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ABSTRAKT

Tato bakalatska prace se zabyva moznosti pfipravy cini¢itych pigmentt, které¢ by
mohly byt vhodné pro pouziti ve farmakochemii jako barvici pifimési do medikamentt.
Cilem prace bylo ovéfit a rozpracovat podminky syntézy sloucenin typu Sno,gFeoJM&Oz
a Sn0785FeoylMB’})502. Jako MY a M¥! byly zvoleny jednotlivé vysemocné elementy — niob,
tantal, fosfor, molybden a wolfram. Pigmenty byly v praci pfipravovany reakci za
vysokych teplot (1200 az 1500°C) a jako vychozi smési byly pouzity oxidy v praskové
form¢. Cilem bylo zkoumat moznosti ovlivnéni barevnosti cinicitych pigmenta s ohledem
na pfitomnost vySemocného (kompenzujiciho) prvku a také s teplotou vypalu. Vybrané
pfipravené praskové pigmenty byly zhodnoceny z hlediska distribuce velikosti ¢astic, dale
byly zkoumany rentgenovou difrakéni analyzou a vSechny pfipravené pigmenty byly
aplikovany do organického pojivového systému a také do keramické glazury. Barevnost

pigmentovych aplikaci byla objektivné hodnocena.

Klic¢ova slova: cinicité pigmenty, Zluté pigmenty, oxidy Zeleza.



ABSTRACT

This thesis deals with the possibility of preparation of stannic pigments. These
pigments can be using as colouring excipients in pharmacochemistry medicaments. The
aim of this thesis was to verify and to work up conditions for synthesis of compounds of
the type SnggFeo My;0, and SnggsFeg MynsO,. The elements such as niobium,
tantalum, phosphorus, molybdenum and tungsten were chosen as MY or M¥'. Pigments
were synthesized by using high-temperature procedure (1200 - 1500°C). Oxides of
Tin(IV), Iron(l1l) and other admixtures (as oxides) in a powdered form were used as a
starting mixture. The main objective was to examine the effects of both a particular
element use and the firing temperature on the final colour properties of the Stannic
pigments. Some of prepared powdered pigments were assessed in terms of a particle size
distribution. They were examined using X-ray diffraction analysis as well. All prepared
pigments were applied into both organic matrix and the ceramic glaze. Colour properties of

the pigment applications were objectively evaluated.

Keywords: Stannic pigments, Yellow pigments, Iron oxides.



1 UVOD

Bakalarska prace byla vypracovana na fakult¢ chemicko-technologické Univerzity
Pardubice, na pracovisti katedry anorganické technologie. Toto pracovisté se jiz témet pil
stoleti vénuje vyzkumu a vyvoji specialnich anorganickych pigmenti. V poslednich
desetiletich je tento vyzkum zaméfen predev$im na nové, hygienicky a ekologicky
bezproblémové pigmenty. Navic je u nich ocekdvana i1 vysokd chemickd a termicka

stabilita.

Ve farmakochemii se dnes pouzivaji nékteré anorganické pigmenty a plniva. Slouzi
jako excipienty piedevsim k vybarvovani ¢i kaleni, event. plnéni 1€kt v podobé tablet ¢i
tobolek, ale také masti a krémt. K nejcastéji takto pouzivanym anorganickym excipientim
patii oxidy kovi, event. i uhli¢itany ¢i fosfore¢nany. Jedna se predevsim o TiO;, ZnO,
CaCOs;, dale pak napt. o zelezité oxidy, koloidni bezvody SiO; a nékteré fosfore¢nany
alkalickych prvka. Do této Skaly patfi 1 SnO,, ktery ma funkci plniva a kaliva
(znepriihlednovani povlaku tablet — povrchové filmy na principu glukédzy, sachardzy,

mikrocelul6zy a Skrobu).

Oxid ciniCity se strukturou mineralu kasiteritu vykazuje schopnost pfijimat za
specidlnich podminek (nejCastéji za vysokych teplot) do svoji krystalové struktury tzv.
barvici pfimési. Takovouto pfimési mize byt napf. oxid zelezity. Vysledkem pak je
barevny pigment. Pravé na piipravu barevného oxidu cini¢itého s pfimési oxidu Zeleza
byla zaméfena pozornost v této bakalafské praci. Oxidy Zeleza jsou pro tento ucel vhodné
ze dvou davodii. Prvnim jsou jejich hygienicka a ekologickd neSkodnost. Druhym
divodem pak je moznost ocekavat v pfipad¢ jejich pouziti zisk vhodného vysledného
barevného odstinu cini¢itého pigmentu. Tento odstin lze ocekdvat v barvé zluté az okroveé,
které jsou pro barevnost tablet a dalS$ich medikamentl ve farmaceutickém primyslu

pomérné Zadané.

Cilem prace tedy bylo pokusit se syntetizovat cini€ity pigment ve Zluto — okrovém
barevném odstinu s tim, Ze jako barvici pfimés je pouzit oxid zelezity. Jako zdroj nabojové
kompenzujicich iontd byly vyuzity oxidy né€kterych vySemocnych prvkd — niobu, tantalu,
wolframu, molybdenu a v ptipad¢ fosforu pak dihydrogenfosfore¢nan amonny, ktery se pii

vysokoteplotni syntéze rozlozi a uvolni pro vznik pigmentu potfebny oxid fosforu.
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K syntéze ciniCitych pigmentli byla pro potfeby této bakalaiské prace zvolena
klasicka vysokoteplotni metoda. Ta spociva v kalcinaci vhodné vychozi smési (nejcastéji
smési oxidu). Teplotni rozsah pro syntézu pigmentti byl zvolen 1200 az 1500°C. Pigmenty
maji obecny vzorec Sno,gFeo,lMOV,IOz a Sno,gsFeO,lM?ﬁ)st. Pfitom M" pfedstavuji P, Nb,

TaaM"' pak MoaW.

V ramci prace piipravené pigmenty byly testovany z n¢kolika hledisek, pfi¢emz
zejména z hlediska barevnosti. Pro tyto testy byly pfipravené pigmenty vzdy aplikovany do
organického pojivového systému (vodou feditelny akrylatovy lak). Déle byly pigmenty pro
zhodnoceni svoji chemické a termické stability také aplikovany do stfednéteplotni
kfemicitanové glazury. Objektivnim méfenim pak byla zhodnocena barevnost pigmentl
v natérovém filmu a v keramické glazute. U praskovych pigmentl byla také stanovovana
velikost jejich ¢astic. Vybrané vzorky pigmentl byly také podrobeny rentgenové difrakéni

analyze k posouzenti jejich krystalové struktury.
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2  TEORETICKA CAST
2.1  Pigmenty™

Pigmenty jsou praskové latky, jez po rozptyleni do vhodného prostredi toto
prostiedi zakaluji (maji tzv. kryvost) nebo vybarvuji (maji tzv. barevnost). Pigmenty se
V pojivu nerozpoustéji, ale jemné se rozptyluji — disperguji. Vysledkem je tedy heterogenni
smes, kterd se vSak pouhym okem jevi jako homogenni. Pojivem jsou nejcastéji organické
latky — v natérovych hmotéach, tmelech, plastech, pryzi, papirenskych hmotach a také
Vv piipad¢ farmaceutickych vyrobkl (napt. v povrchovych filmech potahovanych tablet).
Obecné mohou byt pro aplikace pigmentii pouZity jako pojiva i anorganické latky — napf.
Vv glazurach, smaltech, keramickych hmotéch, stavebnich hmotach.

