetteiestestestestseseesessessessestesssstsessessessessessessssssssssssenes 71
OBR. 31 VZNIK TRHLIN BEHEM ZRANI .............coocveeeeeeeeeeeeeeeeceeeeeeseeseeseeeeseesessesseesseseessessensensessessesseessessensensenns 72

OBR. 32 EXPERIMENTALNI MERENI SIRENI TEPLOTY (VZOREK PRIPRAVENY PRO MERENI - A, CELKOVY POHLED
NA VZOREK PO TEPELNE EXPOZICI - B, 6ELO VZORKU VYSTAVENE OHNI - C, GAST VZORKU S UMISTENIM

TERMOCLANKU PO EXPERIMENTU - D, SCHEMA VZORKU - E) .....ccvvieieieriiii st 75
OBR. 33 PRUBEH TEPLOTY V ZAVISLOSTI NA CASE A VZDALENOSTI OD PLAMENE ...........c..cccooevesreerenreerreeesenns 76
OBR. 34 IR SPEKTRA VZORKU S9PM (H — H20, C — UHLICITANY, Q — KREMEN) ..........ccoveetrinieirienieenreneenenns 77
OBR. 35 IR SPEKTRA VZORKU S9PP (H — H20, C — UHLICITANY, Q = KREMEN) ..........c.ccoeeevrenreerenieneerensenenns 78
OBR. 36 MIKROSTRUKTURA VZORKU S9PP, ZVETSENO 200X A 5000X........cccccueieeireeireereerieereeereesteereenesene e 79
OBR. 37 MIKROPRVKOVA ANALYZA VZORKU SOPP .....cciiiiieeceeee sttt et 79
OBR. 38 MIKROSTRUKTURA VZORKU S9PP, ZVETSENO 500X A 1000X.......cccccererirerrnereeieseessesreseeesesseesnenes 80
OBR. 39 MIKROPRVKOVA ANALYZA VZORKU SOPP .....cciiiiieeeeeee ettt
OBR. 40 MIKROSTRUKTURA VZORKU S9, ZVETSENO 100X A 1000X.... .
OBR. 41 MIKROPRVKOVA ANALYZA VZORKU SOPP ..ottt s
OBR. 42 MIKROSTRUKTURA POVRCHU VZORKU H1S10, ZVETSENO 1000X A 5000X......c..ccceeveereerreereereennenne 82
OBR. 43 MIKROPRVKOVA ANALYZA VZORKU HLSL10 ....ccociiiiiieieiesiie ettt naens 82
OBR. 44 MIKROSTRUKTURA POVRCHU VZORKU H1S10 PO VYPLACHU, ZVETSENO 1000x A 5000x............... 83

90



OBR. 45 MIKROPRVKOVA ANALYZA VZORKU H1S10 PO VYPLACHU
OBR. 46 MIKROPRVKOVA ANALYZA VZORKU H1S10 PO VYPLACHU
OBR. 47 MIKROSTRUKTURA POVRCHU VZORKU H1S10 PO VYPLAC

HU, ZVETSENO 15000x A 1000xX.............

91



Seznam tabulek

TAB. 1 POCATECNI VYZKUMNE PRACE V OBLASTI AA HLINITOKREMICITANU [6]........ccceeiiiiiiieiiiieieeciee e eiee e stee e 11
TAB. 2 CHEMICKE SLOZEN{ ZEMIN POUZIVANYCH V. D. GLUKHOVSKYM [28] ......ovvvriiiiiiieiiiiiieieeceeciitieeeee e eeeenraneeeseeesennnnnes 13
TAB. 3 CHEMICKE SLOZENi PRUMYSLOVYCH ODPADU POUZIVANYCH V. D. GLUKHOVSKYM [28] ......ccecoviviiiiieiiieciee e 13
TAB. 4 PosSTUPY AA POPILKU (C - POPILEK, B - LOZOVY POPEL, VS - VODNI SKLO, W - VODA, MS - SILIKATOVY MODUL S102/M.0,
M - NA, K, H-VYSKA, AKT - ALKALICKY AKTIVATOR, @ = PRUMER) .........covvieriiiiinieitieieecetecee e ereeereeereenteeeesaesnee e 24
TAB. 5 FAZE PRITOMNE V POPILCICH PO SPALOVANI [B] .....vvvvviiiiiiiiiiiiiiiee e e ieeittree e e eeciiteee e e e e eesabaeeeeeeeeseanbaseeeseeesensnnees 31
TAB. 6 SPECIFICKY MERNY POVRCH, SYPNA A SETRESENA HIMOTNOST ......cceeiiiiiiiiurrreeeeeeeesinreeereeesesiinsssseesesesasssssseseeessensnsees 34
TAB. 7 SLOZENI POPILKU Z ELEKTRARNY OPATOVICE (ZZ — ZTRATA ZIHANIMY) ........cvvveeiieeeeeesee e 35
TAB. 8 PODIL PLOCH NA CELKOVEM MNOZSTVI HLINIKU V GRAFU ALIMAS NIMIR .......coooviriniiriienierieeeeeeteeeeae e 38
TAB. 9 MINOZSTVi REAKTIVNIHO HLINIKU NA ZAKLADE ODHADU Z ANALYZY ZALIMAS NMR.........cocooiviieiiiriieeeereceeete e 39
TAB. 10 SLOZENi SODNEHO VODNIHO SKLA 36/38 [108] .........cceeiuiiiieiieiicteectieeteete ettt e e sre e s reesre v e eaneeaeesba e baenrean 40
TAB. 11 SLOZEN{ VZORKU PRO HODNOCENI VLIVU ALKALIi, W - VODA, C - POPILEK, AKT - ALKALICKY AKTIVATOR, Ms = S102/NA2O.......... 44
TAB. 12 SLOZENi VZORKU PRO HODNOCENI VLIVU POPILKU, W - VODA, C - POPILEK, AKT - ALKALICKY AKTIVATOR, Ms = SI02/NAzO... 45
TAB. 13 SLOZENi VZORKU, W - VODA, C - POPILEK, AKT - ALKALICKY AKTIVATOR, MIS = SI02/NA20 ........ccvveereeereeereeeeeeeeeree e 45
TAB. 14 POROVNANI VYVOJE PEVNOSTi VZORKU PRI ROZNYCH TEPLOTACH OSETRENI (N - NEMERENO) ........cccevvveiiiiieeeiiieennn, 52

TAB. 15 POROVNANI VYVOJE PEVNOSTi VZORKU ULOZENYCH V ROZNYCH TYPECH PROSTREDI (A - TRVALE PONORENI VZORKU VE

VODE, B - VZORKY V KONSTANTNI VLHKOSTI (V UZAVRENEM IGELITOVEM SACKU), C - VZORKY VOLNE ULOZENE

V LABORATORI, D - ULOZENi VZORKU PO ODFORMOVANI DO SUSARNY...........coeeiiurieeeitreeeeineeeeeitreeeeireeeeeseeeeeseeeennnns
TAB. 16 OBJEMOVA HMOTNOST, NASAKAVOST A PRIRUSTKY PEVNOSTI VZORKU S5......ccocviiiiiiiiiiiiiieiiiesieesieeenieesieesnee e
TAB. 17 OBJEMOVA HMOTNOST, NASAKAVOST A PRIRUSTKY PEVNOSTI VZORKU S7 ......ccooiiiiiiiieeeeeciieeeee e eeceinreee e e e ennnees
TAB. 18 OBJEMOVA HMOTNOST, NASAKAVOST A PRIRUSTKY PEVNOSTI VZORKU S9......ccccvviiiiieriiiieiiienieesiieesieeenieesveesnneesane
TAB. 19 OBJEMOVA HMOTNOST, NASAKAVOST A PRIRUSTKY PEVNOSTI VZORKU S10
TAB. 20 OBJEMOVA HMOTNOST, NASAKAVOST A PRIRUSTKY PEVNOSTI VZORKU S11
TAB. 21 POROVNANI VYVOJE OBJEMOVE HMOTNOSTI A NASAKAVOSTI VZORKU PO 28 DNECH (Py- OBJEMOVA HMOTNOST VZORKU

PO 28 DNECH, AM - HMOTNOSTNi UBYTEK PO 28 DNECH)........cceiuvterirernueteriieenireesireesieeessesssaeesssessssessnsessseessseessseess 61
TAB. 22 SLOZEN{, OBJEMOVA HMOTNOST, NASAKAVOST A POKLES HMOTNOSTI VZORKU Z RUZNYCH DRUHU POPILKU ................ 63
TAB. 23 POROVNANI VYVOJE OBJEMOVE HMOTNOSTI A NASAKAVOSTI VZORKU (Py - OBJEMOVA HMOTNOST VZORKU PO 28 DNECH,

