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ANOTACIJA

“Litiju saturoSu keramiku cietfazu sintéze un raksturoSana”. Senko M., darba
vaditajs vadoSais pétnieks Dr. chem. Zarin$ A. Zinatniskie konsultanti p&tniece, Mg. chem.
Avotina L. un p&tniece, Mg. chem. Trimdale A. Bakalaura darbs, 45 lapas, 31 att€ls, 5 tabulas,
54 literaturas avoti, 5 pielikumi. LatvieSu valoda.

Literaturas apskata apkopota informacija par procesiem kodoltermiskas sintézes
reaktoros, litiju saturo$u savienojumu ipaS§ibam un sintézes metodém, raksturotas darba
izmantotas analizu metodes. Eksperimentalaja dala ar cietfazu sint€zes metodi ieguva vairakus
litiju saturo$us savienojumus, izmantojot dazadus Sintézes parametrus. Fazu sastava un
termisko pasibu noteikSanai izmantoja pulvera rentgendifraktometriju, Furjé transformacijas
infrasarkano spektrometriju un termogravimetriju/diferenciali termiskas analizes metodi.
Izmantojot fotoluminescences spektrometriju, analiz&ja sintez&to litiju saturo$o savienojumu
optiskas 1pasibas. Rezultatu dala raksturoja izejvielu sagatavoSanas procesa, Skidinataju un
temperatiiras ietekmi uz sintez&to litiju saturoso pulveru kristalisko fazu sastavu.

LITUU SATROSI SAVIENOJUMI, CIETFAZU SINTEZE, PULVERA
RENTGENDIFRAKTOMETRIJA, FOTOLUMINISCENCE.



ABSTRACT

“Solid phase synthesis and characterization of lithium containing ceramics”.
Senko M. Supervisor senior researcher Dr. chem. Zarin$ A. Scientific consultants’ researcher,
MSc. chem. Avotina L. and researcher, MSc. chem. Trimdale A. Bachelor’s thesis, 45 pages,
31 figures, 5 tables, 54 references, 5 appendixes. In Latvian.

In literature review, the information about the principles of thermonuclear fusion
reactors, properties and synthesis methods of lithium containing are summarised, as well as
analytical methods used in the present work are reviewed. In experimental part, several lithium
containing compounds were synthesised via solid phase route using different synthesis
parameters. Powder X-ray diffractometry, Fourier transform infrared spectrometry and
thermogravimetry/differential thermal analysis were used to determine phase composition and
thermal properties. Photoluminescence spectrometry was used to analyse optical properties. In
results section, the influence of precursor preparation process, solvents, and temperature on the
crystalline phase composition of synthesised samples was described.

LITHIUM ORTHOSILICATE, SOLID PHASE SYNTHESIS, POWDER X-RAY
DIFFRACTOMETRY, PHOTOLUMINESCENCE.
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SAISINAJUMI

ATR-FTIR  Pilnigas ieks€jas atstaroSanas Furj€ transformacijas infrasarkana spektrometrija
(no anglu val Attenuated total reflection Fourier-transform infrared
spectrometry)

DEMO Demonstracijas kodoltermiskas sintézes reaktors (no angfu val. DEMOnstration
power plant)

FL Fotoluminiscence

ITER Starptautiskais eksperimentalais kodoltermiskas sintézes reaktors (no angfu val.

International Thermonuclear Experimental Reactor)

JET Apvienotais Eiropas tors (no anglu val. Joint European Torus)
PXRD Pulvera rentgendifraktometrija (no anglu val. Powder X-ray diffractometry)
TG/DTA Termogravimetrija/differenciali termiska analize



IEVADS

Ar katru gadu uztraukums par klimata parmainam pieaug, tapéc cilvécei ir nepiecieSams
samazinat siltumnicas gazu emisiju, kuras rodas naftas un dabasgazes produktu dedzinasanas
rezultata. 2018. gada apmé&ram 64 % no globalas elektroenergijas sarazoja tiesi dedzinot fosilos
kurinamos, lai gan alternativo energijas avotu (v€ja, saules, geotermala u.C.) izmantoSana ir
plasi atbalstita un intensivi pétita, p&déjo gadu laika fosilo kurinamo ieguldijums pasaules
elektroenergijas razoSana ir palicis vienlidz augsts. Cilvécei modernizgjoties, pieprasijums pec
energijas turpinas pieaugt [1].

Pastav populars uzskats, ka viens no perspektivakajiem alternativas energijas avotiem
varétu but kodolenergija, jo §1 procesa laika izdalito gaisu piesarnojoSu vielu, tai skaita
siltumnicas gazes, ir praktiski nenemams véra. Miisdienas, no aptuveni 440 kodolreaktoriem
ikgad@ji sarazo apméram 10 % no pasaules kopé&ja elektroenergijas daudzuma. Potenciali
kodolenergija Iidz 2050. gadam var&tu pasaulei nodrosinat 1,7 TWe elektroenergijas. Lai
paplasinat kodolenergijas izmantosanu elektroenergijas razoSana, ir nepiecieSams sasniegt
augstu efektivitati, drosibu un mazinat ekologiskos riskus, tapéc nakotnes kodolreaktoros
energiju planots iegiit nevis no urana izotopiem kodoldaliSanas procesos, Kuru rezultata rodas
radioaktivie atkritumi ar lielu pussabruksanas periodu, bet no vieglo elementu savstarp&jam
reakcijam kodoltermiskas sint€zes procesos, pieméram, no Gdenraza izotopiem — deiterija (D)
un tritija (T) [2].

Uz deiterija un tritija kodolsapliiSanas reakcijas ir bazéti pasreiz esoSie un planotie
eksperimentalie kodoltermiskas sintézes reaktori: Apvienotais Eiropas tors jeb JET (no anglu
val. Joint European Torus), Starptautiskais eksperimentalais kodoltermiskas sintézes reaktors
jeb ITER (no anglu val International Thermonuclear Experimental Reactor) un
Demonstracijas kodoltermiskas sintézes reaktors jeb DEMO (no anglu val. DEMOnstration
power plant). Nakotng kodoltermiskas sintézes reaktoros ir paredz&ts izmantot litija ortosilikata
(Li2sSiO4) un litija metatitanata (LioTiO3) keramikas ka kompozitmaterialus tritija generéSanai.
Lai eksperimentalo kodoltermiskas sintézes reaktoru rezultats biitu veiksmigs un nakotné
cilvéce varétu iegit elektroenergiju komercialiem mérkiem, izmantotajiem funkcionalajiem
materialiem ir jabiit kvalitativiem, bez citu faZzu piemaisijumiem un sintézei jabiit industriali
pielietojamai [3].

Darba meérkis: Sintez&t un raksturot litiju saturosas keramikas, kas ir izgatavotas ar

cietfazu metodi, izmantojot dazadus parametrus, lai varétu optimizgt sint€zes procesu.



Darba uzdevumi:

1) Sintezét dazadus litiju saturoSus savienojumus ar cietfazu sint€zes metodi.
2) Izvertet cietfazu sintéz€ izmantotas temperatiiras un $kidinataju ietekmi uz iegito
savienojumu fazu sastavu.

3) Raksturot sintez&to litiju saturo$u savienojumu optiskas ipasibas.



1. LITERATURAS APSKATS

Literatiuras apskata ir apkopota informacija par kodoltermiskas sintézes reaktoru
pamatprincipiem un perspektivam, ka arT litiju saturoSu savienojumu izmantoSanas iesp&jam

tritija generé$anai. Raksturotas popularakas sintézes metodes un analizes metodes.

1.1. Kodoltermiskas sintézes reaktoru pamatprincipi

Energija, kura tiek iegiita kodoltermiskas sintézes reakcija, ir praktiski bezgaliga, tira un
drosa. Paslaik eksisté divi kodoltermiskas sintézes reaktoru veidi: tokamaki (no krievu val.
TOpOMIAJIbHAS KaMepa ¢ MarHUTHBIMH Karyiikamu jeb Tokamaxk) un stellaratori (no anglu val.
stellarator). Lai nodrosinatu kodoltermiskas sintézes procesam nepiecieSamas izejvielas, notiek
dazadu potencialu degvielu, kuru ir gan viegli raZot, gan uzglabat, gan izmantot kodoltermiskas
sintézes reaktoros, pétjjumi. Deiterijs un tritijs tiek uzskatita par perspektivakajam no
iespgjamajam kodoltermiskas sintézes reaktoru degvielam, par cik tas sasniedz
kodolsapliiSanai nepiecieSamos apstaklus pie zemakam temperatiiram, salidzinot ar citiem
elementiem, ka ari izdala vairak energijas neka citas reakcijas (skatit 1.1. vienadojumu).

2D + 3T > 3He + {n+ 17,59 MeV (1.1)

Deiterijs un tritijs ir Gidenraza (visplasak izplatita elementa Visuma) izotopi. Visiem
tidenraza izotopiem ir viens protons, bet deiterijam un tritijam ir viens un divi neitroni attiecigi.
Kad deiterijs un tritijs sapliist, tie veido hélija kodolu, kas sastav no diviem protoniem un
diviem neitroniem, un vienu neitronu, ka ari reakcijas rezultata izdalas energija, kuru var
parveidot elektroenergija un izmantot tautsaimnieciba komercialiem mérkiem.

Deiterijs daba ieveérojamos daudzumos ir sastopams okeanos (1 no 5000 tdenraza
atomiem salsiident ir deiterijs). Tritijs, savukart, daba sastopams nieciga daudzuma — kopgjais
daudzums ~22 kg, kas lautu vienam kodoltermiskas sintézes reaktoram darboties ne ilgak ka
4 méneSus, ka arT ta pussabruksanas periods ir salidzino$i mazs (~12,3 gadi). Ir iesp&jams tritiju
ieglit maksligi, izmantojot vairak izplatitu elementu litiju, ko var ieglit no ridam.
Kodoltermiskas sintézes reaktori nakotné varétu izmantot litija-6 izotopu, to apstarojot ar
augstas energijas neitroniem, kas rodas deitérija un tritija kodolsapliisanas reakcija (skatit
1.2. vienadojumu). Litijs ir daba izplatits elements, tam ir 2 stabili izotopi °Li (7,5 %) un
'Li (92,5 %). Kodoltermiskas sintézes reaktoros ir planots bagatinat tritiju genergjosos
materialus ar litija-6 izotopu, lai palielinatu iegtita tritija daudzumu.