Nanaseni pigmentd a pojiv (a dalSich pfisad) se provadi vzdy na urcité podklady.
Témi byvaji nejcastéji kovy, keramika, stavebni hmoty, dfevo, papir a také tablety 1éki
(Iéciva a excipienty). Na povrchu téchto podlozek vytvareji po zatuhnuti (zaschnuti,
vytvrzeni atd.) pevné, pruzné a vybarvené vrstvicky (v ptipadé 1€kt v podobé tablet to jsou
“potahované Vrstvy“)[3].

Pigmenty se obecné c¢leni na organické a anorganické. Oboji se v urcitém
sortimentu vyrabgji v Ceské republice. Organické pigmenty se vyrab&ji v Synthesii
Pardubice (pod obchodnim oznacenim Versanyl). V ptipad€é anorganickych pigmenti je
dominantnim vyrobcem v CR Precheza a.s Pierov. Vyrabi nékolik druhi titanové bé&loby
(pod obchodnim oznacenim Pretiox) a také zelezité pigmenty (Fepren). Oba tyto druhy
anorganickych pigmentl (avSak od zahrani¢nich vyrobctll) se mj. pouZivaji pii vyrobé léka
(zejména jako excipienty k zabarvovani ¢i béleni potahovanych vrstev u tablet). Dal§im
vyznamnym pigmentem je oxid zine¢naty, ktery neni v CR vyrabén, ale je rovnéz pii
vyrob¢ 1€k uzivan.

Mezi anorganickymi pigmenty je celd fada dalSich pigmentt. U nékterych z nich
viak narostla v poslednich 30 — 40 letech snaha o omezeni jejich vyroby a spotieby!.
Zpisobil to tlak hygienikl a ekologi, ktery se promitl az do zptisnéni ptislusné legislativy.
V dnes$ni dobé& jsou jiz prakticky nepouzitelné pigmenty zaloZzené na obsahu olova,
Sestimocného chromu, kadmia, rtuti, arsenu, antimonu a selenu. Pfitom stale naristaji tlaky
na vyfazeni i dalSich pigmentd zpouziti — Vv soufasné dob¢ to jsou napf. pigmenty

s obsahem niklu a kobaltu. Mezi pigmenty, které lze z dneSniho pohledu povazovat za
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bezproblémové patii ty, jez jsou zaloZzeny na nésledujicich prvcich: Ti, Sn, Zr, Fe, Bi, Nb,
Mo, W, Mg, Ca, Ce, Pr, Ag, Au.

Z uvedeného zékladniho hygienicko — ekologického rozd€leni vhodnosti
jednotlivych prvkﬁ[l] jako slozek pigmentl bylo vychazeno i pfi zpracovani této prace. Pro
vlastni pouziti vyvijenych cinicitych pigmentl jako excipientii pro léky je tfeba pocitat
jesté s jejich dalsim specidlnim testovanim. To vSak jiz pfesahuje moznosti této bakalarské
prace. Bude proto vhodné navazat na dosazené¢ vysledky dalSimi experimentalnimi

pracemi.

2.2 Specilni anorganické pigmenty!!

Mezi specialni anorganické pigmenty se fadi pigmenty vysokoteplotni, antikorozni,
lesklé a perletové a luminiscenéni.™ Tyto pigmenty maji kromé& svych zakladnich
pigmentovych (tj. vybarvovacich, zakalujicich) vlastnosti, eventualné plnicich vlastnosti,
jesté néjakou schopnost specidlni. Pro ucely této prace jsou ze specialnich pigmentl
vyznamné zejména vysokoteplotni. Ty jsou v anglosaské odborné literatufe oznacovany
jako smésné oxidy kovil. Piavodné byly tyto pigmenty vyuzivany jen pro vysokoteplotni
ucely. Jsou totiz chemicky i barevné stabilni 1 pfi vysokych teplotich. To jsou napf.
podminky keramickych vyrob, glazovani keramiky a aplikace smaltl. Vysoka stabilita
téchto pigmentll je vSak vsouCasné dob& piedurcuje i1 pro pouzZiti do specialnich
natérovych hmot, plasti, do stavebnich hmot a tmelt. Tyto pigmenty lze také povazovat
diky své chemické stabilit¢ za mozné vhodné excipienty, zejména pro vybarvovani a
plnéni povrchovych filmu tablet ve farmakochemii. Pfitom je samoziejmé tfeba zohlednit
druhy prvki (z hlediska jejich mozné hygienické zavadnosti), které v téchto smésnych
oxidech budou obsazeny. A to 1 pfesto, Ze zminéné pigmenty jsou v travicim traktu
zivocichil zcela nerozpustné. Piedurcuje je k tomu prave jejich vysoka chemicka i termicka
stabilita, ktera je dana krystalovymi strukturami smésnych oxidi. Tyto struktury jsou
odvozeny od n¢kterého ze stabilnich ptirodnich mineralt. Dle toho se déli do jednotlivych
skupin. Podle asociace DCMA existuje celkem &trnact skupin téchto pigmentt typu
smésnych oxida (viz. Tabulka I.) Mineraly vznikaly v pfirod¢ pii horotvornych procesech
za vysokych teplot a tlakd pii utvafeni zemské kury. V Cisté podobé jsou vétSinou
bezbarvé. Mohou vSak do jejich miizky v pribéhu syntézy vstupovat pfimeési (tzv.
chromofory — nositelé barevnosti, ionty s nezaplnénymi d nebo f orbitaly) a vysledkem

jsou pak barevné produkty.
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Tabulka I.: Klasifikace vysokoteplotnich pigmentii podle DCMA

Trida DCMA Pouziti Trida DCMA Pouziti
|. |Baddeleyit A VIIl. | FosforeCnany B, C
ll. |Boritany B IX. Priderit A B, C
lll. | Korund, Hematit A B |X Pyrochlor A
IV. | Granaty A XI. Rutil, Kasiterit A B, C
V. |Olivin A XIll. | Sfén A
VI | Periklas A XIll. | Spinely A B, C
VII. | Fenakit A XIV. |Zirkon A

V praxi se pigmenty typu smésnych oxidl pfipravuji vypalem vychozich smési 31,

Ty obsahuji v riizném poméru vhodné vychozi slozky. Vypaluji se pii rizné¢ vysokych
teplotach v elektrickych pecich v laboratofich a poloprovozech ¢i plynovych pecich
v primyslové praxi. Nékdy se pii vypalu reguluje 1 atmosféra v pecich (oxidicka, inertni,
slab&é redukéni). Vychozi suroviny se nejcastéji pouzivaji v podobé oxidi ¢i sloucenin,
které na oxidy béhem vypalu snadno ptechazeji — hydroxidy, hydroxid — uhli¢itany,
uhlic¢itany, $tavelany, octany atd.. Béhem syntézy pigmenti je tfeba dosdhnout toho, aby
doslo k vytvotreni mikrocastic pfisluSnych minerald. Pfitom je tieba docilit toho, aby se do
krystalové struktury vclenila vhodnd piimés jako chromofor. Vznika tak produkt s
¢astecné deformovanou mftizkou, ale stale odpovidajici pfislusnému mineralu, ktery je pak

vétSinou vyrazng barevny.

