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ANOTACE 

Tato práce se věnuje přípravě dusíkem dopovaného SrTiO3. Byly testovány tři zdroje 

sloučenin obsahujících dusík vázaný v různých formách, hexamethylentetraamin, močovina a 

uhličitan amonný. Syntéza byla provedena pomocí mechanoaktivace vstupních surovin 

v planetovém mlýnu a následnou kalcinací. Složení připravených sloučenin bylo zkoumáno 

elementární analýzou a dále bylo ověřováno jejich fázové složení, barevné vlastnosti, distribuce 

velikosti částic a velikost specifického povrchu. 
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TITLE 

Preparation of nitrogen-doped perovskite compounds 

ANNOTATION 

The thesis deals with the topic of nitrogen doped SrTiO3. Three kinds of doping sources 

were tested, hexamethylenetetramine, urea and ammonium carbonate. The synthesis consists of 

mechanoactivation of the input raw materials in a planetary mill and subsequent calcination. 

The composition of the prepared compounds was investigated by elemental analysis and their 

phase composition, colour properties, particle size distribution and specific surface area were 

further verified. 
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ÚVOD 

Perovskitové oxidy tvoří část perovskitových sloučenin, jejichž obecný vzorec je ABX3. 

Tato struktura jim umožňuje vysokou variabilitu chemického složení, což hraje klíčovou roli 

při úpravě fyzikálně-chemických vlastností těchto sloučenin jako je elektrická vodivost, 

magnetismus, optické vlastnosti nebo katalytické vlastnosti. Pro vývoj nových materiálů 

založených na struktuře perovskitu je tak klíčová jejich schopnost přijímat do pozic A i B, 

případně aniontové submřížky různé substituenty [1]. 

Tato práce se zabývá přípravou sloučeniny, ve které je kyslík z části nahrazen dusíkem. 

Právě tato změna ve struktuře by moha vést ke změně vlastností výchozí sloučeniny, např. ke 

změně termické stability, velikosti částic, odrazivosti ve VIS oblasti, krystalické struktury atd. 

V praktické části této práce byla dusíkem dopována perovskitová sloučenina SrTiO3 metodou 

popsanou Wangem a kol.. Autoři práce vnášeli dusík do SrTiO3 za pomoci mechanoaktivace. 

Jako zdroje dusíku byly použity hexamethylentetraamin, močovina a uhličitan amonný. Tato 

metoda umožnila začlenění dusíku do mřížky SrTiO3, a to bez nutnosti vysokoteplotního žíhání 

v amoniaku. Připravené sloučeniny vykazovaly rozšíření absorpce ve viditelné oblasti a byly 

zbarveny do žluta, změna těchto vlastností byla přímým důsledkem úspěšného dopování 

dusíkem [2]. 

Cílem této bakalářské práce bylo ověřit, zda se jedná o funkční a jednoduchou metodu 

dopování perovskitové sloučeniny dusíkem, a jak tato změna ve struktuře ovlivní vlastnosti 

sloučeniny. V budoucnu by se tak mohlo jednat o metodu, pomocí níž by se daly zlepšovat 

vlastnosti anorganických pigmentů založených na perovskitové struktuře. 
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1 Teoretická část 

1.1 Perovskitové sloučeniny 

Perovskit byl poprvé nalezen v první polovině 19, století německým mineralogem 

Gustavem Rose v pohoří Ural a pojmenován po ruském mineralogovi Lvu Perovski. Jako 

perovskitové sloučeny jsou tedy označovány sloučeniny se stejnou strukturu, jakou má 

perovskitový minerál [3]. Za tento minerál je pak považován titaničitan vápenatý (CaTiO3), 

který vytváří ideální strukturu. Jeho buňka je tvořena vápníkem, jež je v poloze A, tedy ve 

středu struktury. Menší z kationtů, kterým je v tomto případě titan jej obklopuje v rozích krychle 

a 12 atomů kyslíku se nachází ve středech hran [4]. 

 

Obrázek 1: a) hlavní strukturální jednotka perovskitu, b) polyedrický model struktury [4] 

Perovskity by tedy měly mít obecný vzorec AB8X12, avšak vlivem sdílení atomů 

s okolními strukturami došlo ke zjednodušení [4]. Z toho plyne, že za perovskit lze označit 

jakoukoliv strukturu jež má obecný vzorec ABX3 a krystalografickou strukturu shodnou s 

perovskitem [3]. V tomto vzorci jsou A a B typicky organické nebo anorganické kationty a X 

vystupuje jako aniont označující oxid nebo halogenid [5]. 

Struktura perovskitu, jež je vidět na obrázku 1, může být představena jako velký kladně 

nabitý kationt A, který se nachází ve středu struktury, která má tvar krychle. Kationt B, který je 

též kladně nabitý se pak nachází na rozích krychle. Anionty X, tedy záporně nabité atomy či 

molekuly se nalézají v polovině hran s atomy B [6]. 

V pozici kationtu A či B se pak může vyskytnout téměř jakýkoliv prvek z periodické 

tabulky. Výjimku tvoří prvky, které se za běžných podmínek vyskytují v plynné nebo kapalné 

fázi. Geometrie tohoto typu je velmi stabilní a zároveň flexibilní. Flexibilita této struktury 

umožňuje substituci do pozic A i B bez narušení struktury [6]. Vzhledem k této vlastnosti 

můžou být perovskity modifikovány, a tím upraveny jejich fyzikálně-chemické vlastnosti pro 

konkrétní aplikace [1]. 
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1.1.1 Perovskitové oxidy 

Perovskitové oxidy typu ABO3 vykazují rozmanitost ve svých vlastnostech, mezi které 

patří feroelektricita, feromagnetismus, supravodivost nebo fluorescence vhodná pro laserové 

použití. Antiferomagnetismus je u těchto sloučenin způsoben ideální kubickou perovskitovou 

strukturou, která podporuje tzv. supervýměnné interakce mezi magnetickými poly.  Perovskity 

jsou z hlediska elektrické vodivosti převážně polovodiče, avšak některé z nich se díky svým 

dielektrickým vlastnostem využívají jako kapacitory [7]. Jejich vodivost lze zvýšit pomocí 

substituce dvojmocného kovu do pozice A, jinak souvisí s povahou valenčních elektronů. Díky 

svým optickým vlastnostem mohou být využity jako modelové systémy pro infračervenou, 

viditelnou a UV spektroskopii [1]. Oxidační stav kationtů ve struktuře pak může být různý. 

Může jít o kombinace A+B5+, A2+B4+ nebo A3+B3+. Případně může jít o defektní složení [6].  

Příkladem struktury A+B5+O3 je sloučenina KNbO3. Tato sloučenina má feroelektrické 

a optoelektrické vlastnosti, díky nimž je vhodná pro aplikaci v optoelektronice. Její příprava 

probíhala pomocí hydrotermální syntézy v autoklávu při 160-200 °C a výchozími látkami byly 

Nb2O5 a KOH [8]. 

