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ABSTRAKT

Tato diplomova prace se zabyva problematikou interkalace organickych barviv
krystalové violeti a nilské modii do montmorillonitu. Uvodni teoreticka &ast je zaméfena
na objasnéni zakladnich pojmu. Prakticka ¢ast pak navazuje na cast teoretickou vyuzitim
poznatkil pro piipravu interkalatt barviv. U interkalovanych barviv, ktera jsou piipravena
podle navrzeného postupu, je pak provedena série zkousek (RTG difrakce, luminiscence,

TG, reflektance), kterd slouzi k bliz§Simu popisu jejich struktury a vlastnosti.

Klicova slova: Krystalova violet’, nilska modf, montmorillonit, interkalace

ABSTRACT

Presented diploma thesis deals with intercalation of organic dyes - crystal violet
and nile blue — in montmorillonite. Introductory part covers basic theoretical framework
and terms for intercalation. Experimental part uses theoretical knowledge for design of dye
intercalates. An original procedure of preparation was developed. Synthesized materials
were examined by XRD measurement, photoluminescence, reflectance in visible light

region and thermogravimeter.

Keywords: Crystal violet, nile blue, montmorillonite, intercalation
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UvVOoD

V plastikairském primyslu jsou barviva pouzivana k vybarvovani plastickych hmot
a materiald téméf od pocatku, kdy plasty naSly svoje uplatnéni v bézném zivoté a

plastikaiské vyrobky zacaly byt posuzovany nejen z funkéni stranky ale téz i estetické.

Pti barveni plastl se nejcastéji setkdvame s pouzitim rozpustnych barviv, kterd jsou
schopna barvit plastické materidly jako napf. polyamidy, polyestery, akrylaty, PVC, PET,
polystyren. Tato barviva jsou pifidavana do polymerni smési v rtiznych fazich piipravy
polymeru at’ uz pii michani slozek, ¢i v misté extruze. Relativn¢ vysoky bod tani a teplotni
rezistence do urcité oblasti teplot proto umoziuje barviviim vybarvovat plasty v jasnych

odstinech a barvach, pti béznych zpracovatelskych podminkéch.

Pouziti barviv sebou vSak nese jisté problémy pii pouziti, jako je stalost odstinu pfi
pouziti ve venkovnich aplikacich, pfi styku s rliznymi latkami ¢i v agresivnim prostiedi,
jejich nasazeni se také omezuje ohledem na kone¢nou aplikaci vyrobku. Jako feseni byly
predkladany nové barevné slouceniny, které vykazuji lepsi stalost a chemickou odolnost a
také propracované postupy piipravy barveni a chemické interakce mezi plastem a

barvivem.

Jako dals$i moznost se jevi pouziti barviv, kterd budou at’ uz fyzikéalné ¢i chemicky
spjata s plnivy, ktera se do plasti ptidavaji, a tim se zachovaji pozadované barevné
vlastnosti v danych aplikacich. V nékolika poslednich letech je tato pozornost zamétena na
vrstevnata plniva jilového typu jakymi jsou napt. bentonit, resp. jeho pfevazujici mineralni
slozka montmorillonit. A pravé montmorillonit svou unikatni strukturou a vlastnostmi
skyta velké moznosti pfi ptiprave interkalatl barviv s timto jilovym minerdle, a tim ziskani

pozadovanych vlastnosti vyslednych plastovych vyrobki.
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I. TEORETICKA CAST
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1 MONTMORILLONIT

Montmorillonit (MMT) je jilovy mineral patfici do skupiny smektit. V Cisté formé
se vSak vyskytuje jen ziidka. V praxi je jeho zdrojem bentonit, coz je jilovd hornina
s prevladajicim obsahem smektit a to pfevazné¢ montmorillonitu. Nejcastéji se vyskytuje
jako Ca®"forma a Mg* forma. Méné Casty je vyskyt MMT jako Na* formy. Ve vodném
prostfedi montmorillonit expanduje vlivem mezivrstevni absorpce vody (12-ti nasobné i

vicenasobné zvétSeni objemu).

Chemické slozeni MMT je reprezentovano nasledujicim krystalochemickym vzorcem:

(Na,ca)(),g(Al,Mg)zSMO]o(OH)z'nHQO [ 1 ]

Proménlivost v chemickém sloZeni montmorillonitu vedla Grima a Kulbického
(1961), stejn€ jako Schultze (1969) k rozdéleni montmorillonitu na nékolik typu, nékdy

oznacenych nazvy lokalit. Mezi nejcastéji uvadéné patii[1]:

1. Typ Wyoming, s relativné nizkym nabojem vrstvy 2:1, reprezentovany nasledujicim
vzorcem:

Mi+0,37 (Al1,55 Fes+o,15 Fea+0,01 Mgo,29 1,00) (Si3,93 Alo,07)O10 (OH)2.

2. Typ Chambers (n€kdy oznacovany jako typ Cheto), se stfednim nabojem vrstvy 2:1,
reprezentovany nasledujicim vzorcem:

Mi+o,50 (Al1,48 Fes+o0,12 Fe2+0,00 Mgo38  1,00) (Si3,90Al0,10)010 (OH)2 .

3. Typ Otay, s vysokym nabojem vrstvy 2:1, reprezentovany nasledujicim vzorcem:

Mi-+o,64 (Al1,39 Fes+0,06 Mgo,s5s _1,00) (Si3,97A10,03)O10 (OH)z2.

4. Typ Fe-montmorillonitu s obsahem celkového Fe v oktaedrech, ktery ptesahuje hodnotu

0,3.
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1.1 Morfologie

Montmorillonit patii do tfidy silikatu, podtiida fylosilikaty, skupina smektické jily.

Fyzikalni charakteristika

- Barva: bila, Seda nebo rizova s nddechem Zluté, zelené, modré.
- Lesk: matny.
- Transparentnost: krystaly jsou prisvitné a hmota neprtihledna.
- Krystalicky systém: monoklinicky.
- Rast krystalu: nékdy velké individudlni krystaly, obvykle se nachazi v kompaktnim
stavu nebo jako vrstvend hmota.
- Tvrdost: je 1- 2 na Mohsové stupnici.
- Hustota: proménna 2,3 - 3 g/cms.
- Dalsi charakteristiky:ve vod¢ krystaly n¢kolikrat expanduji nad jejich ptivodni objem.
- Mista vyskytu: velka loZiska ve Francii, Italii, USA a v dalSich lokalitach po celém svéte.

