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Anotace

Tato prace se zabyva ucinkem vysokych teplot na vlastnosti sadrové
pasty (sadrové omitky vzniklé smichanim vody a sadry) a sddrové malty
(ve které je navic drobné kamenivo). V teoretické ¢asti prace jsou shrnuty
dosavadni poznatky tykajici se této problematiky a také kapitoly zabyvajici
se strukturni analyzou a dalSimi analytickymi metodami.

Experimentalni ¢ast je zamérena na chovani sadrové pasty a sadrové
malty béhem zahftivani na teploty az 1300 °C a po ochlazeni na laboratorni
teplotu. Chovani sadrové pasty béhem zahfivani bylo sledovdno pomoci
termické analyzy (véetné dilatometrie) a rentgenové difrakéni analyzy
(XRD) s vyhfivanou komurkou. Zmény ve struktufe saddrové pasty i sddrové
malty po ochlazeni byly testovany pomoci elektronové mikroskopie,
rentgenové difrakéni analyzy (XRD) a rtutové porozimetrie. Dale byly
sledovany zmény zakladnich fyzikalnich a mechanickych vlastnosti past
i malt a zmény schopnosti transportovat vodni paru a vihkost.

Pfinosné jsou zejména poznatky o teplotnich rozmezich, ve kterych
existuji jednotlivé faze (sddrovec, hemihydrat siranu vapenatého
a jednotlivé formy anhydritd Alll a All), ddle o zménach v mikrostruktuie
(popraskani krystal( pfi dehydrataci; fragmentace a slinovani anhydritu All
pfi teplotdch nad 700°C apod.) a jejich vnéjsich projevech (napf. zménach
pevnosti a smrstovani). Sddrovd malta vykazovala v porovnani s pastou
lepsi objemovou stalost béhem zahfivani (jeji objem klesl pfi 1 000 °C cca
0 10 %) v porovnani s pastou (jeji objem klesl pfi této teploté cca o 50 %),

ale horsi mechanické vlastnosti kvili poruseni mezifdzové prechodové

zény mezi pojivem a plnivem.



Abstract

This thesis deals with the effect of high temperatures on the
properties of gypsum paste (prepared by mixing water and calcium sulfate
hemihydrate) and gypsum mortar (gypsum paste + fine aggregate). The
theoretical part of the thesis summarizes the existing knowledge related
to this issue as well as chapters dealing with structural analysis and other
analytical methods.

The experimental part is focused on the behavior of the gypsum
paste and the gypsum mortar during heating to temperatures up to
1300°C and after cooling to room temperature. The behavior of the
gypsum paste during heating was monitored by thermal analysis
(including dilatometry) and X-ray diffraction (XRD) analysis with a heated
chamber. The structural changes of the gypsum paste and the gypsum
mortar after cooling were tested by electron microscopy, X-ray diffraction
analysis (XRD) and mercury porosimetry. Furthermore, the changes in the
basic physical and mechanical properties of the pastes and mortars and
changes in the ability to transport water vapor and moisture were
monitored.

Interesting knowledge about the existence of the individual phases
(gypsum, calcium sulfate hemihydrate and forms of anhydrites Alll and All),
about the microstructure (cracking of crystals during dehydration;
fragmentation and sintering of anhydrite All at temperatures above 700 °C
etc.) and about their external consequences (changes in strength,
shrinkage) has been gained. The gypsum mortar had better volume
stability during heating (its volume decreased at 1000 °C by approx. 10%)
compared to the gypsum paste (its volume decreased by approx. 50% at
1000 °C), but worse mechanical properties due to the interfacial transition

zone failure.
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1 Uvod

Sadrové vyrobky jsou ve stavebnictvi vyuzivany tisice let. Jednim
z dlvodUl je jejich dobrad pozarni odolnost, diky které jsou dnes soucasti
mnohych systém{ protipoZzarni ochrany. VyuZivany jsou zejména pro
vyrobu omitek, sddrokartonovych desek a anhydritovych podlah. Méné
tradi¢ni je jejich vyuZziti napf. ve formé sadrovych tvarnic [1] a malt [2, 3].
Zazminku stoji také pouzivani sadry pro regulaci tuhnuti cementu.
Zvysené teploty zpUsobuji v zatuhlé sadie (CaS0,-2H,0) strukturni zmény,
které se navenek projevuji zménami jejich zakladnich vlastnosti. V pfipadé
zatuhlé sadry jsou strukturnimi zménami mysleny predevsim prechody
z dihydratu siranu vapenatého (sadrovce, CaS042H,0) na hemihydrat
siranu vapenatého (CaS0,-0,5H,0) a na anhydrit (CaS0,), tedy dehydratace,
dale pak zmény hemihydratu aanhydritu na jejich ridzné modifikace
a rozklad anhydritu.

Soucasné vyzkumy dehydratace zatuhlé sadry vychdazeji prevazné
ze starsi literatury, ve které neni ziejmé, jakym zplsobem byly poznatky
ziskany, a jednotlivé zdroje se mnohdy znacné liSi napf. v hrani¢nich
teplotach. Kromé teplot fazovych prechodl jsou ve starsi literature
popisovany také nékteré vlastnosti jednotlivych fazi, napf. rozpustnost,
stabilita (zda dand modifikace samovolné pfechazi po sniZzeni teploty na
jinou formu) a charakteristika krystalické mfizky [4, 5]. V dostupné
literatufe nebyla nalezena prace, ktera by dostatec¢né popisovala chovani
materidld na bazi sadry za vysokych teplot.

Cilem disertacni prace je proto ovéfit adoplnit dosud ziskané
poznatky o zméndach ve struktufe a vlastnostech materiallG na bazi sadry
zpUsobenych vysokymi teplotami pomoci modernich analytickych metod,

které v dobé uvodnich studii nebyly znamy ¢&i pouzivany.



2 ReSerse

2.1 Historie sadry ve stavebnictvi

Sadra je jednim z nejdéle znamych stavebnich materidli. Pocatky
jejiho pouzivani jako stavebniho pojiva sahaji do dob Asyrské fise [6]
a starovékého Egypta. V Egypté byla pouzivana pro interiéry pyramid jiz
kolem roku 3700 pF.n.l., protoze jeji hladky povrch byl idedlnim podkladem
pro malované fresky [7]. Sadru znali i stafi Rekové, ktefi sadrovec
pojmenovali ,Gypsos” - toto slovo bylo spojenim slov ,palit" a ,zemé"
(protoze sadra se vyrabi tepelnou Upravou horniny sadrovce pfi teplotach
do 180 °C, dnes je tento zplsob vyroby nazyvan kalcinace) [6, 7, 8]. Stafi
Rekové iRimané ze sadry vytvareli ozdobné le§t&né omitky nazyvané
,stucco” [6]. Rekové sadrovec pouZivali i v prlsvitné formé& nazyvané
selenit nebo také ,mésiéni kdmen” [7]). Pozdé&ji vyznam sadry ve
stavebnictvi poklesl predevsim z divodu rozsifeni civilizaci do vlhcich
a chladnéjsich zemeépisnych poloh, ve kterych sadru pro nizkou odolnost
vUci vihkosti nebylo mozné pouzivat.

Ve stfedovéku sadra nachazela SirSi vyuziti v interiérech. V 16. stoleti
byla sadrova omitka napfiklad podkladem pro Michelangelovy malby
v Sixtinské kapli v Rimé& [7]. Jako protipoZarni materidl si sadra ziskala
oblibu po velkém pozaru v Londyné v roce 1666, kdy kral Ludvik XIV. vydal
nafizeni zakryt drfevéné konstrukce sadrou tak, aby se predesSlo dalSimu
podobnému pozaru [7]. Velky rozmach sadry nastal po¢atkem 20. stoleti
po vyndlezu stroje na vyrobu sadrokartonovych desek Ameri¢anem
Augustinem Sackettem [7]. V této podobé je sadra nejhojnéji pouzivana
dodnes. Siroké uplatnéni nachazi také ve formé& vnitinich omitek, zdicich
blok(i a samonivelacnich podlah. Vyznam sadry v soucasnosti stoupa také

diky jejim pfiznivym ekologickym viastnostem.



2.2 Sadra a jeji zdroje

Sadra, chemicky CaS04-:0,5H,0, je anorganické vzdusné pojivo, které
je Siroce vyuzivano nejen ve stavebnictvi, jako soucdst pojiv, omitek,
pricek, podlahovych smési apod., ale i v jinych pridmyslovych odvétvich,
napft. pfi vyrobé& keramiky, v Iékarstvi a v modelarstvi. Pfirodnim zdrojem
pro vyrobu sadry je hornina sadrovec, ktera obsahuje vysoky podil
stejnojmenného minerdlu (CaS0.-2H,0). Pfirodni sadrovec se vyskytuje
v rozmanitych tvarech, barvach a rozmérech. Jeho formy jsou znamy napft.
jako alabastr, selenit, marianské sklo apod. Nejvétsi loziska pfirodniho
sadrovce se vytvofila vysrazenim morské vody, mensi loziska vznikla
zvétravanim sulfidd a vysrdZzenim kapilarni vody v poustnich piscich
(tzv. poustni rize). V Ceské republice je opavskad panev jedinou zndmou
lokalitou, ve které se nalézaji loziska pfirodniho sadrovce [9]. Proto je
dllezitym zdrojem sadry v Ceské republice primysl, kde synteticky
sadrovec vznika jako vedlejsi produkt v fadé provozQ.

Pfikladem jsou tepelné elektrarny, kde tzv. energosadrovec vznika
pfi odsifovani spalin [10] metodou zvanou mokrd vapencova vypirka
(Obr. 1). Tento proces se sklada ze &tyf kroka [11, 12]:

1) Odsifeni — spaliny SO.(g) v prvnim obvodu jsou postiikdny

suspenzi jemné mletého vapence CaCOs(s)+0,5H,0. Reakce pfi pH

7 aZ 8 probiha podle rovnice (6) [12]:

S0.(g)+CaC0s(s)+0,5H,0 - CaS0s5-0,5H,0(s)+C04(g) M

2) Nucend oxidace — ve druhém obvodu reaguje hemihydrat siranu
vapenatého CaS0s-1/2H,0(s) s atmosférickym kyslikem 0x(g) pfi
pH 5. Zpocdatku vznikd rozpustny hydrogensifiitan vapenaty,

ktery ndsledné oxiduje na sadrovec. D&j popisuje rovnice (2) [13]:

2 CaS03:1/2H,0 (s)+02 (g)+3 H20 - 2 CaS04-2H,0 (s) ()

10



Béhem tohoto procesu krystaly saddrovce rostou do primérné
velikosti 30 az 70 um.
3) Separace sadrovce — krystaly sadrovce jsou v hydrocyklonu
oddéleny a zbaveny pevnych necistot.
4) Prani a odvodriovani sadrovce — krystaly sadrovce jsou zbaveny
vody z prfedchozich krokli pomoci filtrd nebo centrifugy

(odstfedivky) a umyty cistou vodou, aby doslo k odstranéni

nezadoucich soli rozpustnych ve vodé.

Komin

Ventilitor Eistjch spalin

Obr. 1. Vznik energosadrovce v tepelné elektrarné [14]

V chemické vyrobé vznikd tzv. chemosadrovec, (napf. fosfosddrovec
zvyroby kyseliny fosforeCné, cerveny sadrovec, tzv. titanosadrovec,
zvyroby oxidu titanic¢itého, fluorosadrovec zvyroby kyseliny
fluorovodikové, citrosadrovec z vyroby organickych kyselin a sadrovec

vznikly pfi vyrobé organickych polymerl [13]).
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Ze zminénych zdroji sadrovce je pro vyrobu sadry nejvhodnéjsi
energosadrovec, v angli¢tiné oznacovany jako ,FGD (Flue Gas
Desulfurization) gypsum®, ktery obvykle obsahuje nejmensi podil nedistot
(do 5 %). Mezi b&Zné necistoty patfi hlinité ¢astice, bfidlice, kfida, anhydrit
(CaS0.), kifemen, magnezit, slouceniny Zeleza apod. [4, 15]

Sadra mUze byt také vyrdbéna recyklaci napf. sadrovych strep(

ze starych forem [15].

2.3 Vyroba sadry
Vyroba sadry ze sadrovce se nazyva kalcinace a spociva v uvolnéni
krystalicky vazané vody uGc¢inkem teploty vrozmezi 107 az 160 °C [16].

Probiha podle rovnice (3) [16]:

CaS04-2H,0 - CaS04-0,5H.0 +1,5 H.0 (3)

Pfed samotnou kalcinaci je vychozi surovina nejprve zbavena
nedistot, drcena a tfidéna podle velikosti. Je-li odpadni sddrovec v podobé
kald, je tfeba ho predem vysusit. Kalcinace pak probihd napf. za pomoci
rotacnich nebo 3achtovych peci, sudicich mlynd, varakd (starsi zplsob
vyroby) nebo autoklavl. Kalcinaci za normalni teploty a tlaku vznika
tzv. B-sadra, zatimco kalcinaci zazvySeného tlaku a pfi soulasném
nasyceni vodni parou vznika tzv. a-sadra, kterd je povazovana
za kvalitnéjsi pojivo. Je charakteristickd hutnéjsi strukturou, pravidelnéjsim
uspofadanim krystall a po zatvrdnuti vysSsi pevnosti. V posledni dobé je
vyvijen také vyrobni postup a-sadry metodou dehydratace v solném
roztoku (napf. NaCl a KCI) [17] pfi kterém vznikaji krystaly s mensim poctem
defektd [6]. Porovnani obou typl sadry je na Obr. 2.

Po kalcinaci je sddra mleta na prfedepsanou jemnost [18].
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a) -
Obr. 2. Krystaly a-sadry (a) [19], B-sddry (b) [archiv autorky]

V literatufe [4] byva zmifiovana také vyroba ,pomalu tuhnouci sadry”

pfi teplotdch nad 500 °C podle rovnice (4) [16]:

CaS040,5H,0 > CaS0, + 0,5 H.0 4)

Pfi takové teploté se jiz nejednd o vyrobu hemihydratu, ale
anhydritu Il, ktery tuhne pomaleji. Toto siranové pojivo palené pfi vysokych
teplotach byva oznacovano také jako zednickd nebo estrichova sadra [4].
Pfi jesté vyssich teplotach (800 az 1 100 °C) vznika kalcinovana (podlahova)
sadra, kterd obsahuje urcité mnozstvi Ca0. Vyuziva se pro vnitini podlahy

a ma dobrou odolnost proti opotfebeni [20].

2.4 Hydratace
Po smichdni mleté sadry s vodou nastavd zpétnd hydratace podle

rovnice (5) [16, 21]:

CaS04:0,5H,0 + 1,5 H,0 - CaS04:-2H,0 (5)

B&hem hydratace dochdzi ke krystalizaci, k uvolnéni hydratac¢niho
tepla, ristu viskozity, a rlstu pevnosti. VnéjsSi projevy hydratace jsou
oznacovany jako tuhnuti atvrdnuti [4]. Rychlost hydratace je ovlivhéna
mnoha faktory, napf. mnozZstvim anhydritu, dobou michani, vodnim
soudinitelem, teplotou zdmésové vody a pfidanim regulatord tuhnuti [4, 5].

Vysledna hmota je znacné pdrovity material tvofeny propletenymi
jehlicovitymi a destickovitymi krystaly. Jejich tvar, velikost a usporadani
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rozhoduji o vyslednych vlastnostech materidlu [21]. Vliv na mikrostrukturu
a tedy i vysledné vlastnosti materialu maji podminky, za kterych hydratace
probihala [22] (teplota, tlak apod.), chemické latky, které byvaji do sadry
pfidavany za Ucelem modifikace vlastnosti (jednd se napf. o regulatory
tuhnuti, plastifikatory a hydrofobizacni pfisady [23]) a pfipadna plniva
(vldkna, kamenivo apod.).

Pfesny mechanismus hydratace byl pfedmétem mnohych vyzkumi
v poslednich desetiletich a stale neni zcela objasnén. Pomérné Casto byvaji
zminovany teorie krystalizaéni a koloidni [4, 16, 23]. Zjednodu$ené Ize
hydrataci rozdélit do tfi period. V prvni, tzv. indukcni, dochazi ke tvorbé
presyceného roztoku siranu vapenatého a ke vzniku krystalizacnich
zarodkd (nuklei). Ve druhé periodé rostou krystaly sadrovce, uvoliiuje se
znacné mnozstvi hydratacniho tepla a rychle roste viskozita. V mistech
s nadkritickym poctem zarodk( vznikaji agregaty dihydratu. Meazi
jednotlivymi krystaly dihydratu vznikaji mezikrystalové kontakty, krystaly
mezi sebou prorlstaji a smés prechdzi vtuhou latku. Ve treti periodé
dochdazi krekrystalizaci ashromazdovaci krystalizaci v jesté vihkém

zhydratovaném materialu.

2.5 Chovani sadrovych pojiv za vysokych teplot

Molekula zatuhlé sadry (CaS04-2H,0) obsahuje velké mnoZstvi vody.
Z poméru moldarnich hmotnosti CaSO, a 2H,O (136 g/mol a 36 g/mol)
vychazi, Zze hydratovanda sadra obsahuje 20,9 hm. % chemicky vazané vody.
Znacné mnozstvi vody je také zadrzovano v pdérovém systému.
Pfi vysokych teplotach se voda vyparuje, pficemz diky svému velkému
skupenskému teplu vyparovani pohlcuje tepelnou energii. Kcastecné
dehydrataci zatuhlé sadry dochazi podle [4, 12] jiZ pfi teplotach nad 40 °C
(60 °C [24]; nad 70°C [16, 25], 73 °C [26]), kdy soucasné klesd pevnost [16].
Uvolnéna voda pak vytvafri vnitini clonu, kterd po urcitou dobu zabranuje
zvysovani teploty uvnitf materialu. Rychlému Sifeni vysoké teploty
v hydratované sadre brani ¢astecné ijeji tepelné-izolacni vlastnosti, které

jsou v porovnani napf. s betonem velmi dobré a pfi dehydrataci se jesté
14



zlepsuji vlivem zvysujici se pérovitosti [27] (do chvile, neZ nastane slinovani
— pfi teplotach blizkych 1 000 °C, kdy prudce roste tepelnd vodivost [28]).
Dehydratace hydratované sadry je dobre patrna pfi diferencni termické
analyze (DTA, Obr. 3), pfi které se projevuje dvéma minimy relativné blizko
u sebe [16, 29]. Prvni minimum je zplsobeno rozkladem na hemihydrat

a druhé odvodné&nim hemihydratu na anhydrit I11 (Alll, CaS0,).
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g B L _003 2
N 2
P S
80 1 ;__,: L-0.04 =
] o
<
o
75 : 005 &

0 100 200 300 400
Teplota [°C]

Obr. 3. DTA a TG (termogravimetricka) kfivka hydratované sadry [30]

Pomoci elektronového mikroskopu Ize pozorovat zmény
v mikrostruktufe (napf. poruseni krystal(), ke kterym dochdazi pfi teplotach
nad 80 °C [16]. Pfi dalsim zvySovani teplot dochazi k pfeménam na rizné
formy anhydritu a nasledné k jeho rozpadu na CaO a SOs.

Teplotni hranice zminénych jevl jsou uddavany v literatufe rGzné.
Divodem jsou rozdilné metody méreni a podminky pfi experimentech
(napf. rychlost narlstu teploty, vihkost, tlak, pH, apod.). Podle nékterych
zdroji [31] kfdzovym pfechoddm nedochéazi pfi jedné teploté, ale
v urcitém rozmezi teplot. Nelze proto konstatovat, ze pfi konkrétni teploté
doslo napf. k pfeméné veskerého Alll (anhydritu Ill, rozpustného anhydritu)
na All (nerozpustny anhydrit), jelikoZ existuje rozmezi, ve kterém dochazi
ke koexistenci obou fazi [31, 32]. Kromé toho zavisi na i na prostfedi, ve

kterém se zkouseny vzorek vyskytuje (pH, vlhkost). Pfikladem je
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mezipfechod a-hemihydratu na B-hemihydrat, ke kterému dochazi pred

dehydrataci na anhydrit Alll jen za uréitych podminek [31].
VTab. 1 je znazornéna dehydratace sadrovce. Vlastnosti

jednotlivych fazi jsou pak blize popsany v kapitole 2.6.

Tab. 1. Schéma dehydratace sadrovce a vznik forem CaS0,[33]

CaS04-2H,0
1 115°C 1107 °C
Prostfedi nasycené vodni parou, Prostfedi nenasycené vodni parou,
zvysSeny tlak normalni tlak
a-CasS0,-0,5H,0 B-CaS0,-0,5H,0
200az210°C | 170az180°C |
a-CaS0q Il (a-Alll), rozpustny B-CaS0, Il (B-Alll), rozpustny
nad 200°C |
CaSO0. Il (AI-T, AlI-N, AlI-E)

nad 800 °C |

CaSO0. 1 (Al

Rozklad na CaO a SOs;

V Tab. 2 jsou uvedeny teploty pfechodl mezi fazemi CaS0;-xH;0

podle dalsich zdrojd. Obsahla tabulka podle [12] je uvedena v pfiloze 1 a.
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Tab. 2. Teploty [°C] pfechodi mezi fazemi CaSO4xH,0 podle vybranych zdroju

CaSO4-2H20 — CaSO4-O,5H20 . .
Ca504:0,5H,0 Al Alll — All All — Al Poznamka Zdroj
Slinovani All pfi
> 500
1 71 4 11
00 az 180 340 > 1190 Rozklad Al pFi > (6]
1200
. FGD sadrovec,
70 az 100 nad 100 - - B-hemihydrét [16]
45 a7 200 110 az 220 > 300 > 1180 - [21]
c¢astecné 60;
95 23 170 165 [24]
109 aZ 140
1 7172 2 7 462 - - .0,5H 1
99" 35 1182 65 az 80 aZ 46 a-CaS040,5H,0 | [31]
All-s 300 aZ
200 a3 500;
> 40 45 a¥ 200 az ~1180 | All-u500 az [12]
1180
700
All-E > 700
Monokrystal,
> 117 autoklav [35]
- 69az 110 181 aZ 380 - - [36]
do 200 225 a7 500 1200 - [37]
> 70; 97 (o) 177 az 210 400 - - [38]
100 aZ 120 - - - - [39]

V pfipadé hemihydrdtu i anhydritu Alll se lze v literatufe [12, 40]
setkat sdélenim na formy a, B a B°. Vznik forem o i B hemihydratu je
popsan v kapitole 2.3. ZjednoduSené plati, ze zahfivanim a-hemihydratu
vznikd anhydrit a-Alll a zahfivdanim B-hemihydratu anhydrit B-Alll [4, 40]

(zavisi na podminkach pfi zahfivani) a plati, Ze teploty fazovych pfechodi

T ve vodnim prostfedi dochazelo k preméné CaS042H.0 na a-CaS04-0,5H,0
pfi 99 °C, dale pak z a-CaS04-0,5H.0 na B-CaS040,5H0 pfi 118 °C a k prechodu
z B-CaS04:0,5H20 na Alll pfi 169 °C [31],

2y kyselém prostiedi (ve vodnim roztoku s obsahem HNOs) dochazelo pfi 118 °C
k pfeméné CaS04-2H.0 na a-CaS04-0,5H20 ktery byl stabilni az do 190 °C, kdy prechazel
rovnou na nerozpustny All [31] (podobné& tomu bylo i v roztoku vody a LiCl, kdy se jen
mirné liSila teplota prvni pfemény),
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jsou pro formy a a B odlisné [39]. Rozdil mezi anhydrity B-Alll
a B-Alll"spodivd vtom, Ze pB-Alll"vznikd pfimo zdihydratu (ne
z hemihydratu) a jeho specificky povrch je az desetkrat vétsi nez v pfipadé
B-Alll. Hemihydrat vznikly hydrataci B-Alll” by mél byt znacen
B~ - CaS04-0,5H:0.