Pro strukturu A2+B4+O3 může být jako příklad použit BaTiO3, který se připravuje pomocí 

hydrotermálně-elektrochemické metody. Jedná se o feroelektrický materiál využívaný 

v elektronice [9]. 

LaFeO3 je pak příkladem pro strukturu A3+B3+O3. Tato sloučenina se dá připravit 

kombinací mechanochemické aktivace a žíhání. Její vlastnosti ji předurčují k využití 

v palivových článcích nebo jako katalyzátor [10]. 

 

1.1.1.1 Struktura ReO3 

Typickým příkladem jednoduché perovskitové struktury je oxid rheniový, přestože 

formálně postrádá kationt v pozici A. Na obrázku 2 vidíme jeho strukturu, jež je tvořena 

propojením vrcholů mezi oktaedry ReO6. Svým vzhledem pak struktura připomíná „dutý“ 

perovskit, proto ji lze označit za „prázdnou perovskitovou strukturu“. Prázdná pozice v této 

struktuře přispívá k vysoké elektrické vodivosti a mechanické pevnosti [11]. 
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Obrázek 2: Porovnání ReO3 struktury (a) a perovskitové struktury (b) [12] 

 

1.1.2 Vrstvené perovskity 

Obecný vzorec A2BO4, představuje vrstvenou perovskitovou strukturu. Tato struktura je 

složena z opakující se perovskitové struktury ABO3 a kamenné soli AO. Tuto fázi řadíme mezi 

Ruddlesden-Popperovi, jejíž obecný vzorec je An+1BnX3n+1 [13]. Tato struktura vykazuje 

vlastnosti supravodivosti, feroelektriky a schopnost vázat různé formy kyslíku. Díky tomu jsou 

využitelné například v OCM (oxidative coupling of methane – oxidativní zdvojení methanu). 

K tomuto využití byly testovány sloučeniny SrLaXO4 (kde X = Al, Fe, Co) jako katalyzátory 

pro oxidační zdvojení methanu, proces přeměny methanu na methylové radikály, které jsou dále 

zpracovávány [14]. 

 

1.1.3 Dvojné perovskity  

Tyto sloučeniny nalezneme pod obecným vzorcem A2BB'O6. Stejně jako ostatní 

perovskity i tyto vykazují širokou škálu možností, jak je využít, a to i díky své schopnosti 

kombinovat různé kationty a tím upravovat či měnit optické, elektrické i magnetické vlastnosti 

[15]. Příkladem sloučeniny, která patří do této skupiny perovskitů může být Ba2GdSbO6, který 

lze připravit i ve formě nanokrystalů. Tato sloučenina má potenciál jako funkční keramický 

materiál [16]. 

 

1.1.4 Halidové perovskity 

Jako příklad podobné struktury můžeme uvést také halidové perovskity, např. MAPbI3, 

jenž mají obecný vzorec ABX3. Kationtu A odpovídá methylammonium, kationtu B pak Pb2+ 
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a jako halogenid X vystupuje jodid. Sdílením vrcholů mezi okteaedry vzniká trojrozměrná síť. 

Tyto struktury se pak využívají v solárních panelech [12]. Halidové perovskity mají potenciál 

uplatnit se ve fotovoltaice, zejména pak jejich organicko-anorganické sloučeniny (např. 

CH3NH3PbI3). Tento materiál lze totiž snadno zpracovávat v roztoku a tvořit z něj tenké vrstvy 

[17]. 

Výkonnost a stabilita zařízení na bázi halidových perovskitů může být ovlivněna 

rozhraním mezi jednotlivými fázemi. Rozhodující tak může být přítomnost defektů nebo 

chemické složení povrchu. Ke zlepšení stability a účinnosti zařízení by tak mohla pomoci 

úprava rozhraní, kterou lze provést pomocí oxidových bariér, pasivačních molekul nebo 

samouspořádaných monovrstev [18]. 

 

1.1.5 Hybridní organicko-anorganické perovskity 

Dalšími sloučeninami, které spadají do skupiny perovskitů s obecným vzorcem ABO3, 

jsou hybridní organicko-anorganické perovskity. Příkladem halogenidového organicko-

anorganického perovskitu je struktura, ve které se v pozici kationtu A nachází organický kationt 

(např. methylamoniový), B je kovový kationt (např. Pb2+) a X je halogenid (např. I-, Br-). Tyto 

materiály se aplikují ve fotovoltaice [12], díky svým skvělým optoelektronickým vlastnostem. 

Mezi tyto vlastnosti patří laditelný zakázaný pás, nízká efektivní hmotnost nosičů náboje a 

vysoká absorpce světla. Šířku zakázaného pásu, zejména u prvků obsahující těžké kovy, 

ovlivňuje spin-orbitální vazba [19]. 

Strukturální dynamika hybridních organiko-anorganických perovskitů je klíčovým 

faktorem ovlivňující jejich vlastnosti. Právě organické kationty, kterým může být 

methylamoniový kationt, mohou rotovat v krystalické mřížce. Tím pak dochází k lokálním 

fluktuacím symetrie, ty nám ovlivňují elektronovou strukturu a transportní vlastnosti. Tyto 

materiály vykazují flexibilitu a jsou mechanicky měkké, tyto vlastnosti mohou vést ke vzniku 

domén a fází. Tyto domény a fáze pak mohou mít vliv na životnost nosičů nábojů a účinnost 

solárních článků [20]. 

Oproti anorganickým perovskitům mají hybridní organicko-anorganické perovkity 

výrazně odlišné mechanické vlastnosti jako je nižší hodnota Youngova modulu nebo tvrdosti. 

Tato skutečnost je způsobena přítomností organických složek a slabšími mezimolekulárními 

interakcemi. Zároveň tyto vlastnosti může ovlivnit výběr složení a struktury. Příkladem může 

být výměna halogenidů (Cl-, Br-, I-) či kationtu (Pb2+, Sn2+). Právě tyto změny složení vedou ke 
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změnám v mechanické odezvě. U některých sloučenin by pro jejich další aplikaci, mimo 

fotovoltaiku, mohl být rozhodující jejich Poisonnův poměr nebo barokalorický efekt [21]. 