2]

1.2 Krystalicka struktura

Krystalograficka struktura montmorillonitu je zalozena na pyrophylické struktute
(Obr. 1). Navrzena struktura je idealizovand a ve skutecnosti je miizka deformovana. Tato
modelova struktura navrzena Hoffmanem, Endellem a Wilmem se skladd ze dvou
vzajemné pronikajicich kfemicitych tetraedrickych siti (Ctyfsténtll), které se skladaji do
oktaedrickych siti (osmisténu) hydroxidu hlinit¢ého nebo kfemicitého. [1] Miize se také
vyskytnout ndhrada hlinit¢ého kationu za hofec¢naty. To dava vrstvené siti zdporny
charakter, ktery je vyrovnan hydratovanymi jedno a dvojmocnymi kationy nachazejicimi
se v prostoru mezi vrstvami. Tyto mezivrstvé kationy mohou byt zaménény za jiny kation.
Pokud je tento kation vetsi, potom se muze zvétsit také primér mezivrstvy. Dochazi pak
snadnéji k separaci vrstev, tj. exfoliaci. Tento proces se pouzivd zejména s dlouhymi
alkylamoniovymi fetézci kvartérnich amoniovych soli. [3] Spojeni oktaedrické a
tetraedrické sité pies spolecnou rovinu kyslikovych atomu (Obr. 1) maji charakter
polarizovanych kovalentnich vazeb. Toto spojeni se vyskytuje u vSech fylosilikatu vcetné
montmorillonitu a diky jemu muze dochdzet ke vzniku dvou typu strukturnich jednotek,

oznacenych jako vrstvy:
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Obr. 1 Idealizovana struktura MMT, ukazujici dva tetraedry spojujici se do
jednoho oktaedru. [4]

1) Vrstvy 1:1, které vznikaji ma-li oktaedricka a tetraedrickd sit jednu spole¢nou rovinu
kyslikovych atomu. Nesdilené atomy kysliku v tetraedru vytvati rovinu tzv. bazalnich
kyslikatych atomil. V piipadé vrstev 1:1 jde tedy o spojeni jedné oktaedrické a jedné

tetraedrické sité.

2) Vrstvy 2:1, které vznikaji ma-li oktaedrickd a tetraedricka sit spolecné dvé roviny
atomu. Jde tedy o spojeni jedné oktaedrické a dvou tetraedrickych siti s opacnou polaritou
(obr 1). Nesdilené kyslikaté atomy tetraedru tudiz vytvareji dvé roviny bazalnich kysliki.
Substituce Si** za AI’* v tetraedru a AI’" za Mg®" v oktaedru zptisobi zesileni negativnich
naboji uvniti vrstev montmorillonitu. Tyto negativni naboje jsou vyvazeny kationty Ca*" a

Na' situovanymi mezi témito vrstvami. [1, 5]
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1.3 Mezivrstvi MMT

Jak jiz bylo fegeno, v mezivrstvi smektitii mohou vystupovat, jak jednomocné (Na",
K"), tak i dvojmocné (Ca®", Mg™") kationy. Se strukturou mezivrstvi souvisi uspofadani
molekul vody, které vytvaii hydrata¢ni obaly kationd. Lze tedy konstatovat, Ze usporadani
a mnozstvi molekul vody v mezivrstvi smektith vyrazné ovliviluje mezivrstevni

vzdalenost, ktera se s vétsim poctem molekul vody vyrazné zvysuje. [1, 5]

1.4 Vyuziti MMT

V chemickém primyslu se montmorillonit pouzivd jako nosi¢ katalyzatort, v
ropném pramyslu naptiklad pfi vyrob& benzinu ¢i vyrobé syntetického kaucuku.
Vyznamné misto zaujima MMT také ve farmaceutickém a kosmetickém pramyslu, kde 1ze
vyuzit jeho zna¢ny stupen disperzity a hydrofilnost. Vyuziva se také jako 1ékotvorna latka
a jako pomocna latka pti vyrobé 1éCiv. Velky vyznam ma vyuziti MMT pfti vyrobé plasti,
gumy, keramickych materiali. Montmorillonit se v omezené mife pouziva jako plnivo do
polyuretanu a polyesterovych vldken pro vyrobu textilii a do moc¢ovinoformaldehydovych
pryskyfic. Polyamidové kompozity plnéné povrchové upravenym MMT maji dobré
mechanické vlastnosti 1 tepelnou odolnost. Piimés MMT k epoxidovym pryskyficim
zvySuje jejich skladovaci stabilitu. Byl také vyvinut postup vyroby montmorillonitickych
jila s obsahem pyrolitického uhliku nebo nitridu boru, vhodnych jako vyztuzovaci plnivo
do plastd. Velmi jemné¢ mlety MMT byl vyzkouSen jako plnivo do gumy pro vyrobu
automobilovych pneumatik. Montmorillonit mé& piiznivy vliv na viskozitu kaucukl a

rychlost jeji vulkanizace [1-5]
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2 INTERKALACE

Interkalaci se rozumi modifikace struktury jilu, kdy se do mezivrstevniho prostoru
mezi dvé vrstvy jilu vsunou atomy, ionty, molekuly nebo komplexni ionty jiné latky.
Cilem je zména fyzikélnich a chemickych vlastnosti jilu a to:[6]

e rozsifit mezivrstevni prostor

e zm¢nit interakce mezi vrstvami jilu

zlepsit interakce mezi jilem a polymerni matrici

modifikovat vlastnosti jilu s ohledem na dalsi pouziti

2.1 Zpisoby interkalace jilu

Modifikace jilu z hlediska interakce mezi jilem a modifikujici latkou se déli na
fyzikéalni a chemické. S ohledem na cile prace bude zaméfena pozornost na modifikace

fyzikalni a to iontovou a ion-dip6lovou interakci.

Interkalace je vétSinou dosazeno pomoci interkalacnich technik, které je zalozeno
na pouziti interkalacnich cinidel. Z hlediska pouzitych interkalacnich cinidel délime
interkalace na nasledujici metody:

e Interkalace pomoci rozpoustédel a roztoki

e Interkalace pomoci organickych kationt

e Interkalace pomoci organickych kapalin

e Interkalace pomoci anorganickych kationt
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2.2 Fyzikalni modifikace

2.2.1 Iontova interkalace

Tato metoda se zakladd na vyméné mezivrstevnich kationli plniva s kationy

modifikujici latky [7], jak ukazuje obrazek 2.

