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Cislo kod dodanie
vystupu nazov vystupu projektu Glass4Ever pracovného | vystupu
baliku
v2.3. Report popisujtico chemickeé a fyzikalne Nv2 M15
vlastnosti pripravenych mikrosfér

1. Chemické zloZenie vyrobenych sklenenych mikrosfér.

Chemické zloZenie vyrobenych sklenenych mikrosfér, pripravenych z farmaceutického
skleneného odpadu, bolo stanovené pomocou energeticky disperznej roéntgenovej
spektroskopie (EDS). Ziskané elementdrne zloZenie bolo kvantitativne vyhodnotené a
porovnané s pociatocnym zloZzenim farmaceutického skleneného odpadu pred procesom
flame-synthesis, ako je uvedené v Tabulke 1. EDS analyza bola vykonana s cielom overit, Ci
pocas vysokoteplotnej sferoidizacie v plameni a ndsledného rychleho ochladenia doslo k
zmendm v chemickom zlozZeni.

Tabulka 1: Chemicka analyza v hmot.% pre prekurzor a pre pripravené sférické castice.

Composition in wt% of glass precursor and GM
obtained by SEM-EDS:

Glass Precursor GM
Sio, 71,7 79
B,O, 9,8 9
Na,O 6,5 4,5
AlLO, 6,7 6
K,O 1,3 0
CaO 1,1 1,7

2. Termicka analyza a podmienky pripravy vzorky na termickud analyzu

Prvom kroku bolo realizované pretavenie vzorky v laboratérnych podmienkach pre pripravu
vzorky o presnych rozmeroch pre termickd analyzu. Taviaci experiment bol realizovany v
taviacej peci, kde bola pouzita rychlost ohrevu 10°C/min na teplotu tavenia (T) = 1650 °C po
dobu 60 min. Ako taviaci kelimok bol pouzity PtRh10. Pocas vydrze 60 min pri teplote tavenia
bola homogenita taveniny zabezpecena ruénym mieSanim. Po homogenizacii bola tavenina
zohriata na teplotu vhodnu vylievania 1730°C s cielom zniZit viskozitu pre odliatie taveniny na
kovovu formu a ndsledne presunutda do muflovej peci na zabezpecenie chladenia na
laboratérnu teplotu. Z vychladenej vzorky skla bola pripravend vzorka pre TMA analyzu
pomocou rezania a leStenia na rozmery 20x20x5mm.

Termické sprdvanie pripravenej vzorky skla boli analyzované pomocou termo-mechanického
analyzatora (TMA Q400, verzia 22.2). Toto zariadenie umozZiuje presné meranie rozmerovych
zmien v zavislosti od teploty a beZne sa vyuZiva na stanovenie teploty maknutia, teploty
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skleného prechodu a dalsSich termickych vlastnosti suvisiacich s deformaciou skiel, ako je
znazornené na Obrazku 1.
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Obrazok 1. TMA zdznam pomocou ktorého je mozne uréit: tepelnd roztaznost pod a nad Ty,
transformacnu teplotu a teplotu maknutia dilatometrickej.

3. Morfologicka charakterizacia a analyza velkostného rozdelenia sklenenych mikrosfér

Sklenené mikrosféry vyrobené z borosilikdtového farmaceutického skleneného odpadu (Batch 3,
velkost castic <125 um) metddou flame synthesis boli charakterizované s cieflom vyhodnotit ich
morfoldgiu, kvalitu povrchu a rozdelenie velkosti ¢astic. Morfoldgia a Strukturne znaky vyrobenych
mikrosfér boli skimané pomocou skenovacej elektrénovej mikroskopie (SEM), ako je uvedené na
Obrazku 2. SEM snimkovanie potvrdilo Uspesnu sferoidizaciu nepravidelnych castic skleneného prasku
po prechode vysokoteplotnym plameriom. Okrem SEM analyzy bolo rozdelenie velkosti Castic
ziskanych sklenenych mikrosfér stanovené pomocou optickej mikroskopie v kombindcii s digitalnou
analyzou obrazu. Reprezentativne SEM snimky boli zaznamenané pri viacerych zvacseniach a priemery
Castic boli merané pomocou softvéru na spracovanie obrazu pre urcovanie velkosti ¢astic. Tento pristup
umoznil presné Statistické vyhodnotenie rozdelenia velkosti mikrosfér na zaklade velkého poctu castic.

Feature Mean St.Dev Minimum Maximum
Diameter 47.70 27.67 6.56 128,95
Diameter Distribution

100pm JEOL
1 WD 24.1mm 16:21:19

Obrdazok 2. SEM snimky a rozdelenie velkosti ¢astic vyrobenych mikrosfér.
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4. Vysokoteplna viskozita vyrobenych sklenenych mikrosfér

Vysokoteplotna viskozita vyrobenych sklenenych mikrosfér a pévodného farmaceutického skleneného
odpadu bola odhadnutd na zdklade ich chemického zloZenia pomocou globalneho Statistického
modelu viskozity skiel. Model bol implementovany prostrednictvom platformy GlassProperties.com,
ktord na zaklade oxidového zloZenia predikuje teplotnd zavislost viskozity s vyuZitim validovanych
empirickych a Statistickych databdz pre viaczlozkové sklené systémy. Vypocitané krivky viskozita—
teplota pre poévodny skleneny odpad aj mikrosféry pripravené metddou flame synthesis boli pouzité
na posudenie potencidlnych Struktirnych zmien vyvolanych vysokoteplotnym spracovanim. Kedze
viskozita silne zavisi od konektivity sklenej siete a rozdelenia modifikatorov, aj mierne zmeny zloZenia
alebo struktirne prestavby pocas tavenia a rychleho ochladenia mozu viest k meratelnym rozdielom
v spekani vzoriek vo viskéznom toku.

Vysledky ukazuju, ze krivka viskozity vyrobenych sklenenych mikrosfér je mierne posunuta k vyssim
hodnotam v porovnani s povodnym sklom, ako je zndzornené na Obrdzku 3. Toto zvysSenie viskozity
mozno pripisat Ciasto¢nej volatilizacii alkalickych zloZiek pocdas expozicie plameriu a zvysenej
polymerizacii sklenej siete v désledku rychleho ochladenia, ktoré obmedzuje Struktdrnu relaxaciu.
Podobné sprdvanie sa beine pozoruje pri plamerfiom spracovanych silikdtovych a borosilikatovych
sklach, kde aj malé zmeny zloZenia vedu k vyssej pevnosti skla a vysSej odolnosti vodi viskdznemu toku.

Glass

Pharmaceutical glass A (GM-GP)
powder 16

log10(vis/dPa.s) 12

Melting point pl 16252 17382 us
14655 1571 105,5 § \
el 13376 14357 981 = Glass powder
W. p.(press, blow.) 4 1145,6 1230,3 84,7 =0 > Ol Micrespheres
H 10084 10816 73,2 4 T
q 9053 969 63,7 2 T—
7 8252  880,8 55,6 0
Littleton Softening Poir 6 7851  836,5 51,4 400 600 800 mOUT [IC}”OO 1400 1600 1800
8 761  809,9 48,9
9 7085 7515 43
664,7 70,8 38,1
627,6  661,3 33,7
611,2  642,9 31,7
12 5959  625,7 29,8
Tgarea 13 5683  594,8 26,5
13,3 560,8  586,3 25,5
14 5442  567,7 23,5
14,5 5332 5553 2,1

Obrdazok 3. Porovnanie zavislosti viskozity od teploty pre vyrobené sklenené mikrosféry a pévodny
skleneny odpad.
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