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Anotace

Tato prace se zabyva pfipravou a testovanim protipozarnich zpénovacich povlakd na
ocelové konstrukce. Organické intumescentni natéry jsou tenkovrstvé zpénovatelné natéry,
které jsou zaloZzeny na kyselém katalyzatoru (napt. polyfosforeCnan amonny), organickych
latkach s vysokym obsahem uhliku (napt. pentaerytritol) a nadouvadle (napf. melamin) a to jak

ve vodou feditelnych, tak i rozpoustédlovych pojivech.

V praci byl zkouméan pomér ttech zakladnich slozek zpénovatelnych natérti (donor uhliku,
kysely katalyzator a nadouvadlo) v rizném typu pojiva, kterymi byla vodou feditelnd
epoxidova disperze, vodou feditelnd alkydové disperze a rozpoustédlova epoxyesterova
pryskyfice. Byl zjistovan vliv pfidavku fosfore¢nanu zinecnatého na kvalitu ochranné vrstvy

a na ochranné ptisobeni povlaku béhem jeho Zivotnosti.

U protipozarnich zpénovatelnych hmot byly testovany fyzikadlné mechanické vlastnosti
(ohyb, tuder, hloubeni, pfilnavost, tvrdost) a antikorozni vlastnosti v solné a kondenzaéni
komote. Navic byly provedeny testy ohnivzdornosti, byla hodnocena kvalita a sila zpénéné
vrstvy. Pro analyzu pfipravenych natérovych hmot a vzniklych uhlikatych vrstev byla pouzita

infraCervena spektroskopie a také byly pouzity metody termické analyzy TG a DSC.

Kli¢ova slova: Zpénovatelné natérové hmoty, pozarni ochrana, organicky povlak,

antikorozni u€innost organickych povlaki



Summary

This thesis discuses the preparation and testing of fire-retardant intumescent coatings for
steel structures. Organic intumescent coatings are thin-layer foaming coatings based on an
acidic catalyst (e.g., ammonium polyphosphate), organic substances with high carbon content
(e.g., pentaerythritol), and a blowing agent (e.g., melamine) in both water-based and solvent-
based binders. The research examined the ratio of three basic components of foaming coatings
(carbon donor, acidic catalyst, and blowing agent) in different types of binders, including water-
based epoxy dispersion, water-based alkyd dispersion, and solvent-based epoxy ester resin. The
influence of adding zinc phosphate on the quality of the protective layer and the protective

properties of the coating during its lifespan was investigated.

For fire-retardant intumescent coatings, physical-mechanical properties (flexibility, impact
resistance, adhesion, hardness) and anticorrosive properties in salt spray and humidity chambers
were tested. Additionally, fire resistance tests were conducted, and the quality and strength of
the foamed layer were evaluated. Infrared spectroscopy was used for the analysis of prepared

coatings and carbon layers, along with methods of thermal analysis TG and DSC.

Keywords: foaming coatings, fire protection, organic coating, anticorrosive effectiveness of

organic coatings
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1 Uvod

Organické intumescentni natéry jsou tenkovrstevné zpénovatelné natéry, které jsou
zalozeny na kyselém katalyzatoru (napt polyfosforecnan amonny), organickych latkach
s vysokym obsahem uhliku (napt. pentaerythritol) a nadouvadle (napi melamin) a to jak ve
vodou feditelnych, tak i rozpoustédlovych pojivech. Tyto druhy natéri jsou stabilngjsi vici
povétrnosti a u¢inkiim vody ve srovnani s natéry na bazi alkalickych silikati. Jsou uréeny pro
pasivni protipozarni ochranu ocelovych konstrukci, nebot’ ocel pifi pozaru ztraci vyrazné
na pevnosti. Proces intumescence zacind zmekcenim a roztavenim polymerniho pojiva, nad
250 °C dochéazi k rozkladu polyfosforecnanti a uvolnéni kyseliny fosforecné, ktera zptisobuje
dehydrataci a karbonizaci zuhelnatélych latek z polyalkoholli. Rozkladem melaminu se uvolni
plynné slozky, které se podili na pénéni a rozpinani smési. Kone¢nou fazi je sitovani a tuhnuti
uhliku. Ochranné a tepelné bariérové vlastnosti jsou do znaéné miry ovlivnény strukturou

uhlikaté vrstvy. [1]

Zpénovatelné natéry na ocelovych nosnych konstrukcich jsou limitovany meznim stavem
R, tedy stabilitou staticky zatizené nosné konstrukce. Cim vice je konstrukce ve stavbé
zatézovana, tim klesa jeji pozarni odolnost. Normou CSN/STN 73 0851 je uvazovéano takové
statické zatizeni ocelové nosné konstrukce, které vyvola kritickou ztrétu stability pii teploté cca
472 °C. Od natéru se tedy vyZaduje maximalni tepelné izola¢ni schopnost, kterd musi zajistit,

aby k prekroceni tohoto limitu doslo co nejpozdéji.

Soucasné ovSem musi byt pod protipozarnim natérem zajisténa i dobra korozni odolnost,
coz obvykle znamenad, Ze natér musi byt kompatibilni alespoii s nékterymi antikoroznimi natéry.
ProtoZe u protipozarnich natérii jde vzdy o natéry vysokosusinové, s nizkou odolnosti proti
vodé¢ a agresivnim vliviim, musi se tyto natéry prakticky vzdy aplikovat v systému, kde jsou
proti t¢émto vliviim chranény. Vrchni kryci natér zaroven vSak nesmi branit vyvinu zpénéné
vrstvy a musi na vrstv€, kterou ma chrénit, dobfe drzet. Tyto natéry jsou vétsinou aplikovany

na viditelnych ¢astech konstrukci a musi proto piisobit i esteticky. [2]
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2 Soucasny stav problematiky

2.1 Ochrana oceli

Prestoze je ocel nehoflavy stavebni materidl, tak chovani ocelovych konstrukci
podminkach pozaru je neptiznivé. Do teploty 350 °C neklesaji mechanické vlastnosti natolik,
aby byla ohroZena bezpecnost staveb. Pii teploté 500 az 700 °C pozbyva ocel témér zcela svou
unosnost, pokud neni deformovana, Ize ji po pozaru opét pouzit. U nechranénych nosnych

ocelovych prvki se pozarni odolnost pohybuje ptiblizn€ v rozmezi 5-20 minut.

Zakladnim principem zvySeni odolnosti ocelovych konstrukei vi¢i pozaru je zamezeni
jejich prohtati na teplotu 500 °C a vyssi. Vlivem ucinktl vysokych teplot dochézi pti pozaru

k poklesu meze kluzu, pevnosti a modulu pruznosti ocelovych konstrukeci.

Stavebni konstrukce dosahne pozadované pozarni odolnosti tehdy, jestlize po dany Cas
nedojde k poruseni jeji funkce. PoZzarni odolnost se uréuje dle normy CSN 73 0810, doby
pozéarni odolnosti konstrukci jsou ur€eny stupnici 15, 30, 45, 60, 90, 180 minut. Pozéarni
odolnost Ize zvysit oSetfenim povrchi naptiklad deskami, omitkami, nastfiky a natéry. Tyto

upravy mohou zvysit pozarni odolnost az o 180 minut. [3]

2.2 Typy pozarni ochrany
AKktivni protipoZarni ochrana

N 24

objekty jsou rekonstruovany k jinym Gcellim, nez bylo ptivodné planovéano. Zaroven také rostou
poZadavky na zvySovani poZarni bezpecnosti staveb, technologii, zafizeni a provozovanych
¢innosti. Zabezpeceni budov a technologickych zatizeni proti u€inkim moZzného pozaru

zahrnuje pasivni a aktivni zajisténi. [4, 5]

Aktivni protipozarni ochrana zahrnuje vSechna obranna opatieni a je ucelenym systémem
pro rozpoznani a haseni pozarii (pozarni hlasice, posttikovaci hasici systémy, hasici pfistroje,
zatizeni pro odvod koufe a tepla, nouzové osvétleni). Tyto prostredky vytvaieji predpoklady

k uspésné evakuaci osob, i¢innému zasahu jednotek pozarni ochrany a sniZeni rozsahu skod.
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Pasivni protipoZarni ochrana

Oproti aktivni protipozarni ochrané ma pasivni protipozarni ochrana preventivni tlohu.
Zahrnuje celek vSech konstruktivnich opatfeni, kterd zajist'uji po urcitou dobu odolnost proti
ohni. Pozarni ochrana je upravena ptedpisy s ohledem na druh a pouziti budovy. Tyto prvky
funguji bez zasahu ¢loveéka nebo externiho napajeni energii. Kromé toho umoziiuji v€asnou

evakuaci i zasah zachrannych tymd.
Konstruktivni opatfeni maji:
e zadrzet Sifeni koutovych plynt
e zabranit Sifeni plamenti
e potlacit tepelné ucinky v doty¢énych tsecich
e zachovat protipozarni odolnost stavebnich dilt/Casti

Aktivni a pasivni zajisténi se vzajemné dopliuji, zvysuje se tak ti¢innost zabezpeceni budov
a zafizeni proti pozaru. Ucinnost aktivniho a pasivniho zajisténi klesd, nejsou-li jednotliva

zafizeni a opatfeni ¢i Upravy stavebniho feSeni vzajemné koordinovany. [4, 5]

2.2.1 Prvky pasivni poZarni ochrany
2.2.1.1 ProtipoZarni omitky

Protipozarni nanaSené hmoty patii kromé deskovych silikdtovych obkladli k nejstarSim
ochrannym systémim. V souCasné dobé podle sloZzeni malty rozeznavame tyto druhy
nandSenych omitek: 1. sadroperlitové nebo sadrovermikulitové, II. sadrové nebo

vapenosadrové, I11. vapenné, vapenocementové nebo cementoveé.

Z klasickych omitek jsou nejucinnéjsi malty skupiny I, nejméné uc¢inné malty skupiny III.
Pro jejich aplikaci je tfeba zajistit jejich tloustku alespont 10 mm. Vermikulitové omitky kromé
dobrych protipozarnich vlastnosti vykazuji dobré vlastnosti akustické, protikondenzacni
atepeln¢ izola¢ni. Omitky na bazi perlitu obsahuji expandovany perlit s velikosti zrn
0,1 az 1 mm a pojivo, kterym je cement, sadra nebo vapno (je vhodné ptidavat jako piisadu

anorganicka vldkna).
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U omitek II. skupiny pfiznivé piisobi sadra pro sviij vysoky obsah chemicky vazané vody,
ta se pfi teplotach nad 100 °C uvoliiuje a na zacatku pozaru redukuje teplotu plamene, a tim
zpomaluje ohiivani nanesené vrstvy. Pti vysokych teplotach nastava smrst'ovani sadry, coz ma
za nasledek vznik kontrakénich trhlin a nasledné odd€lovani nanasenych vrstev pfi pozaru.

Témto objemovym zménam lze zabranit pridanim vlaknitych hmot (napi. mineralnich vlaken).

Omitky se mohou nanaset na velkou Skalu podkladi, na silikatové, dievéné a ocelové, které
ale musi byt povrchové upravené. Dievéné a ocelové prvky musi mit povrch opatfen

keramickym pletivem nebo draténou siti. [6, 7]

2.2.1.2 ProtipoZarni nastriky
Protipozarni nésttiky se pouZzivaji mnohem Castéji neZ omitky. Je to diky vyssi i€innosti poZarni
odolnosti, jednodussi aplikaci a pro malou hmotnost ochranné vrstvy. Technologie nastfiki je

analogicka jako u omitani, ale nanaseni ochranné vrstvy se provadi strojné pod tlakem.

K nejvyhodnéjSim protipozarnim nastfikim patifi ndstiiky na béazi vermikulitu
s pfidavkem cementu a vapenného hydratu. Diky vermikulitu vykazuji tyto nastfiky velmi
dobré tepelné izolacni vlastnosti, coz se projevuje niz§imi pozadavky na vyslednou tloustku
ochranné vrstvy. Nasttiky s obsahem expandovaného perlitu jsou levnéjsi, ale k zajisténi stejné
pozarni odolnosti je zapotiebi siln€jSich vrstev, coZ se projevi horSimi fyzikalné—chemickymi

vlastnostmi.

Sadrové nasttiky s obsahem vermikulitu nebo experlitu jsou srovnatelné s ptedchozimi.
Pti teplotach nad 100 °C se ze sadry uvolituje velké mnozstvi chemicky vazané i volné vody,
kterd na zacatku pozéaru redukuje teplotu plamene a tim zpomaluje ohfivani nanesené vrstvy.
Stejné jako u omitek je moZzno vzniku trhlin zabranit vyztuzenim stiikané smési mineralnimi

vlakny.

Kvalita provedenych nastiikti je siln€ zavisld na pfesném dodrZzovéani vyrobni
technologie. ProtipoZarni nastfiky nejsou pouZitelné pro plasty jakéhokoliv typu a sloZeni
a dfevéné konstrukce (pokud nejsou predem impregnovany proti plisnim a dfevokaznému

hmyzu). [6, 7]
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2.2.1.3 Protipozarni obkladové materialy

Obklady dievénych konstrukci jsou pouzivany v hojné mife, a to zejména pro ty¢ové nosné
prvky s vyssi pozarni odolnosti, v ptidnich vestavbach, stropnich konstrukcich a v§ude tam, kde
protipozarni natér svymi parametry nestac¢i. Hlavnimi parametry, které jsou od deskovych
prvkli vyzadovany, jsou piedevsim tepelné izola¢ni vlastnosti, schopnost desky aktivné piisobit
proti u¢inku plamene, celistvost desky pii zvysenych teplotach, Deskové obklady jsou obvykle
trvanlivé a dlouhodobé odoldvaji vlivim prostfedi podstatné vice nez natéry a néstiiky.
Rozhodujici vyznam maji predevsim pifi plosSnych aplikacich, kde jsou prakticky
nenahraditelné. Daji se dobie esteticky upravovat, Ize je (az na vyjimky) pomérné snadno

zpracovavat, délit a spojovat béZznymi technologiemi.

Desky vyuzitelné v pozarni ochrané staveb lze rozdélit bud’ podle materidlu, ze kterého jsou
zhotoveny, podle jejich struktury, pfipadné podle jejich chovéani pii pozaru. Desky
z anorganickych  hmot jsou pfedstavovany deskami cementovymi, sadrovymi
a vapenocementovymi, deskami na bazi vermikulitu a na bazi mineralnich vlaken.
Sadrokartonové desky jsou tvotfené oboustrannym plastém z kartonu, mezi nimz je jadro ze
sadry, armované obvykle sklenénymi ¢i minerdlnimi vldkny. Tyto desky jsou uZivany pro
naprostou vétSinu vSech protipozarnich obkladi, pficek a stropi, resp. dalSich protipozarnich

aplikaci. [3, 8]

2.2.1.4 Retardanty horeni

Retardant hotfeni nebo samozhaSeci ptisada je latka, kterd zpomaluje nebo zabranuje
hoteni, tj. zvySuje tepelnou odolnost materialu. Retardanty hoteni se ¢asto pouZzivaji k ochrané
polymerii, které diky svym vlastnostem nahradily ve velké mife tradicni materidly. Pfi

spalovani polymeri dochazi ale k jejich rozkladu a vzniku toxickych plynt a koufe. [9, 10]

Existuje vice zptisobu, jakymi muze retardér hofeni pusobit: odstranénim tepla,
zvySenim teploty, kterd je nezbytna pro vyvoj hotlavych plyni, snizenim obsahu tékavych latek
a hoflavych plynti, podpofenim tvorby pény, zamezenim pfistupu vzduchu, snizenim tvorby
plamene, zvySenim teploty, pfi které dojde k vzniceni vznikajicich plynl. Pro spravnou

funk¢nost je nezbytné, aby m¢l retardant alesponi jednu z uvedenych vlastnosti. [11, 12]
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Mechanismus v pevné fazi

Mechanismus v pevné fazi spociva ve zménach ve struktufe polymeru. Tyto systémy
podporuji zesiténi povrchu polymeru a vytvoieni uhlikaté vrstvy. Tato vrstva izoluje povrch od
tepla, brani vzniku dalSich produkta a ndslednému hoteni. Jiné systémy podporuji tvorbu vody,
ochlazuji tak povrch a zvySuji mnozstvi energie nutné k udrzeni hoteni. Timto mechanismem

pusobi retardanty obsahujici fosfor pro ochranu celulozy a syntetickych polymera. [13, 14]
Mechanismus v plynné fazi

Mechanismus v plynné fazi spociva v naruseni procesu spalovani polymeru. Do struktury
polymeru jsou zabudovany latky, které vlivem tepla uvoliiuji volné radikaly. Tyto radikaly
difunduji do ohné a inhibuji bo¢ni radikdlové reakce. Vysledkem je zvySeni energie potiebné
k dalsimu hotfeni a inhibici pozaru. Retardéry hotfeni Casto kombinuji plisobeni obou
mechanismi. Timto mechanismem pusobi hlavné retardanty na bazi chloridii a bromida.

[13, 14]

Podle chemického sloZeni je mozné retardanty rozdelit do Ctyt skupin: anorganické,
halogenované, na bazi fosforu, na bazi dusiku, Dals§i déleni je zaloZzeno na druhu vazby
s materidlem: aditivni (bez chemické vazby na polymer), reaktivni (zakomponovany do

struktury materidlu pomoci chemické vazby). [11]

2.3 ProtipoZarni natérové systémy
2.3.1 Zabranové natérové systémy

Zabranove natérove systémy brani pristupu plamene k povrchu zapalovaného pfedmétu a po
uréitou dobu nedovoli jeho vzniceni. Tyto systémy jsou uzivany ptredev§im pro hotlavé
konstrukce a materialy a vedle dieva jsou s nimi nej¢astéji chranény plasty, kabelové izolace,
plastova potrubi atd. Byvaji obvykle formulovany na bazi anorganickych systémi, nejcastéji
lehko tavitelnych sklovin, glazur, ¢asto s ptisadou kratkych armujicich vlaken a retardéri
hoteni. Tyto natéry vétSinou nemaji tepelné izolacni schopnosti a jejich funkce je vyhradné

zalozena na bariérovém efektu, omezuji ptistup kysliku a brani Siteni plamene po povrchu. [15]
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2.3.2 Sublimujici natérové systémy

Podstatou sublimujicich natérovych systémil je pomérné¢ silna vrstva sublimujicich aditiv,
ktera se pii vysSich teplotdch zacina odpafovat, resp. sublimovat. Unikajici plyny zhaseji
plamen a ochlazuji povrch na kterém jsou naneseny. Pouzivaji se obvykle v epoxidovém pojivu.
Tyto systémy dosud nenasly SirSiho vyuziti, protoze jsou pomérné nakladné. Na druhé strané

jsou velmi stale, odolné povétrnostnim vlivim a mechanickému namahdéni. [2]

2.4 Zpénovatelné (intumescentni) natérové hmoty

Zpénovatelné natérové hmoty jsou dilezitou tfidou pasivnich protipozarnich systému.
Znacnd informaci o téchto natérech pochazi z patentové literatury, prvni zminky pochazi z roku
1938. Vroce 1971 publikoval Vandersall [16] clanek, kde vysvétloval podstatu
intumescentniho procesu. Zpénovaci natérové hmoty se dostaly do poptedi s ustupem
halogenovanych retardanti hoteni, které jsou sice ucinné, ale jsou u nich obavy z vlivu na
zivotni prostfedi. [17] Intumescentni natérové hmoty vytvareji plisobenim tepla na povrchu

podkladu objemnou zuhelnatélou pénu, ktera poskytuje ochranu proti pozaru. [18]

Obrazek 1: Zpénovaci proces [19]

2.4.1 SloZeni intumescentnich systémi
Intumescentni protipozarni materialy jsou viceslozkové systémy. Slozky téchto systémi
jsou rozdéleny do tfi hlavnich skupin: (a) zdroje uhliku, které jsou obvykle polyatomické

alkoholy nebo polyoly—organické slouceniny obsahujici hydroxyly s vysokym obsahem uhliku;
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(b) katalyzatory (kysel¢é slozky), coz jsou anorganické kyseliny nebo latky uvoliujici kyselinu
pii teplot¢ 100-250 °C; (c) pénotvorné latky, kterymi jsou organické aminy nebo amidy;
nékteré anorganické soli jsou schopny uvolnit vyznamné mnozstvi nehotlavych plynt pfi
tepelné dekompozici; obvykle se jedna o alkalické uhli¢itany a amonné soli. Principy tvorby
receptur pro intumescentni povlaky ptfedpokladaji synergicky efekt téchto slozek. Skupinu
takovych sloucenin, o kterych se nejvice diskutuje v odborné a technické literatuie, tvori

predevsim fosforeCnany amonné, predevsim polyfosfore¢nany, pentaerythritol a melamin.