 

1.1.6 Toleranční faktor a stabilita perovskitových struktur 

Za flexibilitou perovskitové struktury, která umožňuje širokou škálu substitucí je 

strukturální variabilita. Ta je dána geometrickými faktory, mezi důležité pak patří tzv. toleranční 

faktor (Goldschmidtův faktor), který značíme jako t. Jedná se o bezrozměrný parametr, který 

vyjadřuje poměr mezi iontovými poloměry. Tento parametr slouží jako indikátor geometrické 

vhodnosti pro vznik stabilní perovskitové fáze. Pro ideální kubickou perovskitovou strukturu 

je t = 1. Pro halogenové perovskity je hodnota t 0,81-1,11. Hodnoty mimo interval vedou 

deformacím mřížky, například příliš velkým kationtem A může dojít k vysokým hodnotám 

tolerančního faktoru, což může vést k přechodu do nežádoucích fází. Pro hodnocení 

geometrické stability lze použít také oktaedrální faktor μ [22]. 

Stabilita perovskitové fáze je důležitá například v oblasti fotovoltaiky. V této oblasti se 

využívají hybridní halogenidové perovskity (např. MAPbI3), u těchto sloučenin je známo, že 

jsou stabilní pouze při určitém rozsahu t. Tyto hodnoty lze upravit do stabilního rozmezí 

částečnou substitucí kationtů nebo aniontů. Jedná se o strategii, která se využívá při návrhu 

nových perovskitových materiálů pro solární články [6]. 

Stabilitu perovskitů kromě geometrických faktorů může ovlivnit i iontová migrace, 

vlhkost, teplota nebo světelné záření. Tyto vnější vlivy můžou vést k degradaci materiálů, a 

proto je důležité navrhovat stabilní rozhraní a ochranné vrstvy [23]. 

 

1.1.7 Využití perovskitových sloučenin 

Uplatnění nachází perovskitové materiály při výrobě mnohých zařízení [6]. Mezi více 

studované patří perovskitové oxidy, díky jejich multifunkčnímu charakteru [24]. Tyto materiály 

se vyznačují stabilní strukturou a mohou generovat velké množství sloučenin. Získávají tak 

značný význam v oborech jako jsou katalýza, solární technologie, ochrana životního prostředí, 

elektronika, geofyzika, astrofyzika, jaderná energetika, optika a medicína [6]. 

Perovskitové sloučeniny díky své krystalové struktuře umožňují ladění magnetických 

interakcí. Toto ladění se provádí prostřednictvím výměny kationtů, díky schopnosti přijímat 

široké spektrum substituentů, které vede k různorodému magnetismu. Tyto látky jsou schopny 

vykazovat jak feromagnetismus, tak antiferomagnetismus nebo skupenství zvané spinelové 

sklo. Pro vývoj materiálů využitelných ve spinotronice či magnetických senzorech je tato 
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variabilita důležitá [25]. Hybridní organicko-anorganické halogenidy mohou být využity 

v optoelektrice, proto je důležité znát jejich elektronovou strukturu. K tomuto účelu může být 

využita magneto-optická spektrospkopie v silných magnetických polích. Díky této technice 

bylo možno ve struktuře (PEA)2PbI4 odhalit Landauovy hladiny [26]. Typ magnetismu, který 

se vyskytne u sloučeniny je ovlivněn vzdáleností mezi vrstvami a typem substituovaného 

kationtu [27].  

 

1.1.8 Dopování perovkitových sloučenin 

Již v předchozích kapitolách byl diskutován význam perovskitové struktury a její 

tolerance, co se substituentů týče. Právě možnost úpravy struktury těchto sloučenin dává 

možnost tvořit nové materiály. K tomu, jak danou sloučeninu dopovat, pak existuje více 

způsobů [28].  

Při dopování perovskitovývh materiálů jinými prvky, kterými mohou být i nekovy 

dochází k modifikaci elektronové struktury, a tím i ke změně optických vlastností materiálů [6]. 

Kromě tohoto využití lze význam dopování pozorovat při možnosti stabilizace neobvyklých 

oxidačních stavů kovových kationtů, Tímto způsobem pak lze ovlivnit jak barvu, tak i 

chemickou odolnost výsledného materiálu [1]. 

 

1.1.8.1 Dopování sírou 

Dopování může ovlivnit šířku zakázaného pásu a posun absorpčního spektra.  

Sloučenina LaFeO3, která již měla fotokatalytické vlastnosti, byla vystavena dopování za 

účelem zlepšit tyto vlastnosti. Dopovaným prvkem zde byla síra a jako její zdroj byla využita 

thiomočovina. Celý proces dopování spočíval v zahřátí směsi na 300 °C po dobu 3 hodin. Tato 

metoda se ukázala jako účinná a připravené nanočástice dopovaného LaFeO3, které vykazovaly 

vyšší fotokatalytickou aktivitu oproti původní sloučenině, by mohly být využity například 

v superkapacitorech [29].  

Dopování sírou se dá využít i u jiných perovskitů jako jsou LaCoO3, LaNiO3 a LaFeO3, 

které sami o sobě mají potenciál elektrokatalyzátorů. Zde bylo dopování využito za účelem 

ovlivnění elektronové struktury a vodivosti. Dopované sloučeniny, pak mohou být využity pro 

elektrokatalýzu v Zn-vzduchových akumulátorech [30]. 

K ovlivnění elektronové struktury lze síru využít i sloučeninu SrCoO3- δ, dopování dále 

ovlivnilo vodivost a specifický povrch. Změna vlastností této sloučeniny je požadována s 

vidinou lepší využitelnosti v oblasti udržitelných obnovitelných zdrojů energie. Dopování 
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sloučeniny bylo provedeno v pevné fázi se síranem amonným. Reakce probíhala po dobu 10 h 

během mechanoaktivace v mlýnu, následovalo vysušení, kalcinace a mletí, které mělo zajistit 

homogenitu vzorku. Vytvořené sloučeniny byly testovány na ORR (oxygen reduction reaction), 

která ukázala vyšší elektrokatalytický výkon sloučenin vzniklých dopováním [31].  

 

1.1.8.2 Dopování dusíkem 

Pokud je v perovskitové struktuře kyslík, byť jen částečně, nahrazen dusíkem,  dojde ke 

změně šířky zakázaného pásu a absorpční spektrum se posune směrem k viditelné oblasti. Právě 

tento jev je pak možno využít při vývoji fotokatalyzátorů. To, jaké vlastnosti bude připravená 

sloučenina mít lze ovlivnit zdrojem dusíku a podmínkami reakce. Reakce může být prováděna 

mechanochemicky, ale častěji se využívá reakce s plynným amoniakem [32]. 

Jako bifunkční katalyzátor při rekci ORR se dá využít také dusíkem dopovaný LaMnO3.  

Zavedením dusíku do struktury dochází ke změně v elektronové struktuře, tato změna se pak 

může projevit u adsorpce meziproduktů při reakci, kterou daná sloučenina katalyzuje. ORR je 

reakce, při kterém dochází k redukci kyslíku a vzniká voda. Tato reakce se často využívá jako 

zdroj energie. Dopování této sloučeniny může probíhat reakcí s plynným amoniakem [33]. 

