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(57) Anotace:

Zrmita kompozice mé pii tlaku 103 421 Pa, teploté 20 °C a tlaku P
vrozmezi 133, 322 az 13 332,2 Pa, v dusiku hustotu stésnani
men3i nebo rovnou 160 ke/nt, tepelnou vodivost /TC, Thermal
Conductivity/ pii 133, 322 az 1333,322 Pa mensi neZ nebo rovnou
0,260 1nP +4,53 mW/mK a TC pfi 1333,322 a7 13 332,2 Pa
mensi neZ nebo rovnou /0,824 1nP + 0,47/ mW/mK. Vyhodna
zmita kompozice je gelova kompozice. Izolaéni télesa s nizkou
tepelnou vodivosti, vytvoi'ena ze zmité kompozice, s vyhodou
gelové zrmité kompozice.
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kbmpozice a izoladni télesa majici nizkou tepelnou vodivost

Oblast techniky

PredloZeny vynadlez se tykad kompozici se zlepSenymi
tepelné vodivostnimi vlastnostmi. PY¥edloZeny vyndlez se také

tvkd izolalnich téles tyto kompozice zahrnujicich.

Decsavadni stav techniky

Izoladni materidly se pouZivaji pro aplikace
zahrnujici okna, budovy, stroje jakoZ i daldi primyslové
a domaci zatizeni. Jednim typem izolace je izolace typu
"prasgek-ve-vakuu", kde je vakuovy prostor vyplnén zrnitou
izoladni kompozici, nap¥iklad praskem. Izolace typu
"prasek-ve-vakuu" se miZe pouzivat v izoladnich panelech,
v aplikacich =zahrnujicich doméci a pramyslové aplikace,
vCetné& lednicek, oh¥ivadld vody a za¥izeni pro skladovani

a dopravu kapalin o vysoké a nizké teploté.

Terminu "vakuovy panel" nebo "vakuovy izoladni panel"
se pouzivad pro popis izolace typu prasek-ve-vakuu, napt.
izolad¢ni struktury majici sniZeny vnit¥ni tlak. Vakuové
izoladni panely zpravidla zahrnuji izoladni kompozici
a nédobu, tvo¥enou vpodstaté& nepropustnou £61ii obklopujici
vyplilovy materidl. Nadoba je zpravidla evakuovdna na vnit¥ni
tlak mensSi neZ je atmosféricky tlak a hermeticky uté€snéna.
Kromé& izoladni funkce zajidtuje izola&ni kompozice oporu

P

plasté nédoby, aby se nddoba b&hem evakuovani nezhroutila.




Vakuové izoladni panely se s vyhodou pouzivaji pro
izoladni aplikace, vcetné stén chladicich zaY¥izeni. Je
vyhodné, kdyZ tyto panely zustavaji G¢inné po dobu

Zivotnosti za¥izeni, kterd miZe byt deldi neZ 20 let.

Izoladni charakteristiky vakuového panelu jsou funkci
tepelné vodivosti zrnité kompozice a vytvoreného

a udrZovaného stupné vakua.

PouZiti izoladniho systému, ve kterém Jje vakuovy
prostor naplné&n izoladnim materidlem, je spojeno alespon
s nékolika téZkostmi. Obecné se vétgi izolacni hodnoty
dosahuji p¥i Grovnich vakua déle pod tlakem okoli, nebo
jinak vyjad¥eno, tepelnd vodivost nartsta S narustem
abgolutniho tlaku. V disledku toho nardstaji vyrobni naklady
s pot¥ebou ustavit Groveil vakua dale pod tlakem okoli (niZsi
absolutni tlak) pro zajisténi vétsi pocateni hodnoty (niZsi
tepelné vodivosti) a pro minimalizaci sniZeni izoladni
hodnoty nasledkem ztraty uUrovné vakua prosakovanim, narlstem
teploty a/nebo uvolriovdnim plynu 2z izoladniho materidlu.
Krom& toho zpracovaci a vyrobni ndklady Jsou zvySeny
pot¥ebou vpodstaté pro plyn nepropustnych bariérovych

materidld (nap¥. vakuovych pytld), které drZi izoladni

materidl, a udrzuji nizké Grovné vakua.

Bylo by vyhodné mit kompozice dosahujici zlepSenych
tepelnych vodivosti. Takovéto kompozice by byly vyhodné pro
pouZiti v izoladnich strukturach zahrnujicich, aniZ by na né
v3ak byly omezeny, izola&ni panely majici sniZené vnit¥ni

tlaky nebo jiné formy izolace typu prasek-ve-vakuu.

Také by bylo vyhodné mit kompozici dosahujici hodnotu

tepelné vodivosti dostatednou pro pouZiti v izoladnich




aplikacich p¥i Grovni vakua bliZ$i okolnimu tlaku, neZ dosud
znamé izoladni materidly, pro sniZeni vyrobnich
a zpracovacich néakladd spojenych s ustavenim duGrovni vakua
ddle od okolnich podminek a pro omezeni pot¥eby vysoce
nepropustnych bariérovych materidld pro udrZovéani aGrovni
vakua. Takovato izoladni kompozice miZe vyhodné zvySit dobu

Yivotnosti izolacni struktury.

Podstata vyndlezu

P¥edloZeny vynalez poskytuje zrnitou kompozici, ktera
p¥i tlaku 103 421 Pa (15 psi), teplot& 20 °C a tlaku
P v rozmezi 133,322-13 332,2 Pa (1-100 Torr), v dusiku ma:

hustotu stésnani mens3i nebo rovnou 160 kg/m3, a

tepelnou vodivost (TC, Thermal Conductivity) p¥i
133,322-1333,322 Pa mensSi neZ nebo rovnou 0,260 1nP + 4,53
mW/m.K (TC < (0,260 1nP + 4,53) mW/m.K) a TC pri

1333,322-13 332,2 Pa mendi neZ nebo rovnou 0,824 1nP + 0,47
mW/m.K (TC < (0,824 1lnP + 0,47) mW/m.K).

Podle dals$iho provedeni p¥edloZeny vyndlez poskytuje
zrnitou kompozici, kterd p¥i tlaku 103 421 Pa, teploté
20 ©C a tlaku 133,322 Pa (1 Torr), v dusiku ma:

hustotu st&snani men3i nebo rovnou 160 kg/m>, a

TC mendi neZ nebo rovnou 5,8 mW/m.K.

Podle dal&iho provedeni p¥edloZeny vyndlez poskytuje

zrnitou kompozici, kterd p¥i tlaku 103 421 Pa, teploté
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20 ©C a tlaku 1333,22 Pa (10 Torr), v dusiku ma:
hustotu sté&snani mens$i nebo rovnou 160 kg/m3, a

TC mendi ne? nebo rovnou 6,4 mW/m.K.

Podle dal8iho provedeni predloZeny vyndlez poskytuje
zrnitou kompozici, kterd p¥i tlaku 103 421 Pa, teploté
20 ©C a tlaku 13 332,2 Pa (100 Torr), v dusiku ma:

hustotu st&snani mensi nebo rovnou 160 kg/m3, a

TC mendi neZ nebo rovnou 9 mW/m.K.

Podle dals$iho provedeni predloZeny vynalez poskytuje
zrnitou kompozici, kterda p¥i tlaku 103 421 Pa (15 psi),
teplot& 20 °C a p¥i  jakémkoli tlaku P v rozmezi
133,322-13 332,2 Pa (1-100 Torr), v dusiku ma:

hustotu stésnani mensi nebo rovnou 160 kg/m3, a

tepelnou vodivost (TC, Thermal Conductivity) p¥i
133,322-1333,322 Pa mengi neZ nebo rovnou 0,260 1nP + 4,53
mW/m.K (TC =< (0,260 1nP + 4,53) mW/m.K) a TC pri
1333,322-13 332,2 Pa mensi nez nebo rovnou

(0,824 1InP + 0,47) mW/m.K (TC = (0,824 1nP + 0,47) mW/m.K).

Pouziva-li se 2zde ve vztahu ke kompozicim podle
predloZeného vynalezu terminu "zrnity", tykd se to
nejednolitych struktur obsahujicich oddélené Ccéastice,
granule, vldkna a/nebo jejich smési. Vyhodnd kompozice

predloZeného vyndlezu je gelovad kompozice.

Podle dal8iho provedeni p¥edloZeny vyndlez poskytuje




gelovou kompozici vyrobenou bez nadkritického sufeni majici
poréznost vét8i neZ nebo rovnou 0,95 a hustotu sloupce mendi

ne¥ nebo rovnou 100 kg/m>.

P¥edloZeny vynidlez pogkytuje také izola&ni t&leso

obsahujici kompozici podle p¥edloZeného vynélezu.

Znaky a v?hodyvkompozici a izolace podle pY¥edloZeného

vynédlezu budou objasnény nasledujicim detailn&j$im popisem.

P¥ehled obrdzkd na vykresech

Obrazek 1 poskytuje grafické zndzornéni vzorcu

pouzitych v popisu podle p¥edloZeného vyndlezu.

Obrazek 2 znazornuje vytvoreni vakuového izoladniho

panelu izolac¢niho té€lesa podle p¥edloZeného vynédlezu.

Obrazek 3 znézornuje vytvofeni za¥izeni pouZitého pro

analyzovani tepelné vodivosti.

Obréazek 4 zndzornuje vytvo¥eni za¥izeni pro vystaveni
kompozice tlaku 103 421 Pa pro stanoveni hustoty sté&snéni

a TC pod tlakem.

Obrédzek 5 je schematické vysvétleni p¥ikladu zplsobu

vyroby gelovych kompozici popsanych zde v p¥ikladech.
Obrazek 6 je grafické znadzornéni rozloZeni dJdéastic
podle velikosti vyrobenych pouZitim laboratorniho vybaveni

popsaného zde v prikladech.

Obrdzek 7 je grafické zndzorné&ni tepelné vodivosti




(TC) rGznych materidld, o CemZ je Yel v p¥ikladu 1 niZe.

Obrazek 8 je dalsi grafické znazornéni tepelné
vodivosti (TC) rGznych materidld, o demZ Jje ¥el v niZe

uvedeném prikladu 1.

Obrédzek 9 je grafické znadzornéni tepelné vodivosti

TC) materidll, které se 1i81i v hustoté sté&snani, o CemZ je

(@4

(
¥Yel v niZe uvedeném p¥ikladu 1.

Obrazek 10 je grafické zndzornéni tepelné vodivosti
(TC) materialhd, které se 1i81 ve velikostech &&astic, o &emZ

je ¥el v niZe uvedeném p¥ikladu 1.

Obréazek 11 je grafické znadzornéni tepelné vodivosti
(TC) materiall, Kkteré se 1lisi v druhu a p¥itomnosti
zakalovaciho ¢inidla, o dZemz je Ye¢ v niZe uvedeném
prikladu 4.

Obrazek 12 je grafické znadzornéni tepelné vodivosti
(TC) materidld, které se 1i%1 v druhu a p¥itomnosti sazného
zakalovaciho ¢inidla, o CdZemz je ¥ed v niZe uvedeném
p¥ikladu 5.

Podrobny popis vyndlezu

P¥edloZeny vyndlez poskytuje zrnitou kompozici, ktera
p¥i tlaku 103 421 Pa (15 psi), teplot& 20 °C a tlaku
P v rozmezi 133,322-13 332,2 Pa (1-100 Torr), v dusiku ma:

hustotu sté&sndni nebo rovnou 160 kg/m3, vyhodn& mensi

nez nebo rovnou 140 kg/m3, vyhodnéji 10-120 kg/m3 a




tepelnou vodivost (TC, Thermal Conductivity) p¥i
133,322-1333,322 Pa mensi nez nebo rovnou
(0,260 1InP + 4,53) mW/m.K (TC = (0,260 1nP + 4,53) mW/m.K)
s vihodou mengi neZ nebo rovnou (0,304 1nP + 3,91) mW/m.K
(TC = (0,304 1nP + 3,91) mW/m.K) a TC pri
1333,322-13 332,2 Pa mensi nez nebo rovnou
(0,824 1nP + 0,47) mW/m.K (TC < (0,824 1nP + 0,47) mW/m.K)
s vyhodou mengi ne? nebo rovnou (0,825 1nP + 0,16) mW/m.K
(TC < (0,825 1nP + 0,16) mW/m.K).

Ve vzorcich zde pouZitych "ln" znamend p¥irozeny

logaritmus (log,1=1nl=0).

Obrazek 1 poskytuje grafické znédzorndni vzorcl zde

pouzitych pro popis kompozici podle ptredloZeného vynédlezu.

Horni zak¥iveni na obrazku 1 predstavuje
TC = (0,260 1nP + 4,53) mW/m.K pri 133,322 - 1333,322 Pa
a TC = (0,824 1nP + 0,47) mW/m.K pri 1333,322 -

- 13 332,2 Pa. Dolni zak¥iveni na obrdzku 1 predstavuje
TC = (0,304 1nP + 3,91) mW/m.K pri 133,322 - 1333,322 Pa
a TC = (0,825 1nP + 0,16) mW/m.K p¥i 1333,322 - 13 332,2 Pa.

PfedloZeny vyndlez poskytuje zrnitou kompozici, kterda
p¥i tlaku 103 421 Pa, teploté&é 20 °C a tlaku 133,322 Pa

(1 Torr), v dusiku ma:

hustotu sté&snani men3i nebo rovnou 160 kg/m3, vyhodné

mensi nebo rovnou 140 kg/m3, vyhodnéji 10-120 kg/m3 a

TC menSi neZ nebo rovnou 5,8 mW/m.K, vyhodn& men&i neZ

nebo rovnou 5,4 mW/m.K.

Podle dalsSiho provedeni pFredloZeny vyndlez poskytuje




zrnitou kompozici, kterd p¥i tlaku 103 421 Pa, teploté&
20 ©C a tlaku 1333,22 Pa (10 Torr), v dusiku ma:

hustotu stésnadni mens8i nebo rovnou 160 kg/m3, vyhodné

mens$i nebo rovnou 140 kg/m3, vyhodnéji 10-120 k /m3 a
Y g

TC men8i neZ nebo rovnou 6,4 mW/m.K, vyhodn& menZi ne%

nebo rovnou 6,1 mW/m.K.

Podle dal8iho provedeni p¥redloZeny vynédlez poskytuije
zrnitou kompozici, kterd p¥i tlaku 103 421 Pa, teploté&
20 ©C a tlaku 13 332,2 Pa (100 Torr), v dusiku ma:

hustotu stésndni mengi nebo rovnou 160 kg/m3, vyhodné

men8i nebo rovnou 140 kg/m3, vyhodnéji 10-120 kg/m3 a

TC men8i neZ nebo rovnou 9 mW/m.K, vyhodn& mens$i nei

nebo rovnou 8 mW/m.K.