Kromé téchto hlavnich sloZzek obsahuji intumescentni natéry dalsi slozky, jako jsou
pigmenty, zejména oxid titaniity; plniva rizného typu: skelnd vldkna, mineralni vldkna,
kaolin, mastek, oxid hlinity, hydroxid hlinity, hydroxid hotfe¢naty, srazeny oxid kiemicity,
silikaty, duté mikrosféry, drcend celuloza, plastifikatory, zahustovadla, sméacedla,

konzervanty. [20]

a) Anorganicka kyselina nebo sloucenina, ktera pfi ohfevu na 100 az 250 °C uvoliiuje

kyselinu.
b) Polyhydrické slouc¢eniny bohaté na uhlikové atomy.
c) Organické aminy nebo amidy.
Ptiklady sloucenin:
a) Zdroje anorganické kyseliny:
e Kyseliny: fosforecna, sirova, borita.
e Amonné soli: polyfosfaty, sulfaty, halidy.

e Aminové/amidové fosfaty: mo€ovina, guanylmocovina, produkty reakce amoniaku

s oxidem fosfore¢nym.
e Organofosforecnany: trikresylfosfat, alkylfosfaty, haloalkylfosfaty.
b) Polyhydrické slouceniny:
e Skrob, dextrin, sorbitol.
e Pentaerythritol-monomer, dimer, trimer.
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e fenolformaldehydové pryskytice, methylolmelamin.
¢) Aminy, amidy:
e Mocovina, mocovinoformaldehydové pryskyfice,
e Dikyandiamid, melamin, polyamidy. [18]

Pti zahfivani intumescentnich natérovych systému probiha velké mnozstvi reakci a je
obtizné presné urcit funkeci, kterou plni jednotlivé slozky smési. Nékteré slouc¢eniny nesou vice
nez jednu funk¢ni skupinu a mohou plnit vice nez jednu funkci, jako naptiklad melaminfosfat,

ktery je jak aminem, tak zdrojem kyseliny.[18]

2.4.1.1 Zdroje uhliku

Zdroje uhliku jsou obvykle vybirany z riiznych uhlovodikd obsahujicich hydroxylové
skupiny. Intumescencni systémy obvykle obsahuji nasledujici slozky: Skrob, dextrin,
polyfunkéni alkoholy, zejména mono—, di— a tri—pentaerythritol nebo jejich smési, sorbitol,
rezorcinol, trimethylolmelamin, triethylenglykol, fenol-formaldehydy a fenoly. Mezi dalsi
hydroxylové slozky mohou pattit n€které oleje, celuloza, Skrob, proteiny, glukdza, maltdza,
mannitol, kapalné polyoly s linedrnim fetézcem C2—CS5 a slouceniny s komplexnéjsi strukturou.
Utinnost potencialnich uhlikovych zdrojii zavisi na jejich obsahu uhliku a poétu reaktivnich
hydroxyli. Hmotnost popela, ktery lze ziskat, zavisi na mnozstvi uhliku, zatimco obsah

hydroxyli urcuje rychlost dehydratace a tim i rychlost pénéni.[20]
Pentaerythritol

Derivaty pentaerythritolu jsou nejucinnéj$Simi tvirci uhliku diky své multifunkénosti
a vysokému obsahu uhliku. Pokud jde o obsah uhliku, dosahuje pentaerythritol 44 %, di—
pentaerythritol 50 % a tri—pentaerythritol 53 %. Je dilezité, Ze pentaerythritol je témét zcela
krystalicky a neni to polymer. Diky tomu se muiZe dfive a snadnéji UCastnit syntézy
organofosfatové struktury intumescentni vrstvy, a od samého zacatku nebrani uvoliiovani plynu
pfi pénéni intumescentnich slozek. Coz je vyhoda, kterou ma pentaerythritol oproti jinym

karboniza¢nim ¢inidlim jako je Skrob a celulodza.
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Pentaerythritol byl ziskan na konci devatenactého stoleti kondenzaci acetaldehydu s
formaldehydem. Komerc¢né se zacal vyrabét ve 30. letech 20. stoleti. Kondenzace acetaldehydu

s formaldehydem se provadi v alkalickém prostiedi. Proces probiha podle rovnice 1.

OH
naor  HO OH +Hc=0 HO

H,C—CH + H,C=0 ——— N
HO @] HO OH

Rovnice 1: Vyroba pentaerythritolu [20]
Kromé¢ pentaerythritolu se mohou vytvoftit rizné vedlejsi produkty. Aby bylo mozné ziskat
technicky pentaerythritol, je smés extrahovana s malym mnozstvim dipentaerythritolu a odpati

se extrakéni roztok. Pro ziskani ¢istého pentaerythritolu se provadi nékteré operace odpatovani

a frak¢ni krystalizace.[20, 21]

Pokud se pentaerythritol ziskava z acetaldehydu a formaldehydu, reakce je termodynamicky
katalyzovéna a stejné probiha 1 opacna reakce. To znamena, Ze kdyz je pentaerythritol zahiivan
v piitomnosti dehydrata¢niho c¢inidla—fosfore¢nanu amonného, ktery je nutnou sloZkou
intumescentnich natért, mize se pentaerythritol rozkladat na povrchu oxidu titani¢itého a tvofit
aldehydy, ze kterych byl syntetizovan. Ty mohou reagovat s melaminem a vytvofit

melaminaldehydovou pryskyfici. [20]
Dipentaerythritol

Dipentaerythritol se komer¢éné ziskava jako vedlejSi produkt pfi vyrob& pentaerythritolu
z acetaldehydu a formaldehydu v zasaditém prostfedi, vytézky se pohybuji kolem 10 %.
Pouziva se pii vyrob¢ polyestert, polyethert, polyuretanii a alkydovych pryskyftic. Pouzivan je
také pii syntéze lubrikantl, natéri, lepidel a kosmetiky. [22] Dipentaerythritol se vyznacuje
niz8i rozpustnosti ve vodé nez pentaerythritol. [23, 24] V intumescentnich systémech jej lze
pouzit misto pentaertythritolu. Jeho ptidavek zvySuje teplotu, pii které dochézi ke zpéiovacim
reakcim. ZvySuje také viskozitu vzniklé taveniny. [25] Teplota rozkladu dipentaerythritolu je
ptiblizn¢ 200°C. Dipentaerythritol se rozklad4d ve dvou krocich, prvni krok je pfi teplotach
200400 °C, kdy je ztrata hmotnosti 95 %. Pti teplot¢ 500 °C dipentaerythritol témét kompletné
degraduje. [26]
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Celuléza

V minulosti byly uc¢inény pokusy vyuzit celulézu nebo Skrob v intumescencnich
protipozarnich systémech. Nicméné zkuSenosti naznacuji, Zze celuldoza a skrob jsou oproti
pentaerythritolu mnohem mén¢ ucinné. Obvykle tyto latky nejsou pouzivany v materialech pro

ochranu proti pozaru u kovovych konstrukci.

Tepelny rozklad celulézy je doprovazen velkym mnozstvim paralelnich a postupnych
reakci. Diky témto procesim prochazi celul6za hlubokymi transformacemi a vytvaii se velké
mnozstvi meziproduktl, z nichz se n¢které pfi ur€itém teplotnim intervalu méni na uhlik.
Termalni destrukce je ovlivnéna strukturou makromolekuly a supramolekularnimi
stadii celulozy, prostfedim, ve kterém probihd tepelné oSetfeni, necistotami a katalyzatory,
podminkami ohfevu a podobné. Hlavni procesy degradace celuldzy jsou dokonceny pfi teploté
asi 350 °C. V této fazi se vytvafi mnoho slouCenin, dochazi k nejveétsi ztraté
hmotnosti celulézy a vytvari se uhlikovy zbytek obsahujici az 60—70 % uhliku. Tato faze
termalni destrukce se nazyva pyrolyza celuldézy. Produkty z termdlni destrukce celuldzy lze
rozdélit do tfi skupin: slouceniny, které jsou t€kavé pii nizkych teplotach, pryskyfice a pevny

zbytek, ktery v zavislosti na konecné teploté oSetfeni obsahuje rtizné mnozstvi uhliku.

Podobné jako pentaerythritol, je i celuldéza v pfitomnosti dehydratacniho ¢inidla zdrojem
aldehydf. Kvili své struktuie se celuloza rozkladd s tvorbou Sir$i Skaly produktl, ale
pravdépodobné s nizsi koncentraci produktt reaktivnich s melaminem. Teploty rozkladu se
také 1i8i od teplot rozkladu pro pentaerythritol. Vysledkem je, Ze penova vrstva vytvorena
béhem destrukce natéru na bazi celuldzy zaostava svymi vlastnostmi za materidlem na bazi

pentaerythritolu. [20]

2.4.1.2 Zdroje kyselin

V protipoZarnich intumescencnich systémech se Siroce pouzivaji anorganické a organické
fosfore¢né slouceniny jako zdroj kyseliny. Ohnivzdorné vlastnosti fosforecnych sloucenin jsou
znamy jiz dlouhou dobu. Typickymi kyselymi sloZkami nehoflavych povlaki jsou kyselina
ortofosfore¢nd, jeji étery, soli (zejména amonné, aminové a amidové soli), fosforeCnan
melaminu a polyfosfore¢nan amonny. [17] Jsou také pouzivany soli kyseliny sirové a kyseliny
borité, véetn¢ disiranu p—nitroalaninu, siranu amonného a boritant alkalickych kovii. Pfesto

jsou nejvice preferované amonné soli kyseliny fosforecné nebo polyfosforecnych kyselin,
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zejména amonné polyfosforeCnany s vzorcem (NH4PO3),, kde n je ¢islo od 10 do 1500.
Polyfosforecnan amonny obsahuje nejvice fosforu, které¢ho je asi 32 %. Ostatni zdroje kyselin
obsahuji mén¢ fosforu, naptiklad 26,9 % v monoamonium fosfatu, 14,2 % ve fosforecnanu
melaminu a 19,6 % ve fosfore¢nanu mocoviny. Latky obsahujici fosfor jsou do néatérovych
systémtl zavedeny nejen k tomu, aby snizily jejich hoflavost, ale také proto, ze Casto zvysuji
piilnavost, odolnost proti korozi a maji dalsi uzitecné vlastnosti. Navic fosforecné piisady jsou

prakticky jediné, které zabrani doutnani. Nejvétsi dulezitost se priklada polyfosfatim. [20]

Polyfolyfosfat amonny

Polyfosfat amonny (NH4POu4)n je bezbarva krystalickd latka. Nejcastéji se pouziva jako
nehotlava ptisada pii vyrobé protipozarnich natért, lakii, impregnaci, plasti, obali elektrickych
kabelt a dalsich. Podle referen¢nich idaji APP taje pfti teploté 180—185 °C. Intenzivni rozklad
na amoniak a kyselinu polyfosforecnou probiha pii teploté asi 300 °C. Existuji dva
typy amonného polyfosfatu pouZivaného jako pfisada: s krystalickou fazi I s polymeriza¢nim
stupném n < 1000 a vysoko kondenzovany polyfosfat s krystalickou fazi II s polymerizacnim
stupném n > 1000. Amonné polyfosfaty s krystalickou fazi I maji linearni strukturu s riznou
délkou fetézce, rozkladaji se pti nizSich teplotach a maji vyS$si rozpustnost ve vod€ ve srovnani
s amonnymi polyfosfaty s krystalickou fazi II. Amonné polyfosfaty s krystalickou fazi II maji

stabilitou a niz§i rozpustnosti ve vod€ neZ amonné polyfosfaty s krystalickou fazi I.

Utinnost ochrany amonnych polyfosfatii je dana mimo jiné jejich tepelnou stabilitou.
Teplota pocatku hmotnostni ztraty by neméla byt nizsi nez 210-220 °C a hmotnostni ztrata by

méla byt ne vice nez 0,2 %. Tepelna stabilita polyfostati zavisi na podilu nizkomolekularnich

Cvwr

o 24

Tepelna degradace ammonium polyfosfatu nastava ve tiech krocich kratce po dosazeni bodu
tani pii teplot¢ 220-280 °C. Tyto kroky nastavaji pii teplotach 260-420°C, 420-500°C
a 500—680°C. Plynné produkty, kterymi jsou amoniak a voda, se uvoliiuji pii prvnim a druhém

kroku. Pti tdni APP se odsStépuje amoniak, jsou tak uvolnény hydroxylové skupiny, které dale
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kondenzuji za eliminace vody. Vysledna sitovana struktura je definovana jako ultrafosfat,
protoze pomeér protiiontl k atomim fosforu je mensi nez jedna. Béhem reakce je uvolnéno
dvojnésobné mnozstvi amoniaku oproti vodé. Ve tietim kroku dochazi k rozstépeni

ultrafosfatové struktury.

o o 0
I I I
0 0 0 -P—O~—P——0—P-
I I I —4NH3 | \
~-P—0—P—0—P~ ————» O H,NO ONH, O
1 l l =2H,0 | \ |
ONH, ONH, ONH, -P——O0——P——O0—P-
I | I
0 o 0

Rovnice 2: Tepelna degradace polyfosfatu amonného [27]

Zavedeni APP do polymeru miize ovlivnit proces intumescence mnoha zpiisoby, at’ uz
chemicky nebo fyzikalng. Polymer totiz mize pusobit jako rozpoustédlo pro nadouvadlo a APP,
které musi reagovat, aby vznikl intumescen¢ni ucinek. Kromé toho viskozita taveniny
materialu, kterd je dllezitym parametrem v procesu pénéni, mize modifikovat intumescentni
chovani k némuz dochdzi v nepfitomnosti polymeru. Plyny uvolfiované rozkladajicim se

polymerem mohou zasahovat do intumescentniho procesu. [27]

Reakce probihajici pii zahfivani smési pentaerytritolu s polyfosforecnanem amonnym

vedou ke vzniku pentaerytritol-difosfatovych struktur:

0 0 0 o)
I i O CH  CH=O I

—P-0-P- P-0-P-
| No-cHy “cH,-0” l
Obrazek 2: Pentaerytritol—difosfatova struktura [18]

Reakce probiha v nékolika fazich, z nichz prvni je alkoholyza APP PER (nebo fosforylace
PER), ktera nezahrnuje eliminaci plyni. Vyvin amoniaku a vody probihd soubézné s tvorbou

cyklickych fosfatovych struktur v produktu reakce. [18]

Estery kyselin
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v

Mezi estery fosfore¢nych kyselin jsou nejznaméjsi jedno—, dvou— a tfi—substituované
ortofosfaty, ROP(O)(OH)2,(RO)P(O)OH a (RO);PO, (kde R je alkyl, aryl nebo heterocyklicky
zbytek).

Ortofosfaty—soli kyseliny ortofosforecné H3POs—jsou znamy jako mono—, di— a tri—
substituované. Kdyz jsou zahfivany jedno— a dvou-substituované ortofosfaty, dehydratuji,

uvolnuji strukturni vodu a vytvareji polymerové (linearni nebo kruhové) fosfaty.

Typickym zastupcem ortofosfatl je monoamoniumfosfat (NH4sH2POys), ktery tvori bezbarvé
krystaly s tetragonalni miizkou. Rozklada se za uvoliiovani NH3 pii 190 °C a je rozpustny ve
vod¢. Diamoniumfosfat je krystalicka latka, dobte se rozpousti ve vod¢ a taje s rozkladem pii

70 °C. Triamoniumfosfat je krystalicka latka, ktera se rozklada pti pokojové teploté.

Kondenzované fosforecnany se déli do tfi hlavnich typ: linearni fosforecnany
(polyfosfore¢nany) tvoii fadu soli, jejichZ anionty se skladaji z PO* tetraedrii spojenych mezi
sebou kyslikovymi atomy v nevétvenych fetézcich; cyklické fosforecnany (metafosfore¢nany)
maji kruhovou strukturu; ultraphosfore¢nany jsou vétvené fosfore¢nany, které jsou kombinaci
kruhii a fetézcli. Linedrni polyfosforecnany maji sklon k tvofeni cyklickych a vétvenych

struktur pfi termolyze intumescencnich smési.[20]

2.4.1.3 Plynotvorné slozky

Ve vétsiné znamych intumescentnich natér hraji dtlezitou roli slozky, které jsou
klasifikovany jako porofory—plynotvorné latky, které tvoti uhlikatou pénu. Je znamo, Ze plyn
vzniké v disledku tepelného rozkladu latek a vypatovani sloZzek nizké molekularni hmotnosti.
V souvislosti se zpéiovanim amonnych fosfatovych povlakii byl melamin povaZovan za
tradi¢ni nadouvadlo. Pénotvorné latky se musi rozkladat pii spravné teploté a uvoliiovat velké
mnozstvi plynu. V soucasnosti se v povlacich pouzivaji nasledujici porofory: organické aminy
a amidy jako mocovina, butylmocovina, dicyandiamid, kasein, urotropin, guanidin, sulfamidy,
polyamidy a aminoformaldahydové oligomery, melamin a jeho derivaty, vcetné
melaminfosfatu, melaminkyanuratu, melaminboratu, melaminpolyfosfatu a tak dale. Teploty
a produkty rozkladu nékterych nejzndméjSich pénotvornych latek jsou uvedeny v tabulce 1.

[20]
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Tabulka 1: Prehled plynotvornych sloucenin

Sloucenina Plynné produkty Teplota rozkladu [°C]
Melamin NH3 CO, H,O 300
(NN NH; €O, H:0 160
NHao R oH NH; CO; H;0 233
I s NH; €O, H:0 ~130
Chioropavatiin HCI CO, H,0 160-350
Melamin

Melamin je povazovan za jedno z nejucinnéjsich plynotvornych ¢inidel pro intumescentni
natéry. Melamin (2,4,6—triamino—1,3,5—triazin) patii do tfidy cyklickych kyanamidii a ma
soubor vlastnosti, které jsou disledkem energetické stability triazinovych jader. Mezi né patii
tepelna, svételna a chemicka odolnost a schopnost tvofit multifunkéni reaktivni chemické
slouc¢eniny. Proto je melamin cennym surovinovym materidlem pro vyrobu celé tady
polymernich slouc¢enin. Melamin je bazi, tvofi komplexni soli s kyselinami, které se pii zahtati
rozkladaji. Melamin snadno reaguje s aldehydy, kondenzuje s celulozou, cukry, glykoly
a jinymi organickymi slouc¢eninami obsahujicimi OH™ skupiny. VSechny reakce melaminu
probihaji prostfednictvim aminovych skupin. Chemicky ¢isty melamin pfedstavuje bezbarvé
krystaly, které jsou prakticky nerozpustné v chladné vodé (5 % pii 100 °C) a ve vétSiné

organickych rozpoustédlech. Rozpousti se v glycerolu a pyridinu. [20]

Melamin se za¢ina degradovat pfi teploté taveni, asi od 350°C. tato teplota je velmi blizka
teplotim pro APP a pentaerythritol, obecné jsou transformace téchto latek v podobnych
teplotnich intervalech. To znamena, Ze existuji optimalni podminky pro transformaci té€chto tf

aktivnich slozek pro kombinaci v intumescentnich reakcich. [28]

Pti zahtivani melaminu nad 354 °C v atmosféfe dusiku probihaji kondenzacni reakce za
odstépeni amoniaku NH3 (deaminace). Postupnymi kondenzacemi vznikaji ,,melam®, ,,melem*

a ,,melon®. [29]
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Obrazek 3: Molekulova struktura melaminu, melonu a melemu. [30]

Mocovina

Tepelny rozklad mocoviny probiha ve dvou fazich s maximy hmotnostnich ztrat pti 230
a 350 °C. Mocovina se ne zcela rozklada (zbytek nepifesahuje 3% hmotnosti) pfi teploté asi
400 °C. V prvni fazi jsou rozkladné produkty oxid uhli¢ity, amoniak a voda; ve druhé fazi jsou

to karbamylmocovina a cykloalkylamidové slou€eniny.

