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ANOTACE

Tato bakalafska prace se zabyva pigmenty odvozenymi od BiFeOs, které vznikly
Sasteénym nahrazenim iontd Bi** ionty Sr?* za vzniku pigmentu obecného vzorce
Sro,15Bio,gsFe03.5. Syntéza byla provedena reakci v pevné fazi za vysokych teplot z riznych
vychozich surovin zeleza 1 stroncia. Byl sledovan vliv vychozich surovin na fazové slozeni,
velikost ¢astic a barevnost pigmentt.

KLiCOVA SLOVA

Pigmenty, hnédé pigmenty, barevné vlastnosti

TITLE

Effect of initial reagents on pigment quality

ANNOTATION

This bachelor thesis deals with pigments derived from BiFeOs, which were formed by partial
substitution of Bi** ions with Sr?* ions to form the pigment Sro15BiogsFeOs.s . The synthesis
was performed by solid phase reaction at high temperatures from various starting materials of

iron and strontium. The effect of starting materials on the state composition, particle size and

pigment colouring was monitored.
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UvVOD

V dnes$ni dobé maji pigmenty dulezitou tlohu. Svoji roli hraly uz od pravéku, kdy se
pouzivaly K jeskynim malbam. K témto Gc¢elim se pouzivaly spiSe pigmenty anorganického
puvodu. Piikladem pouzitych pigmentl jsou predevs§im hlinky a okry, které slouzily zejména

k malbam bizont a koni. [1]

Velky rozvoj pigmenta nastal v obdobi renesance, kdy doslo k rozvoji zajmu o uméni
atim tedy krozvoji barevnych odstini. Pigmenty se vyrabély z nejriznéjSich materiald.
Naptiklad jeden z nejpozoruhodnéjSich modrych pigmentti Geniune Ultramarine se vyrabél
Z polodrahokamt Lapis lazuli. Diky tomuto pigmentu byly obrazy, které ho pouzivaly,
povazovany za luxusni a dosahovaly vysokych kupnich cen. Dochéazelo také k rozvoji

cervenych nebo hnédych odstintl, a to prazenim minerald. [2]

V 18. stoleti doslo k rozvoji pigmentti hlavné v Evropé. S tim souvisi rozvoj prumyslu
pigmentd a vyroba napi. Berlinské nebo kobaltové modii nebo Scheeleovy zelené. V 19. stoleti
byly vyvinuty napt. Guignetovy zelené, pigmenty obsahujici kobalt a kadmium nebo oxid
zelezity. Od té doby jsou pigmenty pfedmétem védeckého zkoumani ve snaze najit ekologicky

nezavadné varianty. [3]

V soucasné dobé¢ je jediny ekologicky pouZzitelny Cerveny pigment pouZzivany Fe2Os.
Tento pigment neni Cisté Cerveny, ale obsahuje spiSe vinové cervené az hnédé zbarveni. Diky
svym vlastnostem se Fe2O3 pouziva jako vychozi latka urcena k syntéze jinych, ekologicky
nezavadnych Cerveno-hnédych pigmentl. Substituci Zelezitych iontl miize dojit ke vzniku
jinych cervenych az hnédych pigmentti. Piikladem takového typu pigmenti jsou napiiklad
pigmenty typu Sro,15Bio,gsFeO3.s.

Cilem této bakalafské prace proto bylo pfipravit a otestovat pigmenty pfipravené
z riznych vychozich zdroji zelezitych a strontnatych iontl a vliv teploty kalcinace na vlastnosti

pfipravenych pigmentl. Byl zkoumén predevsim vliv téchto faktorii na barevnost ptipravenych

pigment.
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1 TEORETICKA CAST

1.1 Anorganické pigmenty

Pigmenty jsou praskové latky, které rozptylenim ve vhodném prostiedi maji své
specifické vlastnosti, jako jsou: kryci, vybarvovaci, antikorozni, termicka nebo chemicka
odolnost. Prostfedi pro rozptyleni téchto pigmentd se nazyva pojivo. Pojivem mize byt
naptiklad: plast, pryz, sklovina, smalty, stavebni a keramické hmoty a dalsi. Pigmenty se
V pojivu nerozpoustéji, ale dochazi pouze k rozptylu a tim dochazi ke vzniku heterogenni
hmoty. Nanesenim homogenni hmoty na vhodny povrch materialu vznikaji ochranné vrstvy,
které prodluzuji Zivotnost materidlu, zlepSuji pouziti a plisobi také esteticky na pracovni
i zivotni prostiedi. Pro kvalitu pigmentu jsou dulezité jejich fyzikalné-chemické vlastnosti
- napiiklad barevnost nebo kryci schopnost, fyzikalni - krystalova struktura, chemické - obsah

necistot a technologické vlastnosti- velikost a tvar ¢astic. [4]

1.1.1 Klasifikace pigmenti

V dne$ni dobé jsou nejpouzivanéjSimi pigmenty latky pifipravované synteticky. Tyto
pigmenty vytlacily pfirodni pigmenty. Dnes tudiZ rozdéleni na pigmenty piirodni
a pfipravované uméle uZ neni aktualni. NejpiijatelnéjSim rozdélenim je rozdéleni odpovidajici
funkci pigmentt. Déli se tedy na bilé, které naji pouze kryci vlastnosti, barevné, které maji
kromé krycich vlastnosti také vybarvovaci vlastnosti a na specialni pigmenty, které maji
specialni vlastnosti jako: antikorozni, keramické, smaltatske, lesklé, perletové ¢i luminiscencni

a Vv poslednich letech se siln¢ uplatiiuje také tzv. NIR odrazivé pigmenty. [5]

Keramické pigmenty jsou pigmenty, jejichz teplotni i chemicka stabilita, barevnost a dalsi
vlastnosti zaviseji na vlastnostech krystalické struktury mineralu, ze kterého vychazeji. Tyto
mineraly jsou V Cisté podobé bilé. Zménou barvy se dosahne tim, Ze do krystalické struktury se
zabuduji pfimési. Tyto piimési vystupuji jako poruchy krystalické miizky nebo dochézi
k nahrazeni né€které slozky jinou. Podle vychoziho typu krystalu 1ze keramické pigmenty

rozdé¢lit napiiklad:
a) Spinelové- tyto pigmenty jsou odvozeny od vychozi struktury spinelu (MgO.Al2O3).

b) Zirkonové- zakladem téchto pigmentt je uméle piipraveny kfemicitan zirkonicity

(ZrSiOy)

c) Rutilové- u téchto pigmentd je zakladem rutil-oxid titanicity (TiO2)
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d) Granatové- vychozim krystalem pro tyto pigmenty jsou piirodni kfemicitany

(3M0O.M203.3Si02).

e) Dalsi typy-mezi tyto pigmenty patii: napi. willemitové, které jsou odvozeny od
krystalické struktury willemitu (2Zn0.Sn0O2), mullitové odvozené od mullitu
(3AI1203.2S103) nebo perovskitové, které jsou odvozené od perovkitu (CaO.TiO2). [5]