8Li+ in - %He + 3T + 4,78 MeV (1.2)



Kodoltermiskas sintézes reaktoru misdienu konceptos tiek ar ieklauti tritiju gener&josie
moduli (skatit 1.1. att.). To funkcija ir deiterija-tritija kodoltermiskas sintézes reakcijas laika
dzes¢t (absorbgjot energiju no neitroniem) un generét tritiju turpmakajam reakcijam. Viens no
variantiem tritija generéSanai ir izmantot cietus litiju saturoSus savienojumus ar augstu

Kimisku, mehanisko un radiacijas stabilitati [4].
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1.1.att. Deiterija-tritija degvielas kodolreakcijas princips [5]

Tiesi litija-6 izotops ir vajadzigs kodoltermiskas sintézes reakcija, lai energoizdevigi
iegiitu tritiju, tapéc materialiem, no ka veidota kodolreaktora blanketa zona, ir jabut ar lielu
litija daudzumu. Perspektivi materiali Sim mérkim ir Li4sSiO4 un Li>TiOgz, agrak ka perspektivs
materials pétits tika ari litija oksids (Li20), litija metasilikats (Li2SiOs), litija aluminats
(LiAlOy), litija cirkonats (Li2ZrOs) u.c. Siem litiju saturo§iem keramiskiem materidliem ir
nepiecieSams izturét augstu mehanisku un termisku slodzi un péc apstrades tiem jabit drosi

utiliz€jamiem [6,7].

1.2. Litiju saturo$u savienojumu ipasibas

Literattira atrodama informacija par vairakiem litiju saturoSiem savienojumiem, Kurus
paslaik uzskata vai ari agrak uzskatija ka perspektivus materialus tritija generéSana, to
visparigu 1pasibu apkopojums ir apskatams 1.1. tabula.

Lai materials butu izmantojams kodoltermiskas sintézes reaktoros, tam ir jabut ar zemu
toksicitati, kimiski stabilam (nereaggt ar gaisu, ideni), mehaniski izturigam, p&c saskarsmes ar
radioaktivu starojumu (t.i. neitroniem) neveido citus radioaktivus izotopus ar lielu

pussabruksanas periodu, kas mazinatu procesa efektivitati.
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Ir pieradits, ka labaka perspektiva no Siem materialiem ir LisSiOg, jo tam ir relativi augsts

litija blivums, augsta kuSanas temperatara (1255 °C) un atbilstosa tritija izdaliSana temperatiira.

LisSiOg4 ar1 ir viegli apvienot ar citiem materialiem kombin&tu keramiku veido$ana. P&dgjos

gados ar1 vairak saka pétit LisSiO4 apvienojuma ar Li>TiOsz (Iidz 30-35 mol%), uzlabojot

materiala mehanisko izturibu [8-13].

1.1. tabula

Blivums Ku$anas | Ipatnéja

Savienojums Litija, g/lcm® | Materiala, g/cm® temp., °C | siltumkapacitate, J/gK
Li2O 0,93 2,01 1432 2,5

LisZrOe 0,69 3,01 1295 1,5

Li4SiO4 0,54 2,39 1255 1,9

LisZr207 0,44 3,55 1270 -

Li2TiOs 0,43 3,43 1535 1,3

Li2SiOs3 0,39 2,53 1201 1,6

Li2ZrOs3 0,38 4,15 1600 1,0

LiAIO: 0,27 2,55 1610 1,3

Litija ortosilikats. LisSiOy4 ir balta, iideni neskistosa kristaliska viela ar augstu kimisku

un termisku stabilitati. Pieder monoklinajai singonijai, kristalisko struktiiru veido kovalenti

saistiti SiO4 tetraedri un ar jonu saiti saistiti Li* joni (skatit 1.2. attélu) un viena elementarsina

pavisam atrodas 126 atomi (14 Si, 56 O, 56 Li) [14].

Li*

¢

. oY
Li

t Li*

%
" Lit

1.2.att. LisSiO, struktiira [14]
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Li4SiO4ir materials ar daudzpusigu pielietojumu materialzinatné: joniskas vadamibas d¢]
to lieto litija-jonu baterijas; labas oglekla dioksida (CO2) absorb&sanas dél tas tiek lietots ka
sorbents ta satverSana; tritija generé$ana [15-17].

Par LisSiOg4 sintézi literatora ir atrodamas dazadas metodes, no tam biezak lietotas
metodes ir sola-géla, cietfazu, kauséjuma metode, hidrotermala metode. Ka izejvielas klasiski
izmanto litija karbonatu (Li2CO3) vai litija hidroksidu (LiOH) un silicija dioksidu (SiO32),
svarigi ir ieverot stehiometriju p&c 1.3. vienadojuma [18-21].

4 LiOH() + SiO2c) — LisaSiOs() + 2 H20(g) (1.3)

Ka blakusprodukts, pieméram, cietfazu sintézé, médz izveidoties Li2SiO3, tapéc

homogenaka parauga iegiiSana ir verts izmantot sint€zes Skidumos.

2 LiOH() + SiO2) — Li2SiO3(¢) + H20(g) (1.4)
Augstas temperatiiras LisSiO4 var sadalities, veidojot Li2SiOs.
Li4SiO4c) — Li2SiO3z() + Li2Oy) (1.5.)

Litija metatitanats. Li>TiOs ir balta, GdenT neskistosa kristaliska viela ar augstu kimisku
un termisku stabilitati. Normalos apstaklos termodinamiski stabilaka polimorfa forma ir
monokKlinais B-Li2TiOs. Augstas temperatiras (1100-1300 °C) ir iesp&jams atgriezeniski N0
B-Li>TiOs iegtt y-Li2TiOs fazi. Metastabila kubiska a-Li>TiOs faze veidojas ap 300 °C, bet jau
ap 400°C notiek fazu pareja un izveidojas B-Li>TiOs. Materials tiek izmantots ka anods atri
ladejamajas litija-jonu baterijas, tacu materiala ktmiskas un termiskas stabilitates del tam ir
potencials pielietojums kodoltermiskas sintézes reaktora tritija gener&Sanai. Homogénu
Li2TiOz ir viegli iegiit gan ar cietfazu metodi (skatit 1.6. vienadojumu), gan ar citiem
sakepinasanas procesiem [22-25].

2 LiOH() + TiO2() — Li2TiO3() + H20(g) (1.6.)

Litija aluminats. LiAlO: ir balta, GidenT neSkistosa kristaliska viela, ar kimisku un
termisku stabilitati. Materialam piemit 3 dazadas polimorfas formas: heksagonalais a-LiAIO,
monoklinais B-LiAIO, un tetragonalais y-LiAlO,. Sis fazes ir atkarigas no sintézé izvélétam
temperaturam, o-LIAIO; faze rodas pie zemam temperatiram (300-400 °C), tetragonala
y-LiAlO, veidojas ap 900 °C. So materialu sintéze ir vienkara un literatira ir pieejami avoti
par cietfazu, sola-g€la sint€zém no litija prekursora (karbonata, nitrata vai hidroksida) un
aluminija oksida Al,O3 péc vienadojuma (skatit 1.7. vienadojumu) [26,27].

2 LiOH(g) + Al2O3() — 2 LiAlO2) + H20(g) 2.7)

Veicot sint€zi péc cietfazu metodes un lielos daudzumos jarékinas ar to, ka rezultata var
ieglit paraugu ar LiAlOz kristalisko fazu maistjumu. Veicot sintézi $kidumos ir vieglak iegiit
velamo kristalisko fazi, par cik ir iesp&jas vairak kontrol&t reakcijas apstaklus.
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1.3. Litiju saturoSu keramiku sintézes metodes

Plasak lietota sint€zes metode litiju saturoSu keramiku iegiiSana savas vienkarsibas un
efektivitates dg] ir cietfazu sint€ze. Lai izvairitos no augstu temperatiiru izmantoSanas sinteze
un lai ieglit homogenas, maza izméra dalinas, biezak sak izmantot sintézes Skidumos, p&c sola-
géla un hidrotermalas metodes.

Sola-gela metode. Metode plasi tiek izmantota, lai iegtitu produktu no metalu alkoksidu
vai ta prekursora hidrolizes un kondensacijas. Metala alkoksidus izmanto, lai iegiitu oksida
dalinas, kuras Skiduma mijiedarbojas ar Van der Valsa spékiem un skidinatajam iztvaikojot,
veidojot alkogelu (biezi tidens tiek lietots ka $kidinatajs sola-g€la metodgs). Atkariba no skabas
vai baziskas vides, iegtist dazadus gélus, skabaja vide ieglist poliméra g€lu, baziskaja koloidalo.
Atkariba arT no hidrolizes atruma iegiist dazada izmé&ra nanodalinas, bet, ja hidrolize notiek

1énak, tad nanodalinas biis mazakas [28].

Hidrolize Sola dalinu kondensacija
Polimerizacija Helatésana

M—

Prekursoru Alkogels
skidums

Ietvaicésana # Termiska apstrade .

Cieta

Kserogels
& keramika

1.3. att. Sola-gela process

Sola-geéla metodi izmanto LisSiO4 sintézg, lai ieglitu homogénu nano-izméra pulveri ar
lielaku virsmas laukumu. Literattira ir apskatiti eksperimenti, kuros tiek izmantoti vairaki litija
prekursoru $kidumi (salu vai hidroksida kristalhidrati) — litija nitrats (LiNO3), Li2COs, LiOH,
tiem tiek pievienots SiO2 un citronskabe (CeHgO7) ka helatgjosais reagents un skiduma pH
parasti ir ~8, pievienojot amonjaka (NH3) skidumu. MaisTjums tiek ietvaic€ts un zavéts,
turpmak, termiski apstradajot, var iegiit gan pulveri, gan keramiku [18].