Mocovina miize byt povaZzovana za aminokyselinovy amid. Dv€ aminoskupiny
v mocoving nejsou identické—jedna z nich je amid a druha je amin. VéEfi se, ze amidova skupina
NH> reaguje s formaldehydem, aby vytvofila methylmocovinu. Takové slouceniny jsou
meziprodukty  pfi  ziskdvani  sitovanych = mocovinoformaldehydovych  pryskyfic.
Monomethylolmocovina je trimerizovana se ztratou vody. Poté formaldehyd reaguje
s CO-NH> skupinami trimerd, aby vytvofil sitovany produkt. Stechiometrie mechanismu
vyZzaduje pomér mocovina:formaldehyd 1:1,5. Nicméné cyklicka seskupeni nejsou nezbytna
pro vytvofeni zesitovaného polymeru. Jsou zndmy linedrni a vétvené Casti v souladu se
strukturou uvedenou nize, pokud je maly pocet nebo vibec zadné cykly. Sitovani je
urychlovano bud’ kyselymi produkty nebo latkami s funkcionalitou schopnou hrat roli kyseliny

pii vysokych teplotach.
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Chovani mocoviny bylo zkoumano ve smési s APP a pentaerythritolem (v poméru 1:3:1),
bylo zjisténo, Ze mocovina, uvoliiuje plynné produkty az do 70 % své pocate€ni hmotnosti, ale
nepiinasi vyznamny ptispévek k peénéni rozkladdajici se smeési, protoze tyto plyny jsou
uvolnovany pfi piili§ nizké teploté (vetSina pii 175-300 °C, mensi mnozstvi pii 300—400 °C).
Ttislozkova smés péni pii teploté nad 375 °C. Bylo zjiSténo, Zze mocovina spiSe snizuje, nez

zvysuje intumescenci a retardaci hofeni APP—PER. [18, 20]

2.4.1.4 Titanova béloba

Oxid titaniCity se pouZzivd v intumescentnich natérovych hmotach jako pigment. Je
chemicky inertni pii pokojové teploté, netoxicky a obvykle je k dispozici v rutilové i anatasové
form¢. Intumescentnim povlakim dodavd kryvost, bélost a jas. Bylo zjisténo,
7e v intumescentnich natérovych hmotéach neni TiO; pouze inertnim pigmentem, ale hraje roli
v termolytické syntéze intumescentni vrstvy a urcuje strukturu vrstvy. Na vysledné vlastnosti
TiO» ma vliv Gprava jeho povrchu. Uprava povrchu je navrzena tak, aby zlepsila
dispergovatelnost (ve vod¢ a v fad¢ organickych rozpoustédlech), kryci schopnost a odolnost
viuc¢i povétrnostnim vlivim. Anorganickéd Uprava se provadi pfevdzné nanesenim sloucenin
hliniku a kfemiku nebo, mén¢ asto, zirkonia na povrch. Pomér téchto sloucenin urcuje kyselost
anebo zasaditost povrchu castic oxidu titani¢itého, ktera se pohybuje v Sirokém rozmezi.
Organickd uprava je rozmanitéjSi. Povrch Castic miiZze obsahovat modifikator hydrofilné—
lipofilnich vlastnosti. To urcuje rozlozeni castic oxidu titani¢ittho v kompozici, coz muze
ovlivnit charakter termolyzy intumescentnich povlakt. Kazdy druh oxidu titani¢itého ma proto

specifické vlastnosti diky odliSnému povrchovému uspotadani. [20]

Je dobfe zdokumentovano, ze TiO> reaguje s APP, (NH4PO3), nebo jeho degradacnimi
produkty, jako jsou polyfosfore¢né kyseliny, (H3PO4), a/nebo pentoxid fosforu (P4O10) pti vyssi
teploté (také sublimuje) za vzniku tepelné stabilniho produktu, pyrofosfore¢nanu titanicitého

TiP,0O7.
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(NH4PO3), — nH3PO, + NH3 1T + 2 H,O 1

TiO, + 2 H3PO4 — TiP20O; + 3 H,0 1

4 HsPO4 — P40y + 6 H20 1

2 [10‘1 + P40]U —- 2 llP_;O-;r

Rovnice 3: Reakce oxidu titanicitého s polyfosfatem amonnym

To umoziuje udrzet celistvost zpénéné vrstvy po delsi dobu, a tim zlepSuje tepelnou izolaci
nebo pozarni odolnost intumescentnich natérd. Diky témto interakcim hraje TiO:
v intumescentnich natérech zasadni roli a piisobi jako vyztuz vrstvy. Bylo také zaznamenéno,
ze TiO; Castecné reaguje s APP, v dasledku ¢ehoz vyslednd vrstva obsahuje na povrchu jak
nezreagovany TiO», tak TiP207. Je tedy nutné optimalizovat zastoupeni TiO2 ve sloZeni

s ohledem na APP.

Ze studie vyplyva, Ze natér s mirné pievysujicim atomovym pomérem Ti a P poskytuje lepsi
tepelné izolacni vlastnosti. Vzhledem k dal$im funkcim TiOz, jako je salavy odraz tepla, tepelna
odolnost plniva, nehoflavost a schopnost zpeviiovat uhlik a také reaktivita pii vyssi teploté,

vykazuje mirny nadbytek TiO; lepsi tepeln¢€ izola¢ni vlastnosti intumescentnich natért. [31]

Bylo zjisténo, ze TiO2 rutilového typu je pii zvySovani doby pozarni odolnosti povlaki
ucinngjsi nez TiO» anatasového typu. Predpoklada se, Ze za tento rozdil mize byt zodpovédné
rozdéleni velikosti Castic a rizné krystalické formy TiO,. Primérna velikost castic TiO»
anatasového typu je 0,30 um a TiO; rutilového typu je 0,17 um. Proto by TiO; rutilového typu
mohl mit ve srovnani s TiO; anatasového typu lepsi dispergaci v povlacich. TiO, miize zlepsit
pozarni odolnost vytvotenim vysoce kvalitni vostinové struktury zpénéné vrstvy, ktera odolava
pozaru. Poté, co se zbytky zpénéné vrstvy postupné oxiduji pii vysoké teploté, zlistava na

povrchu pouze ¢ast amorfniho uhliku a bilé anorganické materialy.

Vysledek naznacuje, Ze TiO, anatasového typu se muze pii vysoké teploté CasteCné
pireménit na TiO» rutilového typu a tato pfeména je kvili vysoké teploté plamene (obvykle nad

1000 °C). Proto lze vyvodit zavér, ze TiO2 anatasového typu se méni na slouceninu slozenou
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z TiO; rutilového typu a TiP2O7, TiO; rutilového typu se béhem procesu hoieni ¢astecné
zjistily pritomnost TiP,O7 na povrchu zuhelnatélé vrstvy pfti aplikaci TiO2 na epoxidovy povlak.
Predpoklada se, ze doslo k nasledujici reakci, kdy vznikla vrstva podobna keramice z TiO>
a TiP207 rutilového typu na povrchu zpénéné vrstvy, ktera mize chranit substrat po celou dobu

hofeni a miize zlepsSit mechanické vlastnosti.[32]

V intumescentnim systému oxid titanicity funguje jako katalytické aktivni centrum, kdy
povrchovéd uprava snizuje aktivacéni energii probihajicich reakci, naptiklad morfologické
transformace pentaerytritolu s nasledujici konverzi na aldehydy. Oxid titanicity tak funguje

jako nuklea¢ni prvek pro uhlikatou vrstvu. [20]

2.4.1.5 Dalsi typy plniv

Expandovatelny grafit (EG) vykazuje atraktivni aplikace jako samoexpanzivni retardér
hoteni diky svému velkému nartistu objemu. Jedna se o vrstevnaty krystal skladajici se z vrstev
uhlikovych atomil pevné spojenych mezi sebou. Mezi uhlikové vrstvy mohou byt vmezeteny
chemikalie (jako napfiklad kyselina sirova). Pfi¢inou expanze je zvySeni objemu a nasledného
tlaku zpiisobeného rychlym ohfivanim vmezefené latky, ktera se méni z kapalné nebo pevné
faze na fazi plynou. Tvofeni plynu zpisobuje zvySeni objemu piiblizn¢ 100—krat. Tlak
generovany timto zvySenim objemu nuti sousedni grafenové vrstvy oddélit se. EG byl primarni
slozkou tésnéni pro spoje, dutiny nebo otvory. Je vSak schopny poskytnout dobrou odolnost
proti ohni dal$im materialiim, jako je polyethylen, kopolymer ethylen—propylen—dien, epoxidy,
nenasycené polyestery, celulozu, atd. Kvili jeho vysoké ucinnosti jako retardér hofeni mize
byt EG pouZit jako nova generace intumescencnich pfisad, samostatné nebo ve spojeni s jinymi
retardéry hoteni, jako je naptiklad APP, zine¢natan bority, ¢erveny fosfor, hydroxid hofecnaty

a hydroxid hlinity. [33, 34]

Organicky modifikovany montmorillonit byl pouzit jako nanoplnivo s cilem zlepsit
protipozarni vlastnosti a také odolnost proti koroznim a povétrnostnim vliviim. Montmorillonit
1ze modifikovat vimezefenim organickych latek naptiklad kvarterni amoniovou soli. Formulace
epoxidové pryskyfice s 1 hmotn. % ptfidavku organicky modifikovaného montmorillonitu
vykazovala rovnomérnou distribuci v natéru a paralelni orientaci s podkladem. Takto

orientované Castice vykazovaly bariérovy efekt, ktery se pozitivné projevil pii zkouskach
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korozni odolnosti. Tepelnd stabilita a struktura zpénéné vrstvy byla pfidavkem organicky

modifikovaného montmorillonitu vylepsSena. [35]

Mikroprasek CaCOs; ziskany zdrcenych vajecnych skotfdpek byl pouzit
v intumescentnim systému na bazi rozpoustédlové akrylatové pryskyfice. Pti slozeni 20 %
nano-Ti0O; a 15 % mikroprasku, doslo k dobrému zpénéni a metodou TGA byla potvrzena

dobré tepelna stabilita. [36]

2.4.2 Mechanismus zpénovaciho natérového systému

Zpénovaci natérové systémy pfi zahfivani vytvari zuhelnatélou vrstvu na povrchu substratu,
ktera chrani material pred G¢inky plamene. Zpénéna vrstva ucinkuje jako fyzicka bariéra, ktera
zpomaluje prostup tepla, kysliku a zplodin hoteni. Pfi uziti na hotlavém podkladu ma prostup
tepla za nasledek zpomaleni tepelné degradace podkladu, a tim zpomaleni tvorby hotlavych

plynt. Dal§im efektem je zpomaleni difuse téchto plyni do okolniho prostredi.
Zpénovaci proces obvykle probihd v téchto krocich [17, 33, 37]
1. M¢knuti a taveni polymerni matrice.

2. Uvolnéni anorganické kyseliny.

(NHsPO,), 25 (HPO,),

nMH;

Rovnice 4: Uvolnéni anorganické kyseliny [38]

3. Karbonizace zdroji uhliku (polyalkohol).

(HPOs), +C(H:0},,— [-C—|,+({HPO;), xmH,0
Rovnice 5: Karbonizace zdrojii uhliku [38]

4. Uvolnéni plynnych produktii z nadouvadel (melaminu).

NH; N NH,
A O
——+ NH; —= N, + H0
N N
NH

Rovnice 6: Tepelny rozklad melaminu [38]

5. Pénéni a expanze smési.
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6. Zesiténi a ztuhnuti pény. [38]

Jiné teorie predpokladaji, ze pentaerythritol neni esterifikovan fosforeCnanem, ale vlivem

zvysené teploty a kyselého prosttedi se pentaerythritol rozklada na formaldehyd a acetaldehyd.

CH.OH " 5
T.H
HOCH,—C—CH,OH - H—CZ & Hac—c“’“ﬁ
“~H “~H
CH.OH

Rovnice 7: Tepelny rozklad pentaerythritolu [39]

Aldehydy vzniklé rozkladem pentaerythritolu jsou zapojeny do syntézy melamin

aldehydové pryskyfice, prekurzoru pénového uhlikového skeletu.

H
|
IHIN:'EHJC—C"’\HU 1 r;HNININH_CH_HINI NH-—
Y ) Y s S

NH: NH: NH:

H:N

Rovnice 8: Vznik melamin aldehydové pryskyrice [39]

Amonny polyfosfat plisobi jako reguldtor riistu pro melamin aldehydové pryskyfici,

kdyZ je chemicky vazan na substrat na jedné strané a na druhé stran¢ na melamin. [20, 39]

CH3—0—CH3 CH;—O—CH3;
\N/

Ay

N =
CHs—0—HZC._ )I\N )\N/CHZ—O—P=0

CH3—0—CH> C\-’z—O—CH3

Obrazek 4: Struktura zesiténé intumescentni pryskyrice[20]
Studie [20] zkoumala vzniklou uhlikatou vrstvu pomoci plynové chromatografie
s hmotnostnim spektrometrem. Ve vzorcich odebranych pfi teplot¢ 400 °C byla zjisténa
pritomnost melaminfosfatu, coz by vyvracelo domnénku, ze se melamin rozkladad na CO, NH3

a H>O a ma funkci nadouvadla. Plynné slozky, které zptisobuji nadouvani zpénéné vrstvy tak
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vznikaji jako vedlejsi produkty reakci melaminu s fosfore¢nou kyselinou a aldehydy vzniklé

rozkladem pentaerythritolu.

2.4.3 Pojiva pro intumescentni natérové hmoty

Typ pojiva ma vliv na intumescentni vlastnosti. Zajistuje rovnomérné rozlozeni plniv,
zarucuje adhezi natéru k podkladu a podili se na tvorbé zpénéné vrstvy, kdy tvoii uhlikaté
struktury, které jsou katalyticky aktivni. [20] Pro vytvofeni kvalitni zpénéné vrstvy by méla byt
teplota degradace pojiva v podobném rozmezi, jako ostatni zpénovaci aditiva. Dilezitd je
viskozita taveniny, nizka viskozita by méla za nasledek stékani, vysoka viskozita by branila
rozpinani zpénéné vrstvy. Idedlni tavenina, by méla zadrzet plyny vzniklé reakcemi plniv

a nebranit expanzi pény.

Obrazek 5: Priklady a) spravné vytvorené zpénéné vrstvy, b) nespravne vytvorené zpénéné vrstvy [20]
Néktera pojiva maji s APP synergicky efekt a pfimo se podileji na vzniku pény, ktera je
vice tepelné stabilni. Jako pojivo Ize pouzit velkou Skalu polymernich pryskyftic. Typ pojiva

také zalezi na prostiedi, kterému bude natér vystaven a odpovidajici odolnosti. [38]
Vodoureditelné natérové hmoty

Vodoufeditelné natérové hmoty vyuzivaji vody jako hlavni tékavé slozky. PouZité
pryskyfice jsou obvykle modifikovéany, aby se zvysila jejich hydrofilita. Obvykle se pouZivaji
akrylaty, alkydy, polyestery, epoxidy, polyuretany. Vyhodou vodoufeditelnych nétérovych
hmot je nizka viskozita, nizky obsah tékavych latek, snizena hotlavost, nizky zapach, a snadna
aplikace béznym vybavenim. Nevyhodami jsou jejich cena, tendence k tvorbé pény, nutnost
udrzeni nezdmrzné teploty pfi skladovani, nutnost pfedipravy povrchi pied aplikaci,

mikrobidlni degradace, vysokd vodivost, vliv atmosférické vlhkosti a teploty pfi zasychani. [40]

V literature byly zkoumany naptiklad emulze ethylen vinyl acetatu [26, 41], epoxidové

emulze [28], silikonova emulze. [42]
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Rozpoustédlové natérové hmoty

Rozpoustédlové natérové hmoty vyuzivaji organickych rozpoustédel jako hlavni t¢kavé
slozky. Historicky byla vétSina natérovych hmot na rozpoustédlové bazi. Od poloviny minulého
stoleti se od jejich pouzivani zacalo ustupovat z diivodl hoflavosti, zapachu, nerozpustnosti
ve vod¢ a obsahu tékavych rozpoustédel. Jejich vyhodou je nizsi cena aplika¢niho vybaveni,
vypafovani rozpoustédla neni zavislé na vlhkosti prostfedi, nevyskytuje se pénéni pfi
michéni. [43] V literatuie byly zkoumany naptiklad epoxidové pryskytice [44, 45], akrylatova
pryskyfice [46, 47].

2.5 Metody pouzivané pro hodnoceni protipoZarnich hmot
2.5.1 Stanoveni hoilavosti metodou kyslikového &isla (CSN EN ISO 4589-2)

Metoda slouzi k uréeni minimalni objemové frakce kysliku ve smési s dusikem, ktera
umozni hoteni malého vertikdln€¢ umisténého vzorku za danych podminek. ZkuSebni zatizeni
se sklada ze sklenéného valce velkého 50 cm s primérem 10 cm. Uvnitf je drzék, ve kterém
je zkuSebni vzorek vertikdln€ umistén. Valcem proudi smés kysliku a dusiku vzhlru
v laminarnim proudéni. Horni ¢ast vzorku je zapélend a je pozorovan charakter hoteni.
zapaleni méné nez 180 s a pfi minimalnim zvySeni koncentrace O2 hoti déle nez 180 s. V
piipadé€, zZe neni moZno pouZit Casové kritérium, pouziva se kritérium délky odhotfeni vzorku

100 mm (napft. u plosnych vzorku).

2.5.2 Termogravimetricka analyza (TG)

Termogravimetrickd analyza méfi zmény hmotnosti vzorku v zavislosti na teploté. Teploty,
pii kterych se tyto zmény d¢&ji, souvisi se slozenim. Pokud se slozeni vzorku neméni,
je zavislosti vodorovna piimka. Pokud zac¢ne nastdvat Uibytek hmotnosti, objevi se sestupny
schod. Kfivka se d4 také vynaset jako derivacni a potom ma tvar pikli. Zatizeni pro TGA
vyzaduje picku, ve které je kelimek na vzorek napojeny na citlivé vahy. Atmosféra v picce je
inertni. Pfi tepelnych rozkladech Ize analyzovat unikajici plyny pomoci infraervené
spektroskopie nebo hmotnostni spektroskopie. Metodu TGA lze v modernich zafizenich

vyhodné kombinovat s DTA a ziskdme tak obé& kiivky pfi stejnych podminkach. [48]
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2.5.3 Diferencidlni termicka analyza (DTA)

Diferencialni termicka analyza méii teplotni rozdil mezi vzorkem a srovnavacim
materidlem jako funkci teploty pii zahfivani nebo ochlazovani materialu. Teplotni rozdily mezi
sledovanymi latkami se objevuji v disledku tepeln¢ zabarvenych fyzikalnich a chemickych
déja. DTA kiivka je zavislost teplotniho rozdilu na teploté (Casu). Ve varianté DSC se vynasi
tepelny tok dH/dt v mW proti teploté¢ (Casu). Jestlize ve vzorku nastane pii urCité teplote
endotermicky pochod, objevi se to zvySenim teploty oproti srovnavacimu vzorku a na grafické
zavislosti se objevi maximum. Pfi endotermickém d¢ji ve vzorku se na kiivee objevi minimum.
Zakladem zafizeni pro diferencni termickou analyzu je picka valcového tvaru. V jeji ose
je dvojice malych kelimkd pro vzorek a srovnavaci latku spojend termoclanky. Ohfev
je elektricky. Atmosféra byva zpravidla inertni, napiiklad dusikova nebo heliova. Pracovni

teploty mohou dosahovat 1600°C. [48]

2.5.4 Zkousky poZarni odolnosti (CSN EN 1363-1)

Cilem zkousek je posouzeni chovani vzorku stavebni konstrukce vystavené definovanym
podminkam ohfivani a tlaku. Jsou stanovena kritéria funkci, pomoci kterych lze vyhodnotit
nosnost, zabranit priniku ohné (udrZeni celistvosti) a postupu tepla (tepelnd izolace). Zkousky
probihaji ve specidlné konstruovanych pecich, které musi byt schopny zajistit vySe uvedené
podminky zkousek. Pro nékteré zkouSky mlze byt pouzito zatézovaci zatizeni, které¢ mize byt
mechanické, hydraulické, nebo zavazi. ZatéZovaci zafizeni nesmi znateln€ ovlivnit podminky
zkousek. Pozarni odolnost zkuSeného prvku je vyjadiena dobou, po kterou jsou splnéna kritéria
zkousky. Takto ziskané Casy jsou méfitkem, zda je konstrukce vyhovujici pfi poZaru, ale nemaji

pfimy vztah k trvani skutecného pozaru.

2.5.5 Intumescentni koeficient
Intumescentni koeficient se pouziva v laboratorni praxi k ur€eni intumescentnich vlastnosti.
Je urcen zahtatim natéru o znamé tloustce naneseném na kovovém panelu v peci. Ke zpénéni

dochazi po vystaveni vzorku teploté 500 °C po dobu 5 minut.

