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podstatě černouhelná a ropná smola. Příspěvek je věnován přípravě mezofáze z černouhelné smoly a posou-

zení jejích vlastností pomocí metody termické analýzy v kombinaci s metodou optické mikroskopie a infračer-
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1. Úvod 

V současnosti existují dva hlavní trendy při výrobě 

mezofázové smoly [1, 2].  Za prvé je to výroba konven-

čního pojiva o dané kvalitě s poměrně úzkým rozsahem 

vlastností a za druhé se jedná o výrobu širokého spektra 

různých typů smol pro přípravu elektrod pro různé účely 

[3, 4]. Vzhledem k tomu, že velmi často bývá jednou 

z posledních etap tepelného zpracování černouhelné 

smoly její tepelná transformace na uhlíkatou hmotu, jeví 

se právě metoda termické analýzy více než vhodná 

k charakterizaci černouhelných smol, jejich frakcí a 

dalších uhlíkatých látek podobného charakteru [5, 6]. K 

charakterizaci uhlíkatých materiálů z hlediska jejich 

oxidační reaktivity se používá zejména derivace termo-

gravimetrické křivky (DTG), tzv. "burning profile" [7].  

Důležitými parametry získanými z termoanalytických 

křivek bývají pak zejména hmotnostní úbytky ve vybra-

ných teplotních intervalech získané z TG křivek a hod-

noty teplot maximální rychlosti oxidace Td získané 

z DTG křivek. 

 

2. Experimentální část 

Jako výchozí surovina byly použity 4 vzorky čer-

nouhelné smoly firmy  DEZA a.s. Valašské Meziříčí.  

Základní charakteristiku původních prekurzorů uvádí 

tab. 1. Mezofáze byla připravena temperací původních 

vzorků černouhelné smoly na čtyři teploty: 450 °C, 

470 °C, 490 °C a 500 °C s rychlostí ohřevu 0,7 °C.min
-1

 

a prodlevou 20 minut na konečné teplotě v hliníkových 

kalotách. Poté byly vzorky z temperačního zařízení 

vyjmuty a ochlazeny.  

 

2.1. Mikroskopické hodnocení připravené mezofáze 

Mikroskopické hodnocení a fotodokumentace byly 

provedeny na mikroskopu Carl Zeiss Jena Nu2 

v olejové imerzi, při teplotě 20 °C, podle ČSN ISO 

7404-3 za použití polarizovaného světla při zvětšení 

350x. U jednotlivých vzorků byl hodnocen případný 

výskyt sferulí mezofáze, její vývin a uspořádání anizot-

ropních struktur.  

Tabulka 1: Základní charakteristika použitých prekurzorů  

Tab. 1 Basic characteristics  of used precursors 

Parametr S T U V 

Hustota při 20 °C (g.cm-3) 1,1115 1,1117 1,1112 1,115 

Viskozita při 100 °C (mm2.s-1) 124,74 72,90 64,50 146,87 

Uhlík (%hm.) 92,66 92,64 92,55 92,70 

Vodík (%hm.) 6,82 6,88 6,94 6,85 

Síra (%hm.) 0,019 0,020 0,016 0,015 

Dusík (%hm.) 0,004 0,007 0,009 0,015 

DESTILACE  

Počátek  

destilace (°C) 
176 174 174,5 173,5 

30% obj. (°C) 261 256 254 261 

50% obj. (°C) 378,5 371,5 370 376 

70% obj. (°C) 540,5 529 524,5 631 

Konec procesu (°C) 717,5 718,5 721 720,5 

Střední bod varu (°C) 376 372,5 370 384 

SMOLA  

Výtěžek (%hm.) 67,5 65 68,6 67,1 

Bod měknutí KK (°C) 92,5 97,7 85,1 96,1 

 

2.2. Termická analýza připravené mezofáze 

Proces oxidace mezofáze byl sledován pomocí 

termogravimetrické analýzy, která byla provedena na 

přístroji Setsys 12 Setaram. Při všech experimentech 

byly dodrženy stejné experimentální podmínky - naváž-

ka vzorku cca 10 mg, rychlost ohřevu 10 °C.min
-1

, ke-

límky z -Al2O3, standard 10 mg -Al2O3, dynamická 

atmosféra (vzduch, 20 cm
3
.min

-1
).   

