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ANOTACE

Tato bakalafska prace se zabyva piipravou pigmentil na bazi cinifitanu strontnatého
dopovaného lanthanoidy obecného vzorce SrSngglng 40345, kde Ln = Tb a Ce. Syntéza byla
provadéna v pevné fazi dvoustupnovou kalcinaci. U takto ziskanych pigmentt byl zkouman
vliv rostouciho obsahu ceru na jejich barevné vlastnosti a na velikost Castic. Barevné
vlastnosti byly vyhodnoceny u praskovych pigmentt a i po jejich aplikaci do organického

pojiva pomoci systému CIE L*a*b*.

KLICOVA SLOVA

Pigmenty, perovskKity, zluté pigmenty, barevné vlastnosti.
TITLE

Preparation of perovskite pigments with content of lanthanides

ANNOTATION

This bachelor thesis deals with preparation of pigments on the basis of strontium
stannate doped by lanthanides of general formula SrSnggLng 40s.5, Where Ln = Tb and Ce.
The synthesis was done by solid state reaction in two — stage calcination. In such way gained
pigments, the influence of growing content of cerium on their colour gualities and on the size
of particles was searched. Colour qualities were evaluated at powder pigments and also after
their application into organic binder using the system CIE L*a*b*.
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Pigments, perovskites, yellow pigments, colour properties.
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Uvod

Uvod

O znalosti pouzivani ptirodnich anorganickych pigmentt jiz v pravéku sved¢i nalezeni
jeskynnich maleb v jizni Francii a v severnim Spanélsku. Zde byly pouzivany kromé zviteci
krve 1 hlinky, okry a manganova Ceri. Okolo roku 2000 ptfed naSim letopoctem byl vypalen
okr s riznymi piisadami (manganaté rudy), a tak vznikly Cervené, fialové a ¢erné pigmenty
pro keramiku. Prvnimi Zlutymi pigmenty byly sulfid arsenity a neapolskd zlut'. Jako modry
pigment byl pouzivan ultramarin a mezi zeleny pigment patfil malachit. Nejvétsi pokrok
ve vyvoji pigmentl nastal v Egypté a Babylonu, kde bylo dosazeno pokroc¢ilého uméni
barveni skla a smaltii. Béhem této doby vznikly nové pigmenty.

Ve 4. az 6. stoleti naseho letopocétu az do konce pozdniho stiedoveéku nebyly objeveny,
ani vyvinuty zddné nové pigmenty. Mezi jediné inovace tohoto obdobi bylo znovuobjeveni
neapolské zIuté a barviva pro barveni textilu z Orientu.

Dalsi rozvoj v pigmentédiském primyslu nastal v 18. stoleti, kde byly hojn¢ vyrabény
pigmenty jako napiiklad berlinskd a kobaltova modf, zelend Scheeleova a chromova Zlut.
V 19. stoleti byly vyvinuty napiiklad Guignetovy zelené, kobaltové pigmenty a oxid zelezity.
V minulém stoleti se pigmenty stavaly pfedmétem védeckého vyzkumu, ktery pokracuje az
do soucasné doby [1].

V 21. stoleti se klade diraz na ekologické aspekty pigmentd. Ve vétSiné ptirodnich a
diive pouzivanych pigmenti se vyskytuji toxické prvky, kterymi jsou naptiklad olovo, arsen a
kadmium, a tak nevyhovuji normédm. Vlivem této skutecnosti dochazi k hledani sloucenin
s novymi hostitelskymi strukturami, které by mohly tyto zakazané slouCeniny nahradit. Mezi
mozné nahrady patii 1 slouCeniny s perovskitovou strukturou, které¢ vykazuji dobré tepelné
vlastnosti a daji se pouzit k vybarvovani keramiky ¢i natérovych hmot [2].

Cilem této prace proto bylo pfipravit a otestovat barevné moznosti pigmentl
s perovskitovou strukturou, které byly odvozeny od bilého SrSnOs. Byl sledovan vliv iontil
Ce™ a Th* nazménu Zlutého barevného odstinu piipravenych pigmentil a jejich aplikaci

do organického pojivového systému.
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Teoreticka ¢ast

1 Teoreticka ¢ast

1.1 Anorganické pigmenty

Anorganickymi pigmenty se rozumi praskové latky, které se po dispergaci ve vhodném
prostiedi vyznacuji krycimi nebo vybarvovacimi schopnostmi. Kromé toho mohou mit i
specialni vlastnosti, jako jsou napiiklad antikorozni, chemicka a termicka odolnost, lesk a
perletovy vzhled. Vhodna prostiedi pro aplikaci pigmentl se nazyvaji pojiva, ve kterych se
pigmenty nerozpoustéji, ale disperguji a tim se vytvoii heterogenni smés. Mezi konkrétni
pojiva patii napiiklad pryze, plasty, stavebni a keramické hmoty, sklovina glazur nebo smaltu.
Aplikaci vzniklé heterogenni smési na adekvatni podklad ziskdme ochrannou vrstvu, ktera
zajiStuje del$i zivotnost, pfiznivé plsobi na vzhled vyrobku ¢i zlepSuje jeho efektivnost
pouziti. Pigmenty z estetického pohledu utvaii pracovni a zivotni prostiedi. Kvalita pigmentt
je déana ptredevsim jejich fyzikalné — optickymi vlastnostmi, mezi néz patii barevnost a kryci
schopnost. Chemickymi vlastnostmi jsou reaktivita ¢i obsah necistot. Mezi fyzikalni
vlastnosti patii struktura a technologickymi vlastnostmi jsou velikost, tvar ¢astic nebo

dispergovatelnost pigmentu [3].

1.1.1 Klasifikace anorganickych pigmenti

V soucasné dob¢ jsou pfirodni pigmenty vytlaceny jejich umélymi nahradami,
proto klasifikace na pfirodni a umé¢lé pigmenty ztratilo na vyznamu. Nejvhodnéj$im
rozdélenim anorganickych pigmentll je napigmenty bilé, které maji kryci schopnost,
na barevné, které kromé kryci schopnosti uplatiiuji 1 svou vybarvovaci schopnost a
na specialni, které se vyznacuji vysokou termickou a chemickou stabilitou (keramickeé
pigmenty), antikorozni odolnosti, ale i luminiscen¢ni schopnosti [4].

Zminované keramické pigmenty se vyznacuji teplotné stabilni mfiZkou, do niZ jsou
substituéné ¢i adicné zabudovany barvici ptimési, tzv. chromofory. Hostitelska struktura musi
vykazovat stabilitu pfi vysokych teplotach, pfii kterych se pigmenty aplikuji a musi pii nich
odolat korozivnimu prostiedi roztaveného smaltu nebo glazury. Z tohoto diivodu se pievazné
jedna o oxidové materialy respektive o smésné oxidy kovu [4]. Do této skupiny pigmentt 1ze
zatadit i perovskitové pigmenty CaO. TiO,, willemitové pigmenty se strukturou 2Zn0O.SnO, a
mullitové pigmenty 3Al1,03.2Si0,. Jednotlivé slozky téchto pigmenti lze nahradit oxidy
barevnych ptechodnych prvki [2].

Pro tfidéni keramickych pigmentd se vyuziva i systtm CPMA (Color pigments

manufacturers association, Inc.), ktery rozdéluje pigmenty dle tii Cisel. Prvni dvé c¢isla
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Teoreticka ¢ast

vyznacuji rozdéleni podle krystalové struktury do ¢trnécti tiid, dalsi dvojcisli znaci potadové
¢islo a posledni z ¢isel uruje barevny odstin. Soucasné jsou tyto pigmenty klasifikovany
do tii skupin, oznacenymi pismeny A, B a C dle jejich pouziti. Pigmenty ve skupiné¢ A maji
nejvyssi chemickou a termickou odolnost a jsou urceny k vybarvovéani keramickych hmot,
smalti a glazur. Oznacenim B se zna¢i pigmenty, u kterych je nutnosti stfedni Uroven
termické odolnosti a jejich pouziti je predev§im pro aplikace do termoplasti a
do pramyslovych natérovych hmot. V kategorii C jsou pigmenty, jeZ nejsou tepelné odolné a
vyuzivaji se pro barveni organickych povlaka a inkoustii. Nevyhodou syst¢ému CPMA je, Ze
zde nejsou obsazeny pigmenty s netradicni krystalovou strukturou a nezahrnuje celou
barevnou $kalu [2, 5]. V tomto systému téz chybi perovskitové pigmenty, které nabizeji
spoustu zajimavych vlastnosti. Napiiklad perovskitové slouceniny typu LaAli4FexOs se
vyznacuji vysokou termickou stabilitou a nevykazuji toxicitu. TudiZz jsou aplikovatelné
do keramickych glazur a na vybarvovani polymert [6]. Podobné vlastnosti vykazuji i ¢erné
pigmenty typu La;xCaxCoOs, které se jesté k tomu vyznacuji chemickou odolnosti [7].
Zajimavou vlastnost maji perovskitové pigmenty typu YFexMn;,Os;. Tyto pigmenty
zpusobuji vyssi odrazivost infracerveného a ultrafialového zafeni oproti komeréné dostupnym

pigmentim ur¢enym pro vybarvovani sttesnich krytin [8].

Tabulka 1: Rozdéleni keramickych pigmenta do tiid podle systému CPMA a jejich pouZiti [5].