Dusíkem dopovaný vrstvený perovskit AB2Nb3O10 nachází uplatněni jako 

fotokatalyzátor. Dopovaný dusík pozměňuje elektronovou strukturu a tím absorbovanou část 

viditelného světla. Dusík byl do struktury dopován reakcí plyn-pevná látka a jako prekuzor byl 

použit amoniak [34]. Další sloučenina, u které byl pozorován vliv dopovaného dusíku na 

absorpční vlastnosti byl BaTiO3. Dusík byl dopován pomocí dusíkového plazmatu a tenké 

vrstvy pak byly studovány na substrátu SrTiO3 [35]. 

Dusíkem dopované perovskitové oxidy, tedy nachází uplatnění ve fotokatalýzy. U 

sloučeniny SrTiO3 se díky dopování dusíku posunul absorpční pás k viditelné oblasti světla, u 

původní sloučeniny se jednalo o ultrafialovou oblast záření. Stejně tak byl prokázán vliv 

různých zdrojů dusíku a reakčních podmínek. Příprava tak dopované sloučeniny pak měla 

výhodu v jednoduchém mechanickém postupu, u kterého nebylo nutné využít atmosféru 

amoniaku [2]. 
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2 Experimentální část 

2.1 Použité chemikálie 

Titaničitan strontnatý SrTiO3 ThermoFisher, ČR 

Hexamethylentatramin C6H12N4 Lach-Ner, s.r.o., ČR 

Uhličitan amonný (NH4)2CO3 Merck spol. s.r.o., NSR 

Močovina CH4N2O LACHEMA, a.s., ČR 

Destilovaná voda H2O Univerzita Pardubice, ČR 

Etanol C2H5OH Univerzita Pardubice, ČR 

Dekahydrát pyrofosforečnanu 

tetrasodného 
Na4P2O7 . 10 H2O Lachema Brno, ČR 

LUXOL Akrylový lak AzkoNobel, ČR 

 

2.2 Použité zařízení 

Váhy laboratorní HF 2000 G EC A&D Instruments, UK 

Váhy laboratorní KERN 510-63 Gottl. KERN & Sohn GMbH, Germany 

Planetový mlýn Pulverisette 7 premium line Fritsch, GmbH, SRN 

Laboratorní vypalovací pec Clasic CZ s.r.o., ČR 

Spektrofotometr UltraScan VIS HunterLab, USA 

Rentgenový difraktometr MiniFlex 600 Rigaku, Japonsko 

Granulometr Mastersizer 3000 MU Malvern Pananalytical, VB 

BET analyzátor Nova 1200e Quantachrome Instruments, USA 

 CHNS analyzátor Vario MICRO Cube Elementar Analysensysteme GmbH, SRN 

LAB SYS EVO Setaram Industrial 

Bílý lesklý papír  

Birdův aplikátor (100 µm)  

Běžné laboratorní vybavení  
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2.3 Syntézní postup 

2.3.1 Mechanická aktivace výchozí směsi 

Pro danou práci byly připraveny dvě sady vzorků, které byly dále zpracovány různými 

způsoby. Obě sady byly naváženy na laboratorních vahách s přesností na jedno desetinné místo. 

Jak je uvedeno v tabulce 1, v každé sadě byly vždy 4 vzorky. 

Tabulka 1. Složení a značení vzorků 

Označení vzorku Složení vzorku 

1A 8 g SrTiO3 + 2 g (NH4)2CO3 

2A 10 g SrTiO3 

3A 8 g SrTiO3 + 2 g CH4N2O 

4A 8 g SrTiO3 + 2 g C6H12N4 

1B 8 g SrTiO3 + 2 g (NH4)2CO3 

2B 10 g SrTiO3 

3B 8 g SrTiO3 + 2 g CH4N2O 

4B 8 g SrTiO3 + 2 g C6H12N4 

 

Na laboratorních vahách bylo diferenčně naváženo vypočtené množství chemikálií. 

Jeden ze vzorků byl vždy čistý SrTiO3 a zbylé vzorky byly tvořeny v poměru 80 % hm. 

SrTiO3 + 20 % hm. sloučeniny sloužící jako zdroj dusíku, k tomuto účelu byly vybrány 

uhličitan amonný, hexamethylentetraamin a močovina. 

Po navážení byly vzorky homogenizovány v třecí misce pomocí tloučku a přesunuty do 

achátových mlecích misek. Mechanoaktivace byla provedena suchou cestou, takže přidáno bylo 

už jen 10 kusů mlecích těles, těmito tělesy byly achátové kuličky o průměru 15 mm. Po utěsnění 

nádoby víčkem byly nádoby vloženy do planetového mlýnu, ve kterém mechanoaktivace 

probíhala dvěma způsoby: 

- Pro sadu vzorků A trvala mechanoaktivace 3 hodiny a rychlost mletí byla 

600 otáček/min. 

- Pro sadu vzorků B trvala mechanoaktivace 1 hodinu a rychlost mletí byla 

600 otáček/min. 

Po ukončení mechanoaktivace byly jednotlivé reakční směsi rozmělněny v třecí misce, 

jejich fázové složení bylo proměřeno pomocí rentgenové difrakce, následně byly převedeny do 

korundových vypalovacích kelímků. 
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2.3.2 Kalcinace 

Korundové kelímky se vzorky byly vypalovány při teplotě 400 °C, rychlostí ohřevu 

5 °C/min a se zádrží na dané teplotě 1 hodinu. Po dokončení kalcinace byly vychladlé vzorky 

převedeny do třecí misky, kde byly rozmělněny.  

 

2.4 Charakterizace připravených produktů 

2.4.1 Elementární analýza 

U vzorků byla provedena elementární analýza na přístroji Vario MICRO Cube 

(Elementar) v režimu CHNS s kalibrací na sulfanilamid. Pro tuto analýzu byl použit vzorek 

o hmotnosti 1 mg. Analýza byla provedena v rámci servisního měření na Ústavu energetických 

materiálů. 

 

2.4.2 Fázové složení produktů 

U každého vzorku bylo stanoveno fázové složení před a po mechanoaktivaci a následně 

také po kalcinaci, a to pomocí rentgenové difrakce [36]. Měření byla prováděna pomocí 

difraktometru MiniFlex 600. 

Přístroj využívá polovodičový detektor D/teX Ultra se zdrojem rentgenového záření 

CuKα (1,5418Å, I = 15 mA, U = 40 kV). Nastavení měření na přístroji bylo: počáteční úhel 

měření 10 °2, finální úhel měření 80 °2, jednotlivé kroky byly nastaveny na 0,02 °2 

s rychlostí 10 °2/min. Získané difraktogramy byly vyhodnoceny pomocí databáze PDF-2. Po 

kalcinaci byly vzorky uchovávány v plastových sáčcích. 