Dale jsou v literatufe popisovanyfaze CaSOs-xH,O s rlznymi
hodnotami x (a-CaS04-0,67H,0; B-CaS0.-0,62H,0 aj.) [31, 41]. Témito fazemi
se tato prace podrobnéji zabyvat nebude.

Vysoké teploty zplsobuji kromé vyse zminénych jevl také zmény
tvaru a velikosti krystall jednotlivych fazi CaS04-xH,0. Nejnovéjsi vyzkumy
se zaméruji na tyto krystalové zmény, avsak zatim jich je velmi malo [6, 37].
Tyto zmeény jsou pozorovatelné elektronovym mikroskopem. Problém je, ze
pfi vysoké teploté dochazi ke zhorSeni kvality obrazu a mizZe dojit ke
kontaminaci mikroskopu a jeho posSkozeni. Navic je zapotrebi zajistit
vyhftivani vzorku uvnitf mikroskopu. Alternativou je vzorky pozorovat az po

ochlazeni, pficemz ale mlze dojit k zaniku nestabilnich fazi.

2.6 Vlastnostifazi CaS04-xH.0

Z hlediska stavebni praxe jsou dulezité predevsim vysledné
vlastnosti zatuhlé (hydratované) sadry (sadrovce, CaS0,-2H,0), které jsou
zaroven nejsnadnéji zjistitelné. Zakladni vlastnosti zatuhlé sadry jsou

uvedeny v Tab. 3.
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Tab. 3. Vlastnosti zatuhlé sadry

Velic¢ina Symbol Jednotky Hodnota Zdroj
Ej(;?::a"c?em“ behem Y% [9%] 01-1 [12]
Pevnost v tlaku R. [MPa] 2-30 (23]
Modul pruznosti E [GPal 2,8 [12]
Vodni soudinitel w [-] 0,46 -0,8 [12]
Soucinitel tepelné vodivosti A (W/(m-K)] 0,18 -0,56 [23]
Mé&rna tepelna kapacita C [J/(kg-K)] 840 - 1050 [12]
Objemové hmotnost o) [kg/m?3] (60?22_11620%(; [12, 23]
Ir_i)nziggr:‘i)ss?c;;éinitel tepelné o K] 2010 [12]
Faktor difizniho odporu u (dry) [-] 4 [23]
Faktor diftzniho odporu u (wet) (-] 10 [23]

V pfipadé, Ze je hydratovand sadra vystavena vysokym teplotam
napf. pfi pozaru, dochazi k jeji postupné dehydrataci a k pfeménam na jiné
faze. Nékteré faze jsou nestalé a pfi nasledném snizeni teploty se
preménuiji, jiné zGstavaji zachovany. Zakladni vlastnosti sddrovych vyrobkd
po vystaveni vysokym teplotam nejsou pfiliS dobfe znamy. Kromé
dihydratu a pfirodniho anhydritu byvaji faze siranu vapenatého v literature
popisovany predevsim jako praskova pojiva nikoliv jako soudrzny material.
Zakladni vlastnosti siranovych fazi jakozto praskového pojiva jsou shrnuty
v Tab. 4.
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Tab. 4. Vlastnosti fazi CaS04xH-0 jako praskového pojiva

Faze Poznamka

Velké krystaly [6], nizsi vodni

a-CaS04-0,5H,0 soudinitel [39]

Malé krystaly s velkym po&tem | PouZiva se pfebytek vody [4]
B-CaS0,:0,5H,0 defekt [6], vyssi vodni
soucinitel [39]

Tzv. rozpustny anhydrit [12], y-CaS0, [36, 41], nestabilni

Alll (= CaS0,:0,5H,0)
Tzv. nerozpustny anhydrit, 3-CaS0,, hydratuje za pfitomnosti
All budicl [4], pouZivd se mensi mnoZstvi vody (¢ast tvofi plnivo)
[4], nékdy délen na pomalu rozpustny,
nerozpustny a estrichovou sadru [12]
Al Tzv. vysokoteplotni anhydrit, a-CaS0,, nestabilni (— All),

komeréné se nevyrabi[12]

Pro urcité formy CaS04,xH,O jsou ve stavebni praxi zazité i jiné

terminy, Casté jsou zejména:

- FGD (fuel gas desulfurized) gypsum = energosadrovec
CaS0.-2H,0 (vznikly pfi odsifovani tepelnych elektraren)

- plaster of Paris = sddra CaS04-:0,5H,0 (a i B forma) [38], bé&zné
obsahuje i mensi podil anhydritu

- stucco = hydratovanad sadra (CaS0.-2H.0) ve formé& ozdobné

lesténé omitky [6]

Provést fazovou analyzu fazi CaSO,xH,O je pomérné slozité,
zejména co se tykd anhydritd, protoze nestaci provést chemicky rozbor.
Fazova analyza byva provadéna napft. rentgenovou difrakci, infracervenou

spektroskopii, mikroskopii a kalorimetrii [12]. Pro konkrétni faze plati:

- obsah CaS0,4-2H,0 Ize stanovit diferencialni termickou analyzou,
- pomérné mnozstvi a-CaS0,-0,5H,0 a B-CaS0,-0,5H.0 mize byt
odhadnuto pomoci mikroskopu,

- rozliSit All-s a All-u Ize zméfenim doby hydratace,
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- faze All-u a All-E Ize kvalitativné zjistit podle hodnoty pH, ktera je

pro All-E > 9, v jiném pfipadé se hodnota pH pohybuje okolo 6.

Fazové premény jsou doprovazeny odevzdavanim nebo pfijimanim
energie a diky tomu je Ize zkoumat i pomoci termické analyzy. V Tab. 5 je

shrnuto, které pfemény jsou endotermické a které exotermické podle [6].

Tab. 5. Rozdéleni fazovych pfemén CaS04xH,0 na endotermické a exotermické

CaS0,2H,0 —» | CaS04-0,5H,0 : _
CaS04-0,5H,0 — Alll Alll — All - All — Al Poznamka Zdroj
Slinovani All
Endo- Endo- Exo- Endo- pfi > 500 6. 42]
termicka termicka termicka | termicka Rozklad Al !
pfi > 1 200

2.7 Zaklady strukturni analyzy

Tato kapitola byla zarazena, protoze vlastnosti pevnych latek Uzce
souvisi s jejich strukturou, a protoze dvé stézejni metody této prace
(rentgenova difrakéni analyza a elektronova mikroskopie) vyuzivaji znalosti
ze strukturni analyzy.

Pevné latky jsou tvofeny zdkladnimi ¢asticemi (atomy, molekulami
nebo ionty), které jsou mezi sebou v uréitém vazebném kontaktu a diky
tomu si pevné latky zachovavaji objem a tvar [5]. Pokud jsou tyto zakladni
Castice zjevné usporadany pravidelné, jedna se o krystalické latky. Jestlize
prostorové usporadani neni patrné, jedna se o latky amorfni, které v této

praci nebudou podrobnéji popisovany.

2.7.1 Krystalova mfizka

Pravidelnym opakovanim zakladnich ¢astic v pevnych latkach vznika
krystal. Redlny krystal ma konecnou velikost a neni dokonaly.
Pro usnadnéni popisu krystall je obvykle vyuzivano zjednoduseni krystalu

na idealni krystal - nema poruchy, je nekonecny a ma zcela pravidelnou
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strukturu. Zakladni stavebni jednotkou ideadlniho krystalu je urcity motiv.
Moznosti, jak opakovat motiv v prostoru tak, aby vznikl idedlni krystal, je
vice. Jednd se o tzv. operace opakovani (operace symetrie) - translace,
otaceni, zrcadleni, inverze a jejich kombinace.

Pro zavedeni pojmu krystalickd mfizka je vyuzita operace translace,
protoZe ta se vyskytuje u vSech periodickych vzor(. Idedlni krystal vznikne
nekonecnou translaci baze. Baze je tvofena jednou nebo vice asticemi
umisténymi v trojrozmérném prostoru (v pfipadé organickych materidld se
muze jednat o molekulu sloZenou z tisice atom{) [43, 44]. Na Obr. 4a mUze
byt bazi pro operaci translace jedna cihla, ale na Obr. 4 musi byt baze
vEetsi.

Nekonecnou translaci lze popsat pomoci translacnich vektord
(Obr. 4b). Koncové body vektorl vytvari miiz (krystalickou mfizku) a plati,
Zze véechny body této mfize maji stejné a stejné orientované okoli (je tedy

jedno, kde je zvolen poc¢atek mfize).

b)

s

Obr.4. Vyznaceni bdze ($edé&), miizkovych bod( (Eervené) a zakladni buriky
(Zluté) - jedna z moZnych variant

V trojrozmérném prostoru je rozliSovdano 14 tzv. Bravaisovych
krystalovych mfizek. Krystalova mrftizka souvisi se strukturou krystalu, ale
neni to totéz. Pojem struktura krystalu oznacuje prostorové usporadani
atomd. Pojem mfiZka popisuje jen transla¢ni periodicitu. Strukturu krystalu
Ize popsat mimo jiné pravé popsanim mrfizky a tim, jak jsou umistény
atomy v jedné bunce mfizky [44]. Nize jsou zminéné pojmy popsany

podrobnéji.
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Elementarni burika

Je dana tremi elementarnimi translacnimi vektory & b, ¢
(nazyvanymi také mfizkové vektory), které prochdzeji jejimi hranami.
Pfi popisu krystalickych mfizek jsou pouzivany mfizkové parametry a = |4,
b=1b,c=|daa, B vy (Ghly mezi sméry a, b, © [45]. Zplsob, jakym jsou
elementarni bunky v krystalové mfizce uspofadany, lze charakterizovat

miizkovym (translaé¢nim) vektorem (6):

T(mnp) = ma +nb + pc (6)

kde m, n, p jsou cela ¢isla a a, b, ¢ jsou mfizkové vektory [46]. Mfizkovy
vektor spojuje uzlové body mfizky, které maji totozné okoli, a popisuje
mfizkovou translaci [47].

Elementarni bunky vykazuji také prvky symetrie. Tyto prvky jsou
oznacovany jako operace bodové symetrie a patfi mezi né identita, n-Cetna
osa rotace, n-Cetnd osa rotace se zrcadlenim podle roviny kolmé k ose,
zrcadleni (podle horizontalni, vertikalni nebo diagonalni roviny) ainverze
[48]. Nejvice prvkl symetrie ma kubickd krystalografickd soustava,

nejméneé trojklonna.

Znaceni symetrie

Pro popis symetrie krystall je pouzivano znaceni, které je patrné
v Tab. 6. Znaceni vyjadfuje prvky symetrie uzavienych transformaci
(uzavienou transformaci je myslena transformace, jejimz opakovanim
nevznikaji nové prvky; opakem uzaviené transformace je transformace
oteviend, kterd vznikd pfi uplatnéni translace.). VTab. 6 je uvedeno
Schoenfliesovo i Hermannovo-Mauguinovo znaceni. Prvni systém znaceni
byl pouzivan ve starSich krystalografickych pracich, druhy je v souladu
s pravidly mezindrodni krystalografické unie (IUC).

Ve druhém systému znaceni je pracovano s tzv. ¢etnosti n (fadem n),
ktera charakterizuje soumeérnost vzhledem k rotacni ose. V krystalografii

mUzZe n nabyvat hodnot 1, 2, 3, 4 a 6. Pron =1 je osa rotace jednocetna
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a operaci soumérnosti je rotace o 360° prvek symetrie je pak nazyvan
identita. Pro n plati: @ = 360°/n, kde @ je Uhel, o ktery je nutné n-krat otocit
bodem (télesem) kolem osy, aby se pfes nerozlisitelné ekvivalentni polohy
vratil do plvodniho stavu. Kromé zminénych tzv. vlastnich rota¢nich os
soumérnosti existuji také tzv. nevlastni osy soumérnosti, osy rotacné
inverzni (znadeny 7)) a rota¢né reflexni (znadeny A). Rota¢né inverznim
osam pfislusi transformace slozena z otocCeni o Uhel 360°/n a soucasné
inverze v bodé lezicim na této ose. Rotacné reflexnim osam odpovida
transformace slozena z otoCeni o Uhel 360°/n asoucasné zrcadleni na
roviné soumérnosti, ktera je k ose kolma. V tomto systému znaceni jsou
ddle pouzivadny symboly: [ (stfed inverze), 2 (rovina soumé&rnosti, také
znadena m), 3 =3 + 1 (stfed inverze leZi naose 3),6 =3 + 2 = 3 + m (rovina
soumérnosti je kolmé kose 3. Operace symetrie (soumérnosti) jsou

podrobnéji vysvétleny napf. v [45].

Tab. 6. Znaceni makroskopickych prvki soumérnosti[49]

Prvek soumérnosti Oznaceni
Schoenfliesovo AT
Mauguinovo
Rotacni osa Cn N
Stfed inverze i 1
Rovina soumé&rnosti o m, 2
a) Horizontalni On
b) Vertikalni oy
c¢) Diagonalni Og
Rotacné inverzni osa Chi n
Rotacné reflexni osa Sn A
Identita I |

Pro Hermannovo-Mauguinovo znaceni jsou dale pouzivany symboly

uvedené na Obr. 5.
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Symbol

mezinarodni graficky

1 #adny

o'.}-

3
o® o P

6/m

Obr.5. Hermannovo-Mauguinovo znaceni a grafické znacky makroskopickych
prvki soumérnosti ve sméru kolmém k nakresné. Symboly 2/m, 3/m, 6/m
znadi jesté stfed soumérnosti. [50]

Bravaisovy mfizky

Podle geometrického usporfadani je rozliSovano 7 zdakladnich
krystalografickych soustav krystalovych mfizek. V ramci jedné soustavy
mohou byt ¢astice usporadany pouze v rozich zakladni burky (primitivni
burika P =S - simple), v rozich zdkladni buriky i ve stfedu zakladni buriky
(prostorové centrovand | = BC - body-centered), v rozich zakladni buriky
i ve stfedu ploch (plosné centrovana F = FC - face-centered), nebo v rozich
zdkladni bufiky i ve stfedu bazédlnich ploch (bazdlné centrovand C -
centered). Pfi uvazovani zminénych moznosti uspofadani ¢astic v zakladni
burice existuje celkem 14 krystalovych mfizek (tzv. ,Bravaisovy mfizky"),
které popisuji vSechna moznd usporadani krystalu. V Tab. 7 je
charakteristika vsSech krystalovych mfizek a jejich zarfazeni do

krystalografickych soustav. Je tfeba si uvédomit, Zze obvykle je pouzivano

zkracené znaceni, kdy napf. mmm znadi 2/m 2/m 2/m (ze tfi navzdjem
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kolmych rovin vyplyvaji tfi navzajem kolmé dvojcetné osy). Graficky jsou

mtizky zobrazeny v pfiloze 2 [51].

Tab. 7. Parametry krystalografickych soustav [43, 45, 47, 48]

Krystalograficka Pocet Typ r_r1|'_|'zky a .
e jeji Strany Uhly
soustava mrizek I~
soumeérnost
P m3m
Kubicka = krychlova 3 I m3m a=b=c| a=B=y=90°
Fm3m
Tetragondlni = P4/mmm 3 A u_ ono
¢tvereléna 2 | 4/mmm a=bz#c| a=B=y=90
_Romlboledrlcka= ) 1 P3m acbec 120 >Or=°B=V
trigonalni = klencova + 90
R Bicks Pmmm
ombicka =
C(B,A) mmm
ortorombicka = 4 (I ) azb=zxc| a=B=y=90°
kosoctverecna mmm
Fmmm
He:xagonavln1|= ] P6/mmm absc or=B=9(°) Y=
Sesterecna 120
Monoklinickd = P2/m .
jednoklonna 2 B(C)2/m azb#c| a=p=90"=y
Triklinicka = trojklonna 1 Pl azb=zc| a=pB=y(=90°

Celkem existuje 230 unikatnich kombinaci pro trojrozmérné
symetrie, podle kterych je usporfadani déleno do tzv. prostorovych grup.

Jsou Cislovany od 1 do 230 a fazeny do sedmi krystalografickych soustav.

2.7.2 Indexy krystalovych rovin

Pro hodnoceni vlastnosti v rlznych krystalografickych rovinach
a smérech je zaveden jednotny popis rovin a smérd v krystalovych
mfizkach pomoci Millerovych indexd. Pfevod soufadnic na Millerovy indexy
je nasledujici.

Konkrétni bod v burice je dan tfemi soufadnicemi (x, y, z), pficemz
pocatek sourfadnicového systému je v rohu bunky a kazda souradnice je
zlomkem mfizkovych konstant a, b, ¢, tj. délek hran elementarni bunky.

Napf. poloha centralniho atomu v elementarni bunice krychlové soustavy je
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vyjadiena jako [z, V2, 2] [43]. Rovinu Ize zadat tfemi body. V tomto pfipadé
jsou tfemi body priseciky roviny s osami mfizky vyjadrené prostrednictvim
mfizkovych konstant, napf. {3,2,2}. Pro pfevod na Millerovy indexy je
provedena nasledujici uprava. Prevracena hodnota téchto Cdcisel je
pfevedena na celd &isla stejnym pomérem (/3 V2 V2) — déleno /¢ — (233).
Odpovidajici rovina je oznacena (233). VSechny roviny k ni rovnobé&zné jsou
oznaceny jako ekvivalentni roviny {233}. Normala kroviné (233) je
oznacena [233] avSechny rovnobézné vektory jsou oznaceny jako

ekvivalentni sméry (233) [48].

2.8 Mikrostruktura fazi siranu vapenatého
Odlisné chovani jednotlivych fazi CaS04;xH,O vyplyva ze zmén
v jejich mikrostruktufe (viz Tab. 8.). Podrobna tabulka podle [12] je uvedena

v pfiloze 1 b.
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Tab. 8. Vlastnosti fazi CaS04xH>0 z hlediska mikrostruktury

Mérny povrch

Faze Krys:c,avllcka [cm?/g], prostorové Poznamka
mrizka s 12 s
usporadani
Jednoklonnd 7 000 — 10 000 [52], Hustota =
CaS0.2H,0 [12,52] 17121 [12], 12/a [31] 2,31 g/cm?[19, 12]
CaS04:0,5H,0 | Sesterec¢nd [52] C3,2[21]
Jednoklonna 5000(52],1121[12]; Hustota =
a -€a5040,5H,0 [21,12] €121[31] 2,757 g/cm?[12]
, 75000 — 80 000 [52], | Hustota=2,619 AZ
B-CaS04-0,5H,0 Klencova [21] P3121[31] 2637 g/cm? [12]
Sesterecnd [35] 150 000 [35] Hustota =
. o7 2,58 g/cm
Alll Koso&tvere¢na P6,22[27,36], Formy: B-Alll
Hustota = 2,93 Az
2,97 g/cm?
o 5 000 (pfirodni) formy:
Kosoctverecna All-s (pomalu
60 000 ,
All (Amma) Amma [12] rozpustny),
[12,52] All-u
(nerozpustny),
All-E (Estrichova
sadra) [12]
Al Krychlova [12]

Pro pfedstavu o rozdilnosti krystalu sadry a sadrovce je uveden

Obr.6.a Obr. 7.

Obr. 6. Morfologie krystalu sadry a) [63] a sadrovce b) [64] a atomovd struktura
sdadrovce v roviné (010) [54]
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Obr. 7. Atomova struktura sdadrovce v roviné podél [001] [55]

Na tomto misté je tfeba upozornit, Ze vné&jsi tvar (tzv. habitus)
krystalu se maze i v rdmci jedné faze (napf. séddrovce) znac¢né lisit. Krystaly
mohou byt destiCkovité, jehlicovité, valcovité, mohou mit vice i méné
pravidelné tvary a dosahovat riznych rozmérd. Ve vnéjsim tvaru krystalu
jsou nékdy patrné rovné plochy. Kazda plocha je rovnobézna s néjakou
osnovou mfizovych rovin krystalové mfize [56]. To, kterd z rovin se pfi ristu
skutecné vyvine jako krystalova plocha, zavisi na podminkach rdstu, tj. na
rychlosti rlstu, teploté, obsahu nedistot v precipitaénim prostredi atd. [56]
Podrobnéji se této problematice pro pfipad sadry/sadrovce vénuji napf.

[57, 58].

2.9 Metody pro zjiStovani struktury
Elektronova mikroskopie a rentgenova difrakéni analyza jsou
dllezité metody, o které se opird tato prace, proto byly zafazeny specialni

kapitoly vysvétlujici alespon jejich zakladni principy.

2.9.1 Elektronova mikroskopie

Princip elektronovych mikroskopl obecné spodciva v pouziti svazku
elektronl, ktery je analogii ke svételnému paprsku u svételnych
mikroskopl. Misto sklenénych cocek jsou kusmérnéni elektrond
v elektronovych mikroskopech pouzity dlouhé elektromagnetické

civky [59]. Jako zdroj elektrond slouZi elektronové trysky, ze kterych jsou

29



elektrony uvolfiovdny zahfatim (termoemisni trysky) nebo plsobenim
silného elektrostatického pole (autoemisni trysky, tzv. FEG — field emission
gun [60]), popf. kombinaci obojiho (termoautoemisni trysky). Elektrony
jsou nasledné urychleny a prolétaji skrz tzv. tubus mikroskopu, ve kterém
je jejich trajektorie upravena elektromagnetickymi ¢oc¢kami [61]. Vyhodou
je, ze ohniskovou vzdalenost CocCek lze upravit zménou prochdazejiciho
proudu. Nevyhodou je, Zze elektromagnetické pole je nehomogenni — to
zpUsobuje nékteré zobrazovaci vady, tzv. aberace. Kvli t¢mto vaddm neni
rozliseni (nejmensi rozlisitelnd vzdalenost mezi dvéma body)
elektronovych mikroskopt o pét radl lepSi nez u svételnych mikroskopd,
jak to vychazi z teoretickych vypoct(, ale jen asi o tfi fady

Aby bylo zabrdnéno srazkdm elektroni s molekulami ve vzduchu
astim spojenému snizeni energie elektronl a k vychyleni elektronl ze
sméru, je zapotrebi, aby bylo vtubusu vakuum. Po priletu tubusem
elektrony dopadaji na vzorek a dochazi kinterakci elektronl se vzorkem.
Pokud jsou letici elektrony (primarni elektrony) vychyleny ze sméru letu
plsobenim jader atomi vzorku (mohou se vychylit i tak znac¢né, Ze se jevi
jako odrazené), jsou oznafovany za zpé&tné odrazené elektrony (tzv. BSE =
back-scattered electron) a tato interakce je nazyvana pruzny (elasticky)
rozptyl. Opakem je nepruzny rozptyl (Obr. 8 a), pfi kterém se urychlené
elektrony ,srazi" s elektrony vazanymi v obalu atom0 prepardtu a tim se
vyrazné snizuje jejich energie. Elektrony v obalu atomd{ preparatu mohou
byt vyrazeny z elektronového obalu (jsou pak oznacovany jako sekundarni
elektrony) nebo muize dojit k excitaci (pfeneseni elektronu v obalu do vyssi
energetické hladiny) a néasledné emisi rentgenového zafeni, pfipadné
k emisi Augerovych elektronl (elektrony z vnéjsi vrstvy, které pfijaly energii
uvolnénou pfi pfechodu jiného elektronu z vnéjsi vrstvy do nezaplnéné
vrstvy s nizsi energii) nebo ke katodoluminiscenci (pfi které dochazi
k vyzafeni fotonu ve viditelné oblasti). Kazdy doprovodny jev, pfipadné
jejich kombinaci, Ize detekovat a vyuzit pro méreni specifickych vlastnosti

vzorku [59].
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Obr. 8. Excitace atomu pfi nepruzné interakci a ndslednd deexcitace (a) [62]
a interakéni diagram (b) [63]

Tvorba obrazu je obvykle zalozena na detekci primarnich nebo
sekundarnich elektrond. Sekundarni vystupuji zpovrchu preparatu
a vypovidaji vice o jeho topografii. Zpétné odrazené elektrony vychazeji
z vétsi hloubky (Obr. 8 b) a vypovidaji vice o tzv. materidlovém kontrastu -
chemickém sloZeni vzorku (vzorek tvofeny té&Zz3imi prvky, napf. kovy,
produkuje vice odrazenych elektronld ahloubka prdniku primarnich
elektront je mensi).