Intumescentni koeficient Ciy je definovan jako pomér tloustky zpénéné vrstvy hs

a ptivodni tloust’ce natéru ho.
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Rovnice 9: Vypocet intumescentniho koeficientu

Kde: T...teplota plynti [°C], t...Cas [min]

2.5.6 Testy ohnivzdornosti
Na zéklad¢ mezinarodnich vyzkumi byly zjistény typy pozart, ke kterym mtize dochazet
v prostiedi staveb. Byla proto vyvinuta fada Casové/teplotnich kiivek pro simulaci hofeni

z riznych zdrojt.
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Obrazek 6: Krivky horeni pouzivané k simulaci pozaru [49]

Normovana teplotni kiivka (ISO 834) vyjadiuje normové namahani pro stanoveni doby
pozarni odolnosti ¢asti stavby, zatimco ostatni typy zatiZzeni jsou omezeny na urcité ptipady
pouziti. Nartist teploty je vypocitan podle nésledujici rovnice:

T=20+ 345 Logio (8t +1)
Rovnice 10: Vyvoj teploty celulozové kifivky [49]
Kde: T ... teplota plynt [°C], t ... ¢as [min]

Uhlovodikova kiivka byla vyvinuta pro potieby petrochemického pramyslu, kde 1ze
ocekavat hoteni ropnych produktl a chemikalii a kde mohou vysoké poZarni zatiZeni pii
dostate¢ném piivodu kysliku zpusobit rychlejsi vzrist teploty, nez je tomu u ISO 834. Jesté

vyssi teploty nez u ISO 834 a uhlovodikové kiivky mohou vzniknout v dopravnich tunelech.
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Kitivka vnéjSiho pozaru plati pouze pro pozarni zatizeni zvnéjSku a zohlednuje pfitom obecné

nizsi teploty ve srovnani s pozarem uvniti budovy. [49]

2.5.7 Charakterizace zpénéné vrstvy

Pro hodnoceni zpénéné vrstvy vytvorené béhem spalovani Ize pouzit nékolik metod. Mohou
to byt napfiklad: rastrovaci elektronova mikroskopie—SEM, infracervend spektroskopie—IR,
rentgenova difrakce—XRD. Pomoci téchto metod lze urcit prvkové a strukturni slozeni zbytkové
zuhelnaténé vrstvy a objasnit tim intumescentni procesy. Pomoci SEM lze urcit velikost

a ¢etnost pora vzniklych pii zpénovani.
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3 Experimentalni ¢ast
3.1 Cile prace

Cilem této diplomové prace bylo naformulovat a pfipravit intumescentni natérové systémy
a studovat jejich pozarni a korozni odolnost véetné¢ mechanickych vlastnosti. Byly pfipraveny
natérové systémy na bazi: styren akrylatové vodné disperze, vodné emulze alkydové
pryskyftice, vodné disperze epoxidové pryskyfice, a rozpoustédlovy typ epoxyesterové
pryskyfice. Pro studium protipozarnich vlastnosti byly pfipraveny formulace, které obsahovaly
rizné pomeéry intumescentnich plniv, konkrétné polyfosfat amonny, melamin, dipentaerytritol
a titanovou bélobu TiOz. Pro posouzeni korozni odolnosti byly pfipraveny vzorky obsahujici
fosforecnan zinec¢naty (Zn3(PO4)2:2H20) jako antikorozni pigment. Pfipravené natérové hmoty
byly poté aplikovany na ocelové a sklenéné panely a byly studovany jejich fyzikalné—
mechanické vlastnosti a mechanickéd odolnost. Organické povlaky byly podrobeny cyklickym
koroznim testim v atmosféte s NaCl a za zvySené vlhkosti. Intumescentni vlastnosti byly
zkoumany vystavenim vzorkd vysokych teplotam v elektrické peci, analyzou pomoci
infraCervené spektroskopie a termickym analyzam. V ramci prace byl studovan vliv typu pojiva
a poméru plniv na intumescentni vlastnosti a pfitomnost antikorozniho pigmentu na korozni
odolnost. Zavérem prace bylo zhodnoceni ziskanych vysledkl, urceni vhodného sloZeni
intumescentniho natéru z hlediska poméru plniv a vhodného pojiva, doporuceni, do jakého

korozniho prosttedi by bylo mozné dané organické povlaky pouZit.

3.2 Specifikace surovin

3.2.1 Pouzité typy pojiv

Pojivo Axilat 2802A

SloZeni: styren akrylatova vodna disperze
Rozpoustédlo: voda

Susina: 50 %

Viskozita: 0,2 Pa.s!

Puvod: Hexion Sokolov
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Pojivo CHS-Hydrospol D870 F

SloZeni: vodna emulze olejem modifikované alkydové pryskyftice
Rozpoustédlo: voda

Susina: 50 %

Viskozita: 0,2 Pa.s!

Piivod: Spolchemie a.s., Usti nad Labem

Pojivo CHS-Epoxy 200 V 55

SloZeni: vodna disperze epoxidové pryskyftice
Rozpoustédlo: voda

Susina: 50 %

Viskozita: 0,2 Pa.s™!

Piivod: Spolchemie a.s., Usti nad Labem

Pojivo Worleé Dur D46

SloZeni: olejem modifikovana epoxyesterova pryskyftice
Rozpoustédlo: xylen

Susina: 50 %

Viskozita: 3,6-4,8 Pa.s™!

Pivod: Worleé¢, Hamburg

3.2.2 Seznam pouzitych pigmentu

Nazev: Polyfosforecnan amonny
SloZeni: [NH4POs]n

Vyrobce: Adichem spol. s r.0.
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Nazev: Melamin
SloZeni: (2,4,6-triamino-1,3,5-triazin)

Vyrobce: Adichem spol. s r.o.

Nazev: Dipentaerythritol
SloZeni: C10H2207

Vyrobce: Perstorp Specialty Chemicals AB

Nazev: Oxid titanicity
SloZeni: TiO;

Vyrobce: Precheza, Prerov

Nazev: Fosfore¢nan zineénaty (ZP 10)
SloZeni: Zn3(PO4)2-2H>0

Vyrobce: Heubach, SRN

3.2.3 Dalsi pouzité chemikalie
Nazev: Destilovana voda

Slozeni: H>O

Vyrobce: Unverzita Pardubice

Nazev: Aceton
SloZeni: C3HeO
Vyrobce: Penta s.r.o., Praha, Ceska republika

46

Experimentalni ¢ast



Experimentalni ¢ast

Nazev: Chloroform
SloZeni: CHCl3

Vyrobce: Penta s.r.o., Praha, Ceska republika

3.2.4 Pristrojové vybaveni
Pristroje slouzici k pripravé a charakterizaci ¢astic pigmentt a plniv

Laboratorni vahy (Kern & Sohn GmbH, Némecko), analytické vahy (OHAUS, Svycarsko),
heliovy pyknometr (Micromerities AccuPyc II 1340, USA), grindometr (Elcometr).

Pristroje a pomiicky pouzité k pripravé a zhotoveni natérovych hmot
Dispergacni zafizeni (Netzsch, Némecko), nanaSeci krabicova pravitka se Stérbinou 150—

300 pm (Ceska republika).

Pristroje pro stanoveni fyzikalnich vlastnosti a mechanické odolnosti natérovych filmu

Tloustkomér (MINITEST 1100, ElektroPhysik, Némecko), mechanicky uchylkomér,
kyvadlovy pftistroj (typ Persoz, Automatic 500, Belgie), pfistroj na stanoveni odolnosti iderem
(Elcometr K1542, Impact tester, Velka Britanie), Erichsentv pfistroj (Erichsen, Némecko),
fezaci niz (Cross cut, Elcometr), odtrhovy pfistroj (COMTEST OP3P, Coming plus a. s.,
Praha).

Pristroje a zaFizeni pouzité ke stanoveni antikorozni odolnosti natérovych filmi

Korozni komora s kondenzaci solné mlhy (Liebisch, Némecko), kondenza¢ni komora (KB

400-MTR-K, Liebisch, Némecko).

Pristroje a zaFizeni pouzité ke stanoveni poZarni odolnosti natéri

Elektricka pec (Clasic), FT-IR spektrometr S 50 (Nicolet), posuvné métitko (Geko),

infracerveny teplomér (Voltcraft), Simultanni termoanalyzator Labsys Evo.
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3.3 Stanoveni fyzikalnich vlastnosti pigmentii
3.3.1 Stanoveni hustoty pigmentu

Hustota pigmentt je dilezitym ukazatelem jejich pouzitelnosti; zejména v natérovych
hmotach a tmelech zavisi stabilita suspenze na rozdilu mezi hustotou pigmentu a hustotou
pojiva. Hustota je také dulezitym ukazatelem pro posouzeni druhu a Cistoty zkoumaného
pigmentu. Hustota byla méfena pomoci plynového pyknometru. Principem je métfeni objemu
plynu (helia), ktery je vytésnén vzorkem pigmentu. Pyknometr byl pfed pouzitim kalibrovan
za pomoci kalibra¢nich kovovych kulicek o zndmém objemu. Na analytickych vahach bylo
odvazeno konkrétni mnozstvi pigmentu a vysledna hustota pigmentti byla vypoc¢tena na zaklade

rozdilnosti objemu.

3.3.2 Stanoveni spotieby oleje a kritické objemové koncentrace pigmentu (KOKP)

Stanoveni spotfeby Inéného oleje je nutnym parametrem k vypoctu kritické objemové
koncentrace pigmenti (KOKP), ktera je nezbytna pro formulaci natérovych hmot. Stanoveni se
provadi metodou miska—tlou¢ek dle nomy CSN 670531. Do tfeci misky bylo navazeno
1,5-5 g pigmentu. Pigment byl michan tlouckem a z byrety byl pfikapavan Inény ole;.
Stanoveni bylo ukonceno ve chvili, kdy veskery pigment ulpél na tloucku a tieci miska zistala
Cista. Z byrety byla odectena spotteba oleje v ml a podle rovnice 14 bylo vypocteno olejové
Cislo.

100 - Vole]'e " Poleje

Olejové cislo =
mpigmentu

Rovnice 11: Vypocet olejového cisla

Kde: Ve ... objem oleje [ml], Mpigmentu ... hmotnost [g], poleje ... hustota [g-ecm™]

KOKP je hodnota objemové koncentrace pigmentu, nad kterou se vyrazné¢ méni stanovené
vlastnosti natérové hmoty. Pfi tomto stavu je objem pojiva dostate¢ny na to, aby pokryl povrch
pigmentu a vyplnil mezery mezi tésné¢ uspofddanymi Casticemi. Vypocet hodnoty KOKP
se provadi na zéklad¢ znalosti hustoty pigmentu a vypoctu olejového cisla.

10000

ppigm
100 + olejové Cislo

KOKP =

ppigm Pol
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Rovnice 12: Vypocet KOKP

Kde: poi...hustota Inéného oleje [g-cm™], ppigm. .. hustota pigmentu [g-cm™]

3.4 Ptiprava natérovych hmot
3.4.1 Formulace natérovych hmot

Formulace natérovych hmot byly navrzeny s vyuzitim programu ,,Formul“. Byly pfipraveny
modelové fady, ve kterych byly jako pojiva pouzity styren—akrylatovd vodna disperze
Axilat 2802A, epoxidovd pryskyfice CHS-Epoxy 200 V55, alkydova pryskyfice
CHS-Hydrospol D870 F a rozpoustédlova epoxyesterové pryskytice Worle¢ Dur D46. Jako
zpénovaci plniva byly pouzity polyfosforecnan amonny (APP), dipentaerythritol (DPER)
a melamin (MEL). Pro kazdé pojivo byly pfipraveny formulace s poméry APP:DPER:MEL
v pomérech 1,5:1:1 a 3:1:1.Formulace dale obsahovaly dispergacni, rheologicka a odpénovaci
aditiva. Pro zvySeni antikorozni odolnosti byla pfipravena formulace s obsahem fosfore¢nanu

zine¢natého ZP 10. Jednotlivé formulace modelovych natérovych hmot jsou uvedeny
v tabulkach 2-5.

Tabulka 2: Formulace pojiv na zdkladé vodou reditelné styren akrylatové vodné disperze
Axilat 28024

Natérovy pojivo voda EGBE APP DPER MEL TiO2 7P10
systém [hm %] [hm %] [hm%] [hm%] [hm%] [hm %] [hm %] [hm %]
AKR/1,5:1 30 20 5 15 10 10 9,5 -
AKR/1,5:1/ZP 30 20 5 12 7 7 9,5 9
AKR/3:1 30 20 5 22 7 7 9,5 -
AKR/3:1/ZP 30 20 5 16 5,5 5,5 9,5 9

Pozn: EGBE—ethylenglykol butyl ether, APP—polyfosforecnan amonny, DPER— dipentaerythritol, MEL-melamin,
ZP10-Zn3(POy):2H,0, AKR—styren akrylatova vodna disperze

Tabulka 3: Formulace pojiv na zdkladé alkydové pryskyrice CHS-HYDROSPOL D870 F

Natérovy pojivo  voda EGBE  APP  DPER  MEL TiO: ZP10
systém [hm %] [hm%] [hm%] [hm%] [hm%] [hm%] [hm %] [hm %]
ALK/1,5:1 30 20 5 15 10 10 9,5 -
ALK/1,5:1/ZP 30 20 5 12 7 7 9,5 9
ALK/3:1 30 20 5 22 7,5 7,5 9,5 -
ALK/3:1/ZP 30 20 5 15,5 5 5 9,5 9

Pozn: EGBE—ethylenglykol butyl ether, APP—polyfosforecnan amonny, DPER— dipentaerythritol, MEL—melamin,
ZP10-Zn3(POy)22H,0, ALK—vodna emulze alkydové pryskyrice
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Tabulka 4: Formulace pojiv na zdkladeé epoxidové pryskyrice CHS-Epoxy 200 V 55

Natérovy pojivo voda EGBE APP DPER MEL TiO: ZP10
systém [hm %] [hm%] [hm%] [hm%] [hm%] [hm%] [hm %] [hm %]
EPOX/1,5:1 30 10 5 15 10 10 9,5 -
EPOX/1,5:1/ZP 30 10 5 12 7 7 9,5 9
EPOX/3:1 30 10 5 22 7,5 7,5, 9,5 -
EPOX/3:1/ZP 30 10 5 21 7 7 9,5 9

Pozn: EGBE—ethylenglykol butyl ether, APP—polyfosforecnan amonny, DPER— dipentaerythritol, MEL-melamin,
ZP10-Zn3(POy):2H,0, EPOX—vodna disperze epoxidové pryskyrice

Tabulka 5: Formulace pojiv na zdkladé epoxyesterové pryskyrice Worleé Dur D46

Natérovy pojivo xylen APP DPER MEL TiO2 ZP10
systém [m%] [m%] [m%] [m%] [hm%]  [hm %] [hm %]
EST/1,5:1 35 10 20 13 13 9,5 -
EST/1,5:1/ZP 35 10 15 10 10 9,5 9
EST/3:1 35 10 27 9 9 9,5 -
EST/3:1/ZP 35 10 23 7,5 7,5 9,5 9

Pozn: EGBE—ethylenglykol butyl ether, APP—polyfosforecnan amonny, DPER—dipentaerythritol, MEL—melamin,
ZP10—Zn3(POy):2H,0, EST—epoxyesterova pryskyrice
3.4.2 Priprava natérovych hmot

Na laboratornich vahach bylo navazeno pojivo a zpénovaci plniva dle formulaci uvedenych
v tabulkdch 3-6. Pojivo bylo umisténo do kovové nadoby pod dispergétor a pii nizkych
otackach (500 ot/min) michano po dobu 15 min a byly do né&j pfidany dispergacni aditivum
a zpénovaci plniva. Pocet otacek byl poté zvySen na 2000 ot/min a dispergace probihala 60
minut. Pfed koncem dispergace byla pfidana aditiva ovliviujici rheologické vlastnosti

vyslednych natérovych hmot, jejich pénivost a sedimentaci.

3.5 Priprava zkuSebnich vzorku
3.5.1 Priprava zkuSebnich vzorki na sklenéné panely

Natérové hmoty byly aplikovany na sklenéné panely velikosti 20 x 10 cm a tloust'ce 0,4 cm.
Panely byly ociStény mydelnym roztokem a poté chloroformem. Natérovd hmota byla
aplikovana nanaSecim pravitkem se Stérbinou 200 um v jedné vrstvé. Zasychani natéri
probihalo po dobu 28 dni v klimatizované mistnosti pfi teploté 23 + 2 °C a relativni vlhkosti

50 + 5 % podle normy CSN EN 23270.
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3.5.2 Priprava zkuSebnich vzorki pro mechanické testy

Natérové hmoty byly aplikovany na ocelové panely velikosti 20 x 5 cm a tloustce 0,7 mm,
které jsou z jedné strany obrousené. Panely byly ocistény acetonem a poté chloroformem.
Natérova hmota byla aplikovana nandSecim pravitkem se Stérbinou 250 pm ve dvou vrstvach
tak, aby celkova tloustka natérového systému byla 120+£10 pm. Zasychani natér probihalo po
dobu 28 dni v klimatizované mistnosti pfi teploté€ 23 + 2 °C a relativni vlhkosti 50 = 5 % podle
normy CSN EN 23270.

3.5.3 Priprava zkuSebnich vzorka pro odtrhovou zkousSku, pro hodnoceni zpénéné
vrstvy a pro test ohnivzdornosti
Natérové hmoty byly aplikovany na otryskané ocelové panely o velikosti 100x150x3 mm.
Panely byly ociStény acetonem a poté chloroformem, natérové hmoty byly aplikovany
nandSecim pravitkem se Stérbinou 250 pum v nékolika vrstvach tak, aby celkova tloustka
natérového systému byla 500+£20 pm. Zasychdni nétérG probihalo po dobu 28 dni
v klimatizované mistnosti pii teploté 23 =2 °C a relativni vlhkosti 50 £ 5 % podle normy

CSN EN 23270.

3.5.4 Priprava zkuSebnich vzorki pro korozni testy

Natérové hmoty byly aplikovany na ocelové Q—panely typu S46, které jsou z jedné strany
obrouSené. Panely byly ocistény acetonem a poté chloroformem. Néatérovd hmota byla
aplikovana nanaSecim pravitkem ve dvou vrstvach nanaSecim pravitkem se Stérbinou 250 pm
tak, aby celkova tloustka natérového systému byla 120 £ 10 pm. Zasychani natéra probihalo
po dobu 28 dni v klimatizované mistnosti pii teploté 23 &+ 2 °C a relativni vlhkosti 50 £ 5 %
podle normy CSN EN 23270.

3.6 Metody hodnoceni vlastnosti natérovych hmot
3.6.1 Zkouska stanoveni jemnosti titeni CSN EN ISO 1524

Utelem zkousky je stanoveni jemnosti tfeni a dispergace natérovych hmot. Grindometr
je tvofen blokem z tvrzené oceli a je vném vybrouseny zlabek, ktery se po celé délce
rovnomérné zmensuje od dané hloubky do nuly, a je doplnén o stupnici. Stérka je tvorena
ocelovou Cepeli s jednim nebo dvéma ostfimi. Do hlubsiho konce zldbku se nalije takové

mnozstvi vzorku, aby nepatrné ptetékal ze Zzlabku. Stérka se uchopi kolmo k povrchu
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grindometru a v pravém uhlu k ose zlabku. Stérkou se rovnomérnou rychlosti béhem
1-2 sekundy tahne az za konec zlabku. Zjist'uje se misto, kde se ve vzorku objevuje pét az deset

¢astic anebo ryh v oblasti Siroké 3 mm. Vypocte se aritmeticky primér ze tii stanoveni.

3.7 Metody hodnoceni fyzikalné mechanickych vlastnosti natérovych filmi

na skle a na oceli
3.7.1 Méfeni tloust’ky natérového filmu (CSN ISO 2808)

Megéfteni suché tloustky natérovych filmi (DFT) na ocelovych panelech bylo provedeno
nedestruktivni metodou pomoci magnetického tloustkoméru podle normy CSN ISO 2808, kdy
byla na deseti mistech zmétfena suché tloustka natérového filmu a hodnoty byly statisticky
vyhodnoceny. Pfed kazdym métenim byl pfistroj kalibrovan na ocelovém panelu. Méteni suché
tloustky natérovych filmii na skle bylo provedeno destruktivni metodou pomoci mechanického

tloustkoméru podle normy CSN ISO 2808.

3.7.2  Zkouska tvrdosti natéru tlumenim kyvadla (CSN EN ISO 1522)

Stanoveni relativni povrchové tvrdosti natéru bylo méfeno pomoci metody Gtlumu kyvadla.
Nameétend tvrdost se udava jako pomér tvrdosti vzorku vici sklenénému standardu (tvrdost
standardu brana jako 100 %). Métfeni probihalo na kyvadlovém pfistroji v rezimu podle
Persoze. Principem méfeni bylo stanoveni doby Utlumu kyvadla, které je s natérem v kontaktu
dvéma kuli¢kami, které slouzi jako opérné body. Kyvadlo bylo vychyleno o 12° a byl méten
pocet kmiti potfebnych ke snizeni amplitudy na 4°. Namé&fené vysledky se poté hodnoti oproti
vyrobcem piilozenému sklenénému standardu. Z naméfenych hodnot se nakonec vypocita

relativni povrchova tvrdost dle rovnice 16.
=1
T=—100
tz

Rovnice 13 Vypocet relativni povrchové tvrdosti natérového filmu.

Kde: 7 ... relativni povrchova tvrdost [%], ti... pocet kmitl vzorku, t,... pocet kmitd standardu

3.7.3 Zkouska rychlou deformaci (odolnost proti uderu) (CSN EN ISO 6272-2)
Zkouska spociva v testovani odolnosti natéru vii¢i normalizovanému zavazi s idernikem,

ktery deformuje podklad. ZkuSebni zavazi se sklada ze svislého tubusu pro vedeni valcového
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zéavazi, které se spousti na udernik opfeny o zkusSebni vzorek. Zkousku lze provést natienou
stranou vzorku vzhliru (proti padajicimu zavazi a uderniku) nebo stranou dold (smérem
od zavazi a uderniku). Postupnym zvétSovanim vzdalenosti, ze které zavazi pada, lze stanovit
hodnotu, pii které nastava poskozeni. U natérti obvykle dochazi k praskani, které je viditelné.