Hidrotermala un solvotermala metode. Metodes biitiba ir vielu sint€ze paaugstinata
spiediena. Dalinu kristalizaciju notiek S$kidinataja tvaiku izveidotaja spiediena. Metodes
priekSrocibas ietver sevi arl kristaliskas fazes iegiiSanu, kas nav stabilas pie vielas kuSanas

temperatiiras, ka ar7 augstas kvalitates kristalu audzéSanu un ta sastava kontroléSanu. Sintézi ir
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viegli optimizét, péc nepiecieSamibas mainot pH, temperatiru, reagentu koncentracijas.
Savukart, metodes trikumi ir nesp&ja reala laika sekot lidzi kristalu audzeSanai un augsta
autoklavu (teflona trauks neriisgjosa térauda konteinerT) cena [29].

Lidzigi sola-g€la sintézei, var hidrotermali (ar vai bez helat&joso reagentu vai
virsmaktivam vielam) iegiit LisSiO4, LioTiOz un LiAIO> tikai reagentu skidumi tiek parnesti
autoklava un iztureti ~250 °C >12h.

Cietfazu metode. Salidzinot ar sint€z&m, kuras veic Skidumos un/vai sastav no vairakiem
posmiem, cietfazu sintéze parasti sastav no 2 soliem — izejvielu sajauk$anas un karséSanas.
Biitiba izejvielas tiek sajauktas stehiometriskos daudzumos un maisijums trauka tiek termiski
apstradats augstas temperatiiras, kur molekulas pakapeniski kovalenti saistas viena reakcija.
Reakcija iegiita produkta Tpasibas var ietekmét sint€ze€ izveletie parametri — temperatiira,
izturéSanas laiks, temperatiiras kapuma atrums. Cietfazu sintéze ir visplasak lietota metode, lai
iegiitu polikristalisku materialu. Lai palielinatu gan reakcijas atrumu, gan iznakumu — cietas
izejvielas var samalt bumbu dzirnavas vai tam tiek pievienots organiskais $kidinatajs, piem.,
etanols, lai maisijums biitu péc iesp&jas homogéns. Metode ir viegli izmantojama praktiski
jebkura laboratorija, kur ir pieejama augstas temperatiiras krasns (~700-1500 °C). Lai gan
metode ir salidzino$i vienkarSa, augstas temperatiras apstrades var rezultéties ar vairakam

problémam: parauga piesarnojumu, mikrostrukttras kontroles trikumu, iztvaikos$ana [30].

1.4. Analizes metodes

Parauga kvalitativa sastava noteikSana ir svarigs solis péc katras sintézes, lai parliecinatos
par vélamo iznakumu, struktiiras un Ipasibu analizéSanai. Precizakai parauga raksturo$anai ir
jaizmanto vairakas atSkirigas metodes. Darba tiek izmantotas Cetras, sint€z€ ieglito paraugu

analiz€Sanas metodes (skatit 1.4. attelu)

Pasougs > [ XRD | = > [TomA ] — >

1.4. att. Péc katras sintézes izmantotas analiZzu metodes

Pulvera rentgendifraktometrija jeb PXRD (no anglu val. Powder X-ray
diffractometry). PXRD ir paraugu nesagraujosa kvalitativa un kvantitativa analitiska metode,
ko materialzinatné izmanto materialu fazu sastava raksturoSanai. Mgerjjumus Vveic ar

rentgendifraktometru, kas pamata sastav no rentgenstaru lampas, paraugu turétaja un
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rentgenstaru detektora. Paraugs tiek apstarots ar rentgenstariem, mainot apstaroSanas lenki 6
(skatit 1.5. attélu). Parauga iespiezas rentgenstari un notiek rentgenstaru difrakcija —
rentgenstarojuma izkliede no vielas kristaliskaja struktiird esosajiem atomiem. M&rot parauga
izkliedeta rentgenstarojuma intensitati atkariba no apstaroSanas lenka, tiek ieguta
rentgendifraktogramma. Saistibu starp atstaroto un neatstaroto vilpu celu izsaka Brega
vienadojums (skatit 1.8. vienadojumu), tacu tas nesniedz informaciju par difrakcijas refleksu

intensitati [31].

2d smb

L 9 0 0 0% 00 0 0
EEEEEEEREYX)

1.5. att. XRD darbibas princips

nA = 2dsin®, kur (1.8.)

n — difrakcijas karta, parasti n=1;

A — rentgenstarojuma vilna garums;

6 — puse no difrakcijas lenka jeb apstaroSanas lenkis;

d — attalums starp paralélam atomu plakném.

Pie metodes trikumiem var uzsvert, ka analize sniedz informaciju par kristaliskam
vielam, ta¢u par amorfam vielam var iegiit tikai aptuvenus datus. Griitibas var sagadat parak
rupji paraugi, paraugi, kuros pastav domingjoSa kristalu orientacija (nav iesp&jams detektet
visus refleksus) vai parak smalki pulveri (rentgenamorfs). Metode ir noderiga salidzinosi atrai
(atkariba no mérjjumu iestatfjumiem) parauga kvalitativa sastava noteikSanai, ka ar1 dalinu
izméra izvertésanai, izmantojot Debaja-Sérera vienadojumu (skatit 1.9. vienadojumu).
Tipiskiem neorganiskajiem pulvera paraugiem dati tiek savakti 20 no 5° lidz 70°, bet

organiskajiem savienojumiem 26 no 3° lidz 40° [32].

0.94
D =220 kur (1.9.)

A — rentgenstarojuma vilpa garums;
6 — puse no difrakcijas lenka jeb apstaroSanas lenkis;

f — refleksa platums pus€ no maksimuma.
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Fotoluminescence (FL). Viens no spektrometrijas veidiem, ar kuru péta optiskas
ipaSibas paraugam, biezi vien pusvaditajiem. Iekartas pamata ir monohromatisks lazers, kas
apstaro paraugu, ierosinot to. Elektronam parejot no ierosinata stavokla atpakal stabila stavokli,
tas izstaro parpalikugo energiju gaismas veida. So gaismu, savukart, uztver detektors, kur§
izveido spektru no detektora uzkratajiem datiem. Tipiskas iekartas shému var apskatit
1.6. attéla. Viena no galvenajam metodes priekSrocibam ir atkartojamiba un jutiba (spektra var
noverot piemaisijumu klatbiitni pie mazam koncentracijam). Metode lauj noteikt vai materiala
ir izveidojusies defekti, t.i vai kristalrezgT ir mainijies kimiskais sastavs, par cik no materiala
defektiem ir atkariga materiala sp&ja luminiscét, metodes trikumi ir sarezgita kompleksu

savienojumu analize, mazako piemaisijumu klatbtitnes dél var iegit klidainu rezultatu [33].

Dazadi vilna [zveleta vilna
garumi garuma diapazons

Ierosinasanas W

monohromators

Parauga
kamera

Dazadu vilnu
garumu
Specifisks vilna luminiscence
garuma diapazons

‘\/\/\/\ Emisijas
Detektors monohromators

1.6. att. FL iekartas shéma

Termogravimetrija/differenciali termiska analize (TG/DTA). Metodes bitiba ir
termiska parauga analiz€Sana — parauga masa ka funkcija no temperatiiras. Analiz€Sana tiek
novertetas parauga ipasibas, atkariba no temperattiras. TG komponents méra temperatiiru, kura
notiek parauga sadaliSanas, oksidéSanas vai reducéSanas un vienlaicigi tiek mérita parauga
masas izmaina — var samazinaties vai palielinaties, atkariba no parauga kimiska sastava.
Savukart, DTA komponents uzrada vai Sie procesi ir eksotermiski vai endotermiski, ka ar1 tiek
meéritas temperatiras pie kuram notiek fazu parejas, kuras masas zudumi nenotiek, piemeram,
kristalizacija, kusana u.c. Metodes priekSrocibas ietver sevi augstu temperatiiru analizéSana
paraugiem ar fazu parejam, iesp&ju izvéleties atmosféru — inertu vai reaggjosu, ka ari

mérijumam ir nepiecieSams neliels (10-20 mg) parauga daudzums [34].
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Furjé transformacijas infrasarkana spektrometrija (FTIR). Paraugs tiek apstarots ar
infrasarkano starojumu, dala no §1 starojuma tiek absorbgta, bet dala tiek caurlaista. Absorbétais
starojums tiek parveidots rotacijas un/vai vibracijas energija. Molekulam mijiedarbojoties ar
So energiju tiek izveidots spektrs, katrai vielai bus savi unikali signali. Miisdienas, blakus FTIR
nezinamu molekulu noteikSana ar caurlaidibas metodiku, tiek izmantota ari atstaroSanas
metode ATR (no anglu val. Attenuated Total Reflectance). ATR darbojas, mérot izmainas, kas
notiek atstarotaja infrasarkanaja stara, tam saskaroties ar paraugu. Infrasarkanais stars tiek
virzits kristala (ar augstu refrakcijas indeksu) virziena noteikta lenkT (skatit 1.7. attelu). Ieksgja
atstaroSana veido starus, kas sniedzas arpus kristala virsmas tieSi parauga, kas atrodas
saskarsmé ar kristalu. Péc saskarsmes ar paraugu, kur tas infrasarkanaja regiona absorbé
energiju — stari tiek novajinati un atgriezas kristala virziena, lidz tas sasniedz kristala pretgjo

galu un tiek detektéts [35].

