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ABSTRAKT


Cílem této diplomové práce bylo posouzení biodeteriorace hydroizolačních fólií v půdním prostředí. Jako testovací materiály byly použity hydroizolační fólie VINITEX SAM (měkčené PVC) a LDPE 750 (nízkohustotní větvený PE). Metody sledování biodeteriorace byly založeny na sledování úbytku hmotnosti, na respirometrickém testu (kumulativní produkce CO2, celková BSK), sledování změny tahových vlastností a na sledování možných změn ve struktuře materiálu pomocí FTIR spektroskopie. Doplňkové metody byly založeny na sledování změny nasákavosti materiálu a propustnosti pro vzduch. Pomocí Soil Burian Testu byl prokázán úbytek hmotnosti 9 % u hydroizolace VINITEX SAM po 90 dnech expozice v půdě. Hydroizolace LDPE 750 vykazovala ve stejném časovém úseku pouze 0,17% hmotnostní úbytek. Modifikovaný respirometrický test dle ISO 17 556:2003 prokázal vzrůstající kumulativní produkci CO2, tedy potvrdil výsledky ze Soil Burial Testu, že dochází k biodeterioraci fólie VINITEX SAM. Fólie LDPE 750 biodeterioarci nepodléhá.
Klíčová slova: biodeteriorace, hydroizolační fólie, Soil Burian test, modifikovaný
respirometrický test
ABSTRACT
The aim of this Diploma Thesis was to review biodeterioration of waterproof foil in soil. Waterproof foil WINITEX SAM (soften PVC) and LDPE 750 (low-density polychotomous PE) were used as testing materials. The monitoring methods of biodeterioration were based on the monitoring of the changes of the mass defect, respirometric test (cumulative production of CO2, total BSK), the changes of the tractional attributes and the possible changes in the structure of the material caused by the technical assistance of FTIR spectroscopy. Additional methods were based on the monitoring of the changes of the material absorbability and air permeability. There was proofed the 9% mass defect in VINITEX SAM after 90 days exposure in the soil by Soil Burial Test. Waterproof foil LDPE 750 demonstrated in the same limited time only 0,17% of the mass defect. According to ISO17556:2003 Modified Respirometric Test proofed the increasing cumulative production of CO2 therefore confirmed the results of Soil Burial Test, that there is a tendency to biodeterioration of VINITEX SAM foil. Whereas the LDPE 750 foil does not erode to biodeterioration. 

Key Words: biodeterioration, waterproof foil, Soil Burial Test, Modified Respirometric Test
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Úvod
Pojem izolační materiál vznikl v době, kdy lidé pochopili, že je potřeba oddělit od sebe určité dvě látky tak, aby z prostoru, kde je uzavřená jedna z těchto dvou látek,
neunikala, nemísila, a nebo tak nepoškodila látku druhou. Prvními izolačními materiály byly zvířecí kožešiny, kterými se lidé chránili proti chladu, dále mech, tráva a listí.
Izolační materiály se s časem vyvíjely a dnes jsou nedílnou součástí našeho života.
Nejobvyklejšími oblastmi použití jsou dnes strojírenství a především stavebnictví, přičemž jednotlivé materiály se mohou lišit podle konkrétní aplikace. [1]
V ČSN 730600 z roku 1999 jsou definovány v souvislosti s izolačními materiály následující odborné termíny. Izolace je část stavby (stavební prvek) chránící stavební
konstrukci nebo její část, např. vnitřní nebo vnější prostředí, před nežádoucím vnikáním vody, zvuku nebo jiného fyzikálního účinku. Hydroizolace je izolace chránící stavební konstrukci nebo její část před nežádoucím vnikáním vody. Hydroizolační prvek je stavební prvek zajišťující požadovanou ochranu stavby nebo prostředí proti vodě. [2]
Prvním materiálem, který lze považovat za hydroizolaci jako takovou byl přírodní asfalt. Podle míst kde se přírodní asfalt těžil vznikl název pro hydroizolační materiály,
a to bitumeny. Pokračovatelem přírodních asfaltů jsou kamenouhelné dehty a smola,
jejichž výroba se datuje kolem roku 1680. Od roku 1828 se pak hydroizolační vrstvy
vylepšují, a to  tím, že se již nepoužívá pouhý nátěr dehtu, ale do nátěrů se vkládá lepenka. Pokusy o další vylepšení izolační hmoty byly prováděny také v roce 1843 tím, že se do dehtu přidával přírodní kaučuk. Od začátku 20. století jsou dehty nahrazovány ropnými oxidovanými asfalty. Od roku 1920 se do oxidovaných asfaltů přidávaly různé další
přísady, např. foukaná smola, lanolín, práškové umělé kaučuky, latexy, polyethylény,
polypropylény, aj. [3] 
Fóliové hydroizolační materiály nemají tak dlouhou tradici jako asfaltové pásy, avšak řada z nich je již několik desetiletí úspěšně používána. První „umělohmotné“
hydroizolační fólie se objevily na začátku 50. let minulého století, v ČR pak v 60. letech. Podobně jako asfaltové pásy i fólie prošly a stále procházejí vývojovým procesem, který jejich kvalitu neustále zvyšuje. [4]  
 Hlavní předností polymerních hydroizolačních fólií oproti asfaltovým hmotám je velká pevnost v tahu a tažnost při malé plošné hmotnosti. Díky těmto výhodným
vlastnostem lze izolovat stavební objekty, u nichž dochází k velkým posunům vyvolaným dilatačními změnami způsobenými teplem, sedáním objektu, případně od dynamického či seismického namáhání. [5]
Izolační materiály proti vlhkosti a vzlínající vodě i proti úniku radonu v základových partiích stavby bývají většinou v trvalém kontaktu s půdní vlhkostí,
případně s půdou. Vznikají tak ideální podmínky pro započetí biodeteriorace. Ta byla
prokázána při kontrole objektů bytové výstavby z první republiky. Bylo zjištěno, že
asfaltové hydroizolace v základech staveb vlivem zemní vlhkosti, ale i dalších vlivů
urychleně stárnou, a to přesto, že přístup kyslíku je v těchto místech omezen a oxidační proces probíhá velice pomalu. To potvrzuje i zatím jediná dostupná práce, která se touto
problematikou zabývá. [6] Podle autorů [7] dochází v důsledku činnosti půdních mikrobů k postupnému úbytku C=O a S-O, charakteristických pro bitumeny, což se odráží
v pozvolném znehodnocení mechanických vlastností asfaltových pásů. 
Biodeteriorace materiálu je vysoce nevhodná ve většině technických aplikacích. Porušení materiálu může mít pak za následek porušení celého systému a s tím související ekonomické ztráty. [8] 
Z tohoto důvodu se předložená práce zabývá stanovením míry biodeteriorace
polymerních hydroizolačních materiálů sloužících zároveň jako protiradonová ochrana. Hodnotícími kritérii bude biologická spotřeba kyslíku a produkce CO2, změna hmotnosti, FTIR analýza, změna tahových vlastností a propustnost pro vzduch. Na základě těchto
poznatků je posouzena náchylnost a stupeň biodeteriorace testovaného materiálu.

	I. 
	TEORETICKÁ ČÁST


1 Charakteristika hydroizolací
1.1 Hydroizolační materiály ve stavebnictví

Hydroizolace spodní stavby jsou v podstatě nenosné konstrukce, jejichž úkolem je dlouhodobé zabránění pronikání povrchové vody do stavebních konstrukcí a vnitřních prostor podzemní části budov ve spodní stavbě, ale také např. proti pronikání radonu.


Hydroizolační materiály by se měly vyznačovat nízkým součinitelem propustnosti
a nízkým součinitelem difúze. Protože však izolační materiál je sám součástí konstrukce, musí splňovat i řadu dalších podmínek. Mezi tyto podmínky patří jednoduché zabudování, zachovávání svojí funkčnosti po dlouhou dobu za různého namáhání a přetváření
konstrukce, za různých vlhkostních poměrů i různých podmínek působení vnějšího
prostředí, jimž bude konstrukce vystavena. Vhodnost použitého materiálu vymezují tedy
i další vlastnosti, jako je odolnost proti objemovým změnám, pevnost, tažnost a odolnost proti agresivním látkám. [9]

Podle materiálu tvořícího izolační vrstvu dělíme hydroizolace spodní stavby na izolace živičné (z asfaltů, modifikovaných asfaltů), izolace fóliové (z kaučuků a plastů), izolace silikátové (ze speciálních cementových tmelů), izolace speciální (chemické
injektážní látky, lamináty, jíly a bentonity). [9]
    
Protože jsou hydroizolace po svém zabudování nepřístupné, je zřejmé, že musí být navrhovány z rezistentních materiálů, jejichž životnost odpovídá předpokládané životnosti stavebního díla. K hydroizolačnímu účelu se nejčastěji používají izolace povlakové,
vytvářené na bázi asfaltů nebo plastů (nátěrové, stěrkové nebo stříkané hydroizolační
hmoty, hydroizolační pásy a fólie, které se na podklad natavují, nalepují nebo volně
kladou). V současné době mají tak asfaltové a především plastové hydroizolace ve stavbě nezastupitelnou úlohu. [9] 
1.2 Typy hydroizolací spodních částí staveb