Keramické pigmenty lze rozd¢lit podle riznych systému pro klasifikaci anorganickych
pigmentl. Jednim z nejpouzivanéjSich systému je systém organice CPMA ( Colour Pigments
Manufactures Association). Tento systém oznacuje pigmenty kombinaci tii ¢isel. Prvni ¢islo
oznacuje tfidu podle struktury, tj. kterému krystalu struktura odpovida, do Ctrnacti tiid
(Tab. 1). Druhé dvojcisli oznacuje poradové Cislo pigmentu a tfeti odstin pigmentu (Tab. 2).
Soucasné jsou pigmenty déleny do tii skupin, které se oznacuji A, B, C podle jejich pouZiti. Ve
skupiné A jsou pigmenty nejvice chemicky a termicky odolné. Slouzi tedy k vybarvovani
keramickych hmot, glazur. Do skupiny B patii pigmenty se stfedni chemickou a termickou
odolnosti a jsou pouzivany pro termoplasty. V kategorii C jsou pigmenty, které nejsou

chemicky odolné. Jsou pouZzivany v organickych povlacich a inkoustech. [6,7]

Tabulka 1: Déleni barevného odstinu podie systému CPMA [6]

Krystalova Krystalova
Ttida struktura Pouziti Ttida struktura Pouziti
l. Baddeleyit A VIII. Fosfaty B,C
Il. Boritany B IX. Priderit A B,C
. Korund-hematit A X. Pyrochlor A
V. Granaty A XI. Rutil-kassiterit | A, B, C
V. Olivin A XII. Sfén A
VI. Periklas A XIII, Spinely A, B,C
VII. Fenakit A XIV. Zirkon A

Tabulka 2: Rozdélent pigmentii podle tiid CPMA a jejich pouziti [6]

Cislo Barva Cislo Barva Cislo Barva
1 Fialova 4 Zluta 7 Hnéda
Modra az Ruzova,
2 modrozelena 5 koralova 8 Seda
3 Zelena 6 Zlutohnéda 9 Cerna

14



Pfi vyrobé pigmentu je nutno plnit jejich vysoké naroky na kvalitu (Cistotu, velikost
castic, barevnost, optické nebo mechanické vlastnosti). Vyroba pigmenti se tedy fadi mezi

naro¢néjsi. [4]

1.2 Pigmenty BiFeOs

1.2.1 Perovskitova struktura

Perovskitova struktura je jedna z nejcastéji se vyskytujicich struktur v anorganickych
strukturach pevnych latek. Jeji struktura je kubické (Obrazek 1)a 1ze ji popsat obecnym vzorcem

ABXGa.

Obrazek 1: Perovskitova struktura [8]

Pismeno A predstavuje kationt vétsiho poloméru, napiiklad Nal*, KI* Ca?*, Sr?*, Ba®*,
Bi%*. Pismeno B je mensi kationt, jako Ti**, Nb®", Mn**, Zr**, Fe3*. Pismeno X je anion — 0%,

FY, CI*. Do kubické miizky Ize zabudovat vétsinu kovovych prvki periodické tabulky. [8]

1.2.2 Vlastnosti BiFeO3

BiFeOs krystalizuje v perovskitové struktufe, ktera je obecné znacena ABOs3. [9]

BiFeOs je sloucenina zeleza a bismutu, kterd zaujima kosoctverné usporadani

perovskitovych struktur typu R3c. [10]

Ferit bismutu, jak se také témto slouc¢eninam ftika, je keramicky material, ktery ma
multiferitické vlastnosti pfi pokojové teploté. [11] Multiferitické slouceniny maji vice

feritickych vlastnosti: feroelktri¢nost, ferromagnetismus nebo feroelasticitu. BiFeOs je
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multiferiticky, ale nevykazuje ferromagnetismus. BiFeOs vykazuje soucasné feroelektrické
a antimagnetické vlastnosti. Feroelektrické vlastnosti jsou zpiisobeny volnym elektronovym
parem v sp hybridizaci orbitalti bismutu. Bismut zaujima ve struktuie perovskitu pismeno A.
Elektromagnetické vlastnosti slou¢eniny pochazeji od Zeleza, které je umisténo ve struktuie na
pozicich, které jsou obecné oznacené pismenem B. Nahrazenim Zeleza nebo bismutu ve
struktuie dochéazi ke zméné antiferomagnetického jevu. Diky substituci dochdzi také ke zmeéné
Vv krystalické struktuie. Zmény zaviseji na druhu pouzitého kationtu, na koncentraci a na
metodé, kterou bude nahrada provedena. [9] Dopovanim jinymi prvky, hlavné kovy alkalickych

zemin, dochazi k zvyseni dielektrickych a magnetickych vlastnosti. [10]

BiFeOs se jako material pro elektronické zatizeni nepouziva kvuli tvorbé sekundarnich
fazi. Sekundarni fazi jsou sillenit (BizsFeOao) a mullit (Bi2FesOg). Dopingem ionti jinych prvki
dochdazi k zabranéni vzniku sekundérnich struktur a stabilizaci BiFeOs. Vnesenim jiného iontu
do slouceniny dochézi ke snizeni elektrické polarizace materidlu. Je tedy nutné pouzit jako
dopujici prvky, ty které nesnizuji dielektrické vlastnosti. Jako takovy dopujici prvek je mozné
pouzit stroncium, resp. ionty Sr?*. Sr2* diky svému velkému iontovému poloméru zpiisobi

deformaci krystalové struktury a zvysi magnetické a dielektrické vlastnosti BiFeOs, [11]

Experimentalnim zkouméanim vySlo najevo, Ze bismut se b&hem taveni odpaiuje
a uvolnuje tak volna mista pro jiné prvky. Odpafenim bismutu zptsobuje nestechiometrii
a vady krystalové miizky, jako jsou volna mista kationtd, kysliku nebo tbytek ionti Zeleza.
Tyto vady mohou byt odstranény ¢aste¢nou nahradou bismutu kovy alkalickych zemin nebo
ionty vzacnych zemin. Pfi pouziti netoxickych prvki se zvys$i moznost uplatnéni téchto

materialtl jako organické pigmenty. [12]

1.2.3 Vyuziti

BiFeOs je material s dobrymi fyzikalnimi i chemickymi vlastnostmi. Ma potencialni
vyuZiti v oblasti elektroniky, pfevodniki, vicendsobnych pamétovych zafizeni nebo
mikroelektromechanickych systémech. Hlavnim problémem pii vyrobé BiFeOs je Cistota
pfipravené¢ho materialu, ktera ovliviiuje jeho substituci. Pti vyrobé dochéazi ke vzniku necistot
a slabému spontannimu ferromagnetismu. Tyto vady jsou mozné odstranit dopingem jinych

latek v misté A a B. [ 13]

Ferit bismutu je vyuzitelny nejenom diky svym feritickym vlastnostem, ale také optickym

vlastnostem. Pii dobré chemické stabilité jej 1ze pouzit jako ucinny fotokatalyzator pod UV
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svétlem a ve viditelném svétle pro vodu a nékteré organické latky. Jako katalyzator ma ale
omezené pouziti, a to hlavné diky rychlé rekombinaci elektronovych dér. Pro zlepSeni téchto
vlastnosti se do molekuly zavadéji primési, provadéji se strukturni Gpravy ¢i upravy velikosti

zrna. [10, 14]