Klasifikace pigmentt typu smésnych oxidii dle DCMA (Dry Colour Manufactures
Association)? je ¢leni do Strnacti tiid podle jejich struktury (viz. Tabulka ). Tento systém
také dava pigmentiim ¢iselné oznaceni pomoci tfech ¢isel. Prvni ¢islo oznacuje tfidu podle
struktury pigmentu (tzn., kterému minerélu struktura pigmentu odpovida), druhé dvojcisli
potfadové Cislo pigmentu a tteti ¢islo zna¢i odstin barvy. Tabulka I. také uvadi oblasti
pouziti z hlediska moznych teplot jejich aplikaci. Oznaceni pismenem A udavd moznosti
vysokoteplotniho pouziti pigmentt (1000 - 1400°C, pouZiti pro glazury, smalty, keramické
hmoty), pismeno B pak stfednéteplotni pouziti (400 - 600°C, pouziti pro plasty a
polymery) a pismeno C pak pouziti pfedevSim pro natérové hmoty (max. 200°C). Pro uziti

ve farmakochemii 1ze uvazovat prakticky vSechny skupiny - A, B, C.
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2.2.1 Cinicité pigmenty

Cinic¢ité pigmenty jsou zalozeny na oxidu cini¢itém, respektive jsou to smésné
oxidy, kde oxid ciniCity pfedstavuje dominantni roli. Jsou to pigmenty celkem péti

nasledujicich skupin: pigmenty typu kasiteritu, sfénu, perovskitu, malayiatu a také spinelu.

Kasiteritové pigmenty (XI. tfida DCMA), do jejichz skupiny patii i pigmenty
studované v této praci jsou odvozeny od mineralu kasiteritu S tetragonalni strukturou, jehoz
Cesky ndzev je cinovec. Tento minerdl se nachdzi v hojné mife v severozapadnich
Cechach, kde byl jestd v minulém stoleti t&Zen a zpracovavan v okoli mésta Cinovec.
V nomenklatute DCMA jsou uvedeny celkem tfi typy kasiteritovych pigmenti (viz.
Tabulka 11.)*

Tabulka I1.: Kasiteritové pigmenty podle klasifikace DCMA'™!

Anglicky Cesky nazev Cislodle | Zakladni chem.
. oficiélnj nazev pig_me.ntu’ DCMA slozeni
Tin V?:r;ascili;?rit:elléw Kas;leur,;:tova 11-22-4 (Sn.V) O,
Chrome Tnoid | Feetod w205 | encnon
Aoy S| Kastetod 111 245 | ensno:

Dalsi skupinou zaloZenou na oxidu cini¢itém piedstavuji tzv. sfény (XII. tfida
DCMA)?. Jsou to pigmenty se strukturou odpovidajici mineralu sfénu. Vedle SnO,

obsahuji jeste¢ CaO a SiO,, event. také Cr0:s.

V nomenklatufe DCMA jsou uvedeny jesté dalsi dva pigmenty s obsahem oxidu

cini¢itého. Je to ve XIIL t¥idé DCMAM a jsou oba spinelového typu.

Na pracovisti katedry anorganické technologie (FChT UPa) jsou v soucasnosti
zkoumany dalsi dva typy pigmentd typu smésnych oxidi s obsahem SnO,. Ani jeden
Z nich neni zatim uvedeny v nomenklatuie DCMA®. Prvni je typu perovskitu — CasSnOs!,

Srsn0s! a BaSnO4!®. Druha skupina je typu malayiatu — M"SnSiOs.

Cilem ptedloZzené bakalaiské prace je posoudit mozZnosti syntézy cinicitych
pigmentl, zejména kasiteritového typu v Zlutych az okrovych barevnych odstinech. Pfitom

by chemické slozeni (tj. obsah pouzitych prvkil) mélo byt takové, aby umoznovalo
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pfipadné vyuziti téchto pigmentd i ve farmakochemii. M¢ly by byt pouzivany jako
excipienty Kplnéni a zabarvovani povrchovych filmi na potahovanych tabletach.
Vzhledem k vySe uvedenému byla pozornost soustiedéna na oxid Zelezity jako barvici
piimes ve studovanych cinicitych pigmentech. Jako tzv. nabojové kompenzujici ionty byly
dodavany do reak¢nich smési v podob¢ oxidi vySemocnych prvkt P,Os, Nb,Os, Ta,0s,
WO3 a MoOs.

2.3 Barevnost pigmentu

Barevnost pi gmentﬁ[g]

se posuzuje bud’ pfimo v jejich praskové podobé nebo
v povrchovych vrstvach organickych ¢i anorganickych pojiv. Povrchovou vrstvu pigmenty
zakaluji a pozorovatel vnimd odrazené svétlo. To je dano spektralnim sloZenim
dopadajiciho svétla S, a odrazivosti vybarvené vrstvy R(;. Méfitkem odrazu (remise) je
tzv. spektralni koeficient odrazu ). Vynesenim hodnot S, vV zavislosti na vinové délce A

se ziskaji tzv. remisni kiivky. Ty jiz charakterizuji barevnost a kryvost pigmenti.

Hodnoceni barevnosti 1ze provadét subjektivné a objektivné. Subjektivni hodnoceni
spocivd v porovnavani vzorku s barevnymi standardy (atlasy). Daleko vyznamnéjsi je
objektivni hodnoceni barevnosti, kter¢ umoznuje vyjadiit barevnost nezavisle na
individualni schopnosti hodnotitele. Je zalozeno na systému CIE L* a* b*. Barevnost se
v prostoru CIE L* a* b* popisuje pomoci barevnych soufadnic L* a* b*. L* je soufadnice
jasu — vyjadtuje jas od ¢erné az po Cisté bilou nejcastéji v %, tj. od 0 do 100 (Cisté bila je
100). Soufadnice a* vyjadfuje barevny ton od Cervené (+ a*) az po zelenou (- a*).
Soutadnice b* vyjadfuje barevny ton od Zluté (+ b*) az po modrou (- b*). Tyto tii
soufadnice predstavuji barevny prostor, ve kterém lze jakykoliv barevny odstin popsat (viz.
Obr.1). Moderni pfistroje (viz. Obr.2) méfi hodnoty S, a z nich pak pfimo vypocitavaji

soufadnice L* a* b*.
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2.4 Rentgenova difrakéni analyza

Rentgenova difrakéni analyza patii k optickym metoddm instrumentalni anal}'/zy[g].

