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ANOTACE
V diplomové préci je testovana karbonizace vlaken v prostfedi roztavenych soli.
Nejveétsi pozornost je vénovana vlaknim na bazi polyakrylonitrilu. V praci jsou
optimalizovéany postupy stabilizace pied samotnou karbonizaci. Pro vyhodnoceni byla

pouzita infraCervena analyza a sorpce barviva.

KLICOVA SLOVA:

Karbonizace, stabilizace, polyakrylonitril, taveniny soli

ANNOTATION
In the diploma thesis, the carbonization of the fibers in the molten salt environment is
tested. The most attention is paid to polyacrylonitrile-based fibers. Optimized
stabilization procedures before carbonization are optimized. Infrared and dye sorption

were used for evaluation.
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Pouzité symboly

KCI
NaCl
napf.
obr.
PAN

v

pr.
tj.

tm
fzv.
ZnCl,

chlorid draselny
chlorid sodny
naptiklad
obrazek
polyakrylonitril
priklad

to je

teplota tani [°C]
takzvany

chlorid zine¢naty
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UvVOD

Uhlik je zédkladnim prvkem biosféry, je obsazeny v rostlinach a zivych organismech.
V piirod¢ se uhlik vyskytuje ve vzduchu jako oxid uhliity, v horninach, rop¢, uhli
a zemnim plynu.

Stale jeSt¢ pomérné vysokd cena uhlikovych vldken sméruje jejich aplikace na
obory, v kterych tento handicap tolik neSkodi. Nejvétsi odbératelem je letecky a
kosmicky primysl, ale uhlikova vlakna nachazi velké uplatnéni také v mnoha jinych
oborech jako je strojirenstvi, stavebnictvi, automobilovy primysl, ale i medicina.

Diplomova prace je zaméiena predevsim na akryl, ktery je idealni prekurzor pro
vyrobu uhliku. Cilem bylo zjednodusit postup karbonizace za pouziti smési soli.

V teoretické cCasti této diplomové prace jsou popsany jednotlivé modifikace
uhliku. Poté je popsan standartni postup karbonizace akrylovych vldken, vyroba
aktivniho uhli a vhodné prekurzory na vyrobu uhliku.

Experimentalni ¢ast je vénovéana optimalizaci postupu stabilizace vldken pted
procesem karbonizace. DalSim krokem je navrzeni a realizace alternativniho
postupu karbonizace akrylovych vldken za pouziti tavenin soli k ochrané vlaken.
V zavéru prace bude vyhodnocen alternativni postup karbonizace a zjiSténa sorpce

vytvoteného uhliku.

12



TEORETICKA CAST

1 Uhlik

Uhlik byl znam uz ve starovéku (ve formé dievéného uhli a sazi), jako prvek je ale
uznavan az od poloviny 18. stoleti. [1]

Uhlik je Sestym prvkem periodické tabulky. Mé relativni atomovou hmotnost
12 g.mol™. V pfirodé se vyskytuje ve form& dvou stabilnich izotopi. [2]

Uhlik je kyselinotvorny prvek, vyhradné nekovové povahy. K sousednim
atomim se obvykle vaze kovalentni vazbou, je vSak schopen vdazat se
s elektropozitivnimi 1 elektronegativnimi prvky. Atomy uhliku mohou tvofit
jednoduché, dvojné i trojné vazby. Ve slouceniné je schopen tvofit fetézce neomezené
délky. Retézce mohou byt linearni, rozvétvené nebo cyklické. [3]

V piirodé se vyskytuje jako volny (grafit a diamant), tak vazany (napt. v oxidu
uhli¢itém). Je hlavni stavebni jednotkou veskeré Zivé hmoty. [4]

V technické praxi se setkdvame s n€kolika dal§imi specidlnimi materialy. Jsou zndmé i

jiné alotropy uhliku a to fullereny. [5]

1.1 Modifikace uhliku

Uhlik se vyskytuje v riiznych alotropickych modifikacich, tj. v rznych strukturalnich

forméch. K nejznaméjsim modifikacim uhliku patii grafit a diamant.

1.1.1 Grafit

Grafit (tuha) je charakteristicky vrstevnatou strukturou. Kazda vrstva je
tvofena usporadanymi Sestitthelniky. Jednotlivé vrstvy jsou mezi sebou jen
slabé vazané, proto je grafit meékky a vrstvy se po sob¢ lehce posouvaji. Této

vlastnosti se vyuziva pii vyrob¢ tuzek. [6]
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Obrdazek ¢. 1 - Vnitini struktura grafitu [7]

1.1.2 Grafen

Podobna forma uspofadani uhliku jako grafit, ale pouze v jedné vrstvé
atomu, je znama jako grafen. Grafen je v souCasné dobé nejtenéi a
nejpevnéj$i zndmy material na svét€. Monovrstva grafenu je velmi dobry
elektricky vodi¢, jehoz vodivost lze vrozmezi vodi¢ - izolant meénit
dopovanim vodiku. Grafenova dvouvrstva se chova jako polovodi¢. Grafen
lze délit podle poctu vrstev, pokud grafen obsahuje vice nez 10 vrstev,

nazyvame je grafitem. [8, 9]

*}
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Obrdzek ¢. 2 - Vnitrni struktura platu grafénu [10]

14



1.1.3 Diamant

Diamant je nejtvrdSim a velmi cennym pfirodnim nerostem. Ma nejtvrdsi
strukturu, kazdy atom uhliku je poutdn se C¢tyfmi sousednimi atomy.
Diamant ma nejvyssi tepelnou vodivost (5x vyssi nez je u médi). Diky své
tvrdosti je pouzivan k vyrob¢ nejraznéjSich feznych a vrtnych nastrojt, které

se diky jeho vyte¢né tepelné vodivosti nepichiivaji. [6]

Obrdzek ¢. 3 - Vnitini struktura diamantu [7]

1.1.4 Lonsdaleit

Sestere¢ny diamant zvany lonsdaleit se vyskytuje velmi ojedingle. Jeho
krystalova struktura je vytvofena podobné jako u diamantu, ale ma
Sestithelnikovou  krystalickou sit. Atomy uhliku jsou véazanymi
jednoduchymi kovalentnimi vazbami se Ctyfmi sousednimi atomy,

krystalova soustava je vSak Sestere¢na. [11]

Obrdzek ¢. 4 — Vnitini struktura lonsdaleitu 7]
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1.1.5 Fulleren

Jedna se o uméle pripravenou modifikaci uhliku. Fulleren je latka, kterou

tvofi klastry (mnohostény viceméné kulového tvaru). Jsou to molekuly

slozené z dvaceti a vice atomt uhliku, pfiCemz atomy jsou umistény na

vrcholech mnohosténti. Tyto molekuly jsou mimotadné odolné vici vnéjSim

fyzikdlnim vlivim. Fullereny vznikaji

v elektrickém oblouku mezi

grafitovymi elektrodami, lze je téz ziskat laserovym odparovanim grafitu.

Nejdokonalejsi kulovity tvar ma s molekulou Cgp, kde jsou atomy uhliku

rovnocenné. Vyuziva se v lékafstvi na l1éky s prodlouzenou dobou uc¢inku.

[1, 12]

Tabulka ¢. 1 —Vlastnosti diamatu, grafitu a fullerenu Cego [1]

Obrdazek ¢. 5 — Vnitrni struktura fullerenu Ceo [7]

diamant grafit Fulleren- Cgo
vzhled krystalt bezbarvé, SedoCerné, hnédocerné,
siln€ lamajici vrstevnaté lesklé
svétlo
krystalova soustava kubicka hexagonalni kubicka
tvrdost nejtvrdsi nerost mékky mékky
teplota tani netaje, nad cca 3700°C pii 600°C
1500°C sublimuje
pfechézi na grafit
hustota [g.cm™] 3,51 2,26 1,65
rozpustnost ve vodé nerozpustny nerozpustny nerozpustny
elektrickd vodivost nevodic¢ dobry vodi¢ polovodic
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2. Karbonizace

Karbonizace provadéna na netajicim prekurzoru uchovava jeho tvar. Tkaniny a textilie
ziskané karbonizaci maji praimérné mechanické vlastnosti, ale maji vynikajici adsorp¢ni
vlastnosti.

Proces probiha za teplot 1000-1800 °C, v internim prostiedi dusiku, aby nedoslo
k poSkozeni vlaken oxidaci. Z vldkna se odstrani vodik a snizi se obsah kysliku a
dusiku, ¢emuz se fika karbonizace. Po tomto procesu vlakno obsahuje 80-95 % uhliku.
Timto dochazi k maximalizaci pevnosti vlakna. [13, 17]

Asi 90 % uhlikovych vlaken je vyrobeno z polyakrylonitrilovych vlaken.
Zbyvajicich 10 % je vyrobeno z visk6zovych vlaken nebo jsou vyrobena ze smol dehtu,
které jsou zbytky po krakovani ropy. Tyto materidly jsou organické polymery, které
jsou charakteristické dlouhymi fetézci molekul spojenych atomy uhliku. Pfesné slozeni
kazdého prekurzoru se u jednotlivych vyrobcl lis$i a je povazovano za vyrobni
tajemstvi. [13]

Vladkna z viskézy maji jen maly vytézek uhlikovych vldken a to pouze 20-25 %
proto se téméf nepouzivaji. Vlakna polyakrylonitrilova maji vytézek 45-50 %, zbytek
predstavuje predevsim dusik, stopy kysliku a vodiku. Nejvyhodnéjsi je vyroba ze smol
dehtu, kde je vytézek 70-80 %. [14]

Smoly ptedstavuji lacinou surovinu pro vyrobu uhlikovych vldken. Pouzivaji se
smoly sloZené z petrolejového asfaltu, uhelného dehtu a PVC. Smoly tedy nemaji
jednotné slozeni. [15]

Dilezitym hlediskem pftipravy uhlikovych vldken je jejich porozita, nebot
textilie ziskané karbonizaci a aktivaci vhodného prekurzoru maji vynikajici adsorpcni
vlastnosti. Aktivované uhlikové tkaniny jsou diky své mikroporézni struktufe velice
vyjimecny material, ktery nalézé své uplatnéni v medicin€ (ochranné respiratory, filtry),

v armadé (ochrana proti atomovym, biologickym a chemickym zbranim).
Podle podilu uhliku ve vysledné struktuie Ize uhlikova vlakna rozd¢lit na:

- karbonizované vldkna- obsah uhliku 91-95 %

- grafitova vldkna- obsah uhliku nad 99 %
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Karbonizovana vlakna maji oproti grafitovym spolu s niz§im obsahem uhliku nizsi

hustotu, vétsi povrch, vétsi elektricky odpor, nizsi tepelnou vodivost a maji veétsi

tendenci adsorbovat vihkost.