\, o Krystalova ..., ., v Krystalova e
Cislo tridy struktura Pouziti Cislo tfidy struktura Pouziti
l. Baddeleyit A VIII. Fosfaty B,C
Il. Boritany B IX. Priderit A B, C
II. Korund - hematit A X. Pyrochlor A
V. Granat A XI: Rutil - kassiterit A, B, C
V. Olivin A Xll: Sfén A
VI. Periklas A XIII: Spinel A B, C
VII. Fenakit A XIV. Zirkon A
Tabulka 2: Rozdéleni odstint barev dle syst¢ému CPMA [5].
Cislo Barva Cislo Barva Cislo Barva
1 _ fialova & 4 sluta 7 hnéda
¢ervenomodra
2 modrd & 5 rizova 8 Sedd
modrozelena
3 zelena 6 zlutohnéda 9 éerna
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Teoreticka ¢ast

1.2 Perovskit

Jedna se o mineral, ktery byl pojmenovan po ruském geologovi Lvu Aleksevi¢i von
Perovskim [9]. Jeho chemické sloZeni je titaniCitan vapenaty (CaTiO3z). Ma tmavé hnédou az
¢ernou barvu a tvoii pseudokubické krystaly. Utvaii zrnité a vzacné celistvé agregaty.
Perovskit vytvafi i dalsi odridy naptiklad s obsahem ceru (Ce), jenz se nazyva knopit, dale
s oxidem niobicnym (Nb2Os) Snazvem dysanalyt, ale i s dalSimi slou¢eninami. Tyto
kombinace perovskiti krystalizuji zpravidla v krychli, oktaedru nebo rombododekaedru.
Puvodni mineral je prusvitny az nepruhledny. Tvrdost mineralu je 5,5 az 6 dle Mohsovy
stupnice tvrdosti. Lesk tohoto mineralu je kovovy az diamantovy a jeho lom je popisovan
jako nerovny az lasturnaty. Nejcastéji je pritomen v alkalickych hornindch bohatych
na melilit, nefelin a leucit. Nachazi se i v nefelinickych syenitech a karbonatitech. Nékdy
mize byt obsazen i v mramorech nebo chloritickych biidlicich [10].

V Ceské republice tvoii perovskit asi 2 mm velké krystaly v pyroxenitech, které se
nachéazi v Lou¢né v Krusnych horach nebo je obsazen v polzenitech v hornim povodi feky
Plou¢nice [10].

Ve svété se vyskytuje napiiklad v tazeranském masivu na bichu Bajkalu v Rusku, kde
se nachazi v uzavieninaich mramoru a v dalSich mineralech nebo v Oka u Montrealu
v Kanad¢, kde je obsazen jako malé cerné krychle v karbonatitu. Az 8 cm krystaly
doprovazejici krystaly magnetitu se nalézaji na Gardiner Plateau v Kangerdlugssuag Fiordu
v Gronsku. DalSimi lokalitami, kde se naléz4 v riznych mineralech, jsou naptiklad ledovce
Findelen u Zermattu ve Svycarsku, Achmatovsko v Rusku nebo Monte Sommy na sopce

Vesuv v Italii [10]. Na obrazku 1 je znazornén krystal perovskitu.

Obrazek 1: Titani¢itan vapenaty, jako krystal perovskitu [11].
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1.2.1 Perovskitova struktura

Perovskitova struktura je jedna znejCastéji vyskytujicich se krystalovych struktur
U tuhych anorganickych sloucenin. Jeji krystalograficka soustava je kubickda a ma
stechiometrii ABXs. V tomto obecném vzorci je pismeno A vétsi kation (napi. K*, Na*, ca®",
Sr**, Ba®"), pismeno B oznafuje mensi kation (napi. Ti**, Nb>*, Mn*", Zr*"), a anion je
oznaten X (napf. O, F). Do krystalové miizky perovskitu lze za&lenit vétsinu kovovych
iontl z periodické tabulky. Nejcastéjsimi formami perovskitovych sloucenin jsou fluoridy
nebo oxidy, ale jsou znamy 1 halogenidy, hydridy, sulfidy, oxynitridy, oxyfluoridy a kyanidy
[12].

1.2.2 Perovskitové slouceniny

Perovskitové slouc¢eny jsou vzhledem ke svym riznym fyzikdln€é — chemickym
vlastnostem v Sirokém rozmezi teplot jedny z dulezitych materialti soucasnosti. Napiiklad
perovskitové keramiky BaTiOs; a Pb(ZrTi)O; dominuji v elektrokeramickém pramyslu,
jelikoz vykazuji ferroelektrické a piezoelektrické vlastnosti [13].

DalSimi vyznamnymi sloufeninami jsou SrZrOz a BaCeOs, které se pouzivaji jako
protonické vodice. Nasledujici slouceniny SrSnO3 a BaSnO3 na rozdil od ptedeslych vykazuji
citlivost na vlhkost a kyslikaté plyny, proto mohou byt vyuzity jako senzory vlhkosti a
kysliku [12].

V soucasné dobé¢ se vyzkum zabyva pigmenty na bazi perovskitové struktury. Napiiklad
novymi pigmenty jsou slouceniny typu BaSn; TbyO3 pfipravené z BaCOs, které z divodu
meéniciho se obsahu terbia vykazuji rtizné odstiny zluté a oranzové. Tento pigment lze
aplikovat jak do organického pojiva, tak do keramické glazury [14]. Nacervenale hnédé
pigmenty, které¢ byly aplikovany do organického pojiva, jsou slouceniny na bazi
SrCrcTho 1SN 9-x0O3, ve kterych byl ménén obsah chromu. Tento pigment lze dispergovat i
do transparentni keramické glazury, kde byl ziskan rtuzovohnédy odstin [15]. DalSim
anorganickym pigmentem je sloucenina na bazi hostitelské struktury SrSnO; dopovana
iontem vanadu. Obecny vzorec této latky je SrVySni4Os; a vzniklé pigmenty maji rizné
odstiny zluté. Tyto pigmenty jsou aplikovany do organického pojiva [16]. Tato hostitelska
struktura miZe byt dale dopovéna 1 iontem terbia. Tim ziskame slouceniny s obecnym
vzorcem SrSniTbhyOs, které maji rizné odstiny svétle zluté a daji se aplikovat
do organického pojiva nebo do keramické glazury [17].

Anorganické pigmenty nabazi ortorombické perovskitové struktury CaSnOs byly
dopovany lanthanoidy, konkrétné ionty ceru a terbia. Tyto ionty poskytovaly pigmenty
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s hnédou a pisecnou barvou. Nejzajimavejsi barevné vlastnosti vykazoval vzorek se slozenim
CaSng sThg 2Cep 203, ktery mél charakteristicky ¢ervenohnédy odstin [18].

Zajimavymi pigmenty jsou perovskitové slou¢eniny obecného typu YXO3, kde Y = Ca,
Sr, Lanebo Fe a X = Ti, Zr, Mn ¢i Al. S témito pigmenty byly zkoumany i latky Ca,ZnWOg a
CayZnMo0Qg. Vsechny tyto slouceniny se vyznacuji antikoroznimi vlastnostmi a pouzivaji se
do natérovych hmot pro ochranu kovi. Pfizrychlené korozi v atmosféie s kondenzacni
vlhkosti, vykazovaly nejvyssi odolnost natéry s obsahem SrMnQOj3 a LaTiOs. Naopak natérové
filmy s obsahem CaMnO3; a Ca,ZnMoOg, nejvice odolavaly prostiedim, kde se vyskytovala
stl s mlhou. Nejvyssi antikorozni G€inky v atmosféte s oxidem sifi¢itym vykazovaly natérové
hmoty s obsahem LaTiO3 nebo Ca,;ZnWOs. Vyhodou téchto pigmentt je, Ze jsou netoxické
povahy [19].

Nasledujici odstavec bude pojednavat o sloué¢eninach obecného typu M(Ti;.xCry)O3, kde
za M lIze dosadit Mg, Ca, Sr a Ba. Tyto latky byly syntetizovany keramickou cestou v pevném
stavu pfi teplotach 1000 °C a 1200 °C. Po provedenych analyzach bylo zjisténo, ze latka typu
Cr—MgTiO3; nevykazuje pigmenta¢ni vlastnosti. Sloucenina typu Cr-CaTiO; krystalizujici
vV ortorombické soustavé mela rGzovy odstin. Dalsi slouceninou byla latka typu
Cr-SrTiOs, ktera krystalizuje v idealnim krychlovém uspotadani. U ni byla pozorovana
rizova barva piix = 0,01. PfivysSich hodnotich x Cr-SrTiOz vytvafela zluté odstiny
Vv glazurach. Posledni sloucenina typu Cr-BaTiOsz krystalizuje v tetragonalni soustaveé,
vykazuje stabilitu v keramickych glazurach a pti vyssich hodnotach x utvaii jejich intenzivni
zeleno - Zluté zabarveni [20].

Novymi keramickymi pigmenty jsou slouceniny obecného vzorce Ca(VyTiix)Os.
U té€chto sloucenin bylo zjisténo, Ze s vy$Sim obsahem vanadu dochdzi k sniZeni intenzity
rizového zbarveni. Dale byla tato sloucenina dopovéana jesté¢ Zelezem, vzniklé latky typu
Ca(FexVxTi12¢)03, (x = 0,1, 0,2 a 0,3), vykazovaly hnédé odstiny. Jejich nevyhodou je, Ze
Zelezo inhibuje pigmentacni schopnost perovskitu CaTiO3; dopovaného vanadem [21].

Cervenymi pigmenty na bazi perovskitové struktury jsou slou¢eniny obecného vzorce
YAl,Cr,O3, y = (0,01-0,1), které se pfipravuji ve vodnych roztocich vychozich latek a
nasledném ptidanim kyseliny citronové, chelata¢niho cinidla s kationty. Pozdé€ji dochazi
k zahfivani za vzniku hoflavého gelu, ktery vyhoiel na prasek. Ten byl dekarbonizovan a
nasledné byl smichan s mineralizatorem (NaF, MgF, a Li,CQOj3). Vnikla smés byla podrobena
kalcinaci za riznych podminek. Pigmenty jsou z diivodu dobré tepelné a chemické odolnosti

pouzivany do keramickych glazur [22].
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1.3 Barevnost pigmenti

V soucasné dob¢ je kazdy Cloveék na svété obklopen nekoneéné rozmanitymi barvami,
které nas ovliviiuji a pomahaji nam ve vybéru potravin, vyrobku nebo dopliku. Z toho Ize
usuzovat, ze barvy maji velmi rostouci vyznam, avsak znalosti a kontrola neni dostate¢nd, coz
muze zpisobovat znacné problémy s barevnosti diilezitych produktii.