Vysledkem je uvedeni vysky padu v cm, pfi které doslo k viditelnému poskozeni.

3.7.4 Zkou$ka ohybem (na valcovém trnu) (CSN EN ISO 1519)

Tato zkousSka spoc¢ivd v hodnoceni odolnosti povlaki proti praskani, anebo odd¢leni
od kovového podkladu pii ohybu pfes vélcovy trn. Vzorek se do zkuSebniho zafizeni vlozi
shora mezi ohybaci Celist a trn. Nastavovacim Sroubem a upinacimi ¢elistmi se vzorek zafixuje
tak, aby ohybaci ¢ast, vzorek a trn byly v kontaktu. Ohyb se provede konstantni rychlosti
v prub¢hu 1-2 s a zkuSebni vzorek se ohne o 180°. Zkouska se opakovala na postupné mensich
trnech, aby se zjistil primér prvniho trnu, kdy dojde k prasknuti, anebo oddéleni natéru od

podkladu. Povlaky byly testovany na valcovych trnech o primérech 25 az 3 mm.

3.7.5 Myizkova zkouska (CSN EN ISO 2409)

Tato zkouska spociva v provedeni fezll ve tvaru miizky do natéru a ndsledné vizudlni
porovnani stavu natérového filmu se stupnici. Metoda stanovuje odolnost natéru viici oddéleni
od podkladu, jestlize je natér profiznut pravouhlou miizkou az k podkladu. Mftizka byla
provedena feznym ndstrojem s jednim ostfim za pouZiti odpovidajici distan¢ni Sablony.
Charakter poSkozeni vzorkil byl vizualn€ porovnan s klasifika¢ni tabulkou normy a byl urcen

stupeni poskozeni.
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Tabulka 6: Klasifikace stupiiii prilnavosti podle normy CSN EN ISO 2409

Klasifikace Vzhled povrchu plochy Popis
0 Hrany fezi jsou hladké, zadny ¢tverec
miizky neni poskozen

Odloupnuti malinkych Supinek v mistech,
1 kde se fezy kiizi, poSkozena plocha nesmi
presahovat 5 %

Natér je odloupnut podél fezt a
v mistech jejich kfizeni, povrch mtizky
smi byt poskozen o vice nez 5 % a méné
nez 15 %

Natér je poskozen v rozich fezl, podél
feznych hran ¢astecné, nebo cely, na
. riznych mistech mtizky, poSkozeni je veétsi
nez 35 %

Natér odloupnut podél fezti a nékteré
4 ¢tverecky jsou Casteéné nebo zcela
poskozeny, plocha mtizky pievysuje 35 %

ale ne 65 % plochy miizky

T

Rozsah zmén, které nelze klasifikovat
stupném 4

3.7.6 Zkouska hloubenim CSN EN ISO 1520

Zkouskou se stanovuje odolnost natéri vii¢i popraskani nebo odloupnuti od kovového
podkladu pfi vystaveni deformaci hloubenim. Principem je vtlaceni ocelové koule o priiméru
20 mm do plechu s natérem. Nejprve se vzorek se uchyti do Erichsenova pfistroje. Tlaceni
koule probiha konstantni rychlosti a probiha do doby, kdy se na vzorku projevi viditelna

deformace. Zjist'uje se hloubka vtlaceni v mm koule do ocelového panelu.

3.7.7 Odtrhova zkou$ka p¥ilnavosti (CSN EN ISO 4624)

Tato metoda stanovuje pfilnavost natérového filmu k podkladu meéfenim minimélniho
napéti v tahu potfebného k odd€leni nebo odtrZzeni néatéru ve sméru kolmém k podkladu.
Odtrhova metoda spociva v ptilepeni zkuSebnich télisek o priméru 20 mm na povrch natéru.

Po zaschnuti lepidla byl okolo zkuSebniho téliska natérovy film protiznut na podklad za pouziti
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fezné¢ho nastavce. ZkuSebni sestava byla umisténa do trhaciho zafizeni. B€hem zkousSky bylo
zvySovano napéti kolmo k roviné natfeného podkladu, dokud nedoslo k rozlomeni nejslabsiho
rozhrani (adhezni poruseni mezi vrstvami) nebo nejslabsi slozky (kohezni poruseni v jedné
vrstve). Odtrhové napéti bylo piepocteno na odtrhovou pevnost a charakter lomu byl

vyhodnocen podle normy.

_4F,

0 =
Td?

Rovnice 14: Vypocet odtrhové pevnosti

Kde: o — odtrhova pevnost [MPa], F, — maximalni odtrhova sila [N], d — primér lepeného terciku

[mm]

Tabulka 7: Klasifikace typu lomu podle CSN EN ISO 4624

Symbol Typ lomu

A Kohezni poruseni v podkladu

A/B Adhezni poruseni mezi podkladem a prvni vrstvou
B Kohezni poruseni v prvni vrstvé

B/C Adhezni poruSeni mezi prvni a druhou vrstvou
C Kohezni lom v druhé vrstvé

C/D Adhezni poruSeni mezi druhou a tfeti vrstvou
D Kohezni lom v tieti vrstvé

-IY Adhezni lom mezi natérem a lepidlem
Y Kohezni lom v lepidle

Y/Z Adhezni lom mezi lepidlem a télistkem

3.8 Metody hodnoceni a testovani natérovych hmot
3.8.1 Test ohnivzdornosti

Podstatou testu ohnivzdornosti zpéiovatelnych natéri je stanoveni doby, po kterou natérovy
systém odola plisobeni zvysené teploty. Na zadni stran€ panelu byla v pravidelnych intervalech
meétena teplota a vysledkem testu je zavislost teploty na case. Test byl provadén do dosazeni
piredem urcené teploty, maximalné po dobu 30 minut. Teplota, pti které byly vzorky zkouSeny
byla 500°C. Vzorky byly zkouseny v elektrické kelimkové peci od firmy Clasic. Nejprve byla
pec vyhtata na pozadovanou teplotu a poté se na vrsek pece umistil vzorek tak, aby na stranu
s natérem pusobilo vnitini prostiedi pece a vzorek byl ve vySce 27 cm od dna pece. Z divodu

vyvoje zplodin hoteni bylo nutné pracovat v digestofi.

55



Experimentalni ¢ast

Obrdazek 7: Umisténi pece a vzorku

3.8.2 Charakterizace zpénéné vrstvy
Pro hodnoceni zpénéné vrstvy byly vzorky vypalovéany v elektrické kelimkové peci od
firmy Clasic pfi teplotach vypalu 300°C, 500°C a 700°C. Byla zméfena vyska zpénéné vrstvy

a podle rovnice 10 vypocitan intumescentni koeficient.

3.8.3 Infracervena spektroskopie

FTIR analyza byla provedena metodou ATR (diamantovy krystal) ke zjiSténi pfitomnych
funkénich skupin ve vytvrzenych natérovych filmech a ve vzorcich uhlikatych vrstev pii
teplotach vypalu 300°C, 500°C a 700°C. M¢teni bylo provedeno na pfistroji iS 50 od firmy

Nicolet v rozsahu vlno&td 400-4000 cm™! se 128 sceny a rozlisenim 4 cm™'.

3.8.4 Termické metody (TGA, DSC)
Termogravimetrickd analyza a diferencni skenovaci kalorimetrie byly provedeny na
vzorcich vytvrzenych natérovych hmot. Méfeni probihalo rychlosti ohfevu 10 °C/min.

v pfitomnosti vzduchu v rozpéti teplot 30-600 °C na pfistroji LabSys evo.

3.9 Metody hodnoceni vlastnosti natérovych filmd pomoci cyklickych

koroznich zkouSek
3.9.1 Korozni zkouska solnou mlhou
Tato cyklicka zkouska byla odvozena podle normy CSN ISO 9227. Pii zkousce
je vyuzivano vlivu NaCl, zvySené teploty a zvySené vlhkosti vzduchu. Vzorky byly podrobeny
expozici, pii niz se opakovaly 12 hodinové cykly. Nejprve na vzorky ptisobila po dobu deseti
hodin solna mlha (5 % roztok NaCl), nésledovala hodinovéa kondenzace destilované vody pfti

teplote 40 °C a nasledné vzorky hodinu osychaly. Vzorky byly kontrolovany po 168 hodinach.
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3.9.2 Korozni zkouska s povSechnou kondenzaci

Zkouska byla provedena podle normy CSN ISO 6270-2. Béhem zkousky byly vzorky
vystaveny prosttedi 100 % relativni vlhkosti za teploty 38 + 2 °C, a na vzorcich tak dochazelo
ke kondenzaci vody. Cilem zkousky je zjistit odolnost natérovych filma viici vzdusné vlhkosti.

Vzorky byly kontrolovany po 168 hodinach.

3.10 Hodnoceni koroznich zkouSek
Ve zrychlenych koroznich zkouskach byly vzorky vystaveny v normovanych podminkach
zesilenym vlivim koroznich ¢initeldi: vody, teploty, vysoké vlhkosti a koncentrace koroznich

latek. Na vzorcich byla vyhodnocena koroze v plose, v okoli fezu a mnozstvi puchyit v plose.

3.10.1 Metoda hodnoceni stupné puchyrovaténi dle normy ASTM D 714-87

Vzorky byly vyhodnoceny ihned po skonceni koroznich zkousek v koroznich komorach.
Vyhodnoceni bylo provedeno porovnanim s fotografickymi standardy podle normy
ASTM D 714-78. Jednotlivé fotografické standardy jsou uvedeny na obrazku 6. Puchyiky byly
hodnoceny podle velikosti a Cetnosti. Podle velikosti jsou puchyie popsany Cisly 2, 4, 6, 8
(2 jsou nejmensi puchyiky a 8 nejvétsi puchyiky). Cetnost puchyiki se oznacuje pismeny F
(few), M (medium), MD (medium dense) a D (dense), kdy je F nejmensi Cetnost a D nejvetsi

cetnost.
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Obrazek 8: Fotograficke standardy puchyrkii podle normy ASTM D 714-78

3.10.2 Metoda hodnoceni koroze v ploSe podle normy ASTM D 610-85

Touto metodou byl hodnocen rozsah koroze plochy pod zkouSenym organickym povlakem.
Po ukonceni expozice byl organicky povlak z ocelovych panelt odstranén pomoci odstraiiovace
natéri a oplachnut vodou. Vysledkem byla hodnota plochy zasazend korozi vyjadiena

v procentech. Standardy normy pro porovnani vysledkl jsou uvedeny na obrazku 8.

10 ] 9 8
0.01 % 0.03 % 01 %
7 o 5
- - -
. . A E
. :

Obrazek 9 Fotografické standardy pro vyhodnoceni stupné koroze podle ASTM D 610-85

3.10.3 Urceni predpokladané Zivotnosti natéru v koroznich prostredich

Koroze je v ptirodnich podminkach podminéna pfitomnosti kysliku a vody, v primyslovém
a méstském prostiedi se piidavaji i dalsi korozi faktory jako jsou oxidy siry nebo dusiku a dalsi
chemické latky. Pro vybér vhodného natérového systému je dilezité urcit korozni Groven
prostiedi, kterému bude natér vystaven. Korozni agresivitu atmosféry klasifikuje norma
CSN EN ISO 12944-2 do $esti stupiiti podle tabulky 8. Zkusebni postupy pro natérové systémy

pro riizné stupiié korozni atmosféry klasifikuje norma CSN EN ISO 12944-6 podle tabulky 9.
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Tabulka 8: Stupié korozni agresivity atmosféry a piiklady typickych prostiedi podle normy CSN EN

150 12944-2

Stupei korozni
agresivity

Ptiklad venkovniho prosti-edi

Priklady typického vnitiniho
prostiredi

C1 velmi nizka

C2 nizka

C3 stfedni

C4 vysoka

C5 velmi vysoka

CX extrémni

Atmosféry s nizkou Grovni znecisténi:
prevaznée venkovské oblasti

Meéstské a prumyslové atmosféry,
sttedni uroven znecisténi oxidem
sifi¢itym, pobiezni oblasti s nizkou
salinitou
Primyslové a pobtezni oblasti se stfedni
salinitou

Primyslové oblasti s vysokou vlhkosti a
agresivni atmosférou, pobtezni oblasti

Primyslové oblasti s extrémni vlhkosti
a agresivni atmosférou, pfimotské
oblasti s vysokou salinitou

Vytapéné budovy s Cistou atmosférou,
napt. $koly, kancelare, hotely obchody,
Nevytapéné budovy, kde mize dochazet
ke kondenzaci, napf. sklady, sportovni

haly

Vyrobni prostory s vysokou vlhkosti a
malym znecisténim ovzdusi, napf.
vyrobny potravin, pivovary, mlékarny

Chemické zavody, plavecké bazény,
lodénice a doky na motském pobiezi

Budovy nebo prostiedi s pievazné trvalou

kondenzaci a s vysokym znecisténim
ovzdusi

Primyslové oblasti s extrémni vlhkosti a
agresivni atmosférou

Tabulka 9: Zkusebni postupy pro natérové systémy pro riizné stupiié korozni atmosféry normy CSN EN

1SO 12944-6
Stupeii korozni . . ISO 6270-1 1SO 9227
. . Rozmezi Zivotnosti s .
agresivity (ISO 12944-1) (kondenzace vody) (neutralni solna mlha)
atmosféry [h] [h]
nizka 48 -
stiedni 48 -
C2 ,
vysoka 120 -
velmi vysoka 240 480
nizka 48 120
3 stiedni 120 240
vysoka 240 480
velmi vysoka 480 72
nizka 120 240
stiedni 240 480
C4 ,
vysoka 480 720
velmi vysoka 720 1440
nizka 240 480
s stiedni 480 720
vysoka 720 1440

velmi vysoka -

Pozn: nizka (do 7 let), stiedni (7-15 let), vysoka (15-25 let), velmi vysoka (pres 25 let)
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4 Vysledky a hodnoceni

4.1 Vysledky charakterizovani vlastnosti pigmentid, plniv a pripravenych

natérovych hmot
Pro pouzita plniva byly zkousky méfici hustotu a spotiebu oleje, ze ziskanych hodnot byla
nasledné vypocitana hodnota KOKP. Vysledky charakterizace pigmentl a plniv jsou uvedeny
v tabulce 9. V tabulce 10 jsou uvedeny vysledky jemnost tfeni pfipravenych natérovych hmot,

které byly provedeny po dispergaci pomoci grindometru.

Tabulka 10: Charakterizace pigmentii a plniv

Pigment I[{g‘}ifﬁff [g/gheéogfg‘;s:ﬁm] KOKP
Polyfosfore¢nan amonny 1,95+0,02 30,2+0,1 59
Melamin 1,56 + 0,02 243 +0,1 69
Dipentaerythritol 1,36 £ 0,02 41,5+0,1 60
Titanova béloba 3,90 +£ 0,02 21,3+0,1 54
Fosfore¢nan zine¢naty 3,60 £ 0,02 20,8 +0,1 58
Tabulka 11: Hodnotky jemnosti tFeni natérovych hmot
Natérovy systém Jemr[ll(:ls;]trenl Natérovy systém Jemr[ll(:;tl]trenl
AKR/1,5:1 25 EPOX/1,5:1 24
AKR/1,5:1/ZP 28 EPOX/1,5:1/ZP 26
AKR/3:1 22 EPOX/3:1 26
AKR/3:1/ZP 18 EPOX/3:1/ZP 28
ALK/1,5:1 22 EST/1,5:1 24
ALK/1,5:1/ZP 22 EST/1,5:1/ZP 22
ALK/3:1 22 EST/3:1 31
ALK/3:1/ZP 17 EST/3:1/ZP 34

Pozn: AKR—styren akrylatova vodna disperze, ALK—vodna emulze alkydové pryskyrice, EPOX—vodna disperze
epoxidové pryskyrice, EST-epoxyesterova pryskyrice
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4.2 Vysledky hodnoceni fyzikalné mechanickych vlastnosti natérovych
filma na skle

4.2.1 Vysledky zkousky tvrdosti natéru tlumenim kyvadla

V tabulce 12 jsou uvedeny vysledky zkousky stanoveni relativni povrchové tvrdosti natéru,
které byly méteny za pomoci kyvadlového pfistroje typu Perzos kazdy sedmy den po dobu 29
dni. Hodnoty relativni povrchové tvrdosti jsou vztazené k tvrdosti sklenéného standardu

(100 %).

Tabulka 12: Hodnoty stanoveni relativni povrchové tvrdosti natérovych filmii v zavislosti na case.

DFT =60+ 10 um

., B Relativni povrchova tvrdost [%] (odchylka 0,5 %)
Natérovy systém

1.den 8.den 15.den 22.den 29.den

AKR/1,5:1 13,4 25,0 24,7 24,7 24,8
AKR/1,5:1/ZP 13,0 22,5 22,4 22,5 22,6
AKR/3:1 7,6 11,7 13,9 14,2 14,8
AKR/3:1/ZP 8,5 13,4 16,5 17,5 18,0
ALK/1,5:1 4,1 8,9 10, 11,3 11,8
ALK/1,5:1/ZP 7,1 9,2 10, 10,9 11,7
ALK/3:1 2,7 8,3 8,5 8,2 8,5
ALK/3:1 ZP 4,1 8,8 8,9 9,0 9,1
EPOX/1,5:1 19,6 21,8 25,9 33,5 37,1
EPOX/1,5:1/ZP 19,6 21,8 25,9 26,4 27,1
EPOX/3:1 8,1 16,5 24,9 24,5 22,5
EPOX/3:1/ZP 6,7 13,7 23,6 24,8 23,5
EST/1,5:1 7,6 12,2 13,5 23,9 27,3
EST/1,5:1/ZP 7,8 11,5 13,7 23,8 29,3
EST/3:1 7,5 11,7 16,7 23,0 28,1
EST/3:1/ZP 7,5 22,0 28,6 30,3 31,6

Pozn: AKR—styren akrylatova vodna disperze, ALK—vodna emulze alkydové pryskyrice, EPOX—vodnad disperze
epoxidové pryskyrice, EST-epoxyesterova pryskyrice

4.3 Vysledky hodnoceni mechanickych vlastnosti natérovych povlaki na

oceli

V tabulce 13 jsou souhrnné uvedeny vysledky mechanickych vlastnosti natérovych povlaki
na oceli. Vysledky hloubeni udédvaji hloubku v mm, pii které doslo k viditelnému poskozeni
natéru. Vysledky ohybu udavaji primér zkuSebniho trnu, kdy doslo k poSkozeni natéru.
Vysledky uderu udavaji vysku dopadu zavazi v cm, pii které doslo k poskozeni natéru, kdy byl

uder veden natfenou stranou vzorku dola (smérem od zavazi a tderniku). Vysledky miizkové
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zkousky udavaji stupen poskozeni, ktery byl na povlaku zptisoben fezacim nozem s rozestupem

ostri 2 mm.