Podle dal8iho provedeni p¥edloZeny vyndlez poskytuje
zrnitou kompozici, kterd p¥i tlaku 103 421 Pa (15 psi),
teploté 20 °C a pri jakémkoli tlaku P v rozmezi
133,322-13 332,2 Pa (1-100 Torr), v dusiku ma:

hustotu stésnani men$i nebo rovnou 160 kg/m3, vyhodné

mendi nebo rovnou 140 kg/m3, vyhodn&ji 10-120 kg/m3 a

tepelnou vodivost (TC, Thermal Conductivity) p¥i
133,322-1333,322 Pa mensi neZ nebo rovnou
{0,260 1InP + 4,53) mW/m.K (TC < (0,260 1nP + 4,53) mW/m.K)
s vyhodou mensi neZ nebo rovonou (0,304 1nP + 3,91) mW/m.K
(TC = (0,304 1nP + 3,91) mW/m.K) a TC pri
1333,322-13 332,2 Pa mensi nez nebo rovnou
(0,824 1InP + 0,47) mW/m.K (TC < (0,824 1nP + 0,47) mW/m.K)
s vyhodou men8i neZ nebo rovnou (0,825 1lnP + 0,16) mW/m.K
(TC = (0,825 1lnP + 0,16) mW/m.K).
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Predchozi popis kompozici podle p¥edloZeného vynélezu
byl proveden s ohledem na vybrané tlaky, zahrnujici tlaky
v rozmezi 133,322-13 332,2 Pa (1-100 Torr). Vybrany tlak
odkazuje k tlaku ve vakuové komo¥e pouZité p¥i ur&ovani TC

kompozice.

Kompozice podle p¥edloZeného vynalezu mohou byt
s vyhodou pouZity jako izoladni materidl pro sniZeni prenosu
tepla v izoladnich aplikacich, které zahrnuji panely (napft.
panely typu prasek-ve-vakuu) , plastée, zdi, pouzdra

a podobné&, ale nejsou na né omezeny.

Kompozice podle predloZeného vyndlezu se pouZivaji
s vyhodou zejména jako izoladni materi&l ve struktu¥e ve
vakuu, nap¥iklad ve vakuovém pytli, jako jsou ty pouZivané

ve vakuovych panelech.

Tepelnd vodivost ("TC", Thermal Conductivity) je mirou
tepelné izolacdnich schopnosti materidlu. TC mize byt
vyjéad¥ena jako mW/m.K v SI jednotkdch a jako (BTU) (palec)
na (hodinu) (&tvere&nou stopu) (°F) v anglickych jednotkéach.
vétsi &iselné hodnoty TC odpovidaji v&tZi tepelné vodivosti
a nizs8i izolaéni schopnosti. NiZ§i &iselné hodnoty tepelné

vodivosti odpovidaji vét8i izoladni schopnosti.

TC je opak tépelného mérného odporu. Tepelny m&rny
odpor miZe byt vyjad¥en jako (metr) (K)/miliwatt v SI
jednotkdch a jako (hodina) (&tvere&ni stopa) (°F) na (BTU)
(palec) v anglickych jednotkdch, d&asto obecné& vztahovan
k R-hodnoté&/palec. V&ts8i &iselné hodnoty tepelného m&rného
odporu odpovidaji vétsi izoladni schopnosti, a tedy ni%si
TC.




Zde popsané a vyjad¥ené TC hodnoty mohou byt snadno
p¥evedeny na hodnoty tepelného mé&rného odporu pouZitim

nasledujiciho vzorce:
tepelny m&rny odpor = 1/TC.

Pro porézni zrnitou kompozici se mlZe TC ménit jako
funkce podminek prost¥edi, jako je atmosféra, teplota
a tlak, které obklopuji a/nebo vypliiuji pdry. Nap¥iklad
v izolaci, kde je 1zola¢ni kompozice wve wvakuu, TC bude

ovlivnéna stupném ustaveného a udrZovaného vakua.

Vice detaild wvztahujicich se k TC je vyloZeno v ASTM
terminologickém standardu C-168. Zde vyjad¥ené hodnoty
tepelné vodivosti (TC, Thermal Conductivity) byly urdeny
zpuisobem zndmym =z oboru, za pouziti zkousky ASTM C1114-92.
NiZe je vyloZeno vice detaill vztahujicich se k postupu pro

urdovani TC.

Mérné& hmotnost znamend hmotnost nebo hmotu kompozice
délenou objemem. Hmotnost nebo hmota kompozice a jeji objem

mohou byt urleny pomoci bé&Znych zplsobi.

Pouziti izolalni kompozice bude zaviset <&aste&né na
jeji hustoté a poZadované TC. Hust$i kompozice by vyZadovaly
aby bylo pouZito vice materidlu pro dosaZeni poZadovaného
stupné izolace. Obecné pouZiti vétZiho mnoZstvi materidlu

bude mit za nésledek vygs8i naklady.

Izoladni vlastnosti kompozice  podle ptredloZeného
vynédlezu Jjsou popsany s odkazem ke kompozici pod vné&jsim
tlakem 103 421 Pa (15 psi). Tlak 103 421 Pa (15 psi) mizZe

byt ziskdn stlacenim kompozice pouZitim znadmych zpusobt.




Tyto zpUsoby zahrnuji néasledujici: p¥eneseni kompozice do
vaku, utésnéni vaku, umisténi vaku mezi dvé& kovové desky
a jednoosé stladeni bez okrajového omezeni na vné&jsdi tlak

103 402 Pa (15 psi). Stlaceni se udrZuje pro m&¥eni TC.

Teplota 20 ©C, pou¥ivand v popisech kompozici podle
p¥edloZeného vynélezu, znamend teplotu, p¥i které se provadi

mé¥eni TC.

Jak se rozumi v popisu podle predloZeného vynélezu,
"dusik" znamend plynnou atmosféru, =zahrnujici dusik jako
hlavni sloZku. Vlastnosti kompozice p¥edloZeného vyndlezu
jsou popsany s odkazem k dusiku Jjako plynu v pdrech
a obklopujicimu kompozici predloZeného vynadlezu. Odkaz
k dusiku v popisu p¥edloZeného vynélezu poskytuje prost¥edky
pro srovnani TC kompozice ptredloZeného vyndlezu a TC jinych
kompozici. Ve vytvorenich kompozice predloZeného vynédlezu
nicméné mize obklopujici atmosféra zahrnovat vzduch, dusik,
nebo plyn s rozdilnou tepelnou vodivosti, nap¥iklad argon,

krypton nebo xenon, které maji niZsi tepelné vodivosti.

Vyhodna vytvoreni kompozici podle predloZeného
vyndlezu maji BET povrchovou plochu vét8i neZ nebo rovnou
200 mz/g, vyhodné& vét&i neZ nebo rovnou 400 mz/g, vyhodnéji

vét8i nez nebo rovnou 500 m2/g. BET povrchovéd plocha miZe

byt urdena pouzZitim zkousky ASTM D1993.

Ve vyhodnych vytvofrenich kompozici podle predlozeného
vynalezu jsou velikost a rozloZeni velikosti mezigranulovych
prostorli mezi Casticemi minimalizovany pouZitim kompozice
zahrnujici dé&astice majici primé&rnou velikost &astic mezi
50-500 mikrony, g vyhodou mezi 50-250 mikrony. Téchto
velikosti <&&stic lze dosdhnout béZnymi zpisoby, nap¥iklad




»

mletim a/nebo zplsoby fyzikdlniho t¥id&ni.

V¢hodna vytvo¥eni kompozici podle predlozeného
vyndlezu jsou kompozice s poréznosti v&tS8i ne? nebo rovnou
0,90, vyhodné&ji v&t8i neZ nebo rovnou 0,93. Poréznost je
definovana jako p¥evracend hodnota objemu vzorku, ktery je
mezi Casticemi a uvnit¥ nich a miZe byt urdena nidsledujicim

vzorcem:

(m&¥end hustota sloupce materidlu
v porézni podobg)
POYEZNOSt = 1 = =--m oo

(hustota materidlu v pevné podobg&)

Vice detailll vztahujicich se k m&¥eni je uvedeno niZe.

Vyhodnéd kompozice podle pr¥edloZeného vynadlezu je

gelova kompozice zahrnujici gelovou sloZku.

Gelovou kompozici se zde rozumi kompozice zahrnujici,
aniZ by na né byla omezena, aerogely, xerogely a podobné&,

vyrobené s nebo bez nadkritického suSeni.

Mezi gelovymi sloZkami vhodnymi pro  pouziti
v kompozici podle predloZeného vynédlezu jsou zahrnuty:
oxidové gely, =zahrnujici gely oxidd kovd jako jsou
silikagely, titanoxidové gely, hlinitooxidové gely
a podobné, polymerni gely, rezorcinformaldehydové (R-F)
gely, melaminformaldehydové (M-F) gely, fenolfuralové (P-F)
gely a podobné. Vyhodnad gelovd sloZka je gel oxidu kovu.
Detailni popis '"gelld" a "gelovych sloZek" Jje vyloZen
v publikované PCT pY¥ihl&Sce 96/18456, na jejiZ obsah se zde

odkazuje. Gelova slozka je vyhodné aerogel oxidu




k¥emic¢itého, vyhodn&ji aerogel oxidu k¥emi&itého vyrobeny

z prekursoru tvo¥eného k¥emilitanem sodnym.

Gelovad kompozice je také s vghodou takova gelova

kompozice, kterid zahrnuje zakalovaci &inidlo.

Vhodné& =zakalovaci ¢&inidla zahrnuji takova, ktera
minimalizuji p¥enos IR =z&a¥eni skrz kompozici, a zahrnuji,
aniZz by na né& byla omezena, uhlikaté materidly, oxidy
zeleza, Al,05, FeTiO5, TiO,, Zr0O, a jind zakalovaci &inidla
znama v technice. Vyhodné zakalovaci ¢&inidlo zahrnuje
uhlikaty materidl. Uhlikaté materidly zahrnuji: saze,
aktivni uhli, grafit, kompozice =zahrnujici saze a oxid kovu
(nap¥. oxid k¥emidity), a sm&si zahrnujici takové uhlikaté
plnici materidly. Zakalovaci ¢&inidlo jsou s vyhodou saze.
Vyhodna saze maji povrchovou plochu na dusik (N,SA) alespon
10 m2/g, s vyhodou 15-500 m2/g.

Ve vyhodném vytvofeni kompozice podle p¥edloZeného
vynadlezu kompozice zahrnuje vice neZ nebo rovnd 3 %, vyhodné&
vice neZ nebo rovnych 5 % hmotnostnich, vyhodn&ji 5 a¥

30 %, zakalovaciho &inidla.

Zakalovaci c¢inidlo miZe byt kombinovdno s gelovou
slozkou raznymi zpusoby. Zakalovaci ¢&inidlo miZe byt
fyzikdln€ smiseno v suché form& s gelovou sloZkou po
vysuSeni. Zakalovaci <&inidlo je s vyhodou =zapouzd¥eno
v matrici gelové sloZky, nap¥iklad kombinovanim gelového

¢inidla s gelovou sloZkou pted gelaci gelové sloZky.

Pro zlepSeni manipulace s gelovou kompozici se
s vyhodou pfipojuje zakalovaci ¢&inidlo ke gelové sloce.

Detaily vztahujici se k vyznamu terminu "p¥ipojen" jak se mu




zde rozumi jsou vyloZeny v uverejné&né PCT p¥ihlisdce
W096/18456, v elektronovém skenovacim mikroskopu (SEM,
Scanning Electron Microscope) se obraz gelové kompozice
zahrnujici p¥ipojené zakalovaci ¢&inidlo, zejména p¥ipojenou
uhlikatou sloZku, 1i81i od SEM obrazu kompozice, kde gelova
sloZka a zakalovaci <&inidlo jsou fyzikdln& smifeny, nebo
kompozice, ve Kkteré je =zakalovaci ¢&inidlo zapouzd¥eno
v gelové matrici gelové sloZky, ale ne p¥ipojeno. Oté&rova
hodnota gelové kompozice =zahrnujici p¥ipojené zakalovaci
¢inidlo, =zejména p¥ipojenou uhlikatou sloZku, bude obecné
nizsi neZ otérovd hodnota kompozice, kde gelova sloZka
a zakalovaci ¢inidlo jsou fyzikalné smiSeny, nebo kompozice,
kde Jje =zakalovaci ¢inidlo =zapouzd¥eno v gelové matrici

gelové sloZky, ale ne p¥ipojeno.

Je-1li tYeba, zakalovaci <¢inidlo miZe byt upraveno,
nap¥iklad chemickymi upravovacimi ¢inidly, za Gcelem
p¥ipojitelnosti zakalovaciho ¢&inidla ke gelové sloZce. Jak
je vysvétleno v PCT wuvetrejnéné prihlasce W096/18456,
uhlikaté materidly, zejména saze, mohou byt zpracovany
nasledujicim zpisobem, za ulelem p¥ipojitelnosti uhlikatého

materidlu ke gelové sloZce.

Pripojitelnd wuhlikatad sloZka miZe byt p¥ipravena
reagovanim wuhlikaté sloZky s diazoniovou soli v kapalném
reakénim prost¥edi pro p¥ipojeni alespoii jedné organické
skupiny k povrchu uhlikaté sloZky. Vyhodnd reak&ni prost¥edi
zahrnuji vodu, jakékoli prost¥edi obsahujici vodu a jakékoli
prost¥edi obsahujici alkohol. Voda je nejvyhodnéjsi

prost¥edi.

Modifikované uhlikaté sloZky a rUzné metody na jejich

p¥ipravu jsou popsédny  Vv: uve¥rejnénd PCT p¥ihlaska




W096/18688 nazvand "Reaction of Carbon Black with Diazonium
Salts, Resultant Carbon Black Products and Their Uses',
uvefejnénd PCT p¥ihlaska W096/18690 nazvand "Reaction of
Carbon Materials with Diazonium Salts and Resultant Carbon
Products", publikovanad PCT prihlas8ka W096/18695 nazvana "Ink
Jet Ink Formulations Containing Modified Carbon Products",
publikovan& PCT p¥ihlaska WO096/18694 nazvan&d "Non-Aqueous
Ings and Coatings Containing Carbon Products", publikovana
PCT p¥ihl&8ka W096/18696 nazvand "Aqueous Inks and Coatings

Containing Modified Carbon Products", publikovand PCT
p¥ihlaska WO096/18689 nazvand "Carbon Black Products for
Coloring Mineral Binders" a publikovand PCT pt¥ihlasgka

W096/18456 zmin&nd vy8e. Odkazuje se zde na obsah kaZdé

z téchto uvetrejnénych PCT prihlé&sdek.

Metoda ptipravy p¥ipojitelnych uhlikatych sloZek, pro
pouziti v gelovych kompozicich podle p¥edloZeného vynélezu,
je popsédna v nésledujicim odstavci s odkazem k sazim jako
uhlikaté sloZce. Podobné metody mohou byt pouZity pro
p¥ipravu pripojitelnych uhlikatych sloZek jinych neZ saze.