Elektronové mikroskopy lze rozdélit na dvé hlavni skupiny — SEM
(skenovaci, rastrovaci, fadkovaci) a TEM (transmisni). SEM maji detektory
umisténé nad prepardatem a analyzuji pfevdzné jeho povrch (bod po bodu
cely povrch postupné skenuji). TEM maji detektory pod preparatem a obraz
vznika, kdyz elektrony prochazeji vzorkem. TEM dosahuji lepsiho rozliseni
oproti SEM, avsak za cenu slozité pfipravy vzorkd (do tenkych vybrust).

Pro strukturni analyzu v elektronovych mikroskopech lze vyuzit
difrakci zpétné odrazenych elektrond (EBSD - electron back scatter
diffraction) [64]). Tato metoda umozfiuje napf. identifikovat faze, urdcit

velkost zrn, hranice mezi zrny a orientaci zrn. Pro prvkovou analyzu
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preparatu v elektronovych mikroskopech byva vyuzita metoda EELS
(electron energy loss spectroscopy, spektroskopie ztrat energie elektrond)
a rentgenovd mikroanalyza [64, 65, 66], a to pomoci detektori EDS
(energiové disperzni spektrometr) nebo WDS (vinové disperzni
spektrometr). Rentgenovd mikroanalyza pomoci EDS je vyuzita
v experimentalni Casti této prace. Je zaloZzena na detekci fotond
charakteristického rentgenového zafeni (obvykle polovodi¢ovym
krystalem) a jeho rozdéleni podle energie. Toto zafeni vzniklé pfi pfechodu
elektronu mezi dvéma konkrétnimi vrstvami (hladinami, z nichZ kazdd ma
své oznacdeni, napf. Ls, K) ma svou charakteristickou energii a své oznaceni
(napf. Ka1). Kazdy chemicky prvek ma jedine¢né rozloZeni energetickych
hladin a jedine¢né hodnoty energii pfi vSech moznych povolenych
pfechodech mezi dvéma hladinami. Diky tomu lze zjistit kvalitativni

i kvantitativni chemické slozeni prvki v preparatu [59].

2.9.2 Rentgenova difrakéni analyza

Rentgenova difrakéni analyza je vyuzivana ke kvalitativni
i kvantitativni analyze krystalickych latek. Tato metoda vyuziva rentgenové
zareni nasmérované na krystal vzorku. Vyhodou rentgenového zareni je
jeho vinova délka, ktera je radoveé srovnatelna se vzdalenostmi mezi atomy
[67]. Diky pravidelnému uspofadani atoma v krystalu dochéazi k rozptylu
zareni, kjeho interferenci pod urlitymi Uhly avzniku difrakénich maxim
[68]. Uhly, pfi kterych dochazi ke vzniku difrakénich maxim, jsou dany
Braggovym zdkonem (Obr. 9), ktery popisuje vztah mezi vinovou délkou
(A) pouzitého zafeni, uhlem (B8), pod kterym zafeni dopadd na vzorek,

a mezirovinnymi vzdalenostmi (d) v atomu.
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Vysledkem mérfeni jsou difrakéni obrazce na stinitku nebo tzv.
difraktogram — graf znazornujici zavislost mérené difraktované intenzity
(v pulsech za jednotku ¢&asu; zavisi na poctu dopadajicich fotont
rentgenového zareni) na difrakénim Ghlu 2 8 [70]. Kazda krystalicka latka
ma svlj specificky difraktogram. Pokud mdame pfistup do databaze
difraktogramd, kterd obsahuje zkoumané krystalické latky, lze podle
polohy, intenzity atvaru difrakénich maxim (vrchol() urdit kvalitativni
i kvantitativni mineralogické slozeni vzorku. Pro amorfni materidly tato
metoda neni vhodnd, protoze nemaji pravidelné usporfadani na dlouhé
vzdalenosti a nevznikaji difrakéni obrazce [67].

Podle typu vzorku lze rentgenovou difrakéni analyzu délit na
praskovou (u polykrystall) a na analyzu na monokrystalech. Casté&ji byvaji
pouzity praskové vzorky, protoze jejich pfiprava avyhodnoceni je
snadnéjsi. Pro praskovou difrakéni analyzu je pouzivana zkratka PXRD.
Kromé urcCeni fazového slozeni krystalickych latek Ize pomoci PXRD
stanovit také napf. mezirovinné vzdalenosti, prednostni orientaci
a parametry krystalické mfizky [67]. Pokud je cilem stanovit strukturu
(napf. parametry krystalické mfizky), byva vyuzivana spiSe analyza

monokrystald.
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3 Cile prace

Cilem prace je popsat chovani sadrové pasty® a sadrové malty
béhem zahfivani na teploty az 1300 °C a po ochlazeni na laboratorni
teplotu. V literatufe zatim chybi dostatec¢né provazani napf. mezi fazovymi
prechody, fotografiemi struktury materidlu a mechanickymi vlastnostmi.
V ramci této prace budou proto provazany vysledky pouzitych metod mezi
sebou a pozorované jevy budou vysvétleny na zakladé rlGznych analyz.
Mezi experimentalni metody, které budou pouzity pro popis chovani
sadrové pasty béhem zahfivani, patfi termicka analyza a rentgenova
difrakéni analyza (XRD) s vyhfivanou komurkou. Zmény po ochlazeni budou
v pfipadé sadrové pasty i sadrové malty sledovany pomoci elektronové
mikroskopie, XRD analyzy a porozimetrie. Dale budou zjistény zmény
zakladnich fyzikalnich, mechanickych, tepelnych a vlhkostnich vlastnosti

téchto materiald.

3 Termin pasta je v této praci pouzit, protoze nejlépe vystihuje slozeni — sadrové
pojivo + voda. Malta navic obsahuje drobné kamenivo. Termin sadrova omitka zahrnuje
Siroké spektrum materialQ, proto nebyl zvolen pro oznadeni zkoumanych materiald.
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4 Experimentalni ¢ast
4.1 PouZzité suroviny

Sadra
Jako sadrové pojivo byla pouzita elektrikarska sadra od vyrobce
Rigips (Obr. 10). Technicky list viz pfiloha 3 a prohldseni o vlastnostech viz

priloha 4.

Prvkové slozeni sadry Rigips bylo zjisténo rentgenovou fluorescenéni
analyzou (XRF) pomoci sekvencniho vinové disperzniho
rentgenfluorescencniho spektrometru Spectroscan MAKC GVII. Vzorek byl
nejprve upraven lisovanim do podoby tablety a nasledné podroben
bezkalibra¢ni analyze s vyhodnocenim v programu FPM. Mnozstvi
jednotlivych sloZzek bylo vypocteno metodou fundamentalnich parametrd

[71]. Vysledné sloZeni je uvedeno v Tab. 9. Protokol je v pfiloze 5.

Tab. 9. Prvkové sloZeni sadrového pojiva Rigips zjisténé XRF analyzou

Ca S Si Mg Al Fe Jiné

64,2 34,5 0,39 0,34 0,28 0,23 <0,1

Mineralogické slozeni sadry Rigips zjisténé pomoci XRD analyzy
rentgenovym praskovym difraktometrem PANalytical Aeris (zdroj CoKa;
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40 kV; 7,5 mA) je uvedeno v Tab. 10. Difraktogram s popsanymi vrcholy

z XRD analyzy je v pfiloze 6.

Tab. 10. SloZeni sddrového pojiva Rigips podle vysledki z XRD analyzy
. Bassanit Sadrovec Anhydrit Kalcit Jiné
Mineral
CaSO4-1 /2H20 CaSO42H20 CaSO4 CaCO3 -
[% hm.] 74,2 144 7.3 41 <1

Kfemicity pisek

Jako drobné kamenivo byl pouzit povrchové tézeny normalizovany

(kfemicity) pisek (podle CSN EN 196-1 [72]) od firmy Filtraéni pisky s r.o.

Fotografie typickych zrn viz Obr. 11.

Obr. 11. Normalizovany pisek (vlevo — fotografie z elektronového mikroskopu
Phenom XL; vpravo — fotografie z digitdlniho fotoapardatu) [archiv autorky]

V pfipadé kiemicitého pisku bylo pomoci rentgenového praskového

difraktometru PANalytical Aeris (zdroj CoKa; 40 kV; 7,5 mA) potvrzeno, Ze se

chemicky jednd o Cisty oxid kiemicity (SiO,). Difraktogram je v pfiloze 7.

Stanoveni zrnitosti normalizovaného pisku probihalo podle normy

CSN EN 933-2 [73]. Byla pouZita sita o jmenovité velikosti otvord 0,063 mm,

0,125 mm, 0,250 mm, 0,5 mm, T mm, 2 mm a 4 mm. Navazka byla

prosévana mechanicky a prosévani bylo dokonceno pro kazdé sito ru¢né.

Hmotnost zbytk( na kazdém sité byla vyjaddifena v procentech hmotnosti

plvodni vysusené navazky. Vysledna kfivka je na Obr. 12 (viz také [74]).
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Obr. 12. Kfivka zrnitosti normalizovaného pisku

4.2 Pfiprava vzorkl

Pfiprava zkuSebnich téles

V rdmci experimentd byly vyrobeny vzorky sadrovych past (dale
znaceny GP; sadrové pojivo s vodou; vodni soucinitel 0,6) a sddrovych malt
(dale znaceny GM; sadrové pojivo svodou a sdrobnym kamenivem;
kamenivo a pojivo v poméru 2 : 1; vodni souc€initel 0,72%).

Ptiprava vzork(l probihala podle CSN EN 13454-2+A1 [75], pficemz
vzhledem ke kratké dobé zpracovatelnosti byl michaci cyklus zkracen na
1T minutu. BEhem michaciho cyklu probéhlo nasypani suché smési do misy
se zameésovou vodou, ruc¢ni promichani 20s a michaniv automatické
laboratorni michacce (E093, Matest) 30s pfi rychlosti 140 otacek/s.
Po naliti do formy byly vzorky zhutnény deseti Gdery o stil. Tvar a velikost
vzorkl pro jednotlivé experimenty jsou upresnény v nasledujicich
kapitolach. Po dvou hodinach byly vzorky odformovany a ulozeny

v laboratornich podminkach (pfi teploté 23 + 2 °C a relativni vlhkosti

4 pomér vody : pojivu
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50+ 5 %) podobu28dni. Do zkuSebnich téles pro méfeni délkové
roztaznosti, tj.trameckd o rozmérech 40 x 40 x 160 mm, byly navic
zapichnuty ocelové hroty do stfedl stén 40 x 40 mm (viz Obr. 13) tak, aby
byla délka méfena vzdy ve stejném bodé (z toho divodu byly tyto vzorky

¢aste¢né odformovany dfive - cca po 10 minutach).

Obr. 13. Umisténi ocelového hrotu ve vzorku [archiv autorky]

Po 28 dnech byla ¢ast vzorkd ponechana bez suseni (dale znaceny
GP lab, GM lab). Ostatni byly suseny pfi 50 °C do ustalené hmotnosti (cca 24
hodin) a byla zjisté€na jejich objemova hmotnost (postup viz kapitola 4.3.3).
Pak byly vzorky (GP a GM) vystaveny teplotdam [°C]: 100, 150, 200, 300, 400,
500, 600, 700, 800, 900 a 1 000. Pro teploty do 200 °C byla pouzita susarna
(HS 61A, Chirana), ve které byly vzorky ponechdny po dobu 24 hodin.
Pro teploty od 300 °C byla pouzita pec (CLASIC CZ, Czech Republic), ve které
byla teplota zvySovana rychlosti 1°C/min az na pozadovanou hodnotu,

kterd byla udrzovana 4 hodiny. Po vychladnuti byly vzorky testovany dale.

Odbér vzorkl pro analyzu sloZeni a struktury

Malé vzorky pro analyzu sloZeni a struktury (pro elektronovou
mikroskopii, XRD analyzu, termickou analyzu a pyknometr) byly odebirany
z vnitfni ¢asti zkuSebnich téles po zkouSce pevnosti vtlaku a vtahu
za ohybu (viz kapitola 4.3.6). Byla zvolena vzdy &ast, ve které zkuSebni
téleso nebylo zatéZzovano. Malé casti zkuSebniho télesa byly odstépeny

kladivem tak, aby nedoslo k jejich mechanickému poskozeni.
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Pfiprava vzorkl pro elektronovou mikroskopii

Malé vzorky odstépené ztradmeckd byly pred mérenim vysuseny
a nalozeny do acetonu. Pfed fotografovanim byly ponechdny v exsikatoru
pfi nizkém tlaku, aby se aceton vypafil. Nasledné byly vzorky umistény
na ocelovy drzdk pomoci uhlikové lepici pasky (Obr. 14). Vzorky nebyly
brouseny a lestény, aby na fotografiich vynikl tvar krystalG. Snimkovani
bylo zopakovano u vybranych vzork( po 6 tydnech, kdy byly vzorky znovu
odebrany z tramecku. Sadrové pasty byly ddle fotografovany po roce (byly
odebrany Ulomky z castitrameckl, které byly rok uschovany

ve vzduchotésnych saccich).

Obr. 14. Vzorky pfipravené pro SEM [archiv autorky]

Pfiprava lesténych vzork( pro elektronovou mikroskopii

Pfed pozorovanim v mikroskopu byly malé vzorky odstépené
z trdmeckl suseny pfi teploté 50 °C (kromé GP lab) a naloZeny do acetonu.
Po vypareni acetonu ze vzorkl byly vzorky zality do dvojslozkové
epoxidové pryskyfice Struers (Obr. 15). V pfipadé nékterych vzorkd byly
do pryskyfice pfidany uhlikové ¢astice (Obr. 16) uréené k redukci nabijeni
vzorku pfi pozorovani v elektronovém mikroskopu. Mnozstvi vzduchovych
bublinek v pryskyfici bylo zredukovdano podtlakem (pomoci exsikatoru
svyvévou pfipojenou ke kompresoru). Po zatvrdnuti pryskyfice

nasledovalo brouseni a leSténi na leSti¢ce Tegramin 20.
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VZOREK ZALITY
UMISTENI VZORKU V PRYSKYRICI
NA DNO FORMY -

/ /

Obr. 16. Vzorky v pryskyfici s uhlikovymi asticemi [archiv autorky]

VyleSténé vzorky byly kratce CiStény ultrazvukem v technickém lihu,
a poté byly nejvétsi kapky lihu ze vzorkd jemné sfouknuty stlaenym
vzduchem. Cast le$té&ného vzorku uréend k pozorovani byla ohrani¢ena
uhlikovou paskou (Obr. 17). V jednom misté byla uhlikova paska protazena
az do spodni casti vzorku. Nasledovalo pokoveni tenkou vrstvou

(paladium : zlato = 80 : 20) pomoci naprasovac¢ky (Quorum SC7620)
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a pozorovani mikroskopem Phenom XL (Thermo Fisher Scientific). Diky
uhlikové pdasce byl naboj pfi pozorovani v mikroskopu odvadén ze vzorku
do drzdku a tim bylo vyrazné zredukovano nezddouci nabijeni vzorku.
Tento postup se osvéddil vice nez pridani uhlikovych ¢astic do pryskyfice,
protoze v pfipadé Spatného davkovani uhlikovych ¢&astic nedochazi
ke svedeni naboje do drzaku. Uhlikové castice zaroven komplikovaly

brouseni a lesténi.

i g LeStény vzorek
Lesteny vzorek ohrani¢eny

uhlikovou
paskou

, tatedna vrstva
uhlikovych ¢astic

Svedeni naboje
ze vzorku

Obr. 17. Vzorek uréeny pro EDS analyzu [archiv autorky]

4.3 Pouzité metody

4.3.1 Zmény mikrostruktury

Elektronova mikroskopie

Fotografie mikrostruktury vzorkd byly pofizeny elektronovymi
mikroskopy Merlin (ZEISS) a Phenom XL (Thermo Fisher Scientific). Vybrané
vlastnosti téchto mikroskopl jsou uvedeny v Tab. 11. Fotografovany byly

vzorky ve formé malych Glomku i leSténé vzorky.
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Tab. 11. Vlastnosti pouZitych mikroskopd

Merlin (Zeiss)

Phenom XL (Thermo
Fisher Scientific)

. o Schottkyho katoda CeB6
Zdroj elektronu . .
(termoautoemisni) (termoemisni)
Urychlovaci napéti [kV] 0,02 az 30 4,8 az 20,5
EsB (BSE), In-Lens (SE),
Detektory HE-SE2 (SE, BSE), EDX BSE, SE, EDS

(EDS), WDS, EBSD, AsB4,
aSTEM

Pfetlakova komora,
kompenzator naboje,
plazmovy Ccistic

DalSi pfislusenstvi

4.3.2 Analyza sloZeni vzork{

Termicka analyza

Termickd analyza (podrobné viz [76]) je oznadeni skupiny metod,
které sleduji zménu urdité vlastnosti (hmotnosti, energie, rozméru apod.)
vzorku v zavislosti na teploté nebo Case, zatimco teplota vzorku je fizené
ménéna. Pfi experimentech byly vyuzity metody TG (termogravimetrie),
DTG (deriva¢ni termogravimetrie), EGA (Evolved Gas Analysis, tj. analyza
uvolnénych plynd) a DSC (diferenéni kompenzacni kalorimetrie). Patfi sem
i metoda TDA (dilatometrie neboli termodilatometrickd analyza), ktera je

zafazena do kapitoly 4.4.4. Porovnani pouzitych metod termické analyzy je

v Tab. 12.
Tab. 12. Porovnani pouZzitych metod termické analyzy
Metoda Sledovana vlastnost
TG zmeéna hmotnosti vzorku
DTG rychlost zmény hmotnosti vzorku
EGA plyny unikajici ze vzorku
tepelny tok dodavany do referenéni latky (tepelny tok
DSC vyrovnava teplotni rozdil mezi vzorkem a referenéni
latkou)
TDA délkové zmény vzorku
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Pro termickou analyzu (kromé dilatometrie) byly pouzity vzorky
sadrové pasty (GP) ve formé malych Glomkd (viz 4.2). Odebrané Glomky
byly usudeny do ustadlené hmotnosti pfi teploté 50 °C v sudarné (HS 61A,
Chirana) a naloZeny v acetonu®. Testovani probihalo po vypafeni acetonu

ze vzorkd.

TG, DTG, DSC

Pro metody TG, DTG a DSC byly vzorky sadrové pasty ru¢né rozdrceny
v achatové misce a zahfivany v argonové atmosféfe z 25 °C do teploty
1000°C a vice snaristem teploty 3°C/min a 5°C/min. Byl pouzit
simultanni analyzator Labsys Evo (Setaram), ktery umoZiiuje na jednom

vzorku aplikovat souc¢asné vice metod, napr. TG a DSC.

EGA

EGA analyza je méné tradi¢ni metodou, pfi které jsou detekovany
a zaznamenavany plyny unikajici pfi ohfevu. Detekce je umoznéna
pfenosem plynl do detektoru (spektrometru) pomoci nosného plynu. EGA
analyza byla pouzZita pro uréeni zmén sloZeni (resp. stability nékterych fazi)
sadrové pasty (GP) b&hem ohfevu. Méfeni probihalo na termickém
analyzatoru Setsys Evolution-16-MS (Setaram) pfipojenému
ke hmotnostnimu spektrometru. Atmosféra byla vzduchova, kelimek

na vzorek byl z Al,Os.

Rentgenova mikroanalyza pomoci EDS
Rentgenova mikroanalyza pomoci EDS byla provedena fadkovacim
elektronovym mikroskopem (SEM) Phenom XL (Thermo Fisher Scientific,

software ProSuite).

5 Aceton, popf. isopropanol, byva standardné vyuZivan k zastaveni hydratace (to je
dalezité spise u materiald na bazi cementu, kde hydratace probihd déle) a k odstranéni
zbylé vihkosti z péra.
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Rentgenova difrakéni analyza (XRD)

Mineralogické sloZzeni sadrovych past (GP) bylo stanoveno

rentgenovou difrakéni analyzou (XRD) ve vzdusné atmosfére.

Pfi testovani sddrovych past byly zvoleny tfi rizné postupy mérent:

A) po vychladnuti — byly pouzity malé Glomky sadrové pasty (viz
kapitola 4.2) vystavené teplotdam 50 az 1 000 °C. Po rozdrceni byly
vzorky vlozeny do rentgenového praskového difraktometru
PANalytical Aeris (zdroj CoKa; 40 kV; 7,5 mA).

B) pfi vysokych teplotdch — byly pouzity malé Glomky sddrové pasty
(viz kapitola 4.2), a to sudené pfi 50 °C i nesuéené (GP lab). Ulomky
byly nalozeny do acetonu®. Pfed mérfenim byly vzorky odebrany
z acetonu. Po jeho vypareni byly vzorky testovany pomoci
difraktometru PANalytical X Pert Pro-MPD X-ray (zdroj CuKa;
40kV; 35mA) pfi soufasném zahfivani rychlosti 10 °C/min.
Na vybranych hodnotach byla teplota drzena po dobu nezbytné
nutnou k méreni a poté zahtivani pokracovalo.

C) pfi vysokych teplotach v zavislosti na éase — postup stejny jako
B), stim rozdilem, Ze na vybranych teplotach byl rist teploty
pozastaven a méfeni probihalo kazdou hodinu. Kdyz se
difraktogram (a tedy i fdzové slozeni) prestal ménit, bylo

pokracovano v zahfivani vzorku.

K vyhodnoceni vSech vysledki byl pouZit program Profex (ver.
3.12.1). Diky databazi obsahujici difraktogramy vsech fazi ve vzorku lIze
fazovou analyzou jednotlivé faze detekovat a urcit jejich zastoupeni

(ktomu program pouzivd Rietveldovu analyzu). Kromé zastoupeni

6 aceton, popf. isopropanol, je pouzivan k zastaveni hydratace a k vysuseni vzorku
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jednotlivych fazi vevzorcich byly porovndvany také difraktogramy
jednotlivych vzorkd.