Tabulka 13: Hodnoty mechanické odolnosti naterovych filmii po zkouskach hloubenim, ohybem,
uderem a mrizkovou zkouskou. DFT = 120 £ 10 um

Natérovy Uder Ohyb M¥rizkova zkouska Hloubeni

systém [cm] [mm] [st.] [mm]
AKR/1,5:1 7,5 8 1 9,2
AKR/1,5:1/ZP 7,5 6 0 8,1
AKR/3:1 25,0 3 0 10,0
AKR/3:1/ZP 12,0 3 0 5,2
ALK/1,5:1 7,5 12 1 3,7
ALK/1,5:1/ZP 7,5 12 1 3.4
ALK/3:1 5,0 10 1 4,2
ALK/3:1 ZP 5,0 10 1 3.4
EPOX/1,5:1 5,0 8 1 1,7
EPOX/1,5:1/ZP 5,0 13 1 5,2
EPOX/3:1 5,0 12 2 3,0
EPOX/3:1/ZP 5,0 8 1 4,6
EST/1,5:1 10,0 10 1 7,0
EST/1,5:1/ZP 10,0 8 1 7,1
EST/3:1 10,0 1 6,9
EST/3:1/ZP 10,0 10 1 7,1

Pozn: AKR-styren akrylatova vodna disperze, ALK—vodna emulze alkydové pryskyrice, EPOX—vodna disperze
epoxidové pryskyrice, EST-epoxyesterova pryskyrice
4.4 Vysledky odtrhové zkousky prilnavosti

V tabulce 14 jsou uvedeny vysledky odtrhové zkousky ptilnavosti, na vzorky byla ptilepena
3 odtrhova téliska. Vysledkem zkousky je urceni charakteru lomu a vypocteni primeérné

odtrhové pevnosti
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Tabulka 14: Hodnoty a charakteristika odtrhit intumescentnich natérovych filmii. DFT = 500 + 20um

. Primérna odtrhova
Odtrhova pevnost

Natérovy systém Charakter lomu pevnost
[MPa] [MPa
5,21 90 % A/B, 10 % B/C
AKR/1,5:1 4,79 20 % A/B, 80 % B/C 4,79+ 0,34
4,37 70 % A/B, 30 % B/C
3,33 60 % B/C, 40 % C
AKR/1,5:1/ ZP 2,93 80 % A/B,20% B 3,14+£0,16
3,17 70 % B, 30 % B/C
4,08 100 % C
AKR/3:1 4,02 100 % C 4,27+0,32
4,73 100 % C
5,71 100 % B
AKR/3:1/ZP 5,32 100 % B 5,40 +£0,23
5,16 100 % B
2,83 30 % B, 50 % C/D, 20 % D
ALK/1,5:1 2,69 100 % D 2,83 +£0,11
2,97 20 % B, 60 % C, 20 % D
3,31 80 % B,20% C
ALK/1,5:1/ZP 2,87 20%B,40 % C, 40 % D 3,27 +0,31
3,63 30% B, 70 % D
2,06 100 % B
ALK/3:1 2,96 100 % B 2,76 £0,5
3,25 100 % B
3,05 80 % B, 20 % C/D
ALK/3:1/ZP 3,32 30%A/B,70 % B 3,39+ 0,31
3,81 100 % B
2,52 100 % A/B
EPOX/1,5:1 3,22 100 % A/B 2,90 + 0,28
2,97 100 % A/B
4,48 100 % B
EPOX/1,5:1/ ZP 3,9 80 % B, 20 % -/Y 4,09 +0,27
3,89 100 % B
1,68 80 % B, 20 % C/D
EPOX/3:1 2,15 100 % B 2,04 £ 0,26
2,29 100 % B
3,27 30 % A/B, 60 % B, 10 % D
EPOX/3:1/ ZP 3,1 30% A/B, 70 % C 3,41+0,32
3,85 30% A/B,70 % B
3,66 70 % A/B, 30 % B/C
EST/1,5:1 3,43 80 % A/B, 20 % B/C 3,51+0,10
3,45 70 % A/B, 30 % B/C
4,23 100 % A/B
EST/1,5:1/ZP 3,85 100 % A/B 3,99+0,17
3,89 100 % A/B
3,52 90 % A/B, 10 % C/D
EST/3:1 3,34 70 % A/B, 30 % C/D 3,58 +£0,22
3,87 70 % A/B, 30 % C/D
3,46 90 % A/B, 10 % C/D
EST/3:1/ZP 3,58 80 % A/B 20 % C/D 3,63+0,17
3,87 90 % A/B, 10 % C/D

Pozn: AKR-styren akrylatova vodna disperze, ALK—vodna emulze alkydové pryskyrice, EPOX—vodna disperze
epoxidové pryskyrice, EST-epoxyesterova pryskyrice
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4.5 Vysledky testu ohnivzdornosti

Na obrazcich 10—-13 jsou uvedeny vysledky testu ohnivzdornosti intumescentnich natéria pii
pusobeni konstantni teploty 500 °C na natérovy film. Teplota byla méfena na zadni Casti panelu

infraCervenym teplomérem v pravidelnych intervalech. Vysledkem je zavislost teploty na Case.

Jako standard byl zméfen identicky panel bez povlaku.

Al1,5:1
A1,5:1Zp

A3:1 — standard
A3:12Zp

500

Teplota (°C)

100

30
Cas (min)

Obrazek 10: Vysledek testu ohnivzdornosti natérii na bazi styren akrylatové disperze (AKR)

= E:X5 — E3:1

— standard
E1,5:17ZP E3:1ZP

500

Teplota (°C)

100 H/

Cas (min)

Obrazek 11: Vysledky testu ohnivzdornosti natéri na bazi epoxidové pryskyrice (EPOX)
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H 1,51 H3:1 — standard
H1,5:12p H3:12ZpP
500 . : :
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Obrazek 12: Vysledky testu ohnivzdornosti natérii na bazi alkydové emulze (ALK)

— N1
— WO

— standard

500

375

Teplota (°C)
%]
o

125

Cas (min)

30

Obrazek 13: Vysledky testu ohnivzdornosti natérii na bazi epoxyesterové pryskyrice (EST)
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4.6 Vysledky charakterizace zpénéné vrstvy
V tabulce 15 jsou uvedeny vysledky méfeni tloustky pény, kterd vznikla b&hem spalovani
povlakt pfi teplotach vypalu 300 °C, 500 °C a 700 °C. Intumescentni koeficient byl vypocten

jako pomér tloustky zpénéné vrstvy k piivodni tloust’ce natéru podle rovnice 11.

Tabulka 15: Vysledky charakterizace zpénéné vrstvy

300°C 500°C 700°C

Natérovy Tloust’ka Tloust’ka Tloust’ka

systém pény Cint pény Cint pény Cint
[mm] (mm) [mm]

AKR/1,5:1 1,3 3,0 5,5 13,2 5,0 10,3
AKR/1,5:1/ZP 0,5 1,2 3,0 6,0 3,7 7,8
AKR/3:1 9,0 20,8 3,5 8,1 10,0 23,3
AKR/3:1/ZP 42 10,2 2.3 4,7 7,0 17,2
ALK/1,5:1 0,0 0,0 2,0 4,5 2,3 4,8
ALK/1,5:1/ZP 0,0 0,0 0,0 0,0 2,2 4,9
ALK/3:1 0,0 0,0 33 7,5 6,5 13,2
ALK/3:1 ZP 0,0 0,0 3,0 7,3 3,5 7,5
EPOX/1,5:1 0,0 0,0 4,1 8,9 2,1 4.8
EPOX/1,5:1/ZP 0,0 0,0 2,0 4.8 1,1 2,5
EPOX/3:1 6,0 12,2 15,3 31,3 20,2 40,6
EPOX/3:1/ZP 2,0 4,0 7,2 15,9 8,3 17,1
EST/1,5:1 0,0 0,0 4,0 8,9 5,5 11,5
EST/1,5:1/ZP 0,0 0,0 2,5 5,5 4,3 9,6
EST/3:1 1,4 3,4 3,0 7,2 8,3 19,8
EST/3:1/ZP 0,9 2,0 1,5 3,1 6,5 15,2

Pozn: Ci—intumescentni koeficient, AKR—styren akrylatova vodna disperze, ALK—vodna emulze alkydové
pryskyrice, EPOX—vodna disperze epoxidové pryskyrice, EST—epoxyesterova pryskyrice
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4.7 Vysledky infracervené spektroskopie
Na obrazcich 14-27 jsou uvedeny vysledky FTIR infra¢ervené spektroskopie vzorkl vytvrzené
natérové hmoty a vzorka uhlikaté vrstvy pfi teplotach vypalu 300 °C, 500 °C a 700 °C za

piedpokladu, Ze doslo ke vzniku uhlikaté vrstvy.
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Obrdazek 14: Vysledky infracervené spektroskopie natérového systému na bazi styren akrylatové
disperze AKR/1,5:1
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Obrazek 15: Vysledky infracervené spektroskopie natérového systéemu na bazi styren akrylatové
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Obrazek 16: Vysledky infracervené spektroskopie natérového systému na bazi styren akrylatové
disperze AKR/3:1
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Obrazek 17: Vysledky infracervené spektroskopie natérového systému na bazi styren akrylatové
disperze AKR/3:1/ZP
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Obrazek 18: Vysledky infracervené spektroskopie natérového systému na bazi epoxidové pryskyrice
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Obrazek 19: Vysledky infracervené spektroskopie natérového systému na bazi epoxidové pryskyrice
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Obrazek 20: Vysledky infracervenée spektroskopie natérového systému na bazi alkydové emulze
ALK/1,5:1
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Obrazek 21: Vysledky infracervené spektroskopie natérového systému na bazi alkydové emulze
ALK/1,5:1/ ZP
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Obrazek 22: Vysledky infracervené spektroskopie natérového systému na bazi alkydové emulze
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Obrazek 24: Vysledky infracervenée spektroskopie natérového systému na bazi epoxyesterové

pryskyrice EST/1,5:1
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Obrazek 25: Vysledky infracervené spektroskopie natérového systému na bazi epoxyesterové
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Obrazek 26: Vysledky infracervenée spektroskopie natérového systému na bazi epoxyesterové

pryskyrice EST/3:1
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4.8 Vysledky termickych analyz
Na obrazcich 28-41 jsou uvedeny vysledky termickych analyz (DTA a DSC) vzorki

intumescentnich natérovych hmot ptipravenych natérem na sklo. Vzorky byly méteny v rozsahu teplot

30-600 °C. Vysledkem jsou kiivky tepelného toku, derivace tibytku hmotnosti a procentualniho ibytku

hmotnosti.
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Obrazek 28: Vysledky termogravimetrické analyzy naterového systému na bazi styren akryldatové
disperze AKR/1,5:1
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Obrazek 29: Vysledky termogravimetrické analyzy natérového systéemu na bazi styren akrylatové disperze
AKR/1,5:1/ZP
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Obrdzek 30: Vysledky termogravimetrické analyzy natérového systému na bazi styren akrylatové
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Obrdazek 31: Vysledky termogravimetrické analyzy natérového systému na bazi styren akryldatové
disperze AKR/3:1/ZP

75



Vysledky a hodnoceni
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Obrdazek 32: Vysledky termogravimetrické analyzy natérového systému na bazi alkydové emulze

ALK/1,5:1
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Obrdazek 33: Vysledky termogravimetrické analyzy natérového systému na bazi alkydové emulze
ALK/1,5:1/ZP
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Obrdazek 34: Vysledky termogravimetrické analyzy natérového systému na bazi alkydové emulze
ALK/3:1
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Obrdazek 35: Vysledky termogravimetrické analyzy natérového systému na bazi alkydové emulze
ALK/3:1/ZP
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Obrdazek 36: Vysledky termogravimetrické analyzy ndatérového systému na bazi epoxidové pryskyrice
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Obrazek 37: Vysledky termogravimetrické analyzy ndatérového systému na bazi epoxidové pryskyrice
EPOX/1,5:1/ZP
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Obrdazek 38: Vysledky termogravimetrické analyzy ndatérového systému na bazi epoxidové pryskyrice
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Obrazek 39: Vysledky termogravimetrické analyzy ndatérového systému na bazi epoxidové pryskyrice

EPOX/ 3:1/ZP
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Obrazek 40: Vysledky termogravimetricke analyzy naterového systému na bazi epoxyesterové

pryskyrice EST/3:1
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Obrdazek 41: Vysledky termogravimetrické analyzy natérového systému na bazi epoxyesterové

pryskyrice EST/3:1/ZP
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4.9 Vysledky koroznich zkouSek v atmosfére s obsahem solné mlhy

V tabulce 16 jsou uvedeny vysledky zrychlenych koroznich zkouSek intumescentnich
natérovych povlaki na oceli v atmosféfe s obsahem NaCl. Na vzorcich bylo hodnoceno
puchyiovaténi v plose a v fezu, déale byla hodnocena koroze v plose a v fezu. Po stazeni
natérového filmu byla hodnocena mira koroze kovového podkladu.

Tabulka 16: Hodnoty korozni odolnosti intumescentnich naterovych poviakii po 168 hodinach
v atmosfére s obsahem 5 % NaCl. DFT = 120 £ 10um

Expozice v atmosféie s obsahem 5 % solné mlhy

e hodnoceni po 168 hodinach
Natérovy

systém Puchyie _ Koroze v
Plocha Rez Povlak Plocha Rez
[st.] [st.] [%] [%] [mm]
AKR/1,5:1 4F 0 5 50 0-0,5
AKR/1,5:1/ZP 8D 0 3 16 0-0,5
AKR/3:1 4MD 4F 0 33 2-3
AKR/3:1/ZP 4M 0 0 10 0,5-1
ALK/1,5:1 4F 2F 10 50 2-3
ALK/1,5:1/ZP 0 2F 5 50 2-3
ALK/3:1 6M 0 10 50 0-0,5
ALK/3:1 ZP 6F 0 10 50 0-0,5
EPOX/1,5:1 4D 4D 0 50 2-3
EPOX/1,5:1/ZP 2MD 2MD 0 16 0,5-1
EPOX/3:1 2D 2D 0 50 2-3
EPOX/3:1/ZP 2MD 2D 0 33 0,5-1
EST/1,5:1 8F 0 3 33 0,5-1
EST/1,5:1/ZP 0 6F 0 16 0-0,5
EST/3:1 8F 0 3 33 0-0,5
EST/3:1/ZP 0 0 0 16 0-0,5

Pozn: AKR-styren akrylatova vodna disperze, ALK—vodna emulze alkydové pryskyrice, EPOX—vodna disperze
epoxidové pryskyrice, EST-epoxyesterova pryskyrice
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4.10 Vysledky koroznich zkouSek v atmosfére s povSechnou kondenzaci

V tabulce 17 jsou uvedeny vysledky zrychlenych koroznich zkousek intumescentnich
natérovych povlakli na oceli v atmosfére s obsahem povsechnou kondenzaci. Na vzorcich bylo
hodnoceno puchytovaténi v plose a prokorodovani povlaku. Po stazeni natérového filmu byla
hodnocena mira koroze kovového podkladu.

Tabulka 17: Hodnoty korozni odolnosti intumescentnich naterovych poviakii po 168 hodinach
v atmosfére s povSechnou kondenzaci. DFT = 120 £ [Qum

Expozice v atmosféie s povSechnou kondenzaci,

Natérovy hodnoceni po 168 hodinach
systém Puchyfe v plose Koroze povlaku Koroze v plose
[st.] [%] [%]
AKR/1,5:1 6M 3 100
AKR/1,5:1/ZP 8D 0,3 33
AKR/3:1 6F 0 50
AKR/3:1/ZP 6M 16 50
ALK/1,5:1 0 10 100
ALK/1,5:1/ZP 4F 0,3 50
ALK/3:1 6F 3 33
ALK/3:1 ZP 6F 0,3 16
EPOX/1,5:1 4D 1 16
EPOX/1,5:1/ZP 4M 1 16
EPOX/3:1 4MD 3 50
EPOX/3:1/ZP 2F 10 16
EST/1,5:1 6D 1 33
EST/1,5:1/ZP 4M 0 10
EST/3:1 2D 0 33
EST/3:1/ZP 6F 3 16

Pozn: AKR-styren akrylatovd vodnd disperze, ALK—vodna emulze alkydové pryskyrice, EPOX—vodnad disperze
epoxidové pryskyrice, EST-epoxyesterova pryskyrice
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5 Diskuze k vysledkiim

5.1 Diskuze stanoveni vlastnosti pigmenta a natérovych hmot

Stanoveni hustoty a olejového Cisla pigmentt je nezbytné pro stanoveni hodnoty KOKP
(kritickou objemovou koncentraci pigmentu) a formulaci natérovych hmot. Hodnoty hustoty
u zpénovacich plniv (APP, MEL, DPER) se pohybovaly v rozmezi 1,36—1,95 g/ cm?. U titanové
béloby a fofore¢nanu zinecnatého byly naméteny vyssi hustoty: 3,60 a 3,90 g/cm?®. Hodnoty
olejovych cisel se pohybovaly v rozmezi 20,8—41,5 g/100 g pigmentu. Nejvyssi hodnota byla
zmétena u vzorku dipentaerythritolu (41,1 g/100 g pigmentu). Zkouskou jemnosti tieni byla
zjiSténa maximalni velikost pevnych ¢astic v natérovych hmotach. Hodnoty se pohybovaly

v rozmezi 17-34 um, coz je pro dané typy natérovych hmot vyhovujici.

5.2 Diskuze zkousSky tlumenim kyvadla

Stanoveni relativni povrchové tvrdosti filmii na sklenénych panelech s DFT = 60 + 10 um
bylo méfeno za pomoci Perzosova kyvadla. Méteni bylo provadéno v pravidelnych intervalech
kazdy sedmy den po dobu 29 dni od naneseni povlaku na sklenéné panely. Z méteni vyplyva,
ze s Casem se povrchova tvrdost vzorkll zvySovala. Vyslednd relativni tvrdost se liSila

v zavislosti na pouZitém typu pojiva.

Povlaky na bazi styren akrylatové disperze dosahly vysledné povrchové tvrdosti v rozsahu
14,8-24,8 %. Vyssi povrchovou tvrdost vykazovaly systémy v poméru plniv 1,5:1 oproti
systémiim v poméru plniv 3:1. Rozdily mezi povlaky s obsahem fosfore¢nanu zine¢natého

a bez jeho pridavku nebyly vyrazné.

Povlaky na béazi na bazi vodné emulze alkydové pryskytice dosahly vysledné povrchové
tvrdosti v rozsahu 8,5-11,8 %. Nepatrné¢ vysSi povrchovou tvrdost vykazovaly systémy
v poméru plniv 1,5:1 oproti systémim v poméru plniv 3:1. Rozdily filmi na této bazi nebyly

vyrazné.

Povlaky na bazi vodné disperze epoxidové pryskytice dosahly vysledné povrchové tvrdosti
v rozsahu 22,6-37,2 %. Vyssi povrchovou tvrdost vykazovaly systémy v poméru plniv 1,5:1
oproti systémim v poméru plniv 3:1. Povlak EPOX/1,5:1 vykazoval vyrazné vyssi tvrdost nez
ostatni povlaky na této bazi a to 37,18 %. Rozdily ostatnich filmi na této bazi nebyly vyrazné
a byly v rozmezi 22,6-27,1 %.
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Povlaky na bazi epoxyesterové pryskyfice dosahly vysledné povrchové tvrdosti v rozsahu
27,4-31,65 %. Nepatrné vyssi povrchovou tvrdost vykazovaly systémy v poméru plniv 3:1

oproti systémliim v pomé&ru plniv 1,5:1. Rozdily filmt na této bazi nebyly vyrazné.

Zavéry z vysledki zkouSky povrchové tvrdosti:

Relativni povrchova tvrdost v ase rostla vlivem vytvrzovani pojivovych slozek

povlakd.

¢ Rozdily mezi natérovymi povlaky s obsahem fosfore¢nanu zinecnatého a bez jeho

ptidavku nebyly vyrazné.

e Vyrazngji se projevily rozdily mezi systémy v poméru plniv 3:1 oproti systémim
v poméru plniv 1,5:1, kdy systémy 1,5:1 vykazovaly vyssi relativni povrchové
tvrdosti. U povlakll na bazi epoxyesterové pryskytice byly hodnoty povrchovych

tvrdosti srovnatelné.

e Vysoké povrchové tvrdosti vykazovaly povlaky epoxyesterove pryskyftice v rozsahu
27,4-31,6 % a povlaky na bazi epoxidové pryskytice dosahly vysledné povrchové
tvrdosti v rozsahu 22,6-37,2 %.

5.3 Diskuze mechanickych zkouSek
5.3.1 Diskuze zkousky rychlou deformaci (iderem)

Odolnost proti uderu byla u testovanych organickych povlakii méfena na ocelovych
panelech s DFT 120 + 20 pm. ZkuSebnim z&vaZim byl veden uder na rubovou vzorku se

zvySujici se vzdalenosti, dokud nedoslo k prasknuti povlaku.

Nejvyssi odolnost viici uderu vykazovaly povlaky na bazi styren akrylatové vodné disperze
AKR/3:1 a AKR/3:1/ZP. U vzorku AKR/3:1 doSlo k poSkozeni natéru pfi dopadu zavazi
z vysky 25 cm, u vzorku AKR/3:1/ZP se poskozeni projevilo pti padu zavazi z vysky 12 cm.
na bazi vodné emulze alkydové pryskyfice u kterych se posSkozeni projevilo jiz pii padu zavazi

z 5 cm vysky. U ostatnich povlaki doslo k poskozeni pti vySce dopadu zavazi mezi 5 a 10 cm.
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5.3.2 Diskuze zkousky ohybem
Odolnost proti ohybu testovanych organickych povlakl byla métena na ocelovych panelech

s DFT 120 + 20 um. Povlaky byly testovany na valcovych trnech o primérech od 25 do 3 mm.

Nejvyssi odolnost vici ohybu vykazovaly povlaky na bazi styren akryldtové vodné
disperze AKR/3:1 a AKR/3:1/ZP, které¢ byly odolné vic¢i ohybu pies 3 mm valcovy trn.
Odolnosti vétSiny ostatnich povlakii se pohybovaly mezi primérem valcového trnu od
8 do 10 cm. Nejnizsi odolnosti dosahoval povlak na bazi vodné disperze epoxidové pryskyfice

EPOX/3:1/ZP, kdy doslo k prasknuti pfi pouziti valcového trnu o priméru 13 mm.