 

2.3. Ramanova spektra připravené mezofáze 

Ramanova spektra byla měřena na disperzním 

spektrometru DXR SmartRaman (ThermoScientific, 

USA) s CCD detektorem a budícím laserem 532 nm při 

výkonu 8 mW a apertuře 50 μm ozařováním 500krát 

jednu sekundu. Vzorky mezofáze byly snímány přímo v 

práškové podobě ve vzorkovém prostoru se 180 °C 

uspořádáním. 
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3. Výsledky a diskuze 

Z mikroskopického hodnocení vyplývá, že základ-

ní hmota vzorku T vykazuje při 450 °C homogenní 

charakter, hmota je izotropní, obsahuje nečetné sferule 

různých velikostí. Se zvýšením teploty na 470 °C do-

chází k vývinu strukturní hmoty vykazující již proudo-

vitou anizotropii, která se stává zřetelnější po dalším 

zvýšení teploty na 490 °C. Při nárůstu teploty na 500 °C 

se pak vyvíjí zcela strukturní hmota s nepravidelnou 

anizotropií a s patrnými kontrakčními puklinami 

(obr. 1). Základní hmota vzorku S při teplotě 450 °C se 

jeví jako homogenní, izotropní, s četnými sferulemi 

různých velikostí, přičemž některé z nich se spojují. Při 

zvýšení teploty na 470 °C dochází k přeměně na anizo-

tropní hmotu proudovitého charakteru. Při dalším ná-

růstu teploty na 490 °C hmota vykazuje anizotropii již 

v celém svém objemu. S dalším zvýšením teploty se 

hmota jeví jako zřetelně anizotropní s nepravidelnou až 

proudovitou anizotropií (obr. 2). Základní hmota vzorku 

U vykazuje při nejnižší teplotě 450 °C homogenní cha-

rakter. Hmota je izotropní s četnými sferulemi, z nichž 

značné množství je spojeno. Menší sferule jsou nespo-

jeny, větší ojediněle spojeny. Při zvýšení teploty na 

470 °C dochází k dalšímu spojování četných anizotrop-

ních sferulí, základní hmota je stále izotropní a homo-

genní. Při teplotě 490 °C se celá hmota stává strukturní, 

vykazující nepravidelnou anizotropii. Dalším zvýšením 

teploty (500 °C) je dosaženo zcela strukturní, zřetelně 

anizotropní hmoty (obr. 3). Základní hmota posledního 

vzorku V při teplotě 450 °C je homogenní, s četnými 

sferulemi různých velikostí, základní hmota je izotropní, 

sferule jsou anizotropní. S nárůstem teploty na 470 °C 

dochází k tvorbě strukturní hmoty, která je zřetelně 

anizotropní. Při teplotě 490 °C je již celá hmota struk-

turní. Hmota vykazuje nepravidelnou až proudovitou 

anizotropii. Při nárůstu teploty na 500 °C získává hmota 

anizotropní charakter s převážně proudovitou a ojedině-

le i doménovou strukturou (obr. 4). 

Proces oxidace mezofáze byl studován metodou 

termogravimetrické analýzy, byly stanoveny teploty 

maximální rychlosti oxidace Td u daných vzorků. Tyto 

teploty zaznamenává tab. 2. Termická analýza naznači-

la, že nejvyšší strukturní uspořádanost hmoty se projevi-

la u vzorků vykazujících nejvyšší teploty maximální 

reakční rychlosti. Na základě porovnání těchto teplot je 

zřejmé, že nejkvalitnější struktura vznikla u vzorků 

označených S a V. U obou vzorků byla mikroskopic-

kým hodnocením zjištěna tvorba strukturní anizotropní 

hmoty při teplotě přípravy 470 °C a v plném rozsahu již 

při teplotě 490 °C. Naopak nejméně kvalitní struktura 

dle teplot maximální rychlosti oxidace se vytvořila u 

vzorku U, který z pohledu optické mikroskopie při tep-

lotě 470 °C vykazoval stále pouze izotropní homogenní 

charakter, i když již s četnými anizotropními sferulemi. 