Pro méteni barvy na rozdil od délky ¢i vahy neexistuje zadné fyzikalni métitko, coz je
zékladni potiz s jejim uréenim. Clovék miize barvu stanovit subjektivnim vykladem nebo
vnimanim. Prostfedi, jez nas obklopuje, je barevné predevSim zasluhou pigmentt.
Anorganické pigmenty jsou v souc¢asné dob¢ velice aktualni a zajimavé, protoze stoupa jejich
spotfeba. Jejich barvu a naslednou aplikaci je nutno kontrolovat uz pfi vyrobé, ale i
pii expedici. K tomuto zaméru je potieba jejich barevnost efektivné zméfit a popsat.

Nanesenim heterogenni smési, vzniklé dispergaci pigmentu v pojivu, na vhodny
podkladovy material se ziskaji vrstvy. Ty jsou tvofeny z diivodu ochrany materidlu, nebo
kvtli estetickym upravam vyrobku. Vzniklé vrstvy jsou zakaleny pigmentem, ktery plsobi
na pozorovatele odrazenym svétlem. Barva odrazeného svétla je stanovena jeho spektralnim
slozenim ¢(A), zavisejicim na spektralnim slozeni dopadajiciho svétla S(A) a na odrazivosti
zabarvené a zakalené vrstvy R(L). Podminkou je, zZe vrstva musi byt dostate¢né silnd, aby se
neuplatiioval odraz od materialu pod kryci vrstvou.

Mg¢titkem odrazu (remise) je tzv. spektralni soucinitel odrazu B(A), ktery je dan jako
pomér odrazeného svétla pfi urcité vinové délce ku svétlu odrazenému od idealné bilé plochy,
jez je predstavovana vrstvou MgO nebo BaSOa, poté plati (L) = R(L)/100. Jestlize se vynese
zavislost B(A) nebo R(A) na vinové délce do grafu, tak se ziskaji remisni k¥ivky.

V idealnim ptipadé, jestlize dochazi k odrazu bilého denniho svétla v celém rozsahu
jeho vlnovych délek, vznikd vjem bilého pigmentu. Pokud, ale vinové délky se absorbuji, tak
se ziska absolutné Cerny pigment. V redlném piipadé se béloby a Cerné této predstavé pouze
piiblizuji. Za situace, kdy dojde k netiplnému, ale vzdy stejnému odrazu pii vSech vinovych
délkach, dostavame Sedy pigment. Pigmenty, které odrazeji pouze ¢ast spektra denniho svétla,
odpovidajici jejich barevnému odstinu a zbylou ¢ast absorbuji, nazyvame pestrymi pigmenty.
Jestlize tyto pigmenty vstiebaji Castice o riznych vlnovych délkach, tak vykazuji barvu
doplitkkovou.

Z pohledu barevnosti jsou dulezité hlavné ptechodné prvky vestavéné ve strukturni

miizce. Mohou byt bud’ jeji slozkou, nebo piimési [3].
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1.3.1 Hodnoceni barevnosti

Vysledny barevny vjem je ovlivnén nejen samotnym pozorovanym piredmétem,
dopadajicim svétlem, ale i pozadim =za télesem. Kazdy pfedmét bude vypadat jinak
pii slune¢nim, zafivkovém ¢i zarovkovém svétle. Proto musi existovat dalezité podminky
pro osvétlent.

Vizualné Ize ur€ovat barevnost porovnanim vzorku se standardy. K tomuto stanovovani
je vsak potfeba mit k dispozici atlasy barev, které¢ obsahuji spoustu standardii. Jelikoz tato
metoda je zalozena na subjektivité¢ a zkuSenosti hodnotitele je nutné barvu urCit jinym
zpusobem, ktery by byl srovnatelny na jinych pracovistich.

Nejvice vyuzivany systém k hodnoceni barevnosti je trichromaticky systém CIE. Ten
popisuje kazdou barvu tfemi hodnotami, tzv. trichromatickymi slozkami X, Y, Z. Diky tfem
vhodné vybranym zdkladnim svétlim lze aditivnim misenim ziskat zrakovy vjem jakékoliv
barvy. Zaslozku X lze povazovat stupeni ¢erveného zabarveni, Y za miru zelené barvy a
Z za velikost modrého odstinu. Pro zobrazeni je potfebné pouzit tfirozmérné vyobrazeni
Vv kolorimetrickém prostoru XYZ. Jelikoz je toto vynaseni nepraktické, tak jsou pouzivany
tzv. trichromatické soufadnice X, y, z, které 1ze vypocitat dle téchto vztahu:

X Y Z
“CXev+z VT Xev+z T XAvAZ @

Z dtivodu toho, ze je trojrozmérné zobrazeni nepraktické, vyuziva se tzv. kolorimetricky
trojuhelnik CIE, pouZivajici rovinné vyobrazeni barevnosti pomoci soufadnic x a y. Velkou
nevyhodou tohoto zobrazeni je vizualni nerovnomérnost, kterd se projevuje tim, ze stejné
odchylky nejsou popsany useckami stejnych délek.

V soucasné dob¢ je nejrozsitenéjsi tzv. prostor stejnych barevnych diferenci CIE L* a*
b*. Ten je zaloZen na pfevodu namétenych slozek X, Y, Z na pravouhlé soutfadnice L* a* b*.
Tyto soutadnice Ize ptevést do cylindrickych (L, C, H®), které znazoriiuji barevné diference

Vv cylindrickych soufadnicich (CIE LCH). Pro né€ nasledné plati:

L =116 (100 Y/Y,)'® - 16 @
C= (" +b")/2 3)
H° = arctg b*/a* (4)

Systém CIE L* a* b* opét nepfedstavuje idedlni barevny prostor. Barevné soufadnice
L*, a*, b* jsou nejCastéji vyobrazovany v Hunterové diagramu, ktery pfedstavuje obrazek 2
[2, 3].
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Obrazek 2: Rozmisténi barev v Hunterové diagramu [23].
1.4 Méreni velikosti ¢astic praskovych materiali

Velikost ¢astic je dana rozmérovou vlastnosti Castice v prostoru charakterizovanou
jednotkou délky. V idealnim pfipadé obsahuje praskovy material pouze Castice o Stejném
rozméru. Oproti tomu realny material se sklada z ¢astic o rizné velikosti. V praxi je tento
parametr nazyvan jako distribuce velikosti Castic a urCuje procentudlni rozlozeni Castic
vzhledem Kk velikosti. Neméné dilezitym parametrem je i jejich tvar. Tyto ukazatele jsou
neoddélitelné a ovliviiuji chovani pevnych latek a jejich zpracovani [24].

U pigmenti je zrnitost pigmentu jednim znejdilezitéjSich parametrd, které
charakterizuji technické vlastnosti. Ty nasledné uzce zaviseji s mechanismem rozptylu svétla
pigmentu v natéru nebo glazuie a tedy s jeho barvou a kryvosti. Optimalni velikost ¢astic
pro vétSinu vyuZiti pigmentl se pohybuje v rozmezi 0,1 — 10 um.

Tradi¢nimi metodami méfeni velikosti Castic jsou propustnostni, mikroskopické a
sedimentacni metody nebo sitova analyza. Mezi novéj$i metody patii sedimentacni metody,
které¢ pouzivaji fotodetektory nebo detektory rentgenového zafeni nebo metody vyuzivajici
rozptyl svétla na bazi Frauhoferovy difrakce nebo Mieho rozptylu. Dale sem patii i metoda
fotonové korelacni spektroskopie, ktera zavisi na sledovani casovych zmén intenzity svétla
rozptyleného suspenzi v disledku Brownova pohybu ¢astic.

S vyvojem pocitacti a laseru doslo k vyrob¢ zafizeni vyuzivajici k méfeni velikosti
¢astic rozptyl monochromatického zafeni na Castice, jez se pohybovaly volné v tekuting.
Velikost ¢astic je pak vyhodnocovana tfemi metodami, které jsou uréeny vztahem mezi

rowr

velikosti ¢astic d a vlnovou délkou A pouzitého laserového zafeni. Tyto metody se daji
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kombinovat, a tudiz Ize urc€it velikost ¢astic koloidn€ i hrub¢€ disperznich systému v Sirokém
rozmezi. Na tomto principu pracuje celd fada ptistroju.
Jestlize na kulovou castici dopadne svétlo, ¢astecné se absorbuje a ¢asteCné se riznymi

mechanismy rozptyli do okolniho prostiedi ¢astice [25]. Toto je znazornéno na obrazku 3.

Odraz

Priméamni paprsek

Vystupuyjici
paprsek

— —

Priméarni paprsek 5
Fraunhoferuv ohyb

N

Obrazek 3: Ohyb a rozptyl svétla na kulové ¢astici [25].

Intenzita svétla rozptyleného do prostoru zavisi na vinové délce svétla a praméru
méfené Castice. Tato veli¢ina se méni dle toho, zda je pramér Castice ve srovnani s vinovou
délkou mensi nebo vétsi. Diky tomu mohou nastat tii ptipady.

1) VInova délka svétla je vétsi neZ priumér kulovych ¢astic (A > dy). Tento piipad se

tyka castic menSich jak 0,02 um a dochazi zde ktzv. Rayleighovu rozptylu.
Z dtivodu toho, Ze ¢astice pigmentli maji vétSinou velky rozmér, nema Rayleightv
rozptyl velky vyznam z hlediska méfeni jejich velikosti.

2) VInova délka svétla je ztotoZnitelna s primérem kulovych ¢&astic (A = di). Tato
teorie je pouzitelnd pro Castice od 2 nm a lze pouzit pro méteni distribuce velikosti
castic pigmentd. Zde dochdzi k Mieho rozptylu. Objevuji se maxima a minima,
ze kterych se daji slozité matematickym postupem zpétné ziskat priméry castic.
Pfi této metod¢ je nutnost znat indexy lomu materidlu ¢astic a kapaliny.

3) Vinova délka svétla je menSi neZ prumér kulovych ¢astic (A < dg). V tomto
ptipad€ dochazi k Frauhoferové ohybu, spocivajicim v matematickém ptepocitavani
signalu na distribuci velikosti ¢astic, coz je pomérné slozité. Zde neni nutnosti znat

indexy lomu, protoze ohyb svétla je na nich nezavisly [25].