Rozdily mezi povlaky s obsahem fosfore¢nanu zine¢natého a bez jeho ptidavku nebyly
vyrazné, projevily se u né€kolika vzorkii. U povlaku na bazi vodné disperze epoxidové
pryskytice EPOX/1,5:1 se pfidavek fosfore¢nanu zinecnatého projevil snizenim odolnosti pfi

ohybu pfes valcové trny, a to z praméru valcového trnu 8 mm k priiméru valcového trnu 13 mm.

U natérového systému na badzi vodné disperze epoxidové pryskyfice EPOX/3:1 se
pfidavek fosforecnanu zine¢natého projevil zvySenim odolnosti pii ohybu pies valcové trny,

a to z pruméru valcového trnu 12 mm k priméru valcového trnu 8 mm.

5.3.3 Diskuze mriZzkové zkousky
Odolnost proti oddéleni od podkladu byla u testovanych organickych povlakli méfena na

ocelovych panelech s DFT 120 £ 20 um.

Hodnoty praskani a odlupovani se pohybovaly se u vSech natérovych systémi mezi stupni
0 az 2. Stupenn 0, kdy nedochazi k poSkozeni na hranach fezl, vykazovaly vzorky styren
akrylatové vodné disperze AKR/1,5:1/ZP, AKR/3:1 a AKR/3:1/ZP. VétSina vzorkt vykazovala
stupent poSkozeni stupné 1, kdy dochézi k odloupnuti malych Supinek v povlaku v mistech
kiizeni fezil. Stupenl 2, kdy dochazi k odloupnuti podél hran fezii a v mistech jejich kiiZeni,

vykazoval pouze vzorek vodné disperze epoxidové pryskytice EPOX/3:1.

5.3.4 Diskuze zkouSky hloubenim
Odolnost proti deformaci hloubenim byla u testovanych organickych povlakii méfena na
ocelovych panelech s DFT 120 + 20 um. Pomoci Erichensova pfistroje byla do podkladu

vtlatovana ocelova koule, nez doslo k poruseni povlaku
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Nejvyssi odolnost viici hloubeni vykazovaly povlaky na bazi styren akrylatové vodné
disperze, u vzorku AKR/3:1 doslo k poskozeni povlaku pii 12,1 mm hloubeni? a u vzorku
AKR/3:1/ZP pii 11,9 mm. Nejnizsi hodnoty vykazoval povlak natérového systému na bazi
vodné disperze epoxidové pryskytice EPOX/1,5:1 a to 1,7 mm. Hodnoty odolnosti povlaki
natérovych systému na bazi vodné disperze epoxidové pryskyfice a vodné emulze alkydové

pryskyftice byly vyssi nez 3,0 mm.

Rozdily mezi natérovymi povlaky s obsahem fosfore¢nanu zinecnatého a bez jeho ptidavku
nebyly vyrazné, projevily se u n€kolika vzorkl. U povlaku na bazi vodné disperze epoxidové
pryskyfice EPOX/1,5:1 se ptidavek fosfore¢nanu zine¢natého projevil zvySenim odolnosti z 1,7
na 5,2 mm. U povlaku na bazi styren akrylatové vodné disperze AKR/3:1 se pridavek projevil

snizenim odolnosti z 12,1 mm na 5,2 mm.
Zavéry z vysledkit mechanickych zkousek

e 7 divoda vysoké pigmentace a nizkého obsahu pojiva vykazovaly pfipravené natéroveé

filmy nizkou odolnost vii¢i mechanickému namahani.

e NejvysSich odolnosti dosahovaly povlaky na bazi styren akryldtové vodné disperze,

které vykazovaly vysoké odolnosti pii zkouskach hloubeni a ohybu.

cvwvr

e NejnizSich odolnosti dosahovaly povlaky na bazi vodné disperze epoxidové pryskyfice,
které vykazovaly nizké odolnosti pfi zkouskdch hloubeni a ohybu. Vlastnosti

epoxidovych pryskyfic zavisi na mnozZstvi tvrdidla a jsou citlivé na jeho pfedavkovani.

5.4 Diskuze odtrhové zkousky prilnavosti
Odolnost proti odtrhu byla u testovanych organickych povlaki méfena na ocelovych
panelech s DFT 500 + 20 um. Pomoci odtrhového pfistroje byla provedena zkouSka odolnosti

vuci odtrhu na 3 mistech pomoci zkusebnich télisek.

Povlaky na bazi styren akrylatové vodné disperze vykazovaly primérnou odtrhovou
pevnost v rozmezi 3,14-5,39 MPa. Nejvyssi priméernou odtrhovou pevnost vykazoval povlak
AKR/3:1/ZP (5,40 MPa) s koheznim lomem v 1. vrstvé. Dobrou priimérnou odtrhovou pevnost
vykazoval povlak AKR/1,5:1 (4,79 MPa) s adheznim lomem k podkladu. Srovnatelnou
pramérnou odtrhovou pevnost vykazoval povlak AKR/3:1/ZP (4,27 MPa) s koheznim lomem
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ve 3. vrstvé. Niz§i primérnou odtrhovou pevnost vykazoval povlak AKR/1,5:1/ZP (3,14 MPa)

s ¢asteCnym adheznim lomem s podkladem.

Povlaky na bdzi na bazi vodné emulze alkydové pryskyfice vykazovaly primérnou
odtrhovou pevnost vrozmezi 2,04—4,09 MPa. Nejvys$$i primérnou odtrhovou pevnost
vykazovaly povlaky ALK/3:1/ZP (3,39 MPa) s ¢astenym adheznim lomem s podkladem
a ALK/1,5:1/ZP (3,27 MPa) se smiSenymi lomy mimo podklad. Ostatni povlaky vykazovaly
niz8i primernou odtrhovou pevnost. Povlak ALK/1,5:1 (2,83 MPa) se smiSenymi lomy mimo

podklad a ALK/3:1 (2,83 MPa) s koheznim lomem v 1. vrstvé.

Povlaky na bazi vodné disperze epoxidové pryskytice vykazovaly primérnou odtrhovou
pevnost v rozmezi 2,75-3,39 MPa. Nejvyssi primérnou odtrhovou pevnost vykazoval povlak
EPOX/1,5:1/ZP (4,09 MPa) se smiSenymi lomy mimo podklad. Dobrou primérnou odtrhovou
pevnost vykazoval povlak EPOX/3:1/ZP (3,41 MPa) se smiSenymi lomy mimo podklad. Nizsi
pramérnou odtrhovou pevnost vykazovaly povlaky EPOX/1,5 (2,90Mpa) s adheznim lomem
k podkladu a EPOX 3:1 se smiSenymi lomy mimo podklad.

Povlaky na bazi epoxyesterové pryskytice vykazovaly podobnou primérnou odtrhovou
pevnost v rozmezi 3,51-3,99 MPa. U vsech téchto povlakd doslo k adheznimu lomu mezi

podkladem a prvni vrstvou v rozsahu 70—100 %.

Obrazek 42: Priklad adhezniho lomu mezi podkladem a prvni vrstvou u epoxyesterové pryskyrice
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Zavéry vysledku zkousky prilnavosti

e Vysoké primérné odtrhové pevnosti vykazovaly povlaky na bazi akrylatové vodné

disperze a epoxyesterové pryskyfice.

e Povlaky s pfidavkem fosfore¢nanu zine¢natého vykazovaly vyssi hodnoty pramérné

odtrhové pevnosti.

e U intumescentnich natérovych hmot neni zadouci, aby se vyskytl lom mezi

podkladem a prvni vrstvou, z divodi mozné ztraty ptilnavosti zpénéné vrstvy.

5.5 Diskuze testu ohnivzdornosti
Test byl provadén vystavenim povlakti o DFT 500 £ 20 um na ocelovych panelech pfi
teploté 500 °C v elektrické kelimkové peci, kdy se na vrsek pece umistil vzorek tak, aby na

stranu s natérem puisobilo vnitini prostiedi pece.

Na zadni strané panelu byla v pravidelnych intervalech méfena teplota a vysledkem testu je
zéavislost teploty na Case. Jako standard byl zméfen identicky panel bez povlaku, ktery po

30 minutach vykazoval teplotu 490 °C.

Z povlaki na bazi styren akrylatové vodné disperze vykazoval po 30 minutach meéteni
nejnizsi teplotu vzorek AKR/3:1 a vzorek AKR/3:1/ZP s vyslednou teplotou 460 °C. Vyssi
konecnou teplotu vykazovaly vzorky AKR/1,5:1/ZP (480 °C) a AKR/1,5:1 (500 °C). Ve
srovnani se standardem vykazovaly vzorky AKR/3:1 a AKR/3:1/ZP o 30 °C nizsi teplotu

a vykazovaly tak tepelné—izolac¢ni ucinky.

Z povlakl na bazi vodné emulze alkydové pryskyfice vykazoval po 30 minutach méfeni
nejnizsi teplotu vzorek ALK/3:1 a to 475°C. U vzorku ALK/3:1 ZP byla vysledna teplota
493 °C. U vzorktt ALK/1,5:1 a ALK/1,5:1/ZP doslo po 10 minutach k dosazeni teploty 500 °C
Ve srovnani se standardem vykazoval vzorek ALK/3:1 slabé tepelné—izola¢ni Gi€inky, kdy jeho

teplota byla o 15 °C niZsi.

Z povlakii na bazi vodné disperze epoxidoveé pryskyftice vykazovaly po 30 minutach méteni
nejnizsi teplotu vzorky EPOX/3:1/ZP a EPOX/3:1 s vyslednou teplotou 450 °C, o 40 °C nizsi,
nez byla teplota standardu. U vzorkd EPOX/1,5:1 a EPOX/1,5:1/ZP byla vysledna teplota 470
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°C, o 20 stupnil nizsi nez teplota standardu. Ve srovnani se standardem vykazovaly vSechny
vzorky tepelné—izola¢ni ucinky.

Povlaky na bazi epoxyesterové pryskyfice po 30 minutdich méfeni vykazovaly shodné
teplotu 380 °C a k dosazeni teploty 400 °C nedoslo.

Zavéry z vysledkii zkouSky ohnivzdornosti

e Nejvyraznéji rostla teplota vzorki béhem prvnich 10 minut testu. V tomto rozmezi

dochazelo k tvorbé zpénéné vrstvy a teplota vzorkl dosahovala cca 400 °C.

[RA4

pryskyfice, které pfi téchto teplotach zpénénou vrstvu nevytvarely a po ukonceni

zkousky tak dosahovaly nejvyssich teplot.

e Povlaky s pomérem intumescentnich pigmenti v poméru 3:1 vykazovaly nizsi

teploty pfi ukonceni zkousky nez systémy s pomérem 1,5:1.

e Nejvyssi odolnost vykazovaly povlaky na bazi na bazi epoxyesterové pryskyftice,
kdy doslo k nadouvani natérového filmu a vytvoreni izolujici kapsy, tento vyvoj

zpénéné vrstvy vSak neni zadouci.

e Dobrych vysledki dosahla pojiva na bazi vodné disperze epoxidové pryskyftice

a styren akrylatové vodné disperze.

2cm

Obrazek 43: Priklad separace zpénéné vrstvy od podkladu u epoxyesterové pryskyrice EST/3:1
pri 500°C
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5.6 Diskuze charakterizace zpénéné vrstvy

Pro hodnoceni zpénéné vrstvy byly vzorky vypalovany v elektrické kelimkové peci od
firmy Classic. pii teplotach vypalu 300°C, 500°C a 700°C. Byla zmétfena vyska zpénéné vrstvy
a podle rovnice 10 vypocitan intumescentni koeficient jako pomér zpénéné vrstvy a suché
tloustky filmu. V diskuzi budou komentovany vysledky pfi teplotach 700°C, kdy vznikala

nejvyssi zpénéna vrstva.

U povlaki na bazi styren akrylatové vodné disperze byla nejvyssi tlouStka zpénéné vrstvy
vytvorena u vzorku AKR/3:1 o tlouStce 10 mm s intumescentnim koeficientem 23,3. Nizsi
tloustka byla vytvofena u vzorku AKR/3:1/ZP o tloustce 7,0 mm s intumescentnim
koeficientem 17,2. U vzorku AKR/1,5:1 byla vytvofena zpénéna vrstva o tloust’ce 5,0 mm
s intumescentnim koeficientem 10,3. U vzorku AKR/1,5:1 byla vytvofena zpénénd vrstva

o tloust’ce 3,7 mm s intumescentnim koeficientem 7,8.

U natérovych povlakl na bazi vodné emulze alkydové pryskyfice byla nejvyssi tloustka
zpénéné vrstvy vytvorena u vzorku ALK/3:1 o tlouSt’ce 6,5 mm s intumescentnim koeficientem
13,2. Nizsi vrstva byla vytvofena u vzorku ALK/3:1/ZP o tloust’ce 3,5 mm s intumescentnim
koeficientem 7,5. U vzorku ALK/1,5:1 byla vytvofena zpénéné vrstva o tloustce 2,3 mm
s intumescentnim koeficientem 4,8. U vzorku ALK/1,5:1 ZP byla vytvofena zpénénd vrstva

o tloust’ce 2,2 mm s intumescentnim koeficientem 4,8.

U natérovych povlakl na bazi vodné disperze epoxidové pryskyftice byla nejvyssi tloustka
zpénéné vrstvy vytvoifena u vzorku EPOX/3:1 o tloustce 22,7 mm s intumescentnim
koeficientem 40,6. NiZ§i vrstva byla vytvofena u vzorku EPOX/3:1/ZP o tloustce 8,3 mm
s intumescentnim koeficientem 17,1. U vzorku EPOX/1,5:1 byla vytvofena zpénéna vrstva
o tloust’ce 2,1 mm s intumescentnim koeficientem 4,8. U vzorku EPOX/1,5:1 ZP byla

vytvofena zpénénd vrstva o tloust’ce 1,1 mm s intumescentnim koeficientem 2,5.

U natérovych povlakii na epoxyesterové pryskyfice byla nejvyssi tloustka zpénéné vrstvy
vytvotena u vzorku EST/3:1 o tloust’ce 8,3 mm s intumescentnim koeficientem 19,8. NiZzsi
tloustka byla vytvofena u vzorku EST/3:1/ZP o tloustce 6,5 mm s intumescentnim
koeficientem 15,2. U vzorku EST/1,5:1 byla vytvofena zpénéna vrstva o tlouStce 5,5 mm
s intumescentnim koeficientem 11,5. U vzorku EST/1,5:1/ZP byla vytvofena zpénéna vrstva
o tloust’ce 6,5 mm s intumescentnim koeficientem 15,2.
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Zavéry z vysledku vlastnosti zpénéné vrstvy

e Natérové povlaky s pomérem intumescentnich plniv v poméru 3:1 vykazovaly vyssi

tloustku zpénéné vrstvy nez povlaky s pomérem plniv 1,5:1.

e VysSich tlousték zpénéné vrstvy dosahovaly systémy bez ptidavku fosfore¢nanu

zine¢natého, ptidavek fosforecnanu zine¢natého vedl k nizsi tloust'’ce zpénéné vrstvy.

e Pii teploté¢ 500 a 700 °C dochazelo u styren akrylatové vodné disperze a u vodné
disperze epoxidové pryskyfice ke sniZzeni viskozity taveniny a ke stékani taveniny po

podkladu pii ulozeni vzorkii ve vertikalni poloze.

e Pii chladnuti vzorkli dochédzelo k vnitfnimu pnuti zpénéné vrstvy, kterd nebyla
mechanicky odolnd a dochazelo k jejimu odlupovani. Tento jev snizoval pifesnost

meéreni.

e U povlakii na bazi epoxyesterové pryskyfice doSlo k nadouvani natérového filmu

a vytvoreni izolujici kapsy, tento vyvoj zpénéné vrstvy vsak neni zadouci

Obrazek 44. Priklad stékani taveniny u styren akrylatove vodné disperze AKR/1,5: 1 pri teplote
700 °C
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5.7 Diskuze infracervené spektroskopie
Z namé&fenych spekter vyplyva, ze se s rostouci teplotou méni slozeni zpénéné vrstvy.

Spektra se vsak nedaji piesné urcit z divodu vysokého poctu slozek natérovych systémii.

Pii teploté 20 °C jsou patrné pasy v oblastech 2700-3500 cm™. V oblasti 2800-2800 ¢cm'
se objevuji pasy uhlovodikovych slozek pojiva (vibrace skupin CH3 a CH3), oblast 3000 az
3500 cm™ je typickd pro hydroxylové skupiny, pfedevsim z dipenaerythritolu. Oblasti

1500-1600 cm™ odpovidaji melaminu. Pfi vlnodtu 1700 cm’!

je vyrazné maximum
charakteristické pro karbonylovou skupinu C=0. Piky v oblasti 1000-1100 cm™ a 1160 cm™
jsou charakteristické pro anorganické slozky natérové hmoty, napt. pro vibrace skupin POs 3" a

P-O-C. Polyfosfatim odpovidaji piky vrozmezi 1025 a 870 cm

. TiO2 vykazuje
charakteristicky pik pii 660 a 540 cm™. S rostouci teplotou nejprve mizi spektra hotlavych
organickych slozek. Pfi kone¢né teploté vypalu 700 °C jsou patrna spektra pouze v oblastech
anorganickych latek. [50] D4 se predpokladat, Ze pti vyssich teplotach vznikaji fosfo—uhlikaté

skupiny s P-O—C mistky a také slouceniny titanu ve form¢ TiO; a TiP2O7. [39]

5.8 Diskuze termickych analyz

Vzorky vytvrzenych néatérovych hmot byly studovany termogravimetrickou analyzou
(TGA) a diferen¢ni skenovaci kalorimetrii (DSC). Vysledkem zkouSek byly grafy
hmotnostnich ztrat, tepelného toku a derivovanych ubytkii hmotnosti. V diskuzi bude popsan

pribéh kiivek s rostouci teplotou a reakce, které pfi t€chto teplotach probihaji.

Pti 106 °C je na grafu tepelného toku patrny endotermni pik, ktery je doprovéazen ztratou
hmotnosti, a ktery byl ur¢en jako ztrata vlhkosti z povlaku, popt. z nékterych v ném obsazenych
pigmentl napi. z fosforeCnanu zineCnatého, ktery muze obsahovat nejen dihydrat ale
1 tetrahydrat. K dalSimu uvolnéni krystalové vody fosfore¢nanu zine¢natého dochézi pti 160 °C
a 301 °C, posledni krok se v grafech ¢astecné¢ prekryva s ostatnimu reakcemi. Pii 220 stupnich
je na grafu tepelného toku patrny endotermni pik bez ztraty hmotnosti, ktery byl uréen jako bod
tani dipentaerythritolu. Pii 250 °C je na kfivce tepelného toku a derivované hmotnostni kiivce
patrny endotermni pik ktery znaci pocatek rozkladu polyfosfdtu amonného na kyselinu
polyfosforecnou za uvolnéni amoniaku. Uvolnéna polyfosforecna kyselina esterifikuje
dipentaerythritol za vzniku vody. Kyselina polyfosfore¢nd se muze také cyklovat za vzniku
ultrafosfatovych struktur za uvolnéni amoniaku a vody. Pfi teploté 300 °C se melamin rozklada
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za vzniku vody, oxidu uhli¢it¢ho a amoniaku. Exotermmni pik v oblasti 350 °C ukazuje na
vyhoteni organické pojivové slozky. Pii teploté 400 °C se rychlost ubytkii hmotnosti snizuje.
Zbytkové hmotnosti vzorkll se pohybovaly v rozmezi mezi 44 az 63 %. U systému s pomérem
intumescentnich plniv 3:1 byl graf tepelného toku posunut do zdpornych hodnot, to znamena,
ze probihaji endotermni procesy a teplo se spotfebovavalo pro intumescentni reakce. Na grafech
vzorkl s pomérem plniv 1,5:1 je patrna oblast zaporného tepelného toku do cca 300 °C. Nad

touto teplotou byl tepelny tok kladny a probihaly exotermni procesy.

5.9 Diskuze koroznich zkousek v atmosfére s obsahem solné mlhy
Natérové filmy na ocelovych panelech byly podrobeny zkousce v komoie se solnou mlhou,
kde byly vzorky exponovany po dobu 168 hodin. U vSech natérovych filmi doslo k formam

korozniho poskozeni: korozi v plose, korozi v fezu anebo k vytvoteni puchyia.

Z povlakii na bazi styren akrylatové vodné disperze vykazoval vzorek AKR/3:1/ZP nejvyssi
odolnosti vici korozi v plose, kterd dosdhla hodnoty 10 %, puchyfovaténi v ploSe dosahlo
stupné 4M, k puchytovaténi v fezu u tohoto filmu nedoslo, k prorezivéni povlaku doslo z 3 %.
Koroze v fezu se pohybovala mezi 0,5-1 mm. Obdobna odolnost vii¢i korozi v ploSe byla
zaznamenana u povlaku AKR/1,5:1/ZP, kdy koroze v plose dosahla 16 %. Koroze v fezu se
utohoto povlaku pohybovala mezi 0,5-1 mm k prorezivéni povlaku doSlo z3 %.
Puchytovaténi v ploSe dosahlo stupné 8D, k puchytovaténi v fezu u tohoto vzorku nedoslo.
Niz8i odolnosti dosahl povlak AKR/3:1, kdy koroze dosahla 33 %. U tohoto filmu dosahlo
puchytovaténi v fezu stupné 4F a puchyifovaténi v ploSe 4MD. U vzorku AKR/1,5:1 dosahla
koroze v plose 50 %, v ploSe se vyskytly puchyie stupné 4F, v fezu k vytvoreni osmotickych

puchyiki nedoslo.

