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Predslov

Vazeni ¢lenovia Slovenskej silikatovej vedecko-technickej spolo€nosti,
mili Citatelia Silikatnika,

v stcasnosti, aj napriek prebiehajicej finan¢nej krize, je témou dna stimulacia
ekonomického rastu prostrednictvom vedomostnej ekonomiky. Prelozené do l'udskej reci ide
o to, aby kilogramova cena vyrobku obsahovala viac ,,vedomosti“ a menej suroviny, aby
vyrobky mali vy$§iu pridant hodnotu. I’ahko sa to povie, tazko realizuje. Uloha je jasna, ¢o
vSak musime preto urobit’? Odpoved’ hladaju vo vSetkych vyspelych krajinach sveta. Asi
neexistuje univerzalny recept. Vyspely svet vSak aspon naznacil ramcové podmienky, ktoré je
potrebné splnit, aby sa ta-ktord krajina na trajektoriu Uspechu v ddésledku vedomostnej
ekonomiky dostala. ZvySené investicie do vedy a vzdelavania! Ako je to u nas vieme vsetci.
Aby sme vSak sami seba vbudicnosti neobviflovali ztoho, Ze sme sa asponl
nepokusili upozornit’ ,,kolegov* politikov, tak sme do tohto ¢isla Silikatnika zaradili prihovor,
ktory som predniesol pri preberani Ceny SAV v juni 2008 za pritomnosti ministra Skolstva
a podpredsedu vlady pre vedomostnii spolocnost’, eurdpske zalezitosti, l'udské prava a
mensiny.

Néplnou cinnosti nasej SSiVTS je rozvoj silikdtovych odborov vo vyskume, vyvoji
a vyrobe. Nezda sa Vam, Ze je aj nasou ulohou poskytnit’ dostatok informacii kolegom
z vyroby o novych technikéch a trendoch v oblasti silikatov? Aj preto je piate ¢islo Silikatnika
venované niektorym metédam zistovania velkostného rozdelenia praskov a sitovani v Styroch
prispevkoch doc. Karola Jesenédka, ako aj vS§eobecnému uvodu do konstrukénych keramickych
materidlov z Ustavu anorganickej chémie. Exkurz do historie vyroby skla a keramiky
z minulého ¢isla Silikatnika pokracuje v putavom prispevku Ing. Kopina. Ing. Roh4¢ nés vo
svojom prispevku zase presvedci, ze technologické problémy sa daji riesit’ aj sucasne
a nakoniec, nielen pre tych ktory maju v plane stavbu rodinného hniezda, Ing. Simkovic¢ova
informuje o vyhodach energeticky pasivnych domoch. Drobné informacie zo zivota
spolo¢nosti a informacie vyboru st urcené predovsetkym tym ¢lenom, ktori nemaju pristup

k vynovenej web stranke spolo¢nosti, ktora odporii¢am navstivit' (www.sss.sav.sk).

Prajem Vam, aby ¢itanie Silikatnika prinieslo nielen poucenie ale aj zabavu.

prof. RNDr. Pavol Sajgalik, DrSc.
predseda SSiVTS
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Prejav prof. Sajgalika pri preberani Ceny SAV
18. 6. 2008, Bratislava

Viézené damy, vazeni pani,

je to mimoriadne slavnostny pocit, stat’ pred tak vzacnym zhromazdenim kolegov,
predstavitel'ov Statu, novindrov a hosti s jednou z Cien SAV za rok 2008 v ruke. Cena SAV je
ohodnotenim etapy vyskumu, ktord sa vyznamnym spdsobom zapisala do vysledkove;j listiny
SAV. Takéto situdcie su v zZivote vedeckého pracovnika vzacne a prejavuju sa zvySenym
tepom, potenim, neistotou a ostychavym prejavom pri pohl'ade na zastup vyznamnych hosti.
Vedecky pracovnik je vSak svojim zameranim realista a plesanie duse z tspechu je neodbytne
vyruSované myslienkou na kazdodennt realitu, aj ked’ niekedy tragikomicku. Nanes$tastie sa
to prihodilo teraz aj mne a vtip, ktory mi napad4, nie a nie odist’. Iste ho poznate, je o gazdovi,
ktory stoji nad zdochnutym kofiom a strasne nantho nadéva, hromzi a §vihd nad nim zlostne
bicom. Okoloidtci sused sa ho pyta, ¢o ho vedie k takejto zlosti. Gazda odpovie: ten hlupy
kon zdochol prave vo chvili, ked’ sa mi ho podarilo uz takmer oducit’ Zrat'.

Preco préve tento nevesely vtip? Neviem, ale mozno sa aj Vam zd4, Ze pripomina nasu
situaciu, postavenie vedy, ale aj Skolstva a vzdeldvania u nas na Slovensku. Ekonomicky tiger
strednej a vychodnej Europy s rastom HDP viac ako 10 percent ddva na vedu menej ako pol
percenta HDP! Priemerny plat vedeckého pracovnika v susednom Rakusku je sedem
nasobkom toho, ktory dostava takyto pracovnik u nés. Pritom vo vedeckej produkcii sme az
na 50-tich percentach nemeckych kolegov, ktori stoja svojich mecenasov Sestkrat viac, ako
my. Mame garantov vysokosSkolského Studia, ktori sa z ich absolutneho nedostatku kupujt
ako paradajky na trhu, nemame Studentov technickych a prirodovednych odborov, mame
dvanast’ priorit vyskumu. A vSetci vieme preco, mlady ucitel’ neuzivi rodinu, vedny smer,
ktory nie je prioritou, zanikne. V podobnych $tatistikdch by som mohol pokracovat’ este dlho,
ale elementarny zakon hovori, ze rychlost’ hrachu odrazené¢ho od zvislej steny je tmerna
rychlosti akou je na stenu vrhnuty. A navyse, uz ma ten zachvat iprimnosti akosi presiel, uz je
tu opdt’ ten povznaSajlci pocit z ocenenia. Radost’ z toho, Ze SAV je skuto¢nym ostrovom
pozitivnej deviacie s podmienkami motivujicimi excelentny vyskum (aj ked’ z velkej Casti
odexperimentovany v zahranici), kazdoro¢ne sa zvySujucim rozpoctom (aj ked’ o malo a po
tazkom boji) a zdravou konkurenciou pri kazdoroénom hodnoteni. UZasné je aj to, Ze vicsina
ustavov akadémie nie je domovmi pre prestarlych vedeckych pracovnikov, ale st zivymi

mraveniskami s mladou generdciou (aj ked’ vicSinou zijucou skupinovo v prenajatych
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bytoch). Zivym prikladom je aj to, Ze opit’ bola udelena Cena SAV pre mladého vedeckého
pracovnika do 35 rokov a tim mladych vedeckych pracovnikov z Ustavu anorganickej
chémie, ktori stoja vedl'a mia a ich priemerny vek je 32 rokov bol oceneny v hlavnej stt’azi.
Uzasné!

Na zéver risknem este jeden vtip. Mlady ziacik drankd od otca husle, ten odpovie, Ze mu
ich kupi az sa nauci hrat’. Chcel by som s pocitom hrdosti a zadost'ucinenia, dufam, Ze za nas

vSetkych, ktori sme boli oceneni vyhlasit, Zze na husle uz hrat’ vieme...
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Laboratorne zariadenie na dekanta¢nu frakcionaciu suspenzii

Karol Jesenak
Katedra anorganickej chémie, Prirodovedecka fakulta Univerzity Komenského

Abstrakt. Jednou zcastych podmienok uspesného rieSenia uloh orientovanych na
priemyselné vyuZzivanie partikularnych prirodnych surovin je separacia niektorej z jej zloziek.
Predkladany c¢lanok popisuje konstrukéné rieSenie poloautomatického sedimentacného
zariadenia umoziujiceho v laboratérnych podmienkach realizovat’ frakciondcie relativne
vel'kych mnozstiev vo vode nerozpustnych partikularnych latok. Zariadenie vyuziva princip
opakovanej separacie vrchnej Casti suspenzie a umoziiuje separovat’ frakcie s vel’kostou Castic

od 2 pm do 80 pum.

Krucové slova: sedimentécia, frakciondcia, partikularne latky, automatizéacia

UVoD

Frekventovanym problémom pri rieSeni vyskumnych tloh zameranych na priemyselné
vyuzivanie partikuldrnych prirodnych surovin je separacia ich jemnych frakcii. Dovod pre
takato separaciu je obvykle vy$Sia koncentracia Gc€innej zlozky prave v tychto frakciach.
Napriek tomu, ze pri priemyselnych metdédach je vyrazna snaha vyhybat sa takym
technolégidam, ktoré vyzaduji tepelne naro¢né odstraiiovanie velkych mnozstiev vody
z findlnych produktov, pri laboratornych separaciach pouzivanych vramci zdkladného a
aplikovaného vyskumu nie je mozné obist’ metodiky zaloZzené na sedimentacnej frakcionacii
vodnych suspenzii. Pretoze pre vacSinu modernych metdd urcenych pre fyzikdlnochemicky
popis tuhych latok obvykle postacuji mnozstvd vzoriek na turovni niekolkych desiatok
miligramov, bolo by mozné pre takéto separacie vyuzivat’ sedimenta¢né zariadenia urcené pre
analyzu velkosti cCastic. Takéto rieSenie vSak otvdra problém reprezentativnosti
analyzovanych vzoriek vzhladom ku primarnej surovine, ktory vyplyva z mimoriadne
nizkeho pomeru hmotnosti analyzovanej vzorky a hmotnosti povodnej suroviny. Standardné

rieSenie tohto problému sa obvykle zaklada na splneni tychto troch podmienok:
1) pouzitie kvalifikovanej metdédy odberu vzoriek,
2) realizicia velkého poctu analyz a

3) aplikacia kvalifikovaného S$tatistického spracovania vysledkov analyz.
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Této cesta je ¢asovo a finanéne mimoriadne narocné a preto jednym z rieSeni tohto problému
je znizovanie poc¢tu analyz metddou zvySovania mnozstva separovanych latok. Separacie
»velkych® mnozstiev frakcii (v laboratornych podmienkach) vSak Casto vyplyva aj z potreby
ich vyuZzivania pre pripravu inych latok.

Napriek vyssie uvedenym dovodom, nie je problém laboratérnej separacie velkych
mnozstiev latok natol’ko exponovany, aby vyustil do sériovej vyroby komerénych
laboratornych zariadeni tohto typu. V roku 1994 bola na autorskom pracovisku ukoncena prva
verzia jednoucelového laboratorneho zariadenia, ur€eného na automatickli separdciu jemnych
frakcii praskovych materialov [1]. S cielom zvysit’ jeho prevadzkovu spol’ahlivost’, bolo toto
zariadenie niekol'kokrat rekonstruované [2, 3]. Predkladany text popisuje sucasné technické

rieSenie a moznosti jeho vyuzitia.
PRINCIP SEPARACIE A POPIS TECHNICKEHO RIESENIA

Separané zariadenie je analégom tzv. dekanta¢nej metddy, ktord sa v minulosti
pouzivala ako jedna zo sedimentacnych metod analyzy vel'kosti Castic [4]. Zariadenie pracuje
na opakovanom odbere vrchnej casti sedimentujucej suspenzie, pricom podmienky
sedimentacie sa volia na zdklade vlastnosti pozadovanych frakcii (definuju sa obvykle
zrnitostnym zlozenim a (alebo) ich hustotou).

Schematicky nacrt zariadenia ukazuje obr. 1; jeho realny vzhlad je na obr. 2. Hlavnou
castou je sedimentacna nadoba z hrubostenného skla s objemom 50 1 opatrena mieSadlom.
Spodné c¢ast’ nadoby je cez ventil, ovladany stlacenym vzduchom, napojend na kanalizacné

potrubie. Davkovanie frakcionovanych latok sa realizuje tymito spdsobmi:

1. pasovym davkovacom; tento spdsob sa vyuziva pri presnom davkovani latok
obsahujucich hrubozrnné Castice s vel'’kost'ou nad 2 mm,

2. skrutkovym davkovacom, ktory je urceny pre davkovanie jemnozrnnych latok,
s velkost'ou Castic nepresahujiicou 2 mm a

3. Cerpanim vopred pripravenej homogénnej koncentrovanej suspenzie pomocou

peristaltického Cerpadla.

V prvom pripade je davkovanie zabezpeCené navazenim presnych mnoZstiev
frakcionovanej latky do vyklopnych nadob. V druhom a tretom pripade je mnozstvo vzorky

regulované cCasovym intervalom chodu déavkovaca. Plnenie sedimentacnej nadoby

10



SILIKATNIK 2008

Laboratorne zariadenie na dekantacnu frakcionaciu suspenzii
Karol Jesenak

zabezpecuje elektromagneticky ovlddany ventil, ktory je napojeny na bezny tlakovy
rozvod vody. Vyustenie plniacej trubice je lokalizované do hrdla vypustného ventilu. Toto
rieSenie zabranuje upchdvaniu ventilu a zéarovenn vytvara v nadobe vertikdlne prudenie,
napomahajliice homogenizacii obsahu sedimentacnej nadoby (pri synchronizécii doby otacania
mieSadla a napuStania vody do nédoby, bolo mozné vyznamne znizit vykon pouZitého

mieSadla).

Obr. 1. Schematicky nacrt separacného zariadenia: (1) sedimenta¢nd nadoba, (2) vypustny
pneumaticky ventil, (3) napojenie na kanalizatné potrubie, (4) elektromagneticky ventil,
(5) miesadlo, (6)trubica pre odber vrchnej CcCasti suspenzie, (7a)skrutkovy davkovac,
(7b) pasovy dopravnik, (8)snimac¢ polohy hladiny, (9)kohut pre nastavenie prietoku,
(10) elektromagneticky vypustny ventil, (11) vzduchové cerpadlo, (12, 13, 14, 15) zberné
nadoby, (16) plavakovy uzaver, (17)vodivostny hladinovy snimac¢, (18)nédoba na
koncentrovant suspenziu, (19) miesadlo, (20) peristaltické Cerpadlo, (21) plavakovy ventil,
(22) interfejs, (23) riadiaci pocitac.

Hlavna cast’ plniacej trubice ma sériu malych otvorov, ktoré slizia na Cistenie stien prazdnej

nadoby. Sedimentdciu suspenzie mozno realizovat’ v pitnej alebo deionizovanej vode.

11
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NajcastejSie vyuzivanou funkciou zariadenia je frakciondcia v pitnej vode. Frakcionécia
v deionizovanej vode bola navrhnutd vzhladom na vSeobecne vyznamné ovplyviiovanie
koloidnych vlastnosti Castic v dosledku zmeny koncentracie rozpustenych soli. Preto bolo
sedimentacné zariadenie lokalizované v blizkosti deioniza¢nej jednotky, odkial sa voda
precerpava peristaltickym cerpadlom zo zasobnych nadob. Separécia frakcii sa realizuje
vypustanim hornej Casti suspenzie cez trubicu s plynule nastavitelnou polohou. Prietok

v trubici mozno nastavit ru¢ne ovlddanym
ventilom, pricom sa prietok optimalizuje
jednak s ohl'adom na poziadavku
skracovania doby vypustania suspenzie
ajednak sohladom na znizovanie stupna

turbulencie  kvapaliny v nadobe. Obe

poziadavky st vSak vzdjomne protichodné a
preto sa pri separacii jemnych castic volia
nizke hodnoty prietoku, anaopak, pri
separacii  hrubozrnnych frakcii, sa volia
vysoké prietokové rychlosti. Nadoby urcené
na separované frakcie su umiestnené pod
separacnou nadobou. Prevadzku zariadenia

zabezpecuje riadiaca jednotka s ovladacim

programom zaloZenym na regulacii stabilne

Obr. 2 Pohl'ad na hlavna d¢ast
sedimenta¢ného zariadenia

nastavenych a volitelnych casovych
intervalov.

Prvé skupina intervalov zahffia dobu homogenizacie obsahu nadoby (chod mieSadla),
dobu vypustania naddoby a dobu jej vyplachovania. Niektoré stabilne nastavené intervaly
riadiaceho programu su vysledkom empirickej optimalizacie, ktorej cielom bolo dosiahnut
bezporuchovy chod zariadenia. Ako priklad mozno uviest’ vyrieSenie problému stvisiaceho
s vypustanim obsahu sedimentacnej nadoby. Ten spociva v tom, ze sediment upchava hrdlo
nadoby do tej miery, Ze nie je mozné ju vypustit’ jednoduchym otvorenim vypustného ventilu.
Programovy krok ,,vypustenie nadoby* sa preto realizuje sucasnym otvorenim vypustného

ventilu a ventilu pre privod vody (tym sa dosiahne uvolnenie hrdla vypustacieho ventilu)

12
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Laboratérne zariadenie na dekantacni frakcionaciu suspenzii
Karol Jesenak

a zaroven spustenim chodu miesadla, pricom jeho chod sa zastavuje eSte pred poklesom
hladiny na troven lopatiek miesadla.

Do druhej skupiny regulovanych intervalov patri interval medzi ukoncenim
homogenizacie nadoby a zaciatkom vypusStania separovanej frakcie a intervaly prevadzky
jednotlivych davkovacov. Spétna vdzba sa zaistuje sériou hladinovych a polohovych
snimaCov — medzi tieto patria aj dva bezpecnostné snimace, pomocou ktorych sa zariadenie
vypina v pripade, ak hladina suspenzie prekroci najvysSiu uroven stanovenu pre Standardny

rezim separacie. Tento pripad je vyhodnocovany ako porucha zariadenia.

MOZNOSTI VYUZITIA

Sedimentac¢né zariadenie mozno vyuzit na frakcionaciu anorganickych partikuldrnych
substratov na zaklade rozdielnej velkosti Castic alebo ich rozdielnej hustoty. Delenie latok na
zaklade velkosti Castic je mozné realizovat’ v suspenziach, obsahujucich Castice s rozmerom
od 1 pm po 80 pm. Zariadenie moze poskytovat’ jednak frakcie so zadanou hornou velkost'ou
Castic a jednak Uzke frakcie s definovanou hornou a dolnou velkostou Castic. Postupnym
oddel'ovanim jemnozrnnych frakcii mozno suspenziu rozdelit’ na sériu tzkych frakcii. Takéto
delenie sa vSak moze realizovat’ iba v ,,poloautomatickom® rezime, ktory vyZaduje manualnu
vymenu zbernych nadob urCenych pre jednotlivé frakcie. Vzhl'adom na velké objemy
spracovavanych suspenzii, plna automatizacia tohto procesu by si vyzadovala enormné
naroky na vyuzivanu pracovnu plochu. To bol hlavny dovod pre zastavenie vyvoja Uplnej
automatizacie procesu separacie. Hlavnym doterajSim vyuZzitim zariadenia bola separicia

monomineralnych ilovych frakeii.

ZAVER

Primarne dovody, ktoré wviedli k realizdcii vySSie popisaného zariadenia,
mozno z odborného hl'adiska hodnotit’ ako legitimne. V dosledku presmerovania vedecko-
vyskumného zamerania autorského pracoviska, sa vSak tieto dovody stali neaktuilne a
sucasne je jeho vyuzitie na vel'mi nizkej Grovni. Jednou z moznosti zvySenia ndvratnosti
vynalozeného usilia by bola napriklad ponuka servisnych sluzieb v oblasti sedimenta¢nych

separécii silikdtovych materialov.

13
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Analyza velkosti ¢astic: I1. Sitové metody

Karol Jesenak
Katedra anorganickej chémie, Prirodovedecka fakulta Univerzity Komenského

Abstrakt. Analyza na sitdich je najstarSou az hladiska ceny analytickych zariadeni aj
najlacnejSou metddou zistovania velkosti Castic tuhych latok. Tato metoda patri medzi tzv.
frakcionacné resp. separacné techniky analyzy. K najvacsim vyhodam tejto metddy patri zisk
redlnych vzoriek s definovanym rozmerom castic. V tomto smere nema analyza na sitdch —
v pripade heterogénnych partikularnych latok — ziadnu konkuren¢nu alternativu. NajvacSou
nevyhodou tejto metoddy je jej desStruktivnost, ktora hrd vyznamnua ulohu najmi pri analyze
mechanicky malo odolnych latok. Uvedeny text je prehl'adom najznamejSich technik sitovej
frakciondacie partikuldrnych latok a granulatov.

Klucové slova: velkost' castic, suché sitovacie metddy, mokré sitovacie metddy,
ultrazvukové metody, mikrosita
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1. UVOD

Analyza na sitach je najstarSou, najjednoduchSou a najlacnejSou metédou zist'ovania
velkosti Castic tuhych latok. Tato metdda patri do izkej skupiny tzv. frakciona¢nych alebo
separacnych technik analyzy velkosti Castic. Analyza na sitach je zaloZend na vyuziti sady sit
so znamou velkostou otvorov, ktord sa zostavuje vsmere gravitacného transportu
analyzovanej latky do bloku s postupne zmensujucou sa velkostou otvorov. Tuhé latky sa
mozu analyzovat’ bud’ v suchom stave alebo vo forme suspenzie. Po ukonceni frakcionacie na
kazdom site zostdva urcitd Cast’ z povodnej vzorky, ktord obsahuje castice v medziach
urcenych velkostou otvorov horného a dolného sita. ZvySok na site sa zvazi a vysledok sa

vyhodnocuje ako hmotnost’ frakcii s definovanym rozmedzim velkosti Castic.
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Vysledok sitovych analyz v podobe hmotnostného obsahu jednotlivych frakcii
a zaroven zisk realnej vzorky s definovanym rozmerom Ccastic patria k najvacsim vyhodam
tejto metddy. V tomto smere nema analyza na sitdch inti konkurencnu alternativu, pretoze vo
vSeobecnosti odvodenie hmotnostného obsahu z obsahu objemového, ktoré poskytuje vicsina
optickych metod, nie je u heterogénnych latok mozné. Problémom je nemoznost’ stanovenia
hustoty zmesi latok priamo v suspenzii alebo prude vzduchu.

Hlavnou nevyhodou analyzy velkosti Castic na sitaich je c¢asova narocnost
a deStruktivnost’ vzhladom na zrnitostné zloZenie vzorky. Druhd nevyhoda je exponovana
najmd u latok s nizkou mechanickou pevnostou, u ktorych dochddza pocas preosievania
v dosledku oteru zin k vyraznému zmensSovaniu velkosti Castic. To znamend, ze vysledok

analyzy nezodpoveda redlnemu zlozeniu prasku pred analyzou.

2. KLASIFIKACIA METOD SITOVEJ ANALYZY
Metody stanovenia vel'kosti Castic na sitach zahriiuju vel'ky pocet znamych postupov,
ktoré mozno rozdelit’ na zaklade roznych kritérii. Ako najbeznejSie kritérid sa pre klasifikaciu
tychto metod pouzivaju tieto:
1. Typ média, ktoré sa pri separacii tuhej latky vyuZziva (zahfiia dve moznosti):
a/ plynné (najcastejsie vzduch) a
b/ kvapalné (najcastejSie voda)
2. Charakteristika média (tito zahfiia médid):
a/ staciondrne a
b/ pohyblivé
3. Stav sit pri analyze (zahfia sita):
a/ pohybujuce sa a
b/ statické (frakcionacia prebieha v dosledku pohybu média)
4. Rozsah velkosti otvorov v sitach (konvencné kategorie zahtiiaji):
a/ kategériu beznych sit (100 um — 6 cm) a
b/ kategdriu mikrosit (3 pm — 100 pm)

16



SILIKATNIK 2008

Analyza velkosti ¢astic: I1. Sitové metody

Karol Jesenak

Obr. 1 Tradicné komeréné zariadenie
firmy FRITSCH GbmH urcené
pre suché preosievanie.

3. TYPY ANALYTICKYCH SiT

Na tradiénych zariadeniach uréenych pre
analyzu suchych latok, je séria kovovych sit
umiestnend na vibracnom stojane, ktory je Casto
vybaveny regulaciou frekvencie aamplitudy
kmitov. Analytické sita su obvykle zapuzdrené do
kruhovych kovovych rdmov a spojenie medzi
susednymi sitami je rieSené tak, aby blok sit
tvoril rigidny subor navzdjom sa nepohybujtcich
segmentov a zaroven, aby sa eliminoval Unik
vzorky cez priestor medzi jednotlivymi sitami;
Casto je toto spojenie rieSené ako vzduchotesny
spoj. Jedno z komerénych zariadeni pre sitovi

analyzu ukazuje obr. 1.

Vo vSeobecnosti sa pre delenie tuhych latok mdze pouZzivat’ vel'ké spektrum sit roznej

konstrukcie a vel'kosti. Pre analyzu velkosti Castic sa v§ak pouzivajl iba tri zékladné typy

normalizovanych sit:

a/ sitd s perforovanymi kovovymi platihami, ktoré st urené pre

analyzu hrubozrnnych materialov,

b/ sita s pravouhlou sietou kovovych vlakien a

¢/ sitd z perforovanych folii s mikrootvormi, ktoré su uréené pre

analyzu jemnozrnnych praskov.

Prvy typ sit sa pouziva pre frakciondciu latok s velkostou Castic nad 4 mm. Kovové

platne sa lisia jednak v tvare otvorov, ktoré mézu byt kruhové alebo Stvorcové a jednak

v geometrii rozmiestenia otvorov (obr. 2).

Druhy typ — kovové drotové sita (obr. 3), sa pouzivaju obvykle pre prasky s velkostou

Castic od 40 um do 4 mm. Kovové vldkna v sitdich si vyrobené z ocele, mosadze alebo

fosforového bronzu. Ich hrubka sa pohybuje od 25 um do 1,6 mm. VSeobecnym znakom
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analytickych sit je normalizovana velkost

otvorov, povolené maximalne odchylky od LA aEEn
tejto velkosti, ako aj limitovany pocet 00 BB ERES
otvorov S povolenou odchylkou. EEeB aEEea

U drétenych sit sa povolené odchylky
e e 00 20 80

’ . e e 00 e o @ 0 0
0od 6% do 30 %. Uvedena tolerancia sa O000 & ® @

velkosti otvorov  pohybuju v rozsahu

zvySuje so zmenSujucou sa velkostou

tvor ¢ avisi narastajicimi . . : .
otvorov, ~ ¢o suvis S stajuc Obr. 2 Obrazok ukazuje tvar a usporiadanie

technickymi tazkostami pri vyrobe velmi otvorov v sitdch s perforovanymi

. och sit kovovymi platiami.
jemnych sit.

Pre analyzu praskov s velkostou |_|

Castic menSou ako 40 um sa obvykle

pouzivaju tzv. mikrositd. Su to kovové |_|

folie, v ktorych otvory sa vytvaraja

elektrochemickymi metéodami. Otvory na  Obr. 3 Obrazok ukazuje pravouhly sposob
tkania normalizovanych drotenych

sit.

mikrositdich mozu byt kruhové alebo
Stvorcové, avSak v sucasnosti sa takmer
vyluéne pouzivaji sitd s otvormi Stvorcovymi. Otvory maji velkost’ od 3 pm do 150 pm,
takZe praSky s Casticami s vel'kost'ou od 40 pm do 150 pm je mozné analyzovat’ ako pomocou
mikrosit, tak aj pomocou ,drotenych® sit. Problém nizkej mechanickej pevnosti folii
pouzivanych v mikrositach, stvisiaci sich malou hrubkou, sa obvykle riesi kompozitnou
dvojvrstvovou Strukturou, v ktorej zvysenie mechanickej pevnosti zabezpecuje ,,podporna‘“
hrubsia vrstva s va¢§imi otvormi (v porovnani s otvormi v primarnej folii). Nutnost’ zlepSenia
mechanickych vlastnosti mikrosit stivisi s ich vysokym odporom pri pradeni transportného
média, ktorym moéze byt vzduch alebo voda (vSeobecne plyn alebo kvapalina). Celkova
plocha otvorov tvori u vel'mi jemnych sit iba asi 3 az 25 % celkovej plochy sita, pri€om tato
plocha sa zvySuje u sit s va¢Simi otvormi. Napriklad u sit s vel'kostou otvorov 5 um je tato
plocha 2,8 %, u sit s otvormi od 5 um do 80 um osciluje medzi 10 % a 15 % a u sit s otvormi

90 um a 100 um predstavuje priblizne 20 % v prvom a 25 % v druhom pripade. Obvyklym
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spdsobom zvysenia rychlosti preosievania cez velmi jemné sita je pouzitie ultrazvukového

generatora.
4. METODY ANALYZY A TECHNICKE RIESENIA

Ako bolo uvedené vysSie, jednou z moznosti klasifikdcie sitovych frakciona¢nych
metdd je pohyblivy alebo staciondrny stav sita a analogicky — pohyblivy alebo staciondrny
stav preosievacicho média. Preosievacim médiom sa tu chdpe bezprostredné okolie tuhej
latky, teda najcCastejSie vzduch alebo voda. Z tohto hl'adiska m6Zeme preosievacie zariadenia
rozdelit’ na dve hlavné skupiny:

e zariadenia, v ktorych sa frakcionacia realizuje na pohyblivych sitach a

e zariadenia, v ktorych dochédza k frakcion4cii na fixovanych sitach.
4. 1. Zariadenia s pohyblivymi sitami

Su to klasické zariadenia, v ktorych sitd vykonavaji volnym okom pozorovatelny
pohyb. Konstrukéne su rieSené tak, ze ram, v ktorom st sitd upevnené, je pohyblivo spojeny
s hnacou jednotkou. Do tejto skupiny sa nezarad’'uju ultrazvukové zariadenia, pri ktorych sita
sice tiez vykonavajii pohyb, avSak vzhladom na nizku amplitidu tejto oscilacie sa tento
pohyb vykonava pri pevne fixovanej polohe sita.

Pri tychto zariadeniach je mozné d’alSiu subklasifikaciu urobit’ na zaklade charakteru
pohybu, ktory sitd vykonavaju; tu existuji zostavy s plynulym otaCavym pohybom
a zariadenia s vibraénym pohybom. Pri vibracnych systémoch existuji dve konvencne
stanovené kategorie tzv. pomalych a rychlych zariadeni. Kritériom tohto delenia je frekvencia
pouzitych vibracii. V prvom pripade je to 1 Hz a7 5 Hz, v druhom 10 Hz az 50 Hz. Dal3im
parametrom pre klasifikaciu tychto zariadeni je charakter pohybu sit, ktory zahriiuje pohyb
horizontalny, pohyb vertikalny a pohyb s dradhou zvierajicou s horizontalnou rovinou nejaky
iny uhol ako v predchddzajicich dvoch pripadoch. Poslednou délezitou vlastnostou zariadeni
s pohyblivymi sitami je amplitida oscilaéného pohybu. Schémy konsStrukéného rieSenia

zariadeni v tejto skupine ukazuje obr. 4 a obr. 5.
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-_h

Obr. 4a Obrazky ukazuju preosievanie v dosledku horizontdlneho otacavého alebo

vibra¢ného pohybu (vl'avo) a vertikalneho vibracného pohybu (vpravo).

Obr. 4b Komeréné zariadenie firmy FRITSCH GbmH s vibraénym podstavcom
s regulovatel'nou amplitadou kmitov.

Elektromagneticky
wibratny zdroj

Elektromagneticlky

wibratny zdro] \

Obr. 5 Obrazok ukazuje dva spdsoby mokrého preosievania srdéznym umiestnenim
elektromagnetického vibra¢ného zdroja.
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4. 2. Zariadenia s fixovanymi sitami

Pri tychto zariadeniach je sustava sit pevne spojend so stabilnou podlozkou tak, aby
pripadny sekundarne vyvolany pohyb bol minimalizovany. Do tejto kategorie patria tri
skupiny zariadeni:

1. ultrazvukové zariadenia,
2. zariadenia pre mokru frakcionaciu a
3. zariadenia pre frakcionaciu v prade vzduchu.

Medzi ultrazvukovymi a d’al§imi dvoma skupinami zriadeni neexistuje zasadny rozdiel
pretoze, frakciondcia sa vo vSetkych troch pripadoch realizuje primarne v dosledku pohybu
preosievaciecho média. V prvom pripade je to vSak pohyb oscilacny, kym v d’alSich dvoch
pripadoch sa jednd o pohyb jednosmerny. Zakladni schému zariadenia pre mokra
frakcionaciu ukazuje obr. 6 a. Tento sposob frakciondcie sa pouziva iba v pripade, ak nie je

mozné pouzit’ metddu mokrej vibracnej frakcionécie obr. 6 b.

Prived wody

Obr. 6 Schéma zariadenia pre mokru frakcionaciu (a); konkrétne rieSenie komerc¢ného
zariadenia firmy FRITSCH GbmH (b).

Ultrazvukové zariadenia st hlavnymi zastupcami aplikdcie metdd s fixovanymi sitami
a pouzivaju sa najma pri analyze jemnozrnnych praskov pomocou mikrosit. Ultrazvukové

zdroje sa vyuzivajui ako pri suchej, tak aj pri mokrej frakcionacii.
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Prvy typ zariadeni zahfna:
1. zariadenia s uzavretym vzduchovym stipcom a
2. zariadenia ,,otvorené.
Relativne mélo zname su také zostavy, v ktorych sa kombinuje vyuzitie ultrazvukového
zdroja spolu s vibratnym pohybom. Schémy najcastejSie pouzivanych ultrazvukovych

zariadeni ukazuje obr. 7.

Hladina vody Ultrazvukowy zdro]

Hladina
wady

TTtrazvukovy zdroq

Thrazvikova vanictka

Obr. 7a Schéma zariadeni pre mokri ultrazvukova frakcionaciu s réznou lokalizéciou
ultrazvukového zdroja.

— — 5. VYBER METODY ANALYZY

Frakcionacia partikularnych latok na

sitach je =zaloZzend na splneni troch

zakladnych podmienok:

\ 1 / 1. Existencii vysokej pravdepodobnosti,

ze kazda Castica sa pocas preosievania

Obr.7b Schéma  zariadenia pre  suchi dostane do bezprostrednej blizkosti

ultrazvukovi frakcionaciu; otvorov v sitdch. Tato podmienka je

k separacii Castic dochédza splnend pri dostato¢nom vzidjomnom
v dosledku vertikalneho oscilaéného pohybe jednotlivych &astic.

pohybu vzduchového stipca. . o 5 )
2. Castice s velkostou menSou ako je
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velkost” otvorov v sitdch, tymto otvorom prechadzaji. To znamend, ze sily, ktoré

spajaju Castice do aglomeratov, nie su natol’ko velké aby branili gravitatnému

transportu Castice cez otvor.

3. Castice s velkostou bliziacou sa velkosti otvorov v site, tieto otvory trvalo
neupchavaji, to znamena, Ze tieto Castice sa v priestore otvoru vyskytujii s rovnakou
pravdepodobnost’'ou ako ostatné ¢astice.

Splnenie tychto podmienok (resp. miery ich splnenia), zavisi od fyzikalnochemickych
vlastnosti Castic a vlastnosti okolit¢ho média, ako aj od intenzity a spdsobu preosievania. Vo
vSeobecnosti pravdepodobnost’ transportu Castic cez sito zavisi najmé od:

e poctu Castic,

o velkosti resp. distribucie Castic,

e tvarovych charakteristik Castic,

¢ intenzity pohybu okolitého média a

o celkovej ucinnej plochy sita a relativnej plochy otvorov (vzhl'adom k celkovej
ploche sita).

Problém upchavania sit je vS§eobecnym problémom frakcionacie tuhych latok na sitach,
ale velmi exponovanym sa stdva najmé pri frakciondcii jemnozrnnych latok s velkost'ou
castic pod 100 um. Upchavanie sit zavisi nielen od pouzitej metddy preosievania, ale aj od
konstrukcie sit a doby ich pouzivania. Druhy pripad stvisi s rozdielnym vplyvom prenosu
pohybu primarneho zdroja na pohyb castic. Tento prenos je rozdielny u sit s tuhym rdmom
a s rAmom pruznym a tiez u sit s napnutym a uvolnenym vypletom (charakteristické pre nové
a staré sita). Ilustraciu priebehu preosievacieho procesu pri upchavani sit ukazuje obr. 8.
Najdolezitejsimi metédami eliminacie upchavania sit je pouzitie vibracného zdroja
s pohybom orientovanym v smere transportu castic (obvykle je to pohyb vertikdlny pri
horizontdlnom uloZeni sit) a pouzitie obojsmerného prietoku vzduchu. Prikladom pre druhy
pripad je ultrazvukové preosievanie na mikrositach.

Vo vseobecnosti vyber metdédy analyzy velkosti Castic na sitdch, ako aj vyber
optimalneho zariadenia, zavisi od mnohych faktorov. Primarnu ulohu zohrava najmi
charakter frakcionovanej vzorky — vprvom rade jej zrnitostné zloZenie, mechanické
vlastnosti, tvar Castic, ich hustota a vzdjomné adhézne sily, abrazivne vlastnosti, pripadne aj

ich sorpéné vlastnosti, ktoré sa mézu prejavit' v zmene aglomeracnej schopnosti ¢astic pri
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roznej vlhkosti okolit¢ho plynného média. Vyber vhodnej metddy zéavisi od zrnitostného
zlozenia latky mimo iného aj preto, ze optimalne mnozstva analyzovanych latok sa vyrazne

zvysuju smerom k hrubozrnnejSim

v latkam. U jemnozrnnych latok
W - s velkostou castic pod 50 um
/' obvykle  postacuji  niekol’ko

f gramove mnozstva, naopak

05 u hrubozrnych latok s velkostou
Castic nad S5mm, sa obvykle
analyzujii niekol'ko kilogramové

mnozstva. Aj pri vyuZziti rovnakej

metédy, je vyber zariadenia

" v oboch pripadoch rozny.