Parauga/Stara mijiedarbibas
punkts

_/
—

Paraugs b

Kristals =—

Ierosinatie stari Izklied&tie stari

1.7. att. ATR-FTIR metodes shéma [36]
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2. EKSPERIMENTALA DALA

Eksperimentalaja dala ir aprakstita izmantotd sint€zes metode, tas optimizeéSanas
iesp€jas, lai iegiitu kvalitativus paraugus ar viendabigu sastavu. Sintézes realiz&ja izmantojot
dazadus parametrus (Skidinatajus un temperatiiru). Aprakstita paraugu sagatavoSanas

metodologija un parametri izmantotajam analizes metodeém.

2.1. Izmantota aparatiira, trauki un vielas

Aparatiira:

e Analitiskie svari Precisa XR 205SM-DR, mérijuma diapazons no 10 mg lidz 205 g,
precizitate + 0,0001 g;

e Mufelkrasns Nabertherm L5/12/P320, maksimala temperatira 1200 °C (2,4 kW,
10,4 A) 50/60 Hz frekvence;

e  Udens dejonizacijas kolonna, Spectrum SV.FX.0717;

e Kiristalisko formu rentgendifraktogrammas iegiitas ar rentgendifraktometru Bruker D8
Advance, darba rezima parametri redzami 2.1. tabula. Rentgendifraktogrammu
uznems$anai  lietota ~ programma  DIFFRAC Plus XRD  Commander,

rentgendifraktogrammu apstradei un analizei lietota programma Diffrac. EVA 4.1.;

2.1. tabula
Rentgendifraktometra darba reZima parametri
Parametrs Apraksts
Starojums Cu Ka, A =1.54180 A
Anodspriegums 40 kv
Anodstrava 40 mA
Kg filtrs 0,02 mm Ni folija
Spraugas: divergences; pretizkliedes 0,6 mm; 8,0 mm
Meérijuma solis 0,2°
SkaitiSanas laiks uz soli 0,1s
UznemSanas intervals 10° I1idz 60°
Detektors LynxEye (1D pozicijas jutigais)
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FL spektrus ieguva ar UV-VIS-NIR spektrometru Ocean Optics USB4000, savienotu
ar apgrieztu mikroskopu Olympus IX 71 FL rezima ar dzivsudraba lampas gaismas
avotu (U-LH100HG) un fluorescgjoso filtra komplektu (U-MWU2);

TG/DTA mérijumi veikti ar EXSTAR Sl TG/DTA 6300; parametri redzami 2.2. tabula,
DTA meérijjumiem izmanto platina-platina rodija (13%) termoparus, kas iebiiveti svaru
stienu keramikas caurulit€s. Temperatiiru starpiba tiek mérita starp atvertajiem parauga

traucina turétaju un salidzinosa traucina turétaju gaisa atmosfera.

2.2. tabula
TG/DTA darba reZima parametri
Parametrs Apraksts
Masas merijumi Horizontala diferencialo svaru
meériSanas metode
Parauga maksimala masa 200 mg
Temperatiiras diapazons Istabas temperatiira Iidz 1500 °C
Kars@Sanas atruma diapazons 0,01°C/min lidz 100,00 °C/min
TG mértjjumu diapazons +200mg (£0,2ug)
DTA meérijumu diapazons +1000pV (£0,06pg)
DTG mérijumu diapazons 0,5 mg/min — 1g/min

FTIR spektrometrs Bruker VERTEX 70v, aprikots ar ATR moduli ar dimanta kristalu.
Spektri tiek registréti vilna skaitlu diapazona 400-400 cm™, izgkirtspgja +2 cm™,
vakuuma 2,95 hPa, 20 skengSanas vienam spektram, 3 me&rijjumi vienam paraugam.
Trauki un piederumi:

20 mL polipropiléna konteineri;

Ahata piesta;

Filtrpapiri sverSanai;

Keramikas tigelis;

Laboratorijas skalpelis;

Nertiisgjosa térauda laboratorijas karote;

Plastmasa pipete.
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Izmantotas vielas:

e Aluminija oksids (Al20z, rutils), CAS Nr: 1344-28-1 (GHS: 07; P:261, 271,
305+338+351, 302+352) [37];

e Cinka oksids (ZnO), AVSISTA, tiribas pakape 99,5+ %, CAS Nr: 1314-13-2 (GHS: 09;
H:410 ; P: 273, 391, 501) [38];

e Dejonizéts dens (H20);

e Etanols (C2HsOH), SIA Enola, p = 0,789 g mL-1, tiribas pakape 96,0 %, CAS Nr:
64-17-5 (GHS: 02, 07; H: 225, 319; P: 210, 305+351+338, 370+378, 403+235) [39];

e Litija hidroksida monohidrats (LiOH-H20), Sigma Aldrich, tiribas pakape > 99,0%,
CAS Nr: 1310-65-2 (GHS: 05, 07; H: 302, 314; P: 280, 305+351+338, 310) [40];

e Litija metatitanats (Li2TiOs), CAS Nr: 12031-82-2;

e Silicija dioksids (SiO2), Sigma Aldrich, tiribas pakape 99+ %, nanopulveris, CAS Nr:
60676-86-0 (GHS: 06, 08; H: 372; P: 260, 254, 314, 501) [41];

e Titana dioksids (rutils), CAS Nr: 1317-80-2.

2.2. Izejvielu sastava kvalitativa analize
Lai parliecinatos par izejvielu kvalitati litiju saturoSu keramiku sint€ze, izejvielas un
references materialus analiz€ja uz piemaisijumu klatbttni, izmantojot PXRD, FTIR

spektrometriju un TG/DTA metodi.

2.3. tabula
Izejvielu un references materialu kvalitates noteik§ana izmantotas analizes metodes
Viela AnaliZu metodes
LiOH-H20 FTIR, XRD
TiO2 FTIR, XRD
Li2TiO3 XRD

2.3. Litija ortosilikata pulvera cietfaZu sinteze

Eksperimentalaja dala LisSiOs pulveri sintez&ja vairakas reizes, mainot izejvielu
sagatavoSanas apstaklus, lai iegiitu paraugu ar viendabigaku kristalisku fazu sastavu. Darba
izmantotais SiO. ir nanopulveris, kuru prieksrociba biitu izmantojama sintézei $kidumos
(izmantojot, pieméram, sola-g€la sint€zes metodi), tomer eksperimentalaja dala sintézes veica
péc cietfazu metodes. Sadu pulveri nevar apstradat ahata piesta kopa ar otru izejvielu, jo SiO2

nanodalinas ir elektrostatiskas un ienem lielako dalu tigela tilpumu, tapéc var rasties SiO2
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zudumi pirms sintézes, izjaucot stehiometrisko attiecibu, tapéc méginaja SiO2 gan atseviski
saspiest ahata piesta, gan samalt ar virtuves dzirnavinam, tacu abi rezultati bija neveiksmigi,
lai sagatavot SiO sintézei, priekSrocigi blitu m&ginat apstradat SiO» bumbu dzirnavas.
Izstradajot eksperimentalo dalu, LisSiO4 cietfazu sintézes metodologiju uzlaboja lidz ieguva
paraugu ar minimalu piemaisijumu daudzumu.

Pirmais sintézes variants. Uz filtrpapira nosvérto 0,5013 g SiO2 rhpigi parnesa
keramikas tigeli, lai tigelis nebiitu aizpildits par vairak neka 70% un tam pievienoja 1,400 g
LiOH-H20 (reakcija notiek p&c 1.3. vienadojuma). Tigeli novietoja mufelkrasni, turpmak
temperaturu iestatot uz 900 °C ar kapumu 10 °C/min un izturé$anas laiku 1 stundu. Procesa
beigas, tigelim lava atdzist lidz istabas temperatirai un iegito pulveri parnesa
20 mL konteinerT.

Sintézes beigas tigeli vargja noverot pulveri gan uz tigela sieninam, gan iedobuma.
Pulverus savaca atseviSskos 20 mL konteineros un veica PXRD analizi, lai noveértétu pulvera
sastavu, kuru savaca no dazadam tigela dalam. P&c mérijumu veikSanas tigela sastavu iebéra
atpakal un atkartoti kars€ja ar identiskajiem mufelkrasns parametriem.

Otrais sintezes variants. Litija prekursora koncentracijas ietekme uz sint€zi un SiOz ka
piemaisijuma klatbttnes novérté$anai veica sintézi ar 10 mol% litija izejvielas parakumu un
mazakumu. P&c pirmas sint€zes turpmak tiek secinats, ka litija prekursoru ir nepiecieSams
pievienot pakapeniski mazos daudzumos un maisot, jo pret€ja gadijuma reakcijas produkta
izveidosies fazu maisijums, par cik izejvielu tilpums tigeli stipri atSkiras, mazinot izejvielu
saskarsmes laukumu (skatit 2.1. att€lu). Ka arT nepiecieSams izmantot mazaku izejvielu
daudzumu (samazinot produkta daudzuma iznakumu) un péc maisiSanas no tigela sieninam

pielipusais Si02 péc iespgjas ripigak ir japievieno pulveru maisijjumam.

Pakapeniski

pievienojot i
LiOH

2.1. att. Izejvielu maisijums, pakapeniski pievienojot litija prekursoru
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Skidinatdja ietekme. Uz filtrpapira nosvéra 0,3509 g SiO, un parnesa keramikas tigeli,
kur pakapeniski mazos daudzumos un ar karoti maisot, pievienoja 0,9807 g LiOH-H2O. Lai
sintéz€ izmantotas izejvielas blitu viendabigak samaisitas, maisijumiem pakapeniski uz tigela
sieninam pievienoja 5-7 mL dejonizeta Gdens lidz maistjums bija Skidraja faze, turpinot to
maisit, kamér uz keramikas tigela sienam izejvielu parpalikumi vairs nav redzami. Tigeli
novietoja mufelkrasni, turpmak temperatiru iestatot uz 900 °C ar kapumu 10 °C/min un
izturéSanas laiku 60 min. Procesa beigas, tigelim lava atdzeséties 1idz istabas temperatiirai un
iegiito pulveri parnesa 20 mL konteinerT.