Prvni proces, provedeny za Ucelem Upravy jilu pro pfipravu nanokompozitu, byla
kationova vyména Na " iontll nachazejicich se v mezivrstvach montmotillonitu za kvartérni
amoniové soli. Metoda iontové interkalace je tedy zaloZena na vlastnosti jilu sorbovat
ur¢ité kationy a ponechat si je na vyménu. To znamend, ze tyto kationty mohou byt ve
vodném roztoku vyménény za jiné. Mezi nejobvyklejsi interkalované kationy patii Na',
Ca*, Mg”", H", K" a NH*" [8]. Tato metoda se nejcast&ji provadi ve vodném popt.

alkoholovém prostiedi.

alovlamenicve wnty Ji organohblng il

Obr. 2 Proces kationové vymeny mezi alkyl-amoniovymi ionty a kationy

umistenymi v mezivrstvi jilu [8]
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2.2.2 lon-dipdlova interkalace

Ion-dipolova interkalace je zaloZzena na interakci mezi nabitym iontem a
molekulou, kterd mé dip6élovy moment a parcidlni lokalizovany negativni naboj. Takovou
molekulo je oktadecylamin, ktery se pii interkalaci vsunuje mezi vrstvy plniva (Obr. 3)[9].
Entropicky fizené nahrazeni téchto malych molekul je pak cestou k zavedeni molekul
polymeru mezi vrstvy mineralu. Na rozdil od iontové interkalace je tato metoda provadéna
za sucha, a ne ve vodném prostfedi. Takto modifikovany jil ve svém mezivrstvi stale

obsahuje své piivodni kationy.

Obr. 3 Interkalace oktadecylaminu s vyuzitim ion-dipolové interakce

2.2.3 Interkalace pomoci rozpoustédel a roztoki

Pti této interkalaci se pouziva roztokli glykolti nebo glycerolu. Zakladni rozmér
prostoru mezi dvémi vrstvami montmorillonitu je 0,96 nm. Ve vlhkém prosttedi se tento

rozmér zvetsi na 1,25 nm a pti pridavku ethylenglykolu a. na 1,7 nm. [6]

2.2.4 Interkalace pomoci organickych kationu

Vyuzivd se reakce ve vodé, kterd je rychlejsi nez ve vodnych roztocich
organickych kapalin, zvlasteé pti vyssi teploté (60 az 80°C). Rychlost reakce zavisi na
tlaku. Jily ochotné reaguji s malo mobilnimi organickymi kationy a vazou je ve svém
mezivrstevnim prostoru. Kontrolovand difiize organickych kationi za¢ina na okrajich a s

casem postupuje dale ke stfedu vrstvy.
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2.2.5 Interkalace pomoci organickych kapalin

Tato metoda je v podstaté vylepSenou metodou predeslé (interkalace pomoci
organickych kationll). Ptidavek organosilanu nebo polarni organické kapaliny ma
zlepSujici efekt na disperzi castecek jilu a jejich chovani pii rtznych aplikacich.
Interkalanty pro tuto metodu musi byt rozpustné ve vodé a musi mit funkéni skupinu (napf.
hydroxylovou, karboxylovou, aminovou, amidovou, fosfatovou, sulfonovou, atd.) nebo

aromaticky kruh, které¢ dodaji komplexy kovovych kationti na povrch vrstev jilu.[6]

2.2.6 Interkalace pomoci anorganickych interkalanti

Béhem interkalace s anorganickymi interkalanty se formuje pilifova struktura mezi
vrstvickami jilu. Kationy Al, Zr, Be, Cr, Fe, Ni, Nb, Ta, Ho a dal$i se pouzivaji bud’
samostatné¢ nebo ve smésich. Jily interkalované touto metodou maji o mnoho lepsi
tepelnou stalost nez systémy interkalované alkyl-amoniovymi ionty. Po interkalaci se jily
kalcinuji pii teploté asi 600 °C a jsou pfevazné pouzivany pii katalyze, nejdilezitéjsi je

jejich stabilita pfi vysokych teplotach. [6]
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3 ORGANICKA BARVIVA

Barviva jsou organické slouceniny, které maji schopnost absorbovat a pfetvaret
svételnou energii (energii elektronového zatreni) do viditelné, blizké ultrafialové a blizké
infracervené oblasti spektra. Tuto schopnost si zachovéavaji i pii naneseni na rizné
materidly. Tim, ze pohlcuji ¢ast svételnych paprski urcité vinové délky ve viditelné oblasti

spektra, stavaji se barevnymi.

Vyuziti riznych latek k vybarvovani rozlicnych predméti, véetné vldken a tkanin,
je zndmé jiz od davnych dob. Barviva ziskavand z ptirodnich zdroji vSak nebyla
dostateCn¢ stald, jejich piiprava byla také casto finanéné néaro¢na. Bouflivy vyvoj
textilniho primyslu v 18. stoleti a piechod k primyslové vyrobé textilnich vyrobkl prudce

zvysil poptavku po levnych barvivech, schopnych vybarvovat vldkna podstatné rychleji

vvvvvv

Vyzkum latek obsazenych v ¢ernouhelném dehtu ptinesl objev benzenu, toluenu,
naftalenu a dalSich aromatickych uhlovodikii. Studium jejich vlastnosti a zejména ptiprava
jejich derivath vedly k objevu obecné piipravy aromatickych amind. Vypracovani
technologickych postupi vyroby anilinu, toluidinti, naftylaminu, benzidinu a dalSich

aromatickych amint bylo vychodiskem pro pfipravu prvnich syntetickych barviv.

Vroce 1858 objevil R. Griess diazotani reakci, kterd zahdjila éru syntézy
azobarviv, nejpocetnéjsi skupiny barviv s nejriznéjSimi chemickymi 1 aplika¢nimi
vlastnostmi. VSechna prvni synteticka barviva byla objevena v podstaté¢ ndhodou. Teorie o
struktufe organickych sloucenin, kterou vypracoval, polozila zaklad organické chemie,
véetné chemie organickych barviv. Vysledkem vyzkumnych praci byla syntéza alizarinu
(1863) a indiga (1870) a objeveni barviv novych tifid — sirnych, antrachinonovych,
polycyklickych aj. V kratké dobé byly pfipraveny stovky syntetickych barviv nejriznéjsich
odstini, mnohé jasné¢jSich, levnéjSich a s lepSimi stalostmi, nez méla dosavadni malo
pocetnd barviva pfirodni. Do roku 1900 bylo syntetizovano 1230 individudlnich barviv,

ktera postupné zcela vytadila z praxe barviva piirodni.
Hlavnimi spotiebiteli organickych barviv jsou pfedevS§im primysl textilni (barveni
vSech typt vlaken), primysl barev, laki a plastl, prumysl kozedélny, gumarensky,

papirensky, polygraficky a dalsi primyslova odvétvi. [10,11]
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3.1 Azobarviva

vvvvvv

zahrnuji vSechny odstiny od zluté¢ do cerné. Tvoii témét jednu tietinu veskeré vyroby
syntetickych barviv, a co do poctu stoji na prvnim misté viibec. Naptiklad vice nez 50%

barviv, které jsou zahrnuta v Colour Indexu [12], pfipada na azobarviva.