Nabídka hydroizolačních materiálů je v současné době tak široká, že se s ní jen málokterý projektant může kompletně seznámit. Ještě horší situace je mezi drobnými
stavebníky, kde informovanost o nových izolačních materiálech je velmi mizivá.
Setkáváme se tak s návrhy, které nejen že nerespektují vlastnosti použitého materiálu, ale ani vnější fyzikálně-chemické a biologické vlivy (hydrofyzikální namáhání, přítomnost radonu v podloží aj.) K přehlednosti nepřispívají ani informace výrobců, které bývají
neúplné, často jednostranně vyzdvihují klady a o záporech se nezmiňují. [10]
U komerčních výrobků nelze získat přesné složení jednotlivých materiálů, uváděna je vždy pouze základní složka tj. typ polymerní matrice.
Rozsáhlý přehled typů hydroizolačních materiálů spodních staveb a výrobců je uveden v práci Sedlačíka [11]. Pro názornost je níže uveden jen velmi stručný přehled nejběžnějších komerčních zástupců.
FATRAFOL P793
homogenní vícevrstvá fólie ze speciálních typů polyolefínů (EVA), která jsou vyrobeny válcováním a laminací. Její využití je u staveb se ztíženými aplikačními podmínkami. Fólie vykazuje výbornou
svařitelnost a zpracovatelnost při nízkých teplotách, velmi vysokou mrazuvzdornost a její polyolefický charakter zaručuje vysokou
odpudivost vody. Výrobce Fatra, a.s.
FATRAFOL 803
homogenní hydroizolační fólie z měkčeného PVC, vyráběná
válcováním a laminací. Má výbornou chemickou odolnost, která
ji předurčuje k izolacím pozemních a podzemních částí staveb proti agresivní tlakové vodě. Výrobcem je Fatra,a.s. Další fólie vyráběné firmou Fatra a mající hydroizolační účinek jsou Ekoplast 806, Stafol 914, Ekoten 915 a Technodren. Jejich orientační složení vyjádřené v hmotnostních procentech je následující. 55 hm. % PVC (mnohdy s velkým podílem recyklátu), 1-2 hm. % stabilizátor, 1-2 hm. %
pigment, 20 – 30 hm. % změkčovadlo, 6-10 hm. % plnivo
a 1-2 hm % externí mazivo. 
ISO-DRAIN
třívrstvá nopová fólie tvořená prostřední vrstvou z PP a krajními z LDPE. Výrobce Interplast cz.
GUTTABETAN
nopová fólie z HDPE. Výrobce Gutta Šerme, Německo.
POLYFLEX 
pětivrstvá izolace vyztužená netkaným PES, z obou stran pokrytá asfaltovou a PE fólií. Výrobce Hydroizomat, Bulharsko.
VOALIT 
asfaltový pás zpevněný skleněným rounem s PE fólií na spodní
straně opatřeným ochranným pískovým posypem. Výrobce
Hydroizomat, Bulharsko.
PLATON EXTRA 
nopová fólie z vysokohutného PP s výškou nopů 7 mm. Výrobce Stavisol.
SIKAPLAN 
hydroizolační fólie vyrobená z měkčeného PVC-P. Výrobce Sika CZ.
TROCAL T 
izolační fólie vyrobená z měkčeného PVC, nevyztužená. Výrobce Sika CZ.
BORSALEAF RT 
hydroizolační fólie z měkčeného PVC s přídavkem recyklovaných složek vyrobená válcováním s následnou laminací. Výrobce
Minar CZ.
PENEFOL 750 
hydroizolační, chemicky odolná fólie z vysokohustotního polyethylenu (HDPE). Výrobce Lithoplast CZ.
LITHOPLAST 
nopová polyethylenová fólie. Výrobce Lithoplast CZ.
HYDROLEN ZR 
fólie z měkčeného PVC. Výrobce Sipron liberec.
ALKORPLAN 
homogenní fólie z měkčeného PVC vyrobená válcováním.
Výrobce Dektrade CZ.
VINITEX
hydroizolační fólie vyráběná z PVC, výhradně na bázi ryzí
pryskyřice, čímž vzniká homogenní a kompaktní fólie s vnitřní
armaturou s optimální trvanlivostí. Výrobcem je Euroofing. Do
základů jako zemní vlhkost firma doporučuje tyto následující vrstvy, podklad, ochrannou geotextilii terram 100, hydroizolační fólii
Vinitel SL, drenážní fólii Protect Plus a drenáž. [11]
Jak z výše uvedeného seznamu vyplývá, tak hlavními polymerními složkami
většiny hydroizolačních materiálů jsou měkčený polyvinylchlorid s obsahem změkčovadla 20–30 % (PVC), polyethylen (PE) a popř. polypropylen (PP). Jen ve speciálních aplikacích jsou použity jiné typy polymerů např. FATRAFOL P793  kde polymerní matrici tvoří
ethylen vinyl acetát ( EVA).
Vedle komerčně známých produktů jsou i v oblasti hydroizolací vyvíjeny nové
materiály, např. Fank C.Q. a kol. [12] ve své práci zkoumali využití odpadního PVC pro výrobu hydroizolačních materiálů na bázi asfaltů. Fyzikální vlastnosti hydroizolačního materiálu PVC/asfalt byly mimo jiné autory hodnoceny pomocí FTIR analýzy
a mikroskopie. Zjistili, že bod měknutí upravené asfaltové fólie se zvýšil, ale stupeň propustnosti se snížil. Dále při přirozených podmínkách stárnutí se významně zlepšilo
napětí, zachování si vlastností napětí při velkém zatížení a zachování si ohebnosti za velmi nízké teploty. Zároveň byla u upravené hydroizolace zlepšena odolnost proti kyselinám, zásadám a korozi způsobené solemi. 

V další práci se Sharma M. K. a kol. [13] zabývali vývojem a charakterizací
nanokompozitu odolného proti vodě na bázi polyethylenmethakrylátu (PEMA) v kombinaci s nanoželezem (Fe2O3). Bylo vytvořeno několik variant modelu PEMA- Fe2O3 a byly měřeny hydrofobní vlastnosti povrchu nanokompozitu. Materiál se vyznačoval
vysokou tvrdostí a chemickou odolností. Uplatnění nanokompozitů tohoto typu je podle autorů široké a zahrnuje např. skleněné povrchy odpuzující vodu, hydroizolační textilie aj.
2 Vlastnosti hydroizolačních fólií

 Hlavním úkolem hydroizolačních materiálů je zabránit průsaku vody stavbou.
Má-li být hydroizolace v tomto směru plně funkční, musí splňovat řadu parametrů: pevnost v tahu a tažnost; odolnost proti povětrnostním vlivům (nízké i vysoké teploty, UV, ozon); odolnost proti mikroorganismům; odolnost proti prorůstání kořenů; odolnost proti
únavovému praskání vlivem okolního prostředí, odolnost proti vyluhování; odolnost proti oxidaci; odolnost proti chemikáliím pro skládky odpadů. [14] Zároveň by měly mít
vynikající spojitelnost a dobrou roztažnost. Neměly by způsobit významné zatížení nosné konstrukce. Minimální požární zatížení objektu je samozřejmostí.

Např. u fólií z měkčeného PVC platí, že nesmí přijít do přímého kontaktu s asfaltovými výrobky, pěnovým polystyrenem, pryží a pěnovým polyuretanem, protože tyto materiály urychlují proces uvolňování změkčovadel z fólie a tím i její stárnutí. Dále obecně platí, že PVC fólie nejsou odolné ultrafialové složce ze slunečního záření, a proto je nelze nezakryté vystavit vlivu povětrnosti (výjimkou jsou střešní krytiny). Naopak PE fólie mají vysokou životnost, jsou odolné vůči plísním, mikroorganismům, agresivním podzemním vodám a zředěným roztokům běžných chemikálií. Vyznačují se zdravotní a ekologickou nezávadností. Ve srovnání s PVC-fóliemi neuvolňují změkčovadla a tedy nemění tolik své vlastnosti. [10]

Při výběru vhodné izolační fólie bude také záležet na geologickém podloží dané lokality. Např. u klasické hydroizolace jsou nejvyšší nároky kladeny tam, kde je objekt zakládán pod hladinou spodní vody, nebo kde se kolem podzemí vyskytují nepropustné zeminy. Naopak v případě hydroizolací používaných zároveň i jako protiradonovou
ochranu, je vyžadována nejvyšší bezpečnost v zeminách suchých a vysoce propustných. [10]
Základní požadované vlastnosti obecně izolačních materiálů jsou definovány v ČSN EN 13 859 – Hydroizolační pásy a fólie. Definice a charakteristiky pásů a fólií
podkladních a pro pojistné izolace [15]:
· stanovení tahových vlastností

Evropská norma ČSN EN 12 311-1,2 pro stanovení tahových vlastností
u hydroizolačních pásů a fólií je určena pro stanovení vlastností především asfaltových pásů vyrobených nebo dodaných před jejich použitím. Zkušební metoda se vztahuje
výhradně na výrobky nebo ve vhodných případech na jejich součásti. Nevztahuje se na hydroizolační systémy zabudované ve stavbách. Pro kompletní zkoušku v tahu se připraví dvě sady  zkušebních těles. Sada pěti zkušebních těles pro podélný směr a sada pěti těles pro příčný směr. [16]
· odolnost proti pronikání vody

Podle vlastností asfaltových, plastových a pryžových pásů a fólií obsahuje tato norma dvě zkušební metody. Metoda A je používána pro fólie využívané při nízkém vodním tlaku (např. pojistná hydroizolace). Zkušební tělesa se zatíží po dobu 24 hodin vodním tlakem 60 kPa. Metoda B je pro pásy (fólie) používané při vysokém vodním tlaku (např. izolace proti tlakové vodě). Zkušební tělesa se podrobí zkoušce a výsledek zkoušky je, že každé zkušební těleso, u něhož horní filtrační papír zaznamenal průnik vody, nesplnilo podmínky zkoušky. Pokud všechna zkušební tělesa splnila podmínky zkoušky, je pás (fólie)
považován za vodotěsný. [17]

· propustnost pro vodní páru a propustnost pro vzduch

Tato evropská norma specifikuje metodu pro stanovení propustnosti vodní páry, výpočet hustoty vlhkostního toku g a výpočet difuzního odporu 
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 pro pásy a fólie pro
hydroizolaci. Norma platí pro asfaltové, plastové i pryžové fólie a pásy. Podle vlastností fólií obsahuje tato norma dvě zkušební metody. Zkušební postup pro asfaltové pásy
a zkušební postup pro plastové a pryžové pásy a fólie. [18]


Významnou vlastností hydroizolačních fólií je odolnost proti mikroorganismům, kterou lze stanovit pomocí zkoušky zahrabáním do země podle ČSN EN 12 225:
Geotextilie a výrobky podobné geotextiliím, zjišťování odolnosti proti mikroorganismům pomocí zkoušky zahrabáním do zeminy. [19]


Tato evropská norma stanoví vhodnou metodu pro zjišťování odolnosti geotextilií
a výrobků podobným geotextiliím pomocí zkoušky zahrabáním do zeminy. Nestanovuje pro které výrobky nebo při kterých použitích je zkouška vyžadována. Zkušenosti po vyhrabání geotextilií a výrobků podobných geotextiliím, které prokázaly svoji odolnost, v některých případech po dobu více než 20 let, potvrzují, že geotextilie a výrobky podobné geotextiliím vyrobené ze syntetických materiálů jsou všeobecně odolné vůči rozkladu
vyvolanému mikroorganismy. Lze tedy očekávat, že většina těchto výrobků, které jsou v současnosti na trhu, vyhoví při zkoušce zahrabáním do zeminy a není bezpodmínečně nutné všechny je podrobovat této zkoušce bez ohledu na jejich funkci. Jestliže však požadavky na odpovídající funkčnost geotextilií a výrobků podobných geotextiliím vyžadují prokázání odolnosti proti mikroorganizmům nebo jestliže se vyrábí z nově vyvinutých polymerů, o jejichž odolnosti existují jakékoliv pochybnosti, musí se zkouška zahrabáním do zeminy provést.

Mikrobiologická odolnost je ČSN definována jako odolnost geotextilií nebo
výrobku podobného geotextilii proti napadení bakteriemi a houbami.


Podstatou zkoušky je, že zkušební vzorky se za daných podmínek vystaví účinkům mikroorganizmů ve zkušební zemině. Po vystavení se zkušební vzorky vizuálně vyhodnotí, a to jak před čištěním, tak i po něm. Dále se zkoušejí jejich fyzikální vlastnosti. Tyto
výsledky se porovnají s výsledky zkoušek srovnávacích vzorků definovaných podle EN 11 226:2000. [19]
3 Biodeteriorace materiálů na bázi PVC a PE

Biodeteriorace (biokoroze) technických materiálů studuje všechny nežádoucí
změny výrobků způsobené organizmy, pro které se nyní ve vztahu k materiálu používá označení biodeteriogeny. V rámci biodeteriorace se studují nejen mechanizmy znehodnocení výrobků, ale rovněž jejich ochrana, zvýšení životnosti a spolehlivosti. Biodeterioraci je možné dělit na atmosférickou (v mírném pásmu pouze v kryptoklimatu vytvořeném
člověkem), půdní (včetně půd znečištěných uhlovodíky), vodní a mořskou. V poslední
době je pro biodeterioraci technických materiálů, zvláště stavebních, u kterých biologické napadení nemění výrazně jejich technické vlastnosti, navrhován termín bioreceptivita. Podle typu studovaného materiálu lze biodeterioraci rozdělit na biokoroze silikátů, plastů, pryží, kovů, nátěrů. Podle oboru biokoroze staveb, elektrotechnických zařízení, dopravní
a letecké techniky, archivních materiálů. [4]

V procesu biodeteriorace se aktivně uplatňuje biodeteriogen a pasivně technický materiál, který může (ale také nemusí) být substrátem. Pro obor biokoroze jsou typické nejrůznější formy interakce biodeteriogen-materiál. Jednoduchá forma interakce nastává již při prostém osídlení technických výrobků společenstvem mikroorganizmů. Praktickými důsledky této interakce jsou změny materiálů funkční (mechanické, elektrické, chemické, optické) a morfologické (barevné skvrny, pitting, fibrilace). V průběhu biodeteriorace
mohou vznikat z technických materiálů různé typy metabolitů (kyseliny, estery, aj.), které jsou při biodegradaci plastů dalšími populacemi mikrobů transformovány až na nejjednodušší složky – CO2 a H2O, případně minerální sole. [4]