 

2.4.3 Měření distribuce velikosti částic 

Pro měření velikosti částic byl využit přístroj Mastersizer 3000 MU. Pro toto měření byl 

vzorek pigmentu převeden do suspenze. Pomocí analytických vah bylo naváženo 0,1 g vzorku, 

toto množství bylo převedeno do kádinky o objemu 100 ml a ke vzorku bylo přidáno 40 ml 

Na4P2O7 o koncentraci 0,15 g/l. Vzorek byl poté vložen na 3 minuty do ultrazvukové vany. Pro 

měření byla tato směs přidána do kádinky, která obsahovala 500 ml demineralizované vody 

a 2,8 ml roztoku Na4P2O7 o koncentraci 3 g/l. Vzorek byl do kádinky vpravován pomocí lžičky 

a jeho množství bylo takové, aby hodnota zastínění laseru byla okolo 8 %. Výsledný signál byl 

vyhodnocen přístrojem automaticky na základě Mieho teorie za použití dostupných dat, 

tj. indexu lomu a absorpčního indexu SrTiO3.  
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2.4.4 Měření specifického povrchu  

Vzorky byly také podrobeny měření specifického povrchu. Vyhodnocení bylo 

provedeno pomocí BET izotermy. Pro měření byl použit přístroj NOVA 1200e. Po spuštění 

plynů a zapnutí přístroje a vývěvy byla pomocí analytických vah zvážena prázdná kyveta 

s tyčinkou, do té byl následně dán vzorek. Následovalo zvážení kyvety se vzorkem a tyčinkou. 

Vzorek byl odplyněn vložením kyvety do zahřívacího vaku, zasunutím do držáku 

a ručním nastavením odplynění vzorku po dobu 3 hodin při teplotě 200 °C. Po uplynutí dané 

doby bylo vypnuto odplynění, kyveta byla vyndána z vaku a byla zvážena. Po zaznamenání 

hmotnosti kyvety se vzorkem a tyčinkou byla vložena do měřící stanice. Jako analytický plyn 

byl použit tekutý dusík a byla spuštěna analýza v programu NOVAWIN. 

 

2.4.5 Měření barevnosti 

Pro měření barevnosti byly vzorky aplikovány do pojiva Luxor, a to v hmotnostním 

poměru 1:1. Po navážení příslušného množství vzorku a pojiva, byla směs homogenizována 

pomocí tloučku v achátové třecí misce. Takto vytvořená pasta, která byla schopna tečení, byla 

pomocí špachtle aplikována na bílí lesklý papír, na kterém byl z dané hmoty vytvořen 

rovnoměrný nátěr za pomoci Birdova aplikátoru se šířkou štěrbiny 100 µm. Vzhled nátěru 

musel být hladký a byla vytvořena jednotná, rovnoměrná barevná vrstva. K porovnání byl jako 

standart použit čistý SrTiO3, pro přípravu jeho nátěru byl použit stejný postup. 

Po samovolném zaschnutí na vzduchu byla barevnost měřena pomocí spektrofotometru 

UltraScan VIS v rozsahu 360-780 nm a krokem 10 nm. Měřená plocha byla 16 mm, geometrie 

měření byla RSIN a bylo použito standartní bílé světlo D65. Barevné parametry vrstev jsou 

vyjádřeny v barevném prostoru CIE L*a*b*. 

 

2.4.6 Termická analýza 

Termické analýze byly podrobeny sloučeniny 2A a 3A. Tepelné vlastnosti těchto vzorků 

byly zkoumány pomocí přístroje LAB SYS EVO, který umožňuje zároveň provést 

termogravimetrickou analýzu a diferenčně skenovací kalorimetrii. Analýza termogravimetrie a 

diferenční sekvenční kalorimetrie byla provedena na přístroji LabSys Evo Module 2 (Setaram) 

ve standartním korundovém kelímku při navážkách 72,56 mg (vzorek 2A), respektive 52,68 mg 

(vzorek 3A). Měření bylo provedeno v rozsahu teplot 25-1300 °C s teplotním krokem 

10 °C/min a průtokem plynu 50 ml/min. Použitým plynem byl stlačený vzduch. Vyhodnocení 

vzorku proběhlo v programu Calisto Processing taktéž od společnosti Setaram.   
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3 Výsledky a diskuse 

3.1 Výsledky elementární analýzy 

Na elementární analýzu byly zaslány pouze vzorky, do kterých byl zabudován dusík, 

tedy vzorky 1, 3 a 4 A i B. Analýzou bylo vyhodnoceno, zda vůbec došlo ke vnesení dusíku do 

perovskitové struktury či nikoliv, resp. zda vzorky i po kalcinaci obsahují určité množství 

dusíku, případně v jakém množství. Rovněž bylo vyhodnoceno, zda má rozdílná doba 

mechanoaktivace, následovaná jednotnou kalcinací na 400 °C, vliv na množství dusíku 

detekovaného ve sloučenině. 

 

Tabulka 2. Obsah prvků v připravených sloučeninách 

Název vzorku C [%] H [%] N [%] 

1A 0,91 0,21 0,07 

3A 0,45 0,17 0,22 

4A 0,31 0,15 0,11 

1B 0,35 0,15 0,07 

3B 0,18 0,13 0,22 

4B 0,16 0,13 0,07 

 

Kromě prvků vepsaných v tabulce 2 byly vzorky změřeny také na přítomnost síry, její 

hodnoty byly pro všechny vzorky nulové. Z dostupných výsledků lze potvrdit, že po 

mechanoaktivaci a následné kalcinaci došlo k vnesení dusíku do struktury. 

Největší obsah dusíku byl naměřen u vzorků číslo 3, kde jeho hodnota byla 22 %, jedná 

se tedy o vzorky, u kterých byla jako zdroj dusíku použita močovina. Je možné také pozorovat, 

že u této reakce neměla doba mechanoaktivace vliv na množství dusíku vneseného do struktury, 

ale tento faktor významně ovlivnilo množství uhlíku ve struktuře. Pro vzorek, který byl 

vystaven delší mechanoaktivace byl obsah uhlíku a vodíku nižší. 

Pro sloučeniny připravované mechanoaktivací s uhličitanem amonným, tedy vzorky 1A 

a 1B, jsou hodnoty obsahu dusíku nízké, a i v tomto případě o jejich hodnotě nerozhodovala 

doba mechanoaktivace.  

U vzorků, které byly připraveny mechanoaktivací SrTiO3 s hexamethylentetraaminem 

se hodnoty naměřeného obsahu dusíku lišily. Pro vzorek 4A byl obsah dusíku stanoven v 

množství 0,11 % a jednalo se tak o vyšší hodnotu, než byla naměřena u vzorku 4B, ve kterém 

bylo zjištěno pouze 0,07 % dusíku. Zároveň se také jednalo o vzorky s nejnižším obsahem 
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uhlíku. Výsledky elementární analýzy tak ukazují, že obsah dusíku ve struktuře může být 

pomocí doby mechanoaktivace ovlivněn u reakcí, ve kterých je jako zdroj dusíku použit 

hexamethylentetraamin.  