2.1

Postup vyroby uhlikovych vlaken z PAN [5, 16]

Postup vyroby uhlikového vlakna z PAN je mozno rozdélit do tii etap:

a)

b)

Stabilizace PAN

Vlékna PAN se stabilizuji pii teplotach 200-300 °C za ptuisobeni tahového napéti
v oxidac¢nim prostiedi (vzduch). Exotermické reakce zptsobi, ze barva vlaken se
meéni od zluté - oranzové - okrové - po hnédou - az ¢ernou. Dojde k cyklizaci
vazeb  (vytvofeni paralelnich  Zebfikovych  makromolekul) v fetézci
makromolekuly a Kk zesiténi makromolekul kyslikovymi mustky. V této etapé
vlakno z€ernd a stane se netavitelnym. Zmeénou struktury se zméni i mechanické
vlastnosti, piedevsim snizeni pevnosti v tahu.

Karbonizace

Karbonizace stabilizovanych vladken probihd pii teplotach 1000-1400 °C
v internim prostiedi (vysoce Cisty dusik), aby nedoslo k poSkozeni vlaken
oxidaci. Ve vlaknu probéhne karbonizace (odstrani se vodik a snizi se obsah
dusiku a kysliku, 80-95 % hmoty tvoii uhlik). Ve vldkné se vlivem
strukturdlnich zmén meéni fyzikalni 1 mechanické vlastnosti vldkna. Vldkno
dosahne maximalni pevnosti v tahu.

Grafitizace

Grafitizace probiha pii teplotach od 1400-3000 °C v internim prostiedi (velmi
Cisty argon nebo hélium). Zvétsi se tim obsah uhliku, protoze se odstépi posledni
atomy dusiku vazané na struktufe vldkna a umozni se vznik dokonalejSich
mikrokrystall, coz vede k zvétSeni tuhosti vldkna. Grafitizovand vlakna obsahuji

vice nez 99 % uhliku.
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2.2 Rozdéleni uhlikovych vlaken [5]

Puvodni uhlikova vlakna slouzila pouze jako vysokoteplotni izolace. Vldkna ale
postupem cCasu ziskavaji stale vyssi pevnost, modul pruznosti, elektrickou a tepelnou

vodivost a adsorp¢ni vlastnosti. Z tohoto diivodu je nutné rozliSovat vlakna.

Uhlikova viakna nizsich parametru
Tato vldkna jsou obvykle pfipravovana ve formé tkanin a paskl. Prekurzorem pro
vyrobu je viskdza a smoly.

- pevnost v tahu < 1000 MPa

- modul pruznosti v tahu < 100 GPa

Uhlikova viakna s vysokymi mechanickymi parametry
Do této skupiny patfi vldkna piipravena z polyakrylonitrilové suroviny a mezifazové
smoly.

- pevnost v tahu 3,5-7 GPa

- modul pruznosti 230-930 GPa

Tato vlakna Ize dale rozdélit na:
Vysokopevna vidkna (high tensile - HT fibers)
- pevnost v tahu 3-4 GPA
- modul pruznosti 230-300 GPa

Stredné modulova vidkna (intermediate modulus - 1M fibers)
- pevnost nad 4 GPa
- modul pruznosti nad 290 GPa

Vysokomodulova vidkna (HM)
- pevnost v tahu 2,5-4 GPa
- modul elasticity nad 400 GPa

Viakna se supervysokym modulem (ultrahigh modulus - UMH fibers)
- pevnost v tahu 2,5-4 GPa

- modul elasticity nad 550 GPa

19



2.3 Pouziti uhlikovych vliaken

Své uplatnéni nachdzi tento materidl témét ve vSech odvétvich primyslu zejména pro

svou dokonalou tvarovatelnost a velmi nizkou hmotnost.

e Zdravotnictvi
Ve zdravotnictvi byla zjiSténa vynikajici biologicka snasSenlivost zivé tkané
s uhlikovymi vlakny. Z tohoto diivodu jsou vyuzivany pro umélé kosti, Slachy, protetika
a kryci obvazy. Uhlikova vldkna pomahaji zabranovat infekcim, 1é¢it infekce, snizovat
naklady na lécbu ran a podporovat jejich rychlejsi vyhojeni. Pouzivaji se také pii vyrobé
antistatickych oblekdi do cistych prostor. K zajisténi antistatickych vlastnosti nelze
pouzit chemickych uprav textilii. Film, ktery je vétSinou nanesen jako finalni tiprava na
vladkno, se mize zodévu postupné uvolnovat a tim dochédzi jak ke znehodnoceni
antistatické upravy, tak k zneci§tovani prostiedi uvolnénymi casticemi. Z tohoto
davodu se pro zajisténi trvalych antistatickych vlastnosti pouziva zejména uhlikovych a
kovovych vlaken, které¢ se vyznacuji dobrymi antibakteridlnimi vlastnostmi a dobrou

elektrickou vodivosti. [4, 17]

e Filtracni odév a s nim souvisejici 1 dychaci filtry
Filtra¢ni odév je ochranny prostiedek tvofeny vétSinou ze tii vrstev. Prvni vngj$i vrstva
ma za ukol zamezit pronikani necistot, prachu a ¢astecné i vlhkosti. Druha, vnitini
vrstva byva tvofend materidlem, do kterého se zapracovava aktivni uhli. Tteti, spodni
vrstva je jemna tkanina, ktera zarucuje komfort pro uzivatele a omezuje poceni. Doba
pouziti odévu je limitovana nasycenim aktivniho uhli vlhkosti a tim je omezena i jeho
filtra¢ni schopnost. Aktivni uhli mé& vysokou poérovitost s velkym vnitinim povrchem,
ktery umoziuje adsorbovat na povrchu aktivniho uhli plynné latky. Oblek ma obvykle
stith kombinézy, které pokryva cely povrch téla a je doplnén kapuci, rukavicemi a
ochrannou maskou. Pod filtracni odév se obléké specidlni pradlo nebo normalni odév.
Oblek v omezené mife umoznuje pokozce dychat a proto je Setrnéjsi nez hermeticky

uzavieny oblek, ktery ale poskytuje mnohem vyssi uroven ochrany. [18]
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e Letectvi a kosmonautika
Letectvi a kosmonautika dala prvni podmét ke zkoumani a vyvoji téchto materiali. V
tomto odvétvi se uhlikova vldkna pouzivaji na trysky raket, konstrukéni prvky letadel
(pt. letadlo A380- 25 % konstrukce je z uhlikového vlakna, které je leh¢i a odolnéjsi nez
kov- umoziuje snizit hmotnost a tim i snizit provoz), vyztuhy, sedacky, potahy,
konstrukce sateliti vesmirnych lodi, pohyblivé ¢&asti, palubni mechanizmy, lopaty

motord, radarovou techniku, na tlakové nadoby pro palivo, vrtule. [1, 19]

e Stavebnictvi
Stavebnictvi je obohaceno o moznost pouziti uhlikovych pasku, tkanin nebo ty¢i, které
slouzi ke zpeviiovani betonovych, zdénych a dfevénych konstrukei namahanych

zejména ohybem, tahem a smykovymi silami (pf. zpevnéni mosti). [1, 20]

e Strojirenstvi
Ve strojirenstvi maji uhlikova vlakna své ptedni misto pro textilni stroje, kompresory,
odstfedivky, kluzné soucasti, ozubend kola, paze robotil, tlakové nadoby, kartacky

elektromotort, loziska. [1]

e Vyroba energii
Vyznamné misto maji uhlikova vlakna ve vyrobé energii. Pouzivaji se pro vyrobu listi
vétrnych elektraren, turbin, jako sbérace elektrického proudu, nosice solarnich ¢lanki,
specidlni baterie. V&dci zkoumaji uhlik 1 jako zdroj elektrické energie, domnivaji se, Ze
grafen muze zdvojndsobit ucinnost solarnich panell a tim dosdhnout u¢innosti az 60 %.
Pro svou lehkost, vodivost, pevnost, elektrickou vodivost a snadnou recyklovatelnost

mize grafen splilovat veskeré vlastnosti solarnich panelu. [1, 21]

e Chemie
Chemie pouziva uhlikova vlakna pro laboratorni nadobi, material na uchovani cistého
vodiku, odstranovani statické elektfiny ze sklolaminatovych konstrukci, korozivzdornou

tepelnou izolaci, korozivzdorné nadoby, t€snéni, trubky, filtry. [1]
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e Sport
Vlastnosti uhlikovych vladken ndm umoziuji mnohd uplatnéni i ve sportu. Vyborna
zavodnich ¢lunt jako Cast vyztuhy, stozart, vyztuhy padel a vesel.
Dalsim sportovnimi vyrobky z uhlikovych vlaken jsou tenisové a badmintonové rakety,
rybarské pruty, casti Ctytkolek, konstrukce jizdnich kol, golfové a lyzaiské hole,
vyztuhy hokejek. [1]

e Automobilovy primysl
Uhlikové vldkno je vyznamné zejména v automobilovém primyslu. Diive bylo zcela
nemozné vyrabét z téchto materialii nékteré dily, natoz celé konstrukce. V dnesni dobg,
pii snizovani cen uhlikovych vladken, se n¢které¢ automobilové zavody rozhodly vyrabét
z uhlikovych vldken i celé karoserie, palubni desky, zpétna zrcatka. Bézné se vyrabéji
naptiklad ty¢e ndhond, pistni ¢epy, soucasti brzd a brzdové oblozZeni, listy per, tésnici

soucasti. [1]
Jsou mnohd dalsi vyuziti uhlikovych vldken, kterd nelze specificky zatadit, jako napf.

nepristielné vesty, noze, hudebni nastroje (pf. housle, elektrické kytary), membrany

reproduktord, psaci pera, modni dopliiky (penézenky).