Azobarviva vynikaji nad ostatnimi typy barviv jednoduchosti aplikace a
riznorodosti vlastnosti a odstinti. Hlavnimi spotiebiteli azobarviv jsou vSechna
nejvyznamnéj$i primyslova odvétvi, jako pramysl textilni, primysl natérovych hmot,
plastl polygrafie a fada dalSich odvétvi. Azobarvivy je mozno barvit téméi vSechny druhy
prirodnich, chemickych a syntetickych vlaken, plastl, usni, papiru, vyrobkd z pryze a

dalsich.

Azobarviva se déli na tfi zdkladni podskupiny dané chemickym charakterem
molekuly barviva a to kysela barviva, disperzni barviva a katonicka barviva. S ohledem na

cile diplomové prace maji nejvétsi vyznam katonicka barviva. [11]

3.2 Kationticka barviva

Disperzni barviva pouzivand pro barveni hydrofilnich vldken, napt. polyesteru,
nevybarvuji polyakrilonitrilovd vldkna (PAN). PAN ma kysely charakter a barvi se
bazickymi katonickymi barvivy. Katonickd barviva obsahuji seskupeni schopna tvorby
kvarternich soli. Barviva tak ziskavaji bazicky charakter a rozpustnost. Napft. barvivo C. I.
Basic red (obr. 4) se pfipravuje ve formé podvojné soli schloridem zine¢natym a

vybarvuje PAN vlakno v hnédocerveném odstinu.
cl
o CHCH,
NOD, N=N N /CH;
\cu,cuzucu,m;
\‘CH}

Obr. 4 molekulova struktura barviva C.1. Basic red 18[13]
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Pro pfipravu nékterych katonickych barviv se pouzivaji heterocyklické aminy.
Kvarterni atom dusiku je vtéchto barvivech v heterocyklu, jako je tomu napf.

u nasledujiciho barviva C. 1. Basic Blue 41 (obr. 5).[14]

\
OH

Obr. 5 molekulova struktura barviva C. I. Basic blue 41

3.2.1 Krystalova violet’

¢

Krystalova violet (KV) je také znama jako ,,gencidnova violet* nebo gencianova
krystalova violet’. Pro barviva této skupiny (Obr. 6) plati téZ oznaceni methylové violeti,
které poukazuji na jejich chemické slozeni. Krystalovd violet, je pouzivana v mnoha
aplikacich jako napt. pH indikator (reakce ze zlutého zabarveni do fialového s prechodem
na pH = 1,6). V lékatskych kruzich je znama jako aktivni slozka pro tzv. ,,Gram’s Stain®,
coz je technika pro identifikaci bakterii, kterou v roce 1882 zavedl dansky bakteriolog
Hans Christian Gram [15]. Krystalovd violet ma také antibakteridlni a antifungalni
vlastnosti.

Dale se KV pouziva pro barveni textilii jako jsou bavlna a hedvébi, kde poskytuje Siroké

rozmezi odstint fialovych barev.[16]

HyCo*

I\I/CHS

U
chxll\l x\_\:// Ky\N ,‘CHS

|
CH, CH,
Obr. 6 Molekulova struktura krystalové violeti [14]
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Obr. 7 UV — VIS absorpcni spektrum krystalové violeti

Absorpéni spektrum KV je v grafu na Obr. 7. Fluorescenéni spektrum KV ve vodé
nebylo udéno, nebot barvivo méa malou emisi v nizkoviskoznich rozpoustédlech.
Fluorescence zavisi na viskozit¢ rozpoustédla [17]. Jak ukazuje (Obr. 8) v prostiedi

glycerolu je fluorescence velmi dobte patrnd. [18].
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Fluorescenéni spetrum KV, glycerol
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Obr. 8 Fluorescencni spektrum krystalové violeti (excitace pri 550)[18,19]

3.2.2 Nilska modr

Nilskd modf (NB) je univerzédlni oxazinové barvivo uplatiiujici se v aplikacich
analytické chemie, fotochemie, materidlového vyzkumu a molekularni biologie. Tvoii tfi
formy, neutrdlni bazi, kationickou bazi a oxazonovou slouceninu [20]. Proces protonizace
a jeji vratné reakce byl studovan vriznych typech rozpoustédel za pouziti
spektroskopickych méfeni. Charakteristika S — S; pfenosu a nasledna deaktivace kationu
17 v polarnich rozpoustédlech, jsou znamy z ¢asové rozlisenych spektroskopickych méfeni

(Obr. 9). [21]

Oxazinovd barviva jsou dilezitou skupinou chromoforickych sloucenin,
pouzivanych jako biologické ,,znacky* stejné¢ tak i fluorescen¢ni standardy. Tato barviva se
také pouzivaji jako tzv. ,,Laser dyes® v laditelnych laserech v rozmezi vinovych délek 600
— 900 nm [22]. Tyto molekuly mohou existovat, jako neutrdlni molekuly, monokationty,
dikationty a dokonce trikationty — v zavislosti na prostiedi [23]. Typickym piikladem

oxazinovych barviv je Nilskd modi (Obr. 10).
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Obr. 9 Bazicka a protonovand forma NB [21]

‘ I
-
HN”%)\
2

07 7 N7 "CH,
kCH?,
- -2

Obr. 10 Molekulova struktura Nilské modri - sulfat [14]

UV-VIS absorp¢ni spektrum a fotoluminiscencni spektrum jsou na Obr. 11 a 12.
Vlastnosti fotosensitivnich barviv v riznych aplikacich jsou intenzivné studovéana. Nilska
modf, jako fluorescentni barvivo bylo pouzito napiiklad jako molekularni sonda
k monitorovani  mikrostruktury  organo-modifikovaného montmorillonitového jilu,

interkalovaného nylonem 11.[24]
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Obr. 11 UV — VIS absorpcni spektrum nilské modri [19]
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Obr. 12 Fluorescencni spektrum nilské modri (excitace pri 500nm) [19]
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4 BARVIVA DO MONTMORILONITU?

Vlastnosti a struktura vrstevnatého jilového mineralu montmorillonitu jsou znamy
jiz tfadu let a také jeho pouziti pro ptipravu tzv. nanokompozitli je velmi intezivné
studovano. Samotna modifikace tohoto plniva je dal§im dilezitym bodem vyzkumu mnoha

tymt [13, 18, 21, 25].

Spojeni barviv a vrstevnatych plniv sebou nese fadu piinosi pro rizné aplikace.
Montmorillonit se tak stava nosicem pro latky, které jsou schopné interkalovat se mezi
jeho vrstvy ¢i pouze adsorbovat na povrch. Barviva pak mohou v této interakci zlepsit své
fyzikéalni a chemické vlastnosti jako jsou stalost barevného odstinu, chemicka stalost a

tepelna odolnost.

