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UvoD

Perovskity jsou smésné oxidy, které lze popsat obecnym vzorcem ABXa. Kationty jsou
oznaCeny A, B a lisi se iontovym polomérem. Kationt A je vétsi nez kation B [1].
Pismenem X je oznacovan aniont, nejcastéji se jedna o kyslik, ale mohou to byt i
halogenidy [2]. Podle valence kationtl 1ze kyslikaté perovskity rozdélit do téchto skupin:

e Kationty A a B maji stejnou valenci — napiiklad La™"'Fe*!"'O3;
e Kationt A*"" a kationt B*"Y — napiiklad Sr*"'Sn*'VOs.
e Kationt A a kationt B*Y — napiiklad K*'Nb*VOs [3].

Perovskitové slouceniny maji vynikajici termické, chemické, optické, magneticke,
fotoluminiscen¢ni a katalytické vlastnosti, proto nachazi Siroké uplatnéni v pramyslu
(ptikladem lze uvést: vyrobu vysokoteplotnich cidel, solarnich c¢lankii a tzv. cool
pigmentt) [4-6]. Cool pigmenty jsou Vv dneSni dobé zajimavym tématem, jedna se o
pigmenty, které maji vysokou odrazivost v blizké infracervené oblasti. Pouzitim téchto
pigmenti na fasady a sttechy budov nedochazi k vyraznému zvysovani teplot [7].

Cilem této prace bylo zjistit teplotni rozsah vzniku perovskitové faze SrSnggMng10s3,
popsat chemické a fazové sloZeni pfipravenych pigmenti.

EXPERIMENTALNI CAST

Perovskitové pigmenty SrSnooMno,103 byly pfipraveny klasickou keramickou metodou.
Pro ptipravu pigmentt byly pouzity dvé reakéni smési, které obsahovaly bud MnCOs3 jako
vychozi slou¢eninu nebo MnO., dale SnO; a SrCO:s.

Vychozi suroviny byly navazeny ve stechiometrickém poméru a homogenizovany
V porcelanové tfeci misce po dobu 10 minut. Po zhomogenizovani byly reakéni smési
pfevedeny do korundovych kelimkli a vypéleny v elektrické odporové peci pii teplotach
1200, 1300, 1400 a 1500 °C po dobu 4 hodin (s ristem ohfevu 10 °C/min).

Ptipravené¢ praSkové materialy byly charakterizovany fazovou analyzou S vyuzitim
difraktometru Rigaku (Miniflex 600, Japonsko). Pouzity difraktometr disponoval Cu
anodou a vysokorychlostnim polovodiCovym detektorem s ozna¢enim D/TeX Ultra.
Me¢éteni probihalo vuhlu 26 10 — 80°. U piipravenych perovskiti byly zkoumény
elektronové stavy a vazebné energie za pomoci rentgenové fotoelektronové spektroskopie
(XPS) Scienta — Omicron (ESCA 2SR, Némecko). M¢feni bylo provedeno ve vakuu pod
1-10° mBar a s pouzitim monochromatického rentgenového zaieni (Al ka, 1486,6 eV).
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Reakéni smési byly podrobeny simultanni termické analyze DTA/TG na pristroji Netzsch
(STA 449C Jupiter, Némecko). Méteni bylo realizovano V rozmezi teplot 30 — 1300 °C
s rychlosti ohfevu 10 °C/min a pod inertni argonovou atmosférou.

VYSLEDKY A DISKUZE

Fazova slozeni perovskiti ptipravenych ze dvou reakénich smési jsou zobrazena v tabulce
1 a 2. Z tabulek je patrné, Ze teplota kalcinace a vychozi suroviny nemaji vliv na fazové
slozeni SrSnpgMng103. U vSech pigmentli je nalezena stejnd faze SrSnOs, kterd je
oznaCena V databazi cislem 01-070-4389. Z fazového slozeni lze usoudit, ze dochazi
k zabudovani manganovych iontt do krystalové struktury.