Testované vzorky obsahovaly predevsim faze CaSO.,xH,O a dale
mineraly kalcit, portlandit a volné vapno. Parametry téchto fazi

uvazovanych pfi vyhodnoceni v Profexu jsou v Tab. 13 a v Tab. 14.

Tab. 13. Profex — parametry fazi CaSO4xH>0

Sadrovec Bassanit Anhydrit Alll Anhydrit All
Chemicky CaS042H,0 CaS04:1/2H,0 CaS0, CaS0,
vzorec
Syeretrle Jednoklonna Jednoklonna Hexagonalni Ortorombicka
mrizky
Prostorova 15 5 180 63
grupa (1n2/a1) (1n21) (P6_222) (C2/m2/c2_1/m)
Priblizna
rentgenova 2,29 2,72 2,56 2,92
hustota
[9/cm?3]
Tab. 14. Profex — parametry méné zastoupenych fazi

Kalcit Volné vapno Portlandit

Chemicky vzorec CaCoO; Cao Ca(OH);
Symetrie mfizky trigonalni kubicka trigonalni
Prostorova grupa 167 (R-32/¢) 225 (F4/m-32/m) 164 (P-32/m1)
Priblizna
rentgenova 2,73 3,34 2,26
hustota [g/cm?]

Pro vyhodnoceni byly dale stazeny modely anhydritu z databaze
Pearson’'s Crystal Data (Crystal Structure Database for Inorganic
Compounds) [77] viz Tab. 15. Tyto modely byly pfevedeny z formatu str

do formatu cif. Nalezené modely All maji témér totozné difraktogramy

7 hustota vypocitanad programem Profex (ver. 3.12.1); pro jednotliva méfeni se
mirné lisi
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(stejné tak modely Alll) a pfi kvantitativni fazové analyze bylo dosahovdano

velmi podobnych vysledkl pfi pouziti riznych modeld.

Tab. 15. Modely vybranych anhydritii - symetrie mfizky, prostorova grupa,
Hermann-Mauguinovo zna&eni [77]
Anhydrit Alll Anhydrit All Vysokotlaky anhydrit Al
Ortorombicka, 63 Ortorombicka, 62

Hexagonalni, 180

(P6_ 222) (C2/m2/c2_1/m) (P2_1/n2_1/m2_1/a)
L Ortorombicka, 63 Jednoklonna, 14
Ortorombickd, 21 (C222) (A2_1/m2/m2/a) (P12_1/c1)

Pfi teplotach okolo 1000 °C zaznamu z méreni dobfe neodpovidal
zadny model zdatabdzi. Ztohoto dlvodu byly kromé zastoupeni
jednotlivych fazi ve vzorcich porovnavany také difraktogramy jednotlivych

vzorkl. Porovnani difraktogram slouzilo zaroven ke kontrole.

pH

Na ulomcich trdmecklG byla zjisténa pfibliznd hodnota pH
jednoduchym testem pomoci pH indikatorovych prouzk(. Na testovany
vzorek byla nanesena vrstva vody a poté byl pfiloZzen indikatorovy prouzek.

Hodnota pH byla odectena na zdkladé zbarveni prouzku.

4.3.3 Zakladni fyzikalni viastnosti

Hustota

Hustota sadrové pasty (GP) a sadrové malty (GM) vystavenych
teplotam 50 az 1000°C byla stanovena heliovym pyknometrem
Pycnomatic ATC EVO (Thermo Scientific). Pouzity byly vzorky ve formé

malych Glomka (viz kapitola 4.2).

Objemovéa hmotnost
Hmotnost zkuSebnich téles byla stanovena digitalnimi laboratornimi
vahami s rozlisenim 0,01 g. Objem zku3ebnich téles V [m3] byl vypoditan

podle rovnice (7):
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V=aXxb Xc 7)

kde a, b, c [m] jsou rozméry tramecku zjisténé posuvnym méfitkem DIGITAL
CALIPER s rozsahem 0 az 200 mm. Objemova hmotnost p, [kg/m?3] byla poté
stanovena gravimetrickou metodou na vysuSenych trameccich

o rozmérech 40 x 40 x 160 mm podle rovnice (8):

m
v =7 8

kde m [kg] je hmotnost tramecku a V [m3]je jeho objem. Vysledna
objemova hmotnost byla uréena jako primér objemovych hmotnosti tfi

tramecka.

Pérovitost a distribuce velikosti p6ri

Vzorky sadrové pasty (GP) a sadrové malty (GM) ve formé& malych
Ulomkd (viz 4.2) byly usu$eny do ustalené hmotnosti pfi teploté 50 °C
v susarné (HS 61A, Chirana). V pfipadé vzorkl znacenych GP lab a GM lab
bylo susSeni vynechdno. Nasledovalo nalozeni do acetonu, aby byla
zastavena hydratace a dosSlo k odstranéni zbylé vody z péra. Testovani
probihalo po vypareni acetonu ze vzorkd. Distribuéni kfivky vyjadrujici
procentudlni zastoupeni jednotlivych velikosti pérd byly stanoveny
rtutovou porozimetrii pomoci porozimetru Pascal 140 — 400 (Thermo
Electron). Celkova poérovitost ¢ [-] byla dopoditdna ze zndmé hustoty
p [kg/m3] (stanovené heliovym pyknometrem viz 4.3.3) aobjemové

hmotnosti pv [kg/m?3] podle vztahu (9):

Y=Vp/V=V-Vp)/V=1-Vy/V=1-h=(1-p/py) (9)

kde Ve [m3] je objem pérd, Vi, [m3] objem pevné faze, V [m3] celkovy objem

materidlu a h [-] hutnost materidlu [78].
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4.3.4 Délkové a objemové zmény

Pfimé méreni rozmérid

Rozméry trameckld byly méreny pred vypalem i po vypalu pomoci
posuvného meéfitka DIGITAL CALIPER s rozsahem O - 200 mm. Objem byl
vypodlitdn podle rovnice (7). Zména délky i objemu byla vyjadiena

v procentech a vztazena k hodnoté pfed vypalem.

Dilatometrie (TDA)

Pro dilatometrii [79] bylo pouzito specidlni zkuSebni téleso
ze sadrové pasty (GP) tvaru vdlces délkou 49 mm a primérem 5 mm.
Pro tento Gcel byla vyvinuta specidlni forma a nastavec na brouseni (viz
Obr. 18). Zkusebni téleso bylo pfed testovanim lehce zabrouseno pomoci
smirkového papiru a nastavce tak, aby bylo dosazeno dostatecné

rovinnosti obou podstav.

Obr. 18. Forma na vzorky pro dilatometrii A) pohled B) shora C) rozloZena
a D) ndstavec na brouseni. Legenda: 1- otvor na vzorek; 2 - aretaéni ty¢;
3 -utahovaci kolik, 4 - Sroubek, 5 — spodni deska

Testovani probihalo na dilatometru NETZSCH (DIL 402SE) pfi teploté
25°C az 800 °Cs nabéhem 10 °C/min. Drzak byl z Al,Os.
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4.3.5 Tepelné a vihkostni vlastnosti

Transport tepla

Soudinitel tepelné vodivosti A [W/(m-K)] a objemova tepelna kapacita
¢ [J/(m3-K)] séddrové malty (GM) a sadrové pasty (GP) byly zjistovany
na krychlich orozmeérech 70x 70 x 70 mm pomoci pfistroje Isomet 2114
(Applied Precision), ktery pomoci kruhové sondy vysilad impulsy tepelného
toku do materialu a méfi jeho teplotni odezvy. Jako vysledek byl zapsan
pridmér ze dvou hodnot namérenych ve dvou rlznych smérech na tomtéz
vzorku. Mérna tepelnad kapacita c [J/(kg-K)] byla dopo¢itdna na zakladé

znamé objemové hmotnosti vzorku.

Transport vodni pary

Difazni vlastnosti sadrové malty (GM) a sadrové pasty (GP) pfred
vypalem a po vypalu na vybrané teploty byly stanoveny miskovou
metodou na vzorcich tvaru vélce o priméru 120 mm a vysce 30 mm.
Principem této metody je méreni hmotnostnich zmén zplsobenych
navlhanim a vysychanim materialu v zavislosti na rozdilnych parcialnich
tlacich na spodni a na horni strané materidlu. Transportu vlhkosti
ve vodorovném sméru je zabranéno natfenim boku vzork( vrstvou
epoxidu. Metoda zahrnuje dvé faze — tzv. wet cup a tzv. dry cup, kdy jsou
zjistovany ,suché” a ,mokré" veli¢iny. Suché jsou znaceny indexem ,d"
(dry), a mokré indexem ,w" (wet). Divodem tohoto rozdéleni jsou normy
CSN 730540-3 [80] a CSN 730540-4 [81] z roku 2005 (podrobné&ji v [82]).

PFfi dry cup byl na dno specidlni hlinikové misky nasypan silikagel,
nad silikagel byl umistén vzorek a mezera mezi bokem vzorku a sténou
misky byla utésnéna technickou plastelinou. Vzorek i s miskou byl zvazen
pomoci digitdlnich laboratornich vah s pfesnosti na setinu gramu
a umistén do termostatické skiiné Climacell 111 (BMT Medical Technology
s.r.o.) s primérnou relativni vihkosti 50 % a teplotou 25 °C. VaZeni bylo

opakovano nékolikrat denné po dobu nékolika dni. Dale bylo pracovano
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jen s hodnotami, pfi kterych kfivka vyjadrfujici zavislost hmotnostnich zmén
na Case vykazovala prfimkovy charakter s hodnotou spolehlivosti R = 1.
PFi wet cup byl silikagel nahrazen vodou, dale byl postup stejny.

Z vybranych hodnot byl dopoditdn soudinitel difizni vodivosti & [s]

podle rovnice (10):

Am-d
~A-t-Ap, (10)

kde Am [kg] je hmotnost pary proslé vzorkem, d [m] je vySka valcového
vzorku, A [m?] je plocha vzorku v kontaktu s vodni parou, t [s] je ¢asovy
rozdil mezi prvnim a poslednim uvazovanym vazenim a p, [Pa] je rozdil
parcialnich tlakd v nddobé pod vzorkem a v prostfedi nad vzorkem.
Soucinitel difaze pro vodni paru D [m?/s] a faktor difizniho odporu

u[-] byly poté dopo¢itany podle vztaht (11) a (12):

0"R-T
D =
i 1)
=szduch — 1
H D NS (12)

kde R [J/(mol-K)] je univerzdlni plynova konstanta, T [K] je teplota,
M[kg/mol] je molarni hmotnost vody, Dv.auen [M?/s] je soucinitel difize
vodni pary ve vzduchu a N ~ 5,45 x 10° [s] je pfibliznd hodnota difazniho
odporu vzduchu [78]. Vysledné hodnoty veli¢in pro kazdou z vybranych

smési byly uréeny jako primeér ze tfi hodnot.
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4.3.6 Mechanické vlastnosti

Pevnost v tahu za ohybu

Pevnost vtahu za ohybu byla zjiStovana standardni tfibodovou
zkousSkou na zkuSebnich télesech tvaru tramecku o rozmérech 40 x 40 x
160 mm podle normy CSN EN 13454-2 [75]. Byla zkouSena sadrovd malta
(GM) i sadrova pasta (GP) po vystaveni teplotdm 50 az 1 000 °C. V pfipadé
sadrové pasty byla testovdna i jedna sada GP__lab (tj. nesusend v susarné).
Testovani probihalo na mechanickém lisu FP 100 (VEB Industriewerk
Ravenstein).

Tramecek byl ulozen jednou z bocnich ploch na valcové podpory
vzdalené od sebe 100 mm tak, aby byl ulozen kolmo na smér hutnéni, tedy
pootolen o 90° oproti pozici ve formé. Uprostied rozpéti byl tramecek
zatéZzovan zatézovacim valcem. Zatéz byla zvySovdna rovnomeérnou
rychlosti (50 + 10) N/s az do zlomeni trdmecku. Pevnost v tahu za ohybu

R: [MPa] pak byla uréena ze vztahu (13):

Rf = bh2 (13)

kde b [mm] je S$itka tramecku (vodorovny rozmér), h [mm] je vyska
trdmecku, Fr [N] je maximalni sila plsobici na stfed tramecku a | [mm] je
vzdalenost valcovych podpor. Pevnost v tahu za ohybu byla vyhodnocena

a urcena jako priimér ze tfi hodnot.

Pevnost v tlaku

Pevnost v tlaku byla zjistovana podle normy CSN EN 13454-2 [75]
na polovinach tradmeckda, které zbyly po zkouSce pevnosti v tahu za ohybu.
Polovina tramecku byla poloZena na bo¢ni plochu (kolmo na smér hutnéni)
do specidlniho zkuSebniho ndastavce. Nasledovalo zatézovani
mechanickym lisem FP 100 (VEB Industriewerk Ravenstein) do poruseni.

Pevnost v tlaku R. [MPa] poloviny tramecku byla stanovena jako pomér
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nejvyssiho zatizeni F. [N] a tlaéné plochy A [mm?Z]. Vysledna pevnost kazdé

smési byla urcena jako priimér ze Sesti hodnot.

Modul pruznosti

Younglv dynamicky modul pruznosti E [Pa] byl zjistovan v pfipadé
sadrové malty (GM) i sadrové pasty (GP) po vystaveni teplotdm 50 az
1000 °C. Ktestovani byly pouzity tramecky o rozméru 40 x 40 x 160 mm
susené pfi 50 °C. Testovani probihalo ultrazvukovymi pfistroji Di0O562
(Starman Elektronics, Obr. 19 A) aPundit Lab (Obr. 19 B). Sondy byly
pfiklddany na protilehlé plochy tramecku o rozmérech 40 x40cm a byla
stanovena rychlost Sifeni ultrazvukovych vin testovanym materialem.
Pfi testovani na kazdém trameclku byly zapsany tfi hodnoty, které byly
nasledné zprdmérovdny avyuzity kvypocteni dynamického modulu

pruznosti podle vzorce (13):

E=p-v} (14)

kde p [kg/m?3] je objemova hmotnost testovaného materidlu a v [m/s] je

rychlost Sifeni ultrazvukového impulsu testovanym materidalem.

E&]AUTU 986.4 s "’_;E
e —wi.l?m I3

i B

Obr. 19. DIO 562 LC-2CH, Starmans (A) a Pundit Lab (B)
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4.4 Vysledky a diskuze
Tato kapitola shrnuje vysledky experimentd. Pro lepsi orientaci jsou
v grafech vysledky tykajici se sadrové pasty znaceny v odstinech modré

barvy a vysledky tykajici se sadrové malty v odstinech Cervené.

4.41 Zmény mikrostruktury

V této kapitole jsou posouzeny zmény mikrostruktury na zakladé
fotografii z elektronového mikroskopu. Je potfeba zdlraznit, Ze vsechny
fotografie jsou pofizené na vzorcich ochlazenych na laboratorni teplotu.
Popsany jsou nejprve zmény ve struktufe sadrové pasty (GP) a ndsledné
zmény ve struktufe sadrové malty (GM), u které byl kladen dliraz zejména
na mezifazovou prechodovou zénu (MPZ) na rozhrani mezi pojivem

a plnivem.

Mikrostruktura sadrové pasty
Mezi strukturou sadrové pasty susené pfi 50 °C a nesusené sadrové
pasty (GP lab) nebyly pozorovdny Zadné vyrazné rozdily (Obr. 20). Obé

pasty byly tvofeny dlouhymi neporusenymi jehlicovitymi krystaly sadrovce.

Na Obr. 21 jsou vybrané fotografie pasty vystavené teplotam 50 °C
az 1 000 °C (viz také [32] a [83]) fotografované mikroskopem Merlin (Zeiss).
V pfiloze 8 jsou fotografie jiné sady past pofizené mikroskopem Phenom

XL (Thermo Fisher Scientific). Z fotografii je patrné, Ze pasta vystavena
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teploté 100 °C ma pfevazné mensi, znacné popraskané krystaly a jejich tvar
je tézko definovatelny. Napft. Ize nalézt shluky malych cCastic, popraskané
jehlice, shluky jehlic, ndznaky Sestihrannych masivnich jehlicovitych
krystall, které se podélné rozpadaji na jehlice, a ploché popraskané
deskovité krystaly (u kterych prevazuji dva rozméry). Poruseni krystald pfi
teplotach okolo 100 °C bylo pozorovano jiz dfive [16, 37]. Jednd se
o disledek dehydratace, pfi které se uvoliuje voda vazana v krystalech.
Dale na fotografiich neni patrna Zzadna vyraznd zmeéna
mikrostruktury az do 700 °C, pfitom by v tomto rozmezi podle literatury [4,
6,21,12, 31, 36, 37, 38] mélo dochazet k postupné pfeméné z hemihydratu
pfes anhydrit Alll na anhydrit All. Mikrostruktura hemihydratu a anhydritu
All v tomto méfritku nevykazuje velké rozdily. Anhydrit Alll neni stabilni a je
mozné, Ze se v pozorovanych castech vzorkd béhem fotografovani uz

nenachdzel.
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800 °C 1000 °C
Obr. 21. Mikrostruktura sadrové pasty po vystaveni vysokym teplotam; Merlin

55



Velkd zména nastava pfi teploté 700 °C. Krystaly maji sice stale
jehlicovity tvar, ale nemaji rovné plochy - jsou clenitéjsi. Pfi 700 °C
pravdépodobné zacdind prekrystalizovani, které pokracuje s narldstem
teploty. V sadrové pasté vystavené 800 °C Ize uz pozorovat krystaly, které
maji vSechny rozmeéry radové stejné, tj. krystaly nejsou podlouhlé,
jehlicovité. Dfivéjsi vyzkumy tento jev nevysvétluji. Pfedmétem zkoumani
se stal az v poslednich letech [6, 37]. VystiZzné se jej povedlo zndazornit
v [37] viz Obr. 22, kde je proces zahfivani krystalu sadrovce rozdélen
z hlediska morfologického vyvoje krystalu na tfi faze: D (dehydrataci, vznik
trhlin, 100 az 200 °C), F (fragmentaci, 750 az 900 °C) a S (slinovéani, 1 000 °C).
Krystaly vznikajici pfi teplotach asi 700 az 900 °C spadaji presné do faze
fragmentace popisované v [37]. Proto budou dale v této praci oznaceny
také jako ,fragmenty”.

Z fotografii na Obr. 21 a v pfiloze 8 je patrné, jak se v rozmezi 800 °C
az 1260 °C fragmenty spojovaly (slinovaly), az doslo ke spojeni v jeden
celek, tedy ke slinuti. Stim bylo spojené zhutnéni struktury. Schéma na

Obr. 22 1ze nahradit fotografiemi a teplotami z experimentd — viz Obr. 23.

100 =200 °C 750 - 900 °C 1000 °C -

Obr. 22. Schéma dehydratace, fragmentace a slinovani krystalu sddrovce [84]
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Dehydratace Fragmentace Slinovani

Vv

100 °C 700 az 900 °C > 800 °C

Obr. 23. Dehydratace, fragmentace a slinovani skutecnych krystal( sadrovce

V prfipadé vzorkl fotografovanych po 42 a po 365 dnech nebyly
pozorovany zadné vyrazné rozdily v mikrostruktufre. Na Obr. 24 jsou

vybrané fotografie vzorkd v ¢ase 28 dni (nahote) a 365 dni (dole).

28 dni

365 dni

1000 °C

Obr. 24. Zmény mikrostruktury v ¢ase

Drobnd zména byla zjisténa u sadrové pasty GP 100 (palené
na 100 °C) fotografované po 365 dnech (Obr. 25). Na rozdil od vzorku
fotografovaného po 28 dnech byly misty patrné krystaly sadrovce ve formé

dlouhych, tenkych, neporusenych jehlic. U vzorkd palenych na 100 °C lze
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predpokladat znacné mnozstvi hemihydratu, ze kterého mohl sadrovec

vlivem vihkosti vykrystalizovat v této podobé.

Cerstvé
krystaly
; sadrovce &

Mikrostruktura sadrové malty

V pojivu sadrové malty probihaly stejné zmény tvaru krystald, jako
v pfipadé sdadrové pasty. V této kapitole je proto kladen dlraz
na mezifazovou prechodovou zénu (MPZ) na rozhrani mezi pojivem
a plnivem. Dobre je MPZ pozorovatelna na fotografiich lesténych vzorki
zalitych v pryskyfici. Vyhodou je, Ze je zachycen fez vzorkem a nehrozi
zkresleni vlivem neznamého uhlu pfi fotografovani, jak je tomu u fotografii
Ulomkd. Kromé toho jsou lesténé vzorky vhodnéjsi pro rentgenovou
mikroanalyzu pomoci EDS. Nevyhodou lesténych vzork(l je riziko poruseni
MPZ béhem leSténi amozné vyplaveni casti pojiva. Na fotografiich
leSténych malt navic pfibyva dalsi slozka — epoxidova pryskyfice.
Pro jednoznacnou identifikaci jednotlivych slozek lesténych malt byla
proto pouzita rentgenova mikroanalyza pomoci EDS. Na Obr. 26 je vyuzit
tzv. ,mapping”, pfi kterém je ureno zastoupeni jednotlivych chemickych
prvkd v celém zorném poli. Na fotografii je ukdzka mappingu vzorku GM 50
(suseného pfi 50 °C). Syté&jsi barva znaci vétsi koncentraci daného prvku.
V mistech nejvétsi koncentrace kiemiku (Si) a kysliku (O) se nachazeji
kifemicitd zrna pisku (plnivo). V mistech, kde je sou€asné zastoupen vapnik

(Ca), sira (S) a kyslik (0), je sddrové pojivo. Velkd koncentrace uhliku znad¢i
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epoxidovou pryskyfici. Z vysledkl mikroanalyzy vyplyvd, Ze nejtmavsi ¢asti
na elektronovych fotografiich (tj. ¢ernobilych) obsahuji pryskyfici. Zrna
i pojivo jsou mnohem svétlejsi. Dlvodem je obsah tézsich prvkd, které

odrazeji (popf. emituji) vice elektrond.

Zrno pisku . Zrno pisku

10KV - Image.

e

Epoxidova
pryskyfice
Vv porech

pojiva

Obr. 26. Rentgenovd mikroanalyza sddrové malty (GP 50 °C) pomoci EDS

Na Obr. 27 je porovnani lesténych malt palenych na 50 az 1 000 °C
(viz také [85]) ve stejném méfitku. Na nékterych fotografiich je patrné
poruseni v oblasti mezifazové prechodové zény (MPZ) viz Sipky. Zejména
pfi 1 000 °C doslo k oddéleni zrn od pojiva (tedy poruseni MPZ) vlivem

slinovani pojiva. Tim malta ztratila soudrznost.
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800 °C 900 °C 1000 °C
Obr. 27. Mikrostruktura sadrové malty po vystaveni vysokym teplotam; Phenom

60



Pojivo malty palené pfi 1 000 °C také uz nema jehlicovité krystaly.
Doslo ke slinuti, ke zhutnéni struktury a zaniku nejmensich péra (viz
sddrovd pasta). Pfi takto vysokych teplotach plnivo vytvarejici pevnou
kostru brani velkému smrsténi celého kompozitu (zrna se o sebe zapfou),
ale pojivo se smrstuje a mezery mezi pojivem a plnivem se zvétsuji. Detaily
vybranych sadrovych malt na Obr. 28. potvrzuji zmény tvaru krystalQ
popsané u sadrovych malt. Pfi 50 °C jsou krystaly dobre vyvinuté
a kompaktni. Pfi 100 °C jsou krystaly velmi porusené vlivem uvolnovani
krystalicky vazané vody. Trhliny jsou pozorovatelné i pfi teplotach 150 °C
a vyssich. Na fotografii malty palené pfi 900 °C uz nastala fragmentace.