Pouziti interkalatti barviv do MMT také vychazi z vlastnosti barviv samotnych. U
barviv se pfirozené vyuziva jejich barevnosti a moznost vizualizace. Této vlastnosti se
vyuziva pro ptipravu tzv. Tracer agents, Cili latek obsahujicich indikatory, které lze po
aktivaci svétlem o urCité vlnové délce vizualizovat diky jejich schopnosti luminiscence.
Montmorillonit by v tomto pfipadé mohl slouzit jako nosi¢ a stabilizator barviv. V piipadé
dobré¢ interkalace barviva mezi vrstvy MMT by mohlo dojit k ziskdni luminiscence
barviva, u které¢ho by za normdlniho stavu k luminiscenci nedoslo, nebo opa¢né. Takto
upraveny MMT by pak nalezl fadu aplikaci pfi vyrobé plastl, jako je napi. vyroba

reflexnich folii.

Dal8i mozné aplikace sebou piindsi vrstevnatd struktura montmorillonitu, ktery je
vyuzivan pro ptipravu nanokompoziti. Takové materidly se pak pouzivaji v nejriznéjsich
pramyslovych odvétvich, jako jsou automobilovy, letecky, kosmeticky, aj. Konkretni
piiklady pouziti interkalovanych barviv v jednotlivych aplikacich jsou pfedmétem

vyzkumu a vyvoje.

V soucasné¢ dob¢ se veénuje velka pozornost biodegradabilnim polymertim
pouzivanym jako nosice latek a 1¢kl tzv. ,,drug delivers®. Pouzitim barviv vykazujicich
luminiscenci Ize sledovat a hodnotit jejich uc¢inky coz umoznuje zlepsit jejich nastaveni v

konkretnich aplikacich.
Dalsi moznosti pro I¢katské aplikace vyvstava z pouziti nékterych barviv (popft.
jejich funkénich supin) pfimo jako 1écebnych prostiedkid . Je znamo, ze krystalova violet’

ma antibakteridlni a antifunguélni ¢inky [14, 15, 16, 24, 26].
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II. PRAKTICKA CAST
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5 STANOVENI CILU DIPLOMOVE PRACE

Cilem diplomov¢ prace je:

Reserse a vybér organickych molekul vhodnych pro interkalaci MMT
Ptiprava interkalovanych materialti a zakladni charakterizace jejich struktury
Charakterizace optickych vlastnosti interkalovanych materialt

Charakterizace tepelné stability interkalovanych materialt



UTB ve Zliné, Fakulta Technologicka 28

6 EXPERIMENTALNI CAST

V rédmci této prace byly piipraveny interkalaty organickych barviv do
montmorillonitu. Pro interkalaci byla pouzita kationtova barviva a to krystalova violet' a
nilskd& modf, jejichz chemickad struktura odpovidala teoretickym pozadavkim pro

interkalaci.

6.1 Priprava interkalatu
Interkalaty MMT byly piipraveny v roztoku ethanol-voda, ve kterém byla barviva

bezezbytku rozpusténa.

6.1.1 Vychozi suroviny

Pro Interkalaci byl pouzit bentonit Bentonite P140 slovenské firmy Envigeo a.s.

Vymeénna kapacita kationtd byla CEC = 75 mmol/100 g jilu.

Tab. 1 Vlastnosti bentonitu P140 uddavané vyrobcem

Deklarované vilastnosti

Nazev vyrobku

Zbytek na sité ;
> 0,015 mm Sypna hustota Vihkost pH Obsah MMT
BENTONITP 140 | max.5% 450 kg/m3 | max.12% | 9az11 | min. 75 %

Interkalovanymi barvivy byla krystalova violet a nilska modf. Krystalova violet
firmy Lachema, Brno (zdvod Neratovice), CAS ¢islo 548-62-9. Molekulovy vzorec
C,5H39N3Cl, molarni hmotnost 407,98. Udavana cCistota barviva okolo 90%.

Nilska modf je od rakouské firmy Loba-chemie, Wien (Austria), CAS C¢islo 3625-
57-8. Molekulovy vzorec 2 Cy0H2oN30 - SO4, molarni hmotnost 732.85. Cistota barviva
okolo 80%.

6.1.2 Pouzité pristroje

Pro pfipravu interkalata (zlepSeni disperze MMT v EtOH/H,O prostiedi a tim

usnadnéni interkalace) byl pouzit ultrazvuk: Lazen ultrazvukova RK 106 bez vika.

Pro ptipravu interkaldtu vz. B a C byla pouzita centrifuga MLW — B54, firmy VE
B Mlw Medizintechnik Leipzig . Otacky byly nastaveny na 4000 ot/min.
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Rentgenovéa difrakce byla provedena na pfistroji Goniometr HZG4 (Freiberg
Prézisionsmechanik-Némecko). Difraktometr pouzivd monochromatické Cu Ka zateni (A =
1,54 A), méfeni bylo provedeno pro uhly od 2 do 14, 20 — na odraz a to pii laboratorni
teploté.

Meéfteni optickych vlastnosti bylo provedeno
e Luminiscence na fluorimetru FSL 920, firmy Edinburgh Instruments.

e Reflektance byla méfena na pfistroji AvaSpec 2048-2 od firmy Avantes

Termogravimetrckd méfeni byla provedena na pfistroji Setsys 1200 Evolution,

firmy Setaram.

6.1.3 Postup pripravy interkalata

Byl stanoven optimalni postup ptipravy interkalatd, ktery pak s mensimi obménami

byl pouzit u vSech ptipravovanych vzork.

1) 2,50g Na-montmorillonitu bylo navazeno a michédno v Erlenmayerové bafice ve smési
100,00g H,O a 47,36g Ethanolu (EtOH) pii pokojové teploté po dobu 1hodiny.

2) Po uplynuti 1 hodiny byla celd smés vystavena pisobeni ultrazvuku na dobu 20minut.

3) Do této disperze bylo poté po kapkach pridano pozadované mnozstvi barviva (Tab.1-
4), které bylo rozpusténo v 31,57g Ethanolu.

4) Celéa smés pak byla michana pti pokojové teploté po dobu 24 hodin.

5) Po uplynuti stanovené doby byla smés odsavana ptes filtraéni papir o hustoté¢ 80 g
/em® za pomoci vodni vyvévy. Cela smés byla poté promyvana do &irého filtratu smési
EtOH/H,0 v poméru 1:2.

6) Nasledovalo volné suseni zbytku na filtracnim papiru na pfi laboratorni teplot¢.