1.2 Hodnoceni kvality pigmentu

1.2.1 Barevnost pigmenti

Barva je brana jako samoziejmost, pfesto hraje dilezitou roli v béZzném Zivoté. Ma vliv
na vybér potravin, ale i dalsich vyrobkt a dopliiki bézného zivota. Vyznam barev stale roste,
ale vnimani barev je velice subjektivni. Neexistuje fyzikalni méfitko pro hodnoceni barvy
a kazdy ¢lovék ma jinou vnimavost pro barevné odstiny, proto kazda osoba odstin pojmenuje
jinak, pfestoze se jedna o stejnou barvu. Prostfedi, které nas obklopuje, je barevné hlavné diky
pigmentim. Anorganické pigmenty jsou velice aktudlni téma, kdy diky zivotnimu stylu a stale
Sirsimu spektru vyuziti dochazi k velké spotiebé pigmenti. Pigmenty se daji vyuzit naptiklad
pro: natérové hmoty, plasty, stavebnictvi (betony, fasddni hmoty, dlazby, stfechy) nebo
keramice. Barevnost je nutné kontrolovat jak pfi vyrob¢ pigmentu, tak i pti jeho zpracovani do

kone¢ného vyrobku. Nekteré zptisoby métfeni barevnosti jSOu popsany nize.

NanaSenim heterogenni hmoty na vhodny povrch materidlu vznikaji ochranné vrstvy,
které zlepSuji vlastnosti materialu, nebo pusobi esteticky. Tyto vrstvy jsou zabarveny
pigmentem a projevi se jako odrazené svétlo. Barva odrazeného svétla je urcena spektralnim
slozenim ¢ (L), zavisejicim na spektralnim slozeni dopadajiciho svétla S (L), na odrazivosti
zakalené a zbarvené vrstvy R (L) (Obrazek 2). Pfedpokladem je, ze vrstva je natolik silna, aby
nedochazelo k odrazu svétla od materidlu pod kryci vrstvou. Métitkem remise (odrazu) je tzv.
spektralni soucinitel odrazu B (A), ktery je definovan jako podil odrazeného svétla predmétem
pii urcité vinové délce ke svétlu odrazenému od idealné bilé plochy reprezentované vrstvou
BaSO4 nebo MgO, pak plati vztah B (A) = R (A) /100. Vynesenim hodnot B (X)) ¢i R (A)

Vv zavislosti na vinové délce jsou ziskany remisni kiivky (Obrazek 3). [4]
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Obrdzek 2: Odraz paprskii na barevné vrstvé [4]

Dojem dokonalého bilého pigmentu by vznikl pfi tplném odrazu vSech vinovych délek
dopadajiciho viditelného svétla. Absolutné cerny pigment by vSechny vinové délky plné
absorboval. Bilé a ¢erné pigmenty se tedy dokonale bilému i dokonale ¢ernému pigmentu jen
priblizuji. Barevné pigmenty odrazeji jen urCitou ¢ast spektra svétla, kterd odpovida barevnému

odstinu, a zbylou cast svételného spektra absorbuji. Protoze nedochdzi k odrazu jen jedné

odrazenych vinovych délek viditelného svétla.

100 1

vlnové délky, neni barevny odstin absolutné Cisty. Syt¢jsi odstin pigmentu ma uzsi rozsah
R(2)

aa
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Obrazek 3: Remisni kiivka: 1-dokonale bilé vrstvy, 2-Sedé vrstvy, 3-Cerné vrstvy, 4- skutecné bilé vrstvy, 5- Cervené

vrstvy, 6- modré vrstvy [4]

Tabulka 3: Barevné spektrum bilého denniho svétla [4]

A (nm) Barevny odstin
380 - 440 Fialovy
440 - 500 Modry
500 - 560 Zeleny
560 - 590 Zluty
590 - 620 Oranzovy
620 - 770 Cerveny
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1.2.1.1 Hodnoceni barevnosti

Na hodnoceni barevnosti ma vliv mnoho faktorti. Kromé samotného pfedmétu ovliviiuje
barevnost dopadajici svétlo, jinak bude tentyz pfedmét vypadat ve sluneénim nebo zarovkovém
svétle. Dalsim faktorem je citlivost ¢lovéka nebo pozadi, na kterém je pfedmét pozorovan.
Barva predmétu pied jasnym pozadim se bude zdat tlumenéjsi. K hodnoceni barevnosti miize
byt pouzito mnoho zpisobii.

Jednou z moznosti je hodnoceni vizualn¢, tedy porovnanim vzorku se standardy. Tato
metoda je ale ovlivnéna subjektivitou pozorovatele. Pro toto hodnoceni je nutno vytvofit

soubory, tzv. atlasy barev, které obsahuji standarty pro porovnani.

Protoze vizualni metoda je individudlni, je nutné barevnost zaznamenat zptisobem, ktery
by byl pouzitelny a reprodukovatelny V raznych laboratofich. Nejpouzivanéjsi metodou
K hodnoceni barevnosti je trichromaticky systém CIE, ktery popisuje barvy tfemi hodnotami,
tzv. trichromatickymi slozkami X, Y, Z. Tyto slozky se ziskavaji fyzikalnim méfeni. Metoda je
zaloZena na vhodném zvoleni mérnych svétel a jejich aditivnim misenim dochazi ke vzniku
barvy. ZjednodusSen¢ Ize slozku X brat jako miru ¢erveného svétla, slozku Y jako miru zelené
barvy a slozku Z jako miru modré barvy. Barevnost je zndzornéna ve tfisoufadnicovém
zobrazenli, ale toto zobrazeni je nepraktické. Proto jsou vynaSeny tzv. trichromatické soufadnice

X, Y, z, které vyplivaji z néasledujicich vztaht:

X Y Z

= X¥Y+2Z Y= X¥Y+Z = X+Y+2

1)

Z divodu nepraktického prostorového zobrazeni se vyuziva rovinného zobrazeni

Vv kolorimetrickém trojtihelniku CIE.
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Obrdzek 4: Kolorimetricky trojuhelnik [15]

Nevyhodou téchto zobrazeni je vizualni nerovnomérnost- stejné nerovnomérnosti nejsou
popsany stejnou délkou tusecek. Dnes je nejpouzivangj$i prostor stejnych barevnych
diferenciaci CIE L*a*b*, kde dochazi k pfevodu soutadnic X, Y, Z do pravouhlych soufadnic

a ty lze dale ptevést do cylindrickych (L, C, H®) podle vztahi:

L* =116(100Y/Y,)/? — 16 2)
C = (a*? + b*?*)1/2 3
H =arctghb*/a 4)

kde L* je soufadnice jasu, S je slozkou jasu a H° je thel, ktery svira ptfimka prochazejici
vzorkem v misté a*, b* diagramu a bodem a=b=0 s kladnou osou a*. Cerveny, zluty, zeleny

a modry odstin jsou rozlozeny piiblizné pod thly 0°, 90°, 180°, 270°. [4]
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Obrazek 5: Pravouihlé a cylindrické souradnice CIE L*a*b* v prostoru [4]

1.2.2 Meéreni velikosti ¢astic

Velikost Castic je vlastnost Castice, kterd je charakterizovana jednotkou délky. Idedlni
praskovy materidl obsahuje pouze castice stejné velikosti. Na rozdil od idedlniho materialu
realny materidl obsahuje castice riznych velikosti. Velikosti ¢astic u realného materialu
odpovidaji velikostnimu intervalu. Pro popis velikosti se pouziva pojem distribuce velikosti
Castic, ktery vyjadiuje procentualni rozlozeni ¢astic vzhledem k velikosti. Dal§im parametrem
Castic je tvar. Velikost a tvar Castic jsou neodd¢litelné parametry, které ovlivituji chovani
pevnych latek, jejich zpracovani i vlastnosti. [16]

vvvvvv

vlastnosti a souvisi s optickymi vlastnostmi pigmentt, hlavné s mechanismem rozptylu svétla
Vv pigmentové aplikaci (natéru, hmotg, glazute) a jeho kryvosti a barevnosti. Optimalni velikost

Castic pro vétSinu aplikaci se pohybuje v intervalu 0,1 — 10 pum.