V článku autorů Wang a kol byl obsah dusíku 0,12 hm.% u vzorku připraveného reakcí 

hexamethylentetraaminem, 0,31 hm.% ve sloučenině připravené reakcí s močovinou a 0,07 

hm.% ve vzorku připraveného reakcí s uhličitanem amonným [2]. V obou případech vykazují 

největší obsah dusíku sloučeniny připravené reakcí s močovinou, byť v této práci nebylo 

dosaženo tak vysoké hodnoty, jako v porovnávané literatuře. Stejně tak nejméně dusíku 

obsahovaly vzorky připravené reakcí s uhličitanem amonným. Celkově lze říci, že obě studie 

přinesly podobné výsledky, ve kterých se jako nejúčinnější ukazuje použití močoviny a 

případné rozdíly mohly být způsobeny rozdílným nastavením podmínek mechanoaktivace. 

 

3.2 Výsledky rentgenové difrakční analýzy 

Rentgenová difrakční analýza vzorků 1A a 1B (obrázek 3, 4), připravených dopováním 

SrTiO3 uhličitanem amonným, potvrdila přítomnost dvou krystalických fází: titaničitanu 

strontnatého (SrTiO3) jako hlavní fáze a uhličitanu strontnatého (SrCO3) jako vedlejší fáze. 

Dominance SrTiO3 a zejména nepřítomnost uhličitanu amonného nebo jiné sloučeniny 

obsahující dusík svědčí o úspěšné syntéze cílové perovskitové struktury, zatímco zbytkový 

SrCO3 může pocházet z neúplné reakce nebo z rekarbonatace během ochlazování. Krystalová 

struktura SrTiO3 odpovídá kubické soustavě. Uhličitan strontnatý má ortorombickou strukturu. 

Z poměru scale faktoru, viz tabulka 3 a 4, je vidět, že vzorek 1B vykazuje vyšší fázovou čistotu 

SrTiO3 než vzorek 1A, což může být důsledkem rozdílných podmínek přípravy nebo 

účinnějšího rozkladu uhličitanu amonného. Přítomnost zbytkového SrCO3 je minimální. 

 

Tabulka 3: Scale faktor fází pro vzorky A 

Název vzorku Scale faktor pro SrTiO3 Scale faktor vedlejší fáze 

1A 1012 58,3 

2A 1057 36,0 

3A 1218 11,3 

4A 1256 12,4 
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Tabulka 4: Scale faktor fází pro vzorky B 

Název vzorku Scale faktor pro SrTiO3 Scale faktor vedlejší fáze 

1B 1229 15,7 

2B 1253 5,5 

3B 1252 6,1 

4B 1228 6,9 

 

 

 

Obrázek 3: Difraktogram vzorku 1A 
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Rentgenová difrakční analýza vzorků 2A a 2B ukázala, že v obou případech je hlavní 

identifikovanou fází titaničitan strontnatý s kubickou strukturou. Vzorek 2A obsahuje jako 

vedlejší fázi uhličitan strontnatý (obrázek 5), zatímco ve vzorku 2B (obrázek 6) byla 

detekována rutilová forma oxidu titaničitého (TiO2).  

Mřížkový parametr SrTiO3 byl u vzorku 2A mírně vyšší než u vzorku 2B, což může 

naznačovat drobné rozdíly ve struktuře.  

Z hlediska kvantitativní analýzy měl vzorek 2B vyšší scale factor pro SrTiO3 než vzorek 

2A, což svědčí o vyšším relativním zastoupení této fáze. Vedlejší fáze byla ve vzorku 2B 

přítomna v menším množství než ve vzorku 2A. 

Z výsledků lze říci, že vzorek 2B vykazuje vyšší fázovou čistotu SrTiO3.  

Obrázek 4: Difraktogram vzorku 1B 
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Obrázek 6:Difraktogram vzorku 2B 

Rentgenová difrakční analýza vzorků 3A a 3B potvrdila, že hlavní fází v obou případech 

je titaničitan strontnatý s kubickou perovskitovou strukturou. Vzorek 3A obsahuje jako vedlejší 

fázi uhličitan strontnatý (obrázek 7), zatímco ve vzorku 3B byla detekována rutilová forma 

oxidu titaničitého (obrázek 8). Mřížkové parametry SrTiO3 byly velmi podobné. Tyto hodnoty 

potvrzují zachování kubické struktury a vysokou krystalinitu obou vzorků. Kvantitativní 

Obrázek 5: Difraktogram vzorku 2A 
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analýza ukázala, že vzorek 3B má mírně vyšší scale factor pro SrTiO3 než vzorek 3A, což 

naznačuje vyšší zastoupení cílové fáze. Vedlejší fáze byla ve vzorku 3B přítomna v menším 

množství než ve vzorku 3A. Z těchto údajů vyplývá, že vzorek 3B vykazuje vyšší fázovou 

čistotu SrTiO3, což může být důsledkem efektivnějšího rozkladu močoviny a lepší homogenity 

směsi během přípravy.  

 

Obrázek 7: Difraktogram vzorku 3A 

 

 

Obrázek 8: Difraktogram vzorku 3B 
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Rentgenová difrakční analýza vzorků 4A a 4B potvrdila, že hlavní fází v obou případech 

je titaničitan strontnatý s kubickou perovskitovou strukturou (obrázek 9, 10). Vedlejší fáze se 

však liší: ve vzorku 4A byla detekována uhličitan strontnatý, zatímco ve vzorku 4B byl 

přítomen oxid titaničitý v rutilové formě. Kvantitativní analýza ukázala, že vzorek 4B má mírně 

nižší scale factor pro vedlejší fázi než vzorek 4A , přičemž scale factor pro SrTiO3 byl velmi 

podobný. To naznačuje, že vzorek 4B vykazuje o něco vyšší fázovou čistotu SrTiO3. 

Difraktogramy obou vzorků vykazují vysokou krystalinitu s ostrými a intenzivními píky 

SrTiO3. 

 

Obrázek 9: Difraktogram vzorku 4A 
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Obrázek 10: Difraktogram vzorku 4B 

3.3 Výsledky měření distribuce velikosti částic 

Vzorky, které byly připraveny reakcí titaničitanu strontnatého se sloučeninami 

obsahující dusík za rozdílných podmínek mechanoaktivace, byly hodnoceny z pohledu 

distribuce částic. V tabulkách 5 a 6 jsou uvedeny hodnoty, které ukazují vliv doby 

mechanoaktivace na velikost částic.  Vzorky B, které byly aktivovány delší dobu mají menší 

hodnoty velikosti částic a užší distribuci. Zároveň pro každou skupinu vzorků může být 

pozorován rozdílný vliv sloučenin, které byly použity jako zdroj dusíku. 