Krystaly se rozdélily na fragmenty, které jiz nemaji trhliny.

Obr. 28. Detaily vybranych lesténych malt (viude stejné méritko)
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Pro doplnéni jsou uvedeny jesté vybrané fotografie neleSténych malt
Na Obr. 29 je vidét malta palenda pfi 100 °C. Na fotografii vlevo je znacné
porusena MPZ této malty. Jednd se o poruseni, ke kterému doslo
pravdépodobné mechanicky pfi odbéru vzorku, protoze v ostatnich
mistech takto velké trhliny nevznikly. Fotografie byla i pfesto vybrana,
protoze je na ni dobfe vidét Cast pojiva v oblasti MPZ, a také protoze
dokazuje, Zze MPZ patfi mezi nejméné pevna mista malty. Na fotografii
vpravo se podafilo dobfe zachytit porusené krystaly v sadrové malté

palené pfi 100 °C.

ﬁ:

Obr. 29. GM 100 °C: Poru$eni v oblasti MPZ (vlevo) a popraskané krystaly (vpravo)

Na Obr. 30 je porovndani sadrové malty (GM) sudené pfi 50 °C a GM
palené pfi 1 000 °C v oblasti MPZ. V ptfipadé GM 1 000 °C jiz zacalo slinovani.
Obr. 31 poukazuje na Spatnou soudrznost pojiva a plniva v malté
palené na 1000°C a na to, ze MPZ je nejslabSim clankem v malté.

Pfi slinovani se pojivo smrstovalo a v misté MPZ doSlo k poruseni.
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50 °C 1000 °C
Obr. 30. Porovnani MPZ sadrovych malt: 50 °C a 1 000 °C

4.4.2 Analyza sloZeni vzork
Termicka analyza

Termogravimetrické kfivky tfi vzork( sadrové pasty (GP) susené pfi
50 °C jsou na Obr. 32 a v detailech na Obr. 33. Tyto kfivky se liSi teplotnim
krokem (3 °C/min; 5 °C/min) a hmotnosti vzorku (26 az 49 mg). Hmotnostni
zmeény nastaly dfive u vzorku s nizSi hmotnosti a pfi rychlejSim zvySovani
rychlosti, coz je v souladu s literaturou [86].

V teplotnim rozmezi pfiblizné 50 az 200 °C je na kfivkach vidét
dehydratace, tj. pfechod =z dihydratu (CaSO.,2H,0) pfes hemihydrat
(CaS04:0,5H,0) na anhydrit. Dehydratace se vyznacuje Unikem vodni pary
a poklesem hmotnosti vzorkl, a z detailu na Obr. 33 je patrné, Ze pfi
experimentu jednoznacné zacala pfi teplotach nizSich nez 100 °C
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(v zavislosti na hmotnosti vzorku). Na kfivce derivaéni termogravimetrie

(DTG) se dehydratace sadrovce vyznaduje typickym dvojitym vrcholem.

Podle kfivky DTG na Obr. 34 a Obr. 35 dehydratace u vsech tfi vzork{

probihala jiz okolo 80 °C podobné jako napf. v [16] a v [25]. Podle [42] mUze

dehydratace na dihydrat zadit pfi dlouhodobém zahfivani dokonce uz pfi

40 °C, a to zejména u vzorkl pfipravenych ze syntetické sadry.

v v s

V pfipadé vzorku testovaného pfi vyssi teploté je na kfivce TG i DTG

vidét jesté pokles hmotnosti zplisobeny rozkladem anhydritu pfi teplotach

nad 1100 °C.

Zmé&na hmotnosti [%]

Dehydratace sadrovce

-10

-20 F

-30 F

Rozklad anhydritu \

0]

........

100 200 300 400 500 600 700 800 900 100011001200 13001400 1500
Teplota [°C]

GP 41 mg; 5 °C/min = = =GP 49 mg; 3°C/min ——— GP 26,1 mg; 3 °C/min

Obr. 32. Termogravimetricka kfivka sddrové pasty (GP)
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Obr. 34. DTG sadrové pasty (GP)
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DTG [mg/min]
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Teplota [°C]
-------- GP 41 mg; 5 °C/min = ==GP49mg;3°C/min —GP 26,1 mg; 3 °C/min

Obr. 35. DTG sddrové pasty (GP) — detail B

Z termogravimetrické kfivky nezhydratovaného sadrového pojiva
azjeji derivace (Obr. 36) je opét patrny prechod zhemihydratu
na anhydrit. Dale je vidét vrchol mezi 700 a 800 °C nasvédcujici uniku CO..
K tomu dochézi v disledku tepelného rozkladu kalcitu, ktery byl podle XRD
analyzy (viznize) zastoupen v nezhydratovaném sadrovém pojivu
v mnozstvi cca 4,1 % hm. V pfipadé TG a DTG sadrové pasty byl unik CO

méneé patrny.

1 0,05
0 0,00
- -0,05
X
= -2 rozklad CaCO, -0,10 &
g 37 015 E
s 4 ¢ >
g 5 } -1.482% = 3.37% CaCO, 1 -0,20 £
S 6 | 1 -0,25 o
e a
’é 7| {1 -030
e k 1 -035
N 8 CaSO4~O,5H20 - CaSQ‘\
9 | : 1 -0,40
-10 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 _0’45
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Teplota[°C] sadra ----- DTG-sadra

Obr. 36. TG a DTG sadrového pojiva
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Vysledky diferenéni kompenzacni kalorimetrie (DSC) sadrové pasty
(Obr. 37) i sadrového pojiva (Obr. 38) vypovidaji kromé& dehydratace,
charakteristické endotermickym dvojitym vrcholem [6, 16], také
o exotermickém déji pfi teploté asi 400 °C. Podle literatury [6, 42] se jedna
o pfechod z anhydritu Alll na anhydrit All. Zejména z DSC sadrového pojiva
(Obr. 38) je vidét také exotermicky vrchol mezi 700 a 800 °C v oblasti
rozkladu kalcitu. Nékteré vyzkumy [29] poukazuji také na moznost
provedeni DSC pfi zvySeném tlaku, kdy Ize kromé fazi popisovanych v této

praci definovat i existenci subhydratl typu CaS0,-:0,662H,0 apod.

0,10

000 [ = : o DRI R s

-0,10 |
Alll = All
-0,20
CaCO; - Ca0 + CO,

-0,30 Ca$0,-0,5H,0 — CaSO, h

Tepelny tok [W/g]

0,40 |

CaS0,-2H,0 - Cas0,-0,5H,0
-0,50 L L L L L L
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Teplota [°C]
——— (GP 45,6 mg; 5°C/min e+eee=e GP 41 mg; 5°C/min = = =GP 50,8 mg; 3°C/min

Obr. 37. DSC sadrové pasty (GP)
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Obr. 38. DSC sadrového pojiva

EGA

EGA analyza (viz Obr. 39) potvrdila vysledky z TG a DSC. Dehydratace
se opét projevila dvojitym vrcholem pfi teplotach do 200 °C na modré
kfivce znacici unik vodni pary. Dalsi vrcholy, které nasvédcuji uniku vodni
pary pfi teplotdch nad 1000 °C, jsou na zakladé dosavadnich vyzkumd
povazovany za sum.

Na zelenych kfivkach je pfi teploté okolo 700 °C patrny unik oxidu
uhlic¢itého, ktery znadi rozklad kalcitu pfitomného ve vzorcich jako
necistota. Cervené a hnédé kfivky pfislusi SOx a Ize z nich usuzovat, Ze pfi
teplotach nad 1000°C jiz dochazi krozpadu anhydritu podle rovnic

(15) a (16):

CaS0O, — CaO + SO, (15)
CaSO, — CaO + SO, + 0,50, (16)

Rozmezi teplotni zatéze do 1 000 °C se tedy jevi jako vhodné pro

dalsi testovani vzorkd.
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Obr. 39. EGA analyza sadrové pasty

Rentgenova mikroanalyza pomoci EDS

Cast vysledkd zrentgenové mikroanalyzy pomoci EDS byla jiz
zminéna v 4.4.1, konkrétné ,mapping” sadrovych malt. Na zdkladé toho
bylo mozné s jistotou definovat jednotlivé casti zorného pole. Kromé
,mappingu” byla provedena také bodovad analyza lesténych vzorkd.
Primérné prvkové slozeni malt zjisténé bodovou analyzou je v Tab. 16.
Jedna se vzdy o priméry ze dvou bodu (dva v oblasti pojiva a dva v oblasti
plniva). MnozZstvi jednotlivych chemickych prvkd neni uvedeno
ve hmotnostnich pomérech, ale vatomarnich pomérech. Znamena to, ze
napf. kiemicité plnivo (Si0,) by mélo obsahovat 33,3 % kiemiku
a 66,6 % kysliku (soucet by mél byt 100 %, pokud nejsou obsazeny i jiné
prvky), resp. pomér kiemiku a kysliku by mél byt 1:2. U hydratované sadry
(CaS04:2H,0) by mél byt vysledek 8,3 % vapniku, 8,3 % siry, 50 % kysliku
a 33,3 % vodiku (vodik viak neni mozné touto metodou detekovat), resp.
pomér vapniku, siry akysliku by mél byt 1:1:6. V hemihydratu
(CaS04:0,5H,0) pomér vapniku, siry a kysliku vychdazi 2:2:9 a pro anhydrit
(CaS0,)je to 1:1:4.
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Z hlediska kvalitativniho prvkového slozeni jsou vysledky v Tab. 16
az na uhlik vsouladu s XRF a XRD analyzou, pfiemz je zapotrebi vzit
v Uvahu, ze prvky obsazené ve velmi malém mnozstvi a prvky lehéi nez
uhlik nelze pomoci EDS spolehlivé detekovat. Také je zapotrebi si
uvédomit, ze prostorové rozliSeni pfi této analyze se obvykle pohybuje
okolo jednoho mikrometru aje tedy horsi nez rozliseni na elektronové
fotografii (viz interakéni diagram na Obr. 8 v kapitole 2.9.1). Uhlik
detekovany pfi této analyze pochazi predevSim zorganické pryskyfice,
dale pak zkalcitu, ktery je jako necistota obsazeny v sadrovém pojivu
a mensi mnozstvi uhliku ulpiva na vzorcich také ze vzduchu.

Z kvantitativniho hlediska velmi dobre vychazi pomér vapniku a siry
v oblasti pojiva, ktery je ve vSech bodech vplnivu pfiblizné 1:1.
To potvrzuje, ze vzorky neobsahovaly velké mnozstvi CaCO;, protoze pak
by vapnik prevazoval nad sirou. Pomér vapniku, siry a kysliku v pojivu
a pomér kfemiku a kysliku v plnivu vySel pomérné dobfe ve vysledcich
oznacenych zelenym pismem. Pfi pohledu na vysledky ostatnich vzork( je
ale vidét, jak je stanoveni uhliku a kysliku pomoci EDS nepresné. Divodem
je predevsim to, ze se jedna olehké prvky, ataké to, Ze jsou obsazeny
i v pryskyfici. Pfivyhodnoceni byl u vzorkG GM300 a GM1000 zdmérné
vyloucen kyslik - na pomér Ca a S to nema vliv, ale zménil se pomér kysliku
a kfremiku.

Porovnéani vzorkt péalenych pfi riznych teplotdch nepfineslo zadné
nové poznatky. Teoreticky by vzorky pdlené nad 800 °C mély obsahovat
napf. méné uhliku (vzhledem krozkladu kalcitu), ale tyto lehé&i prvky se
nepodafilo s dostateCnou presnosti na detektoru EDS kvantitativné urcit.
Problém je i rozliSeni uhliku a kysliku, protoze kyslik i uhlik maji jen jednu
energii prechodu (Ka), a to 277 eV (uhlik) a 525 eV (kyslik). Tyto dvé
hodnoty jsou si pomérné blizké vzhledem k udavanému rozliseni EDS (cca

125 eV).
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Tab. 16. Prvkové sloZeni zjisténé bodovou analyzou [atom. %]

vzorek pojivo plnivo
0] Ca S C 0] Si C
GM50 21 21
GM100 75 9 11 5 73 22 4
GM150 25 18
GM200 39 50 19 31
GM300 0 0]
GM400 32 7 7 53 40 13 47
GM500 38 7 6 49 49 17 35
GM600 41 49 17 34
GM700 42 4 6 39 61 15 24
GM800 28 32
GM900 40 6 6 42 46 15 39
GM1000 41 8 7 44 0]

Rentgenova difrakéni analyza (XRD)

Mineralogické sloZzeni sadrovych past (GP) bylo provedeno
rentgenovou difrakéni analyzou (XRD) tfemi rGznymi postupy (viz 4.3.2):

A) po vychladnuti (Cerstvé a po 365 dnech)

B) pfi vysokych teplotéch

C) pfivysokych teplotach v zavislosti na ¢ase

Vysledky této analyzy jsou vyjadieny pomoci grafG na Obr. 40,
Obr. 41, Obr. 42, Obr. 46, Obr. 47 a Obr. 48 a difraktogramd na Obr. 43,
Obr. 44 a Obr. 45 (viz také [32] a [34]). V grafech jsou zdmérné uvedeny jen
siranové faze CaS04xH,0, které prevazovaly. Necistoty obsazené
ve vzorcich - kalcit (vmnozstvi do5% hm - pfitomen do 600 °C)
a portlandit (v mnoZstvi do 1% hm) jsou v grafech vynechdny, protoze
nejsou predmétem zkoumani.

V grafu na Obr. 40 (viz také [32]) je porovnani vzorkd vystavenych
rdznym teplotam a analyzovanych po vychladnuti A). XRD analyza u téchto

vzorkd probéhla maximalné 2 dny po vypalu.
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Obr. 40. XRD sddrové pasty A) — Cerstvé po vypalu

Vzorek, ktery nebyl vystaven vysokym teplotdm (ani nebyl
pfedsusen), jen byl ponechdn pfi laboratorni teploté 23°C, obsahoval
pifevazné sadrovec (dihydrat) a jen malé mnozstvi (1,7 %) nezreagovaného
hemihydratu (1,7 %; CaS0.0,5H,0, mineradl bassanit) anerozpustného
anhydritu All (3%). Po suSeni pfi 50°C vzrostlo mnoZstvi hemihydratu
(na 25 %) i mnozstvi anhydritu (ze 3 na10%). Lze tedy konstatovat, Ze
dehydratace zacala jiz pfi teploté 50°C, coz je pomérné prekvapivy
vysledek, protoze tato teplota byva cdasto povazovana za bezpecnou
pfi suseni hydratované sadry (tj. sadrovce) [4, 6, 39].

Pfi 100°C vsechen sadrovec (dihydrat) pfeSel na hemihydrat.
Mnozstvi nerozpustného anhydritu All bylo mensi, nez pfi 50° C (pokles z 10
na6 %). Tento pokles lze vysvétlit zpétnou hydrataci na hemihydrat
zpUsobenou uUnikem vodni pary pfi dehydrataci saddrovce (ke stejnému
zavéru dosel také [29], kde rehydratace anhydritu na hemihydrat nastala
plUsobeni zvySeného tlaku a vodni pary. Vysledky niZze nasvédcuji také
tomu, ze anhydrit Il v mensi mife vznika jiz pfi teplotdach mezi 50 a cca
90 °C. Pokud jsou tyto teploty preskoleny, anhydrit All témér nevznika,

znovu zacne vice pfibyvat az pfi teplotach nad 200 °C.
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Pfi vysSSich teplotach dehydratace pokracovala a mnozstvi
nerozpustného anhydritu All rostlo. Pfi 400 °C dehydratace probéhla z vice
nez 80 %. K celkové dehydrataci spolehlivé dosSlo az pfi 700 °C, kdy vzorek
obsahoval pouze nerozpustny anhydrit All.

V grafu si Ize vS§imnout také malého mnoZstvi (do 5 %) rozpustného
anhydritu Alll v teplotnim rozmezi 150 az 400 °C. Je pravdépodobné, ze
béhem vypalu bylo jeho mnozstvi vétsi, ale vzhledem k nestabilité tohoto
anhydritu [40] doslo po ochlazeni k pfeméné na hemihydrat. Pro uréeni
mnozstvi anhydritu Alll pfi dané teploté je vhodnéjsi postup B) pfi
vysokych teplotach (viz nize).

Vysledky XRD Ize porovnat s vysledky z TG, DSC a EGA analyz. Oproti
témto analyzam dosSlo k pfechodu na hemihydrat pfi XRD analyze pfi
nizsSich teplotach a k celkové dehydrataci naopak pfi vysSich teplotach.
To Ize pfisoudit odlisnym podminkam pfi téchto experimentech (velikost
vzork(, doba zahfivani a atmosféra). Teplotni rozmezi zaniku anhydritu Alll
bylo ve vSech analyzach srovnatelné.

Rentgenova analyza byla zopakovdana 365 dni po vypalu (vzorky byly
do té doby uchovany v laboratofi pfi relativni vihkosti 50 + 5 %). Vysledek
je na Obr. 41 (viz také [32]). Oproti ¢erstvym vzorkdm maji tyto vzorky lehce
odlisné sloZeni po vypalu na 100, 150, 200 a 300 °C. PGsobenim vzdusné
vlhkosti doslo k hydrataci ¢asti hemihydratu na dihydrat u vzorku paleného
na 100 °C. Krystaly tohoto rehydratovaného sadrovce byly vidét také na
fotografii v4.4.1 (Obr. 25). Vzdu3nad vlhkost dale zpusobila ubytek
anhydritu Alll (u vzork( palenych pfi 150 °C, 200 °C a 300 °C) a v mensi mife
i Ubytek anhydritu All. Vzorky palené pfi teploté 400 °C a vic se béhem roku

nijak zasadné nezméenily.
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Obr. 41. XRD sadrové pasty A) — 365 dni po vypalu

VysSe zminéné vysledky XRD analyzy byly provedeny az po ochlazeni
vzorkd, kdy uZz mohlo dojit k zdniku nékterych nestabilnich fazi. Proto byla
provedena také XRD analyza pfi vysokych teplotach. V tomto pfipadé B)
byla dana teplota vzdy drzena po dobu nezbytné nutnou k uréeni slozeni
pomoci XRD analyzy, pak nasledovalo zvyseni na dalsi teplotu. Porovnani
sloZzeni pfi vysokych teplotdch B) a po ochlazeni A) je na Obr. 42 (graf
sloZzeni po ochlazeni je zde zopakovan kvili pfehlednosti; viz také [34]).

Uz pfi 50 °C bylo ve vzorku jen 42 % sadrovce (jednd se o vzorek,
ktery byl pred testovanim susen pfi 50 °C a této teploté byl tedy vystaven
podruhé). Malé mnozstvi sddrovce pfi této teploté je patrné i pfi porovnani
difraktogama na Obr. 43 a Obr. 44. Pfi zvySovani teploty mnoZstvi sddrovce
klesalo, a to na 19% pfi 100°C a na 2% pfi 150°C. ZvysledkG XRD
po ochlazeni a také zvysledkl nize vyplyva, Ze sdadrovec pfi delSim
zahtivani zcela zanika uz pfi teploté 100 °C.

Mnozstvi hemihydratu bylo pfi 50°C 44 %, pfi 100°C 37 % a pfi
150 °C kleslo na 9 %. Celkova dehydratace nastala mezi 300 °C a 400 °C - to
je dfive, nez podle vysledkG XRD analyzy po ochlazeni, protoZze po

ochlazeni byl detekovan hemihydrat vznikly pfechodem z anhydritu Alll.
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V porovnani s TG, EGA a DSC analyzou probéhla celkovd dehydratace
pozvolnéji (pfi téchto analyzach probéhla cca do 250 °C).

Teplotni rozmezi, pfi kterém byl detekovan rozpustny anhydrit Alll
bylo 100°C (22 %) az 400°C (3%). Nejvice se vyskytoval pfi 200 °C
v mnozstvi 64 %. V porovnani s hodnotami po ochlazeni (kde se vyskytoval
do 5 %) se jednd o velké mnozstvi — data tedy dokazuji nestabilitu tohoto
anhydritu pfi laboratorni teploté (23 °C). Po ochlazeni za pfitomnosti
vlhkosti (stadi vzdu$nd vlhkost) pomérné rychle [40] hydratuje
na hemihydrat. Divodem je podle [40, 41] podobna struktura anhydritu
Alll a hemihydratu. Oproti tomu anhydrit All ma odliSnou strukturu a podle
[40] neprechazi na hemihydrat, ale nejprve se rozpousti andasledné
hydratuje rovnou na dihydrat.

Anhydrit nerozpustny All se vyskytoval uz pfi 50°C (18 %), tedy
ve vétsSim mnozstvi nez pfi experimentu s vychladlymi vzorky, ale je tfeba
pfipomenout, Ze se jednd o prfedsuseny vzorek (pfi 50 °C). Pfi zvySovani
teploty jeho mnozstvi lehce rostlo, ale vyrazny narist nastal az pfi teploté
300 °C (18 %), a pfi 350 °C tento anhydrit uz prevazoval (85 %). Pfi teplotach
nad 500 °C byl vobou pfipadech ve vzorcich obsazen jen nerozpustny

anhydrit All.
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Obr. 42. XRD sadrové pasty B) béhem vypalu (vievo) a A) po ochlazeni (vpravo)

Pro vysokoteplotni anhydrit Al se nepodafilo nalézt vhodny model
z databaze, diky kterému by program Profex mohl vyhodnotit pfitomnost
této faze. Proto bylo sloZeni pfi nejvyssich teplotach (az do 1300 °C)
analyzovano také na zakladé difraktogramut na Obr. 43, Obr. 44 a Obr. 45
a v pfiloze 9 (v pfiloze jsou i oblasti difrakénich maxim sledovanych fazi
podle databaze). Divodem pro uvedeni difraktogram( je také kontrola
spravnosti vyhodnoceni. Do difraktograml bylo doplnéno oznaceni
difrakénich maxim (vrcholl, pikd) — napft. vrchol oznaleny G pfislusi
sadrovci (gypsum), B znadi bassanit (tj. hemihydrat) atd. Difraktogramy
na Obr. 44, které jsou oznaceny podtrzitkem a jedni¢kou (napf. 300 °C__1),
byly ziskdny pfi jiném experimentu (pfi testovani sloZzeni v zavislosti na
¢ase C) nez ostatni hodnoty. Déle je tfeba upozornit, Ze na difraktogramu
na Obr. 43 bylo pouzito kobaltové zafeni (Co), zatimco na ostatnich byla

zdrojem zafeni méd (Cu) - disledkem je zména poloh difrakénich maxim.
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Obr. 43. Difraktogramy ochlazenych sadrovych past

Na difraktogramech je napf. dobfe patrny Ubytek sddrovce mezi 50
a 100 °C (sadrovci pfislusi zejména vrcholy v oblasti mensich difrakénich
ahld). Dale vidét, Ze pfi testovani ochlazenych vzork( (Obr. 43) vzorky
susené pfi 50 °C skutecné obsahovaly vétsi mnozstvi sddrovce nez béhem
zahfivani (Obr. 44 a Obr. 45), protoZze béhem zahfivani byly pouzity vzorky
pfedsusené ve formé malych ulomkd pfi 50 °C (ne ve formé trameckd).
V pfipadé ochlazenych vzorki (Obr. 43) doslo mezi 500°C a 1000 °C
k zGzZeni vrcholl a ke zvyseni intenzity, ale poloha vrcholl se nezménila,
prevazoval nerozpustny anhydrit All. Podobné tomu bylo i pfi XRD béhem
zahfivani (Obr. 44 a Obr. 45) mezi 500 °C a 800 °C. Mezi 800 °C a 1 100 °C se
nijak znatelné nezménila poloha vétsiny vrcholl, ale vrchol s nejvétsi

intenzitou se presunul do oblasti vétsich difrakénich ahla.
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Obr. 45. Difraktogramy sadrovych past pfi teplotach 800 °C az 1 300 °C
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V pfiloze 9 je také difraktogram zaznamenany po ochlazeni, den
po méfeni 1200 °C (kdy tato teplota byla drZena jen kratce) a také
difraktogram zaznamenany po ochlazeni, tyden po méreni 1300 °C__1. Den
po ochlazeni se na difraktogramu objevuji dva velké neznamé vrcholy
(jeden z nich byl zaznamendn i pfi teplotach nad 800 °C — zejména pfi
1 000 °C), které by mohly pfisluset anhydritu Al. Dale byl pfitomen All
avolné vapno. Tyden po ochlazeni z1300°C se na difraktogramu
vyskytovalo volné vapno a anhydrit All. Vysledky tedy pfipoustéji moznost
existence vysokoteplotniho anhydritu Al, ale vzhledem k nenalezeni
vhodného modelu z databazi se to nepodafrilo potvrdit. Pokud nepfifazené
vrcholy na difraktogramu skutec¢né odpovidaji anhydritu Al, znamena to, ze
tento anhydrit mGzZe vznikat uz pfi teplotach nad 800 °C, tedy pfi teplotach,
kdy zaroven probiha slinovani.

