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Abstrakt

Byly pfipraveny zluté a oranzové pigmenty na zakladé smési oxidu SnO; s BaCO; a BaSO,. Do
smési pro syntézu pigmentii byl piidavan také Tb,O; a slouteniny poskytujici ionty Ti'". Jako slou¢eniny
poskytujici Ti" byly pouzity TiO,, Na,Ti4Oq, TiOSO,.2H,0. Pigmenty byly ziskany klasickym zptisobem
vypalovanim praskovych vychozich smési pii teploté 1300, 1400, 1500, 1600 °C. Poté byly aplikovany do
organického pojiva. Barevné vlastnosti téchto pigmentli byly méteny na spektrofotometru ColorQuest XE

Vv barevném prostoru CIE L*a*b* ve viditelné oblasti svétla. Byla prométena velikost ¢astic (Mastersizer
2000/MU).
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Uvod

Perovskitova struktura je odvozena od minerdlu perovskit CaTiOs. Je to velmi bézna
struktura nachazejici se v ptirodé. Wyckoff uvadi ve své studii vice nez 180 materialt, které maji
tuto strukturu nebo zdeformovanou strukturu perovskitu. Struktura je znazornéna na Obr.1. [1].
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Obrazek 1. Perovskitova struktura CaTiOs.

Obecny vzorec perovskitovych keramik je ABX3, kde kationt A je vyrazng vets$i a muze mit
oxidacéni ¢islo +1 az +3, zatimco kationt B je mens$i a mé oxidac¢ni ¢islo +3 az +5. X oznacuje
aniont, coz byvéa nejéastdji O, ale perovskitovou strukturu mohou tvofit i nékteré karbidy,
nitridy nebo halogenid. Perovskitova struktura je tvofena vrstvami AQO3z, mezi nimiZ jsou vrstvy
tvofené B prvky. Kationty prvku A a anionty kysliku jsou v nejtésnéjSim kubickém uspotadani,
zatimco kationty B prvku jsou umistény v intersticidlnim prostoru uvniti oktaedru. V této
struktufe ma kationt A koordinac¢ni ¢islo 12 a kationt B ma koordinacni Cislo 6. Kazdy kyslikovy
aniont je obklopen ¢tyfmi kationty A a dvéma kationty B [2].

Obvyklé metody syntézy BaSnOs jsou reakce v tuhé fazi, sraZzeci metoda, hydrotermalni
syntéza a polymerni komplexni metoda. Syntéza v tuhé fazi probiha reakci mezi BaCO3 a SnO..



Tato smés je zahiivana na teplotu 1000 az 1400 °C. Pokud je teplota nizsi nez 1000 °C vznika
BaSn,0, (rovnice (1)). BaSn,O, pii teploté 1100 °C reaguje s SnO, za vzniku BaSnOj3 (rovnice
(2)). Piipadn¢ se muze piipravit BaSnOs3 reakci Ba(NOgz), s SnO, (rovnice (3)). Vychozi smés je
nejdiive mleta po dobu 4 hodin a nasledné vypalovana piti teploté¢ 800 °C po dobu 8 hodin.
Nasleduje dalsi vypal pii teploté 1000 °C po dobu 24 hodin [3, 4].

2BaCO; + SnO,; —Ba,Sn0O,4 + 2CO, (1)
BaSnO3; + SnO, —2BaSn03 (2)
2Ba(NOs3); + 2Sn0O,; —2BaSn03 + 4NO, +0; (3)

Material a metody

Klasickym zptsobem byly piipraveny pigmenty typu BaSng;Tbg1Tip203. Jako vychozi
suroviny byly pouzity BaCOgs (pfipadné BaSO,), SnO,, Th,O. Jako suroviny obsahujici titan
byly pouzity TiOz, NayTisOg, TiOSO4.2H,0. VSechny pigmenty byly pfipraveny klasickym
suchym zpusobem, tj. reakci v tuhé fazi Pouzité suroviny byly ve formé jemného prasku, a proto
je nebylo nutné mlit. Navazovéany byly s pfesnosti na dvé desetinna mista.

Vychozi suroviny byly homogenizovany v porcelanové tfeci misce a nasledné rozdéleny
do korundovych kelimki a podrobeny vypalu Vv elektrické peci pii teplotaich 1300, 1400, 1500,
1600 °C po dobu 3 hodin s rychlosti nabéhu teploty 10 °C/min. Pigmenty obsahovaly na prvni
pohled hrubsi castice, proto byly po vychladnuti jest¢ dikladné roztirdny v porcelanové tieci
misce.