‘ o . _ ‘ Velky  pocet  faktorov
Obr. 8 Obvykly priebeh kriviek zavislosti relativne;j Lo o
. o o ovplyviujticich kinetiku
hmotnosti vzorky prechédzajucej otvormi sita ) ) ) L
_ _ ' a vysledok sitovej frakcionacie je
(w) oddoby preosievania (t). (1) sito sa ) . 5
' ‘ hlavnym doévodom toho, Ze
neupchava, (2) otvory vsite sa cyklicky ) ) ) o
‘ ‘ vysledky zrnitostného zlozenia tej
upchavaju a opdtovne uvolnuju.) o .
istej latky, pomocou rdéznych
metod sitove] analyzy, st ve'mi €asto odliSné. Jeden z d’alSich vyznamnych dévodov suvisi
s vyraznymi rozdielmi rdéznych metodik pri odliSeni priméarnych castic od aglomerovanych
celkov. U sitovych metdd je tento rozdiel jasny najmi v pripade pouzitia suchych a mokrych
metod frakcionacie — Castice v suchom stave a Castice v suspenzii nie su obvykle identické
objekty. Vel'mi casto mozno ocakavat, ze dokonca aj pouzitie tej istej metdody na rdéznych
zariadeniach poskytne odlisné vysledky. Tento problém casto suvisi s deStruktivnym
charakterom sitovych metod. Stupen frakcionacie je totiz Casovo zavisld veliCina, ¢o
znamena, ze hmotnost’ preosiatej frakcie sa zvySuje s trvanim preosievania spociatku takmer
exponencialne, av§ak postupne sa vyrazne zniZuje (obr. 8.). Spomalenie je tym vécsie, ¢im
viac sa priblizuje velkost’ Castic nad sitom velkosti otvorov v sitdch. Vyznamnu ulohu tu
zohrava aj upchavanie sit, ktoré zahriiuje jednak postupné zmenSovanie otvorov a jednak

uplnu stratu ich permeability. Celkovy dej upchavania porov je vysledkom ,,rovnovahy*
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medzi upchavanim otvorov aich ,,Cistenim®, ktord je charakteristickd nielen pre urcity typ
metddy, ale aj pre urCity typ zariadenia. Napriklad samodistiaci efekt je typicky pre tie
metody, pri ktorych nosné médium obojsmerne osciluje — napr. pri suchej ultrazvukove;j
frakciondacii. Naopak, rychle upchévanie sa pozoruje u metdd s jednosmerne pohybujiicim sa
médiom — prednostne kvapaliny pri mokrej frakcionacii. Vo vSeobecnosti snaha o ziskanie
skutocného hmotnostného obsahu urcitej frakcie metodou predlzovania doby trvania
preosievania postva vysledok analyzy smerom ku zvySovaniu obsahu menSich Ccastic
v dosledku oteru vzorky.

Uvedené pri¢iny vyznamnych rozdielov analyzy velkosti Castic na sitdch nutne viedli
k nevyhnutnosti Standardizacie tychto analyz. Vyznam takejto Standardizacie spociva jednak v
tom, ze v dosledku dobre nastavenej optimalizacie analyzy, poskytuje nielen relativne dobry
vysledok vo vztahu ku redlnej distribucii Castic, ale zaroven redukuje zdroj chyb na
systémové chyby danej metodiky. Standardizacia metodik sitovej analyzy sa obvykle
vztahuje na velmi uzky okruh latok a zahriluje najméd vyber konkrétneho komeréného

zariadenia, Cas trvania a podmienky frakcionacie, hmotnost’ analyzovanej vzorky a metddu jej

pripravy.

6. INE METODY ZALOZENE NA MECHANICKEJ FRAKCIONACII TUHYCH
CASTIC

Vseobecny princip frakcionacie latok, zaloZzeny na oddelovani rozmerovo odlisSnych
Castic pri transporte cez matricu s jednotnym rozmerom otvorov, je vyuzivany aj pri mnohych
inych metddach. K takymto metdédam patri najmé filtracia, ultrafiltracia a gélova
chromatografia, ale aj niektoré menej zndme metddy. Uvedené metddy sa zvyknu zarad’ovat
do skupiny tzv. mechanickych metod. Niektoré z tychto metoéd vyuzivaju pre separaciu Castic
sitd, perforované membrany a porovité vrstvy. Otazkou je, kde sa nachddza hranica, za ktorou
je alebo nie je mozné tieto metddy priradit’ k metddam sitovej analyzy. Téato hranica je
vymedzena terminom ,,sito”, ktorym sa konven¢ne oznacuje perforovana alebo tkana tenka
vrstva s velkost'ou otvorov nad 3 um. Této definicia ma charakter metody vyroby a mozno ju
ozna¢it ako zna¢ne vagnu. VSeobecnou poZziadavkou mechanickych metdéd je to, Ze
k frakcionacii dochddza jedine v ddsledku mechanického oddelenia velkych Ccastic na

otvoroch mensich ako su tieto Castice. Takuto podmienku je mozné realizovat’ iba na otvoroch
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v tenkych foliach (obr. 9). Pri frakciondcii na sitdich a membréanach je tdto podmienka splnena.
Naopak, pri ultrafiltracii a chromatografickych metédach, kde dizka otvoru o mnoho
poriadkov prevySuje velkost’ Castice, sa pri frakcionacii vyrazne uplatiiuju sorpcné deje.
Napriek tomu, su tieto metody legitimnymi metédami stanovenia velkosti molekul
a koloidnych castic. Otazkou je vSak problém legitimnosti pouzivania terminu ,,mechanicka‘
frakcionécia resp. mechanickd metoda.

V tejto skupine metdd predstavuje zaujimavi alternativu stanovenie velkosti Castic zo
zmeny rychlosti prietoku suspenzie cez mikrositd pri konstantnom tlakovom rozdiele na
oboch stranach sita. Pri tejto metdde sa vyuziva rychly pokles prietoku suspenzie obsahujuce;j
Castice vacSie ako su otvory na site. Analdégom mokrej sitovacej metddy je frakcionécia na
membranach s velkostou otvorov 0,05 um az 10 um. Zaujimavou metéodou je tiez
oddelovanie Castic vo vodnej suspenzii, ktord sa necha pretekat’ cez jediny kruhovy otvor

s nastavite'nym priemerom. Prakticka vyuziteI'nost’ tejto metddy je vSak vel'mi obmedzena.

I ] l
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Obr. 9 Mechanicka frakcionacia partikularnych latok je zaloZend na prestupe Castic cez otvor

znamej vel’kosti za predpokladu, Ze nedochadza k ziadnej chemickej interakcii medzi
Casticou a povrchom otvoru sita. Tato podmienka je obvykle splnend pri frakciondcii
velkych castic (> 0,1 um), kde transportna draha cCastice v otvore nie je velka (a).
Naopak, v kanaloch, kde drdha malych Castic vysoko prekracuje ich priemer, stapa
pravdepodobnost’ separdcie v dosledku chemickych a fyzikalnych interakcii (b).
Tieto interakcie vSak Casto zavisia tiez od velkosti a tvaru Castic — avSak na inej
rozmerovej urovni ako v predchadzajucom pripade.
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7. ZAVER

Analyzu velkosti Castic na sitdich mozno hodnotit’ ako najjednoduchs$iu metodu
granulometrickej analyzy. Toto hodnotenie sa tyka ako principu, tak aj technickej realizacie
zariadeni, ktord sa najvyraznejSie prejavuje na neporovnatelne nizSej cene, ako v pripade
inych analyzatorov velkosti Castic. Napriek jednoduchosti tejto metddy, konkrétne praktické
aplikacie si vyzaduju velmi kvalifikovany vyber pouzitej metodiky ako aj kvalifikovanu
optimalizaciu jej realizacie.
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Analyza velkosti ¢astic: III. Sedimenta¢né metody

Karol Jesenak
Katedra anorganickej chémie, Prirodovedecka fakulta Univerzity Komenského

Abstrakt. Sedimenta¢né metody patria medzi tradicné metddy analyzy velkosti Castic. St
zalozené¢ na priamom vztahu medzi velkostou castic asedimenta¢nou rychlostou
v kvapaline. Tento vzt'ah je jasny a bezproblémovo pouziteny iba v pripade sedimentécie
gulovych castic, ktorych hustota je konstantnd vo vSetkych zrnitostnych frakciach. Preto
sedimentacnd analyza polydisperznych partikularnych latok nardZza na zasadné prekazky
odvodenia velkosti Castic zo sedimenta¢nych rychlosti. Na druhej strane vyznamnou vyhodou
tychto metdd je redlna frakcionacia analyzovanych latok. Vyvoj sedimentaénych metdd
smerom k bezkontaktnému stanoveniu obsahu castic, na jednej strane urychl'uje analyzu, na
druhej strane ju vSak zbavuje ich najvacsej vyhody. Predkladany text je kratkym prehl'adom
tradi¢nych a modernych metdd sedimentacnej analyzy.

Kracové slova: velkost Castic, sedimentédcia, centrifugdcia, fotoelektrické metody,
rontgenové difrakéné metody
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1. UVOD

Sedimentacné metddy stanovenia distribucie velkosti €astic sa oznacujii sthrnnym
nazvom sedimenta¢nd analyza. Hlavnou podmienkou pre pouzitie tychto metod je
nerozpustnost’ c¢astic v kvapaline, vzajomnd nereaktivnost’ castic v kvapaline ako aj
s kvapalinou a nizsia hustota Castic v porovnani s hustotou kvapaliny.

Tieto metddy st zalozené na vzt'ahu medzi rychlostou pohybu castic v kvapalnom
médiu a ich velkost'ou. Pretoze hybnou silou pohybu Castice je gravitacia, zarad’uju sa tieto
metédy medzi tzv. gravitatné metddy. Medzi gravitatné metody sa vSak zaraduje aj

centrifugacia resp. ultracentrifugacia, kde oznacenie ,,gravitatna metoéda* nie je opodstatnené.
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Sedimentacnd analyza modZze, ale nemusi vyuzivat’ redlne oddelenie jednotlivych frakeii.
Rozdielna rychlost’ pohybu &astic v stipci kvapaliny viak vzdy sposobuje ich separaciu
a preto oznacenie frakéna alebo separatnd metdda je legitimne. Prevaznu vacSinu metdd
sedimentacnej analyzy mozno oznacit ako jednoduché alacné metddy. Vynimku z tohto
pravidla vsak tvoria metddy, pri ktorych sa sedimenticia hodnoti na zéklade rozptylu alebo
absorpcie elektromagnetického ziarenia. Tieto metddy je vSak mozné zaroven klasifikovat’ aj
ako metddy optické. Pri rozhodovani medzi dvoma alternativami — opticka a sedimentacna

metdda, je vSak rozhodujtica frakciondcia Castic v dosledku gravitacie.

2. VSEOBECNE VLASTNOSTI SEDIMENTACNYCH METOD

Sedimenta¢na analyza vo svojom zékladnom koncepte patri medzi najstarSie metddy
granulometrickej analyzy. Jej zaCiatky sa datuju priblizne do polovice devitnasteho storocia.
V tomto obdobi bolo mozné registrovat’ prvé snahy o separaciu jemnozrnnych frakcii pod,
ktoré v tej dobe este nebolo mozné separovat’ na mikrositach. Neskor, zaciatkom dvadsiateho
storoCia, sa stal hlavnym stimulom pre rozvoj sedimentacnych metéd vyskum v oblasti
koloidnej chémie. Hlavnym medznikom sedimentacnej analyzy bola akceptacia Stokesovej
teorie aneskdr ajnavrh jednoduchych sedimentaénych zariadeni, ako napriklad
sedimentacnych véh (v roku 1915), rdéznych typov pipiet alebo vyuzitie zmeny hustoty
suspenzie pocas sedimentacie pre zistenie velkosti Castic. VacSina prvych ,pristrojov pre
sedimentacnu analyzu bola prvykrat vyuzitda do roku 1930. Sucasné moderné metddy
sedimentacnej analyzy su zvdcsa zalozené na bezkontaktnom vyhodnocovani sedimentaéného
procesu a ich hlavnou vyhodou je to, ze umoznuju frakciondciu castic realizovat’ vo vel'mi
malom kvapalinovom stipci (hodnotené na zaklade jeho geometrickej dizky). Désledkom
skratenia sedimentacnej drahy Castic bolo vyznamné zniZenie ¢asovych narokov na realizaciu
tychto analyz a rozsirenie rozsahu ich pouzitelnosti.

Napriek velkému pokroku pristrojovej techniky pre sedimenta¢nu analyzu, k délezitym
vyhodam tradi¢nych sedimentacnych metod patri skutocnost’, ze pre takéto analyzy je stale
mozno uspeSne vyuzivat lacné zariadenia, ktoré je mozno realizovat aj bez velkych
technickych nérokov priamo v laboratériach. Takéto rieSenia si vyhodné v pripadoch, ak sa
nepredpokladd vysokd frekvencia ich vyuzivania. K d’alSej vsSeobecnej vyhode

sedimentanych metdéd patri bud ich jednozna¢na nedestruktivnost’ (vzhladom na

30



SILIKATNIK 2008

Analyza velkosti ¢astic: I1I. Sedimentacné metody
Karol Jesenak

analyzovani vzorku) alebo velmi nizky stupenn deStruktivnosti, ktory moze byt spojeny
s mechanickou homogenizéaciou vzorky v suspenzii. Tento pripad nastava iba u mechanicky
malo odolnych latok a (alebo) pri pouziti vysoko vykonnych mieSadiel. Preto volbu
podmienok dispergéacie a homogenizacie takych latok je nutné optimalizovat’ s ohladom na
potencidlnu moznost’” mechanickej destrukcie Castic pri sucasnom zabezpeceni poziadavky
oddelenia jednotlivych ¢astic v agregatoch.

Vseobecné nevyhody sedimenta¢nej analyzy mozno zhrnat' do troch bodov:

1. AZ na niekol’ko madalo vynimo¢nych pripadov je vztah medzi velkostou Ccastic
a sedimentac¢nou rychlost'ou komplikovany; tento fakt spésobuje zna¢né odchylky vysledkov
sedimentacnej analyzy od redlnej distribucie Ccastic. Sedimentaénii analyzu mozno
bezproblémovo pouzit’ iba v pripadoch tvarovo homogénnych Castic rovnakej hustoty. Takuto
podmienku spifia iba vel'mi malo realnych latok — su to obvykle iba chemicky &isté latky
alebo zmesi, v ktorych castice maji rovnaké chemické zlozenie nezavislé od ich velkosti.
Naopak, az na spomenuté vynimky, su redlne partikuldarne latky reprezentované
heterogénnymi Casticami, s nejednotnym tvarom, hustotou a inymi fyzikalnymi vlastnostami.
Kym prvé dve vlastnosti sposobujii nejednozna¢ny vzt'ah medzi sedimentacnou rychlost'ou
a velkostou castic, zmena optickych vlastnosti spdsobuje problém vyhodnocovania
sedimentac¢ného procesu v tych pripadoch, ak je zalozeny prave na merani tychto vlastnosti.

2. Sedimenta¢nt analyzu mozno pouzit’ iba vo vel'mi uizkom rozsahu velkosti Castic. Ten
predstavuje u tradicnych metdd interval od priblizne 1 pm do 50 pm. Spodné hranica tohto
intervalu je dand dispergaciou castic v dosledku Brownovho pohybu a je mozné ju vyrazne
posunut’ o niekol’ko poriadkov centrifugaénymi metédami. Charakter tychto metdd sa vSak
vymyka tradicnému chéapaniu obsahu pojmu ,,sedimentacna“ metdda. Posun hornej hranice
uvedeného intervalu mozno docielit’ iba za cenu zna¢ného nérastu chyb analyzy. Tento
problém suvisi s vyraznym skracovanim sedimenta¢ného c¢asu; napriklad pre castice
s velkostou 70 um a hustotou cca 3 gem™, predstavuje sedimentana rychlost vo vode
priblizne 40 cm'min™'. To znamen4, Ze v asovom intervale medzi homogenizaciou suspenzie
a detekciou Castice nie je mozné uvazovat s linearnou drahou castic — naopak v dosledku
doznievajucej turbulencie pri pociatonej homogenizécii sa tato draha poriadkovo predlzuje.
Dosledkom toho je nepouzitelnost” Stokesovho vzt'ahu. Predlzovanim sedimentacnej drahy sa

tento problém potlaca iba vel'mi nevyrazne za cenu vyraznej komplikacie sedimentacného
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zariadenia. Napriek tomu, niektoré analyzatory s fotoelektrickou detekciou Castic deklaruji
horny rozsah pouzitel'nosti na tirovni 500 pm.

3. Sedimenta¢na analyza patri k ¢asovo naronym metdédam. Tento problém je exponovany
najmé v pripade klasickych sedimentacnych metdd pouzivanych pre analyzu jemnozrnnych
praskov s velkostou Castic pod 5 um. Na ¢asovej naro¢nosti analyzy sa odrdza aj skutocnost’,
ze pocas analyzy je nutné precizne stabilizovat sedimetacné podmienky. Dolezité je
zabezpeCit' najmd konStantni teplotu kvapaliny s cielom zaistenia konStantnej hustoty,

viskozity a obmedzenia konvekéného prudenia.

3. RYCHLOST SEDIMENTACIE TUHEJ CASTICE V KVAPALINE

Fakt Ze rychlost’ klesania tuhej Castice v kvapaline je zavisla od velkosti Castic je
vSeobecne znama. Dobru ilustraciu tohto vzt'ahu poskytuje v prirode pohl'ad na vrstvy
mnohych sedimentarnych hornin, ako st napriklad spevnené Strkopiesky, pieskovce a mnohé
iné (obr. 1). To, ze sedimentdrne horniny su alebo sa javia ako homogénne latky (napr.
vapence alebo dolomity), je sposobené relativne cCastym vyskytom malych a (alebo)
rozmerovo homogénnych castic v prirodnych podmienkach alebo nehomogenitami na nizke;j
rozmerovej urovni (napr. u ilovych hornin).

Z hladiska sedimentacnej analyzy predstavuje najjednoduchsi pripad sedimentacia
gulovej Castice. V pripade Ze d je priemer Castice, p je jej hustota a py je hustota kvapaliny,

gravitacna sila posobiaca na Casticu vyjadruje rovnica

4 4
£ =§”§(P—Po)g
Proti tejto sile pdsobi v kvapaline s viskozitou # sila
F>=-3vmn
Pri rovnosti oboch sil F; a F, je mozné pre priemer Castice odvodit’ vzt'ah
qo |18
(0= po)g
Z uvedeného vyplyva, Ze za predpokladu konStantnych vlastnosti kvapaliny (konkrétne
jej viskozity a hustoty) a konstantnej hustoty Castic — nezévislej od ich velkosti — je rychlost’

sedimentacie zavisla iba od priemeru castic. Tato rovnica zéaroven urcuje hranice

pouzitelnosti sedimentacnej analyzy na pripady tvarovo a hustotne homogénnych castic.
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Zaroven tato zavislost’ plati iba pre pripad vzajomne nezavislého pohybu cCastic — teda iba
v pripade velmi zriedenych suspenzii. Tento fakt je nutné zohladiovat aj pri navrhu
sedimentacnych zariadeni, pretoze aj v zriedenych suspenziach sa jej koncentracia v désledku
sedimentacie zvySuje smerom ku dnu sedimentanej nadoby. Stanovenie hmotnostného
obsahu vzorky je preto nutné realizovat’ v dostatocnej vzdialenosti od predpokladanej irovne
vrchnej Casti sedimentu.

I ked vysSie uvedeny vzt'ah medzi sedimentacnou rychlostou a velkostou castic je
odvodeny iba pre najjednoduchsi pripad gulovej castice, vo vSeobecnosti je mozné ho
aplikovat’ aj na pripady pravidelnych negulovych Castic. Pre tento ticel sa zaviedol korekcny
tvarovy faktor K, ktory sa mdze zistit vypoctom alebo experimentalne aje pre niektoré
jednoduché tvary cCastic k dispozicii v starSej odbornej literatire. Do vysSie uvedeného vztahu
sa potom dosadzuje korigované hodnota d,:

do=K-d
Obvyklym vystupom sedimentaénych experimentov je asova zavislost’ vysedimentované¢ho

mnozstva m (obr. 2), ktort mozno pomocou vyssie uvedenych vztahov transformovat’ na

kumulativnu funkciu.

-

Obr. 1 Ukazka sedimentacnej separacie anorganickych Castic v dosledku roznej velkosti
aroznej hustoty castic. (Lokalita Sandberg pri Bratislave je pozostatkom
tretohorného mora; vpravo je detailny zaber.)
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Obr. 2 Typickd casova zavislost vysedimentovaného mnoZzstva zo suspenzie
polydisperznych castic. Velkost' ¢astic mozno odvodit zo smernice dotyc¢nic
krivky.

4. KLASIFIKACIA SEDIMENTACNYCH METOD

Je niekolko kritérii pouziteInych pre delenie sedimentacnych metod. K najcastejsie
pouzivanym patria tieto:
1. Poloha castic na zaciatku sedimenta¢ného experimentu:
a/ Castice su homogénne distribuované v celom sedimentacnom priestore,
b/ Castice su koncentrované v tenkej vrstve na vrchu sedimenta¢ného priestoru
(termin ,,vrch je chdpany z pohl'adu smeru zemskej pritazlivosti).
2. Sposob stanovenia mnozstva resp. koncentracie tuhych castic:
a/ mnozstvo Castic sa meria v tenkej vrstve (prirastkova metoda),
b/ meria sa celkové mnozstvo Castic pod uréenou horizontalnou uroviiou
(kumulativna metoda).
3. Charakter sil sposobujucich separaciu Castic:
a/ gravitaéné metody,
b/ centrifugacné metddy.
Gravimetrické sedimentacné metddy je mozné rozdelit’ na dve skupiny:
1/ metddy, pri ktorych sa zistuje mnozstvo nevysedimentovanej tuhej zlozky v suspenzii,
2/ metody, pri ktorych sa stanovuje mnozstvo vysedimentovanej Casti suspenzie.
Metody vyuzivajuce absorpciu elektromagnetického ziarenia mozno rozdelit’ na:
1/ metoddy vyuzivajlice zoslabenie viditeI'ného Ziarenia a

2/ metoddy vyuzivajlice zoslabenie y-Ziarenia.
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K poslednym metddam patri aj metdda zalozend na spdtnom odraze -Ziarenia.

5. GRAVITACNE METODY
5. 1. PRIRASTKOVE METODY
Gravimetrické pipetové metody

Tieto metddy st zalozené na periodickej separdcii malych mnoZstiev suspenzie zo
sedimentac¢nej nadoby. Nasledne, po vysusSeni suspenzie, sa gravimetricky stanovi obsah tuhe;j
zlozky v odobratej suspenzii. Odber konstantnych objemov suspenzie sa realizuje obvykle
v rovnakych c€asovych intervaloch a vysledok experimentu je k dispozicii najCastejSie vo
forme Casovej zavislosti zmeny koncentracie suspenzie. Tuto zavislost’ je mozné s pouZitim
Stokesovho vztahu transformovat na kumulativhu alebo distribu¢nti krivku. Tradicnym
experimentalnym zabezpecenim su rdzne typy pipiet. Tieto mozno rozdelit’ do troch kategorii:

e Pipety, ktoré st situované v hornej Casti sedimentacnej naddoby. Podl'a polohy ustia
pipety existuju pipety:
a/ s fixnou polohou tstia pipety a
b/ s variabilnou polohou ustia pipety,
e pipety situované v dolnej Casti sedimentacnej nadoby a

e pipety s ustim lokalizovanym v bo¢nej Casti sedimentacnej nadoby.

Uvedené typy pipiet ukazuju obr. 3
a 4. Niektoré sedimenta¢né nadoby maju
dvojity plast, ktorym mozno pomocou []

termostatu udrziavat konStantnu teplotu

suspenzie. Velkou vyhodou

gravimetrickych metdd je, Ze poskytuji

1

redlne frakcie vychodiskovej latky, ktoré

sut  kdispozicii pre ich  dalSiu

fyzikélnochemickti analyzu. Z hl'adiska

analyzy velkosti Castic je viak optimalne Obr. 3 Najjednoduchsi variant odberu vrchnej

, i i casti suspenzie pomocou pipety.
redukovat’ objem odoberanej suspenzie
tak, aby obsah tuhej zlozky prave postaCoval na spolahlivé gravimetrické stanovenie.

Problémy vyplyvajice z nenulovych objemov analyzovanych suspenzii, ako napriklad vznik
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turbulencie suspenzie v sedimentacnej nddobe pocas odberu, alebo Siroky interval

jednotlivych frakcii, rieSia bezkontaktné metddy stanovenia tuhej zlozky v suspenzii.

Obr. 4 Nacrty pipiet uréenych pre sedimenta¢nt analyzu. Odber vrchnej Casti suspenzie

(a, b, c, e), odber spodnej Casti suspenzie (d), pipeta s variabilnou polohou (e).
Dekanta¢na metéda

Dekantacna metdda je experimentidlne najjednoduchSou sedimentacnou metodou.
Napriek tomu, ze ako analyticka metéda sa v sucasnosti takmer nepouziva, jej vyuzitie je
vyhodné pre separaciu takych frakcii, ktoré su pod hranicou pouzitel'nosti beznych sitovych
metod. Separacie jemnych frakcii silikatovych surovin s velkostou castic pod 50 pm az
80 um st typickym vyuzitim tejto metddy. Dekantacnd metdda ako analytickd metoda je
zaloZzend na rovnakom principe ako pipetové metody; hlavny rozdiel je vSak vtom, ze
postupné oddel’'ovanie jednotlivych frakcii sa realizuje cyklickym dopliiovanim sedimentacnej
nadoby na povodny objem suspenzie. Mimoriadny uspech zaznamendva tato metéda najma
pri laboratornych separaciach ilovych frakcii zich materskych hornin. Princip dekantacnej

metddy ukazuje obr. 5.
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Obr. 5. Dekantacna metdda sedimentacnej analyzy.

Metody zaloZené na stanoveni hustoty suspenzie

Tento typ metdd je zaloZzeny na vztahu medzi koncentraciou tuhych cCastic a hustotou
suspenzie. Hustota suspenzie je dana vzt'ahom

:ms+mfzv _
o= olp—p)+ pr

kde ¢, objemova koncentracia tuhych Ccastic (objem tuhej Castic v objemovej jednotke
suspenzie), ¢, je hmotnostna koncentracia tuhych castic, my je hmotnost’ tuhych castic, my je
hmotnost’ kvapaliny a Vs a V; si prisluSné objemy castic a kvapaliny. Experimentalnym
podkladom pre analyzu velkosti Castic je ziskanie Casovej zavislosti hustoty suspenzie pocas
sedimentacie. Meranie je jednoduché, pretoze sa redukuje iba na od¢itavanie hustoty
ponornym hustomerom v zvolenych ¢asovych intervaloch. Vyuzitie tejto metédy kulminovalo

od konca Druhej svetovej vojny asi az do roku 1960.
Fotoelektrické metody

Fotoelektrické metddy st v sucasnosti najvyuzivanejSim sposobom bezkontaktného
stanovenia objemovej koncentracie Castic v suspenzii. Zakladny princip tychto metod je
zalozeny na vyhodnoteni znizovania intenzity svetelného luca po prechode suspenziou

(obr. 6). Transmitancia vysledného Ziarenia (7) sa riadi Lambertovym-Beerovym zakonom

InT = ln£ =—A.eL

Ie
kde Ir je intenzita primarneho luca, /4 je intenzita prechadzajiiceho luca, A, je rozptylovy

koeficient vztahovany na objemovt jednotku tuhych castic, ¢, je objemova koncentracia
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Castic v suspenzii a L je hrabka vrstvy kvapaliny resp. suspenzie. Rozptylovy koeficient A, je
ovplyviovany jednak velkost'ou Castic a jednak je zavisly od tzv. extink¢ného koeficienta,
ktory je zavisly od vlnovej diZky, optickych vlastnostiach tuhej a kvapalnej zlozky suspenzie
a uhla dopadajuceho primarneho ziarenia. Hlavny problém fotoelektrickych metod spociva
prave v tazkostiach stanovenia hodnoty extinkéného koeficienta, ktorého hodnoty st
v pripade heterogénnych tuhych latok obvykle odlisné pre rézne velké Castice. Pripad, ze
chemické a fazové zlozenie kazdej Castice je rovnaké, je zo Statistického pohl'adu vynimocny.
Vo vSeobecnosti st tri mozné rieSenia uvedeného problému:

e predpoklada sa nemennost’ extinkénej funkcie,

¢ priebeh extink¢nej funkcie sa stanovi experimentalne,

e priebeh extinkénej funkcie sa vypocita z dostupnych fyzikalnych parametrov

tuhej latky.

Viacsina analyzatorov velkosti Castic, zaloZenych na vyhodnocovani zoslabenia
intenzity primarneho Iuca, (teda nielen sedimentaénych analyzatorov) vyuziva softvér
s implementovanym algoritmom vypoctu podla Mieho tedrie. Jej podstatou je stanovenie
priebehu extinkénej funkcie a vypocet distribucie vel'kosti Castic. Z uzivatel'ského hl'adiska je
podstatné, ¢i je alebo nie je nutné medzi vstupné parametre zahrnat index lomu

analyzovanych castic.

Obr. 6 Ilustracia zavislosti rozptylu laserového la¢a od velkosti ¢astic. V nadobach je 5 %
vodna suspenzia kaolinitu s Casticami s vel'kostou pod 60 pm v dvoch rdznych
¢asovych intervaloch od ukoncenia jej homogenizécie.

Z hladiska konStrukcie mozno fotosedimentometre rozdelitt na nizkouhlové

a Sirokouhlové pristroje (obr. 7). Nizkouhlovy analyzator je navrhnuty tak, Ze z primarneho
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zdroja svetla sa vytvori pomocou optického Clena paralelny zvédzok, z ktorého sa Strbinou
vycleni uzky Iu¢. Po prechode suspenziou sa zrozptyleného Ziarenia na Strbine znova
vymedzi Cast’ urCend pre detekciu Zziarenia. Vzdialenost’ Strbiny od kyvety a detektora je
nastavend tak, aby uhol Ziarenia dopadajuceho na detektor neprevySoval hodnotu 3°.
V sirokouhlovych pristrojoch dopada na kyvetu zvdzok rozptylenych lucov, ktoré su priamo
po rozptyle na Ccasticiach suspenzie zachytavané detektorom pod uhlom obvykle
neprevysSujucim 40°. V praxi sa ujali pristroje oboch typov, pricom nie je mozné formulovat’

jednoznacéné vyhody jedného alebo druhého typu analyzatorov. Jeden zo starSich typov

fotosedimentometrov ukazuje obr. 8.

Obr. 7 Schémy optickych casti nizkouhlovych (horny obrazok) a Sirokouhlovych
fotosedimentatorov (dolny obrazok).
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Obr. 8 Fotosedimeter firmy FRITSCH GbmH

RTG difrakéné a y-lucové sedimentometre

Zékladny princip RTG difrakénych a y-laCovych analyzatorov je v oboch pripadoch
podobny ako u fotoelektrickych analyzatorov. Prvykrat bolo RTG Ziarenie vyuZité pre
analyzu vel’kosti Castic uz v r. 1954. Napriek tomu, ze tdto metdda nepatri v sucasnosti k ¢asto
pouzivanym, analyzatory pracujiice na tomto principe su stale v ponuke niektorych svetovych
vyrobcov. Podobné hodnotenie sa tyka aj y-laCovych sedimentometrov. Tieto sa liSia
predovsetkym v zdrojoch y-ziarenia. Ich hlavnymi parametrami su intenzita ziarenia a pol¢as

rozpadu. Okruh doteraz vyuzivanych zdrojov zahfiia najmi radionuklidy Am 241, Pm147/Al.

5.2. KUMULATIVNE METODY

Kumulativne sedimenta¢né metody analyzy velkosti Castic (na rozdiel od prirastkovych
metod) poskytuji informacie o celkovom mnozstve vysedimentovanej fazy. Z hl'adiska
charakteru experimentalneho rieSenia existuju dve skupiny metod:

e metddy, pri ktorych sa stanovuje mnozstvo vysedimentovanych Castic,

e metody, pri ktorych sa stanovuje mnozstvo €astic zostavajtcich v suspenzii.
Metody stanovenia sedimentovaného mnoZstva

Sedimenta¢né vahy. NajzndmejSim reprezentantom prvej skupiny metdd st sedimentacné
vahy (obr. 9). Varidcie technickych rieSeni sedimenta¢nych vah st zamerané na zniZzovanie

podielu castic, ktoré prepadavaju Strbinou medzi stenou sedimenta¢nej nadoby a miskou vah,
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potlacenie zévislosti vplyvu zmeny hustoty suspenzie aredukciu konvekénych pradov

kvapaliny pocas sedimentacie.

A

e
Tlakovy

senzor / L
1

deteltor [-Ziarid

Obr. 9 Stanovenie sedimentu pomocou sedimenta¢nych vah (I'avy obrdzok) a pomocou
vyhodnotenia spatného B-ziarenia (pravy obrazok).

Registracia spitného B-Ziarenmia. Tato metdéda je zalozend na poznatku, Ze intenzita

odrazeného B-Ziarenia je v urCitom intervale zavisla od hrubky vrstvy sedimentu. PretoZze vSak

tato intenzita je primarne zavisld najmd od atdémového cisla atomov tvoriacich Struktiru

Castic, je tato metdda vhodna najmi na analyzu chemicky homogénnych vzoriek. Pristroje su

konStruované tak, Ze ako zdroj, tak aj scintilatny detektor st umiestnené na dne

sedimentujucej nadoby (obr. 9).
Metody stanovenia suspendovanej fazy

Mnozstvo nevysedimentovanych ¢astic v suspenzii mozno stanovit’ tymito metodami:
e manometrickou,
e metddou merania hustoty resp. vztlaku suspenzie,
e dekanta¢nou metddou.
Prvd metdda je zaloZzend na zmene tlaku suspenzie v zavislosti od jej koncentrécie.

Podkladom pre zistenie distribu¢nej krivky je ¢asova zavislost’ zmeny tlaku Ap. Distribucia

velkosti Castic je dana vztahom

1 dAp
= Ap—t——
Q Apo[ 7 dt }
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kde ¢ je ¢as a p, je pociatocny tlak suspenzie. Experimentalne vyuZivanie tejto metody
vyzaduje pouzitie vel'mi presnych manometrov. Od roku 1919, ked’ bola tato metdda prvykrat
publikovana, doSlo k obrovskému pokroku v metdodach merania tlaku. Citlivost sucasnych
manometrov dovol'uje tuto metodu vyuZzivat’ aj ako prirastkovi metodu.

Princip vSetkych vysSie spomenutych metéd znazoriiuje obr. 10. Metéda vyuzitia
ponornych vah a hustomerna metéda si v zdsade rovnaké metddy, odliSujuce sa v merani

vztlaku pri konstantnej a variabilnej hibke ponoru telesa.

! A [2] ; -

e

Tlak mz‘y
l?éi’]ii:u.r

Obr. 10 Kumulativhe metddy sedimentacnej analyzy. Metody zalozené na stanoveni
vztlaku ponoreného telesa (1, 2) a manometrickd metdda (3).

5.3. METODA STARTOVACEJ CIARY

Metoda Startovacej Ciary (line-start method) je zalozena na sledovani sedimenta¢ného
procesu, ktory sa zahajuje jednorazovou dédvkou tuhej partikularnej latky na hladinu kvapaliny
(obr. 11). V minulosti sa povazovala tito metoda za vel'mi perspektivnu, ale jej hlavny
problém spociva v zabezpeCeni rovnomernej sedimenticie Castic, to znamend v splneni
poziadavky dosiahnutia rovnakej sedimentacénej drahy pre Castice srovnakou velkostou.
V tomto ohl'ade je kritickou fazou tejto metddy prechod cCastic vrchnou castou kvapaliny.
V désledku nerovnomerného déavkovania, (ktoré nie je mozné nikdy uskutocnit’ v nenulovom

Case) a roznej rychlosti zmacania Castic, je nehorizontdlna sedimentécia ¢asto evidentnd uz na
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Obr. 11 Metoda Startovacej Ciary.

zaClatku sedimentacie. Tento typ sedimentidcie ma u mnohych latok charakter typicky

chaotickych dejov, ¢o znamend, ze velmi malé a zarovenn nezvladnutelné nerovnomernosti

davkovacieho procesu vyvolavaju vel'ké a nereprodukovatel'né zmeny sedimentacie.

Obr. 12 Ilustracia nerovnomerne;j
sedimentacie cCastic - zmes
montmorillonitu
a manganistanu draselného.

Prejavuje sa to obvykle vytvaranim vertikalnych
pradov castic s vysokou koncentraciou (obr. 12).
Tento problém je tym exponovanejsi, c¢im
jemnejSie su Castice a ¢im mensi je rozdiel medzi
hustotou castic a hustotou kvapaliny. Obrovsku
ulohu tu hrd aj fyzikdlnochemicky charakter
interakcie medzi povrchom castic a kvapalinou.
Experimentalne rieSenia navrhované pre metodu
Startovacej Ciary sa v minulosti sustred’ovali na
zvladnutie rovnomerného davkovania préaskov.
Obvykle sa pre tento ucel vyuzivali rozne typy
jemnych sit aperforovanych alebo porovitych
platni. DalSou metédou zlepsenia vysledkov je
predlzovannie  sedimenta¢nej  drahy  Castic.
Obvykly sposob zistovania vysedimentovaného
mnozstva bolo pouzitie sedimentatnych vah,

stanovenie objemu sedimentu alebo fotometrické
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stanovenie koncentracie Castic. Pouzitie sedimentacnych vdh ma na rozdiel od inych metod
(uvedenych v predchadzajucich Castiach) ti vyhodu, Ze pociatocnd faza sedimentacie nie je
ovplyviiovand turbulenciou kvapaliny, ktora je nutna pre homogeniziciu suspenzie. Druha
metdoda nardza na vSeobecny problém zistenia vztahu medzi objemom sedimentu
a distribuciou Castic. Roz$irenie pouzitelnosti tejto metédy pod hranicu 1 pm je mozné

dosiahnut’ frakcionaciou Castic v prude vzduchu alebo iného plynu.

6. CENTRIFUGACNE METODY

Centrifugacné metody rieSia predovSetkym problém vysokej spodnej hranice
tradi¢nych sedimenta¢nych metod, ktora sa pohybuje na urovni 1 pm. Deklarovanad vyhoda
skracovania Casu analyzy je iluzorna, pretoze na dobe analyzy sa v oboch pripadoch podiela
najmi priprava merania. Zisk vyznamného zniZenia vel'kosti analyzovanych castic je obvykle
kompenzovany mimoriadnym néarastom ceny zariadeni.

Rychlost’ pohybu castic v dosledku odstredivej sily je dand vztahom

kde @ je uhlova rychlost’ rotora ar je polomer otaCania. Zrychlenie posobiace na Casticu

zavisi od jej polohy od stredu otacania (b = w’r) a Stokesov vzt'ah nadobuda tvar

ar A0 o

dt 187

kde Ap je rozdiel hustoty kvapaliny a Castice a 7 je viskozita kvapaliny a x je velkost’ Castic.
Podkladom pre ziskanie distribu¢nych kriviek je ziskanie distribicie koncentracie Castic
v zavislosti od geometrickej vzdialenosti od stredu ota€ania (v jednotnom case) alebo ziskanie
casovej zavislosti koncentracie ¢astic v rovnakom mieste od stredu.

