Centrum materiaového vyzkumu na FCH VUT v Brné
Kol ektiv vyzkumniki CMV FCH VUT v BRNE

Na zacétku roku 2010 bylo na Fakulté chemické VUT v Brné vybudovano specializované
védecké pracovi&té snazvem ,Centrum materidlového vyzkumu“ uréené piedevsim pro
aplikovany vyzkum v oblasti anorganickych materidlt. V ramci dotace z Evropské unie byl
tento projekt podporen ¢astkou blizici se 233 miliond korun, kdy zhruba 173 miliona je
uréeno vyhradné pro ndkup pristrojového vybaveni. Diky této nemalé investici je v soucasné
dob¢ Centrum materidlového vyzkumu (CMV) unikétnim pracovi&ém nejen v ramci Ceské
republiky, ale i celé stfedni Evropy. Nékolikaleté zkuSenosti védeckych pracovniki, kteri
pravidelné spolupracuji s cementaiskym, keramickym priamyslem, jsou tak nyni podporeny
Spickovou pristrojovou technikou. Vyzkumny program je zaméren na studium a objasnéni
zmeén struktury ve vztahu k vlastnostem v prabéhu procesu piipravy anorganickych pojiv
(cementt, vysokohodnotnych betond, super-plastifikétora, sadrovych, vdpennych pojiv...),
sledovéni transportnich vlastnosti v kinetice procesi vzniku materidla a jejich ovliviovani
(sloZzenim pevné faze, teplotou, tlakem, pritomnosti ldtek na bézi plastifikatoru), aplikacni
vyzkum geopolymera a jinych alkalicky aktivovanych hlinito-kiemicitana, vyuzivani
ptirodnich silikdtovych surovin pro piipravu pokrokovych materidla (inZenyrska a
Z&ruvzdorna keramika, sklokeramika), rozvijeni technologii piipravy anorganickych a
polymer-cementovych kompozitd avyuzivani sekundérni  produkti z chemickych,
metalurgickych vyrob a energetiky v pripravé anorganickych materida. Centrdnim cilem
vyzkumného programu Anorganické materidly je vak predevSim vytvoreni vyzkumného
centra v potiebném rozsahu a kvalité pro poskytnuti instrumentélni a védomostni zékladny
silikatového pramyslu nezbytné pro rozvoj jeho inovacniho potencidlu. Z tohoto davodu

disponuje pracovidt¢ CMV ngjmoderngjSim

pristrojovym vybavenim.

. Mezi velmi rozSitené analytické metody v oblasti
anorganickych materidla  se fadi techniky
vyuZivajici rentgenové zéareni. CMV je vybaveno
rentgenovou difrakci (XRD), fluorescenci
(XRF), ae i fotoelektronovou rentgenovou

Obr. 1: Revoluéni 3D detektor spektrometrii (XPS). K méteni XRD spekter
Pl X cel®® slouzi pristroj Empyrean od firmy Panalytical,
ktery je vybaven svétové prvnim 3D detektorem

(obr. 1) s moZnosti méreni praskovych vzorku, tenkych vrstev a nanomateridlti s vybornym

rozliSenim a vysokou rychlosti méteni. Mezi

piisluSenstvi patii vysokoteplotni komora pro meéieni
vzorku za vySSich teplot @ do 1600 °C a komora
stizenou vlhkosti smoZnosti nértistu teploty do

400 °C. Samoziejmosti je i merici technika SAXS

(Small-Angle-X-ray scattering) velmi vhodn& pro

charakterizaci nanomateridlt. Difraktometr meéti nejen

kvalitativni zastoupeni krystalickych fézi, ale diky

Rietveldové metodé lze ziskat informace tykajici se

kvantity.

Fluorescenéni  spektrometr  (Xenemetrix)  se
sekundarnimi polarizacnimi ~ filtry je  schopen
analyzovat jak pevné vzorky (présky, gely), tak i
vzorky v kapalné fézi. Pristroj poskytuje prvkovou —#emee==
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Obr. 2: Kvantitativni prvkové
zobrazeni vzorku SiO,/Si



kvalitativni a kvantitativni analyzu od sodiku po uran s citlivosti v fédech ppm.

V Sirokém spektru priamyslovych odvétvi nachézi uplatnéni XPS. Metoda pro povrchovou
analyzu (1-10 nm) poskytuje detailni informaci o prvkovém sloZeni (kromé¢ H a He),
oxidacnich stavech, vazebnych podminkédch a chemické strukture a to bez nutnosti
standardizace. Diky odpraSovani pomoci iontového déla Ize rovnéz provadét hloubkové
profily v tadech mikrometrd, ale i nanometri a to pii vyuZiti AR-XPS tzv. nedestruktivni
hloubkovy profil. MoZnost 2D zobrazovaciho modu poskytuje chemické mapovani vybrané
plochy o velikosti od 15 do 2 000 um (viz obr. 2).

