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Posudek bakalářské/dipLomové práce


Teplota skelného přechodu reaktoplastů
Diplomová práce se skládá z teoretické a praktické části. Má rozsah 75 stran, z toho 35 je věnováno studijní části. V práci je 33 odkazů na literaturu.

Předložená práce je zaměřena na stanovení teploty skelného přechodu reaktoplastů, a to konkrétně epoxidových pryskyřic. Teplota skelného přechodu (Tg) je jedna z klíčových vlastností určující rozsah použití každého materiálu na bázi reaktoplastů. Určování teploty skelného přechodu reaktoplastů a jeho správná interpretace je relativně obtížné téma, neboť se zpravidla jedná o poměrně široký interval teploty, který nemusí být zvláště z termodynamických měření snadno detekovatelný a vyhodnotitelný. Téma je rozpracováno v teoretické části, kde byla popsána základní struktura epoxidových pryskyřic, vytvrzování epoxidů a způsoby stanovení jeho kinetiky pomocí DSC. V teoretické části nebyl věnován žádný prostor pro popis teploty skelného přechodu a její závislosti na typu epoxidové pryskyřice, tvrdidla a podmínkách vytvrzování, což považuji za nedostatek této části práce. Přes vyčerpávající rozsah věnovaný stanovování kinetiky vytvrzování pak nebylo nalezena žádná zmínka o metodách stanovení a vyhodnocení teploty skelného přechodu. Za drobný nedostatek považuji zanedbání popisu vytvrzování epoxidů anhydridy karboxylových kyselin, které mají v praxi velký význam. Bylo to zřejmě dáno tím, že diplomantka v praktické části používala epoxidy vytvrzované směsí aminů. Nesystematicky a s množstvím faktických chyb pak působí poslední kapitola studijní části s názvem Vliv materiálů a přísad na kinetiku vytvrzovací reakce, která není do tématu začleněna a jedná se spíše o jakési příklady měření a jejich vyhodnocení bez jasné vazby na předchozí text.
V experimentální části diplomantka popsala přípravu vzorků a jejich měření na DSC, způsob naplánování experimentů, shrnutí výsledků a jejich vyhodnocení. Byly srovnávány 3 systémy epoxidů vytvrzované v malém objemu na DSC a ve formě desky při různých teplotách a časech vytvrzování. Vytvrzování v malém objemu bylo popsáno pomocí tepel reakce (z izotermního měření a pomocí reziduálního tepla reakce) a maximem rychlosti reakce. Pro jednotlivé vytvrzené vzorky byla stanovena teplota skelného přechodu. U vzorků vytvrzených ve formě desky bylo stanoveno reziduální teplo reakce a opět teplota skelného přechodu. Velmi cenným prvkem práce je především způsob plánování experimentů pomocí centrálně složeného rotačního experimentu (CCD) a vyhodnocení dat touto metodou, která je velmi efektivní v případech, kde se určuje vztah jedné závislé proměnné na dvou nezávislých proměnných jako v tomto případě. Konkrétně se jednalo o závislost teploty skelného přechodu na teplotě a čase vytvrzování. Pro jednotlivé epoxidové systémy jsou výsledky přehledně uspořádány do tabulek a jsou srovnány mezi sebou výsledky z lisovaných desek a vzorků připravených vytvrzováním na DSC. Případné rozdíly jsou uspokojivě vysvětleny. Závislosti teplot skelného přechodu jednotlivých vzorků byly také zpracovány do 3D grafů a vyhodnoceny pomocí CCD. Byla stanovena rovnice plochy nelineární regresí, ale bohužel nebyly uvedeny korelační koeficienty pro jednotlivé rovnice. Hodnoty naměřené a vypočtené byly srovnány a byla zjištěna poměrně dobrá shoda vypočtených a naměřených dat vyjma systému LFX 035, kde byly zjištěny velké rozdíly mezi měřenými a vypočtenými hodnotami v intervalu nízkých teplot vytvrzování. V experimentální části postrádám zpracování hodnot píku reakce a tepel reakce do grafické podoby.
Faktická úroveň práce je na dobré úrovni, kdy se diplomantce podařilo vyvarovat pravopisných chyb a i stylisticky je práce na poměrně dobré úrovni. Přesto však lze nalézt termíny jako „smrštivost“ na str. 10, či „pokus“ na str. 38 apod. Velmi špatně je zpracovaná již výše zmíněná kapitola o vlivech materiálů a přísad na kinetiku vytvrzování, kde uvedená data jsou nedostatečně popsána (chybí dávkování tvrdidel a jednotky v tabulce výsledků) a data nemají vazbu na předchozí rozpracovanou teorii. Navíc je zde uvedeno tvrzení, že kinetika reakce závisí pouze na aktivační energií a je zde úplně opomenuta rychlostní konstanta reakce mnohokrát zmíněná v předchozím textu. Podobná situace je pak u popisu výsledků dvoufázového systému epoxidu a reaktoplastu, kde je nakonec konstatováno, že by bylo ideální, kdyby dvojfázový systém byl jednofázový. V poslední podkapitole pak není vysvětleno, co se myslí dobrými tepelnými vlastnostmi katalyzátoru a pravděpodobně dynamický scan DSC je zde interpretován jako izotermní. Další faktické chyby lze nalézt u popisu DSC, kde princip je popisován jako izotermní a je zanedbána možnost použití DSC pro měření v dynamickém scanu, což vyvolává pocit, že diplomantka metodě měření neporozuměla úplně dobře.

Na druhé straně grafická úroveň práce je na velmi dobré úrovni, obrázky a tabulky jsou uváděny přehledně a velmi dobře popsány. Stejně tak členění textu je přehledné.
Závěrem lze konstatovat, že předložená diplomová práce splňuje všechny náležitosti a je zpracovaná na poměrně dobré úrovni. Měření byla provedena pečlivě a výsledky jsou přehledně a dobře zpracovány i přes drobné nalezené nedostatky. Je pouze škoda některých faktických chyb a opomenutí nalezených v teoretické i praktické části.

Otázka:

Vysvětlete prosím rozdíl mezi izotermním a dynamickým scanem DSC a uveďte, kdy se jich využívá.
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