Pro stanovení kritérií rozpoznání škod na materiálu je důležité jak stanovení
symptomů probíhající biodeteriorace, tak i sledování změn jednotlivých příznaků (biodeteriogeneze), což může být prvním vodítkem k identifikaci biodeteriogenu. Všeobecně lze poškození materiálu klasifikovat jako fyzikální nebo chemické. Fyzikální poškození může být ireverzibilní (např. ztráta pevnosti) nebo reverzibilní (např. elektrické zkraty na přístrojích). Chemické poškození může být asimilační (poškozený materiál je hlavním zdrojem živin a energie) nebo disimilační (materiál není hlavním zdrojem živin). [4]

Pro šíření mikrobů má z klimatických faktorů rozhodující význam teplota
a vlhkost. Požadavky mikrobů na obsah vody ve stavebním materiálu jsou kvantitativně vyjádřeny ve formě součinitele hydroskopické rovnováhy 
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. Jedná se o vyjádření poměru tlaku vodní páry v hydroskopickém materiálu ku tlaku vodní páry v čisté vodě. Mikrobi rostou na stavebním materiále při hodnotách 
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 0,60 – 0,90. Dalším důležitým
klimatickým faktorem je světlo a antropogenní vlivy, jako jsou přítomnost SO2, CO2, H2S, NH4 atd. Zdrojem výskytu biodeteriogenů v daném prostředí bývá nejčastěji půda nebo samotné materiály. Avšak ani přítomnost biodeteriogenů v biotopu nemusí vždy vést k silnému  napadení. Ukázalo se, že stupeň napadení technických materiálů, zvláště plastů, závisí na druhu polymeru, typu stabilizátorů a změkčovadel, přítomnosti plniv, tvaru
výrobku (optimální pro invazi mikrobů jsou pěny) a na mechanismu stárnutí plastů. [4]
3.1 Biodeteriorace hydroizolací
Horninové prostředí, které obklopuje podzemí objektu obsahuje vždy vodu,
především ve formě zemní vlhkosti. Proto na stavebním díle existují místa, která vyžadují zvláštní pozornost. Je to oblast těsně pod horizontální izolací objektů (nejčastěji tvořena asfaltovými izolačními pásy) nebo oblast vlhkého zdiva. I když většinou chybí přímé
mikrobiologické rozbory z uvedených míst, z nepřímých výsledků získaných na obdobných materiálech je zřejmé, že právě zde může docházet k poruchám. Asfaltové  izolační pásy proti vzlínající vlhkosti po letech někdy prakticky zmizí a je téměř jisté, že k tomu přispívá specifická mikroflóra. 

Mezi aktuálně používané metody pro testování mikrobiální degradace a deteriorace u širokého okruhu polymerních materiálů jsou gravimetrie a respirometrické techniky. Tyto techniky jsou vhodné pro materiály podléhající biodeterioraci, ale nová generace
polymerních materiálů používaná ve strojírenství je relativně odolná vůči biodegradaci. Pro tyto případy byla testována metoda EIS (electrochemical impedance spectroscopy). Tato technika má velmi vysokou citlivost, je vhodná pro sledování mechanismu degradace pevných polymerů a přítomnosti změkčovadel v polymeru matrice. [20] 
Mezi biodeteriogeny stavebního díla patří sirné bakterie, desulfurikační bakterie, nitrifikační bakterie, denitrifikační bakterie, silikátové bakterie, mikromycety, dřevokazné houby, sinice a řasy, mechy, lišejníky, vyšší rostliny, synantropní členovci, synantropní obratlovci. [4]
Práce autorů Konteva P. a spol. [6] se zabývala změnou fyzikálních vlastností
asfaltových hydroizolačních pásů vystavených vlivům půdní mikroflóry. Bylo zjištěno, že oligomerní silikonové sloučeniny a methylsilikonové oleje jsou půdní mikroflórou
degradovány. Totéž se týká ethoxysilanů a polyethoxysilanů. Též byla pozorována ztráta hydrofobních vlastností u polydimethysiloxanů (PDMS).
Podle autorů [21] dochází v důsledku činnosti půdních mikroorganismů k postupnému úbytku C=O a S-O, charakteristických pro bitumeny, což se odráží v pozvolném znehodnocení mechanických vlastností asfaltových pásů. 

Oxidace makromolekulárních látek je za normální teploty velice pomalá a je v zásadě určována charakterem uhlíkatého řetězce. Při oxidaci kyslíkem jsou nejodolnější polymery s nasyceným nevětveným řetězcem, nejcitlivější jsou dienové polymery. Při
formulování mechanismu oxidace je v současné době aplikována především
hydroperoxidová teorie, podle které k primárnímu napadení polymerů dochází na reaktivních uhlících, v místech větvení řetězců nebo v sousedství aktivujících skupin. V principu lze hlavní přeměny polymeru při oxidačních reakcích znázornit schématem vazba C-H 
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karboxylová kyselina. [22]
Z literatury zjištěné výsledky popisují, že plasty na bázi měkčeného PVC
(Wolfin M, Flagon BT, Sarnafil) byly rezistentní proti půdním mikroorganismům. Reakce půdních mikroorganismů na přítomnost plastů (kumulativní vývoj CO2 při zakopání do země) byla malá. Rovněž úbytky hmotnosti po tříměsíční expozici byly nízké a dosahovaly hodnot, které jsou běžné pro plasty zakopané do půdy 28 dnů a nikoliv po dobu 84 dnů.
To vše naznačuje, že šlo o plasty pravděpodobně vnitřně změkčené, kdy změkčující
molekula je na polymer vázána hlavními valencemi. Přesto došlo u fólií Sarnafil
a Flagon BT k vyznanému ztmavení obou plastů, po proběhnutí tříměsíční expozice v kompostové zemi se zářičem (
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záření). To bylo zřejmě způsobeno vznikem dvojných vazeb v polymeru se současnou dechlorací PVC. Takové zkoušky prokázaly významnou změnu modulu pružnosti E (MPa) a změny tažnosti Amax (%) degradovaných materiálů proti materiálům nedegradovaným, což může být způsobeno počínající depolymerací
hydroizolačních pásů. Na infračervených spektrech obou materiálů nebyly pozorovány výrazné změny, což bylo pravděpodobně dáno přítomností změkčovadla, jehož absorpční pás zcela překryl absorpční pás polymeru. [5] 

Vzhledem ke skutečnosti, že informací k biodeterioraci/biodegradaci hydroizolačních
materiálů je minimální množství, je následující kapitola věnována biologickému rozkladu plastů na bázi PE a PVC, které jsou hlavní složkou studovaných materiálů této diplomové práce, potažmo řady komerčních hydroizolací. Podrobně se touto problematikou zabýval Kratina J. ve své diplomové práci [27] na UTB, Fakulta technologická v roce 2005. Níže jsou zmíněny práce od roku 2006 – 2010.

3.2 Biodeteriorace PE a PVC 
Polyethylen (PE)
Obecně je PE považován za vysoce rezistentní vůči působení mikroorganismů,
i přesto, že má v chemické struktuře přítomny některé nepravidelnosti, vzniklé v průběhu zpracování, jejichž počet kolísá podle typu polymeru v rozmezí od 0,1 do 0,5 C=C na 1000 atomů uhlíku. Ty by měly být místy započetí mikrobiální degradace. A to z řady příčin, mezi nimi dominuje hustota polymerní prostorové sítě, vysoká relativní molekulová
hmotnost, hydrofobita, krystalické oblasti v polymeru. Doposud byl však popsán pouze endoenzymový systém, který polymer atakoval. [5] Z tohoto důvodu se v současné době věnuje řada vědeckých týmů vývoji materiálů na bázi PE, které by podléhaly biologickému rozkladu. 

Reddy M. a kol. [23] se ve své studii zabývali oxobiodegradací PE obsahujícího nanočástice montmorillonitu a prooxidanty. Pro mikrobiální degradaci oxobiodegradabilního PE (OPE) a oxobiodegradabilního polyethylen nanokompozitu (OPENac) autoři
použili mikrobiální kulturu Pseudomonas aerugunisa. Chemické změny vzorků byly
sledovány gelovou permeační chromatografií (GPC) a infračervenou spektroskopií (FTIR). Růst mikroorganismů na povrchu vzorku byl sledován elektronovou mikroskopií.
Výsledky ukázaly, že biotickou oxidaci PE významně ovlivňují prooxidanty, ale nanočástice nikoli. Změny molekulové hmotnosti a FTIR spekter ukázaly, že biodegradace je
významně větší u vzorku OPENac než u OPE. Z toho vyplývá, že nanočástice poskytují příznivé prostředí pro růst mikroorganismů. 

Pandey J. K. a kol. [24] zjistili, že při foto a termooxidaci jsou kompozity na bázi PE/Jíl více oxidovány, což bylo potvrzeno větším zvýšením karbonylových skupin, než
u nemodifikovaného PE. Podobně bylo zjištěno, že nanokompozity mají zpočátku vyšší odolnost vůči zvětrávání, ale s postupujícím časem se snižuje a v konečném měřítku je trvanlivost horší než u čistého PE. Navíc odolnost vůči mikroorganismům se snižuje,
pokud je kompozit před tím abioticky degradován.

Autory další studie [25] byla sledována biotická a abiotická degradace materiálů na bázi HDPE a LDPE s přídavkem aditiv s oxidačním účinkem. Tyto materiály byly vystaveny přirozenému zvětrávání a analyzovány s ohledem na mechanické a strukturální změny. Dále byly vzorky jeden rok inkubovány v půdě s přídavkem kompostu a perlitu při 58°C
a 50% vlhkosti. Biodegradace materiálu byla sledována na základě produkce CO2. Po třech měsících inkubace vzorky prokázaly 12,4% mineralizaci. Vzorky vystavené přirozenému zvětrávání prokázaly minimální biodegradaci.
Jakubowicz I. a kol. [26] studovali rychlost biotické degradace PE obsahujícího prooxidant na bázi manganu. Test proběhl v různých prostředích při 60 – 70 °C.
Sledovanou veličinou byla změna molekulové hmotnosti. Bylo prokázáno, že vlhkost měla urychlující účinek na rychlost termooxidace PE. Autoři se domnívají, že produkce
amoniaku a peroxidu vodíku mikroorganismy může být zodpovědná za dezaktivaci. Vodné roztoky amoniaku a peroxidu vodíku významně zpomalí rychlost degradace.


Kompozitní materiály na bázi PE/škrob byly vyvinuty s cílem získat materiály,
které by mohly být lehce biorozložitelné poté, co přestanou být používány. Účelem směsi PE se škrobem, případně jinými biologicky odbouratelnými materiály, je získat materiál, ve kterém je plnivo rozptýleno ve formě částeček. Pokud je takový materiál vystaven
biologickým účinkům, dochází nejprve k odbourávání plniva. Tím vzniknou v polymerní matrici volné prostory, které mají za následek zvyšování aktivního povrchu materiálu.
Pokud je plocha povrchu zvětšená, PE film se stává více náchylný ke všem typům
degradace, včetně biodegradace. [27] 

V další práci se autoři Djellali S. a kol. [28] zabývali biodegradací směsi PE
a škrobu. Sledovali HDPE se dvěma typy škrobu. Jednalo se o pšeničný škrob
a „rozpustný“ škrob. Směsný vzorek PE/škrob byl připravován v různých poměrech (obsah PE od 0 do 15 obj. %). Vzorky byly zahrabány do půdy a byl sledován úbytek hmotnosti
a změna v infračerveném spektru. Bylo zjištěno, že vzorky s ,,rozpustným“ škrobem měly větší hmotnostní úbytek než vzorky s pšeničným škrobem. Infračervená spektroskopie
prokázala větší amorfní strukturu u vzorku PE/rozpustný škrob. U toho vzorku tedy nastala biodegradace ve větší míře.