Z naměřených hodnot je patrné, že v obou případech jsou velikosti částic u vzorků 1 

větší než u ostatních, dále vzorky 2 a 3 mají navzájem podobné hodnoty. V případě vzorku 4 

můžeme říct, že jeho hodnoty d10 a d50 jsou podobné s hodnotami vzorků 2 a 3, ale výrazně se 

liší v hodnotě d90, která je nižší. 

 

Tabulka 5. Střední hodnoty velikosti částic vzorků A 

Název vzorku d10 [µm] d50 [µm] d90 [µm] 

1A 0,4 2,9 17,1 

2A 0,5 2,0 13,5 

3A 0,5 1,3 12,6 

4A 0,4 1,3 4,0 
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Tabulka 6. Střední hodnoty velikosti částic vzorků B 

Název vzorku d10 [µm] d50 [µm] d90 [µm] 

1B 0,6 2,4 15,5 

2B 0,1 0,8 2,2 

3B 0,1 0,8 2,2 

4B 0,1 0,6 1,9 

 

3.4 Výsledky měření specifického povrchu 

Vzhledem k fotokatalytickým vlastnostem původní sloučeniny SrTiO3, které by se měly 

vlivem výskytu dusíku ve struktuře zlepšit byl u připravených sloučenin měřen specifický 

povrch [2]. Kromě hodnoty specifického povrchu byla také zjištěna hodnota konstanty C. V této 

části bude větší roli hrát doba reakce. 

 

Tabulka 7. Specifický povrch vzorků A 

Název vzorku Specifický povrch [m2/g] Konstanta C 

1A 14,42 42,6 

2A 12,05 60,8 

3A 9,67 97,5 

4A 4,45 70,4 

 

V tabulce č. 7 je uvedeno shrnutí naměřených hodnot specifického povrchu pro vzorky, 

které byly v planetovém mlýnu vystaveny 3hodinové mechanoaktivaci. Nejvyšší hodnotu 

specifického povrchu byla zjištěna u vzorku 1A připraveného reakcí SrTiO3 s uhličitanem 

amonným a činila 14,42 m2/g. Naopak nejnižší změřená hodnota byla u vzorku 4A připraveného 

reakcí s hexamethyletetraaminem, kdy hodnota činila 4,45 m2/g. Hodnoty konstanty C se 

pohybují v rozmezí hodnot 42–98. 

 

Tabulka 8. Specifický povrh vzorků B 

Název vzorku Specifický povrch [m2/g] Konstanta C 

1B 11,63 37,4 

2B 3,69 39,5 

3B 3,36 92,1 

4B 6,35 81,9 
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V tabulce č. 8 jsou shrnuty změřené hodnoty specifického povrchu vzorků, u kterých 

mechanoaktivace v planetovém mlýnu trvala 1 hodinu. Snížením doby mechanoaktivace došlo 

u prvních 3 vzorků ke snížení specifického povrchu a konstanty C. U vzorku 4B byl však 

pozorován opačný jev, a to jak zvětšení specifického povrchu, tak zvýšení konstanty C. 

Nejvyšší naměřenou hodnotu specifického povrchu poskytuje v této sérii vzorek 1B s hodnotou 

11,63 m2/g. U tohoto vzorku byl jako zdroj dusíku použit uhličitan amonný, jedná se tak o shodu 

s předchozím měřením specifického povrchu. Nejnižší hodnota měrného povrchu byla změřena 

u vzorku 3A jedná se o hodnotu 3,36 m2/g tento vzorek má zároveň nejvyšší hodnotu konstanty 

C (92,132). 

Ve studii, podle které byla tato práce provedena, byly vzorky připravovány pomocí 

mechanoaktivace směsi, která byla tvořena 80 hm. % SrTiO3 a 20 hm. % sloučeniny, která 

sloužila jako zdroj dusíku, k tomuto účelu byly použity uhličitan amonný, 

hexamethylentetraamin a močovina. Takto připravená směs byla následně podrobena 

mechanoaktivace po dobu 2 hodin, při intenzitě 700 ot/min. Následovala kalcinace při 400 °C 

po dobu 1 hodiny. Největší specifický povrch byl změřen u sloučeniny připravené reakcí 

s hexamethylentetraaminem a to 37,2 m2/g. Druhý největší specifický povrch byl naměřen u 

vzorku vzniklého reakcí s uhličitanem, kdy se jednalo o hodnotu 27,1 m2/g. Nejmenší 

specifický povrch pak měla sloučeniny připravená reakcí s močovinou 14,0 m2/g [2]. 

Z výsledků obou analýzu lze dojít k závěru, že všechny vzorky připravené v rámci této 

bakalářské práce vykazují menší specifický povrch než vzorky z literatury. 

 

3.5 Výsledky měření barevných parametrů 

U připravených sloučenin byly posuzovány jejich barevné vlastnosti po aplikaci do 

organického pojiva. Bylo sledováno, zda má vnesený dusík do perovskitové struktury vliv na 

změnu optických vlastností připravených vzorků. K popisu změny těchto vlastností jsou 

použity barevné parametry (viz Tabulka 9). Jako standard byl použit původní SrTiO3 bez 

jakékoliv mechanické či tepelné úpravy, vzorek byl pro analýzu připraven stejným způsobem a 

měřen za stejných podmínek. 

Pravoúhlá souřadnice L* označuje jas, diference v jasu je pak označena jako ∆L*. 

Souřadnice a* a b*, které vyjadřují barvu vzorku a mohou být umístěny do prostoru. I pro tyto 

souřadnice mohou být vypočteny hodnoty diferencí ∆a* a ∆b*. Tyto hodnoty pak znázorňují 
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rozdíl pozic v a* b* diagramu. Celková barevná diference značená jako ∆E*CIE je mírou 

vnímatelné barevné indiference mezi vzorkem a standardem [37, 38].  