AMS - HMOTNOSTNI UBYTEK VZORKU PO TEPELNEM OSETRENT).......ccccveeeiuieiiieeieeiieeeiteesteeeseesteesseesareesnseesnsaesnnenas 68
TAB. 24 HODNOTY SOUDRZNOSTI AAP S OCELi - TYP 1, @1,3,5- PROMER ZE VZORKU 1,3,5......0oovviineeirieieereereereeeecreesreeneen 70
TAB. 25 NAPETi VE SMYKU NA ROZHRANI GEOPOLYMER/VYZTUZ PRI PRETRZENT VZORKU .........ocooveeeueeireeereeeevesensesensesenseeenns 71

TAB. 26 DOPOCITANE NAPETI V TAHU GEOPOLYIMIERU........ccevvvieiririeieeererereeeeeeeeeeeseeeresessseseresesesssessresssersseessereserssesesesessenes
TAB. 27 POROVNANI VYVOJE PEVNOSTi VZORKU PRI ROZNYCH TEPLOTACH OSETREN{
TAB. 28 STATICKY MODUL PRUZNOSTI VZORKU STO A SOPP........cooiitiiiieii ittt ettt e e ee st e s e e ssabaae e e s e e e senbarees

92



Seznam pfiloh

PRILOHA 1: ZAZNAM Z GRANULOMETRICKE ZKOUSKY POUZITEHO POPILKU = PP ......oooiiiieieie e 101
PRILOHA 2: ZAZNAM Z GRANULOMETRICKE ZKOUSKY POUZITEHO POPILKU - PM ......ccovcveieieiiese e, 102
PRILOHA 3: ZAZNAM ANALYZY XRD = POPILEK PP ...ttt ettt ettt st saeeveeane e 103
PRILOHA 4:; ZAZNAM ANALYZY XRD = POPILEK PM....ccooii ittt tete st ste et se st esaesse e stestesnnennesnens 106
PRILOHA 5: ZAZNAM ANALYZY XRD = VZOREK SOPP .......oooiiiiie ettt ettt st st sve v 109
PRILOHA 6: ZAZNAM ANALYZY XRD - VZOREK TLPM ..ccuioiiieieieise sttt et be st st seenaesnens 113

93



Seznam pouzité literatury

[1]
[2]

3]
[4]
5]
(6]

[7]

(8]

[9]
[10]
[11]
[12]
[13]
[14]

[15]
[16]
[17]

[18]

[19]

[20]

[21]

DAVIDOVITS, J. Nové dejiny pyramid. 1st ed. 2006. ISBN 80-7336-341-0.

HANZLICEK, T., STRAKA, P. Technologie sumerskych staveb. WM Magazin [online]. 2003
[cit. 2009-08-26]. Dostupny z WWW:
<http://www.mwm.cz/clanekl.php?id=1210&pjmeno=&kredit=&p1=>. ISSN 1213-5356.

Soucasny stav vyzkumu v oblasti geopolymerii. 2005, CRA o.p.s.

MALINOWSKI, R. Concrete and Mortars in Ancient Aqueducts. Concrete International:
Design and Construction. Detroit, Michigan, Jan. 1979, p. 66-76.

CONTENSON, H., CURTOIS, L. A propos des vases en chaux. recherches sur leur fabricaiton
et leur origine.Paleorient, 1979, vol. 5, p. 172-182.

PERINET, G., CONTENSON, H. AND COURTOIS. L., 'Etude minéralogique de vaisselles
blanches de Ras-Shamra et Tell Ramad (Syrie)', Compte Rendu Acad. Sci. Paris, 1980, 290(D),
p. 143-144.

DAVIDOVITS, J., COURTOIS, L. D.T.A. detection of intra-ceramic geopolymeric setting in
archaeological ceramics and mortars. Abstracts of papers 21st Symposium on Archaeometry,
New York 1981 p. 22..

LANGTON, C. A,, ROY, D.M. Longevity of borehole and shaft sealin materials:
characterization of ancient cement-based building materials: Scientific Basis For Nuclear Waste
Management 26, 1984, p. 543-549.

CAMPBELL, D. H., FOLK, R. L. The ancient Egyptian pyramids-concrete or rock. Concrete
International, 1991 29-44

CLAY polymers - Pouziti ve starovéku. http://www.claypolymers.com/cz/clay-
polymer/historie.html (accessed March 04, 2010).

MARCUS VITRUVIUS POLLIO. Deset knih o architekture. 3rd ed. Baset, Arista, 2001. ISBN
80-86410-23-4.

BARTA, R. Chemie a technologie cementu. 1st ed. Praha: Nakladatelstvi Ceskoslovenské
akademie véd, 1961. 1107 p.

NIELS OLSEN. Verfahren zum Haerten von Ton bei niedriger Temperatur. Deutsches Reich
Patentschrift, 600327. 1934-05-28.

PURDON, A. O. The action of alkalis on blast furnace slag. Journal of the Society of Chemical
Industry, 1940, vol. 59, p. 191-202.

FERET, R. Slags for the manufacture of cement. Rev. Mater. Constr. Trav. Publ., 1939
BORCHERT W., KEIDEL J. Heidelb. Beitr. Mineral. Petrogr 1,2, 1949.

BERG L.C., DEMIDENKO B.A., REMINIKOVA V.I. AND NISAMOV N.S. (1970),
Stroitel’nye Materialy (USSR), 10, 22.

DAVIDOVITS, J. Geopolymer Chemistry and Applications. 2nd ed. Institut Géopolymére :
Saint-Quentin, France, 2008. ISBN 2-9514820-1-9

STRAKA, P., HANZLICEK, T., PERNA, I., STEINEROVA, M. Properties of alkali activated
materials suitable for normalized test. In Proceedings of 2007-INTERNATIONAL
CONFERENCE Alkali Activated Materials: 2007-INTERNATIONAL CONFERENCE Alkali
Activated Materials - Research, Production and Utilization. 2007, p. 653-658. ISBN 978-80-
214-3642-8.

DAVIDOVITS, J. Geopolymer for Newcomers: A Video Tutorial [CD-ROM)]. France: Institut
GEOPOLYMERE, 2008 [cited 02 Feb 2011].

GLUKHOVSKY, V. D. Soil silicates; Gostroiizdat Publish: Kiev, USSR, 1959.

94



[22]

[23]

[24]
[25]
[26]
[27]

[28]

[29]
[30]
[31]

[32]

[33]
[34]
[35]

[36]

[37]

[38]
[39]

[40]

[41]

ROY, D.M.; LANGTON, C. A. Studies of ancient concretes as analogs of cementituos sealing
materials for repository in Tuff. L A- 11527-MS Los Alamos Nacional Laboratory 1989

PACHECO-TORGAL, F., CASTRO-GOMES, J., JALALLI, S. Alkali-actived binders: A review
Part 1. Historical backround, terminology, reaction mechanisms and hydrattion

products. Construction and building materials [online]. 2008, no. 22 [cited 2011-02-02], p.
1305-1314. Available from www.sciencedirect.com .

MCcINTOSH, J., TWIST, C. Civilizace: deset tisic let starovéké historie. 1st ed. Ottovo
nakladatelstvi, 2002. 240 p. ISBN 80-7181-741-4.

BINGHAM, J., et al. Encyklopedie starovékého sveta: deset tisic let starovéké historie. 1st ed.
Bratislava: Perfect, a.s., 2004. 240 p. ISBN 80-8046-269-0.

GLUKHOVSKY V.D., ROSTOVSKAJA G.S. AND RUMYNA G.V., High strength slag-
alkaline cements. In 7th Int. Congr. Chem. Cem., Paris, 1980, VVol.3, pp V164-V168

GLUKHOVSKY, V.D., Slag-Alkali Concretes Produced from Fine-Grained Aggregate.,
Vishcha Shkola, Kiev, USSR 1981

BENES, L., HALAS, O., MINAR, L. Alkali-activated materials: history review, fly ash as raw
material for alkali activated materials. In BORKOWSKI, S., SHEVTSOVA, O. (ed.). Process
innovation. 1st ed. Dnipropetrovsk, 2010, p. 10-19. ISBN 978-966-1507-33-2.

DAVIDOVITS, J. Mineral polymers and methods of making them. United states patent, US
4349386. 1982-09-14.

DAVIDOVITS, J. Synthetic mineral polymer compound of the silicoaluminates family and
preparation process. United states patent, US 4472199. 1984-09-18.

DAVIDOVITS, J. Early high-strength mineral polymer. United states patent, US 4509985.
1985-05-09.

DAVIDOVITS J. Synthesis of new high temperature geopolymers for reinforced
plastics/composites. SPE PACTEC 79 Society of Plastic Engineers, Brookfield Center; 1979. p.
151-154.

SATAVA, V. Uvod do fyzikdlni chemie silikdtii. 1st ed. Praha: Statni nakladatelstvi technické
literatury, 1965. 410 p. ISBN 04-835-65.

HARRIS, R. K., PARKINSON, J. A., SAMADI-MAYBODI, A., SMITH, W. Exchange
Reactions in Aluminosilicate Solutions. J. Chem. Soc., Chem. Commun., 1996, p. 593-594.