Pro zjistovani velikosti Castic existuje mnoho metod. Mezi tradi¢ni metody patii
napiiklad sitova analyza, sedimentacni metody, propustnostni metody nebo mikroskopické
metody. Mezi moderni a dnes nejpouzivanéj$i metody patii sedimenta¢ni metody s vyuzitim

fotodetektorti a metody zalozené na odrazu a rozptylu svétla.
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Princip metody zalozené na ohybu a rozptylu svétla spociva v kontinualnim pratoku
Castic méfici celou. Na castice nasledné dopada laserovy paprsek. Velikost cCastic je
vyhodnocovana pomoci Fraunhoferovy aproximace (pro d: > A, pro velikost ¢astic vétsi nez
1 um), podle Mieho teorie (pro d: ~ A, pro velikost ¢astic 0,1 — 1 um) nebo podle teorie
dynamického rozptylu svétla (pro ds <A, pro velikost ¢astic 5 nm-5 um). [4,16]

Dopada-li svétlo na kulovou ¢astici, dochazi k castecné absorpci a ¢astecnému rozptylu

svétla do prostoru kolem ¢astice. [4] Toto je znazornéno na obrazku:

Odraz

Primarni paprsek

Vystupujici
paprsek

< Vnitini

odraz

e

Obrazek 6: Rozptyl a ohyb svétla na kulové castici [4]

Primérni paprsck _ oo
Fraunhofertav ohyb

Intenzita svétla, které je rozptyleno do prostoru, je zavisld na vlnové délce svétla
a prumeéru ¢astice. Dochazi k rozdéleni na zaklad¢ toho, zda je primér v porovnani s vinovou

délkou mensi nebo vétsi. [4]

1.2.3 Rentgenova difrak¢éni analyza

Rentgenova difrakéni analyza slouzi k popisu struktury a fazové slozeni krystalickych
latek. Dochazi k interakci rentgenového zaieni s krystalickou latkou. Dopadem zaieni na
krystalickou latku dochazi diky pravidelnosti krystalické struktury K rozptylu a nasledné

k interferenci neboli difrakci toho zafizeni.

Dopada-li svazek rovnob&znych paprski rentgenového zafeni na soustavu rovin (hkl) pod
uhlem §, musi platit, ze drahovy rozdil paprski 1 a 2 je roven celistvému ndsobku vinové délky
zareni A. Neni-li tato podminka splnéna, nemize dojit k difrakci. V pfipadé spInéni podminky

pak plati Braggova rovnice:
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2-d-sind=n- 2 (5)
kde n je celé Cislo, které¢ vyjadiuje tad difrakce. Je-li pouzito konkrétni mezirovinné
vzdalenosti dnk , pak Ize Braggovu rovnici napsat ve tvaru:

2 dhkl -sinY =1 (6)

Dalsi podminkou je, ze hodnota sin 9 je mensi nebo rovna jedné. Z této podminky vyplyva,
ze lze pozorovat pouze spektralni Cary, pro které je mezirovinna vzdalenost
dhii> A/2. Také plati, Ze ¢im vétsi je vinové délka pouzitého zafeni, tim méné difrakci je ziskano.

[17]
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2 EXPERIMENTALNI CAST

2.1 Pouzité chemikalie a zarizeni

2.1.1 Pouzité chemikalie

Uhlic¢itan strontnaty (96%) SrCOs
Uhli¢itan strontnaty (99,9%) SrCOs
Uhli¢itan strontnaty (98,5%) SrCOs
Stavelan strontnaty (95%) SrC20s

ML Chemica

Aldrich Chemistry
Donauchem-Urseta s.r.o
Alfa Aesar

Oxid zelezity Fe>203 Precheza a.s., Prerov
Oxid bismutity (99,9%) Bi2O3 Acros Organics
Hydroxid-oxid zelezity FeOOH Heubach GmbH
(Bayferox 1420 )

Dekahydr,ét difosfore¢nanu NasP207 . 10 H20 Lachema Pliva, a.s.
tetrasodného

Oxid titani¢ity TiO: Precheza a.s., Pierov
Etanol C2Hs0H Univerzita Pardubice
Destilovana voda H.0 Univerzita Pardubice
Luxol akrylovy lak Balakom, a.s.

2.1.2 Pouzita zarizeni

Analytické vahy Ohaus
Laboratorni vdhy Kern EG 420
Vibraéni mlyn

Planetovy mlyn Pulverisette 5
Laboratorni su§arna
Laboratorni vypalovaci pec

Spektrofotometr ColorQuest XE

Labicom s.r.o.

Kern & Sohn, GmbH

Fritsch, GmbH
Memmert
Clasic CZ spol. s.r.o.

HunterLab
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Analyzator ¢astic Mastersizer 2000/MU  Malvern Instruments Ltd.
Ultrazvukova lazen Bandelin
Rentgenovy difraktometr MiniFlex 600  Rigaku

Bézné laboratorni vybaveni

2.2 Syntéza pigmenti

Vychozi latky pro ptipravu pigmentu (Fe.Oz, FEOOH, Bi»O3z, SrCOs, SrC203) byly
navazeny na analytickych vahéch s presnosti na 3 desetinna ¢isla. Nasledné byly suroviny
rozetfeny a homogenizovany tlou¢kem v tieci misce. Po homogenizaci byla sypka smés
prevedena do korundovych kelimk, které byly vlozeny do elektrické pece s nab&hem 10 °C za
minutu, kde byly vypaleny pfi riznych teplotach a riznych ¢asech. Pigmenty kalcinované na
teplotu 800 °C byly pii dané teploté zadrzeny po dobu 3 hodin, pigmenty kalcinované na teplotu
900 °C a 1000 °C byly zadrzeny na dané teploté 2 hodiny.

Po vyjmuti kelimki s pigmenty z pece a vychladnuti byla pigmentova tableta, ktera
vznikla specenim vznikajiciho pigmentu vysokou teplotou, vyjmuta a vloZena do mleci misky
a nasledné rozemlety ve vibraénim mlyné. U takto pfipraveného pigmentu byla zmétena
velikost ¢astic. Nasledné byly pigmenty jesté rozemlety v planetovém mlyné. Vzorky pigmenta
byly nasypany do achatovych misek, bylo pfidano asi 50 gramti mlecich kuli¢ek SiLibeads typ
ZY 1,0-1,2 mm a podrobeny mleti na 200 otacek po dobu 15 minut. Takto upravené pigmenty
byly nasledné podrobeny vybranym analyzam.