Pfi vySe popisovaném testovani béhem zahfivani nebylo ¢ekano
na ustaleny stav. Pokud by vzorky byly vystaveny dané teploté po jinou
dobu, vysledky by se lisily. Podobné tomu je u vysledkl z TG, DSC a EGA.
Ztohoto pohledu jsou nejvice vypovidajici vysledky C) z XRD analyzy
v zavislosti na case, kdy bylo pfi danych teplotach zjiStovano slozeni
v riznych c¢asech. Byla snaha vzdy teplotu drZzet az do ustdleného slozZeni.
Kromé toho byla zjiStovdna izména sloZeni pfi ochlazeni zvybranych
teplot a po opétovném zahfrati.

Na grafu na Obr. 46 je vysledek z méfeni na vzorku predsuseném pfi
50°C. Hodnoty snezapsanym <¢asem jsou pievzaty zméfeni B)
z pfedchozich vysledkl. V dobé, kdy bylo provedeno prvni méfeni pfi
100 °C, jiz nebyl pfitomen sadrovec. Mnozstvi hemihydratu se po 38
hodindach pfi 100 °C ustalilo na 19 %. K celkové dehydrataci doslo pfi 300 °C.

Mnozstvi nerozpustného anhydritu All pfi teplotach 100 a 200 °C bylo
pfiblizné 25 %. Pfi 300 °C bylo anhydritu All pfes 80 % a pfi 400 °C uz témér
100 %.
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Rozpustny anhydrit Alll pfi dlouhém udrzeni teploty 100 °C
pfevazoval (53 %) a jeho mnozstvi pfi 200 °C jesté lehce vzrostlo. Pfi 300 °C
ho zbylo méné nez 20 % a pfi 400 °C méné nez jedno procento.

Mnozstvi nerozpustného anhydritu All bylo pfi 100 a 200 °C asi 25 %.
Pfi 300°C tento anhydrit zacal pfibyvat na uUkor anhydritu Alll az na

hodnotu 78 %. Pfi 400 °C tato pfeména pokracovala a vytvofilo se 96 %

anhydritu All (zbytek tvofil kalcit a necelé jedno procento anhydrit Alll).
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Obr. 46. XRD sadrové pasty C) béhem vypalu v zavislosti na ¢ase

Na grafech na Obr. 47 a Obr. 48 je vysledek z méfeni na nesuseném
vzorku. Tomu také odpovidd téméf 100% obsah dihydratu (sadrovce)
na zacCatku experimentu pfi prvnim méreni pfi 81 °C na Obr. 47. Po dvou
dnech kleslo mnozstvi sadrovce na necelych 30 %. Pfi 88 °C nasledoval
dalsi pokles na 12 %. Zcela sadrovec zanikl pfi 113 °C (mald mnoZstvi
na grafu pfi vysSich teplotach Ize povazovat za neprfesnost pfi
vyhodnoceni).

Teplota 81°C je zajimava soucasnym pfibyvanim anhydritu All

a hemihydratu pfi teploté, pfi které jesté nevznikl anhydrit Alll. Dosud bylo
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v literatufe [4, 5, 38] obvykle vyuZivano schéma sadrovec — hemihydrat —
Alll — All — Al. Vysledky XRD ale dokazuji, Ze pfi teploté 88 °C muize vznikat
hemihydrat i nerozpustny anhydrit All, ale anhydrit Alll nevznika. Anhydrit
Alll vznikal od teploty 90 °C. Od chvile, kdy zacal pfibyvat anhydrit Alll se
neménilo mnozstvi anhydritu All. Obsah anhydritu All opét stoupal az poté,
co zacalo klesat mnozstvi anhydritu Alll.

Pfi tomto experimentu bylo také ovéreno, ze pfi ochlazeni z 250 °C
na 30 °C anhydrit Alll pfechazi na hemihydrat béhem nékolika hodin, a ze
pfi ohfati na 250 °C opét vznika, a to pomérné rychle (do 2 hod). Pfi teploté
okolo 400°C anhydrit Alll zanikl pfiblizné ve stejném rozmezi, jako

hemihydrat (v predchozich experimentech zanikl hemihydrat dfive).
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Obr. 47. XRD sadrové pasty C) béhem vypalu v zavislosti na ¢ase

Na grafu na Obr. 48 je vidét opét soucasny vznik anhydritu All
a hemihydratu, tentokrat pfi 90 °C. Je ale patrné, ze pfi této teploté uz
muze vznikat rozpustny anhydrit Alll (po vice nez dvou dnech zahfivani).
Po Ctyfech dnech zahfivani bylo pfitomno dokonce 29 % Alll. Od chvile, kdy
zacal vznikat rozpustny anhydrit Alll, pfestalo vzrlistat mnozZstvi anhydritu

All (stejné jako v pfedchozim pfipadé).
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PfirGstek hemihydratu pfi teploté nad 200 °C je pravdépodobné

pouze nepresnost vyhodnoceni.
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Obr. 48. XRD sadrové pasty C) béhem vypalu v zavislosti na ¢ase

Podobnych experimentl bylo provedeno vice a kromé predchoziho

z nich plyne, ze:

Pfi 75 °C dochdazelo nejprve k ¢astecné dehydrataci ze sadrovce
na hemihydrat (5%) a az po 24 hodinach zacal vznikat také
anhydrit All.

Pfi rychlejsim zahtati (1 °C/min) ze 30°C na 125°C vzorky
obsahovaly kromé kalcitu (v tomto vzorku 10 %) jen hemihydrat
(pfes 50 %) a rozpustny anhydrit Alll (necelych 40 %). Anhydrit All
nevznikl, protoze nebyla dostatené dlouho podrzena teplota
do 90 °C. Po ochlazeni na 30 °C je ve vzorku jen hemihydrat.

Pfi rychlejsim zahtati (1 °C/min) ze 30°C na 188 °C byl vysledek
stejny jako v predchozim bodé stim rozdilem, Zze hemihydratu
vzniklo o nékolik procent vice a anhydritu méné.

Pfi rychlejsim zahtati (1°C/min) ze 30°C na 250°C vznikl
hemihydrat (asi 30 %), anhydrit Alll (nejprve 67 %, pfi podrzeni
dané teploty jeho mnozstvi kleslo na 39 %) i anhydrit All (5 %,

jeho mnozstvi pak vzrostlo na 22 %). Pak byla teplota zvySovana
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a anhydrit All pfevazoval pfi 313°C (obsah hemihydratu
i anhydritu byl do 10 %).

Teploty prechodl mezi jednotlivymi fazemi pfi této XRD analyze byly
nizsi, nez je obvykle udavano. Je to ddno pouzitim syntetické sadry [42]
a také pomalym zahfivanim (€ekdnim na ustéleny stav). Podobné vysledky
ziskal napft. [42], kdy dehydratace ze sddrovce na hemihydrat nastala jiz pfi

40 °C a dehydratace z hemihydratu na anhydrit jiz pfi 50° C.

pH

V literatufe [12] byva zmifiovana souvislost mezi hodnotou pH
a typem anhydritu. Hodnoty pH urcené jednoduchym testem pomoci pH
indikatorovych prouzkd (Obr. 49 a Obr. 50) se pohybovaly u vzorkd
do 400 °C okolo hodnoty 6. U vzorkl péalenych na 500°C a vice pH
presahovalo hodnotu 10.

Pfi tomto pokusu byla ddle pozorovana odliSna rozpustnost vzorkd,
protoZze nékteré vzorky zabarvily prouzek rychleji (Obr. 49). Ze vzorkd
s vysokym pH (vzorky péalené nad 500°C) se jednoznac¢né nejrychleji
zabarvil prouzek vzorek paleny na 700 °C. Tento vzorek mél podle fotografii
z elektronového mikroskopu vysoky mérny povrch jehlicovitych krystal(
(méalo hladkych ploch, povrch krystalQ byl ¢lenitéjsi). Jako druhy reagoval
vzorek paleny pfi 800 °C, u kterého byla na fotografiich z elektronového
mikroskopu uZ jednozna¢né patrnd fragmentace (rozdéleni krystalQ
na mensi krystaly). Se zvy3ujici se teplotou (900 °C a 1 000 °C) rozpustnost
klesala, coz lze vysvétlit rostouci velikosti krystald, hutnéjsi strukturou
a hladsim povrchem krystalQ. Tyto vzorky (900 °C a 1 000 °C) byly tvofeny
tzv. silné prepalenou sadru (estrichovou sadrou) [87], kterd je diky
pomalému rozpousténi pomalutuhnouci a také po rozdrceni a zatuhnuti
lépe odolava vlhkosti [87]. Obsahuje jednotky procent volného vapna

(Ca0), které pfi smichani s vodou funguje jako katalyzator [87]. PouZivala se

dfive napfiklad pro vyrobu umélého mramoru nebo mozaik.
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Obr. 49. vzorky 3 min po pfiloZeni pH papirk(

Obr. 50. Vzorky 30 min po pfiloZeni pH papirka (400 aZ 1 000°C)

4.4.3 Zakladni fyzikdIni vlastnosti

Hustota

Hustota vzorkd sadrové pasty (GP) i malty (GM) po vypalu je na grafu
na Obr. 51 (GP viz také [32]). V pfipadé sadrové malty (GM) jsou zmény
méné vyrazné, protoze znacnou cast malty tvofi kiemicity pisek. Hustota
hydratované sadry se zvySujici se teplotou roste, zatimco hustota
kfemicitého pisku podle literatury [88, 89] klesd pfi 573 °C (prechod
z ao-kfemene na B-kfemen, narlst objemu o03,9% pokles hustoty
z 2,65 g/cm? na 2,55 g/cm?3) a pfi 870 °C (pfechod z B-kiemene na tridymit,
nardst objemu o 14,3 %, pokles hustoty na 2,23 g/cm?3).

V pfipadé sadrové pasty i malty je na grafu patrny narist hustoty
mezi 50 a 100°C, tedy pfi teplotach, kdy dochazelo k dehydrataci

na hemihydrat. V rozmezi 100 az 200 °C se hustota nijak vyrazné neménila
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i pfesto, Ze pfibyval anhydrit Alll na Ukor hemihydratu. Ddvodem je podle
[40, 41] podobna struktura anhydritu Alll a hemihydratu a také nestabilita
anhydritu Alll pfi laboratorni teploté. Vyrazny narist hustoty nastal mezi
200 a 500 °C jako dUsledek prechodu anhydritu Alll na anhydrit All.
To odpovida také literatufe [31], podle které v teplotnim rozmezi 200 °C az
500 °C koexistuji Alll a All, kdy zpocatku vyrazné prevazuje Alll s mensi
objemovou hmotnosti a pfi 500 °C uz je témér vSechen pfeménény na All
s vySsi objemovou hmotnosti. Od 700 °C do 1 000 °C hustota lehce rostla
bé&hem fragmentace krystald anhydritu (viz 4.4.1) a ndsledného slinovani.
Vysledky experimentu jsou vsouladu s [12], kde je udavdna hustota
sadrovce 2,31 g/cm3, B-hemihydratu 2,62 g/cm3, anhydritu Alll 2,58 g/cm3
a anhydritu All 2,93 g/cm?.
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Obr. 51. Hustota sadrové pasty (GP) a malty (GM) v zavislosti na teploté

Hmotnost

Procentualni zmény hmotnosti sadrové malty a pasty jsou na grafu
na Obr. 52 (malta viz také [85]). Hmotnostni zmény byly zpUsobené
predevsim uvolnénim vody ze sadrového pojiva, proto byly asi tfikrat vétsi
v pfipadé sadrové pasty. Nejvyraznéjsi pokles nastal mezi 50 a 150 °C.
Z poméru hmotnostnich poklesli Ize odvodit, Ze pfi 100 °C tramecky

obsahovaly pfedevsim hemihydrat (hmotnost pasty poklesla o 13 %) a pfi

85



150 °C obsahovaly zejména anhydrit (na zdkladé XRD analyzy anhydrit Alll;
hmotnost pasty poklesla o 19% oproti plvodni hodnoté, pficemz
teoreticky dihydrat obsahuje 20,9 hm. % chemicky vazané vody).

Oproti XRD analyze byly testovdany mnohonasobné vétsi vzorky
(40 x 40 x 160 mm), proto dehydratace trvala az do 150°C. Vyhodou téchto
velkych vzorkd byla pomald rehydratace rozpustného anhydritu Alll zpét
na hemihydrat pfi laboratorni teploté (jinak by byl pozorovan narlst
hmotnosti alespon u nékteré z teplot 150 az 400 °C a pak opét pokles pfi
teploté, kdy pfevazuje anhydrit All). Pfi XRD analyze po ochlazeni (A) byl
detekovdn hemihydrat jesté pfi vyssich teplotach (pfes 70 % hemihydratu
pfi 300 °C), protoZze se jednalo o hemihydrat rehydratovany vzdusnou
vlhkosti z anhydritu Alll. Vysledky hmotnostnich zmén jsou proto zdsadni
pro vysvétleni napf. mechanickych vlastnosti v dalSich kapitolach, protoze
poukazuji na pfitomnost rozpustného anhydritu Alll ve vétSich vzorcich.

Kromé poklesu hmotnosti zplisobeného vyparenim vody je na grafu
vidét i pokles hmotnosti pfi 900 a 1 000°C, ktery je zplsobeny Unikem

oxidU siry z ¢astecné se rozkladajiciho anhydritu.
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Obr. 52. Hmotnostni zmény sadrové pasty (GP) a malty (GM) v zavislosti na teploté

Objemova hmotnost
Zavislost objemové hmotnosti sadrové pasty (GP) a sadrové malty

(GM) na teploté& je na grafu na Obr. 53 (pasta viz také [32]). Unik vodni pary
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a oxidld siry béhem zahfivani prispivd k poklesu objemové hmotnosti.
Naopak smrstovani vzorku (pfi dehydrataci, fragmentaci a slinovani)
zpUsobuje narlst objemové hmotnosti. Tyto déje jdou proti sobé&, proto
jsou zmeény objemové hmotnosti béhem zahfivani procentualné mensi nez
napf. zmény objemu nebo hmotnosti.

Na grafu je vidét, ze do 150 °C objemova hmotnost vlivem
dehydratace klesala. Od 200 °C do 500 °C objemova hmotnost mirné rostla,
protoZe vznikal anhydrit All (ktery mda vétsi hustotu neZ hemihydrat
a anhydrit Alll). Prudky narlst objemové hmotnosti nastal mezi 800

a 1 000 °C pfi fragmentaci a slinovani.
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Obr. 53. Objemova hmotnost sadrové pasty (GP) a malty (GM) v zavislosti na
teploté

Objemové hmotnost [kg/m?3]

Objemova hmotnost sadrové pasty byla zjiStovana i na tfech sadach
nesus$enych vzorkl (uloZzenych pfi 23 °C) a dosahovala hodnot 1 155 az
1 165 kg/m3. UsuSenim pfi 50°C klesla na 1150 kg/m3, tedy o necelé 1 %.
Tento vysledek je vrozporu s XRD analyzou (viz 4.4.2), kdy pfi 50 °C
dochdzelo jiz ke zna¢nym zméndm. Dlvodem je rozdil ve velikosti vzorku —
pfi XRD byly pouzity malé vzorky (které byly suSeny prfed testovanim

ve formé malych Glomka).
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Pérovitost a distribuce velikosti péri

Graf na Obr. 54 vyjadfuje zmény celkové pérovitosti sadrové pasty
(GP) a sadrové malty (GM). Vrozmezi 50 az 150 °C vzrostla pérovitost
sadrové malty i pasty vlivem dehydratace. Na grafu je vidét, ze v pfipadé
sadrové malty (GM) byla dehydratace rychlejsi a probéhla z velké ¢asti uz
mezi 50 a 100 °C (podobny vysledek byl i na grafu zmé&n hmotnosti na
Obr. 52). Mezi 200°C a 500 °C se celkovad pérovitost téméf nezménila.
Nasledné poérovitost pasty lehce klesala, zatimco pdérovitost malty byla
témér konstantni. Pfi 900 a 1 000 °C nastal velky pokles (mezi 800 °C
a 1 000 °C poklesla pérovitost pasty o 50 %).

Zmeény porovitosti sadrové pasty koresponduji s predchozimi
vysledky. V pfipadé malty zmény souvisi se zménami v pojivu, v plnivu
a v mezifazové prechodové zéné na rozhrani mezi pojivem a plnivem.
Kfemicity pisek vytvofil pevnou kostru, ktera ¢astecné branila smrstovani.
Zejména pfi teplotach nad 800°C dosSlo k oddéleni pojiva od zrn
a ke vzniku pérd a mikrotrhlin hlavné v oblasti mezi pojivem a plnivem

(viz fotografie z elektronového mikroskopu v 4.4.1).
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Obr. 54. Celkova pdrovitost sddrové pasty (GP) a malty (GM)

Distribuce velikosti pér je na grafech na Obr. 55 a Obr. 56, kde je
zastoupeni danych pérl vztazeno kcelkovému objemu vzorku. Kv(li

prehlednosti byly pro graf vybrany jen nékteré teploty. V pfipadé pasty
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byla testovdana i pdérovitost na vzorku suseném jen pfi laboratorni teploté
(23), ktery byl v pfipadé malty vynechan. Distribuce velikosti porl sadrové
malty (GM) koresponduje s distribuci velikosti péri sadrové pasty (GP)
s tim rozdilem, Ze zastoupeni pérl vSech velikosti je v pfipadé malty mensi
(kromé vzorku paleného pfi 1000 °C), protoze malta ma mensi celkovou
pérovitost.

Pory v nepdlené sadrové pasté byly tvofeny z vice nez 90 % poéry
o priméru 1 az 10 mm, coz je typické pro sadrové materidly. Dehydratace
do 100 °C zpUsobila pfirGstek pord zejména do 1 um. Velky rozdil mezi
nesusenym vzorkem a vzorkem susenym pfi 50 °C je zplsobeny tim, Ze se
jednalo o maly vzorek (odebrany z trdmecku, ale suseny ve formé& malého
GUlomku), ve kterém dehydratace probihala rychleji. Mezi 100 °C a 150 °C
dehydratace podle pfedchozich vysledkd (napf. podle hmotnostnich zmén
a celkové pérovitosti) jesté pokracovala, a podle grafd zpusobila zvétseni
pora o velikosti 0,1 az 1 um (proto jejich mnozZstvi ubylo a pfibyly péry
vrozmezi 1 az 10 um). U vys$sich teplot rozdily v distribuci péri nebyly
pfilis vyrazné az do rozmezi 900 az 1000 °C, kdy v dlsledku slinovani
témér zanikly péry do 1 um, vyrazné ubyly péry velké 1 az 10 um a pfibyly
pory o velikosti 10 az 100 um, coz bylo patrné i zfotografii na
elektronovém mikroskopu v kapitole 4.4.1. V malté je téchto velkych pérG
vice nez v pasté, prfitom v malté je méné pojiva - je to ddno vznikem péri
a trhlin v mezifazové prechodové zéné mezi pojivem a plnivem, coz bylo

patrné i z fotografii z elektronového mikroskopu.
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Obr. 56. Distribuce velikosti pdéri sadrové malty GM vztaZena k objemu vzorku

4.4.4 Délkové a objemové zmény

Pfimé méreni rozméri

Procentualni zmény délky a objemu sadrové pasty i malty zjiStované
na tramedcich jsou v grafu na Obr. 57. Do 300 °C se délka a objem obou
materidld témér neménily. Pfi dehydrataci tedy rostla poérovitost, ale
k velkému smrsténi nedoslo. Mezi 300 °C a 400 °C dosSlo ke smrsténi obou
materialG v dlsledku prfechodu vétsi ¢asti anhydritu Alll na anhydrit All,
ktery ma vétsi hustotu. Do 800 °C smrstovani v mensi mife pokracovalo.