NORT, M. R., SWADDLE, T. W. Kinetics of Silicate Exchange in Alkaline Aluminosilicate
Solutions. Inorg. Chem., 2000, vol. 39, p. 2661-2665.

PACHECO-TORGAL, F., CASTRO-GOMES, J., JALALLI, S. Alkali-activated binders: A
review. Part 2. About materials and binders manufacture. Construction and Building Materials,
2008, vol. 22, p. 1315-1322.

SINDHUNATA, VAN DEVENTER, J. S. J., LUKEY, G. C., XU, H. Effect of Curing
Temperature and Silicate Concentration on Fly-Ash-Based Geopolymerization.Ind. Eng. Chem.
Res., vol. 45, p. 3559-3568.

ALONSO, S., PALOMO, A. Calorimetric study of alkaline activation of calcium hydroxide-
metakaolin solid mixture. Cem. Concr. Res., 2001, vol. 31, p. 25-30.

PALOMO, A., GRUTZEK, M. W., BLANCO, M. T. Alkali-activated fly ashes A cement for
the future. Cem. Concr. Res., 1999, vol. 29, p. 1323-1329.

FERNANDEZ-JIMENEZ, A., PALOMO, A., CRIADO, A. Microstructure development of
alkali-activated fly ash cement: a descriptive model. Cem. Concr. Res., 2005, vol. 35, p. 1204
1209.

PALOMO, A., ALONSO, S., FERNANDEZ-JIMENEZ, A., SOBRADOS, 1., SANZ, J.
Alkaline activation on fly ashes. A Si NMR study of the reaction products. J. Am. Ceram. Soc.,
2004, , vol. 87, p. 1141-1145.

95



[42]

[43]

[44]
[45]

[46]

[47]

[48]

[49]

[50]

[51]

[52]

[53]

[54]
[55]
[56]

[57]

CRIADO, M., PALOMO, A., FERNANDEZ-JIMENEZ, A. Alkali activation of fly ashes. Part
1: Effect of curing conditions on the carbonation of the reaction products.Fuel, 2005, , vol. 84,
p. 2048-2054.

FERNANDEZ-JIMENEZ, A., PALOMO, A., SOBRADOS, I., SANZ, J. The role played by the
reactive alumina content in the alkaline activation of fly ashes.Micropor. Mesopor. Mater, 2006,
vol. 91, p. 111-1109.

FERNANDEZ-JIMENEZ, A., PALOMO, A. Composition and microstruxture of alkali
activated fly ash binder: effect of the activator. Cem. Concr. Res., 2005, vol. 35, p. 1984-1992.

BAKHAREV, T. Geopolymeric materials prepared using Class F f ly ash and elevated
temperature curing. Cem. Concr. Res., 2005, vol. 35, p. 1224-1232.

SKVARA, F. Alkali activated material - geopolymer. In Proceedings of 2007-
INTERNATIONAL CONFERENCE Alkali Activated Materials: 2007-INTERNATIONAL
CONFERENCE Alkali Activated Materials - Research, Production and Utilization. 2007, p.
661-676. ISBN 978-80-86742-18-2.

KRIVENKO, P., KOVALCHUK, G. Fly ash based alkaline cements. In Proceedings of 2007-
INTERNATIONAL CONFERENCE Alkali Activated Materials: 2007-INTERNATIONAL
CONFERENCE Alkali Activated Materials - Research, Production and Utilization. 2007, p.
349-367. ISBN 978-80-86742-18-2.

ANDINI, S., CIOFFI, R., COLANGELUO, F., GRIECO, T., MONTAGNARO, F., SANTORO,
L. Coal fly ash as raw material for the manufacture of geopolymer-based products. Waste
Manage, 2007

KRIVENKO, P., KOVALCHUK, G., KOVALCHUK, O. Fly ash based geocements modified
with calcium-containing additives. In BILEK, V., KERSNER, Z. (ed.).Proceedings of the
International Symposium: Non-Traditional Cement & Concrete 111, Brno, June 10-12. 2008, p.
400-409. ISBN 978-80-214-3642-8.

DOLEZAL, J., SKVARA, F.,SVOBODA, P..SULC, R., KOPECKY, L., PAWLASOVA, S.,
MYSKOVA, L., LUCUK, M., DVORACEK, K. Concrete based on fly ash geopolymers.

In Proceedings of 2007-INTERNATIONAL CONFERENCE Alkali Activated Materials: 2007-
INTERNATIONAL CONFERENCE Alkali Activated Materials - Research, Production and
Utilization. 2007, p. 661-676. ISBN 978-80-86742-18-2.

BILEK, V. Alkali-activated slag concrete for the production of buildings element.

In Proceedings of 2007-INTERNATIONAL CONFERENCE Alkali Activated Materials: 2007-
INTERNATIONAL CONFERENCE Alkali Activated Materials - Research, Production and
Utilization. 2007, p. 71-81. ISBN 978-80-86742-18-2.

PUERTAS, F., MARTINEZ-RAMINEZ, A., ALONSO, S., VASQUEZ, T. Alkali-activated fly
ash/slag cement. Stregth behaviour and hydration products. Cem. Concr. Res., 2000, vol. 30, p.
1625-1632.

PUERTAS, F., FERNANDEZ-JIMENEZ, A. Mineralogical and microstructural
characterisation of alkali-activated fly ash/slag pastes. Cem. Concr. Compos., 2003, vol. 25, p.
287-292.

SWANEPOEL, J. C., STRYDOM, C. A. Utilization of fly ash in a geopolymeric material. Appl.
Geochem., 2002, vol. 17, p. 1143-1148.

CHENG, T. W., CHIU, J. P. Fire resistant geopolymer produced by granulated blast furnace
slag. Miner. Eng., 2003, vol. 16, p. 205-210.

PAN ZHIHUA, LI DONGXU, YU JIAN, YANG NANRY. Hydration products of alkali-
activated slag red mud cementitious material. Cem. Concr. Res., 2002, vol. 32, p. 357-362.

PAN ZHIHUA, LI DONGXU, YU JIAN, YANG NANRY . Properties and microstructure of the
hardened alkali-activated red mud-slag cementitious material. Cem. Concr. Res., 2003, vol. 33,
p. 1437-1441.

96



[58]

[59]

[60]

[61]

[62]

[63]

[64]

[65]

[66]
[67]
[68]
[69]
[70]

[71]

[72]
[73]
[74]

(78]

XU, H., VAN DEVENTER, J. S. J., JANNIE, S. J., YANG NANRY. Geopolymerisation of
multiple minerals. Min. Eng., 2002, vol. 15, p. 1131-1139.

BYRAPPA, K., YOSHIMURA, M. Handbook of Hydrothermal Technology - A Technology for
Crystal Growth and Materials Processing [online]. William Andrew Publishing/Noyes, [cited
05 Feb 2011]. Available from:

http://www.knovel.com/web/portal/browse/display? EXT_KNOVEL_DISPLAY_bookid=471
&VerticalID=0. ISBN 0-8155-1445-X.

BARBAROSA, V. F., MACKENZIE, K. J.,, THAUMATURGO, C. Synthesis and
characterisation of materials based on inorganic polymers af alumina and silica: sodium
polysialate polymers. Int. J. Inorg. Polymer., 1997, vol. 2, p. 309-317.

RAHIER, H., VAN MELLE, B., BIESEMANS, M. Low temperature synthezid aluminosilicate
glasses. Part I. Low temperature reaction stoichiometry and structure structure of a model
compound.. J. Mater. Sci., 1996, vol. 31, p. 71-79.

VAN JAARSVELD, J. G. S., VAN DEVENTER, J. S. J., LORENZENI, L. The potential use of
geopolymeric materials to immobilise toxic metals: part i. theory and applications. Miner. Eng.,
1997, vol. 10, no. 7, p. 659-669.

DUXON, P., PROVIS, J., GRANT, L., MALLICOAT, S., KRIVEN, W., VAN DEVENTER, J.
S. J. Understanding the relationship between geopolymer and mechanical properties. Colloids
Surf., 2005, vol. 269, p. 47-58.

DAVIDOVITS, J. Geopolymer chemistry and sustainable Development . The Poly(sialate)
terminology : a very useful and simple model for the promot ion and understanding of green-
chemistr y.. In DAVIDOVITS, J. (ed.). Geopolymer: green chemistry and sustainable
development solutions: Proceedings of the World Congress Geopolymer 2005. Institut
Géopolymere, 2005, p. 9-15. ISBN 2-9514820-0-0.

TALLING, B., BRANDSTETR, J. Present state and future of alkali-avtivated slag concretes.
In 3rd International conference on fly ash, silica fume, slag and natural pozzolans in concrete.
Trondheim Norway, 1989, p. 1519-1546.

WANG, S. D., SCRIVENER, K., PRATT, P. Factors affecting the strength of alkali-activated
slag. Cem. Concr. Res., 1994, vol. 24, p. 1033-1043.

BROUGH, A. R., ATKINSON, A. Sodium silicate-based alkali-actived slag mortars:Part 1.
Strength, hydration and microstructure. Cem. Concr. Res., 2002, vol. 32, p. 865-879.