Centrifugacné metdody sa vo svojej podstate neliSia od klasickych sedimenta¢nych
metod, takze existuju ,,centrifugané® prirastkové, kumulativne a ,,line-start™ analogy tychto
metdd. Na druhej strane, technickd realizacia tychto metdd je vyrazne néro¢nejSia ako
u metdd povodnych. Suvisi to s tym, Ze odber suspenzie, zistenie hmotnosti sedimentovaného

podielu, ale aj bezkontaktné zistenie koncentracie tuhej zlozky je nutné realizovat’ pocas
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vysokorychlostného pohybu rotora. Odstredivky pre

sedimentac¢nu analyzu mozno rozdelit’ na dve skupiny:

Prehl'ad technickych rieSeni odstrediviek pre II
sedimentacnu analyzu ukazuji obr. 13 az obr. 18. Tento
prehlad je vSak skor dokumentom o historii vyvoja

sedimentacnej

odstredivky s kyvetami,
odstredivky diskové.

pretoze v suCasnosti  sa

pouzivaji uz iba zriedkavo.

Obr. 13 Nacrt kontinualneho
odberu frakcii suspenzie
v odstredivke.

SENZor

Strbina

Obr. 15 Schéma RTG- a y-lucovych diskovych sedimenta¢nych odstrediviek.
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Obr. 16 ,,Centrifugacny* analog Obr. 17 Odstredivka s nevyvazenymi
sedimentacnych véh. Koncentracia kyvetami.  Sedimentacia  tuhej
sedimentujucej latky sa urcuje zlozky suspenzie sa registruje
z rozdielu dostredivych sil podla velkosti vychylenia
v kyvetach so suspenziou na jednej pohyblivého rotora.

strane a s Cistou kvapalinou na
strane druhej.

Obr. 18 Manometrickd metdda aplikovana Obr. 19 Andreasenova pipeta v spojeni

na centrifugaént  sedimentacni s odstredivkou umoznujica

analyzu. analyzovat’ Castice s velkostou od
0,05 do 10 pm. (Komer¢ny produkt
firmy FRITSCH GmbH).

7. PRIKLAD VYUZITIA SEDIMENTACNEJ FRAKCIONACIE

Ako jeden z mnohych prikladov vyuzitia sedimentacnej frakcionacie partikularnych
latok mozno uviest’ frakcionaciu suspenzii ilovych minerdlov vo vode. Zriedené suspenzie

ilovych hornin velmi Casto obsahuju hlavny hmotnostny podiel vo frakciach s rozmerom
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Castic 2 pum az 60 um a to je jeden z dévodov preco sa tento sposob frakcionacie pouziva pri
ziskavani jemnych frakcii ilov. Tab. 1 ukazuje charakteristiky zrnitostnych frakcii jednej
z ilovych hornin (bentonitu), ktoré sa ziskali dekantatnou metodou. (Vid'. obr. 5). Frakcie boli
analyzované pomocou laserového analyzatora velkosti Castic (SALD —2001, SHIMADZU
Corp.) Podmienky sedimentacie boli navrhnuté tak, aby sa ziskali ¢astice s hornou velkostou
astic 1 um, 2 pm, 5 um atd’. az 80 um (hodnoty uvedené v 'avom stipci tabul’ky). Tabulka
jasne ilustruje nestlad medzi Stokesovym rozmerom (teda vystupom, ktory by poskytovala
sedimentacna analyza) a velkostou, ktorti poskytuje uvedena opticka metoda. Laserova
metdda analyzy Castic ukazuje pritomnost dva aZz pédt ndsobne vacSich castic ako by
zodpovedalo ich sedimentaénym rychlostiam. Tento rozdiel zostdva vyrazny aj v pripade
zanedbania 5 % podielu najvacsich Castic, ktoré by sa mohli pricitat’ ul’peniu Castic na stenach
sedimentacnej nadoby a ich naslednému uvolneniu pri opakovanej dekantécii. PriCiny tohto
nestladu mozu byt’ rdzne avsak variabilita Specifickej hmotnosti a variabilita tvaru Castic sa
na lom podielaju iba v malej miere, pretoZze v uvedenom rozsahu zrnitosti sa tieto vlastnosti

menia s vel'kost'ou Castic iba vel'mi nevyrazne.

Tab. 1 Zritostnd charakteristika sedimenta¢ne oddelenych frakcii bentonitu z lokality Stara
Kremnicka — JelSovy potok (Slovensko), spouzitim metody difrakcie laserového luca:
S — horny rozmer castic vo frakcii odvodeny zo Stokesovho vztahu; dogs; a dgse, — horna
velkost’ Castic vo frakcii, s vylucenim jednopercentnej resp. patpercentnej skupiny najvacsich

Castic.)

Frakcia Median Modal M/S dogo, dogey/S doso, doso/S

S/(um) | (pm) | M/(pm) (pum) (pm)
<1 1,63 1,53 1,53 4,99 4,99 4,42 4,42
<2 3,01 3,81 1,91 7,52 3,76 5,85 2,93
<5 4,58 5,50 1,10 12,51 2,50 10,03 2,00
<10 6,51 9,51 0,95 25,13 2,51 19,11 1,91
<20 12,55 23,73 1,19 57,34 2,87 42,63 2,13
<30 17,63 28,49 0,95 93,49 3,12 65,16 2,17
<40 28,20 49,30 1,23 116,31 2,91 114,45 2,86
<50 35,12 49,30 0,91 187,96 3,76 137,85 2,76
<60 42,66 71,06 1,18 193,18 3,22 148,97 1,76
<80 43,03 85,32 1,07 194,25 2,43 141,13 1,76
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8. ZAVER

Sedimentaéné metdédy patria k metodam, ktoré eSte v neddvnej minulosti boli
dominantne vyuzivané pre analyzu velkosti ¢astic v mnohych oblastiach chémie, geoldgie a
pedologie. V stcasnosti sedimentacni analyzu vytla€aju iné metddy, ktoré z hladiska
presnosti, rychlosti a komfortu merania, ako aj moznosti vyuzitia, predstavuju oproti tymto
tradicnym metédam vyrazny pokrok. Na druhej strane sedimentacia zostava jednou z mala
metod (a v niektorych pripadoch dokonca aj jedinou metddou), ktord je pouzitelnd pre
separaciu  jednotlivych zrnitostnych frakcii partikularnych latok. Pre optimalizaciu
frakciondcie je mozné vyuzit mnohé z vysSie popisanych laboratornych pristrojov, ako aj

prislusny teoreticky podklad k tejto problematike.
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SILIKATNIK 2008

Analyza velkosti ¢astic: IV. Optické metody

Karol Jesenak
Katedra anorganickej chémie, Prirodovedecka fakulta Univerzity Komenského

Abstrakt. Optické metddy analyzy velkosti Castic zahffiaji jednak metddy priame, pri
ktorych sa analyzuje velkost’ a vlastnosti jednotlivych objektov v obrazovom zizname
ametody, pri ktorych sa ziskavaji informdcie o distribacii velkosti Castic na zaklade
teoretickych modelov medzi rozmerom cCastic aoptickymi vlastnostami svetla
prechadzajuceho médiom obsahujuceho tieto Castice. Vyhodou prvej skupiny metdd je zisk
priamych a detailnych informacii o velkosti, tvare ainych vlastnostiach zndmeho poctu
jednotlivych castic; ich nevyhodou st zna¢né ¢asové ndroky na samotné meranie a tieZ na
pripravu vzoriek. Vyhodou druhej skupiny metdd st naopak vel'mi nizke naroky na pripravu
vzoriek a vel'mi kratke doby realizacie analyz. Predkladany text obsahuje stru¢né informacie
jednak o optickych metddach analyzy velkosti Castic, ale aj o metodach, ktoré nie je mozné
zaradit’ do tejto kategorie, avSak vzhl'adom na podobnost’ fyzikéalnej podstaty analyz je takéto
ich zaradenie logicky zdovodnitelné.

Kracové slova: optické metddy, skenovacia sondova mikroskopia, laserova difrakéna
analyza
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1. UVOD

Optické metddy predstavujii v sucasnosti najcastejsie vyuzivanu skupinu metodd analyzy
velkosti Castic. Tieto zahrnuju jednak tradiéné metody optickej mikroskopie, ktoré sa zacali
vyuzivat’ onedlho po vyndleze optického mikroskopu (v r. 1590) a zarovenn ve'mi moderné
a vysoko sofistikované metddy, vyuZivajice naro¢nu pristrojova techniku. Optické metddy je
mozné rozdelit’ na dve skupiny tzv. priamych a nepriamych metod. Prva skupina zahfiia tie

metddy, pri ktorych sa analyzuje priamo fotograficky alebo elektronicky zdznam obrazu.
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Druhé skupina metdd zahffia tie metody, pri ktorych sa pre analyzu vyuziva vztah medzi
vel'kost'ou Castic a vlastnostami rozptyleného ziarenia. V druhom pripade sa velkost’ Castic
odvodzuje na zaklade teoretickych modelov charakterizujucich tento vzt'ah. Kym prvua
skupinu metdd je mozné vyuzit' takmer vo vSetkych pripadoch analyzy velkosti Castic, druha

skupina metdd sa vyuziva najma pri analyze partikularnych latok.

2. PRIAME METODY
2. 1. Opticka, elektronova a transmisna mikroskopia

Tato cast’ predkladané¢ho textu je venovana vSeobecnym vlastnostiam tychto metod
anezaobera sa pripravou vzoriek a technickou strankou ziskavania obrazu. Vyznam
mikroskopickych metdd pre analyzu velkosti Castic spociva najmd v tom, ze na rozdiel od
vacsiny inych metod, ktoré poskytuju iba Ciastkové informacie o velkosti Castic, tieto metody
st naopak zdrojom informacii priamych a detailnych. K takymto informaciam patri napriklad
najvacsi, najmensi, priemerny a najCastejSie sa vyskytujuci rozmer Castic, plosné
alebo objemové zastupenie jednotlivych tzkych frakcii, tvarové charakteristiky castic, ich
celkova plocha, obvod a kone¢ne znadmy pocet analyzovanych castic. VSeobecny nazov metdd
zaoberajucich sa vyhodnocovanim mikroskopickych obrazovych zdznamov sa nazyva
mikroskopickd obrazovéa analyza, resp. vSeobecne — obrazova analyza. Tato metdda vsak
presahuje problematiku analyzy velkosti Castic, pretoze sa zaobera aj inymi ako rozmerovymi
charakteristikami identifikovanych objektov. K takymto patri najmi ich farba, ktord moze
pomdct’ pri popise mineralogického zloZenia hornin alebo pri charakterizacii roéznych
priemyselnych anorganickych, ale aj organickych latok.

Granulometrickd analyza sa v minulosti zakladala na ,manudlnom® premeriavani
jednotlivych Castic pomocou kalibrovanej stupnice nachadzajucej sa v zornom poli
mikroskopov. Vyraznou nevyhodou tohto spdsobu analyzy bola mimoriadna casova
narocnost’, dosledkom ¢oho sa stavalo ziskavanie zrnitostnych charakteristik pre Statistické
subory castic velmi problematické. Mimoriadne tazka bola takato analyza u tvarovo
heterogénnych castic, pretoze vyzadovala premeriavat’ kazdu casticu v mnohych smeroch;
minimalne a maximalne rozmery castic sa takto ziskali aproximativnym sposobom. Napriek

tomu sa tato metodika vyuziva v niektorych oblastiach vedy az doteraz.
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Moderna obrazova analyza sa zaklada na pocitacovej analyze obrazov v elektronicke;j
forme, ¢o umoznuje v kratkom Ccase charakterizovat® obrovské subory castic. Okrem
snimacieho systému, obvykle zalozenom na zaznamenani obrazu CCD kamerami, je
zakladnou podmienkou pre takuto analyzu aj pocitacovy softvér, ktory moze byt uréeny bud’
pre Siroké a neSpecifikované pouzitie, alebo pre rieSenie obmedzeného okruhu velmi
Specifickych uloh. Ako priklad pre druhy spdsob vyuzitia mozno uviest rozpoznavanie
roznych typov buniek na zadklade velkosti atvaru, ktoré sa Casto vyuziva v medicine a
biologii.

Napriek nespochybnitel'nym vyhoddm priamych optickych metdd, nepatria tieto metody
z hl'adiska aplikacného komfortu medzi ideélne. VSeobecne mozno konstatovat’, ze z pohl'adu
casovych narokov je najkritickejSou ¢astou analyzy obvykle priprava vzoriek, i ked’ samotné
snimanie obrazu nemozno tiez hodnotit’ ako ¢asovo nenarocné. Obvykle plati, Ze naroky na
pripravu vzoriek stupajii so zvySujucim sa rozliSenim pouzitej metodiky. U optickej
mikroskopie nie si tieto naroky obvykle velké, avSak u elektronovej a transmisnej
mikroskopie je nutné vyuZzivat’ rézne Specidlne metodiky, ako napr. naparovanie kovovych
vrstiev alebo vyhotovenie ultratenkych rezov. V pripade organickych ale aj mnohych
anorganickych latok, mézu mat’ tieto metodiky na vzorku destruktivny vplyv.

Vseobecne platné zvySovanie narokov na pripravu vzoriek suvisi najmé s vyraznym
znizovanim hibky ostrosti so zvy$ovanim zviésenia. U kompaktnych vzoriek analyzovanych
pri vel'kom rozliSeni je preto nutné zabezpecit dostato¢nu planaritu analyzovaného povrchu
napriklad brusenim a leStenim. U partikularnych latok je mozné tento problém rieSit’
vytvorenim tenkych filmov deponovanych na réznych podlozkach.

Vseobecnym problémom priamych optickych metod je ziskanie takych vzoriek, ktoré
splituju poZiadavku reprezentativnosti vzhl'adom na celti pdvodna Sarzu. Tuto poziadavku je
mozné splnit’ velmi tazko. Tento problém sice existuje aj pri inych metddach, avSak pri
priamych optickych metodach, ktorymi sa analyzuji vzorky s hmotnostou niekol’kych
mikrogramov alebo miligramov, je tento problém vel'mi exponovany. VSeobecne je tento
problém tym vicsi, ¢im mensSie Castice sa analyzuji. Obvyklé rieSenie problému mimoriadne
nizkej hodnoty pomeru hmotnosti analyzovanej vzorky a hmotnosti celej Sarze sa zaklada na
Statistickom spracovani vel'kého poctu analyz, pricom algoritmus ukonov spojenych

s odberom vzoriek sa dosledne optimalizuje. Takato optimalizacia ukonov, ako aj metod
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spracovania vysledkov analyz, st predmetom velkého poctu odbornych prac zvel'mi
rozdielnych oblasti chémie ainych vied. V priemysle mé odber vzoriek casto charakter
zavaznych a niekedy aj normalizovanych postupov. Tieto postupy urcuju kedy, kde a akym
sposobom sa ma vzorka odoberat’ a zdroven akym spdsobom sa ma aj skladovat. Takyto
postup je vSak ¢asovo mimoriadne narocny, a preto nie je mozné ho vyuzivat’ pri priebeznych
analyzach takych priemyselnych medziproduktov, ktoré sa pocas technologického procesu
okamzite d’alej spracovavaju. Jednu z moznych komplikacii, ktoré su spojené s problémom
pripravy vzoriek partikuldrnych latok pre priame optické pozorovanie, predstavuje priprava
homogénnych vzoriek zo suspenzii. Snaha o vytvorenie plosSne homogénneho filmu je vzdy
stazovana nerovnomernou separaciou jednotlivych Castic a ¢asto aj ich spétnou agregaciou.
Tento problém je moZné Ciastocne rieSit’ pomocou spin-coating metody, ktora sa zaklada na
davkovani suspenzie do stredu rotujuceho disku, avSak aj pri tejto metdode dochadza
k vzajomnej separacii Castic s roznou velkost'ou a s r6znou hustotou. Problém nerovnomernej

distribucie Castic a jeho rieSenie pomocou spin-coating metody nadzorne ukazuje obr. 1.

DI ) G
2

Obr. 1 Problém plosnej nehomogenity Castic partikularnych latok je mozné ciastocne

rieSit metddou spin-coating, avSak aj pri tejto metdéde dochadza k vzajomnej
separacii Castic s roznou vel’kostou a s roznou hustotou (obrazok vpravo hore).

Problém nerovnomernej distribtcie Castic a jeho rieSenie pomocou spin-coating metody

nazorne ukazuje obr. 2. DalSia komplikdcia moze vyplyvat’ z jednosmernej orientacie Castic.
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Obr. 2 Ilustracia problému plosnej nehomogenity
partikularnej latky. Obrazky ukazuju
mikroskopické snimky ilového mineralu
montmorillonitu, naneseného zo zriedene;j
vodnej suspenzie vo forme kvapky (hore)
a metodou spin-coating (dole).

Tento problém je tym exponovanejsi,
¢im vécSie st rozmerové diferencie
Castice v roznych smeroch. Extrémny
pripad su vtomto smere Castice
s vlaknitym alebo folioznym tvarom
(obr.3). Analyzu je potom nutné
vykonat so  vzorkou, ktord je
orientovana v dvoch navzijom kolmych
smeroch. Uplne zasadnym problémom
priamych optickych metdd je potreba
rozhodovania o tom, ktory objekt je
mozné povazovat' za jednotliva Casticu
aktory za aglomerat. Tento problém
nazorne ilustruje obr. 4, na ktorom su
zobrazené  mikrokryStalické  Castice
ilovej horniny bentonitu. Ako vstupny
udaj pre vyhodnocovaci softvér pre
rozmerovl analyzu je nutné zadat
minimdlnu velkost’ kontaktnej plochy
dotykajucich sa ,Castic”, pod ktorou sa

oba objekty budd povazovat za

samostatné castice. Takéto rozhodovanie ma vSak vzdy velmi subjektivny charakter

a vysledky zrnitostnej analyzy meni vyznamnym sposobom. Snaha o mechanicku alebo o

chemicku separéciu Castic ma vSak vzhl'adom na povodné zloZenie vzorky Casto deStrukény

charakter, pretoze obvykle nie je mozné oddelit’ Castice tak, aby nedoslo k ich poskodeniu.

Napriek vyssie uvedenym nevyhodam, predstavuji priame optické metddy vel'mi Casto jedint

alternativu pre testovanie a kontrolu inych, podstatne rychlejSich a komfortnejSich metdd.
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Obr. 3 Ilustracia problému jednosmernej Obr. 4 Obrazok ilustruje problém odliSenia

orientdcie plosnych objektov. (Na Castice a aglomeratu. Akékol'vek zmena
obrazku su kryStalinity ilového v definovani kontaktnej zény medzi
mineralu kaolinitu.) jednotlivymi objektami zasadne meni

vysledok obrazovej analyzy (pozdizny
rozmer snimaného objektu je 1mm).

2. 2. Skenovacia sondova mikroskopia

Skenovacou sondovou mikroskopiou (Scanning Probe Microscopy) sa oznacuje subor
modernych metdd, ktoré su zalozené na vel'mi presnom snimani polohy jemného meraciecho
hrotu, kopirujuceho povrch analyzovanej tuhej latky. Moze ist' o techniky, ktoré priamo
registruju vertikalny profil vzorky, takZe vysledkom je priama informacia o morfologii
povrchu. Castice s potom identifikované ako ,,vystupky* od zakladnej roviny. Takyto pripad
je velmi casty u povrchov elektronickych suciastok, kde sa Castice vytvaraju depoziciou
z plynnej fazy, takze sa jedna o redlne Castice natavené na povrch podlozky alebo sa ziskavaju
selektivnym leptanim povrchu. Podobny charakter mé6éZzu mat’ filmy pre elektronické
a optoelektronické vyuzitie vytvarané sol-gélovymi metdodami. Metdoda umoziujlca zistovat
morfoldgiu povrchov na vysSie uvedenom principe sa nazyva atdémova silovd mikroskopia
(AFM — Atomic Force Microscopy) a je iou mozné urcit’ morfolégiu povrchu vodivych aj
nevodivych vzoriek. Priprava vzoriek nie je obvykle ndro¢nd a meranie sa moze realizovat’
ako pri laboratérnej teplote, tak aj pri nizkych a vysokych teplotach. Schému zariadenia pre
atomovu silovi mikroskopiu ukazuje obr. 5. Jeho hlavnu Cast’ tvori ostry, zuzujuci sa hrot

s polomerom S$pi¢ky pohybujicim sa od 2 do 20 nm, ktory je upevneny na pruznom
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Obr. 5 Schéma atomového silového mikroskopu (resp. vSeobecne atomového sondového
mikroskopu).

pohyblivom nosniku. Interakéné sily medzi hrotom a povrchom vzorky sa prendSaju na

nosnik s piezoelektrickym krystalom a jeho pohyb sa opticky snima fotodetektorom po odraze

laserového luc¢a na nosniku. Priklad vyuZitia AFM metddy pre charakterizaciu povrchu

tenkych filmov na baze TiO,, ktoré sa pripravuju sol-gélovymi technikami ukazuje obr. 6.

aobr. 7.

Obr. 6 Obrazok ukazuje povrch hladkého Obr.7 AFM snimka toho ist¢ho objektu ako

TiO; filmu, vytvoreného sdl-gélovou na predchadzajlicom obrazku. Analyzu
metddou, ziskany metdodou atdémovej velkosti cCastic je mozné realizovat
silovej mikroskopie. pomocou obrazovej analyzy.
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Pomocou d’alSich metod skenovacej sondovej mikroskopie sa zistuju zmeny réznych,
obvykle magnetickych, optickych alebo elektrickych vlastnosti povrchov. Pretoze vsak tieto
zmeny su vzdy vysledkom zmien chemického alebo fazového zlozenia, mdze sa jednat’ aj
v pripade rovinnych Struktir o jasne identifikovatelné Ccastice. K takymto metdédam
skenovacej sondovej mikroskopie patri napriklad magneticka silovd mikroskopia (MFM),
elektrostaticka silovd mikroskopia (EFM), laterdlna silovd mikroskopia (LFM) alebo
kapacitna skenovacia mikroskopia (SCM).

Z hl'adiska analyzy velkosti Castic mozno hodnotit’ vysSie popisané metddy skenovace;j
sondovej mikroskopie ako vel'mi uzito¢né, avSak ich pouZzitie je obmedzené iba na analyzu
Castic tvoriacich povrch velmi hladkych povrchov. Velkost' takychto castic obvykle

nepresahuje hranicu niekol’kych nanometrov.

3. NEPRIAME METODY
3. 1. Laserova difrak¢éna analyza

Laserova difrakénd analyza patri v sucasnosti k najpouzivanej$Sim metédam analyzy
velkosti Castic. Nasledovny text uvadza niekol’ko vSeobecnych informacii suvisiacich s touto

metodou.
3. 1. 1. Prechod svetla disperznou sustavou

Vo vSeobecnosti pri prechode svetla cez prostredie obsahujuce nejaké ¢astice dochadza

k tymto dejom: e absorpcii svetla na Casticiach,

e absorpcii svetla na okolitom (disperznom) prostredi a

e rozptylu svetla na Casticiach.
Zékonitosti, ktorymi sa riadi prechod svetla cez sustavu obsahujucu castice, zavisia
predovSetkym od velkosti tychto Castic, alebo presnejSie — od vzajomného pomeru velkosti
Castice a vinovej dizky prechadzajuceho svetla. Z tohto hl'adiska mozu nastat’ tri kvalitativne
odli$né pripady, ktoré sa zdsadnym sposobom zohladiiuju aj pri metddach stanovenia vel'kosti
Castic:

1) Priemer &astice je vzhladom k vlnovej diZke svetla maly.

2) Priemer Gastice je porovnatelny s vlnovou dizkou svetla.

3) Priemer castice je vac¢si ako vinovéa dlzka svetla.
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Prvy pripad, ked’ velkost’ &astic je mensia ako cca 1/20 vlnovej dizky svetla, zahriiuje
dve moznosti. Prva, Castice su pod hranicou 1 nm. Tato velkost je pod uroviiou bezné¢ho
chapania terminu ,Castica® pretoze systém obsahujici takéto cCastice sa povazuje za
homogénny. Reprezentativnym prikladom takého systému su pravé roztoky. Druhd moZznost’
je, ked velkost castic presahuje cca. 1 nm. V prvom pripade je intenzita Ziarenia
prechddzajica cez sustavu zavisld jednak od vlastnosti samotnych castic a jednak od ich
koncentracie. Uvedent skuto¢nost’ popisuje Lambertov-Beerov zakon:

=110
kde Iy je intenzita primdrneho Ziarenia , / je intenzita prechadzajuceho Ziarenia, ¢ je molovy
absorpcny koeficient (teda parameter suvisiaci s vlastnostami cCastice), ¢ je koncentracia
Castic a d je geometricka draha svetla (hrabka kyvety). Uvedeny vztah vyjadruje vzajomnu
suvislost’ medzi intenzitou prechadzajiceho Ziarenia a mélovou hmotnostou a je zakladom
tradi¢nej metddy pre ur€ovanie molovej hmotnosti latok.

V pripade, Ze ¢astice maju velkost' viac ako 1 nm a menej ako cca 1/20 vlnovej dizky
svetla (teda jednd sa o opticky nehomogénnu sustavu), prechddzajuce svetlo sa zoslabuje
prednostne v dosledku rozptylu na casticiach (na rozdiel od predchadzajuceho pripadu).
Terminom ,,rozptyl”“ sa tu chdpe zmena drdhy primarneho luca v doésledku ohybu alebo
odrazu. Intenzitu Ziarenia prechadzajuceho cez plo$nu jednotku je mozno vyjadrit’ formalne
vel'mi podobnym vzt'ahom ako v pripade Lambertovho-Beerovho zakona:

I=1,e"™

V tomto vztahu je 7 je tzv. koeficient turbidity, avSak na rozdiel od molového absorpéného
koeficientu zavisi uz aj od velkosti a tvaru Castic, ¢o je zdkladny predpoklad pre vyuzitie pri
metddach analyzy velkosti Castic. Okrem velkosti atvaru castic, je koeficient turbidity
zavisly aj na vlnovej dizke prechadzajiiceho svetla a polarizovatelnosti &astic. Dovod, preco
zoslabenie intenzity primarneho Ziarenia zavisi na polarizovatelnosti Castic je ten, Ze primarne
elektromagnetické Ziarenie indukuje v dispergovanych casticiach dipdly s rozdielnym
dip6lovym momentom od molekil okolitého prostredia. Castice v dosledku vybudenia
primdrnym svetlom emituja Ziarenie srovnakou vlnovou dizkou. Vysledkom je zmena

rychlosti Sirenia svetla, pricom zvySovanie tejto rychlosti je spojené s narastom
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polarizovatelnosti Gastic. Jasnejsi vztah medzi koeficientom turbidity z, vlnovou dizkou

svetla A a polarizovatel'nost'ou a vyjadruje Rayleighov vztah:
T=4 % a’

kde v je objemova koncentracia Castic (pocet Castic v objemovej jednotke) a 4 je konStanta
zavisla na indexe lomu dispergujiceho prostredia. U castic gulového tvaru je
polarizovatel'nost imerna tretej mocnine ich polomeru (& = 4zer’), takze koeficient turbidity
je umerny Siestej mocnine polomeru Castic. VysSie uvedeny vztah zaroven poukazuje aj na
vyrazny narast rozptylu svetla pri kratich vinovych dizkach.

Z hl'adiska analyzy vel’kosti ¢astic metodou difrakcie viditeI'ného Ziarenia su zaujimavé
dva posledné pripady, ked’ priemer &astic je porovnatelny s vlnovou dizkou primarneho
Ziarenia a pripad, ked’ priemer Gastic je vacsi ako vlnové dizka primarneho Ziarenia.

V prvom pripade je vztah medzi intenzitou rozptyleného svetla a vel’kostou Castic dost’

zloZity, pretoze na rozdiel od
pripadu druhého, pri interakcii
primarneho luca s Casticou
dochadza okrem spitného odrazu
k absorpcii, interferencii a
prestupu svetla cez Casticu, ktory

je spojeny s minimalne

dvojnasobnym lomom na vstupe

_ o o a vystupe z Castice. VSeobecne sa
Obr. 8 Mieho teoria predpoklada, Ze kazda Castica, na . .
ktort dopadne svetlo, sa chova ako rezonancny interakcia  primdrneho  1d¢a na
oscilator, pri€om berie do uvahy, ze pri takychto  Casticiach  oznacuje
interakcii  so svetelnym lu¢om dochadza  terminom Micho rozptyl. Situaciu
k.rozptylu, ) odrazu, absorpcii, lomu nézorne ilustruje obr. 8.
a interferencii svetla. ‘
Teoreticky model tohto rozptylu

rozpracoval nemecky fyzik Gustav Mie a publikoval ho v roku 1908. Charakteristickou ¢rtou
tohto modelu je to, Ze Castica sa povazuje za rezonancny oscilator emitujici ziarenie tej istej
frekvencie ako ma primarne svetlo a ze zohl'adituje absorpciu a prestup svetla cez Casticu.

V praci zr. 1908 G. Mie navrhol matematické rieSenie pre homogénny systém gulovych
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Castic, ktoré je zaloZené na pouziti Maxwellovych rovnic a vyuZzivajlce tzv. komplexny index
lomu castice. Jedna sa o komplexné cislo, ktorého redlnu Cast’ tvori Standardny index lomu
Castice aimaginarna cCast reprezentuje absorpciu ziarenia. Zadkladnd idea algoritmu
navrhnutého vypoctu je stcastou viacSiny modernych laserovych analyzatorov.
Z uzivatel'ského hladiska je dolezité, ze do vstupnych parametrov pre vyhodnocovacie
programy je potrebné zaradit’ index lomu castic, index lomu prostredia (teda kvapalného
alebo plynného média) a absorpcny koeficient Castic. Databdza tychto udajov je obvyklou
sucast’ou pocitacového softvéru vsetkych modernych analyzatorov.

Druhy pripad — ked velkost &astic vyrazne prekracuje vlnova dizku svetla, je
z hl'adiska analyzy velkosti Castic jednozna¢ne jednoduchsim pripadom. Predpoklada sa, ze
Castica je nepriehl'adna a teda neuplatiiuje sa absorpcia, interferencia a lom svetla. Difrakény
obrazec vytvarany za Casticou tvoria sustredné kruhy, tvorené striedanim niekol’kych maxim
a minim (obr. 9). Asi 75 % energie svetla za Casticou je ststredena v centralnej Casti obrazca,
potom intenzita klesd smerom od stredu kruhu (obr. 10). Poloha minim na krivke zavislosti
intenzity od uhla rozptylu je jednoznac¢ne zavisla od velkosti Castic (obr. 11), ¢o umoznuje z
charakteristik Ziarenia ziskat informdcie o ich velkosti. Metdda sa nazyva Fraunhoferova
aproximacia; nazov metody je odvodeny od mena vyznamného nemeckého fyzika Josepha
von Fraunhofera, ktory ako prvy spozoroval difrakciu svetla na mriezke. Pri analyze velkého
suboru Castic sa vyuziva skutocnost’, ze Castice s rovnakou vel'kost'ou konverguju svetelny 1u¢
do toho ist¢ho bodu. Na rozdiel od Mieho rozptylu, nie je nutné poznat optické
charakteristiky analyzovanych Castic. Hranica pouzitia Mieho a Fraunhoferovho modelu sa s
ohl'adom na obvykle pouzivané svetelné zdroje v analyzatoroch, pohybuje v rozmedzi od
3 um do 50 um. Na prvy pohlad je zrejmé, Ze analyza Castic nad touto hranicou ma jasni
vyhodu v absencii podmienky znalosti optickych vlastnosti analyzovanych latok. Naopak,
analyza castic pod touto hranicou nardza na dva mozné problémy: 1) neznalost' tychto
vlastnosti (obvykly pripad u novych latok) a (alebo), 2) heterogenitu tychto vlastnosti (tato je

obvykla u zmesi r6znych latok).
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Obr. 9 Vznik sustrednych kruhov je spojeny s ohybom svetla na sférickych casticiach
vyrazne vicsich ako je vinova dizka primarneho svetla.

Obr. 10 Asi 75 % energie difrakéného Zziarenia gul'ovej Castice je sustredena do stredu
difrakéného obrazca, potom prudko klesa so stipajucou velkostou difrakéného
uhla.

Obr. 11 Poloha minim na krivke zavislosti intenzity difraktujiceho ziarenia od uhla
rozptylu je jednoznacéne zavisla na velkosti Castic.
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Sir§i pohlad na problém vztahu medzi vinovou dizkou svetla a velkostou &astic

ukazuje obr. 12, na ktorom je vidiet' radiacné obrazce cCastic s rdoznou velkostou. Tento

obrazok ukazuje znizovanie uhla rozptyleného ziarenia so stipajucou velkostou castic.

[lustraciu vztahu medzi velkostou Castic a uhlom rozptylu ndzorne ukazuje obr. 13.
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Obr. 12 Obrazok ukazuje zmenu tvaru radianych obrazcov v zavislosti od ich velkosti.
Sipka ukazuje smer primarneho Ziarenia

Obr. 13 Obrazok nazorne ilustruje vyraznu
zavislost’ uhla rozptylu viditeI'ného
svetla od velkosti castic. Na
obrazku je sklenend néadoba so
zriedenou  vodnou  suspenziou
obsahujucou castice od 200 nm do
50 um. V dosledku sedimentacie,
velkost a koncentracia Castic
exponencialne stupa smerom ku

dnu nadoby.
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3. 1. 2. Laserové analyzatory velkosti Castic

Analyza velkosti Castic zalozena na vyhodnocovani rozptylu viditeného svetla
predstavuje v sucasnosti najprogresivnejSiu metodu charakterizacie zrnitostného zlozenia
partikularnych latok. Iked teoretické zdklady pre vyhodnocovanie parametrov svetla
prechadzajiceho cez disperzné prostredie, pre analyzu velkosti Castic boli polozené uz v roku
1908, ich SirSie vyuzitie bolo spojené az svyraznym pokrokom vypoctovej techniky
v poslednych pétnastich rokoch, ale aj s vyvojom technickej Grovne pristrojov.

Stcasné laserové analyzatory su schopné analyzovat’ Castice s vel'kost'ou od 0,01 um do
2 — 6 mm, ¢o znamena, Ze pri pouziti laserovych diéd emitujlcich Ziarenie s vinovou 466 nm
a hélium-neénovych laserov s vinovou diZkou 633 nm, vyuZivaji pre analyzu obidva vyssie

spomenuté modely vyhodnocovania rozptylovych obrazcov.

Obr. 14 Schéma laserového analyzatora velkosti Castic. (a) zdroj laserového svetla (napr.
hélium-neénova didda), (b, c, d, e) optickd cCast, (f) mnohokandlovy detektor
s polohovym mechanizmom, (g) analdogovo-digitalny prevodnik s elektronickou
komunika¢nou jednotkou, (h) pocita¢ (PC alebo zabudovany v pristroji),
(1) prietokova kyveta, pohybliva v smere svetelného luca, (ch) disperga¢na nadoba
s ultrazvukovym zdrojom a ¢erpadlom.

Jedno z konsStrukénych rieSeni laserovych analyzatorov ukazuje obr. 14. Vzorka vo
forme praSku alebo suspenzie sa davkuje do nddoby s miesadlom. Pre lepsiu dispergéciu je

tato nddoba bvykle vybavena ultrazvukovym zdrojom. Z nadoby sa vzorka precerpava do
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Obr. 15 Prietokova kyveta laserového analyzatora

velkosti Castic Analysette 22 od firmy
FRITSCH GmbH.
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Obr. 16 Typicky vystup laserovych analyzatorov

velkosti  Castic  predstavuje  distribuény
histogram s kumulativnou krivkou a podrobna
detailna tabul'ka udavajica obsah jednotlivych
uzkych frakcii. Na obrazku st vysledky
analyzy komer¢ného bentonitového produktu.
(Pouzity pristroj: SALD — 2001, SHIMADZU
Corp., Kyoto, Japonsko).

opticky  priehl'adnej kyvety
(obr. 15.). Kolmo na kyvetu je
nasmerovany laserovy Ilu¢, ktory
sa rozptyluje na Casticiach
v kyvete a difrakény obrazec sa
snima mnohokanélovym
detektorom. Zabudovany pocita¢
vyhodnocuje = namerané  data
jednak vo forme distribucnej
krivky  ajednak vo  forme
podrobnej tabulky udavajicej
objemovy  obsah jednotlivych
uzkych frakcii a niektoré
Standardné Statistické ~ udaje
(obr. 16). Meranie je vel'mi rychle
a naroky na pripravu vzoriek st
minimélne.  Sacasné  Spickové
zariadenia  dokdzu  realizovat’
granulometrick analyzu suchych
praskov a suspenzii v priebehu
desiatich sekind az dvoch mintt.
Pozadovany objem analyzovanej
latky sa pohybuje od 2 ml do 5 ml;
v niektorych pristrojoch postacuje
mat’ k dispozicii iba 1 pl vzorky.
Obvykly objem  dispergacnej
jednotky je priblizne 50 ml, ale vo
vynimoc¢nych pripadoch méze byt
iba cca Iml. VécSina stcasnych
zariadeni ma moznost’ analyzovat’

suché prasky priamo davkovanim
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do pradu vzduchu. Pretoze rozptylové uhly na Casticiach sa vyrazne liSia u velkych a malych
Castic, je plocha na ktort dopada rozptylovy kuzel' v oboch pripadoch vel'mi odlisna. Tento
problém sa riesi réznymi sposobmi. V prvom pripade mdze mat’ kyveta so vzorkou stabilnu
polohu; poloha senzorov je tiez stabilnd. V tomto pripade st senzory lokalizované tak, aby
pokryli cely rozsah rozptylovych uhlov — teda vzdialenost’ okrajovych senzorov je velka.

Druhé riesenie pocita s ,,malou‘ detekénou plochou.

Obr. 17 Obrazok ukazuje posuvny mechanizmus zabezpecujuci horizontalny pohyb
prietokovej kyvety s analyzovanou suspenziou v pristroji Analysette 22 od firmy
FRITSCH GmbH.