2.4  Vlastnosti uhlikovych vliken [1]

Mechanické vlastnosti

- nizk4 mérnd hmotnost

- vysoka pevnost v tahu

- odolnost proti unave

- nulova plastick4 deformace pfi naméahani
- utlum vibraci

- nizky koeficient tfeni

22



Tepelné vlastnosti

- odolnost vici vysokym a nizkym teplotam
- odolnost tepelnym razim

- nizky koeficient tepelné roztaznosti

Chemické vlastnosti

- nehoflavost
- chemicka inertnost
- biologickd snaSenlivost

- odolnost vii¢i kyselindm, zasaddm a rozpoustédlim

Elektrické a elektromagnetické vlastnosti

- elektrickd vodivost
- nepropustnost elektromagnetického zéateni
- vysoka propustnost rentgenového zateni

- nemagneti¢nost

2.5 Vyroba aktivniho uhli

Aktivni uhli se vyrabi karbonizaci a aktivaci uhlikového materidlu témét vzdy
rostlinného piivodu, napt. dfeva a uhli. Prostou karbonizaci, tedy pyrolyzou vychoziho
materidlu za nepfistupu vzduchu a bez piidavani chemickych pfisad je vysledny
karbonizovany produkt neaktivni. Velké plochy povrchu a také rozvinuté porovitosti se
dosadhne azZ aktivaci tohoto karbonizovan¢ho materidlu vodni parou nebo kyslicnikem

uhli¢itym pii teploté obvykle 700-1100 °C. [22]

2.5.1 Podrobnéjsi vytvareni porovité struktury aktivniho uhli karbonizaci
a aktivaci [22]

Pti karbonizaci je pyrolytickym rozkladem vychozich surovin odstranéna vétSina

neuhlikovych prvk (vodik, kyslik) a uvolnéné atomy elementdrniho
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uhliky se seskupuji do organizovanych elementarnich grafickych krystali.
Jejich vzajemna poloha je neusporadana, tudiz mezi nimi zistavaji volné
Stérbiny, které se zaplinuji duisledkem usazovani a rozkladu dehtovych
latek nebo se alesponi uzavira pristup téchto Stérbin zakrytim vstupnich
otvort. Takto vytvofeny karbonizovany produkt ma proto jen velmi malou
adsorpéni aktivitu. D4 se tedy ptredpokladat alesponn u karbonizace za
nizkych teplot, Ze ¢ast dehtli zistane v porech mezi krystality a na jejich
povrchu.

Material s velkou adsorpéni schopnosti se ziska teprve aktivaci
karbonizovaného produktu bud’ vodni parou, nebo kysli¢nikem uhli¢itym.
Aktivace probéhne ve dvou stadiich. Z pocatku vyhotfiva neuspotadany
uhlik a poté dojde kuvoliovani uzavienych a zaplnénych pora mezi
krystality. Pii dalsi aktivaci dochazi k vyhotfivani zakladnich krystalitd
uhliku.

Aktivni uhli 1ze vyrobit 1 jinym zplUsobem, a to tak, ze se uhlikaty
vychozi material karbonizuje za pfidavku latek omezujicich tvorbu dehtt
napiiklad pomoci chloridu zine¢natého. V jedné operaci se tak ziska
karbonizovany materidl s vlastnostmi velmi dobrého aktivniho uhli.

Aktivni uhli se tedy mize vyrabét v podstaté dvojim zpiisobem:

1. Karbonizaci rostlinného materidlu s pfidavkem aktiva¢nich
¢inidel, ktera ovliviiuji pribéh pyrolyzy. Pro tento zplsob je zavedeno
oznaceni chemicka aktivace.

2. Pisobenim vhodnych latek, obvykle plynnych, na neaktivni
karbonizovany produkt (pfipraveny béznymi zptisoby karbonizace). Tento
zpiisob byva nazyvan fyzikalni aktivace.

Tyto vyrobni postupy se mohou rizné¢ kombinovat, naptiklad
chemicky aktivované uhli podstupuje jesté aktivaci vodni parou za ucelem

zvétSeni objemu SirSich pora.

25.1.1 Vyroba aktivniho uhli karbonizaci uhlikatého
materialu za prisady aktivacnich ¢inidel- aktivace chemicka
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Vyroba aktivniho uhli chemickou aktivaci se vytvari téméer vzdy
Z odpadu dfeva (pilin). Pfidanim aktiva¢niho cinidla se ovlivni pribéh
pyrolytickych pochodi a potlaci se vyvoj dehtli na minimum, zvétsi se
vytézek uhliku v tuhé formé a klesne teplota pyrolyzy. Karbonizace za
téchto podminek poskytuje uhlikovou latku, kterd po vymyti aktivaéniho
¢inidla ma velmi dobré vlastnosti aktivniho uhli. [22]

Nejbéznéjsimi aktivacnimi latkami jsou chlorid zinecnaty, sirnik
draselny, kyselina fosforecna a sirova, chlorid hotecnaty, chlorid
vapenaty a dalsi. [22]

Impregnacni latky se nanesou na materidl za tepla a ve formé
roztoku. Takto proimpregnovany material se zahiiva v rota¢nich pecich
za nepfistupu vzduchu a zde probéhnou pochody pyrolytického rozkladu.
Karbonizovany produkt se nasledné¢ ochlazuje a odstrani se zné€ho
aktivaéni ¢inidlo. [22]

Chemicka aktivace probihd obvykle pii teplotich 400-1000 °C.
Jsou to teploty niz8i, nez je nutné pii fyzikalni aktivaci, coZ pozitivné
ovliviiuje rozvinuti porovitosti. [22]

Dulezitym faktorem pii chemické aktivaci je stupenn impregnace,
tedy pomér véhy bezvodné aktivaéni soli k vdze suchého vychoziho
materidlu. VIiv stupné impregnace na porovitost vysledného uhli je
ziejmy ztoho, Ze objem soli v karbonizovaném materidlu se rovna
objemu poért, které se jejim vymytim uvolni. Pfi stupni impregnace
dochdzi s jeho vzrlstem k vzestupu celkového objemu porti vysledného
aktivniho uhli zvétSovanim poctu malych péra. [22]

Nevyhodou ZnCl; je nizka teplota varu. To je mozné potlacit
vyuZzitim smési soli. Jde naptiklad o skupinu eutektickych ternarnich
halogenidovych soli s cilem vytvofit vysokoteplotni teplonosné médium
s bodem tani pod 250 °C a nizkym tlakem syté pary, niz§im nez 1,0 MPa
pti teplotach do 800 °C. Zkoumané soli byly v nasledujici:

1) NaCl-KCI-ZnCl; s molarnim zlomkem 18,6 % - 21,9 % - 59,5 % a
teplotou tani tn= 213 °C, 2) NaCl-KCI-ZnCl, s molarnim zlomkem
13,4 % - 33,7 % - 52,9 % a teplotu tani tn,= 204 °C, 3) NaCl-KCI-ZnCl; s
molarnim zlomkem 13,8 % - 41,9 % - 44,3 % a teplotu tani t,= 229°C.
Vysledky ukazuji, ze tlak syté pary vSech tfech eutektickych roztavenych
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soli je niz§i nez 1,0 MPa pfi teplot¢ 800 °C. Sul ZnCl,-KCI-NaCl s
molarnim zlomkem 44,3 % - 41,9 % - 13,8 % ma nejnizsi tlak syté pary,
ktery je okolo 1,0 MPa, a to 1 pii teploté 900 °C. Viskozita téchto soli
byla méfena pii teplotach v rozmezi od teploty tani do 850 °C. Pri
nizkych teplotach blizkych bodu tani soli je viskozita asi 16 x 107 Pa,
zatimeo pii vysokych teplotach nad 700 °C je viskozita okolo 4 x 1072
Pa, kterd je dostatené¢ nizkd pro ziskani teplonosné tekutiny pfi

vysokych teplotach. [23]

2.5.1.2 Vyroba aktivniho uhli aktivaci karbonizovaného
poloproduktu plynnymi ¢inidly-aktivace fyzikalni [22]

Piiprava karbonizované suroviny méa vliv na aktivaci i na jakost
kone¢ného vyrobku. Plati to pro karbonizaci dieva, pfirodniho uhli a
dalsich uhlikatych materiali.

Pti karbonizaci dfeva dochéazi k vysouseni zpracovavané suroviny
pti teplotach do 170 °C. Zvysenim teploty dochazi k caste¢né degradaci
dfeva se soucasnym uvolnovanim kysli¢niku uhelnatého a uhli¢itého a
kyseliny octové. Okolo 270-280 °C zacind rozklad, kde vznika vétsi
mnozstvi dehtl. Karbonizace je ukoncena vyZihanim pii teploté
400-600 °C, béhem néhoz stoupne obsah uhliku v karbonizovaném
produktu na obvyklych 80 %.

Pti vyrobé difevného uhli, ur€eného pro vyrobu aktivniho uhli je
dilezity rychly priib&h pyrolyzy, aby se zkratila doba styku vzniklého

dfevného uhli a zplodin.

2.6  Druhy aktivniho uhli [24]

Aktivni uhli se déli do tfi skupin, na uhli praskova, zrnénd a granulovana.

Praskove aktivni uhli
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Tento druh aktivniho uhli obsahuje velmi jemné ¢astice o priméru 10-100 um. Pouziva

se pfi Cisténi vody.

Granulované aktivni uhli
Granulované uhli obsahuje vétsi Castice nez praskové uhli, jejich pramér je

0,4-2,5 mm. Pouziva se pro finalni Gipravu pii docisténi vody.

2.7 Adsorpce na aktivnim uhli [22]

Obohaceni latek na povrchu z okoli faze je nazyvané jako adsorpce. Tuha latka, na niZ
dochazi k adsorpci, se nazyva adsorbent a latka, ktera se adsorbuje, se nazyva adsorbat.
Adsorpce nesmi byt zaménovana s absorpci, ktera sice také znamena hromadéni latky,
ale uvnitt dané faze a ne pouze na fdzovém rozhrani.

Aktivni uhli je jeden z nejrozSifenéjSich adsorbenti v praxi. Na pevné latce

(aktivnim uhli) miiZze probihat adsorpce z plynné a kapalné faze.

2.7.1 Adsorpce z plynné faze

Adsorpce plyni na aktivnim uhli pfedstavuje kondenzaci plynu na povrchu tuhé
faze za vytvofeni velmi tenké vrstvy kapaliny, pokryvajici tento povrch. Pokud
budeme chtit adsorbovanou latku z povrchu adsorbentu odstranit, staci cely
systém dostate¢né zahtat, aby doslo k odpafeni vrstvicky adsorbatu z povrchu
adsorbentu. Teplota je dulezitym faktorem pro uplatnéni adsorpce. Se snizujici
teplotou adsorpce roste, pti jejim zvySovani naopak adsorpce klesa.