GRANIZO, M. L. Activation alcalina de metacaolin: desarrollo de nuevos materials
cementantes: PhD thesis. Spain: University Autonoma of Madrid, 1998.

WENG, L., SAGOE-CRENTSIL, K., BROWN, T., SONG, S. Effects of aluminates on the
formation of geopolymers. Mater. Sci. Eng., 2005, vol. 117, p. 163-168.

SWANEPOEL, J. C., STRYDOM, C. A. Utilization of fly ash in a geopolymeric material. Appl.
Geochem., 2002, vol. 17, p. 1143-1148.

XIE, Z.; X1, Y. Hardening mechanisms of an alkaline-activated class F fly ash. Cem. Concr.
Res. 2001, vol. 31,p. 1245-1249.

BAKHAREV, T., SANJAYAN, J., CHENY, Y. B. Alkali-activation of Australian slag
cements. Cem. Concr. Res., 1999, vol. 29, p. 113-120.

KATZ, A. Microscopic study of alkali-activation fly ash. Cem. Concr. Res., 1998, vol. 28, p.
197-208.

FERNANDEZ-JIMENEZ, A., PALOMO, A. Characterisation of fly ashes. Potential reactivity
as alkaline cements. Fuel, 2003, vol. 82, p. 2259-2265.

VAN JAARSVELD, J. G. S., VAN DEVENTER, J. S. J.,, LORENZEN, L. The potential use of
geopolymeric materials to immobilise toxic metals: part i. theory and applications. Miner. Eng.,
1997, vol. 10, no. 7, p. 659-669.

97



[76]
[77]
[78]

[79]

(80]
[81]

(82]

(83]

(84]

(85]

(86]

[87]
(88]

(89]

[90]

[91]
[92]
(93]

[94]

XU, H., VAN DEVENTER, J. S. J. Effect of alkali metals on the preferential geopolymerization
of stilbite/kaolinite mixtures. Ind. Eng. Chem. Res., 2001, vol. 40, no. 7, p. 3749-3756.

KRIZAN, D., ZIVANOVIC, B. Effect of dosage and modulus of water glass on early hydration
of alkali-slag cements. Cem. Concr. Res., 2002, vol. 32, no. 7, p. 11811-1188.

PINTO, A. T. Alkali-activated metakaolin based binders: PhD thesis. Portuguese: University of
Minho, 2004.

GLUKHOVSKY, V. D., ZAITSEV, Y., PAKHOMOV, V. Slag-alkaline cements and concrete
structure, properties, technological and economical aspects of use. Silic. Ind., 1983, vol. 10, p.
197-200.

FERNANDEZ-JIMENEZ, A., PALOMO, A., PUERTAS, F. Alkali activated slag mortars.
Mechanical strength behaviour. Cem. Concr. Res., 1999, vol. 29, p. 1313-1321.

KIRSCHNER, A., HARMUTH, H. Investigation of geopolymer binders with respect to their
application for building materials. Ceram. Silic., 2004, vol. 48, p. 117-120.

SKVARA, F., PAVLASOVA, S., KOPECKY, L., MYSKOVA, L., ALBEROVSKA, L. High-
temperature properties of fly ash-based geopolymers. In BILEK, V., KERSNER, Z.

(ed.). Proceedings of the International Symposium: Non-Traditional Cement & Concrete I,
Brno, June 10-12. 2008, p. 741-750. ISBN 978-80-214-3642-8.

SULC, R., SVOBODA, P. Alkali activation of fly-ash binder in POPbeton. In BILEK, V.,
KERSNER, Z. (ed.). Proceedings of the International Symposium: Non-Traditional Cement &
Concrete I11, Brno, June 10-12. 2008, p. 761-766. ISBN 978-80-214-3642-8.

VAN JAARSVELD, J. G. S., VAN DEVENTER, J. S. J., LUKEY, G. C. The effect of
composition and temperature on the properties of fly ash- and kaolinite-based
geopolymers. Chem. Eng. J., 2002, vol. 89, p. 63-73.

COLLINS, F., SANJAYAN, J. Strength and shrinkage properties of alkali-activated slag
concrete plced into a large collum. Cem. Concr. Res., 1999, vol. 29, p. 659-666.

HOLLER, H., WIRSCHING, U., PERNKLAU, E. Experiments on the hydrothermal formation
of zeolites from Fly-ash. FORTSCHRITTE DER MINERALOGIE, 1983, vol. 61, no. 1, p. 92—
93.

HOLLER, H., WIRSCHING, U. Zeolite formation from fly-ash. FORTSCHRITTE DER
MINERALOGIE, 1985, vol. 63, no. 1, p. 21-43. ISSN 0015-8186.

WIRSCHING, U. Experiments on the hydrothermal formation of Calcium zeolites. Clays Clay
Miner., 1981, vol. 29, no. 3, p. 171-183.

QUEROL, X., ALASTUEY, A., FERNHDEZ-TURIEL, J. L., LBPEZ-SOLER, A. Synthesis of
zeolites by alkaline activation of ferro-aluminous fly ash. Fuel, 1995, vol. 74, no. 8, p. 1226—
1231.

QUEROL, X., MORENO, N., UMANA, J. C., ALASTUEY, A., HERNANDEZ, E., LOPEZ-
SOLER, A., PLANA, F. Synthesis of zeolites from coal fly ash: an overview. Int. J. Coal Geol.,
2002, vol. 50, p. 413-423.

QUEROL, X., MORENO, N., et al. Synthesis of high ion exchange zeolites from coal fly
ash. Geologica Acta, 2007, vol. 5, no. 1, p. 49-57.

LIN, Ch., HSI, H. Resource Recovery of Waste Fly Ash: Synthesis. Environ. Sci. Technol.,
1995, vol. 29, p. 1109-1117.

SHIGEMOTO, N., SHIRAKAMI, S., HIRANO, S., HAYASHI, H. Preparation and
characterization of zeolites from coal ash. Nippon Kagaku Kaishi, 1992, vol. 5, p. 484-492.

MURAYAMA, N., MITSUAKI, T., HIDEKI, Y., SHIBATA, J. Reaction, mechanism and
application of various zeolite synthese from coal fly ash. Mater. Trans., 2003, vol. 44, no. 12, p.
2475-2480.

98



[95] RED LION CEMENT TECHNOLOGY LIMITED. Geopolymeric cement based on fly ash and
harmless to use. Joseph Davidovits (inventor). WIPO PCT Application, W0O/2008/012438.
2008-01-31.

[96] DUXSON, P., F ERNANDEZ-J IMENEZ, A.,PROVIS, J. L., LUKEY, G. C., PALOMO, A.,
VAN DEVENTER, J. S. J. Geopolymer technology: the current state of the art. J. Mater. Sci.,
2007, vol. 42, p. 2917-2933.

[97] VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA, PRAHA, CZ. Alkalicky aktivované
pojivo na bazi latentné hydraulicky aktivnich latek. Plivodce vynalezu: FrantiSek Skvara et. al..
Ceska republika Patentovy spis, 289735. 2002-01-24.

[98] VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA, PRAHA, CZ. Geopolymerni pojivo na
bazi popilku. Pivodce vynalezu: FrantiSek Skvara, FrantiSek Kastanek. Ceska republika
Patentovy spis, 292875. 2003-10-31.

[99] VYSOKA SKOLA CHEMICKO-TECHNOLOGICKA, PRAHA, CZ. Pojivova geopolymerni
smés. Pivodce vynalezu: FrantiSek Skvara, Ali Allahverdi. Ceska republika Patentovy spis,
291443. 2003-01-10.

[100] SVOBODA, P., et al. Popilkovy beton, jeho slozeni, zpusob pripravy geopolymerni reakci
aktivovaného uletového popilku a uziti. Pivodce vynalezu: Pavel Svoboda, Frantisek Skvara et.
al.. Ceska republika Patentovy spis, 301705. 2010-04-21.

[101] DAVIDOVITS, J. Global warming impact on the cement and aggregates industries. In Journal
Volume: 6:2: 5. global warming science and policy international conference and expo, San
Francisco, CA (United States), 4-7 Apr 1994. p. 263-278. ISSN 1042-8011.

[102] Geopolymer Institute. http://www.geopolymer.org/ (accessed Oct 11, 2009).
[103] BENES, L., PERNA, 1., HANZLICEK, J., MINAR, L.: Alkalicky aktivované materidly —
charakteristika, mechanismy chemickych reakci a aplikacni moznosti. Perspektivni technologie

a materialy pro technické aplikace. Sbornik pfednasek z konference TechMat 07, 15 listopadu
2007, Svitavy — hotel Schindleriv haj, Ceska republika, s. 185 —192. ISBN 978-80-7395-013-2.

[104] PESEK, J., et al. Terciérni panve a loziska hnédého uhli Ceské republiky. 1st ed. Ceska
geologicka sluzba, 2010. ISBN 978-80-7075-759-8.