21



Teoreticka ¢ast

1.5 Rentgenova difrak¢ni analyza

Studiem interakce latky se zafenim lze poznat vlastnosti a struktury zkoumanych latek.
Jestlize dopada rentgenové zareni na krystal, tak diky periodi¢nosti struktury latky dojde
k rozptylu tohoto zafeni a k jeho pozd¢&jsi interferenci, tj. k difrakci. K interpretaci difrakce
rentgenového zareni na krystalu byly popsany dvé teorie: kinetickd Lauem a dynamicka
Darwinem a Ewaldem. Dle Braggovy rovnice mize byt popsana geometricka distribuce
difrakce.

Jestlize dopada na sit’ rovin (hkl) svazek rovnobéznych paprskii rentgenového zéareni
pod thlem 9. Dale musi byt splnéna podminka, aby doslo interferenci k zesileni paprsku.

Drahovy rozdil paprskiit musi byt roven celistvému nésobku vinové délky zareni A. V tomto

ptipadé pak plati tato Braggova rovnice:

2-d-sind=n-2A (5)
kde n je fad difrakce a jedna se o celé Cislo. VyuZzijeme — li oznaeni konkrétni mezirovinné
vzdalenosti dp, 1ze psat Braggovu rovnici ve tvaru:

2 - dpg -sind = A (6)

kde A znazoriuje délku pouzitého zafeni. Braggova podminka udava, piijakych thlech
dopadu rentgenového zafeni na osnovu rovin s indexy (hkl) mize pfi dané vinové délce
dochazet k difrakci. Dale plati, Ze hodnota sin 9 je vzdy mensi nebo rovna jedné. Z toho
vyplyva, Zze pftirentgenové difrakci lze zpozorovat pouze difrakéni Cary, pro jejichz
mezirovinnou vzdalenost plati dpg = A/2. Soucasné plati, ze ¢im je vétsi vinova délka

pouzitého zateni, tim mén¢ lze difrakci zméfit [25].
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2 Experimentalni ¢ast
2.1 Pouzité chemikalie a zarizeni

2.1.1 Pouzité chemikalie

Uhlicitan strontnaty SrCO;3 ML chemica, CR

Oxid cinicity SnO; Alfa Aesar GmbH & Co KG, SRN
Oxid terbia Th.O Lach — Ner, s.r.o., CR

Oxid cericity CeOs ML chemica, CR

Oxid titanicity TiO, Precheza a.s., CR

Dekahydrat  difosfore¢nanu _ y
NayP,O7 - 10 HoO Lachema Pliva a.s., CR

tetrasodného

Etanol C,HsOH Univerzita Pardubice, CR
Destilovana voda H,O Univerzita Pardubice, CR
Redestilovana voda H,O Univerzita Pardubice, CR
LUXOL akrylovy lak AkzoNobel Coatings CZ, a.s., CR

2.1.2 Pouzita zarizeni

Analytické vahy Ohaus Labicom s.r.0., CR
Laboratorni vahy Kern EG 420 Kern & Sohn, GmbH, SRN
Hmozdifovy mlyn Pulverisette 2 Fritsch, GmbH, SRN
Planetovy mlyn Pulverisette 5 Fritsch, GmbH, SRN
Laboratorni suSarna Memmert, SRN

Laboratorni vypalovaci pec Clasic CZ spol. s.r.o., CR
Spektrofotometr ColorQuest XE HunterLab, USA

Topna deska /CB300/ Stuart, VB

Granulometr Mastersizer 2000/MU Malvern Instruments Ltd., VB
Ultrazvukova lazent Bandelin Maneko, spol. s.r.o, CR
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Rentgenovy difraktometr MiniFlex600 Rigaku, Japonsko
Birduv aplikator (100 pm)
Leskly bily neabsorbujici papir

Bézné laboratorni vybaveni

2.2 Syntéza pigmenti
2.2.1 Syntéza pigmenti mechanickou aktivaci v etanolu

Vychozi suroviny pro pifipravu pigmentd obecného vzorce SrSngeThgs-xCexOsis
(SrCOs, SnO,, ThsO7, CeO,) byly navazeny na vahach s ptesnosti na3 desetinna mista.
Reak¢ni smési byly ponechany 15 minut dikladné homogenizovat v hmozdifovém mlyné.
Po uplynuti Casu byly reakéni smési Stéteckem vysSkradbany z achatové mleci misky na papir,
odkud byly ptesypany do popsanych porcelanovych misti¢ek. Z téch byly reakéni smési
presypany do achatovych mlecich misek o objemu 80 ml, k nim bylo pfidano 5 mlecich
achatovych kuli¢ek o priméru 2 cm a misky byly doplnény do % jejich objemu etanolem.
Tyto mleci misky byly uzavieny tésnicim vickem a poté byly vloZeny do planetového mlyna,
kde probihala mechanicka aktivace reak¢énich smési po dobu 6 hodin pii 200 otackach
zaminutu. Pouplynuti casu byly jednotlivé reakéni smési pievedeny pies sitko
do porcelanovych misek s drzatky a mleci misky byly vyplachovany etanolem. Reak¢éni smési
byly vloZeny v porcelanovych miskéch do susarny, ktera byla nastavena na 80 °C, kde byly
suseny po dobu 24 hodin. Po vysuseni byly smési homogenizovany v tfeci misce tlouckem,
ze které byly pifesypany do korundovych vypalovacich kelimk. Ty byly vloZeny
do elektrické vypalovaci pece, kde byly vypaleny.

2.2.2 Kalcinace reak¢énich smési

Tato operace probihala ve dvou stupnich. V prvnim stupni byla provedena kalcinace
pti 1000 °C s rychlosti ohfevu 10 °C za minutu a s vydrzi této teploty po dobu 3 hodin.
Po vychladnuti byly pigmenty vyndany z pece a byly rozetfeny v tfeci misce tlouckem.
Nasledné byl uskuteénén druhy stupen, ktery spocival v kalcinaci pigmentl pfi teploté
1400 °C s rychlosti ohfevu 10 °C za minutu a s vydrzi teploty na 3 hodiny. Po vychladnuti
byly pigmenty vytahnuty z elektrické pece a byly déle zpracovany. Po ovéfeni fazového
sloZeni rentgenovou difrakéni analyzou byly vzorky znovu kalcinovany pii teplot¢ 1400 °C

po dobu 3 hodin.
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2.2.3 Zpracovani vzniklych pigmenti typu SrSng¢Thg 4,Ce4Oays

Po kalcinaci, pfi niz doslo k spékani vznikajicich vzorkl disledkem vysoké vypalovaci
teploty, byly pigmenty rozetfeny v keramické tfeci misce tlouckem.

Poté byly pigmenty podrobeny intenzivnimu mleti v planetovém mlyné s cilem
optimalizace velikosti ¢astic a tim i jejich barevnych vlastnosti. Pigmenty byly nasypany
do jednotlivych achatovych mlecich misek, kde bylo jiz navazeno 40 g mlecich kulicek
SiLibeads Typ ZY o priméru 1,6 — 1,8 mm. Do mlecich misek byl pfidan etanol. Misky byly
uzavieny vickem a byly vloZzeny do planetového mlyna, kde byly pigmenty po dobu 10 a 15
minut pii 200 otackach za minutu mlety. Po uplynuti ¢asu byly pigmenty s etanolem a
mlecimi kulickami pfevedeny pfes sitko, tim byly odstranény zminované kulicky,
do porcelanovych misek s drzatky. Pigmenty v porcelanovych miskach byly vlozeny
do susarny K vysuSeni pii teplot¢ 80 °C. Po odstranéni etanolu byly pigmenty piesypany
do tfeci misky, kde byly homogenizovany tlouckem. Dale byla u vzorku urCena velikost
¢astic a nasledné¢ byly pigmenty dispergovany do organického pojiva, kde bylo provedeno

m¢éfeni jejich barevnosti.
2.3 Meéreni barevnosti pigmenti

Ke stanovovdni  barevnosti pigmentll v jednotlivych formach byl pouzivan
Spektrofotometr ColorQuest XE, ktery poskytuje jak hodnoty spektralnich dat, tak i hodnoty
trichromatickych slozek. Méfici Stérbina tohoto pfistroje je 16 mm velkéd a geometrie méfeni
byla provadéna v rezimu d/8°, z ¢ehoz vyplyva, Ze méteny vzorek byl difuzné osvétlovan a
zkouman byl pod uhlem, ktery nepiesahoval 8° od kolmice. Méfeni bylo provadéno
pfi rozmezich vinovych délek 400 nm az 700 nm, které vymezuji viditelnou oblast zafeni.
Toto zateni bylo zajiStovano mezindrodné doporu¢enym dennim svétlem se zkratkou D65.
Pro méfeni barevnosti byl vybran kolorimetricky prostor CIELAB (a*, b*, L*). Pied vlastnim
méfenim bylo nutné provést kalibraci, k ovéfeni spravnosti, pfistroje Spektrofotometru

ColorQuest XE na ¢erny a bily standard [3].

2.3.1 Méreni barevnosti pigmenti v praskové formé

Piipravené pigmenty byly vlozeny do kyvet o velikostech okolo 0,5 dm, vyrobenych
z kitemenného skla. Tyto kyvety poté byly postupné piikladany k méfici Stérbiné

na spektrofotometru.
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2.3.2 Méreni barevnosti v organickém pojivu

Asi 1 g pigmentu byl v achatové tieci misce jemné rozetien tlouckem a nasledné
k nému bylo pfidino malé mnozstvi disperzniho akrylového laku (Luxol). Vznikla pasta,
ktera byla, tak akorat hust4, aby jesté tekla, byla nanesena ocelovou Spachtli na bily leskly
neabsorbujici papir orozmérech 7 x 8,5 cm. Takto nanesend pasta byla pomoci Birdova
aplikatoru o Sifce natiraci Stérbiny 100 um rozetfena do rovné souvislé vrstvy natérové
hmoty. PousuSeni navzduchu byla zhodnocena barevnost piipravenych pigmenta
V organickém pojivu.