Podle povahy sil, které drzi molekulu adsorbatu na povrchu adsorbentu

rozliSujeme dva zakladni typy adsorpce- fyzikalni a chemickou.

Fyzikalni adsorpce - adsorbat je poutan k povrchu slabymi van der

Waalsovymi silami a chemicka povaha adsorbovanych molekul se neméni.

Chemicka adsorpce (chemisorpce) - mezi molekulami adsorbatu a

povrchem adsorbentu dochazi k vyméné nebo sdileni elektrontl, tedy k chemické

reakci. Vznikne vazba mezi adsorbentem a adsorbatem, ktera je mnohem silné;jsi
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nez pii fyzikalni adsorpci. Chemickd adsorpce nékdy vyzaduje dodani urcité

energie, a proto byva oznacovana jako aktivovana adsorpce.

2.7.2 Adsorpce z kapalné faze

V piipad€ roztokl se na povrchu tuhého absorbentu hromadi rozpusténa latka
z roztoku a mezi jeji koncentraci na povrchu adsorbentu a v roztoku ustavuje
adsorp¢ni rovnovaha. Termodynamické zpracovani adsorpéni rovnovahy podal
J. W. Gibbs. Vyjadtil ji jako termodynamickou rovnovahu mezi adsorbovanymi
molekulami, které povazuje za zvlastni, tzv. adsorbovanou fazi, a mezi tzv.

objemovou fazi, kterou rozumi ostatni ¢ast roztoku.
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3. Prekurzory pro vyrobu uhliku

Pro vyrobu uhliku jsou vhodna vldkna z nehoflavych polymerti. Tyto vldkna maji
vhledem ke svému charakteru specidlni postaveni. Jejich vyvoj si vynutily nékteré
specialni obory, napt. kosmicky prumysl, vyvoj Spickovych kompozitnich materiald,
automobilovy prumysl a dalsi. Jde o vldkna, u kterych je nehoflavost a tepelna odolnost
jiz primarni vlastnosti. [25]

Mezi vhodna vldkna pro vyrobu uhliku fadime napt. polyakrylonitril, celul6zovy

material, kevlar.

3.1 Polyakrylonitril [25]

Tento materidl je pouzivan nejéastéji a s velmi dobrymi vysledky, princip vyroby
uhlikovych vlaken spociva ve zvlakiiovani PAN, stabilizaci a nahledné karbonizaci. Pro
zvySeni obsahu uhliku se provadi jesté¢ grafitizace. VytéZzek uhlikovych vlaken je

80-95 %, vlakna jsou charakteristické vysokou pevnosti v tahu.

3.1.1 Vlastnosti PAN

Vlastnosti polyakrylonitrilu spo€ivaji v G¢inku pohyblivého a-vodiku, ktery
vytvaii se sousednim fetézcem vodikovy mistek.

Tyto mezimolekulové vodikové mustky zpisobuji nepatrnou rozpustnost,
velmi nizkou termoplasticitu a vynikajici mechanické vlastnosti. Polyakrylonitril
se proto rozpousti jen v rozpoustédlech, ktera stépi vodikové mustky (H2SOy,
dimethylsulfoxidu, ZnCl,)

Polymer je netavitelny, protoZe jeho teplota m&knuti i teplota rozkladu se

prilis nelisi. Pii pisobeni vysSich teplot vznikaji cerné zbarvené produkty.

Mechanické vlastnosti:
- hustota 1180-1220 kg/m®
- mald odolnost v ohybu a krouceni
- pevnost za sucha 1,3-3,2 cN/dtex
- pevnost za mokra 90 % pevnosti za sucha
- taznost za sucha 20-30 %

- koeficient tfeni 0,27
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Termické vlastnosti:

3.1.2

vysoka hotlavost

Spatné vedeni tepla (tepelny omak)

pfi teplotach nad 160 °C vldkno postupné Zloutne, hnédne a cerna
vysoka teplota zeskelnéni 80-100 °C

teplota skelné¢ho ptrechodu ve vodé 60 °C

bod méknuti 235 °C

pii teploté 253 °C dochazi k 5 % srazeni a pii teplote 260 °C dochézi k

10 % srazeni

Chovani PAN za vysokych teplot:

pii teploté 160-170 °C dochazi k cyklizaci a nevratnému hnédnuti
pti 315-320 °C dochazi k rozkladu

pi1 400 °C Cerna

nad 600 °C vznika uhlikové vlakno

3.1.3 Vyhody a nevyhody PAN:
Vvhody

- pfijemny vIn€ podobny omak

- dobré termoizola¢ni vlastnosti

- mala mérna hmotnost

- nizka cena

- dostate¢na odolnost vuéi UV zafeni
Nevyhody

nizka odolnost vici odéru
nizka navlhavost
sklon ke zmolkovani

elektrostaticky ndboj
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3.2 Kevlar [26]

Kevlar byl vynalezen firmou DuPont v roce 1965. Tento vysokopevnostni material se
zaCal pouzivat jako ndhrada oceli v zdvodnich pneumatikach. Kevlar se vyznacuje
vysokou pevnosti, tvrdosti a tepelnou stabilitou.

Prvni generace vldken uréenych jako ochrana proti mechanickému ptisobeni byl
Kevlar 29, ktery se vyznacuje malou odolnosti v ohybu a vi¢i UV zafeni. Druha
generace vlaken Kevlar 129 je lepsi na balistickou ochranu.

Kevlarové vldkno je nevodivé, nehotlavé, ma vysokou mechanickou pevnost a
tepelnou odolnost. Degradaci vldkna muze zptsobit pouze dlouhodobé plisobeni silnych
kyselin a zasad. Kevlar je citlivy na ultrafialové zateni. Vystaveni dlouhodobému
pusobeni tohoto zafeni ma vlakno tendenci meénit barvu ze zluté na hnédou. Vlivem
zafeni maze zpisobit i snizeni mechanickych vlastnosti. Pokud je nutné material tomuto
zafeni dlouhodobé vystavovat, musi byt tkanina zakryta jinym materidlem, ktery

ultrafialové zatfeni nepropusti.

Vlastnosti:
- m&rna hmotnost 1440 kg/m®
- taznost 3,6 %
- pevnost 19 cN/dtex
- stabilni do teploty 150 °C
- modul elasticity 240 GPa

- vyborné dynamické tlumici charakteristiky

3.3 Viskoza

Celulézova vldkna lze rozd¢€lit na vlakna ptirodni a chemické. Viskéza patii do skupiny
chemickych vldken zregenerované celulozy. Chovani visk6zovych vlaken je blizké
baving. Zakladnim rozdilem je, Ze jsou malo odolné vuci alkaliim. [27]

Viskézova vldkna jsou nejrozsitenéjsi chemicka vladkna. Tvoii 80 % chemickych
vldken z pfirodnich polymerd. Vyhodou visk6zovych vlaken je velmi nizka cena a

dobra zpracovatelnost. Jejich nevyhodou je ekologicky neinosny zpuisob vyroby. [27]
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Vlédkna prosla dlouhym vyvojem, jak o tom svéd¢i i ndzvy jako buni€ina, buna, bunic¢ita
vina. Z tohoto diivodu hovoiime o vlaknech standartnich a vlaknech II. a III. generace.
Razné generace vldken pak maji vylepSené vlastnosti jako je vysoka pevnost nebo se
vyrabéji jako vlakna duta. [27]

Jako surovina pro vyrobu viskozovych vldken se pouziva smrkové, borovicové a
bukové dfevo. Vyroba muze byt bud’ kontinualni, nebo diskontinualni. Dievo se mletim

prevadi na celulézovou drt’. [27]

Vlastnosti: [27, 28]

- vysoky lesk, ktery se odstrafiuje matovanim

vysoka sorpce vody

- chladivy omak

- vysokd mackavost a $pinivost

- pevnost za sucha 1,6-2,5 cN/dtex

- pevnost za mokra 50-60 % pevnosti za sucha
- taznost za sucha 15-30 %

- taznost za mokra 20-40 %

- navlhavost 11-13 % (silné bobtnani)

3.4 Bavlna

Bavlna patii do skupiny pfirodnich vlaken a dale do podskupiny vlédken ze semen.
Bavlna je nejdulezitéjsi pfirodni vldkno na bazi celulozy. Péstuje se v ruznych
zemich jako je Cina, USA, Turecko, Egypt a Indie. [15]

Bavlna jsou jednobunécna vldkna obristajici semena bavlnovniku. Bavina je
zdrojem nejcistSi celulézy a je jedinym piirodnim vldknem, které dokéze
konkurovat syntetickym vlaknim. [15]

Semena kli¢i po 6 az 12 dnech. Po 3 az 5 mésicich vyZene do kvétu a po 4 az 6
mésicich dozrava. Kvét ma pét okvétnich listki, po odkvétu vytvaii tobolku.
V jedné tobolce baviniku je okolo 20000 vlaken. [15, 29]

Trendem je genetické Slechténi, které umozni zvysit vytéZnost bavlny na jedno

semeno az Ctyfndsobné. Standardné se baviny Slechti tak, aby jejich barva byla bila.
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Pomoci praveé genetického Slechténi lze ziskat i jiné pfirozené barvy vlaken, které
poté nevyzaduji barveni. [29]
Bavlna je citlivda na zménu vlhkosti. Ve vod¢ bobtnd a ma vyssi pevnost a

taznost.

Vlastnosti: [15, 29]
- pfijemny omak
- saji vlhkost
- mackavost
- zmolkovatost
- pevnost za sucha 2-5 cN/dtex
- pevnost za mokra 100-120 % pevnosti za sucha
- taznost za sucha 6-10 %
- taznost za mokra 100-110 % taznosti suché

- navlhavost 8,5 %

Hodnoceni baviny: [15]

- pevnost vlakna

- jemnost vlakna

- parametry staplového diagramu
- zralost vlaken

- stupen zneci$téni a barva
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EXPERIMENTALNI CAST

4.  Popis vzorki

Polyakrylonitril

Vazba: platnova

Hmotnost: 0,290 g

Plona hmotnost: 181 g/m?
Dostava osnovy: 210 niti/cm
Dostava utku: 140 niti/cm

Obrazek ¢. 6 - Polyakrylonitril

Obrdazek ¢. T - Polyakrylonitril
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Bavlna

Vazba: platnova

Hmotnost: 0,203 g

Plona hmotnost: 127 g/m?
Dostava osnovy: 200 niti/cm
Dostava utku: 150 niti/cm

Obrazek ¢ 8 — Bavlna

Obrdzek ¢. 9 - Bavlna
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Obrazek ¢. 10 - Viskoza
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5. Prvni ¢ast experimentu

Prubéh experimentu

Prvni Cast experimentu se zabyva vlivem klasické karbonizace na akrylova vlakna a
jejich vysledné vlastnosti. Dale je realizovan alternativni postup karbonizace

akrylovych vldken pomoci smési soli a vysledné vlastnosti.