Největší teplotní rozdíl v maximální reakční rychlosti 

mezi původní smolou a mezofázovou smolou připrave-

nou na konečnou teplotu 500 °C činil 46 °C pro vzorek 

S.  

 

Obr. 1 Strukturní hmota s nepravidelnou anizotropií u 

vzorku T (500 °C) 

Fig. 1 Structure with uneven anisotropy in sample T 

(500 °C) 

 

 

Obr. 2 Strukturní hmota místy s proudovitou anizotropií 

u vzorku S (500 °C) 

Fig. 2 Structure with localised fluidal anisotropy in 

sample S (500 °C) 

 

 

Obr. 3 Strukturní hmota s nepravidelnou anizotropií u 

vzorku U (500 °C) 

Fig. 3 Structure with uneven anisotropy in sample U 

(500 °C) 
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Obr. 4 Proudovitá anizotropie u vzorku V (500 °C) 

Fig. 4 Fluidal anisotropy in sample V (500 °C) 

 

Tabulka 2: Teploty maximální rychlosti oxidace mezo-

fáze pro jednotlivé vzorky 

Table 2 Temperatures of maximum mesophase oxidati-

on rates 

 Td  / °C 

Vzorek Původní 450 °C 470 °C 490 °C 500 °C 

S 612 623 648 655 658 

T 605 619 635 640 648 

U 599 608 624 634 642 

V 615 629 644 659 657 

 

Vzhledem k tomu, že se naměřené DTG křivky 

vzorků tvarově velmi podobají a liší se pouze v teplo-

tách píků Td, jsou na obr. 5 znázorněny pouze křivky 

strukturně „kvalitnějšího“ vzorku S. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Obr. 5 DTG křivky mezofáze vzorku S 

Fig. 5 DTG curves of mesophase of sample S 

 

 Vzhledem k tomu, že u všech čtyř analyzova-

ných vzorků byla při teplotě přípravy 500 °C již v celém 

rozsahu vytvořena anizotropní textura, byly tyto vzorky 

ještě podrobeny Ramanově spektrokopii, která je 

schopna posoudit míru uspořádanosti systému. V Ra-

manových spektrech uhlíkatých materiálů se nacházejí 

především pásy  1600 cm
-1

 a 1350 cm
-1

. Pás 1600 cm
-1

 

označovaný jako „G“ - grafitový (graphitic) pás úzce 

souvisí s valenčními vibracemi C–C vazeb aromatic-

kých kruhů a lze jej pozorovat u všech uhlíkových 

struktur s hybridizací sp
2
. Pás 1350 cm

-1
, označovaný 

jako „D“ - pás defektů (disordered) koresponduje s 

„dýchacími“ C-C vibracemi aromatických kruhů (ring 

breathing mode) a charakterizuje neuspořádanost sys-

tému uhlíkových struktur s hybridizací sp
2
. Poloha pásu 

D je do značné míry ovlivněna poruchami v krystalové 

mřížce uhlíkatého materiálu a vakancemi v hexagonál-

ním uspořádání aromatických kruhů. Polohy maxim 

pásů G a D a poměr jejich intenzit jsou výchozími pa-

rametry pro hodnocení struktury zkoumaného uhlíkaté-

ho materiálu [8]. Uspořádanost struktury vzniklé mezo-

fáze byla stanovena na základě poměru intenzit pásu 

defektů D a grafitového pásu G (ID/IG). Pozice vlnočtů 

(ʋ) a intenzit (I) příslušných pásů v Ramanových spek-

ter sledovaných vzorků zaznamenává tab. 3. Dle porov-

nání poloh pásů a poměrů intenzit lze konstatovat, že 

vzorky T a U vykazují nižší stupeň uspořádanosti (vyšší 

hodnota  ID/IG) než vzorky S a V.  