Pro pripravu p¥ipojitelnych sazi pot¥ebuje byt
diazoniovd sul pouze dostatedné& stabilni, aby mohlo dojit
k reakci se sazemi. Reakce tedy mwlZe byt provedena
s nékterymi diazoniovymi solemi jinak povaZovanymi za
nestabilni a nachylnymi k rozkladu. NE&které rozkladné
procesy mohou konkurovat reakci mezi sazemi a diazoniovou
soli a mohou snizZit celkovy pocet organickych skupin
pripojenych k sazim. Reakce miZe byt diale provadé&na pri
zvyS8enych teplotéch, kde mnohé diazoniové soli mohou byt
ndchylné k rozkladu. ZvySené teploty mohou také prosp&3né&
zvy8it rozpustnost diazoniové soli v reakdnim prost¥edi

a zlep8it manipulaci s ni v prib&hu procesu. Nicmén& zvySené




teploty mohou mit za né&sledek néjaké ztraty diazoniové soli

diky jinym rozkladnym procesim.

Saze mohou reagovat s diazoniovou soli p¥itomné jako
z¥edéna snadno michatelnd vodnd kaSe, nebo v p¥itomnosti
vhodného mnozZstvi vody pro vytvo¥eni pelety ze sazi. Je-1li
t¥eba, pelety ze sazi mohou byt vytvoreny pouZitim b&Znych

peletizacnich technologii.

Souborem organickych skupin, které mohou byt p¥ipojeny
k sazim, jsou organické skupiny substituované iontovou nebo
ionizovatelnou skupinou jako funkéni skupinou. Ionizovatelna
skupina je takova, kterd 3je schopnd vytvo¥eni iontové
skupiny v pouZivaném prost¥edi. Iontovad skupina miZe byt
aniontova skupina nebo kationtova skupina a ionizovatelna

skupina miZe tvorit anion nebo kation.

Ionizovatelné funkdni skupiny tvo¥ici anionty zahrnuji
nap¥riklad kyselé skupiny nebo soli kyselych skupin.
Organické skupiny proto zahrnuji skupiny odvozené od
organickych kyselin. Takova organické& skupina, kdyZ obsahuje
ionizovatelnou skupinu tvoXici anion, mad s v?hodoul a)
aromatickou skupinu nebo Ci-Cq5 alkylovou skupinu a b)
alespoil jednu kyselou skupinu majici pKa mén& neZ 11, nebo
alesponn jednu sul kyselé skupiny majici pKa méné& neZ 11,
nebo smés alespon jedné kyselé skupiny majici pKa méné nez
11 a alespoil jedné soli kyselé skupiny majici pKa méné ne?
11. pKa kyselé skupiny znamend pKa organické skupiny jako
celku, nikoli pouze kyselého substituentu. Vyhodné&ji je pKa
mens$i neZ 10 a nejvyhodné€ji men8i neZ 9. S vyhodou je
aromatickd skupina nebo C,-C;, alkylovd skupina organické
skupiny p¥imo p¥ipojena k sazim. Aromatickd skupina miZe byt

dale substituovéana nebo nesubstituovéna, nap¥iklad




alkylovymi skupinami. C;-C;, alkylovd skupina miZ%e byt
rozv&tvena nebo nerozvétvena a je s vyhodou etyl. Vyhodn&ji
je organicka skupina fenylovd nebo naftylovd skupina
a kysela skupina Jje skupina kyseliny sulfonové, skupina

kyseliny sulfinové, skupina kyseliny fosfoniové nebo skupina

kyseliny karboxylové. P¥iklady zahrnuji -COOH, SO3H
a -PO5H,, a jejich soli, nap¥riklad -COONa, -COOK,
—COO—NR4+, —SO3Na, —HPO3Na, —SO3—NR4+ a PO3Na2, kde R je
alkylova nebo fenylova skupina. Zejména vyhodné

ionizovatelné substituenty jsou -COOH a -SO3H a jejich sodné

a draselné soli.

Organické skupina je nejvyhodn&ji substituovand nebo
nesubstituované sulfofenylovd skupina nebo jeji sul,
substituovand nebo nesubstituovand (polysulfo) fenylova
skupina nebo jeji s0l, substituovand nebo nesubstituovana
sulfonaftylovd skupina nebo 3jeji sdl, nebo substituovana
nebo nesubstituovand (polysulfo) naftylovd skupina nebo jeji
sul. Vyhodna substituovana sulfofenylova skupina je

hydroxysulfofenylova skupina nebo jeji sul.

Typické organické skupiny majici ionizovatelnou
funkdéni skupinu tvorici anion jsou p-sulfofenyl,

4 -hydroxy-3-sulfofenyl a 2-sulfoetyl.

Aminy reprezentuji p¥iklady ioniozovatelnych funk&nich
skupin, které tvori kationtové skupiny, a mohou byt
pfipojeny ke stejnym organickym skupindm jako vySe uvedené
ionizovatelné skupiny, které tvo¥i anionty. Nap¥iklad aminy
mohou byt protonovany ze Gfelem tvorby amoniovych skupin
v kyselém prost¥edi. Organicka skupina majici aminovy
substituent md s vyhodou pKb méné& neZ 5. Kvartérni amonné

skupiny (-NR,y+) a kvartérni fosfoniové skupiny (-PRy+) také




reprezentuji p¥iklady kationtovych skupin a mohou byt
pripojeny ke stejnym organickym skupindm jako vySe uvedené
ionizovatelné skupiny, které tvo¥i anionty. Organicka
skupina s vyhodou obsahuje aromatickou skupinu jako je
fenylova nebo naftylovd skupina a kvartérni amonni nebo
kvartérni fosfoniova skupina. Aromatickéa skupina Jje
s vyhodou p¥imo p¥ipojena k sazim. Kvarterizované cyklické
aminy a kvarterizované aromatické aminy mohou byt pouZity
také jako organickd& skupina. N-substituované pyridiniové
slozky Jjako Jje N-metyl-pyridyl mohou byt tedy pouZity
v tomto ohledu.

Je také moZné vytvorit zakaleny gel pouZitim gelového
prekurzoru s inherentnim zakalenim, nebo chemickou
modifikaci povrchu gelu nebo gelového prekursoru. Chemické
modifikace miZe byt dosaZeno nap¥iklad p¥ipojenim organické
kompozice k povrchu gelu a pyrolizaci neuhlikovych slo¥ek
organické kompozice pro zakaleni gelu.

Vyhodné& kompozice podle predloZeného vyndlezu miZe byt
vyrobena bé&Znymi procesy pro vyrobu gelovych kompozici,
napfiklad bé&Znym zpracovanim sol-gel. Gelové kompozice mohou
byt vyrabény zejména procesy popsanymi zde v p¥ikladech
a prikladech \Y% odkazovanych p¥ihlagkach a jejich
mikrostruktura miZe byt p¥izplsobena pro optimalizovani
vlastnosti poZadovanych pro specifické p¥ihla8ky. Rlzné
prekursory zahrnujici alkoxidy  kovu, koloidni suspenze
a jejich kombinace mohou byt pouZity s rlznymi mechanismy
gelace pro syntetizovdni kompozici p¥edloZeného vyndlezu.
Obmé&tiovanim podminek zpracovani, jako je <&as, teplota, pH
a pbrova tekutina, mdiZe byt ovlivnéna  mikrostruktura

kompozice.




Jak je podrobné vysvétleno v p¥ikladech vyloZenych
niZe, gelové kompozice podle p¥edloZeného vyndlezu mohou byt
vyrobeny 2z roztoku zahrnujiciho pevné latky gelového
prekursoru. Gelovd kompozice p¥edloZeného vyndlezu s TC
a hustotou sté&snani pri tlaku klesajicim v p¥edloZenych
nadrocich miZe byt vyrobena z roztoku s dostatedn& nizkym
hmotnostnim procentem pevnych 1latek pro dosa%eni po¥adované
hustoty stésnani a zpracovanim roztoku, pouzivajicim
zpracovavaci techniky sol-gel, 2zplsobem, kdy je udrZena

v kone&né gelové kompozici nizkd koncentrace pevnych latek.

Gelova kompozice podle predloZeného vyndlezu miZe byt

vyrobena zejména nésledujici metodou:

1) poclatedlni gelace, napt¥iklad za pouziti
katalyzatoru, v roztoku zahrnujicim pevné latky gelového
prekursoru, nebo gelovy prekursor a zakalovaci &inidlo, p¥i
takové pocatedni koncentraci pevnych 1latek, aby Dbylo
dosaZeno poZadované koncentrace pevnych 1latek v koned&né

gelové kompozici,

2) ponechédni gelace prob&hnout do p¥edem urdeného

stupné dokondeni,

3) je-1li t¥eba, stérnuti gelu p¥i teplot& a po &asovy
sek postacujici k dosaZeni mechanickych vlastnosti
poZadovanych v konel&né gelové kompozici,

4) je-1li t¥eba, propiréni gelu,

5) je-li t¥eba, vym&na pdrové tekutiny,

6) je-1li t¥eba, chemické zpracovani gelu, a




7) odstranéni kapaliny =z vysledné gelové kompozice,

nap¥iklad susSenim.

Jednotlivé kroky procesu 3, 4, 5 a/nebo 6, pokud se
pouzivaji, mohou byt provedeny v jakémkoli potadi a mohou
byt opakovany pro dosaZeni gelové kompozice s vhodnymi

vlastnostmi.

V¥hodnou metodou miZe byt kompozice podle p¥edloZeného
vynalezu vyrobena z gelového prekursoru procesem

zahrnujicim:

olatedni elaci v roztoku =zahrnujicim pevné latk
J p
gelového prekursoru a umoZnénim, aby gelace postupovala

k p¥edem urdenému stupni dokond&eni,

uvedeni podatedniho gelu ve styk S povrch

modifikujicim ¢inidlem a

odstranéni kapaliny z vysledného gelu pro vytvoteni

gelové kompozice.

Proces vyroby povrchové modifikované gelové kompozice
z gelového prekursoru mizZe déle zahrnovat jeden nebo vice

nasledujicich kroki:

starnuti pocatedniho gelu p¥i teploté a po Easovy Usek
postadujici k dosa¥eni mechanickych vlastnosti pozZadovanych
v konecéné gelové kompozici p¥ed kontaktem s povrch
modifikujicim &inidlem,

2 - v z

propiradni podateéniho gelu p¥ed kontaktem s povrch




modifikujicim dinidlem,

starnuti vysledného gelu p¥i teplot& a po &asovy Usek
postadujici k dosaZeni mechanickych vlastnosti poZadovanych

v konecné gelové kompozici po  kontaktu s povrch

modifikujicim &inidlem,

vyména pdrové tekutiny ve vysledném gelu p¥red

kontaktem s povrch modifikujicim ¢inidlem,

vyména pdrové tekutiny ve vysledném gelu po kontaktu

s povrch modifikujicim ¢inidlem, a/nebo

propirdni gelu po kontaktu s povrch modifikujicim

&dinidlem.

Dale, pokud jsou poZadovany v konedné gelové kompozici
jiné p¥imési, jako jsou =zakalovaci &inidla a podobn&, mohou

byt tyto p¥imé€si pridany k roztoku pred zapofetim gelace.

Jak je Znamo primérnému  odbornikovi v oboru,
koncentrace pevnych latek v roztoku, ktery mi¥e zahrnovat
nap¥iklad pevné 1latky gelové slozky a pevné latky
zakalovaciho ¢&inidla, je dostatednd pro dosaZani hustot
pozadovanych v kone&né kompozici. Ve vyhodné metod& vyroby
kompozici podle p¥edloZeného vyndlezu je koncentrace pevnych
latek v roztoku mensSi neZ nebo rovnd 8 %, vyhodn& men$i neZ
nebo rovnad 7 %, pro dosaZeni mérnych hmotnosti poZadovanych

pro kompozice p¥edloZeného vyndlezu.

Jeden p¥iklad  vyhodné metody vyroby gelovych
kompozici, ktery miZe byt pouZit k vyrob& kompozici podle

predloZeného vyndlezu, je popsadn v uve¥ejn&né PCT p¥ihléa3ce




W094/25149, podané "University of New Mexico", na jeji¥
obsah se zde odkazuje. V metod& popsané v W094/25149 vnit¥ni
povrch pérli vlhkého gelu, nap¥iklad silikagelu odvozeného od
alkoxidu, reaguje pred vysuSenim s organickym povrch

modifikujicim ¢&inidlem zahrnujicim vzorec R, MX kde R je

‘y’l
organickéd skupina, M je Si nebo Al a X je halogen, nap¥.
trimetylchlorosilan ((CH3) 381C1), takZe jsou ziskany
vyznamné zm&ny v nasledném suSeni geld a ne-nadkritické

tlaky, které vedou k vyznamé& redukovanému sra¥eni za suSeni.

Gelové prekursory zahrnuji, aniZ by na né byly
omezeny, oxid, polymerni a zrnité gelové prekursory znamé

v technice, jako jsou:

gel oxidu kovu forma(-y) gelového prekursoru
SiO2 alkoxidové, k¥emilitanové kompozice,
koloidni,
pyrogenni
TiO, alkoxidové, koloidni, pyrogenni,
titanidité
kompozice, titanové halogenidy
A1203 alkoxidové, koloidni, hlinitanové
kompozice,
soli, pyrogenni, hlinikové halogenidy
Zr0, alkoxidové, koloidni, zirkonidité
kompozice,
soli, pyrogenni, zirkoniové halogenidy

polymerni gel forma(-y) gelového prekursoru

rezorcin-formaldehyd polyhydroxybenzeny

(R-F) : (nap¥. rezorcin) a
formaldehyd

melamin-formaldehyd melamin a formaldehyd,

(M-F) funkéni melamin-
formaldehydové pryskytice

fenol-fural (P-F) fenol a fural




Vybér urditého prekursoru je zaloZen na druhu
poZadované kompozice. Gelova slozka kompozice podle
pfedloZeného vyndlezu je s vyhodou vyrobena z prekursoru

k¥emiditanu sodného.

Zakalovaci ¢inidlo pouZité v kompozici podle
p¥edloZeného vynédlezu ije s vyhodou p¥iddno v prib&hu
pfipravy gelu. Zejména miZe byt zakalovaci &inidlo p¥edem
rozptyleno v sol prekursoru do gelu p¥i stdlém pH a pak pH
p¥izplisobeno pro podporu gelace. Vyhodny vysledek je
kompozice, kde je p¥ipojeno zakalovaci ¢&inidlo ke gelové
sloZce, nebo zapouzd¥eno v gelové matrici. Jak bylo ¥e&eno
vySe, pouZiti p¥ipojitelného zakalovaciho &inidla je vyhodné
pro dosaZeni gelové kompozice, kde je zakalovaci ¢&inidlo

p¥ipojeno ke gelové sloZce.