Popis tkanin:

Celkem bylo naméfeno a nastfihano 15 vzorki akrylu o rozméru 4 X 4 cm a 5 vzorkt

baviny o rozméru 4 X 4 cm.

Stabilizace PAN v su$arné

Stabilizace vzorku byla provedena v susarné. Nejprve bylo 5 vzorka akrylu a vloZzeno
do suSarny Venticell na obr. 11. Trvalo 46 minut, nez teplota dosdhla 250 °C
(maximalni dosaZitelnd teplota). Po dosazeni potfebné teploty byly vzorky ponechany

Vv susarn€ 1 hodinu. Vysledné vzorky z€ernaly, zkroutily se a zmensily na cca 3 X 3 cm.

Susarna Venticell [30]

SuSarna zarucuje diky nucené cirkulaci vzduchu homogenni rozloZeni teploty ve
vSech procesech suSeni a ohiivani. Materidl je tak ve wvnitinim prostoru
rovnomeérné zahtivan ze vSech stran.

Vnitini objem komory: 22 litra

Teplotni rozsah: od 10 °C nad okolni teplotou do 300 °C

Vnitini komora: nerezova ocel
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Obr. ¢ 11 - Susdrna Venticell

Parametry pouzitych soli

NaCl - chlorid sodny [31]

Krystalicky chlorid sodny je bezbarvy nebo bily, prihledny, skelné leskly.
Molarni hmotnost: 58,443 g/mol

Teplota tani: 801 °C
Teplota varu: 1413 °C
Hustota: 2,163 g/cm®

KCI - chlorid draselny [31]

Chlorid draselny je bila krystalicka latka, dobfe rozpustnd ve vod¢. Je nehotlavy a bez
zépachu.

Molarni hmotnost: 74,551 g/mol

Teplota tani: 770,3 °C
Teplota varu: 1411 °C
Hustota: 1,989 g/cm®
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ZnCl,_- chlorid zineénaty [31]

Chlorid zinec¢naty je sloucenina chloru a zinku. Jedna se o bezbarvou nebo bilou latku
dobie rozpustnou ve vod¢. Chlorid zine¢naty je navlhavy, proto musi byt chranén pred
vlhkosti. Pouziva se Vv Siroké skale aplikaci pti zpracovani textilu, jako tavidlo.

Molarni hmotnost: 136,315 g/mol

Teplota tani: 293 °C
Teplota varu: 732 °C
Hustota: 2,907 g/cm®

Tabulka ¢. 2 - Priprava smési soli

NacCl KCI ZnCl,
Molarni poméry soli [%] 13,8 419 443
Molarni  hmotnost  soli

58,4 74,5 136,3
[g/mol]
Hmotnostni poméry soli

8,1 31,3 60,6
[%0]

Vysledna smés 8,1 g chloridu sodného, 31,3 g chloridu draselného, 60,6 g chloridu
zine¢natého byla smichana se 100 ml vody. Tento roztok byl postupné zahiivan na
vafi¢i az do teploty varu. Voda se zac¢ala odpatovat. Pozorujeme piimy ptrechod roztoku
do taveniny.

V rlznych testovacich intervalech byl roztok véazen, az do celkového odpaieni
vody. Zah#ivani bylo ukon¢eno pii obsahu 3 % H,0.

Do zahtatého roztoku s rliznou vlhkosti byly ponofovany vzorky akrylu a byl
sledovan vysledny material. VSechny vzorky mély stejnou dobu ponofeni do roztoku.
Materidl po vyndani zroztoku byl narovndn. Pro vétsi prehlednost jsou vysledky

zaznamenany do tabulky €. 3 niZe.
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Tabulka ¢. 3 - Vlastnosti materialu po ponoreni v soli

Obsah vody ve
Vysledny vzorek
smési [%0]

pokryti filmem vrstvy, ohebny material, vlakna se
14,93 rozpousti, ztrata pevnosti, mazlavy -> nezasycha,

lepi

odliS$na barva od prvniho vzorku -> tmavsi

(moznost plsobeni teploty), trochu mazlavy

6,85
material, pfestava lepit -> tendence zasychani
materialu
334 tmavsi nez druhy vzorek (moznost ptisobeni
1 teploty), témét nelepi
003 nejtmavsi vzorek, materidl nelepi, vysledny

roztok

Pro srovnani byly vzorky porovnany s bavinou. Vzorky baviny byly ponofeny do

vysledné taveniny. Vysledny material byl tuhy a nelepil.

Laboratorni pec

Celkem 6 vzorkd o rozmérech 4 X 4 cm bylo vloZeno do pece o teploté 550 °C po dobu
30 minut. Prvni 3 vzorky ve slozeni bavlny, akrylu a stabilizované¢ho akrylu byly
testovany bez namoceni v roztoku soli. Druhé 3 vzorky ve stejném slozeni bavlny,
akrylu a stabilizovaného akrylu byly namocené ve vysledném roztoku soli.

Vzorky stabilizované dle vyse uvedené¢ho postupu byly karbonizovany v laboratorni
peci z obr. 13. VSech 6 testovanych vzorkd bylo vlozeno do pece, ktera byla postupné
zahfivana.

Rychlost ohfevu pece je zaznamenana v grafu niZe.
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Rychlost ohfevu pece y = 5,8661x
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Obrazek ¢. 12 — Rychlost ohievu pece

Laboratorni pec [32]

Laboratorni pec ma vnéj$i nerezovou Upravu a tenkou vnitini st€énu komory,
kterd zarucuje velmi dobry pienos tepelné energie a rovnomérné rozlozeni
teploty. Maximalni nastavitelna teplota je 1200 °C.

Vnitini rozméry komory S, V, H: 155 x 95 x 180 cm

Piikon: 1,3 KW

Napéti: 230 V
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Obrdzek ¢. 13 - Laboratorni pec

Po dosazeni pozadované teploty pece na 550 °C bylo odméfeno 30 minut. Poté byly
vzorky z pece vyndany. Po zchladnuti byly vSechny vzorky pokryté soli proplachnuty
vodou, aby se zbavily soli. U v§ech karbonizovanych vzorka byl sledovan tbytek jejich

hmotnosti. VSechny vzorky z pece zCernaly.
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6. Druha ¢ast experimentu

a) stabilizace vzorkd v suSarné

Ke druhé zkousce experimentu bylo naméteno a nastiihano 30 vzorka akrylu, 30 vzorkd
baviny i 30 vzorkd visk6zy o rozméru 4 X 4 cm. Od kazdého materialu byla polovina
vzorkl stabilizovéna v suSarné.

V prvni Casti experimentu se vSechny vzorky zkroutily vlivem vysoké teploty,
proto byla vyvinuta nova technologie ochrany tkanin za pouziti alobalu. Vzorky jsou
utésnény alobalem, aby nedochazelo k ptistupu vzduchu, a zaroven jim alobal brani
Vv borceni a krouceni.

Stabilizace v susarn¢ byla provedena za rtznych teplot i ¢asového intervalu. U
vzorkli nyni vlivem alobalu nedo$lo k borceni, proto se daly sledovat nejenom

hmotnostni zmény, ale i rozmérové zmeény.

b) testovani smési soli

K dal$im pokusiim byl vybran pouze akryl, ktery byl nejprve stabilizovan v susarné o
300 °C po dobu pusobeni 80 minut.

Na pftipravu soli pouZijeme vyslednou smés z prvniho experimentu tedy 8,1 g
chloridu sodného, 31,3 g chloridu draselného a 60,6 g chloridu zine¢natého dohromady
100 g smési soli. Tato smé&s je vlozena do kadinky o hmotnosti 120,04 g. Ke smési soli
bylo pfilito 100 ml vody a takto vytvofeny roztok s kadinkou o celkové hmotnosti
320,04 g byl postupné zahfivan na vafici. Po celou dobu byl sledovan cas, teplota a

hmotnost vysledky jsou v tabulce ¢. 4.
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Tabulka ¢. 4 - Zahiivani smési soli

Cas teplota hmotnost
[min] [°C] [a]
2 71 319,83
4 86 319,06
6 96 317,12
8 101 314,30
10 105 312,12
12 106 308,60
14 106 304,94
16 106 301,23
18 107 297,45
20 107 294,23
22 108 290,15
24 108 285,94
26 109 282,90
28 113 279,09
30 113 277,75
32 114 275,48
34 115 271,80
36 115 266,57
38 116 262,70
40 117 259,37
42 119 255,60
44 119 252,53
46 120 249,85
48 120 246,75
50 120 244,32
52 123 243,57
54 127 237,90
56 127 233,30
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Po 56 minutach pfi teploté¢ 127 °C mlzeme pozorovat pozvolny piechod roztoku do
taveniny. Do takto pfipravené taveniny soli byly namaceny vzorky. Vzorky se bohuzel
beéhem vkladani lamaly. Z tohoto diivodu se muselo upravit vkladani vzork do soli,

které je fesené v nasledujici kapitole — finalni experimet.
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1. Finalni experiment

Z ptedchozich experimentt byla vyvinuta nova technologie stabilizace vzorkl v susarné
za pouziti alobalu K ochran¢ tkanin. Dale byl optimalizovan postup vkladani vzorkd do
pfipravené taveniny soli, aby se nelamaly a to tak, Ze tavenina soli bude nalita do misek
a vzorky do ni budou vlozené.

Celkem bylo piipraveno 10 akrylovych vzorka. Nasledovalo vlozeni 5 akrylovych
vzorkl do susarny utésnénych alobalem a zatizené keramickou deskou. Vzorky akrylu
byly stabilizovany pii 300 °C po dobu ptisobeni 80 minut.