U povlaki na bazi alkydové emulze doslo u vSech vzorkt ke korozi v ploSe v rozsahu 50 %.
Povlaky ALK/3:1 a ALK/3:1/ZP vykazovaly nizké hodnoty koroze v fezu, ta se zde pohybovala
mezi 0-0,5 mm, prorezivéni povlakii zde dosahlo 10 %, k puchyfovaténi v fezu u téchto
povlaki nedochazelo. Povlaky ALK/1,5:1 a ALK/1,5:1/ZP vykazovaly shodny stupen
puchyiovaténi v fezu stupné 2F a rozsah koroze v fezu 2-3 mm. U filmu ALK/1,5:1 doséhlo
puchyfovaténi v plose stupné 4F, povlak prorezivéni z 10 %, ufilmu ALK/1,5:1/ZP

k puchyfovaténi v plose nedochazelo, doslo zde k prorezivéni povlaku z 3 %.
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U povlaki na bazi vodné disperze epoxidové pryskytice doslo u vSech vzorkl ke znacnému
puchyiovaténi v ploSe, které se prekryvalo s puchyfovaténim v fezu, k prokorodovani
natérového filmu u téchto povlakl nedochéazelo. Film EPOX/1,5:1/ZP dosahl odolnosti koroze
v plose 16 %, puchytovaténi v fezu a v ploSe stupné 4D. Koroze v fezu se pohybovala mezi
0,5-1 mm. Nizsi korozni odolnosti dosahl film EPOX/3:1/ZP, kdy koroze doséhla 33 %,
puchyiovaténi v plose zde dosahlo stupn¢ 2MD a puchytovaténi v fezu 2D. Koroze v fezu se
pohybovala mezi 0,5-1 mm. Povlaky EPOX/1,5:1 a EPOX/3:1 dosahly korozni odolnosti
v plose 50 % a koroze v fezu se pohybovala mezi 2-3 mm. U filmu EPOX/1,5:1 dosahlo

puchyfovaténi v ploSe a v fezu stupné 4D.

U povlakid na bazi epoxyesterové pryskytice dosahl natérovy film EST/3:1/ZP odolnosti
koroze v ploSe 16 %, koroze v fezu se pohybovala mezi 0—0,5 mm, k ostatnim zkoumanym
koroznim jevim u tohoto filmu nedochédzelo. Niz§i korozni ucinnosti dosahl povlak
EST/1,5:1/ZP, ktery dosahl hodnoty koroze v ploSe 16 %, puchyfovaténi v fezu u tohoto
povlaku doséahlo stupné 6F, k puchyfovaténi v ploSe a k prorezivéni nedoslo. U povlaki bez
antikorozniho pigmentu EST/1,5:1 a EST/3:1 doséhla koroze v ploSe 33 % s mirou prorezivéni

povlakli 3 %. Doslo zde k vytvoreni osmotickych puchyikii stupné 8F.
Zavéry z vysledki koroznich zkousek v atmosfére s obsahem solné mlhy

e NejvysSi antikorozni ucinnosti dosdhl povlak styren akrylatové disperze
AKR/3:1/ZP, kde doséhla koroze v ploSe 10 % a povlak AKR/1,5:1/ZP kde dosahla

koroze v plose 16 %.

e Z ptipravenych povlakli dosahovaly vysoké antikorozni G¢innosti povlaky na bazi
epoxyesteroveé pryskytice EST/3:1/ZP a EST/1,5:1/ZP, kdy koroze v ploSe dosahla
16 %.

cvwr

kdy koroze v ploSe dosahla 50%.

e Vyssi korozni odolnosti dosahovaly povlaky obsahujici fosfore¢nan zine¢naty jako

antikorozni pigment.

e Intumescentni povlaky obsahuji vysoky podil plniv a nizky podil pojivové slozky,
proto jejich korozni odolnost neni pfili§ vysoka.
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5.10 Diskuze koroznich zkouSek v atmosfére s povSechnou kondenzaci.
Natérové filmy na ocelovych panelech byly podrobeny zkouSce v komote s atmosférou

s povSechnou kondenzaci, kde byly vzorky exponovany po dobu 168 hodin. U vSech

natérovych filmt doslo k vzniku korozniho poskozeni: korozi v ploSe, prokorodovani

natérovym filmem anebo k vytvoreni puchyit.

Z povlakii na bazi styren akrylatové disperze vykazoval vzorek AKR/1,5:1/ZP nejvyssi
odolnosti vii¢i korozi v plose, kterd dosdhla hodnoty 33 % a prorezivéni povlaku dosahlo 0,3 %,
na filmu doslo k vytvotfeni osmotickych puchytkl stupné 6F. Nizsi odolnost vykazoval vzorek
AKR/3:1, kde koroze v plose dosahla stupné 50 % a puchyiovaténi v plose 6F, k prorezivéni
povlaku. Podobnou odolnost vykazoval vzorek AKR/3:1/ZP s korozi v plose 50 %, prorezivéni
povlaku zde bylo ze 16 % a puchytovaténi dosahlo stupné 6M. Nejnizsi odolnosti doséhl vzorek

AKR/1,5:1 s korozi v plose 100 %, korozi povlaku 3 % a osmotickymi puchyiky 6M.

Z povlakli na bazi vodné emulze alkydové pryskyftice vykazoval nejvyssi korozni odolnost
povlak ALK/3:1 ZP, kdy koroze v plose dosahovala 16 %, k prorezivéni povlaku doslo z 0,3 %
a doslo k vytvoteni osmotickych puchytkli 6F. Dobré odolnosti dosahl vzorek ALK/3:1, kdy
koroze v plose dosdhla 33 % a dosSlo k prorezivéni povlaku z 3 %, puchytkovaténi v ploSe
doséhlo stupné 6F. Nizsi korozni odolnosti dosahl vzorek ALK/1,5:1/ZP, u kterého dosahla

koroze v plose 50 % a prorezivéni se vyskytlo z 0,3 %, puchytkovaténi dosahlo stupné 6F.

Nejvyssi korozni odolnosti z povlakli na bazi epoxidové pryskyfice dosahly povlaky
EPOX/1,5:1 a EPOX/1,5:1/ZP u kterych koroze v ploSe zasahovala z 16 %, prorezivéni filmu
z1 %. U filmu EPOX/1,5:1 dosahlo puchyikovaténi stupn€ 4D a u filmu EPOX/1,5:1 stupné
4M. Dobré odolnosti dosahl film EPOX/3:1, kde koroze zasahovala z 16 %. Prorezivéni se
u tohoto filmu vyskytlo z 10 % a mnozstvi puchyikt bylo hodnoceno stupném 2F. Nizsi korozni
odolnost vykazoval povlak EPOX/3:1, kde se koroze podkladu vyskytla z 50 % a k prorezivéni
podkladu doslo z 3 %, puchytovaténi u tohoto povlaku dosahlo stupné 4MD.

Nejvys$si odolnosti z povlakli na béazi epoxyesterové pryskyfice vykazoval povlak
EST/3:1 ZP s korozi v plose 10 %, u filmu doslo k vytvofeni osmotickych puchyiki stupné 4M
a k prorezivéni povlaku nedoslo. Dobré korozni odolnosti dosahl vzorek EST/3:1 ZP, kdy
koroze v ploSe dosahovala 16 %, k prorezivéni povlaku doslo z 3 % a dosSlo k vytvofeni
osmotickych puchytkl stupné 6F. Nizsi korozni odolnosti dosahl film EST/3:1, kdy koroze
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v ploSe dosahla 33 %, puchyikovaténi v ploSe dosahlo stupné 2D, k prorezivéni povlaku
nedoslo. Podobnou korozni odolnost vykazoval vzorek EST/1,5:1, kdy koroze v plose dosahla

33 % a puchytkovaténi dosahlo stupné¢ 6D.
Zavéry z vysledki koroznich zkousek v atmosféie s povSechnou kondenzaci

e Nejvyssi antikorozni ucinnosti dosdhl povlak epoxyesterové pryskyfice

EST/1,5:1 ZP s korozi v plose 10 %.

e Dobré antikorozni uc¢innost vykazovaly povlaky EST/3:1 ZP, EPOX/3:1/ZP,
EPOX/1,5:1/ZP, EPOX/1,5:1, a ALK/3:1 ZP, kdy doslo ke korozi v plose z 16 %

e Vyssi korozni odolnosti dosahovaly povlaky obsahujici fosfore¢nan zine¢naty jako

antikorozni pigment.

e Intumescentni povlaky obsahuji vysoky podil plniv a nizky podil pojivové slozky,

proto jejich korozni odolnost neni pfili§ vysoka.

5.11 Urceni stupné korozni agresivity prostredi
Pro vyhodnoceni stupné korozni agresivity prostiedi bylo zapotiebi zaznamenat dobu
expozice testovanych povlakii ve zrychlenych cyklickych koroznich zkouSkach kdy nebyl

vvvvv

podle normy ISO 12944-6.

Pii testech intumescentnich natérovych systémi v prostfedich solné mlhy a atmosfére
s povSechnou kondenzaci vykazovaly vSechny natérové filmy alespon jeden projevy korozniho

poskozeni, jako je tvorba osmotickych puchyika a prorezivéni povlaku po 168 hodinach.

Dle dané normy Ize tyto povlaky doporucit do prostfedi o koroznim stupni agresivity C1
anebo C2, v této atmostéte je zivotnost téchto natérovych povlakli hodnocena jako stiedni az

nizka.
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6 Prinosy diplomové prace

Tato prace byla zaméfena na studium zpénovacich natérovych povlaki na bazi styren
akrylatové vodné disperze, vodné emulze alkydové pryskyfice, vodou feditelné epoxidové
pryskyfice, a epoxyesterové pryskyfice rozpoustédlového typu, sriznymi poméry
intumescentnich plniv (polyfosfdtu amonného, melaminu a dipentaerythritolu). V neposledni
fad¢ byl zkouman vliv pfidavku fosforeCnanu zine¢natého na antikorozni a protipozarni
ucinnost. Zpénovaci natérové systémy byly testovany z hlediska jejich fyzikalné
— mechanickych vlastnosti, mechanické odolnosti, ohnivzdornosti a antikorozni uc¢innosti.
Z testovanych pojiv vykazovalo nejvyssi mechanickou odolnost pojivo na bazi styren
akrylatové vodné disperze. Tyto povlaky se vyznacovaly vysokymi odolnostmi pii zkousce
hloubeni (10 mm), ohybem (primér ohybového trnu 3 mm), miizkovou zkouskou (stupen
poskozeni 0) a vysokymi hodnotami odtrhovych pevnosti (3,14 — 5,40 MPa). Zatim co systémy
na bazi vodné disperze epoxidové pryskyftice a vodné emulze alkydové pryskytice vykazovaly
z ditvodi vysoké pigmentace a nizkého obsahu pojiva nizkou odolnost vii¢i mechanickému
namdhani. Testem ohnivzdornosti byla zkoumana doba, po kterou povlak odoldva zvysené
teploté. Z vysledki zkousek vyplyva, ze povlaky spomérem intumescentnich pigmentd
v poméru 3:1 vykazovaly nizsi teploty pii ukonceni zkousky nez systémy s pomérem 1,5:1 Jako
vhodné pojivo lze pouZit styren akrylatovou vodnou disperzi, kterad snizovala kone¢nou teplotu
vzorku aZ o 30 °C ve srovnani se standardem, a vodnou disperzi epoxidové pryskyftice, ktera
snizovala kone¢nou teplotu vzorku az o 40 °C ve srovnani se standardem. Ptfi hodnoceni
zpénéné vrstvy bylo zji$téno, Ze ptidavek fosfore€nanu zinecnatého vedl k nizsi vySce zpénéné
vrstvy a niz§imu intumescentnimu koeficientu. MoZnym vysvétlenim je uvoliiovani vazané
vody z krystalové miizky fosfore¢nanu zine¢natého pii nizSich teplotach, nez dochazi
ke zmekéeni natérového filmu. Expanzi vodnich par z fosfore¢nanu zine€natého vznikaji
v organickém povlaku kapilary, kterymi pii vysSich teplotdch unikaji plyny vznikajici pfi
intumescentnich reakcich. Vyssi vysku zpénéné vrstvy vykazovaly povlaky s pomérem
intumescentnich plniv 3:1. Infracervenou spektroskopii bylo urceno chemické slozeni
piipravenych natérovych filmt a také chemické slozeni zpénénych vrstev pii specifickych
teplotach vypalovani. Pfi vysokych teplotach vypalu jsou patrné piky charakteristické pouze
pro anorganické latky. Doslo tak ke kompletnimu vypaleni organickych pojivovych slozek.

Z metod termickych analyz vyplyva, ze u vzorki s pomérem intumescentnich plniv 3:1 dochézi
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k posunu tepelného toku do zapornych hodnot a probihaji endotermické reakce. Teplo, které by
vedlo k ohtevu podkladu, je spotfebovano na intumescentni reakce. Podle vysledkii koroznich
zkousek pridavek fosfore¢nanu zine¢natého zvysuje antikorozni u¢innost organickych povlakd.
Intumescentni povlaky obsahuji vysoky podil plniv a nizky podil pojivové slozky, proto jejich
korozni odolnost neni pfili§ vysokd, a lze tyto povlaky doporucit do atmosféry s korozni
agresivitou C1-C2. Piikladem jejich vyuziti jsou vytdpéné budovy s cCistou atmosférou,
a nevytapéné budovy, kde mize dochazet ke kondenzaci vody. Dalsi vyzkum bude zkoumat
plniva, kterd by mohla zlepSit mechanické vlastnosti zuhelnatélé vrstvy, jako napiiklad
wollastonit nebo slidu. Je také mozZnost zkoumani jinych antikoroznich pigmentd, které by
nepotlacovaly intumescentni procesy, jako naptiklad zinkferit (ZnFe»O4). Pro pouziti
v agresivngjSim prostredi 1ze uvazovat o opatieni povlakl vrchnim natérem, ktery by ale nesmél
potlacovat zpénovaci procesy. Jiz fungujici povlaky by bylo mozné vyzkouset za jinych

podminek, jako naptiklad vystaveni normované teplotni kiivce.
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7 Zavér

Pfedmétem této prace bylo navrhnout a testovat protipozarni povlaky na ocelové
konstrukce. Byl zkouméan pomér tfech zakladnich slozek zpénovatelnych natérii (polyfostatu
amonného, melaminu a dipentaerythritolu) v rizném typu pojiva (styren akrylatové vodné
disperzi, vodné emulzi alkydové pryskyfice, vodou feditelné epoxidové pryskyfici,
a epoxyesterové pryskyftici rozpoustédlového typu). Také byl studovan vliv fosforecnanu
zine¢natého na kvalitu ochranné vrstvy a na ochranné piisobeni povlaku béhem jeho Zivotnosti.
U organickych povlaktl byly hodnoceny jejich mechanické vlastnosti a déle byla hodnocena
jejich antikorozni ucinnost pti zrychlenych koroznich zkouskach. Navic byly provedeny
zkousky se zaméfenim na tepelné—izolacni G€inky téchto natérovych hmot. Z testovanych pojiv
vykazovalo nejvyssi mechanickou odolnost pojivo na bazi styren akrylatové vodné disperze.
Pfi testu ohnivzdornosti vykazovaly tepelné—izolac¢ni €¢inky povlaky na bazi styren akrylatové
vodné disperze a vodné disperze epoxidové pryskyfice s poméry plniv 3:1. Pfi hodnoceni
zpénéné vrstvy bylo zjisténo, Ze ptidavek fosfore¢nanu zinecnatého vedl k nizsi vySce zpénéné
vrstvy. Niz§i vrstvu tvofily také povlaky s pomérem intumescentnich plniv v poméru 1,5:1.
Korozni odolnost intumescentnich natérovych systému je obecné nizka a Ize je doporucit do

prostfedi s nizkou korozni agresivitou.

Zavérem lze konstatovat, Ze organické povlaky na bazi styren akrylatové vodné disperze
soucasn¢ vykazovaly dobré mechanické vlastnosti a tepelné—izolacni ucinky a lze je tak

doporucit pro dalsi vyzkum.
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9 Obrazkova priloha

9.1 Vzorky natérovych filmi po Zihani v elektrické peci
Na nasledujicich fotografiich jsou zobrazeny organické povlaky po zihani v elektrické peci.
Jednotlivé organické povlaky jsou srovnany v potadi zleva doprava pii teplotich vypalu

300 °C, 500 °C a 700 °C

AKR/1,5:1
300 °C 500 °C 700 °C

AKR/1,5:1 ZP
300 °C 500 °C 700 °C
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AKR/3:1
300 °C 500 °C 700 °C

AKR/3:1 ZP
300 °C 500 °C 700 °C
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EPOX/1,5:1
300 °C 500 °C 700 °C

EPOX/1,5:1ZP
300 °C 500 °C 700 °C
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EPOX/3:1

300 °C 500 °C 700 °C

EPOX/3:1 ZP
300 °C 500 °C 700 °C
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ALK/1,5:1
300 °C 500 °C 700 °C

ALK/1,5:1
300 °C 500 °C 700 °C
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ALK/3:1

300 °C 500 °C 700 °C

ALK/3:1ZP
300 °C 500 °C 700 °C
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EST/1,5:1
300 °C 500 °C 700 °C

EST/1,5:1ZP
300 °C 500 °C 700 °C
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EST/3:1
300 °C 500 °C 700 °C

EST/3:1ZP
300 °C 500 °C 700 °C
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9.2 Vzorky natérovych filmi pred expozici, po expozici v komore se solnou

mlhou s dobou expozice 168 hodin

Na nésledujicich fotografiich jsou zobrazeny organické povlaky po 168hodinové expozici
v atmosféte s 5 % NaCl. Jednotlivé organické povlaky jsou srovnany v potfadi pted expozici,

po expozici a po stazeni natérového filmu.

AKR/1,5:1 AKR/1,5:1 ZP

AKR/3:1 AKR/3:1 ZP

EPOX/1,5:1 EPOX/1,5:1ZP

EPOX/3:1 EPOX/3:1 ZP
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ALK/1,5:1 ALK/1,5:1 ZP |
ALK/3:1 ALK/3:1 ZP
EST/1,5:1 | EST/1,5:1ZP

EST/3:1 EST/3:1ZP
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9.3 Vzorky natérovych filmi pred expozici, po expozici a po staZeni natéru
v komore s povSechnou kondenzaci s dobou expozice 168 hodin
AKR/1,5:1 AKR/1,5:1 ZP

AKR/3:1 AKR/3:1 ZP

EPOX/1,5:1 EPOX/1,5:1/ZP

EPOX/3:1 EPOX/3:1 ZP
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ALK/1,5:1 ZP

ALK/3:1 ZP

EST/1,5:1 EST/1,5:1ZP

EST/3:1ZP
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Anotace

Tato prace se zabyva pripravou a testovanim protipozarnich zpéinovacich
povlakii na ocelové konstrukce. Organické intumescentni natéry jsou
tenkovrstvé zpénovatelné natéry, které jsou zalozeny na kyselém
katalyzatoru (napi. polyfosforecnan amonny), organickych latkach
s vysokym obsahem uhliku (napf. pentaerytritol) a nadouvadle (napf.
melamin) a to jak ve vodou feditelnych, tak i rozpoustédlovych pojivech.
V préaci byl zkouman pomeér tfech zakladnich slozek zpénovatelnych natért
(donor uhliku, kysely katalyzator a nadouvadlo) v rizném typu pojiva,
kterymi byla vodou fediteln4 epoxidova disperze, vodou feditelna alkydové
disperze a rozpoustédlova epoxyesterova pryskyfice. Byl zjistovan vliv
pridavku fosforecnanu zinecnatého na kvalitu ochranné vrstvy ana
ochranné pusobeni povlaku béhem jeho Zivotnosti. U protipozarnich
zpénovatelnych hmot byly testovany fyzikalné mechanické vlastnosti
(ohyb, uder, hloubeni, ptilnavost, tvrdost) a antikorozni vlastnosti v solné a
kondenza¢ni komote. Navic byly provedeny testy ohnivzdornosti, byla
hodnocena kvalita a sila zpénéné vrstvy. Pro analyzu pfipravenych
natérovych hmot a vzniklych uhlikatych vrstev byla pouzita infra¢ervena

spektroskopie a také byly pouzity metody termické analyzy TG a DSC.
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