Dal8i detaily vztahujici se k vyrob& kompozici podle
predloZeného vyndlezu jsou poskytnuty v p¥ikladech zde

popsanych.

Ve shodé s dal&im aspektem podle p¥edloZeného vyndlezu
je poskytnuto izoladni t&leso zahrnujici zrnitou kompozici
p¥edloZeného vyndlezu. Izola&ni té&leso mi¥e dale zahrnovat
bariéru, £&lii, strukturu, membrédnu, nebo jiné prost¥edky
pro udrZovdni a/nebo kryti zrnité kompozice p¥edloZeného
vynélezu. Zrnité& kompozice p¥edloZeného vyndlezu mi¥e byt
dale pridédna jako sloZka kompozice, kterd je p&né&ni,
vytla&ovand, formovand nebo jinak tvarovand do vymezitelného

objemu.




MoZnéa vytvoreni izoladniho t&lesa podle podle
pr¥edloZeného vyndlezu zahrnuji, ani¥ by na n& byla omezena,
izoladni struktury. Termin struktura je pou¥it jako odkaz
k jakymkoli krytym prostorlim, které mohou nebo nemusi byt
evakuovany (na vakuum), které mohou byt napln&ny, nebo
dadsteln& naplnény, zrnitou kompozici p¥edloZeného vynalezu.
Takové kompozice zahrnuji, aniZ by na né& byly omezeny,
panely, plasté, =zdi, pouzdra a podobn&. Izola&ni t&leso
predloZeného vynalezu mizZe byt pouzito v jakémkoli

strukturdlnim tvaru navrZeném pro izolovani soustavy.

Vyhodné vytvoreni izoladniho t&lesa podle ptedlo¥eného
vynalezu je vakuovy izoladni panel. Vakuovy izoladni panel
zahrnuje zrnitou kompozici p¥edloZeného vyndlezu ve vakuu
a v podstaté pro plyn nepropustnou bariéru obklopujici
kompozici. Vytvoreni izoladni struktury predlozeného
vyndlezu mohou déle zahrnovat p¥idavné strukturdlni prvky
a/nebo povrchy zpracované pro dosa¥eni velmi nizké emisni

schopnosti, s&laci $tity a/nebo podobné&.

Vytvoreni izoladniho télesa podle pfedloZeného
vynédlezu je znédzornéno na obrdzku 2, ktery zobrazuje zrnitou
kompozici p¥edloZeného vyndlezu 2, krytou ve vakuovém pytli
4, ktery je vpodstaté& pro plyn nepropustny. Vpodstaté& pro
plyn mepropustné bariéry vhodné pro pouZiti v predloZeném
vynédlezu zahrnuji: kryt, Jjako jsou obaly mnebo wvaky,
zahrnujici kovové bariéry, bariérové félie zahrnujici jednu
nebo vice vrstev polymernich, pokovenych polymernich, nebo
kovovych féliovych vrstvenych materidldy, které Jjsou

vpodstaté& nepropustné pro plyn.

V nevakuovych aplikacich, kde zrnitd kompozice podle

pfedloZeného vyndlezu neni obsa¥ena v evakuovaném krytu,




mohou byt pouZity Jjiné prost¥edky pro vytvo¥eni urditého
objemu uvedené zrnité kompozice predloZeného vynédlezu.
VSeobecné Yeleno, v nevakuovych aplikacich, zrnitéa kompozice
predloZeného vynalezu mi%e byt uzev¥ena v, nebo obklopena
bariérou, postadujici pro =zadr¥eni vpodstatd celé zrnité
kompozice predloZeného vyndlezu v poadovaném prostoru.
Vhodné bariérové materidly pro nevakuové aplikace zahrnuji,
aniZz by na né& byly omezeny, um&lé hmoty, celuldzové

materidly, d¥evo, cement, asfalt a/nebo kov.

Zrnita kompozice podle p¥edloZeného vyndlezu miZe byt
eeventuelné€ priddna jako sloZka ke kompozici, ktera je
pé€nénd, vytlafovand, formovand nebo jinak tvarovana do
vymezitelného objemu. Zrnitd kompozice p¥edlo¥eného vynalezu
miZe byt nap¥iklad p¥idadna jako slo¥ka ke styropénové
kompozici, kterd je pak tvarovdna do cihel. Kompozice
zahrnujici zrnitou kompozici p¥edloZeného vyndlezu miZe byt

také dédle uzavrena, je-1li t¥eba.

Izolacni t&leso podle pfedloZeného vyndlezu miZe byt
vyrobeno b&Znymi zplsoby zndmymi v oboru, jako 7jsou ni¥e
popsané s odkazem k vytvofeni vakuového izoladniho panelu
pfedloZeného vyndlezu. Jind vytvo¥eni p¥edlo¥eného vynalezu
mohou byt vyrobena podobn& pouZitim b&Znych zplsoblt dobte

znédmych v technice.

Vytvoreni vakuového izola&niho panelu  podle
pfedloZeného vyndlezu mi¥e byt vyrobeno umist&nim zrnité
kompozice pYedloZeného vyndlezu do vpodstaté pro plyn
nepropustného bariérového krytu a pak evakuovanim
a utésnénim krytu. Zrnitd kompozice p¥edloZeného vynélezu

miZe byt také vysuBena p¥ed umisténim do bariérového krytu.




Je-1li t¥eba, zrnita kompozice podle p¥edlo¥eného
vyndlezu miZe byt umisténa do porézniho vaku a stladena do
poZadovaného tvaru p¥ed umist&nim do vpodstat& pro plyn
nepropustného a vpodstaté pro vodu nepropustného
membranového krytu. Zrnitd kompozice p¥edlofeného vyndlezu
miZe byt také umist&na do porézniho vaku p¥ed sufenim,
je-1li suSici krok pouZit, pro napomdhani dr¥eni zrnité
kompozice predloZeného vyndlezu po dobu sufeni a/nebo
stladovaci operace. Vhodné porézni vaky =zahrnuji ty, které
jsou vyrobené =z né&jakého materidlu, ktery dovoluje priichod
vzduchu a vlhkosti, ale drZi zrnitou kompozici p¥edloZeného
vyndlezu, kterd miZe byt nakonec délend zrnitd smés.
P¥iklady vhodnych poréznich vakd =zahrnuji porézni vaky
zahrnujici a vytvo¥ené =z polypropylenu, nap¥iklad TYVEKR
polypropylen vyrdbény a prodavany "E. I. DuPont de Nemours
Company, Wilmington, Delaware" a CELGARD polypropylen
vyrabény a prodavany "Celanese Corporation" a porézni vaky

vytvorené z druhu papiru pouZivaného jako filtradni papir.

Ve wvolitelné vysuSovaci operaci, Jje-1li &i neni-1i
pouZit porézni vak, vysuSovaci teplota by méla byt
dostadujici pro odvedeni jakékoli povrchové vody ze zrnité
kompozice podle predloZeného vyndlezu. Vysu$ovaci teplota
bude obvykle alespofi 100 °C, p¥idem¥ horni limit je teplota,
p¥i které nebude degradovana ani zrnita kompozice

pfedloZeného vynédlezu, ani porézni vak, je-1li pouZit.

Vysusena, stladena kompozice podle predloZeného
vyndlezu miZe byt pak umisté&na do vpodstat& pro plyn
nepropustného bariérového krytu, vytvo¥eného zplsobem
zabrafiujicim prosakovdni plynu. Pokud byla vysuSena zrnitd
kompozice predloZeného vyndlezu v poréznim vaku, porézni vak

je pouze umistén do membrédnového krytu. Bariérovy kryt Ije




obvykle plnén dostatednym mnozstvim =zrnité kompozice
p¥edloZeného vyndlezu, je¥ md za néasledek zcela naplnény
kryt po evakuaci. Jak bude znamo prim&rnému odbornikovi
v oboru, proces evakuace obvykle zplsobi sraZeni bariérového
krytu, aby dosedal kolem =zrnité kompozice p¥edlo¥feného

vynélezu.

M&lo by byt zaznamandno, Ze TC struktury vakuového
panelu zahrnujici kompozici podle p¥edloZeného vyndlezu mife
byt odli¥nd od TC kompozice p¥edloZeného vyndlezu samotné,
m&¥ené zplsoby zde popsanymi, nap¥iklad diky vodivosti

um&lohmotné félie pouZité ve vakuovém panelu.

Vakuova izolacéni struktura podle p¥edlo¥eného vyndlezu
mize mit jakékoli rozméry, zavisejici na poZadavcich
a pouziti. Nicméné obvykle struktura vakuového izola&niho
panelu predloZeného vynalezu bude mit délku, §i¥ku
a tloustku postadujici vpodstat& pro napln&ni prostoru, kde
bude pouZita. Pro strojové aplikace, nap?¥. lednidky nebo
mrazaky, se bude délka, &i¥ka a tloudtka m&nit v zavislosti
na velikosti stroje, nicméné tloustka struktury vakuového

izoladniho panelu bude obvykle 3 a¥ 50 milimetra.

Celkové vlastnosti vpodstaté& pro plyn nepropustného
bariérového krytu by mély s vyhodou dovolit, aby pretrvalo
jeji drzZeni, bez propichnuti nebo jiného podkozeni. Obecng,
celkova tlouStka krytd vhodnych pro vytvo¥eni omezitelného
objemu zrnité kompozice podle p¥edloZeného vyndlezu se bude
pohybovat od p¥ibliZn&€ 50 do 1000 mikrond. Zatimco ten&i
materidly poskytuji postadujici pevnost pro dr¥eni zrnité
kompozice pr¥edloZeného vyndlezu a dovoluji nadsledné nezbytné
zpracovani, ocekavand Zivotnost =za¥izeni, do kterého jsou

umistény, miZe byt sniZena.




Obvykle vpodstaté& pro plyn nepropustny bariérovy kryt,
ktery Jje pouZit ve vytvo¥eni wvakuové izoladni struktury
podle predloZeného vyndlezu, m& jeden nebo vice otvort
umoZiiujicich evakuaci krytu, a je-1li t¥eba, znovunaplné&ni
krytu izoladnimi plyny. Pytel je nejprve evakuovdn na tak
nizky tlak, jaky Jje t¥eba, nap¥iklad 133,322 - 1333,22 Pa
(1-10 Torr). Evakuadni cyklus mi¥e byt opakovan tak, aby
zajistil nizky parcidlni tlak vzduchu ztstavajici v panelu.
Vyrobni proces je pak ukonlen tepelnym ut&sn&nim krytu pro

uzav¥eni evakuadni cesty.

Izoladni t&leso podle p¥edloZeného vyndlezu miZe byt
s vyhodou pouzZito jako tepelny izoladni prost¥edek
v chladicim stroji, jako je lednicka, mrazadk, chladi&

a podobné.

Efektivnost a vyhody rlznych aspektd a vytvo¥eni podle
predloZeného vyndlezu budou dédle vysv&tleny nasledujicimi
pfiklady. Experimentdlni vysledky vyloZené niZe vysv&tluji,
ze TC poskytuje prost¥edky pro rozliSeni fyzikdlnich
vlastnosti rdznych kompozici. Fyzikdlni vlastnosti, jako
jsou velikost pdérd, rozloZeni velikosti pdérd, povrchova
plocha a struktura kompozici jako jsou gely, je obtiZné
mé¥it diky k¥ehkosti kompozice. Tradi&ni testy na fyzikalni
vlastnosti jako Jje velikost pdéri mohou ziskat nep¥esné
vysledky, jestli vibec n&jaké, diky deformaci a/nebo lamani
gelu. Naproti tomu, TC miZe byt pYresn& urdena s mendim
rizikem deformace nebo lamidni gelu. Jak je vysv&tleno
v p¥ikladech niZ%e, TC kompozice bude zdviset na fyzik&lnich
vlastnostech kompozice, zahrnujicich nap¥iklad velikost
Castic, hustotu, zakaleni, druh a p¥ritomnost zakalovaciho

i

v o

¢inidla (¢&inidel) a poréznost.




Jak je wvysvétleno v pt¥ikladech, vlastnosti podle
predloZeného vyndlezu mohou byt modifikovdny pro vytvoreni
vyhodné TC a hustoty st&snani p¥i tlaku. Nap¥iklad hustota
stésnani p¥i tlaku maZe byt nodifikovéna modifikaci
velikosti C&stic na danou hustotu &&stic, nap¥iklad mletim
pro redukovani a s vyhodou minimalizovani p¥isp&ni plynové

faze k p¥enosu tepla diky pohybu plynu kolem &&stic.

Poréznost a pevnost kompozice, projevujici se v TC
kompozice a hustoty st&€snani p¥i tlaku, mohou byt
modifikovany, nap¥iklad vyb&rem vhodné gelové slo¥ky, napt.
oxidu k¥emi&itého, a/nebo modifikaci koncentrace pevnych
latek v roztoku pouZitych k p¥iprav&€ gelu. Tyto modifikace

mohou byt pouZity k modifikovani, s vyhodou minimalizovani,

p¥isp&vku pevné faze k tepelné vodivosti p¥i prenosu tepla.

Salajici sloZka mlZe byt redukovédna a s vyhodou

minimalizovana pouZitim zakalovaciho &inidla.
V p¥ikladech byly pouZity nédsledujici zkoudky:

Tepelnd vodivost (TC, Thermal Conductivity) a hustota

st&snéni.

Tepelna vodivost (TC, Thermal Conductivity) kompozici
pfi tlaku je m&Yena podle zkouSky ASTM C1114-92 pou¥ivajici
postupy a vybaveni popsané niZe a vysv&tlené na obrazcich
3 a 4. Mérna hmotnost kompozici je m&¥ena zpisobem vyloZenym

niZe.

1. PribliZn€ 200-300 kubickych centimetrd (objem po

set¥eseni) vzorku kompozice je suSeno v peci p¥i 120 °cC




minimdln& po dobu dvou hodin a¥ do vpodstat& Uplné suchosti .
MnoZstvi pouZité kompozice je postadujici pro Gplné naplnéni
dvou 4 palce (102 mm) na 6 palcd (152 mm) na 0,25 palce
(6 mm) TYVEKR vakl, jak je popséno v ndsledujicich krocich.
TYVEKR je registrovand obchodni znadka pro vldkna "E. I.
DuPont de Nemours Company, Wilmington, Delaware". Skutelny
objem praSku miZe byt ruzny, ale bude zapo&itan p¥i m&¥eni
TC pri tlaku.

2. Vzorek kompozice je rozd&€len na dva rovné dily

podle hmotnosti a hmotnost kaZdého dilu je zaznamen&na.

3. Kazdy dil vzorku kompozice je umist&n do 4 palce
(102 mm) na 6 palcd (152 mm) na 0,25 palce (6 mm) TYVEKR

vaku.

4. Kazdy vak je uté&snén lepidlem pro vytvo¥eni dvou
vpodstat& podobnych vakl. Vaky jsou uskladn&ny v sudidi,

zatimco lepidlo schne.

