nnsa| PO PIS VYNALEZU
K AUTORSKEMU OSVEDCENI

(19)
,{k (61)

g;; Vystavni pri(ﬁ‘iti2 79
(21)

Prihlaseno
PV 8800 ~T79

URAD PRO VYNALEZY )
(40) Zvetejnéno 28 11 80

A OBJEVY (45) Vydano 02 08 83

207949

(1) B1

(51) Int. C12C 09 € 1/36

(79)

Autor vynilezu 1ASOVSKE JAN RNDr. ,PROSTE‘JOVV
NEDOROST MIROSLAV dr. ing.,PREROV
GRAMBAL FRANTISEK ing.,0LOMOUC

(54) Zpleod p¥ipravy barevnych lesklych perlefovich pigmentd,

V poslednich létech roste poptévke po
perle%ovjch pigmentech rozmanitjch berev
& barevnych odstini,

Podstate Pedeni spolivd v tom,Ze na po-
vrch pigmentu se vyloudi gel kyseliny ke~
nifité v mno¥stvi 0,1 ef 20 % celkové va-
hy. Ne upraveny pigment Je mo¥né snadno
provést edsorpci kationtovych bar&iv,nebo
barviv aniontovjch,u kterych Jsou anionto-
vé skupiny blokovény kationoidnim tenzi-
dem,

P¥i p¥ipravé perle%ovych pigméntd neni
putné odd&lovet ipravu povrchu od barveni.
Dokonce je Zddouci ob& operece provést v
jedné reakdénf smési. K vytvoreni gelu ky-
seliny kfemiZité je vjhodné pouzit vodni-

ho skla,jehoZ cena je nepatrné.
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Vyndlez se tyké zplsobu pfipravy barevnych lesklych perle%ovych pigmentd, v posled-
nich letech roste poptdvka po tzv. perlefovych plgmentech. Jejich zdkladem Jeou slidové
Bupinky o préméru 5 a¥ 200um & tloudice 0,1 a¥ S/mm nebo slidové Zupinky stejnych rozmry
povledené vrstvou kovovych oxidl,nejastéji kyslidnikem titeniditym,nebo kyslidnikem zir-
koniditym, |

Podle mnoZstvi vyloudeného oxidu & tloustky vratvy je moZné p¥ipravit perlefové pig-
menty riznych zdklednich barev, Ne p¥iklad p¥i pomdru 28 % 10, a 72 % slidy (tloudike
vrstvy 10 aZ 50 4m) se ziskd st¥{brny perlefovy pigment,pomér 42 % T102,58 % s8lidy (tloug-
{xa vrstvy 50 e% 150 m) odpovidd ¥lutému pigmentu, '

S rostouci potdvkou po perlefovych pigmentech se objevuji pofadavky na pFipravu pig-
mentd rozmanitych barev a barewnych odstint, Soudssné zpisoby pFipravy berewnych perleto-
vych pigmentd jsou mélo vyhodné e neodpovidajf praktickym pot¥ebdm. Prosté priddni barvive
v pribéhu vyroby pigmentu Je nevyhodné pro velké ztrdty & malou odolnost barviva proti vy-
myvéni do vodnyech roztoki. Ze stejnych dlivodld je nevihodny postup,p¥i kterém se barvivo
nerozpustné ve vodé pfipravuje ve vodné suspenzl Cdstelek pigmentu, Navie dochdzi p#i téch~
to postupech k nerovnomsrnému rézloieni barviva na povrchu a tim ke zhorfeni lesku, Z t&ch-
to hledisek je vyhodnéj8{ zplisob vybarvovin{ perlefovjch plgmentd pomoci iakﬁ,nejéastéji
na béazi hliniku,kdy na vratvidce hydroxidu hlinitého,vyloudeného ne povrchu pigmentu, jsou
vézdna orgenickd barvive,nebo 14tky,které lze na barviva pfevést‘kopulaénimi reekcemi)viz
Merck Patent GM.B.H, 7519088,Francie,1975)., Nevjhodeu tohoto zplsobu Je pomérné sloZity
technologicky postup,ktery vyfaduje za kontroly hodnoty pH provést hydrolyzu hlinitgech so-
11 na povrchu pigmentu,vytvo¥eni suspenze upraveného pigmentu v roztoku barviva a \stroj-
nych roztokl,barveni a izolaci barevného perlefového pigmentu. P¥i tomto zpisobu je nutné
dvekrdt reakéni smée zah¥&t Xk 75 a¥ 100 % & vyberveny pigment promyvet na filtru acetonenm,
coZ se nep¥iznivé projevi na censd vyrobku.,