Podobně se směsí PE/škrob zabývali také Crivoi F. a kol  [29]. Sledovali napadení směsi LDPE/škrob mikroorganismy v půdě a dále vliv enzymatické činnosti na tuto směs. Změna na povrchu filmu LDPE/škrob byla při půdním pohřbívacím testu odlišná od enzymatické degradace. V případě enzymatické degradace se zvyšuje polární charakter vzorku
a snižuje se povrchové napětí. V půdním testu jsou výsledky opačné. Polární charakter směsi LDPE/škrob je menší a to nezávisle na poměru LPDE ve směsi.

Biodegradací PE a jeho vlivu na rostliny se ve své práci [30] zabývali Kaur I. a kol. Biodegradace byla pozorována pomocí Soil Burial testu. Sledovanou veličinou byla změna hmotnosti v závislosti na čase. Bylo zjištěno, že ztráta hmotnosti se zvýšila s přibývajícími dny. Počet kolonií mikroorganismů byl v závislosti na čase zvýšen. Dále bylo zjištěno, že produkty degradace nemají škodlivý vliv na rostliny (pšenice, sójové boby).

Kaur I. a kol. [31] se ve své studii věnují biodegradaci směsi PE/želatina. Biodegradace je testována pomocí Soil Burial Testu. Půda je buď s přídavkem močoviny a nebo bez přídavku. Sledovaným kritériem bylo snížení hmotnosti v závislosti na čase. Bylo
zjištěno, že s přibývajícím časem se hmotnost snižuje a to pro test obsahující půdu
obohacenou močovinou. Mikrobiologické testy po ukončení Soil Burial testu prokázaly nárůst kolonií mikroorganismů. To znamená, že mikroorganismy zpracovávaly během testu sledovaný materiál a to vedlo ke snížení hmotnosti vzorku.

Cílem práce Yeh J. T. a kol. [32] bylo připravit biodegradabilní směs LDPE
a škrobu. Dále pak sledovali změny mechanických vlastností LDPE/škrob v půdě
a při enzymatické degradaci. Testy ukázaly, že většina částic škrobu ve směsi LDPE/škrob je degradována během 6 týdnů. 

Labuzek S. a kol. [33] vyšetřovali účinek biodegradace při abiotických podmínkách u fólie zhotovené ze směsi která obsahovala 80 % LDPE a 20 % polyesteru
Bionelle R. Stupeň degradace byl hodnocen na základě změn v hmotnosti, mechanických vlastností a morfologii povrchu materiálu. Změny v chemické struktuře byly hodnoceny na základě IR spekter. Bylo nalezeno, že biotická degradace nastane u této směsi snadněji než u každého materiálu samostatně.  
Polvinylchlorid (PVC)

Samotný neměkčený polyvinylchlorid (PVC) je k biodeterioraci ještě odolnější než PE a polystyren (PS). Proto se veškeré poznatky o enzymatické degradaci PVC týkají změkčovadel a nikoliv vlastního polymeru. [5]
Satev H. A. a kol. [34] provedli test kdy zahrabali do půdy měkčený PVC (PVC). Jako biologický materiál použili luční půdu a lesní půdu. Test probíhal 10 měsíců. Poté byl sledován růst mikroorganismů na povrchu materiálu a dále procento odstranění dvou změkčovadel. Jednalo se o dioctyl adipát (DOA) a dioctyl ftalát (DOP). U vzorku který byl v luční půdě bylo z povrchu izolováno 92 houbovitých morfotipů a 42 morfotipů u vzorku z lesní půdy. Jako hlavní kolonizátor byl označen druh Penicillium janthinellum. Na konci 10. měsíce byla pozorována změněna fyzikálních vlastností PVC. Nejvýraznější byly
změny v tvrdosti. Tyto výsledky naznačují, že houby jsou hlavními kolonizátory
a že schopnost odstranění DOA nastane během osídlování houbami. 

Bro C. [35] vystavil měkčený a neměkčený PVC působení aerobních podmínek (80°C), anaerobních podmínek (60°C) a střídavě aerobním a anaerobním podmínkám v půdním reaktoru. Byly zkoumány specifické procesy probíhající v daném systému,
působení mikroorganismů na PVC a provedeny byly také testy vyluhovatelnosti. Výsledky ukázaly, že z PVC se uvolňují ftaláty v prostředí skládky odpadů i při podmínkách zahrabání do země. DEHP byl objeven v plynných emisích z půdního reaktoru. Mikrobiální růst byl pozorován na měkčeném PVC. Mechanické vlastnosti se změnily během inkubace jak u měkčeného tak u tuhého PVC. Molekulová hmotnost se zmenšila u měkčeného PVC při termofilních aerobních podmínkách.


V  práci Lardjane N. a kol. [36] byl používán slunečnicový olej jako stabilizátor PVC a tři typy změkčovadel. A to dioctyl ftalát (DOC), diisodecyl ftalát (DIDP)
a diisononyl adipát (DINA). PVC vzorek byl ponechán v půdě po dobu 6 měsíců. Změna struktury byla sledována pomocí FTIR. Výsledky ukázaly, že typ změkčovadla ovlivňují migraci aditiv z PVC.

Kaczmark J. a kol. [37] provedli test, kdy vzorek směsi PVC/Celulóza
(obsah 25, 50 a 70 hm. % celulózy) zahrabali do lesní půdy na 6 měsíců. Stupeň biodegradace byl hodnocen respirometricky. Změna struktury byla sledována mikroskopicky. Bylo zjištěno, že biodegradace směsi PVC/Celulóza závisela na obsahu polysacharidů a také, že tato směs má lepší tepelnou stálost, než samostatný PVC.

Cílem studie  [38] bylo izolovat houbovité kultury, které budou mít schopnost
degradovat směsný PVC/celulóza. Fólie byly zahrabány do půdy s příměsí aktivovaného kalu z čistírny komunálních odpadních vod po dobu 6 měsíců. Na povrchu testovaných fólií byla prokázána přítomnost dvou typů hub, PV1 a PV2. PV1 byl identifikován jako Phanerochaete chyrosporium a prokázal lepší schopnost degradovat PVC/celulóza. Schopnost degradace byla hodnocena vizuálně, produkcí CO2 a FTIR.


Ve studii Andricic B. a kol. [39] byly sledovány fyzikální, tepelné a mechanické vlastnosti biodegradabilní směsi PVC a alifaticko-aromatický kopolyester (AAC). Dále byla sledována biodegradace v přítomnosti lipáz Rhisopus arrhisus nebo
Candida cilindracea. Diferenční skenovaní kalorimetrií (DSC) bylo prokázáno, že směs PVC a AAC byla mísitelná a výsledný kompozit byl amorfního charakteru. Je pravděpodobné, že PVC potlačilo krystalizaci kopolymeru. AAC se ukázal jako tepelně stabilní
a podle autorů došlo ke zlepšení termooxidační schopnosti PVC. Při biodegradaci bylo zjištěno, že přítomné lipázy se podílejí na hydrolýze AAC, ačkoli PVC matrice snížila rychlost a rozsah hydrolýzy. 

V práci Campos A. a kol. [40] testovali biodegradaci PVC/PCL v půdě. Směsné filmy byly testovány po dobu 120 dnů v půdním prostředí v podobě kousků nebo roztoku v dichlorethanu. Strukturální změna byla sledována pomocí FTIR, elektronové spektroskopie a diferenční skenovací kalorimetrie (DSC). Dále byla měřena produkce CO2 v závislosti na čase. Výsledky ukázaly, že směs PVC/PCL degraduje rychleji než samotný PVC.
sTANOVENÍ CÍLŮ A METODIKA PRÁCE
Je jisté, že i materiály moderní doby procházejí procesem stárnutí a degradací
způsobenou jak biotickými tak abiotickými vlivy, které ve spodních částech stavby nepochybně působí. Přesto dostupné množství literatury zabývající se touto problematikou je nedostačující. 

V současné době je trend vyvíjet biodegradabilní materiály, které se po použití snadno rozloží. Proto se většina publikovaných prací zabývá biodegradabilními plasty.
U hydroizolací se požaduje opak, tedy aby si svoje vlastnosti ponechaly po celou dobu své působnosti ve stavbě.


Proto cílem této diplomové práce bylo posouzení biodeteriorace hydroizolačních fólií v půdním prostředí. Jako testovací materiály byly použity hydroizolační fólie VINITEX SAM (měkčené PVC) a LDPE 750 (nízkohustotní větvený PE). Metody
sledování biodeteriorace byly založeny na sledování úbytku hmotnosti, sledování produkce CO2 a spotřeby kyslíku (respirometrický test), sledování změny tahových vlastností a na sledování možných změn ve struktuře materiálu pomocí FTIR spektroskopie.
Doplňkové metody byly založeny na sledování změny nasákavosti materiálu a propustnosti pro vzduch.

Cílem této práce není určit jak je daná fólie kvalitní či naopak. Práce chce poukázat na to, že i moderní materiály do určité míry biodegradabilním procesům podléhají.

	II. 
	Praktická část


4 Chemikálie a roztoky
Chemikálie


Při laboratorních pokusech byly použity chemikálie čistoty p. a. od firmy
Chemapol a. s. a firmy Penta.
hydroxid sodný, hydroxid draselný, chlorid rtuťnatý, chlorid sodný, hydrogenfosforečnan sodný, chlorid draselný, dihydrogenfosforečnan draselný, hydrogenfosforečnan draselný, hydrogenfosforečnan sodný dodekahydrát, síran amonný, chlorid vápenatý, chlorid
železitý hexahydrát, síran hořečnatý heptahydrát, kyselina boritá, molybdenan amonný tetrahydrát, síran kobaltnatý heptahydrát, síran manganatý tetrahydrát, síran měďnatý
pentahydrát, síran zinečnatý heptahydrát, síran železnatý heptahydrát.
Roztok biomédia


K přípravě biomédia bylo použito zásobních roztoků, připravených rozpuštěním následujících chemikálií v 1 litru destilované vody. V biomédiu je zachován poměr
nutričních prvků C:N:P = 100:10:1
a) fosfátový pufr pH = 7,5

8,2 g KH2PO4
dihydrogenfosforečnan draselný
21,75 g K2HPO4
hydrogenfosforečnan draselný

44,7 g Na2HPO4.12H2O
hydrogenfosforečnan sodný dodekahydrát

b) 10 g (NH4)2SO4
síran amonný

c) 27,5 g CaCl2
chlorid vápenatý

d) 0,25 g FeCl3.6 H2O
chlorid železitý hexahydrát

e) 22,5 g MgSO4.7 H2O
síran hořečnatý heptahydrát

f) roztok stopových prvků

0,75 g H3BO3
kyselina boritá

0,05 g (NH4)6Mo7O24.4H2O
molybdenan amonný tetrahydrát

0,18 g CoSO4.7 H2O
síran kobaltnatý heptahydrát

0,5 g MnSO4.4 H2O
síran manganatý tetrahydrát

0,05 g CuSO4.5 H2O
síran měďnatý pentahydrát

0,1 g ZnSO4.7 H2O
síran zinečnatý heptahydrát

3 g FeSO4.7 H2O
síran železnatý heptahydrát

Příprava biomédia:


Do litrové odměrné baňky bylo nadávkováno 800 ml destilované vody a po 1 ml zásobních roztoků c), d), e), f). Dále bylo přidáno 20 ml zásobního roztoku a) a 5 ml
zásobního roztoku b). Vše bylo promícháno a doplněno po rysku destilovanou vodou. [27]
5 Biologický materiál

Zkušební zemina (půda)

Zkušební zemina byla odebrána v lokalitě Prlov, okres Vsetín. Jednalo se
o biologicky aktivní půdu dřevního charakteru. Půda byla zbavena hrubých frakcí přesíváním přes síto. Vlhkost půdy byla 65 – 70 %. pHKCl půdy bylo 7,4. Pomocí XRF.bylo
stanoveno kvalitativní složení půdy. Obsah organického uhlíku byl stanoven elementární analýzou.
Půdní inokulum


Zdrojem mikroorganismů byl extrakt z půdy (zkušební zemina). Půdní inokulum bylo připraveno vytřepáváním 333 g půdy o vlhkosti 70% do 1 litru biomédia
obsahujícího 5 g chloridu sodného a 4 g hydrogenfosforečnanu sodného. Dále následovala filtrace. Půdní výluh byl před použitím 24 hodin provzdušňován.[41]
6 Testované materiály
[image: image12.wmf]

Testovanými materiály byly hydroizolační fólie do základů staveb navrhované
zároveň jako izolační materiály proti úniku radonu. Vzorky byly dodány katedrou
Konstrukcí a pozemních staveb ČVUT Praha s označením VINITEX SAM a LDPE 750. Jednalo se o měkčené PVC a nízkohustotní větvený PE. Přesné složení a charakter vzorků nebylo poskytnuto.