5. Poté, co lepidlo uschne, vaky jsou umist&ny mezi
desky tenkoféliového oh¥ivaciho za¥izeni 12, vysv&tleném na
obrazku 3. Jak je zn&zorn&no na obrézku 3, tenkoféliové
oh¥ivaci za¥izeni 12 zahrnuje oh¥ivad a termo&lankovou desku
14, a termollankové desky 16 a 18. Desky jsou spojeny
flexibilnimi spojkami 15 a 17, které =zahrnuji péasku.
Elektrické draty 24, 26 a 28 vedou z desek 14, 16 a 18 podle
uvedeného po¥adi a zahrnuji konektory na koncich pro
pfipojeni tenkoféliového oh¥ivaciho za¥izeni k vytapéni
a mé¥iciho za¥izeni.

6. Tenkofdliové oh¥ivaci za¥izeni s vaky je pak

sestaveno v tlakovém za¥izeni 2zndzorn&ném na obrazku 4.




Tenkofdliové ohtivaci za¥izeni 12 s vaky 32 a 34 je umisté&no
mezi hlinikové bloky 42 a 44, které jsou v povrchové plode
vEt8i neZ vaky a dostatedné tlusté, aby odolaly deformaci
pri tlaku. Kolem hlinikovych blokli 42 a 44 jsou umist&né
p¥idavné hlinikové kusy 52 a 54, které maji vpodstaté&
rovinné povrchy 53 a 55 podle uvedeného po¥adi dostatedn&
vzdalené od hlinikovych blokd& 42 a 44, aby poskytly prostor

pro sevireni prost¥edkd jako jsou C-svorky.

7. Sestavené tlakové zafizeni z kroku 6 (obrazek 4) je
umisté&no v Yezalce Carver Model C stiskovy zahrnujici pevnou

desku 62 a pohyblivou desku 64 zndzorné&né na obrazku 4.

8. Pohybliva deska 64 je posunuta k pevné desce 62 se
sestavenym tlakovym za¥izenim mezi nimi a% do 1601,28
newtontt (360 liber) sily pusobici na vaky, coZ je
103 421 Pa (15 liber na &tvereény palec pro vak 4 palce na

2 palce).

9. C-svorky Jjsou umisté&ny kolem hlinikovych desek 42
a 44, ptricemZ jsou dostatedné& ut&snd&ny pro udrZeni tlaku

pouZitého stiskem. Stisk je pak uvolnén.

10. Vzdalenost mezi termollankovymi tabulemi 14 a 16
a vzdalenost mezi termo&lankovymi tabulemi 16 a 18 je m&Yena
ve v8ech &ty¥ech rozich pro urdeni tloudtky kaZdého vaku pod
tlakem 103 421 Pa (15 psi). MErnd hmotnost vzorku kompozice
je vypo&itédna z tloudtky vzorku ur&ené v kroku 10, hmotnosti
(hmoty) vzorku urcené v kroku 2 a plochy vzorku, kterd je
urdena 155 04 ¢tveredénych mm (102 mm x 152 mm) (24
¢tverednych palct (4 palce x 6 palcll)) podle vzorce: hustota

st&snédni = hmotnost / (tloustka x plocha).




11. Tlakové zatizeni se vzorky kompozice pod tlakem
jsou pak umisté&ny do tlakové nadoby, ktera byla evakuovéna,

a pak znovunaplnény dusikem pro =ziskdni TC m&¥eni p¥i
vybranych tlacich 133,322-133 32,2 Pa (1-100 Torr).

12. TC m&feni Jjsou ziské&na zapojenim elektrickych
vodic¢h z tenkofdliového oh¥ivaciho za¥izeni do energetického
zdroje a nanovoltmetru, ktery se pouZiva k vypodtu
teplotniho rozdilu. TC se vypoditd =z teplotniho rozdilu

a pouZité energie.

Ve vySe uvedeném postupu je TC kompozic ur&eno
v dusikové atmosfé¥e a za teploty 20 ©C. TC kompozic podle
pfedloZeného vyndlezu bude vpodstat& ekvivalentni pokud bude
méfeno v atmosférickém vzduchu nebo jinych sm&sich (nebo
roztocich) plynd majicich teplotni vodivosti podobné
teplotni vodivosti dusiku. TC kompozice predloZeného
vyndlezu miZe byt urdena s odkazem k atmosférickému vzduchu,
nebo plynu s podobnou vodivosti, jako je plyn, ktery
obklopuje a vypliuje pbéry kompozici a prostory v objemu
analyzované kompozice. TC kompozice p¥edlofeného vynéalezu
bude obvykle sni%ena v atmosfé¥e plynu, ktery mé niZii

vodivost neZ dusik.

Zatimco m&¥eni byla ziskavadna za teploty 20 ©C, ¥A&dné
podstatné zmény TC by nebyly otekavany v rozmezi
17 °c - 25 ©°c.

Mé¥eni TC pod tlakem poskytuje informace o chovani
kompozice v izolaénich aplikacich, kde bude kompozice pod
vnéjgim tlakem, nap¥iklad v izoladnich panelech majicich

redukované vnit¥ni tlaky.




Velikost d&astic

Velikost gastic kompozici je urdena fyzikalnimi
t¥idicimi zplsoby pouZivajicimi filtry 1 mm (18 mesh),
500 pum (35 mesh), 250 um (60 mesh) a 90 pum (170 mesh).
K t¥idé&ni je pouZivadn CSC "Scientific Sieve Shaker", model
184 80.

Poréznost

Poréznost gelovych kompozici miZe byt urdena urdenim
hustoty sloupce kompozice a vypocditanim poréznosti

nidsledujici metodou.

Pro ur&eni hustoty sloupce byly gely lity a tvarovény
ve valcovitych formdch. Celkovy objem gelu byl urden
fyzikdlnim m&€¥enim rozm&rd suchého gelu. Sypnd hmotnost byla
uréena vaZenim suchého gelu a d&lenim geometrickym objemem.
V pfipadech, kde geometricky sloupec nebyl udrZen, nebo jako

-

ové¥eni vySe uvedené metody, bylo pou¥ito odstran&ni rtuti.

Hustota sloupce gelovych kompozici mé&¥end odstrandnim
rtuti se zjisti nédsledovn&. Cistd prazdni sklen&na kyveta se
naplni rtuti do urdité vysdky a kyveta se zva¥i. Rtut se pak
odstrani a kyveta se opdt vydisti. Poté se umisti suchy
gelovy vzorek zn&mé hmotnosti do sklen&né kyvety a rtut se
pfidd do kyvety do stejné urdité vydky jako predtim. Zm&¥i
se hmotnost kyvety obsahujici rtut a vzorek. Hmotnost rtuti
v obou pripadech se pak p¥evede na objem zalo¥eny na hustotéd
rtuti. Rozdil mezi objemem rtuti, ktera vypliluje préazdnou
kyvetu a objemem rtuti, kterd vypliiuje kyvetu obsahujici
vzorek Jje zndm jako odstran&ny objem. Pokud rtut nesmodi

vzorek, tento objem je rovny celkovému objemu vzorku.




Hustota se pak urc¢i dé€lenim hmotnosti vzorku odstran&nym

objemem.

Poréznost je definovéna jako p¥evricend hodnota objemu
vzorku, ktery je mezi &asticemi a uvnit¥ nich a mi¥e bt

urdena nésledujicim vzorcem:

(m&¥end hustota sloupce materialu
v porézni podobé&)
POr€znost = 1 - —mo-oommmm .

(hustota materidlu v pevné podobé&)

Hustota pevné hmoty materidlu je ur&ena s odkazem ke
kompozici materidlu. V p¥ipad& silikagelové kompozice, bez
zakalovacich &inidel, se pfedpoklada, ¥e hustota pevné hmoty
materidlu je hustota pevné hmoty oxidu k¥emi&itého, ktera je
2,2 g/cc (220 kg/m3). V pripadé gelové kompozice, ktera
zahrnuje zakalovaci <¢inidla, se predpokladd, Ze hustota
pevné hmoty materidlu je vaZeny hmotnostni prim&r hustot
kazdé slozky. Nap¥iklad \% pripadé gelové kompozice
zahrnujici silikagelovy prekursor a sazné zakalovaci
¢inidlo, se pYedpokl&dd, Ze hustota pevné hmoty materidlu je
hmotnostni pruim&r hustoty pevné hmoty oxidu k¥emiditého

(2,2 g/cc) a hustoty pevné hmoty sazi (1,8 g/cc).
Analytika sazi

Povrchovd plocha na dusik (NZSA, surface area) sazi
pouZitych v p¥ikladech, vyjad¥end ve &tverednych metrech na

gram (mz/g) byla urcena podle zkouSky ASTM D3037 metoda A.

Dibutylftalanova adsorpéni hodnota (DBP) sazi
pouZitych v p¥ikladech, vyjéd¥end jako mililitry na 100 g




sazi (ml/100g), byla urfena podle postupu vylo¥endho v ASTM
D2414.

P¥iprava roztoku

Gelové kompozice vyloZené v p¥ikladech jsou p¥ipraveny
ve shodé se zdkladnimi sol-gelovymi metodami zde popsanymi
pouZitim krokud vysveétlenych schematicky na obrazku 5

a detailn&ji popsanymi v p¥ikladech.

Tr¥i roztoky rlznych koncentraci k¥emi&itanu sodného
jsou vyzadovany pro p¥ipravu nédsledujiciho p¥ikladu
aerogelll. Kremilitan sodny pochdzi z komerdn& dosa¥itelného
roztoku, NR k¥emiditanu, vyrobeného "PQ corp., Valley Forge,
PA". NR k¥emiditan ma slozeni 8,9 % (W/W) Na,0, 28,7 %
(W/W) 8i0,, a 62,4 % (W/W) vody. Hustota p¥i 20 °c NR

k¥emi¢itanu je 1,38 g/ml.

1) 5% roztok se p¥ripravi p¥idanim 72,5 ml nR
k¥emicitanu 'do 410 ml deionizované vody. Tento roztok se

pouZije s 2M H,S0, v pfikladech na vyrobu gelovych kompozic

majicich koncentraci pevnych latek p¥iblizné 5 %
hmotnostnich.
2) 8% roztok se pYripravi p¥idénim 72,5 ml NR

k¥emi¢itanu do 197 ml deionozované vody. Tento roztok se
pouZije s 2M H,80, v pfikladu na vyrobu gelové kompozice

o

majici koncentraci pevnych latek p¥ibli¥n& 8 % hmotnostnich.

3) 5% verze roztoku se p¥ipravi p¥idanim 72,5 ml NR
k¥emi¢itanu do 330 ml deionozované vody. Tento roztok se
pouZije v p¥ipravé kompozice P. Tento roztok se pouZije

s 98% H,S0, v p¥ikladu na vyrobu gelové kompozice majici
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koncentraci pevnych léatek p¥ibli¥n& 5 % hmotnostnich.

Vlastnosti sazi

Saze CB-A pouZivand v ndsledujicich p¥ikladech jsou
saze vyrobené& "Cabot Corporation, Boston, Massachusettgs",
kterd maji N,SA 24 m?/g a DBP 132 ml/100g.

Modifikovand CB-A saze Jsou vyrobena za Ucelem
pripojitelnosti sazi ke gelové sloZce pou¥itim nasledujiciho

postupu.

Dvésté grami CB-A bylo p¥iddno do roztoku 10,1 g
kyseliny sulfanilové a 6,23 g koncentrované kyseliny dusié&né
v 21 g vody. Roztok 4,87 g NaNO, v 10 g vody byl p¥idédn do
rychle michané smési. 4-sulfobenzendiazonium hydroxid
vnit¥ni sl je vytvofena in situ, nade¥ reaguje se sazemi.

Po 15 minutdch byla disperze vysuZena v peci p¥i 125 ©cC.

Vysledny sazny produkt byl oznaden "Modifikovana
CB-A" a jsou to saze majici p¥ipojené 4-CgH,S05-skupiny.

Saze CB-B jsou MONARCH® 120 saze, produkt s obchodni

znamkou "Cabot Corporation, Boston, Massachusetts", ktery mi
N,SA 25 m?/g a DBP 64 ml/100g.

P¥iklady provedeni vyndlezu

Pr¥iklad 1

Tento p¥iklad vysvé&tluje proces vyroby kompozice podle

predloZeného vyndlezu. Navic tento p¥iklad srovnava tepelnou




vodivost (TC, Thermal Conductivity) kompozice p¥edlo¥eného

vynadlezu s jinymi kompozicemi.

Gelova kompozice "D" podle p¥edlo¥eného vynilezu je

vyrobena pouZitim krokd procesu zndzorn&nych na obrazku 5.
Dalsi detaily jsou nésledujici.
V kroku gelace je pouZit vySe popsany 5% roztok.

Pro p¥ibliZn&€ 300 ml gelu je p¥ipraveno do oplait&né
kddinky udrZované p¥i 20 °C 42 ml 2M H,S0,. Roztok je
titrovan do michané a opladt&né nadoby p¥i 20 ©C. Rychlost
p¥iddvani roztoku je 1 ml/min. Je-1i dosa¥eno pPH 3, je
pridana kaSe z modifikovanych CB-A sazi/vody a roztok je

michadn po nékolik sekund.

Kase z modifikovanych CB-A sazi/vody je pripravena
kombinaci 2,79 g modifikovaného uhliku Modified CB-A a 53 g
vody a za pusobeni zvuku po 2 minuty. Mno¥stvi p¥idanych
sazl a vody jsou vypolitdna tak, Z%e soulet obsahu pevnych
latek gelu zUstava stejny. v tomto prikladu 15 %
hmotnostnich gelové kompozice zahrnuje modifikovand CB-A

saze.

Po pridani kaSe =z modifikovanych CB-A sazi/vody pak
pokraduje titrace a¥ se pH vyrovnd 5. K m&¥eni pH jsou
pouzity Corning pH m&¥i&, model 320, a Corning "3 in 1" "pH
Combination Electrode" s automatickym vyrovnavanim teploty

(Corning, Inc., Corning, NY).

Sol je pak nalit do odlévacich néadob, p¥ibli¥n& 90 ml
TeflonR nidob. Jakmile sol geluje, nadoby jsou umisté&ny do




pece p¥i 50 °C po dobu 15 minut. Po dpravé v peci p¥i 50 ©C
je gel extrudovan skrz lisovadlo na 3000 u x 3000 pu

v pri¥ezu, &tvercové granule.

V  kroku propirajicim sl Jjsou granule nahrazena
deionizovanou vodou teploty prost¥edi Sestkrdt po dobu 5

hodin v pomé€ru objemu 6:1 (voda:gel).

V kroku stérnuti je odstran&na p¥ebyte&na voda a je
ponechédna pouze tekutina v pdrech. Granule pak stéirnou
45 minut p¥i 80 ©cC.