Li4SiO4 pulveri $ada veida sintez&ja stehiometriskas attiecibas, 10 mol% litija izejvielas
parakuma un mazakuma. P&c fazu sastava analizes ar PXRD, sintézi atkartoja ar 10 % litija
izejvielas parakumu un ka $kidinataju izmantoja etanolu.

Temperatiiras ietekme uz sintezi. Fazu sastava novertéSanai atkariba no temperatiras,
Li4SiO4 pulveri sintezgja pie dazadam temperatiiram intervala no 400 °C Iidz 900 °C.

Uz filtrpapira nosvéra 0,3509 g SiO2 un parnesa keramikas tigeli, kur pakapeniski mazos
daudzumos un ar karoti maisot, pievienoja 0,9807 g LiOH-H20, no tigela sienam pielipuso
SiO; parnesa pie pulvera maisijuma, lai uz sienam pulvera nebiitu. Tigeli novietoja
mufelkrasni, turpmak temperatiiru iestatot uz 400 °C ar kapumu 10 °C/min un iztur&$anas laiku
30 min. Procesa beigas, tigelim lava atdzeséties lidz istabas temperattrai un 100-200 mg ar
pulveri parnesa 20 mL konteinert priek§ PXRD analizes. PEéc merijuma pulveri parnesa atpakal

tigeli un atkartoja procesu temperatiiras 500, 600, 700, 800 un 900 °C.

2.4. Litija metatitanata cietfaZu sinteze

Sinteze. Uz filtrpapira nosveéra 1,0916 g TiOz2un 1,1470 g LiOH-H>0, izejvielas parnesa
ahata piesta un saberza, izejvielu maisijumu parnesa keramikas tigeli. Tigeli novietoja
mufelkrasni, turpmak temperatiiru iestatot uz 900 °C ar kapumu 10 °C/min un izturé$anas laiku
60 min.

Temperatiiras ietekme uz sintezi. Fazu sastava novertéSanai atkariba no temperatiiras,
Li>TiOs sintezgja pie dazadam temperatiram intervala no 100°C Iidz 900 °C.

Uz filtrpapira nosvera 3,8232 g TiO2 un 3,6385 g LiOH-H2O, izejvielas parnesa ahata
piesta un saberza, 400 mg izejvielu maisijumu parnesa keramikas tigeli. Tigeli novietoja
mufelkrasni, turpmak temperatiiru iestatot uz 100 °C ar kapumu 10 °C/min un izturé$anas laiku
30 min. Procesa beigas, tigelim lava atdzeséties 1idz istabas temperatiirai un iegiito pulveri

parnesa 20 mL konteiner1. Sint€zi atkartoja, no viena un ta pasa izejvielu maisijuma, nemot
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200 mg un kars€jot temperatiiras 200, 300, 400, 500, 600, 700, 800, 900 °C un pargjie

mufelkrasns parametri paliek nemainigi.

2.5. Litija aluminata cietfaZu sinteze

Sintéze. Uz filtrpapira nosvéra 1,16004 g Al2Os un 0,9548 g LiOH-H2O, izejvielas
parnesa ahata piesta un saberza, izejvielu maisijumu parnesa keramikas tigeli. Tigeli novietoja
mufelkrasni, turpmak temperattiru iestatot uz 800 °C ar kapumu 10 °C/min un izturéSanas laiku
60 min.

Temperatiiras ietekme uz sintézi. Fazu sastava novert€sanai atkariba no temperatiiras,
LiAIO; sintezgja pie dazadam temperatiiram intervala no 100°C lidz 900 °C.

Sintézi veica lidzigi ka Li2TiOs, ka izejvielas maisijumam iesvéra 3,8668 g Al>O3 un

3,1827 g LIOH-H;0.

2.6. Litija cinkata cietfaZu sintéze
Uz filtrpapira nosvéra 0,7313 g ZnO un 0,7542 g LiOH-H?0, izejvielas parnesa ahata
piesta un saberza, izejvielu maisTjumu parnesa keramikas tigeli. Tigeli novietoja mufelkrasni,

turpmak temperatiiru iestatot uz 900 °C ar kapumu 10 °C/min un izturé8anas laiku 60 min.

2.7. Sintezéto paraugu analizéSana

PXRD. Litiju saturo$u keramiku (LisSiOs, Li2TiOz, LIAIO2, Li2Zn0O») kristalisku fazu
sastava noteikSana. Pirms meérjjumu veikSanas, paraugu viegli saberza piesta, iepresgja stikla
kiveté un nolidzingja parauga virskartu lidz ar kivetes malu. Sagatavoto Kiveti ievietoja
difraktometra paraugu turétaja un uznéma parauga difraktogrammu.

Difraktogrammas uzpemtas ar mérjjuma soli 0,2°, 2@ skala no 10° lidz 60°. Iegttos
rezultatus salidzinaja ar references datubazi ICDD (no ang/u val. International Centre for
Difraction Data).

ATR-FTIR. 5-10 mg ar pulveri uzklaja uz Bruker Vertex 70v iekartas parauga detektora
virsmas, spektrus registréja vilna skaitlu diapazona 4000-400 cm™, katram spektram veica
3 mérfjumus 2,95 hPa vakuuma ar izskirtsp&ju + 2 cm™.

TG/DTA. Sintézes temperatiras izvertéSana, izejvielu maisijumiem pirms sintézes
paraugiem uznéma TG/DTA liknes. 5-10 mg pulvera parnesa iek$§ keramikas traucina, kuru
ievietoja EXSTAR SII TG/DTA 6300 termiskas analizes iekarta un ar datoru iestatija karsé$anas

temperatiiru 900 °C ar kapumu 10 °C/min.

23



FL. Litiju saturo§am keramikam uznéma istabas temperatiiras FL spektrus, lai parbauditu
paraugu spé&ju luminisc€t un izvertét materiala esoSos pasvielas un piemaisijumu defektus.
Izmantojot Specac manualo hidraulisko presi, 0,2 g pulvera presé saspieda ar preséSanas
spiedienu 1,7 t un noturgja 5 min, ieglstot 10 mm tableti. Sagatavoto tableti ievietoja
paredz&taja turétaja un uznéma gan spektrus ar UV-VIS-NIR spektrometru Ocean Optics
USB4000, gan virsmas attélus intensivakajos (lokalajos tabletes luminiscences regionos)
punktos ar mikroskopu Olympus IX 71, ka ierosinasanas avotu izmantojot dzivsudraba lampu
(U-LH100HG), vilna garums 380 nm diapazona.
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3. REZULTATI UN TO IZVERTEJUMS

Rezultatu nodala analizgja fazu sastavu gan dazam no izejvielam, gan ar cietfazu metodi

sintez€tajiem paraugiem (skatit 3.1. tabulu), identific€ja radusos blakusproduktus un raksturoja

to izcelsmi.

Eksperimentala dala sintezéto paraugu apkopojums

3.1. tabula

Eksperiments | Paraugs/-i Parametri AnaliZu metodes
e . . PXRD,
2.3. Pirma sintéze | LisSiO4 60 min 900 °C, 10 °C/min
ATR-FTIR
10 mol% litija izejvielas parakums
2.3. Otra sintéze LisSiO4 un mazakums, 60 min 900 °C, PXRD
10 °C/min
2.3. Temperatiiras o 30 min 400 °C, 500 °C, 600 °C,
Li4SiO4 . PXRD
ietekme uz sintézi 700 °C, 800 °C, 900 °C, 10 °C/min
y 10 mol% litija izejvielas parakums
2.3. Skidinataja o
] Li4SiO4 un mazakums, pievienojot tideni, PXRD
ietekme ) .
60 min 900 °C, 10 °C/min
5 10 mol% litija izejvielas parakums,
2.3. Skidinataja e o _
) Li4SiO4 pievienojot etanolu, 60 min 900 °C, PXRD, FL
ietekme
10 °C/min
- : . PXRD,
2.4. Sintéze Li2TiO3 60 min 900 °C, 10 °C/min
ATR-FTIR, FL
30 min 100 °C, 200 °C, 300 °C,
2.4. Temperatiiras .
Li>TiOs 400 °C, 500 °C, 600 °C, 700 °C, PXRD
ietekme uz sintézi _
800 °C, 900 °C, 10 °C/min
_ ) ) PXRD,
2.5. Sintéze LiAIO2 60 min 800 °C, 10 °C/min
ATR-FTIR
30 min 100 °C, 200 °C, 300 °C,
2.5. Temperatiiras )
LiAIO> 400 °C, 500 °C, 600 °C, 700 °C, PXRD
ietekme uz sintézi
800 °C, 900 °C, 10 °C/min
2.6. Sintéze Li»ZnO> 60 min 900 °C, 10 °C/min PXRD
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3.1. Izejvielu kvalitates analize ar PXRD un ATR-FTIR metodi

Litija hidroksida monohidrats. Visas litija saturoSu keramiku cietfazu sintézes izmantoja
LiOH-H20 ka litija prekursoru, tapéc nepiecieSsams pirms sintézes parliecinaties par izejvielas
kvalitati, lai turpmak sintez&taja produkta neizveidotos nev€lamie piemaisijumi. P&c
LiOH-H20 difraktogrammas (skatit 3.1. att€lu) noteica, ka bitisku piemaisijumu izejviela nav,
signali atbilst LIOH-H20 un Li.COs, kur izejviela, spriezot péc refleksu intensitatém, tas ir
mazos daudzumos un veidojas LIOH-H2O reaggjot ar gaisa esoso CO,. Sads rezultats ir

apmierinoss izejvielas izmantoSanai turpmakajas sintezes.
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3.1. att. LiOH-H,0 pulvera difraktogramma, ar datu bazes ierakstiem PDF-01-083-2242
(LiOH-H20) un PDF-00-001-0996 (Li.COs) atziméti sakritosie raksturigie refleksi

Cietfazu sintéz€s izmantotajam litija prekursoram uznéma ari ATR-FTIR spektru, lai
papildus analizétu kimisko sastavu (skatit 3.2. attelu). Signali ap 623 cm™, 846 cm™ un
993 cm™ ir attiecinami uz Li-O sai$u svarstibam, 1573 cm™ atbilst H-O-H sai$u svarstibam,
raksturigam LiOH-H2O. Plata josla ar maksimumu 2811 cm™ ir attiecinama uz asimetriskam
H-O-H svarstibam. Signals pie 3565 cm™ un vaj3 signalu kopums pie 3676 atbilst O-H saites
svarstibam [42,43].
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3.2. att. LiOH-H,0 pulvera ATR-FTIR spektrs

Titana dioksids. Li;TiOs cietfazu sintéz8s ka izejvielu izmantoja TiO2 pulveri,
difraktogramma (skatit 3.3. attélu) nav novérojami citu vielu piemaisijumi, visi refleksi atbilst

TiO rutila kristaliskajai fazei. TiO2 ATR-FTIR spektrs redzams 5. pielikuma.