Chemické složení bylo stanoveno na přístroji Hermo Elektron Corporation Flash EA 1112 Series v konfiguraci CHNS/O a zastoupení stanovovaných prvků je uváděno v absolutních procentech vztažených na navážku vzorku. Obsah uhlíku stanovený EA
odpovídá obsahu organicky vázaného uhlíku ve vzorku. Obsah anorganického uhlíku ve vzorku byl pod detekcí analyzátoru Shimadzu TOC 5000A-SSM.

Kvalitativní chemické složení dodaných materiálů bylo stanoveno pomocí rentgenové fluorescenční spektrometrie (XRF analýza) na přístroji X-Ray Fluorescence Spectrometer Eleatech. 
7 Přístrojové vybavení

Analytické váhy R 180D, Sartorius GmbH, SRN
X – Ray Fluorescence Spektrometr, Elvatech LTD., Ukrajina

Thermo Elektron Corporation Flash EA 1112 Series

Infračervený spektrometr FTIR ATR – AVATAR 320 Nicolet, Velká Británie
Analyzátor celkového organického uhlíku Shimadzu cord., Rakousko
Respirometr Micro Oxymax (O2, CO2, CH4), COLUMBUS INSTRUMENTS, USA
Přístroj na tahové zkoušky TENSOMETER 2000, Sloha Technologies, USA
Přístroj na plynopropustnost podle ČSN 640 115, Ústav inženýrství polymerů, UTB Zlín 

Sušárna Memmert model 100, SRN

Běžné laboratorní sklo a vybavení

8 Metody pro hodnocení biodeteriorace

K posouzení stupně biodeteriorace hydroizolačních fólií bylo využito:

· modifikované metody pro sledování biodeteriorace materiálů v půdním prostředí – Soil Burial Test
· modifikovaný respirometrický test dle ISO 17 556:2003 – metoda stanovení
uvolněného CO2 a spotřeby O2
· modifikace Zahn-Wellensova testu - metoda pro sledování biodeteriorace
materiálů ve vodném aerobním prostředí za přítomnosti půdních mikroorganismů
· abiotického testu – v půdním a vodném prostředí
8.1 Sledování biodeteriorace materiálů v půdním prostředí – Soil Burial Test

K posouzení stability materiálů v přítomnosti půdních mikroorganismů slouží půdní reaktor navržený Rizzarelliho a kol. [42]. Tento reaktor byl již otestován a použit v práci Kratiny J. [27] Sledována byla změna hmotnosti materiálů, změna tahových vlastností
materiálu po 90ti denní expozici v reaktoru, nasákavost, propustnost pro vzduch,
FTIR spektra.
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Obr. 1. Schéma půdního reaktoru [27]

Půdní reaktor (Obr. 1.) se skládá z několika vrstev. Spodní vrstvu představuje prázdný prostor, který umožňuje rozvod vzduchu pod celou plochou reaktoru. Dále následuje rošt z inertního materiálu, který slouží jako nosný prvek. Na roštu je síťka, která brání propadávání vyšších vrstev. Spodní a vrchní vrstva perlitu byla tvořena 650 g perlitu, pro každou vrstvu, který byl smíchán s vodou v poměru perlit:voda – 1:2. Vrstva směsi půdy s perlitem byla tvořena cca 8 kg půdy a 650 g perlitu zvlhčeným 650 ml destilované vody. Půdní reaktor byl překrytý fólií z inertního materiálu, která brání nadměrnému vypařování vody. Perlit slouží k udržování vlhkosti.

Provzdušňování půdy je zabezpečeno vzduchovacím motorem. Vzduch je vháněn do reaktoru přes vodní promývačku, kde se zvlhčuje. Půda je provzdušňována ve
dvouhodinových intervalech po patnácti minutách. Horní vrstva perlitu se pravidelně
(cca 1 x za týden) zvlhčuje střičkou s destilovanou vodou (cca 200 ml), aby se tak zabránilo ztrátě vody odvětráváním. Půdní testy probíhaly při teplotě 23
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1 °C. 


Do střední vrstvy směsi půdy s perlitem byly uloženy testované materiály. Vzorky byly umístěny tak, aby vrstva pod a nad vzorkem byla minimálně 4 cm. Horizontální vzdálenost mezi jednotlivými tělísky byla minimálně 1 cm. Vzorky měly podobu zkušebních tělísek určených pro dané hodnotící kritérium. [12] Do půdy tak byly uloženy dvě sady tělísek ve tvaru oboustranné lopatky (Obr. 3.). Jedna sada představovala osm tělísek
hydroizolace VINITEX SAM vyseknutých v podélném směru a osm tělísek vyseknutých v příčném směru. Druhá sada osm tělísek hydroizolace LDPE 750 vyseknutých v podélném směru a osm tělísek vyseknutých v příčném směru. Dále do půdy byly vloženy 2 sady tělísek ve tvaru kruhu o průměru 8 cm, pro test propustnosti pro vzduch. Od každého druhu hydroizolace pouze dvě tělíska (z důvodu omezeného množství vzorků). Dále do půdy bylo vloženo 12 vzorků pro sledování změny hmotnosti v čase o rozměrech
40x10x1 mm. Od každé hydroizolace po šesti kusech. Vzorky byly vyhrabány v předem zvolených časových intervalech a omyty destilovanou vodou. Dále byly vysušeny v exsikátoru do konstantní hmotnosti nad silikagelem a zváženy. S ostatními vzorky byl proveden stejný postup a po vysušení do konstantní hmotnosti byly podrobeny jednotlivým analýzám. Dále byly do půdy zahrabány tři čtverce bavlny, jako kontrola mikrobiální
aktivity půdy.[19] 
8.2 Modifikovaný respirometrický test dle ISO 17 556:2003 – metoda stanovení
uvolněného CO2 a spotřeby O2

Průběh aerobního biologického rozkladu látek je zřejmě nejčastěji sledován na
základě změn složení plynné fáze (obsah CO2 O2), probíhající v důsledku mikrobiálních pochodů v uzavřeném testovacím systému.


Analyzátor Micro-Oxymax je uzavřený, plně automatizovaný systém kontinuálního měření koncentrace CO2, O2 a CH4 v plynné fázi uzavřených testovacích baněk. Je použitelný pro sledování biologického rozkladu látek jak za aerobních (detektory O2 a CO2), tak i za anaerobních podmínek (detektory CO2 a CH4). Detektory CH4 a CO2 pracují na principu infračervené spektroskopie (jednopaprskové), detektor O2 na principu paramagnetické rezonance.


Respirometr pracuje v uzavřené smyčce, tzn., že vzduch z testovacích lahví je
čerpán do detektorů a odtud vracen zpět do testovacích lahví. Přítomný O2 a CO2 v plynné fázi je periodicky měřen a koncentrační změny jsou přepočítávány jako spotřeba O2 a produkce CO2 [mg]. Hodnoty jsou ihned přepočítávány na standardní podmínky. Výsledky mohou být rovněž vyjadřovány v ml nebo mol za zvolenou časovou jednotku. [43]

Do baněk byla dána půda o vlhkosti 69,87 % a pHKCl 7,31. Koncentrace substrátu byla 2,75 g na 1 g sušiny půdy. Velikost částic testovaného materiálu byla cca 1x1 mm.
8.3 Biodeterioarace ve vodném aerobním prostředí za přítomnosti půdních mikroorganismů: modifikace Zahn-Wellensova testu


Sledování bylo prováděno ve třech dvoulitrových dělících nádobách.
Ty byly provzdušňovány zespodu vzduchovými čerpadly. Proudění vzduchu zároveň
promíchávalo suspenzi půdního výluhu. Do dělících nádob bylo dávkováno 1500 ml
půdního výluhu. Z hydroizolací byly vystřiženy testovací tělíska o velikosti 42x10x1 mm
a umístěny po třech do reaktorů. Vzorky byly zavěšeny pomocí inertního materiálu.
Schéma aparatury je znázorněno na Obr. 2. V průběhu testu byla tělíska z reaktorů
vyjímána, vysušena v exsikátoru do konstantní hmotnosti nad silikagelem a podrobena dalším analýzám.
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Obr. 2. Aparatura pro sledování biodeteriorace ve vodném
aerobním prostředí. [27]
8.4 Abiotické testy
Abiotické testy v půdním prostředí


Abiotické testy byly prováděny za účelem sledování abiotického rozkladu hydroizolací na bázi PE a PVC. Test byl prováděn v uzavřených lahvích, do nichž bylo naváženo
45 
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1 g půdy o vlhkosti 68,01 %. Následovala sterilizace půdy při 125°C po dobu
20 minut. Vzorky o velikosti 43x10x1 mm byly 10 minut ponořeny v HgCl2 (2,5 g.l-1)
a po té asepticky vloženy do uzavíratelných lahví. Inkubace probíhala při 25 °C po dobu
30 dnů.
Abiotické testy ve vodném prostředí


200 ml půdního výluhu bylo umístěno do uzavíratelné lahve a byly přidány
4 ml HgCl2 (2,5 g.l-1). Poté byly do baňky vloženy vzorky o velikosti 43x10x1 mm vždy 3krát vedle sebe.

9 Laboratorní postupy a analýzy
Stanovení vlhkosti půdy


Stanovení se provádí vysušením cca 5 g půdy při teplotě 105 °C do konstantní hmotnosti. Po vychladnutí v exsikátoru se zváží na analytických vahách. Provádí se třikrát vedle sebe. Výsledek se uvádí v procentech.

Stanovení pH půdy.

Do Erlenmayerovy baňky se naváží 10 g půdy, přidá se 50 ml roztoku 0,2M KCl a rozmíchá se skleněnou tyčinkou. Za 24 hodin se suspenze přefiltruje přes řídký filtrační papír a změří se hodnota pH.
Sušení zkušebních tělísek


Testované vzorky byly po vyjmutí z reakčního prostředí, umyty destilovanou vodou a vysušeny v exsikátoru nad silikagelem při laboratorní teplotě do konstantní hmotnosti. 

Měření infračervených spekter


Infračervená spektra vzorků byla měřena pomocí FTIR-ATR AVATAR 320
(metoda zeslabené totální reflexe). Měření bylo prováděni při vlnočtech 400 – 4000 cm-1
a rozlišení 2 cm-1.
Rentgenová fluorescenční spektroskopie


Jedná se o metodu, která umožňuje kvalitativní analýzu vzorků. Spektra byla
pořízena pomocí přístroje X-Ray Fluorescence Spectrometer. 
Měření tahových vlastností materiálů

Zkoušky byly provedeny podle normy ČSN EN 12 311 [16]. Podstata spočívá v tom, že těleso definovaného tvaru (Obr. 3.) je protahováno ve směru podélné osy
konstantní rychlostí do okamžiku, kdy dojde k porušení tělesa, popřípadě kdy je dosaženo zvolených hodnot napětí v tahu nebo protažení (poměrné prodloužení).


Mez pevnosti v tahu 
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 je maximální napětí v tahu, působící na zkušební těleso během zkoušky. Vyjadřuje se v Pascalech [Pa].