Pro zjiSténi barevnosti a kryci schopnosti pigmentii byla pouZita stahovaci zkouSka. V
ptipadé plného tonu se na vahach odvazilo 1 g pigmentu, ktery se jemné rozettel v achatové
misce. Poté se piidalo pfiblizng 2 cm® akrylatového disperzniho laku do misky. Pomoci tlougku
se pigment spolu s pojivem pievedl na pastu, kterd byla husta, av§ak schopna teceni. Nasledn¢ se
pasta pienesla ocelovou S$pachtli na neabsorbujici bily leskly papir na jeho hornim okraji.
Tazenim Birdova aplikatoru o Sifce Stérbiny 100 pm ptes pastu dolli ve sméru papiru doslo
Kk vytvofeni hladké rovné vrstvy natérové hmoty. Takto pfipraveny natérovy film se nechal
schnout na vzduchu 1-2 hodiny. Poté se takto piipravené natéry prométily na spektrofotometru
ColorQuest XE (HunterLab, USA). Primér méticiho otvoru je 9 mm a geometrie méteni d/8°.
M¢étené vzorky byly tedy osvétlovany difizné a pozorovany pod thlem nepiesahujicim 8° od
kolmice. Jako bilé smluvni svétlo bylo vyuzivané mezindrodné doporucené normalizované denni
svétlo oznacené D 65. Pro toto méteni byl zvolen kolorimetricky prostor CIEL*a*b*.

K méfeni distribuce velikosti Castic byl pouzit pfistroj Mastersizer 2000/MU (Malvern
Instruments, VB). Jednd se o kompaktni a vysoce integrovany laserovy meéfici systém pro
analyzu velikosti Castic. Tento pfistroj vyuziva rozptylu dopadajiciho svétla na Casticich a
umoznuje vyhodnotit méfeny signal bud’ na zakladé Mieho rozptylu, nebo Frauenhoferova
ohybu. Velikost ¢astic byla vyhodnocovéna pomoci He-Ne laseru a druhého pomocného zdroje.

Vysledky a diskuse

Pigmenty piipravené z BaCOsz, SnO,;, Th,O; a titaniCitych surovin (tabulka 1) maji
pomérné vysoké hodnoty jasu L*. Pigmenty pfipravené z TiO, a Na,Ti4Og maji vyssi hodnoty
pravouhlé barevné soufadnice b* nez pigment pfipraveny z TiOSO,4.2H,0. Tyto pigmenty jsou
posunuty K vyssim zlutym odstintim.



Tabulka 1. Vliv titanicitych a barnatych surovin na barevné vlastnosti pigmentu typu
BaSno 7 Tho1Tip 203 piipraveného z BaCOj3 (piipadné BaSO,) vypaleného pii teploté 1500 °C a
aplikovaného do organického pojiva.

Ti'V BaCO; BaSO,
L* a* b* S H° L* a* b* S HY
TiO, 73,94 17,88 54,30 57,17 71,77 7890 8,45 5981 60,40 81,96

Na, Ti4Oq 7524 19,44 62,60 6555 72,75 77,15 4,79 49,70 49,93 84,49

Ti0S04.2H,0 78,49 3,06 2547 25,65 83,15 80,69 1,58 39,25 39,28 87,69

vwr

odstinu H° lezi tyto pigmenty ve zluté oblasti. V tabulce 1 jsou také pigmenty piipravené
z BaSO,. Pigmenty maji vysoké hodnoty jasu L*. Barevna soufadnice a* je niz8i nez u pigmentl
ptipravenych z BaCOs. VSechny pigmenty podle hodnot barevného odstinu H° lezi ve zluté
oblasti. Ztabulky 1 vyplyva, ze nejzajimavéjsi pigmenty byly piipraveny z TiO, a BaCOs,
protoze maji vysokou hodnotu barevné soufadnice b* a niz§i barevnou soufadnici a* nez
pigmenty pfipravené z Na,Ti,Og a BaCOs.

Tabulka 2. Vliv teploty vypalu a barnatych surovin na barevné vlastnosti pigmentu
BaSng 7 Thy 1Tig 203 piipraveného z TiO, a aplikovaného do organického pojiva.