2.3 Meéreni velikosti ¢astic
Pro stanoveni velkosti ¢astic byl pouZit analyzator ¢astic Mastersizer 2000, ktery pracuje

na principu laserové difrakce. Velikost je vyhodnocena na zaklad¢ Cerveného a modrého svétla.

Systém pied méfenim nejprve odecte pozadi a nastavuje optiku.

Vzorek pigmentu byl rozetfen v achatové tfeci misce. Nasledné bylo navazeno pfiblizné
0,1 gramu vzorku a pfevedeno do 150 ml kadinky. Do této kadinky bylo nasledné pomoci
automatického davkovace piidano 40 ml disperga¢niho ¢inidla NasP20O7 0 koncentraci

0,15 g.I"t. Takto pFipravena kadinka byla umisténa do ultrazvukové 14zné na 2 minuty. Mezitim
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do 1000 ml kadinky bylo automatickym davkova¢em odmeéteno 4,8 ml NasP207 0 koncentraci
3 g.I"! a kadinka byla doplnéna do pfiblizné 800 ml destilovanou vodou. Takto piipravend
kadinka s roztokem byla vlozena k méteni do piistroje. Po spusténi pumpy a michadla byly
zvoleny parametry méfeni. Nasledné bylo spusténo meéfeni. Po zméfeni pozadi, tedy
destilované vody a dispergacniho cinidla, byl do kadinky pfilévan vzorek, aby hodnota ,,laser
obsuration* dosahla ptiblizn¢ 12%. Nasledné bylo provedeno vlastni méfeni velikosti Castic.

Po konceni méfeni byl pfistroj ditkladné promyvan.

2.4 Méreni barevnosti pigmenti

Ke zméfeni barevnosti praskovych pigmentt byl pouzit spektorofotometr ColorQuest
XE, ktery poskytuje hodnoty spektralnich dat i trichromatické hodnoty. M¢fici otvor
u spektrometru je 8 mm a geometrie méteni je d/8°, tj. vzorek je difuzné osvétlovan a odrazené
svétlo je pozorovano pod thlem neptesahujici 8° od kolmice. Pro méfeni bylo vyuzito bilé
svétlo, které je mezinadrodné oznacované jako D65. Pro méteni byl vybran prostor CIE L*a*b.

[4]

Pro tyto vzorky pigmentti byla pouZita metoda métfeni barevnosti pigmentt aplikovanych
do organického pojivového systému. Barevnost byla métena pro plny odstin (pigment a pojivo)

a také pro zfedény odstin s TiO2 v hmotnostnim poméru 1:1.

Priprava pigmentovych aplikaci byla provedena tak, ze sypky vzorek pigmentu byl
nasypan do achatové tfeci misky a rozetfen tlouckem. Nésledn¢ byl k rozetfenému pigmentu
pfidan akrylatovy lak a znovu rozetfen. Konzistence takto pfipravené pasty musi byt takova,
aby byla smés na pfipraveny bily neabsorbujici papir nakapana, ale nebyla moc tekuta.
Nasledné byla smés rozetiena po papite pomoci Birdova aplikatoru do souvislé vrstvy tloustky

100 pm.

Stejny postup byl pouzit pro métfeni ziedéného odstinu. Na vahach bylo navéazeno
0,2 gramu pigmentu. K pigmentu bylo nasledné piidano 0,2 gramu TiO,. Tato smés byla fadné
rozetfena v achatové tfeci misce. K dikladné homogenizované smési byl nasledné ptfidan

akrylovy lak a smichdno do pasty. Ta byla nasledné rozetiena aplikatorem o Sifce 100 pm.

2.5 Rentgenova difrakeéni analyza

Féazové slozeni sypkych pigmentli bylo zmétfeno na rentgenovém difraktometru MiniFlex

600, s vertikalnim goniometrem 0-20. K méfeni byla vyuzita médéna rentgenka s 1D
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detektorem D/teX Ultra. Méfeni bylo provedeno v rozsahu uhld od 10 do 80° s krokem
0,02°/min. Ziskana data byla nasledné vyhodnocena v databazi PDF-2.

Sypké pigmenty byly rozetfeny v achatové tieci misce tlouckem. Nasledné byl prasek
prenesen na sklicko s hlubsim vyfezem, rozetien po celé plose tak, aby pigment pokryval cely
vyfez, ktery byl nésledné vyhlazen pomoci jiného sklicka. Takto pfipravené pigmenty byly

zméfeny na pristroji.
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3 VYSLEDKY

V nasledujici kapitole jsou zhodnoceny pigmenty typu Sro15BiogsFeOs.s z hlediska
fazového slozeni a jejich pigmentové aplikacnich vlastnosti. Pigmenty Sro 15BiogsFeOs.s byly
piipraveny z raznych surovinovych zdroju zelezitych iontii. Jako prvni zdroj byl pouzit oxid
zelezity, jako druhy oxid-hydroxid zelezity. Ve druhé casti prace byly pouzity 1 rtzné
surovinové zdroje ionti strontnatych. Byly pouzity uhli¢itany strontnaté o rizné Cistoté

a Stavelan strontnaty.

3.1 Fazové sloZeni

Féazové slozeni piipravenych pigmentt bylo zkoumano rentgenovou difrakéni analyzou.
Cilem bylo zjistit, zda pii dané teploté kalcinace doslo k pfipraveni jednofazového pigmentu
pozadovaného sloZeni. Dale bylo podstatné zjistit, zda rizné zdroje vychozich surovin ovliviiuji

fazové slozeni ptipravenych vzorki.

3.1.1 Vliv vychoziho zdroje iontt Fe** na fazové sloZeni pigmenti

V nésledujici tabulce jsou uvedeny jednotlivé faze, které vznikly pii pfipravé pigmentu
Sro,15Bi0 gsFe0s.5 pii jednotlivych teplotach vypalu a za pouZiti dvou zdrojii ionti Fe** a SrCO3

(96%).

Tabulka 4: Fazové sloZeni pripravenych pigmentii

800 °C 900 °C 1000 °C
Vychozi latka —
Detekované faze
BiFe03
Fe,O3 Fe,O3 Bio,sSfoyzFEOs BiovgsroyzFEO3
Bi.O;
BiFeO3
FeOOH BioyglsroylgolA Bio,SSro,gFe03 Bio,SSro,gFeOa
Fe203
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Obrazek 1: Fazové slozent pigmentu z riuznych vychozich zdrojii Zeleza pri 800 °C

Jednou z vychozich surovin zelezitych ionti byl pouzit oxid Zelezity. Pti teploté 800 °C
a dob¢ vypalu 3 hodiny nedoslo ke vzniku pouze jedné faze, vznikl téifazovy systém. Vychozi
latky zcela nezreagovaly a podle polohy ¢ar na difraktogramu byly nalezeny linie odpovidajici
BiFeOs, Fe203 a BisO7 ve vzorku. Pfi pouziti druhé vychozi suroviny zeleza (oxid-hydroxid
zelezity), a pfi stejné teploté a dobé vypalu, vznikl opét tfifazovy systém. Na difraktogramu
byly nalezeny linie odpovidajici fazim BiFeOs, Fe2Os, BiogiSro,1901.4. Tento difraktogram je

znazornén na obrazku 7.