+TiO2

Intensitate, r.v.

)

T
20 25

20,°
3.3. att. TiO; pulvera difraktogramma. Atziméti ar datu bazes rutila ierakstu

PDF-01-083-2242 sakritoSie raksturigie refleksi.
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SiOz2 un Al>O3 pulveriem, kurus izmantoja ka prekursorus LisSiOs un LIAIO; sintézém,
PXRD meérijumus neveica, jo abi pulveri ir nanoizméra — rentgenamorfi, un tos ir sarezgiti
sagatavot mérijjumam, No PXRD analizes rentgenamorfam vielam var iegtt tikai aptuvenu, ne

visai precizu rezultatu.

3.2. Izejvielu maisijumu TG/DTA liknes

Lai izv€l&tos piemérotu karséSanas temperattiru LisSiO4, Li2TiO3 un LIAIO: sintézei,
izejvielu maisTjumiem uznéma TG/DTA liknes.

Litija ortosilikats. Pirms veica LisSiOs cietfazu sintézes, ar TG palidzibu izvértéja
notiekosas reakcijas izejvielu maisijuma, karsgjot lidz 950 °C ar atrumu 10 °C/min gaisa
atmosfera. Literatira tiek aprakstiti eksperimenti, kurus veic 500-700 °C, bet, apskatot
3.4. att€lu, TG Iikné $adas temperatiiras vél notiek reakcijas, t.i — masa samazinas, reakcijas
vairs nenotick ~850 °C, tapéc eksperimenta izvéléta temperatira LisSiO4 sintéze ir 950 °C

(augstakas temperatiiras LisSiOs var sadalities, izveidojot Li2SiOs) [44].
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3.4. att. LIOH-H20 un SiO; pulveru maisijuma TG likne

Litija metatitanats. Li>TiOs, atSkiriba no LisSiOs, neveido dazadus litija titanata
savienojumus, TG Iikné (skatit 3.5. att€lu) ir redzama masas izmaina lidz 100 °C (Gdens
iztvaikoSana no kristalhidrata) un masas samazinajumi 450-600 °C, 600- 800 °C, izejvielu

Mmaisijumu cietfazu sintéze sekojosi kars€ja 900 °C
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3.5. att. LIOH-H20 un TiO, pulveru maisijuma TG likne

Litija aluminats. LiAlO; izejvielu TG likne (skatit 3.6. att€lu) uzrada par 1 % masas
palielinajumu 300-400 °C intervala un ~3 % 450-600 °C. Masas palielinajums TG liknés ir
raksturigs vielam, kas sp&j absorbét, piemeéram, no gaisa esoSo CO2 un ir pieejama literatiira
par LIAIO2 un LisAlO4 pétijumiem ka potencialiem CO; sorbantiem. P&c liknes var spriest, ka

p&c 800 °C izejvielas ir praktiski izreag€jusas, tapéc LiAlO> cietfazu sintézi veica 800 °C [45].
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3.6. att. LiOH-H,0 un Al,Os; pulvera maisijuma TG likne
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3.3. Litija ortosilikatu kvalitates analize ar PXRD un ATR-FTIR metodi

Pirmais sintezes variants. Izvelkot no mufelkrasns atdzeséto tigeli, uz ta sieninam
ievérojamos daudzumos vargja redz&t pulveri, tapéc pulveri savaca gan no tigela sieninam, gan
no iedobuma ka atseviskus paraugus, un tiem veica PXRD mérijjumus. 3.7. attéla redzama
difraktogramma no tigela iedobuma savaktajam pulverim, kura identificgjami Li»SiOz un litija
oksosilikata (LisgSiOs) refleksi, kuru veidoSanas ir raksturiga LisSiOs cietfazu sintézei, ka ari
redzami relativi intensivi neizreag€josa SiO2 un mazintensivi neizreaggjusa LIOH refleksi. No
difraktogrammas, kuru ieguva tigela sieninu pulvera paraugam (skatit 3.8. att€lu), ir redzams,
ka paraugs pamata sastav no neizreaggjusajam izejvielam, taGu bez vélama produkta LisSiOs
refleksiem redzami ari blakusprodukta Li>SiOs refleksi. Tas liecina, ka reakcijas gaita izejvielu
maisijums tigeli ir bijis neviendabigs un stehiometrija nav ievérota visa ta tilpuma, tapéc

turpmakajas LisSiOs sintézes LIOH-H0 pievienoja pie SiO. pakapeniski un maisot [46].

+L14Si104
¢ A Li2Si03
0 LisSiOs
0SiO2
OLiOH
vLi2CO3

[

Intensitate, r.v.

20,°
3.7. att. Difraktogramma no tigela iedobuma savaktajam LisSiO4 pulveri, ar datu bazes
ierakstiem PDF-01-084-7600 (Li4SiO4), PDF-00-004-0273 (Li2SiO3), PDF-00-042-0403 (LisSiOs),
PDF-01-089-1961 (SiO2), PDF-01-076-0911 (LiOH) un PDF-00-001-0996 (Li.COs3) atziméti

sakritoSie raksturigie refleksi

Pulverus tigeli iebéra atpakal un atkartoti karsgja, lai izreag€tu atlikusas izejvielas un

varétu izvertet ka mainas litija silikatu fazes péc atkartotas termiskas apstrades (skatit
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4. pielikuma 1. attelu) — blakusproduktu un izejvielu refleksi bija samazinajusas un LisSiOa
refleksi kluvusi intensivaki. Sads rezultats norada, ka ar ilgaku karsé$anas laiku ir iesp&jams

iegiit paraugu, kura ir ievérojami mazak blakusproduktu.
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3.8. att. Difraktogramma no tigela sienam savaktajam pulverim, ar datu bazes ierakstiem
PDF-01-084-7600 (Li4SiO4), PDF-00-004-0273 (Li.SiOs), PDF-00-042-0403 (LisSiOs) un
PDF-01-089-1961 (SiO2)

Parauga esoSo blakusproduktu raksturoSana, péc pirmas sint€zes varianta atkartoti
karsétam LisSiOs pulverim uznéma 3 ATR-FTIR spektrus, kuru vidgja vértiba apskatama
3.9. attéla. Josla, kas atbilst 1066 cm™ ir attiecinama uz Si-O-Si sai$u svarstibam. Joslas
798 cmt, 868 cm™ un 962 cm ir raksturigas Si-O svarstibam. Signals ap 520 cm™ attiecinams
uz Li-O svarstibam. Vaj$ signals ap 1464 cm™ pieder Li,CO3 (C=0 sai$u vibracija COs%)
[47,48].
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3.9. att. Péc pirma sintézes varianta atkartoti karséta LisSiO4 pulvera ATR-FTIR spektrs

Otrais sintézes variants. Izejvielu sagatavoSanas laika, pakapeniski pievienojot
LiOH-H20 un maisot tigela saturu, ka ari no tigela sieninam nonemot atlikusas izejvielas,
ieguva paraugu ar daudz mazaku fazu maistjumu (skatit 3.10. att€lu), rezultata ka
blakusprodukti redzami Li>SiOs un LiCOs. Sie blakusprodukti sp&j veidoties vairaku iemeslu
del.

1. LisSiO4 piemit ipasibas absorb&t CO2, materials tiek pétits ka CO2 sorbents.

Li4SiOs() + CO2(g) — Li2SiO3() + Li2CO3(c) (3.1)
2. Ka blakusprodukts cietfazu sintézeé var izveidoties LigSiOs, Sim savienojumam ari
piemit Tpasiba absorb&t COz, veidojot respektivi LisSiO4 un Li2SiOs, Sakot ar 400 °C,

tas reag€ ar CO2 saskana ar 3.2. un 3.3. vienadojumiem [49].
LigSiOs(c) + 2 CO2(g) — LiaSiOs() + 2 Li2CO3c) (3.2)
LigSiOs(c) + 3 CO2(g) — Li2SiO3(c) + 3 Li2COs(c) (3.3)
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3.10. att. Péc stehiometrijas sintezéta LisSiO4 pulvera difraktogramma,
izejvielas pievienojot pakapeniski. Ar datu bazes ierakstiem PDF-01-084-7600 (Li4SiO.),
PDF-00-004-0273 (Li.SiO3) un PDF-00-001-0996 (Li.CO3) atziméti sakritosie

raksturigie refleksi

Lai papildus raksturotu iesp&jamo blakusproduktu veidoSanos, veica sintézi ar
10 mol% litija izejvielas mazakumu, un ieglito parauga difraktogrammu salidzinaja ar
stehiometriski sintezétu LisSiOsdifraktogrammu. Ja sintézi veic ar 10 mol% litija izejvielas
mazakumu, tad intensivaki klast LiSiO3 raksturigie refleksi (skatit 3.11. att€lu), bet LisSiO4
— samazinas. No ta var secinat — ja parauga ir neizreaggjis SiO2, tad produkta tas nokluvis
neprecizi sagatavojot sintézes izejvielu maisijumu (pieméram, pirms karséSanas uz tigela
sieninam ieveérojamos daudzumos pielipis SiO2 pulveris, kas vélak sajaucas ar sint€zes