Meéfieni barevnosti pigmentl v organickém pojivu bylo provedeno jak v plném ténu tak
také v fedéném tonu 1:1. Redéné tony byly piipraveny rozetfenim 0,3 g pigmenttl v achatové
tieci misce s 0,3 g TiO, do homogennich smési. Ke smési bylo pfidano malé mnozstvi
organického pojiva. Vznikla pasta byla opét nanesena jako v pfedchozim ptipadé na bily
leskly papir o stejnych rozmérech. Nasledné byla tato pasta pomoci Birdova aplikatoru o Sifce
natiraci $térbiny 100 um rozetiena do rovné souvislé vrstvy natérové hmoty. Po ususeni
na vzduchu bylo provedeno stanoveni barevnosti pfipravenych pigmenti ve svétlém tonu.

2.4 Méreni velikosti ¢astic pigmenti

Ke stanoveni velikosti ¢astic jednotlivych pigmenti byl pouzivan analyzator velikosti
Castic Mastersizer 2000/MU. Tento pfistroj pracuje na principu laserové difrakce.

Do 150 ml kadinky bylo odméteno automatickym davkovacem 40 ml dispergacniho
¢inidla NasP,07 o koncentraci 0,15 g/l. V ném poté bylo dispergovano asi 0,2 g vzorku
pigmentu. Tato kadinka byla umisténa na 2 minuty do ultrazvukové lazné. Dale byla
nachystdna méfici kadinka o objemu 1000 ml, kam bylo odmétfeno 4,8 ml dispergacniho
¢inidla NasP,O7; o0 koncentraci 3 g/l. Objem kadinky byl nasledné doplnén na 800 ml
destilovanou vodou. Tato métici nadobka byla vloZena do pfistroje, kde byla poté spusténa
pumpa a michadlo. Po téchto pfipravach bylo provedeno nastaveni méficich hodnot
do pocitace. Nasledné byl vzorek pigmentu pfilévan do métici nadobky tak, aby na obrazovce
pocitace byla hodnota ,,laser obscuration* asi 12 %. Pak byla spusténa analyza tlaCitkem start
na ovladaci jednotce. Po ukonceni méfeni byl piistroj promyvan 2x vodou a 1 destilovanou
vodou, takto byl pfipravovan k dalS$im meéfenim vzorkdl pigmentli. Po proméfeni vSech
pigmentii byly stazeny informace o jednotlivych méfenich a ty byly nasledné zpracovany

do piehlednych tabulek.
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2.5 Stanoveni vodorozpustnych latek

Principem metody je extrakce anorganickych pigmenti horkou vodou a stanoveni
obsahu latek rozpustnych ve vodé v extraktu analytickou metodou, kterou je gravimetrie. Tato
zkouska se provadi z divodu toho, Ze vysoky obsah vodorozpustnych latek miize vést
u pigmentu K potizim s jeho dispergovanim do pojiva, nebo také mohou ovlivnit stabilitu
barvy pfi uskladnéni [26].

Vyhodnocovani vysledki bylo provadéno dle nasledujiciho vzorce:
2,5'm

my

+100 @)

W — obsah rozpustnych latek ve vode [%]
m — hmotnost susiny [g]
mo — hmotnost vzorku pigmentu [g]

2,5 — zied’ovaci faktor

Na analytickych vahach bylo navazeno X g vzorku s pfesnosti na 4 desetinnd mista.
Navazka vzorku byla prevedena do 400 ml kadinky, kde byla zalita asi 100 ml redestilované
vody. Tato kadinka byla umisténa na elektricky vafi¢, kde byl vzorek ptiveden k varu a
nasledné byl udrzovan pfii varu asi 5 minut. Po uplynuti dané doby byl vzorek ptefiltrovan
ptes filtracni nalevku s filtracnim papirem do 250 ml odmérné banky, kterd byla doplnéna
redestilovanou vodou po rysku. Z odmérné banky bylo 2 krat odpipetovano 50 ml do dvou
odpatovacich porcelanovych misek. Po vypafeni obsahu misek na kahanech, byly tyto misky
vlozeny do susarny na teplotu 103 C. Nasledné byly piendany do exsikatoru, kde byly
ponechany zchladnout. Po vychladnuti byly odpafovaci misky zvazeny na analytickych

vahach a byl vypocten obsah rozpustnych latek ve vodé dle vztahu 7.

2.6 Rentgenova difrakéni analyza pripravenych pigmentu

Fazova analyza vzorkd byla provedena na rentgenovém difraktometru MiniFlex600,
s vertikalnim goniometrem 0-20. Bylo vyuZito rentgenové zareni médi a vysokorychlostni 1D
detektor D/teX Ultra. Méteni bylo provadéno v rozsahu thla 20 od 10 do 80 °s krokem 0,02 °©
a rychlosti méfeni 10°/min. Néasledné byly ziskané difraktogramy jednotlivych pigmentt

vyhodnoceny podle databaze PDF-2.
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3 Vysledky a diskuse

3.1 Fazové sloZeni pripravenych pigmenti

Z tabulky 3 vyplyva, ze pii vypalu pii teploté 1400 °C po dobu 3 hodin doslo téméf
K aplnému zreagovani reakénich smési. V piipadé vzorku SrSnggTh4Os:5 byly
na difraktogramu identifikovany linie odpovidajici mtizce SrSnOs; (98,1 %) a dale cary
odpovidajici slou¢eniné SroSnOy4 (1,9 %). Nebyly vSak zaznamenany zadné linie odpovidajici
nezreagovanému oxidu terbia.

Tabulka 3: Fazové slozeni vybranych pigmentd po riznych dobach vypalu.

3 hodinovy vypal 6ti hodinovy vypal
Vzorek Faze Pomér [%] Faze Pomér [%]
SrSnO 98,10 (6 SrSnO
SrSNosTho40s: S1,SnO 1,90 ((2)) o ]
SrSn0; | 99,70 (4) SrSn0; 99,80 (2)
SrSNosTbo3sCe0050s:5 CeO, 0,28 (3) Ce0, 0,20 (5)
SrSn0; | 99,80 (3) SrSn0; 99,80 (2)
SrSNoTho3Ce0,103:5 CeO, 0,18 (6) CeO, 0,21 (7)
SrSn0; | 99,70 (3) SrSn0; 99,60 (3)
SrSNosCe040s CeO, 0,32 (6) CeO, 0,35 (4)
3e+004 |
SrSnO; PDF-2_01-08-2514
W 2e+004-
c
=]
g
B\
7]
C
Q
£ 1e+004
0e+000 L JL

20 40 60 80
2-theta (deg)

Obrazek 4: Difraktogram vzorku SrSng ¢ Thg 4O03.5 PO 6 hodinach vypalu.
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S prodlouzenim doby vypalu na 6 hodin doslo k tplnému zreagovani reakéni smési a
na difraktogramu obrazku 4 jiz byly ureny pouze linie odpovidajici pozadované
orthorombické struktuie SrSnOs;. O zabudovani iontl terbia do miizky perovskitu sveéd¢i
posunuti difrak¢nich linii v porovnani s modrymi ¢arami naznacujicimi linie SrSnOj3 z karty
PDF-2_01-08-2514.

V piipad¢ dalSich vzorkt, které byly ¢aste¢né dopovany ionty terbia, spolecné s ionty
ceriCitymi, byly na difraktogramech zaznamenany také linie s velmi nizkou intenzitou
odpovidajici nezreagovanému CeO,. Mnozstvi nezreagovaného CeO; je konstantni z pohledu
prodlouzeni doby vypalu na 6 hodin. S rostoucim obsahem vnesenych iontt Ce** do reakéni
smési se nepatrné zvySuje také mnozstvi sekundarni faze CeO, ve vysledném produktu.

Pomér jednotlivych fazi byl vyhodnocen softwarem na zakladé RIR indexu.

3.2 Stanoveni obsahu vodorozpustnych latek

Z divodu potizi s dispergovanim piipravovanych pigmentt do pojiva byla provedena
zkouska stanoveni obsahu vodorozpustnych latek za horka. Ziskané hodnoty byly zpracovany
do piehledné tabulky 4. Z ni vyplyva, Zze nejvice rozpustnych latek obsahoval pfipraveny
vzorek SrSngeTho403:5. MnozZstvi vodorozpustnych latek v tomto vzorku bylo stanoveno dle
vztahu 7 na3,3%. Nasledujici tfi vzorky pigmentd mély naristajici trend obsahu
vodorozpustnych latek, ktery se drzel v rozsahu od 1 do 2,5 %. Posledni dva vzorky mély
naopak trend klesajici stim, Ze nejméné rozpustnych latek ve vodé obsahoval vzorek

SrSng sCep 403 ktery jako jediny mél obsah téchto latek pod 1 %.

29



Tabulka 4: Hodnoty potiebné k vypocétu obsahu vodorozpustnych latek v jednotlivych pigmentech.

Vysledky a diskuse

Navazky | Hmotnost prazdné| Hmotnost plné 0 Priimérné
SrSMoTho 4xCexOsz vzorku [g] misky [g] misky [g] W] W [%]
56358 106,1677 106,2410 3,252
<=0 99,9390 100,0103 3,163 33
N 5 4194 108,3114 108,3856 3,423 ’
’ 114,0145 114,0866 3,326
50235 100,4017 100,4258 1,199
< =005 102,9430 102,9648 1,085 11
s 48419 102,9477 102,9676 | 1,027 !
' 108,1914 108,2110 1,012
106,0189 106,0531 1,728
4.9414 107,5569 107,5911 1,728
x=0,1 - - 2,0
4.8856 109,7389 109,7867 2,446
48119 107,1433 107,1852 2,117
“=02 103,1961 103,2368 2,115 21
- 4.9697 108,6439 108,6851 2,073 '
' 95,7058 95,7476 2,103
4,9799 102,9482 102,9741 1,300
X=03 108,3105 108,3366 1,310 13
- 4.8539 108,1942 108,2195 1,303 '
’ 114,0118 114,0388 1,391
99,9391 99,9572 0,906
< =04 4.9925 106,1671 106,1852 0,906 0.9
o 4.8096 102,9414 102,9602 0,977 '
’ 100,4024 100,4212 0,977

3.3 Barevné vlastnosti praskovych pigmenti

Z vizualniho hlediska byly v§echny vzorky, které obsahovaly ionty terbia (x = 0 az 0,3),

zbarveny do raznych odstint Zluté. Posledni vzorek SrSngsCep 403 vykazoval bilou barvu.