Podle vyndlezu je navriens technologicky jednodussdf p¥iprava barevnych perle%ovych
pigmentld pii zachovdni jejich uZitnych vlastnosts,predeviim lesku. Podstate Fefeni spodivd
v tom,Ze se na povrch perletového pigmentu vyloud{ gel kyseliny k¥emilité v mno¥stv{ 0,1
8% 20 % celkové hmotnosti., Gel kyseliny k¥emidité se vyznaluje velkym mérnym povrchem se
zdpornym ndbojem. Na upraveny pigment je moZné provést adsorpci kationtovyich berviv,nebo
barviv eniontovych,u kterjch jsou aniontové skupiny ketionoidnim tenzidem,

V¥hodou navrfeného postupu je zeJjména jednoduchost provedeni & mald cena pouiivanych
surovin, P¥1 vlestnim provedeni neni nutné odd&lovat dpravu povrchu od barveni, Dokonce je
Zédouci ob& operace provést v Jedné reekdni smémi. Suspenzi Cédstedek pigmentu s barvivy e
ostatnimi sloZkami neni nutné zah¥ivet a obvykle neni nutnd kontrola hodnoty pH. K vytvo-
feni gelu kyseliny k¥emidité Je v¥hodné pou¥it vodniho skla, jeho? cena je nepatrni. Dalgif
v¥hodou je obecnost navriendho postupu,p¥i kterém je moiné pouit barvive aniontovd 1 ke-
tiontovd,

Vylouden{ gelu kyseliny kiemidité na povrchu perlefového pigmentu je moZné provést
t¥emi zplsoby

8) Cdstice perlefovéno pigmentu se suspenduji ve vodném roztoku kfemi&itenu sodného o kon~



centraci 0,1 aZ 30 %. Vyhodné je pouziti 2 % roztoku voaniho skle,kterého se pouZivéd 1 aZ

20 ml ne 1 g pigmentu., Hodnota pH suspenze je 11,0 a¥ 11,2,kdy jiZ nastédvéd vyludovéni ge-

lu kyseliny kremidité ne Zdstedkdch pigmentu.

b) Vytvoii se suspenze &dstelek perletového pigmentu ve vodném roztoku kiemiditenu sodné-
ho,ke kterému se p¥idé roztok kysele reagujici soli,na pFikled roztok siranmu amonného,
sirsnu hlinitého,kyselého siranu sodného,kyselého uhliditanu sodného, pF{padnd vodny
roztok kyseliny sirové. Vyloudeni gelu kyseliny kitemidité Je moZné doséhnout zavédénim
plynného chloru,kyslidniku uhligitého,nebo kyslidniku si¥iditého do suspenze 84dstelek
pigmentu v roztoku kiemiditanu sodného. Komcentrace k¥emilitanu se miZe pohybovaet v in-
tervalu 0,1 a% 30 %, Opét je vyhodné pouZit 2 % roztok vodniho skle,kterého se pFiddvd
1 a7 20 ml na 1 g pigmentu. Rovné% kysele reagujici soli,respektive kyselinu sirovou
je vyhodné pouzit ve formé 1 a¥ 2 % vodnych roztokd,kterych se pFiddvd 1 a% 20 ml na 1

g pigrentu. Tento zpugob vede k dplnéjsimu vyloudeni gelu kyseliny kiemidité.

¢) Vytvorime suspenzi ddstelek perle%ového pigmentu-v roztoku xFPemiditenu sodného a kysele

reagujici soli,piépadné kyseliny sirové podle postupu b). Ze intenzivniho michdni se
pFidévd roztok kationoidniho tenzidu o koncentraci 0,1 a¥ 4 %,vyhodng 2 % roztok septo-
‘nexu / N - (¢l ~ karbethoxypentedecyl ) = trimethylamoniumbromid /,jehoZ se priddvé 1
a7 20 ml na l g perletového pigmentu. PF¥idevek kationoidniho tenzidu vede k rychlejsi-
yu e Gplné j&{mu vyloudeni gelu kyseliny kremidité ne ddstelkdch pigmentu. Soudasné do-
chdzi k mglomereci Zdstelek suspenze. Tato skutednost se piiznivé projevi v podstatné
lep&i filtrovetelnosti a rychle j&{ sedimentaci ¥4stelek suspenze,coZ ulehdi izolaci be-
revného pigmentu.