V tomto pripade je mozné dosiahnut’
rovnaké rozliSenie velkych a malych castic
bud’ obojstrannym posuvom kyvety so
vzorkou v smere primarneho laca (obr. 17),

alebo vertikdlnym pohybom detekénej cCasti

(kolmym na primarny 1a¢). Mozné je aj
pouzitie oboch spdsobov sucasne. Posun
kyvety (resp. detekénej Casti pristroja) sa

realizuje pomocou presnych krokovych

motorov otacajucich Spirdlovl osku drziaka
Obr. 18 Moderny  laserovy  analyzator
Analysette 22 (FRITSCH GmbH)

je schopny analyzovat’ partikularne

so vzorkou (resp. detektorom). Velky
geometricky rozsah posunu kyvety je
zodpovedny za zna¢ny pozdizny rozmer tych latky s vel'kost'ou €astic od 0,01 um
pristrojov, ktoré vyuzivaji prave tento do 2000 pm.

princip detekcie, a ktoré zaroven maju Siroky rozsah velkosti analyzovanych ¢astic (obr. 18).
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Zna¢ne komplikované matematické rieSenie vztahu medzi velkostou castic
a charakteristikami difraktujiceho ziarenia pomocou Mieho teodrie vyvolava prirodzené
pochybnosti o redlnej vyuzitelnosti tejto metody. Tieto pochybnosti vSak rozptyluje
skutocnost,, Ze vSetky laserové analyzitory sa priebezne testuji na vybranych stboroch
Castic so znamou vel'kostou. Pre tento ucel sa obvykle pouzivaji normalizované zmesi
obsahujiice castice gulového tvaru. Ich velkost sa kontroluje priamymi optickymi
metodami.

Vseobecné vyhody laserovej metddy mozno zhrnut’ do troch bodov:

1) Rozsah velkosti Castic, pre ktoré mozno tieto analyzatory vyuzit, je zaujimavy
prave zhladiska obvyklych poziadaviek pre charakterizaciu vacSiny
partikularnych latok.

2) Naroky na pripravu vzoriek st obvykle nizke a priprava je casovo nenarocna.

3) Meranie je vel'mi rychle.

Vsetky tri vyhody sa podielaju na tom, Ze laserova analyza velkosti Castic je v sicasnosti
bezkonkurencnou metdédou pre charakterizaciu praskov s ¢asticami od 0,01 pm do cca. 1 az
5 mm. Napriek univerzalnosti tejto metody je nutné si uvedomit’ jej obmedzenia pri analyze
Castic v spodnej cCasti uvedeného intervalu (teda pod hranicou cca. 50 um). Tieto spocivaju
v potrebe zadavania optickych vlastnosti analyzovanych latok. Korektné splnenie tejto
podmienky sa obvykle obmedzuje iba na subor opticky homogénnych latok. Druhy problém
(podobny ako wuvSetkych ostatnych metod), spociva v subjektivnom rozhodovani
o podmienkach pripravy vzoriek pre analyzu a o podmienkach dispergacie Castic v samotnom
analyzatore. V druhom pripade sa jedna najmé o to, ¢i sa analyza ma uskutocnit’ v prade
vzduchu alebo v suspenzii. Ak sa analyzuje suspenzia, je nutné rozhodnut’, ¢i sa ma alebo
nema pouzit’ ultrazvukovy zdroj (pripadne ako dlho ma posobit’), alebo ¢i je alebo nie je nutné
pouzit’ dispergacné ¢inidlo; v pripade Ze ano, aka latka sa ma pre tento Ucel pouzit’.

Ako nadstandardnd vybava analyzatorov velkosti Castic od firmy FRITSCH GmbH sa
v poslednej dobe objavil softvér, umoziujici vyhodnotit’ tvarova charakteristiku Castic na
zaklade jediného spolocného merania. Tuto funkciu je mozné vyuZit' v intervale velkosti
2 um az 600 pm a pri podmienke obmedzeného poctu jasne tvarovo odliSitelnych castic.
Zakladom takého rieSenia je pribliZzenie meracej kyvety so vzorkou smerom k detekénej Casti

pristroja. obr. 19. ukazuje ilustracny difrakény zdznam cCastic s tvarom kocky.
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Obr. 19 Nadstandardnou vybavou laserového analyzatora Analysette 22 (FRITSCH
GmbH) je softvér umozinujuci vyhodnotit’ tvarové charakteristiky castic. Obrazok
ukazuje difrakény zaznam jedinej castice stvarom kocky (hore) a piatich
rovnakych castic toho istého tvaru (dole).

2. 2. RTG difrakéna analyza

Rontgenova difrakénad analyza je jednou z d'alSich metdd vyuzZitelnych pri analyze
velkosti Castic. Nizkouhlovy rozptyl RTG ziarenia je principidlne podobny ako rozptyl
vidite'ného ziarenia. Vztah medzi velkost'ou Castic a vlastnost'ami difraktujiceho Ziarenia je
mozno ilustrovat’ na Castici gulového tvaru. V takom pripade je amplitida RTG ziarenia pre

Casticu s polomerom r vyjadrena rovnicou:

sin kr

E= jwza dr = NO(kr)
0

kr

kde o je elektronova hustota Castice, k = 2ze/A, € je rozptylovy uhol a N je pocet elektronov
vztahovany na jednu Casticu. Intenzitu pre M Castic mozno vyjadrit’ vztahom:
I = MN*®* (kr)
Funkciu @(kr) mozno vyuzit vynesenim zavislosti log 7 oproti &°. Sklon ziskanej priamky:
B 3.44r°
12

dovoluje vypocitat’ priemernti hodnotu polomeru 7. Pre latku, ktord vSak neobsahuje rovnaké

m =

v . ’ .. . 2 1 I v W A
Castice (rovnako velké) nie je vztah medzi log [ a ¢ linearny, ¢o sa v konecnom dosledku
odraza na zvacSeni chyb.

Najcastejsie pouzivanou metdédou vyuzivajuicou RTG difrakciu je Scherrerova metdda,

ktora sa zaklad4 na poznatku, Ze ostrost’ difrakénych pikov praskovych materidlov zavisi od
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velkosti krystalinitov. Krystalinitom sa tu chape cCastica, ktora je tvorend monokrysStalom
alebo cCastica zlozena (obr. 20). Velkost ¢astic d je mozné odvodit’ zo vztahu:

Jo K2

L cos®
K je konstanta blizka jednej, A je vlnova dizka, § je rozsirenie difrakénej Ciary a @ je
difrakény uhol.
Vseobecny dovod preco je Sirka difrakénych pikov zavisla od velkosti castic

(krystalinitov) spociva v tom, Ze podmienka difrakcie uréend Braggovou rovnicou:

nA =29sin®
(v ktorej je n celé ¢islo a ¢ je vzdialenost medzi dvoma difraktujiicimi rovinami) je splnena

aj v tom pripade, ze uhly sa nepatrne odchyl'uji v oboch smeroch od hodnoty ©.

Zakladnym vstupnym
udajom pre Scherrerovu metodu je
roz§irenie difrakéného piku.

Rozsirenie sa definuje dvoma

moznymi  sposobmi.  V prvom

pripade je definované ako rozSirenie

Obr. 20 Castica tvorenad jedinym monokry§talom , o - .
o o piku v polovicne; vyske jeho
(vlavo) a castica pozostadvajica zo suboru

krystalinitov maximalnej intenzity (obr. 21).

V druhom pripade, takzvané
integralne rozsirenie je definované
vzt'ahom:

[1,6d20

1.

max

Rozsah pouzitia RTG difrakcie

Scherrerovou metdodou zavisi na

velkosti uhla @; pri velkych uhloch

Obr. 21. Obrazok ilustrujici pojem ,,polSirka®.

je horna velkost' Castic limitovana
hranicou pohybujucou sa okolo 300 nm, pri strednych uhloch sa znizuje na cca 100 nm.
Problém tejto metddy spociva vtom, Ze konStanta K vo vysSie uvedenom vzt'ahu modze

nadobudat’ rozdielne hodnoty v zavislosti na tvare ¢astic a orientacii reflektujucich rovin.
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RTG difrakéné metddy patria do stiboru metdd vyuZziteInych pre analyzu velkosti
Castic, avSak ich pouzitie sa v sti€asnosti obmedzuje na vel'mi Specidlne pripady krystalickych
a tvarovo homogénnych latok. Ako priklad mozno spomenut’ zistovanie vel'kosti Castic rutilu
a anatasu (dve alotropické formy TiO,), deponovanych vo forme tenkych vrstiev na povrchu
réznych materidlov. Takuto aplikadciu vSak nemozno hodnotit’ ako typicki metddu analyzy

velkosti ¢astic.

4. ZAVER

Optické metddy analyzy velkosti Castic predstavuji rozsiahly subor metdd vyrazne sa
liSiacich v moznostiach ich praktického vyuzitia. Pri analyze partikularnych silikatovych
surovin a priemyselnych produktov maji dominantné postavenie nepriame metoédy, najmi
vSak metddy zalozené na rozptyle viditeIného svetla. Laserové difrakéné analyzatory su
v si¢asnosti najrozsirenejSim pristrojovym vybavenim pre tento typ analyz. Priame optické
metddy sa vyuzivaju najmd pri charakterizacii vysoko sofistikovanych produktov, ktoré sa
obvykle vyznacuju vyrazne mensim rozptylom velkosti ¢astic v porovnani s prirodnymi
anorganickymi latkami. Druhé vyznamné pouzitie priamych optickych metdd predstavuje
charakterizécia kalibracnych Standardov pre vSetky nepriame metddy analyzy. Na vSeobecnu
otazku optimalneho vyberu analytickej metédy neexistuje Ziadna odpoved’, pretoze tento
vyber vzdy zavisi na od vlastnosti analyzovanej latky a konkrétnych poziadaviek na presnost’,

reprodukovatel’'nost’ a poZadovanu rychlost’ metody.
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Kratka informacia o osobnostiach, ktoré boli spomenuté v suvislosti

s difrakénymi metodami analyzy vel’kosti Castic

Joseph von Fraunhofer

Joseph von Fraunhofer patri k najvyznamnej$im nemeckym
fyzikom aje povazovany =za zakladatela spektroskopie
hviezdnych telies. Narodil sa vroku 1787 v bavorskom
Straubingu ako jedenaste a posledné dieta sklarskeho majstra
Franza Xavera Fraunhofera. Svoju zivotni drahu zacal
v manufaktiare na vyrobu skla a vo vel'mi kratkej dobe sa stal
jednym z najlepSich odbornikov na vyrobu velkych SoSoviek
a hranolov. Napriek tomu, ze ako dieta nenavstevoval ziadnu

Skolu, vypracoval sa na vyznamného vedca a konStruktéra
optickych pristrojov a d’alekohl'adov. Skonstruoval niekol’ko zariadeni na presné rezanie skla
a brasenie SoSoviek. Prvykrat vypoéital vinovi dizku rdznych farieb svetla. Pri testovani
SoSovky (vr.1814) spozoroval, Ze slne¢né spektrum pretinaji tenké tmavé cCiary. Pre
pozorovanie tychto Ciar zhotovil prvy presny spektrometer a z pozorovanych 524 sa mu
podarilo zistit' vinové dizky 324 &iar. Tmavé &iary v spektrach hviezd, ktoré si sposobené
absorpciou ziarenia v chladnych povrchovych vrstvach hviezdy, a na zéklade ktorych moZno
presne urcit’ aj ich chemické zloZenie, sa oznaCuju ako Fraunhoferove ¢iary. V roku 1823
identifikoval tieto Ciary aj v spektre hviezdy Sirius. Pri¢inu vzniku tychto ¢iar sice nepoznal,
avSak svojim objavom sa zapisal do historie spektralnej analyzy. (Priamu pri¢inu vzniku
spektier odhalili nemecky vedci R. W. Bunsen a G. Kirchhoff az v roku 1859.) Ako je zname,
spektralna analyza sluZi dnes jednak na laboratdrnu analyzu velkého poctu roznych latok, ale
tiez na urcenie zloZenia roznych nedostupnych objektov, najmi vSak hviezd. Spektra hviezd
zarovenl poskytuju informaciu oich teplote arelativnej rychlosti vzhladom k Zemi
(Dopplerov jav.).

K druhej najvyznamnejSej zésluhe J. Fraunhofera patri objavenie difrak¢nej mriezky
a popis ohybu svetla pri prechode malymi otvormi. I ked’ analyzou velkosti ¢astic sa nikdy
nezaoberal, s touto problematikou je zviazany prave cez tedriu ohybu svetla na hranach
malych otvorov. Jasny matematicky model tohto javu ponutkol francuzsky inZinier Augustin
Jean Fresnel v roku 1821 ato prave v tom istom roku, ako bola danskym fyzikom H. Ch.
Orstedom prvykrat zverejnena teodria o elektromagnetickej povahe svetla.

Vroku 1819 sa J. Fraunhoferovi podarilo vyrobit na ti dobu vynimocny objektiv
s priemerom 244 mm pre refrakény d’alekohl’ad vo hvezdarni v Dorpade vo vtedajSom Rusku.
(Dnes sa Dorpad vola Tartu a nachadza sa na Uzemi Estonska). Po prevoze bol refraktor
kompletizovany v roku 1824. Dalekohlad pracoval so 175 az 700 nisobnym zvicSenim
a pomocou tohto d’alekohl'adu zistil v nasledujtcich troch rokoch astroném F. G. W. Struve
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vzdialenost’ viac ako 3000 dvojitych hviezd. (Friedrich Georg Wilhelm von Struve — rusky
Vasilyj Jakovlevi¢ Struve, bol vyznamny astroném pdsobiaci na univerzite a observatériu v
Tartu a patril do pdt'generacnej rodiny vyznamnych nemecko-baltskych astrondmov. Preslavil
sa najma objavmi a vyskumom dvojitych hviezd.)

J. Fraunhofer sa stal v roku 1823 ¢lenom Bavorskej akadémie vied a profesorom jej
Fyzikalneho kabinetu. V roku 1824 bol povysSeny do Slachtického stavu. Zomrel 7. juna
v roku 1826 na tuberkuldzu a je pochovany v Mnichove. Jeho meno nesie mnoho nemeckych
a svetovych institucii, najmi vsak $kol a vedeckych ustavov. V SRN bola zalozena velka
Fraunhoferova spoloc¢nost’ (presne: Fraunhofer-Gesellschaft zur Férderung der angewandten
Forschung), ktord zdruzuje 56 vedeckych institucii so Sirokospektralnym odbornym
zameranim, zamestnavajlca priblizne 12 500 vedeckych a technickych pracovnikov.

Gustav Adolf Feodor Wilhelm Ludwig Mie

Skratene ,,Gustav Mie“ bol vyznamny nemecky fyzik a matematik.
Narodil sa v roku 1869 v Rostoku. Studoval matematiku a fyziku na
univerzite v Rostoku a v rdmci Studia absolvoval prednaSky z chémie,
zoologie, geoldgie, mineralogie, astronémie, logiky a metafyziky. Ako
22 ro¢ny ziskal doktorat z matematiky na univerzite v Heidelbergu.
Jeho vedeckd draha na poli teoretickej a experimentalnej fyziky
pokraCovala na univerzitach v Gottingene, Greifswalde, Halle
a Freiburgu. VypocCty, tykajice sa rozptylu -elektromagnetického
ziarenia na homogénnych dielektrickych casticiach, urobil pocas

svojho posobenia v Greifswalde a v konecnej forme boli publikované
v roku 1908. Terminy ,,Mieho rozptyl* (Mie scattering) a ,,Mieho parameter* (Mie parameter)
st najznamejSimi vyrazmi spojenymi s jeho menom. Menej zndmou skuto¢nost’'ou je, ze jeho
meno nesie jeden z kraterov na povrchu Marsu. Okrem prac tykajacich sa rozptylu svetla
napisal aj niekol'ko vedeckych ¢lankov z oblasti elektromagnetizmu a teérie relativity. Zomrel
13. februara v roku 1957 vo Freiburgu.
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W pracuje doteraz. Zaoberd sa vyskumom

vlastnosti ilovych mineralov aich praktickym priemyselnym vyuzitim, ¢o viedlo k navrhu
a k realizacii priemyselnej vyroby bentonitov modifikovanych organickymi latkami
v Kremnici. Hlavné vyuzitie tychto latok reprezentovali antisedimentacné aditiva, ktoré
predstavovali dlhu dobu jediné kvalifikované priemyselné produkty spracovania bentonitov
na Slovensku. Priprava materidlov metédou so6l-gél, ktorej sa venuje od roku 1990, bola aj
v tomto pripade korunovana tispechom v podobe vyvoja detektorov Vavilovo-Cerenkovovho
ziarenia na baze SiO,-aerogélu (vysoko poroviti formu oxidu kremicitého), realizacii
priemyselnej vyroby SiOs-aerogélu v Ruskej federacii ako aj spoluautorstva patentovo
chraneného rieSenia inkorporacie fluorescencnych farbiv do aerogélov. VysSie spomenuté
detektory boli ispesne vyuzité na urychlovadoch v GSI Darmstadt, CERN Geneva a SUVJ
Dubna. V sucasnosti pracuje na vyvoji roznych fotokatalyticky u¢innych materidlov na baze
oxidu titani¢it¢tho ana syntéze uhlikovych nanorurok na anorganickych matriciach. Je
odbornikom v oblasti superkritického suSenia anorganickych materidlov ur¢enych pre optické
a elektronické aplikacie.

Prednésa niekol'ko Specializovanych odbornych predmetov, z ktorych najvyznamnejsie
st sol-gélové metddy, prirodné hlinitokremicitany, environmentalna anorganickd chémia,
technologia Specidlnych anorganickych materidlov, chemickd informatika a chemicka
literattira. Je autorom Siestich vysokoskolskych ucebnych textov a jednej monografie. Napisal
viac ako dvesto odbornych textov. Svojimi pitdesiatimi pracami vo vedecko-popularnych
a pedagogickych casopisoch patri k najproduktivnejsim propagatorom chémie na Slovensku.
Je autorom textov a predndSok parodujucich abnormality v zivote slovenskej akademickej
obce a zaroven aj jeho chyby vlastné.
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Keramika ako ju nepozname

Pavol Sajgalik, Miroslav Hnatko a Stefania Lojanova
Ustav anorganickej chémie SAV

Keramika predstavuje Siroku triedu materidlov liSiacich sa chemickym zloZenim,
Struktirou a vlastnostami. Zvycajne sa pripravuje z vychodiskovych praskov spekanim.
Existuje mnoho definicii, ktoré charakterizuji keramiku. VA&icSinou zavisia od Skaly
materialov, ktoré st zahrnuté pod pojem keramika. Pokial’ tito $kdla materialov zahfna iba
tradi€nt a pokro€ili keramiku, tak by definicia mohla zniet nasledovne: ,Keramika je
polykrystalicky pevny material, zlozeny predovsetkym z anorganickych zlucenin nekovového
charakteru, vyrobeny z prirodnych materidalov alebo z chemicky pripravenych pradskov s
definovanou zrnitostou . Tato definicia zahfiia tradi€nt keramiku (porcelan, cement, tehly),
ako aj nové keramické latky — tzv. pokrocili (technickll) keramiku. V pripade, ze pojem
keramika zahffia aj sklo, definicia by bola podstatne ind. Skupina tradi¢nej keramiky zahfiia
umeleckt, uzitkovu, zdravotnicku (predovsSetkym porceldn), stavebnt, elektrotechnickl a
ziaruvzdornii keramiku, ktord sa pripravuje prevazne z prirodnych surovin. Pre pripravu
pokrocilej keramiky sa vyuZivajli vylucne syntetické latky a podl'a spdsobu pouZitia ju mozno
rozdelit’ na konsStrukcnu, funkcnu a na biokeramiku.

Tento prispevok si kladie za ulohu priblizit' Citatelovi spdsob pripravy a vlastnosti
novych pokrocilych keramickych materidlov, ktoré sa vyuzivaji v réznych oblastiach
I'udského zZivota. Bude orientovany na pokroky, ktoré sa v poslednych rokoch v oblasti
vyskumu a vyvoja dosiahli, ako aj na perspektivu SirSieho vyuzitia modernych keramickych
materialov.

Historia keramiky

Archeologické nalezy ukazuji, Ze prvé snahy cloveka
o spracovanie hliny su velmi staré, no nemozno ich uplne
presne casovo vymedzit. Nasi predkovia si z hliny vytvarali
rozne ozdoby v podobe soSiek aamuletov. Pravdepodobne
najstarSi doposial najdeny keramicky artefakt je soska
Véstonickej venuse, Obr. 1. Jej povod sa datuje do obdobia

pred 25000 rokmi. Véstonickd venusa bola vymodelovana

z ilu pomieSan¢ho s popolom zkosti anasledne vypalena
Obr. 1 Véstonicka venue. v ohni [1]. Potreba vyrabat nadoby prisla az neskor a to
v Case, ked Clovek prestal putovat’, v Case, ked’ sa usadil a

zacal uvedomele pestovat’ plodiny a chovat domace zvieratd. NajstarSi najdeny keramicky
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¢rep z nadoby sa datuje do 8. tisicrocia pred nasim letopoctom [2]. Keramické nadoby plnili
funkciu zasobnikov vody a réznych potravin. Z vysokou pravdepodobnost'ou to bola nahoda,
ked’ ¢lovek zistil, Zze ak vysuSenu hlinenti nddobu vystavi u€inkom ohna, stane sa pevnejSou
a natol’ko hutnou, Ze je mozné v nej uchovat’ aj kvapalinu. Vypalom zmenil plastickt, 'ahko
tvarovateI'ni hlinu na hutny, kameiiu podobny materidl. Uz vtedy iSlo o prvé zadmerné
spracovanie anorganickej latky na material s novymi vlastnostami a tento krok mozno
povazovat’ za pociatok materidlovych technologii.

Uvedeny poznatok sa neskér (4 —3tis.r.pr.nl.) zafal uplathovat pri vyrobe
keramického stavebného materialu. Terakotové architektonické detaily, Skridle a vodovodné
rary pozname z obdobia starovekého Grécka a Rima, kde sa rozsirilo najmé pouzitie tehal na
mosty a akvadukty. Novinkou v oblasti archeologickych vyskumov v suvislosti s keramikou
je aj tedria francuzskeho chemika Josepha Davidovitsa, podla ktorej netreba za stavbou
pyramid hl'adat’ mimozems$tanov, ani Ziadnu supercivilizciu, ba ani desattisice tazko
drucich otrokov. Davidovits tvrdi a aj to dokazuje, Ze pyramidy si postavené z umelého
kamena (keramika), ktory vyrabali priamo na mieste, teda na ploSine ned’aleko dnesnej Gizy
[3].

Skuto¢nd nauka o materidloch, t.j. oblast’ poznania suvislosti medzi tvorbou, Struktirou
a vlastnostami materialov, sa zac¢ina pomaly rozvijat az zafiatkom 19. storocia, ale stale sa
vychédza viac z empirickych poznatkov, z intuicie a zru¢nosti ako z rozpracovanej teoretickej
koncepcie problému. Neskorsi vznik novych technologii si vyzadoval ovela SirSie spektrum
novych materidlov s predpisanymi vlastnost’ami, ¢o suviselo s rozvojom nauky o materidloch.
Vzrastol aj zdujem o pokrocilu keramiku a to hlavne pre jej vynimoc¢né vlastnosti a pre
faktory, ako: dostupnost’ prvkov, resp. vychodiskovych latok, nizSia energeticka naro¢nost’
pripravy a priaznivejsie ekologické aspekty v porovnani napr. s nezeleznymi kovmi. Zaciatok
éry pokrocilej keramiky by sme mohli datovat’ od roku 1893, ked’ sa zapocala vyroba velkych
mnozstiev karbidu kremicitého (SiC) technickej cCistoty Achesonovym sposobom. Ide
o karbotermict redukciu oxidu kremicitého (kremenny piesok) uhlikom (v podobe koksu)
v elektrickej peci s uhlikovou elektrodou v jej strede. Vysledkom je material, ktory sa vo

vel'kej miere vyuziva na vyrobu brusnych papierov s r6znou jemnostou.
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Progresivna keramika

Vlastnosti progresivnej keramiky, tak ako kazdého materidlu, vyplyvaju zjej
chemického a fazového zlozenia, z charakteru vizieb na atomarnej urovni (schematicky
zobrazené na Obr. 2) a stability Struktiry jednotlivych faz a ich rozhrani.

Keramika je polykrystalicky material, kde stavebnymi jednotkami st krystaly, ktoré su
zlozené z pravidelne usporiadanych castic (atdomy, i6ny, molekuly, ai.). Klasifikacia
krystalov podla charakteru vdzby je niekedy nepresna najméd preto, Ze v jednom krystali sa
moze vyskytnat' viac druhov typickych vizieb alebo ich prechodné formy. Casto hovorime
o kryStaloch s prevladajucim charakterom vidzby, napriklad nitrid kremicity je kryStalom
s prevladajucim charakterom kovalentnej véizby, i6novy charakter vézby je minoritny.
Jednotlivé typy chemickych vizieb s vynimkou Van der Waalsovych sil, sa zucastiuju na
stavbe v prirode poznanych alebo synteticky pripravenych krystalov. Typickym
predstavitelom krystalu s kovalentnou vdzbou je diamant. Uhlik ma Styri valencné elektrony
amoze s d’al§imi atobmami uhlika vytvorit’ Styri elektronové dvojice s presnou priestorovou
orientaciou. Opakovanim tohto vzoru méze krystal narast’ takmer do I'ubovolnych rozmerov.
Ako vyplyva z obrazku 2, kazdy typ vézby sa vyznacuje inou vdzobnou energiou oznacenou
E.;.. Ako je vidno, vdzobnd energia je r6zna pre rdzne typy, najsilnejsia je kovalentna vizba

a najslabsie su vizby zalozené na Van der Waalsovskych silach.

Trp visby Z predoslého  vyplyva, ze
EOVALEMTHA wiizba TOMOVA vazks KOVOVA wilzbs MOLERULARMA wiizha
{ et | . krystal ktoré sa
.!i -é...i. o ® @ ..?...é- -é.. y’
et oot e e @ . 1 polykrystalickej keramike
L L X " . " , ., ,
it ke ol e | 23 -9 nachadzaja vo forme zfn, do
Druh vzhy . . v e, ..
spolotnd sdebiriny  elebbrostotichd pritohosonia akilitrboh shin v der wosswe sty VEIKE]  miery uruju  jej
Diamant N i fuodit) CH, {matin) vlastnosti. Okrem kryStalov
E L IT4 eV atim E. 2328 g\ /atdém E.Tl1aV/ atém E .01 eV/atdm
. T (zfn) ako stavebnych
‘i twrdé B el by rab e
« vele . ; . .
v ":"” wyschy bed tepenia . :z:::hi " p:'l‘:rﬂwrﬂ\ = wysohd ababtrichd o = nighy bad topania o eantlek 01 k §tahckéh0
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Obr. 2. Schematické zobrazenie typov vézieb. keramickeho materidlu, aj

fazy nachadzajice sa na
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hraniciach zfn vyznamnou mierou prispievajicou k findlnym vlastnostiam materialu. Z toho
vyplyva, ze vysledné vlastnosti keramiky st nelinedrnou kombinaciou vlastnosti faz,
z ktorych sa skimany keramicky material sklada.

HIbsie poznanie suvislosti aj javov veducich k formovaniu mikroStruktiry, ktora je
definovana objemovym a tvarovym rozdelenim krystalickych a amorfnych faz v materiali,
viedlo k zlepSeniu najmé mechanickych a lomovych vlastnosti keramiky. ZvySenie urovne
poznania vztahu medzi mikroStruktirou a vlastnostami umoznilo, ze sa keramika zacala
vyuzivat’ aj v podmienkach Gc¢inku tahovych napéti pri zachovani tradi¢nych vlastnosti ako st
ziaruvzdornost, tvrdost, oteruvzdornost’ a chemickd odolnost. Latkova béaza pre vyskum
a vyvoj keramickych materidlov zahffia najma oxidy (Al,Os3, ZrO,, TiO,, Y»03 a iné), karbidy
(SiC, WC, TiC, NbC a iné), nitridy (SizN4, BN, SiAION, TiN, AIN a in¢), boridy (TiB,, ZrB,
HfB,, LaBg a iné) a ich zmesi. Keramika na baze tychto latok vynikd vysokymi pevnostami
az do vysokych tepldt, tvrdostou, odolnostou voci opotrebeniu, chemickou stilostou aj
v agresivnych prostrediach, nizkymi koeficientmi trenia a nizkou hustotou. Tento subor
vlastnosti naznaCuje moznosti jej uplatnenia pre nizko- a vysokoteplotné aplikacie
v strojarstve, metalurgii a zlievarenstve, automobilovom priemysle, energetike, chémii,
robotike, medicine a v neposlednom rade v kozmickej technike.

Priprava keramickych materidlov je zlozity proces vyzadujuci mnoho poznatkov z
roznych odborov. Pri navrhu a priprave konkrétneho keramického vyrobku je preto
nevyhnutnd spolupréca viacerych odbornych skupin. Vyber majoritnej fazy keramického
materidlu a fdz na hraniciach zfn (ich pripadnd modifikacia) suvisi s predpokladanou
aplikaciou a vyzaduje poznanie vlastnosti kryStadlu (zrna), faz na hraniciach zfn, ktoré sa
odvijaju od prevladajiceho charakteru vézby, elektronovej a krysStalovej, resp. amorfnej
Struktiry. Tento proces suvisi s vyberom, syntézou a charakterizaciou vstupnych praskov, kde
sa uplatiuju najmd chemické a analytické discipliny. V tejto etape vyvoja keramického
vyrobku sa uplatiuju predovsetkym vysledky prirodovedného badania zédkladného vyskumu.
Dalsim krokom je homogenizacia a formovanie vyrobku za studena (“surovy vyrobok”).
Zhutnenie ,,surového vyrobku“ v procese spekania nasleduje po tvarovani vyrobku za
studena. Tento krok je, okrem iného, zodpovedny za formovanie mikroStruktury, ktord ma
rozhodujtci vplyv na vysledné vlastnosti materidlu. Povodny praskovy vylisok sa meni

spekanim pri zvySenej teplote na tuhy. Tento proces je komplikovany tym, ze sucasne
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prebicha mnoho vzdjomne si konkurujucich dejov, ako si napriklad reorganizicia castic
veduca k zhutneniu a rozklad faz vedici naopak k znizovaniu hutnosti a zmene chemického
zlozenia materialu. MoZno ovplyvnit' a riadit’ tieto procesy? Ano, ale len s obmedzenym
mnozstvom prostriedkov, ako su pridavky spekania, teplota, ¢as spekania a zloZenie
atmosféry v peci. Preto je nevyhnutné dokonalé poznanie vsetkych procesov prebiehajtcich
pocas spekania. V tejto Casti pripravy vyrobku sa uplatiiuje predovsetkym fyzikalna chémia
a materialové vedy a je zrejmy prechod od zékladného k aplikovanému vyskumu. Zvycajne
prvoradou ulohou je pripravit vyrobok s nulovou zvySkovou poérovitostou, to znamena
s maximalnou hutnostou. NavySe je velmi dolezity vztah medzi mikroStruktirou
a vlastnostami vyrobku. MikroStruktira definuje zloZenie, tvar a usporiadanie zakladnych
stavebnych kamenov vyrobku.

Uz v tejto etape vstupujii do procesu inZinierske vedy, najméd konStruktérske timy
navrhujuce budutci tvar vyrobku pre konkrétnu aplikaciu, kde aplikovany vyskum hra
dominantnu tlohu. Tato etapa vyvoja a vyroby keramického vyrobku je vyznamna aj preto, ze
keramika je tvrdostou blizka diamantu a findlne opracovanie hutnych keramickych vyrobkov
je zdihavy, technicky a finanéne naroény krok. Koneéné pouzitie keramického vyrobku
v praxi predchadza dlhé

Viaztsesti Findlny virobok
obdobie testov, vzhladom

“an na konStrukéné aplikacie

tychto vyrobkov, najmi

P zistovanie mechanickych

17 1 vlastnosti a spolahlivosti.

Snahou o schematické

| Privodovednj vjshum > = Inkiniersky vishum | znazornenie tohto

| zatodey visum b_ zlozitého multiodborového

procesu je Obr. 3.
Obr. 3 Schematické znazornenie procesu vyskumu a vyvoja

keramickej suciastky.

KonStrukéna keramika

V oblasti strojarskeho priemyslu sa vyuziva predovsetkym pasivny charakter (stalost

Struktary) konstrukcnej keramiky pri mechanickom a tepelnom zat'azeni ako aj jej odolnost’
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v chemicky agresivnom prostredi. Bod topenia tychto materidlov je v mnohych pripadoch

vyssi ako 2000 °C. Jednym z predstavitel'ov keramickych materidlov je aj nitrid kremicity

(Si3Ny). Je to polykrystalicky material skladajuci sa z majoritnych a minoritnych faz.

Majoritnou su zviacSa monokryStaly beta modifikécie nitridu kremicitétho a minoritnou

zvycCajne amorfné oxynitridové fazy nachadzajuce sa na hraniciach zfn, Obr. 4.

V poslednych 40 rokoch sa Si;N4 vel'mi intenzivne

Studoval,

kedze bol pokladany za najvaznejSicho

kandidéta na vysokoteplotné konStrukéné aplikacie. Tieto

o¢akavania boli naplnené iba ¢iastocne v dosledku nizke;j

spolahlivosti keramickych vyrobkov.

Nitrid kremicity existuje v dvoch krystalickych

modifikaciach oznacovanych aaf. Obe formy st

hexagondlne pricom parameter

¢ 0-SizNs je cca

dvojnasobny ako v B-SizN4. V roku 1999 bol pripraveny

e

Obr. 4 MikroStruktara B-SizNa.

aj kubicky nitrid kremika (c-Si3N4) za extrémnych podmienok. NajvyznamnejsSim aspektom

v priebehu fazovej transformacie je to, Ze sa rovnoosé zrnd a-SizN4 transformuju na predlZené

ihlickovité B-SizN4 zrna. Mikrostruktira B-SizsN4 je uvedena na Obr. 4. V dosledku zmeny

morfologie zfn je pevnost alomova huzevnatost B-SizNs vySSia v porovnani s o fazou.

Niektoré vlastnosti B-Si3N4 st uvedené v Tab. 1.

Tabul’ka 1 Vybrané fyzikalne vlastnosti B-Si3Ny.

3

Hustota g.cm’ 3,18
Disocia¢na teplota °C 1830
Y oungov modul pruZnosti GPa 320
Pevnost’ v tahu MPa 700-1500
Poissonové ¢islo 0,26
Lomova huzevnatost’ MPa.m'” 5-10
Tvrdost (HV) GPa 16*
Tepelna rozt'aznost’ 10° K 3,1
Tepelna vodivost’ W(mK)™' 20-180
Merny odpor Qcm 10"
Max. teplota pouzitia °C 1500

*HV(B-SisNs)= 16 GPa, HV(0-Si;Ny)= 21 GPa

80



SILIKATNIK 2008

Keramika ako ju nepozname
P. Sajgalik, M. Hnatko, S. Lojanova

Vlastnosti vyrobkov z SizsN4 sa vyrazne liSia podl'a obsahu o ¢i B fazy. a-SisNs ma
vyssiu tvrdost’ (HV = 21 GPa), kym B modifikacia vys$iu pevnost’ a lomova huzevnatost’.
Z tohoto dovodu ma SirSie uplatnenie v praxi B-Si3N4. Kone¢né fazové zlozenie produktu
mozno ovplyvnit’ teplotou spekania a obsahom prisad.

Vyrobky z Si3N4 sa pripravuji beztlakovym spekanim alebo Ziarovym lisovanim za
pritomnosti kvapalnej fazy pri teplote 1750-1800°C. Dalsim sposobom je reakéné spekanie
vyliskov z kremikového prasku v atmosfére dusika (RBSN = Reaction Bonded Silicon
Nitride). SizN4 pripraveny RBSN metodou ma horSie mechanické vlastnosti v porovnani
so ziarovo lisovanym materidlom v dosledku znacnej zvyskovej porovitosti (nad 10%), ma
vSak velmi dobri odolnmost’ voci vysokoteplotnému teceniu, kedze sa na zhutfiovanie
nepouzivaju spekacie prisady, ktoré miknu pri vysokych teplotach (nad 1350°C).

Keramika na bdze nitridu kremicit¢tho sa vyznacuje vysokou tvrdostou a
oteruvzdornostou. V Mohsovej stupnici tvrdosti sa syntetické keramické materialy

nachadzaju na najvyssich miestach, v oblasti medzi korundom a diamantom, Obr. S.

% 3 Rfpu s
g o ———
5§ g B . Vryp dokdzeme urobil'  Pri kresani s
£ ?'g = twrdym pilndom ocelou iskria
—t— ey, ety —lt—
diamant ®
i
[
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g - = L
! § s ¢ 8 ¢ B & o
t E § 2 ¢ ° °
E = = s ™ L] L
0 . ¥
r x E & E ik F & L A
1 2 3 4 5 6 7 B ) 10

Mohsova stupnica tvrdosti

Obr. 5 Mohsova stupnica tvrdosti.

Dalsi vyznamny parameter, ktorym si tieto materialy charakterizované je Youngov
modul pruznosti (E). Je to materidlova konStanta resp. tenzor, ktory charakterizuje mieru
elastickej deformacie pri nalozeni mechanického napétia na skimany predmet. Je definovana
vzt'ahom medzi napitim (o), ktoré sa na dany material vyvija a jeho elastickou deforméciou

(e): o=FE.z¢
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Keramické materidly sa vyznacuji vysokymi hodnotami Youngovho modulu pruznosti, s tym
suvisi aj nizka miera ich elastickej deformécie.

Pre porovnanie su v Tab. 2. uvedené stredné hodnoty modulov pruznosti niektorych
materidlov. Youngov modul pruznosti zavisi od kryStalovej Struktiry aod typu vizby
(molekuldrna, kovovd, i6novéa, kovalentnd vizba, schematicky boli zobrazené na Obr. 2)
v danom materiali. Material so silnou medziatomovou vézbou bude mat” vysokt hodnotu
modulu pruznosti a naopak, material so slabou vizbou nizku hodnotu.

Tabul’ka 2 Stredné hodnoty modulu pruznosti E (25°C) pre niektoré dolezité
konStrukéné materialy.