Barevné vlastnosti nemletych praskovych pigmentii ziskané na zékladé spektrofotometrického

méfeni ve viditelné oblasti svétla jsou uvedeny v tabulce 5. Dale je na obrazku 5 uveden a*b*

diagram. Z obrazku vyplyva, ze mnozstvi zeleného odstinu (-a*) S rostoucim obsahem ceru

az po vzorek s X = 0,2 nejprve klesd. Po tomto vzorku nastava zlom, kdy od hodnoty x = 0,3

se opét mnozstvi zeleného odstint zvysi a soufadnice a* tedy nabyva vyssi zapornou hodnotu.

Vzorek, ktery obsahuje pouze ionty cericité (X = 0,4), je vyrazné odlisSny od ostatnich

pigmentl. Hodnota jeho soufadnice (-a*) popisujici mnoZstvi zeleného odstinu je nejnizsi a je

témet u stfedu barevnostniho a*b* diagramu. Hodnoty barevné souradnice b* maji nejprve
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rostouci a nasledné klesajici tendenci. Dle této soutfadnice je nejzlutéjsi pigment se stejnym
mnozstvim terbia a ceru (x = 0,2). Opét se vymyké vzorek x = 0,4, ktery obsahuje nejmensi
podil Zlutého odstinu. Z tabulky 5 vyplyva, Ze nejsytéjsi odstin ma vzorek x = 0,2. Mira
barevného tonu v cylindrickych soutadnicich H® je téméf u vSech vzorkl stejna, v rozmezi
hodnot 92-97, coz odpovida zlutému tonu. Nejjasnéj$i odstin mél vzorek x = 0,4, zatimco
nejtmavsi odstin vykazoval vzorek s x = 0,1. Ostatni vzorky jsou v jasu podobné.

Tabulka 5: Vliv rostouciho obsahu ceru nabarevné soufadnice nemletych pragkovych pigmentd typu

SrsnoyeTboA-xcexo?»iS-

SrSn0|6Tb0|4.XCeX03i5 L* a* b* C H°
x=0 81,40 -5,37 44 59 44 91 96,87
x =0,05 81,33 - 498 44 88 45,16 96,33
x=0,1 78,94 -2,52 45,76 45 83 93,15
x=0,2 79,87 -1,70 47,76 47,79 92,04
x=0,3 85,82 -3,44 46,57 46,70 94,22
Xx=0,4 87,81 - 0,64 9,30 9,32 93,94
. x=0,1 T 50
°® x =0,05 x=02
x=0 x=03 e + 40
+ 30
I o)
+ 20
x=04
: ° + 10
: ' : ' : : : : 0
-6 5 4 3 2 1 0
a*

Obrazek 5: Vliv rostouciho obsahu ceru na barevné vlastnosti nemletych praskovych pigmentt typu
SrSnpsThg 4.xCexOsss.

Mira odrazu viditelné oblasti svétla od jednotlivych nemletych praskovych vzorkl
pigmentt typu SrSnggThosxCexOsss je znazornéna na obrazku 6. Z obrazku je patrné, ze
remisni kiivky se téméi piekryvaji. Rostouci obsah iontl Ce* posunuje absorpcni hranu
K vy$§im vinovym délkam. Vzorek s obsahem ceru (x = 0,3) dosahuje nejvyssi remise.
Vyrazné odlisné zbarveni vzorku SrSngsCeg 403 potvrzuje také pribéh remisni kiivky tohoto

vzorku, kdy jeho odrazivost nabyva hodnot mezi 50-70 % a absorp¢ni hrana je neznatelna.
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Remise [%]
o~
o o

0 } } } } } } } } t } t }
400 450 500 550 600 650 700

Vinova délka [nm]

—x=0 x =0,05 x=0,1 x=0,2 —x=0,3 —x=04

Obrazek 6: Remisni kiivky nemletych praskovych pigmentii typu SrSng gThg 4.xCexOs.s.

V tabulce 6 jsou zapsany hodnoty velikosti ¢astic nemletych pigmentl typu
SrSng Ty 4.xCexOszs pripravenych mechanickou aktivaci v etanolu a vypalenych pii teploté
1400 °C. Z tabulky je patrné, Zze hodnoty velikosti ¢astic kolisaji. Stfedni velikost ¢astic dgs Se
pohybuje v rozmezi od 5,94 az do 7,81 um. Nejvétsi hodnoty bylo dosazeno u vzorku
SrSnogTho3Cep103:5. Ve vzorcich nelze vypozorovat zadny trend v souvislosti velikosti
pigmentovych ¢astic a mirou substituce iontil terbia ionty cerifitymi. Vzhledem k tomu, ze
hodnoty do g jsou vyssi nez 10 um, byl v dalsi praci sledovan vliv mleti na distribuci velikosti

pigmentovych ¢astic a na barevné vlastnosti pfipravenych pigment.

Tabulka 6: Vliv rostouciho obsahu ceru na velikost ¢astic nemletych pigmenti typu SrSng gThg 4.xCexO3.s.

SrSnosTho4-xCexOass do [um] dos [um] doo [um]
x=0 1,76 6,16 18,88
x = 0,05 1,75 6,60 23,63
x=0,1 2,04 7,81 31,04
x=0,2 1,83 6,96 23,24
x=0,3 1,57 6,13 17,77
x=0,4 1,52 5,94 32,31

3.3.1 VIiv mleti a PSD na barevnost pigmenti

Barevné vlastnosti nepromytych praskovych pigmenti, které byly podrobeny 10ti
minutovému mleti v planetovém mlynu, jsou uvedeny v nasledujici tabulce 7. Néasledné je
znazornén a*b* diagram na obrazku 7. Zvysledki je patrné, Ze hodnota soutadnice
(-a*) s rostoucim obsahem ceru klesa a sniZuje se tak mnozstvi zeleného odstinu ve vzorcich.

Barevné soutradnice b* maji nejprve rostouci charakter a po vzorku x = 0,2 nastava zlom, kdy

32




Vysledky a diskuse

tato souradnice zacne klesat. Dle této soufadnice je nejzlutéjsi pigment se stejnym mnozstvim
terbia a ceru (x = 0,2). Nejmensi podil zlutého odstinu obsahuje opét vzorek SrSnggCep 403,
ktery je témér bily. Ze ziskanych dat dale vyplyva, Ze pigmenty po mleti jsou zlutéjsi,
svétlejsi a maji vyssi sytost nez pied mletim.

Tabulka 7: Vliv rostouciho obsahu ceru na barevné soufadnice nepromytych praskovych pigmentl typu

SrSno 6 Tho 4.xCexO345, podrobenych 10ti minutovému mleti.

SrSno,eTb0,4-xCeX03i5 L* a* b* C H°
x=0 83,27 - 8,18 43,81 44,57 100,58
x=0,05 82,76 - 7,34 46,61 47,18 98,95
x=0,1 83,43 — 6,60 48,07 48,52 97,82
x=0,2 83,45 — 4,84 48,86 49,10 95,66
x=0,3 84,97 —4,35 44,08 44,29 95,64
x=0/4 87,25 - 0,58 7,43 7,45 94,46
x=0,1 i S0
=0 y=005 x=02 © X703 + 40
+ 30
- b
+ 20
X= 0,4 + 10
m— * |
R : : : : : : 0
9 -8 7 6 5 4 3 2 4 0
a*

Obrazek 7: Vliv rostouciho obsahu ceru na barevné vlastnosti nepromytych praskovych pigmentt typu

SrSnpeThg 4.xCexOsys, podrobenych 10ti minutovému mleti.

Mira odrazu viditelné oblasti svétla od jednotlivych nepromytych praskovych vzorkl
pigmentd typu SrSnggTbhps.xCexOsss, které byly podrobeny 10ti minutovému mleti
V planetovém mlyné, je znazornéna naobrdzku 8. Absorpéni hrana vzorku
SrSnpeThy2Cep 20345 je opét posunuta k vyssim vinovym délkam, avSak rozdily mezi

remisnimi kiivkami jednotlivych vzorkt jsou jen nepatrné.
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Obrazek 8: Remisni kiivky nepromytych praskovych pigmenta typu SrSng s Thg 4.xCexOsss, podrobenych 10ti

minutovému mleti.

Barevné vlastnosti promytych praskovych pigmentt, které byly podrobeny 10ti

minutovému mleti v planetovém mlynu, jsou zapsany v nasledujici tabulce 8. Z ni lze zjistit,

Ze hodnoty soufadnice (-a*) s rostoucim obsahem ceru kolisaji a nejvyssi obsah zeleného

odstinu se naléza ve vzorku x = 0,05. Nejzlut&jsi odstin, ktery je urCen soutadnici b*, byl

stanoven u vzorku pigmentu s x = 0,1. Ze ziskanych dat je zfejmé, ze pigmenty po promyti a

mleti jsou svétlej$i az na vyjimku, kterou je vzorek s x= 0. Sytost C ma kolisavé hodnoty.

Hodnoty barevného odstinu H® lezi v rozmezi 94,98 az 98,57, z ¢ehoz lze usuzovat, ze

pigmenty byly zluté az na SrSng sCeg 403, ktery byl bily.

Tabulka 8: Vliv rostouciho obsahu ceru na barevné soufadnice promytych praskovych pigmentd typu

SrSng g Tho 4.xCexOsys, podrobenych 10ti minutovému mleti.

SrSnoyeTbOA-XCeXOgig L* a* b* C H°
x=0 80,63 - 5,69 40,15 40,55 98,07
x =0,05 85,62 - 7,36 48,84 49,39 98,57
x=0,1 84,99 - 6,06 50,73 51,09 96,81
x=0,2 85,90 —4,93 49,79 50,03 95,65
x=0,3 86,30 —3,84 44,07 44,24 94,98
x=0,4 89,93 - 0,78 8,24 8,28 95,41

34




Vysledky a diskuse

T+ 60
o + 50
x = 0,05 o 1 a0

+ 30

b*

+ 20
+ 10

! } ' } ' } ' } } " } " } . : t 0

Obrazek 9: Vliv rostouciho obsahu ceru na barevné vlastnosti promytych praskovych pigmentt typu
SrSngeThg 4xCexOsys, podrobenych 10ti minutovému mleti.