Po vytvoPeni suspenze &dstic perletovéno pigmentu v roztoku k¥emiditanu sodného @ po
pPidéni delifch p¥isad podle postupd b) & ¢),se za michdni p¥idé vodny roztok iontového
barvi?a. Kationtovd barviva se edsorbuji nae povrch upraveny podle postupd a),b),c),enion~-
tovéd barvive na pigment upreveny podle postupu ¢). Koncentrace iontovych barviv v ptiddva-
ném roztoku se ¥idi hloubkou poZadoveného odstinu & jejich rozpustnosti ve vodd a miZe byt
0,001 8z 5 ¢ ,prednostne 0,03 a2 3 %. Pri navr%enjch postupech se na povrch upraveného per-
letového pigmentu adsorbuje 0,001 aZ 7 % barvive.

K prlprave barevnych perlefovych pigmentd je mo¥né pou¥it barviv v rdznjeh struktur-
nich typa. S uspéchem bylo pouzito barviv trifenylmethanovych, thiazinovych, fenazinovych,
fenoxazonovych,antrachinonovjch,ftaleinovych a azovych. Uvedeny vylet berviv neni Uplny,
pavriend metode piipravy barevnych pigmentd je zcela obecnd & umo¥nuje pourit jekéhokoliv
iontového barviva.

béésteéky vybarveného perle{ového pigmentu se od rozioku 0dd81i filtrac{i nebo sedimen=-
taci. PFi pouziti postupd a),b) je vhodné pPebytek barviva odstrenit promytim pigmeniu
0,01 % roztokem kyselého uhli&itenu sodného,do kterého se adsorbovéna barvi%a nevymyvaji.
Promyveci roztok se pouéivé v mno¥stvi 20 eZ 200 ml na 1 g barevného perle%ového pigmentu,
Pri pouzitl postupu c¢),kdy dochdzi k adsorbci iontovych asocidtd eniontovych barviv s ke~
tionoidnim tenzidem nen{ nutné se obdvat vymyvdni adsorbdtu do vodného prosttedi, PFebyted-

né bervivo a tenzid se vymyji vodous



Vyndlez je bliZe objasndn v ndsledujicich p¥ikladech,

Prikled 1

P¥iprave modrého perlefového pigmentu.

a) Ze 300 ml 2 % vodniho skle a 30 g st¥ibrného perlefového pigmentu p¥ipravime suspenzi,
ke které priddme SO ml 0,1 % roztoku metylénové mod¥i., Smés se intenzivné jednordzové
zamichd a filtruje na papirovém Filtru,promyje 2 1 0,01 % roztoku hydrogen uhliditanu
gsodného a vysudi se pPi teploté mistnosti, Perle%ovj pigment mé modrou barvu s inter-
ferenénim leskem.

b) Ze 150 ml 2 % roztoku vodnilio skla a 30 g st¥ibrného perlefového pigmentu p¥ipravime
suspenzi,ke které priddme 300 ml 0,1 mol.l'1 roztoku kyseliny sirové a 50 ml 0,1 % 102z~
toku metylénové mod¥i. Po dvouhodinovém michéni se susgpenze zfiltruje ne papirovém fil-
tru,filtrédt promyje 4 1 0,01 % roztoku hydrogenuhliditenu sodného a vysus{ pPi teploté
mistnosti. Perletovy pigment méd modrou barvu s interferendnim leskem.

Prikled 2

P¥iprava bronzového perlefového pigmentu,

7e 60 ml 2 % roztoku vodniho skls a 30 g ¥lutého perletového pigmentu piiprevime sus~
penzi,ke které priddme 100 ml 0,1 % roztoku metylénové mod¥i. Po dvou hodindch michdni se
suspenze zfiltruje na papirovém filtru,promyje 3 1 0,01 % roztoku hydrogenuhliditanu sod-
ného & vysudi pri teplotd mistnosti. Perlefovy pigment mé bronzovou barvu & perlefovy in-
terferendni lesk.

P¥iklad 3

P¥ipreva barevnych perlefovich pigmentld adsorpei iontovych esocidti aniontovych barviv se

geptonexem na povrch perléfovych pigmentd upravenych gelem kyseliny kiemilité,

7e 150 ml 2 % roztoku vodniho skla & 30 g perlefového pigmentu p¥ipravime suspenzi,ke
které se p¥idd 300 ml 1 % roztoku kyseliny sirové a za intenzivniho michdni 150 ml 3 % vod-
ného roztoku septonexu. Po priddni kationoidniho tenzidu se smés je¥té 5 minut michéd,naleZ

se pPidéd 150 aZ 500 ml 1 % roztoku eniontovych barviv, Po dobu 0,5 &% 1L hodiny se smés mi-

chd. Suspenze se ddle filtruje a na papirovém filtru promyje se 3 aZ 5 1 vody a vysusi pri