produktu).
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3.11. att. LisSiO4 pulvera difraktogramma, sintezétam ar 10 mol% litija izejvielas
mazakumu. Ar datu bazes ierakstiem PDF-01-084-7600 (Li4SiO4), PDF-00-004-0273 (Li2SiO3)

un PDF-00-001-0996 (Li.CO3) atziméti sakritoSie raksturigie refleksi

Skidinataja ietekme. Lai izejvielu maisijums biitu péc iespéjas viendabigaks, tam
pievienoja $kidinataju — viena eksperimenta tideni un otra etanolu. Literatira ir pieejama
informacija par So S$kidinataju sekmigu pievienoSanu, lai nodroSinatu viendabigaku fazu
sastavu sintézes produkta. Udeni pievienoja izejvielu maisijumiem gan ar stehiometriskam
izejvielu proporcijam, gan ar 10 mol% litija izejvielas parakumu un mazakumu. Etanolu
pievienoja maisijumam ar 10 mol% litija izejvielas parakumu. Tapéc salidzinaja pulverus ar

dazadiem skidinatajiem un ar 10 mol% litija izejvielas parakumu [50,51].
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3.12. att. Difraktogramma LisSiO4 pulverim sintezétam ar 10 mol%o litija izejvielas
parakumu, pievienojot tideni izejvielu maisijumam. Ar datu bazes ierakstiem PDF-01-084-7600
(LisSiO4), PDF-00-004-0273 (Li2SiO3) un PDF-00-001-0996 (Li,COs3) atziméti sakritoSie

raksturigie refleksi

3.12. att€la redzams, ka p&c tidens pievienosanas izejvielu maisijumam nav samazinajies
blakusproduktu refleksu skaits. Tomér Li>SiOsz un Li.CO3 raksturigie refleksi ir mazak
intensivi, ja salidzina ar sintéz€m bez Gdens klatbatnes. Li»SiOs refleksi klist intensivaki, ja
litija prekursoru pievieno stehiometriskas proporcijas un 10 mol% mazakuma (skatit
4. pielikuma 2. un 3. attélu).

Savukart, ja izejvielu maisijumam ar 10 mol% litija izejvielas parakumu pievieno
etanolu, tad pulvera difraktogramma (skatit 3.13. attélu) nav novérojami Li>SiOz refleksi un
vienigais identificgjamais blakusprodukts ir Li.COs. Sads rezultats liecina par iesp&jamibu
ieglit LisSiO4 ar cietfazu sintézes metodi bez citam litija silikatu fazu klatbttném, izejvielu

maisijumu karsgjot tikai 1 stundu un pievienojot etanolu ka skidinataju.
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3.13. att. Difraktogramma LisSiO, pulverim sintezétam ar 10 mol%o litija izejvielas parakumu,
izejvielu maisijumam, pievienojot etanolu. Ar datu bazes ierakstiem PDF-01-084-7600 (Li4SiO.)
un PDF-00-001-0996 (Li.CO3) atziméti sakritoSie raksturigie refleksi

Temperatiiras ietekme. leprieks iegiitos LisSiOs sintézes laika karsgja 900 °C, tapéc
veica eksperimentu, kur izejvielu maisijumu karsgja pie dazadam temperatiram (no 400 °C
1idz 900 °C), nemot véra ieprieksgjos rezultatos, izmantoja 10 mol% litija izejvielas parakumu.

Katra temperatiira pulveri kars€ja 30 min.
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3.14. att. Difraktogrammas LisSiO4izejvielu pulveru maisijumam karsétam pie dazadam
temperatiiram. Ar datu bazes ierakstiem PDF-01-084-7600 (Li.SiO4) un PDF-00-001-0996

(Li2COs3) atziméti sakritoSie raksturigie refleksi

Pé&c attela 3.14. difraktogrammas redzams, ka Li4SiO4 veidojas jau 500 °C temperatiira,
proti ir redzami vel ar izejvielu refleksi, bet 700 °C temperatiira litija silikatu blakusproduktu
refleksi ir zem jutibas robezas t.i, nav pamanami, paaugstinot karséSanas temperatiru,
samazinajas ari LioCO3 vajo refleksu daudzums. Lai atbrivotos no Li2COgz, biitu iesakams

izturét paraugus ilgaku laiku augstas temperataras (800-900 °C).

3.4. Litija metatitanata kvalitates analize ar PXRD un ATR-FTIR metodi

Ar cietfazu metodi sintezéto Li»2TiO3 pulveri (zila likne) salidzinaja ar pieejamo Sigma
Aldrich (sarkana likne) Li>TiO3 pulveri. Sintezéta pulvera difraktogramm (skatit 3.15. attélu)
neuzrada refleksus, kas neatbilst Li>TiOs. legitais sintézes produkts ir bez piemaisijumiem un,
to salidzinot ar pieejamo komercialo pulveri, var secinat, ka sintezétam Li>TiOs3 ir augstaka

tiribas pakape.
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3.15. att. Difraktogramma sintezétam un references Li>TiOs pulverim. Ar datu bazes

ierakstu PDF-01-084-7451 (Li,TiOs) atziméti sakritoSie raksturigie refleksi

Sintezetajam Li,TiOs pulverim ATR-FTIR

spektrs (skatit 3.16. att€lu) neuzrada

pietickami daudz intensivas joslas, lai kvalitativi raksturotu pulvera sastavu, S$adam

savienojumam vairak derétu Ramana spektrometrij

a saiSu vibraciju un rotaciju noteikSanai.

Signals ap 637 cm* uzrada O-Ti-O saites svarstibas, bet vaju signalu kopums 2000-2200 cm™*

apgabala ir attiecinams uz Ti-O sai$u svarstibam [52].
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3.16. att. Li>TiOs pulvera ATR-FTIR spektrs

Temperatiiras ietekme. Li>TiOz sintez&ja temperatiiru intervala no 100 °C lidz 900 °C ar
izturéSanas laiku 30 min. Péc 3.17. attéla redzamajam difraktogrammams, var spriest, ka
intervala no 100 °C Iidz 400 °C (liknes zila krasa) izejvielas sava starpa nereagg€. Turpinot
karsésanu, temperattru intervala no 500 lidz 700 °C (liknes sarkana krasa), sak paradities
Li2TiOz raksturigie refleksi, tacu firs sintézes produkts bez piemaisijumu refleksiem izveidojas

no 800 °C (Iiknes zala krasa) kars€Sanas.
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3.17. att. Difraktogrammas Li>TiOs pulverim sintezétam pie dazadam temperatiram. Zils
— izejvielas, sarkans — reakcijas maisijums, zal$ — sintézes produkts. Ar datu bazes ierakstu

PDF-01-084-7451 (Li,TiOs) atziméti sakritoSie raksturigie refleksi
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3.5. Litija aluminata kvalitates analize ar PXRD un ATR-FTIR metodi
LiAlIO; pulveri ieguva ar cietfazu metodi, izejvielu maisijumu kars&jot 60 min 800 °C.

Pulvera difraktogramma (skatit 3.18. attélu) ir redzami tetragonala y-LiAlO2, heksagonala
a-LiAIO un ortorombiska B-LisAlO4 fazu refleksi. y-LiAlO2 neatgriezeniski veidojas ~900 °C

temperatura, tatu o-LIAIO2 ~300 °C temperatiira, lai notiktu pareja no o fazes uz vy, pulveri

varétu atkartoti karsét 900 °C ar ilgaku izturé$anas laiku [27].
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3.18. att. Difraktogramma sintezétam LiAlO; pulverim. Ar datu bazes ierakstiem

PDF-01-073-1338 (y-LiAlO,), PDF-01-074-2232 (a-LiAlO2) un PDF-00-031-0703 (B-LisAlO4)

atziméti sakritoSie raksturigie refleksi
3.19. attela ir redzams ATR-FTIR spektrs sintezétam y-LiAlO2. Raksturigas Li-O saiSu

vibracijas joslas ap 515 un 647 cm™ un Al-O josla pie 781 cm™, vajs signals ap 1462 cm™

atbilst C=0 sai$u vibracija CO3% anjona, kas liecina par nelielu Li2CO3 piemaisTjumu [53,48].
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3.19. att. LIAIO; pulvera ATR-FTIR spektrs

Temperatiiras ietekme. LIAlO- sintez€ja temperatiiru intervala no 100 °C lidz 900 °C ar
izturéSanas laiku 30 min. Lidzigi ka Li>TiOs — Iidz 500 °C (liknes zila krasa) reakcija nenotiek
(skatit 3.20. att€lu), 500 °C temperatiira (Itkne sarkana krasa) ir novérojams fazu maistjums jeb
izejvielas (Al203 un LiOH) sak reagét un veidojas y-LIAIO2 ar mazintensiviem Li2COs
refleksiem. Atskiriba no Li>TiOg, sintézes produkts veidojas jau sakot ar 600 °C (liknes zala

krasa), to kars€jot augstakas temperatiiras, fazu parmainas nav saskatamas.
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3.20. att. Difraktogrammas LiAIO; pulverim, sintezétam pie dazadam temperatiram.
Zils — izejvielas, sarkans — reakcijas maisTjums, zal$ — sintézes produkts. Ar datu bazes
ierakstiem PDF-01-073-1338 (y-LiAIO;) un PDF-00-001-0996 (Li,CO3) atziméti sakritoSie

raksturigie refleksi
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3.6. Litija cinkata kvalitates analize ar PXRD metodi

Literatiira nav pieejama plasa informacija par LiZnO; sint€zes metodém, Ipasibam, tapec
izveletie sint€zes apstakli 11dzinajas iepriek$ sintezetiem litiju saturoSiem savienojumiem.
Karsgjot izejvielu maisijumu 60 min 900 °C, neiegust tiru Li2ZnOg, tigeli izvelkot no krasns,
var&ja noveérot dzeltenigu pulveri, kas ir raksturigs termohromiskam cinka oksidam (ZnO).
legtita pulvera difraktogramma (skatit 3.21. attélu) ir redzami intensivi refleksi, kas atbilst
Li2ZnO, fazei, ka ari intensivi heksagonalas struktiiras ZnO refleksi. Blakusproduktu
izverte€Sanai — sint€ze bitu javeic dazadas temperatiiras, iesp&jams, ar1 ar lielaku izturéSanas

laiku.