Pro pozorovéni pevnych materiali se zvétSenim 1000000 x a rozliSenim 0,8 nm byl
porizen skenovaci elektronovy mikroskop vybaveny detektorem sekundérnich a zpétné
odraZenych elektrond, energo-disperznim (EDX), ae i vinové disperznim (WDX) detektorem
pro prvkovou analyzu a mapovani (obr. 3). Detektor difrakce zpétné odraZzenych elektront
(EBSD) napomédh& k identifikaci krystalovych struktur a k zji&téni jejich orientace.
S mikroskopem byla také zakoupena iontova le&ticka pro velmi citlivou ptipravu vzorki.
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Obr. 3: Morfologie vzorku geopolymeru se snimky prvkového mapovani vybrané oblasti

DalSi zobrazovaci technika je FT-IR Ramansky mikroskop, ktery poskytuje jednozna¢nou
charakterizaci chemické a molekulérni struktury latek. Diky mnohem lepSimu prostorovému
rozliSeni (pod 1um) poskytuje kvalitnéjsi informaci
v porovnéni s1C spektroskopii, kterou vik CMV
rovnéz disponuje (Nicolet). Optické zvétSeni
konfokéniho mikroskopu je 1000 x. Zatizeni je téz
vybaveno topnou deskou pro pozorovani vzorki pri
teplotach do 1500 °C. Mikroskop zvlddd Ramanské
mapovani vzorki, tak i hloubkovy profil. Obrazek 4
zobrazuje porovnani Ramanského vystupu a XRF
vzorku ledténé Zuly. Barevnd mista predstavuji u
Ramana jednotlivé faze (FeS-cervend, SiO,-zelena a
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Obr. 4: Porovnani Ramanské a
XRF analyzy



(K,Na)AlSizOs-modrd), naproti tomu XRF ukazue piitomnost pouze prvka (S-¢ervena, Si-
zelena, K-modrd).

Termické analyzy jsou zastoupeny zejména spojenym systémem DTA-TGA-EGA
umoziujici sledovat chemické a fazové zmény behem zahiivani vzorku az do teploty
1500 °C. Detekci moznych uvolnénych plyni
vzniklych béhem naristu teploty Ize analyzovat
pomoci EGA (effluent gas analysis) viz obr. 5.
Dalsi spojeny systém predstavuje
vysokoteplotni dilatometr v kombinaci s TMA-
DTA-TGA umoznujici studovat chemické,
fazové, objemové a mechanické zmeny
materidli. Zatizeni je konstruovano pro mereni
az do teploty 2400°C smoznosti fizené
atmosféry a vlhkosti. Pro pozorovéni tepelné

Absorbance

odolnosti zejména keramickych materidu a Minoget [eiy i
jegjich chovani za vysokych teplot lze vyuZit

Za&rového mikroskopu snérastem teploty do

1750 °C. Ke sledovani hydratacni kinetiky Obr. 5: Analyza uvolnénych plynt
anorganickych pojiv. pomaha isoterméni i fluidniho popilku

isoperibolicky kalorimetr. Naopak k priprava
vzorku pii extrémnich podminkach za teploty a7 do 1 200 °C a tlaku do 150 bart stizenou
atmosférou a vihkosti slouzi termogravimetricky autoklav.

Mechanické viastnosti materialt jsou testovany pomoci hydraulického lisu (DESTTEST) a
trhacky pro zkousky pevnosti betonovych i jinych druht téles v tlaku a v tahu za ohybu o
rozmérech a2 do 500x300x300 mm. Mé&ieni lomové houZevnatosti anorganickych pojiv,
keramiky, polymert a kovovych materidlti zaznamenava razové kladivo. Na CMV pracovi&ti
lze zmetit i dalSi fyzikdni veliciny jako je naptiklad tepelna vodivost kompaktnich i
préSkovych vzorku, velikosti ¢astic od 0,1 do 3000 um (Sympatec), mikrotvrdost pomoci
testovaci metod — Rockwell, Brinell, reologie cementovych past atd..

Nejen silikatova chemie, ale i studium kovovych materidli je ve sttedu zgmu vyzkumnych
pracovniki CMV. Zvl&&t¢ pak analyzy koroznich produkti, vyvoj a testovani povrchovych
Uprav kovi jsou meéieny v kompletné vybavené metalografické laboratofi.