Priemernd hodnota modulu pruznosti, E

GPa
Guma 0.0035-3.5
Grafit 6.9
NaCl 44.2
Sklo 69
7Zr0, 138
Zelezo 197
Si3Ny 304
ALO3 380
SiC 414
TiC 462
Diamant 1035

Automobilovy priemysel vyznacujuci sa svojou zivotaschopnostou a snahou ziskat’ si
zékaznika bol a je v mnohych oblastiach pionierom aplikacii novych materidlov a technologii.
Do velkej miery to plati aj o vyvoji a vyskume konstrukénej keramiky do automobilového
motora.

Utinnost’ automobilového motora nie je vyssia ako 30 percent. Vzhladom na to, Ze v
principe ide o tepelny stroj, hlavnym dovodom nizkej efektivnosti vybusného motora je velky
odvod tepla jeho chladenim. Chladenie je nevyhnutné, pretoze zliatiny, z ktorych je
konstruovany motor, maju nizku pracovnu teplotu. Pri vybuchu pohonnej zmesi vo vybusnej
komore je teplota 800 - 1000 °C, kym teplota chladiacej zmesi je nizsia ako 100 °C. Znamena
to, ze chladenie spdsobuje vyrazné znizenie efektivnosti vybusného motora. Predstava o
adiabatickom motore pracujicom pri vysokej teplote, ostane snom dovtedy, kym kovové

materialy, ktoré maju vysoku teplotnll roztaznost’ a relativne nizku teplotu topenia (menej ako
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1000 °C), nenahradia pri konStrukcii motorov vhodnejSie materidly. Pripravou novych
syntetickych materidlov sa tento sen konStruktérov Coraz viac priblizuje realite. Medzi
vyznamnych predstavitelov syntetickych materidlov patria pokrocilé keramické materialy
(advanced ceramics), ktoré sa vyznacuju vysokou tvrdostou, oteruvzdornost'ou, nizkou
hustotou a nizkym koeficientom teplotnej rozt'aznosti.

V stvislosti s tymito materialmi sa do konstrukcie celokeramického vybusného motora
vkladali velké nadeje. Jeho hlavnou prednostou mala byt vysoka pracovna teplota, ktora by
zabezpecila vel'mi vysoku G¢innost’. Malo ist’ o0 motor pracujuci bez chladiaceho média. Vel'a
sa o konstrukcii tohto motora diskutovalo v Japonsku. V Cine ho dokonca skonstruovali. No
len malo skusenosti z jeho ¢innosti preniklo na verejnost’. Da sa predpokladat’, Ze tento zamer
skonCil pre keramiku fiaskom. Nie vSak tuplne. Napriek tomuto netspechu bol neskor
navrhnuty tzv. hybridny motor. Ide o motor, ktory ma velku cast stciastok z réznych
keramickych materidlov. SkonS$truovali ho vo firme ISUZU v Japonsku, Obr. 6. Nahradou
Casti motora suciastkami z keramiky mozno
znizit' odvod tepla z pracovnej komory, a tym
zvysit’ ucinnost’ hybridného motoru z 30 na 60
percent! Ide predovsetkym o tie Casti motora,
ktoré s najviac tepelne a mechanicky
namahané, ako napriklad saci a vyfukovy
ventil, hlavica turbodichadla, hlava piestu,

piestne kruzky, vnltornd stena valca, cap

spajajuci piest a ojnicu.

'3 eac . Efekt pouzitia keramickych casti motora

Obr. 6 Hybridny motor od firmy ISUZU. ilustruje  priklad  keramického  ventilu.
V prvom rade je keramicky ventil z nitridu

kremigitého ahsi ako kovovy. Hustota ocele je 7.9 kg/m’, kym hustota nitridu kremigitého je

iba 3.2 kg/m330br. 7. Tento fakt je dolezity pri konStrukcii kl'ukového hriadela, ktory

zabezpecuje pohyb ventilov. Vzhl'adom na ich niZSiu zotrvaéni hmotnost, moéze byt aj

kl'ukovy hriadel’ a s fiou suvisiace Casti motora men$ie. Tym mozno uSetrit 4 - 10 kg
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hmotnosti motora v zavislosti od poctu
ventilov. DalSou nesporne vyznamnou
prednostou pouzitia keramickych ventilov je
podstatné  zniZzenie zatazenia Zivotného
prostredia. Emisie oxidu uhol'natého klesnu
020 percent, emisie uhlovodikov o030

percent aemisie rakovinotvorného NOy

klesni az o 80 percent. NavySe keramické
ventily vyznamne znizuji hlucnost motora.  Qpr, 7 Porovnanie hmotnosti keramického
Jeden motor s kovovymi ventilmi spdsobi a kovového ventilu.

tol’ko hluku ako 12 motorov s keramickymi

ventilmi! Vyssia teplota spalovacieho procesu nema za nasledok len menSie mnoZzstvo emisii,
ale pozitivne ovplyviiuje aj spotrebu pohonnych latok, ktord klesne az o 5 percent. Tieto
vysledky potvrdila experimentdlna prevadzka 1 700 automobilov triedy C s keramickymi
ventilmi nemeckej firmy Daimler Benz.

Experiment sa skon¢il absolttnym potvrdenim prednosti keramickych ventilov. Napriek
tomuto priaznivému vysledku sa vSak so sériovou vyrobou automobilov s keramickymi
ventilmi v blizkej buducnosti nepocita. Dovodom je cena. Keramicky ventil je este stale ovel’a
drahsi ako jeho kovovy predchodca. No japonskd firma ISUZU oznamila na tento rok sériovu
vyrobu a predaj hybridnych motorov. Tie vSak predbezne nebudi montované do automobilov,
ale budu sluzit’ ako staciondrne turbiny produkujice elektricku energiu. Tento krok znamena
vyznamny prelom vyspelej keramiky do priemyselnej vyroby. Je nepochybné, ze dalSie
rozsirenie ich pouzitia nebude na seba dlho Cakat’.

Dal§im predstavitelom rodiny keramickych materialov su materidly na baze karbidu
kremicitého (SiC). Niektoré vlastnosti keramiky na baze karbidu kremicitého su uvedené
v Tab. 3.

Vlastnostami sa nepatrne liSia od nitridu kremicitého, a preto si nasli v automobilovom
priemysle iné uplatnenie. Ide predovsetkym o brzdné kotuce a dosticky, ktoré su prakticky
neznicitelné. Kym doteraz pouzivané dosticky treba kazdych 20 000 az 40 000 km vymenit’,
v zavislosti od charakteru jazdy vodica, keramické kotuce a dosticky z karbidu kremika maja

dlhsiu zivotnost’ ako sam automobil Obr. 8. Brzdy typu C (keramické) predstavuju brzdovy
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systém s vynimo¢ne vysoko uU¢innymi diskami vyrobenymi z keramického materidlu

spevneného vlaknami.

Tabul’ka 3 Vybrané fyzikalne vlastnosti SiC.

Hustota g.cm'3 3,21
Disocia¢na teplota °C 2300
Youngov modul pruZznosti GPa 400-450
Pevnost’ v tahu MPa 500
Poissonové ¢islo 0,16

Kic MPa.m'” 2,5-4,0
Tvrdost GPa 20 - 27
Tepelna rozt'aznost’ 10° K™ 4,5
Tepelna vodivost’ W(mK)™ 90 — 120*
Merny odpor Qcm 10°
Max. teplota pouzitia °C 2100

* pre SiC monokrystal 490 W(mK)™'

Obr. 8 Keramicky brzdovy systém.

Ked’ sa dosticky typickych diskovych bfzd pouziju
na konven¢nych ocelovych diskoch, generuje sa
teplo. Vyskumny tim spolo¢nosti DaimlerChrysler
uvazoval, ze ak sa teplovzdorné dosticky uspesne
pouzivali na kozmickych lodiach, mali by byt
vhodné aj pre brzdové komponenty automobilov.
Vysledkom bol vysoko uU¢inny systém bifzd
C-BRAKE, ktory vyuziva keramické disky. Tato
inovativna technologia, ktord sa uz vyuzila napriklad

v SLR McLaren spolo¢nosti Mercedes-Benz, ponuka

jedinecnu brzdnu schopnost’ a odolnost’ proti strate brzdnej schopnosti v pripade brzdenia pri

vysokych rychlostiach. Vynimocna tepelnd odolnost’ a dlhodobd trvanlivost’ keramickych

bfzd im zabezpecuje extrémne dlhu zivotnost’ pri nizkej tdrzbe, pricom vébec nekoroduju.

Doplnkovou vyhodou tychto high-tech bfzd je, ze su l'ahSie ako konvencné ocelové verzie

a teda vyznamne prispievaju k zlepSeniu dynamickych parametrov a poteSenia z jazdy.
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Iné uplatnenie vladkien resp. keramickej vaty karbidu kremika je pri timeni hluku vo
vyfuku. TlmiCe na baze karbidu kremika su az trikrat U¢innejSie ako doteraz pouzivané.
Keramicka zapalovacia svieCka je d’alSim vyznamnym reprezentantom keramiky v motore.
Celokeramickd sviecka je vyrobend zkeramiky pripravenej z organometalickych
polymérnych prekurzorov. Hlavny komponent v hortcej zéne je oxykarbidova keramika,
Obr. 9. Takato sviecka ma vyssiu teplotu Zeravenia pri nizSom vstupnom prade a navyse ma
rychlejSiu odozvu aj pri vel'mi nizkych vonkajsich teplotach prostredia ~ -20 °C, ma takmer
nekonecnu zivotnost’. Trh
zapalovacich sviecok je pritom
obrovsky. Pre zaujimavost, len
firma BOSCH vyrdba vySe
miliona zapalovacich sviecok
denne.

Je teda mozné pripravit

Vediva vrstva

celokeramicky motor? Asi nie.

Realitou st v§ak hybridné motory

s Coraz zvySujucim sa podielom
keramickych  stdas. Kym Obr. 9 Keramicka sviecka firmy Robert Bosch.
v suCasnosti vyrabané motory obsahuju priblizne 15 az 20 percent keramickych suciastok,
predpokladd sa nérast ich podielu az na 50 percent. Zd4 sa, ze buducnost’ automobilov je
neodvratne spéta s vyspelou keramikou. Pre nas
to znamend nadej na automobilmi nezat'azené
zivotné prostredie.

Dal$im prikladom aplikacie konstrukénej
keramiky moze byt sustruznicky n6z vybaveny
keramickym reznym néstrojom, Obr. 10. Kym

doteraz pouzivané rezné nastroje na baze

tvrdokovov su vhodné na bezné obrabanie

Obr. 10 Sustruh vybaveny keramickym

materidlov, nové viac efektivne technolédgie si

saduit iny pristu (03 brabani reznym nastrojom firmy
vyzaduji iny pristup, pretoze cena obrabania
Y ! v P PP CeramTech, Nemecko.

prevysuje cenu samého materialu.
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Napriklad vyroba brzdového bubna automobilu vyzaduje 15 ststruznickych operacii, z
ktorych 13 sa vykonava keramickym nastrojom. Dévod je jednoduchy - keramické nastroje
maju vyssiu zivotnost’ a efektivnost’ v porovnani s nastrojom z tvrdokovu. Vypocitana uspora
¢asu na vyrobu jedného vyrobku obrabané¢ho keramickym reznym néstrojom je az 35 percent,
¢o sa prejavi poklesom celkovej ceny vyrobku o 50 percent. Vzhladom na synteticky
charakter keramickych reznych nastrojov mozno menit’ ich chemické zlozenie pre konkrétny
typ obrabaného materidlu, a tym zvySovat ich efektivnost’.

Napriklad keramické rezné nastroje na baze nitridu kremicitého (Si3N4) sa pouZzivajil na
obrabanie Zeleznej zliatiny, ocel’ je obrdband reznymi nastrojmi na bdze oxidu hlinitého
(AL,03). Dal§im extrémne tvrdym, Ziaruvzdornym keramickym materidlom s nizkou hustotou
je aj karbid titanicity, (TiC). Vzhl'adom je to Cierny prasok s plosne centrovanou kubickou
krystalovou Struktirou typu NaCl. Komer¢ne sa tieZ vyuziva na vyrobu reznych nastrojov.
Bezne sa pouziva na pripravu cermetov (samostatnd skupina materidlov, kombinécia
keramiky s kovmi), ktoré st Casto pouzité v strojoch s vysokymi rychlostami rezania. Rezné
dosti¢ky bez obsahu volfraimu mo6zu byt vyrobené z cermetu z karbidu titani¢it¢ho v Ni-Co
matrici, ¢im sa podstatne zvySuje rychlost’ rezania, preciznost” a hladkost’ obrobku. Nano
prasok TiC sa vyuziva ako oteruvzdorny material, d’alej na vyrobu mlecich telies a vyrobu
taviacich téglikov. Transparentny TiC je velmi dobry opticky material. Tento material (TiC)
sa niekedy tiez nazyva ako high-tech keramika a pouziva sa ako ochranny §tit proti teplu pri
prechode raketopldnu do atmosféry. VyleSteny sa mdze pouzit' tiez pri vyrobe hodiniek s

odolnost’ou proti poSkrabaniu.

Funkéna keramika

Do skupiny progresivnej keramiky patri aj funkcna keramika. Funkéna keramika ma
aktivny charakter, pod ¢im rozumieme zmenu jej elektromagnetickych vlastnosti nasledkom
zmeneného usporiadania atdbmov, i6nov a elektrénov (zmena Struktary) uc¢inkom vonkajsich
sil, resp. poli. Patria sem materidly s magnetickymi, dielektrickymi, piezoelektrickymi,
segneto-, fero- a pyroelektrickymi, odporovymi, vodivymi 1 polovodiCovymi vlastnostami.
Funk¢na keramika je vyuzivand pri vyrobe integrovanych obvodov, procesoch prenosu,
regulacie a premeny rdéznych druhov energii, najCastejSie v oblasti elektroniky a
elektrotechniky, optiky a optoelektroniky. Ako priklad je mozné spomenit’ hutny nitrid
hlinity (AIN), ktory sa pripravuje vol'nym spekanim pri teplotach 1600-1900 °C v atmosfére
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dusika. Jeho dominantné pouZitie je v elektrotechnickom priemysle. Od roku 1985 sa zdujem
vyskumnikov a konS$truktérov o AIN rapidne zvysil, ked’ze sa zacal pouzivat ako zakladny
substrat v mikroelektronike vdaka dobrym izolaénym vlastnostiam a vysokej tepelnej
vodivosti (160 W/m.K). V stGcasnosti sa uvazuje aj o nitride kremicitom pre tento druh
pouzitia. AIN sa vo velkej miere vyuziva v optoelektronike ako dielektrickd vrstva
v optickych pamétovych médiach, ako Cipova karta, kde je ddlezita prave vysokd teplotna
vodivost’  (elektrické  motory, senzory, vysokofrekvenéné  moduly, stciastky
telekomunikacnych a vyskumnych satelitov, vojensky priemysel). Pouzitie AIN je obmedzené
do teploty 800°C v désledku silnej oxidacie nad touto teplotou. Specialnymi technikami
upravend mikroStruktira keramiky na béaze nitridu kremicitého umoznila pripravit’ substraty
s tepelnou vodivostou ~ 150 W/m.K, [4]. Prednostou nitridu kremicitého oproti nitridu
hlinitému je jeho lepSia odolnost’ voci oxidécii ako aj vySSia pevnost’.

Dal§imi vyznamnymi reprezentantmi z rodiny funkénych keramickych materialov su
keramické materidly s perovskitovou Struktirou, ktoré sa vyznacuju silnym piezoefektom.
Piezoelektricky efekt je jav, pri ktorom v krystalickych dielektrikdch (napr. kremeni) vznika
mechanickou deforméciou elektricky ndboj. Naopak, elektrické pole v tychto dielektrikach
vyvolava mechanickl deforméaciu. Mimoriadne intenzivne je skiimana keramika na baze
titanatu olovnato-zirkoni¢it¢tho (PZT - lead zirconate titanate). Jednou zo sucasnych
a aktualnych oblasti vyuzitia tejto keramiky je opdt automobilovy priemysel. Lahko
predstavitelné je pouzitie keramiky na baze titanatu olovnato-zirkonicitého v airbagoch. Pri
mechanickom namahani (néraze) dojde u PZT keramiky k deformacii, ktora ma za nésledok

vznik elektrického impulzu a aktivacii airbagu v kabine motorového vozidla, Obr. 11.

Obr. 11 Vznik elektrického impulzu a aktivacia airbagu v kabine motorového vozidla.
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Dal3ou aplikaciou tychto materialov je piezoelektricky vstrekovaci systém pre vznetové
motory. Tento systém zabezpeCuje vel'mi rychlu odozvu na pokyn vodica ako aj vysoku
zivotnost’. V sucasnosti su vyvijané podobné materialy, v ktorych sa nahradza toxické olovo
inymi prvkami pri zachovani podobnych vlastnosti.

V 40-tych rokoch minulého storocia bolo zistené, Ze niektoré keramické materidly sa
spravaju ako feroelektrikd a vykazuju spontannu polarizaciu v pritomnosti elektrického pola.
Tieto materidly su tiez zo skupiny perovskitov a su charakterizované Curie teplotou, nad
ktorou stracaju feroelektrické vlastnosti. Feroelektrické latky sa vyznacuju doménovou
Struktirou. Domény st spontanne polarizované, navzajom hrani¢iace oblasti v latke. Pri
vlozeni latky do elektrického pol'a o urcitej intenzite sa domény natacaji v smere elektrického
pola amenia svoje hranice. Miera natoCenia domén do smeru elektrického pola je
charakterizovana vektorom polarizacie. Pri zmene smeru pol'a na opacny sa hodnota vektora
polarizdcie meni podla hysteréznej krivky. Feroelektrické latky su vlastne nelinearne
dielektrikd avykazuju velmi vysokii hodnotu dielektrickej konStanty, apreto sa
predovsetkym pouzivaju v elektrotechnickom priemysle na vyrobu kondenzatorov. Vysoka
hodnota dielektrickej konStanty je nutnd hlavne pri sucasnych trendoch miniaturizicie
elektronickych stciastok. Jednym zvyznamnych reprezentantov, ktory vykazuje
feroelektrické vlastnosti je aj keramika na baze barium titanatu, BaTiOs. Stadium vztahu
mikroStruktiry, zlozenia a dielektrickych vlastnosti je predmetom zékladného ako aj
aplikovaného vyskumu. V sucasnosti st predmetom vyskumu tuhé roztoky stroncia v barium
titanate, Ba;SryTiOs.

Dalsou vyznamnou skupinou funkénych keramickych materialov st vysokoteplotné
supravodic¢e. Su to materidly, ktoré na rozdiel od kovovych supravodi¢ov prechadzaju do
supravodivého stavu (stav bez elektrického odporu) uz pri teplotach kvapalného dusika (7, =
77 K =-196 °C) kym pri kovovych supravodicoch je tento stav dosiahnuty az pri teplotach
kvapalného hélia (7, = 4,2 K = - 269 °C). Hlavnym a najviac skimanym materidlom je
keramika cCastokrat oznacovana skratkou YBCO so zlozenimYBa,Cu3;O;, ktorej
supravodivost bola objavend vroku 1987. Struktira tohto krystalu je na Obr. 12, ide
o vrstevnatll perovskitovu Struktaru, hranica kazdej vrstvy je oddelena CuOs vrstvou.

V medzivrstvach sa nachadzaji atomy baria a ytria.
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Vyznamnym problémom keramickych
supravodi¢ov je pomerne nizka pradova
hustota, ktord stvisi s polykrysStalickym
charakterom ich  mikroStruktiry. Kym
samotné  zrnd/kryStally YBCO vykazuju
vysok  pradova hustotu (107  A/em?
v nulovom magnetickom poli), pritomnost
hranic zfn tento parameter vyznamne zniZuje
(zvyCajne az o dva rady). Z tohto dévodu je
vyskum keramickych supravodicov
orientovany na zvySenie pradovej hustoty

polykrystalickych materidlov a zjednoduSenia

Copper
L -:mESn

Obr. 12 Struktura kry$talu YBa,Cuz05 [5]

spésobu ich vyroby. Druhy hlavny ciel’ je pripravit’ supravodi¢e s ¢o najvyssou kritickou

teplotou prechodu do supravodivého stavu. V sicasnosti asi najStudovanej$i keramicky

materidl s 7,= 32 K = - 241 °C je diborid hore¢naty, MgB,. Jeho vyhodou je pomerne Siroka

oblast’ stability, jednoduché priprava a predovietkym vysoka pridova hustota, az 10° A/cm’

v nulovom magnetickom poli.
Vysokoteplotné supravodice sa
pouzivaju ako vinutia vo vykonnych
magnetoch, ktoré st schopné generovat
vysoké magnetické polia niekol’ko desiatok az
stoviek Tesla. Tieto su zvdc¢Sa vyuzivané na
magneticka  levitdciu, ktorda umoZnuje
prekondvat’  gravitdciu  prostrednictvom
magnetického pol'a. Tento efekt je vyuzivany
napriklad pri  konStrukcii  Zelezni¢nych
voziov, ktoré pocCas drahy levituju nad
povrchom kol'ajnic, a teda maji zanedbatel'ny

valivy odpor, Obr. 13.
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Pouzivaji sa napriklad aj v pocitacovych
tomografoch a pristrojoch na diagnostiku pomocou
magnetickej rezonanc¢nej spektroskopie. Supravodivé
magnety umoznuji zvysit’ kontrast a kvalitu snimku,

¢o umoznuje presnejSiu diagnostiku, Obr. 14.

Biokeramika

Biomateridly su organické a anorganické

syntetick¢ materidly pouzité v medicine na nahradu

alebo obnovu mikkych atvrdych tkaniv formou  Obr.14 Snimka kolena z pristroja
vyuzivajuceho magneticka

implantatov. Hlavné skupiny biomateridlov su kovy, .
rezonanciu.

polyméry, keramika akompozity. Vlastnosti

biomateridlov zavisia od ich aplikacie a funkcii, ktoré maji splnit’ v organizme po
implantécii. Snaha l'udi nahradit’ kostné tkanivo je tu uz velmi davno a najzndmejSim
prikladom je archeologicky nalez z Peru, kde bola objavena neoliticka nadhrada ¢elnej kosti
zlatou dostickou. Podmienkou je, aby latka vlozend do zivého tkaniva, ako napriklad
spomenutd zlatd dosticka, nebola toxickd pre zivé bunky, nevyvolavala zapalova reakciu,
nepdsobila mutagénne a nebola karcinogénna. Ak spiia tito podmienku je biokompatibilna.
Podla stupna interakcie so zivym tkanivom moézu byt tieto materidly bioinertné alebo
bioaktivne (hovori o tom index bioaktivity I = 100 / pocet dni potrebnych na vytvorenie vizby
medzi kostnym tkanivom a polovicou povrchu implantatu). V poslednych rokoch sa v tejto
oblasti vyznamne zacinaju uplatiiovat’ predovSetkym keramické materialy, ktoré uspesSne
napodobiiuju vyhody biologickych materidlov. Biokompatibilita keramickych materidlov je
priamym vysledkom ich chemického zloZenia, ktoré obsahuje 16ny nachadzajice sa bezne vo
fyziologickych prostrediach (Ca®*, K*, Mg®", Na", atd".) a tiez iény, ktoré vykazujii minimalnu
toxicitu pre tkaniva (AL, Ti2+). Bioinertnd keramika sa pouziva hlavne na mechanicky
namahané aplikacie (korund, oxid zirkonicity, zirkoniitokorundova keramika) alebo ako
nizkooterové povlaky (pyroliticky C resp. DLC — diamond like carbon). Naopak bioaktivna
keramika sa pouziva na mechanicky nizko-zatazové aplikacie (napr. vyplne z hydroxiapatitu

Cas(PO4)3(OH), a sklokeramiky) alebo ako biodegradovate'né materialy (v organizme sa
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rozpust'aju a poskytuju potrebné Castice na regeneraciu tvrdych ako aj mékkych tkaniv, napr.
trikalcium fosfat - TCP).

Spolo¢nym problémom vsetkych bioinertnych materidlov a z nich vyrobenych nahrad
kosti tkvie v tom, Ze s pevnejSie ako I'udské kosti a majii podstatne vyssi Youngov modul
pruznosti. V Tab. 4 st uvedené niektoré z fyzikalno-mechanickych vlastnosti keramickych
materidlov na baze Al,Os a ZrO, spolu s vlastnostami kortikalnej kosti. Youngov modul
pruznosti kortikéalnej kosti je cca 20 GPa alebo nizsi. VSetky keramické materidly pouzivané

pre mechanicky namahané aplikécie vykazuji hodnoty medzi 200 GPa az 400 GPa.

Tabul’ka 4 Porovnanie fyzikdlnych vlastnosti Al,O3; a PSZ biokeramiky s kortidlnou kost'ou.

Keramika s vysokym PSZ, Kortikalna
obsahom AL,O; kost’
ZlozZenie (percento hmotnosti) Al,03>99.8 7r0,>97 -
Hustota (g/cm3) >3.93 5,6-6,12 1,6-2,1
Pevnost’ v ohybe (MPa) 550 1200 50-150
Youngov modul (GPa) 380 200 7-25
Lomova haZevnatost’ (MPa.m™?) 5-6 15 2-12

Elastickd nesurodost’ medzi kost'ou (nizky Youngov modul pruznosti) a keramickym
implantdtom (vysoky Youngov modul pruznosti) vedie pri mechanickom namdahani k
rozdielnej deformacii kosti a implantatu, a tym v kone¢nej faze k aseptickému uvolneniu
implantatu pripadne k jeho vylomeniu. Preto pri vyvoji novych biomateridlov je potrebné
hl'adat’ také rieSenia, aby implantaty mali podobné vlastnosti ako tkaniva, ktoré nahradia. Ak
st rozdiely vo vlastnostiach zna¢né, tak material implantovany do tkaniva vyznamne ovplyvni
jeho spravanie.

Keramika na baze Al,O; (vysokocisty, polykrystalicky, jemnozrnny) a zhizevnateny
71O, (TZP a Mg-TZP) su keramické materidly, ktoré sa pouZivaji ako hlavice pri Uplnych
nahradach bedrovych kibov predovietkym vd’aka vybornym tribologickym vlastnostiam. Oba
typy keramickych materidlov patria do skupiny bioinertnych materidlov, ktoré nereaguju
s telovymi tekutinami.

Oxid hlinity je inertny materidl, vyvoldva malud, ak nie Ziadnu odozvu od okolité¢ho
tkaniva. Telo ho vnima ako cudzorody materidl aizoluje ho vytvaranim vrstvy
neadherentného vlaknitého tkaniva okolo implantatu. Hutny, Cisty (>99,5%) a-Al,O3; bol

prvou biokeramikou, ktord sa klinicky pouZzila. Niektoré zubné implantaty st zhotovené
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z krystalického zafiru, ale vécSina aplikacii je pripravend z jemnozrnného polykrystalického
a-Al, O3, ku ktorému sa pridava malé mnozstvo Mg (<0,5%), ktory zabrafiuje nadmernému
rastu zfn pocas spekania. Hlavné pouzitie tejto biokeramiky je v oblasti nahrad stehenného,
popripade kolenného kibu. Pri ndhrade stehenného kibu sa Al,O; pouziva ako hlavica
v spojeni s kovovym kmetiom, Obr. 15. Acetabularne 16zko, v ktorom je hlavica implantatu
kibu stehennej kosti ulozena, je vyrobené
z UHMWPE (polyetylénu s velmi vysokou
molekulovou hmotnostou). Stupne
opotrebenia Al,O; na UHMWPE st 20-krat
men$ie ako stupne opotrebenia kovu na
UHMPWE, zcoho vyplyva, ze dochadza
k mensej produkcii tribologickych ulomkov.

Porézna a- Al,O; keramika sa moze pouzit’ aj

Obr. 15 Keramické hlavice stehenného

kibu spolu s kovov§m kmefiom. na nahradu velkych casti kosti, ktoré boli

odstranené z pricin, akymi su rakovina alebo
Stiepna zlomenina. V tomto pripade keramika méze mat’ tvar prstencov, koncentrovanych
okolo kovového ¢apu vlozeného do centra chybajucej kosti. Porovitost’ materialu podporuje aj
infiltraciu kostného tkaniva do Struktury oxidu hlinitého (vrastanie kostného tkaniva do
porov).

Oxid zirkonicity PSZ (PSZ — c¢iastocne stabilizovany ZrO,;) md v porovnani s Al,O;
vyssiu pevnost’ v ohybe, lomova htizevnatost’ (vysoka hodnota je dolezita v ramci stehennych
hlavic), niz§iu hodnotu Youngovho modulu a menSiu schopnost povrchu byt dokonale
vylesteny. Vyskyt tribologickych tlomkov z implantatu pri opotrebeni je hlavnym faktorom
zlyhavania nahrad stehennych kibov. Vi&sina stehennych hlavic je vyrobena z 97 mol.% ZrO,
a 3 mol.% Y;,0s. Jedna sa o tzv. TZP (tetragonalny polykrystalicky oxid zirkonicity) a pontka
lepSie mechanické vlastnosti. Stupen opotrebenia PSZ na UHMWPE je nizky, ale dostato¢ne
vysoky na to, aby sa objavovali tribologické tlomky pri aplikaciach. Stidie ukazali, Ze
hodnota koeficienta trenia medzi Al,O; 16Zkom a ZrO, hlavicou st ovel'a menSie, ako medzi
keramikou a UHMWPE a vysledné opotrebenie je medzi nimi takmer nulové.

Stcasna generacia kladie stale vac¢si doraz na estetiku svojho vzhladu, je to aj jeden

z dovodov intenzivneho vyskumu v klinickej praxi pouzivanych keramickych implantatov
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zubov. Keramika patri dnes k najznaSanlivejSim a najlep$im materidlom v zubnej technike.
Zavedenim novych technolédgii je mozné pouzit’ oxid zirkonicity ako zakladny material pre
korunky, mostiky a teleskopy ako alternativu zlata alebo inych materidlov. Celokeramické
zuby z oxidu zirkonicitého su biokompatibilné, a preto ich aj na$ organizmus dobre znasa.
Dalej je to prijemny pocit, ktory nie je sprevadzany alergickymi &i neziaducimi reakciami,
ako su napr. prichut’ kovu alebo sfarbenie d’asien. Celokeramicky chrup zo ZrO, ma podobnu
svetelnt priehl'adnost’ ako prirodny zubny material. Preto su keramické zuby na nerozoznanie
od prirodnych. Proces vyhotovenia umelého chrupu je riadeny pocitacovou technikou, ¢o
zarucuje Standardnu kvalitu a klinickd Gispesnost’.

Spolo¢nou charakteristikou bioaktivnych skiel a keramiky je ich Casovo zavisla
kineticka modifikacia povrchu, ktora sa objavuje okamzite po implantacii. Povrch vytvara
vrstvu biologicky aktivneho hydroxyuhli¢itanapatitu (HCA), ktord zabezpeCuje spojenie
s tkanivom. HCA féza, ktora sa vytvori na bioaktivnom implantate, je ekvivalentna chemicky
1 Strukturne mineralnej faze na kosti.

Materialy, ktoré su bioaktivne, rozvijaji adherentné rozhranie s tkanivom, ktoré odolava
vel’kym mechanickym sildm. V mnohych pripadoch adhézna medzifdzova sila (pevnost) je
rovnaka alebo vécsia ako kohézna sila implantatu alebo tkaniva naviazaného na implantovany
material. Biokeramika na baze fosfore¢nanu vapenatého sa pouziva v medicine uz viac ako 30
rokov. Pouzitie zahffia zubdrstvo, perkutanne (kozou prenikajace) aplikacie, ortopédiu,
otorinolaryngologiu a iné. PouZzivaju sa rozne stupne fosforeCnanov vépenatych v zavislosti
od toho, ¢i je potrebny resorbovatelny alebo bioaktivny material. Stabilita fosfore¢nanu
vapenatého zavisi znacne od teploty a pritomnosti vody, a to ¢i uz v priebehu pripravy alebo
pouzitia. Pri teplote 'udského organizmu su stabilné len dva fosforecnany vapenaté v kontakte
s telovymi tekutinami: pri pH < 4,2 stabilny je CaHPO4.2H,0 (dicalcium fosfat) a pri pH >
4,2 je stabilnym Ca;o(PO4)s(OH), (hydroxyapatit, HA). Pri vysSich teplotach existuji aj iné
fosforeCnany vapenaté: Caz(POs), (B-tricalcium fostat, TCP) a CasP,0y (tetracalcium fostat).
Mechanické vlastnosti fosfore¢nanov vapenatych vyznamne ovplyviiuju ich aplikacie ako
implantaty. Hodnoty sil v tahu a tlaku a odolnost’ materialu voci inave zévisia od porovitosti
materidlu, priCom porovitost mdéze byt pritomna v podobe mikroporov alebo makropdrov.
Weibullov modul HA-implantatov vo fyziologickych roztokoch ma nizku hodnotu, ¢o znaci

nizku spolahlivost pocas tahového zatazenia. Nasledkom toho, klinické vyuzitie
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biokeramiky na bazach fosfore¢nanov véapenatych moéze byt v podobe: praskov, malych
implantatov v strednom uchu, zubnych implantatov so spevilujucim kovom, povlakov na
kovovych implantatoch, bioaktivnej zlozky v kompozite polymér-bioaktivna keramika a iné.
Kombinéciou dvoch alebo viacerych chemicky odliSnych faz oddelenych rozhranim
vznikd bioaktivny kompozitny material. Z pravidla je navrhnuty tak, aby mal skombinované
tie najlepsie vlastnosti tych komponentov, z ktorych je zlozeny. Pre biomedicinske kompozity
je nevyhnutné predovSetkym kombindacia biologickej kompatibility a mechanickych vlastnosti
materialu, teda kombinacia bioinertného materidlu s dobrymi mechanickymi vlastnost’ami,
ktory by obsahoval bioaktivhu zlozku ¢i uz na jeho povrchu alebo v jeho objeme.
Biokompozity mozno klasifikovat' z dvoch hladisk. Ak vezmeme maticu materialu ako

zéaklad klasifikacie, rozliSujeme tri druhy biomedicinskych kompozitov:

> kompozit s polymérnou maticou, napr. HA/HDPE (vysoko hutny PE),
> kompozit s kovovou maticou, napr. HA/Ti,
> kompozit s keramickou maticou, napr. sklo/HA.

Ak za zaklad delenia povazujeme bioaktivitu, potom biomedicinske kompozity delime na:

> bioinertné kompozity, napr. uhlik/uhlik,
> bioaktivne kompozity, napr. nehrdzavejica ocel/biosklo,
> bioresorbovatel'né kompozity, napr. TCP/PHB (polyhydroxybutyrat)

Vyuzivanie bioaktivity biokeramickych castic v kompozitoch viedlo k vyskumu
a naslednému objaveniu novych materidlov, akymi st bioaktivny kostny cement a bioaktivne
zubné materidly. Tieto nové materidly so zaClenenymi biokeramickymi casticami mozu
spdsobit’ formovanie tkaniva s nimi susediaceho a nakoniec vybudovat’ pevnu vézbu s takto

novovytvorenym tkanivom.

Nanokeramické materialy — dvere do budicnosti?

Nanomaterialy st tvorené &asticami s velkostou 10” metra, ¢o je priblizne stotisicina
hrabky Tudského vlasu. Ako také umoznuji menit’ spravanie latok. Napriklad zakladné
vlastnosti beznych polykrystalickych betonov urcuji objemové vlastnosti kamienkov
a spojiva medzi nimi. Ak sa zniZia rozmery kamienkov na Urovei nanocastic, uplne sa zmenia
charakteristiky betonu. Plati to pre kazdy polykrystalicky materidl. V principe ide o to, Ze

zmen$enim stavebnych jednotiek dochadza k zmene pomeru medzi ich objemom a povrchom
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v prospech zvéc¢senia povrchu. Vlastnosti faz tvoriacich spojivo za¢ni byt urcéujuce. Tymto
sposobom je napriklad mozné urobit' z pevného, avsak krehkého keramického materidlu
pruzinu, ako aj iné latky s netradicnymi vlastnostami. Nanocastice su medzistupiiom
v stavebnych kamenioch hmoty - atdbmoch a molekulach - a v pevnych hmotach, v ktorych
atobmy a molekuly tvoria viac ¢i menej usporiadana Struktiru. Nie su to vSak ani molekuly,
ani hmoty v pevnej faze, ale usporiadané nanocastice, ktoré vykazuju celkom nové vlastnosti,
v ktorych sa kovy menia na polovodice alebo na optické materialy. Su myslitelné nekonecné
variacie, ked" znesmierneho mnozstva nekovovych anorganickych latok sa vyrobia
nanocastice a tieto prilnt do inych materidlov, ako je sklo, plasty alebo keramika. Takymto
sposobom vznikaju nanokompozity, ktoré umoziuju vlastnosti materialov doslova usit' na
mieru. MoZnosti vyuzitia nanomateridlov si obrovské. Zahada samocistiacich budov spociva
v tom, Ze su postavené z materidlov s nanovybezkami, ktoré neumoznia dazdovej kvapke
prilnat’ na povrchu. Vsetka necistota tak stecie. Rovnakym spdsobom mozno vyrobit’ kosel'u,
na ktorej nezostanu ziadne Skvrny, ked’ sa poleje Cervenym vinom. Uz v roku 1992 boli
predstavené tenké priesvitné povlaky nanesené na sklo, plasty, kov a mramor. Odpudzuju
necistoty a zéroven odolavaju oteru. Priemyslovo sa uz pouziva povlak, ktory naneseny na
okenné sklo pdsobi ako tepelny §tit. Tento povlak sa pri teplote vysSej ako 1000°C meni na
sklovity material s vysokou pevnost'ou. Pouzitie tohto materidlu naslo uplatnenie pri vyrobe
I'ahkych a nerozbitnych skiel sneposkoditelnym povrchom do okuliarov. Skumaji sa
materialy, ktoré v reakcii na svetlo alebo elektrické impulzy, menia svoju priesvitnost.
Vyvijaji sa zvlast jemné filtre, ktoré automaticky zatvarajii svoje pory, ked zaregistruju
pritomnost’ urcitych plynov. Tak ako v minulych desatrociach elektronika nahradila
mechanické technologie, nanotechnologia moéze v uréitych oblastiach ucinit’ elektroniku
zastaranou. Procesy, ktoré dnes vyzaduju elektronické riadenie, velmi pravdepodobne budu
kontrolované inteligentnymi materidlmi. Velmi perspektivnou oblastou su magnetické
nanocastice, ktoré mozno vyuzit pri liecbe nadorovych ochoreni. Po ich privedeni k tumoru
mozno pomocou magnetického pol'a nanocastice rozkmitat, vd’aka tomu zahrievaju a lokéalne
ni¢ia rakovinové bunky. Dal§im prikladom sa uhlikové nanotribky. Ide o material, ktory

svojou pevnost'ou prevysuje vSetko, ¢o doteraz 'udstvo poznalo.
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Keramika ako ju nepozname
P. Sajgalik, M. Hnatko, S. Lojanova
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PRiIPRAVA KONSTRUKCNEJ KERAMIKY SPEKANIM

Pavol Sajgalik, Zoltin Len&és
Ustav anorganickej chémie, Slovenska akadémia vied, Dubravska cesta 9, 845 36 Bratislava

Spekanie

Spekanie je proces, pri ktorom sa zkeramickych praskov pripravuju keramické
materidly. Vysledné vlastnosti telesa pripraveného spekanim zavisia predovSetkym od
fyzikéalno-chemickych vlastnosti vychodiskového prasku a spdsobu pripravy. Vzhl'adom na

>n

pouzité vychodiskové latky je nutné volit' "vhodné" podmienky spekania tak, aby vysledny
materidl dosahoval pozadované vlastnosti. Treba poznat’ vztah medzi podmienkami spekania
(formovanie telesa za studena, teplotny rezim spekania, atmosféra v peci, jej tlak, vhodny
zasyp, atd’.) amechanizmami, ktoré vedd k spajaniu individudlnych castic prasku

a vytvoreniu pevného telesa.