Tabulka 1: Fdzové slozeni pro perovskit pripraveny z MnO2

Teplota kalcinace [°C] Zjisténa faze Struktura JCPDS cislo
1200 SrSn0s3 Kosoc¢tverecna 01-070-4389
1300 SrSn0Os Kosoctverecna 01-070-4389
1400 SrSn0s3 Kosoc¢tverecna 01-070-4389
1500 SrSn0s3 Kosoctverecna 01-070-4389

Tabulka 2: Fazové slozeni pro perovskit pripraveny z MnCQOs

Teplota kalcinace [°C] Zjisténa faze Struktura JCPDS cislo
1200 SrSn0Os Kosoctverecna 01-070-4389
1300 SrSn0Os Kosoctverecna 01-070-4389
1400 SrSn03 Kosoctverecna 01-070-4389
1500 SrSn0Os Kosoctverecna 01-070-4389

Na obrazku 1 je zobrazen zaznam meéteni DTA/TG reakéni smési, kde je pouzit MnOo,
Prvni hmotnostni tbytek se objevuje Vv rozmezi teplot 570 — 680 °C, na DTA kiivce je
doprovéazen endotermnim pikem s minimem 631 °C. Tento Ubytek je spojen s rozkladem
MnO2 na Mn203 a Oz [8]. Vyrazny ubytek hmotnosti je zaznamenan v teplotnim rozsahu
760 — 1200 °C. Tento ubytek hmotnosti je na DTA kiivce doprovazen dvéma
endotermnimi piky. Prvni endotermni pik s minimem 1010 °C odpovida zméné krystalové
struktury a — SrCOs na B — SrCOs. Druhy endotermni pik lze pfifadit k samotnému
rozkladu SrCO3 s minimem 1081 °C [10]. Poslednim efektem na DTA kiivce je exotermni
pik s maximem 1250 °C, ktery odpovida vzniku perovskitu. Celkovy ubytek hmotnosti byl
—15,3 hm. %.
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Obrazek 1: TG a DTA kiivky reakcni smési pro syntézu SrSnogsMno,103 (MnO2)

Na obrazku 2 je uveden zdznam méfeni reakéni smési, ktera byla pfipravena s MnCOs.
Prvni zména hmotnosti je v teplotnim rozsahu 380 — 500 °C a na DTA kiivce Se projevuje
endotermnim pikem s minimem 460 °C a odpovida rozkladu MnCOz na MnO a CO> [9].
Dalsi ubytek hmotnosti je vyraznéjsi v rozmezi teplot 750 — 1200 °C. Na DTA kiivce se
objevuji dva endotermni piky. Prvni pik s minimem 997 °C odpovidd zméné struktury
SrCOz. Druhy endotermni pik je spojen s rozkladem SrCOs s minimem pii teploté 1087
°C. Posledni efekt souvisi se vznikem perovskitu s maximem 1250 °C. Celkovy

hmotnostni tbytek je —16,2 hm. %.

Z uvedenych zaznami je tak zifejmé, Ze pro tvorbu perovskitovych

realizovat jejich kalcinaci nad 1250 °C.
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Obrazek 2: TG a DTA kifivky reakcni smési pro syntézu SrSnosMno 103 (MNCO3)



Na obrazku 3 je zobrazeno XPS spektrum pro perovskit, ktery byl kalcinovéan pfi teploté
1200 °C a pro reakéni smés slozenou s MNnO,. Z obrazku je patrné, ze jsou zjistény
Augerovy elektrony a vazebné energie pro cin (MNN, 1057,9+0,3 eV), kyslik (KLL,
983,5+0,3 e¢V) a mangan (LMM, 904,7+0,3 eV). Déle jsou nalezeny zakladni linie prvka a
jejich vazebné energie, pro Sn 3d s vazebnou energii 484,6+0,3 eV, Mn 2p s vazebnou
energii 641,1+£0,3 eV, Sr 3p s 280,0+0,3 eV a pro kyslik O 1s 531,6+0,3 eV.
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Obrdazek 3: XPS spektrum perovskitu po vypaleni na teplotu 1200 °C pro reakcni smés
s MnO2

ZAVER

Vyzkum prace byl zaméfen na pfipravu a charakterizaci perovskitovych pigmenti
SrSnogMnp103. Pripravené praskové pigmenty byly hodnoceny z hlediska fazového
sloZeni a chemického stavu. Reakéni smési byly podrobeny termické analyze pro zjiSténi

déji behem kalcinace. Byly identifikovany jednotlivé faze v reakénich smésich a také
pozadovany perovskit, kdy k ziskani této faze jsou nezbytné teploty nad 1250 °C.
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