[105] Stana, M.; et al. Optimalizace primarnich a sekundarnich metod snizovani emisi NOX
pro dosazeni limitu 200 mg/m3, 2009. All for Power. http://www.allforpower.cz/
(accessed Feb 08, 2012Davidovits, J. Structural Characterization of Geopolymeric Materials
with X-Ray Diffractometry and MAS-NMR Spectroscopy. In Geopolymer'88 Proceedings; , Ed.;
pp 149-166.

[106] CHINDAPRASIRT, P., JATURAPITAKKUL, Ch., CHALEE, W., RATTANASAK, U.
Comparative study on the characteristics of fly ash and bottom ash geopolymers. Waste
Management, 2009, vol. 29, p. 539-543.

[107] Davidovits, J. Structural Characterization of Geopolymeric Materials with X-Ray
Diffractometry and MAS-NMR Spectroscopy. In Geopolymer'88 Proceedings; , Ed.; pp 149—
166.

[108] Vodni sklo a.s.. http://www.vodnisklo.cz/view.php?cisloaktuality=2009082504&mn=16
(accessed March 25, 2011).

[109] Cernohorsky, T.; Pouzar, M. Uvod do XRF spektrometrie.
http://www.rmi.cz/editor/image/analytika/pdf_cz_17.pdf (accessed May 08, 2012).

[110] Vyuka v laboratofi. http://www.vscht.cz/clab/rtg/vyuka.html (accessed April 25, 2012).

[111] NMR spektroskopie. http://cs.wikipedia.org/wiki/NMR_spektroskopie (accessed April 18,
2012).

99



[112] BRUS, J. NMR spektroskopie: principy a aplikace v chemii, biologii a 1ékatstvi. [online]. [cited
2012-04-18]. Available from http://archiv.otevrena-
veda.cz/users/Image/default/C1Kurzy/Chemie/35brus.pdf

[113] VAN JAARSVELD, J. G. S., VAN DEVENTER, J. S. J. The effect of metal contaminants on
the formation and properties of waste-based geopolymers. Cem. Concr. Res., 1999, vol. 29, p.
1189-1200.

[114] CRIADO, M., FERNANDEZ-JIMENEZ, A., PALOMO, A., SOBRADOS, 1., SANZ, J. Effect
of the SiO2/Na.O ratio on the alkali activation of fly ash. Part II: 2°Si MAS-NMR
Survey. microporous and mesoporous mat., 2008, vol. 109, p. 525-534.

[115] SANG-SOOK PARK, HWA-YOUNG KANG Characterization of fly ash-pastes synthesized at
different activator conditions. Korean j. Chem. Eng., 2008, vol. 25, no. 1, p. 78-83.

[116] SANZ, J.; MADANI, A.; SERRATOSA, J. M. Aluminum-27 and Silicon-29 Magic-Angle
Spinning Nuclear Magnetic Resonance Study of the Kaolinite-Mullite Transformation.J. Am.
Ceram. Soc. 1988, 71 (10), C-418-C-421.

[117] Infradervena spektroskopie a jeji techniky. http://Ims.vscht.cz/Zverze/Infrared.htm (accessed
May 08, 2012).

[118] (:?SN EN 12390-3. Zkouseni ztvrdlého betonu - Cast 3: Pevnost v tlaku zkusebnich téles. Praha:
Cesky normalizaéni institut, 2009. 20 p.

[119] CSN EN 12390-5. Zkouseni ztvrdlého betonu - Cast 5: Pevnost v tahu ohybem zkusebnich téles.
Praha: Cesky normaliza¢ni institut, 2009. 12 p.

[120] HUNKA, P.; KOLISKO, J. Studium vlivu tvaru, velikosti a zptisobu piipravy zkusebniho t&lesa
na vysledek zkousky statického modulu pruznosti betonu v tlaku.
http://www.betontks.cz/casopis/2011-1/69.pdf. http://www.betontks.cz/casopis/2011-1/69.pdf
(accessed March 25, 2011).

[121] CSN ISO 6784 (731319). Beton. Stanoveni statického modulu pruznosti v tlaku. Praha: Cesky
normalizaéni institut, 1993. 8 p.

[122] PALOMO, A., FERNANANDEZ-JIMENEZ, A., PASTOR, J. Y., MARTIN, A., LLORCA, J.
Alkali activated fly ash: mechanical behaviour at high temperatures. In BILEK, V., KERSNER,
Z. (ed.). Proceedings of the International Symposium: Non-Traditional Cement & Concrete I,
Brno, June 10-12. 2008. p. 525-535. ISBN 978-80-214-3642-8.

[123] KRIVENKO, P., GUZIY, S. Fire-resistant alkaline portland cements and concretes. In In
Proceedings of 2007-INTERNATIONAL CONFERENCE Alkali Activated Materials:: 2007-
INTERNATIONAL CONFERENCE Alkali Activated Materials - Research, Production and
Utilization. 2007, p. 333-347. ISBN 978-80-214-3642-8.

[124] Zemni plyn. http://cs.wikipedia.org (accessed March 24, 2011).
[125] Katalog stavebnich materiali. http://www.tzb-info.cz/docu/tabulky/0000/000068_katalog.html
(accessed March 29, 2011).

100
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Priloha 2. Zaznam z granulometrické zkousky pouZitého popilku - PM
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Priloha 3: Zaznam analyzy XRD - popilek PP
PP 6-10

Measurement Conditions: (Bookmark 1)

Dataset Name XHanzlicek p1-ADS20_PP 6-10
File name E:\Dokumenty\X "Pert Data\Hanzlicek\2011\2011-11-21\XHanzlicek
pl-ADS20_PP 6-10.xrdml

Sample Identification PP 6-10

Comment 4,6-62,5, 20s, 10 min
Measurement Date / Time 21.11.2011 14:04:01

Operator User

Raw Data Origin XRD measurement (*.XRDML)
Scan Axis Gonio

Start Position [°2Th.] 4,6024

End Position [°2Th.] 62,9804

Step Size [°2Th.] 0,0170

Scan Step Time [s] 19,6850

Scan Type Continuous

PSD Mode Scanning

PSD Length [°2Th.] 2,12

Offset [°2Th.] 0,0000

Divergence Slit Type Automatic

Irradiated Length [mm] 20,00

Specimen Length [mm] 10,00

Measurement Temperature [°C] 25,00

Anode Material Cu

K-Alphal [A] 1,54060

K-Alpha2 [A] 1,54443

K-Beta [A] 1,39225

K-A2 / K-Al Ratio 0,50000

Generator Settings 30 mA, 40 kV

Diffractometer Type 0000000080910230
Diffractometer Number 0

Goniometer Radius [mm] 240,00

Dist. Focus-Diverg. Slit [nm] 100,00
Incident Beam Monochromator No
Spinning No

Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 2)
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Counts

4000

XHanzlicek p1-ADS20_PP 6-10

2000 = "1
ved
0T R T T T YT
10 20 30 40 50 60
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
Peak List: (Bookmark 3)
Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left  d-spacing [A] Rel. Int. [%] Matched by
[°2Th.]
16,3816 1051,20 0,0836 5,41123 32,39 04-013-6999
20,6968 665,99 0,1673 4,29172 20,52 01-089-8938
25,9324 2276,58 0,1506 3,43592 70,16 04-013-6999
26,1966 324497 0,1171 3,40185 100,00 04-013-6999
26,4728 2570,18 0,1673 3,36699 79,21 01-089-8938
30,1001 295,74 0,0900 2,96654 9,11 04-002-3668
30,8846 736,58 0,1506 2,89534 22,70 04-013-6999
33,1351 1533,50 0,1506 2,70366 47,26 04-013-6999
35,1715 1930,09 0,1171 2,55165 59,48 04-013-6999
35,5301 451,69 0,0900 2,52462 13,92 04-002-3668
36,3031 290,61 0,0900 2,47262 8,96 01-089-8938
36,9278 512,07 0,1673 2,43423 15,78 04-013-6999
39,1794 769,72 0,2007 2,29937 23,72 04-013-6999;
01-089-8938
40,7669 2464,03 0,1171 2,21342 75,93 04-013-6999
42,4806 943,47 0,1338 2,12801 29,07 04-013-6999
48,0281 306,19 0,2676 1,89438 9,44 04-013-6999
49,3701 434,03 0,2676 1,84598 13,38 04-013-6999
49,8987 382,76 0,2007 1,82766 11,80 01-089-8938
53,3775 345,76 0,2007 1,71646 10,66 04-013-6999
53,8739 662,41 0,3346 1,70181 20,41 04-013-6999
57,4433 825,17 0,1338 1,60426 25,43 04-013-6999
58,2363 291,75 0,2007 1,58429 8,99 04-013-6999
59,6357 262,65 0,4015 1,55042 8,09  04-013-6999;
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01-089-8938

60,5558 2124,04 0,1171 1,52905 65,46  04-013-6999
62,7531 355,80 0,0900 1,47947 10,96  04-013-6999;
04-002-3668
Pattern List: (Bookmark 4)
Ref. Code Mineral Name Chemical Formula SemiQuant [%]  Display Color
04-013-6999 Mullite Cr0.20 AI2.05 Si0.75 78 clBlue
04.88
01-089-8938 Si 02 19 clLime
04-002-3668 magnetite Fe3 O4 3 clFuchsia

Identifikace: (Bookmark 5)
Majoritni: mulit, kiemen

Minoritni: magnetit

Vzorek obsahuje vyznamné mnozstvi rentgenamorfni faze (fazi).