Vzorky jsou pro méteni nejcastéji vV praskové mikrokrystalické podobé€. Rentgenové zareni
dopadéd na mikrokrystalicky praskovy vzorek a dochazi k rozptylu a interferenci zafeni.
Dle Braggovy rovnice® vznikaji interferencni maxima. Vysledkem je tzv. difraktogram,
ktery je pro kazdou krystalickou latku charakteristicky. Je tvoien souborem difrak¢nich ¢ar

o riizné intenzité, pii riznych hodnotach Braggova difrak¢niho thlu ©.

2.5 Meéreni velikosti ¢astic pigmentt

Velikost castic pigmenti je dilezity parametr pro jejich aplikaci. Méa vliv na
povrchové vrstvy do nichz jsou pigmenty aplikovany. Vedle mechanickych vlastnosti to
jsou pak ptredevsim vlastnosti optické. V ptipadé této bakaldiské prace se jednalo o
velikost ¢astic pigmenti v rozsahu 0,1 az 100 pm. Klasickymi metodami pro stanoveni
velikosti Castic jsou sitova analyza, sedimentacni metody, propustnostni metody a
mikroskopické metody. Mezi nejnovejsi metody pak patii sedimentacni metody s vyuzitim
fotodetektorti nebo rtg. detektori. Nejmoderngjsi pfistroje pro méfeni velikosti ¢astic
pigmentl vyuZzivaji rozptylu monochromatického svétla na ¢astici pigmentu. Podle vztahu
mezi velikosti ¢astic d a vinovou délkou pouzitého laserového zafeni A je velikost Castic
vyhodnocena na zakladé tzv. teorie Fraunhoferovy difrakce (d >> 1) nebo podle teorie
Mieho rozptylu (d ~ 1). Tyto metody se vzajemné¢ mohou kombinovat a umoziuji tak
meteni v rozsahu velikosti ¢astic 0,02 az 2000 um. Na tomto principu pracuje i ptistroj
Mastersizer 2000/MU, ktery byl vyuzit v této bakalatské praci a poskytuje pfimo vysledky

v podobé¢ distribu¢nich k¥ivek a hodnot dyg, dsp @ do.
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Obrazek 1.: Barevnostni ki'iz souradnic L* a* b*

Obrézek 2.: Pristroj ColourQuest XE pro méreni barevnosti

Obrazek 3.: Pristroj MasterSizer 2000/MU pro méreni velikosti castic
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3  EXPERIMENTALNI CAST

3.1 Pouzité chemikalie a zarizeni

3.1.1 Pouzité chemikalie na syntézu pigmenti

Oxid cini€ity SnO;

Oxid zelezity Fe,03
Oxid niobi¢ny Nb,Os
Oxid tantalicny Tay0s

Oxid wolframovy  WOs3
Oxid molybdenovy MoO;
Dihydrogenfosfore¢nan

amonny NHzH,PO,

Sigma Aldrich, s.r.o. CR
Heubach GmbH, SRN

X<
=

Bochemie Bohumin s.r.o.
Bochemie Bohumin s.r.o. CR
Bochemie Bohumin s.r.o. CR

Bochemie Bohumin s.r.o. CR

Fosfa Bieclav a.s. CR

3.1.2 Pouzité materialy na aplikace pigmenti

Akrylatovy disperzni lak
Leskly bily neabsorbujici papir
Glazura transparentni G07091
Neglazované kachle

BéZné laboratorni vybaveni

3.1.3 Pouzita zarizeni

Spektrokolorimetr ColourQuest XE
Granulometr MasterSizer 2000/MU
Elektricka pec 05175

Laboratorni vahy KERN EG 420
Birdav aplikator (100 pm)

Vertikalni difraktometr D8 Advance

Balakom a.s. CR
Silueta s.r.o. CR
Glazura a.s. CR

Glazura a.s. CR

Hunter Lab, USA

Malvern Instruments, Ltd, VB
Clasic CZ, s.r.o. CR

KERN & Sohn, GmbH, SRN
Cerdec Corp., USA

Bruker AXS, VB
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3.2 Syntéza pigmenti

Pigmenty syntetizované v této bakalaiské praci byly pripravovany klasickym
suchym zpﬁsobem[3]. Navazky vychozich surovin - jednotlivych vychozich oxida (resp.
dihydrogenfosforecnanu amonného) byly vypocitany ze stechiometrie vzorcu, které byly
zvoleny pro zpracovani prace. Suroviny byly pouzity ve formé jemnych praskt a navazeny
S pfesnosti na tii desetinnd mista. Navazky byly vzdy vneseny do achatové tfeci misky.
V ni byly homogenizovany po dobu 15 - 20 minut. Vychozi smési byly pak pfevedeny do
korundovych kelimkid a vypalovany v elektrické laboratorni peci. Bylo tomu pfi sedmi
raznych teplotach: 1200, 1250, 1300, 1350, 1400, 1450 a 1500°C. Narust teploty v peci byl
vzdy zvolen 10°C/min a vydrz na uvedenych teplotach byla po dobu 3 h. Poté byla pec se
vzorky vypnuta a po jejim samovolném zchladnuti z ni byly kelimky se vzorky pigmentt

vyjmuty k dalSimu zpracovani.

3.2.1 Jednotlivé pigmenty pripravené v praci

V praci byly pfipravovany pigmenty, odpovidajici vzorciim:

Schématické znaceni vzorkl v praci

Sno gFeo.1Po 102 Sn(Fe,P)O; (1200, 1250, 1300, 1350, 1400, 1450, 1500°C)
Sno gFeo :Nbg 10> Sn(Fe,Nb)O; (1200, 1250, 1300, 1350, 1400, 1450, 1500°C)
Sno gFeo 1 Tao 10> Sn(Fe,Ta)O; (1200, 1250, 1300, 1350, 1400, 1450, 1500°C)
SNo gsFeo 1Wo 05s0; Sn(Fe,W)0, (1200, 1250, 1300, 1350, 1400, 1450, 1500°C)
SNo gsFeo 1M0g 0502 Sn(Fe,Mo0)O, (1200, 1250, 1300, 1350, 1400, 1450, 1500°C)

Po vypalu byly vSechny pigmenty stale v praSkovém stavu (nebyly specené). Bylo
proto mozné je bez problémi vysypat a rozetfit v tfeci achatové misce.

Orienta¢ni vyluhy pigmentl v destilované vodé za varu potvrdily o¢ekéavani, Ze
pigmenty neobsahuji Zadné vodorozpustné slozky. Proto s nimi bylo dale pracovano bez

dalSich fyzikalnich ¢i chemickych Gprav.
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3.3 Méreni velikosti ¢astic pigmentu

Castice cini¢itych pigmentd piipravenych v bakalaiské praci byly z hlediska
velikosti zhodnoceny na pfistroji MasterSizer 2000/MU (Obr. 3). Pro méieni velikosti
Castic pigmentd se zde vyuziva laseru a rozptylu event. ohybu dopadajiciho zafeni na
¢astice. Na zakladé Mieho rozptylu nebo Freunhoferova ohybu je vyhodnocovan ziskany
signal. P¥istroj umoziiuje méfit ¢astice o velikosti v rozsahu 0,02 az 2000 pum. Céstice
méieného pigmentu jsou rozptyleny v destilované vod¢ za ptidavku dispergacniho ¢inidla.
Me¢éieni se provadi v prutoéném systému a k dikladné dispergaci cCastic pigmentu
Vv kapalin€ se pouziva ultrazvuku.