V kroku vymény rozpouStédla jsou granule p&tkrit
vyménény s acetonem pro odstranéni vody. Vym&ny jsou
provadény v pomé&ru objemu 6:1 (aceton:gel) po dobu minimdlné

90 minut na kaZdou vym&nu p¥i teplot& prost¥edi.

Je pouZit druhy krok vyméfiujici rozpoust&dlo. Granule
jsou pétkrdt vyménény s heptanem pro odstran&ni acetonu.
Vymény jsou provadény v pom&ru objemu 6:1 (heptan:gel) po
dobu minim&lné 90 minut na kaZdou vyménu p¥i teploté

prostredi.

V. kroku TMCS dpravy Jje p¥idédn trimetylchlorsilan
(TMCS) do smé€si gelu/heptanu na Grovni 0,1 g TMCS/g vlhkého
gelu pfes noc. Po Upravé jsou gely dvakrat promyty v heptanu
pro odstranéni jakéhokoli TMCS, ktery nereagoval.

V kroku odstrané€ni rozpouSt&dla jsou granule umistdny
v 50 °C peci po dobu 4 hodin. Granule jsou ddle umist&ny do
80 °C peci p¥es noc a konedny krok odstran&ni rozpoustédla

pro granule jsou 2 hodiny v 120 ©C peci.

Poté, co je chemické zpracovdni dokon&eno, granule
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jsou mlety v k&vovém mlynu (Bunn, GL1). Obrazek 6 ukazuije

typické rozloZeni velikosti &astic po mleti.

Vysledny préaSek je proset pro odd&leni 90-250 um
rozmezi velikosti &&stic (CSC Scientific Sieve Shaker, model

184 80, nastaveni 2,5 na 15 minut).

90-250 u gelovy vzorek je pak p¥ipraven pro TC m&¥eni

podle postupd vyloZenych vyse.

Tepelna vodivost (TC, Thermal Conductivity) a hustota
stésndni pod tlakem 103 421 Pa (15 psi) kompozice podle
pfedloZeného vyndlezu, D, a TC a hustota st&snani pr¥i tlaku
103 421 Pa (15 psi) &ty¥ kontrolnich kompozici A, B, C a E,
jsou urCeny pouZitim postupd vyloZenych vySe. Kontrolni
kompozice A Jje BASF BasogelR vzorek aerogelu oxidu
k¥emid¢itého, vyrdb&ného a prodavaného "Basf, Ludwigshafen,
Germany", ktery ma& rozmezi velikosti <&astic se vEemi
Casticemi menSimi ne? 500 um a st¥edni velikost mezi 50um
a 150 pm. Kontrolni kompozice B je Degussa KF500LSR aerogel
oxidu k¥emi&itého vyrdb&ny a prodavany "Degussa Akgt.,
Frankfort, Germany", ktery md& prom&rnou velikost &Astic
3 um. Kontrolni kompozice C¢C je Cabot Cab-o-SilR EHS5,
vyrdbé&nd a proddvand "Cabot Corporation, Tuscola, Illinois",
ktera ma primé&rnou velikost &&stic 0,2-0,3 pum. Kontrolni
kompozice E byla vzorek aerogelové granule. Kontrolni
kompozice E je pftipravena stejnym zptsobem jako kompozice
D predloZeného vyndlezu z gelace  p¥i odstranéni
rozpoustédla. Nicméné kontrolni kompozice E zUstava
v extrudované form&, p¥ibliZn& 3000 g x 3000 u v pritezu,

granule.

Hustota kpod tlakem 103 421 Pa (15 psi) a tepelna




vodivost (TC, Thermal Conductivity) kaZdé kompozice A, B, C,

D a E, méYené zplsobem vySe popsanym, jsou nidsledujici

a jsou také zndzornény graficky na obrdzcich 7 a 8.

kompozice hustota TC pri TC p¥ri TC p¥i

st&snani, 133,322 1333,22 13 332,2
tlak Pa Pa Pa
103 4%1 Pa] (mW/m.K) (mW/m.K) (mW/m.K)
(kg/m?)

A 123 6,89 8,24 12,02

B 180 8,29 11,01 18,03

C 130 6,14 6,77 9,81

D 97 4,61 5,13 7,21

E 111 6,65 7,28 8,58

Tyto visledky vysvétluji vyhodnou TC dosa¥enou
kompozici podle p¥edlozeného vyndlezu D na vakuovych
trovnich 133,322 Pa, 1333,22 Pa a 13 332,2 Pa. Gelova
kompozice E také spadéd do rozsahu jistych aspektl

p¥edloZeného vyndlezu p¥i 13 332,2 Pa.

Jak Jje vysvétleno gelovou kompozici D, vytvo¥eni
kompozice podle pr¥edloZeného vyndlezu dosahuje vyhodné TC
p¥i tlaku naznacdujici sniZeny p¥enos tepla v kompozici. P¥i
absenci proudéni se vyskytuje pY¥enos tepla p¥es plynnou fazi
vedeni, pevnou fazi vedeni a sadléani. Poréznost a velikost
¢astic zrnité kompozice ovlivni p¥isp&vek plynné faze ptri
p¥enosu tepla. Nizk& hustota st&snani gelové kompozice D, ve
srovnadni s ostatnimi kompozicemi, svéd&i o vy&3i poréznosti
kompozice D. Vy881i poréznost ve spojeni s velikosti &astic
kompozice D minimalizuje plynnou f&zi p¥enosu tepla. Nizka

hustota stésnéani také wvysvétluje, Ze kompozice D ma




dostadujici pevnost aby odolala deformaci pod tlakem do

nezadouci miry.

Vybér oxidu k¥emic¢itého jako gelové sloZky
v kompozici D, a nizkd hustota st&snani kompozice D slouZi

k minimalizovani p¥isp&ni pevné féze p¥i p¥enosu tepla.

PouZiti =zakalovaciho <&inidla v kompozici D slou%i

k minimalizovani sloZky saléani v p¥enosu tepla.

P¥iklad 2

Tento p¥iklad vysvétluje G&inek hustoty sté&snani pri
tlaku 103 421 Pa na TC. Kompozice F a G byly p¥ipraveny
pouzitim krokd gelového procesu zndzorn&nych na obrézku 5.

Dalsi detaily jsou nédsledujici.
Kompozice F

Saze pouZitd v kompozici F jsou saze CB-A popsana

vy8e. V kompozici F saze CB-A nejsou modifikovana.
V kroku gelace je pouZit 5% roztok.

Pro p¥ibliZn& 300 ml gelu je p¥ipraveno do opla&té&né
kddinky udrZované p¥i 20 °C 42 ml 2M H,S0,. Roztok je
titrovdn do michané a opl&&t&né nadoby p¥i 20 ©C. Rychlost
pfiddvani roztoku je 1 ml/min. Je-li dosa¥eno pH 3, je
pridédna kaSe z modifikovanych CB-A sazi/vody a roztok je

michén po n&kolik sekund.

KaSe ze sazi CB-A/vody je ptipravena kombinaci 2,79 g




nemodifikovaného uhliku a 53 g vody a =za pusobeni zvuku po
dobu 10 minut. MnozZstvi p¥idanych sazi a vody jsou
vypolitédna tak, Ze soulet obsahu pevnych latek gelu zlUstava
stejny. V tomto p¥ikladu 15 % hmotnostnich gelové kompozice

zahrnuje saze CB-A.

Po p¥idani kaSe ze sazi CB-A/vody pak pokraduije
titrace aZ se ©pH vyrovnd 5. Corning pH m&¥i&, model 320,
a Corning "3 in 1" "pH Combination Electrode" s automatickym
vyrovnavanim teploty (Corning, Inc., Corning, NY) Jjsou

pouZity k mé¥eni pH.

Sol je pak nalit do odlévacich néddob, p¥ibliZn& 90 ml
Teflon® n&dob. Jakmile sol geluje, nadoby jsou umistény do
pece p¥i 50 °C po dobu 15 minut. Po 50 ©C dpravé v peci je
gel extrudovan mna 3000 g x 3000 g v prarezu, J&tvercové

granule.

V kroku propirajicim sul Jjsou granule nahrazeny
deionizovanou vodou teploty prost¥edi Sestkrat po dobu 5

hodin v poméru objemu 6:1 (voda:gel).

V kroku stérnuti je odstranéna prebytednd voda a e
ponechidna pouze tekutina v pdrech. Granule pak stdrnou
45 minut p¥i 80 ©c.

V  kroku vymé€ny rozpouStédla jsou granule &ty¥ikrit
vyménény s acetonem pro odstranéni vody. Vym&ny jsou
provadény v poméru objemu 6:1 (aceton:gel) po dobu minimalné&

90 minut na kaZdou vyménu p¥i teploté prost¥edi.

Je pouZit druhy krok vyméhujici rozpoudté&dlo. Granule

jsou Cty¥ikrat vyménény s heptanem pro odstran&ni acetonu.




Vymé&ny jsou provadény v pomé&ru objemu 6:1 (heptan:gel) po
dobu minimdlné 90 minut na kaZdou vymé&nu p¥i teploté

prost¥edi.

V kroku TMCS fdpravy je priddn trimetylchlorsilan
(TMCS) do sm&si gelu/heptanu na drovni 0,15 g TMCS/g vlhkého
gelu na dobu 3 1/2 hodiny.

V kroku odstranéni rozpoustédla jsou granule umistény
do 80 ©C peci p¥es noc. Pak jsou granule umisté&ny do 120 °cC
pece na dobu dvou hodin pro kone¢né odstaranéni

rozpoustédla.

Poté, <co je chemické zpracovani dokonc¢eno, granule
jsou mlety v k&vovém mlynu (Bunn, GL1l). Obrazek 6 ukazuje

typické rozloZeni velikosti &astic po mleti.

Kompozice G

Saze pouZitad v kompozici G jsou saze CB-B. V kompozici

G saze CB-A nejsou modifikovana.
V kroku gelace je pouZit 8% roztok.

Pro p¥ibliZné 680 ml gelu je pF¥ipraveno do oplasténé
kddinky udrZované p¥i 20 °C 145 ml 2M H,S0,. Roztok je
titrovdn do michané a opla3t&né nadoby p¥i 20 ©C. Rychlost
p¥iddvadni roztoku je 1 ml/min. Je-1li dosaZ%eno pH 3, je
p¥idédna kage z modifikovanych CB-A sazi/vody a roztok je

michan po nékolik sekund.

Kage ze sazi CB-A/vody Jje  p¥ipravena kombinaci
10,06 g sazi CB-A a 118 g vody a za puUsobeni zvuku po dobu

10 minut. MnoZstvi p¥idanych sazi a vody jsou vypolitéana




tak, Ze soulet obsahu pevnych 1latek gelu zlstava stejny.
V tomto p¥ikladu 15 % hmotnostnich gelové kompozice zahrnuje

saze CB-B.

Po p¥idéni kaSe ze sazi/vody pak pokraduje titrace a¥

do pH = 5. Corning pH mé&¥i&, model 320, a Corning "3 in 1"

"pH Combination Electrode" s automatickym vyrovnavanim
teploty (Corning, Inc., Corning, NY) jsou pouZity k m&¥eni
pH.

Sol je pak nalit do odlévacich nadob, p¥ibli%n& 90 ml
Teflon® nadob. Jakmile sol geluje, nédoby jsou umisté&ny do
pece p¥i 50 °C po dobu 15 minut. Po 50 ©C Upravé v peci je
gel extrudovdn na 3000 g x 3000 g v prafezu, JEtvercové

granule.

Ve zbyvajicich krocich bylo 5 gelovych davek

(o velikosti p¥ibl. 680 ml) kombinovano pro zpracovani.

V  kroku propirajicim sil Jjsou granule nahrazeny
deionizovanou vodou teploty prost¥edi Sestkridt po dobu 90

minut na kaZdou vym&nu v pom&ru objemu 1:1 (voda:gel) .

V kroku starnuti je odstranéna p¥ebyte&ni voda a je
ponechédna pouze tekutina v pdrech. Granule pak st&rnou
12-14 hodin @ p¥i 50 ©cC.

V  kroku vymény rozpouSté&dla jsou granule osmkrit
vyménény neobvyklym zplsobem s acetonem pro odstrandni vody.
Vymény jsou provadény v poméru objemu 1:1 (aceton:gel) po
dobu minimdlné€ 90 minut na kaZdou vymé&nu p¥i teplotéd

prost¥edi.




Je pouzit druhy krok vyméihujici rozpoudtédlo. Granule
jsou dvakrat vyménény neobvyklym zplsobem s heptanem pro
odstranéni acetonu. Vymé&ny 3Jjsou provadény v poméru objemu
1:1 (heptan:gel) po dobu minimdlné 90 wminut na kaZdou vyménu

pri teploté prost¥edi.

V kroku TMCS Adpravy Je p¥idadn trimetylchlorsilan
(TMCS) do smé&si gelu/heptanu na Grovni 0,1 g TMCS/g vlhkého
gelu na dobu 3 hodin.

V kroku odstranéni rozpoustédla jsou granule umistény

do 160 °©C peci p¥es noc.

Poté, co je chemické zpracovani dokonéeno, granule
jsou mlety v kdvovém mlynu (Bunn, GL1). Obrazek 6 ukazuje

typické rozloZeni velikosti &astic po mleti.

Tepelné vodivosti (TC, Thermal Conductivities)
a hustota stésnani pod tlakem 103 421 Pa kompozici
F a G jsou urleny pouziti postupu vyloZenych vySe. Vysledky
jsou zaznamendny nize a také zaznamenany graficky na obrazku
8.

kompozice hustota TC pF¥i TC p¥i TC p¥i
stésnani, 133,322 1333,22 13 332,2
tlak Pa Pa Pa
103 4%1 Pa (mW/m.K) (mW/m.K) (mW/m.K)
(kg/m~)
G 116 5,77 6,44 7,59
F 151 8,48 11,18 13,73

Tyto vysledky vysvétluji Glinky hustoty stésnéni pod
tlake na TC.
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M&rnd hmotnost p¥i tlaku poskytuje 1Udaj o pevnosti
a poréznosti =zrnité kompozice. Mérnd& hmotnost kompozice
F podle predloZeného vynalezu poskytuje Gdaj, Ze kompozice
ma dostadujici pevnost pro udrZeni své poréznosti a pro
minimalizovani své deformace pod tlaken, stejné jako
minimalizovani p¥ispéni pevné faze p¥i p¥enosu tepla,

ktery by nezédoucné zvys$il jeji TC.

Priklad 3

Tento p¥iklad vzsvétluje Glinek velikosti C&stic na TC

a hustotu stésnani p¥i tlaku 103 421 Pa (15 psi).

Kompozice H, I a J jsou pY¥ipraveny pouzitim krok®
gelového procesu zndzornénych na obrdzku 5. Dal8i detaily

jsou nasledujici.

Kompozice H

Kompozice H je p¥ipravena stejnym zpusobem jako
kompozice D vySe uvedena z gelace p¥i odstraltiovani

rozpousgtédla.