7) Takto vysuseny interkalt byl v tfeci misce rozmélnén na jemny prasek.
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6.1.3.1 Priprava interkaldatii Krystalové violeti

S ptfihlédnutim k vyménné kapacité ionth MMT (CEC = 75 mmol/100 g jilu) byla
hmotnost barviva rozpusténého v 31,57g EtOH stanovena vypoctem pro jednotlivé
koncentrace. viz. (Tab. 1). Postup piipravy vzorki A, B, C odpovidal odst. 6.1.3 pro
postup ptipravy interkalatd. V (Tab. 2) jsou uvedeny navazky jednotlivych vzorki KV (A,
B, C)

Tabulka 2 Navazky KV pro riizné koncentrace roztokii

Oznaceni | Mnozstvi barviva, | Hmotnost na | Hmotnost na
vzorku rel. k CEC 100g MMT | 2,5g MMT
- [CEC] (0] [d]

A 0,5 15,299 0,382
B 1 30,599 0,765
Cc 1,5 45,898 1,147

Tabulka 3 Skutecné navazky MMT a KV

Oznadeni vzorku mKV m MMT
- [g] [g]

A 0,382 2,501
B 0,766 2,502
C 1,147 2,500

Pro pfipravu vzorku B a C interkalatu KV, vSak bylo pro Spatnou schopnost
interkalatu filtrovat se, pouzita centrifugace (4000 ot/min) po dobu 20minut s naslednou

filtraci ptes vodni vyvévu
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6.1.3.2 Piiprava interkalatit Nilské modri

Postup pfipravy interkalati NB odpovidal postupu viz. odst. 6.1.3 s témito
navazkami barviva (Tab. 3). Tab. 4 pak udava navazky jednotlivych vzorki NB (D, E, F).

Tabulka 4 Navazky NB pro riizné koncentrace roztoki

Mnozstvi
Oznaceni Hmotnost na | Hmotnost na
barviva, rel. k
vzorku 100g MMT | 2,5g MMT
CEC
- [CEC] (9] 9]
D 0,5 13,741 0,172
E 1 27,482 0,344
F 1,5 41,223 0,525

Tabulka 5 Skutecné navazky MMT a NB

Oznaceni vzorku m NB m MMT
- [g] [g]
0,172 2,501
0,344 2,501
0,526 2,504

eslllesHiw}
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7 VYSLEDKY A DISKUSE

Byly pfipraveny interkalaty barviv krystalické violeti a nilské modfi do
montmorillonitu. Pro charakterizaci jejich struktury bylo pouzito méfeni RTG difrakce.
Dale bylo provedeno méfeni fluorescence, reflektance a tepelné stability daného

interkalatu pomoci TG analyzy.

7.1 Struktura materialu

Struktura vychozich a pfipravenych materiala byla zkouména metodou RTG difrakce
na difraktometru HZG4 na odraz. Dalsi odstavce se zabyvaji jednotlivymi vysledky RTG

meéieni a jejich diskusi.

7.1.1 Vysledky RTG difrakéni analyzy vychozich materiala

Nejprve byla zmétena RTG difrakce vychozich latek a to bentonitu, krystalové
violeti a nilské modfi. Na Obr. 13 je RTG difrak¢ni spektrum vychoziho bentonitu. Poloha
a dobfe definovany tvar jediného piku ve spektru svéd¢i pro prakticky vyhradni slozeni
krystalického podilu materidlu z montmorillonitu. Pro srovnani se standardem viz [27] a

z mistnich méfenich [22].

Vychozi material byl ovéfen jako vhodny zdroj montmorillonitu pro experimentalni
praci. Podil necistot v tomto primyslové doddvaném ptecisténém materialu 1ze odhadnout
jako velmi maly, podil jinych krystalickych materialti je na zakladé vysledka analyzy RTG

zanedbatelny.

Na Obr. 14 je pak RTG difrakéni spektrum krystalové violeti. Obr. 15 zndzoriuje

difrakéni spektrum nilské modii.
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Obr. 15 RTG difrakce cisté nilské modri
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7.1.2 Vysledky a diskuse RTG difrakéni analyzy interkalati s krystalovou violeti

Byly pripraveny vzorky krystalové violeti A, B a C, které odpovidaji vypoctenym
navazkam (Tab. 1,2). U jednotlivych vzorkl byla méfena rentgenova difrakce (Obr. 16, 17,
18). Vysledky pak byly porovnany s RTG méfenimi vychozich latek bentonitu (Obr. 13) a
krystalové violeti (Obr. 14).

RTG difrakce vzorku A
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Obr. 16 RTG difrakce vzorku Bentonitu interkalovaného KV — Vzorek A
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Jak je patrné z Obr.13 charakteristicky pik odpovidajici difrakénimu obrazu
montmorillonitu posunul svou maximalni hodnotu z tthlu 7,65 (montmorillonit) na hodnotu
4,95 u vz.A (Obr 16), resp. 4,65 pro vzorek B (Obr. 17) a 4,8 pro vz.C (Obr.18), Tim Ize
potvrdit interkalaci ¢ili zménu uspotadani MMT vrstev vlivem interkalace barviva mezi

jeho vrstvy.

Dalsi pik objevujici se okolo dhlu 8,95 26 odpovid4d svou polohou i intenzitou
difrakénimu obrazu pro cCistou krystalickou violet, tento pik je patrny u vSech tii
interkalat a je tak dikazem pfitomnosti krystalové violeti adsorbované na povrchu
montmorillonitu. Vzhledem k tomu, Ze tuto povrchové adsorbovanou krystalovou violet’
nelze vymyt z materidlu pouzitym rozpoustédlem, je pravdépodobné, Ze povrchovy
adsorbat ma uspotfadani velmi podobné CcCistému barvivu, avSak nevyskytuje se ve

rozpustné formé chloridu.

7.1.3 Vysledky RTG difrakéni analyzy interkalati s nilskou modii

Byly pfipraveny interkalaty nilské modii D, E a F (Obr. 19, 20, 21)dle vypoctenych

navazek (Tab. 3, 4) tak, aby odpovidaly pozadovanym koncentracim.
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Obr. 19 RTG difrakce vz. Bentonitu interkalovaného NB — Vzorek D
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Obr. 21 RTG difrakce vz. Bentonitu interkalovaného NB — Vzorek F
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Z vysledkti RTG difrakéni analyzy je patrné, Ze interkalace probéhla ve vétsi mire
jen u vzorku E a F. Vzorek D vykazuje jen malou pfeménu hlavniho MMT piku (obr. 19),
tak ze je zfejmé, Ze nedoSlo ke zvétSeni mezivrstvi a tim interkalaci montmorillonitu
v takovém rozsahu jako u vzorku E a F. U vzorku D je vSak patrny naznak ristu piku mezi

uhly 5 — 6 20, coz znaci na zacinajici interkalaci NB do MMT.

U vzorku E a F (obr. 20,21) je patrnd interkalace. Mezivrstvi se rozsitfuje (coz
dokazuje posun vrcholu piku z hodnot okolo 7,5 (20) na hodnoty 5 (20). Pik, ktery se na
tomto thlu nachézi, vS§ak nema ideélni tvar dobfe vyvinutého montmorillonitového piku,
jako je tomu na obr. 12, ale je roztazen vice do Site. Je pravdépodobné, se zde nachazi jisty
podil nilské modii ve formé baze nebo oxazonu. Vzhledem k tomu ze nilskd modi je sulfat

mohl zde vzniknout 1 siran vapenaty.