K jednotlivym méfenim bylo navazeno vzdy 0,2 — 0,5 g vzorku pigmentu. Ten byl
pfeveden do kapalné disperze rozptylenim vzorku v 40 ml difosfore¢nanu tetrasodného o
koncentraci 0,15g.1". K tomu byl pouzit ultrazvukovy homogenizator. Disperze byla
potom davkovana do roztoku 800 ml destilované vody, v némz bylo 4,8 ml difosforecnanu
tetrasodného o koncentraci 3g.1™ (pistroj automaticky vyhodnocuje vhodnou koncentraci
vzorku pigmentu v disperga¢ni kapaling€). Disperze kapaliny se vzorkem je ptivadéna do
méfici cely, kde dochazi k vlastnimu méteni. To probihd ve tiech cyklech po dobu zhruba
jedné minuty. Pfistroj poskytuje ihned vysledkové informace. Bud’ v podobé hodnot dsg,
dso, dgo Nebo jako frekvenéni ¢i kumulativni funkce (na vysledném vystupu z pfistroje jsou

pak uvedeny vSechny tyto hodnoty).

3.4 Meéreni rentgenové difrakéni analyzy

V praci ptipravené pigmenty (n€které z nich vybrané) byly podrobeny rentgenové
difrak¢ni analyze. Méfeni bylo provadéno jako servisni méfeni doc. Ing. L. Benesem, CSc.
ve Spole¢né laboratofi chemie pevnych latek pii Univerzité Pardubice. Vzorky pigmentt
byly méfeny pomoci difraktometru D8 Advance s polomérem goniometru 17 cm. Bylo
pouzito rentgenové zafeni médi a sekunddrniho monochromatoru. Vlnova délka pouzitého
zateni K,; =0,15418 nm pro thly 2 ® < 35° a vlnova délka K,,= 0,15405 nm pro thly 2
O > 35°. Rozsah méfeni byl od 10° do 80° (pro tihel 2 @) pii nulovém pohybu vzorku.
K detekci pouzitého zateni byl vyuzit scintila¢ni detektor a jako vné&jsi standard byl pouzit

polykrystalicky kiemen.
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3.5 Aplikace pigmenti do pojiv

Pigmenty pfipravené v ramci bakalaiské prace, byly vSechny testovany vnasenim
jednak do organického pojivového systému (vodou feditelného akrylatového disperzniho

laku) a jednak do anorganického systému (stfednéteplotni kiemicitanové glazury).

3.5.1 Aplikace pigmentii do organického pojivového systému

Ptipravené pigmenty byly pro posouzeni jejich aplikacnich vlastnosti - krycich
schopnosti a barevnosti - dispergovany do akrylatového laku. Poté byla provedena tzv.
stahovaci zkouska. Pomoci ni 1ze jednoduchou metodou a s jednoduchymi nastroji ziskat

dostate¢né vysledky o vybarvovacich a krycich schopnostech pigment.

Pigmenty byly navazeny vzdy v mnozstvich okolo 1g a byly dikladné rozetieny
v achatové misce. Do misky se pak piidalo 1,5 ml akrylatového disperzniho laku, ktery je
teditelny vodou. Tento systém byl potom pomoci tloucku dostatecné zhomogenizovan az

vytvoftil optimalni pastu.

Pasta byla poté prevedena pomoci ocelové Spachtle na leskly bily neabsorbujici
papir (rozméry 7 x 8,5 cm) tak, aby vytvofila tenkou linii na okraji tohoto papiru. Pomoci
Birdova aplikatoru (s Sitkou Stérbiny 100 pum) pak byla pasta rozetfena po celé ploSe
papiru. Tim se vytvofila rovna hladka vrstva natérového filmu a po usuSeni vznikl natér

V tzv. plném tonu. Takto byl pfipraven k méteni barevnosti.

3.5.2 Aplikace pigmentu do keramické glazury

K posouzeni termické 1 chemické stability pigmentd pfipravenych v praci a
Kk posouzeni jejich barevnosti a krycich schopnosti, se vyuziva jejich aplikace do vhodné
keramické glazury. Bylo vzdy navazovano 0,2 g pigmentu a 1,8 g glazury G 07091.
Pigment byl nejprve homogenizovan tlouckem v achatové treci misce a poté k nému bylo
piidano 2,5 ml destilované vody a vse bylo dukladné promiseno. Vznikla suspenze byla

nanaSena S$tétcem (pfiénymi a podélnymi tahy) na keramické neglazované kachli¢ky o
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rozmérech 25 x 25 mm. Kachlicky natfené suspenzi byly po vysuSeni na vzduchu za
laboratorni teploty poté vypaleny V elektrické peci za teploty 1000°C. Nab¢h teploty v peci
byl 10°C/min, vydrz na teploté glazovani 15 min. Po zchladnuti byly pfipraveny k méfeni

barevnosti.

3.6 Méreni barevnosti aplikovanych pigmenti

Vzorky natéri a glazur s aplikovanymi jednotlivymi pigmenty piipravovanymi
Vv praci, byly hodnoceny z hlediska jejich barevnosti a kryci schopnosti. To bylo provadéno
pomoci spektrofotometru ColorQuest XE (Obr. 2). M¢fici otvor je 9 mm, geometrie
meéfeni je d/8°, coz znamend ze méteny vzorek byl osvétlovan difizné a pozorovan pod
uhlem neptesahujicim 8° od kolmice. Jako bilé smluvni svétlo bylo pouzito mezinarodné
doporucené normalizované denni svétlo s oznacenim D65. ColorQuest XE ma k dispozici
4 kolorimetrické prostory. Pro tato méteni byl zvolen kolorimetricky prostor CIE L* a* b*.
Pfed kazdym méfenim bylo tieba pfistroj kalibrovat, za pouziti bilého standardu (popis
kalibrace pfistroje byl uveden v uzivatelské piirucce). Pfi méfeni bylo nutné se vzdy
presveédCit, ze zaberova plocha spektrofotometru ColorQuest XE je rovnobézna s plochou

vzorku (tj. s natfenym lesklym papirem, ¢i s glazovanou kachlickou).
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4 VYSLEDKY A DISKUZE

Zde jsou uvedeny vysledky hodnoceni jednotlivych pigmentii syntetizovanych
Vv této bakalarské praci. Ve vSech piipadech jsou sledovany jejich aplikace do organického
pojivového systému a do anorganické keramické glazury. Tyto aplikace potom byly
vSechny zhodnoceny z hlediska barevnosti. Ne&které vybrané pigmenty byly také

posouzeny z hlediska jejich velikosti ¢astic a z hlediska jejich krystalové struktury.

Vsech pét sérii pigmentd: SnggFep1Po102, SnpgFep1Nby 102, SnggFep1Tag102,
Snp gsFep 1Wo 0502, Sho gsFep1M00,0502 (vzdy po sedmi vzorcich — dle teplot jejich syntézy
— 1200, 1250, 1300, 1350, 1400, 1450, 1500°C) byly uz na prvni pohled v dobré kvalité.
Vzorky byly dobie proreagované, jemné praskové a sypké (nespecené). Vyluhy vybranych

vzorkl v destilované vodé za varu ukazaly, ze neobsahuji zddné vodorozpustné slozky.