Pii teplot€ 900 °C a dobé vypalu 2 hodiny zreagovaly vSechny vychozi latky a vznikl tak
jednofazovy pigment pii pouziti obou vychozich latek Zeleza. V téchto pigmentech byly

nalezeny linie odpovidajici BiogSro2FeOs. Graficky zdznam je zobrazen na obrazku 8.

Obrazek 8: Fazové slozeni pigmentu z riiznych vychozich zdrojii zeleza pri 900 °C
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V piipadé teploty 1000 °C po dobu 2 hodin vznikl opét jednofazovy produkt pti pouziti
obou vychozich surovin zeleza. Na XRD zaznamech byly nalezeny pouze linie odpovidajici
Bio,gSro2FeOs. Tyto zdznamy jsou zobrazeny na obrazku 9. Vysledky fazového slozeni
pigmenti kalcinovanych pfi teplotach 900 °C a 1000 °C jsou srovnatelné. Pro pouziti je teplota
kalcinace 900 °C dostacujici z hlediska fazové Cistoty. Nezavisi tedy na druhu vychoziho zdroje

zelezitych iontd.

Fe203-1000°C —
FeQOH-1000°C —

Intensity {cps)

1E+m5—4JL__\_J"K_-_JL_L-_¢_F_JL__A_A_,__
W T | MJL L

80

2 heta {deg)

Obrazek 9: Fazové slozeni pigmentu z riuznych vychozich zdrojii Zeleza pri 1000 °C

3.1.2 Vliv vychoziho zdroje iontt Sr** na fazové sloZeni pigmenti

Pii zjiStovani vlivu riznych vychozich latek iontl strontnatych na fazové slozeni byly
zméteny pigmenty, jejichZ vychozi latkou byl stavelan strontnaty a uhli¢itan strontnaty o vyssi
¢istoté 99,9% pi1 900 °C. Pii pouziti Stavelanu strontnatého nevznikl jednofdzovy produkt.
U obou métenych vzorki vznikly stejné dvé faze, ale nedoslo k uplnému zreagovani vychozich
latek. Byly nalezeny linie odpovidajici Bio,gSro2Fe02,9 a Bio,76Sr0,2301,11 (Tabulka 5). Pti pouziti
SrCO;s o &istotd 99,9% nedoslo k zabudovani Sr?* do struktury pigmentu. Pro pouziti se tedy

nehodi a je vhodnéjsi pouzit SrCOs o Cistoté 96%.

Tabulka 5: Fazové slozeni pigmentii pii pouziti ruznych vychozich ldatek stroncia

- SrCO; (96%) | Src0;(99,9%) |  SrC,0. (95%)
Vychozi latka 5 f4
Detekované faze
Fe:0s BiosSro2FeOs BiFeOs S:Zjessr?; Z%?zli
FeOOH BiosSro2FeOs Neméfeno BlonsSroniOre
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Obrazek 10: Fazové slozeni pigmentu z ruznych vychozich zdrojii stroncia pri 900 °C

3.2 Vysledky méreni barevnosti pigmenti

Pigmenty Sro15BiogsFeOss prfipravené z riznych surovinovych zdroji pii teplotach
vypalu 800-1000 °C jsou z vizualniho hlediska vSechny velmi podobné anabyvaji hnédé
odstiny. V nasledujicich kapitolach byla barevnost pigmentt objektivné hodnocena po jejich

aplikaci do organického pojivového systému v plném 1 fedéném tonu.

3.2.1 Barevnost pigmentu Sro,15BiossFeOz-5 V plném tonu

Z a*b* diagramu uvedeném na obrazku 11 vyplyva, ze v pigmentu neni pfitomnost
zeleného odstinu (-a*). Naopak je ptitomen cerveny odstin (+a*). Nejvétsi mnozstvi cerveného
odstinu je ptitomno Vv pigmentu pifipraveného z FeOOH kalcinaci pii teploté 800 °C, coz je
zpiisobeno zejména piitomnosti nezreagovaného FeOOH. Naopak nejmenS$i mnozZstvi
cerveného odstinu obsahuje pigment, ktery byl pfipraveny z FeOOH pfti 900 °C. Nelze vSak
nalézt zadnou souvislost mezi zménou mnozstvi ¢erveného odstinu, tzn. zménou hodnoty
soufadnice a*, a typem pouzité vychozi suroviny Fe**. Hodnoty soufadnice a* maji kolisavy
charakter. Soutadnice b* nabyvaji kladnych hodnot a vyluuji tedy pfitomnost modrého
odstinu. Pfitomen je pouze Zluty odstin. NejvysSich hodnot b* soufadnic dosahuji pigmenty
palené pii teplote 900 °C. Nejvyssi hodnoty jasu (L*) a tedy svétlejsi odstin maji pigmenty
ptipravené vypalem pii 900 °C. Také pouzitim suroviny FEOOH pfti ptipravé praski byly
vytvofeny pigmenty s vysSimi hodnotami jasu a tedy svétlejsi pigmenty. Nejméné jasny, tzn.

nejtmavsi, je pak pigment pfipraveny z Fe2Os pfi teplot€ vypalu 1000 °C. Sytost barvy
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pripravenych praski je také ovlivnéna pouzitim zdrojem ionth Fe3*. Syt&jsi barvu pigmenti
maji ty ptipravené z FeOOH a z pohledu teploty kalcinace pfindsi vyssi sytost barvy teplota
900 °C. Interval cylindrickych soufadnic H° se pohybuje 47-56°.

Tabulka 6: Barevnost pigmentu p¥i riiznych vychozich latkdch Zeleza v plném tonu

L* a* b* S H°
Fe203- 800 °C 46,34 23,47 25,86 34,92 47,79
FeOOH — 800 °C 47,84 24,23 28,58 37,46 49,71
Fe203-900 °C 47,57 23,52 28,65 37,07 50,63
FeOOH - 900 °C 49,32 22,04 31,71 38,61 55,20
Fe203—1000 °C 45,63 22,55 24,96 33,63 4791
FeOOH —1000 °C 46,94 22,82 27,15 35,46 49,96
35 FeOOH-900°C
k2 = Fe203-900°C FeOOH-800°C
30 FeOOH-1000°C - -
25 » . 4
Fe203-800°C
20 Fe203-1000°C
10
5
0
21,5 22,0 22,5 23,0 23,5 24,0 24,5

Obrazek 11: Barevné vlastnosti pigmentii v plném tonu pri pouziti riznych zdrojii Zeleza