Odrazivost pomletych praskovych pigmenti ve viditelné oblasti svétla je zanesena
na obrazku 10. Remisni kiivky vzorkl obsahujicich pouze ionty terbia nebo pouze ionty ceru
maji odli$ny pribéh v porovnani s remisnimi kiivkami ostatnich vzorkt. Z grafu je patrné, ze
vneseni iontd ceru do perovskitové struktury ma pozitivni vliv na zménu barevnych
vlastnosti. Remisni kfivky vzorkli s obsahem ceru jsou strmé&j$i a dosahuji vysSich hodnot

odrazivosti.

Remise (%)

VInova délka (nm)
—x=0 X =0,05 x=0,1 Xx=02 —x=03—x=0,4

Obrazek 10: Remisni kiivky promytych praskovych pigmentt typu SrSng ¢ Thg 4xCexOzss, podrobenych 10ti

minutovému mleti.
V nasledujici tabulce 9 jsou zaznamenany hodnoty velikosti Castic pigmentl typu
SrSno g Tho 4xCexOsss, které byly podrobeny 10ti minutovému mleti v planetovém mlynu. Z ni

je patrné, ze hodnoty stiednich velikosti ¢astic dos se nalézaji v rozmezi 2,77 az 4,66 um a
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nejvetsi velikost Castic vykazuje vzorek SrSnggThg3Ceq 103:5. Hodnoty do g byly také vyrazné

snizeny, avSak stale jsou vyssi nez 10 um a proto byly vzorky podrobeny dal§imu mleti.

Tabulka 9: Vliv rostouciho obsahu ceru na velikost ¢astic pigmentll typu SrSngThg 4xCexOs:5, podrobenych

10ti minutovému mleti.

SrSno 6 Tho 4.xCex03:3 o [um] dos [um] dogo [um]
x=0 0,84 2,82 7,28
x =0,05 1,14 3,87 14,33
x=0,1 1,37 4,66 18,29
Xx=0,2 1,19 4,14 17,53
x=0,3 1,08 3,94 25,06
x=04 0,94 2,77 9,76

V tabulce 10 jsou zapsany hodnoty velikosti ¢astic po 25ti minutach mleti v planetovém
mlynu. Z ni vyplyva, Ze hodnoty stiednich velikosti ¢astic dos se pohybuji v rozmezi 1,78 az
2,44 um. Nejvetsi ¢astice byly zjistény u vzorku SrSnggThg 3Ce0 10315 a nejmensi byly uréeny
u vzorku SrSngeCe403. P0 25 minutach mleti jiz byla distribuce velikosti pigmentovych
Castic snizena pod hranici 10 um, coz znamena, ze z technologického hlediska jsou vzorky
vhodné pro testovani jejich aplikac¢nich vlastnosti.

Tabulka 10: Vliv rostouciho obsahu ceru na velikost ¢astic pigmentd typu SrSnggTho 4.xCexOsss, podrobenych

25ti minutovému mleti.

SrSng 6 Tho 4.xCex03:3 doa [um] dos [um] dog [um]
x=0 0,69 1,86 4,50
x =0,05 0,64 2,11 6,21
x=0,1 0,73 2,44 6,84
x=0,2 0,65 2,05 5,07
x=0,3 0,68 1,95 4,66
x=0,4 0,67 1,78 3,93

3.4 Barevné vlastnosti pigmentu po aplikaci do pojivového systému

Barevné vlastnosti nemletych pigmentl aplikovanych do organického pojiva v plném
tonu jsou uvedeny v tabulce 11. Z tabulky vyplyva, Ze mnozstvi zeleného odstinu (-a*),
s rostoucim obsahem ceru az po vzorek sx = 0,2 nejprve klesa. U vzorkd x = 0,1 a 0,2
dochdzi k pfechodu ze zeleného odstinu na cerveny, ktery je urcen kladnou hodnotou
soufadnice a*. Nasledné po téchto vzorcich nastava zlom, kdy od hodnoty x = 0,3 se opét

mnozstvi zeleného odstinti zvysi a soufadnice a* tedy nabyva opét vyssi zadpornou hodnotu.

cv v
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Hodnoty barevné soufadnice b* maji kolisavy charakter. Dle této soutfadnice vykazoval
nejzIutéjsi odstin vzorek x = 0,2, ktery vSak byl dle soufadnice L* nejtmavsi. Nejjasnéjsi
odstin naopak vykazoval vzorek x = 0,4, ktery také obsahoval nejmensi podil zlutého odstinu.
Z tabulky 11 vyplyva, ze nejsytéjsi odstin ma vzorek x = 0,2. Barevny ton v cylindrickych
soutadnicich H® je téméf stejny u vSech vzorki, rozmezi hodnot 89-95, coz odpovida zlutému
odstinu.

Tabulka 11: Vliv rostouciho obsahu ceru na barevné soutadnice nemletych pigmentii typu SrSng gTho 4.xCexOs.s,

aplikovanych v plném tonu do organického pojiva.

SrSno,ﬁTbOA.XCeXOgJ_rg L* a* b* C H°
x=0 81,87 —4,04 62,52 62,65 93,70
x =0,05 82,27 -3,57 64,62 64,72 93,16
x=0,1 80,15 0,35 63,95 63,95 89,69
x=0,2 78,91 1,01 65,19 65,20 89,11
x=0,3 83,77 — 4,86 64,24 64,42 94,33
x=04 90,19 -0,73 8,57 8,60 94,87

V nasledujici tabulce 12 jsou uvedeny barevné vlastnosti nemletych pigmentl typu
SrSnpeThy 4.xCexOs:s  aplikovanych do organického pojiva v fedéném tonu, které byly
stanoveny stejnym zplsobem jako v pfedeslych ptipadech. Z ni je patrné, ze obsah zelen¢ho
odstinu (-a*), s rostoucim mnozstvim ceru po vzorek x = 0,05 nejprve klesa. Nasledné nastava
zlom, kdy od hodnoty x = 0,1 se snizuje obsah zeleného odstinu. Poté soufadnice a* nabyva
vys$$i zdpornou hodnotu u vzorku x = 0,3. Opét se vymykad vzorek SrSngeCeo 403, ktery
vykazuje nejniz8i odstin zelené. Hodnoty barevné soufadnice b* maji nejprve rostouci a
nasledné klesajici tendenci. Nejzlutéjsi pigment, dle této soufadnice, je x = 0,05. Nejmensi
podil zluté barvy obsahuje opét x = 0,4. Vlivem piidavku TiO, mély vSechny vzorky jasné;jsi
odstin nez v plném tonu, ktery byl v rozmezi 90-94. Hodnoty sytosti jsou téméf totozné az
kromé& vzorku x = 0,4, ktery se opét li§i. Mira barevného tonu v cylindrickych soufadnicich
H° nejprve klesa a po vzorku x = 0,2 nastava zlom, kdy naslednéd soutadnice vzroste a poté

u posledniho pigmentu opét dochazi k vyraznéjsimu poklesu.
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Tabulka 12: Vliv rostouciho obsahu ceru na barevné soufadnice nemletych pigmentl typu SrSnggThg 4xCexOzss,

aplikovanych v fedéném ténu do organického pojiva.

SrSnoveTbOA.xCeXOsﬂ L* a* b* C H°
x=0 90,87 —3,73 20,82 21,15 100,16
x =0,05 92,31 -3,92 22,69 23,03 99,80
x=0,1 91,93 —2,74 22,02 22,19 97,09
x=0,2 90,92 -2,14 21,00 21,11 95,82
x=0,3 93,38 -3,17 19,23 19,49 99,36
x=04 93,29 - 0,37 4,40 4,42 94,81

3.4.1 Vliv mleti na barevnost pigmentovych aplikaci v pojivovém systému — plny
ton

Pti spektrofotometrickém méieni ve viditelné oblasti svétla byly zjistény barevné
vlastnosti pigmentli aplikovanych do organického pojiva v plném tonu, které byly predtim
podrobeny 10ti minutovému mleti v planetovém mlynu. Takto stanovené soutadnice byly
zapsany do tabulky 13. Z ni vyplyva, Ze hodnoty soufadnic a*, které uréuji zeleny odstin, se
vlivem mleti zvysily u vétSiny vzorki, tudiz nabyvaji zaporngjSich hodnot. Vyjimku tvori
vzorek x = 0, jehoZ soufadnice a* ma niz8i zaporn&jsi hodnotu nez méla v ptipadé bez mleti.
Z hodnoty b* je patrné, Ze u vétSiny vzorkl vzrostl podil Zlutého odstinu, ale u vzorkii x =0 a
x = 0,3 dochazi vlivem mleti k snizeni této hodnoty, a tudiz k mensimu obsahu Zluté barvy.
Nejniz8i mnozstvi Zlutého odstinu opét vykazuje vzorek x = 0,4. Kromé vzorku x = 0 vzrostly
i hodnoty jasu a miry barevného tonu v cylindrickych soufadnicich H°. Hodnoty jasu L* se
nalézaji v rozmezi 78 — 91. Hodnoty sytosti op¢t stouply, kromé vzorkd x = 0 a x = 0,3, které
vykazovaly pokles.

Tabulka 13: Vliv rostouciho obsahu ceru na barevné soufadnice pigmentli typu SrSnggThg4xCexOsss,

podrobenych 10ti minutovému mleti a aplikovanych v plném ténu do organického pojiva.