7.2 Optické vlasnosti pripravenych materiala

Charakterizace optickych vlastnosti interkalovanych materiald byla provedena

méfenimi luminiscence a reflektance.

7.2.1 Vysledky a diskuse méfeni luminiscence

Byla méfena emisni spektra pro vzorky A az E, a také pro vychozi latky NB, KV a
montmorillonit, excitovana pfi vinovych délkach 410, 520 a 610 nm. Déle bylo provedeno

méteni excitacnich spekter pti emisni vinové délce 620 nm.

Emisni ani excitatni spektra nevykazovala u Zzadného z méfenych vzorka
luminiscenci. Potvrdila se tak teorie, Ze luminiscence zavisi na viskozit¢ rozpoustédla,

resp. latky (prostiedi), ve kterém se dané barvivo nachazi, a také na koncentraci.
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7.2.2 Vysledky a diskuse méreni reflektance

Reflektance byla méfena pro vSechny interkalaty tedy A az F a taktéz pro vychozi
latky-Cisty bentonit, KV a NB jejichz spektra pak slouzila pro porovnani naméfenych
vysledkl v roysahu 370 az 1000nm. Bylo vSak velmi tézké porovnat méfeni reflektance
pro jednotlivé vzorky, nebot’ vzorky vykazovaly riiznou reflektanci. I pfesto lze z téchto

méteni vyvodit urcité zavery.

100 -

Bentonit

Reflektance / %

370 475 580 685 790 895 1000

Vinova délka / nm

Obr. 22 Meéveni reflektance vzorkii: Bentonitu, KV, A, B, C
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Obr. 24 Meéreni reflektance vzorkii: Bentonitu, NB, D, E, F
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Z Obr. 22 a 23 je patrné zZe reflektancni spektra piipravenych materiali nejsou
prostym souctem spekter vychozich materidlii, tzn. mezi hostem (organickym barvivem) a
hostitelem MMT dochdzi k interakeci.

Jak je patrné z Obr. 22, u vzorkli A, B, C dochézi k poklesu absorbance v oblasti
okolo 400nm, naopak v oblasti 460 az 670nm dochazi k narustu absorp¢nich spekter
vzorkd A, B, C. Od hodnoty 670nm absorpce roste az do 90% reflektance (pfi 810nm).

Obr. 23 pfedstavuje normalizované hodnoty reflektance na hodnotu 631nm.
Z tohoto grafu je patrné, ze kiivky reflektance vzorkli A, B, C maji v tomto intervalu (450

— 670nm) velmi podobny pritb¢h, odlisny od tvaru kiivky Cisté¢ KV.

Z Obr. 24 u vzorkt D, E, F dochazi k poklesu absorpce oproti absorp¢ni kiivce
Cisté nilské modfi a to v oblasti 370 az 480nm. Poté se absorbance pfili§ neméni az do

hodnoty okolo 685nm, kdy dochézi k poklesu absorbance na 10% pti 980nm.
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7.3 TG Analyza

Byla zkouména tepelnd stabilita vybranych vzorki A a E, které ptedstavovaly
reprezentativni vzorky dané sady. Lze piedpokladat, ze podobné vysledky by byly
naméteny i1 pro zbylé vzorky. Déle byla méfeni provedena pro vychozi latky, se kterymi
byly TG vysledky vzorkl A, E porovnavany. Méteni bylo provadéno pro teploty do 1000

°C (z vychozi laboratorni teploty).

7.3.1 Vysledky a diskuse termogravimetrické analyzy

——TG-A
-—-—-TG - Bent

Ubytek hmotnosti / %
&,
o

0 200 400 600 800 1000
Teplota / °C

Obr. 25 Zavislost ubytku hmotnosti na teploté pro vzorek A v porovnani s vychozimi

latkami bentonitem a krystalovou violeti
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Obr. 26 Zavislost rychlosti ubytku hmotnosti na teploté pro vzorek A, v porovnani
s vychozimi latkami bentonitem a krystalovou violeti
Tab. 6 Teploty maxim pikit odpovidajici Obr. 26
Oznaceni bodu | aBent | bBent| aA | bA | cA | dA | aKV | bKV | cKV | dKV
Teplota/ °C 69,2 673,5 | 62,1 | 287,5|610,8 | 678,1 | 109,6 | 245,7 | 334,9 | 433,9

Na Obr. 25 je znazornéna zavislost ibytku hmotnosti na teploté pro vzorek A a

vychozi latky, bentonit a krystalovou violet. Lépe Citelny obraz o zménéach vzorki béhem

zahtfivanim ndm podava Obr. 26, na kterém je znazornéna rychlost ubytku hmotnosti

v zavislosti na teploté. Inflexnim bodim na termogtravimetrické kiivce zde odpovidaji

minima diferencialnich (dTG) kiivek. Lze zde pozorovat odchod fyzikaln¢ vazané vody ze

vzorku A (aA) a bentonitu (aBent) s maximem na 62,1 resp. 69,2 °C. SniZeni teploty pro

tuto dehydrataci pozorovanou v ptipad¢ interkalatu ve srovnani s vychozim bentonitem lze

pfipsat na vrub snadnéjSimu odchodu vody z SirSich mezivrstvi a také mensi o¢ekavané

hydrataci velkych kationti KV ve srovnani s kationty alkalickych kovii nebo kovl

alkalickych zemin. Déale mizeme pozorovat tfi vyrazné zmény hmotnosti u KV pii

teplotach okolo 109,6; 334,9 a 433,9 °C(piky bKV, cKV, dKV).
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Nelze s jistotou tvrdit, ze nizkoteplotni pik odpovidajici degradaci vzorku A (bA)
nachdzejici se na 287,5 °C odpovidd posunu prvniho piku KV (aKV) 109,6 °C, nebo
odpovida degradaci interkalovaného barviva KV v MMT, kterda odpovida piku b KV pfti
245,7 °C. Pokud ptipustime, ze proces, jez byl podkladem piku aKV v materidlu A neni
pritomen, jak by bylo Ize ofekavat v pripad¢ krystalové vody nebo inkluzi ¢i necistot
v KV, mizeme konstatovat Ze pik bA odpovidé degradacim KV pii bKV 245,7 °C. Posun
piku bA interkalatu KV o 43 °C tedy odpovida velkému zvyseni teplotni odolnosti barviva
v interkalovaného v KV. Posun maximalni rychlosti procesu aKV k teploté bA, tj. o cca
178 °C by byl znamkou jesté vétsi stabilizace. Také je patrné, ze v interkalatu (vz. A)
neprobihaji zmény, které sou v Obr. 26 charakteristické pro KV (piky cKV, dKV). Toto
chovani Ize v interkalatech ocekavat s postupnym zhroucenim mezivrstvi a tedy
s postupnym uzaviranim hosta ve struktuie hostitele.