Na piipravu vétsiho mnozstvi taveniny byla vysledna smés tiikrat navysena,
vysledkem je smichani 24,3 g chloridu sodného s 93,9 g chloridem draselnym a 118,8 g
chloridem zine¢natym a piidani 150 ml vody. Takto pfipravena tavenina soli byla nalita
do 10 misek a vlozena do susarny pii 150 °C po dobu piisobeni 1 hodiny, poté snizeni
teploty na 105 °C az do odpafeni veskeré vody. Do takto ptipravené taveniny soli bylo
vlozeno 5 stabilizovanych vzorkt a 5 vzorkl bez stabilizace viz obr. ¢. 24.

Misky se smési a ponofenym vzorkem byly vloZeny do pece o teplotach 400 °C,
450 °C, 500 °C, 550 °C a 600 °C, vzdy po dobu pusobeni 30 minut.

Nasledné probéhlo vymyvani soli ze vzorkt. U stabilizovaného akrylu bylo
vymyvani soli provadéno nckolikandsobnym proplachovanim vzorkil destilovanou
vodou.

U vzorkt bez stabilizace, z kterych se stal prasek, byla filtrace provadéna pies
filtrovaci zafizeni s membranou. Nejprve byla do prasku ptidana destilovana voda.
Chvili se prasek nechal odlezet, dokud se nerozpustil. Poté byl prasek s vodou ptelit do
filtru, kde doSlo k jeho prefiltrovani. U piefiltrované destilované vody byla vzdy
kontrolovana zbyla sl a to méfenim elektrického odporu. Filtrace se provadéla
ne¢kolikrat az do té doby, nez se pfiefiltrovana voda rovnala hodnoté obycejné
destilovana voda. Méteni elektrického odporu se provadi z diivodu, abychom védéli, Ze
jsme se zbavili veskeré soli a zbyl pouze uhlikovy prasek. Elektricky odpor byl méten

na ¢&islicovém multimetru UNI-T UT70C z obr. &. 14.
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Obrizek ¢ 14 - Cislicovy multimetr

Pro filtraci byl pouzit piistroj Nalgene 300 od firmy Fisher Scientific na obr. 15.
Ptistroj je ur€en pro membranové filtry o priméru 47 nebo 50 mm. Stiedni ¢ast modulu
slouzi k vloZenti filtrani membrany. Celé sestava se Sroubuje na spodni sbérnou lahev.

Pro nasi filtraci byla pouzita membrana také od firmy Fisher Scientific
Z polykarbonatu. Tato membrana je vyrobena z velice kvalitniho polykarbonového
filmu s hladkym povrchem. Diky velmi malé velikosti poért, vysoké pratoc¢nosti a
vysoké chemické 1 teplotni odolnosti se polykarbonatové membrany pouZzivaji pfi

detekci Castic v mnoha korozivnich kapalinach, pti analyzach vody a vzduchu.
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Obrdzek ¢. 15 - Filtrovaci zarizeni

Ze vzorki, které nebyly stabilizovany v peci, se stal prasek. Stabilizované
vzorky vydrzely ptisobeni vysokych teplot. Jako nejlepsi byly vyhodnoceny vzorky,
které byly dale karbonizované v peci pii teploté 500 °C a 550 °C.

K naslednému testovani sorpce a hmotnosti byly vybrany pouze tyto vzorky.
Jednalo se tedy o stabilizovany a nestabilizovany vzorek akrylu, ktery byl ponofeny
Vtaveniné soli a nasledné karbonizovany pii 500 °C. Tyto vzorky byly dale
porovnavany se vzorky karbonizovanymi standartnim postupem bez pouZiti taveniny

soli.
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Metodika nastaveni sorp¢ni schopnosti uhliku pomoci methylenové modre:

Pouzita methylenova modi (C16H1sN3SCI) je zeleny prasek bez zapachu, ktery s vodou

tvoii modry az nafialovély roztok a jeji molarni hmotnost 319,85 g/mol.

Samotna zkouska spocivala v ptipraveni suspenze uhliku v destilované vodé a pridani

roztoku methylenové modie. Nasledné michani na magnetickém michadle 60 minut. Po

uplynuti této doby byl roztok odstiedén pomoci odstiedivky z obr. 16 a byla métena

absorbance zbylého neadsorbovaného roztoku pomoci spektrofotometru, viz obr. 17.

Postup:

navazeni 20 mg uhliku

ptipraveni roztoku methylenové modie 1 g/l

70 mg/l methylenové modie a doplnéni destilovanou vodou na
50 ml

pfidano 20 mg testovaného vzorku

michani na magnetickém michadle pti 20 °C po dobu 60 minut
odstfedéni na centrifuze po dobu 1 minuty

nafedéni 1:10 roztoku s destilovanou vodou

méfteni absorbance na spektrofotometru pii 665 nm

Tabulka ¢. 5 — Slepy pokus

uhlik [mg] 20
celkovy objem [ml] 50
methylenova modf [mg/1] 70
methylenova modi v 50 ml [mg/ml] 3,5
absorpce 1 g uhliku [mg/g] 175
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Centrifuga [33]

Mal4, nechlazena stolni odstfedivka. Ptijima rizné centrifugacni zkumavky az do
objemu 15 ml a vytvaii maximalni rychlost 6000 otac¢ek/minutu.

Kapacita: 8 x 15 ml

Rozméry S, V, H: 261 x 228 x 353 mm

Hmotnost: 9 kg

Obrdazek ¢. 16 — Centrifuga Hettich EBA 20
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Spektrofotometr

Tento typ spektrofotometru umoznuje mefeni absorbance pfi konkrétni nastavené

vlnové délce. Vystupem je udaj o absorbanci.

 SPEKOL11

Obrazek ¢. 17 — Spekol 11
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8.  Zhodnoceni vysledki experimentu

Prvni ¢ast experimentu

Celkem piipraveno 6 vzorkl (2 vzorky bavlny, 2 vzorky akrylu a 2 vzorky
stabilizovaného akrylu). Stabilizace akrylu probihala pti 250 °C po dobu plisobeni
1 hodiny.

Karbonizace vSech vzorki pak probihala pti 550 °C po dobu paisobeni 30 minut. Prvni 3
vzorky ve sloZeni bavlny, akrylu a stabilizovaného akrylu byly testovany bez namoceni
v roztoku soli. Dalsi 3 vzorky ve stejném slozeni bavlny, akrylu a stabilizovaného
akrylu byly namocené v roztoku soli.

Roztok soli se skladal z 8,1 g chloridu sodného, 31,3 g chloridu draselného, 60,6 g
chloridu zine¢natého a ptidani 100 ml vody.

Po karbonizaci byl sledovéan ubytek hmotnosti jednotlivych vzorki, viz tabulka ¢. 6.
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Tabulka ¢. 6 - Vzorky po vyndani z pece o teplote 550°C a dobé pusobeni 30minut.

VZORKY PO VYNDANI Z PECE

Vzorky bez soli
Bavina Akryl Stabilizovany akryl

Relativni sniZeni

hmotnosti vzorku 100 64 51

[%0]

- shorela - lehd¢i vzhledové¢ se se
- mensi vzorkem nic
nestalo

VlIastnosti

vzorek ztratil

polovinu své
hmotnosti
Vzorky namocené v roztoku soli
Bavina Akryl Stabilizovany akryl
Relativni sniZeni
hmotnosti vzorku a4 35 46
[%0]
- uhelnati - rozpousti vzhledové se se
- hmotnost se celulozu vzorkem nic
snizila téméF | - uhelnati nestalo
o polovinu - zvySeni vzrostla
Vlastnosti - vzrostla hmotnosti oproti hmotnost oproti
hmotnost vzorku bez vzorku bez

oproti vzorku
bez taveniny

soli

taveniny soli

taveniny soli

Vsechny vzorky namocené v taveniné soli jsou vétsi nez bez taveniny. Bylo dokazano

fungovani smési soli jako nehoflavé upravy. Domnivam se, Ze hlavni ochrana vzorku

bude prokazana az za vétSich teplot.
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Zkouska zihani

Zkouska byla provedena na kahanu. Jedna se o karbonizaci mimo pec, viz tabulka ¢. 7.

Tabulka ¢. 7 - ZkouSka Zihani

PAN bez taveniny soli

PAN namoceny v taveniné soli

- rozpadaval se

- hotel

- zbylo z ného mnohonasobné méné
nez z PAN se soli

- mén¢ uhlikovych vlaken

- dobra nehotlava tiprava -> stl je
dostate¢nou Gpravou

- uhelnati

- neodkapava, nerozpousti, nevytvari
popel

- vice uhlikovych vldken nez PAN bez
soli

Bavina bez taveniny soli

Bavina namocdena s taveniné soli

- spaleni na prach

- nic nezbyde

- zbyl uhlik -> uhlikovy prasek

- uhelnati v tavenin¢€ (moZznost
karbonizace baviny -> nemozné spalit)

- vzorek je chranény jak v peci, tak

V hotaku
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Druhé ¢ast experimentu

a) stabilizace vzorkd v su$arné

Testovani nové technologie ochrany tkanin za pouziti alobalu. Stabilizace byla
provadéna za riznych teplot 1 ¢asového intervalu. Pivodni hmotnost vzorka akrylu je
0,290 g, baviny 0,203 g a viskozy 0,121 g. Vysledné hodnoty po stabilizaci vzorka ze
susarny jsou uvedené v tabulkach 8-16 a na grafech 18-23.