4.1 Velikost ¢astic pripravenych pigmenti

Stiedni velikost Castic (dsp) vSech ciniCitych pigmentl pfipravenych v praci se
pohybovala v rozmezi 2 - 10um. To je pro uvazované pouziti téchto pigmenti velmi
ptizniva velikost. Také distribu¢ni kiivky velikosti ¢astic byly pomérné piiznivé (relativné
uzké — viz. piiklady zmétenych vzorkd uvedenych na obrazcich 4 a 5). Ukazalo se, ze druh
kompenzujiciho prvku nemé vyraznéj$i vliv na velikost Castic pigmentu. Velikost Castic
pigmentt nebyla vyraznéji ovlivnéna ani teplotou syntézy pigmentu (hodnoty dsy mirné
nartstaly od 1200 do 1500°C).
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Obrazek 4: Distribucni krivky velikosti c¢astic vzorku Sno gFeg 1P 102 pripraveného pri
teplote 1300°C (dio = 0,54 um, dso = 2,80 um, doo = 9,75 pum)
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Obrazek 5: Distribucni krivky velikosti c¢astic vzorku Sno gsFeo1Wo 0502 pripraveného pri
teplote 1350°C (d1o = 1,08 um, dso = 4,63 um, doo = 14,42 um)
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4.2 Rentgenova difrak¢ni analyza pripravenych vzorki pigmenti

Vybrané vzorky pfipravenych pigmentd byly podrobeny rentgenové difrakéni
analyze. Z vysledkii vyplyva, ze produkt je kasiteritové tetragonalni struktury. V nékterych
piipadech vzorki je na difraktometrech patrny i vznik malého mnozstvi dalsi faze. Napi.
Vv ptipadé produktu SnggFeg1Nbg10, (Obr. 6) je to niobi¢nan zelezity respektive smésny
oxid niobi¢no - zelezity (NbFeOg4). Ten je v monoklinické symetrii. Nepatrné mnozstvi

této faze se vSak nemuze na vysledné kvalité (barevnosti) pigmentu projevit.
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Obrazek 6: Difraktogram vzorku pigmentu Sng gFeo 1Nbo 10, (teplota syntézy 1400°C)
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4.3 Barevnosti syntetizovanych pigmentii

Jak dokumentuje kapitola 3, byla méfena a hodnocena barevnost péti typa fad
syntetizovanych pigmentd a to vzdy za teplot 1200, 1250, 1300, 1350, 1400, 1450 a
1500°C. Jsou to:

SnogFeo,1P0,102
SnosFeg1Nby 102
SnpgF€01Ta010
Sno gs5F€0,1Wo,0502

SnogsFe,1M0g 0502

Barevnosti byly hodnoceny jednak po aplikaci pigmentt do organického pojiva a

jednak po aplikaci do keramické glazury.

4.3.1 Barevnosti pigmenti SnggFe;,P,10, po jejich aplikaci do organického

pojivového systému a do keramické glazury

Barevnosti pigmentt SnggFeg1Po 10, syntetizovanych pfi teplotach 1200 — 1500°C
jsou shrnuty v tabulkach Il a IV (viz. pfiloha) a graficky znadzornény na obrazcich 7
(pigmenty vorg. pojivu) a 8 (pigmenty v keramické glazufe). Hodnoty barevnosti
vyjadiené v soutadnicich a* a b* ukazuji, ze pigment SnggFeo 1P 10, poskytuje zajimavé
zluté odstiny (hodnota soufadnice b*). Je tomu ponékud vice po jeho aplikaci do
keramické glazury nez do organického pojiva. V pojivu ma pigment pomérn€ vyraznou
¢ervenou slozku barevnosti (hodnota soufadnice a*). V glazufe je pak cCervena slozka
barevnosti pigmentu vyrazné men$i nez v pojivu — pigment je vice zluty. Zajimavy je
posun barevného odstinu s rostouci teplotou jeho syntézy. U pigmentu v organickém
pojivu nariista s rostouci teplotou Cervena slozka barevnosti (Zluta se témét neméni). U
pigmentu v glazufe je barevnostni posun (po ose a*) spiSe opaénym smérem i kdyz je

oproti aplikaci do organického pojiva vyrazné mensi.
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Obrazek 7: Barevnosti pigmentu Sng sFeg 1P0.102 (teploty syntézy 1200 — 1500°C) po
aplikaci do organického pojivového systému
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Obrazek 8: Barevnosti pigmentu Sng gFeg 1Po10: (teploty syntézy 1200 — 1500°C) po
aplikaci do keramické glazury
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4.3.2 Barevnosti pigmenti SnggFe;Nbg 10, po jejich aplikaci do organického

pojivového systému a do keramické glazury

Barevnosti pigmenti SnggFep1Nbo10, syntetizovanych pii teplotach 1200 —
1500°C jsou shrnuty v tabulkédch V a VI (viz. ptiloha) a graficky znadzornény na obrazcich
9 (pigmenty v org. pojivu) a 10 (pigmenty v keramické glazute). Hodnoty barevnosti
vyjadiené v soufadnicich a* a b* ukazuji, ze pigmenty Sng gFep 1Nbg 10, jsou tmavsi (nizsi
hodnoty L*) nez u piedchozich pigmentt - SnggFeo 1Po10,. Jsou sice zluté, avSak znatelné
mén¢ (nizsi hodnoty b*). Také hodnoty a* (Cervena slozka barevnosti) jsou méné vyrazné.
Zajimavy je posun barevnosti pigmentt SnggFeg1Nby 10, s teplotou syntézy — Vv piipadé
aplikace pigmenti do organického pojiva i do keramické glazury klesaji Zluté slozky
barevnosti (zhruba na jednu étvrtinu oproti hodnoté pro teplotu syntézy 1200°C). Barevné
odstiny pigment se v piipad¢ aplikaci do keramické glazury pohybuji od okrové do

cokoladoveé hnédé. V pripade organického pojiva, je to od okrové do khaki.