Stadid spekania

Proces spekania sa deli do Styroch $tadii:
- nulté Stadium spekania,
- pociato¢né stadium spekania,
- stredné Stadium spekania,
- konecné Stadium spekania.
Stadia  spekania  su  schematicky

znizornené na obr. 1.

Nulté stadium spekania

Je to proces formovania telesa

z praSku za studena. Pocas tohto $tadia sa

formuje vychodiskovd mikrostruktura,

rozdelenie velkosti a tvaru poérov, “ ) ,
Obr. 1 Stadia spekania: a) nulté,
vytvaraji sa nové kontakty medzi b) pociato¢né, c) stredné, d) konecné.

casticami vychodiskového prasku (obr.

la).
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Pociatoéné $tadium spekania

V pociatocnom S§tadiu je na teleso aplikovana teplota a v pripade potreby aj tlak.
Individuélne castice vychodiskového telesa si zachovéavaji svoju identitu, formuja sa vSak
medzi nimi krcky, ktoré ich navzajom spéjaju. Za ukoncenie pociatocného Stadia spekania sa

povazuje stav, ked’ sa teleso zhutni priblizne o 5% (obr. 1b).

Stredné Stadium spekania

Do stredné¢ho Stadia spekania sa pocitaji zmeny do hutnosti cca 0,92, ¢o znamend, ze
teleso dosiahlo objemovi hmotnost’ rovnajucu sa 92% teoretickej hustoty vychodiskovej
latky. V tomto $tadiu spekania sa na zmene mikroStruktary podiela prevazne objemova a
hrani¢na difuzia (zhuthovacie procesy), resp. rast zin (obr. 1c). V strednom a kone¢nom
Stadiu spekania je rozhodujucou charakteristikou porovitost telesa. Porovitost' je definovana

ako pomer objemu podrov v telese k celkovému objemu telesa.

Koneéné §tadium spekania

Kone¢né Stadium sa zacina vtedy, ked sa pory v rohoch zfn uzatvaraju, stavaji sa
izolovanymi v dosledku pokracujiceho zhutiiovania telesa (obr. 1d). Toto Stadium je
sprevadzané rastom zfn, za ur¢itych podmienok (nevhodné rozdelenie velkosti a tvaru porov)

vSak moze nastat’ v kone¢nom Stadiu spekania aj rast porov.

Vyvoj mikrostruktury pocas spekania

Pocas spekania v kvapalnej aj v tuhej faze sa uplatiiuji mechanizmy veduce nielen
k spajaniu Castic vychodiskovej latky, ale aj k zmene tvaru jednotlivych Castic. Malé Castice
vo vylisku postupne miznt, vel’ké Castice rasti na tikor malych, péry sa zmensuji v désledku
posobenia mechanizmov prispievajicich k zhutneniu a v dosledku reorganizacie Castic, ktora
je pozorovand aj v pripade spekania v tuhej faze. Tento mechanizmus prevldda najma
v pripade spekania v pritomnosti kvapalnej fazy. Podstatny rozdiel je v tom, Ze v pripade
spekania v pritomnosti kvapalnej fazy zrna rasta diftiziou cez kvapalnu fazu.
Rychlost’ rastu ztn v pritomnosti kvapalnej fazy mozu ovplyvnit’ tri procesy:
- rozpustanie,
- diftzia,

- krystalizacia.
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Priprava konStrukcnej keramiky spekanim
P. Sajgalik, Z. Lencés

Vplyv prisad a atmosféry na spekanie

Spekanie v tuhej faze

Materialy pouzivané v konStrukénej keramike, ¢i uz oxidové (Al,O3, ZrO,) alebo
neoxidové (Si3Ny4, SiC, AIN, B4C, TiN a pod.) sa vyznacuju pevnostou a stalostou aj pri
pomerne vysokych teplotach az do 1500°C. Maja bud’ vysoké teploty topenia, alebo sa pri
vysokych teplotach rozkladaju (SizNa, SiC). Za ucelom aktivacie procesu spekania Cistého
praskového materidlu, ktory prebieha mechanizmami v tuhej faze, tedria spekania ponuka tri
moznosti. Prvou je zvySenie teploty, druhou pouzitie jemnejSich praskov a tretou je aplikacia
vonkajSieho tlaku na spekajici systém. KedZe je spekanie v tuhej faze energeticky vel'mi
naro¢né, malokedy vedu tieto metody k zelatelnému vysledku, akym je hutny keramicky

material.

Spekanie v pritomnosti kvapalnej fazy
Pojmom kvapalna faza sa rozumie taky pridavok ku spekanému materialu, ktory je pri
teplote spekania v kvapalnom stave. Kvapalnd faza musi pri teplote spekania svojimi
vlastnostami spinat tieto predpoklady:
musi zmécat’ vSetky povrchy tuhej fazy,

zrné tuhej fazy (spekaného materialu) musia byt’ v kvapalnej faze ¢iastocne rozpustené.

Ak by kvapalnd faza nezmacala vsetky povrchy tuhych zin a tieto by boli vo vzidjomnom
kontakte, muselo by za ucelom priblizenia sa stredov dvoch spekajucich zfn dojst

k transportu materialu v tuhej faze.

Vplyv atmosféry
Vplyv atmosféry na spekanie konstrukénych keramickych materidlov je mozné chapat’
komplexne v spojitosti s konkrétnym spekanym materialom a pripadne pouzitym pridavkom.
Oxidové materialy sa spekaji vo vzdusnej atmosfére a neoxidové v bezkyslikovej atmosfére.
Obzvlast' dolezité je presne kontrolovat’ parcidlny tlak dusika pri spekani kompozitov
skladajucich sa znitridov a karbidov (napr. kompozit SiC + Si3;Ny4), aby nedochadzalo

k rozkladu keramickej matrice.

101



SILIKATNIK 2008

Poziadavky na mikro$truktiru keramickych materialov

Nie je mozné vytvorit univerzalny keramicky materidl, ktory by mal vlastnosti
pouzitel'né v Sirokom spektre aplikécii. Poziadavka na vysledni mikroStrukturu sa teda odvija
od predpokladanej oblasti aplikacie keramického vyrobku.

Obecné poziadavky na mikrostrukturu keramickych polykrystalickych materidlov je
mozné zhrnit' nasledovne: Optimdlna mikrostruktura zvycajne pozostava zo submikronovych
zin  predizeného tvaru, shomogénne rozloZenymi minoritnymi fizami a neobsahuje
nadkriticke defekty.

Vzhl'adom na to, Ze mikroStruktura materidlu sa vyvija v komplikovanom procese
spekania. je nevyhnutné dokonalé poznanie fyzikalno-chemickych procesov prebiehajucich
pri spekani. Pri priprave definovanej mikrostruktiry keramickych materidlov na baze nitridu
kremicitého a oxidu hlinit¢tho sa najcastejSie vyuziva fakt, Ze vysledné kryStalografické
zloZenie tychto materidlov zodpoveda ich vysokoteplotnym modifikacidm. Je to B-Si3Ny pre
nitrid kremicity a a-Al,O; pre oxid hlinity. Pri transformécii nizkoteplotnych modifikacii na
vysokoteplotné modifikacie tychto latok pocas procesu spekania je mozZné ovplyvnit
nukledciu a rast novej fazy a tym aj tvar a
distribuciu ztn v mikrostruktare. Na obr. 2 je
mikrosStruktara SisNs ziskand ockovanim
vychodiskovej zmesi zarodkami
vysokoteplotnej [-Si3Ns fazy. Dosiahnuta

mikroStruktira, pozostava 70 zfn

ihlickovitého tvaru. Ockovanie, teplotny rezim

o a pridavky spekania si najddlezitej$imi
Obr. 2 Mikrostruktara  SisNs  ziskana

oc¢kovanim vychodiskovej zmesi
zérodkami B-SizNy definovanych mikrostruktar. V tabulke 1 st

prostriedkami  pouzivanymi  pri  tvorbe

tieto prostriedky vymenované.
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Tabul’ka 1 MozZnosti ovplyviiovania mikrostruktiry keramickych materidlov

Poiadovany Si3N4 A1203
efekt
Predizené oc¢kovanie B-Si3Ny o¢kovanie a-Al, O3 +
Castice pridavok La,0; resp. Ce;0O3
Zabranenie minimalne mnozstvo pridavkov | spekanie bez  pritomnosti
rastu zfn spekania (< 5 hm. %) kvapalnej fazy
pridavok submikrénového SiC, pridavok submikrénového
rychly ohrev, nizka teplota a ¢as | MgO, SiC
spekania rychly ohrev a nizka teplota a
Cas spekania
Podporenie vychodiskovy praSok s minimalnym | spekanie v pritomnosti
rastu zfn obsahom B-Si3Ny, kvapalnej fazy
vysoky objemovy podiel pridavkov | vysoka teplota a ¢as spekania
spekania (> 8 hm. %)
vysoka teplota spekania
Znizenie poctu | homogenizacia vychodiskovej zmesi | homogenizacia vychodiskovej
defektov za mokra zmesi za mokra
sitovanie vychodiskového prasku sitovanie vychodiskového
spekanie v dusikovej atmosfére prasku

MikroStruktira keramiky

Slovo mikrostruktira je odvodené od slova $truktira. Struktira je sposob usporiadania
celku (telesa) z elementdrnych stavebnych jednotiek. ESte donedavna boli za zékladné
stavebné jednotky latok povazované atomy a molekuly. Nové poznatky, najmd vo fyzike
elementarnych castic, priniesli zmenu pohladu na zakladné Struktirne jednotky latok.
Zékladnymi stavebnymi jednotkami latok nie su atomy a molekuly, ale elementarne Castice
ovel'a menSich rozmerov. Tento rozvoj poznania vo fyzike spdsobil, Ze zauzivana definicia
pojmu Struktura latok vztiahnutd na atdémy a molekuly uz v zasade nezodpoveda predstave
o stavbe latok. Napriek tomu, slovo Struktura si dodnes zachovalo svoj pévodny vyznam, t.j.
usporiadanie 1atok z atdmov a molekul. Rozvoj poznania a zjeminovanie rozmerov zakladnych
stavebnych kamenov Struktury latok sa odrazil v zavedeni a pouzivani roznych privlastkov
k slovu struktara. Vznikli nové pojmy, ktoré charakterizuju usporiadanie latky na konkrétne;j
rozmerovej Urovni, st to napriklad: elektronova Struktura, nano-Struktira, hyper-Struktura,
a iné, s ktorymi sa stretdvame v réznych oblastiach prirodnych vied.

Takymto istym spdsobom vznikol aj pojem mikroS$truktira. Je to pojem pozivany pri

charakterizécii usporiadania polykrystalickych materidlov, pri ktorych je zdkladnou stavebnou
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jednotkou zrno majoritnej fazy polykrystalickej latky, ktoré ma zvycajne rozmery niekol'ko
mikrometrov. Z uvedeného moézeme zostavit definiciu: pod pojmom mikrostruktura
rozumieme objemové, priestorové a tvarové usporiadanie faz tvoriacich polykrystalicky
materidl. Fazy sa delia na majoritné a minoritné, zvy€ajne su majoritné fazy aj fazami
kryStalickymi. Na obr. 3 je mikroStruktara keramického materidlu na béaze nitridu
kremicitého, z ktorého je vyrobeny ventil do vybusného motoru. Majoritnou fazou v tomto
pripade st krystaly B-SizN4 (tmava faza) a minoritnou fazou nachddzajucou sa na hraniciach
zfn je oxynitridové sklo (svetld faza). V obecnom slova zmysle je pri vyssie uvedenej definicii
mlcky predpokladané, Zze pod pojmom faza sa rozumie nielen tuha latka, ale aj plynna faza
(por), resp. Tubovolnd inad stavebna jednotka vyplhajiica priestor v polykrystalickom
materidli. Ide predovSetkym o defekty, ktoré mézu mat’ charakter zhlukov, necistot,

nehomogenit v hustote ¢i priestorovom usporiadani faz (fazova segregacia).

Obr. 3 Mikrostruktira keramického ventilu do vybusného motora na baze SizNa.

Vlastnosti polykrystalickych materidlov zavisia od ich mikroStruktary. Su to nielen
mechanické vlastnosti, ale aj elektrické, tepelné, magnetické a optické. Z tohto hl'adiska je
mikroStruktira kI'iCovym parametrom pri syntéze tychto latok s ohl'adom na vlastnosti
pozadované pre ich aplikacie v praxi.

Je vela charakteristik, ktorymi je definovand mikroStruktura keramiky. Zakladnymi
vsak su:

objemova hmotnost’,

kvantitativna mikroStrukturalna analyza,

fazova analyza.
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Objemova hmotnost’

Objemova hmotnost’ je jednym znajdolezitejSich parametrov polykrystalickych
keramickych materidlov pre konstrukéné aplikécie. Zvyc€ajnd poziadavka je, aby objemova
hmotnost’ vyrobku bola totozna/blizka teoretickej hustote keramického materidlu, tzn.
vyrobok by mal mat’ nulova pérovitost’.

Metody pouzivané na meranie objemovej hutnosti su zalozené na Archimedovom
zakone a merani vztlakovej sily. Ako kvapalné médium sa pouziva voda alebo ortut’. Rovnica
pre vypocet hustoty meranim vztlakovej sily vo vode je nasledovna:

P = (pymo)/(mo-my)
kde m, je hmotnost’ vzorky na vzduchu, m, je hmotnost’ vzorky vo vode, p, je hustota vody

pri teplote merania, a p; je objemova hmotnost’.

Kvantitativna mikroStrukturalna analyza
Stadium mikrostruktiry z hladiska kvantity (zastipenie jednotlivych faz, ich tvarové
a priestorové rozdelenie) je na objemovych vzorkach mozné len na naleStenych vybrusoch,

ktoré su zviditelnené leptanim.

Leptanie

Leptanie je operdcia nevyhnutnd na zviditelnenie mikrostruktiry keramického
materialu. Existuje mnozstvo postupov na leptanie keramickych materialov. V tabulke 2 su

strucne zhrnuté postupy pouzivané pre SizN4 a Al,O3 keramiku.

Tabul’ka 2 Podmienky leptania SizsN4 a Al,O3

Leptacia metoda SizNy ALO;
plazmochemicky CF4+ 0O, -
tepelne 1250 °C/vdkuum 1300-1400 °C
chemicky HPO; /250 °C HPO; /250 °C
HF /20 °C V,05/900 °C
NaOH /300-350 °C KHSO4 /300 °C
K,CO; + NaF /900 °C
KOH + NaOH + LiOH / 200°C

Mikrostruktura je zvyCajne pozorovana pomocou mikroskopie, vzhladom na to, Ze
zakladné stavebné jednotky tvoriace mikroStrukturu (zrna, fazy na hraniciach zfn a na styku

viacerych z nich) nie s voI'nym okom pozorovatel'né.

105



SILIKATNIK 2008

Mikroskopia

Na ziskanie obrazu mikrostruktiry sa pouziva opticka a elektronova mikroskopia. Na
charakterizaciu keramickych materidlov sa pouZziva reflexna i transmisna mikroskopia.

Opticku mikroskopiu je moZné pouZit’ nielen na charakterizdciu tvaru jednotlivych faz
tvoriacich mikrosStrukturu, ale v zasade aj na ich odliSenie. RozliSenie faz pomocou optickej
mikroskopie je zalozené na fakte, zZe odrazivost’ réznych latok je rozna. NavySe absorpcia
urcitych Casti polarizovaného viditeného svetla umoznuje jednotlivé fazy odlisit’ farebne.

Elektronovda mikroskopia. Princip elektronového mikroskopu je zaloZeny na fakte, ze
elektrony maji podobne ako svetlo vlnovy charakter. Urychleny elektron interaguje so
skimanou latkou a vyvolava mnohondsobnti odozvu tejto latky. Ide o interakcie, ktoré su
zhrnuté v tabul’ke 3.

Vsetky tieto reakcie skumanej latky na dopadajiuce elektrony sa daju pouzit na jej
charakterizéciu, ¢i uz jej zobrazenie alebo urcenie fdzového zloZenia.

Vicsina elektronovych mikroskopov pracujucich v reflexnom mode (SEM - Scanning
Electron Microscope, v Sloven¢ine REM - rastrovaci elektronovy mikroskop) je vybavenych
detektorom RTG Ziarenia. Existuju dva druhy tychto detektorov: EDX (Energy Dispersive X-
ray) a WDX (Wave Dispersive X-ray). Kym EDX meria energiu vyziareného rontgenovského
la¢a, WDX uréuje priamo vlnovi dizku RTG Ziarenia. WDX pracuje na principe difrakcie
neznameho ziarenia na znamom monokrystile. WDX je schopné rozlisit' aj velmi l'ahké

castice skimanej latky, zvy€ajne je mozné pomocou WDX identifikovat’ prvky aZ po bor.

Tabulka 3 Rastrovacia elektronova mikroskopia (REM)

Reflexny mod Informacia Transmisny mod Informacia

primarne  odrazené | atbmové Cislo primarne elektrény atomove Cislo

elektrony

sekundarne topografia vzorky sekundarne elasticky | topografia

emitované elektrony emitované elektrony | vzorky

RTG ziarenie fazové zloZenie RTG ziarenie fazové zloZenie

luminiscen¢né fazové zlozenie neelasticky fazové zlozenie

Ziarenie emitované elektrony

Augerove elektrony | fdzové zlozenie povrchu - -
vzorky

V transmisnom modde pracujiica elektronova mikroskopia (TEM - Transmission

Electron Microscope) ma moznost analyzy fadzového zlozenia pomocou EELS (Electron
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Energy Loss Spectroscopy). Tato metdda je zaloZzend na merani energie primarnych
elektronov, ktoré odovzdali cast' svojej kinetickej energie elektronom skimanej vzorky
(neelasticky emitované elektrony). Touto metédou je mozné analyzovat’ rozmerovo velmi
subtilne Casti vzorky. VacSinou sa metéda EELS pouZiva na analyzu hranic zfn a minoritnych

faz v nich.

Fazova analyza

Praskova difrakcna analyza
Z analytického hl'adiska maji najvacsi vyznam metddy, pri ktorych rontgenové Ziarenie
difraktuje na polykrystalickej vzorke. Tieto metddy sa sthrne oznacujii ako praskové,
pripadne polykrystalické, pretoze vzorka je skimand najCastejSie vo forme prasku. Princip
analytického vyuzitia praskovej difrakénej rontgenografie mozno zhrnut do nasledujucich
bodov:
o kazda krystalicka latka (faza) poskytuje svoj charakteristicky praSkovy rontgenogram,
e vzmesi difraktuje kazdd faza nezavisle, takze vysledny rontgenogram je
superpoziciou rontgenogramov jednotlivych faz a
e intenzita difrakénych linii kazdej z faz je imerna mnozstvu faz v zmesi.
NajdolezitejSimi  aplikdciami  praskovej  difrakénej metdody s kvalitativna
a kvantitativna fazova analyza. Analyticky vyuzivanymi veli¢inami st polohy difrakénych
linii, ktoré su charakterizované medzirovinnymi vdzialenostami a intenzitami tychto linii.
Okrem toho mozno praskovou difrakénou metédou skumat’ rovnovazne stavové diagramy,
uréovat’ zvySkové napdtia v pevnych latkach, stanovovat’ velkosti Castic, hrubky povlakov,

textiru materialov atd’.

Kvantitativna fazova analyza

V sucasnej dobe je popisanych takmer 10 milionov chemickych zla¢enin a tento pocet
sa ro¢ne zvysuje asi 0450 tisic novych latok. Zatial' ¢o chemickéd elementdrna analyza je
schopna identifikovat’ rddovo 100 prvkov, kvalitativna fdzova difrakénd analyza rozliSuje
medzi viac nez 50 tisicami tabelovanych faz. NajlepSou RTG praskovou databazou je
v sucasnosti PDF (Powder Difraction File), ktory bol najprv v sprdve ASTM (American
Society for Testing and Materials) a ktory od roku 1971 spravuje a periodicky dopliiuje
JCPDS (Joint Commitee on Powder Difraction Standards). Stubor obsahuje asi 55 tisic
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Standardov a kazdoro¢ne pribuida presne 2000 novych Standardov. Staré udaje s neustéle
preverované, doplnované a korigované. Kazdy Standard ma pridelené ¢islo, tzv. JCDPS
Difraction File, ktoré je az Sestmiestne. Pod tymto Cislom je uvedena stihrnnd informacia:
nazov fazy, chemickd znacka, resp. vzorec, hodnoty d, I a d’alSie dolezité kryStalograficke,
chemické a fyzikalne udaje vratane literdrnych odkazov. Databdzu mozZno zakupit' napr. na
optickom disku, sucasne s jej kazdoro¢nou aktualizdciou. Na u¢innii manipuldciu so suborom
PDF su vyvinuté vyhl'adavacie programy.

Vzhl'adom na to, ze uspeSnost’ fazovej analyzy zavisi na kvalite praSkovych dat
Standardov (hodnotach d a I), st v sti¢asnej dobe kritéria pre ich publikovanie a zaradenie do
stuboru PDF vel'mi naro¢né.

Medza detekovatelnosti fazy v zmesi je pri RTG praskovej kvalitativnej analyze asi 5%.
Je nutné vSak podotknut, Ze RTG kvalitativna fazova analyza ma nezastupitelnt tlohu, napr.

pri Stadiu polymorfnych modifik4cii.
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Historia keramiky, skla a anorganickych spojiv na Slovensku po ¢astiach

Z dejin keramiky na Slovensku (¢ast’ 2.)

Rudolf Kopin

Po druhej svetovej vojne nastal obrovsky rozmach najmid priemyselnej, ale aj
obCianskej vystavby, ktory si vyziadal prednostne zabezpecit' stavebnictvo stavebnymi
latkami. Najvécsie disproporcie sa vynarali v nedostatku tzv. usl'achtilej stavebnej keramiky,
ako st keramické dlazdice, pérovinové islinuté obkladacky, kanalizacnd kamenina
a sanitdrna keramika. Pre rieSenie tejto problematiky sa najprv vykonal geologicky prieskum
na zabezpecenie domacej surovinovej zakladne a po jeho uspesnych vysledkoch doSlo na
Slovensku k zaloZeniu a rozvoju vyroby aj staviv tohto druhu keramiky. Pre zabezpecenie
tychto zédmerov doSlo vroku 961 k zalozeniu nérodného podniku Keramické zavody
Michalovce s do¢asnym sidlom vedenia podniku v KoSiciach, ktoré sa po ¢ase od roku 1966
stali aj stalym sidlom podniku. Zaregistrovana ochranna znamka podniku ,,KERKO* vznikla
z poévodného pomenovania
prvej vyrobnej kapacity
stavebnej keramiky na
Slovensku pod nazvom
,,Keramokombinat Michalovce*
a nie Z hazvu ,,Keramika
Kosice®, ako sa to vo verejnosti
rozsirilo. Pri  zdmerovom

zabezpecovani slovenskej

surovinove] zdkladne sa naSim

Obr. 4 Pohl'ad na tovarenské objekty keramickej o ,
. ] i ] agilnym  geolégom, okrem

a perlitovej vyroby v Michalovciach v 70. a 80. rokoch 20. . .

keramickych surovin, podarilo

storocia.

najst aj dovtedy malo zndme
perlitové suroviny, ktoré potom umoznili rozvinit’ u nds aj vyrobu netradi¢nych perlitovych
tepelnoizolacnych staviv. Bohatou investicnou vystavbou sa v priebehu pédtnastich az
dvadsiatich rokov vybudovala zna¢na vyrobna baza tohoto priemyselného odvetvia. Boli

vystavané zavody v Michalovciach, v KoSiciach, v Lucenci, v TomaSovciach pri Lucenci,
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v Lehotke pod Brehmi pri Ziari nad Hronom, v Bratislave, v Lozorne, v Sastine-StraZach
a v Sajdikovych Humenciach pri Senici.

V osemdesiatych rokoch 20.
storo¢ia vyrobné zivody tohto

i N podniku s po¢tom okolo 2280
(1 T ﬁz:p pracovnikov rocne vyprodukovali

At C R
Y
i

|
e
{
|

M vyrobky v hodnote 444 mil. korun,
| | ziskanych  zrealizacie okolo
2,6 mil. m’ poérovinovych
obkladagiek, okolo 1,4 mil. m?
keramickych dlazdic, okolo 580 tis.
m® glazovanych a dekorovanych
dlazdic, okolo 40 tis. ton
kanaliza¢nej  kameniny,  okolo

40 tis. ton upraveného surového
3

perlitu, okolo 335 tis. m
Obr. 5 Formovanie kameninovych rar

0 . , . o . ch litu, kol
vertikalnymi vakuovymi lismi aich expandovan¢ho  perlitu,  okolo

automatizovany transport na susenie a finalizujace 10 tis. m’  hydrofobizovaného
vypalenie v TomaSovciach v 80. rokoch 20. expandovaného  perlitu,  okolo
storoCia. 300 tis. m” perlitovych plognych
tepelnoizolaénych stativ, okolo 10 tis. m® hutnickych izolaénych dosiek, okolo 280 tis. ton
triedenych zlievarenskych pieskov a okolo 490 tis. m’ stavebnych pieskov. Z celkovej
produkcie podniku vySe 50 % sa realizovalo na zahrani¢nych trhoch. Keramické zavody
Kosice, od roku 1988 uz ako S$titny podnik, existoval az do roku 1990, kedy v ramci
celospolocenskej narodohospodarskej prestavby doslo k osamostatneniu zavodu na vyrobu
périvinovych obkladaciek v Lucenci, z ktorého vznikol druhy slovensky keramicky podnik
s nazvom Novohradska keramika, §.p., Lu¢enec a s ndzvom ochrannej zndmky ,, NOVOKER*.

Vroku 1990 sa v michalovskom zivode Keramickych zavodov, §. p., KoSice
inStalovalo aj zariadenie na brusenie a leStenie povrchu dlazdicovych vyrobkov s rocnou

kapacitou 100 tis. m” lestenych dlazdic, ktoré sa dovtedy vyrabali len na $tyroch miestach na

svete. V roku 1991 sa v ramci ¢iastocnej rekonstrukcie vystavala v tomto zdvode nova linka
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na vyrobu pérovinovych obkladagiek s ro¢nou kapacitou vyroby 1,6 mil. m*. Takto sa vyroba
obkladaciek dostala aj do Michaloviec. V ramci privatizacie Statnych podnikov od roku 1994
sa kosSicky podnik stal stkromnou akciovou spolo¢nostou s nazvom firmy ,,KERKO, a. s.,
Kosice* a s ndzvom ochrannej znamky ,,KERKO SLOVAKIA®.

Podobnd zmena sa udiala aj v druhom keramickom podniku v Lucenci. Vzniknuta
sukromna akciova spolo¢nost’ prijala nazov firmy a jej ochrannej znamky ,,NOVOKER®.
V roku 1996 aj NOVOKER, a. s., LuCenec obohatila svoju vyrobnt kapacitu o univerzalnu
vyrobnu linku aj na vyrobu pérovinovych obkladaciek aj na vyrobu keramickych dlazdic
s roénou produkciou 1,5 mil. m* obkladovych staviv.

V priebehu roka 1996 sa vyroba uslachtilej stavebnej keramiky na Slovensku rozsirila
aj o produkciu glazovanych a dekoracnych dlazdic a obkladaciek vo vyrobni sukromnej firmy
»~DOMART, s. r. o., Bojnice. Ro¢na produkcia tunajSej vyrobne sa podla druhu
objednavanych obkladovych staviv pohybovala od 400 tis. do 600 tis. m% z ktorej sa zna&na
Cast’ aj exportovala.

Od roku 1997 produkciu uslachtilej stavebnej keramiky na Slovensku obohatila aj
d’alSia novovzniknutd privatna vyrobno-obchodna spolo¢nost’ ,, KERAMIKA BIELA HORA,
s. 1. 0., Michalovce®. Predmetom ¢innosti tejto firmy okrem povrchovo Specialne upravenych
a zdobenych obkladovych staviv je aj vyroba keramickych vyrobnych mas pre toCiarensku
1 odlievaciu technologiu vyroby umeleckej keramiky.

Dokompletizovanie sortimentu produkcie uslachtilej stavebnej keramiky na Slovensku,
to jest aj zavedenie vyroby sanitdrno-hygienickej keramiky, nastalo az v prvej polovici
devitdesiatych rokov 20. storo¢ia. Koncom roka 1993 vznikla v Bratislave privatna firma
»KERSAN®, ktora vo svojej vybudovanej fabrike zacala v roku 1995 s vyrobou sanitarnej
keramiky s dennou produkciou 2 000 kusov vyrobkov. V tejto tovarni pracovalo okolo 160
zamestnancov. — Prakticky stcasne v roku 1993 vznikla v Nitre firma ,,SANKER®, ktord od
roku 1997 vo vybudovanej fabrike taktiez zaviedla vyrobu sanitarnej keramiky s rocnou
kapacitou 3 500 ton vyrobkov. Sortiment vyrobkov v obidvoch tovariiach tvorili umyvadla,
stipy, zachodové misy, nadrze, bidety, pisoare, vylevky, drezy a prisluiné doplnkové vyrobky.
V ramci integracie vyrobcov sanitarnej keramiky sa do konca roka 1998 nitrianska firma
SANKER stala sucastou holandského keramického koncernu SPHINX GUSTAVSBERG
v Maastrichte a v dalSich rokoch existovala pod nidzvom ,,SPHINX GUSTAVSBERG
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SANKER, s. r. 0., Nitra“. Po tejto fuzii d’alSimi investiciami nitrianska fabrika bola zvicSena
ajej technologické zariadenia zmodernizované, ¢im sa podarilo docielit’ vysoku kvalitu
vyrobkov a tak, okrem domaceho, ovladnut’ aj geograficky blizke zahrani¢né trhy.

Zaciatky vyroby porceldnu na Slovensku spadaju do prvej polovice pétdesiatych rokov
20. storocia. Vroku 1951 bol zriadeny narodny podnik sndzvom ,Prva slovenska
porcelanka® s doCasnym sidlom vedenia v Nitre. Vystavba porcelanky sa uskutocnila
v katastri obce Nové Sady — miestna ¢ast’ Cab, okr. Nitra, kam sa po &ase prestahovalo aj
podnikové riaditel'stvo z Nitry. Planovana vyroby technického a elektrotechnického porceldnu
tu zaGala vroku 1955. Suroviny pre tdato vyrobu sa prevazne dovazali z Ciech, &ast
pochadzala z domacich zdrojov. V roku 1960 v ramci ucelovej odvetvovej reorganizacie
doslo k strate samostatnosti tohto podniku a Prva slovenska porcelanka sa stala jednym zo
siedmich z&vodov podniku ,Elektroporcelan Louny*. V tomto obdobi sa v Cabianskej
porcelanke vyrabali hlavne plaStové a plnojadrové elektroizolatory pre vel'mi vysoké napitie.
V rokoch 1977 az 1978 nastalo tejto fabrike rozsiahle zmodernizovanie technolégie vyroby,
pricom sa zaviedol aj spdsob izostatického lisovania vyrobkov aj pocitacové riadenie
vyrobného procesu. Vysledkom sprogresivnenia techniky a technoldgie bolo vyrazné
skratenie trvania technologického cyklu vyroby z predchddzajucich 21 dni na 5 — 6 dni,
pricom uplatnenou automatizaciou sa az na polovicu znizila pracnost’ pri najtazsich ru¢nych
ukonoch, znizila sa energeticka naro¢nost’ vyroby, zvysila sa rozmerova presnost’ vyrobkov,
vyrazne sa znizila nepodarkovost a dosiahnutd vysokd kvalita vyrobkov umoznila
konkurencieschopnost’ celej produkcie aj na naro€nom svetovom trhu. V novych
spolo¢enskych podmienkach sa vroku 1990 aj Elektroporcelan Cab osamostatnil a zacal
znovu existovat’ ako samostatny $tatny podnik, neskér akciova spoloénost ,,JZO CAB.
V roku 1991 sa tato fabrika v privatizanom procese stala sucastou rakuskej holdingovej
spolo¢nosti ,,FRAUENTHAL KERAMIK, AG®, ktord je materskou firmou najvécSieho
zdruzenia vyrobcov elektroizolatorov v Eurdpe, znameho aj pod nazvom skupina ,,CERAM*.
Elektroporcelanka v Cabe dostala firemny nazov "CERAM CAB, a. s., Nové Sady“.
Prostrednictvom tejto fuzie sa produkeii tejto slovenskej porcelanky otvorili dvere na mnohé,
predtym nedostupné, zahrani¢né trhy. Elektroporcelanové vyrobky s ochrannou znamkou
,»CERAM SLOVAKIA* sa stali zndmymi na vSetkych kontinentoch, pricom sa najviac zvysil
ich export do USA. Sortiment vyrabanych elektroizolatorov bol vel'mi pestry , okolo 300
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typov, od linkovych izolatorov pre nizke napétie az po plastové a podperné izolatory pre
velmi vysoké napétie. Postupnou modernizaciou sa vyroba dalej zefektiviiovala a ro¢na
kapacita vyroby sa zvysila na cca 4 tisic ton vyrobkov vo viac ako 400 sortimentnych typoch.
Akciova spolo¢nost CERAM CAB ziskala vroku 1993, ako jedna zprvych firiem na
Slovensku, aj medzinarodny certifikat za zavedeny systém riadenia kvality. Koncom 20.
storo¢ia hodnota produkcie dosahovala az 300 miliéonov korun pri znizenom pocte uz len
okolo 250 pracovnikov. Uspechy akciovej spolo¢nosti CERAM CAB boli vroku 1998
ohodnotené aj udelenim Ceny Slovenskej republiky za kvalitu vyrobkov.

Pre slovensky keramicky priemysel zostalo eSte vsnoch zavedenie vyroby aj
uzitkového porcelanu. Koncom 20. storocia existovali uz vazne zamery na vystavbu aj takejto

porcelanky, ale k realizacii zatial’ z viacerych pri¢in nedoslo.

Ing. Rudolf Kopin, CSc.

Rudolf Kopin sa narodil v roku 1931. Po maturite na
gymnaziu v Michalovciach absolvoval S$tadium na
Chemicko-technologickej fakulte Slovenskej vysokej
Skoly technickej v Bratislave.

S diplomom inziniera odboru technologie
keramiky, skla a maltovin nastipil v roku 1956 ako

odborny pracovnik na rezortni Priemyselni Skolu
tehliarsku v Batizovciach pri Poprade. V roku 1960
presiel pracovat’ do Michaloviec ako ¢len Ministerstvom stavebnictva zriadenej odbornej
skupiny pre zaloZenie avystavbu keramického priemyslu na Slovensku. Bol
spoluzakladatel'om Vyskumno-vyvojovej zdkladne keramiky v Michalovciach, kam potom
presiel aj pracovat’ ako vyskumno-vyvojovy pracovnik a od roku 1967 az do roku 1992 bol
riaditelom tejto institdcie. V roku 1981 ziskal kvalifikaény stupen vedeckotechnického
pracovnika. Pocas svojej aktivnej ¢innosti bol autorom vyse stovky domadcich i zahrani¢nych
publikacii vratane jedenastich patentov a vynalezov a dvoch odbornych knih.

Po odchode do dochodku napisal ,,.Dejiny keramiky na Slovensku od praveku po
dnesok*, ktoré knizne vysli v roku 1999. Dnes je ¢lenom Unie slovenskych novinarov, posobi
ako publicista avenuje sa aj vyhladdvaniu historickych pramenov vramci projektu
»Slovensky Zemplin ddvno a dnes®.
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PPC Cab, a.s.

Jan Rohac

Riadenie procesov aich zlepSovanie sa stalo v poslednom obdobi jednym
z rozhodujucich prvkov zvySovania vykonnosti podnikov. Pristup k zlepSovaniu procesov sa
vSak liSi od organizécie k organizacii. Niektoré si volia cestu postupného zlepSovania, napr.
pomocou Kaizenu, iné volia cestu velkych skokov — reinziniering. VSetky tieto metddy su
vSeobecne zname a zda sa, ze uz ni¢ nové sa neda o nich povedat. Ale predsa je rozdiel
uplatiovat’ metddy zlepSovania v procesoch s kratkou priebeznou dobou (doba medzi
vstupom a vystupom) a dobou, ktora sa pocita na tyzdne a v procesoch, ktoré sii ovplyvnené
mnohymi paradigmami. Jednym z takychto procesov je aj vyroba technického porcelanu.
Stcasné turbulentné prostredie vSak nuti aj tychto vyrobcov robit’ opatrenia, ktoré nie st
tradi¢né.

PPC Cab, a.s. je sucast'ou skupiny PPC Insulators, ktora patri do koncernu SEVES.

PPC Cab, a.s. vyriba izolatory, ktoré sa pouzivajui najmid na vyrobu elektrickych
pristrojov, napr. odpojovacov, bleskoistiek, meracich transformatorov a pod. MenSia Cast’

vyrobkov sa dodéva priamo energetickym podnikom.

Podnik méa v sucasnosti vySe 300 zamestnancov, rocné trzby 600 mil. Sk pri vyrobe 6500 ton.