Poměrné prodloužení při přetržení 
[image: image18.wmf]B
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 je zvětšení délky vztažené na počáteční
měřenou délku při odpovídajícím napětí v tahu při přetržení. Vyjadřuje se v procentech.
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Obr. 3. Tvar zkušebního tělesa – typ 5
Rozměry zkušebního tělesa
L1 – šířka zúžené rovnoběžné části
4
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0,1 mm

L2 – celková délka
85 mm

L3 – počáteční vzdálenost čelistí
45
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2 mm

L4 – počáteční měřená délka
15
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0,15 mm

U každého typu hydroizolace bylo vyseknuto v podélném a příčném směru vždy
po šestnácti kusech zkušebních tělísek. Osm tělísek bylo podrobeno půdním testům
a osm tělísek sloužilo jako srovnávací vzorky. K měření byl použit stroj
TENSOMETER 2000 od firmy Alpha Technologies. Před vlastní tahovou zkouškou byla na digitálním tloušťkoměru změřena třikrát tloušťka vzorku. Jejich průměr byl podkladem pro automatické vyhodnocení dat. 
Zkušební tělísko bylo umístěno do čelistí stroje. K tělísku byl připnutý
extensiometr, který slouží k měření poměrného prodloužení. Základní vzdáleností čelistí extensiometru byla 25 mm. Rychlost zkoušky byla 100 mm.min-1, zkouška probíhala do přetržení tělíska. Od každého druhu materiálu bylo tahovým testům podrobeno osm
zkušebních těles. Výsledky byly po osmi měřeních vyhodnoceny automaticky pomocí
softwaru stroje. [27]
Nasákavost vodou

Zkouška nasákavosti ponořením vzorku do vody na 24 hod umožňuje posoudit
jakost hydroizolace, která je závislá na objemu pórů. Vzorky se zváží s přesností na 0,01 g a ponoří na dobu 24 hod do vodní lázně s teplotou 20 
[image: image23.wmf]±

2 °C. Vzorky musí být zcela ponořeny a z jejich povrchu musí být odstraněny případné vzduchové bublinky. Po této době se vzorky vyjmou a osuší se filtračním papírem. Po té se vzorky zváží s přesností na 0,01 g. Nasákavost vodou N [%] se stanoví dle vztahu:
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Kde : m0 – hmotnost vzorku před zkouškou [g],

mN – hmotnost nasáklého vzorku [g]. [44]  
Plynopropustnost (propustnost pro vzduch)
Základem měření plynopropustnosti (PP) je určení koeficientu permeability pro
daný materiál a daný plyn. Pro ustáleny tok plynu skrz pryžovou membránu lze uvažovat vztah:
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Kde: A – plocha membrány [cm2]

t – čas [s]

Q – množství plynu prošlého membránou v čase t [cm3]

Analogicky je možno považovat tok plynu podle 1. Fickova zákona jako gradient koncentrace podle vztahu:
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Budeme uvažovat tok plynu jen jedním směrem membrány, proto lze zjednodušit na:
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Kde: D – difuzní koeficient [cm2.s-1]
l – tloušťka membrány [cm]

Při praktickém měření ale nelze jednoduše zjistit koncentraci plynu na obou stranách membrány, proto nahradíme koncentrační gradient tlakovým přes sorpční koeficient S. Pokud je závislost mezi C a p lineární (Henryho mód) bude platit:
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Kde: S – sorpční koeficient [cm3MPa].
Tím je možno přepsat J na: 
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Zavedeme:
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Kde: Pe – permeační koeficient [mol.m-1.s-1.Pa-1].

Kombinací (2) a (7) dostaneme:
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Což je výsledný a v praxi používaný vztah pro výpočet plynopropustnosti. [45]
10 DISKUSE VÝSLEDKŮ 
10.1 Charakteristika testovaných materiálů a zkušební zeminy

Vzhledem k tomu, že složení hydroizolačních fólií je výrobním tajemstvím
každého výrobce resp. dodavatele, dostalo se nám minimálního množství informací
o fóliích VINITEX SAM a LDPE 750. Proto jsme jako první krok praktické části provedli vstupní testy, jejichž cílem bylo co nejvíce charakterizovat testovaný materiál.
Pomocí instrumentálních technik dostupných na UIOZP byly zvoleny XRF analýza,
elementární analýza a v neposlední řadě FTIR-ATR s následným porovnáním získaných spekter s knihovnou spekter.

Charakteristika testovaných materiálů

Kvalitativní složení stanovené pomocí rentgenové fluorescenční spektrometrie (XRF analýza) prokázalo přítomnost prvků vyjádřených v tabulce I. Přítomnost jednotlivých prvků odpovídá zastoupení aditiv v daném materiálu. Chlor potvrzuje informaci, že se u fólie VINITEX SAM jedná o PVC. Jednotlivé prvky mohou představovat následující typy plniv jako např. vápník, který se přidává do fólií jako plnivo pro zlepšení mechanických vlastností. Přídavek CaCO3 slouží k tlumení nárazu a stearát vápníku je PVC mazivo. Oxid zinečnatý představuje barvivo PVC fólií, UV stabilizátor nebo prvek pro podporu lepší přilnavosti materiálu. Zn/Ca karboxyl slouží jako tepelný stabilizátor PVC. Zn/Ca stearát pomáhá jako protiskluzový prvek v PVC. Cheláty kovů (např. Fe, Zn) slouží v PVC jako retardér hoření. Stejnou funkci má boritan zinečnatý. [46]
Tabulka I. XRF analýza testovaných materiálů

	Typ fólie
	Chemické složení (XRF)

	VINITEX SAM
	Cl, Ca, Ti, Fe, Zn, As, Sr, Sn, Pb

	LDPE 750
	Ca, Fe, Zn



Pomocí elementární analýzy bylo určeno procentuální zastoupení uhlíku, vodíku, dusíku a síry. Dusík a síra se v tomto případě nacházejí pod mezí stanovitelnosti Výsledky měření jsou uvedeny v tabulce II.

Tabulka II. Elementární analýzy testovaných materiálů
	Typ fólie
	Obsah v hydroizolační fólii [%]

	
	C
	H
	N
	S

	VINITEX SAM
	48,9
	6,3
	​​_
	​_

	LDPE 750
	84,8
	14,4
	​_
	​_



Za pomoci knihovny spekter (SW OMNIC 8, Hummel Polymer Sample, Dr. Dieter O. Hummel, Katedra fyzikální chemie, Univerzita Kolín, Německo) bylo prokázáno, že
u LDPE 750 se jedná s 90% pravděpodobností o polyethylen a s 80% pravděpodobností
o oxidovaný LDPE (Obr. 4.). U fólie VINITEX SAM se jedná s 70% pravděpodobností
o měkčené PVC (Obr. 5.). Typ změkčovadla danými dostupnými analýzami nelze určit. FTIR tak neposkytla zásadní informace sloužící k lepší specifikaci vzorků.
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Obr. 4. Srovnání FTIR-ATR hydroizolační fólie LDPE 750 s knihovnou spekter
(SW OMNIC 8)
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Obr. 5. Srovnání FTIR-ATR hydroizolační fólie VINITEX SAM s knihovnou spekter
(SW OMNIC 8)
Charakteristika zkušební zeminy (půdy)

U každého testu kde se pracuje s půdou je nutné znát typ a vlastnosti půdy.
Nejrozšířenějším prvkem zemské kůry je kyslík. Je obsažen ve více než polovině známých minerálů. Dále pak křemík, který je obsažen v křemeni a silikátových minerálech. Dalšími prvky obsaženými v půdě jsou hliník, železo (podmiňuje specifickou úlohu v oxidačně redukčních reakcích), vápník, síra, dusík, fosfor, mangan, titan, chróm, kobalt, nikl
a molybden.[47]

Dle ČSN EN 12 225 by zkušební zemina obsahuje velké množství mikroorganismů. K získání optimální aktivity mikroorganismů musí být obsah vlhkosti ve zkušební zemině 60 %. Přírodní zemina odebraná v terénu se proseje a odstraní se všechny částice s průměrem větším než 4 mm. Za účelem vytvoření konstantní hmotnosti se zemina před zkouškou zahrabáním do zeminy aklimatizuje. Metoda spočívá v předběžné inkubaci nejméně po dobu 1 měsíce. [19]

Pro definování složení půdy byla použita elementární analýza. Výsledky jsou
uvedeny v tabulce III. Pro podrobnější kvalitativní složení půdy byla použita XRF analýza, výsledky jsou uvedeny v tabulce IV. Ideální poměr nutričních prvků C:N:P by měl být 100:10:1. Zkušební zemina má poměr C:N 100:11, fosfor nebyl stanoven. 

 Dále byl proveden test sledování biologické aktivity půdy za pomocí vzorků
bavlny.[19] V první fázi tohoto pokusu byly vzorky bavlny z půdy vytáhnuty po 17 dnech
a byl zaznamenán 11,72% hmotnostní úbytek. Při delším testování (60 dnů expozice v půdě) nebyly vzorky nalezeny a tedy lze konstatovat, že došlo k totální defragmentaci materiálu způsobené mikrobiálními pochody. Z výsledků vyplývá, že půda vyhovuje požadavkům bez jakýchkoliv dalších úprav a tudíž simuluje přírodní podmínky.
Tabulka III. Charakteristika zkušební zeminy (půdy)

	Elementární analýza
	XRF analýze

	Stanovený prvek
	Obsah v půdě [%]
	Stanovený prvek
	Obsah v půdě [%]

	C
	28,1
	Ca
	57,73

	H
	3,5
	Al
	23,97

	N
	2,5
	Fe
	9,51

	S
	0,02
	K
	6,38

	
	
	Mn
	0,96

	
	
	Ti
	0,48

	
	
	Zn
	0,41

	
	
	Ostatní prvky
	0,56


10.2 Sledování biodeteriorace materiálů v půdním prostředí - Soil Burial Test


Soil Burial Test sloužil k posouzení biodeteriorace materiálu v půdním prostředí. Cílem testu bylo simulovat podmínky v prostředí, kdy je hydroizolace vložena do základu
spodní části stavby. Cílem práce bylo posoudit změny v úbytku hmotnosti po expozici v půdě a změny ve struktuře materiálu. 

Stabilita hydroizolačních fólií byla testována v aerobním  půdním prostředí. V určitých časových intervalech byla zkušební tělíska průběžně vyjmuta z půdy a podle postupu uvedeného v experimentální části byl stanoven úbytek hmotnosti. Test v půdním reaktoru probíhal 90 dnů. Počáteční pHKCl zkušební zeminy bylo 7,411 a konečné pHKCl bylo 7,115. Vlhkost půdy v půdním reaktoru byla na počátku pokusu 72 % a na konci testu 68 %. Po 130 dnech byl hmotnostní úbytek u hydroizolační fólie VINITEX SAM cca 9 %. U hydroizolační fólie LDPE 750 byl po stejném časovém období hmotnostní úbytek
0,17 %. (Obr. 6.). Je tedy patrné, že hydroizolační fólie VINITEX SAM podléhá biodeterioraci. Vzhledem k tomu, že se jedná o měkčené PVC, a samotné PVC biodeterioraci nepodléhá, dochází pravděpodobně v tomto případě k degradaci samotného změkčovadla. Pokud vezmeme v úvahu, že tento typ hydroizolací obsahuje 20 – 30 % změkčovadla,
jedná se cca o 43 –29% hmotnostní úbytek změkčovadla, který se následně může projevit změnou fyzikálně-chemických a užitných vlastností materiálu.
Tabulka IV. Úbytek hmotnosti hydroizolační fólií VINITEX SAM a LDPE 750
	Čas [dny]
	Úbytek hmotnosti [%]

	
	VINITEX SAM
	LDPE 750

	13
	0,25
	0,01

	31
	0,67
	0,08

	59
	1,21
	0,13

	73
	3,27
	0,05

	130
	8,85
	_
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[image: image35.wmf]Obr.6. Úbytek hmotnosti hydroizolační fólie v aerobním půdním prostředí v závislosti
na čase 

Pro posouzení případných změn ve struktuře byla provedena FTIR-ATR analýza materiálu před a po 90 dnech expozice v půdě. U fólie VINITEX SAM byla spektra změřena z obou stran materiálu, přičemž hladší strana (líc) vykazovala zvětšení píku v oblasti vlnočtu 1600 cm-1 po 90 dnech expozice v půdě oproti spektru změřenému na počátku
pokusu jak lze vidět na Obr. 7. Lze se domnívat, že tyto dva píky by mohly být produkty degradace změkčovadla. Na Obr. 8. můžeme vidět FTIR spektrum u hydroizolační fólie VINITEX SAM změřené ze strany, která se jevila jako hrubší (rub). Zde nepozorujeme po 90 dnech expozice výrazný rozdíl ve spektru oproti spektru na počátku pokusu. Lze se tedy domnívat, že lícová strana hydroizolační fólie je náchylnější k biodeterioraci a tudíž při aplikaci by tato skutečnost měla být vzata v úvahu. U hydroizolační fólie LDPE 750 byly opticky pozorovány menší povrchové změny (Obr. 9.). Lze se domnívat, že zde mohlo dojít k degradaci povrchových složek produktů oxidace vzniklých při výrobě materiálu (charakteristické pásy v oblasti 1180 cm-1, 1732 cm-1 a 3300 cm-1). Vzhledem ke skutečnosti, že neznáme složení tohoto materiálu, jedná se pouze o spekulace.