V tabulce 7 jsou zpracovany hodnoty barevnych parametri odpovidajici naméfenym
hodnotdm pii pouZiti riiznych zdroji strontnatych iontl kalcinovanych pii teploté 900 °C.
Z a*b* diagramu uvedeném na obrazku 12 vyplyva, Ze soutfadnice a* odpovidaji ¢ervenému
odstinu. Hodnoty kolisaji kolem 22. Vys$8i hodnoty a* dosahuje pigment, kde jako zdroj
zelezitych iontd byl pouzit FeOOH a jako zdroj strontnatych iontli byl pouzit uhli¢itan
nabyva pigment ptipraveny z Fe2Oz a SrCO3 (96%). Naopak nejmensich mnozstvi ptispévku
¢ervené¢ho odstinu dosahuji pigmenty pfipravené ze Stavelanu strontnatého. Soutadnice b*

nabyvaji také kladnych hodnot a vylucuji tedy pfitomnost modrého odstinu. Pfitomen je pouze
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Zluty odstin. Vys$8i hodnoty parametru b* dosahuji vSechny pigmenty, jejichz vychozim
zdrojem Fe3* je FeOOH a zejména pak v kombinaci s vychozi surovinou SrCOs (99,9%).
Nejvyssi hodnoty jasu (L*) a tedy svétlejsi odstiny, maji pigmenty pifi pouziti FEOOH jako
zdroji Zelezitych iontd pfi vSech zdrojich Sr?*. Nejméné jasny, nejtmavsi, je pak pigment
ptipraveny z Fe;Os a SrC,0s4. Sytost barvy pfipravenych pigmentl je ovlivnéna pouzitym
zdrojem Fe* iontii. Syt&jsi odstin maji pigmenty pitipravené z FEOOH. Vys§ich hodnot
nabyvaji pigmenty pii pouziti SrCOz o Cistoté (96% a 99,9% ). Interval soufadnic H® se
pohybuje v intervalu 50-57°.

Tabulka 7: Barevnost pigmentu pii riiznych vychozich latkach stroncia v plném tonu

Vychozi zdroj Vychozi zdroj

Foi op2t L* a* b* S H°
SrCOs (96%) 47,57 23,52 28,65 37,07 50,63
SrCOs (99,9%) 46,59 21,78 29,08 36,33 53,16
Fe:0s SrCOs (98,5%) 46,60 21,43 28,36 35,54 52,93
SrC;04 (95 %) 45,62 18,95 28,04 33,84 55,95
SrCOs (96%) 49,32 22,04 31,71 38,61 55,20
SrCOs (99,9%) 48,40 22,35 31,90 38,95 54,99

FeOOH
SrCOs (98,5%) 46,79 22,19 29,43 36,86 52,99

SrC204 (95 %) 48,05 20,29 30,25 36,42 56,14

2 FeOOH, SrCO3
32,0 (96%) FeOOH, SrcO3
24, )| PY
® (99,9%)
31,5
31,0 FeOOH, SrC204
205 (95%)
e FeOOH, SrcO3
* 2 A
0 30.0 (98,5%)
29,5 Fe203, SrCO3 o
e (99,9%)
2 Fe203, SrC204
£a: g @
28,5 (95 %) Fe203, SrCO3
g F 2 2
28,0 s (98,5%) EEZ00, 21003
(96%)
27,5
18 19 20 21 22 23 24
av.

Obrazek 12: Barevné viastnosti pigmentii v plném ténu pri pouziti riiznych zdrojii stroncia
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3.2.2 Barevnost pigmentii v Fedéném tonu

Byly spektrofotometricky zméteny pigmenty V fedéném ténu po 15-ti minutovém mleti
Vv planetovém mlyné a zpracovany do tabulek. Z tabulky 8 vyplyva, ze po ziedéni hodnoty
a* klesly na hodnoty 16,604 — 20,281. Jsou stale kladné a odpovidaji pfitomnosti ¢erveného
odstinu. Nejvetsi mnozstvi Cerveného odstinu obsahuje pigment ptipraveny z FeOOH pii
800 °C, naopak nejmensi obsah ma pigment piipraveny z FEOOH kalcinovany pfi teploté
900 °C. Soufadnice b*, odpovidajici Zlutému odstinu, také klesly a jsou mezi nimi vidét
rozdily. Nejvétsi obsah zlutého odstinu obsahuje pigment pfipraveny z FeOOH kalcinovany
pfi teploté 800 °C. Nejméné poté pigment piipraveny z Fe>O3 pii 900 °C. Hodnoty jasu (L*)
soutadnic vzrostly a pohybuji se v intervalu 61-64. Hodnoty sytosti naopak klesly a pigmenty
maji barvy méné syté nez vV plném tonu. Hodnoty H® nabyvaji intervalu 47-52°.

Tabulka 8: Barevnost pigmentu pii pouZiti riiznych vychozich zdrojit Fe3+ v rFedéném tonu

L* a* b* S HP
Fe:0s— 800 °C 62,34 17,39 20,04 26,53 49,05
FeOOH - 800 °C 62,39 20,28 25,62 32,68 51,64
Fe.0;—900 °C 63,40 17,16 18,48 25,22 47,12
FeOOH —900 °C 61,45 16,71 21,36 27,12 51,95
Fe:05-1000 °C 62,13 17,65 20,72 27,22 49,60
28
- ;eoo:-sw
“ FeOOH-1000
o 22 = i Fe203-1000°
- FeOOH-900° A b
Fe203-800°
= Fe203-900°
16
16 17 18 19 20 21

Obrdazek 13: Barevné viastnosti pigmentii v Fedéném tonu pii pouZiti riznych zdrojit Fe**
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V tabulce 9 jsou zpracovany hodnoty spektrofotometrického méfeni pigmentt
pfipravenych z riznych vychozich zdroji Sr®* kalcinovanych pii 900 °C. Hodnoty soufadnic
jsou opét nizsi nez u koncentrovaného tonu. Pigment ptipraveny z Fe2Oza SrC,04 ma nejmensi
mnozstvi Cerveného odstinu, naopak nejveétsi mnozstvi ¢erveného odstinu maji pigmenty
z FeOOH a SrCO3 o cistot¢ 99,9% a 98,5%. Hodnoty soufadnic b* kolisaji. Vyssi obsah
zlutého odstinu obsahuji pigmenty pfipravené z FeOOH. Hodnoty jasu (L*) vzrostly a nabyvaji
hodnot 61-65. Jsou tedy jasnéj$i nez v plném ténu. Interval hodnot sytosti naopak klesl

a hodnoty nabyvaji interval 25-31. Podle soufadnic H® nabyvaji intervalu 47-54°.