Vzorky uloZzené v alobalu:

Tabulka ¢. 8 - Hmotnost akrylu chranéného alobalem

Akryl- hmotnosti [g]

teplota [°C]
doba stabilizace [min]
200 250 300
20 0,287 0,278 0,258
40 0,282 0,275 0,253
60 0,278 0,274 0,251
80 0,272 0,265 0,251
Akryl
0,3 -+ y =-0,0002x + 0,292
R?=0,9942
0,28 - y =-0,0002x + 0,283

= R?=0,8511

= 0,26 -

3 ® 200°C

s

g o2t B 250°C

<

0,22 - 300°C
0,2 ; ; ; ; .
0 20 40 60 80 100
doba stabilizace [min]

Obrazek ¢. 18 - Hmotnost akrylu chraneného alobalem
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Tabulka ¢. 9 - Zmenseni akrylu po stabilizaci

AKryl- rozméry vzorki po susarné [mm]

¢as vyndani teplota 200°C primérna délka |pomérové zkraceni
[min] a b c d strany [mm] [%]
20 38,0 36,5 37,5 37,0 37,3 6,9
40 38,0 35,5 37,5 35,5 36,6 8,4
60 37,0 35,5 36,0 37,5 36,5 8,8
80 35,0 370 | 345 37,0 35,9 10,3
100 36,0 350 | 36,0 34,5 354 11,6
¢as vyndani teplota 250°C primérna délka pomeérove
[min] a b c d strany [mm] zkraceni [%]
20 30,0 33,5 30,0 33,5 31,8 20,6
40 29,0 33,5 29,0 34,0 31,4 21,6
60 28,0 32,0 | 28,0 32,5 30,1 24,7
80 27,5 31,5 27,5 31,0 29,4 26,6
100 27,5 31,5 27,0 31,0 29,3 26,9
¢as vyndani teplota 300°C primérna délka pomeérove
[min] a b C d strany [mm] zkraceni [%]
20 28,5 29,5 28,5 30,0 29,1 27,2
40 28,5 29,0 | 285 30,0 29,0 27,5
60 28,0 28,5 28,0 29,5 28,5 28,8
80 27,5 28,0 | 28,0 29,5 28,3 29,4
100 26,5 28,0 | 275 29,5 27,9 30,3
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Tabulka ¢. 10 - Hmotnost baviny chranéné alobalem

Bavlna- hmotnosti [g]

doba stabilizace [min]

. ; teplota [°C]
doba stabilizace [min]
200 250 300
20 0,201 0,190 0,147
40 0,196 0,184 0,112
60 0,192 0,184 0,100
80 0,191 0,182 0,095
Bavina
0,25 - y =-0,0002x + 0,2035
R?=0,9323
0,2 - ‘i‘j i . | y =-0,0001x + 0,191
R*=0,8
=
= 0,15 -
3 ¢ 200°C
£
g 01 - .
E B 250°C
0,05 - 300°C
O T T T T
0 20 40 60 80 100

Obrazek ¢. 19 - Hmotnost baviny chranéné alobalem
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Tabulka ¢. 11 - Zmenseni baviny po stabilizaci

Bavina- rozméry vzorki po susarné [mm]

¢as vyndani teplota 200°C prumérna délka |pomérové zkraceni
[min] a b c d strany [mm] [%]
20 40,0 40,0 40,0 40,0 40,0 0,00
40 40,0 40,0 40,0 40,0 40,0 0,00
60 40,0 40,0 40,0 40,0 40,0 0,00
80 40,0 40,0 40,0 40,0 40,0 0,00
100 40,0 40,0 40,0 40,0 40,0 0,00
¢as vyndani teplota 250°C primérna délka pomeérove
[min] a b c d strany [mm] zkraceni [%]
20 40,0 40,0 40,0 40,0 40,0 0,00
40 40,0 40,0 40,0 40,0 40,0 0,00
60 40,0 40,0 40,0 40,0 40,0 0,00
80 40,0 40,0 40,0 40,0 40,0 0,00
100 40,0 40,0 40,0 40,0 40,0 0,00
¢as vyndani teplota 300°C primérna délka pomeérove
[min] a b C d strany [mm] zkraceni [%]
20 40,0 39,0 40,0 40,0 39,8 0,6
40 39,0 28,5 39,0 39,0 38,9 2,8
60 39,0 39,0 38,5 38,5 38,8 3,1
80 39,0 37,5 39,0 38,0 38,4 4,1
100 39,0 38,0 38,5 37,5 38,3 4,4




Tabulka ¢. 12 - Hmotnost viskozy chranéné alobalem

Viskéza- hmotnosti [g]

hmotnosti [g]

. ; teplota [°C]
doba stabilizace [min]
200 250 300
20 0,115 0,103 0,046
40 0,107 0,100 0,043
60 0,106 0,096 0,040
80 0,105 0,092 0,031
Viskoza

0,12 - y =-0,0002x + 0,116
R*=0,7657
¢
0,1 -
y =-0,0002x + 0,107
R?=0,9956
0,08 -
¢ 200°C
0,06 - B 250°C
300°C
0,04 -
0,02 T
0 20 60 80 100

doba stabilizace [min]

Obrazek ¢. 20 - Hmotnost viskozy chranéné alobalem
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Tabulka ¢. 13 - Zmenseni viskozy po stabilizaci

Viskéza- rozméry vzorki po susarné [mm]

¢as vyndani teplota 200°C primérna délka |pomérové zkraceni
[min] a b c d strany [mm] [%]
20 40,0 38,5 39,0 40,0 39,4 1,6
40 40,0 39,0 39,0 39,0 39,3 1,9
60 40,0 38,0 40,0 38,0 39,0 2,5
80 38,0 40,0 38,0 34,5 37,6 5,9
100 39,0 36,0 39,5 34,5 37,3 6,9
¢as vyndani teplota 250°C primérna délka pomeérove
[min] a b c d strany [mm] zkraceni [%]
20 40,0 38,0 40,0 39,5 39,4 1,6
40 40,0 38,0 40,0 39,0 39,3 1,9
60 40,0 38,5 40,0 38,0 39,1 2,2
80 40,0 38,0 40,0 38,0 39,0 2,5
100 39,0 38,0 38,5 38,5 38,5 3,8
¢as vyndani teplota 300°C primérna délka pomerove
[min] a b C d strany [mm] zkraceni [%]
20 33,0 34,5 33,0 34,5 33,8 15,6
40 32,0 31,5 32,5 33,5 32,4 19,1
60 33,0 31,0 32,0 33,0 32,3 19,4
80 32,5 31,5 31,0 27,0 30,5 23,8
100 30,0 27,0 30,5 26,5 28,5 28,8

Vsechny vzorky akrylu, baviny i viskézy se vlivem stoupajici teploty a doby plisobeni

zmenSily a jejich hmotnosti se snizily. Jejich hmotnostni vytézek, je ale vyssi nez u

vzorki voln¢€ vlozenych bez ochrany alobalem.
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Vzorky volné vloZené:

Tabulka ¢. 14 - Hmotnost akrylu bez ochrany alobalem

Akryl- hmotnosti [g]

. ; teplota [°C]
doba stabilizace [min]
200 250 300
20 0,277 0,276 0,225
40 0,273 0,259 0,215
60 0,263 0,254 0,205
80 0,26 0,245 0,188

hmotnosti [g]

0,3

0,25

o
)

0,15

0,1

Akryl
- y =-0,0003x + 0,2835
R?=0,9553
y =-0,0005x + 0,283
4 R?=0,9434
& 200°C
B 250°C
. 300°C
0 20 40 60 80 100

doba stabilizace [min]

Obrazek ¢. 21 - Hmotnost akrylu bez ochrany alobalem
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Tabulka ¢. 15 - Hmotnost baviny bez ochrany alobalem

Bavlna- hmotnosti [g]

doba stabilizace [min]

. ; teplota [°C]
doba stabilizace [min]
200 250 300
20 0,198 0,187 0,166
40 0,187 0,186 0,099
60 0,186 0,180 0,068
80 0,183 0,178 0,054
Bavina
0,25 - y =-0,0002x + 0,2
R?=0,8202
0,2 - y =-0,0002x + 0,191
5 c —a——9 R?=0,9268
= 0,15 - .
3 ® 200°C
s
9 01 B 250°C
c o
005 - 300°C
0 T T T T 1
0 20 40 60 80 100

Obrazek ¢. 22 - Hmotnost baviny bez ochrany alobalem
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Tabulka ¢. 16 - Hmotnost viskozy bez ochrany alobalem

Viskoza- hmotnosti [g]

. ; teplota [°C]
doba stabilizace [min]
200 250 300
20 0,111 0,107 0,065
40 0,102 0,096 0,040
60 0,100 0,095 0,035
80 0,098 0,093 0,030
Viskoza
0,12 - y =-0,0002x + 0,113
R?=0,8511
0,1 - ‘m y = -0,0002x + 0,1085
—_ R?=0,7785
220,08 -
é 0.06 - @ 200°C
5] B 250°C
E 004 -
300°C
0,02 -
0 T T T T 1
0 20 40 60 80 100
doba stabilizace [min]

Obrazek ¢. 23 - Hmotnost viskozy bez ochrany alobalem

U vsech materiali bez pouziti alobalu se jejich hmotnosti také snizovaly se zvySujici se
teplotou a dobou pusobeni. Oproti vzorkim, které byly chranéné alobalem, se jejich
hmotnosti sniZily. Nebylo moZné sledovat rozmérové zmény, protoZze vzorky se po

vyndani ze susarny lamaly a byly velmi kiehké pii manipulaci.
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Finalni experiment

NavySené mnozstvi taveniny soli slozené z 24,3 g chloridu sodného, 93,3 g chloridu
draselného, 118,8 g chloridu zine¢natého a ptidani 150 ml vody. Do takto pfipravené
taveniny soli bylo vloZeno 5 stabilizovanych vzork akrylu ze suSarny a 5 vzorku akrylu
bez stabilizace. Stabilizace akrylu trvala 80 minut pti 300 °C.

Misky se smési a ponofenym vzorkem byly vlozeny do pece o teplotach 400 °C,
450 °C, 500 °C, 550 °C a 600 °C, vzdy po dobu ptsobeni 30 minut. Vysledky jsou

zaznamenané na obrazcich ¢. 25-29.

Obrazek ¢. 24 — Vlevo- stabilizovany vzorek akrylu ve smési soli

Vpravo- nestabilizovany vzorek akrylu ve smési soli
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Obrdazek ¢. 25 — Vlevo- stabilizovany vzorek akrylu-> karbonizace pri 400°C

Vpravo- nestabilizovany vzorek akrylu-> karbonizace pri 400°C

Obrdazek ¢. 26 - Vlevo- stabilizovany vzorek akrylu-> karbonizace pri 450°C

Vpravo- nestabilizovany vzorek akrylu-> karbonizace pri 450°C
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Obrazek ¢. 27 - Vlevo- stabilizovany vzorek akrylu-> karbonizace pri 500°C

Vpravo- nestabilizovany vzorek akrylu-> karbonizace pri 500°C

Obrdazek ¢. 28 - Vlevo- stabilizovany vzorek akrylu-> karbonizace pri 550°C

Vpravo- nestabilizovany vzorek akrylu-> karbonizace pri 550°C
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Obrazek ¢. 29 - Vlevo- stabilizovany vzorek akrylu-> karbonizace pri 600°C

Vpravo- nestabilizovany vzorek akrylu-> Karbonizace pri 600°C

Ze vzorkil, které nebyly stabilizovany v peci, se stal praSek. Stabilizované vzorky
vydrzely ptsobeni vysokych teplot. Jako nejlepsi byla vyhodnocena teplota 500 °C a
550 °C, protoze pii pisobeni 600 °C je uz povrch nazelenaly a pii nizSich teplotach se
stl dostate¢né nerozpustila.