Poté, co je chemické zpracovani dokondeno, granule
jsou mlety v k&vovém mlynu (Bunn, GL1l). Obrézek 6 ukazuje

typické rozloZeni velikosti &astic po mleti.

Vysledny présSek je proset pro oddéleni menSiho neZ
90 um rozmezi velikosti <&&stic pouZitim "CSC Scientific

Sieve Shaker", model 184 80, nastaveni 2,5 na 15 minut.




kom- |velikost | hustota TC p¥i TC pfi TC p¥i
po- |castic stésnani, 133,322 1333,22 13 332,2
zi- | (pum) tlak Pa Pa Pa
ce 103 4%1 Pa| (mW/m.K) (mW/m.K) (mW/m.K)
(kg/m?)
H mendi 113 4,49 5,01 7,75
nez
90
I 90-250 103 4,71 5,24 6,87
J 250-500 105 5,34 6,08 7,75

Tyto vysledky vysvétluji vliv velikosti <&astic na TC
tlaku 103 421 Pa. H,

v8echny kompozice podle p¥edloZeného vynalezu,

a hustotu stésnani pri Kompozice

I a J jsou

ale maji rozdilné hustoty sté&snéni a TC.

Jak je vysvétleno srovnanim kompozici H a I, pokles
velikosti <&astic vede k poklesu hustoty stésnani, nicméné
pokles ve velikosti <Castic také vede k poklesu TC pri

tlacich 133,322 Pa a 1333,22 Pa. Ve vét8im rozmezi velikosti

¢astic, reprezentovaném priklady I a J, pokles velikosti

Gastic p¥i stejné hustoty stésnani vede k poklesu TC.

Priklad 4

~.

Tento priklad vysvétluje uGlinek druhu a p¥itomnosti

i
zakalovaciho dinidla na TC a hustotu sté€snéni p¥i tlaku

103 421 Pa.

Kompozice K, kontrolni kompozice, je p¥ipravena bez

zakalovaciho <&inidla. Kompozice L je p¥ipravena pouzitim

fyzikdlni sm&si nemodifikovanych sazi CB-A. Kompozice N je
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také pY¥ipravena pouzitim nemodifikovanych sazi CB-A.
Kompozice M je p¥ipravena pouZitim modifikovanych sazi

CB-A. Saze CB-A a Modifikovand saze CB-A jsou popséana vyse.

Kompozice K, L, M a N jsou pYipraveny pouzZitim krokt
gelového procesu znadzorné&ného na obrazku 5. Dalgi detaily

jsou nésledujici.
Kompozice K
V kroku gelace je pouZit 5% roztok.

Pro p¥ibliZné 800 ml gelu je p¥ipraveno do opl&&té&né
kddinky udrZfované p¥i 20 ©°C 110 ml 2M H,80,. Roztok je
titrovdn do michané a oplast&né nadoby p¥i 20 ©C. Rychlost
priddvéani roztoku je 5 ml/min. Titrace pokraduje aZ je pH
5. Corning pH mé¥ic¢, model 320, a Corning "3 in 1" "pH
Combination Electrode" s automatickym vyrovnavanim teploty

(Corning, Inc., Corning, NY) jsou pouzity k mé&¥eni pH.

Sol je pak nalit do odlévacich nddob, p¥ibliZné 90 ml
TeflonR nadob. Jakmile sol geluje, nédoby jsou umistény do
pece p¥i 50 ©C po dobu 15 minut. Po 50 ©C dpravé v peci je
gel extrudovdn mna 3000 g x 3000 g v pru¥ezu, C<ctvercové

granule.

Po prvnim proprani soli 4 davky (p¥ibl. 800 ml) jsou

kombinovany pro zbytek zpracovani.

V kroku propirajicim sdl jsou granule nahrazeny
deionizovanou vodou teploty  prost¥edi pétkrat, prvni
proprdni vodou je p¥es noc, druhé aZz paté proprani je 45

minut. Pom&ry objemd vSech propréni jsou 1,5:1 (voda:gel).




V kroku stdrnuti je odstranéna p¥ebytelnad voda a Jje
ponechéna pouze tekutina v pdrech. Granule pak stérnou
15 hodin p¥i 50 ©cC.

V kroku vymé&ny rozpoustédla jsou granule jedendctkrat
vyménény s acetonem neobvyklym zpusobem pro odstrané&ni vody.
Vymény jsou provadény v poméru objemu 1:1 (aceton:gel) po
dobu minimdlné 45 minut na kazdou vymé&nu p¥i teploté

prost¥edi.

Je pouZit druhy krok vyméiiujici rozpoustédlo. Granule
jsou dvakrat vyménény s heptanem pro odstranéni acetonu.
vymény jsou provadény v poméru objemu 1:1 (heptan:gel) po
dobu minimdlné& 45 minut na kaZdou vyménu p¥i teploté
prost¥edi. Zrna Jjsou pak umisténa do 2000 ml derstvého

heptanu p¥ed zpracovanim prisadou trimrtylchlorsilanu.

V kroku TMCS uUpravy je pfriddn trimetylchlorsilan
(TMCS) do smési gelu/heptanu na Grovni 0,1 g TMCS/g vlhkého
gelu na dobu 3 1/2 hodiny. ' : '

V kroku odstranéni rozpougtédla jsou granule umistény

do 160 ©°C peci p¥es noc.

Poté, co je chemické zpracovani dokonceno, granule
jsou mlety v ké&vovém mlynu (Bunn, GL1l). Obrazek 6 ukazuje

typické rozlozeni velikosti Castic po mleti.

Kompozice L

Kompozice L je p¥ipravena stejnym zpuasobem jako
kompozice K vyse uvedena z gelace p¥i odstratiovani

rozpoustédla.




Poté, co je chemické zpracovani dokonleno, granule
jsou mlety v kévovém mlynu (Bunn, GL1). Obrazek 6 ukazuje

typické rozloZeni velikosti Castic po mleti.

Zakladni aerogelovy vzorek je kombinovan
s nemodifikovanymi Sazemi CB-A pro ziskdni 15 % hmotnostnich
sm&si sazi v aerogelu a uhlikové smé€si. Tato smés je

michéna, aZ je dosaZeno jednolitého vzhledu.
Kompozice M
V kroku gelace je pouzit vySe popsany 5% roztok.

Pro p¥ibliZné& 300 ml gelu je ptripraveno do oplasténé
kédinky udrZované p¥i 20 °C 42 ml 2M H,S80,. Roztok je
titrovdn do michané a oplasté&né nadoby p¥i 20 ©C. Rychlost
p¥idavani roztoku Jje 1 ml/min. Je-1li dosaZeno pH 3, je
p¥idana kaSe z modifikovanych CB-A sazi/vody a roztok je

michan po nékolik sekund.

Kade =z modifikovanych CB-A sazi/vody je p¥ipravena
kombinaci 2,79 g Modifikovaného CB-A modifikovaného uhliku
a 53 g vody a za pusobeni zvuku po 2 minuty. MnoZstvi
p¥idanych sazi a vody jsou vypolitana tak, Ze soulet obsahu
pevnych 1latek gelu =zustava stejny. V tomto p¥ikladu 15 %
hmotnostnich gelové kompozice =zahrnuje modifikovand CB-A

saze.

Po pt¥idani kaSe =z modifikovanych CB-A sazi/vody pak
pokraluje titrace aZ do pH 5. Corning pH mé¥i¢, model 320,
a Corning "3 in 1" "pH Combination Electrode" s automatickym
vyrovnavanim teploty (Corning, Inc., Corning, NY) jsou

pouZity k mé¥eni pH.




Sol je pak nalit do odlévacich nadob, p¥ibliZné 90 ml
Teflon® n&dob. Jakmile sol geluje, nadoby jsou umistény do
pece p¥i 50 °C po dobu 15 minut. Po 50 ©C dpravé v peci je
gel extrudovdn mna 3000 pu x 3000 pu v pra¥ezu, dtvercové

granule.

V kroku propirajicim sl Jjsou granule nahrazeny
deionizovanou vodou teploty prost¥edi Sestkrat po dobu 5

hodin v poméru objemu 6:1 (voda:gel).

V kroku starnuti je odstranéna p¥ebytednd voda a je
ponechdna pouze tekutina v pdrech. Granule pak starnou

60 minut p¥i 80 °cC.

V kroku vymé&ny rozpoudtédla jsou granule pétkrat
vyménény s acetonem pro odstranéni vody. Vymé&ny jsou
provadény v poméru objemu 6:1 (aceton:gel) po dobu minimalné

90 minut na kaZdou vymé&nu pri teploté prost¥edi.

Je pouzit druhy krok vymé&nhujici rozpoustédlo. Granule
jsou pétkrat vyménény s heptanem pro odstranéni acetonu.
Vymény jsou provadény v poméru objemu 6:1 (heptan:gel) po
dobu minim&lné 90 minut na kazdou vyménu p¥i teploté

prost¥edi.

V  kroku TMCS dGpravy je p¥iddn trimetylchlorsilan
(TMCS) do smé&si gelu/heptanu na Grovni 0,1 g TMCS/g vlhkého
gelu p¥es noc. Po Upravé jsou gely dvakrat promyty v heptanu

pro odstranéni jakéhokoli TMCS, ktery nereagoval.

V kroku odstrané&ni rozpouStédla jsou granule umistény
v 50 ©C peci po dobu 4 hodin. Granule jsou didle umist&ny do

80 ©C peci pres noc a kone&ny krok odstran&ni rozpoudté&dla




pro granule jsou 2 hodiny v 120 ©C peci.

Poté, chemické zpracovani dokondceno,
GL1) .

typické rozloZeni velikosti &astic po mleti.

co je granule

jsou mlety v ké&vovém mlynu (Bunn, Obrazek 6 ukazuje

Kompozice N

Kompozice N je p¥ipravena stejnym zpusobem jako vyse

uvedena kompozice F.

Hustota pod tlakem 103 421 Pa a tepelné vodivosti

kaZdé kompozice K, L, M a N, mé&Y¥ené zpisobem popsanym vyse,

jsou nasledujici a Jjsou také zaznamenany graficky na
obrazku 11.
kom- [ zakalo- hustota TC p¥i TC p¥i TC p¥i
po- |vaci stésnani, 133,322 1333,22 13 332,2
zi- |¢inidlo tlak Pa Pa Pa
ce 103 4%1 Pa| (mW/m.K) (mW/m.K) (mW/m.K)
(kg/m=)
K Zadné 116 7,59 8,43 9,61
L CB-A 134 5,91 6,80 8,10
M modifi- 116 5,01 5,59 6,61
kované
CB-A
N CB-A 116 5,77 6,44 7,59

Tyto vysledky vysvétluji vliv druhu a p¥itomnosti

zakalovaciho ¢inidla TC a hustotu stésnani p¥i tlaku

103 421 Pa.

na




Pro dané mnoZstvi =zakalovade, zejména sazi, povaha
vztahu mezi zakalova&em a zbyvajicimi slo¥kami kompozice

ovlivni pevnou f&zi, ¢ast p¥enosu tepla.

Srovnédni TC kompozic L, M a N s TC kompozice
K vysvétli, Ze pYritomnost zakalonaciho &inidla sni¥uje TC.
Nejnizs$i TC v tomto prikladu jsou dosa¥eny kompozici
M pouZitim zakalovaciho ¢&inidla, které je "p¥ipojeno" ke

gelovému prekursoru.

Priklad 5

Tento p¥iklad vysvétluje 1U&inek sazného zakalovaciho

¢inidla na TC.

Kompozice O je p¥ipravena bez zakalovaciho &inidla.
Kompozice P Jje p¥ipravena pouZitim modifikovanych sazi
CB-A. Kompozice Q je p¥ipravena také pouZitim modifikovangch
sazi CB-A. Modifikovand saze CB-A jsou popséna ve vysSe

uvedeném p¥ikladu 1.

Kompdzice O, P a Q jsou pYipraveny poZitim krokl
gelového procesu, zndzorné&nych na obridzku 5. DalZi detaily
jsou nasledujici.

Kompozice O

Kompozice N je p¥ipravena stejnym zplsobem a je to

stejnéd kompozice jako vySe uvedend kompozice K.

Kompozice P




V kroku gelace je pouZita 5% varianta roztoku.

PribliZné 5000 ml gelu se sloudi s 1235 ml
deionizované vody a 65 ml koncentrované kyseliny sirové
(98%, JT Baker) v opladté&né reakdni baiice p¥i 23 ©C. Roztok
je titrovdn do michané a opla%t&né nadoby p¥i 23 °C.
Rychlost pridavani roztoku je 40 ml/min, aZ do pH 3. Je-1li
dosaZeno pH 3, je p¥idéna kasSe ze sazi/vody a roztok je

michédn po nékolik sekund.

Kade =z modifikovanych CB-A sazi/vody je p¥ipravena
kombinaci 25,43 g modifikovaného uhliku a 492 g vody a za
pusobeni zvuku po 2 minuty. MnoZstvi p¥idanych sazi a vody
jsou vypolitana tak, Ze soulet obsahu pevnych 1latek gelu

zistava stejny. V tomto p¥ikladu 10 % hmotnostnich gelové

kompozice zahrnuje modifikovand CB-A saze.

Po p¥ridani kaSe =z modifikovanych CB-A sazi/vody pak
pokraduje titrace aZz do pH 5 p¥i rychlosti p¥idavéani
12 ml/min. Hanna pH mé¥id¢, model HI8510E, a "Cole-Parmer pH
Electrode", model 5662-31, byly pouzZity k méf¥eni pH.

Sol je michédn v reakdni balice po dobu 25 min, poté, co

je dosaZeno pPH 5. Sol je  pak nalit do dvou
29,21 cm x 17,78 cm x 7,62 polypropylenoviych odlévacich
nadob (11,5 palce x 7 palci x 3 palce polypropylenové

néddoby). N&doby jsou umistény do 65 °C pece na dobu 25
minut. Po 65 °C dpravé v peci je gel extrudovdn na
3000 ¢ x 3000 4 v  pru¥ezu, Cctvercové granule. Gel e

extrudovadn do 4 litrl vody p¥es noc.

V  kroku stdrnuti je odstranéna prebyteénd voda

a granule jsou nahrazeny 1,6 1 65 ©C vody. Granule jsou pak




umist&ny do 79 ©C pece na dobu 5 1/2 hodiny.

V  kroku propirajicim sil Jsou granule nahrazeny
deionizovanou vodou teploty prost¥edi dvakrat po dobu

60 minut v pomé&ru objemu 3:1 (voda:gel).

V kroku vymény rozpousStédla jsou granule pétkrat
vymé&nény s acetonem neobvyklym zplisobem pro odstranéni vody.
vymény jsou provadény v pomé&ru objemu 3:1 (aceton:gel) po
dobu minim&lné& 60 minut na kaZdou vyménu pri teploté

prost¥edi.