4.3.3 Barevnosti pigmenti SnggFey;Tay;0, po jejich aplikaci do organického

pojivového systému a do keramické glazury

Barevnosti pigmentli SnggFeg 1Ta,102 syntetizovanych pii teplotach 1200 — 1500°C
jsou shrnuty v tabulkach VII a VIII (viz. piiloha) a graficky znazornény na obrazcich 11
(pigmenty v org. pojivu) a 12 (pigmenty v keramické glazufe). Pigmenty s obsahem tantalu
vykazuji pomérné intenzivni Zluté barevné odstiny (vysoka hodnota soufadnice b*)
zejména pii vyssich teplotich syntézy. Je tomu tak hlavné v keramické glazuie. Cerveny
barevny odstin se vice projevuje pii nizSich teplotich syntézy zejména v organickém
pojivu. Hodnoty jasu (soutfadnice L* - viz. tabulky VII a VIII) jsou méné vyrazné, takze

pigmenty se v obou aplikacich jevi mirné tmavsi.
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Obrazek 9: Barevnosti pigmentu Sng gFeo 1Nbg 10, (teploty syntézy 1200 — 1500°C) po
aplikaci do organického pojivového systému
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Obrazek 10: Barevnosti pigmentu Sng gFeg 1Nbo 10, (teploty syntézy 1200 — 1500°C) po
aplikaci do keramickeé glazury
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Obrazek 11: Barevnosti pigmentu SnogFeo 1Tao 10, (teploty syntézy 1200 — 1500°C) po
aplikaci do organického pojivového systému
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Obrazek 12: Barevnosti pigmentu Sng gsFeo 1Tag10: (teploty syntézy 1200 — 1500°C) po
aplikaci do keramické glazury
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4.3.4 Barevnosti pigmenti SnggsFey W 050, po jejich aplikaci do organického
pojivového systému a do keramické glazury

Barevnosti pigmentll SnggsFeq1Wp 0502 syntetizovanych pii teplotaich 1200 —
1500°C jsou shrnuty v tabulkéch IX a X (viz. pfiloha) a graficky znadzornény na obrdzcich
13 (pigmenty v org. pojivu) a 14 (pigmenty v keramické glazufe). Pigmenty jsou znatelné
tmavsi (nizké hodnoty jasové slozky L* zejména v organickém pojivu a pii vysSich
teplotach syntézy). Z hlediska zlutého odstinu (soufadnice b*) se jako vyraznéjsi ukazuje
aplikace pigmentt v keramické glazufe. Pigmenty v organickém pojivu pak na pohled
nejsou zluté téméf vibec (viz. pfilozeny vzornik). V piipadé Cervené slozky barevnosti
(soufadnice a*) poté pii nizSich teplotach lezi barevnost pigmentl (v keramické glazuie)

dokonce nepatrné v zelené oblasti (mirn¢ zaporné hodnoty soufadnice a*).

4.3.5 Barevnosti pigmenti SnggsFe;1M0y0sO, po jejich aplikaci do
organického pojivového systému a do keramické glazury

Barevnosti pigmentli SnggsFeo1M0 502 syntetizovanych pii teplotdich 1200 —
1500°C jsou shrnuty v tabulkach XI a XII (viz. pfiloha) a graficky zndzornény na
obrazcich 15 (pigmenty v org. pojivu) a 16 (pigmenty v keramické glazufe). Pigmenty
v organickém pojivu jsou tmavsi (maji niz§i hodnoty slozky jasu L*). Zluta slozka
barevnosti pigmentt (soufadnice b*) je vyrazna pii jejich aplikaci do keramické glazury (v
organickém pojivu je méné vyrazna, coz je na pohled ziejmé z ptiloZeného vzorniku, kde
pigmenty v org. pojivu se nejevi takika vibec zluté). V obou ptipadech Zluta slozka
barevnosti s teplotou syntézy vzristi. Cervena slozka barevnosti (soufadnice a*) je
nevyraznd a v pifipad€ pigmentu aplikovaného do keramické glazury s rostouci teplotou

syntézy jeste klesa.
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Obrazek 13: Barevnosti pigmentu Sng gsFeo 1Wo 0502 (teploty syntézy 1200 — 1500°C) po
aplikaci do organického pojivového systému
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Obrazek 14: Barevnosti pigmentu Sng gsFeg 1Wo 0502 (teploty syntézy 1200 — 1500°C) po
aplikaci do keramické glazury
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Obrazek 15: Barevnosti pigmentu Sng gsFeg 1M0o 0502 (teploty syntézy 1200 — 1500°C) po

aplikaci do organického pojivového systému
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Obrazek 16: Barevnosti pigmentu Sng gsFeg 1M0g 0502 (teploty syntézy 1200 — 1500°C) po

aplikaci do keramické glazury
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5 ZAVER

V praci byly studovany moznosti piipravy cini¢itych pigmentt typu kasiteritové
zluté s piimési oxidu Zelezitého a péti riiznych oxidl vySemocnych prvki. Tyto vySemocné
prvky slouzi jako takzvané ndbojové kompenzujici pfiméesi. Hlavnim cilem prace bylo
predevsim zkoumat barevné moznosti pfipravenych fad pigmentt. U vybranych vzorka
pigmentl byly stanoveny velikosti jejich Castic a byla posouzena jejich struktura pomoci
rentgenové difrakéni analyzy. VsSechny pripravené pigmenty byly aplikovany do
organického pojivového systému a do keramické glazury a nasledné byla zmétena jejich

barevnost.

Bylo pfipraveno pét druht cinicitych pigmentti za sedmi riiznych teplot syntézy
v rozsahu 1200 az 1500°C. Jednalo se o pigmenty SnggFepi1Po102, ShogFeo1Nbg 102,

SnogFeo,1Tag,102, SnogsFeg 1Wo,0502 @ Sng gsFe,1M0g,050-.

Ptipravené pigmenty byly vSechny v praskové podobé (pfipravené pigmenty nebyly
“specené”). Stfedni velikost ¢astic mikrokrystali pigmentt je vhodna pro uvazované
pouziti do organickych pojiv (vCetné vybarvovani organickych povlakil tablet ve
farmaceutickém pramyslu). Hodnoty dsp se pohybovaly nejcastéji v rozsahu 2 — 10 um.

Krystalova struktura pigment odpovidala tetragonalni kasiteritové struktufe.

Zajimavé vysledky pfineslo hodnoceni barevnosti pigmentl po jejich aplikaci do
organického pojivového systému a do keramické glazury. Zluté az okrové barevné odstiny
se vyskytovaly prakticky ve vSech fadach pfipravenych pigmentd, tj. se vSemi ndbojovée
odstiny poskytovaly pigmenty s obsahem fosforu, tantalu a molybdenu (u molybdenu vSak
pouze pii aplikaci do keramické glazury). Vysledky barevnosti pigmentti ukazaly rozdily
pii jejich aplikaci do organického pojiva a pii aplikaci do keramické glazury. Tyto rozdily
bude tifeba vysvétlit v nékteré z dalSich praci, které by navazaly na tuto bakalatskou praci.
Celkoveé lze jako nejlepsi v pfipravené fad€ pigmentii oznacit pigment SnogFe€o1Po10:

syntetizovany pii 1350°C a pigment SnggFeo 1Tag 10, syntetizovany pii 1400 — 1500°C.
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PRILOHA

V piiloze bakalaiské prace jsou uvedeny tabulky III - XII1.

Obsahuji udaje z méieni barevnosti ciniitych pigment (syntetizovanych pii teplotach
1200 — 1500°C) po jejich aplikaci do organického pojiva a do keramické glazury a hodnoty

velikosti ¢astic (dio, dso, dgo) jednotlivych pigmentu.

Dale je v ptiloze uveden vzornik V praci pfipravenych pigmenti.