Vzorky akrylu byly dale podrobeny analyze na infraervené spektroskopii, viz
obr. 30-38.
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Pivodni polyakrylonitrilova tkanina:

SEM HV: 30.0kV VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 50 x Det: BSE+SE | 1mm
Date(m/dly): 08/24/17 TUL Liberec

Obrazek ¢. 30 — Puvodni tkanina polyakrylonitrilu

SEM HV: 30.0 kV Wb: 11.66 mm | | VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 500 x Det: BSE+SE | 100 pm
Date(m/dly): 08/24/17 TUL Liberec

Obrazek ¢. 31 — Puvodni tkanina polyakrylonitrilu
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Polyakrylonitrilova tkanina po stabilizaci pti 300 °C po dobu ptisobeni 80 minut,

ponofena ve smési soli a ndsledné karbonizovana Vv peci pii 300 °C po dobu ptisobeni 30

minut;

SEM HV: 30.0 kV WD: 18.27 mm | VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 50 x Det: BSE + SE
Date(m/dly): 08/24/17 TUL Liberec

SEM HV: 30.0 KV WD: 11.47 mm | | | VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 505 x Det: BSE + SE 100 pm
Date(m/dly): 08/24/17 TUL Liberec

Obrazek ¢. 33 — Polyakrylonitrilova tkanina
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Polyakrylonitrilova tkanina po stabilizaci pii 300 °C po dobu ptsobeni 80 minut
ponofena ve smesi soli a nasledné karbonizovana Vv peci pii 500 °C po dobu ptsobeni

30 minut:

-

SEM HV: 30.0 kV WD: 17.97 mm

SEM MAG: 50 x Det: BSE + SE
Date(m/dly): 08/24/17

SEM HV: 30.0 kV WD: 11.60 mm | | VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 497 x Det: BSE + SE 100 pm
Date(m/dly): 08/24/17 TUL Liberec

Obrazek ¢. 35 — Polyakrylonitrilova tkanina
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Polyakrylonitrilova tkanina ponofena ve smési soli a karbonizovana Vv peci pii 500 °C

po dobu ptisobeni 30 minut:

SO ; : : N R
+% o R d 9 WA 70}
SEM HV: 30.0 kV WD: 18.72 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 50 x Det: BSE + SE
Date(m/dly): 08/24/17 TUL Liberec

-
x

s O v

; 8

- - » o

SEM HV: 30.0 K © WD: 12.04 mm VEGA3 TESCAN
SEM MAG: 499 x Det: BSE + SE
Date(m/dly): 08/24/17 TUL Liberec

Obrazek ¢. 37 — Polyakrylonitrilova tkanina - prasek
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SEM HV: 30.0 kV
SEM MAG: 1.00 kx Det: BSE + SE
Date(m/dly): 08/24/17 TUL Liberec

Obrazek ¢. 38 — Polyakrylonitrilova tkanina - prdasek

Po karbonizaci v peci byla na jednotlivych vzorcich pomoci methylenové modie
testovana jejich sorpcni schopnost. Vysledky jsou zaznamenany v tabulkach €. 17, 18.

Pro lepsi ptehlednost, bylo vytvoteno schéma na obr. €. 39.

Schéma postupu Karbonizace PAN vlaken:

se stabilizaci

(300°C — 80 minut)

roztok soli — = a) karbonizace
(500°C — 80 minut)
b) karbonizace
(500°C — 80 minut)

bez stabilizace

roztok soli

——> ¢) karbonizace

(300°C — 80 minut)

d) karbonizace
(500°C — 80 minut)

Obrazek ¢. 39 — Schéma postupu karbonizace PAN vidken
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Tabulka ¢. 17 — Meéreni sorpce karbonizovanych viaken PAN se soli

Sorpce- karbonizace PAN se soli

a) stabilizace -> sil ->
karbonizace

¢) sul -> karbonizace

pokus €. 1 0,853 0,798

pokus €. 2 0,862 0,784
absorbance

pokus ¢. 3 0,858 0,792

pokus ¢. 4 0,852 0,783
primé&rna absorbance 0,856 0,789
smérodatna odchylka 0,005 0,007
hodni mez 95% 0,862 0,798
dolni mez 95% 0,851 0,781
slepy pokus 0,985 0,985
vytazeni [%] 13,07 19,87
sorpce [mg/g] 22,87 34,78
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Tabulka ¢. 18 — Méreni sorpce karbonizovanych viaken PAN bez soli

Sorpce- karbonizace PAN bez soli

b) stabilizace -> d) karbonizace
karbonizace
pokus €. 1 0,912 0,972
pokus €. 2 0,910 0,965
absorbance
pokus €. 3 0,922 0,971
pokus ¢. 4 0,912 0,967
primé&rnd absorbance 0,914 0,969
smérodatna odchylka 0,005 0,003
horni mez 95% 0,920 0,973
dolni mez 95% 0,908 0,965
slepy pokus 0,985 0,985
vytazeni [%] 7,21 1,65
sorpce [mg/g] 12,61 2,89
Sorpce
40
35
30
B 5
(@]
é 20 —
8
E‘ 15 T |
8 10 —
5 j E—
0
a C ‘ b d
karbonizace se soli ‘ karbonizace bez soli

vzorky

Obrdazek ¢. 40 — Sorpce (popis dle obr. 39)
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U vSech vzorkli ponofenych v tavenin€ soli byla prokazana vyssi sorpéni schopnost.

Nejlepsi sorpcni schopnost byla vyhodnocena u vzorku, ktery byl ponoien v soli bez

predchozi stabilizace a nasledné byl karbonizovan v peci a z kterého se stal prasek.

Po karbonizaci v peci byly vzorky jest¢ zvazeny a tim byla sledovana i hmotnostni

vytéznost jednotlivych postupi. Vysledky jsou zaznamenany v tabulkach ¢. 19, 20.

Hmotnosti byly porovnavany s ptivodnim vzorkem akrylu o hmotnosti 0,290 g.

Tabulka ¢. 19 - Hmotnostni vytéznost- vzorky se soli

Hmotnost- karbonizace PAN se soli

a) stabilizace -> sul ->
karbonizace

¢) sul -> karbonizace

pokus & 1 0,255 0,233
hmotnostni pokus €. 2 0,255 0,234
vytéznost [g] pokus & 3 0,257 0,234
pokus ¢. 4 0,257 0,235
primérna vytéznost [g] 0,256 0,234
pramérna vytéZnost [%0] 88,3 80,7
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Tabulka ¢. 20 - Hmotnostni vyteznost- vzorky bez soli

Hmotnost- karbonizace PAN bez soli

b) stabilizace ->
karbonizace

d) karbonizace

pokus ¢. 1 0,181 0,172
hmotnostni pokus ¢&. 2 0,182 0,170
vytéznost [g] pokus & 3 0.183 0,171
pokus ¢. 4 0,182 0,171
pramérna vytéznost [g] 0,182 0171
primérna vytéznost [%0] 62,8 590

Vsechny vzorky ponofené v taveniné soli méli vy$s$i hmotnosti a tim 1 vyssi vytéznost

uhliku. Jako nejlepsi byl vyhodnocen vzorek, ktery byl nejprve stabilizovany, poté

ponofen v tavening soli a nasledné karbonizovany.
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ZAVER
V diplomové préci byl zkouman a ovéren ucinek smési soli jako nehotlavé tpravy a byl
optimalizovén postup stabilizace vlaken za pouziti alobalu.

V experimentalni ¢asti byl nejprve zkouSen ucinek noveé vyvinuté metody
stabilizace vlaken pomoci utésnéni vzorkl alobalem a zatizeni keramickou deskou.
Stabilizace byla zkouSena pii teplot¢ 200 °C, 250 °C a 300 °C pfi riznych dobach
pusobeni. Vysledkem stabilizace se ukazalo, Zze se vlivem stoupajici teploty a doby
pusobeni se vzorky zmenS$ily a jejich hmotnosti se snizily. Jako nejlepsi byla
vyhodnocena teplota 300 °C po dobu pisobeni 80 minut. VSechny vzorky byly
dokonale cerné, stabilizované a nerozpadaly se. Tato nové vyvinutd technologie
stabilizace vzorkl se ukazala jako velmi dobra, oproti vzorkiim bez alobalu byla ziskana
1 vys$$i vytéznost uhliku.

V dalsi Casti byla testovana karbonizace vzorkd v peci za pouziti tavenin soli
k ochrané vldken. Cast vzorki byla pfedem stabilizovana v su§arné pii 300 °C po dobu
pusobeni 80 minut a ¢ast vzorkil byla pouzita bez ptedchozi stabilizace. VSechny tyto
vzorky byly vlozeny do taveniny soli a nasledné karbonizovany v peci za teplot 400 °C,
450 °C, 500 °C a 550 °C.

Karbonizované vzorky vydrzely ptlisobeni vysokych teplot. Jako nejlepsi byla
vyhodnocena teplota 500 °C a 550 °C. Tato metoda se prokazala jako dobra. Ziskali
jsme uhlik ve formé, ktera je zadana.

Dale byla testovana sorpce methylenové modie na akrylu. Vzorky akrylu, které
byly ponofené v tavené soli, dosahly vyssi sorpce. Jako nejlepsi byl vyhodnocen vzorek,
ktery byl ponoten v soli a nasledné karbonizovan v peci a vytvofil kulaté ¢astice. Kulaté
¢astice jsou vyuzivany napiiklad pro sorpci plynd, €iSténi kapalin, vzduchu a odpadnich
vod. Kulaté ¢astice se snaze aplikuji, mimo jiné i na textilni nosice.

V neposledni fadé u vzorkil byla testovana hmotnosti vytéZnost. Vzorky
polyakrylonitrilu, které byly ponoifené v soli, dosahly vyssi vytéznosti uhliku. Vzorek,
ktery dosahl nejvyssi vytéznosti uhliku, byl nejprve stabilizovan, poté ponofen do
taveniny soli a nasledné karbonizovan. U vSech vzorku, kde byla pouzita tavenina soli,
nedoSlo ke spaleni vldken, tim se projevilo pozitivni fungovani smési soli jako

nehotlavé Gpravy.
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