Vzorek obsahuje zvysené mnozstvi Fe (nebo Co, Cr, Mn) — zvySené pozadi smérem k vy$$im thlim.

V Praze 21.11.2011

Ing. Richard Pazout, Ph.D.
Laborator rtg. difraktometrie
VSCHT Praha
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Priloha 4: Zaznam analyzy XRD - popilek PM
PM

Measurement Conditions: (Bookmark 1)

Dataset Name XHanzlicek p1-ADS20_PM
File name E:\Dokumenty\X 'Pert Data\Hanzlicek\2011\2011-11-21\XHanzlicek
pl-ADS20_PM.xrdml

Sample Identification PM

Comment 4,6-62,5, 20s, 10 min
Measurement Date / Time 21.11.2011 13:43:15
Operator User

Raw Data Origin XRD measurement (*.XRDML)
Scan Axis Gonio

Start Position [°2Th.] 4,6024

End Position [°2Th.] 62,9804

Step Size [°2Th.] 0,0170

Scan Step Time [s] 19,6850

Scan Type Continuous

PSD Mode Scanning

PSD Length [°2Th.] 2,12

Offset [°2Th.] 0,0000

Divergence Slit Type Automatic

Irradiated Length [mm] 20,00

Specimen Length [mm] 10,00

Measurement Temperature [°C] 25,00

Anode Material Cu

K-Alphal [A] 1,54060

K-Alpha2 [A] 1,54443

K-Beta [A] 1,39225

K-A2 / K-Al Ratio 0,50000

Generator Settings 30 mA, 40 kV
Diffractometer Type 0000000080910230
Diffractometer Number 0

Goniometer Radius [mm] 240,00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] 100,00
Incident Beam Monochromator No
Spinning No

Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 2)
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Counts

4000

XHanzlicek p1-ADS20_PM

2000 | A | 1
0T R T T T i
10 20 30 40 50 60
Position [°2Theta] (Copper (Cu))
Peak List: (Bookmark 3)
Pos. [°2Th.] Height [cts] FWHM Left  d-spacing [A] Rel. Int. [%] Matched by
[°2Th.]
16,3449 1006,19 0,1171 5,42329 31,74 04-013-6999
20,6717 709,51 0,1338 4,29688 22,38 04-008-4821
23,3967 546,74 0,0900 3,79908 17,25 04-013-6999
25,8892 2382,99 0,1004 3,44154 75,17 04-013-6999
26,1607 3170,14 0,1171 3,40645 100,00 04-013-6999
26,4425 2780,24 0,1673 3,37078 87,70 04-008-4821
30,1648 332,45 0,0900 2,96032 10,49 04-007-2412
30,8698 794,11 0,1506 2,89670 25,05 04-013-6999
33,1199 1629,99 0,1506 2,70487 51,42 04-013-6999
35,1370 1987,95 0,1171 2,55408 62,71 04-013-6999
35,4795 617,62 0,0900 2,52811 19,48 04-007-2412
36,2886 339,53 0,0900 2,47358 10,71 04-008-4821
36,8864 512,03 0,1673 2,43687 16,15  04-013-6999;
04-007-2412
39,1498 794,85 0,2007 2,30104 25,07  04-013-6999;
04-008-4821
40,7361 2666,06 0,1506 2,21502 84,10 04-013-6999
42,4735 967,64 0,1171 2,12835 30,52 04-013-6999
48,0145 409,12 0,0900 1,89331 12,91 04-013-6999
49,3051 503,98 0,1673 1,84826 15,90 04-013-6999
49,8328 410,69 0,2676 1,82992 12,95 04-008-4821
53,3208 412,30 0,0900 1,71673 13,01  04-013-6999;
04-007-2412
53,8529 662,56 0,3346 1,70243 20,90 04-013-6999
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57,4384 821,95 0,2007 1,60439 2593  04-013-6999
58,2275 287,09 0,3346 1,58451 9,06  04-013-6999
59,5719 298,92 0,4015 1,55193 9,43  04-013-6999
60,5191 2129,00 0,1171 1,52989 67,16  04-013-6999
62,6663 467,92 0,0900 1,48131 14,76  04-007-2412
Pattern List: (Bookmark 4)
Ref. Code Mineral Name Chemical Formula SemiQuant [%]  Display Color
04-013-6999 Mullite Cr0.20 Al2.05 Si0.75 72 clBlue
04.88
04-008-4821 Quartz, syn Si 02 19 clLime
04-007-2412 magnetite It, syn  Fe3 O4 9 clFuchsia

Identifikace: (Bookmark 5)
Majoritni: mulit, kiemen

Minoritni: magnetit

Vzorek obsahuje vyznamné mnozstvi rentgenamorfni faze (fazi).

Vzorek obsahuje zvysené mnozstvi Fe (nebo Co, Cr, Mn) — zvySené pozadi smérem k vy$§im thlim.

V Praze 21.11.2011

Ing. Richard Pazout, Ph.D.
Laboratof rtg. difraktometrie
VSCHT Praha
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SG PP solidus

Priloha 5: Zaznam analyzy XRD - vzorek S9PP

Measurement Conditions: (Bookmark 1)

Dataset Name
File name

XHanzlicek pl-ADS20_SG PP solidus
E:\Dokumenty\X "Pert Data\Hanzlicek\2011\2011-11-

21\XHanzlicek p1-ADS20_SG PP solidus.xrdml

Sample Identification
Comment
Measurement Date / Time
Operator

Raw Data Origin

Scan Axis

Start Position [°2Th.]
End Position [°2Th.]
Step Size [°2Th.]

Scan Step Time [s]
Scan Type

PSD Mode

PSD Length [°2Th.]
Offset [°2Th.]
Divergence Slit Type
Irradiated Length [mm]
Specimen Length [mm)]

Measurement Temperature [°C]

Anode Material
K-Alphal [A]

K-Alpha2 [A]

K-Beta [A]

K-A2 /K-Al Ratio

- Generator Settings
Diffractometer Type
Diffractometer Number
Goniometer Radius [mm]

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]
Incident Beam Monochromator

Spinning

SG PP solidus
4,6-62,5, 20s, 10 min
21.11.2011 13:53:37
User

XRD measurement (*. XRDML)
Gonio

4,6024

62,9804

0,0170

19,6850

Continuous
Scanning

2,12

0,0000

Automatic

20,00

10,00

25,00

Cu

1,54060

1,54443

1,39225

0,50000

30 mA, 40 kV
0000000080910230
0

240,00

100,00

No

No

Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 2)
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Counts

(I

XHanzlicek p1-ADS20_SG

4000

3000

2000

1000

B
s §

30 40 50 60

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List: (Bookmark 3)

Pos. [°2Th.]  Height [cts] = FWHM Left = d-spacing [A]  Rel. Int. [%] Matched by

[°2Th.]

16,3955 823,10 0,1004 5,40665 29,69  04-013-6999;

01-075-4403
20,8119 609,96 0,0900 4,26471 22,00  01-089-8937
23,5573 482,21 0,0900 3,77355 17,39 04-013-6999
25,9370 1965,89 0,1171 3,43532 70,91  04-013-6999;

01-075-4403
26,2047 2772,42 0,1171 3,40082 100,00  04-013-6999;

01-075-4403
26,5271 1969,54 0,1673 3,36022 71,04  01-089-8937
29,0145 392,51 0,2676 3,07756 14,16  01-075-4403
30,1104 375,12 0,0900 2,96554 13,53 04-002-3668;

04-009-8366
30,9022 797,12 0,1171 2,89373 28,75  04-013-6999
33,1542 1257,27 0,1673 2,70215 4535 04-013-6999;

01-075-4403
33,8324 404,51 0,1338 2,64952 14,59 04-009-8366
35,1863 1707,96 0,1338 2,55061 61,61  04-013-6999
35,5453 570,03 0,0900 2,52358 20,56  04-002-3668;

04-009-8366
36,9408 427,92 0,1673 2,43340 1544  04-013-6999
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39,1998 730,06 0,1338 2,29822 26,33  04-013-6999;
01-089-8937;

01-075-4403

40,7838 2207,60 0,1338 2,21254 79,63 04-013-6999
42,5039 875,94 0,1338 2,12690 31,59 04-013-6999
48,0601 278,35 0,2676 1,89319 10,04 04-013-6999
49,4095 418,84 0,2342 1,84460 15,11  04-013-6999;
01-075-4403

49,9612 303,93 0,2007 1,82552 10,96  01-089-8937;
04-009-8366;