Mezi 800 a 1000 °C délka i objem znacné poklesly vlivem fragmentace

a slinovani, a to zejména v pfipadé sadrové pasty, kde objem vzorkl tvofil
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jen 45 % z plivodniho objemu a délka byla 83 % z plGvodni délky. V pfipadé
sadrové malty byly zmény mensi (pfi 1 000 °C délka 98 % a objem 88 %),
protoZze v sadrové malté rostl objem kifemicitého pisku (pfi 573 a 870 °C),
dale protoze zastoupeni pojiva bylo mensi nez v pfipadé pasty, ataké

protoze kfemicity pisek vytvofil pevnou kostru branici smrstovani.
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Obr. 57.Zména objemu a délky sdadrové pasty (GP) a malty (GM)

Zmény rozmeérd zplsobené teplotami jsou patrné i na fotografiich
tramecky (viz také [32 a 85]). Na Obr. 58 je lomova plocha sadrové pasty
(GP) pred vypalem a po vypalu na 1 000° C. Porovnani vzorkt sddrové pasty
a sadrové malty, které mély ptvodné stejné rozméry (40 x 40 x 160 mm),
po zatizeni teplotou 1 000 °C je na Obr. 59. Postupnd zména objemu je
vidét na Obr. 60. Kromé rozdilu ve velikosti je na fotografiich vidét, ze pfri
vypalu nedoslo k poruseni a krozpadu vzork(. Dale je vidét rozdil
v zabarveni - tramecek paleny pfi 1 000 °C neni Sedo-bily, ale ma spise

svétle hnédou barvu.
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Obr. 58. Lomova plocha sadrové pasty (GP)
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Obr. 60. Lomové plochy vzork( sadrové pasty GP (nahofe) a malty GM (dole)
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Dilatometrie (TDA)

Zaznam z dilatometrie sadrové pasty je na Obr. 61. Zatézovani
probihalo rychlosti 10 °C/min a délka vzorku byla 49 mm. Priibéh je velmi
podobny jako v [37] a pfi dilatometrii sddrového krystalu v [6]. V prvni fazi
pfevazuje rozpinani dihydratu v dlsledku teplotni roztaznosti. Toto
rozpindni nemohlo byt zaznamendno pfi pfimém méfeni rozmérd
ochlazenych vzork(, protoZze béhem ochlazeni doslo opét ke smrsténi.
V dalsi fazi nastavad smrsténi v oblasti vzniku hemihydratu (na grafu v okoli
teploty 150 °C), kdy podle [6] krystaly sadrovce praskaji podél jednotlivych
Stépnych rovin dehydratace. Pfi pfechodu hemihydratu na anhydrit Alll
ke smrsténi podle [6] nedochazi, coz je také v souladu s [40], podle kterého
je struktura hemihydratu a anhydritu Alll velmi podobna (li5i se obsahem
molekul vody). Na grafu v teplotnim rozmezi pfiblizné 160 az 360 °C délka
vzorku jen lehce kolisala (£ 0,1 % puUvodni délky) a pokracovala
dehydratace na anhydrit Alll. Mezi 350 a 500 °C délka klesla 01,67 %
(na grafu 16,7 %o). Podobné smr3téni bylo naméfeno i u trémeckd, a to 2 %
mezi 200 a 500°C a1,7 % mezi 300 a 500 °C. Toto smrsténi souvisi
s narlstem hustoty sadrové pasty pfi prechodu z anhydritu Alll na anhydrit
All. Mezi 500 a 670 °C byl pokles délky pfi dilatometrii 0,84 % a u trameckl
0,6 % mezi 500 a 600 °C a 1,2 mezi 600 a 700°C. Toto smrsténi je podle [6]
zpUsobeno slinovanim. Podle [37] ale ke slinovani dochazi az pfi teplotach
od 1 000°C. Pfedtim dochazi nejprve ke vzniku trhlin na krystalech (jejich
¢aste¢nému rozpadu, degradaci) a od cca 800 °C je smrstovani zptisobeno
fragmentaci. Vysledky vyse (viz fotografie z elektronového mikroskopu
v 4.4.1) odpovidaji spise vysledkim [37], avsak slinovani nastava jiz pfi
nizsich teplotach - mezi 800 a 1 000 °C.

Pro vyssSi teploty dilatometrie nebyla pouzita, aby nedoslo

k poSkozeni pfistroje.
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Obr. 61.Zdznam z dilatometrie sddrové pasty (GP)

4.4.5 Tepelné a vihkostni viastnosti

Transport tepla

Soucinitel tepelné vodivosti A [W/(m-K)] a mérnd tepelnd kapacita
¢ [J/(kg-K)] sadrové malty (GM, viz také [85]) a sadrové pasty (GP)
po zatizeni vysokymi teplotami jsou na grafech na Obr. 62 a na Obr. 63.
Zmény téchto velicin jsou zplisobeny zejména zménou hustoty, pérovitosti
a distribuce porda.

Po susSeni pfi 50 °C byl soucinitel tepelné vodivosti sadrové pasty
0,37 W/(m-K), coz je v souladu s literaturou [23]. V pfipadé& malty, ktera je
méné pdrovitd nez pasta, byla hodnota vyssi, a to 1,09 W/(m-K) - podobné
jako u béznych vapennych avapenocementovych malt. Pfi dehydrataci
rostla celkova podrovitost, a proto klesl soucinitel tepelné vodivosti.
0Od 200 °C soucinitel tepelné vodivosti mirné rostl, protoze dochazelo
k pfechodu anhydritu Alll na anhydrit All, ktery méa vétsi hustotu. Dalsi r(st
tepelné vodivosti byl zplsobeny smrstovanim. Mezi 900 a 1 000 °C se lisilo
chovani pasty a malty. Vobou materidlech dochdzelo ke slinuti, které
v pfipadé sadrové pasty zplsobilo Gbytek pérl, smrsténi a zvyseni tepelné
vodivosti. ZvySeni tepelné vodivosti (v sddrokartonu) pfi teploté 1150 °C
bylo popsano v [90], kde je upozornéno na zvétseni kontaktnich ploch mezi
krystaly béhem slinovani. V sadrové malté doslo uvzorkl pfi slinuti
ke vzniku pérd a mikrotrhlin v oblasti mezifazové prechodové zény (MPZ)

na rozhrani mezi pojivem a plnivem — tim Ize vysvétlit snizeni soucinitele
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tepelné vodivosti. V krychlich urenych pro méreni tepelné vodivosti doslo

lokdlné i ke vzniku trhlin viditelnych pouhym okem (viz Obr. 64).
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Obr. 62. Soucinitel tepelné vodivosti GP a GM v zavislosti na teploté

Mérna tepelnd kapacita sadrové malty vykazovala na grafu podobny
pribéh jako soucinitel tepelné vodivosti s tim rozdilem, Ze procentudlni
zmeény byly mensi. V pfipadé pasty tepelna kapacita vyrazné vzrostla mezi

500 a 600 °C a pak zna¢né klesla mezi 800 a 1 000 °C.
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Obr. 63. Mérna tepelna kapacita sadrové malty (GM) a pasty (GP)
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Obr. 64. Vzorky pro testovani tepelnych vlastnosti

Transport vodni pary

Faktor difézniho odporu u [-] sddrové pasty (GP) i sddrové malty (GM)
je na grafu na Obr. 65. Jeho prfesné hodnoty, hodnoty soucinitele difuzni
vodivosti & [-] a soudinitele difize pro vodni paru D [m?/s] jsou v Tab. 17.
Vzorky s vétsim faktorem difuzniho odporu mély mensi hodnoty
soucinitel(i, coz je v poradku. Podobné jako u tepelnych vlastnosti hraje
i utransportu vodni pary dullezitou roli pédrovitost, distribuce pori
a hustota materidlu. V pfipadé sadrové pasty ma snizeni celkové
poérovitosti po vypalu na 1000 °C za nasledek zvyseni faktoru difuzniho
odporu. V pripadé malty byla pérovitost pfi 1 000 °C naopak vétsi nez pfri
50 °C, proto klesl faktor difiuzniho odporu. Pfi metodé wet cup vysly
hodnoty faktoru difiizniho odporu u [-]niz3i neZ pfi metodé dry cup, coz je

bézné pro vSechny materialy.
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Obr. 65. Faktor difidzniho odporu sadrové pasty (GP) a malty (GM)

Tab. 17. Vihkostni viastnosti sadrové pasty (GP) a sddrové malty (GM)
u o) D
[-] [-10-"] [-10-°m?/s]
DRY 8,0 2,1 29
GP 50°C
WET 1,1 16,8 26,6
DRY 17,6 1,0 1,3
GP 1 000°C
WET 54 4.3 6,0
DRY 11,9 1,4 1,9
GM 50°C
WET 3,1 55 7,5
DRY 9,0 1,9 2,6
GM 1 000°C
WET 3,1 5,6 7,6

4.4.6 Mechanické viastnosti

Pevnost v tlaku, pevnost vtahu za ohybu a dynamicky modul
pruznosti zkousenych vzork( jsou vyjadreny grafy na Obr. 66 a Obr. 67
(vysledky také viz [32, 83, 85]). Modul pruznosti oznaceny E1 byl zjistén
pfistrojem Starmans a modul pruznosti oznaceny E2 byl zjisStén pfistrojem
Pundit Lab. Modul pruznosti E2 slouzil pro ovéfeni spravnosti vysledkd E1.
Hodnoty E2 sadrové pasty palené pfi 400 °C a 800 °C se nepodafilo naméfit
z dlvodu poruseni ploch trdmce pfi vytahovani ocelovych hrotd, ve vSech
ostatnich bodech vykazovaly obé metody podobné vysledky (hodnota E2
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byla vzdy lehce vy3si nez E1). Vysledny tvar pevnostnich kfivek na grafech
odpovida kfivkdm moduld pruznosti, a to v pfipadé pasty i malty.

Hodnoty v grafech zacinaji na teploté 50 °C. V pfipadé sadrové pasty
bylo ovéfeno, ze pfi této teploté nedochazi k pfilis vyraznym zménam
mechanickych vlastnosti oproti stavu bez suSeni (alespori pokud jsou
testovany vétsi vzorky, tj. tramecky 40 x 40 x 160 mm, u kterych zmény
probihaji pomaleji, a pokud suseni netrva déle nez 48 hodin). Pevnost tlaku
nesusenych vzorkd (GP__lab) byla 14,0 MPa, tedy mirné nizsi nez po suseni,
a pevnost v tahu za ohybu byla 7,1 MPa, tedy mirné vyssi nez po suseni
(tj. v souladu s [6], kde vzorky pfi 0% vlhkosti vykazovaly mirny nardst
pevnosti v tlaku a mirny pokles pevnosti v tahu za ohybu).

Mezi 50 a 100 °C nastalo znacné zhorSeni mechanickych vlastnosti
v souvislosti s CasteCnou dehydrataci sadrovce, ktera podle fotografii
z elektronového mikroskopu vede k popraskani krystald (viz 4.4.1).
Pfi 100 °C nebyla dehydratace dokonena - ve vzorku pfevazoval
hemihydrat siranu vapenatého, coz dokazuji hmotnostni zmény tramecka
(viz 4.4.3). K pfevaze anhydritu Alll doslo na zdkladé hmotnostnich zmén az
pfi 150°C - stimto je spojeno zvySeni pevnosti a modulu pruznosti.
Vysledky vyse ukéazaly, Ze u tohoto experimentu byla dllezitd velikost
vzorku. Vzorek byl dostatecné velky na to, aby bylo zabranéno zpétné
hydrataci anhydritu Alll na hemihydrat béhem testovani hmotnostnich
a mechanickych vlastnosti (Ize pfedpokladat, Ze rehydratace nastala jen
lokalné, napf. na povrchu vzorkd). Nizkd pevnost pfi 100 °C byla zminéna
iv([4], kde dosSlo knarGstu pevnosti mezi 100°C a 400°C, a také
v [91, 92, 93].

V pfipadé sadrové malty klesala pevnost i modul pruznosti
po zvysSovani tepoty nad 150 °C. Ddvodem byla odlisSna tepelna rozpinavost
pojiva a plniva a také prekrystalizovani kifemicitého pisku pfi 573 °C a pfi
870°C [88, 89]. Béhem téchto jevl doslo kporuseni mezifazové

prechodové zény na rozhrani mezi pojivem a plnivem.
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V pfipadé sadrové pasty se mechanické vlastnosti vyrazné neménily
mezi 150 °C a 800 °C, kdy podle [4] dochazi k pfechoddim mezi anhydrity
Alll, All-T, All-N a All-E. Pfi dalsim zvysSeni teploty pevnost vzrlstala, a pfi
1 000 °C pevnost dosahovala pfiblizné pavodni hodnoty (pevnost v tlaku
byla vy$si, pevnost v tahu za ohybu nizsi). Nartst pevnosti pfi 1 000 °C byl
zplUsoben slinutim sadrové pasty a koresponduje s predchozimi
experimenty, napf. se snizenim pdrovitosti a zvySenim hustoty.

Zminéné zmény pevnosti v dlsledku tepelné zatéze do 600 °C jsou
v souladu napf. s[94] - podle toho ¢lanku pevnost roste pfi suseni
sadrovce, nasledné prudce klesa pfi dehydrataci sadrovce na hemihydrat,
pak roste pfi dehydrataci z hemihydratu na anhydrit Alll a nasledné lehce
klesa pfi prechodu z anhydritu Alll na anhydrit All. Narlst pevnosti pfi
teplotach nad 600 °C lze pfipisovat zménam v krystalické strukture
anhydritu All, kdy dochazelo k defragmentaci a nasledné ke slinovani — tim
se meénil tvar krystal(i, velikost kontaktnich ploch mezi jednotlivymi

krystaly a klesala pérovitost.
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Obr. 66. Zmény pevnosti a dynamického modulu pruzZnosti sadrové pasty GP
(E1 zjistén pfistrojem Starmans; E2 zjistén pfistrojem Pundit Lab)
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5 Souhrn vysledkl

V této kapitole jsou stru¢né a prehledné shrnuty experimentalné
zjisténé poznatky. V tabulce Tab. 18 je porovnani vlastnosti fazi CaS0O4-xH,0
pfi laboratorni teploté a v Tab. 19 je sloZeni a struktura sadrovych vzorkd
v zavislosti na teploté (sloZzeni se muze lisit v zavislosti na dobé a historii
zahfivani; uvedené slozeni plati pro postupné zahfivani, tj. v jednotkach
minut za sekundu, a del3i podrzeni dané teploty, tj. fddové v hodinach).
Vybrané vysledky jsou shrnuty na Obr. 68 a Obr. 69. V zavérecné tabulce
Tab. 20 je posouzena shoda s dfive publikovanymi pracemi a jsou zminény
dalsi pfinosy prace. Originalita ziskanych vysledkd spociva zejména
v rozsahu experimentd, v provdzanosti vysledkd mezi sebou a grafickém

zndzornéni poznatkd.

Tab. 18. Vliastnosti fazi CaS0O4-xH,0 (testovdno na sadrové pasté GP)
Hustota All(s) > All > Alll, H>D
Objemova hmotnost All(s) > D > All > H, Alll
Pérovitost H, Alll, All > D > All(s)
Tepelnd vodivost All(s) > D > All > H, Alll
Pevnost + modul pruznosti D, All(s) > Alll, All > H

Legenda.: D = dihydrat siranu vapenatého; H = hemihydrat siranu vapenatého;
Alll = anhydrit Alll; All = anhydrit All paleny pfi 500 °C; All(s) = anhydrit All dsteéné
slinovany (pfi 1 000 °C)
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Tab. 19. SloZeni a struktura sadrovych vzorki pfi dané teploté

23°C dihydrat siranu vdpenatého; neporusené dlouhé jehlicovité
krystaly;

50 °C dihydrat siranu vapenatého (+ mensi mnozstvi hemihydratu siranu
vapenatého a anhydritu All); neporusené dlouhé jehlicovité
krystaly;

100 °C hemihydrat siranu vapenatého (+ dihydrat siranu vapenatého +
anhydrit AllI®** + anhydrit All); jehlicovité krystaly + mensi
popraskané krystaly s téZko definovatelnym tvarem>®*;

150 °C anhydrit AllI** + hemihydrat siranu vapenatého (+ mensi mnozstvi
anhydritu All); jehlicovité krystaly + men3i popraskané krystaly
s téZko definovatelnym tvarem*;

200 °C anhydrit AllI** + hemihydrat siranu vapenatého (+ mensi mnozstvi
anhydritu All); jehlicovité krystaly + mensi popraskané krystaly
s téZko definovatelnym tvarem*;

300 °C anhydrit AllI**+ anhydrit All (+ mensi mnozstvi hemihydratu siranu
vapenatého); jehlicovité krystaly + mensi popraskané krystaly
s tézko definovatelnym tvarem*

400 °C anhydrit All + anhydrit AllI**; jehlicovité krystaly + mensi
popraskané krystaly s téZko definovatelnym tvarem*;

500 °C anhydrit All; jehlicovité krystaly + mensi popraskané krystaly
s téZzko definovatelnym tvarem*;

600 °C anhydrit All; jehlicovité krystaly + mensi popraskané krystaly
s tézko definovatelnym tvarem*;

700 °C anhydrit All; ¢lenitéjsi jehlicovité krystaly s méné rovnymi plochami
+ menSi popraskané krystaly s téZko definovatelnym tvarem*;
zacina fragmentace;

800 °C anhydrit All; fragmentace pokracuje, kromé €lenitych jehlicovitych
krystall se objevuji krystaly, které maji vSechny rozméry fadové
stejné (fragmenty)

900 °C anhydrit All; vétsi fragmenty + Clenité jehlicovité krystaly,
fragmentace pokraduje, lokalné zacina slinovani

1 000 °C anhydrit All; fragmenty vétsi nez pfi 900 °C, slinovani pokraluje

8 **(po ochlazeni u¢inkem vzdusné vihkosti pfechod na hemihydrat, rychlost zavisi
na velikosti vzorku)

%*(shluky malych &astic, popraskané jehlice, shluky jehlic, ndznaky Sestihrannych
masivnich jehlicovitych krystal(, které se podélné rozpadaji na jehlice, ploché popraskané
deskovité krystaly)
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Dalsi poznatky

K metodice:

Fazové sloZzeni vzorku pfi dané teploté zavisi na zpUlsobu
testovani - na velikosti vzorku; dobé, po kterou je vzorek vystaven
dané teploté&; historii tepelného zatéZovani (rychlost zvy$ovani
teploty do cilové tepoty atd.), pecni atmosféfe apod.

Vysledky ziskané pomoci nestacionarnich metod neodpovidaji
presné  vysledkim ziskanych stacionarnimi metodami

(pfi dosaZeni rovnovazného stavu).

K siranovym fazim v zavislosti na teploté:

Anhydrit Il v mensi mife vznikal jiz pfi teplotach mezi 50 a cca
90 °C (soucasné se vznikem hemihydratu), kdy jesté nevznikal
Alll. Pokud byly tyto teploty pfeskocCeny, anhydrit All témér
nevznikl. Opét pfibyval az pfi teplotach nad 200 °C.

PFi 75 °C dochazelo nejprve k castecné dehydrataci ze sadrovce
na hemihydrat (5%) a az po 24 hodindch zadal vznikat také
anhydrit All.

Anhydrit Alll vznikal od teploty 90 °C.

Fragmentace se na difraktogramu projevila pfesunem vrcholu
s nejvétsi intenzitou do oblasti vétsSich difrakénich uhl. Poloha
vétsiny vrcholl se nezménila.

Pfi teplotach nad 1100 °C se rozkladal anhydrit a zalal pfevazovat
oxid vapenaty (Ca0).

V malté (ze sadrového pojiva a kifemicditého pisku) dochazi pfi
vysokych teplotach k mensSim objemovym zméndm nez v pasté
bez plniva, ale také k poruseni mezifazové prechodové zdény

(MPZ) mezi pojivem a plnivem, coZ negativné ovliviiuje pevnost.

K vlastnostem siranovych fazi:

Anhydrit All ma vétsi hustotu nez anhydrit Alll.
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Vzorky obsahujici pfevazné anhydrit All maji vyssi hodnotu pH.
V pdérech starsich vzork( obsahujicich nezhydratovanou sadru
vznikaji pldsobenim vzdusné vihkosti tenké dlouhé jehlicovité

krystaly sadrovce.
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Tab. 20.

Zavérecnda tabulka — zhodnoceni prinosu prace

Experiment

Priklady predchozich vyzkumU, zhodnoceni originality
a pfinosu

Popis zmén v
mikrostrukture
siranovych fazi po
tepelné zatézi

[6, 16,19, 32,37, 95]; origindIni z hlediska rozsahu a
popisu souvislosti s fyzikalnimi aj. vlastnostmi; popsany
zmeény v morfologii krystalu sddrovce béhem
dehydratace, fragmentace a slinovani a zmény

v mezifazové prechodové zéné mezi pojivem a plnivem
v sadrové malté

Potvrzeni zmén ve
slozeni materialu
pomoci TG, DTG,
DSC, EGA

[6, 16, 24, 29, 32, 42,96, 97]; potvrzeni dfivéjsich
vyzkumd; soulad s ostatnimi vysledky; omezena
moznost rozliseni vzniku anhydritu Alll a All (kromé DSCO);
odchylky v porovnani s XRD kvili dané rychlosti
zvysovani teploty

Urceni fazového
slozeni pomoci XRD
po ochlazeni

[28, 29, 31, 32, 95]; originaIni ¢aste¢né, zejména
z hlediska zvolenych teplot; uréeni vztahu k ostatnim
vlastnostem a pouziti difraktogram

Urceni fazového
slozeni pomoci XRD
za zvysené teploty

[29, 98, 99]; origindlni napf. popisem vzniku anhydritu All
pfi teplotach do 90 °C (kdyz jesté nevznika anhydrit Alll)
a zohlednénim doby, po kterou byl vzorek vystaven dané
teploté

EDS vzorkl po

origindlni, ale pfinos experimentu byl maly

ochlazeni

Te':stovafn (4,6, 12,32, 100]; origindlni z hlediska rozsahu
zakladnich N . » . « . . o
fvzikalnich a vysvétleni téchto zmén na zakladé ostatnich vysledku;
y , popsan vliv slinovani na fyzikalni aj. vlastnosti
vlastnosti

Testovani délkovych
a objemovych zmén

[6, 32, 37]; porovnani zmén b&hem zahfivani
dilatometricky (TDA) a po ochlazeni (mé&fenim rozméra);
potvrzeni vysledkd TDA v [6] (na krystalu) a [37]; vyvinuty
formy pro vyrobu vzorkl pro TDA - pfinos pro budouci
vyzkumy;

Testovani tepelnych
a vlhkostnich

[28, 100, 101, 102] originalni z hlediska volby zvolenych
teplot a zdlvodnéni zmén v pastach i maltach

vlastnosti
L, [6, 32, 103] origindlni z hlediska rozsahu a vysvétleni
Testovani . C L L. . N
. zalozeného na analytickych metodach; popsan napf.
mechanickych o R o p < N
vlastnosti duvod poklesu pevnosti pri 100 °C a nasledného vzrustu

pevnosti a divod vzrlstu pevnosti pfi 1 000 °C
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ZMENY SADROVE PASTY ZPOSOBENE ZAHRIVANIM
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ZMENY SADROVE MALTY ZPOSOBENE ZAHRIVANIM

Porovnani sddrové pasty a malty Mikrostruktura sddrové malty po ochlazen(
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Obr. 69. Zavérecné schéma — sddrovd malta (GM)
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Béhem testovani se kromé plvodnich otazek, které vedly k tomuto
vyzkumu, vyskytly dalsi nejasnosti.

Prvni nejasnost se tyka vzniku nerozpustného anhydritu All
pfi teplotach do 100 °C jesSté prfed vznikem hemihydratu a anhydritu Alll.
Mnohé zdroje udavaji pocatek dehydratace sadrovce jiz pfi teplotach okolo
40 °C [4, 12, 100]. Nejcastéji byva uvadéno schéma dehydratace siranu
vapenatého v poradi dihydrat — hemihydrat — Alll — All — Al, proto by se
dalo ocekavat, Ze pfi teplotdch nad 40 °C mUze dochazet nejdfive ke vzniku
hemihydratu. Nékteré velmi staré prace [100] udavaji, ze pfi téchto
teplotach vznikd nejprve nerozpustny anhydrit, a to rovnou ze sadrovce,
jesté pred vznikem hemihydratu. Napf. podle [104] viz [100]: vznika pfi 63
az 66°C ze sadrovce - nerozpustny anhydrit All, pfi 89 az 93°C vznika
ze sadrovce rozpustny anhydrit Alll a az asi od 107 °C vznika ze sadrovce
hemihydrat. Pfi pouziti gravimetrickych metod nem(zZe byt sjistotou
odhaleno, jestli pfi dané teploté vznikl jen hemihydrat, nebo i anhydrit.
Pomoci DSC také nelze odhalit vznik anhydritu All pfi teplotach, kdy vznika
soucasné hemihydrat. Jako vhodnd metoda se proto jevi rentgenova
difrakéni analyza (XRD). Na zdakladé XRD analyzy popsané v této praci
opravdu dochdzelo ke vzniku anhydritu a hemihydratu pfi teplotach
do 100 °C. Znacné mnozstvi hemihydratu a nerozpustného anhydritu All
bylo nalezeno ve vzorcich susenych pfi 50 °C - tento jev byl ale pozorovan
jen umalych vzorki (o hmotnosti fadové vgramech) testovanych
po ochlazeni. Podobny zavér je popsan i v [105], kde jiz pfi teplotdach nad
40 °C je popisovano vice rlznych forem CaSO.;xH0. U vétsSich vzorki
(susenych 1 az 2 dny pfi 50 °C) na zakladé hmotnostnich zmén
jednoznadné prevazoval sadrovec (dihydrat).