Najvacsimi trhmi st USA, Svédsko, gpanielsko, Taliansko, Cesko a Franctizsko.

Ak vychadzame z naSej vizie: ,,Chceme sa stat’ jednou z najlepSich slovenskych firiem
a prvou vol'bou svetovych ndkupcov izolatorov v Europe®, ako aj z poslania: ,,Na zaklade
sposobilosti procesov budeme dodéavat’ spolahlivost’ a zapri¢iiiovat’ spokojnost’ zékaznikov,

zamestnancov, akciondrov a spolo¢nosti®, musime neustale zlepSovat’ vSetky procesy.

Poziadavky na kvalitu nasich vyrobkov sa neustale zvysuju, konkurencia sa zosilfiuje. Ak

chceme byt’ uspesni, treba spliat’ naroky zakaznikov a ostanych zainteresovanych stran.

Na trhu je vacsi dopyt po vyrobkoch s vy$Simi mechanickymi pevnostami a pre vysSie

napétové hladiny.

Dosiahnutie vy$Sich mechanickych pevnosti vyrobkov si vyziadalo implementovat’

keramicku hmotu s vy$§imi mechanickymi pevnost’ami pri sucasnom skvalitneni jej pripravy.
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Z tohto dovodu sme sa rozhodli vymenit’ doteraz pouzivani hmotu C 120 za hmotu C 130
a investovat’ do novych kalolisov. Pri vymene kalolisov bolo potrebné uplne odstavit’ vyrobu
na 14 dni. Vtedy prisla na svet myslienka opravy tunelovej pece v rovnakom case, lebo
v poslednych rokoch sa vyskytli v tunelovej peci havérie zapricinené jej zlym technickym
stavom. Zaroven by bolo neefektivne udrziavat’ ju v chode s minimalnym vykonom.
Tak vlastne vznikol ,,Projekt 3 in 1%, ktory obsahoval 3 podprojekty:

1. Vymena kalolisov,

2. Implementacia hmoty C 130,

3. Oprava tunelovej pece.

Poviete si: ¢o je na tom zvlastne?
Treba si uvedomit, ze tieto projekty prebiehali v rovnakom case s cielom minimalizovat

straty sposobené odstavenim vyroby.
Nie je ndm zndme, Ze by niektora keramicka fabrika realizovala projekt v takomto rozsahu.

Vsetky tri podprojekty su projektmi, ktoré obycajne Clovek pracujici v keramickom
priemysle zazije len jedenkrat za Zivot. A aby sa vykondvali v rovnakom case, to uz je skor

rarita.

Obév sme mali naozaj dost’ uz aj vzhladom na spominané paradigmy a obmedzeny
potencial T'udskych a finan¢nych zdrojov, ked’ze dva z tychto projektov neboli rozpoctované

(zmena hmoty a oprava pece).

Bolo potrebné prekonat’ tieto paradigmy:
- Zlozenie keramickej hmoty sa nemeni skokom, ale postupne.
- Tunelova pec tychto rozmerov (uZitoéna irka 1m, vyska 2m, dizka 121m) sa

nikdy nevypina. Ak sa vypne, nikto ju nedostane do pévodného stavu.

Prekonat’ tieto bariéry sa dd len dobrou a systematickou pripravou celého projektu.
Cely tim naSich pracovnikov detailne pripravoval jednotlivé kroky projektov, zvazoval mozné
rizika, konzultoval s externymi pracovnikmi, dodévateI'mi a sesterskymi organizaciami

v koncerne.
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Realizacia ,,Projektu 3 in 1«
Vymena kalolisov

»Projekt 3 in 1 Startoval vymenou kalolisov. Niekol'’ko mesiacov trvala priprava
projektu novych kalolisov a vyber dod4vatel'a. Odstranenie piatich starych kalolisov
a postavenie dvoch novych, véa¢sich, trvalo celkom 14 dni. Museli sme umiestnit’ podporna

konstrukciu do suterénu, vzhl’'adom na niz§iu nosnost’ podlahy v mieste novych kalolisov.

Co sa dosiahlo vymenou kalolisov?
- Znizenie ich poctu,
- zvySenie vykonu o 20 % pri zachovanej dobe kalolisovania,
- znizenie rozptylu vlhkosti keramickej hmoty po kalolisovani,
- odstranenie fyzickej prace (automatické vyprazdnovanie kalolisov),
- zlepSenie pracovného prostredia a bezpecnosti prace,

- jednoduchsie ,,prezlickanie kalolisov.

Slovensky dodéavatel’ tohto zariadenia splnil vSetky naSe technické poziadavky a hlavne
dokazal cely projekt realizovat’ v dohodnutom ¢ase. Vymena kalolisov prebehla hladko
a prekrocila naSe ocakavanie, hoci dodavatelia museli zépasit’ so stiesnenymi priestormi,

najmi pri transporte.

Staré¢ a nové pracovisko kalolisov
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»Projekt 3 in 1¢
Jan Rohac¢

Implementacia hmoty C 130

Implementacia hmoty C 130 sledovala dva zékladné ciele:
1. zvySenie mechanickej pevnosti,
2. zniZenie strat zvySenim vytaznosti (pdvodna hmota C 120 bola vel'mi nachylna

k tvorbe trhlin).

Postupné upravy hmoty C 120 vymenou jednotlivych surovin, respektive zmenou ich
pomeru, neviedli k Zelanému efektu. Z tohto dévodu sme sa nakoniec rozhodli pre hmotu
C 130, osvedcenu v nasej sesterskej fabrike v Nemecku, ktord bola v ramci koncernu
vyhodnotena ako hmota s najlep$imi parametrami. Pred konenym rozhodnutim sme
uskutocnili vel'a experimentov na kritickych vyrobkoch. Len tato etapa projektu trvala dlhSie
ako 18 mesiacov. Bolo to obdobie, kedy sme naozaj maximdalne vytazili vSetkych
pracovnikov laboratoria, lebo bez dokladnej analyzy a poznani vlastnosti hmoty by sme sa

neodvazili k takémuto dolezitému kroku.

Po odstaveni kalolisov sme zacali pripravovat’ uz len nova hmotu C 130. Vo vel'mi
kratkom case sa podarilo ndjst’ optimalny cyklus kalolisovania a postupne sa doladuju

ostatné procesy.

Doteraz boli potvrdené naSe ocakévania v tychto oblastiach:
1. Zvysila sa mechanicka pevnost hmoty na skusobnych telieskach i vyrobkoch.
2. Nezaznamenali sme ziadne trhliny, ktoré zapric¢inovali podstatnu Cast’

nepodarkovosti pri pouziti hmoty C 120.

Oprava tunelovej pece

Oprava tunelovej pece bola rozdelena na tri etapy:
- vychladenie pece,
- oprava pece,
- nabeh na teploty.

Chladenie pece trvalo 7dni po vypnuti posledného hordka. Najtazsie sa znizovali
teploty pod 400°C. Obavy z toho, Ze pec nebude v€as pripravend na opravu externou firmou
sa z hodiny na hodinu zosiltiovali. Museli sme pouzit externé zdroje chladenia, aby sme
dosiahli znizenie tepldt. Az po vychladeni pece sme mohli vidiet skutocny rozsah

posSkodenia. Bol to zvlastny pocit poprechddzat sa po prazdnej tunelovej peci a vidiet' ju
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zvnutra. Naozaj sa to malokedy podari, lebo nasa pec pracovala non stop od roku 1982.
Tomuto okamihu vSak predchadzala dokladnd priprava a zvazovanie vSetkych moznosti so
snahou zabranit’ nepredvidate'nym okolnostiam. Podarilo sa ndm to takmer na 100%.

Po vychladnuti pece niekol'ko externych firiem opravovalo vymurovku, horaky, ocelovu Cast’
pece, pripojky horakov, elektrické rozvody, atd’. Z povodne pldnovanych 10 dni sa opravu
podarilo skratit’ na 8 dni. Tento ¢as sme maximalne vyuzili aj na opravu a udrzbu ostanych

zariadeni stvisiacich s vypalom.

NajvyznamnejSie Casti opravy tunelovej pece:

- Vymena ocelovych tesniacich zl'abov - cca 60m
- Vymena horékov v Ziarovom pasme — 40ks
- Vymena ocelovych traverz — 7ks
- Uprava ocel'ovych chladi¢ov
- Utesnenie dilatacnych Spar
- Novy elektricky panel a kdblovanie
- Uprava vstupnej clony
- Vycentrovanie kol'ajnic
- Vymena prednych dveri
- Ocistenie stien a stropu pece
Tento zoznam nie je ani zd’aleka vycerpavajuci.

Zapalenie tunelovej pece sa uskutocnilo v den zapalenia olympijského ohna (8.8.2008).
Tato etapa prebehla bez akychkol'vek prekvapeni. Po siedmich diioch sme boli pripraveni na

zasunutie prvého vyrobku do pece. Dnes mdézeme povedat’ Ze tunelova pec po oprave

nespdsobuje ziadne problémy a nase vyrobky spolahlivo vypaluje.

Priklad prasknutého a vysunutého Odpalené hordkové uchytky
horakového bloku
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»Projekt 3 in 1¢
Jan Rohac¢

Opraveny horak

Zdeformovany a opraveny pieskovy tesniaci zl'ab
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Zdeformovana a opravena raverza

Zaver

Na ,,Projekt 3 in 1 sme vynalozili cca 12 mil. Sk. Tieto peniaze, vloZzené¢ do nakupu
kalolisov, implementacie hmoty C 130 a opravy tunelovej pece, sa urcite vel'mi rychlo vratia.
VSetci ucastnici timu st presvedceni o uzitocnosti celého projektu a maji dobry pocit z toho,
ze vynalozené ,,nadusilie” nebolo marne. Mali sme moznost’ zazit’ nie¢o vynimocné, ¢o sa tak
casto neopakuje a nikto takyto komplexny projekt v nasej branzi nerobil. Znovu sa potvrdilo
tvrdenie, ze uspech projektu zavisi od dobrej pripravy a dobrej komunikacie timov. To sa
unas potvrdilo. VSetky terminy boli dodrzané, spolupraca s externymi organizaciami bola
vel'mi dobra. Zaroven sa podarilo prelomit’ aj niekol’ko paradigiem, ¢o nas posunulo o d’alsi

krok vpred.
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Pasivne domy — nova generacia stavieb
Lubica Simkovicova
Energy Concept s. r. 0., LiS¢ie tdolie 68, 841 04 Bratislava

V oblasti ekologickej a ekonomickej udrzatel'nosti predstavuje spotreba energie budov
jeden z najdolezitejSich faktorov. Budovy spotrebujl priblizne 40% energie, priCom najvicsie
naroky na energie su spojené s vykurovanim, chladenim a osvetlenim. V obdobi, kedy st
klimatické zmeny a ich doésledky neustale analyzované v médiach a kedy vysoké naklady na
energie zatazuju spotrebitelov, staviame eSte stile budovy, ktoré zbytocne plytvaju
energiami. Termin ,,pasiviny dom* sa udomacnil uz aj na Slovensku. Mnoho l'udi uz vie, Ze st
to vel'mi Gsporné nizkoenergetické domy, vyuzivajuce na svoju prevadzku energiu pomocou
efektivnych technologii. Pasivne domy st ohladuplné voéi zivotnému prostrediu a pritom
ponukaji komfort a nadStandardni kvalitu obytného prostredia, pomerne malé zvySenie

investicnych nakladov sa vracia v prevadzkovych usporéch.

PRINCIP PASIVNEHO DOMU

e Ma vyborné tepelno izolacné a tesniace vlastnosti obalovej konstrukcie.
e M4 mimoriadne nizku potrebu tepla na vykurovanie — do 15 kWh/ m”.a.
Vd’aka dokonalej ,,obalke* domu (vyrazne hrubsej tepelnej izolacii obvodovych stien, strechy
i podlah, vyborne izolujicim oknam a tesnosti konstrukcie) ma takyto dom mimoriadne nizku
potrebu tepla na vykurovanie.
e Nepotrebuje bezny vykurovaci systém, ale riadené vetranie so spdtnym ziskavanim
tepla (rekuperaciou).
Nevyhnutnou stcastou pasivnych domov je systém riadeného vetrania so spdtnym
ziskavanim tepla, ktory zabezpecuje staly privod Cerstvého vzduchu a odsdvanie vzduchu
vydychaného a znelisteného. Pre nazornost na vykurenie miestnosti s plochou 10 m’
v energeticky pasivhom dome staci tepelny vykon 100 wattov, teda vykon jednej Ziarovky
»stovky“ (alebo desiatich sviecok).
e VyuZiva energiu slnka ateplo zinternych zdrojov (vyprodukované spotrebi¢mi
a 'ud’'mi) na vytvorenie tepelnej pohody.

e Vyzaduje detailne prepracovany projekt a precizne zrealizovanu stavbu.
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Kvalita mé prioritu! NedorieSené konstrukéné detaily ¢i nekvalitné prevedenie stavebnych
prac sposobuju uniky tepla, ktoré su v pasivnom dome neprijatel'né.
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Obr. 1 Schematické zndzornenie principu pasivneho domu

Pri navrhu pasivneho domu treba brat’ do uvahy nasledovné parametre

Merna potreba tepla

vyjadruje, aké mnozstvo tepla na jednotku uzitkovej plochy treba pocas roka dodat na
udrzanie tepelnej pohody v budove. Stanovuje sa v kilowatthodindch na meter Stvorcovy
Gzitkovej plochy za rok (kWh/m’.a). Na vypodet mernej potreby tepla na vykurovanie
pouzivame Specializovany program PHPP, vyvinuty v Passivhaus Institut v nemeckom
Darmstadte.

Potreba primarnej energie

je vypoctom stanové mnozstvo ,,paliva®, ktoré musi byt pouzité¢, aby sme zaistili energiu
potrebnt na prevadzku budovy. Zavisi od pouZitého energetického média — napr. na jednu
kWh elektriny z verejnej siete potrebujeme zhruba 3 kWh tepelnej energie z paliva.

Prechod vzduchu netesnost’ami — neprievzdusSnost’ konStrukcie

zvacSuje tepelnu stratu vetranim, preto sa ho snazime minimalizovat. Tesnost’ konStrukcie
ovplyviiuje intenzitu vymeny vzduchu v dome, ktori overujeme testom simulujicim

poOsobenie vetra, tzv. BlowerDoor testom, ¢o umozni opravit’ netesné miesta.
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Pasivne domy — nova generacia stavieb
Lubica Simkovicova

Celkova spotreba energie
predstavuje energiu potrebnt na prevadzku vsetkych technickych zariadeni objektu urcenych

na vykurovanie, ohrev vody, vetranie, osvetlenie, varenie a ostatnych beznych zariadeni.

Kategorie domov podla ro¢nej mernej spotreby

merna spotreba tepla

V kategoria domu v kWh/mZ.a
STARSIA VYSTAVBA cca 200
SUCASNE NOVOSTAVBY cca 100
ENERGETICKY USPORNY DOM 50 - 70
NiZKOENERGETICKY DOM 3050
,TROJLITROVY* DOM 15-30
ENERGETICKY PASIVNY DOM 5-15
,NULOVY*“DOM menej ako 5
AKO STAVAT PASIVNE DOMY starble budovy  novostavby  mzkosnergetické | nergUtichy
budawvy pasivne
= 300 — vy
KonStrukcie pasivhych domov E
= 250
Pri stavbe pasivneho domu mozno 8 -
pouzit' vSetky bezné typy nosnych § _
a 150
a obvodovych konstrukcii, niektoré 2 - 85%
|y
znich v8ak umoziuju splnenie E &
Specifickych  narokov  pasivneho g w - T
domu jednoduchSie a efektivnejsie. I:

B ohrir petndj vody akincky peud na vistmnin

Obalové konstrukcie musia S S e ki seetile: B vkironkils

zabezpeCit obmedzenie prechodu
tepla, obmedzenie prieniku vzduchu  opr. 2 Energetick4 bilancia roznych typov budov
cez netesnosti a obmedzenie vplyvu

tepelnych mostov.

Masivne konsStrukcie obvodovych a nosnych stien

maji vyhodu vo vyssej akumulaénej schopnosti, avSak ich tepelnoizolaéné vlastnosti pre EPD
nepostacujii. Musia sa z vonkajsej strany dopiiat’ relativne hrubou vrstvou tepelnej izolacie.
Dobra akumulacnu schopnost’ maju len skuto¢ne masivne konstrukcie. Moderna dierovana

tehla ¢i porobeténova tvarnica neakumuluji tol’ko tepla ako kamen, betdn, plné ¢i vapenno-
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pieskové tehly. Masivne murivo pouzivame len v staticky nevyhnutnych rozmeroch (spravidla

do 25 cm), aby celkova hribka steny zbyto¢ne nenarastala.

Lahka drevena konstrukcia obvodovych stien,

kde takmer cell hriibku steny tvori tepelnd izolécia, je pre pasivne domy vyhodnym rieSenim.
V typickom pripade nosnost’ zabezpe¢ujii drevené stipiky, z vnitornej aj vonkajsej strany
oplastené doskami na baze dreva, pri¢om priestor medzi nimi vypliia tepelna izolacia.
Akumulac¢nii schopnost’ v tychto domoch zabezpecuju masivne podlahy, vnutorné steny
a priecky. Aj montované drevostavby maju podobnu konStrukciu, len pripravent vopred
vo vyrobnej hale v podobe vécsich panelov. Vybudovanie hornej stavby napr. rodinného
domu v takom pripade trva iba niekol’ko dni. Iste nie je ndhoda, Ze prave drevostavby
predstavuju viac ako polovicu vsetkych zdokumentovanych pasivnych domov v Rakusku.

K Tahkym obvodovym konstrukcidm patria aj steny zo slamenych blokov — st lacné
a dobre izoluju. Ich ochranu pred poveternostnymi vplyvmi, Skodcami i ohilom zabezpecuju
spravidla hrubé hlinené omietky, ktoré zaroven zlepSuji akumula¢nt schopnost’ tychto stien
a ,,ozdravuju* klimu vo vnutri domov, o ocenia najmé astmatici a alergici. Slamené bloky
boli pouzité v projektoch experimentalneho charakteru napriklad v Rakusku a v Ceskej
republike.

Pri vystavbe pasivihych domov sa pouziva aj systém tzv. strateného debnenia —
najcastejSie z polystyrénovych tvarnic. Umoziluje relativne jednoduchu a rychlu vystavbu
vyskladanim stien z tvarnic
a vyplnenim ich dutin
betonom, avSak =z hladiska
stavebnej bioldgie nepatri k

najvhodnej$im konStrukénym

systtmom. Pri pouziti tohto
stavebného systému pre EPD
treba reSpektovat’ odporucané
rieSenie  detailov, inak sa

nevyhneme tepelnym mostom.

Obr. 3 Pasivny rodinny dom Stupava. Foto: Bjorn Kierulf
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Pasivne domy — nova generacia stavieb
LCubica Simkovicova

U¢inna izolacia vietkych ,,obalovych konstrukcii“ domu

Vsetky ,,obalové konstrukcie® domu musia byt vel'mi dobre (z pohl'adu beznej vystavby az
extrémne) tepelne zaizolované. Presna hriibka izolacie sa urcuje vypoctom, pohybuje sa okolo
30 cm, v konstrukeii strechy méze byt az 40 cm hrubé a dokladne treba zaizolovat’ aj podlahu

k zemine ¢i suterénu.

KonStrukcie striech

maju mat’ podobné alebo lepSie parametre obmedzenia prechodu tepla ako steny — obvykle
stacia bezné rieSenia so zviacSenou hribkou izolacie. Vhodné st jednoduché tvary striech, aby
nepribudli ochladzované plochy a zlozité detaily (napriklad zalomenia okolo vikierov). Bezné
konstrukcie stresnych okien nie su pre vystavbu EPD vhodné a iste aj preto ma pomerne vel'a
pasivnych domov plochu ¢i pultovl strechu. Na stresnej krytine tu prili§ nezalezi, rieSenie

s vegetacnou strechou vSak v lete pomaha chranit’ podstre$né priestory pred prehriatim.

Izolacia podlahy

V pasivnom dome su aj malé straty tepla smerom do zeminy neprijatel'né, preto aj do podlahy
kladieme okolo 20 cm izolacie. Zaroven vSak musime vylucit’ tepelné mosty v pétach stien ¢i
stipov, napr. ich podloZenim vrstvou penového skla. Premfzaniu zakladu branime tepelnou

izolaciou po jeho obvode.

Obmedzenie tepelnych mostov

je jedno z principidlnych opatreni pri navrhu EPD. Tepelny most je miesto v obalovej
konstrukeii, kadial’ unikd podstatne viac tepla, nez v jeho okoli. Zélezi na odbornosti
projektanta a realiza¢nej firmy, ako vo vzajomnej spolupraci dokazu tieto slabé miesta

konstrukcie vyriesit’ a maximalne eliminovat'.

Akumula¢na schopnost’ konStrukeii

zmieriuje teplotné vykyvy v interiéri. Akumuléciou sa ukladé teplo do masivnej hmoty a po
ochladeni prostredia sa toto teplo uvolfiuje. V lete sa tak spomaluje prehrievanie domu,
v zime akumulacia napomaha pasivnemu vyuzitiu slne¢nej energie na vytvorenie tepelnej

pohody.
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VYPLNOVE KONSTRUKCIE — OKNA A DVERE

Kvalitné oknd musia mat’ zasklenie aj rdmy s vysokou tepelnoizolaénou schopnostou.
Zarovenn musi zasklenie dobre prepustat’ energiu slnka. V zime ju potrebujeme vpustit

dovnutra, v lete, naopak, zatienenim chranime interiér pred prehrievanim.

Dobra tepelnoizolacna schopnost’
okien a zasklenych stien je nevyhnutnou podmienkou dosiahnutia Standardu EPD. Sucinitel
prestupu tepla okna (teda zasklenia a ramu spolu!) Uw by mal byt mensi ako 0,85 W/m?.K.
Pre splnenie tejto poziadavky potrebujeme izolacné trojskla (alebo dvojskld s vlozenou
izola¢nou foliou) vyplnené krypténom alebo argénom, s Ug 0,7 alebo mensim.Takéto
zasklenia zabezpecia vysoku kvalitu vnutorného prostredia: teplota na vnutornom povrchu
okna neklesa pod 17°C, co vylucuje neprijemné salanie chladu od zasklenia aj spad studeného
vzduchu popri fiom.

Kvalitné zasklenie vSak nestaci. Vynikajice parametre musia mat’ aj okenné ramy! Tie
Casto predstavuji 20 az 30 % plochy okna. Ich sulinitel’ prechodu tepla Uf ma byt 0,80
W/m2K alebo menej. Pre porovnanie: bezne pouzivané ramy maju U medzi 1,60 a 2,20. Z
energetického hl'adiska je priaznivejSie mat’ ¢o najmensi podiel rdmov: pri rovnakej ploche
zasklenia je vyhodnejs$i mensi pocet vacsich okien, pomdzu aj pripadné pevné a bezramové

zasklenia.

Poloha okna v konStrukeii

je tiez dolezitd — vSeobecne mdézeme povedat’, Ze okno v EPD sa osadzuje do roviny tepelnej
izolécie. Tiez je vyhodné Ciasto¢ne prekryt okenny ram tepelnou izoldciou. Ak niektoré okna
navrhneme ako neotvaravé, treba paméitat’ na sposob ich umyvania. Samozrejmostou je

dokladné utesnenie okna v konstrukcii pomocou Specialnych lepiacich pasok.

JuZna orientacia okien

V zime su dostatocne oslnené len juzne orientované okna, ktoré nic netieni, preto v pasivnych
domoch prevladaju juzné zasklenia. Je potrebné, aby zasklenia prepustali do interiéru aspoin
polovicu energie slne¢ného Ziarenia — koeficient g (solarny faktor zasklenia) by teda mal byt
vacsi nez 0,5. Potom ziskame pocas slne¢nych zimnych dni dokonca viac tepla, ako cez ne

v noci stratime. Slnko nds za oknom hreje, aj ked’ je vonku mraz.
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Pasivne domy — nova generacia stavieb
LCubica Simkovicova

U¢inné tienenie

V lete sa snazime tepelné zisky zo slnka znizit, vonkajSie zatienenie okien je preto
nevyhnutnostou. Moznosti tienenia je viac: na juznej strane su ucinné presahy konstrukcie
(strechy, balkony, pergoly ¢i markizy), velmi Casto pouzivame vonkajSie zaluzie (aj na
vychodnych a najmé zapadnych fasddach). Nadmernému prehrievaniu v letnych mesiacoch
mdze zabranit' aj rozna kvalita zaskleni podla orienticie k svetovym stranam, napriklad

»determalne* skla na zapadnej strane.

Vstupné dvere
pasivneho domu mozno prirovnat’ k dverdm na chladni¢ke — dobre tesnia a izoluju. Zaroven

musia spliiat’ aj bezpeénostné a estetické poziadavky.

TECHNICKE ZARIADENIA

Riadené vetranie s rekuperaciou a vzduchotesnost’

Vetraci systém zabezpecuje staly privod Cerstvého vzduchu. V zime je privadzany vzduch
ohrievany teplym vzduchom, ktory je odvadzany z interiéru cez rekuperacny vymennik tepla.
Na vykurenie pasivneho domu potom uz posta¢i dodat’ malé mnozstvo tepla. Aj v lete
pomdze riadené vetranie udrzat’ prijemné prostredie v dome. Aby vetranie dobre fungovalo (a
aby nam prievan cez Skary nespdsoboval zbytocné tepelné straty), musime vhodnymi
konstrukciami a kvalitnou realizdciou stavby zabezpecit' tesnost’ konstrukcie domu, ktora
overujeme BlowerDoor testom.

Riadené vetranie so spitnym ziskavanim tepla, tzv.rekuperaciou, minimalizuje tepelné
straty vetranim, ktoré sa na celkovej tepelnej strate pri beznych budovach podiel’aji viac ako
40%. Odvadza odpadovy vzduch a jeho teplo odovzdava privaidzanému vzduchu. Vetracia
jednotka s rekuperaciou zniZuje tepelné straty vetranim. U¢innost’ rekuperaéného vymennika

by mala byt’ asponl 80%.

Vetraci systém

zaroven zabezpecuje ucinné teplovzdusné vykurovanie priestorov, pasivny dom iné kurenie
nepotrebuje. Niektoré systémy vyuzivaju aj cirkuléciu Casti vetracieho vzduchu - vyhodou je
zlepSenie vlhkostnych pomerov a rovnomerny rozvod tepla z miestnych zdrojov (kozub,

preslnend miestnost’) do celého domu.
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Cerstvy vzduch je do obytnych
miestnosti  privadzany  jednotlivymi
vzduchovymi  potrubiami.  Odpadovy
vzduch je zo socidlnych zariadeni,
kuchyne, pripadne Satnika odvadzany cez
odsavacie ventily rozvodmi ulozenymi v
strope do vetracej jednotky.
V rekuperacnom vymenniku je teplo
odpadového  vzduchu  odovzdavané
cerstvému privadzanému vzduchu, pricom
nedochadza k ich vzajomnému
premieSaniu. Ochladeny  odpadovy

vzduch je potom odvadzany do exteriéru.

Zemny vymennik tepla

pocas vykurovacieho obdobia predhrieva
cerstvy vzduch privadzany k vetracej
jednotke a slazi zaroven ako protimrazova
ochrana. V lete je naopak mozné vyuzit’

ho na ochladenie privadzaného vzduchu.

Vzduchotesnost’ obalovych konstrukcii
Ak budova nie je vzduchotesnd, teplo unika
vSetkymi netesnostami v obvodovom plasti, ¢o
znamena plytvanie coraz drahSou energiou.
Dokonca, aj ked sa zda, Zze obvodovy plast je
takmer dokonale vyhotoveny, eSte stile sa v iom
nachadzaji netesnosti, volnym okom neviditeIné.
Velmi dolezité je taktiez zamedzit' prieniku a
kondenzacii vodnych par vo vnutri konstrukcie.
Vzduchovli  nepriepustnost  obvodového

plasta budovy overujeme stanovenim celkovej
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Obr.4: Pasivna materska skolka vo Viedni, dole

detail vzduchotechnického potrubia.
Foto: Lubica Simkovicova

Obr. 5 BlowerDoor test
Foto: Vladimir Simkovic
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intenzity vymeny vzduchu nsy pri tlakovom rozdiele 50 Pa v zmysle normy STN EN 13829.
Pri prirodzenom vetrani budovy sa pozaduje hodnota nsy = 4,5/h, to znamena, Ze sa celkovy
objem testovaného priestoru vymeni 4,5 krat za hodinu. V budovach s nitenym vetranim je to
najviac nso = 1,5/h, pri nutenom vetrani so spitnym ziskavanim tepla rekuperaciou najviac
1,0/h a v budovach sa zvlast’ nizkou potrebou tepla na vykurovanie -pasivne domy najviac

0,6/h

Test vzduchotesnosti budovy, tzv. BlowerDoor test
Test je nevyhnutny pre zistenie hodnoty intenzity
vymeny vzduchu budovy nso. Umozni stanovit
tepelni stratu a navrh optimalneho systému na
zabezpecenie tepelnej pohody. Intenzita vymeny
vzduchu pre pasivny dom : nso < 0,6 / hod.
BlowerDoor test umoziiuje aj lokalizovat

a odstranit’ netesnosti este pred ukoncenim stavby,

pokial' je eSte mozné vykonat technologické ¢i 2
stavebné Gpravy. Pomocou meracieho zariadenia sa v i ! !..j“
dome vytvori tlakovy rozdiel 50 Pa (zodpovedajuci  QObr. 6 Meranie pridenia vzduchu
silnému vetru), po¢as ktorého sa meria mnoZzstvo Foto: Vladimir Simkovic
unikajiceho vzduchu v pomere k objemu domu za hodinu, ako aj pradenie vzduchu cez

netesnosti v plasti budovy.

ZDROJE ENERGIE

Na pokrytie zvyskovej potreby tepla a na pripravu ohriatej pitnej vody moézeme vyuzit
rozne zdroje tepla. Prioritu maju obnoviteI'né zdroje energie, ktoré prispievaju k ochrane

zivotného prostredia.

Solarne termické kolektory

Sluzia najmé na pripravu ohriatej pitnej vody, pricom v naSej klimatickej oblasti dokazu
dodat’ 60 az 70 % potrebného tepla. V zimnom obdobi pri dostatku slneéného Ziarenia

podporia aj vykurovanie objektu.
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Tepelné cerpadla

Dokézu znizit’ spotrebu elektrickej energie na vykurovanie a pripravu ohriatej pitnej vody na
tretinu az patinu. Tieto zariadenia vel'mi efektivne vyuzivaju teplo prostredia — vody, pody
alebo vzduchu. Poskytuji vysoky uzivatel'sky komfort. Kvalita a efektivnost’ tepelnych
cerpadiel je charakterizovand vykonovym cislom, ¢o je pomer medzi dodanou elektrickou

energiou a ziskanou tepelnou energiou.

Kotle na biomasu
Vykurovanie drevom alebo drevenymi briketami je pomerne bezny spdsob. Toto palivo je
viac-menej vSade dostupné. Novinkou st pelety, ktoré sa vyrdbaji podobne ako brikety,

lisovanim suchej biomasy bez akéhokol'vek pojiva, pod vysokym tlakom.

Kachle a kozuby

Vyuzivaji obnovitelny zdroj energie — biomasu. V pasivnom dome kvdli zachovaniu
vzduchotesnosti privaddzame vzduch do spalovacej komory osobitnym privodom priamo
z exteriéru. Komin musi byt tiez tesny a bez tepelnych mostov pri prechode cez obvodovy
plast.

Piecky na bioalkohol

Zaujimavym rieSenim su piecky na bioalkohol. Produktom horenia bioetanolu je len CO,

a vodna para, preto tieto piecky nepotrebuju komin.

Solarne fotovoltické kolektory

Premieniaju slnecné ziarenie priamo na
elektrickli  energiu vdaka vyuzitiu
polovodiCov najbeznejSie na baze
kremika. Aj ked’ je vstupna investicia
zatial’ vysokd, mnoh¢é pasivne domy vo
svete si prave touto technoldgiou

zlepSujii  svoju energetickil bilanciu.

-
Pozname aj domy, ktoré prebyto¢n | ey —

elektricki energiu nespotrebovanii na  Obr. 7 Pasivna budova, mestsky trad v Ludesch,
Rakusko, strecha s fotovoltickymi panelmi

svoju  prevadzku  odvadzaji  do y
Foto: Vladimir Simkovic

rozvodnej elektrickej siete. Fotovoltické

132



SILIKATNIK 2008

Pasivne domy — nova generacia stavieb
LCubica Simkovicova

systémy nevyZzaduju priame slnecné Ziarenie — vyrabaju elektrickil energiu aj pri oblacnom

pocasi.

MATERIALY

Vhodny vyber materidlu ma d’al$i vplyv na zniZenie spotreby energie a emisie CO;
pocas prevadzky budovy. Hodnotenie materidlov z ekologického hladiska je vel'mi narocné,
pretoze je vela faktorov, ktorymi zat'azuji okolie pri vyrobe a doprave. Preto sme sa sustredili
na kl"aiCové parametre.

Zabudovana primarna energia, tzv. ,,Seda energia*
je to udaj, ktory v sebe zahfila mnozstvo spotrebovanej primarnej energie, v MJ, v danom

materiali. Ide o energiu vynalozenu na ziskanie suroviny, vyrobu a dopravu materialu.

Emisie CO; ekv. (potencial globalneho otepl’ovania)
Zahtia emisie latok prispievajucich ku sklennikovému efektu. Kysli¢nik uhli¢ity sa vzhl'adom
k najvacsim mnozstvam pouziva ako ekvivalent.

Kol'ko CO, merané v kg bolo uvolnené pri vyrobe materidlu? Nie kazdy material
produkuje CO,. Znizenie CO, sa da dosiahnut’ napr. viazanim CO, v dreve alebo v inych

dorastajucich surovinach, ktoré pocas rastu absorbovali viac CO,, ako uvolnila napr. vyroba.

Potencial zasirovania SO,ekv. (okysel’ovanie Zivotného prostredia)
Ako ekvivalent sa pouziva oxid siriity, ale udaj zahfna aj d’alSie plyny podielajuce sa na
acidifikacii, predovsetkym oxid dusika a amoniak.

Tento menej znamy ale tiez dolezity idaj nam dava informécie o nezvratnom procese
zasirovania okolia priemyslenou produkciou. Plyny reaguju a viazu sa v atmosfére s vodou
adopadaji na Zem predovSetkym v podobe kyslych dazdov. Tie nasledne vedu

k poskodzovaniu vodnych, lesnych a pddnych ekosystémov, ako aj budov.

Materialy pre nosné konstrukcie

Ak porovnavame rdzne masivne materialy treba si v§imnut’ vyrazne rozdielne hribky
materidlov potrebnych pre porovnate'ni nosni konStrukciu. Teda mnozstvo pouzitého
materidlu je Casto rozhodujucim faktorom. Pélend tehla, rovnako ako cement a zelezo v
beténovej konstrukcii, mé vel'a zabudovanej energie. Ako pomerne dobré rieSenie pre pasivne
doomy sa ponukaju vapennopieskové tehly — nielen spotrebujii podstatne menej energie pri

vyrobe ako palena tehla, ale svojou pevnostou vyhovuju statickym poziadavkam aj v mensich
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hrubkach. Hlina by bola idealnym materidlom, pevnost’ vSak ziskava az pri vacSich hrubkach,
¢o je pre pasivne domy skor nevyhodné. Primesi do betéonu, ako napr. keramzit, mierne
zlepSuju tepelny odpor betdénu a znizuji vynaloZzené mnozstvo primarnej energie. Vyhodou
plynosilikatovych tvarnic je kombinécia lepSieho tepeleného odporu s pevnost'ou vhodnou pre

rodinné domy do vysky 2,5 poschodia.

Ako alternativa k masivnej konstrukcii sa pontukaji I'ahké stavby z dreva. Stojkova
konStrukcia je nesmierne Setrnd, ¢o sa tyka mnozstva pouzitého materialu. Vyhodu dreva je,
ze pocas rastu absorbuje vel'a CO;, a viaZe ho v drevenej hmote — preto sit uvedené hodnoty
CO; negativne. Na druhej strane ma priemyselné spracované lepené drevo pomerne vysoky
obsah Sedej energie na kg. Aj napriek tomu maju dobry pomer medzi pevnostou a véhou.
Vyhoda I'ahkej konstrukcie je, Ze nosna konstrukcia v sebe méze zahrnat’ aj tepelnt izolaciu a

tym Setri celkovu hribku konstrukcie.

Pouzitie jedného alebo druhého materidlu treba staticky posudit’ . Pri vyssich budovach
sa iné rieSenia ako armovany beton neponuka. Vtedy treba nosnu konstrukciu minimalizovat

a presadzovat’ vyuzitie inych alternativnych materidlov tam, kde to je mozné.

Materialy pre tepelné izolacie

Tepelné izolacie su pre pasivne domy najdolezitejSim stavebnym prvkom. Na to, aby sme
objektivne porovnali ré6zne materidly, prepocitali sme ich na rovnaku izola¢nu schopnost
U=0,1.

Vo vSeobecnosti sa da konStatovat’, ze kontaktna fasada je menej vhodna ako izolacia
uréend na vyplnenie dutin. Pri hribke izolacie nad 30cm treba rieSit’ problém kotvenia.
Niektoré izolacie sa nedaju aplikovat’ na velkych fasddach kvoli poziarnemu riziku. Vacsia
hmotnost’ kamennej viny vedie k pomerne vel'kému mnozstvu zabudovanej primarnej energie
tychto izolacii, aj ked” maji iné kladné vlastnosti ako nehorlavost’ a paropriepustnost’.
Vyborné vlastnosti ma korok, ktory je zaroven aj CO, negativny. Idedlne rieSenie je aj izolacia
z mineralnej peny, ta vSak na Slovensku este nie je dostupna.

Izolacia dutin umoziuje vyuzitie izolaénych materialov s menSou hmotostou, ¢o ma
priaznivy vplyv na zabudované mnozstvo PE a CO,. Pri hribkach izolacii potrebnych pre
pasivne domy vsSak treba vzdy zvazit aj spdsob kotvenia, aby izoldcia v dutine ¢asom

neklesla. Nafukana celuléza preto vyzaduje v stenach hustotu nad 60kg, aby dlhodobo
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nedoslo k sadaniu materidlu. Napriek tomu ma z dévodu vyroby z recyklovaného materidlu
priaznivé hodnoty.