Tabulka Ill: Barevné viastnosti (souradnice L*, a*, b*) pigmentu Sng gFeg1Po 10, (teploty
syntézy 1200 — 1500°C) po aplikaci do organického pojiva

ey L[ |
1200 81,44 1,31 22,31
1250 78,82 3,27 23,18
1300 74,47 9,10 22,85
1350 68,60 | 16,31 | 21,74
1400 6513 | 17,02 | 21,86
1450 62,74 | 17,66 | 22,44
1500 61,13 | 18,03 | 23,12

Tabulka IV: Barevné viastnosti (souradnice L*, a*, b*) pigmentu SnggFeo1Po 10, (teploty
syntézy 1200 — 1500°C) po aplikaci do keramické glazury

e [ e | e
1200 81,45 3,92 34,00
1250 80,91 3,76 33,97
1300 80,20 2,92 33,20
1350 79,51 2,70 32,85
1400 78,70 2,32 32,60
1450 76,91 1,98 31,95
1500 75,19 1,83 31,14
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Tabulka V: Barevné viastnosti (souradnice L*, a*, b*) pigmentu Sng gFeg1Nbg 10, (teploty
syntézy 1200 — 1500°C) po aplikaci do organického pojiva

T s;t:::t]ezy L* a* b*
1200 56,66 6,45 19,47
1250 50,95 6,38 13,33
1300 41,12 6,33 9,90
1350 39,56 6,15 8,21
1400 37,32 5,99 7,05
1450 35,14 5,90 6,15
1500 34,02 5,82 5,68

Tabulka VI: Barevné viastnosti (souradnice L*, a*, b*) pigmentu SnogFeq1Nbg 10, (teploty
syntézy 1200 — 1500°C) po aplikaci do keramické glazury

e [ o | e
1200 66,62 6,44 25,32
1250 52,49 6,54 14,16
1300 48,36 6,69 10,88
1350 46,14 6,75 9,62
1400 44,32 6,82 8,56
1450 42,56 6,88 7,82
1500 40,83 6,93 7,10

Tabulka VII: Barevné vlastnosti (souradnice L*, a* b*) pigmentu Sng gFeg1Tag 10,
(teploty syntézy 1200 — 1500°C) po aplikaci do organického pojiva

e [ | e
1200 50,72 10,98 11,92
1250 49,48 10,26 12,23
1300 47,45 8,00 12,44
1350 48,06 7,10 13,26
1400 51,29 5,51 20,23
1450 55,32 5,00 27,87
1500 60,75 5,79 27,63
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Tabulka VIII: Barevné viastnosti (souradnice L*, a*, b*) pigmentu Sng gFep1Tag 10,
(teploty syntézy 1200 — 1500°C) po aplikaci do keramické glazury

T s;t:::t]ezy L* a* b*
1200 63,25 3,90 34,97
1250 63,89 3,58 34,86
1300 63,97 3,48 33,95
1350 65,37 2,87 33,60
1400 66,61 2,55 31,79
1450 69,78 2,31 30,94
1500 71,97 1,96 29,86

Tabulka 1X: Barevné viastnosti (souradnice L*, a*, b*) pigmentu Sng gsFep 1Wp 0502
(teploty syntézy 1200 — 1500°C) po aplikaci do organického pojiva

ey L[ |
1200 46,69 6,09 8,38
1250 43,93 4,27 6,74
1300 41,74 3,66 5,74
1350 40,92 2,96 6,02
1400 39,88 2,28 6,57
1450 38,12 1,52 6,92
1500 37,92 1,01 8,07

Tabulka X: Barevné viastnosti (souradnice L*, a*, b*) pigmentu Sno gsFeo1Wo 0502
(teploty syntézy 1200 — 1500°C) po aplikaci do keramické glazury

e [ | e
1200 70,79 -0,95 21,91
1250 67,35 -0,66 21,80
1300 65,86 -0,34 20,98
1350 62,32 0,65 20,20
1400 59,48 1,72 19,45
1450 55,14 2,80 18,98
1500 52,11 4,28 19,90
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Tabulka XI: Barevné viastnosti (souradnice L*, a*, b*) pigmentu Sho gsFeg 1M0g 0502
(teploty syntézy 1200 — 1500°C) po aplikaci do organického pojiva

T s;t:::t]ezy L* a* b*
1200 51,58 2,45 2,16
1250 51,17 2,67 2,97
1300 49,30 2,80 3,52
1350 46,52 3,13 3,35
1400 48,82 3,60 5,27
1450 51,47 3,92 8,42
1500 53,82 4,12 8,38

Tabulka XII: Barevné viastnosti (souradnice L*, a*, b*) pigmentu Sng gsFeo 1M0g 0502
(teploty syntézy 1200 — 1500°C) po aplikaci do keramické glazury

ey L[ |
1200 78,01 9,43 23,98
1250 77,69 8,79 24,02
1300 77,02 8,00 25,28
1350 76,63 6,87 28,36
1400 75,12 5,82 31,70
1450 74,31 5,74 33,50
1500 73,14 4,20 36,78
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Tabulka XIII: Hodnoty velikosti ¢astic (dyo, Oso, o) jednotlivych pigmentii syntetizovanych
pri riiznych teplotach v intervalu 1200 — 1500°C

pigment T syntézy [°C] d1o [um] dso [um] dgo [um]

1200 0,46 2,04 8,93

1250 0,51 2,17 9,14

1300 0,54 2,80 9,75

Sn(Fe,P)0, 1350 0,68 4,78 11,36
1400 0,75 5,15 12,78

1450 0,88 6,32 16,13

1500 0,96 6,72 18,56

1200 0,42 1,79 10,19

1250 0,43 1,85 11,21

1300 0,51 2,91 13,48

Sn(Fe,Nb)O, 1350 0,66 3,78 14,46
1400 0,78 4,56 15,23

1450 0,83 5,53 16,11

1500 0,98 6,48 18,94

1200 0,48 2,72 9,46

1250 0,55 3,45 10,08

1300 0,62 3,98 11,53

Sn(Fe,Ta)O, 1350 0,69 4,55 13,72
1400 0,75 5,11 16,40

1450 0,87 5,72 17,52

1500 0,97 6,42 19,07

1200 0,56 3,05 10,12

1250 0,83 3,53 12,65

1300 0,96 3,98 13,78

Sn(Fe,W)0, 1350 1,08 4,63 14,42
1400 1,62 6,15 19,13

1450 1,83 8,48 20,08

1500 1,98 10,05 21,32

1200 0,91 3,51 10,74

1250 1,17 4,63 11,93

1300 1,80 5,82 13,07

sn(Fe,Mo)0, 1350 2,55 8,31 14,31
1400 3,16 9,45 15,63

1450 3,95 10,02 16,71

1500 4,42 11,17 17,85
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Organické pojivo

Sn(Fe,P)O,

Keramicka glazura

B T

Sn(Fe,P)O,

Sn(Fe,Nb)O, Sn(Fe,Nb)O,
Sn(Fe,Ta)O2 Sn(Fe,Ta)O2
Sn(Fe,I/IOO2 Sn(Fe,I/IOO2
Sn(Fe,Mo)O2 Sn(Fe,Mo)02
1200°C  1300°C  1400°C  1500°C 1200°C  1300°C  1400°C  1500°C
VZORNIK

V pfilozeném vzorniku jsou znazornény snimky vzorkidl pfipravenych pigmentii
aplikovanych do organického pojiva a do keramické glazury.
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