teploté mistnosti. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 1,

Tabulka 1

Barevné perlefové pigmenty pripravené

podle pPikledu 3

pouzité varvivo . berve perlefového
pouzity perletovy pigment pigmentu
oreanz GG

Zluto - oranzZovd
st¥ibFity orar

chromotrop RR
éervend
stribrity
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Tabulka 1

pokradovidni

pouZité barvivo barva perletového

pouzity perlefovy pigment pigmentu

chromazursl S
Zluto-hnédd

stP{brity

xylenové oranZ

dervend
stPib¥ity
fluorescein . _
zluto-~oranzova
stPibrity :

pyrokatechinova violet +
fedo-modrd

st¥ibFity

oranz GG
zlato~-zlutd
Zluty

Chromotrop RR .
oranzoveé cervena

zluty
fluorescein
Zluto-hnédd
Zluty
pyroketechinova violef +
Sedo-zelend
Zluty

* yymyvéno 0,01 % roztokem hydrogenuhliiteanu sodného.

Prikled 4
Priprava éedéhp perle%ového pigmentu.

Ze 300 ml 2 % roztoku vodniho skla & 30 g Zlutého perlefového pigmentu piipravime sus-
penzi,ke které piiddme 900 ml'0,64 % roztoku metylénové mod¥i. Smis se intenzivné jednord-
zové zamichd e filtruje na papirovém filtru. Promyje se 5 1 0,01 % roztokem hydrogenuhli~-
gitenu sodného a vysudi pii laboratorni teploté. Perlefovy pigment je Sedy a¥ éeda—modry 8

kovovym leskem.

PFiklad 5
P¥iprava intenzivné modrého perletového pigmentu.

5 g st¥ibrného perlefového pigmentu se za michdni rozplavi ve 100 ml 0,01 % roztoku
metylénové mod¥i,pFidd se 10 ml 5 % vodniho skla,25 ml 5 % roztoku siranu hlinitého a sus~-
penze se za normdlni teploty michd p¥ibliZné 1 hodinu. Nato se suspenze zfiltruje,promyje
destilovanou vodou & sufi se pri teploté max. 160 °c,

Perletovy pigment md intenzivné modrou barvu s dobrym perlefovym leskem,



1.

PREDNMET VYNALEZY

Zplisob p¥ipravy barevnych lesklych perle%ovych pigmentd na bdzi slidovych Bupinek a sli-
dovych Supinek pokrytych kovovymi oxidy vyznadeny tim,%e se k vodné suspenzi glidovych
Supinek = slidovych Supinek pokrytych kovovymi oxidy pfidéd ze michsdni pri teplote 20 az
70 °¢ ynejlépe 50 °c sroztok alkalického kiemiditanu o koncentraci 0,1 a¥ 10 %, vyhodné
vodniho skle o koncentraci 0,5 aZ 20 % v mnofstvi 1 ey 50 ml na 1 g pevné fégze ynato se
pfidd 0,001 a¥ 5 % roztok iontového organického barvive v mnoZstvy odpovidajicim 0,001
8% 7T % celkové hmotnosti barevného lesklého perletového pigmentu, takto ptipraveny per-
letovy pigment se dekantuje, filtruje,promyje destilovanou vodou nebo roztokem hydrogen-

-

uhliéitanu,vysu#y p¥i ‘teploté mistnosti,nebo p¥i teploté vySsi,maximdlné viak p¥i 160 °¢

Zphsob podle bodu 1,vyznadeny tim,Ze se vytvo¥y suspenze Cdstelek pigmentu v roztoku al-

kalického k¥emi&itanu o koncentraci 0,1 &% 10 % & pFids se roztok barviva o koncentreci

0,001 a% 5 %,

Zplisob podle bodu 1,vyznaleny tim,%e se vytvori suspenze &dstedek pigmentu v roztoku
alkalického kFemiditanu o koncentraci 0,1 az 10 %,roztok se okyseli na hodnotu pH 4 a%

4,5 a pTidd se roztok barvivae o koncentraci 0 2001 az 5 %,
’ b

Zptisob podle bodu 1 yvyznafeny tim,%e po priddni iontového barvivae se pridd 1 az 10 %

roztok sirenu hlinitého v moZstvi 1 &% 10 ml na 1 g pevné fize,

Zpisob podle bodu 1 yvyzradeny tim,ze spolu s pFidavkem alkalického kremiitanu & barvi-
ve se piidd roztok kationoidniho tenzidu o koncentraci 0,01 a3 4 % v mnoZstvi 1 a¥ 20 ml

na 1 o pigmentu,
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