Výpočet barevní diference byl proveden podle vzorce: 

 ∆𝑬∗
𝑪𝑰𝑬 = [(∆𝑳∗)𝟐 + (∆𝒂∗)𝟐 + (∆𝒃∗)𝟐]𝟏/𝟐       (1) 

 

Celková sytost byla pak vypočítána pomocí vzorce: 

𝐒 = (𝐚𝟐 + 𝐛𝟐)𝟎,𝟓         (2) 

 

Vzorek 1A, který byl připraven reakcí s uhličitanem amonným, je oproti standartu 

jasnější a rozdíl pravoúhlých souřadnic poukazuje na barevný posun směrem k žlutému a 

zelenému odstínu.  Z hodnoty celkové barevné diference lze konstatovat, že barevná diference 

je v tomto případě postřehnutelná. Diference v sytosti vychází kladně, a to znamená, že 

připravený vzorek je sytější. Vzorek 2A, jež představuje čistý SrTiO3 po mechanoaktivaci a 

kalcinaci, vykazuje vyšší jas a barevný posun v souřadnicích k zelené a modré barvě. U tohoto 

vzorku byla velká barevná diference a vzorek byl méně sytý. Vzorek 3A, který vznikl reakcí 

s močovinou, vykazuje podle výsledků vyšší jas a v dle souřadnic je posunut k zelené a žluté 

barvě. Vypočtené hodnoty ukazují na velkou barevnou diferenci, tento vzorek je sytější než 

standard. Vzorek 4A, který byl připraven reakcí s hexamethylentetraaminem, má nižší jas a 

jeho barevné souřadnice jsou posunuty k červené a žluté. Z výsledků je patrná velká barevná 

diference a vyšší sytost. 

Vzorek 1B má vyšší jas a je barevně posunut k zelené a žluté. U tohoto vzorku je 

postřehnutelná barevná diference a vykazuje vyšší sytost oproti standardu. Vzorek 2B je oproti 

standardu jasnější a barevně vykazuje posun k zelené a modré. Barevná diference zde byla 

postřehnutelná a diference sytosti je zde záporná, vzorek je tedy oproti standardu méně sytý. 

Vzorek 3B oproti standardu méně jasný a v souřadnicích je posunut k červené a žluté barvě. 

Barevná diference byla u tohoto vzorku velká a vzorek vykazoval také vyšší sytost. Vzorek 4B 

je jasnější a barevně posunut k zelené a žluté. Barevná diference je zde vysoká a sytost se oproti 

standardu zvýšila.  

Vysoká sytost, kterou pozorujeme u vzorků 4A, 3B a 4B by mohla být pozitivní 

z hlediska ovlivnění vlastností pigmentů. S vyšší sytostí těchto vzorků by mohl souviset jejich 

specifický povrch, který byl u těchto sloučenin větší nebo může jít o přímý důsledek použitého 

zdroje dusíku, kterým byl hexamethylentetraamin. 
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Tabulka 9. Barevné parametry vzorků 

Název 

vzorku 

L* a* b* ∆L* ∆a* ∆b* ∆E*CIE S 

Standart 91,4 1,8 3,3 - - - - 3,7 

1A 93,7 0,2 4,2 2,4 -1,6 0,9 3,0 4,7 

2A 94,3 -0,2 3,2 2,9 -2,0 -0,1 3,5 3,2 

3A 93,9 -0,1 5,8 2,5 -1,8 1,9 3,6 5,2 

4A 89,9 2,1 9,3 -1,4 0,4 6,0 6,2 9,5 

1B 93,1 0,9 3,9 1,8 -0,9 0,6 2,1 4,0 

2B 92,9 1,1 3,0 1,6 -0,7 -0,3 1,8 3,2 

3B 90,3 1,9 7,1 -1,1 0,1 3,8 4,0 7,3 

4B 92,8 0,6 6,4 1,4 -1,1 3,1 3,6 6,4 

 

3.6 Výsledky termické analýzy 

Na DSC křivce vzorku 2A (obrázek 11) jsou zaznamenány 4 velmi nepatrné tepelné 

jevy. První tepelný jev je endotermní a uskutečnil se v rozmezí teplot 40–150 °C, což může 

souviset s dehydratací vzorku. Druhý exotermní jev proběhl v rozsahu teplot teplotě 201-348 

°C. Třetí děj byl taktéž exotermní a v rozmezí teplot 330–600 °C. Poslední a nejvýraznější jev 

byl endotermní v teplotním intervalu 698 až 839 °C. Tyto děje by mohly souviset s rozkladem 

SrCO3, který byl ve vzorku detekován XRD analýzou. Na kalorimetrické křivce jsou 

zaznamenány dva hmotnostních úbytky, první v teplotním intervalu 30-259 °C a druhý 

v intervalu 259-950 °C.  Přičemž celkový hmotností úbytek činí cca 4,5 %. 
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Obrázek 11: Termoanalytické křivky vzorku 2A 

 

Na DSC křivce vzorku 3A (obrázek 12) jsou zaznamenány pouze 2 exotermní jevy 

v teplotním rozsahu 228-575 °C. První tepelný jev je exotermní a uskutečnil se v rozmezí teplot 

230-400°C. Ihned následoval druhý tepelný jev, který byl taktéž exotermní, tento jev probíhal 

rozmezí teplot 400-580 °C. Tyto děje by mohly souviset s rozkladem SrCO3, který byl ve 

vzorku detekován XRD analýzou. Na termogravimetrické křivce jsou pak viditelné 

4 hmotnostní úbytky. První v teplotním intervalu 40-270 °C, druhý v teplotním intervalu 270-

470 °C, třetí v teplotním intervalu 470-430 °C a čtvrtý v rozmezí teplot 730-1280 °C. Celkový 

hmotnostní úbytek činí 2,2 %.  

 

 

 

Obrázek 12: Termoanalytické křivky vzorku 3A 
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Z porovnání výsledků obou termických analýz je vidět, že mechanoaktivace SrTiO3 

s močovinou ovlivnila termickou stabilitu sloučeniny. 
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4 Závěr 

Tato bakalářská práce se zabývá přípravou dusíkem dopovaných perovskitových 

sloučenin a následně jejich charakterizací. 

Celkem byly připraveny dvě sady vzorků se čtyřmi druhy zdroje dusíku. Každá sada 

pak byla podrobena mechanoaktivaci, ale za rozdílných podmínek. Následná kalcinace při 

teplotě 400 °C již proběhla u obou sad stejně. 

Z výsledků elementární analýzy je patrné, že došlo k zavedení dusíku do sloučeniny 

SrTiO3, přičemž nejvyšší obsah byl zjištěn ve vzorcích připravených reakcí s močovinou. 

Výsledky rentgenové difrakční analýzy prokázaly přítomnost krystalických fází, kde hlavní fází 

byl titaničitan strontnatý. Vzorky mimo jiné obsahovaly i vedlejší fáze, SrCO3 nebo TiO2. 

Z výsledků distribuce velikosti částic byly zjištěny určité podobnosti mezi vzorky, které byly 

připraveny se stejným zdrojem dusíku. Z výsledků barevných parametrů je velmi zajímavá 

vysoká sytost některých vzorků oproti původnímu vzorku. Termická analýza potvrdila, že 

reakce SrTiO3 s močovinou ovlivnila termickou stabilitu sloučenina. 

Předložené výsledky potvrzují, že testovaná metoda mechanoaktivace perovskitové 

sloučeny se sloučeninou obsahující dusík, např. močovinou nebo hexamethylentetraaminem, 

mohou pozitivně ovlivnit měrný povrch a optické vlastnosti finálního produktu. 
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