T/°C BaCO; BaSO4

L* a* b* S H° L* a* b* S H°
1300 76,12 10,04 34,60 36,03 73,82 90,06 051 628 630 8536
1400 7424 8,84 40,78 41,73 77,77 90,62 -0,89 10,45 10,49 94,87
1500 7394 17,88 54,30 57,17 71,77 78,90 8,45 59,81 60,40 81,96
1600 9506 198 -722 7,49 105,34 9515 200 -7,52 7,78 104,89

Vliv teploty vypalu a barnatych surovin je znazornén v tabulce 2. Pigmenty pfipravené
z BaCOg lezi podle hodnot barevného odstinu H° ve Zluté oblasti. Pigment vypaleny pfi teploté
1500 °C ma nejvyssi hodnotu pravouhlé barevné soufadnice b*, a proto je posunut k vyssim
Zlutym odstinim. Se zvySujici se teplotou dochazi ke zvySovani barevné soufadnice b* a
k zvySovani hodnot sytosti S. Velmi vysoky pokles hodnot barevnych soufadnic je u pigmentu
vypaleného pii teploté¢ 1600 °C. Tato teplota vypalu je jiz vysoka a zplisobuje spékani pigmenti.
Pigmenty pfipravené z BaSO, ma nizsi hodnoty barevnych soutadnic a* i b* nez pigmenty
ptipravené z BaCOs. Nejzajimavéjsi pigment je opét vypalen pii teploté¢ 1500 °C, kdy dochazi
k dostate¢nému proreagovani vychozich komponent. VétSina pigmentti podle hodnot barevného
odstinu H° lezi ve Zluté oblasti.

V tabulce 3 jsou pigmenty ptipravené z BaCOj (pfipadné BaSO,), SnO,, Th,O7 a TiO..
Z tabulky pfedev§im vyplyvd, Ze s rostouci teplotou roste velikost castic pigmentt.
Pravdépodobné dochazi ke vzniku shluku c¢astic. Podle hodnot dsp vétSina pigmenti spliuje
aplikovatelnost do keramické glazury (5-15 um).



Tabulka 3. Vliv teploty vypalu a barnatych surovin na velikost ¢astic pigmentu typu
Ba(snoijo,lTio’z)Og pfipraveného V4 T|02

T/°C BaCO3 BaSO4

dlo/].lm d5o/um dgo/um dlo/um d5o/um dgo/].lm
1300 0,66 3,74 23,74 0,95 5,53 21,33
1400 1,40 8,37 29,93 3,01 11,79 35,48
1500 1,27 7,79 32,03 2,62 13,42 48,59
1600 1,94 11,39 28,87 2,58 1352 37,21

V tabulce 3 jsou pigmenty piipravené z BaCOj3 (pfipadné BaSO,), SnO,, ThsO7 a TiO,.
Z tabulky pfedevSim vyplyva, Ze s rostouci teplotou roste velikost CcCastic pigmentd.
Pravdépodobné dochazi ke vzniku shluku ¢astic. Podle hodnot dsp vétSina pigmenti spliuje
aplikovatelnost do keramické glazury (5-15 um).

Zavér

Byly pfipraveny pigmenty typu BaSng;Tho1Tio 203, které se jevily od zluté pies vyrazné
Zlutou az oranzovou barvu. Z celé skupiny svou barevnosti vynikly pigmenty pfipravené z TiOp,
které po aplikaci do organického pojiva se jevily od svétle Zluté az Zluté. Nejlepsi teplota vypalu,
kdy dochazi k dostatecnému proreagovani vychozich surovin je 1500 °C. Podle hodnot
barevného odstinu H° lezi vétSina pigmentl ve zluté oblasti. VEtSina pigmentl splituje velikost
Castic aplikovatelnosti do keramické glazury. Dal§i vyzkum bude zaméfen pravé na
aplikovatelnost do keramické glazury.
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Abstract

Yellow and orange pigments based on the mixtures of SnO, with BaCO; and BaSO, respectively were
prepared. The mixtures were enriched with Th,0; and with the compounds containing TilVV+ ions. The
compounds providing MIV+ were TiO,, Na2Ti,09, TiOS0O,.2H,0. The pigments were synthesized by
classical method of firing of starting powder mixtures at 1300, 1400, 1500, 1600 °C. The pigments were
further applied into organic binder. The colour properties of these pigments were measured in
spectrophotometer ColorQuest XE in colour space CIE L*a*b* in visible light spectrum. The pigment
particle size was measured in Mastersizer 2000 /MU and the pigment particle properties were evaluated by
means of X-ray diffraction analysis (D8 advance).