01-075-4403

53,3896 344,75 0,2007 1,71610 12,43 04-013-6999;
04-009-8366

53,8732 587,32 0,2676 1,70183 21,18  04-013-6999;
01-075-4403

57,4685 743,61 0,2007 1,60362 26,82 04-013-6999
58,2446 293,02 0,2676 1,58409 10,57  04-013-6999;
04-009-8366;

01-075-4403

59,6823 240,66 0,4015 1,54932 8,68  04-013-6999;
01-089-8937;

01-075-4403

60,5701 1808,49 0,1171 1,52872 65,23  04-013-6999;
01-075-4403

62,8342 358,63 0,0900 1,47775 12,94  04-013-6999;
04-002-3668;

04-009-8366;

01-075-4403

Pattern List: (Bookmark 4)

Ref. Code Mineral Name Chemical Formula SemiQuant [%]  Display Color

04-013-6999 Mullite Cr0.20 AI2.05 Si0.75 60 cIBlue
04.88

01-089-8937 Si 02 13 clLime

04-002-3668 magnetite Fe3 O4 2 clFuchsia

04-009-8366 grossular Ca3 AI2 (Si 04 )3 4 clAqua

01-075-4403 Coesite Si 02 21 clYellow

Identifikace: (Bookmark 5)
Majoritni: mulit, kfemen
Minoritni: magnetit, granat (grossular), coesit

Vzorek obsahuje vyznamné mnozstvi rentgenamorfni faze (fazi).
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Vzorek obsahuje zvySené mnoZstvi Fe (nebo Co, Cr, Mn) — zvy3ené pozadi smérem k vy$$im
uhltm.

V Praze 21.11.2011

Ing. Richard Pazout, Ph.D.
Laboratof rtg. difraktometrie
VSCHT Praha
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Priloha 6: Zaznam analyzy XRD - vzorek T1PM

T1 PM solidus

Measurement Conditions: (Bookmark 1)

Dataset Name XHanzlicek p1-ADS20_T1 PM solidus
File name E:\Dokumenty\X "Pert Data\Hanzlicek\2011\2011-11-
21\XHanzlicek p1-ADS20_T1 PM solidus.xrdml

Sample Identification T1 PM solidus

Comment 4,6-62,5, 20s, 10 min
Measurement Date / Time 21.11.2011 13:22:29

Operator User

Raw Data Origin XRD measurement (*. XRDML)
Scan Axis Gonio

Start Position [°2Th.] 4,6024

End Position [°2Th.] 62,9804

Step Size [°2Th.] 0,0170

Scan Step Time [s] 19,6850

Scan Type Continuous

PSD Mode Scanning

PSD Length [°2Th.] 2,12

Offset [°2Th.] 0,0000

Divergence Slit Type Automatic

Irradiated Length [mm)] 20,00

Specimen Length [mm)] 10,00

Measurement Temperature [°C] 25,00

Anode Material Cu

K-Alphal [A] 1,54060

K-Alpha2 [A] 1,54443

K-Beta [A] 1,39225

K-A2 /K-A1l Ratio 0,50000

Generator Settings 30 mA, 40 kV

Diffractometer Type 0000000080910230
Diffractometer Number 0

Goniometer Radius [mm] 240,00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] 100,00
Incident Beam Monochromator No
Spinning No

Main Graphics, Analyze View: (Bookmark 2)
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Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Peak List: (Bookmark 3)

Pos. [°2Th.]  Height [cts] =~ FWHM Left  d-spacing [A] Rel. Int. [%)] Matched by

[°2Th.]
16,3611 717393 0,1673 5,41795 29,36 04-012-1780
20,7314 417,00 0,2676 4,28464 15,78 01-089-8937
23,4925 378,54 0,8029 3,78695 14,32 04-012-1780
25,9131 1971,98 0,0836 3,43843 74,61 04-012-1780
26,1727 2643,08 0,1004 3,40491 100,00 04-012-1780
26,5640 2126,69 0,2007 3,35563 80,46 01-089-8937
28,9947 426,48 0,4015 3,07962 16,14 00-015-0475
30,1704 612,83 0,2676 2,96224 23,19 04-007-2718
30,3789 759,98 0,1004 2,94238 28,75 00-015-0475
30,8974 797,61 0,1171 2,89417 30,18 04-012-1780
33,1366 1361,90 0,1171 2,70354 31553 04-012-1780
33,7857 308,23 0,2007 2,65307 11,66
34,4430 539,31 0,1338 2,60393 20,40 00-015-0475
35,1632 1650,66 0,1004 2,55223 62,45 04-012-1780
35,5363 675,62 0,2007 2.52629 25,56 04-007-2718
36,9114 434,78 0,2342 2,43527 16,45 04-012-1780
39,1715 779,28 0,1673 2,29982 29,48  04-012-1780;
01-089-8937;
00-015-0475
40,7613 2191,94 0,1673 2.21371 82,93  04-012-1780;
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00-015-0475

42,4932 851,40 0,1338 2,12741 32,21 04-012-1780
44,4853 328,58 0,3346 2,03666 12,43 00-015-0475
45,6447 255,49 0,0900 1,98594 9,67 01-089-8937
47,9053 243,25 0,4015 1,89894 9,20 04-012-1780
49,3185 455,87 0,2007 1,84779 17,25 04-012-1780
49,9624 337,38 0,2007 1,82548 12,76 01-089-8937;

00-015-0475
53,3508 344,15 0,0900 1,71584 13,02  04-012-1780;

04-007-2718
53,8592 583,00 0,3346 1,70224 22,06 04-012-1780
55,2375 206,00 0,2007 1,66299 7,79  01-089-8937;

00-015-0475
57,0947 327,16 0,0900 1,61189 12,38  01-089-8937;

04-007-2718
57,4518 701,86 0,2342 1,60405 26,55 04-012-1780
58,2280 317,89 0,2007 1,58450 12,03  04-012-1780;

00-015-0475
59,7791 259,77 0,0900 1,54576 9,83 01-089-8937
60,5458 1688,29 0,2007 1,52928 63,88 04-012-1780
62,7264 343,76 0,0900 1,48003 13,01  04-012-1780;

04-007-2718

Pattern List: (Bookmark 4)

Ref. Code Mineral Name Chemical Formula SemiQuant [%]  Display Color

04-012-1780 Mullite, Syn Cr0.25 Al1.96 Si0.79 - cIBlue
04.9

01-089-8937 Si 02 - clLime

04-007-2718 Magnetite, syn  Fe3 O4 - clFuchsia

00-015-0475 Nahcolite Na H C O3 - clAqua

Identifikace: (Bookmark 5)

Majoritni: mulit, kfemen

Minoritni az stopy:: magnetit, nahcolit

Nleze vyloucit ve stopach: granat (grossular), event.coesit
Vzorek obsahuje vyznamné mnoZstvi rentgenamorfni faze (fazi).

Vzorek obsahuje zvy3ené mnozstvi Fe (nebo Co, Cr, Mn) — zvy3ené pozadi smérem k vy3sim
uhlim.

V Praze 21.11.2011

Ing. Richard PaZout, Ph.D.
Laboratof rtg. difraktometrie
VSCHT Praha
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Doplnéni disertaéni prace na zakladé zaveéru z obhajoby

Na zakladé zaveéru vzeSlych pfi obhajobé disertacni prace jsou v nasledujicim dodatku
uvedeny zpfesnujici a doplfujici informace k této praci, seznam pouzZitych zkratek a list,

v kterém jsou uvedeny opravy formalnich chyb.

7.5K objasnéni problému reaktivnich a nereaktivnich hlinitych iontd v

navrhovanych smésich

Vzhledem k tomu, Ze geopolymerni reakce je zavisla pravé na pfitomnosti reaktivnich
hlinitych iontd a nereaktivni hlinité ionty se reakce neucastni vibec pfipadné jen okrajové, by
bylo matouci a nepfesné vztahovat navrzené molarni poméry k celkovému mnozstvi hlinitych
iontd. To je Castecné uvedeno na zaCatku odstavce v kapitole 5.2.1. Reaktivnost popilku a
zejména urceni reaktivnich slozek popilkt je pomérné problematické a doposud se navrzeni
postupu pro zjisténi jeho reaktivnich sloZzek zadné prace blize nezabyvaly. Vysledkem
postupu navrZzeného touto praci bylo objasnéni problematické alkalizace pouZitého popilku a
kvantitativni ur€eni mnozstvi reaktivnich hlinitych iont(l. Na zakladé obecné platnych znalosti
0 geopolymerni reakci a vysledkd analyz popilku bylo proto zjisténé mnozstvi zvoleno pro

navrzeni smesi.