Z prirodnych materidlov pripadaji do uvahy lanové a konopné izolacie, pricom
konopna rastlina sa da vyuzivat' v celosti a nevyZaduje pesticidy pri pestovani. Vlna je vel'mi
zaujimava izolacia aj preto, Ze dokaze viazat' vlhkost’ az do 1/3 vlastnej vahy a to ju robi
idealnou izolaciou do instalaénych rovin. Zaroven nepotrebuje protipoziarni upravu. Dobré
hydroskopické vlastnosti preukazuji aj ostatné izolacie z prirodnych materialov. R6znorody
povod prirodnych materialov a dopravné vzdialenosti treba zvazit’ osobitne.

Izolé4cia do podlah alebo pod zéklady vyzaduje zase odolnost’ voci vlhkosti. V takychto
podmienkach neodporuc¢ame pouzit’ prirodné materialy, pokial’ podlaha nie je zdvihnuta nad
terén. Pasivne domy aj tu vyzaduju dobré izolacné vlastnosti, preto je naro¢ne najst’ vhodné
rieSenie. Pontkaju sa dve rieSenia — podlahovy polystyrén alebo hydrofobizovany perlit, ak sa
izoluje nad zékladovou doskou a penové sklo, ak sa izoluje pod zékladovou doskou. Drvené
penové sklo mdze v niektorych pripadoch viest’ aj k znizeniu mnozstva pouzitého betonu pri
zakladani stavby, treba teda zhodnotit’ energeticktl narocnost’ zakladania ako celku.

Neexistuje jednoduché rieSenie — izoldciu treba zvolit' aj podla vybranej nosnej
konstrukcie a ¢asto je vyhodna kombinacia aj dvoch ¢i troch materidlov. Vtedy ale treba mat’

na zreteli separaciu stavebného materialu pri likvidacii budovy.

PROTIPOZIARNE LATKY

Do vicsiny prirodnych izolaénych materidlov (okrem ovcej viny) je nutné pridat’
protipoziarnu latku. Borax (Na;B4O7.10H,0), ktory je bezne pouZzivany na tento tcel sa moze
nahradit’ napr. siranom hore¢natym. ESte treba poznamenat’, ze drevovlaknité dosky, celuldza
a kompaktnd slama nehoria dobre — na povrchu sa vytvara zuholnatend Skrupina, ktora

aktivne brani pristupu kyslika a Sireniu ohna.

POVRCHY

Vetranie v zime spoOsobuje znizenie relativnej vlhkosti vo vnutri budovy. Studeny
vzduch s relativnou vlhkostou 60% klesa az na 20% rel. vlhkosti pri 20°C. Priemerna rodina
vyprodukuje denne asi 4-5 litrov vlhkosti, napr. sprchovanim, pranim atd’. Po¢as zimného

obdobia sa vSak vyvetrd aj 8-10 litrov denne a rozdiel treba kompenzovat'.
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Viacsina prirodnych materidlov méa tu vyhodu, Ze vie v sebe udrzat' vlhkost” — napr.
drevo, hlina, vlna atd’. Tieto materidly maju preto aj vysoku hodnotu tepelnej kapacity (voda
ma az 2,1kJ/kg/k) a v izolaénej vrstve aktivne prispievaju k prediZeniu fizového posunu
(rychlost ktorou teplo prestupuje cez konstrukciu).

Vnuatorné povrchy, napr. z hliny, maji schopnost’ regulovat’ vlhkost' v dome, a ak je
zabudované dostato¢né mnozstvo vody v stavbe, je z coho Cerpat’ vlhkost’ aj poCas zimnych
mesiacov. Napriek tomu prichadza pocas tohto obdobia k zniZzeniu vlhkosti v pasivnom dome,
avSak v menSej miere. Preto je dolezité podla moZnosti neuzatvorit’ ani drevené povrchy
(namiesto laku pouzit’ oleje).

Pouzit’ prirodné materidly v dome je samozrejme vzdy vhodné, znizuju sa emisie
roznych prchavych latok a vytvara sa zdravSia vnatorna klima. Zaroven sa vyrazne znizuje
mnoZstvo zabudovanej energie, interiér predsa len pozostava zo stoviek m® réznych ploch,

ktoré treba upravit’.

zdroj: InStitit pre energeticky pasivne domy, www.iepd.sk
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Ocenenie diplomovych prac za rok 2008

Slovenska silikatova vedecko-technicka spolo¢nost’ kazdoro¢ne oceiiuje najlepsiu zavereénii
pracu Studentov slovenskych technickych univerzit z odboru, zamerania silikatov. V roku
2008 boli prihlasené prace vypracované na Technickej univerzite v KoSiciach a Slovenske;j
technickej univerzite v Bratislave. Cena za najlepSiu pracu zarok 2008 bola udelena
Martinovi Hreusovi za pracu ,,Priprava MgO zo serpentinitu karbonatovou metddou®.

Anotécie prihlasenych prac st uvedené nizsie.

Priprava MgO zo serpentinitu karbonatovou metodou

Vzpracoval: Martin Hreus

Skolitel: doc. Ing. Pavol Vadasz, CSc.

Praca sa zaobera pripravou cisttho MgO zo serpentinitu karbonitovou metodou.
Pozornost’ je venovana tepelnej Uprave serpentinitu z kinetického hladiska a lthovaniu
v kyseline uhli¢itej. Cielom bolo stanovit’ optimalne podmienky tepelného spracovania
serpentinitu a stanovit’ ¢asovu zavislost’ lthovania na vytaznost’ oxidu hore¢natého. Praca tiez

obsahuje technologicky postup pripravy MgO.

Vplyv fosforeénanov vapenatych na vznik alitu v Portlandskom slinku

Diplomant: Bc. Tomas Ifka
Veduci DP: doc. Dr. Ing. Martin T. Palou

Praca sa zaoberala vplyvom pritomnosti fosfore¢nanu vapenatého na vznik alitu
v Portlandskom slinku z pohladu vyuzitia odpadov, konrétne mésovokostnej mucky, ako
alternativnych zdrojov energie (paliv). Jednym z problémov je relativne vysoky obsah P,0Os,
obsiahnuty v popole prevazne v podobe fosforecnanu vapenatého. Tento ma tendenciu
stabilizovat’ dikalciumsilikdt a tym znizovat’ jeho schopnost’ reagovat’ s volnym vépnom za
vzniku alitu. Vplyv fosfore¢nanu vapenatého bol skimany chemickou analyzou (stanovenie
vol'ného vapna), RTG-fazovou analyzou, elektronovou mikroanalyzou a IC spektroskopiou
v zavislosti od teploty vypalu modelového systému. Z vysledkov vyplyva, Ze s rasticou
teplotou vypalu (do 1400°C) klesa obsah voI'ného vapna vo vSetkych vzorkéach pripraveného
slinku v doésledku reakcie v tuhej faze. Nad teplotou 1450°C dochddza naopak k narastu
obsahu vol'ného vapna. Taktiez bolo zistené, Zze so zvySovanim teplotou vypalu sa zvysSuje

reaktivita surovinovej mucky.
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Oddelenie keramiky, skla a cementu na FCHPT STU v Bratislave

Predstavujeme Vam Oddelenie keramiky, skla a cementu — sucast’
Ustavu anorganickej chémie, technolégie a materidlov (UACHTM),
Fakulty chemickej a potravinarskej technologie STU v Bratislave

Z historie pracoviska

Pracovisko vzniklo v roku 1965 vy¢lenenim z Katedry anorganickej technologie ako Katedra
chemickej technologie silikatov. V roku 1991 bol jeho ndzov zmeneny na Katedru keramiky,
skla acementu, na ktorej pdsobili také vyznamné osobnosti, ako napriklad prof. Jozef
Matejka, prof. Ing. Dr. Vladimir Siske a prof. Ing. Viktor Jesenak, CSc.

V stiéasnosti je vediicim oddelenia doc. Ing. Miroslav Jamnicky, PhD a riaditelom UACHTM
je prof. Ing. Pavel Fellner, DrSc.

Stidium na FCHPT STU je trojstupiiové. Podrobné $tudijné programy mozno néjst’ na
webovej stranke fakulty: http://www.fchpt.stuba.sk/ . Nase zameranie mozno Studovat’, ak si
Student vyberie Studijny program chemické technolédgie, a v rdmci neho prislusni kombinaciu
volitelnych predmetov. Je dolezité poznamenat’, ze $tudenti, ktori maji zaujem o prehibenie
vedomosti v danom vednom odbore pokracuji obvykle v 3. stupni vysokoskolského stadia —
v doktorandskom §tidiu, ktoré ma nasa fakulta akreditované v 19. Studijnych odboroch.

Z celkového poctu viac ako tisic absolventov katedry — oddelenia keramiky, skla a cementu
ukoncilo za celt historiu jej existencie tato formu Stadia uz takmer 50 inZinierov, viaceri aj zo
zahranicia (India, Vietnam, Alzirsko, Cad).

O par mesiacov sa Studenti — nastavajici maturanti buda rozhodovat’, na aka vysoku
$kolu si podaji prihlasku. Preco by sa mali rozhodnut’ prave pre nasu fakultu, pripadne
nas Studijny program?

Napriek nazvu pracoviska nepripravujeme Studentov len pre uplatnenie v oblasti silikatov, ale
aj pre aktudlne technoldgie, ktoré su nevyhnutné pri priprave materidlov novych generécii,
biomaterialov (bioimplantaty, nahrady kibov pre humannu medicinu), nanokompozitov,
novych anorganickych spojiv. SnaZime sa naSich Studentov pripravit’ a vychovavat tak, aby
pochopili vztah medzi Struktirou a vlastnostami anorganickych materialov, ¢o povazujeme
pre ich budiicu — nielen vyskumnu pracu — za vel'mi dolezité.

Aké je vyuzitie materidlov, s ktorymi sa pocas Studia bliZSie obozniamia — sich
vlastnostami a teoretickymi a technologickymi principmi ich pripravy, respektive
vyroby?

Jednym z odvetvi je stavebnictvo, v ktorom sa spotrebuva vela silikdtového materidlu, a to
nielen tradi€éného cementu alebo vépna. V dnesnej dobe sa vyuzivaji aj novodobé materialy,
ktorych je velky sortiment, napr: omietkové zmesi, tmely, Sparovacie hmoty, atd.
V minulosti, ale hlavne teraz sa prave v tejto oblasti priemyslu ¢asto vyuzivaji druhotné
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suroviny a alternativne paliva. PretoZe ide o energeticky pomerne naro¢né odvetvia (vyroba
anorganickych spojiv, skla, alebo keramiky), v ktorych sa pouzivaju teploty viac nez tisic
stupniov, treba aj tu hladat’ cesty, ako tiito naro¢nost’ znizovat. Nasi absolventi nachadzaju
uplatnenie aj v tychto oblastiach, ato ako vyskumni pracovnici pri znizovani energetickej
zétaze tejto vyroby.

St moznosti uplatnenia absolventov na pracovnom trhu dostato¢né?

Nasi absolventi nachadzaju Siroké pracovné prilezitosti nielen vo velkych cementariiach,
v sklariach a keramickych zavodoch. Popri vyrobe Specialnych materidlov, taktiez klasickych
vyrobkov ako je uzitkové sklo a uzitkova keramika, prave takzvana konstrukéna - progresivna
keramika sa nevyrdba vo velkych zdvodoch, ale vdcSinou sa realizuje v menSich firmach,
pripadne vo vyskumnych ustavoch. Podobne aj otazka biokeramiky - je to vyvoj a vyroba
v malom, d& sa povedat’ presne na mieru pacientovi, ¢iZe je to takmer laboratdrna vyroba.
V tejto oblasti sa skiima vyuzitie novych materidlov novymi technikami. TakZe nasi
absolventi maju uplatnenie aj v tejto oblasti. Vela absolventov pracuje aj v oblasti Skolstva,
vo vyskume - na SAV, v r6znych analytickych laboratoriach .Je zaujimavé, Ze pomerne velky
pocet absolventov pracuje v oblasti zivotného prostredia, o svisi suz spomenutou
problematikou vyuzivania druhotnych surovin a likvidaciou toxickych odpadov, s ktorymi sa
pracovnici oddelenia a Studenti v rdmci svojich projektov tiez zaoberaju.

Spolupraca s priemyslom?

Rovnako ako samotny ustav, aj oddelenie ma dobré kontakty s vacSinou vyrobnych zavodov
v oblasti keramiky, skla a cementu na Slovensku. Nasi Studenti absolvuju pravidelne exkurzie
po jednotlivych vyrobach, v ktorych moézu vidiet' aj zavadzanie progresivnych technologii. St
to napriklad sklarne Trnave, v Lednickych Rovniach, v Nemsovej, cementdrne v Ladcoch,
v Rohozniku a v mnohych dalSich zdvodoch a vyskumnych tstavoch. Spolupracujeme aj
s Vyskumnym utstavom jadrovych elektrarni pri uskladiiovani jadrového odpadu. Spolupraca
s priemyslom vyustila okrem rieSenia technickych a technologickych problémov v
jednotlivych zavodoch aj do podpory praxi adiplomovych prac. Vdaka pristrojovému
vybaveniu ma oddelenie bohati spoluprdcu pri rieSeni akatnych problémov v réznych
oblastiach, napriklad v stavebnictve, pri aplikacii r6znych prisad a hodnotenia ich vplyvu na
vlastnosti a pod.

Pristrojové vybavenie pre svoju vyskumnu pracu ako aj vyucbu teda mame, pripadne sme
spoluvlastnikmi pristrojov, ktoré st umiestnené na inych pracoviskach, ako napr. na SAV.
Pristroje na skiimanie mikro§truktury, Struktiry, d’alS§ich niektorych vlastnosti, ktoré su
nevyhnutné pre vyskum vlastnime. Mdme aj unikatne pece na vypal materidlov pri teplotach
do 1800 °C. Z pristrojov, ktoré vlastnime, uvddzame napriklad: RTG difrakény —praSkovy-
analyzator, rtg-mikroanalyzator, riadkovaci elektronovy mikroskop, pristroje na skiimanie
termickych vlastnosti latok, kalorimetre, UV-VIS spektrometer, Ziarovy mikroskop ako aj
pristroje na sledovanie reologickych vlastnosti materialov.
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Spolupraca Skoly — oddelenia - so zahrani¢im je pre Studentov tieZ ve’mi zaujimava.
Mnohi sa zaujimajd, ¢i sa v priebehu Stidia mézu dostat’ do zahranicia na staz,
pripadne na nejaky vzdelavaci pobyt.

V minulom obdobi niektori nasi Studenti chodili na zahrani¢né stdze, kde napriklad
vypracovavali Cast' svojej diplomovej prace. Nasi doktorandi tiezZ pdsobia v zahrani¢i uz
dlhSie obdobie. Moznosti, ako poslat’ Studenta do zahranifia je viacero. NajviacSim
problémom byva ich jazykova pripravenost. Spolupracujeme so zahrani¢nymi univerzitami
a vyskumnymi uastavmi, napriklad v Cesku, Polsku, Mad’arsku, Nemecku, v Anglicku,
Taliansku, v Australii a v Alzirsku. V uplynulom obdobi sme uZzSie spolupracovali aj so
Statnou univerzitou v Pensylvanii (USA).

Vyskumna ¢innost’ na OKSC.

S pedagogickou ¢innost’'ou na vysokej Skole uzko suvisia aj aktivity pracoviska v oblasti
vedy avyskumu (zékladny vyskum, aplikovany vyskum, medzinarodné projekty).
V stcasnosti sa v ramci zakladného vyskumu orientujeme:

na Studium vplyvu P,Os na kvalitu cementového slinku. Téato problematika je stale

aktudlna a suvisi s chorobou BSE avtomto kontexte s bezodpadovou likvidaciou

maisovokostnej mucky,

- popri tom sa zucastiiujeme na vyskume v oblasti biokompatibilnych keramickych
materialov,

- Studujeme pripravu tenkych vrstiev resp. Specidlnych materidlov metédami sol-gél,

- sme sucastou SirSieho kolektivu, ktory pod vedenim riaditel'a Gstavu riesi v SirSich

suvislostiach problematiku vyroby a vlastnosti Mg(OH),, predovSetkym ako plniva do

polymérnych matric.

V oblasti aplikovaného vyskumu je ¢innost’ eSte pestrejSia, pretoze sa rieSia problémy mozno
mensieho rozsahu, nie v takych Sirokych suvislostiach, ale vel'mi akutne, dolezité pre
kazdodenny chod vyroby, zlepSenia vlastnosti pripadne aplikacie roznych materialov.
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Technicka Univerzita v KoSiciach
Hutnicka fakulta
Katedra keramiky

Bakalarske prace obhajené v roku 2008

Erika Gallova Geopolymerné spojiva
Gabriel Ban Anodicka oxidacia Ti a Ti-zliatin, povrchova Gprava
Adriana Szab6ova Moznosti pripravy porpvitého MgO

Diplomové prace obhajené v roku 2008

BACA Mata§ Stadium viskozity smolnych spojiv

BENCOVA Katarina Meranie teplotné¢ho gradientu pri suSeni Ziarobetonového telesa
HREUS Martin Priprava Cist¢ého MgO zo serpentinitu karbonatovou metddou
OLEJAR Igor Vyvoj zmesnych bazickych hmot pre pody EOP

Doktorandské Studium na KK

Pozn.: Dia 22.10. 2008 sa uskutocnia zaverecné dizertacné skusky
Ing. Petry PuliSovej - Syntéza nanopraskov pre pokrocilé aplikacie v technolégii
Ziaruvzdornych materialov
Ing. Diany Horkavcovej - Vplyv povrchovych uprav Ti — substratov na tvorbu
hydroxyapatitu z roztoku

MENO TEMA DIZ.PRACE predpoklad.
ukoncenia
Stadia

Ing. Ondrej Kamod’a Koro6zia Ziaruvzdornych materialov v procese 30.9.2009

spalovania komunélneho odpadu
Ing. Michal Mikulaj¢ik ~ ZvySenie Zivotnosti vymurovky pojazdného mieSaca  30.9.2011

— ext. St.
Ing. Norbert Smekal Stadium pevnosti uhlikovej vizby v ZM 30.9.2011
— ext. St.
Ing. Janka Martonéikova Studium susenia Ziarobetonu 30.9.2010

Ing. Helena Lukacova Stabilita a adhézia hydroxyapatitovych povlakov vo ~ 30.9.2010
vapenato-fosfore¢nanovych roztokoch

Mgr. Marianna Spakova  Vyuzitie selektivity rozptstania pri iprave magnezitu 30.9.2011

Ing. Martin Hreus Kinetika kyslého lihovania serpentinu 30.9.2011
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Sprava o ¢innosti Slovenskej Silikatovej vedeckotechnickej spolo¢nosti
za rok 2007

Vroku 2007 sa konali dve zasadnutia SSiVTS. Prvé zasadnutie vyboru sa konalo
19. 06. 2007 v Herlanoch v ramci VII. Medzinarodnej konferencie Priprava keramickych
materidlov. Druhé zasadnutie vyboru sa uskuto¢nilo 22. 11. 2007 v Bratislave.

SSiVTS je nadalej ¢lenom Eurdpskej keramickej spolocnosti, kde plati i c¢lensky
prispevok vo vyske 300 EUR na jeden rok. Tento rok bol vydany v poradi S§tvrty zbornik
SILIKATNIK 2007.

V tomto roku bol zahdjeny treti ro¢nik sitaze o najlepsiu diplomovu pracu. Prvé miesto
bolo odmenené vecnou cenou v hodnote 1000 Sk, ktort ziskala Ing. Helena Luka&cova
z Hutnickej Fakulty Technickej Univerzity v KoSiciach za pracu Stanovenie farebnych
odtienov v keramickej praxi.

Uskutocnila sa isutaz doktorandov o reprezentanta SSiVTS na vyronom stretnuti
Europskej keramickej spolo¢nosti v Berline 17. — 21. 06.2007. Vitazkou sa stala Ing.
Stefania Lojanova z UACH SAV, Bratislava.

Spolocnost’ v roku 2007 zrealizovala nasledujice akcie:

1. ako spoluorganizator medzinarodnej konferencie :Advanced Research Workshop
Engineering Ceramics 07, Smolenice 10. — 14. 05. 2007
2. ako spoluorganizatorom VII. medzinarodného seminara: Priprava keramickych
materidlov, Herlany, 18. - 20. 06. 2007
3. Zorganizovanie odbornych podujati, seminarov a prednasok podla poziadaviek
¢lenov. Uskuto¢nené boli dve akcie:
i. Prednaska: VyuzZitie elektronovej mikroskopie ( REM ) v keramike. Hodnotenie
kvality keramického crepu a glazur pomocou REM
ii. Odborny seminar v ramci d’alSieho vzdeldvania pracovnikov silikatového
priemyslu: Lomové chovanie kompozitnych materialov s krehkou matricou.
Lektor: Dr. Ivo Dlouhy
4. Treti ro¢nik sut'aze o najlepsiu diplomovu pracu
5. Sutaz adeptov o ucast’ na kongrese Eurdpskej keramickej spolo¢nosti v Berline,
februar 2007
6. Vydanie zborniku SILIKATNIK.

Y. 7} =
: /ff e \x -
Bratislava 13.02.2008 \F - \ {{J{/LVL } /
Prof. RNDr."Pavoi Sajgaiik, DrSc.
predseda
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Zapisnica
zo zasadnutia vyboru SSiVTS, ktoré sa uskuto¢nilo 22. 11. 2007 v UACH SAYV,
Dubravska cesta 9, Bratislava
Pritomni: prof. RNDr. Pavol Sajgalik (predseda), Ing. Eva Smrékova, CSc., Ing. Milan
Harcek, Ing. Zoltan Lencés, PhD., Anna Jurova

Ospravedineni: Ing. Alexander Molnér, CSc., Ing. Jozef Staron, DrSc.

Program rokovania:

Privitanie

Sprava o hospodareni a revizna sprava za rok 2006
Plan ¢innosti na rok 2008

Informacia o aktivitich ECerS

Priprava Silikatnika 2008

Rozne, diskusia

AN

1. Prof. P. Sajgalik — predseda SSiVTS, privital pritomnych &lenov vyboru a zarovei
ospravedlnil Ing. A. Molnara, CSc. aIng. J. Starona, DrSc., ktori sa nezicastnili na
zasadnuti vyboru zo zdravotnych dovodov. V tivode kladne zhodnotil splnenie plédnu
¢innosti za rok 2007.

2. Spravu o hospodareni areviznu spravu predlozila p. Jurova. Sprava o hospodareni je

pristupna na naSej webovej stranke www.sss.sav.sk v prie€¢inku AKTUALITY.
Kratke zrekapitulovanie reviznej spravy:

Prijmy v roku 2006 boli 90 132,70 Sk. Naklady na ¢innost’ spolocnosti v r. 2006 boli
54 718,20 Sk. Vyska finanénych prostriedkov spolo¢nosti k31. 12. 2006 bola
254 303,80 Sk. V tejto sume je zahrnuty zostatok na poducte SILITECH vo vyske
37 580,30 Sk. Stav na ucte k 31. 12. 2006 bol 235 220,80 Sk a v pokladni 19 083,- Sk. Pri
kontrole uctovnych dokladov spolo¢nosti za r. 2006 sa nezistili nedostatky a moZno
konStatovat’, Ze finan¢né prostriedky sa cerpali tcelne. Reviziu hospodarenia vykonal Ing.
Ondrej Kamod’a. Doklad o reviznej sprave spolu s vykazmi G¢tovnictva je archivovany
u hospodarky p. Jurove;j.

3. Plan ¢innosti na rok 2008:

a) Semindr kvalitdrov - cementdri zorganizuju: VUSH Brno, Slovenska Silikatova VTS a
Ustav anorganickej chémie SAV, ktory bude uskuto¢neny v Smoleniciach 28. — 29. 02.
2008. Blizsie informacie budu dostupné na webovej stranke silikdtovej spolo¢nosti.

b) 1-dilovy seminar firmy BRUCKER (Ing. Kordik) Semindr o RTG - fdzovej analyze,
predbezny termin 10. 02. 2008, organizuje SSiVTS — FCHPT. Termin a miesto seminara
bude vyveseny na webovej stranke v prie¢inku Aktuality. 10% podiel zo zisku seminara
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bude poukdzany na ucet silikdtovej spolocnosti. Za organiziciu semindra je zodpovedna
Ing. Smrckova.

¢) Propagécia technickych vysokych §kol v regiondlnych mestach, vo forme seminarov so
Studentmi strednych odbornych §kdl a gymnazii. Zamer propagacie technickych vysokych
kol je ziskat’ vacsi zdujem Studentov v pokracovani vysokoskolského Studia s technickym
zameranim atym ziskat viac kvalifikovanych odbornikov v réznych technickych
oblastiach. Seminare sa uskuto¢nia v mestéach:

Bratislava — zodpovedna Ing. Smrckova
Trenc¢in — zodpovedny doc. Galusek
Kosice — zodpovedna doc. PleSingerova
Lucenec — zodpovedny Ing. Molnar

Garantom akcie je Ing. Smrc¢kova

Termin: priebezne

Aktuélne informacie budu spresnené na webovej stranke spolo¢nosti. Zodpovedna: Ing.
Smrckova, Jurova

Predpokladany 2. cyklus predndsok zrealizujeme v ramci 7TvzZdia vedy a techniky
v novembri 2008.

d) SutaZ o najlepsiu diplomovt pracu SVOC, jun 2008. Vitaz bude odmeneny vecnou
cenou v hodnote 1000,- Sk. Vitazna praca bude k dispozicii na webovej stranke
spolocnosti.

e) Seminar Ludovo-umeleckych keramikov, termin bude spresneny na webovej stranke.
Zodpovedni: Ing. Smrckové, Ing. Hnatko, A. Jurova

f) Revitalizacia cinnosti Sekcie nerudnych surovin SOPK so sidlom v Lucenci
a organizadcia odbornej akcie Nizko energetické montované domy. Termin a informécie
budt ozndmené na webovej stranke. Zodpovedny: Ing. Molnar

g) EUROSILIKATNIK 2008 — medzindrodna konferencia zamerand na vyuZivanie
nerudnych surovin. Miesto konania Lucenec, april — mdj 2008. Zodpovedny za
informécie: Ing. Molnar

Informaécia o aktivitich ECERS.

— Silikatova spolo¢nost’ plati kazdy rok ¢lensky prispevok ECERS 300 EUR.

— Bola zalozena svetova federacia keramickych spolo¢nosti ICF (International Ceramic
Federation) V roku 2008 sa kond 2. kongres ICF vo Verone. Aktualna webovéa adresa
podujatia je uvedena na webovej stranke spolo¢nosti. Na kongrese budu silikatova
spoloénost’ zastupovat’ prof. RNDr. Pavol Sajgalik, DrSc. (predseda), Ing. Zoltdn
Lencés, PhD. Kongres ponika moznost' Uc€asti 5 Studentov zo Slovenska. Vekova
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hranica ucastnikov je 28 rokov. Kazdému studentovi — ucastnikovi kongresu, poskytne
silikatova spoloc¢nost’ prispevok v sume 4000,- Sk.

5. Priprava SILIKATNIKA 2008.
V poradi Stvrté vydanie roenky Silikatnika, ktoré¢ bude pod dohl'adom odbornej skupiny
Keramika
Zodpovedni: prof. Sajgalik, Ing. Len&és

6. V poslednom bode rézne ziacastneni ¢lenovia vyboru jednomyselne zvolili zastupkyiu do
rady VTS Ing. Evu Smrckovu, CSc.
Zastupca PPC Insulators a ¢len vyboru Ing. Milan Harcek abdikoval na svoju funkciu
a zarovenn ukoncil individudlne clenstvo v Silikatovej spoloc¢nosti. Predseda SSiVTS
oslovi generalneho riaditel'a Ing. 1. KoSalka MBA, aby sa vyjadril k potencionalnemu
nahradnikovi a zastupcovi PPC Insulators v silikdtovej spolo¢nosti.

Clenovia vyboru sa dohodli:

— na oziveni ¢innosti budovanie slovnika odbornej terminologie na webovej stranke
pocas roku 2008.
Zodpovedni: prof. Sajgalik, Ing. Len&és

— ozivit’ diskusné forum
Zodpovedny: Ing. Sucik

—najst’ nového administratora webovej stranky SSiVTS
Zodpovedna: A. Jurova

Clenovia vyboru jednomyselne sthlasili s miestom konania zjazdu SSiVTS v roku 2008
v Kosiciach. Termin bude spresneny na webovej stranke spolo¢nosti.
Zodpovedni: prof. Sajgalik a A. Jurova

Zapisala: A. Jurova
tajomnicka SSiVTS

A E e
f/f A '{ { { [ ~
Y, \J{L{fti s
prof. RNDr. Pavol Sajgalik, DrSc.
predseda SSiVTS
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Zoznam individualnych ¢lenov.
Ing. Anton Adamovi¢, TERMOSTAYV, a. s., Bajkalska 30, 821 09 Bratislava, e-mail
termostav(@termostav.sk

Ing. Oliver Kabos, TERMOSTAV-Mrdz, s. r. 0., Priemyselna 3, 042 99 KoSice,e-mail
term@pobox.sk

Ing. Anna Kuckové, Hutnicka fakulta TU, Letna 9, 042 00 KoSice
Ing. Ferdinand Lendvaj, Dargovska 2, 040 01 Kosice 1, e-mail ferdol@pobox.sk
Ing. Tibor Lohay, Krakovské 14, 040 11 Kosice tel:055 646 1185, mobil 0905 946815, e-

mail tibor@lohay.sk

0 =

11
12.

13.
14.
15.
16.
17.
18.

19.
20.
21.

22.

23.
24.
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Ing. Jan Pisék, Jenisejska 16, Kosice, t.€. 055/6744365

Ing. Miroslav Potanc¢ok, Soblahovska 35, 911 01 Trencin

Ing. Dusan Sladek, Uralska 13, 040 12 KoSice

Ing. Igor S¢ambora, TERMOSTAV-Mr4z, s. 1. 0., Priemyselna 3, 042 99 Kosice

. doc. Ing. Miroslav Tati¢, CSc., nam. L. Novomestské¢ho 1, Kosice , t.6. 055/6222940,

0905 204286

. Ing. Jalius Burkovsky, Cementarenn Turia, a.s., 044 02 Turna nad Bodvou

RNDr. Dalma Gyepesova, CSc., UACH SAV, Dibravska cesta 9, 845 36 Bratislava 45,
e-mail uachgyep@savba.sk

Ing. Méria Jaklovska, Cementaren Turia, a.s., 044 02 Turiia nad Bodvou
Ing. Milan Janus, Povazska cementarei, a.s., 010 01 Lietavsk4 Lucka
Ing. Rébert Képes, Cementaren Turiia, a.s., 044 02 Turna nad Bodvou
Ing. Jan Man, Pezinské tehelne, a.s., 902 01 Pezinok

Ing. Zoltan Miklés, Wolkrova 15, 851 01 Bratislava 5

Ing. Alexander Molnar, PhD., ul. M. R. Stefanika 15, 984 01 Ludenec, tel. 0905 354299,
mail amingam@mail.t-com.sk

Mgr. Katarina Révayova, Rovniakova 5, 010 01 Zilina, e-mail revayovak@stonline.sk
Mgr. Stefan Rychnavsky, Brigadnicka 1, 043 11 Kogice

Ing. Rudolf Rinik, KERKO, a.s., zdvod Dlazdice, 071 01 Michalovce e-mail
rudolf.rinik@lasselsberger.com

Ing. Eva Smrckova, PhD., FCHPT STU, Radlinského 9, 812 37 Bratislava, e-mail
smrckova@chtf.stuba.sk

Ing. Jozef Staron, DrSc., Sokolska 10, 811 04 Bratislava
Ing. Jan Tabak, p. ¢. 120, 010 14 Brodno, Zilina
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25.
26.
27.
28.
29.

30.
. prof. RNDr. Pavol gaj galik, DrSc., UACH SAV, Dubravska cesta 9, 845 36 Bratislava 45,

31

32.

33.

34.

35.
36.

37.

38.

39.

40.

41.
42.
43,
44,

45.

Ing. Ivan Janotka, PhD., USTARCH SAV, Dibravska cesta 9, 845 03 Bratislava 45,e-
mail Ivan.Janotka@savba.sk

Ing. Julius Striga¢, PhD. Povazska cementaren, a.s., Ul. J. Kral'a, 018 63 Ladce, e-mail
strigac.j@pcla.sk

doc. Ing. Tarzicius Kuffa, PhD., Katedra chémie HF TU, Letna 9a, 042 00 Kosice, e-mail
Tarzicius.Kuffa@tuke.sk

doc. Ing. Beatrice PlesSingerova, PhD., Katedra chémie HF TU, Letna 9a, 042 00 Kosice,e-
mail Beatrice.Plesingerova@tuke.sk

Ing. Gabriel Sucik, PhD., Katedra chémie HF TU, Letnd 9a, 042 00 KoSice, e-mail
Gabriel.Sucik@tuke.sk

prof. RNDr. Kléara Tkacova, DrSc., Kavecianska 17, 040 01 KoSice

e-mail uachsajg@savba.sk

Ing. Zoltan Lencés, PhD., UACH SAV, Dubravska cesta 9, 845 36 Bratislava 45, e-mail
uachlenc@savba.sk

doc. Ing. Ladislav Fréhlich, PhD., Kurska 11, 042 00 Kosice, t.C. 055/6714986,e-mail
frohlich@tuke.sk

doc. Ing. Pavol Vadész, PhD., Hanojska 5, 040 13 KoSice t.c. 055/6022806, e-mail
Pavol.Vadasz@tuke.sk

Ing. Jaroslav Sedlacek, PhD., Sustekova 14, 851 04 Bratislava, e-mail uachjase@savba.sk

Ing. Miroslav Hnatko, PhD., UACH SAYV, Dibravska cesta 9, 845 36 Bratislava, e-mail
uachmiho@savba.sk

prof. Ing. Pavel Raschman, PhD., TU v Kosiciach, Hutnicka fakulta, Katedra keramiky,
Letna 9, 042 00 KoSice, E-mail: Pavel.Raschman@tuke.sk; mobil: 0907 730007

Ing. Vladimir Remias, SE,a.s.-VYZ,zdvod, 919 31 Jaslovské Bohunice, e-mail
remias@kredit.sk, tel. 033-5976344

Ing. Marian Durjancik, SLOVMAG a.s. Lubenik, e-mail durjancik@slovmag.sk, tel.
0905618 801, 058-4814101

Ing. Miroslav Klapa¢, KERKOTHERM a.s., Hrani¢na 3 04017 KoSice, e-mail
kachle@stonline.sk, tel.0903 638893

doc. Ing. Dusan Galusek, PhD., Jedl'ova 25, 911 05 Tren¢in, e-mail galusek@tnuni.sk
Ing. Stefania Lojanova, Studentska 1458/21, 06901 Snina, e-mail uachlost@savba.sk
doc. Ing. Igor Stubiia, PhD., Wilsonovo Nabr.116, Nitra, 949 01, e-mail istuba@ukf.sk

Ing. Stefan Kovaéik, Jasna 13 Lucenec, 984 01, Bloomsbury Pacific Slovakia a.s.,
Zvolenska cesta 2740, 98401 Lucenec, tel.0905 641837, e-mail kovaciks@novoker.sk

Mgr. Cubomir Hric, PhD., Kpt. Nalepku 41. Levice 934 01, UACH-SAV, Dubravska
cesta 9, Bratislava, 845 36, e-mail uachlchr@savba.sk
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46.

47.

48.

49.

50.

51.

52.

53.

54.
55.

56.
57.
58.
59.

Ing. Iveta Styriakové, PhD., Americka trieda 3, Kosice 040 13, Ustav geotechniky SAV,
Watsonova 45, 043 53, KoSice, e-mail bacil@saske.sk

Ing. Zoltan Horvath, Cubovnianska 18, Bratislava 851 07, Termostav Bratislava s.r.o.,
Stavitel'ska 3, Bratislava 821 03, tel. 0905 501792, e-mail termostav(@termostav.sk

RNDr. Pavol Malachovsky, Kpt. Jarosa 15, KoSice 040 22, Kerko a.s., Tomasikova 35,
Kosice 043 22, tel. 055 7969992, e-mail pavol.malachovsky@lasselsberger.sk

Ing. Ondrej Kamoda, TU HF Katedra Keramiky, Park Komenského 3, 042 00 Kosice,
tel. 055 6022701, 0908 041 024, e-mail ondrej.kamoda@tuke.sk

Ing. Tomas Plachky, UACH_SAV, Ditbravské cesta 9, Bratislava 845 46 e-mail
uachtpla@savba.sk

Ing. Linda Kipsova, UACH_SAV, Dubravska cesta 9, Bratislava 845 46 e-mail
uachlink@savba.sk

Ing. Monika Mikoczyova, UACH_SAV, Dubravska cesta 9, Bratislava 845 46 e-mail
uachmimi@savba.sk

Ing. Dagmar Galuskova, Jedl'ova 25, 911 05 Trencin, galuskova@tnuni.sk, tel.
032/7400251

Ing. Cubo§ Baga, PhD. , Starova 40, 901 01 Malacky, lubos.baca@arcs.ac.at

Ing. Slavomir Grodny, Sputnikova 12, 040 12 KosSice, e-mail
slavomir.grodny@hotmail.com

Ing. Stanislav Sekely, Horna 3, Strovce 919 25, sekely@alldeco.sk

Ing. Peter Lichvar, PhD., ul.28. Okt.c.1, Tren¢in 911 01, lichvar@alldeco.sk

Ing. FrantiSka Frajkorova, Obchodna 25/61, SeCovce 078 01, uachfran@savba.sk
RNDr. Milan Drabik, CSc., I. Bukovéana 30, Bratislava 841 07, uachmdra@savba.sk

Kolektivni ¢lenovia

Refrako, s.r.0., Vstupny areal USSKe, 044 54 KoSice
generalny riaditel’ - Ing. Gabriel Torhany

Kerko,a.s., 040 01 KoSice
Pezinské tehelne, a.s., 902 01 Pezinok

PPC INSULATORS, a.s., Cab 268, 951 24 Nové Sady
generalny riaditel’ - Ing. Ivan Kosalko MBA

TONDACH SLOVENSKO, s.r.0 ., Zelezni¢na 53, 900 31 Stupava
Ing. Zoltan Liptak
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