Srsno,eTboA_XCEXO:;J_rs L* a* b* C H°
x=0 77,81 -2,19 57,41 57,45 92,18
x =0,05 88,07 — 8,74 69,23 69,78 97,20
x=0,1 89,66 -9,26 70,48 71,09 97,48
x=0,2 88,03 —4,48 72,82 72,96 93,52
x=0,3 89,21 —4,94 63,50 63,69 94,45
x=04 90,69 -0,91 9,42 9,46 95,52
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Hodnoty barevnych vlastnosti pigmentd, které byly podrobeny 25ti minutovému mleti
V planetovém mlynu a aplikovanych do organického pojiva v plném tonu, byly zjistény
na spektrofotometru za viditelného svétla. Nasledné byly data zapsany do tabulky 14. Z niz je
patrné, ze vzorky pigmentd maji vyrazné¢ vysSsi obsah zeleného odstinu, ktery je déan
soufadnici (-a*), nez v predeslych dvou piipadech. Soufadnice b*, vykazujici obsah zlutého
odstinu, jsou vlivem 25ti minutovému mleti nizs§i nez v pfipadé¢ 10ti minutového mleti.
Hodnoty jasu L* maji kolisavy charakter a sytost vykazuje pokles oproti 10ti minutovému
mleti. Mira barevného tonu v cylindrickych soufadnicich H® se vyskytuje zhruba ve stejném
rozmezi hodnot jako u pigmentd, které byly podrobeny pouze 10ti minutovému mleti
V planetovém mlynu.

Tabulka 14: Vliv rostouciho obsahu ceru na barevné soufadnice pigmentll typu SrSnggThgsxCexOzss,

podrobenych 25ti minutovému mleti a aplikovanych v pIném ténu do organického pojiva.

SrSnoyeTbOA.XCexOgﬁ L* a* b* C H°
x=0 82,76 —5,23 56,60 56,84 95,28
x=0,05 89,42 — 8,92 63,78 64,40 97,96
x=0,1 88,37 — 8,80 66,36 66,94 97,55
x=0,2 90,54 —9,98 63,83 64,61 98,89
x=0,3 87,02 — 6,65 59,32 59,69 96,40
x=04 90,27 -1,26 9,67 9,75 97,42

3.4.2 Vliv mleti na barevnost pigmentovych aplikaci v pojivovém systému —
redény ton

Hodnoty barevnych vlastnosti pigmentd typu SrSngeThgsxCexOsss, které byly
podrobeny 10ti minutdm mleti v planetovém mlynu a nasledné byly aplikovany
do organického pojiva viedéném tonu jsou zapsany do tabulky 15. Zni vyplyva, ze
soutfadnice a* vykazuji zvySeni zdpornych hodnot u v§ech vzorkli oproti nemletému pigmentu
v fedéném tonu, tudiz vzorky obsahuji vyssi podil zeleného odstinu. Ze soufadnice b*, které
urCuje obsah zlutého odstinu, je patrné, Ze nejzlutéjsi vzorek je x = 0,2. Opét se vymyka
vzorek x = 0,4, ktery obsahuje nejmensi podil Zlutého odstinu. Vlivem mleti se zvysily i
hodnoty jasu a sytosti jednotlivych vzorkii. Mira barevného odstinu v cylindrickych

soufadnicich H® vykazovala po 10ti minutovém mleti posun do vyssich hodnot.
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Tabulka 15: Vliv rostouciho obsahu ceru na barevné soufadnice pigmentll typu SrSngeTbgsxCexOsus,

podrobenych 10ti minutovému mleti a aplikovanych v fedéném tonu do organického pojiva.

SrSno,eTbo,4.XCeX03ﬁ; L* a* b* C H°
x=0 91,25 — 5,46 25,09 25,68 102,28
X =0,05 94,75 - 6,99 27,20 28,08 104,41
x=0,1 93,62 —5,80 26,41 27,04 102,39
x=0,2 94,30 —5,74 27,41 28,00 101,83
x=0,3 93,86 — 4,27 25,20 25,56 99,62
x=04 95,49 —0,60 4,59 4,63 97,45

Hodnoty barevnych parametri pigmentli podrobenych mokrému mleti po dobu 25
minut byly zaznamenany do tabulkyl6. Z ni je patrné, Ze hodnota (-a*), ktera uruje miru
zeleného odstinu, nejprve poklesla do kladngjSich Cisel a nasledné po vzorku x = 0,05 nastal
rust oproti 10ti minutovému mleti. Soufadnice b*, urcujici zluty odstin, vykazuje rostouci
charakter do vzorku x = 0,1, nasledné¢ dochazi k poklesu zluté barvy ve vzorcich. Opét se
k snizeni hodnot jasu L*. Nejsyt&jsi vzorek byl x = 0,1. I z tohoto hlediska se opét vymykal
vzorek x = 0,4, ktery byl nejméné syty. Vlivem mleti doslo i k poklesu miry barevného

odstinu v cylindrickych soufadnicich H® oproti 10ti minutovému mleti.

Tabulka 16: Vliv rostouciho obsahu ceru na barevné soufadnice pigmentli typu SrSnggThgsxCexOsss,

podrobenych 25ti minutovému mleti a aplikovanych v fedéném tonu do organického pojiva.

Srsno,gTboA_xcexOgig L* a* b* C H°
x=0 90,93 —4,79 26,11 26,55 100,40
x=0,05 92,68 -6,31 27,58 28,29 102,89
x=0,1 92,32 —6,43 28,59 29,30 102,68
x=0,2 91,87 — 5,85 28,43 29,03 101,63
x=0,3 92,01 — 4,88 25,50 25,96 100,83
x=04 92,65 - 0,65 4,52 4,57 98,18
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Cilem této bakalarské prace bylo pfipravit pigmenty typu SrSngelng 40345, kde Ln =Tb
a Ce a zkoumat jejich barevné — aplikacni vlastnosti. Tyto pigmenty byly syntetizovany
z uhli¢itanu strontnatého, oxidu ciniCitého, oxidu terbia a oxidu cericitého v pevné fazi
dvoustupniovou kalcinaci. V prvnim kroku byl proveden vypal pfi teploté¢ 1000 °C po dobu 3
hodin a nasledné byly pigmenty vypaleny pii 1400 °C po stejnou dobu.

U takto vzniklych pigmentt byly sledovany barevné vlastnosti v pevné fazi a
po aplikaci do organického pojiva v plném a v fedéném tonu s oxidem titani¢itym V poméru
1:1. Méfeni téchto vlastnosti bylo provadéno ptistrojem ColorQuest XE. Dale byla zmétena i
distribuce velikosti ¢astic po riznych dobach mleti v planetovém mlynu pfistrojem
MasterSizer 2000/MU. U barevné zajimavych vzorki byla provedena fazova analyza pomoci
rentgenové difrakéni analyzy a u vSech pigmentl byla provedena zkouSka vodorozpustnych
latek z dGvodu potizi s dispergaci pigmentli do organického pojiva. Z vysledkd této analyzy
bylo patrné, Ze nejvice vodorozpustnych latek obsahoval pigment pouze s obsahem terbia.
Nejmensi podil téchto latek vykazoval vzorek SrSngCeg 40s3.

Fazové slozeni bylo zméfeno u vybranych pigmentt, které byly podrobeny 3 a 6ti
hodinovém vypalu pfi teplote 1400 °C. Touto analyzou bylo zjisténo, Ze pigmenty obsahuji
dvé faze. U vzorkli podrobenych 3 hodinovému vypalu x = 0,05, 0,1 a 0,4 to byly SrSnO3 a
CeO;. Po nasledujicim vypalu byly v téchto vzorcich nalezeny stejné faze. U vzorku x = 0 byly
po prvnim vypalu uréeny SrSnOs a Sr,SnO;. Po 6ti hodinové kalcinaci doslo u ného k uplnému
zreagovani reakéni smési a ve sloZeni byla nalezena pouze jedna faze a to SrSnOs. Vzhledem
k tomu, Ze pfitomnost dalsi faze negativné neovliviiuje pigmentové — aplikaéni vlastnosti
pripravenych produktd, lze povazovat toto dvoufiazové slozeni piipravenych pigmenti
za akceptovatelné.

Zkouménim vlivu rostouciho obsahu ceru na barevné vlastnosti nemletych praSkovych
pigmenti pfipravenych mechanickou aktivaci za mokra v etanolu bylo zjisténo, ze nejvyssi
obsah pozadované¢ho Zzlutého odstinu mél vzorek se stejnym mnozstvim terbia a ceru
(x=10,2). Ten byl i nejsytéjsi. Nejméné zlutého odstinu vykazoval vzorek SrSngeCep 403,
ktery se od ostatnich vzorkl vyrazné 1isil. Stfedni velikost ¢astic dos S€ U nemletych pigmentt
pohybuje v rozmezi 5,94 az 7,81 um. Vzhledem K tomu, Ze hodnoty dg ¢ byly vyssi nez 10 um
byly pigmenty podrobeny 10ti a 25ti minutovému mleti v planetovém mlynu.

U praskovych pigmentt podrobenych 10ti minutovému mleti bylo zjisténo, ze vétSina
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vzorkd, které¢ byly podrobeny promyti, byly svétlejsi nez ty nepromyté. Nejzlutéjsi odstin
U nepromytych pigmentti vykazoval vzorek s X = 0,2 a u promytych to byl vzorek x = 0,1.
V obou ptipadech se opét vyrazné 1isi vzorek s X = 0,4. Ze ziskanych dat 1ze také usuzovat, ze
pigmenty po mleti jsou Zlut&jsi, svétlejsi a maji vysSSi sytost nez pied mletim. Hodnoty
sttednich velikosti ¢astic dg s se nalézaji v rozmezi 2,77 az 4,66 um.

Po aplikaci pigmentti do organického pojiva v plném tonu byly zkoumany jejich
barevné - aplikacni vlastnosti. Jako barevné nejzajimavéjsi pigment byl vzorek se stejnym
obsahem terbia a ceru mlety 10 minut, vzhledem k jeho vysokému obsahu pozadovaného
zlutého odstinu a sytosti. U vétSiny pigmentd, které byly aplikovany do organického pojiva
v fedéném tonu, bylo zjisténo, ze se Se zvysujici dobou mleti zvysil podil Zlutého odstinu a
jejich sytost.

Vyhodou téchto pigmentd je, Ze neobsahuji toxické prvky, a tudiz jsou ekologicky

nezavadné a mohou do budoucnosti nahradit své nevyhovujici predchidce.
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