Tabulka V. Absorpční oblasti charakteristických skupin [27]
	Vlnočet
[cm-1]
	Skupina
	Vlnočet
[cm-1]
	Skupina
	Vlnočet
[cm-1]
	Skupina

	987 – 1280
	C​O
	1500 - 1700
	C=C
	2300 - 2420
	vzdušný CO2

	1325 - 1445
	C​H
	1640 - 1659
	O​H(H2O)
	2850 - 2950
	C​H

	1455 - 1465
	CH2
	1680 - 1780
	C=O
	3100 - 3650
	O​H
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Obr. 7. FTIR spektrum fólie VINITEX SAM (strana líc)
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Obr. 8. FTIR spektrum fólie VINITEX SAM (strana rub)


[image: image38.emf]0,05

0,10

0,15

0,20

0,25

0,30

0,35

0,40

0,45

600 1100 1600 2100 2600 3100 3600

vlnočet (cm

-1

)

Absorbance (1)

LDPE 750

LDPE 750 - 90 dnů expozice

1732 cm

-1

CO skupiny

1180 cm

-1

3300 cm

-1


Obr. 9. FTIR spektrum fólie LDPE 750


Dalším testem, kterým lze posuzovat změny způsobené fyzikálně-chemickými nebo biologickými pochody testovaného materiálu je sledování změn tahových vlastností. Sada tělísek ve tvaru oboustranné lopatky byla vyjmuta po 90 dnech a byla podrobena trhacím testům. Srovnání tahových vlastností zkoušených tělísek je uvedeno na Obr. 10. Porovnání poměrného prodloužení (tažnost) těles vyjadřuje Obr. 11.
Tabulka VI. Průměrné hodnoty tahových vlastností tělísek z hydroizolačních fólií

[image: image39.wmf]±

směrodatná odchylka
	Sledované parametry
	VINITEX

Podelný směr
	VINITEX
Příčný směr
	LDPE
Podelný směr
	LDPE
Příčný směr

	Délka epozice v reaktoru [dny]
	90
	90
	90
	90

	
[image: image40.wmf]sd

Mpo

č

±

s

 [MPa]
	20,46 
[image: image41.wmf]±

0,68
	17,89 
[image: image42.wmf]±

 0,61
	13,25 
[image: image43.wmf]±

 0,83
	5,07 
[image: image44.wmf]±

 1,81

	
[image: image45.wmf]sd

Mkon

±

s

 [MPa]
	20,57 
[image: image46.wmf]±

 0,31
	17,61 
[image: image47.wmf]±

 0,34
	10,81 
[image: image48.wmf]±

 0,48
	5,03 
[image: image49.wmf]±

 1,50

	
[image: image50.wmf]sd

Bpo

č

±

e

 [%]
	328,41 
[image: image51.wmf]±

 17,26
	361,17 
[image: image52.wmf]±

 6,41
	560,71 
[image: image53.wmf]±

 7,79
	92,16 
[image: image54.wmf]±

 29,60

	
[image: image55.wmf]sd

Bkon

±

e

 [%]
	320,31 
[image: image56.wmf]±

 14,95
	343,09 
[image: image57.wmf]±

 6,59
	493,10 
[image: image58.wmf]±

 16,86
	141,5 
[image: image59.wmf]±

 24,70


[image: image60.emf]0

5

10

15

20

25

VINITEXpod VINITEXpříč LDPEpod LDPEpříč

mez pevnosti v tahu [MPa]

počátek

konec


Obr. 10. Mez pevnosti v tahu testovaných hydroizolačních materiálů po 90 denní expozici v půdním prostředí

Jak je vidět na Obr. 10. k výrazným změnám v pevnosti v tahu po 90 dnech testu
nedošlo. Na základě výsledků pevnosti v tahu můžeme konstatovat, že po 90 dnech vystavení působení půdní mikroflóry nebyl pozorován negativní vliv půdních mikroorganismů na pevnost v tahu jednotlivých fólií i přes téměř 9% hmotnostní úbytek u hydroizolační fólie VINITEX SAM.
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Obr. 11. Poměrné prodloužení při přetržení u testovaných hydroizolačních materiálů 
po 90 denní expozici v půdním prostředí

Na Obr. 11. můžeme porovnávat maximální prodloužení fólií při přetržení testovaných tělísek. Z grafu je patrné, že u fólie VINITEX SAM nedošlo k zásadním změnám, lze se však domnívat, že po delším působení by mohlo dojít k výraznějším změnám. Poměrné prodloužení při přetržení nám charakterizuje tažnost materiálu, lze tedy konstatovat, že fólie VINITEX SAM bude po delší době křehčí a tak náchylnější k poškození. U fólie LDPE 750 došlo ke vzrůstu poměrného prodloužení při přetržení po 90 dnech expozice v půdním reaktoru, tuto ,,chybu“ lze přisoudit nehomogenitě materiálu nebo zde mohou mít vliv produkty oxidace, které se nacházejí na povrchu materiálu.
Dalším testem pomocí kterého byla sledována změna vlastností vlivem degradačních procesů materiálu po 90ti denní expozici v půdě, byl test nasákavosti. Hodnota nasákavosti je závislá na množství pórů ve vzorku. Čím je hodnota nasákavosti nižší, tím lépe materiál odolává vlivům okolí. Velké množství pórů v materiálu je nepříznivé i z hlediska životnosti. Na Obr. 12. je patrné, že došlo k mírnému zvýšení nasákavosti u materiálu,
který byl vystaven po dobu 90 dnů působení půdní mikrofóry. Toto zvětšení lze přisuzovat u fólie VINITEX SAM především degradaci změkčovadla a u fólie LDPE 750 k degradaci produktů oxidace nacházejících se na povrchu materiálu. Ale hodnotu nasákavosti pod 1 % nelze považovat za znepokojující. Přesto je nutné brát zřetel na výsledky testu nasákavosti, protože kdyby zde došlo k výraznějším změnám, bylo by určité riziko, že materiál bude snadněji podléhat např. prorůstání kořenů, zamrzání vody v materiálu aj.
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Obr.12. Nasákavost hydroizolačních fólií u tělísek tvaru oboustranné lopatky po 90 denní expozici ve zkušební zemině
Test propustnosti pro vzduch byl dalším z řady testů, jež měl za úkol sledovat
změny materiálu po 90 dnech expozice v půdě. Změny byly prokázány u fólie VINITEX SAM měřené při 25 °C (Obr. 13), což je přibližně teplota blízká reálným podmínkám.
A tedy lze konstatovat, že došlo k potvrzení výsledků zjištěných u úbytku hmotnosti, a to, že hydroizolační fólie VINITEX SAM podléhá v určité míře biodeterioraci. Hmotnostní úbytek se projevil zvýšením propustnosti materiálu pro vzduch. Měření bylo doplňkově provedeno i při 35 °C, ale zde nebyl pozorován tak patrný rozdíl jako při 25 °C (Obr. 14).
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Obr.13. Propustnost pro vzduch měřená při 25 °C
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Obr.14. Propustnost pro vzduch měřená při 35 °C

10.3 Modifikovaný respirometrický test dle ISO 17 556:2003 – metoda stanovení
uvolněného CO2 a spotřeby O2

Dalším testem, který navazuje a doplňuje informace získané z předchozích testů, byl modifikovaný respirometrický test dle ISO 17 556:2003. 
 
Výsledky prokazují nárůst kumulativní produkce CO2 u hydroizolační fólie VINITEX SAM oproti endogenní respiraci (Obr. 15.). Tedy je patrné, že zde dochází k biodeterioraci. U LDPE 750 pozorujeme nepatrný nárůst kumulativního CO2 (Obr. 16.), což koreluje s výsledky z FTIR-ATR (Obr. 9.), kde je patrné, že dochází k biodegradaci produktů oxidace, které vznikají při výrobě a nacházejí se na povrchu fólie. Hydroizolační fólie LDPE 750 je podle očekávání odolnější vůči mikrobiálnímu působení než fólie VENITEX SAM. Konečný závěr v tuto chvíli nelze říct vzhledem k tomu, že test stále probíhá. U srovnání procenta degradace (Obr. 19.) je nutné dodat, že 1% degradace podle CO2 je u tohoto typu materiálu poměrně vysoká. Výsledky BSK (Obr. 17. a 18.) korelují s výsledky kumulativní produkce CO2.
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Obr. 15. Kumulativní produkce CO2 u fólie VINITEX SAM v půdním prostředí o vlhkosti 70 %
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Obr. 16. Kumulativní produkce CO2 u fólie LDPE 750 v půdním prostředí o vlhkosti 70 %
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Obr. 17. Celková BSK u fólie VINITEX SAM v půdním prostředí o vlhkosti 70 %
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Obr. 18. Celková BSK u fólie LDPE 750 v půdním prostředí o vlhkosti 70 %
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Obr. 19. Srovnání procenta degradace podle produkce CO2 v závislosti na čase u hydroizolačních materiálů v půdním prostředí o vlhkosti 70 %
10.4 Biodeterioarace ve vodném aerobním prostředí za přítomnosti půdních mikroorganismů: modifikace Zahn-Wellensova testu


Voda, kromě toho, že je ve stavebnictví významným prvkem vstupujícím do
technologických procesů, je v inženýrském stavitelství nepřehlédnutelným rizikovým
faktorem. Účinek působení vody se podle okolností podstatně mění s probíhajícím časem. Tuto okolnost je třeba při rizikových analýzách a projektování vzít v úvahu. Voda se v inženýrském stavitelství může projevovat např. pórovým tlakem, tlakem ledu, proudovým tlakem apod. [48] Z tohoto důvodu byla tato studie doplněna o testy simulující vliv průsakových vod, které obsahují půdní mikroorganismy.
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Obr. 20. Úbytek hmotnosti hydroizolačních fólií v aerobním půdním výluhu v závislosti na čase

Na Obr. 20. můžeme pozorovat, že po 30 dnech expozice ve vodném aerobním půdním výluhu došlo k 2% hmotnostnímu úbytku u hydroizolační fólie VINITEX SAM.
U LDPE 750 je hmotnostní úbytek minimální (0,03 %).
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Obr. 21. Nasákavost vodou u hydroizolačních fólií vystavených 30 dnů půdnímu aerobnímu výluhu


Výsledky nasákavosti prokázaly, že došlo ke zvýšení nasáknutí materiálu po 30 dnech v půdním výluhu než u vzorků které byly vystaveny 90 dnů v půdě. Přesto hodnoty nasákavosti hydroizolačních fólií nejsou výrazně zvýšené. Vodné prostředí a mikroorganismy v něm přítomné zvyšují náchylnost materiálu k biodeterioraci. Vodné prostředí je pro testované materiály agresivnější než půdní prostředí.
10.5 Abiotické testy

Abiotické testy představují kontrolu, že případná biodeteriorace v půdním prostředí či aerobním půdním výluhu je čistě mikrobiálního původu. Což bylo v tomto případě
potvrzeno, vzhledem k tomu, že za abiotických podmínek došlo u VINITEXU SAM
i u LDPE 750 k minimálnímu hmotnostnímu úbytku (Obr. 22., 23). Žádné změny nebyly pozorovány ani u FTIR-ATR spekter jak fólie VINITEX SAM tak i u LDPE 750
(Obr. 24., 25.). 
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Obr. 22. Úbytek hmotnosti po 31 dnech expozice v půdním prostředí za abiotických podmínek.
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Obr. 23. Úbytek hmotnosti po 31 dnech expozice v půdním výluhu za abiotických podmínek
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Obr. 24. FTIR spektrum VINITEX SAM po 31 dnech expozice v půdě za biotických
podmínek
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Obr. 25. FTIR spektrum LDPE 750 po 31 dnech expozice v půdě za abiotických podmínek
ZÁVĚR

Cílem této diplomové práce bylo posouzení biodeteriorace hydroizolačních fólií v půdním prostředí. Jako testovací materiály byly použity hydroizolační fólie VINITEX SAM (měkčené PVC) a LDPE 750 (nízkohustotní větvený PE). Metody sledování biodeteriorace byly založeny na sledování úbytku hmotnosti, respirometrickém testu (sledování kumulativní produkce CO2, BSK), sledování změny tahových vlastností a na sledování možných změn ve struktuře materiálu pomocí FTIR spektroskopie.
Doplňkové metody byly založeny na sledování změny nasákavosti materiálu a propustnosti pro vzduch.