Tabulka 9: Barevnost pigmentu pri pouziti riiznych vychozich latkdch stroncia v fedéném ténu

Vychozi . , . - - - o
zdroj Fe Vychozi zdroj Sr L a b S H
SrCOs (96%) 63,40 17,16 18,48 25,22 47,12
SrCO3 (99,9%) 62,79 17,33 20,82 27,10 50,23
Fe,O3
SrCO3 (98,5%) 61,39 17,90 20,35 27,10 48,62
SrC204 (95 %) 63,61 14,61 19,97 24,74 53,82
SrCOsz (96%) 61,45 16,71 21,36 27,12 51,95
SrCO3 (99,9%) 62,95 18,36 24,01 30,23 52,60
FeOOH
SrCOs (98,5%) 64,50 18,99 21,89 28,98 49,06
SrC204 (95 %) 64,54 16,35 21,75 27,21 53,08

3 " FeOOH, SrC204
(95%)

&

Fe203, SrCO3

(99,9%)

~ FeOOH, SrCO3

_ FeOOH, SrCO3

b (98,5%)
° (99,9%)
. 21 FeOOH,SrCO3 @ —
re ¥ 3
o (96%) ° ::
20 (98,5%)
19
D
18 Fe203, SrCO3
(96%)
17
16
16 16,5 13 18,5 19 19,5

Obrazek 14: Barevné viastnosti pigmentii v Fedéném tonu pri pouziti riiznych zdrojii Zeleza

35




3.3 Hodnoceni velikosti ¢astic pigmenti Sro15BiogsFeOz-5

V tabulce 10 je znazornéna zavislost vlivu vychozi surovin zelezitych iont na velikost
castic vzniklych pigmentl. Z tabulky vyplyva, ze nejmensi velikost ¢astic maji pigmenty
pripravené kalcinaci pti 900 °C. Z tabulky se da také usoudit, ze FeOOH jako vychozi latka
Zeleza tvoii mensi Castice nez Fe2Oz. Interval hodnot dio je od 0,345 pum do 1,092 um, dso je od
0,993 um do 4,523 um, dgo je od 11,612 um do 31,833 um. Tyto hodnoty odpovidaji velikosti

¢astic po hrubém mleti pouze ve vibracnim mlyné.

Tabulka 10: Hodnoty velikosti castic pripravenych vzorkii

Fe:0s FeOOH
800 °C 900 °C 1000 °C 800 °C 900 °C 1000 °C
dio [pm] 0,53 0,49 1,09 0,46 0,35 0,85
dso [pm] 2,06 1,53 4,52 1,51 0,99 3,97
doo [pum] 14,50 11,61 31,83 13,49 13,15 23,52

Vzhledem k velikosti ¢astic vétsich nez 10 um byly pigmenty podrobeny dal§imu mleti.
Po 15-ti minutovém mleti v planetovém mlyné byly zméfeny hodnoty velikosti ¢astic
a zpracovany do tabulky 11. Interval hodnot dio byl mokrym mletim snizen na hodnoty od
0,3331 um do 0,394 pm, dso byl v intervalu od 0,845 um do 1,169 um a hodnoty dgo byly
snizeny na 3,208 pm az 4,604 pm. Z tabulky nevyplyva Zadny trend zavislosti velikosti na

teploté. Lze ale z tabulky vyvodit, ze velikost ¢astic z FeOOH maji mensi velikost nez z Fe20s.

Tabulka 11 Hodnoty velikosti ¢astic vzorkii po 15-ti minutovém mleti

Fe:0s FeOOH
800 °C 900 °C 1000 °C 800 °C 900 °C 1000 °C
d1o [pm] 0,36 0,39 0,38 0,34 0,33 0,37
dso [pm] 0,96 1,12 1,17 0,85 0,86 0,99
doo [pm] 3,09 3,80 4,60 3,21 3,08 3,27

Vliv vychozich surovin strontnaté suroviny na velikost pigmentovych ¢astic je shrnut
v tabulce 12. Po hrubém mleti ve vibracnim mlyn¢ velikost ¢astic dgo pfesahla 10 um, a proto

musely byt pigmenty podrobeny dal$imu mleti. V tabulce 12 jsou uvedeny velikosti ¢astic
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pigmentl pfipravenych z riiznych vychozich latek iontdl strontnatych po 15-ti minutovém

mleti.
Tabulka 12: Méreni velikosti ¢astic pri pouZiti riiznych vychozich latkdach stroncia po 15-ti minutovém mleti
Fe:0s FeOOH
800 °C 900 °C 1000 °C 800 °C 900 °C 1000 °C
d1o [pm] 0,37 0,37 0,37 0,35 0,39 0,39
dso [pm] 1,07 1,06 1,06 0,95 1,12 1,15
doo [um] 3,32 3,06 4,30 3,17 3,32 4,90

Z tabulky je ziejmé, ze hodnoty dio nabyvaji hodnot 0,354 - 0,393 um, dso Se pohybuje

v intervalu 1,059 — 1,145 um a dgo se po mokrém mleti pohybuje v intervalu od 3,059 do 4,898

um. Z tabulky vyplyva, Ze nejvétsi Castice maji pigmenty pii pouziti FEOOH jako vychozi

latky Zeleza a Stavelanu strontnatého o ¢istoté 95%.
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4 ZAVER

Cilem této bakalatské prace bylo piipravit pigment, jehoz pozadované slozeni odpovida
vzorci Sro15BiogsFe0s.s a zkoumat vliv vychozich latek na kvalitu pigmentu. Tyto pigmenty
byly ptipraveny z oxidu zelezitého, hydroxid-oxidu zelezitého, oxidu bismutitého, uhli¢itanu
strontnatého a $tavelanu strontnatého reakci v pevné fazi jednostupiiovou kalcinaci. Kalcinace

probihala pii teploté¢ 800 °C po dobu 3 hodin nebo pii teplotach 900 °C a 1000 °C po dobu 2
hodin.

U takto ptipravenych pigmentt byla zméfena velikost ¢astic pfed mletim a po 15-ti
minutovém mleti v planetovém mlyné. Dale byly zkouméany barevné vlastnosti pigmentl po
aplikaci do organického pojiva v plném a fedéném tonu v poméru 1:1 s oxidem titanicitym.
Vybrané pigmenty byly zkoumany z hlediska fazového slozeni rentgenovou difrakeni

analyzou.

Féazové slozeni bylo méfeno u pigmenti ptipravenych z Fe203 a FeOOH pfi teplotach
vypalu 800 °C, 900 °C a 1000 °C. M¢étené byly také pigmenty piipravené ze Stavelanu
strontnatého vypalené pfi teploté¢ 900 °C. Z namétenych dat vyplyva, ze teplota 800 °C je pro
ptipravu piili§ nizkd a nevznikly tak jednofazové produkty, je tedy pro pouziti nevhodna. Pro
pfipravu pigmentll lze doporucit teplotu 900 °C a 1000 °C. V obou piipadech vznikl

jednofazovy systém.

Po aplikaci pigmentd do organického pojiva v plném i fedéném toénu byly zkoumany
jejich barevné vlastnosti. Barevny odstin vSech pigmentd je c¢ervenohnédy. U vsech
piipravenych pigmentlh méfené hodnoty kolisaji, ale vykyvy hodnot nejsou nijak rozdilné,
a proto nelze jednoznaéné uréit, které zdroje zelezitych a strontnatych iontt, jsou pro syntézu

téchto pigmenttli nejlepsi.

Velkym pifinosem téchto pigmentt je, Ze neobsahuji toxické prvky. Jsou tedy ekologicky

nezavadné a mohou byt pouzity jako nahrada pigmentl obsahujici toxické prvky.
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PRILOHA A — VZORNIK
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Obrazek 15: Pigmenty V plném ténu pripravené z rizznych zdrojii Fe¥*
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Obrdazek 16: Pigmenty v Fedéném ténu pripravené z riiznych zdrojii Fe®*
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Obrdzek 17 Pigmenty Vv plném ténu piipravené z riiznych zdrojii Sr**
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Obrdazek 18: Pigmenty v Fedéném ténu pripravené z riiznych zdrojii Sr**

44