 

Tabulka 3: Parametry pásů D a G v Ramanových spek-

trech vzorků mezofáze 

Table 3 Parameters of D and G bands in Raman spektra 

of mesophase samples 

Vzorek 
ʋD 

(cm
-1

) 
ID 

ʋG 

(cm
-1

) 
IG ID/IG 

S 1349 1123,350 1595
 

1792,969 0,626 

T 1349 749,528 1598 1166,817 0,642 

U 1349 970,882 1596 1431,711 0,678 

V 1330 896,100 1596
 

1446,955 0,619 

 

Ačkoliv v mnoha studiích zaměřených na Rama-

novu spektroskopii různých uhlíkatých materiálů autoři 

upřednostňují při hodnocení uspořádanosti struktury 

vztah poměru intenzit pásů ID/IG [9, 10], v určitých 

případech je však nezbytné zohlednit rovněž polohu a 

hodnotu intenzity pásu G, jenž vypovídá pouze o uspo-

řádané části systému, zvláště pokud se jedná o vzorky 

povahově a strukturně velmi blízké [11].  Pokud by byly 

v našem případě vzorky hodnoceny poměrem intenzit, 

„nejstrukturnější“ by se jevil vzorek V, pokud pouze 

intenzitou grafitového pásu, tedy jen odrazem množství 

uspořádané fáze, pak by to byl vzorek S. Vzhledem 

k tomu, že u obou vzorků bylo nalezeno v menší míře 

zastoupení vyšších optických anizotropních textur (pás-

ková, doménová), nelze zcela přesně těmito metodami 

uspokojivě rozlišit, která z těchto anizotropních textur je 

„strukturnější“, respektive který z těchto dvou systémů 

vykazuje vyšší stupeň uspořádanosti. Nicméně oba výše 

zmíněné vzorky dle Ramanovy spektroskopie prokázaly 

očividně vyšší stupeň uspořádanosti než zbývající dva 

vzorky T a U, což koresponduje i s výsledky získanými 

metodami termické a mikroskopické analýzy. Pro ilu-

straci jsou na obr. 6 zaznamenána Ramanova spektra 

vzorků mezofáze připravených při 500 °C. 
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Obr. 6 Ramanova spektra vzorků mezofáze 

Fig. 6 Raman spektra of mesophase samples  

 

4. Závěr 

Vzorky mezofáze připravené při různých teplotách 

ze čtyř původních černouhelných smol byly následně 

hodnoceny metodami optické mikroskopie, termické 

analýzy a Ramanovy spektroskopie. Z výsledků termic-

ké analýzy vyplývá, že výskyt převážně izotropní ho-

mogenní hmoty odpovídá nižším hodnotám teplot ma-

ximální rychlosti oxidace mezofáze a naopak výskyt 

anizotropních textur odpovídá vyšším teplotám této 

maximální rychlosti získané z DTG křivek. Termická 

analýza dále spolu s mikroskopickou analýzou potvrzuje 

trend vývinu anizotropních textur v závislosti na rostou-

cí teplotě. Tvorba uspořádanějších anizotropních textur 

byla nalezena u vzorků S a V. Oba vzorky se vyznačují 

také vyšší teplotou destilace pro 70 % obj. smoly, 

vyšším středním bodem destilace prekurzoru a vyšší 

viskozitou při 100 °C než zbylé dva. 
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The preparation and characterization of mesophase 

from coal tar pitch
 

This work was aimed at preparation of mesophase 

from coal tar pitch at different final temperatures. 

Mesophase was characterized by optical microscopic 

analysis, thermal analysis and Raman spectroscopy. 

From the results is evident, that the occurrence of pre-

dominantly isotropic homogeneous mass corresponds to 

lower values of temperatures of maximum oxidation 

velocity, the occurence of anisotropic texture corre-

sponds to higher temperatures obtained from the DTG 

curves. Thermal analysis along with microscopic analy-

sis confirms the trend of evolution of anisotropic texture 

depending on the rising temperature. More structured 

anisotropic texture was found in samples S and V. Both 

samples were also characterized by a higher distillation 

temperature for 70 vol.% of the pitch, and a higher vis-

cosity at 100 °C. 