Okolo teploty 610,8 °C se objevuje maly pik, ktery miize odpovidat zméné
hmotnosti KV v interkaldtu. Tato zména je vSak nepatrna pii porovnani se zménou
hmotnosti Cist¢tho KV a mohla by indikovat konec pozorovatelnych zmén KV ve struktute
vz A.

Pti teplotaich 678,1 (dA)resp. 673,5 (b Bent) jsou patrné piky charakterizujici

odchod chemicky vdzané vody ze vzorku A, resp. bentonitu.

Tab. 7 Teploty maxim piku odpovidajici Obr. 28

Oznaceni bodu | a Bent | b Bent aE bE cE aNB b NB c NB
Teplota/ °C 69,2 673,5 71,2 319,6 | 650,8 75,7 2555 | 865,3

Obr. 27 znazornuje grafickou zavislost ubytku hmotnosti na teploté¢ u
vzorku E (interkalat NB), ¢istého bentonitu a nilské modfi. Zde je patrny velmi podobny

prubéh vzorku E a bentonitu a také vyrazna hmotnostni zména barviva nilské modfi.
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Obr. 27 Zavislost rychlosti ubytku hmotnosti na teploté pro vzorek E v porovnani

vychozimi latkami bentonitem a nilskou modri
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Obr. 28 Zavislost rychlosti ubytku hmotnosti na teploté pro vzorek E v porovnani

s vychozimi latkami bentonitem a nilskou modri
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Na Obr. 28 je patrny odchod fyzikaln¢ vazané vody okolo 70 °C u vSech vzorkl
(aE, aNB, aBent). Vzorek interkalatu ma tento pik pii teplot¢ mezi hodnotami pro Cisté
vychozi materidly. To by mize byt vysledkem jeho nedostatecné vyvinuté struktury (jak
bylo ukazéno v kapitole 7.1.3), kdy jen mens$i ¢ast NB je ve struktufe hosta a kdy je
vyrazny podil barviva patrné adsorbovan na povrchu montmorilonitu. Dobie patrny pik
bNB (255,5 °C) ptedstavuje vyraznou zménu hmotnosti pii tepelné degradaci Cisté NB.
Tomuto piku odpovida pik na kiivce interkalatu (vzorek E) s maximem na 319,6°C (bE).
Zde je patrné zvétSeni tepelné odolnosti NB v interkalatu, nebo i na povrchu mineralniho

nosice, nebot’ tento pik (bE) je posunut o 64 °C v kladném sméru teplotni osy.

Teploty 673,5 °C (bBent) a 650,8 °C (cE) lze charakterizovat jako odchod
chemicky vazané¢ vody z MMT. Pik cNB (865,3 °C) pak neni vyvinut — struktura
odpovédna za tento proces Ubytku hmotnosti bud’ v interkalatu neni pfitomna, nebo ve
vzorku probiha jiny proces, napt. produkty degradace reaguji s MMT, nebo se pouze

neuvoliuji jsouce vazany ve zhroucené struktute vrstev.
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ZAVER

Byly pfipraveny interkalaty montmorillonitu s organickymi barvivy krystalovou
violeti a nilskou modii. Byla téZ zavedena metoda této ptipravy. U ziskanych vzorki byla
provedena méfeni rentgenové difrakce. Na zaklade téchto vysledka (Obr. 12, 13, 14), Ize
konstatovat velmi dobrou interkalaci krystalové violeti mezi vrstvy MMT pro vSechny
méfené koncentrace barviva. U vzorkl nilské modii se interkalace zdarila ¢asteéné, z RTG
difrakce je patrné, ze nedoslo k tak dobré interkalaci jako u vzorku KV, navic je zde patrny
podil faze, kterd mize odpovidat nckteré z dalSich moznych forem NB. Problém mohl

taktéz nastat moznym vznikem siranu vapenatého pii interkalaci.

U jednotlivych vzorkl byla ddle méfena luminiscence. I kdyZ nilskd modf v Cisté
formé¢ (v roztoku ethanol-voda), resp. krystalova violet (v glycerolu), vykazuji
luminiscenci v intervalu viditelného svétla, nebyla fotoluminiscence pfitomna u
interkalovanych vzorkl, coz je vyhodné pro budouci zaméieni této prace v oblasti
polymernich aplikaci, nebot’ 1ze pfedpokladat, Ze luminiscence barviv se obnovi v intezité
odpovidajici  zavislosti na viskozit¢ a charakteru prostfedi po exfoliaci MMT v
nanokompozitech, coz by umoznilo v podstat¢ on-line detekci procesu tvorby

nanokompozitu béhem jeho ptipravy, jak potvrzuji nekteré vySe uvedené studie.

Me¢éteni reflektance pfineslo dikaz o vzajemné interakci, jak mezi bentonitem a
interkalovanou krystalovou violeti u vzorkti A, B a C tak 1 mezi bentonitem a nilskou

modii pro vzorky D, E, F.

U interkalati byla téz méfena teplotni odolnost pomoci termogravimetrie. Bylo
zjisténo zvySeni teplotni odolnosti u reprezentativnich vzorkit A a E (Obr. 25-28)

v porovnani s vychozimi latkami, bentonitem a ¢istymi barvivy.

Postup piipravy, ktery zavadi tato prace, a ziskané poznatky o vlastnostech
organickych barviv krystalové violeti a nilské modii interkalovanych do montmorillonitu,
budou v budoucnosti vyuzity jako podklad pro dal$i experimentalni praci, ktera sméiuje ke

konkrétnim aplikacim, zejména v oblasti technologie nanokompozitt.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK

T mT A %o

RTG

G

PVC

PET

MMT

PAN

C. L

KV

NB

CEC

CAS

EtOH

d001

20

interkalovany vzorek montmorillonitu krystalovou violeti o koncentraci A
interkalovany vzorek montmorillonitu krystalovou violeti o koncentraci B
interkalovany vzorek montmorillonitu krystalovou violeti o koncentraci C
interkalovany vzorek montmorillonitu nilskou mocri o koncentraci D
interkalovany vzorek montmorillonitu nilskou mocr#i o koncentraci E
interkalovany vzorek montmorillonitu nilskou mocri o koncentraci F
rentgen / rentgenograficka analyza

x-ray difraction / rentgenova difrakce

termogravimetricka analyza

polyvinylchlorid

polyethylen tereftalat

montmorillonit

polyakrylonitril

colour index

krystalova violet

nilska modr

vymeénnd kapacita iontu

jednoznacny numericky identifikator, pouzivany pro chemické latky
ethanol

mrizkova konstanta — mezirovinna vzdalenost

difrakcni uhel
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