Pomocí Soil Burial Testu byl prokázán hmotnostní úbytek 9 % u hydroizolace VINITEX SAM po 90 dnech expozice v půdě. Hydroizolace LDPE 750 vykazovala ve stejném časovém úseku pouze 0,17% hmotnostní úbytek. Vzhledem k tomu, že u fólie VINITEx SAM se jedná o měkčené PVC, a samotné PVC biodeterioraci nepodléhá, dochází pravděpodobně v tomto případě k degradaci samotného změkčovadla. Pokud vezmeme v úvahu, že tento typ hydroizolací obsahuje 20 – 30 % změkčovadla, jedná se cca o 43 – 29% hmotnostní úbytek změkčovadla. Změny tahových vlastností byly u obou materiálů zanedbatelné. Změny nasákavosti byly minimální. U FTIR spekter u fólie VINITEX SAM byla spektra změřena z obou stran fólie, přičemž hladší strana, kterou jsme označili jako líc vykazovala zvětšení píků v oblasti vlnočtu 1600 cm-1 po 90 dnech expozice v půdě oproti spektru změřeného u materiálu na počátku pokusu. Domníváme se, že tyto dva píky by mohly být produkty změkčovadla, které se při biodeterioraci změkčovadla způsobené mikroorganismy dostaly na povrch. FTIR spektrum u hydroizolační fólie VINITEX SAM změřené ze strany, která se jevila jako hrubší a byla označena za rub nevykazuje po 90 dnech expozice výrazný rozdíl ve spektru oproti spektru na počátku pokusu. FTIR spektrum u hydroizolace LDPE 750 prokázalo menší povrchové změny. Domníváme se, že zde mohlo dojít k degradaci povrchových složek. Vzhledem ke skutečnosti, že neznáme složení tohoto materiálu, jedná se pouze o spekulace.

Modifikovaný respirometrický test dle ISO 17 556:2003 prokázal vzrůstající kumulativní produkci CO2, tedy potvrdil výsledky ze Soil Burial Testu, že dochází k biodeterioraci fólie VINITEX SAM. Kdežto fólie LDPE 750 biodeterioarci nepodléhá. 

Modifikace Zahn-Wellensova testu prokázala 2% hmotnostní úbytek u fólie VINITEX SAM, která byla vystavena 30 dní působení mikroorganismů v aerobním půdním výluhu. U LDPE 750 byl hmotnostní úbytek ve stejném časovém úseku 0,03 %. 


Abiotické testy, jakožto kontrola mikrobiální biodeteriorace prokázaly minimální hmotnostní úbytek. Můžeme tedy říct, že biodeteriorace prokázaná u hydroizolace VINITEX SAM v půdním prostředí i v aerobním půdním výluhu je mikrobiálního původu. 

Vzhledem ke skutečnosti, že hydroizolace jsou v praxi v půdě vystaveny působení půdních mikroorganismů po dobu desítek let, a naše testy byly provedeny ve zkráceném časovém úseku 90 dní, nelze říct, zda hydroizolační fólie VINITEX SAM je špatná či dobrá. Pouze můžeme usuzovat, že u fólie VINITEX SAM je pozorována určitá biodeteriorace oproti fólii LDPE 750. Proto lze doporučit jako hydroizolační materiál spíše fólii LDPE 750 před fólií VINITEX SAM. 
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Seznam použitých symbolů a zkratek
Hmotnostpoč



Počáteční hmotnost fólie [g]

Hmotnostkon



Konečná hmotnost fólie [g]

pHpoč




Hodnota pH na počátku pokusu

pHkon




Hodnota pH na konci pokusu

Sušinapoč



Hodnota sušiny půdy na počátku pokusu [mg.kg-1]

Sušinakon



Hodnota sušiny půdy na konci pokusu [mg.kg-1]

DHM




Úbytek hmotnosti fólie [%]

DZM




Úbytek hmotnosti změkčovadla [%]
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Pevnost v tahu [MPa]


[image: image87.wmf]B

e






Poměrné prodloužení [%]

Pod




Zkušební těleso vyseknuté v podélném směru fólie
Příč




Zkušební těleso vyseknuté v příčném směru fólie

Sd




Směrodatná odchylka

PVC




Polvinylchlorid

PE




Polyethylen

LDPE




Nízkohustotní polyethylen

HDPE




Vysokohustotní polyethylen

FTIR-ATR
Infračervená spektroskopie pomocí Fourierovy
tranfornace – metoda zeslabené totální reflexe

ČSN
Česká státní norma

BSK
Biologická spotřeba kyslíku [mg.l-1; mg.g-1]
Seznam obrázků

Obr. 1 Schéma půdního reaktoru..........................................................................................33
Obr. 2. Aparatura pro sledování biodeteriorace ve vodném aerobním prostředí.................37
Obr. 3. Tvar zkušebního tělesa.............................................................................................38
Obr. 4. Srovnání FTIR-ATR hydroizolační fólie LDPE 750 s knihovnou spekter………..42
Obr. 5. Srovnání FTIR-ATR hydroizolační fólie VINITEX SAM s knihovnou spekter…..43
Obr. 6. Úbytek hmotnosti hydroizolační fólie v aerobním půdním prostředí v závislosti na čase.......................................................................................................................................45
Obr. 7. FTIR spektrum fólie VINITEX SAM (strana líc)....................................................46

Obr. 8. FTIR spektrum fólie VINITEX SAM (strana rub).................................................47

Obr. 9. FTIR spektrum fólie LDPE 750.............................................................................47

Obr. 10. Mez pevnosti v tahu testovaných hydroizolačních materiálů po 90 denní expozici v půdním prostředí................................................................................................................48
Obr. 11. Poměrné prodloužení při přetržení u testovaných hydroizolačních materiálů po 90 denní expozici v půdním prostředí.......................................................................................49
Obr. 12. Nasákavost hydroizolačních fólií u tělísek tvaru oboustranné lopatky po 90 denní expozici ve zkušební zemině................................................................................................50
Obr. 13. Propustnost pro vzduch měřená při 25 °C…………..............................................51
Obr. 14. Propustnost pro vzduch měřená při 35 °C…………..............................................51

Obr. 15. Kumulativní produkce CO2 u fólie VINITEX SAM v půdním prostředí o vlhkosti 70 %......................................................................................................................................52
Obr. 16. Kumulativní produkce CO2 u fólie LDPE 750 v půdním prostředí o vlhkosti
70 %......................................................................................................................................53
Obr. 17. Celková BSK u fólie VINITEX SAM v půdním prostředí o vlhkosti 70 %..........53
Obr. 18. Celková BSK u fólie LDPE 750 v půdním prostředí o vlhkosti 70 %...................54
Obr. 19. Srovnání procenta degradace podle produkce CO2 v závislosti na čase u hydroizolačních materiálů v půdním prostředí o vlhkosti 70 %........................................................54
Obr. 20. Úbytek hmotnosti hydroizolačních fólií v aerobním půdním výluhu v závislosti na čase.......................................................................................................................................55
Obr. 21. Nasákavost vodou u hydroizolačních fólií vystavených 30 dnů půdnímu
aerobnímu výluhu.................................................................................................................56
Obr. 22. Úbytek hmotnosti po 31 dnech expozice v půdním prostředí za abiotických
podmínek .............................................................................................................................57
Obr. 23. Úbytek hmotnosti po 31 dnech expozice v půdním výluhu za abiotických
podmínek..............................................................................................................................57
Obr. 24. FTIR spektrum VINITEX SAM po 31 dnech expozice v půdě za abiotických
podmínek..............................................................................................................................58
Obr. 25. FTIR spektrum LDPE 750 po 31 dnech expozice v půdě za abiotických
podmínek..............................................................................................................................58
Seznam tabulek

Tabulka I. XRF analýza testovaných materiálů...................................................................41
Tabulka II. Elementární analýza testovaných materiálů......................................................42
Tabulka III. Charakteristika zkušební zeminy (půdy)..........................................................44
Tabulka IV. Úbytek hmotnosti hydroizolačních fólií VINITEX SAM A LDPE 750..........45

Tabulka V. Absorpční oblasti charakteristických skupin....................................................46

Tabulka VI. Průměrné hodnoty tahových vlastností tělísek hydroizolačích fólií

[image: image88.wmf]±

směrodatná odchylka........................................................................................................48
[image: image89.jpg]EVIDENCNI LIST DIPLOMOVE PRACE

Sigla
(misto ulozeni diplomové prace)

Ustiedni knihovna UTB ve Zliné

Nazev diplomové prace

Biodeteriorace hydroizolaci v plidnim prostredi

Biodeterioration of the waterproof foils in soil
environment

Autor diplomové prace

Bc. Klara Veselska

Vedouci diplomové prace

Ing. Markéta Julinova, Ph.D.

Vysoka Skola

Univerzita Tomase Bati ve Zliné

Adresa vysoké Skoly nam. T. G. Masaryka 5555, 760 01 Zlin
Fakulta Fakulta technologicka

nam. T. G. Masaryka 275, 762 72 Zlin
Katedra Ustav inZzenyrstvi ochrany Zivotniho prostredi
Rok obhajeni DP 2010
Pocet stran 70
Pocet svazku 3
Tabulky, obrazky 22,6

Kli¢ova slova

Biodeteriorace, hydroizolacni félie, Soil Burial
Test, modifikovany respirometricky test, ubytek
hmotnosti, nasakavost, plynopropustnost,
abioticky test

















_1333189736.unknown

_1333960749.unknown

_1333963879.unknown

_1333964227.unknown

_1333964375.unknown

_1334121135.unknown

_1334307439.unknown

_1333964512.unknown

_1333964332.unknown

_1333963985.unknown

_1333963031.unknown

_1333963607.unknown

_1333189748.unknown

_1329205435.unknown

_1329206663.unknown

_1333189533.unknown

_1333189624.unknown

_1333189664.unknown

_1333189581.unknown

_1333173910.unknown

_1333174040.unknown

_1333173866.unknown

_1329205949.unknown

_1329206619.unknown

_1329205873.unknown

_1325494089.unknown

_1328722722.unknown

_1328727142.unknown

_1326341513.unknown

_1326341642.unknown

_1325661260.unknown

_1321710797.unknown

_1321711819.unknown

_1321710780.unknown

_1268807561