. ¢Li2Zn02
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0 o Li2CO3
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—T T T T T
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3.21. att. Difraktogramma ar cietfazu metodi sintezétam Li»ZnO; pulverim. Ar datu bazes
ierakstiem PDF-00-037-1160 (Li»Zn0O.), PDF-01-086-8817 (ZnO), PDF-00-001-0996 (Li»COs) un
PDF-01-076-0911 (LiOH) atziméti sakritoSie raksturigie refleksi

3.7. FL spektru analize

Nav atrodami daudzi literatiiras avoti, kur pétija tiru (bez citu metalu aktivatoriem) litiju
saturoSu savienojumu FL un kur nonakts Iidz secindjuma par iek$€jiem defektiem So
savienojumu struktiira, kas So luminiscenci izraisa. legiitajos FL spektros (skatit 3.22. att€lu)
redzams, ka iepriek$ sintezéto pulveru tabletes luminiscé istabas temperatira. LisSiOs un
LiAIO2 uzrada 2 intensivas emisijas joslas intervala no 410 nm lidz 550 nm, maksimalas
signalu intensitates respektivi - 440 nm un 470 nm, kas atbilst zilas krasas diapazonam, Li>TiO3
spektra, savukart, emisijas josla intervala no 650 nm Iidz 800 nm, maksimalais signals atbilst

734 nm, kas atrodas sarkanas krasas diapazona. lerosinot tabletes ar ultravioleto gaismu,
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luminiscenci var&ja noveérot ar aci, respektivi LisSiOs tablete spidé€ja zila krasa (skatit 3.23.

att.), bet mazak intensivak spidéja LioTiO3z un LiAIO.

LisSiO4
LiAIO2
Li2TiOs

Intensitate, r.v.

e e S R B S R Sy B R H T
350 400 450 500 550 600 650 700 750 800

A, nm

3.22. att. Litiju saturoSu savienojumu FL spektri

Apskatot parauga virsmu ar mikroskopu, vargja noverot, ka visas méritajas tabletés

luminiscence bija lokala — luminisc€ja ne visa tablete, bet gan atseviskas tablesu dalas.

1 mm

3.23. att. LisSiO4tabletes virsmas mikroskopijas attéls

3.8. Kopsavilkums
Rezultatu nodala raksturoja ar cietfazu metodi sintezetus litiju saturoSus savienojumus

(Li4SiOs4, Li2TiOgz, LIAIO2, Li2Zn0>), izmantojot PXRD un ATR-FTIR spektrometriju. Mainot
sintézes parametrus un optimizgjot izejvielu sagatavosanas procesu, ieguva LisSiO4 pulveri bez
citam litija silikatu fazém (Li2SiO3, LigSiOe, u.c.) pie relativi maza karséSanas laika (60 min).

Piemérotaka cietfazu sintézes temperatiira LisSiO4 iegtsanai ir 900 °C un piemérotakais
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Skidinatajs ir etanols, lai ieglitu p€c iesp€jas viendabigakus paraugus. Savukart, piemérotaka
temperatara Li>TiO3 un LIAIO; cietfazu sintézes ir 800 °C. Iegitie rezultati ir fundamentalas
metodes uzlabojums industrialai pielietosanai. FL spektri ir iegtito savienojumu ieks¢jo defektu

novertejums turpmakai vielu radiacijas stabilitates analiz€Sanai.
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SECINAJUMI

Li4SiO4 un Li2TiO3 pulverus, kas satur tikai vienu kristalisko fazi, var iegait izmantojot
cietfazu sint€zes metodi.

Li4SiO4 pulvera cietfazu sintézei noteikti optimalie apstakli: izejvielas homogenize (ka
Skidinataju var papildus lietot etanolu) un vienu stundu kars€ 900 °C temperatiira.
Li>TiO3z un LiAlO; labakie rezultati iegiiti, izejvielu karsgjot 800 °C temperatira 60
miniites.

Tiru LiAIO2 un Li2Zn0O2 pulveru ieglisanai, ar cietfazu sint€zes metodi, kas nesaturétu
ne izejvielas, ne blakusproduktus, pagaidam nav atrasti optimali parametri.

LisSiO4 un LiAIO; istabas temperatiira uzrada luminiscences signalus plasa spektra
apgabala ar maksimumu 440 un 470 nm, bet Li>TiO3 luminiscences maksimalais

signals atbilst 734 nm.
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PIELIKUMI

1. pielikums

1. tabula

GHS bistamibas piktogrammu atSifréjumi izmantotajam vielam un reagentiem [54]

Kods AtSifréjums Piktogramma
GHS:02 Viegli uzliesmojosa viela @
GHS:05 Viela ir kodiga
GHS:06 Viela ir toksiska %
GHS:07 Viela ir kairinoSa ®

Viela izraisa elpcelu
GHS:08 ‘
traucejumus
Viela ir toksiska apkartgjai
GHS:09

videi
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2. pielikums

Riska frazu atSifréjumi izmantotajam vielam un reagentiem [54]

H225 - Viegli uzliesmojoss skidrums un tvaiki.

H302 - Kaitigs, ja norij.

H314 - Izraisa smagus adas apdegumus un acu bojajumus.
H319 - Izraisa nopietnu acu kairinajumu.

H332 — Kaitigs ieelpojot.

H372 — Izraisa organu bojajumus.

H410 - Loti toksisks idens organismiem ar ilgi paliekoSam sekam.
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3. pielikums

Drosibas frazu atSifréjumi izmantotajam vielam un reagentiem [54]

P260 - Neieelpot puteklus/tvaikus/gazi/dimus/izgarojumus/smidzinajumu.

P261 - Izvairities ieelpot puteklus/tvaikus/gazi/dimus/izgarojumus/smidzinajumu.

P264 - P&c izmantoSanas kartigi nomazgat.

P270 - Neést, nedzert un nesmekét produkta izmantoSanas laika.

P273 - Izvairities no izplatiSanas apkartgja vide.

P280 - Izmantot aizsargcimdus/aizsargdrébes/acu aizsargus/sejas aizsargus.

P304+340+312 - IeelpoSanas gadijuma nodro$inat svaigo gaisu, sazinaties ar arstu sliktas
passajiitas gadijuma.

P305+351+338 - Ieklustot acis, tas skalot vairakas miniites ar tideni, iznemot no acim
kontaktlécas.

P310 — Nekavgjoties sazinaties ar arstu/saindesanas info centru.

P314 — Lugt palidzibu pie sliktas passajttas

P370+378 — Ugunsgréka gadijuma, dzéSanai izmantojiet ugunsdz&Samo aparatu.

P391 - Savakt iz§lakstito skidrumu.

P403+235 - Glabat labi védinama vieta un vesuma.

P501 - Atbrivoties no satura/tvertnes.
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4. pielikums

+Li1aSi04
A LisSiOs
o Li2COs3
0 Si0O2

¢ VLiOH

Intensitate, r.v.

20.,°
1. att. Difraktogramma atkartoti karséta LisSiO, tigela saturam. Ar datu bazes ierakstiem

PDF-01-084-7600 (Li4SiO4), PDF-00-042-0403 (LisSiOs), PDF-01-089-1961 (SiO.), PDF-01-076-
0911 (LiOH) un PDF-00-001-0996 (Li.COs3) atziméti sakritosie raksturigie refleksi

¢ Li4SiOa
H ¥ o L12CO3
+ A Li2SiO3

Intensitate, r.v.

0 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60
20,°
2. att. Li;SiO4 difraktogramma, izejvielu maisijumam pievienojot tideni. Ar datu bazes
ierakstiem PDF-01-084-7600 (Li4sSi0O4), PDF-00-004-0273 (Li2SiOs) un PDF-00-001-0996

(Li.CO3) atziméeti sakritosie raksturigie refleksi
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3. att. Difraktogramma Li4SiO4 sintezétam ar 10% Li mazakumu, izejvielu maisijumam

pievienojot tideni. Ar datu bazes ierakstiem PDF-01-084-7600 (Li4sSiO4), PDF-00-004-0273
(Li2SiOs) un PDF-00-001-0996 (Li.CO3) atziméti sakritosie raksturigie refleksi
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5. pielikums

TiO2

Absorbcija, r.v.

1606
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Vilna skaitlis, cm™!

1.att. TiO2 pulvera ATR-FTIR spektrs
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Bakalaura darbs , Litiju saturoSu keramiku cietfazu sintéze un raksturofana” izstradats LU
Kimijas fakultaté.

Ar savu parakstu apliecinu, ka pétijums veikts patstavigi, izmantoti tikai taja noraditie
informécijas avoti un iesniegta darba elektroniska kopija atbilst izdrukai.

Autors: Mareks Senko %/

(personiskais paraksts) (paraksta atsifréjums)

Rekomendéju/nerekomendéju darbu aizstavésanai

Vadtajs: vad.pétnieks Dr.chem Artars Zarind: ___4/ L 202(

(personiskai

Recenzents: Prof. Andris Actin

(personiskais paraksts) (datums)

Darbs iesniegts Kimijas fakultaté: 7.06.2021 (datums)

Dekana pilnvarotd persona:

(personiskais paraksts)

Darbs aizstavéts bakalaura gala parbaudijuma komisijas sédé;
protokols Nr. (leraksta sekretdrs)

(datums) (protokola Nr.)

Komisljas sekretare:

(personiskais paraksts) (paraksta atdifréjums)
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