Neméné podstatnym faktem bylo i to, Ze pokud by se navrhované poméry vztahovaly
na celkové mnozstvi hlinitand, vysledné molarni poméry by neodpovidaly souasnym
ovéfenym hodnotam (v pfipadé molarniho poméru Na;O/Al,Os by byly mensi). To by mohlo
vést k mylnému zavéru, ze v pfipadé popilkd je pro pribéh reakce potfeba mensi mnozstvi
alkalii, coz samoziejmé nemulze byt pravda. Na druhou stranu pfi celkové znalosti této
problematiky, by molarni pomér vztazeny k celkovému mnozstvi hlinitych iontd naznacoval,
Ze pouze Cast popilku (pouzité suroviny) je reaktivni. Do budoucna tak stoji za zvazeni, ke

kterému poméru se priklonit.

7.6K problému popisu IR spekter

V kapitole 6.6.1 je vznik geopolymernich struktur dokazovan vyskytem piku v oblasti
1030 cm. Toto tvrzeni vychazi ze studia praci, které se zabyvaly charakteristikou popilk a
geopolymerd pomoci IR spekter. Zpraci je zfejmé, Ze pfi geopolymerizaci se pas
odpovidajici Si-O a Al-O vibracim posouva smérem k niz§im hodnotam. U popilkl se tento
pas pohybuje v oblasti 1080 a 1090 cm™, zatimco v pfipadé geopolymernich struktur se
pohybuje v intervalu 1020 a 1040 cm™. Tento posun je pravdépodobné zplisoben prinikem
hlinitych iontl do pUvodni struktury Si-O-Si. V pfipadé IR spekter naméfenych na vzorcich
byl dominantni pik v oblasti kolem 1030 cm™. Proto Ize tento vino¢et povazovat za dikaz

pritomnosti geopolymernich struktur.
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7.7K problematice popisu receptur

Pro navrzeni funguijici receptury v pfipadé alkalizace vhodnych surovin, je nezbytné
znat principy geopolymerni reakce, které jsou diametralné odliSné od principu tuhnuti a
tvrdnuti cementl, pfipadné jinych v souCasnosti pouzivanych anorganickych pojiv.
Z praktického hlediska tak nejde porovnavat receptury pro pfipravu betonu a geopolymerd,

Vv

surovin podle druhu zvoleného prekurzoru, tak jak je popsano v kapitole 1.

Proces alkalizace je velice citlivy na spravné poméry reakcnich slozek prekurzoru,
pfidanych alkalii, vodného roztoku kifemicitani a vody. Velice zjednodu$ené feceno, by na
jeden atom hliniku vychozi suroviny, mél pfipadat jeden atom alkalického iontu. Toho Ize
dosahnout pouze za pouziti receptur s molarnimi poméry. Pravé proto jsou i v prvnich
patentech od Davidovitse [29,30,31] uvedeny molarni poméry pro slozeni smési. VSechny
dalsi prace rlznych vyznamnych védeckych skupin pak pro popis slozeni pouzivaji pravé
molarni poméry. Lze tak velice jednoduSe smési mezi sebou porovnavat a na zakladé
zvolenych poméru fidit geopolymerni reakci a pfedpovidat i vyslednou strukturu alkalizované
suroviny. Diky pouziti molarnich poméru je tak smés jednoznacné uréena, coz v pfipadé
hmotnostnich nebo objemovych jednotek by bylo problematické a nevypovydajici. Na druhou
stranu, by toto mohl byt problém pro budouci praktické vyuziti, nebot diky tomu bude
tedy mozné, Ze to mize byt jeden z divodu, které mohou branit masivnéjSimu rozsireni
téchto materiall, protoZe tento aspekt bude nutné zohlednit jak pfi vyrobé, tak manipulaci
s témito latkami. Proto by bylo mozna vhodné zavést daldi pomocné znaéeni sloZzeni smési,
tfeba pravé v jednotkach hmotnosti vztaZzenych na vyslednou jednotku objemu materialu.
Vzdy by se ale jednalo o pfepocet, ktery by vychazel z danych navrzenych molarnich
pomérla. Vzhledem kvySe zminénému je ale v souCasnosti pro samotnou podstatu
chemismu geopolymerl a moznosti porovnani smési nejvyhodnéjsi pouzivat zabéhnutou

terminologii a popisy slozeni smési.

7.8K problematice vybéru velikosti a tvart vzorku

Tvar a velikost vzorku byly vybrany na zakladé tfi faktor(. Prvnim a hlavnim faktorem bylo
velké mnozstvi vyrobenych vzorkl a moznosti tepelného osetfeni. Diky tomu se jevilo vyhodné
pouzit men&i rozméry forem, aby se uSetfil materidl a vzorky bylo mozné tepelné oSetfit. DalSimi
faktory bylo studium zahrani¢nich praci, v kterych byly pouzity formy do maximalni velikosti cca 5 cm
a skuteCnost, Ze pevnost bude porovnavana pouze mezi pfipravenymi vzorky. Proto byly zvoleny

formy, které jsou popsany v praci.
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7.9K problematice stanoveni statického modulu pruznosti v tlaku

Naméfena hodnota statického modulu pruznosti v tlaku je uvedena v kapitole 6.3.3.

jak pro vzorek z monodisperzniho tak monodisperzniho popilku.

Seznam pouzitych zkratek

AA

FA

FTIR
GPM
MAS-NMR
Ms

PM

PP

RTG

SEM

TEM

VPS
VS

XRD
XRF

Alkalicka aktivace

Alkalicky aktivovany material

Alkalicky aktivovany popilek

Bottom Ash - loZovy popel

Fly Ash - uletovy popilek

InfraCervena spektroskopie s Fourierovou transformaci
Geopolymer

Spektroskopie nuklearni magnetické rezonance v pevné fazi
Silikatovy modul [Ms=SiO2/M;0]

Monodisperzni forma popilku

Polydisperzni forma popilku

Rengenové

Rastrovaci elektronovy mikroskop

Transmisni elektronovy mikroskop

Voda

Vysokopecni struska

Vodny roztok kifemicitanu sodného - vodni sklo
Vodni soucinitel w = V/FA

Rentgenova difrakéni analyza

Rentgen-fluorescencni analyza
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Opravny list

Str.24  Tab.4. Chybné:
12/18M NaOH/KOH AKt/C 65/85°C, 100%
Palomo [39-44] c Navs+NaOH, Ms=1,23 025203 1x1x6 vihkost
Kvs+KOH, Ms=0,63 ' ' 2;5;24h
c 85°C,20h
Fernandez, ) Akt/c O
Palomo [53,80] | C*Pisek 8M NaOH 0.33:04:056 4x4x16 85°C,98%vlhk.
(pInivo) 2;5;8;20h a 7d
Criado, c Roztok NaOH Akt/c 1x1x6 85°C, 2;5;8;20h a 7d
Palomo [42,114] vs+NaOH 0,4 Hydrotermalné
vs+ 25-85°C
Andini [48] c NaOH - 0,17g/g ¢ 4x4x16 1-672h
KOH - 0,23 g/gc V PE kontejnerech
& vs, Ms=2,5 w/c-past Oteviena atmosféra
Skvara [98-100] c Aktivator Ms=1-1,6 | 23_0'035/5’ 4| 4x4x16 U boc
Na20=6-10% z hm. C |*<>>2" P
Spravne:
12/18M NaOH/KOH AKt/C 65/85°C, 100%
Palomo [39-44] c Navs+NaOH, Ms=1,23 095203 10x10x60 vihkost
Kvs+KOH, Ms=0,63 ' ' 2;5;24h
c 85°C,20h
Fernandez, . Akt/c .
Palomo [53,80] | C*Pisek 8M NaOH 0.33:0.4:0.56 40x40x160|  85°C,98%vlhk.
(plnivo) 2;5;8;20h a 7d
Criado, c Roztok NaOH Akt/c 10x10x60 85°C, 2;5;8;20h a 7d
Palomo [42,114] vs+NaOH 0,4 Hydrotermalné
vs+ 25-85°C
Andini [48] c NaOH - 0,17g/g c 40x40x160 1-672h
KOH - 0,23 g/g ¢ V PE kontejnerech
& vs, Ms=2,5 w/c-past Oteviena atmosféra
Skvara [98-100] c Aktivator Ms=1-1,6 |, 23_0'035/(3)’ 4|40x40x160 " oo
Na;0=6-10% z hm. C | *<>>2" P
Str. 48 rovnice (6) Chybné:
2 hz
Typ1 o, .., =F/|7-n Y [MPa]
Spravne:
2
Typ 1 Osmaa = F/(ﬂ. N ) [MPa]
Str. 49 rovnice (10) Chybné:. NV=(mn-ms)/ms [%] Spravné: NV=(mn-
ms)/ms*100[%]
Str. 52 3. odstavec Chybné¢: ...v kapitole 4.1.3. Spravné: ... v kapitole
5.3.3.
Str. 70 4. radek Chybneé: ...vzorce (1)... Spravné: ...vzorce (6)...
Str. 75 3. odstavec Chybné¢: ... vzdalenostech 0,3; 0,8; 1,3; 1,8; 2,8 a 3,8
mm...

Spravné: ... vzdalenostech 3; 8; 13; 18; 28 a 38 mm...
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