Je pouZit druhy krok vymérnujici rozpoustédlo. Granule
jsou dvakrdt vyménény s heptanem neobvyklym zpisobem pro
odstrané&ni acetonu. Vymény Jjsou provadény v poméru objemu
3:1 (heptan:gel) po dobu minimdlné 60 minut na kaZdou vyménu

pY¥i teploté& prost¥edi.

V kroku TMCS dpravy Jje p¥ridadn trimetylchlorsilan
(TMCS) do smési gelu/heptanu na Grovni 0,1 g TMCS/g vlhkého
gelu na dobu minimé&lné& 3 hodin. Po Upravé jsou gely dvakréat
promyty v heptanu pro odstranéni jakéhokoli TMCS, ktexry

nereagoval.

V kroku odstranéni rozpouStédla jsou granule umistény

do 150 ©C peci p¥es noc.

Poté, co je chemické zpracovani dokoncdeno, granule
jsou mlety v kavovém mlynu (Bunn, GL1). Obrazek 6 ukazuje

typické rozlozeni velikosti &astic po mleti.

Kompozice Q

Kompozice Q Jje pYipravena stejnym zplsobem jako vysSe




uvedenéd kompozice M.

Hustota pod tlakem 103 421 Pa a tepelné vodivosti
kaZdé kompozice O, P a m&¥ené zpusobem popsanym vyse,
jsou nésledujici a jsou také =zaznamenany graficky na
obrazku 12.

kom- {modifi- hustota TC pri TC p¥i TC p¥i

po- |kovana st&snani, 133,322 1333,22 13 332,2

zi- {CB-A, tlak Pa Pa Pa

ce % hmot- 103 4%1 Pa| (mW/m.K) (mW/m.K) (mW/m.K)
nosti (kg/m?)

0 o 116 7,59 8,43 9,61

P 10 128 5,42 6,06 7,14

Q 15 111 4,89 5,50 6,61
Tyto vysledky vysvétluji vliv druhu a p¥itomnosti

zakalovaciho ¢inidla na TC. Kompozice
zakalovaci ¢inidla,
kterd nezahrnuje

mnoZstvim zakalovaciho &inidla,

vynélezu

M&lo by byt jasné

zde

popsané

zakalovaci ¢inidlo. Kompozice

TC ne?Z

z¥ejmé,

jsou

maji nizs$i hodnoty TC

pouze

mé& nizsgi

P a Q,

A

ze formy podle

vysvétlujici a

zamy3leny jako omezeni rozsahu vynalezu.

nez

které zahrnuji
kompozice O,
Q, s vétdim

kompozice P.

pf¥edloZeného

nejsou




PATENTOVE NAROKY

1. Zrnitd kompozice, kterd p¥i tlaku 103 421 Pa,
teplot& 20 ©C a tlaku P v rozmezi 133,322 a¥ 13 332,2 Pa,

v dusiku ma:
hustotu stésnani mensSi nebo rovnou 160 kg/m3, a

tepelnou vodivost (TC, Thermal Conductivity) p¥i
133,322 aZ 1333,322 Pa mensi nez nebo rovnou
0,260 1nP + 4,53 mW/m.K a TC p¥i 1333,322 aZ 13 332,2 Pa
mendi neZ nebo rovnou (0,824 1nP + 0,47) mW/m.K.

2. Zrnita kompozice podle naroku 1,
vyznadcuijici s e t im, Z e kompozice je

gelova kompozice.

3. Kompozice podle ndroku 2, vyzmnadcuijici
s e tim Z e gelovda kompozice zahrnuje gelovou sloZku

a zakalovaci &inidlo.

4. Kompozice podle néroku 3, vy zmnaduijicdi
s e tim Z e zakalovaci ¢inidlo zahrnuje saze, aktivni
uhli, grafit, sloZeniny =zahrnujici saze a oxid kovu nebo
jejich smé&si.

-

5. Kompozice podle ndroku 4, vyznadcuijici

s e tim Z e gelovd kompozice =zahrnuje zakalovaciho

ginidla alespoX 3 % hmotnostni.

6. Kompozice podle naroku 4, vy znadcuijici

s e tim, Z e zakalovaci ¢inidlo jsou saze.




7. Kompozice podle nédroku 2, vy znadéuijici
8 e tim, Z e hustota sté€snani je men8i neZ nebo rovna
140 kg/m>.

8. Kompozice podle ndrocku 2, vy zmnadéuijieci
8 e tim Z e TC p¥i 133,322 aZ 1333,322 Pa je mendi
nez nebo rovna (0,304 1nP + 3,91) mW/m.K a TC pri
1333,322 aZ 13 332,2 Pa je mensi nez nebo rovna
(0,825 1nP + 0,16) mW/m.K.

9. Kompozice podle narocku 2, vyzmnadéuijic
s e tim % e kompozice md primé&rnou velikost <&astic

mezi 50 aZ 500 mikrony.

10. Kompozice podle néroku 2, vy znadcéu ijici
s e tim Z e kompozice md poréznost vét8i neZ nebo

rovnou 0,90.

11. Zrnitd gelovad kompozice zhrnujici gelovou sloZku
a zakalujici <&inidlo, gelovd kompozice majici p¥i tlaku
103 421 Pa, teploté 20 °¢  a tlaku P v rozmezi
133,322 aZz 13 332,2 Pa, v dusiku:

hustotu stésnédni mengi nebo rovnou 160 kg/m3, a

TC p¥i 133,322 aZ 1333,322 Pa men3i neZ nebo rovnou
0,260 1nP + 4,53 mW/m.K a TC p¥i 1333,322 aZ 13 332,2 Pa
mendi ne? nebo rovnou (0,824 1InP + 0,47) mW/m.K,

prumé&rnou velikost Castic mezi 50 aZ 500 mikrony, a

poréznost vé&t8i neZ nebo rovnou 0,90.




12. Zrnita gelova kompozice podle naroku 11,
vyznadujici se tim, Z e =zakalovaci ¢&inidlo

zahrnuje saze.

13. Zrnitd kompozice, Kkterd p¥i tlaku 103 421 Pa,
teplot& 20 ©C a tlaku 1333,22 Pa, v dusiku méa:

hustotu sté&snani mens$i nebo rovnou 160 kg/m3, a
TC men8i neZ nebo rovnou 6,4 mW/m.K.

14. Zrnita kompozice podle naroku 13,

vyznadujici se tim Z e kompozice je gelova

kompozice.

15. Kompozice podle néaroku 14, vy zna duijici

s e tim Z e gelovd kompozice zahrnuje gelovou sloZku

a zakalovaci &inidlo.

l6. Kompozice podle néroku 15, vy zna duijici
s e tim % e zakalovaci &¢inidlo zahrnuje saze, aktivni
uhli, grafit, sloZeniny zahrnujici saze a oxid kovu nebo
jejich smési.

17. Kompozice podle néroku 16, vy zna duijici
s e tim Z e gelovd kompozice zahrnuje =zakalovaciho
ginidla alespon 3 % hmotnostni.

18. Kompozice podle nédroku 16, vy zn a & u j

| !
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s e tim Z e zakalovaci ¢inidlo jsou saze.

19. Kompozice podle ndroku 14, vy zna duijici

s e tim Z e hustota stésnidni je menSi ne¥ nebo rovna




140 kg/m3.

F
Q
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20. Kompozice podle naroku 14, vy zn a ¢ u j

=~

s e tim % e TC je mendi neZ nebo rovnd 6,1 mnmW/m.

-

21. Kompozice podle naroku 14, vy zna ¢ u j ici
s e tim, Z e kompozice mé& prumérnou velikost déastic

mezi 50 aZ 500 mikrony.

22. Kompozice podle naroku 14, vy znac¢u3j ici
s e tim % e kompozice m& poréznost veét&i neZ nebo

rovnou 0,90.

23. Zrnitd gelova kompozice zhrnujici gelovou slozku
a zakalujici <&inidlo, gelova kompozice majici p¥i tlaku
103 421 Pa, teplot& 20 ©C a tlaku 1333,22 Pa, v dusiku:

hustotu stésnidni mensi nez nebo rovnou 160 kg/m3,

TC men8i neZ nebo rovnou 6,4 mW/m.K,

priumérnou velikost ¢astic mezi 50 aZ 500 mikrony, a

poréznost vét$i neZz nebo rovnou 0,90.

24, Zrnitéa gelova kompozice podle naroku 23,

vyznadujici se tim Z e =zakalovaci ¢inidlo

zahrnuje saze.

25. Zrnitd kompozice, kterda p¥i tlaku 103 421 Pa,
teploté 20 Oc a tlaku 133,322 Pa, v dusiku méa:

hustotu st&snani mens$i nebo rovnou 160 kg/m3, a




TC men8i neZ nebo rovnou 5,8 mW/m.XK.

26. Zrnita kompozice podle naroku 25,

vyznaduijici s e t im, Z e kompozice Jje

gelova kompozice.

27. Kompozice podle nédroku 26, vy znacuijici
s e tim, Z e gelovd kompozice zahrnuje gelovou sloZku

a zakalovaci &inidlo.

28. Kompozice podle néroku 27, vy znad¢uijici
s e tim Z e =zakalovaci ¢inidlo zahrnuje saze, aktivni
uhli, grafit, sloZeniny zahrnujici saze a oxid kovu nebo

jejich smési.

29. Kompozice podle naroku 28, vy znacdcuijici

s e tim Z e gelovd kompozice zahrnuje zakalovaciho

o

d¢inidla vice neZ nebo rovnad 3 % hmotnostni.

.
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30. Kompozice podle naroku 28, vy zna & u
s e tim Z e zakalovaci ¢inidlo jsou saze.

° - -

31. Kompozice podle néroku 26, vy zna d¢u3j ici

s e tim Z e hustota sté&snani Jje mens$i neZ nebo rovna
140 kg/m3.

-

32. Kompozice podle néroku 26, vy zn adcéu jic

| i}

s e tim Z e TC je men3i neZ nebo rovnid 5,4 mwW/m.K

=

33. Kompozice podle naroku 26, vy znaéuijic
s e tim, Z e kompozice md prumérnou velikost dastic

mezi 50 aZ 500 mikrony.




34. Kompozice podle ndroku 26, vy znaduijieci
s e tim, Z e kompozice m& poréznost v&tEi ne¥ nebo
rovnou 0,90.

35. Zrnitd gelova kompozice zhrnujici gelovou slo¥ku
a zakalujici <&inidlo, gelovd kompozice majici p¥i tlaku
103 421 Pa, okolni teploté&, a tlaku 133,322 Pa, v dusiku:

hustotu stésnéni men3i neZ nebo rovnou 160 kg/m3,

TC men$i neZ nebo rovnou 5,8 mW/m.K,

pram&rnou velikost C&stic mezi 50 a% 500 mikrony, a

poréznost vét$i neZ nebo rovnou 0, 90.

36. Zrnita gelova kompozice podle naroku 35,
vyznacujici se tim 2 e zakalovaci

¢inidlo zahrnuje saze.

37. Zrnitd kompozice, kterd p¥i tlaku 103 421 Pa,
okolni teploté&, a tlaku 13 332,2 Pa, v dusiku ma:

hustotu stésnidni mensi nebo rovnou 160 kg/m3, a

TC men$i neZ nebo rovnou 9 mW/m.K.

38. Zrnita kompozice podle naroku 37,
vyznaduijici 5 e t 1 m, Z e kompozice je

gelova kompozice.

39. Kompozice podle néroku 38, vy zn a & u j

H
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s e tim £ e gelovd kompozice zahrnuje gelovou sloZku

a zakalovaci ¢&inidlo.

40. Kompozice podle néroku 39, vy znaduijici
s e tim % e =zakalovaci &inidlo =zahrnuje saze, aktivni
vuhli, grafit, sloZeniny =zahrnujici saze a oxid kovu nebo

jejich smési.

41. Kompozice podle néaroku 40, vy zna c¢uijici

s e tim £ e gelovd kompozice zahrnuje zakalovaciho

ginidla ales poi 3 % hmotnostni.

42. Kompozice podle ndroku 40, vy znac¢u3jici
e tim, % e =zakalovaci ¢inidlo jsou saze.

43, Kompozice podle ndroku 38, vy znadcuijici

- ~

s e tim % e hustota sté&snidni je menSi neZ nebo rovna
140 kg/m3.

44. Kompozice podle néroku 38, vy zmnac¢ujici

s e tim % e TC je men3i neZ nebo rovnd 8 mW/m.K. - =

45. Kompozice podle ndroku 38, vy znac¢ujic
g e tim % e kompozice md prumérnou velikost ¢&éastic

mezi 50 aZ 500 mikrony.

46. Kompozice podle nédroku 38, vy zn a ¢ u
s e tim % e kompozice md poréznost vétSi ne

rovnou 0,90.

47. Zrnitd gelova kompozice zhrnujici gelovou slozku
a zakalujici <&inidlo, gelovd kompozice majici p¥i tlaku
103 421 Pa, okolni teploté&, a tlaku 13 332,2 Pa, v dusiku:




hustotu sté&snani mensi neZ nebo rovnou 160 kg/m3,
TC men8i neZ nebo rovnou 9 mW/m.K,

primérnou velikost ¢astic mezi 50 aZ 500 mikrony, a
poréznost vét&i neZz nebo rovnou 0, 90.

48. Zrnita gelova kompozice podle naroku 47,
vyznaduijici se tim Z e zakalovaci <&inidlo

zahrnuje saze.

49. Gelova kompozice vyrobend bez nadkritického susSeni
majici poréznost vét€li neZ nebo rovnou 0,95 a hustotu

sloupce mensi neZ nebo rovnou 100 kg/m3.

50. Gelova kompozice podle naroku 49,
vyznaduijici 8 e t im, Z e kompozice

zahrnuje: gelovou sloZku a zakalovaci ¢inidlo.

51. Gelova kompozice podle naroku 50,

vyznaduijici s e t im, Z e zakalovaci

¢inidlo jsou saze.

52. Izolacni téleso zahrnujici zrnitou kompozici podle

naroku 1.
53. Izoladni téleso podle nédroku 52,
vyznadcuijici s e t im, Z e zrnita

kompozice je gelovad kompozice.

54. Izoladni téleso zahrnujici zrnitou kompozici podle




naroku 14.

55.
vy zna

kompozice

56.

naroku 25.

57.
vyzna

kompozice

58.

naroku 37.

59.
vyzmna

kompozice

60.

tepelng

Izoladni té&leso

dujici s e

je gelova kompozice.

Izoladni té&leso zahrnujici

Izoladni t&leso

cdujici 8 e

je gelova kompozice.

Izoladni téleso zahrnujici

54,

zrnita

podle naroku

i m, Z e

zrnitou kompozici podle

naroku 56,

zrnita

podle

i m,

zrnitou kompozici podle

Izoladni t&leso podle naroku 58,
dujici s e t im, Z e zrnita
je gelova kompozice.

PouZiti izola¢niho té&lesa podle na&roku 52 jako

izoladniho prost¥edku v chladicim za¥izeni.
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