Velky pfinos pfinesly vysledky XRD analyzy ziskané béhem zahfivani,
kdy sadrovec castecné dehydratoval pfi 75 °C nejprve na hemihydrat
(vzniklo 5 % hemihydratu) a po 24 hodindch zadal vznikat také anhydrit All.
Pfi 81 °C vznikal soucasné hemihydrat a nerozpustny anhydrit All.

Rozpustny anhydrit Alll vznikal od teploty asi 90 °C, kdy prestal pfibyvat
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anhydrit All — to pokracovalo az do teploty asi 200 °C, kdy zacal ubyvat
rozpustny anhydrit Alll a opét pfibyval nerozpustny anhydrit All. Existovalo
tedy teplotni rozmezi (asi 90 az 200 °C), ve kterém se mnozZstvi anhydritu
All (témér) nemeénilo.

Na zakladé této prace je mozné zahfivani sadrovce zjednodusené

vyjadfit schématem v Tab. 21.

Tab. 21. Existence fazi CaSO4xH.0 béhem zahfivani
Teplota [°C] Piitomné faze
0az 40 CaSO0.-2H.0
40 az 90 CaS04-2H,0 + CaS04:0,5H,0 + All*
90 az 200 CaS04:0,5H,0 + Alll* (+ AlI** + CaS0,-2H,0)
200 az 400 Alll + All (+ CaS0,-0,5H,0)
400 az 700 All
nad 800 All (fragmentace a nasledné slinovani) + Al ?
nad 1 100 All (slinovani) + Al ? + rozklad na CaO a SOs

*All = nerozpustny anhydrit; Alll = rozpustny anhydrit

**zavisi na rychlosti dosazeni teploty

Prevadzna ¢ast dosavadnich vyzkumi se s touto praci shoduje v tom,
ze rozpustny anhydrit Alll vznika z hemihydratu, a Ze tyto dvé faze maji
velmi podobnou strukturu. Napf. uz v [106] bylo publikovano, ze obé faze
maji stejnou krystalickou mfizku a navic v hemihydratu jsou urcité mezery
(kandly) mezi ionty Ca?* a COs%*, mezi kterymi mohou proudit molekuly
vody. Za zminku stoji fakt, ze pfi prvopocatcich zkoumani byval
hemihydrat zaménovan za anhydrit Alll [100], protoZze anhydrit Alll rychle
hydratuje na hemihydrat. Kvlli tomu zacal byt anhydrit Alll povazovan

vill

za "rozpustny" anhydrit, pfitom se o jeho rozpustnosti ve skutecnosti pfFilis
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zjistit nedda [100]. Pro doplnéni je vhodné také zminit, Ze pfi ochlazovani je
anhydrit Alll stabilni do 36 °C (pfi relativni vihkosti 50 %) [107].

Témér v souladu s dosavadni literaturou je i teplotni rozmezi cca 200
az 400°C, ve kterém rozpustny anhydrit Alll pfechazi na nerozpustny
anhydrit All (podle literatury 200 aZz 500 °C). Vramci tohoto rozmezi
koexistuji tyto dva anhydrity a jejich pomér zavisi na konkrétni teploté.

Teplotdm nad 700 °C zatim v pfedchozich vyzkumech (az na vyjimky
[6, 37]) nebyla vénovana velkd pozornost. V radmci této prace byly proto
podrobnéji popsany zmény ve struktufe anhydritu All vzniklé pfi téchto

teplotach a jejich ucinek na vlastnosti tohoto materialu.
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6 Zaveér

Tato disertacni prace vysvétlila chovani sadrové pasty asadrové
malty béhem zahfivani a po nasledném ochlazeni. Byly popsany zmény
ve strukturach téchto materiald béhem zahfivani a po ochlazeni. Dale byla
upfesnéna teplotni rozmezi, ve kterych sadrovec (CaS042H,0) postupné
prfechazi na jiné faze — hemihydrat siranu vapenatého, anhydrit Alll
a anhydrit All. Byl testovan také vliv teplotni zatéze na zakladni fyzikalni,
mechanické, vlhkostni a tepelné parametry zkoumanych materialld. Zmény
téchto parametri byly pfipsany konkrétnim zméndm v mikrostrukture.
Pfi porovnani jednotlivych experimentl byla zohlednéna velikost vzorkd,
doba trvani tepelné zatéze a teplotni krok.

Cilem bylo zpocatku zejména vysvétlit zmény mechanickych

a fyzikdalnich vlastnosti (které jsou dilezité pro stavebni praxi) zplsobené
tepelnou zatézi pomoci modernich analytickych metod. Vzhledem
k hojnému vyuzivani materiald na bazi sadry jako protipozarni ochrany
mnohych stavebnich konstrukci je toto téma zasadni. Vramci této prace
byly pribézné porovnavany dosavadni poznatky o této problematice
anové vysledky experimentd. Kromé plvodnich otdzek se béhem
vyzkumu vyskytly i nékteré nové nejasnosti, které byly zvétsi casti
objasnény.

Souhrn vysledkl této prace byl zarfazen jako zvlastni kapitola kvali

lepSi prehlednosti, a také proto, Ze jednotlivé vysledky spolu Uzce souvisi.

V ramci této prace bylo zejména prokazano, ze:

- Fazové slozeni vzorku pfi dané teploté zavisi na zplsobu
testovani — napf. na velikosti vzorku a na historii tepelného
zatéZovani (na dobé&, po kterou je vzorek vystaven dané teplotég,
na teplotnim kroku apod.).

- Dehydratace sadrovce mize nastat uz pfi teplotach cca 50 °C.

- Dehydratace sadrovce neprobiha striktné v poradi dihydrat —

hemihydrat — Alll — All. Sadrovec castecné dehydratoval pfi
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75 °C nejprve na hemihydrat (vzniklo 5 % hemihydratu) a po 24
hodinach zacal vznikat také anhydrit All. Pfi 81 °C vznikal
soucasné hemihydrat a nerozpustny anhydrit All. Rozpustny
anhydrit Alll vznikal z hemihydratu od teploty asi 90 °C, kdy
prestal pfibyvat anhydrit All — to pokracCovalo az do teploty asi
200 °C, kdy zacal ubyvat rozpustny anhydrit Alll a opét pfibyval
nerozpustny anhydrit All. Existovalo tedy teplotni rozmezi (asi 90
az 200 °C), ve kterém se mnozstvi anhydritu All (témé&F) neménilo.
Mezi 200 a 400 °C pfibyva anhydrit All a ubyva hemihydrat
a anhydrit Alll.

V rozmezi 400 az 600 °C se mikrostruktura anhydritu All vyrazné
nemeéni.

Po vypalu na 700°C jsou jehlicovité krystaly anhydritu All
Clenitéjsi a maji méné rovnych ploch. Pfi dalSim zvySovani teplot
dochdazi k fragmentaci — plvodni jehlicovité krystaly se rozdéluji
na mensi fragmenty, které uz nejsou jehlicovité - maji vSechny
rozmeéry radoveé stejné a také maji vétsi kontaktni plochy.

Od asi 800 °C probiha slinovani — s rostouci teplotou dosahuji
fragmenty vétsich rozméra.

Pfi teplotach nad 1100 °C se rozklada anhydrit a zacdina

pfevazovat oxid vapenaty (Ca0).

Ohledné stability jednotlivych fazi bylo zjisténo, ze:

Anhydrit  Alll prechazi pfi laboratornich podminkach
na hemihydrat v pfipadé malych vzorkd (fddové v gramech)
béhem nékolika minut az hodin. V pfipadé vétsich vzorkd (napf.
trameckUd 40 x 40 x 160 mm) trva tato preména déle.

Hemihydrat obsazeny v trdmedcich (vznikly pfi vypalu na 100 °C)
plUsobenim vzdusné vlhkosti hydratuje na dihydrat — v mistech
s dostate¢nym prostorem, tj. v pérech, tak vznikaji tenké

jehlicovité krystaly.
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Disledkem prechodd mezi jednotlivymi féazemi a zmén tvaru

krystald dochdzi ke zméndm hustoty a podrovitosti sadrové pasty.

Konkrétné:

Pfi dehydrataci roste podrovitost (pfibyvaji zejména pory
o priméru do 1 um).

Pfi slinovani klesa pérovitost (zanikaji nejmensi pory a pfibyvaji
pory vétsi nez 10 um).

Hustota roste pfi dehydrataci (zejména  z dihydratu
na hemihydrat), pfi pfechodu anhydritu Alll na anhydrit All a pfi

slinovani.

Zmény hustoty a pédrovitosti sadrové pasty se navenek projevuji

napf. zménami:

objemu (po vypalu na 1 000 °C poklesl objem o vice nez 50 %),
tepelné vodivosti (do 100 °C soucinitel tepelné vodivosti kles3,
od 200°C mirné roste, od 600 °C roste vyrazng, pfi 1 000 °C je vétsi
nez pred vypalem),

vlhkostni vodivosti (po vypalu na 1000°C je faktor difazniho
odporu vyssi nez pred vypalem),

pevnosti (pevnost roste pfi suseni, prudce klesa pfi dehydrataci
na hemihydrat, roste pfi dehydrataci z hemihydratu na anhydrit
Alll, lehce klesa pfi prechodu z anhydritu Alll na anhydrit All, roste
béhem defragmentace a slinovani anhydritu All),

modulu pruznosti (pribéh je podobny jako v pfipadé pevnosti).

Plsobenim vysokych teplot se také méni pH a rozpustnost.

Ohledné sadrové malty s kfiemicitym piskem bylo zjisténo, ze:

Diky plnivu dochazi k mensim objemovym zménam.
U¢inkem vysokych teplot je porudena mezifazovd prechodova

zéna mezi pojivem a plnivem coz negativné ovliviiuje pevnost.
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Tato prace doplnila nékteré zdsadni informace o chovani materidld
na bazi sadry po zatizeni vysokymi teplotami. Vysledky ukazaly, ze chovani
materidld na bazi sadry za zvysenych teplot neni tak jednoznacné, jak by
se mohlo na prvni pohled zdat. Hranice prechodd mezi jednotlivymi
siranovymi fazemi nejsou pevné dané, ale existuji teplotni rozmezi,
ve kterych dochazi ke koexistenci vice fazi. Slozeni pfi dané teploté zavisi
také na historii tepelného zatizeni. Pomérné slozité bylo specifikovat
vlastnosti anhydritu All, protoze jeho mikrostruktura a vlastnosti se znac¢né
meéni s teplotou vypalu, jak dokazuji napf. fotografie z elektronového
mikroskopu. V budoucnosti by mohly byt podrobnéji prozkoumany
mezilehlé teploty mezi teplotami zvolenymi v této praci a také by mohly

byt doplnény informace o anhydritu Al.
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Pfiloha 3

% Rigips

SAINT-GOBAIN

TECHNICKY LIST

Sadra Rigips

pro elektroinstala¢ni, vodoinstalacni,
topenarské a jiné stavebni prace

Popis vyrobku:

Jedna se o sadrovou hmotu vyrobenou vypalenim z energosadrovce. Chemicky se jedna o

hemihydrat siranu vapenatého CaSo0..1/2H,0 s pfisadami.

Sadrové pojivo pro pfimé pouziti na stavbé — skupina A2 podle EN 13 279-1:2009

Oblast pouziti:

Sadra je prfedevsim ur€ena pro elektroinstalacni prace. Dale je vhodna pro prace vodoinstalaéni,

topenarskeé a jiné stavebni prace (opravy poskozenych mist, vyspraveni prasklin apod.)

Technicka data:

Predkladané hodnoty jednotlivych technickych dat jsou primérné (skute¢né vlastnosti mohou

vykazovat jisté odchylky).

Vlastnost Hodnota

Trida reakce na oherni Al
Pocatecéni doba tuhnuti >8 min

Konec doby tuhnuti <20 min
Smésny pomér s vodou 0,55 az 0,8 litru na 1 kg
Pevnost v tlaku > 2MPa

Barva Bézovo-bila
Skladovatelnost 12 mésicu

VYDANO: 3.12.2018 '
Saint-Gobain Construction Products CZ a.s., Divize Rigips

Smrckova 2485/4, 180 00 Praha 8 — Liben

tel.: 220 406 606, mobil: 724 600 800, e-mail: ctp@rigips.cz

SAINT-GOBAIN
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Zmény pomeéru sadry a vody se projevi ve vlastnostech zpracované sadry, zejména dobé tuhnuti a
vysledné pevnosti.
Sadrové vyrobky nejsou dale pouzitelné, jsou-li nevhodné uloZené tj. v otevieném obalu,

vystaveny ucinku vySSi vzdudné vihkosti.

Zpracovani:
Podklad

Aplikace se provadi pfi teploté prostfedi, podkladu a materialu od +5 az 30 °C. Podklad musi byt
v souladu s platnymi normami, objemové staly, soudrzny, suchy, &isty, nepromrzly, zbaveny

prachu, mastnoty &i nesoudrznych vrstev a jinych necistot.

Zpracovani

Suchou smés dukladné promichame s vodou v mnozstvi 0,55 az 0,8 litru na 1 kg suché smési do
hladké konzistence, tak aby nevznikly hrudky (sadra se vsypava do Cisté vody). Do rozmichané

smési nepfisypavejte suchy material, hrozi tvorba hrudek.

Pokud kotvite hmozdinku, doporuCujeme ji zatéZovat min. po 24 hodinach. Pouzivame C(isté

nadoby a nafadi, zbytky sadry zkracuji dobu zpracovatelnosti.

Namichanou smés spotifebujte v co nejkratSi dobé, nejlépe cca do 10 minut. Do materialu, u

kterého jiz zaCal proces tuhnuti, se nesmi dolévat voda a nesmi byt dal zpracovavan.

Skladovani:

Pri skladovani v plvodnich neotevienych obalech a v suchém prostifedi a pfi teploté od +5°C do
30°C, je zarucni doba stanovena na 12 mésicu od data vyroby uvedeného na obale. Plsobenim
vlhkosti na produkt pfed jeho zpracovanim muze nastat zména fyzikalnich vlastnosti (snizeni
reaktivnosti s vodou). K ochrané produktu béhem nebo pfed jeho zpracovanim se musi oteviené

nebo porusené obaly nalezité ochranit pfed pasobenim vzdusné vihkosti.

L ] -
Saint-Gobain Construction Products CZ a.s., Divize Rigips i’? R' ' s
Smrékova 2485/4, 180 00 Praha 8 — Liberi ¥¥ g p

tel.: 220 406 606, mobil: 724 600 800, e-mail: ctp@rigips.cz SAINT-GOBAIN



Bezpecénost a ochrana zdravi pri praci:

Pfed zapocetim prace vénujte pozornost pokynim, které jsou uvedeny na obalu vyrobku.
Dodrzujte obecna pravidla bezpe€nosti a ochrany zdravi pfi praci. Pfi praci s vyrobkem nejezte,
nepijte, nekufte a pouzivejte pfedepsané ochranné pracovni pomucky.

Pfi zasazeni o¢i okamzité dukladné vyplachnéte vodou a vyhledejte Iékafskou pomoc. Pfi poziti
vypit dostate€né mnozstvi vody malymi dousky a vyhledejte lékafskou pomoc. PFi kontaktu
s pokoZkou omyt vodou a mydlem. Uchovavejte mimo dosah déti. Prazdny obal patfi do tfidéného
odpadu.

Bezpec€nostni list pro produkt neni zpracovan. Podle Nafizeni 1278/2008/ES smés nebyla
klasifikovana jako nebezpecna a nespliiuje podminky stanovené v €lanku 31 nafizeni 1907/2006,

pfi jejichZ splnéni je nutno bezpecénostni list zpracovat.

Likvidace odpadu:

Postupujte podle zakona &. 185/2001 Sb., o odpadech, v platném znéni.

Baleni:
1,5 kg/ks 400 pytlt /paleta 600 kg
5 kg/ks 144 pytld /paleta 720 kg

20 kg/ks 42 pytlu /paleta 840 kg

L ] -
Saint-Gobain Construction Products CZ a.s., Divize Rigips 5‘5’% R' ' s
Smrékova 2485/4, 180 00 Praha 8 — Libefi YV g p

tel.: 220 406 606, mobil: 724 600 800, e-mail: ctp@rigips.cz SAINT-GOBAIN



Ptiloha 4

PROHLASENI O VLASTNOSTECH
Cislo: Elektrikarska sadra PV - 17b/2013-CZ

Elektrikarska sadra

1. Jedineény identifikaéni kdd typu vyrobku:
Elektrikarska sadra

2. Typ, série nebo sériové €islo nebo jakykoli jiny prvek umoznujici identifikaci stavebnich
vyrobkl podle ¢l. 11 odst. 4 :
Elektrikarska sadra
Lot.nr../dat prod. Na obalu vyrobku

3. Zamyslené pouziti nebo zamyslena pouziti stavebniho vyrobku v souladu s pfislusnou
harmonizovanou technickou specifikaci podle pfedpokladu vyrobce:
Sadrové pojivo pro pfimé pouziti na stavbé A2 podle EN 13279-1:2009

4. Jméno, firma nebo registrovana obchodni znamka a kontaktni adresa vyrobce
podle &l. 11 odst. 5:
Saint-Gobain Construction Products CZ a.s.,
Divize Rigips,
Smrckova 2485/4,
180 00 Praha 8 — Liben

5. Pripadné jméno a kontaktni adresa zplnomocnéného zastupce, jehoz plna moc se vztahuje
na ukoly uvedené v &l. 12 odst. 2:
Neni relevantni

6. Systém nebo systémy posuzovani a ovérovani stalosti viastnosti stavebnich vyrobki,
jak je uvedeno v Priloze V:
Systém 4
7.V pfipadé prohlaseni o vlastnostech tykajicich se stavebniho vyrobku, na ktery se vztahuje

harmonizovana norma: :
Pocatecni zkousky typu a kontrola fFizeni vyroby u vyrobce

Saint-Gobain Construction Products CZ a.s., Divize Rigips
Smrckova 2485/4, 180 00 Praha 8 — Liben )
tel.: 220 406 606, mobil: 724 600 800, e-mail: ctp@rigips.cz

SAINT-GOBAIN




8.V pfipadé prohlaseni o vlastnostech tykajicich se stavebniho vyrobku, pro ktery bylo vydano
evropské technické posouzeni:
Neni relevantni

9. Vlastnosti uvedené v prohlasent:

Zakladni charakteristiky Vlastnost Harmonizov.apé tachnicks
specifikace
Reakce na ohen A1 EN 13279-1:2009
Vzduchova neprlzvu¢nost NPD EN 13279-1:2009
Tepelny odpor NPD EN 13279-1:2009

10. Vlastnost vyrobku uvedena v bodé 1 a 2 je ve shodé s vlastnosti uvedenou v bodé& 9.

Toto prohlaseni o vlastnostech se vydava na vyhradni odpovédnost vyrobce uvedeného v bodé 4

Podepsano za vyrobce a jeho jménem:

V Praze dne 01.10.2017 A

ikola Hoffmann

Reditel Divize Rigips

Saint-Gobain Construction Products CZ a.s., Divize Rigips .’ " =
Smrckova 2485/4, 180 00 Praha 8 — Liben @ R,g,ps
tel.: 220 406 606, mobil: 724 600 800, e-mail: ctp@rigips.cz " SAINT-GOBAIN




Pfiloha 5 __ Protokol XRF - prvkové slozeni sadrového pojiva Rigips

ARL 9400 Rh 60kV LiF200 LiF220 Gelll TI1AP

\ug4\ASC\Kdata.asc 2001-05-15 ..\ChbDhata.asc 2010-02-01
Calculated as : Elements Matrix (Shape & ImpFc) : 4 Ca..
X-ray path = Vacuum Film type = 2 PP 4mikr
Case number = 0 Known Mass, Area, Rest, Dilution
Eff.Diam. = 25.0 mm Eff.Area = 490.6 mm2
KnownConc = 0 %
Rest = 0 % Viewed Mass = 810.986 mg
Dil/Sample = 0 Sample Height = 1.00 mm
< means that the concentration is < 50 mg/kg
<2e means wt% < 2 StdErr. A + or & means: Part of 100% sum
Z wt% StdErr Z wt% StdErr Z wtS
StdErr
29 Cu < 52 Te <
11 Na < 30 Zn < 53 I <
12+Mg 0.336 0.029 31 Ga < 55 Cs <
13421 0.276 0.026 32 Ge < 56 Ba <
14451 0.390 0.031 33 As < SumLa..Lu 0.011
0.059
15 P 34+3Se < 72 Hf <
15+Px 0.0124 0.0056 35 Br < 73 Ta <
16+Sx 34.45 0.24 37 Rb < 74 W <
16 S 38+4Sr 0.0333 0.0091 75 Re <
174+C1 0.0220 0.0074 39 Y < 76 Os <
18 Ar < 40+Zr < 77 Ir <
19+K 0.042 0.010 41+4+Nb < 78 Pt <
20+Ca 64.15 0.24 42 Mo < 79 Au <
21 Sc < 44 Ru < 80 Hg <
22+T1i 0.044 0.010 45 Rh < 81 T1 <
23 V < 46 Pd < 82 Pb <
24 Cr < 47 Ag < 83 Bi <
25+Mn <2e 0.0027 48 Cd < 90 Th <
26+Fe 0.230 0.024 49 In < 92 U <
27 Co < 50 Sn < 94 Pu <
28 Ni < 51 Sb < 95 Am <
==== Light Elements ===== ==== Noble Elements ===== ===== Lanthanides
SumBe. .F 0 0 44 Ru < 57 La <
4 Be 45 Rh < 58 Ce <
5 B 46 Pd < 59 Pr <
6 C 47 Ag < 60 Nd <
7 N 75 Re < 62 Sm <
8 0 76 Os < 63 Eu <
9 F 77 Ir < 64 Gd <
78 Pt < 65 Tb <
79 Au < 66 Dy <
67 Ho <
68 Er <
69 Tm <
70 Yb <
71 Lu <
KnownConc= 0 REST= 0 D/S= 0

o

Sum Conc's before normalisation to 100% : 70.2
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Qgypsum=0.1443+-0.0013
Qbassanite=0.7415+-0.0019
Qanhydrite=0.0729+-0.0012
Qcalcite=0.0406+-0.0012
QPortlandite=0.00068+-0.00021
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Pfiloha 8 - Mikrostruktura palené sadrové pasty (GP); Phenom XL




Pfiloha 8 - Mikrostruktura palené sadrové pasty (GP); Phenom XL

1000 °C 1260 °C
Obr. 1. Fotografie sadrové pasty GP (Phenom XL)



Pfiloha 9__Difraktogramy sadrovych past vystavenych vysokym teplotam
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